\") UNIVERSIDADE ESTADUAL DE CAMPINAS
-

— " FACULDADE DE ODONTOLOGIA DE PIRACICABA
4..\

UNICAMP

BRUNA GUERRA SILVA

“AVALIACAO DAS PROPRIEDADES FISICAS DO ESMALTE,
QUANDO SUBMETIDO AO CLAREAMENTO DENTAL
CASEIRO COM DIFERENTES ESPESSANTES: ESTUDO IN
SITU”

"EVALUATION OF THE PHYSICAL PROPERTIES OF
ENAMEL, WHEN SUBMITTED TO AT-HOME BLEACHING
WITH DIFFERENT THICKENERS: AN IN SITU STUDY”

Piracicaba

2017



BRUNA GUERRA SILVA

“AVALIACAO DAS PROPRIEDADES FISICAS DO ESMALTE, QUANDO
SUBMETIDO AO CLAREAMENTO DENTAL CASEIRO COM DIFERENTES

ESPESSANTES: ESTUDO IN SITU”

"EVALUATION OF THE PHYSICAL PROPERTIES OF ENAMEL SUBMITTED TO
AT-HOME BLEACHING WITH DIFFERENT THICKENERS: AN IN SITU STUDY”

Dissertacdo apresentada a Faculdade de
Odontologia de Piracicaba da
Universidade Estadual de Campinas como
parte dos requisitos exigidos para
obtencdo do titulo de Mestra em Clinica

Odontolégica, na Area de Dentistica.

Dissertation presented to the Piracicaba
Dental School of the University of
Campinas in partial fulfillment of the
requirements for the degree of Master in
Dental Clinic in Operative Dentistry Area.

Orientadora: Profa. Dra. Débora Alves Nunes Leite Lima

ESTE EXEMPLAR CORRESPONDE A
VERSAO FINAL DA DISSERTACAO
DEFENDIDA PELA ALUNA BRUNA
GUERRA SILVA E ORIENTADA PELA
PROFA. DRA. DEBORA ALVES NUNES
LEITE LIMA.

Piracicaba

2017



Agéncia(s) de fomento e n%s) de processo(s): Nao se aplica.

Ficha catalografica
Universidade Estadual de Campinas
Biblioteca da Faculdade de Odontologia de Piracicaba
Marilene Girello - CRE §/6139

Silva, Bruna Guerra, 1992-

Sidda Avaliacdo das propriedades fisicas do esmalte, quando submetide ao
clareamento dental caseiro com diferentes espessantes - estudo Jin sty § Bruna
Guermra Silva. — Piracicaba, 3P : [s.n.], 2017.

Orientador: Debora Alves Nunes Leite Lima.
Dizsertagdo (mestrado) — Universidade Estadual de Campinas, Faculdade
de Odeontologia de Piracicaba.

1. Estéfica dentaria. 2. Dentes - Clareamento. 3. Espessantes. 4. Carbopal.
3. Natrosol. |- Lima, Debora Alves Munes Leite, 1973-. Il. Universidade Estadual
de Campinas. Faculdade de Odontologia de Piracicaba. 1l Trtulo.

Informacdes para Biblisteca Digital

Titulo em outro idioma: Evaluation of the physical properties of enamel submitted fo at-
home bleaching with different thickeners :© an in sity study
Palavras-chave em inglés:

Ezthetics, dental

Teeth - Bleaching

Thickeners

Carbopol

Matrosol

Area de concentragdo: Dentistica

Titulagdo: Mestra em Clinica Odontologica

Banca examinadora:

Debora Alves Munes Leite Lima [Orientador]

Milena Maria Pierre Santos Caldeira

Vanesza Cavalli Gobbao

Data de defesa: 15-02-2017

Programa de Pos-Graduagdo: Clinica Odontelogica



é"’é UNIVERSIDADE ESTADUAL DE CAMPINAS .
a¥Y Faculdade de Odontologia de Piracicaba
UNICAMP

A Comissac Julgadora dos trabalhos de Defesa de Dissentagdo de Mestrado. em sessic pubica

realizada em 15 de Fevereiro de 2017, considercu a candidata BRUNA GUERRA SILVA

aprovaga

PROF* DR®* DEBORA ALVES NUNES LEITE LIMA
PROF" DR" MILENA MARIA PIERRE SANTOS CALOEIRA
PROF* DR* VANESSA CAVALLI GOBBO

A Ata da defesa com as respectivas assinaturas dos mempros encontra-se no processo de vida

academica do aluno



DEDICATORIA

A minha mae, Elizabeth Guerra, por estar sempre presente em todos os momentos da minha
vida, por sonhar os meus sonhos e tornar possivel a realizacdo de todos eles, pelo carinho e
amor com suas filhas, pela compreensdo e amizade. Por ser meu porto seguro, minha
inspiracdo. Sem a senhora ndo seria possivel chegar aonde cheguei e conquistar tudo que ja
conquistei até hoje. Meu amor pela senhora ndo tem dimensé&o!

Ao meu pai, Vicente Silva, que por mais distante sempre esteve a postos para me ajudar,
sempre me tirou boas risadas e que me faz compreender que ndo importa a distancia o amor
sempre nos traz para perto um do outro.

Ao meu padrasto, Sérgio de Siqueira, por toda a dedicacdo a familia que formamos. Por todo
carinho, amor, por trazer tanta alegria para nossa familia e por estar presente em todos os
momentos da minha vida.



Agradecimentos
A Deus...
...meu guia

Pela ajuda e forca em todos os momentos da minha vida.



Agradecimentos
A minha orientadora

Professora Débora Alves Nunes Leite Lima, pela oportunidade de orientagdo. Pelo convivio e
aprendizado, pelos ensinamentos diarios, por acreditar e confiar no meu trabalho e na minha
pessoa. O Nosso convivio me trouxe uma enorme admiragdo por vocé e agregou muitas coisas
em minha vida, ndo s6 profissional como também pessoal. Agradego pelas inUmeras vezes
que voceé foi como uma mae, me aconselhando e me guiando! VVocé é incrivel!



Agradecimentos

A minha familia...

As minhas fantasticas irmés Aline e Camila, por me apoiarem durante todos os anos, sempre
me impulsionando a seguir em frente e a conquistar os meus sonhos. Por todo amor, carinho e
amizade. Amo Vvocés e sou eternamente grata a Deus por me conceder vocés. Vocés sdo
minha vida.

Aos meus avos Lucia e Guerrinha, por todos os exemplos de vida que me passaram, por todo
amor e carinho e por compreenderem minha auséncia frente aos percalcos da vida. Vocés sao
especiais e estardo sempre em meus pensamentos € em meu coragao.



Agradecimentos
As minhas amigas...

Queridas amigas: Marilia, Heloisa e Marina, que com certeza serdo amigas para a vida toda.
A amizade de vocés conforta meu coracdo e torna os fardos mais leves. Cada uma de vocés
me completa de forma especial e Unica.

A Ana Eliza Faria. Vocé foi peca fundamental em minha vida durante os cinco anos que
moramos juntas. Queria eu poder ser um pedacinho de vocé, que é cheia de qualidades e que
eu me espelho e tenho tanto orgulho de chamar de amiga. Agradeco por me permitir entrar na
sua vida, por compartilha-la comigo e por sempre oferecer seu ombro amigo e me confortar
com suas sabias palavras. Por me trazer o chdo quando ele se vai e por sempre me tirar um
sorriso quando néo estou bem. VVocé foi meu alento, meu suporte. E vocé na verdade ndo é so
amiga, vocé é irma e vocé se tornou parte da minha familia!

A Renata Pereira, vocé que tem um coracdo maior que o mundo, um carater e uma
inteligéncia admiravel, que sempre compartilha dos meus pensamentos, que nunca coloca
obstaculos para me ajudar quando preciso e que sempre estende as mdos para mim. Vocé
tornou esses dois anos de Pds-Graduagdo muito mais leves. Obrigada por estar comigo em
todos os momentos. Sem palavras para agradecer a sua amizade e ao seu carinho.

A Luisa, minha amiga desde a graduacfo. Sem palavras para expressar 0 quando sua amizade
é importante para mim. Compartilhamos descobertas, novas experiéncias, medos, alegrias,
conhecimento, anseios e conquistas. Vocé é uma amiga incrivel e mesmo com a distancia
voceé se faz sempre presente. Minha saudade diéria.

Aos meus amigos de pés-graduacao...

A Thayla, por me conduzir durante o Mestrado. Vocé foi como um anjo nesses dois anos,
sempre me guiando, me orientando e me acrescentando conhecimento e experiéncias.
Obrigada por dedicar tanto do seu tempo a mim, e por sempre me fazer acreditar que sou
capaz. Tor¢co muito por vocé!

Aos amigos da turma do mestrado, pela convivéncia durante esses anos, pela cumplicidade,
partilha de sonhos, anseios e conquistas. Cada um, com seu jeitinho especial, me
conquistaram e serdo sempre lembrados com muito carinho.



Ao Waldemir e Jéssica por sempre estares dispostos a me ajudar quando precisei. Sem
palavras para agradecé-los.

A0S meus amigos...
... voluntarios de pesquisa

Aos amigos que se dispuseram a participar da minha pesquisa, com o Unico objetivo de
enriquecer 0 meu trabalho. Sem palavras para agradecer por terem me ajudado, pela paciéncia
com 0 meu estudo e por se empenharem para que ele desse certo. Muito obrigada!



Agradecimentos
A0 meu namorado...

A vocé, Rafael, pelo companheirismo, pela nossa amizade, pelo apoio incondicional, pela
cumplicidade, atencdo e pelo amor que tem por mim. Vocé, que chegou quando eu menos
esperava, que em tdo pouco tempo me trouxe tanta felicidade e que me transborda. VVocé que
é calmaria em meio & tempestade. Sou muito grata por me permitir caminhar ao seu lado e por
ser t40 presente em minha vida. E muito bom ter alguém para compartilhar os sonhos, para
planejar um futuro e para amar!



Agradecimentos
A0S mestres...

A minha co-orientadora de iniciacéo cientifica, Vanessa Cavalli Gobbo, que me inspirou com
sua inteligéncia, paciéncia, dedicacdo e amor pelo que faz, a iniciar a P6s-graduacao. A voce,
toda minha admiracao e respeito.

Ao professor Marcelo Gianinni pela oportunidade de trabalhar com vocé e pela experiéncia
adquirida durante a iniciacdo cientifica.

Aos professores Luiz Alexandre Maffei Sartini Paulillo, Giselle Maria Marchi e Flavio
Henrique Baggio Aguiar, pelo conhecimento agregado ao meu trabalho no exame de
qualificagéo.

A todos os docentes do Programa de P6s-Graduacdo em Clinica Odontoldgica da FOP-
UNICAMP.

A professora Glaucia Maria Bovi Ambrosano, pelos conhecimentos de estatistica
compartilhados.



Agradecimentos
A Faculdade de Odontologia de Piracicaba...

A Faculdade de Odontologia de Piracicaba da Universidade Estadual de Campinas, na pessoa
de seu Diretor Prof. Dr. Guilherme Elias Pessanha Henriques.

A Coordenadoria Geral da P6s-Graduacio da FOP/UNICAMP.



RESUMO

O objetivo deste estudo foi avaliar in situ a influéncia do perdxido de carbamida
10%(PC) contendo diferentes espessantes (carbopol, carbopol+glicerina e natrosol) sobre as
caracteristicas fisicas do esmalte dental, como: cor, microdureza e rugosidade. Oitenta e
quatro blocos de esmalte e dentina (4 x 4 x 2,5 mm) obtidos a partir de dentes bovinos foram
manchados com ché preto, divididos em sete grupos (n=12) e fixados em dispositivos intra-
bucais palatinos utilizados por 12 voluntérios. Os espécimes foram submetidos a diferentes
tratamentos: PC+carbopol (FGM), PC+carbopol+glicerina (Ultradent), PC+natrosol (Gel
experimental), apenas com o gel de carbopol, apenas com o gel de glicerina.carbopol, apenas
com gel de natrosol e sem nenhum tratamento (grupo controle). As propriedades fisicas
testadas foram cor (AE), rugosidade média (Ra) e microdureza Knoop (KHN). A morfologia
da superficie de esmalte foi avaliada por microscopia de forca atdbmica (AFM). Os dados
foram submetidos a analise de variancia (ANOVA) em esquema fatorial com tratamento
adicional (2 x 3 +1), teste de Tukey e teste Dunnet. Como todos os pacientes receberam todos
os tratamentos, o efeito “voluntario” foi inserido na analise de varidncia. Foi considerado o
nivel de significancia de 5%. Entre as propriedades fisicas avaliadas, quando avaliada a
alteracdo de cor, todos 0s grupos apresentaram alteracdo, exceto o grupo ndo clareado com
espessante carbopol, o qual foi semelhante ao grupo controle. Os grupos tratados com o
espessante natrosol tiveram uma maior alteracdo na cor, apresentando-se mais claro que os
demais. Com relacdo a microdureza, houve diminuicdo da mesma para 0s grupos tratados
apenas com o gel de carbopol e com o gel de carbopol+glicerina, os quais diferiram do grupo
controle. Para a rugosidade, houve aumento em todos os grupos clareados quando comparado
com o grupo controle, porém o grupo PC+natrosol apresentou menor aumento. Dessa forma,
pode-se concluir que a utilizacdo de géis de clareadores contendo espessante natrosol
promoveu menores alteracbes no esmalte do que géis clareadores com espessante carbopol e
carbopol+glicerina, além de permitir um clareamento eficaz.

Palavras chave: Estética. Clareamento dental. Espessante. Carbopol. Natrosol.



ABSTRACT

The objective of this study was to evaluate in situ the influence of carbamide peroxide 10%
(PC) containing different thickeners on the physical characteristics of dental enamel, such as:
color, microhardness and enamel roughness. Eighty-four blocks of enamel and dentin (4 x 4 x
2.5 mm) obtained from bovine teeth were divided into seven groups (n = 12) fixed in palatal
intraoral devices used by 12 volunteers. The specimens were submitted to different
treatments: PC + carbopol (FGM), PC + carbopol + glycerin (Ultradent), PC + natrosol
(experimental gel), with carbopol gel only, with glycerin + carbopol gel, only with Natrosol
gel and without any treatment (control group). The physical properties tested were color (AE),
roughness (Ra) and Knoop microhardness (KHN). The morphology of the enamel surface was
evaluated with atomic force microscopy (AFM). The data were submitted to analysis of
variance (ANOVA) in a factorial scheme with additional treatment (2 x 3 +1), Tukey's test
and Dunnet test. As all patients received all treatments, the "voluntary" effect was inserted in
the analysis of variance. The level of significance was set at 5%. Among the physical
properties evaluated, when the color change was evaluated, all the groups presented alteration,
except the group treated only with carbopol thickener, which was similar to the control group.
The groups treated with the thickener natrosol had a greater color change, being clearer than
the others. Regarding the microhardness, there was a decrease in the same for the groups
treated with carbopol gel and carbopol + glycerin gel, which differed from the control group.
For roughness, there was an increase in all bleached groups when compared to the control
group, but the PC + natrosol group presented a smaller increase. In this way it can be
concluded that the use of bleaching gels containing natrosol thickener was less deleterious to
the enamel than bleaching gels with carbopol thickeners and carbopol + glycerin, in addition

to allowing an effective bleaching.

Keywords: Aesthetics. Dental bleaching. Thickener. Carbopol. Natrosol.
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1.INTRODUCAO

O desenvolvimento de novos produtos clareadores e o aperfeicoamento
das técnicas de clareamento permitiram que o tratamento clareador se tornasse
comprovadamente eficaz (Nutter et al., 2013; Joiner A., 2006). O tratamento clareador
consiste em tornar os dentes mais claros, podendo se dar a partir da técnica de
clareamento de consultério, com géis de alta concentracdo de perdxido de hidrogénio,
na qual o Cirurgido-dentista realiza o procedimento no seu consultério, ou de
clareamento caseiro, com géis de baixa concentracdo de peroxido de hidrogénio, na qual
0 paciente utiliza uma moldeira personalizada e pode realizar o procedimento em casa
sob a orientacdo do Cirurgido-dentista. Porém, alguns estudos indicam que o
clareamento pode causar alteracdes nos tecidos dentais, ), 0 que o torna relativamente
seguro (Marson FC et al., 2015; Tredwin CJ et al., 2006), como: alteracdo na superficie
do esmalte, podendo ter aumento da rugosidade e diminuicdo da microdureza
(Zeczkowski M et al., 2015; Sa Y et al., 2013; Basting RT et al., 2005; Potocnik I et al.,
2000; Bistey T et al., 2007) e da dentina (Jiang T et al., 2007; Kawamoto e Tsujimoto,
2004; Chng et al., 2005).

O mecanismo de acdo dos géis clareadores ainda ndo é um consenso na
literatura; porém, a teoria dominante ¢ a teoria da oxidagdo das moléculas cromdgenas,
que se da através de um radical livre de oxigénio (Eimar et al, 2012), que é liberado na
dissociacdo do perdxido de hidrogénio. O peroxido de hidrogénio esta presente tanto no
gel clareador de consultério quanto no caseiro. J& que, mesmo o gel de clareamento
caseiro sendo a base de peroxido de carbamida, quando em contato com os tecidos
moles ou saliva em temperatura bucal, dissocia-se e um dos produtos da sua dissociacao

é o0 perdxido de hidrogénio (Ben-Amar A et al., 1995).

O perdxido de hidrogénio é capaz de penetrar profundamente nos primas de
esmalte, alcangcando a dentina devido ao seu baixo peso molecular (Lima, DA et al.,
2011), onde se degrada liberando radicais livres de oxigénio (Haywood & Heymann,
1991) que interage com 0s pigmentos que causam a coloracdo no dente (Kawamoto &
Tsujimoto, 2004). Esses pigmentos sdo cadeias de alto peso molecular, que através de
reacOes de oxirreducdo sao quebradas, decompondo-se em moléculas menores e menos

pigmentadas (Plotino et al., 2008; Toledano et al., 2011). A alteracdo no tamanho e


http://www.ncbi.nlm.nih.gov/pubmed/?term=Zeczkowski%20M%5BAuthor%5D&cauthor=true&cauthor_uid=26111927
http://jdr.sagepub.com/content/92/7/661.long#ref-19
http://jdr.sagepub.com/content/92/7/661.long#ref-25
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pigmentacdo das moléculas cromdgenas apos a oxidacao produzida pelos radicais livres
altera a absorcdo de luz do espectro visivel pela molécula, de maior para menor
comprimento de onda, resultando em compostos mais claros (Haywood & Heymann,
1991; So Ran Kwon & Philip W. Wertz, 2015, Sulieman M 2004)

As alteracdes de microdureza do esmalte e da dentina sdo provocadas
devido a reacdo dos radicais livres de perdxido de hidrogénio, que por ndo serem
especificos e serem altamente instaveis, podem reagir ndo s6 com as moléculas
cromadgenas dos pigmentos, 0s aneis de carbono pigmentados, como também com as
moléculas organicas dos tecidos dentais, para atingir estabilidade (Basting et al., 2005;
Kawamoto & Tsujimoto, 2004). Contudo, estudos vém mostrando que as alteracfes na
microdureza do esmalte e da dentina podem né&o estar relacionadas somente aos radicais
livres de peroxido, mas com outros constituintes presentes na formulagdo do produto

clareador, como os espessantes (Basting et al., 2003).

Os espessantes dos géis clareadores sdo substancias quimicas que tém como
funcdo aumentar sua viscosidade, permitindo assim uma maior retencdo do gel na
superficie dentaria e com isso um tempo prolongado para a liberacdo de ions de
oxigénio (McCracken e Haywood, 1996; Rodrigues JA et al., 2007). Um dos
espessantes mais comumente utilizado na composicdo dos géis clareadores caseiros é o
carbopol, um polimero carboxipolimetileno, iénico, de natureza acida, derivado de um
acido carboxilico. Porém, tem sido relatado que o carbopol pode ser capaz de reduzir a
microdureza do esmalte e da dentina, devido a sua elevada capacidade de se ligar ao
calcio (van der Reijden et al., 1997), que leva a uma inibicdo da incorporacdo dos

cristais de hidroxiapatita.

Além do carbopol, outro espessante utilizado € a glicerina, que, no entanto,
devido a capacidade de atuar como barreira para adsor¢do de saliva e consequente
remineralizacdo do esmalte, pode também diminuir a microdureza do esmalte (Basting
RT et al, 2005).

Sendo assim, esse estudo se prop06s a substituir os espessantes presentes no
mercado por um espessante bastante utilizado na indudstria farmacéutica e cosmética,
denominado natrosol (hidroxietil celulose), que apresenta caracteristicas opostas ao
carbopol, principalmente por ser ndo i6nico; além disso, o natrosol pode ser utilizado

com substancias acidas, como o gel clareador, por apresentar estabilidade na variagdo de
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pH (Gouveia TH et. al., 2016). Estudos que avaliem os efeitos dos geis clareadores
sobre a estrutura dental sdo extremamente necessarios, visto que, apesar de ser um
tratamento conservador, o clareamento pode causar danos na estrutura dental. Assim, o
objetivo desse estudo in situ foi avaliar o efeito de géis clareadores contendo diferentes
espessantes nas propriedades fisicas do esmalte dental, como cor, microdureza e

rugosidade superficial.



20

2. ARTIGO

"Evaluation of the physical properties of enamel submitted to at-home bleaching

with different thickeners: an in situ study”

ABSTRACT

Objective: of this in situ study was to evaluate the influence of carbamide
peroxide 10% (CP) in combination with different thickeners, on the physical
characteristics of dental enamel. Methodology: Eighty-four blocks of enamel and
dentin (4 x 4 x 2,5 mm) obtained from bovine teeth were divided into seven groups (n =
12), fixed in palatal intraoral devices, and submitted to different treatments: CP +
carbopol (FGM), CP + carbopol + glycerin (Ultradent), CP + natrosol (experimental
gel), carbopol gel, carbopol +glycerin gel, Natrosol gel, whitout treatment (control
group). The physical properties tested were color (AE), average roughness (Ra) and
Knoop microhardness (KHN). Additionally, the enamel surface was evaluated by
atomic force microscopy (AFM). The data were submitted to analysis of variance
(ANOVA), Tukey's test and Dunnet test (a=0.05). Results: All groups presented
significant color variation, except the not bleached group with carbopol thickener. The
groups treated with the natrosol and carbopol+glycerin thickener had a satisfactory
color change, being clearer than the others. Groups not bleached with carbopol and
carbopol + glycerin presented decreased values of Microhardness when compared to
control group. Roughness was increased in all bleached groups when compared to the
control group, but the CP +natrosol group had a statistical increase lower than
PC+carbopol. Conclusion: the use of bleaching gel with natrosol thickener allowed
effective bleaching and was less deleterious to enamel. Clinical significance: enamel

physical characteristics alteration during at-home bleaching with differents thickners.

INTRODUCTION

The development of new products and the improvement of whitening

techniques have promoted the effectiveness of bleaching treatments [1,2]. However,
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some studies report that bleaching treatment may cause alterations in dental tissues
which make it relatively safety [3,4], for instance changes in enamel surface involving
reduction of microhardness and increased roughness [5-9].

The mechanism of action of bleaching gels relies on oxygen free radicals
[10] released from the decomposition of hydrogen peroxide. Hydrogen peroxide is
present in the office bleaching gel and in at-home bleaching gels. Although some home-
bleaching gel are based on carbamide peroxide, when in contact with saliva at mouth
temperature, the carbamide peroxide dissociates and one of the products of its

dissociation is hydrogen peroxide [11].

The free radicals responsible for the whitening effect are also accountable
for the changes in dental physical properties, such as reduction of enamel
microhardness. Because of their highly unstable nature and non-specific reactivity, they
can interact not only with chromogenic molecules, but also with other organic and
inorganic molecules of dental tissues, to achieve stability [7,12]. The acidic pH of
bleaching gels can also cause changes in tooth structure [13]. Nevertheless, studies have
shown that in addition to free radicals and pH, changes in tooth structure may also be
related to other constituents present in the bleaching product formulation, such as
thickeners [14].

Thickeners are chemical substances that have the function of increasing the
viscosity of bleaching gels, thus allowing a greater retention on the dental surface and
prolonging the exposure time to active compounds [15,16]. The most commonly used
thickeners in the composition of at-home bleaching gels are carbopol and glycerin.
However, these thickeners are capable of interacting with the dental structure, leading to
structural changes such as reduced microhardness and altered roughness [7]. In this
context, the present study evaluates currently marketed thickeners in bleaching gels in
comparison to Natrosol, a thickener widely used in the pharmaceutical and cosmetic
industry. Natrosol has the advantages of being non-ionic and having wide-range pH
stability (2.0-12.0) [17], which means it can be combined to acidic substances like
bleaching formulations. As this thickener is less viscous than carbopol, gels containing
natrosol were manipulated with addition of silica-based filler particles (SiO) to increase

the viscosity of the material, as well as to improve the thermal resistance, since
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according to the manufacturer these products are to be kept refrigerated and will
experience frequent temperature changes with the cycles of use.

The present in situ study investigated the effects of an experimental
Natrosol-containing bleaching gel on the properties and morphology of enamel,
evaluating its color, microhardness and surface roughness. The hypotheses tested were:
1) that the experimental bleaching gel with natrosol thickener would show the same
efficacy of the commercial bleaching agents with carbopol and glycerin, and 2) that the
experimental bleaching gel would not change the microhardness and roughness of the

enamel.

MATERIALS AND METHODS

This study was approved by the Institutional Ethics Committee
(53165116.1.0000.5418)

Sample Preparation

Newly collected bovine incisors that did not have stains or enamel fractures
were selected and stored in 0.1% Thymol at 4° C until use. Enamel/dentin blocks
measuring 4 x 4 x 2.5 mm, with 1 mm of enamel and 1.5 mm of dentin were obtained
from the middle third of the vestibular region of the crown, using a diamond disk (Extec
Dia. Wafer Blade 102 x 0.3 x 12.7 mm) coupled to a metallographic cutter (Isomet
1000, Buehler Ltda. Lake Buff, IL, USA). For grinding, regularization and polishing,
decanting silicon carbide sanding discs were used (# 1200, # 2500 and # p4000 -
Isomet, Buehler Ltd, Lake Bluff, IL, USA) to level the height of the blocks; then felts
with metallographic diamond pastes and specific lubricant (6 um - TOP, 3 um - RAM, 1
um - SUPRA - Arotec, Cotia, Sdo Paulo, SP, Brazil) were used for polishing. Between
polishing steps and at the end of the procedure, all samples were placed for 10 minutes
on ultrasound (Marconi, Piracicaba, Sdo Paulo, Brazil) to remove residual smear
particles. Each specimen was labeled on the side face with diamond drill bit # 1012 (KG
Sorensen), to standardize sample position for spectrophotometry. The samples were
stained for 6 days by immersion in black tea solution (Lion Junior SA, Curitiba, PR,
Brazil), which was changed every 24 hours. The stain was stabilized by placing the
specimens in artificial saliva, exchanged every 24 hours, for 14 days. The specimens

were sterilized with ethylene oxide and stored in water at 4 ° C until use.
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In situ settings

Twelve volunteers (six males and six females), aged 24-28 years,
participated in the study after signing a free and informed consent form. All of these
volunteers were selected by the inclusion criteriA (normal salivary flow, measured
through sialometry, and absence of caries and/or periodontal disease), without violating
the exclusion criterion (use of medicine that interfere with salivary flow, smoking
habits, and the presence of orthodontic device, fixed or removable prosthesis). The use
of fluoride by the volunteers was not permitted during the whole timespan of the study.
For each volunteer, a molding in alginate (Hydrogum - Zhermack, Badia Polesine, Italy)
of the upper arch was obtained, from which the palatal devices were made of acrylic
resin containing 7 reservoirs (25 mm? wide and 3 mm deep). Seven specimens
(enamel/dentin blocks) were attached to each palatal device using sticky wax. The
specimens were randomly placed in the twelve palatal intraoral devices, taking into
account the position relative to the parotid salivary gland. The intraoral devices
remained for one day in the volunteers’ mouths before the beginning of the bleaching

sessions, for the formation of acquired film.
Treatment / Gel Treatment Application

A total of 14 daily treatment sessions were carried out as follows: devices
were removed from the volunteers’ mouths and dried with absorbent paper; six of the
seven specimens contained in each of the twelve devices were submitted to gel
application (according to the assigned experimental group), whereas the seventh, control
specimens did not receive any treatment. The volunteers were instructed about gels
handling and application, which were applied according to the manufacturer's
recommendations on the enamel surface, remaining for 4 hours at room temperature. To
prevent dehydration of specimens, devices were kept in a humidified environment,
however carefully avoiding contact of the gel-containing surfaces with water. After each
session, the gel was removed with cotton-tipped flexible rods, specimens were washed
with water, dried with absorbent paper, and the devices returned to the volunteers’

mouth.

Color Analysis
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The color reading of each specimen was performed in ambient light
condition (GTI MiniMatcher MM 1, GTI Technology, New York, NY, USA) using a
spectrophotometer (CM 700D, Minolta, Osaka, Japan). The spectral distribution was
measured based on the CIE system L * a * b *, used in Color software (Konica
Minolta), in which the L * axis represents the brightness intensity of the specimen and
ranges from O (black) to 100 (white); the coordinate a * represents the intensity of green
/ red color; and the coordinate b * represents the intensity of blue / yellow color. Prior to
measurements, the spectrophotometer was calibrated using white and black reflectance

standards, according to the manufacturer's protocol.

The difference between initial (baseline) and final (24 hours after
completion of the treatment) L *, a *, and b * values were obtained (AL, Aa, and Ab)
and any color change was calculated using the following equation: AE = [(AL *) 2 +
(Aa*) 2+ (Ab*) 2] 1/2.

Microhardness Analysis (KHN)

The enamel surface microhardness (KHN) was analyzed using a Knoop
penetrator with a 50 g load and a 5-second time in a microhardness tester (HMV-2000,
Shimadzu, Tokyo, Japan). After the treatment, five penetrations were made in each
specimen at 100 um each, and the mean was calculated to determine the Knoop
hardness value (KHN). The post-treatment surface microhardness values of

experimental groups were compared to each other and to the control group.
Roughness Analysis (Ra)

Surface roughness (Ra) was analyzed using a perfilometer (Surf-Corder
1700, Kosaka, Tokyo, Japan) at two time-points: initial (baseline) and 24 hours after
completion of treatment. Three different and equidistant directions were measured on
the surface of each sample, with a cut-off point of 0.25 mm, a reading length of 1.25
mm and a velocity of 0.1 mm / s. Results are expressed as the difference between the

two time-points (ARa).
Atomic Force Microscopy (AFM)

For quantitative analysis of the surface, two samples from each group were

randomly chosen and analyzed by AFM after the treatment. Three-dimensional
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topographic images (20 um x 20 um) were obtained using an atomic force microscope
(MultiMode 3; Digital Instruments Bruker, Santa Barbara, CA, USA) with a rectangular
silicon cantilever, a constant of approximately 70 N / m, and resonance frequency of
320 KHz. The microscope was operated in intermittent contact mode (touch mode),
with a scanning frequency of 0.7 Hz per line and a 2 micron scale. The images were

processed using Nanoscope 111 5.12b43 software.
Statistical Analyses

After exploratory analysis, the data were submitted to analysis of variance
(ANOVA) in a factorial scheme with additional treatment (2 x 3 +1), and Tukey test.
The comparisons with the control group were performed by the Dunnet test. Because all
volunteers received all treatments, the "volunteer effect” was accounted for during these

analyses. The level of significance was set at 5%.
RESULTS

Color (AE)

The values presented in Table 1 refer to the color change (AE) of each
experimental group and control.
Table 1. Mean (and standard deviation) of the color change (AE) as a function of

bleaching treatment and thickener.

Thickener Carbamide Peroxide 10%

With Without
Carbopol *5.87(1.25) Ab 2.39(0.79) Bb
Carbopol + Glycerin *6.74(1.71) Aab *2.95(1.14) Bab
Natrosol *6.83(1.24) Aa *3.28(1.32) Ba
Control 1.68 (0.60)

* indicates statistical difference from the control group (p<0.05). Values followed by
different letters (upper case horizontally; lower case vertically) differ from each other
(p=<0.05)

All groups presented higher AE values than control group except for
carbopol treated group. All groups treated with CP bleaching showed a higher AE than
the respective non-bleached groups, independent of the thickener used. The groups with

natrosol as thickener had the highest AE values, both among bleaching and non-
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bleaching treatments, while those with carbopol thickener presented the lowest AE
values; differences between natrosol and carbopol groups were statistically relevant.
Groups treated with carbopol + glycerin gel (both in the presence or absence of CP)
yielded results which were intermediate, being statistically equivalent to both natrosol-

and carbopol-treated groups.

Microhardness (KHN)

The results of microhardness measurements are shown in Table 2.

Table 2. Mean (and standard deviation) of Knoop microhardness values (KHN) as a
function of bleaching treatment and thickener.

Thickener Carbamide Peroxide 10%

With Without
Carbopol 310.01(20.92) Aa *249.69(30.25) Bb
Carbopol + Glycerin 309.34(13.60) Aa *260.29(37.81) Bb
Natrosol 318.72(27.16) Aa 307.57(15.26) Aa
Control 322.28 (16.58)

* indicates difference from the control group (p<0.05). Values followed by different

letters (upper case horizontally; lower case vertically) differ from each other (p<0.05)

The experimental treatments did not cause significant changes in
microhardness compared to the control, except for the groups treated with carbopol and
carbopol + glycerin in the absence of bleaching. When comparing bleached versus not-
bleached groups for each thickener, only the natrosol-treated groups showed no
statistical differences in KHN values. However, it is noteworthy that the groups treated
with Carbopol or Carbopol + glycerin gel in the absence of bleaching had lower

microhardness values.
Roughness (Ra)

The effects of experimental treatments on surface roughness are shown in
Table 3.
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Table 3. Mean (and standard deviation) of the roughness parameter variation (ARa) as a

function of bleaching treatment and thickener.

Thickener Carbamide Peroxide 10%

With Without
Carbopol *0.043(0.008) Aa 0.014(0.005) Ba
Carbopol + Glycerin *0.042(0.008) Aab 0.011(0.006) Ba
Natrosol *0,.034(0.009) Ab 0.011(0.009) Ba
Control 0.012 (0.006)

* indicates difference from the control group (p<0.05). Values followed by different

letters (upper case horizontally; lower case vertically) differ from each other (p<0.05)

Only groups treated in the presence of CP significantly differed in
roughness from the untreated control group. When comparing bleached versus not-
bleached groups, the former presented higher roughness variation levels, regardless of
the thickener used. When the different thickeners were compared, no statistical
differences were observed among the not-bleached groups. On the other hand, among
the groups treated in the presence of CP, the use of natrosol thickener yielded the lowest
values of ARa, significantly different from the values obtained with carbopol as
thickener, whereas the group treated with carbopol + glycerin had intermediate values

(not statistically different from either one of the other two groups).

Atomic Force Microscopy

The 3D images of the enamel surface representative of the control group
(Figure 1), and groups treated in the presence or absence of CP (Figures 2 and 3,
respectively) were comparatively analyzed regarding the peak-valley distances (peak
heights) measured by AFM. Morphological changes could be observed in all the
bleached groups (Figure 2) compared to the control, regardless of the thickener used.
This result was evidenced by the larger peak heights measured on the surface of these
samples. In the not-bleached groups (Figure 3), the peak heights measured by AFM

were similar to the ones found in the control image, independent of the thickener used.
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Importantly, within the bleached specimens, the group treated with natrosol as a
thickener (Figure 2.C) presented a less pronounced surface alteration when compared
with the group treated with carbopol (Figure 2.A), as demonstrated by the smaller
difference in peak-valley measurements on the enamel surface. The group bleached

using carbopol + glycerin as thickener (Figure 2.B) presented intermediate

morphological changes.



Figure 1: Image obtained by atomic force microscopy representative of the untreated control group

Figure 2: Images obtained by atomic force microscopy representing the groups treated in the presence of bleaching and different thickeners A)

CP + carbopol, B) CP + carbopol + alycerin, and C) CP + natrosol

Figure 3: Images obtained by atomic force microscopy representing groups treated in the absence of bleaching A) carbopol, B) carbopol +

glycerin, and C) natrosol

29
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DISCUSSION

The results presented in this study allow a comparative assessment of different
thickeners in the formulation of gels for at-home bleaching treatment. The color variation of
specimens was evaluated in accordance with the CIELab system, which measures color
variation (AE). When AE = 0-2, the color variation is not clinically noticeable; AE = 2-3 color
variation is slightly noticeable; AE> 3-8 color variation is moderately noticeable and AE> 8,
color variation is highly noticeable [18]. The data showed that, whereas the control group
presented a clinically unnoticeable color variation, all groups treated with natrosol as a
thickener presented color variation classified as mildly detectable (AE>3). However, for
groups treated with carbopol and carbopol + glycerin in the absence of bleaching the variation
was less noticeable. Color analyses were performed before the beginning of treatment and 24
hours after the process was completed, always with hydrated samples to avoid interference. It
stands out that, in addition to the bleaching activity of CP in whitening gels via interaction of
oxygen free radicals [10] with chromogenic molecules on the tooth structure, the natrosol and
glycerin seem to have also interacted with the enamel surface, possibly removing pigments
and thereby justifying the increased color change effect when compared with carbopol-only
thickener. However, such hypothesis demands further studies in order to be properly verified
and better understood.

Natrosol (Hidroxietilcelulose) is a cellulose-based polymer, highly used in a
variety of materials such as latex emulsions, water-soluble resins, surface-active agents and
detergents, anti-caking agents, plasticizers agents and organic solvents. It has an excellent
compatibility with different types of composites and differs from carbopol mainly due to its
non-ionic nature [17]. In addition, natrosol can be associated to acidic substances in whitening
gels, due to its remarkable stability to pH variation (2,0-12,0). Carbopol, in turn, a thickener
commonly used in at-home bleaching gels [19], is a carboxypolymethylene polymer, ionic
and acidic in nature, being a carboxylic acid derivative. Due to its strong calcium binding
ability [20], it has been reported that carbopol can reduce enamel microhardness and dentin,
since it causes inhibition of hydroxyapatite crystals incorporation. In addition to carbopol,
other thickener also already used in whitening gels is glycerin, which because of its ability to
act as a barrier for adsorption of saliva and consequent remineralization of enamel, can also
affect the microhardness of enamel surfaces [7].

Previous studies have reported a decrease in enamel microhardness after

whitening treatment with CP [8,21], often associated to demineralization effect of free
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radicals resulting from dissociation of CP [15], and low pH [22]. In the present study, only the
groups treated with carbopol carbopol + glycerin in the absence of CP presented a decreased
microhardness. This suggests that interaction of oxygen free radicals with enamel may not be
the only cause for decreased microhardness in dental structures [14,23]. Interestingly, natrosol
used either alone or in association with CP, did not cause changes in microhardness of
enamel, since no statistically significant differences were found in comparison to the control
group.

The in situ approach of the present study proposed a controlled analysis of
whitening treatments, aiming to simulate a clinic protocol considering that human saliva can
influence the effectiveness of bleaching, in contrast to other types of setups in vitro [5]. When
in buccal cavity, human saliva acts in the formation of acquired film that can prevent
reductions in enamel microhardness by avoiding direct contact of teeth with acidic substances,
such as the whitening gel, acting as a barrier for the diffusion of calcium and phosphate [24].
Also, the human saliva has a variety of proteins such as proline-rich proteins, histatins,
phosphatases, and statherin, which participate in calcium and phosphate homeostasis by
controlling deposition of these minerals on the teeth [25,26], and can account for a diminished
mineral loss when compared with studies in vitro.

Regarding roughness, the changes in physical properties can occur due to effects
of demineralization and remineralization. Demineralization can be caused by the diffusion of
hydrogen peroxide after the dissociation of CP, and by the acidic pH of whitening products
[27,28] and thickeners. Remineralization of the treated surface takes place when bleached
enamel is in contact with human saliva, because of deposition of minerals such as calcium and
phosphate [29]. However, this process takes place in an irregular way inducing a
reorganization of the enamel prisms that can cause an increase of roughness, as observed in
the present study. Given the different pH values of the different thickeners, more acidic
compounds can be responsible for greater demineralization effect. Consequently, during
remineralization, there would be a more extensive repositioning of enamel prisms due
to mineral deposition on demineralized surface. This is in accordance to our observation that
groups treated with carbopol, a more acidic compound than natrosol, presented a greater
increase in roughness.

Hence, in the current state of knowledge, the results of the present study highlight
the demand for new approaches to redesign the composition of at-home dental whitening
products, carefully considering the effects of carbamide peroxide, as well as different

components of the gels, on the physical properties of enamel [14,15].
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CONCLUSION

The changes on physical properties of enamel by bleaching treatment varied
depending on the thickener used. The replacement of carbopol or carbopol+ glycerin by
natrosol allowed the preservation of enamel microhardness caused lesser changes on surface

roughness surface, at the same time yielding an effective whitening result.
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3. CONCLUSAO

1. A substituicdo do carbopol ou carbopol+glicerina por natrosol proporcionou a

manutencdo da microdureza do esmalte apds o clareamento, menor alteracdo da rugosidade

superficial.

2. O espessante natrosol permitiu um resultado clareador eficaz.
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APENDICE
Detalhamento das metologias

1. Delineamento Experimental

Unidades experimentais: 84 fragmentos de dentes bovinos

Fatores em estudo: Agentes clareadores/espessantes

-> Clareamento Caseiro (Perdxido de Carbamida 10% - FGM)

->Clareamento Caseiro (Peroxido de Carbamida 10% - Ultradent)

-> Clareamento Caseiro (Peroxido de Carbamida 10% + Natrosol — (Gel

experimental — Drogal))

-> Carbopol (Drogal)

-> Carbopol+Glicerina (Drogal)

-> Natrosol (Drogal)

-> Sem Tratamento

Variavel de resposta:

->Cor

->Rugosidade superficial

->Microdureza

->Microscopia de Forca Atdmica
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Tabela I. Grupos de estudo:

Grupos Tratamentos

Gl Peroxido de Carbamida 10% - FGM

G2 Peroxido de Carbamida 10% - Ultradent

G3 Perdxido de Carbamida 10% + Natrosol (Gel experimental — Drogal)
G4 Carbopol (Drogal)

G5 Carbopol+Glicerina (Drogal)

G6 Natrosol (Drogal)

G7 Sem tratamento (grupo controle)

2. Preparo dos espécimes:

Para a realizacdo desse estudo, foram utilizados dentes bovinos (84) que, apés
a sua extracdo foram armazenados em solucdo aquosa (dgua destilada) de timol 0,1%
(Dinamica, Piracicaba, Sao Paulo, Brasil) tamponado. Apos a desinfeccdo, os dentes foram
submetidos a raspagem manual com cureta periodontal para remoc¢do de debris organicos e
profilaxia com tacas de borracha, e pasta de pedra-pomes (Maquira Dental Products, Maringa,
PR, Brasil) e 4gua. Os dentes foram examinados sob lupa (Zeiss- Carl Zeiss do Brasil) com
aumento de quatro vezes para verificar presenca de trincas, rachaduras ou manchamento, que
eventualmente poderiam influenciar nos resultados deste estudo. Em seguida, esses dentes
foram armazenados, em agua destilada sob refrigeracdo, até o momento da sua utilizacdo.
Apbs a selecdo dos dentes, a coroa foi separada da raiz com uso de disco diamantado dupla
face (KG Sorensen, Ind. Com. Ltda, Barueri, SP, Brasil) acoplado a contra angulo em baixa

rotacdo sob irrigacdo constante, a 2 mm da juncdo cemento-esmalte (Figura 1).

Figura 1: a) dente bovino; b) separacao coroa/raiz; ¢) coroa e raiz separada e d) coroa
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3.Confeccdo dos espécimes:

Para obtencdo dos espécimes, a por¢do coronéria foi fixada na placa de acrilico
com cola quente (Figura 2.a) e foram obtidos blocos de dentes através de um disco de corte
diamantado (Extec Dia. Wafer Blade 102 x 0,3 x 12,7mm) acoplado em uma Cortadeira
Metalogréafica (Isomet 1000, Buehler Ltda. Lake Buff, IL, USA) (Figura 2.b). As amostras
foram seccionadas em dois cortes no sentido mésio-distal (Figura 2.c) e dois cortes no sentido
cérvicoincisal (Figura 2.d), obtendo-se 1 bloco de cada dente da regido mesio-cervical da
coroa (Figura 2.e). Sendo assim, foram obtidos, das superficies vestibulares dos dentes
bovinos, blocos com 16 mm?.

Figura 2: a) coroa fixada em placa de acrilico; b)

cortadeira; c¢) corte mesiodistal;  d)corte
cervicoincisal e €) bloco 4x4mm confeccionado.

Para planificagdo, regularizagdo e polimento da superficie de esmalte, os
espécimes foram posicionados em discos de acrilico de forma que a superficie do esmalte
ficou paralela a base do disco, permitindo assim, o posicionamento do conjunto (espécime e

disco de acrilico) paralelamente a superficie da lixa ou feltro utilizado.

Para essa etapa, foram utilizadas lixas de carbeto de silicio de granulagdo
decrescente (#1200, #2500 e #p4000 — Carborundum Abrasivos, Sdo Paulo, SP, Brasil)
(Figura 3.b) acoplados a politriz (Arotec Ind. Com., Cotia, SP, Brasil) (Figura 3.a), sob
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constante refrigeracdo com &gua, até se obter a altura do bloco, e feltros (TOP, RAM e
SUPRA - Arotec, Cotia; Sdo Paulo, SP, Brasil) (Figura 3.d), associados as pastas diamantadas
metalograficas (6 um — TOP, 3 um — RAM, 1 um — SUPRA - Arotec, Cotia; S&o Paulo, SP,
Brasil) (Figura 3.c), juntamente com o lubrificante especifico (Arotec, Cotia; Sdo Paulo, SP,
Brasil), também acoplados a politriz giratéria (Aropol E, Arotec, Cotia; Sdo Paulo, SP,
Brasil). Entre cada etapa de planificacdo e polimento, bem como ao final desta etapa, as
especimes foram lavadas com &gua destilada em cuba ultrassénica (Figura 4) (Marconi,
Piracicaba, SP, Brasil) para que fossem removidos quaisquer debris presentes na superficie de
esmalte.

Figura 3: a) Politriz; b) lixas de carbeto de silicio; ¢) pastas diamantadas e d) discos de
feltro.

Figura 4: Cuba ultrassonica para lavagem dos
espécimes

gnofs39aL
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Figura 5: Espécimes ap6s planificagao e polimento.

4. Protocolo para manchamento:

O manchamento dos espécimes foi realizado através de imersdo dos mesmos
em solucdo de cha preto (Figura 6), a qual foi trocada a cada 24 horas, por 6 dias,
permanecendo em contato com o esmalte e a dentina durante todo o tempo. A solucéo de cha
foi produzida a partir de 100 ml de &gua destilada fervida por 5 minutos, em seguida,
misturada a 1,6g de cha preto (Ledo Junior S.A., Curitiba, PR, Brasil) em infusdo por 5
minutos. Apds os 6 dias de imersdo na solucdo, as amostras foram armazenadas em saliva

artificial, na qual foi trocada todos os dias por 14 dias até a estabilizacdo de cor das amostras.

Figura 6: Espécimes imersos em solucao de cha preto.
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Apos finalizar a estabilizacdo de cor, cada espécime recebeu uma marcagdo, com
broca esférica n°® 1012 (KG Sorensen) em uma das suas faces laterais, para padronizar o

posicionamento da amostra durante a leitura com o espectofotdmetro.
5. Esterilizacdo dos espécimes:

Por ser um estudo in situ, os espécimes foram esterilizados (Figura 7) com éxido
de etileno, pela empresa Acecil - Central de Esterilizacdo Comeércio e Industria Ltda,

previamente a confeccao dos dispositivos intra-bucais.

Figura 7: Espécimes esterilizados.

6. Selecdo dos voluntarios:

Doze voluntérios, seis do sexo feminino e seis do sexo masculino, com faixa
etaria estimada de 24-28 anos, estudantes de pos-graduagdo da Faculdade de Odontologia de
Piracicaba — FOP/Unicamp foram convidados para participar da pesquisa, tanto para
utilizarem o dispositivo intrabucal. Os critérios de inclusdo foram: fluxo salivar normal,
medido através de sialometria, e auséncia de carie e/ou doenga periodontal. Os critérios de
exclusdo foram: paciente sem uso de dispositivos ortodénticos, em uso de medicamentos que
interferem no fluxo salivar, pacientes fumantes e com presenca de protese fixa ou removivel.
Todos os detalhes sobre o estudo foram esclarecidos pelos pesquisadores previamente a

assinatura do Termo de Consentimento Livre e Esclarecido.



44

7. Confeccgéo do dispositivo intrabucal:

Os voluntarios tiveram a arcada dental superior moldadacom alginato
(Hydrogum — Zhermack, Badia Polesine, Italia) e os modelos foram confeccionados em
gesso-pedra Tipo 1V (Asfer — Asfer Industria Quimica Ltda, Sdo Caetano do Sul, SP) (Figura
8.a). Os dispositivos intrabucais palatinos foram confeccionados em resina acrilica
autopolimerizavel (Figura 8.b). Durante a confeccdo do aparelho, foram posicionados no
modelo de gesso, blocos de silicone (4 mm x 4 mm x 2,5 mm) a fim de proporcionar as lojas
necessarias a insercdo dos blocos dentérios. Cada placa continha nichos para 7 blocos, que
foram utilizados para um bloco de cada grupo que foi submetido a exposi¢édo da salivar, sendo
que os grupos ficaram em posi¢cbes diferentes em cada paciente, devido a localizacdo dos
ductos salivares da glandula parétida. Os espécimes foram fixados com cera pegajosa
(ASFER — Industria Quimica Ltda). As placas foram adaptadas em cada voluntério, de forma

que a superficie de cada corpo de prova ficasse em contato com 0 ambiente bucal.

Figura 8: a) Modelo de gesso com dispositivo intra oral e b) dispositivo intra oral

Previamente ao inicio desta etapa experimental in situ, foram realizadas profilaxia
e instrucdo de higiene oral ao voluntario e para cada um, foi distribuido uma escova dental
(Oral-B Indicator) e um dentifricio (Colgate), que foram usados durante todo o experimento.
O dispositivo foi utilizado pelos pacientes durante todo o dia, retirando-o apenas durante as
refeicBes, ingestdo de liquidos (exceto &gua) e higienizagdo. Durante esse periodo, 0s
dispositivos foram armazenados em recipiente com gaze embebida em agua, que foram
fornecidas aos voluntarios. Os voluntarios foram orientados a ndo submeter o dispositivo com

0s espécimes em solucBes contendo fllor nem escovar os espécimes com escova dental e
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dentifricio. Os dispositivos foram higienizados a cada 12 horas, durante todo o experimento,

com &gua e escova dental sem dentifricio.

8. Protocolo do clareamento dental:

O dispositivo intrabucal permaneceu durante um dia na boca do voluntario,

previamente aos inicios dos tratamentos clareadores, para a formacao de pelicula adquirida.

Removido o dispositivo da boca do voluntario e seco com papel absorvente, os
espécimes foram submetidos ao tratamento clareador a base de peroxido de carbamida a 10%
com carbopol (FGM), perdxido de carbamida 10% com carbopol e glicerina (Ultradent),
peroxido de carbamida a 10% com natrosol (Gel experimental), apenas com o gel de
carbopol, com o gel de carbopol+glicerina e apenas com gel de natrosol (Figura 9) e sem
nenhum tratamento.Foi realizada uma sessdo de tratamento clareador por dia, durante 14 dias.
Os voluntérios foram calibrados para a aplicacdo do gel, e 0 mesmo foi aplicado, de acordo
com as recomendac6es do fabricante, na superficie de esmalte (Figura 10.a) e permaneceu em
contato com 0 mesmo por 4 horas, em temperatura ambiente. O dispositivo foi mantido em
um aparato contendo agua, durante o tratamento, para 0s espécimes nao sofreram
desidratacdo, porém, sem contato com a superficie que contém o gel. Apos cada aplicacdo, foi
feita a remocéo do gel com hastes flexiveis com ponta de algodao (Figura 10.b), e em seguida
eles foram lavados com agua (Figura 10.c) e o dispositivo retornou a boca do paciente (Figura

11).
) Figura 9: Géis utilizados para aplicacdo nos espécimes
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Figura 10: a) Aplicagdo do gel com aplicador descartavel; b) Remocao do gel com
hastes flexiveis de algodao e c)Lavagem dos espécimes em dgua corrente.

Figura 11: Dispositivo sendo colocado na boca do
voluntario.

9. Analises:

9.1. Cor:

Para a realizacdo das leituras de cor, os espécimes foram posicionados em um
dispositivo de teflon (porta amostra) (Figura 12.c) dentro de uma Camara de luz (GTI,
Newburgh, NY, USA) (Figura 12.b), com o intuito de padronizacdo do ambiente. O
equipamento utilizado para a leitura de cor foi um espectrofotometro (Konica Minolta CM-
700d) (Figura 12.a) previamente calibrado. As leituras foram realizadas nos tempos: inicial e
24 horas ap06s o final do tratamento.
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Figura 12: a) Espectrofotometro; b) Camara de luz e c)Espécime
posicionado dispositivo de teflon para leitura de cor.

= [KONICA MINOEIA -

9.2. Microdureza:

A analise de microdureza superficial do esmalte foi realizada por meio de
microdurémetro com indentador Knoop (Shimadzu HMV-2000, Shimadzu Corp., Kyoto,
Japan) (Figura 13-a), com carga estatica de 50 gramas por 5 segundos. Foram realizadas
cinco indentagdes com distancia 100 um entre elas, na regido central dos espécimes (Figura

13.b-c). As leituras foram realizadas ap6s tratamento.

Figura 13: a) Microdurometro; b) Posicionamento do espécime em lente
objetiva e ¢) Espécime posicionado para leitura.
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9.3. Rugosidade:

A andlise da rugosidade superficial foi avaliada através de um rugosimetro
Mitutoyo Surftest 211 (S&o Paulo Brasil) (Figura 14.a). Foram realizadas trés leituras em
diferentes direcdes em cada espécime de cada grupo nos tempos: inicial e apos o tratamento.
Os valores obtidos foram calculados a partir da média das trés leituras, da seguinte forma: o
rugosimetro devidamente calibrado para a leitura no padrdo Ra, realizou 3 leituras. Os
espécimes foram marcados em trés pontos equidistantes para a leitura da rugosidade. Essas
trés leituras foram efetuadas sempre com a ponta do rugosimetro passando pelo centro
geométrico do espécime, estando ela em trés posicdes diferentes (Figura 14.b). Assim a média

das trés leituras foi considerada a rugosidade média (Ra) de cada superficie.

Figura 14: a) Rugosimetro; b) Espécime posicionado para leitura.

9.4. Microscopia de Forga Atdmica:

Para analise qualitativa da superficie, duas amostras de cada grupo foram
escolhidas aleatoriamente apds cada tratamento. Para tanto, as amostras foram lavadas em
banho ultrassdnico e secadas em papel absorvente. Em seguida, as amostras foram fixadas
com auxilio de cera utilidadee e acoplada no microscopio de forca atbmica (Easy Scan 2,
Nano surf, Boston, MA, EUA) (Figura 15). Assim, imagens topograficas em 3D de tamanho

20 um x 20 um foram obtidas para cada grupo.
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Figura 15: Microscopio de Forga Atdmica
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