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RESUMO

As restauracdes em resina composta sdo susceptiveis a degradacao quimica
e mecanica, levando a alteracdes das caracteristicas superficiais, como aumento da
rugosidade e energia livre total de superficie. A consequéncia disso é que essas
superficies ficam mais propicias para a impregnacao de corantes da dieta. Portanto,
o objetivo foi de fazer estudos in vitro randomizado e controlado de Nanopool®
Liquid Glass (NPLG) como um selante de superficie. O vidro liquido € uma solugéo
de nanoparticulas de silica (SiO, NPs) em solventes e é muito usado para
impermeabilizacdo e manutencdo asséptica de superficies e possui algumas
caracteristicas como atéxico, hidrofébico, liofébico e resistente a abrasdo. Foram
confeccionados discos de 7mm de diametro por 2mm de espessura de trés tipos de
resina composta (Filtek Z250 XT, Filtek Z350 XT e IPS Empress Direct). Apds 24
horas de sua confeccao, os espécimes passaram por dois tratamentos: somente
polimento (controle) e polimento e aplicagao direta de NPLG sobre a resina. Depois
disso foram submetidos ao armazenamento experimental em vinho tinto e
escovacao mecanica simulada. As variaveis resposta estudadas foram alteracao de
cor (AE), a energia livie de superficie (erg/cm®) e micromorfologia superficial
avaliada em Microscépio Eletronico de Varredura (MEV). Os testes foram feitos apos
24 horas (Ty) da confeccao das amostras, 15 (T1) e 60 (To) dias apds imersdo em
vinho tinto e 60 dias apds a imersdao em vinho somado a escovacao mecanica
simulada (T3). Os resultados mostraram que o NPLG reduz significativamente a
energia livre de superficie das resinas compostas e reduz a alteracdo de cor dos
compésitos quando comparados aos que nao receberam tratamento superficial. O
NPLG também facilitou a remocao mecanica de corantes extrinsecos por meio de

escovagao.

Palavra Chave: Espectrofotometria, microscopia eletrénica de varredura, corantes,
degradacao quimica, cor.
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ABSTRACT

The composite resin restorations are susceptible to chemical and mechanical
degradation, leading to changes in surface characteristics such as roughness and
increased total surface free energy. The consequence is that these surfaces are
more conducive to dye by dietary colorants. Therefore, the aim of this study was to
make randomized and controlled in vitro studies of Nanopool® Liquid Glass (NPLG)
as a surface sealant. The liquid glass is silica nanoparticles in solution (SiO2 NPs),
and is widely used for waterproofing and maintenance of surfaces aseptic and has
some properties such as nontoxic, hydrophobic, lyophobic and abrasion resistant.
Discs were made in size of 7mm diameter by 2mm thick by three types of composite
resin (Filtek Z250 XT, Filtek Z350 XT and IPS Empress Direct). After 24 hours of this
manufacture, the specimens underwent two treatments: polishing only (control) and
direct application of polishing and NPLG over the resin. After that, the especimens
underwent to experimental storage in red wine and simulated toothbrushing. The
studied outcomes were color change (AE), the surface free energy (erg/cm-2) and
surface micromorphology evaluated in Scanning Electron Microscope (SEM). Tests
were performed after 24 hours (TO) of the preparation of the samples, 15 (T1) and 60
(T2) days after storage in red wine and 60 days after immersion into wine added to
simulated toothbrushing (T3). The results showed that the NPLG reduced
significantly the surface free energy of composites and decreases the color change
of the composite as compared with that received no surface treatment. The NPLG

also facilitated the removal of extrinsic colorants by brushing.

Keywords: Spectrophotometry, microscopy, coloring agents, chemical
degradation, color.
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1. Introducao

As resinas compostas apresentaram indicagcdo para restauragdo de dentes
anteriores e também posteriores aumentado consideravelmente nos ultimos anos pr
causa do avan¢o em sua formulagéo e simplificacdo na técnica de unido aos tecidos
dentais. Além disso, a sua facil aplicagcdo, mimetizagdo de cor e algumas
propriedades mecanicas do dente e relativo baixo custo contribuiram também para o
aumento de sua popularidade.(1)(2) Porém, o seu sucesso clinico esta diretamente
relacionado a fatores como a sua biodegradacao em ambiente oral.(3)(4)

Estudos mostram que a dinamica fisico-quimica da cavidade oral provoca
degradacdo de materiais poliméricos,(3)(5) levando-os a perda de propriedades
mecanicas e de superficie, favorecendo a impregnacao de compostos organicos
como corantes. Isto tem relagdo com a composicdao do material, cada tipo de
solucdo age preferencialmente num componente da resina composta.(6)(7)
Solugdes alcodlicas agem principalmente na matriz organica(8)(6) e particulas de
carga sofrem lixiviagdo pela agua ou danos com 4&cidos fracos presentes na
cavidade bucal.(1) Portanto, o tipo de solucao ao qual a resina sera exposta pode

influenciar na sua resposta quimica.

Um dos principais motivos para a substituicdo das restauracdes estéticas a
base de resinas compostas € a alteracdo de cor, no corpo ou na margem
destas.(9)(10) As causas de alteracdo de cor podem ser decorrentes de fatores
intrinsecos, inerentes a composicao da resina composta e seu grau de conversao.
(2)(11)(12) ou por fatores extrinsecos, associados a ingestao de alimentos e bebidas
que contenham corantes que impregnam no composito por absorcdo ou
adsorcao.(2)(11)(13) Pesquisas mostraram que quando as resinas compostas séao
adequadamente polimerizadas, a alteracdo de cor intrinseca se torna imperceptivel
clinicamente,(13) porém, alteragbes de cor expressivas sdo observadas quando o
material & exposto aos corantes presentes na dieta(2)(8)(14), principalmente quando
a resina ndao é adequadamente polimerizada.(15)(16) Sugere-se, portanto, que

fatores extrinsecos sdo mais relevantes para alteragédo de cor de restauracées em



resina composta, desafiando clinicos e pesquisadores a desenvolverem materiais

dentérios que melhorem ou mantenham a cor das restauragdes.

Os selantes de superficie foram desenvolvidos para manutencao da superficie
de restauragdes de resina e por se tratarem de produtos a base de monémeros de
baixo peso molecular, tém a capacidade de capacidade de minimizar microfendas
nas margens da restauracao e preencher defeitos da resina composta promovendo
uma superficie mais uniforme.(17)(18) Porém, outros estudos mostram a ineficiéncia
desses produtos em longo prazo quanto a sua capacidade de selar completamente
as margens da restauracédo e de sua resisténcia ao desgaste ou abrasdo.(19)(20)
Isto se deve ao fato desses produtos ndo apresentarem particulas de carga, e a
matriz organica é mais susceptivel a degradacao e variacao de cor do que a prépria
resina particulada. (21)(22) Por este motivo, é desejavel que um selante de
superficie com maior resisténcia ao desgaste e menor susceptibilidade a alteracéao

de cor seja desenvolvido.

O Nanopool Liquid Glass® (NPLG) é um produto patenteado pela empresa
alema Nanopool®, GmbH Schwalbach e é composto por diéxido de silicio ou silica
(SiO2) nanoparticulada em solventes. Sua utilizagdo envolve a impermeabilizacao de
superficies em geral, reduzindo a energia livre total das superficies, evitando
permeabilidade de compostos organicos. De acordo com o fabricante suas
caracteristicas sao: facil de limpar, protege contra agressdes do ambiente, protege
contra abrasao, hidrofdbico, liofdbico, atéxico, protege contra corrosdo e é
antimicrobiano. ** E este estudo demonstrou que o NPLG forma uma pelicula
microscdpica por meio de interagdes quimicas e reduz significativamente a energia
livre de superficie da resina composta, isto quer dizer que a superficie fica menos
reativa a compostos organicos como o biofilme bacteriano ou corantes da dieta.
Portanto, ha aplicabilidade deste produto na Odontologia, comprovado por meio de
testes laboratoriais.



2.Revisao de Literatura

2.1 Armazenamento em vinho tinto

TOPCU et al. (2009) (23) estudaram os efeitos da saliva artificial, suco de
lim&o, café (sem acgucar), coca cola, suco de cereja azedo, suco de cenoura fresco e
vinho tinto em resinas compostas comumente usados em Odontologia
Restauradora. A cor inicial de quatro tipos de resinas compostas (Filtek Z 250, Filtek
Supreme, Quadrant e Charisma) de cor A2 foi medida e apés um dia de imersao em
oito diferentes solu¢des nova tomada de cor foi realizada. As medi¢des de cor foram
obtidos usando um espectrofotometro XL-20 Trismus e as diferengas de cor (AE)
foram estimadas. Para os quatro materiais restauradores testados, os valores mais
baixos de AE foram observados na saliva artificial, enquanto os valores mais altos
foram no grupo de vinho tinto. Ao comparar os quatro diferentes materiais
restauradores, Filtek Supreme apresentou a menor mudanga de cor enquanto Filtek
Z250 foi o menos estavel. Portanto, a composicdo das resinas compostas
odontolégicas e diferentes solucdes com corantes podem afetar a estabilidade da
cor. Depois de imersdo durante 24 horas, todos os materiais apresentaram
alteracdes de cor visiveis. A solucdo de vinho tinto foi a que mais alterou AE e Filtek

Supreme foi 0 que mais incorporou corantes, devido ao tamanho de suas particulas.

CATELAN et al. (2010) (11) estudaram que a alteracao de cor de materiais a
base de resina € uma das raz6es mais comuns para substituicdo de restauracoes
estéticas. A finalidade desse estudo foi a influéncia do selante de superficie
(BisCover) sobre a estabilidade de cor de resinas compostas nanoparticulada
(Supreme XT) e microhibrida (Vit-l-escence e Opallis) ap6s o envelhecimento
artificial. Foram usadas 100 amostras em formato de disco (6 x 1,5 mm) para cada
composto. Ap6s 24 horas todas as amostras foram devidamente polidas e o selante
de superficie foi aplicados em 50 amostras de cada resina. A cor inicial foi medida
utilizando um espectrofotometro de reflexdo. Dez espécimes de cada grupo foram
envelhecidos durante 252 h em radiacdo ultravioleta (UV) na camara de



envelhecimento acelerado ou imerso durante 4 semanas em refrigerante de cola,
suco de laranja, vinho tinto ou agua destilada (controle). Os resultados mostraram
alterac6es significativas na cor apos envelhecimento artificial em todos os grupos
(p<0,05). Independente do grupo estudado, o vinho tinto resultou no maior nivel de
descoloracao. Os valores intermediarios foram encontrados para suco de laranja,
envelhecimento acelerado com radiacao ultravioleta (UV), e o refrigerante de cola.
Foram encontrados os menores valores de AE para os espécimes armazenados em
agua destilada. Portanto, todas as resinas compostas apresentaram alguma
alteracao de cor ap6s os métodos de envelhecimento. O selante de superficie ndo
alterou a estabilidade da cor dos materiais testados.

FALKENSAMMER et al. (2013) (24) avaliou o impacto das solucbes de
diferentes solugdes de armazenamento sobre a estabilidade de cor de diferentes
materiais a base de resina composta. Espécimes de diferentes tipos materiais a
base de resina composta foram confeccionados (cimento resinoso auto-adesivo de
polimerizacao dual, resina composta autopolimerizavel, resina composta dual, resina
composta nonohibrida e resina composta micrihibrida). Entdo, foram levados ao
armazenamento a 37 °C por 4 semanas nas solugdes: vinho tinto, cha preto,
clorexidina, fluoreto de sddio, éleo organico e dgua destilada. Os parametros de cor
foram expressos por AE, AL, Aa e Ab. O vinho tinto causou a descoloragdo mais
intensa , seguido de cha preto. Os antissépticos bucais (clorexidina e fluoreto de
sodio) causaram alteracdo de cor inferior ao inaceitavel clinicamente (AE>5,5).
Dentre as resinas compostas, a de polimerizacdo dual foi a que mais apresentou
mudanca de cor. As conclusbes foram que materiais restauradores a base de resina
composta séo influenciadas, quanto a estabilidade de cor, pelas diferentes solugdes
gue podem estar presentes na cavidade oral, principalmente se associada ao tempo
de uso desses produtos. A composicdo da resina composta e sua forma de

polimerizacao também parece ter influéncia na impregnacao de corantes.

2.2 Armazenamento experimental associado ao desgaste mecéanico



ZIRMMERLI et al. (2012)(20) Avaliaram o desempenho de selantes e
polimento de superficie convencional apds procedimentos de envelhecimento.
Oitenta restauragdes circulares de resina composta foram realizada em molares
humanos extraidos. Depois da padronizagcdo da rugosidade, as restauracdes foram
ou selada com um dos trés selantes de superficie escolhidos (Lasting Touch (LT),
BisCover LV (BC), G-Coat Plus (GP) ou um adesivo dentinario Heliobond (HB)) ou
foram polidas manualmente com polidores de silicone (MP) (n = 16). A rugosidade
média (Ra) e parametros colorimétricos (CP) foram avaliados. Os espécimes
passaram por um processo de envelhecimento artificial por ciclagem térmica,
procedimentos de coloracdo (café) e abrasdo (escovacao). Apd6s cada etapa de
envelhecimento, Ra e CP foram medidas novamente. Os menores valores de
rugosidade média foram alcancados com HB. BC e GP resultaram em valores de
rugosidade média abaixo de 0,2 mm (limiar clinicamente relevantes), enquanto LT e
MP, por vezes, conduziram o0s maiores valores de rugosidade média. LT
demonstraram uma significativa descoloracado apo6s a primeira coloracdo com café,
mas isso foi normalizado em relagdo aos 0s outros grupos apds a escovacgao. As
diferencas entre as medicdes e grupos de teste para Ra e CP foram estatisticamente
significativas. No entanto, a ultima diferenca de cor ndo mostrou diferenca estatistica
entre os cinco grupos. Portanto, selantes de superficie e adesivos de dentina tém o
potencial para reduzir a rugosidade da superficie, mas tendem a se destacar ao

longo do tempo.

LEPRI & PALMA-DIBB (2012)(25) avaliaram a influéncia de bebidas e da
escovacao sobre a rugosidade superficial e a mudancga de cor (AE) de uma resina
composta. Para o estudo, 120 discos (10 mm x 2 mm) de resina composta (Filtek-
Z250) foram preparados e polidos. A rugosidade superficial e a cor iniciais foram
medidos através do rugosimetro e de espectrofotometro. As amostras foram
divididas em quatro grupos: vinho tinto, refrigerante, aguardente de cana-de-agucar
e saliva artificial (controle) e trés subgrupos (sem escovacédo, com escovagcao com
dentifricio Colgate e com escovacdo com dentifricio Close-Up. As amostras foram
imersas nas determinadas solugdes 5 vezes por dia durante 5 segundos ao longo de
30 (trinta) dias. Além disso foi feito desgaste experimental dos dois subgrupos com



120 ciclos por dia. Os resultados foram encontrados através da mensuragao de cor
em 15 dias e 30 dias e depois de as amostras serem repolidas. J& a rugosidade
superficial foi medida somente depois de 30 dias. Os valores da alteragcao de cor
foram estatisticamente diferentes apds a imersdo nas solugdes (p<0,05). O vinho
tinto foi a bebida que promoveu maior AE, seguido pelo refrigerante que apresentou
o mesmo valor de alteracdo de cor que a aguardente e por ultimo foi a saliva
artificial. Em 30 dias, as amostras apresentaram alteracdo de cor maior que em 15
dias, apds o repolimento a alteragdo de cor mostrou-se semelhante ao 15° dia.
Bebidas e escovacdo influenciam negativamente a rugosidade superficial,
independente do tempo. Portanto, bebidas e escovacao influenciam diretamente na

alterag&o de cor e na rugosidade superficial.

REN et al. (2012) (2) propuseram um modelo de armazenamento
experimental em bebidas corantes por meio de termociclagem, para reproduzir as
diferencas térmicas do ambiente oral. Foram estudadas 3 tipos de resina composta
(Filtek Supreme Ultra, TPH3 e Renamel), em que 16 discos (10 x 1,3 mm) para cada
uma delas foram confeccionados. Medidas iniciais de cor (base para calculo de AE)
foram tomadas e, entdo, essas amostras foram submetidas a ciclagem térmica em
diferentes solugdes: café (55 °C / pH 5,2) e mistura de fria de cha e suco de fruta (5
°C / pH 3,6). Foram feitos mil ciclos com intervalos de 30 segundos em cada solugéo
e depois disso uma segunda mensuragao de cor foi feita. Apds a primeira ciclagem,
as amostras foram vigorosamente escovadas por 3 minutos e tomada mais uma vez
as medidas de cor. Uma segunda ciclagem térmica nas solu¢des corantes foi
realizada e medida a cor. Por ultimo mais um ciclo de escovacao feito e tomada a
medida de cor. Os resultados mostraram que Filtek Supreme Ultra teve maior
alteracao de cor, seguido de TPH3 e por fim 0 Renamel. Apds a escovagao, TPH3 e
Renamel obtiveram valores de AE semelhantes aos iniciais, 0 que ndo ocorreu com
Supreme Ultra. A segunda ciclagem térmica causou significativa alteragdo de cor no
Supreme Ultra a ponte de nao ser removida com escovacao. Portanto, TPH3 e
Renamel apresentaram estabilidade de cor superior ao Supreme Ultra.



3. Proposicao

A proposta deste projeto foi de avaliar por meio de estudos randomizados e
controlados in vitro da acéao do Nanopool Liquid Glass® sobre as resinas compostas,
utilizando-o como um selante de superficie. Para isso, testou-se os parametros de
variagdo de cor (AE) e micromorfologia superficial em microscopia eletrénica de
varredura (MEV). Também foi mensurada a energia livre de superficie (erg/cmy) das
resinas compostas antes e depois do armazenamento e escovagao, para mensurar
a degradacao quimica e mecéanica do NPLG. As variaveis independentes foram:
aplicacao de NPLG, composicao da resina composta, tempo de exposi¢cao ao vinho
tinto e escovagdo mecénica simulada. E as hipéteses testadas foram: 1) O NPLG
evita a alteracdo de cor de compoésitos submetidos ao armazenamento experimental
em vinho tinto e escovagao mecanica simulada; 2) O NPLG reduz a energia livre se
superficie dos compésitos; 3) O NPLG preserva a micromorfologia superficial do

compasito apds escovacdo mecanica simulada.



4. Materiais e métodos

4.1 Delineamento experimental

O estudo foi experimental randomizado e controlado em paralelo de medidas
repetidas. Foram estudadas 3 tipos de resinas compostas descritas na Tabelai,
classificadas de acordo com suas particulas de carga: microhibrida, nanoparticulada
e nanohibrida. Todas elas sdo da cor A2 para esmalte. A avaliacao do efeito do
NPLG foi feito logo apdés a confeccdo do corpo de prova (To), apds 15 dias de
armazenamento em vinho tinto (T+), apds 60 dias de armazenamento em vinho (T»),
e apds 60 dias de armazenamento em vinho associado a escovagdo mecanica dos
espécimes (T3). O esquema do trabalho esta descrito na Figural.

Tabelal. Descricao dos materiais a serem utilizados neste estudo, de acordo com o fabricante.

Material Composicao quimica Nome comercial e Lote/Validade
fabricante
Resina Composta BisGMA, BisEMA e UDMA, Filtek Z250XT / 3M N396501BR
Particulas: silica/zircénia, ESPE St Maio/2015
Fotoiniciador Paul, MN, USA

Resina Composta Bis-GMA, Bis-EMA, UDMA e Filtek Z350XT / 3M N402839BR
TEGDMA ESPE St Maio/2015
Particulas: silica/zirconia Paul, MN, USA
Fotoiniciador

Resina Composta Bis-GMA, UDMA IPS Empress Direct/  R67351
Particulas: vidro de bario, Ivoclar Vivadent Maio/2016
trifluoreto de itérbio, copolimero, Schaan,
6xidos mistos Liechtenstein.

Fotoiniciador

Vidro liquido SiO, Nanopool Liquid Manipulacao
Glass / Nanopool laboratorial
GmbH Schwalbach,
Germany

BisGMA: Bisfenol A glicidil metacrilato; BisEMA: Bisfenol A etoxilato de dimetacrilato; UDMA: Uretano dimetil
dimetacrilato; TEGDMA: Trietilenoglicol dimetacrilato.



Corpos de Prova

G1 G2 G3 G4 G5 GB  G7 G& G9

24h em dgua
destilada _ . _ _
: # i 1. Espectrofotémetre
k 2 onidmetiro

15 diasem |
vinho tinto |

s Espectrofotometre
2.MEV
=

60 diasem
vinho tinto

|_ i 1. Espectrofotémetro
- 2.MEV

Figura 1. Esquema representando o delineamento experimental. Os fatores a serem estudados estao ordenados
em cada tempo (T), em que: To: apos 24h em agua destilada; T1: apds 15 dias em vinho tinto; T2: apds 90 dias
em vinho tinto; Ts: apdés 180 dias em vinho tinto; e T4: apés 180 dias em vinho tinto somado a 7.500 ciclos de
escovacdo mecanica simulada.

4.2 Confeccao dos corpos de prova e grupos experimentais

Uma matriz de silicone de adicao (Express XT, 3M ESPE) foi confeccionada a
partir da matriz de teflon utilizada para mensura¢ao de cor no espectrofotdmetro. A
partir desta matriz, discos de resina com tamanho de 7mm de didmetro por 2mm de
espessura foi confeccionado. Primeiro um incremento de mais ou menos 1mm foi
inserido na matriz de silicone, protegido por uma tira de poliéster e fotopolimerizado
por 20 segundos. Depois disso, outro incremento de aproximadamente 1mm foi
inserido, protegido por uma tira de poliéster e fotopolimerizado por mais 20
segundos(Figura2). O fotopolimerizador utilizado foi o Optilux 501 (Kerr Corp.,
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Orange, CA, EUA) a uma irradiancia de 600mW/cm?. Como o aparelho utiliza luz
halégena, sua poténcia foi verificada periodicamente por meio de um radidmetro

acoplado ao aparelho.

As faces inferiores das amostras foram marcadas para que a leitura de cor
fosse realizada somente na face superior dela. Entdo, foram armazenados em agua
destilada a 37°C por 24h, para a completa polimerizagédo da resina e subsequente

polimento.

O polimento foi feito com discos a base de SiC, em politriz horizontal (modelo
APL-4; Arotec, SP, Brasil), seguindo a gradacédo de 800 para 1000 e por ultimo a
2000 (CARBIMET Paper Discs; Buehler, IL, EUA). Depois disso, passaram por
discos de feltro na ordem: feltro marrom com pasta de granulagéo 3um, feltro verde
com pasta de granulagdo ‘2um, feltro azul com pasta de granulacéo “aum e feltro
azul sem pasta. A cada troca de lixa ou de feltro realizou-se a lavagem ultrass6nica
com agua destilada por 15 minutos. Depois do uso do ultimo disco de feltro, uma
lavagem ultrassénica de 30 minutos foi feita, com troca de agua a cada 10 minutos.
ApGs este processo os espécimes ficaram com o aspecto liso e brilhante (Figura3).
Dessa maneira, obteve-se 108 corpos de prova, sendo 36 de cada tipo de resina

composta.

Matriz de polivinilsiloxano

Colocagdo do Protecd@io com Fotiativacdo por Colocagédo do 2° Fotoativagdo por
19 incremento mairiz de poliéster 20 segundos incremento + pressdo 20 segundos

Figura2. Confecgao dos corpos de prova
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Marcacéo da face
inferior da amostra
Corpos de prova polidos

Figura3. Confeccao dos corpos de prova

As amostras foram divididos em 6 grupos, sendo 3 controle e 3 experimentais:

- G1: resina Filtek Z250XT sem tratamento de superficie (controle);
- G2: resina Filtek Z350XT sem tratamento de superficie (controle);
- G3: resina IPS Empress Direct sem tratamento (controle);

- G4: resina composta Filtek Z250XT tratado com NPLG;

- G5: resina composta Filtek Z350XT tratado com NPLG;

- G6: resina IPS Empress Direct tratado com NPLG;

Os discos de resina do grupo experimental foram tratados da seguinte forma:
1) imersdo em NPLG por 1 minuto; 2) leve agitacdo para remocao do excesso; 3)

secagem na posicéo vertical por 10 minutos em temperatura ambiente (25°C).

Cada grupo conteve 18 amostras, sendo que 10 fizeram parte das amostras
experimentais e 8 foram aleatoriamente selecionados para representar o grupo na
andlise de MEV, sendo 2 corpos de prova por tempo (To a Ts). Cada espécime foi
isolado e identificado em eppendorfs (Axygen Scientific ; Axygen, CA, EUA) e
mantido por 24 horas em agua destilada na estufa a 37°C (Figura4).
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Figura4. Divisdo dos grupos e identificagdo das amostras.

4.3 Leitura de cor

Para a leitura de cor, cada espécime foi cuidadosamente seco e posicionado
em porta-amostra de teflon. A avaliagdo da cor foi realizada com espectrofotdmetro
de refletdncia Konica MinoltaCM 700d (Minolta Co. Ltd, Téquio, Japao), em
ambiente de luz padronizado pela Cabine de luz (GTI MiniMatcher MM 1 GTI
Graphic Technology Inc., Newburg, NY, EUA). O espectrofotdmetro foi previamente
calibrado de acordo com as instrugdes do fabricante a cada sessao de leitura de cor.
Também foi padronizado em Small Area View (SAV), isto €, a area de leitura sera de
3 mm e a de iluminagcdo de 6 mm. A mensuragéao foi realizada dentro da cabine de
luz na opg¢ado luz do dia, com o espécime posicionado no porta-amostra com a
superficie sem marcacao para cima e com o perfeito acoplamento da ponta de
leitura do espectrofotbmetro ao porta-amostra, evitando entrada de luz
externa(Figurab).

Os valores obtidos foram posteriormente exportados para software especifico
para verificacdo da cor (On Color, Konica Minolta Sensing Americas, NJ, USA). Para
a avaliagdo da cor foi utilizado o CIE L*a*b*, modelo proposto pela Commission
Internationale de I'Eclairage (CIE), organizacéo destinada a padronizacdo da cor e
aparéncia em areas definidas. A vantagem do sistema CIE L* a* b* é que as

diferencas de cor podem ser expressas em unidades, que podem ser relacionadas a
12



percepgao visual e significancia clinica. A leitura de cor foi realizada em Tg, T4, T2 €
Ts.

amostra em posicdo Caixa de luz e espectrofotdbmetro Correto posicionamento da

maftriz durante le

Figura5. Utilizagdo do espectrofotémetro.

4.4 Andlise da energia livre de superficie

Antes da mensuracdo de energia livre de superficie, as amostras foram
limpas com lavagem com agua e sabao neutro, seguido de lavagem ultrassénica
com solucédo 1:1 de etanol e 4gua destilada, por 10 minutos. Ap6s a limpeza da
superficie, trés liquidos de polaridade distintas (Bromonaftaleno 96%, Formamida
99,5% e agua destilada) foram usadas para mensuracdo do angulo de contato e
posterior calculo da energia livre de superficie. Uma gota séssil de 15 puL foi
depositada sobre 0 espécime e o angulo formado entre ele e a gota mensurado por
meio de um gonidbmetro (Ramé-Hart 500, Ramé-hart Instrument co., NJ,
EUA)(Figura6). Este procedimento foi repetido 3 vezes para cada tipo de liquido.
Entdo, os resultados obtidos foram inseridos num software Ramé-hart DROPimage
Standard (Ramé-hart Instrument co., NJ, EUA)(Figura6), para o célculo da energia
livre de superficie e componentes polar e dispersivo. Estas medidas foram tomadas
em T, e em T4 para avaliar o grau de degradacao quimica e mecanica do NPLG.
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Gota sobre Software para leitura de an
a amosira de contato e energia livre de superficie

Figura6. Mensuragao de energia livre de superficie

4.5 Armazenamento experimental e escovagdo mecanica simulada

O armazenamento experimental visa simular o efeito dos corantes da dieta
sobre a resina composta, portanto, a solugao de escolha foi o vinho tinto, pois possui
baixo pH, alta concentracdo de corantes e certa quantidade de alcool, como descrito
na Tabela2. Assim, o vinho simulou o desafio acido e alcodlico sobre os
componentes da resina e os corantes promoveram o manchamento extrinseco. Para
o estudo, as amostras foram imersas em aproximadamente 1,5 ml de vinho tinto e
mantidas na estufa a 37°C (Figura?) . O liquido foi trocado todos os dias, sendo que
antes de cada troca seu pH foi medido num pHmetro (Orion 420). O prazo de
validade de e periodo proprio para o consumo da bebida foi respeitado neste

trabalho.

Tabela2. Descricdo da solugéo a ser utilizado neste estudo, de acordo com o fabricante.

Solucio pH Composicao Marca comercial/fabricante

Vinhotinto 3,48  &gua, éalcool 14%, &cidos tartarico 5,5 e Trapiche Syha, Industria
8,5¢g/l., acidos graxos, glicerina, acucar,
aminoacidos, carboidratos, mono
terpenos, aldeidos e ésteres.

Argentina
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Figura7. Amostra imersa em vinho tinto

Apbs o armazenamento por 60 dias em T3, 0s corpos de prova passaram por
mensuragdo de cor e depois foram submetidos ao teste de escovacdo mecéanica
simulada (T4). Foi utilizado a maquina de simulagcdo de escovacao (Equilabor,
Piracicaba, SP, Brasil) (Figura8), ao qual foram acopladas escovas dentais com
cerdas macias de nailon(Colgate Classic, Sdao Paulo, SP, Brasil). Cada amostra
passou por 7.500 ciclos de escovagao com uma carga de 200g, imersas em solugéo
1:2 de dentifricio (Colgate Maxima Protecdo de Caries, Sdo Paulo, SP, Brasil) e
agua destilada. Apds este processo, os espécimes foram lavados por 30 segundos

em spray de dgua e a cor mensurada novamente.

Uma lavagem com agua e sabao neutro e banho ultrassénico com solucao
1:1 de agua e etanol por 30 minutos foi feito antes da ultima mensuragédo da energia
livre de superficie, como descrito no item 4.4. Este parametro permitiu a mensuragao

da degradagédo quimica e mecanica das resinas compostas.
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Carrilho Neto, A

Figura8. Simulador de escovacao.

4.6 Avaliagdo em Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

A micromorfologia das superficies foi avaliada em MEV, para obter
informacgdes reais da degradacao quimica e mecanica. As amostras separadas para
avaliacdo em MEV, apss passarem pelo periodo de armazenamento ou escovagao
mecanica simulada, foram limpas em ultrassom com agua destilada por 30 minutos,
trocando-se a agua a cada 10 minutos, para completa remocao dos residuos do
vinho tinto ou dentifricio. Entdo, ficaram por 24 horas em estufa a 37°C para
secagem e foram montadas em stubs metalicos com fita de carbono e recobertos
com ouro. Os stubs montados foram avaliados em MEV (JSM 5600LV — Jeol Inc.,
Peabody, MA, EUA) (Figura9) com aumento de 1000x, operando a 15kV.
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Catelan, A

—

Figura9. Microscopia eletronica de varredura
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5. Resultados

5.1 Alteracao de cor (AE)

Tabela3. Médias de AE e desvio padrdo apos métodos de envelhecimento

T1 T2 T3

G1 521 (+1,16) Aa 10,03 (+1,93) Bb 8,61 (+3,12) Aa
G2 9,06 (+1,10) Aa 11,57 (£0,94) Bb 9,82 (+1,39) Aa
G3 11,97 (+1,01) Bb 16,94 (+1,20) Bc 12,67 (+3,56) BDb
G4 3,81 (£0,90) Aa 6,78 (+1,21) Aa 5,50 (£2,42) Aa
G5 8,90 (+1,05) Aa 16,65 (+2,11) Bc 10,46 (+1,99) Bb
G6 6,30 (x0,97) Aa 11,48 (+0,75) Ab 9,90 (+1,25) Aa

Letras mailisculas representam colunas e minUsculas representam linhas.

18,00
9
16,00 //’_ \\
14,00
=—Gl1

12,00 / o —— >

_/ : —B—-G2
10,00 —— ;
8,00 = G4
6,00 - G5
4,00 ol G6
2,00
0,00 T T )

T1 T2 T3

Figura10. Gréfico dos valores de AE nos diferentes tempos

Apbs a aplicacao dos testes ANOVA fatorial 2x3 e teste de Tukey, vemos
houve diferencas entre os grupos tratados e os grupos nao tratados com NPLG
(p<0,05). A diferenca se encontra principalmente no grupo de Empress Direct em
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todos os tempos experimentais e em Filtek Z250 XT em Ty, indicado pelas letras
mailsculas colunas). Quanto ao Filtek Z350 XT, houve maiores valores de alteragéo

de cor e ndo houve diferenca entre a resina tratada e nao tratada com NPLG.

O mesmo teste mostrou que o tempo experimental também foi relevante na
alteracao de cor (p<0,05) que esta indicado pelas letras minusculas (linhas).
Podemos observar que as maiores alteracées de cor ocorreram apés 60 dias de
exposi¢ao ao vinho tinto. Os grupos de Filtek Z250 XT e IPS Empress Direct tratados
com NPLG foram os que apresentaram menor alteracao de cor ao longo do tempo.
O grupo de Filtek Z350 XT com tratamento apresentou alteragdo de cor superior ao
seu grupo controle. A escovagao mecanica reduziu os valores de AE em todos os
grupos estudados, seja experimental ou controle, porém, os grupos de Filtek Z250
XT e IPS Empress Direct com aplicacdo de NPLG foram os que obtiveram valores

mais baixos apos este processo. Em todos os tempos o grupo de Filtek Z250 XT

5.2 Energia livre total de superficie

Tabelad4. Médias de energia livre total (mMN/cm™) e desvio padrédo de resinas

compostas com e sem NPLG

Tipo de Tratamento

Tipo de Resina

Sem NPLG Com NPLG
Filtek Z250XT 23,47 (x2,2) Aa 19,65 (£ 0,98) Ab
Filtek Z350XT 25,2 (x2,57) Aa 19,35(£2,1) Ab

IPS Empress Direct 27,47 (x2,07) Aa 19,16 (£ 0,89) Ab

Letras mailsculas representam colunas e mindsculas representam linhas.

Foi aplicado os testes estatisticos ANOVA fatorial 2x2 e teste de Tukey. Os
resultados mostraram que houve diferenca estatisticamente significante entre os
grupos que receberam NPLG e os grupos controle que nao foram tratados com
NPLG (p=0,048), indicada pelas letras minUsculas que diferem entre si quando se

trata do tipo de tratamento (linhas).
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Os mesmos testes mostraram que a composi¢cdo da resina composta nao
influenciou na resposta ao tratamento (p<0,05), indicado pelas letras maiusculas
que nao diferem entre si quando se trata do tipo de resina composta utilizada
(linhas). As analises também mostraram que ndo houve interagdo entre o
tratamento e tipo de resina (p>0,05). Portanto, independente do tipo de resina
composta utilizada, o NPLG foi efetivo na redugéo de energia livre superficial.

Tabela5. Médias de energia livre total (mN/cm™) e desvio padrdo apds meios

de envelhecimento

TO0 T3
G1 23,47 (¥2,2) Ba 29,98 (+4,34) Cb
G2 25,2 (+2,57) Ba 29,02 (+3,81) Cb
G3 27,47 (+2,07) Ba 33,9 (#5,83) Cb
G4 19,65 (+0,98) Ac 28,6 (+4,51) Ba
G5 19,35 (£2,1) Ac 26,63 (+4,18) Ba
G6 19,16 (+0,89) Ac 31,08 (2,91) Cb

Letras maiusculas representam colunas e minusculas representam linhas.

40

35

30 —

25 -+

20 -+ | mTO
T3
15 - —
10 - —
5 —
0 - T T T T T ]
G1 G2 G3 G4 G5

Figura10. Grafico dos valores de energia livre total nos diferentes tempos

Os testes ANOVA fatorial 2x2 e o teste de Tukey foram utilizados para
determinar se houve diferengas entre os grupos antes e depois de passarem por um
processo experimental de degradacédo. Os resultados foram que o tratamento de
superficie reduziu os valores de energia livre de superficie para todos os grupos
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(p<0,01), como foi visto no primeiro teste e esta indicado pelas letras minusculas
(colunas).

Quanto a degradacéo, todos os grupos foram alterados, como podemos ver
indicado pelas letras minusculas (linhas) . Os grupos experimentais foram mais
afetados quantitativamente, como visto no grafico, porém, mesmo apds o0 processo
de degradacao a energia livre de superficie das resinas com NPLG foi mais baixa no
grupo de Filtek 2250 XT e Filtek Z350 XT tratada com NPLG do que nas mesmas
resinas sem tratamento. Apdés o armazenamento e escovacdo, o grupo de IPS
Empress Direct com NPLG mostrou valor de energia livre total estatisticamente igual
ao grupo de IPS Empress Direct sem NPLG.

5.3 Micromorfologia superficial

Imagens de MEV mostram os efeitos deletérios do armazenamento
experimental em vinho tinto e da escovagdo mecéanica simulada. As imagens foram

feitas em Ty (controle) e em T3 (experimental).

Imagens comparativas de MEV

To T;

15kU *1.008 18 km

Figurax. Imagem de Filtek Z250XT sem NPLG, Figurax. Imagem de Filtek Z250XT sem NPLG,
em MEV com aumento de 1.000x em MEV com aumento de 1.000x apds envelhecimento
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15kU *1.008 18 0m

Figurax. Imagem de Filtek Z350XT sem NPLG,
em MEV com aumento de 1.000x

Figurax. Imagem de IPS Empress Direct sem NPLG,
em MEV com aumento de 1.000x

15kU *1.0088 18 0m

Figurax. Imagem de Filtek Z250XT com NPLG,
em MEV com aumento de 1.000x

15k >1.008 180w

Figurax. Imagem de Filtek Z350XT sem NPLG,
em MEV com aumento de 1.000x apés envelhecimento

185m

Figurax. Imagem de IPS Empress Direct sem NPLG,
em MEV com aumento de 1.000x apés envelhecimento

18 km

Figurax. Imagem de Filtek Z250XT com NPLG,
em MEV com aumento de 1.000x apds envelhecimento
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15kU ¥1.0868  100m

Figurax. Imagem de Filtek Z350XT com NPLG, Figurax. Imagem de Filtek Z350XT com NPLG,
em MEV com aumento de 1.000x em MEV com aumento de 1.000x apés envelhecimento

1Skl >1. 066 1Bk

Figurax. Imagem de IPS Empress Direct com NPLG,
em MEV com aumento de 1.000x

Figurax. Imagem de IPS Empress Direct com NPLG,
em MEV com aumento de 1.000x apés envelhecimento

Comparando-se as imagens nos diferentes tempos, nota-se degradacgéo
superficial em todos os grupos, independente do tratamento ou ndo com NPLG.
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6.Discussao

As evidéncias mostram que as resinas compostas sdo muito susceptiveis a
alteracao de cor, principalmente quando sao expostas ao vinho tinto. (23)(11)(24)
Essa alteracdo € associada a degradacao da superficie das resinas compostas, que
causa um maior aumento na rugosidade e consequentemente aumento na energia
livre de superficie. (26)(27) Existem poucos estudos que associem a energia total
livre de superficie com o sucesso clinico das restauracdes, apenas alguns estudos
provam que a menor energia livre total de superficie reduz a aderéncia de
compostos organicos como o biofilme bacteriano e corantes da dieta (28)(26),
portanto, superficies mais reativas favorecem, além da adesdo de biofilme
bacteriano, a impregnacao de corantes da dieta. O NPLG é um produto que reduz
significativamente a energia total livre de diversos tipos de superficie e neste

trabalho foi avaliado os seus efeitos também sobre resinas compostas.

O teste no gonidmetro mostrou que o NPLG criou sobre a resina composta
uma camada nanométrica de silica, que pode ser vistas nas imagens de MEV,
conferindo maior hidrofobicidade ao material (p<0,05). Portanto, a hip6tese 2, de que
o NPLG reduz a energia livre total de superficie foi aceita. E o efeito desta nova
condicao superficial sobre a alteracao de cor dos compadsitos foi positiva, ou seja, as
superficies de Filtek Z250 XT e IPS Empress Direct tratadas com NPLG mostraram
menores alteracdes de cor, ao longo do tempo, quando comparadas aos outros

grupos.

O grupo onde foi estudado Filtek Z250 XT com NPLG foi o que demonstrou
melhor desempenho, quanto a alteragcdo de cor, em todas as fases do estudo.
Valores de AE inaceitaveis clinicamente devem ser superiores a 5,5 (11)(24), e o
grupo de Filtek Z250 XT com NPLG ao final do estudo mostrou valor de AE no limite
de 5,5, isto significa que a cor deste material ainda seria aceito numa situacao real.
E na imagem de MEV podemos observar a formagcdo de uma densa camada
inorganica neste grupo quando comparado ao seu controle. Portanto, o seu
desempenho foi proporcional a formacao da camada de silica sobre o compésito e

uma camada mais densa se formou neste grupo devido as caracteristicas de suas
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particulas. O fabricante do NPLG nao informa a composicao do produto, protegida
por patente, mas garante que ha interacdo quimica dele com as superficies aos
quais é aplicado. Portanto, acreditamos que o NPLG tenha maior reatividade com o
Filtek Z250 XT porque o mesmo apresenta particulas de vidro em tamanhos maiores
que outras resinas estudadas, aumentando a quantidade de moléculas livres na
superficie para a reacao.Além disso possui UDMA em sua composicdo, que é
menos hidrofilico que o BisGA e TEGDMA. (6)

O Filtek Z350 XT apresentou maiores alteragcdes de cor, seja no grupo
controle ou experimental. Outros trabalhos justificam este achado pelas
caracteristicas de sua carga (23)(2), que sdo compostas basicamente por particulas
inorganicas (vidro e zircénia) de tamanho manométrico e nanoclusters que sao
agregados dessas particulas. Logo, apesar da grande quantidade de particulas na
massa do compdsito, os clusters criam porosidades intrinsecas que facilitam a
absorcao de corantes(2)(29), além de apresentarem matriz orgénica a base de Bis-
GMA e TEGDMA que sao mais hidrofilicos e menos estaveis quanto a alteracao de
cor.(6)

O vinho tinto foi a solucao de escolha, pois apresenta caracteristicas que
provocam um grande desafio para a manutencao da cor, como presenca de etanol e
baixo pH(6) (11) (23). Modelos de imersdo em solugdes com corantes sao
amplamente utilizados em pesquisa odontoldégica e simulam casos extremos de
exposicao a essas solucdoes e ha uma correlacao direta entre o tempo de exposicao
e 0 grau de pigmentacao dos compdsitos.(25) Portanto, os achados deste estudo
sado relevantes clinicamente, quando supomos que numa situacdo real é quase
impossivel encontrarmos consumo de vinho tinto equivalente ao desafio do modelo

de armazenamento experimental utilizado neste estudo.

Quanto ao processo de envelhecimento da resina composta, observamos
maiores valores de AE apds 60 dias de imersédo no vinho tinto em todos os grupos.
Esses valores extrapolaram o limite critico para o aceitavel clinicamente. Contudo,
os grupos de Filtek Z250XT e IPS Empress Direct demonstraram valores inferiores
comparados aos seus grupos controle. Os valores maximos de AE foram obtidos
com 60 dias de armazenamento em vinho tinto para todos os grupos, sendo o IPS
Empress Direct sem tratamento o que apresentou o maior valor, seguido de Filtek
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Z350Xt com tratamento. Contudo, apéds o ciclo de escovacao todos os valores foram
reduzidos. Poucos estudos existem a respeito da relacdo entre escovacédo e
alteragao de cor, contudo, Ren et al. encontrou evidéncias de que a escovagéo é
efetiva para reducdo de AE, desde que esta alteracdo seja atribuida a fatores

extrinsecos.

Quando comparamos a efetividade da escovacao mecanica, o grupo de Filtek
Z350 XT com NPLG foi o que apresentou melhor desempenho, ou seja, houve
grande queda no valor de AE antes e depois da escovagédo. Isso é atribuido em
parte ao NPLG que reduziu a reatividade superficial, facilitando a remocgédo de
compostos organicos e da morfologia de particulas que permite superficie mais
uniforme quando recebem abrasdo. O Grupo de Filtek Z250 XT com NPLG foi o que
menos mostrou alteragcdo de cor nos diferentes tempos e apés a escovacgao
mecanica foi o que obteve menor valor de AE. Portanto, podemos dizer que a
hipétese 1 foi parcialmente aceita, pois embora o NPLG ndo mantenha a cor do
compdsito a niveis basais, ele impede uma maior impregnacao de corantes e facilita

a sua remogao com a escovacao quando comparado as resinas sem tratamento.

E quanto a hipétese 3, as imagens de microscopia mostram que
independente do tratamento de superficie as resinas compostas foram degradadas
mecanicamente. Trabalhos mostram que selantes de superficie comercialmente
disponiveis ndo sao resistentes a abrasao por escovacao, porém, a superficie final
de resinas seladas apresentam melhores caracteristicas do que as de resinas nao
seladas.(30) O NPLG né&o foi efetivo na manutengdo da micromorfologia superficial
das resinas compostas aqui estudadas, contudo, particulas de silica ainda sao
observadas entremeando a matriz original do compdsito. Esse residuo de NPLG,
depois da escovacdo, ainda é efetivo para manutencao da baixa energia livre de
superficie do Filtek Z250 XT e Filtek Z350 XT, quando comparados aos respectivos

grupos controles.

Apesar deste estudo inicial trazer parametros que podem ser utilizados
clinicamente, mais estudos devem ser feitos no sentido de criar um produto com

melhor aplicagéao pratica e que tenha maior longevidade apds a abrasdao mecanica.
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7.Conclusao

O NPLG foi efetivo na redugdo da energia livre de superficie de resinas
compostas e na reducdo de alteracdo de cor dos mesmos apds desafio com

corantes.
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