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RESUMO

Introducdo: A colonizacdo do polimetil metacrilato (PMMA) por microrganismos
favorece o desenvolvimento de estomatite protética. O nitrato de cério (NC) vem
demonstrando ser um efetivo antifingico quando incorporado ao PMMA, com
propriedades fisico-quimicas e térmicas favoraveis. No entanto, existe a
necessidade de continuidade dos estudos para avaliacdo das demais
propriedades. Objetivo: Caracterizar, avaliar as propriedades fisico-mecanicas e
atividade antifangica ap0s escovacdo de uma resina acrilica termopolimerizada
modificada com a incorporacao de diferentes percentuais em massa (0,25%, 0,5%
e 1%) de NC. Materiais e métodos: Foram confeccionados 5 grupos de amostras
de PMMA (GC1-PMMA; GC2-PMMA+alcool; NC-0,25%; NC-0,5% e NC-1%). Foi
realizada a caracterizacdo estrutural através da espectroscopia FTIR, e avaliados
os angulos de contato, porosidade, dureza Vickers, resisténcia a flexao,
resisténcia a abraséo (variacdo de massa e rugosidade de superficie) e atividade
antifingica apdés escovacdo. Resultados: A espectroscopia FTIR confirmou a
presenca de NC nas amostras através dos picos caracteristicos. Os grupos
experimentais contendo NC néo diferiram em relacdo ao GC1 quanto ao angulo
de contato, porosidade e variacdo de rugosidade na analise da resisténcia a
abrasédo. A variacdo de massa demonstrou redugéo nos grupos GC1 e NC-1%, e
aumento nos grupos GC2, NC-0,25% e NC-0,5%. Apdés a escovacao, houve
reducdo de adesao de biofilme fungico nas amostras de NC-0,25% e NC-0,5%.
Para a resisténcia a flexdo, apenas NC-0,5% nao apresentou diferencas
estatisticas do GC1. A avaliagdo da dureza Vickers demonstrou uma redugéo nos
grupos experimentais. Conclusao: As incorporacdes de NC-0,25% e NC-0,5%
demonstraram ser as mais promissoras, com reducdo na formacédo de biofilme
fungico mesmo apds as irregularidades provenientes da escovagdo, sem
alteracdes no angulo de porosidade, angulo de contato e variacdo de rugosidade.
Apesar da reducéo na dureza, a resisténcia a flexdo demonstrou valores acima do

limite aceitavel.

Palavras-chave: Estomatite sob prétese, polimetil metacrilato, cério.
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ABSTRACT

Background: The colonization of polymethyl methacrylate (PMMA) by
microorganisms favors the development of denture stomatitis. Cerium nitrate (CN)
has been shown to be an effective antifungal when incorporated into PMMA, with
favorable physicochemical and thermal properties. However, there is a need to
continue studies to evaluate the other properties. Purpose: To characterize and
evaluate the physical-mechanical properties and antifungal activity after brushing a
thermopolymerized acrylic resin modified with the incorporation of different
percentages by mass (0.25%, 0.5% and 1%) of CN. Materials and methods: Five
groups of PMMA samples were made (CG1l-PMMA; CG2-PMMA+alcohol; CN-
0.25%; CN-0.5% and CN-1%). Structural characterization was performed using
FTIR spectroscopy, and contact angles, porosity, Vickers hardness, flexural
strength, abrasion resistance (mass variation and surface roughness) and
antifungal activity after brushing were evaluated. Results: FTIR spectroscopy
confirmed the presence of CN in the samples through characteristic peaks. The
experimental groups containing NC did not differ in relation to CG1 in terms of
contact angle, porosity and roughness variation in the analysis of abrasion
resistance. The mass variation showed a reduction in the CG1l and CN-1%
groups, and an increase in the CG2, CN-0.25% and CN-0.5% groups. After
brushing, there was a reduction in the adhesion of fungal biofilm in the samples of
CN-0.25% and CN-0.5%. For flexural strength, only CN-0.5% did not show
statistical differences from CG1. The evaluation of Vickers hardness showed a
reduction in the experimental groups. Conclusion: The incorporations of CN-
0.25% and CN-0.5% proved to be the most promising, with a reduction in the
formation of fungal biofilm even after irregularities from brushing, without changes
in the porosity angle, contact angle and roughness variation. Despite the reduction
in hardness, the flexural strength showed values above the acceptable limit.

Keywords: Polymethyl Methacrylate, Cerium, Denture Stomatitis.
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1. INTRODUCAO

O Polimetil metacrilato (PMMA) € um material bastante utilizado em
odontologia, principalmente para a confeccdo de proteses dentarias. Também
denominado como resina acrilica, apresenta diversas vantagens, destacando-
se a biocompatibilidade, estética, baixo custo, propriedades mecéanicas
aceitaveis e facil processamento (Alzayyat et al. 2022; Garcia et al. 2022).

As resinas acrilicas podem apresentar diferentes métodos de
polimerizacdo, sendo as de cura térmica mais utilizadas na confec¢do de bases
de proteses (Durkan e Oyar, 2018). Dentre os PMMAs termicamente ativados,
a polimerizacdo por micro-ondas pode ser considerada a técnica mais favoravel
por promover uma ativacdo homogénea, menor proporcdo de mondmeros
residuais e melhores propriedades fisicas e mecanicas, além da facilidade de
manuseio (Figuerda et al. 2018; Paes-Junior et al. 2021; Ayaz e Ustun, 2020;
Durkan e Oyar, 2018).

Apesar do seu amplo uso, algumas limitagcbes estdo presentes,
principalmente relacionadas as caracteristicas de superficie, como
hidrofobicidade e rugosidade, que contribuem para adesao de microrganismos,
colonizacdo e formacdo de biofilme na protese dentaria, apresentando um
papel importante no desenvolvimento de estomatite protética (Garcia et al.
2022). A estomatite protética é caracterizada por uma inflamacdo da mucosa
subjacente a base da protese altamente prevalente e pode ser consequéncia
da aderéncia de microrganismos, principalmente fungos do género Candida
spp., especialmente Candida albicans.(Pereira-Cenci et al. 2008; Sousa et al.
2021) Diversas abordagens de prevencdo e tratamento sdo relatadas na
literatura, tanto a nivel local quanto sistémico. Medicamentos antifungicos,
laserterapia, higienizacdo e desinfeccdo da prétese, descontinuacdo do seu
uso e até mesmo a substituicdo e confeccdo de uma nova protese pode ser
necessaria (Bajunaid 2022; Gad et al. 2022; Yarborough et al. 2016; Sousa et
al. 2021).

Dentre as medidas preventivas, a higienizacédo das proteses é essencial
para a manutencdo da saude do paciente e pode ser realizada através de

métodos quimicos, fisicos, mecanicos ou associados (Chang et al. 2021; Costa
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et al. 2021). A limpeza mecanica promovida pela escovacao € a mais utilizada
pelos usuérios de protese (Papadiochou e Polyzois, 2018; Chang et al. 2021) e
apresenta as vantagens de ser um método simples, eficaz e de baixo custo
(Melo et al. 2021; Papadiochou e Polyzois, 2018). Ademais, a escovacdo de
resinas acrilicas para base de protese € capaz de reduzir com sucesso tanto a
carga microbiana quanto a viabilidade do biofilme multiespécies, devendo ser
realizada de forma regular (Panariello et al. 2016; Brown et al. 2022; Harrison,
Johnson,e Douglas, 2004). No entanto, a remo¢ao mecanica de residuos de
proteses realizadas com escovas, associadas ou ndo a dentifricios, pode
resultar em desgaste abrasivo, com aumento da rugosidade de superficie e,
com o passar do tempo, danos na superficie do PMMA tornam a limpeza cada
vez mais dificil, pois as irregularidades superficiais favorecem a aderéncia de
microrganismos a protese e dificultam sua remocdo (Pires et al. 2018;
Papadiochou e Polyzois, 2018; Abualsaud et al. 2021; Wady et al. 2012;
Ramadhan, Damiyanti e Triaminingsih, 2018).

Outra modalidade preventiva na qual diversas pesquisas tém sido
direcionadas é para o desenvolvimento de uma resina acrilica com
propriedades antimicrobianas, seja através da modificacdo do monémero,
incorporacao de substancias antimicrobianas ao p6 do PMMA ou revestimento
da superficie (Ajay, Suma e Ali, 2019; Darwish et al. 2019; Garcia et al. 2022;
Bajunaid 2022).

A modificacdo do PMMA com substancias antimicrobianas para
confeccdo de base de protese, como nanoparticulas de prata (Gad et al. 2022),
nanoparticulas de diéxido de silicio (Al-Thobity e Gad, 2021; Alzayyat et al.
2022), 6xido de cério (Machado-Santos et al. 2020) e nitrato de cério (Farias,
2017; Campos, 2019; Freitas, 2018; Freire, 2017), pode ser uma alternativa
bastante eficaz para reducédo da aderéncia de microrganismos e prevencao de
formacdo de biofilme em sua superficie, porém, destaca-se a importancia de
avaliar as demais propriedades, como fisicas e mecanicas, para verificar a
viabilidade de uso, bem como a biocompatibilidade, longevidade e

desempenho clinico (Tijana et al. 2021; Bajunaid, 2022).

Dentre as substancias antimicrobianas, o cério (Ce), pertencente ao

grupo dos lantanideos, € um metal ndo téxico, de baixo custo e que ja vem
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sendo utilizado em ciéncias da saude, com énfase no tratamento topico de
gueimaduras, apresentando resultado clinicamente eficaz (Reese et al. 2021;
Qian et al. 2020). Suas propriedades biologicas incluem acao antioxidante, anti-
inflamatoria, ampla atividade antibacteriana e expressiva acao antifungica
sobre Candida spp (Charbgoo, Ahmad e Darroudi, 2017; Babenko et al. 2012;
Cobrado et al. 2012; Silva-dias et al. 2015; Reese et al. 2021; Qian et al. 2020).

A incorporacdo de nitrato de cério em PMMA ja realizada em estudos
prévios do grupo de pesquisa demonstrou efetividade na reducédo do biofilme
de C. albicans e inibicdo da formacéo de biofilme (Freire, 2017; Freitas, 2018),
sem resultar em alteragcbes de cor visiveis e mantendo os valores de
rugosidade superficial abaixo do limite de relevancia clinica (0,2 pm) (Campos,
2019), podendo ser uma alternativa promissora como material de base
protética. Apesar da possibilidade de aumentar a longevidade do material e
reduzir a adesao in vitro do biofilme de Candida spp, sem apresentar efeitos
deletérios significativos nas propriedades ja testadas, a continuidade dos
estudos com a avaliacdo de outras propriedades deve ser realizada. E
necessario compreender melhor sobre a interagdo que ocorre entre 0 PMMA e
o0 nitrato de cério, além de analisar propriedades essenciais para a

possibilidade de uso clinico e sucesso a longo prazo.

Dessa forma, a presente tese foi dividida em dois capitulos, que de
forma integrada procuraram contribuir com informac¢des adicionais sobre os
possiveis efeitos da incorporacdo do cério no PMMA de base de dentadura. No
capitulo 1 foi realizada uma reviséo sistematica da literatura e metanalise para
avaliar a influéncia da escovacdo simulada com dentifricios no desgaste
abrasivo da resina acrilica, e embasar a metodologia do ensaio de abraséo por
escovacao realizado. No capitulo 2 apresenta-se o resultado dos experimentos
de caracterizacdo da resina de PMMA incorporada com o cério. Portanto, este
trabalho tem como principais objetivos 1) realizar uma revisao sistematica da
literatura para avaliar o efeito da escovagéo simulada com o uso de dentifricios
e agua na rugosidade superficial e perda de massa da resina acrilica e 2)
desenvolver um trabalho de pesquisa com a finalidade de caracterizar e avaliar
o efeito da incorporacao de cério no angulo de contato, porosidade, resisténcia

a abrasdo e perda de massa induzida por escovacao simulada, adesdo de
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biofilme apds escovacao, resisténcia a flexdo e dureza Vickers de uma resina

acrilica termopolimerizavel por micro-ondas.
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2. REVISAO DA LITERATURA

e Resisténcia a abraséo por escovacao

A escovacdo é o método mais comumente utilizado para limpeza
mecanica das proteses dentarias e tem como vantagens ser um método
simples, eficaz e de baixo custo. (Papadiochou e Polyzois, 2018; Melo et al.
2021) A remocédo mecanica de residuos de préteses muitas vezes é feita com o
uso de escovas, sejam escovas dentais ou escovas de protese, dentifricio e
agua. Estudos relatam que a higienizacdo utilizando apenas escovas e agua
pode nédo ser tdo eficaz na remocdo de todos os microrganismos, sendo
comum o uso de dentifricios. (Panariello et al. 2016; Brown et al. 2022;

Harrison, Johnson e Douglas, 2004)

Particulas abrasivas presentes nos dentifricios associadas a forga
aplicada pelas cerdas da escova, além de outros fatores, como tipo de escova,
carga e composicdo do dentifricio, causam desgaste abrasivo na superficie
acrilica. Este desgaste pode ser mensurado através da avaliacdo da

rugosidade superficial e da perda de massa. (Pontes et al. 2016)

Devido a complexidade e necessidade de uma melhor compreenséo da
influéncia dos fatores envolvidos nos testes de resisténcia a abraséo, esta
tematica foi abordada em um capitulo a parte (Capitulo 1 — Efeito da
escovacdo com dentifricios na rugosidade superficial e perda de massa
da resina acrilica: revisdo sistematica e metanalise de estudos in vitro).
Sistematizar a literatura a respeito dos efeitos da escovacao na resina acrilica,
sobretudo na rugosidade e perda de massa, € importante para verificar os
dados ja existentes na literatura e servir como parametro para orientar o ensaio
de resisténcia a abrasao que foi um dos testes desenvolvidos nesta tese em
amostras de resina acrilica termopolimerizada comercial e modificada pela

incorporacgao de nitrato de cério.
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e Modificacdo daresina acrilica com Cério

A incorporacdo de substancias antimicrobianas em resina acrilica tem
sido bastante estudada e, dentre a diversidade de materiais utilizados, é
possivel citar: nanoparticulas de dioxido de zircbnia (Gad et al. 2021;
Abualsaud et al. 2021), nanoparticulas de prata (Gad et al. 2022),
nanoparticulas de diéxido de silicio (Al-Thobity e Gad, 2021; Alzayyat et al.
2022), revestimento com diéxido de titanio (Darwish et al. 2019), metacrilato de
zirconia (Khader et al. 2022), 6xido de cério (Machado-Santos et al. 2020) e
nitrato de cério (Farias, 2017; Campos, 2019; Freitas, 2018; Freire, 2017).

O cério tem sido utilizado em Ciéncias da Saude e as pesquisas
desenvolvidas abrangem diversas areas bioldgicas, como regeneragéo da pele
(Veiga et al. 2022), reducdo de dano histopatolégico e oxidativo no tecido
pulmonar e renal de ratos (Ozdemirkan et al. 2022), reparo de feridas e
prevencdo da formacdo de cicatrizes em experimentos animais (He et al.
2022). A incorporacdo de cério em um vidro bioativo demonstrou efeitos na
estimulacdo da linfangiogénese in vitro, destacando o potencial para a
cicatrizacdo de feridas (Xie et al. 2022), e a sua incorporacdo a um substituto
0sseo bioativo apresentou um bom desempenho na capacidade de melhorar a
resposta celular osteoblastica na regeneracdo 6ssea (Morais et al. 2015). Seu
uso também demonstrou ser promissor no revestimento de cateter e outros
dispositivos, evidenciando ser capaz de promover desorganizacdo e quase
erradicacdo de biofilmes pré-formados em estudos in vitro e in vivo, com
atividade microbicida, e, em baixas concentracdes, efeito fungistatico (Cobrado
et al. 2013; Cobrado et al. 2012; Silva-dias et al. 2015).

As aplicagBes biologicas do cério incluem efeito antibacteriano e
expressiva acao antifungica sobre spp. do género Candida, apesar das suas
propriedades farmacolégicas ainda nao terem sido totalmente exploradas.
(Charbgoo, Ahmad e Darroudi, 2017; Babenko et al. 2012; Cobrado et al. 2012;
Silva-dias et al. 2015). Ainda ndo ha um esclarecimento exato sobre o
mecanismo de inibicdo do biofiime e suas propriedades antimicrobianas e
fungicidas, no entanto, sugere-se que ha absorcdo de cério para o citoplasma

com inibicAdo da respiragdo celular, inibicdo do metabolismo da glicose e



15

ruptura da membrana celular. (Cobrado et al. 2013; Cobrado et al. 2012; Silva-
dias et al. 2015).

Em Odontologia, o uso combinado de cério com fldor foi capaz de
reduzir a perda mineral e o desenvolvimento/progresséo da profundidade da
lesdo em condi¢Bes de carie artificial (Wegehaupt et al. 2014). Especificamente
na area de Protese Dentaria, a incorporacdo de nitrato de cério em resina
acrilica ja vem sendo analisada e os resultados sao favoraveis (Freire, 2017;
Freitas, 2018; Campos, 2019).

Preliminarmente, os estudos de Freire (2017) e Farias (2017) utilizaram
DMSO e Tween como solventes para preparacdo das solucdes contendo
nitrato de cério para incorporacdo em resina acrilica. Os resultados das
propriedades biolégicas das resinas contendo cério demonstraram uma
reducdo do biofilme de C. albicans e, no ensaio de aderéncia fangica, houve
inibicdo da formacéo de biofilme (Freire, 2017). Entretanto, foram observadas
alteracOes estatisticamente significantes nas propriedades avaliadas das
amostras modificadas por nitrato de cério, de modo que os valores de
rugosidade de superficie foram estatisticamente significantes e maiores que o
controle, irregularidades e depressdes nas superficies foram detectadas pela
microscopia eletrbnica de varredura, alteracbes dos parametros de cor,
menores valores de dureza e angulo de contato (Freire, 2017). Além disso, a
presenca de maiores porosidades internas nos grupos experimentais foi
encontrada, a qual pode atuar na reducdo do desempenho mecéanico do
material, como a resisténcia a flexdo, que foi negativamente afetada, cujas
amostras apresentaram menores valores em relacdo a resina acrilica sem

modificacdes (Farias, 2017).

Posteriormente, houve uma modificacdo das solugdes de nitrato de
cério, sendo utilizado alcool etilico absoluto como solvente, e os resultados in
vitro da resina acrilica contendo nitrato de cério demonstraram comportamento
fungicida contra cepas de C. albicans, C. tropicalis C. glabrata e C. krusei, no
qual a reducao de biofilme aderido aos discos de PMMA contendo nitrato de
cério foi proporcional as concentracdes testadas (0,25%, 0,5% e 1% -
porcentagens baseadas na massa de polimero) (Freitas, 2018).
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Em continuidade a essa linha de pesquisa, foram testadas as
propriedades  fisico-quimicas e térmicas de resinas  acrilicas
termopolimerizaveis incorporadas com nitrato de cério, em solucdes
preparadas com alcool absoluto. Os resultados demonstraram ser promissores,
com alteragcdes de cor nao visiveis ao olho humano, sendo consideradas
aceitaveis clinicamente, bem como valores de rugosidade superficial abaixo do
limite de relevancia clinica (0,2 um). Além disso, a presenca do nitrato de cério
nas amostras foi confirmada através de fluorescéncia de raios X e curvas
caracteristicas da calorimetria exploratoria diferencial, mantendo similaridade
aos grupos controle em relacdo a termogravimetria (curva de perda de massa)
e temperatura de transicao vitrea (Campos, 2019).

e Propriedades fisico-mecanicas e de superficie

As demais propriedades devem ser avaliadas, incluindo as propriedades
fisico-mecanicas, visto que a incorporacdo de cério em resina acrilica pode
atuar como um método de reforco deste material, aumentando a resisténcia a
flexdo e modulo de elasticidade, além de apresentar propriedades quimicas

apropriadas (Machado-Santos et al. 2020).

A caracterizacdo do material é importante para elucidar fenbmenos
fisicos, quimicos e/ou bioldgicos peculiares de cada material (de Queiroz et al.
2012). Mais pesquisas sdo necessarias para compreender melhor sobre a
interacdo que ocorre entre o PMMA e o nitrato de cério, além de analisar
propriedades essenciais para a possibilidade de uso clinico e sucesso a longo
prazo, como molhabilidade, dureza, porosidade, resisténcia a flexao,

resisténcia a abrasdo por escovacao, etc.

7

A molhabilidade €& uma propriedade inversamente proporcional ao
angulo de contato e, quanto menor a molhabilidade, mais hidrofobico torna-se o
material. Alguns pesquisadores relatam correlacdo entre o aumento da
propriedade hidrofilica com uma redugédo na formacéo de biofilme (Al-bakri et
al. 2014; Cierech et al. 2018), onde acredita-se que o material hidrofilico
interfere na fase inicial de adesdo microbiana baseada em interacOes
eletrostaticas, forcas de Van der Waals e interacbes de hidrogénio, visto que
espécies de Candida tém forte afinidade a superficie de base de prétese
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acrilica pela sua natureza especifica e também por suas propriedades
hidrofébicas, sendo demonstrado que o aumento da hidrofilicidade do material
dificulta o processo de deposicao microbiana (Cierech et al. 2018).

As porosidades inerentes ao processo de polimerizacdo sé&o
caracteristicas ndo desejaveis para uma base de prétese em resina acrilica,
pois podem provocar alteracbes nas propriedades do material, estando
associadas com diminuicdo das propriedades mecanicas e resultar em alto
estresse interno, levando a uma maior vulnerabilidade a distor¢cdo e fratura
(Figuerba et al. 2018), além de poder irritar a mucosa devido ao acumulo de
microrganismos e matéria organica que dificultam a higienizacdo (Goiato et al.
2000).

A rugosidade de superficie dos materiais dentarios mostrou influenciar
na aderéncia, colonizagao e formagao de biofilmes, com maior aderéncia de
microrganismos em superficies mais asperas em comparagdo com superficies
polidas (Mayahara et al. 2014; Govindswamy et al. 2014; W. J. da Silva et al.
2016; Pereira et al. 2007). Além da rugosidade, a dureza consiste em uma
propriedade de superficie definida como a resisténcia de um material a
endentacdo ou penetracdo de superficie permanente (Ardestani et al. 2021),
sendo considerada um indicador de abrasividade de um material de base de

prétese.

A modificagdo do PMMA pode afetar a dureza de maneira significativa e
a incorporacédo de substancias antimicrobianas em PMMA pode atuar como um
reforco nesta propriedade, que pode ser atribuido ao acumulo de
nanoparticulas na matriz acrilica, especialmente na superficie (Gad et al.
2020). Entretanto, o resultado inverso também é relatado na literatura, o qual
pode estar associado a um processo de polimerizagdo incompleto da resina
acrilica modificada, afetando as propriedades por meio de um plastificante,
além da possibilidade das substancias incorporadas atuarem como impurezas
dentro da matriz da resina (Gad et al. 2018; Da Silva et al. 2012). A
incorporacao de nitrato de cério em solu¢cdes de DMSO e Tween realizada em
estudos prévios afetou negativamente a dureza de superficie da resina acrilica

em relacdo ao PMMA sem modificagcdo (Freire, 2017). Em virtude da
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modificacdo das solucdes de nitrato de cério, sendo utilizado alcool etilico

absoluto como solvente, é importante avaliar a influéncia desta alteragcdo na

dureza da resina acrilica.

As propriedades da superficie do PMMA podem ser afetadas pela
dureza, bem como pela sua resisténcia a arranhdes e abrasdo durante a
escovacao (Cevik e Yildirim-Bicer, 2018; Gad et al. 2018). A higienizacdo da
protese dentaria € essencial para manter uma boa saude bucal e a limpeza
mecanica promovida pela escovacdo é bastante utilizada (Papadiochou e
Polyzois, 2018). Nesse contexto, avaliar as modificacdes na rugosidade de
superficie apo6s ciclos de escovacdo sdo importantes quando se trata de um

PMMA modificado com o intuito de prevenir estomatite protética.

Apesar da eficacia e das vantagens da escovacao, a literatura relata que
ocorre um aumento da rugosidade ao longo do tempo (Sorgini et al. 2012;
Sorgini et al. 2015). Essas alteracfes na superficie da resina acrilica podem
resultar em aumento da vulnerabilidade a ades&o microbiana (Gad et al. 2021),
cujas irregularidades aumentam a area disponivel para colonizacéo, permitindo
a formacédo de biofiimes volumosos e espessos (da Silva et al. 2016;
Govindswamy et al. 2014; Gharechahi, Moosavi e Forghani 2012; Mayahara et
al. 2014; Pereira et al. 2007; Ramage et al. 2004). Apesar de estudos prévios
(Freire, 2017; Freitas, 2018) terem demonstrado que a incorporacao de nitrato
de cério reduziu efetivamente a aderéncia microbiana, estes resultados foram
obtidos em superficie lisa proporcionada pela placa de vidro durante a
confeccdo das amostras. No entanto, € preciso verificar se esta efetividade na
reducdo de biofilme aderido esta presente também em uma condicdo de
superficie mais rugosa, com a presenca de irregularidades decorrentes da
escovacao, visto que ainda ndo foram realizados estudos que investigassem

esta atividade.

O uso de proteses dentarias durante a mastigacdo gera aplicacdo de
forcas e submetem as mesmas ao estresse flexural. Além disso, € importante
destacar que comumente as proteses sdo suportadas por cristas alveolares
irregulares devido ao padrdo de reabsorcdo éssea gradual e irregular. A

resisténcia a flexdo é um teste que avalia a propriedade mecanica do material,
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sendo considerada uma medida de rigidez e resisténcia a fratura, bastante
necesséaria para previsdo de desempenho clinico, sendo desejaveis maiores
valores de resisténcia a flexdo com a incorporacdo de substancias
antimicrobianas para evitar fraturas durante o seu uso (Gad et al. 2018; Durkan
e Oyar, 2018).

Devido ao beneficio potencial demonstrado em estudos prévios, a
continuidade dos estudos para avaliacdo das propriedades fisico-mecéanicas de
resinas acrilicas modificadas por nitrato de cério é necessaria, visto que, além
de apresentar propriedades bioldgicas e possivelmente atuar na prevencao da
estomatite protética, a presenca de cério pode ndo interferir negativamente nas
propriedades necessarias ao desempenho clinico da resina acrilica.

Diante do exposto, esta tese sera apresentada em dois capitulos, sendo
o primeiro capitulo referente a uma revisdo sistematica e metanalise para
avaliar a influéncia da escovacao simulada com dentifricios na rugosidade e
perda de massa de resinas acrilicas. O segundo capitulo refere-se a um artigo
de pesquisa original para avaliar o efeito da incorporacéo de nitrato de cério em
diferentes porcentagens em massa na resina acrilica termicamente ativada por
energia de micro-ondas através da caracterizacdo, das propriedades fisico-
mecanicas, resisténcia a abrasdo por escovacdo e adesdo de biofilme apos

escovacao.
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3. OBJETIVOS

3.1. Geral

Caracterizar, avaliar as propriedades fisico-mecanicas e atividade
antifingica apdés escovacdo de uma resina acrilica termopolimerizada por
energia de micro-ondas modificada com a incorporacdo de diferentes

percentuais em massa (0,25%, 0,5% e 1%) de nitrato de cério.
3.2. Especificos

e Caracterizar estruturalmente uma resina acrilica termopolimerizada
incorporada com nitrato de cério e uma resina comercial (controle)
através de espectroscopia no Infravermelho por Transformada de Fourier
(FTIR).

e Mensurar o angulo de contato de uma resina acrilica termopolimerizada
incorporada com nitrato de cério e uma resina comercial (controle).

e Avaliar a porosidade de uma resina acrilica termopolimerizada
incorporada com nitrato de cério e uma resina comercial (controle)
através de escaneamento em Micro-CT.

e Avaliar a resisténcia a abrasdo por escovacdo de uma resina acrilica
termopolimerizada incorporada com nitrato de cério e uma resina
comercial (controle) através da perda de massa e andlise rugosimétrica
em perfilometria Gptica sem contato.

e Avaliar a atividade antimicrobiana sobre a reducéo do biofilme fangico
apos a escovacao.

e Avaliar a resisténcia a flexdo de uma resina acrilica termopolimerizada
incorporada com nitrato de cério e uma resina comercial (controle)
atraves do teste de flexao de trés pontos.

¢ Avaliar a microdureza Vickers de uma resina acrilica termopolimerizada

incorporada com nitrato de cério e uma resina comercial (controle).



21

4. CAPITULO 1

Effect of simulated brushing with dentifrices on the surface roughness
and mass loss of the acrylic resin: a systematic review and meta-analysis
of in vitro studies

O manuscrito a seguir serd submetido para publicacdo no periédico “Journal

of Prosthetic Dentistry”.

ABSTRACT

Statement of problem: Brushing with dentifrices is the most used denture cleaning
method. However, it can result in abrasive wear, with mass loss and increase in surface
roughness, which favors the adherence of microorganisms. Purpose: To perform a
systematic review and meta-analysis to assess the influence of simulated brushing,
using dentifrices and water, on surface roughness and mass loss of acrylic resins.
Methods: Searches were performed in Pubmed, Scopus, Web of Science, Lilacs,
Embase, Open Gray, and Google Scholar databases in March 2022. The study selection
process, data extraction, and risk of bias analysis were performed following the
PRISMA guidelines. The protocol of this systematic review was registered in the Open
Science Framework. Meta-analysis was performed using a random effects model
(0=0.05) in RevMan software. Results: A total of 14 studies were included in the
qualitative synthesis and 2 studies in the quantitative synthesis. The manual toothbrush
was the most analyzed (n=9), followed by the electric toothbrush (n=5) and denture
brush (n=1). Denture base resin (n=8) was more evaluated than acrylic resin for the
abrasiveness of toothpaste (n=6). Most studies used conventional toothpaste (n=12),
while 6 used specific dentifrices. The period of brushing corresponding to 1 year was
the most predominant (n=6). Surface roughness (n=13) was more evaluated than mass
loss (n=4). In general, dentifrices resulted in greater surface roughness than water.
According to meta-analysis results, brushing using dentifrices showed higher mass loss
values compared to brushing with distilled water (p< 0.05). Conclusion: Brushing
acrylic resins with dentifrices resulted in higher abrasiveness when compared to water.
Clinical implications: Brushing is the most common method of cleaning dental
prostheses and its association with dentifrices has shown deleterious effects on surface
roughness and mass loss. This can reduce the durability of the prosthesis and favor the
development of microorganisms and oral infections.

Keywords: Polymethyl Methacrylate; Acrylic Resin; Brushing; Surface Roughness;
Mass Loss; Systematic Review.
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INTRODUCTION
Polymethyl methacrylate (PMMA) has been used in Dentistry since the mid-

1940s, with a wide range of uses, especially for the manufacture of prostheses.>? This
material can have some advantages such as low cost, biocompatibility, ease of handling,
and adequate aesthetic results. Furthermore, PMMA can provides functional results

because of its ability to reproduce the shape and size of oral tissues.*?

The main disadvantage of acrylic resin is its ease of adherence of
microorganisms and formation of biofilm on its surface, causing infections such as
denture stomatitis.®>®° Therefore, cleaning of the prosthesis is essential for the
maintenance of patient's health. Moreover, the cleaning can to favor the longevity of the
prosthetic rehabilitation, since the prosthesis can act as a reservoir for microorganisms,

requiring its replacement.*®

Several cleaning methods have been proposed, with chemical, physical,
mechanical, or associated methods.®” The immersion of dentures in chemical solutions,
such as sodium hypochlorite, alkaline peroxides, and chlorhexidine, aims to promote
cleaning based on detergent and antimicrobial properties of the solutions. However, it
can cause damage to acrylic resin, such as stains or discoloration and surface
irregularities, resulting in deleterious effects.”® The physical action of microwave
irradiation, despite being considered an efficient and low-cost method for denture
disinfection,®'® can result in changes in surface properties, coloring, and linear
dimensions.*12 Brushing is the mechanical cleaning method most commonly used by
prosthesis users.®'® However, this method has disadvantages, including the abrasive

wear and possibility of not removing the biofilm completely 81314

Mechanical removal of denture residues is often done with the use of brushes,

whether toothbrushes or denture brushes, dentifrice, and water. Abrasive particles
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present in dentifrices associated with the force applied by the brush bristles cause wear
on the surface of the acrylic resin, increasing surface roughness and mass loss.®*® The
composition of the dentifrice, as well as size and shape of the particles, can influence
the abrasiveness.'® Dentifrices specific for dentures may not contain abrasive particles
or have less abrasiveness, which is more recommended for cleaning. However, their use

is not common in some countries.'®’

Over time, damage to the surface of the PMMA makes cleaning increasingly
difficult because the surface irregularities present favor the adherence of
microorganisms to the prosthesis and make its removal more difficult. As a result,
compromises the aesthetics and adaptation of the denture.'*'81° Thus, this systematic
review and meta-analysis of in vitro studies was designed to assess the influence of
simulated brushing with the use of dentifrices and water on the surface roughness and

mass loss of acrylic resin.

METHODS

This systematic review and meta-analysis was reported following the PRISMA
2020 (Preferred Reporting Items for Systematic Reviews and Meta-Analyses)
guidelines.?® The protocol of this study was registered in the Open Science Framework

under the DOI number 10.17605/0OSF.1I0/QD4GH, available at https://osf.io/qd4gh.

The research question guiding this study was: “What is the effect of brushing
with dentifrice on the surface roughness and mass loss of the acrylic resin?”, based on
the PICO strategy: Population — P: acrylic resin; Intervention — 1. brushing with
dentifrice; Control — C: brushing with water; Outcome — O: surface roughness or mass

loss.
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Search strategy

The databases used for the search were: Pubmed, Scopus, Web of Science,
Lilacs, Embase. Searches were also carried out in the Open Grey and Google Scholar
databases referring to gray literature. To form the search strategies (Table 1) the
following Medical Subject Headings (MeSH) and their respective terms were combined
with the boolean operators (AND, OR): “Polymethyl Methacrylate”, “PMMA”,
“Acrylic Resin”, "Denture Base”, “Brushing”, “Surface Roughness”, “Mass Loss”.
Searches were performed in March 2022, with no restriction on language or year of

publication. Additionally, a manual search of manuscripts was performed by checking

the reference list of the included studies.

Eligibility criteria

In vitro studies that evaluated the effect of simulated brushing on the surface
roughness or mass loss of the acrylic resins, using a toothbrush or denture brush, with
conventional or specific dentifrice, and water (control) were included. Studies that used
acrylic resins indicated for making denture base, as well as acrylic for the analysis of
dentifrice abrasiveness, were considered.

Case reports, case series, editorials, clinical trials, letters to the editor, and
literature reviews were part of the exclusion criteria. In addition, studies that did not
compare brushing with water or used experimental products/materials, other types of
acrylic resin, acrylic resin teeth, or performed combined cleaning methods were not

considered.

Selection process
Avrticles obtained from each database were imported into Rayyan software for

duplicate removal and application of eligibility criteria. The study selection process was
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performed by two independent examiners (DSC, TKVLC), by reading the title and
abstract. Potentially eligible articles were read in full-text and, in case they did not meet
the criteria of this review, they were excluded with justification. Disagreements were

resolved by a third examiner (AUDB).

Data extraction

Data extracted from the studies included in this systematic review were
performed by two independent authors (DSC, IAFM) following a standardized form.
The following information was collected: author and year, evaluated PMMA, brush
type, dentifrice type, slurry proportion (dilution of dentifrice in water), brushing
cycle/time, load, evaluation of surface roughness, evaluation of mass loss, and

conclusion. In case of disagreement, a third author was consulted (AUDB).
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Table 1: Review question, PICO approach, search strategy in the different databases evaluated, and the inclusion/exclusion criteria

Review Question

What is the effect of brushing with dentifrice on the surface roughness and mass loss of the acrylic resin?

P1CO approach

Population — P: acrylic resin

Intervention — I: brushing with dentifrice
Control — C: brushing with water

Outcome — O: surface roughness or mass loss

Database

Search strategy

PubMed

(((((((((("Polymethyl Methacrylate"[MeSH Terms]) OR (PMMA[Title/Abstract])) OR (Polymethylmethacrylate[Title/Abstract])) OR
("Acrylic Resins"[MeSH Terms])) OR ("Acrylic Resin"[Title/Abstract])) OR ("Denture Bases"[MeSH Terms])) OR ("Denture
Base"[Title/Abstract])))) AND (((((((((toothbrushing[Title/Abstract])) OR (toothbrushings[Title/Abstract])) OR (brushing[Title/Abstract]))
OR (toothbrush[Title/Abstract])) OR (toothbrushes[Title/Abstract])) OR ("denture brush"[Title/Abstract])) OR ("denture
brushes"[Title/Abstract])) OR (“abrasion resistance"[Title/Abstract])))) AND ((((("surface roughness"[Title/Abstract])) OR
(roughness[Title/Abstract])) OR (“weight loss"[Title/Abstract])) OR ("mass loss"[Title/Abstract])))

Scopus

TITLE-ABS-KEY("Polymethyl Methacrylate” OR PMMA OR Polymethylmethacrylate OR "Acrylic Resins" OR "Acrylic Resin" OR
"Denture Bases" OR "Denture Base') AND TITLE-ABS-KEY (toothbrushing OR toothbrushings OR brushing OR toothbrush OR
toothbrushes OR "denture brush™ OR "denture brushes” OR "abrasion resistance™) AND TITLE-ABS-KEY ("surface roughness" OR
roughness OR "weight loss" OR "mass loss™)

Web of Science

TS=("Polymethyl Methacrylate” OR PMMA OR Polymethylmethacrylate OR "Acrylic Resins" OR "Acrylic Resin" OR "Denture Bases"
OR "Denture Base™) AND TS=(toothbrushing OR toothbrushings OR brushing OR toothbrush OR toothbrushes OR "denture brush” OR
"denture brushes" OR "abrasion resistance™) AND TS=("surface roughness" OR roughness OR "weight loss" OR "mass loss™)

Lilacs

((mh:("Polymethyl Methacrylate™)) OR (tw:(PMMA)) OR (tw:(Polymethylmethacrylate)) OR (mh:("Acrylic Resins")) OR (tw:("Acrylic
Resin™)) OR (mh:("Denture Bases")) OR (tw:("Denture Base"))) AND ((mh:(toothbrushing)) OR (tw:(toothbrushings)) OR (tw:(brushing))
OR (tw:(toothbrush)) OR (tw:(toothbrushes)) OR (tw:("denture brush™)) OR (tw:("denture brushes™)) OR (tw:("abrasion resistance")))
AND ((tw:("surface roughness")) OR (tw:(roughness)) OR (tw:("weight loss™)) OR (tw:("mass loss™)))

Embase

(‘Polymethyl Methacrylate':ab,ti OR PMMA:ab,ti OR Polymethylmethacrylate:ab,ti OR ‘Acrylic Resins":ab,ti OR ‘Acrylic Resin":ab,ti OR
‘Denture Bases":ab,ti OR ‘Denture Base':ab,ti) AND (toothbrushing:ab,ti OR toothbrushings:ab,ti OR brushing:ab,ti OR toothbrush:ab,ti
OR toothbrushes:ab,ti OR ‘denture brush’:ab,ti OR ‘denture brushes’:ab,ti OR ‘abrasion resistance":ab,ti) AND (‘surface roughness’:ab,ti
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OR roughness:ab,ti OR ‘weight loss':ab,ti OR ‘mass loss":ab,ti)

OpenGrey

("Polymethyl Methacrylate" OR PMMA OR Polymethylmethacrylate OR "Acrylic Resins" OR "Acrylic Resin" OR "Denture Bases" OR
"Denture Base") AND (toothbrushing OR toothbrushings OR brushing OR toothbrush OR toothbrushes OR "denture brush" OR "denture
brushes” OR "abrasion resistance™) AND ("surface roughness” OR roughness OR "weight loss" OR "mass loss")

Google Scholar

("Polymethyl Methacrylate" OR PMMA OR Polymethylmethacrylate OR "Acrylic Resins" OR "Acrylic Resin" OR "Denture Bases" OR
"Denture Base") AND (toothbrushing OR toothbrushings OR brushing OR toothbrush OR toothbrushes OR "denture brush" OR "denture
brushes” OR "abrasion resistance') AND ("surface roughness” OR roughness OR "weight loss" OR "mass loss")

Inclusion Criteria

* in vitro studies

* studies that evaluated the effect of simulated brushing on the surface roughness or on the mass loss of the acrylic resins
» brushing with conventional or denture dentifrices and water as control

» use of toothbrushes or denture brushes

Exclusion Criteria

* case reports

* case series

» editorials

* clinical trials / in situ evaluation
* letters to the editor

* literature reviews

* no comparison of brushing with water
* experimental products/materials
* other types of acrylic resin

» acrylic resin teeth

*» combined cleaning methods
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Methodological quality and risk of bias assessment

The risk of bias was assessed by two independent examiners (DSC, 1AFM)
based on an adaptation of previously published systematic reviews of in vitro studies?!
24 and the Cochrane Collaboration’s tool®. For this, the Review Manager software
(version 5.4, Cochrane Collaboration, Oxford, UK) was used and the following domains
were analyzed: Sample size calculation, Comparable groups, Randomization, Detailed
information regarding measurements, Proper statistical analysis, Manufacturer's
instructions, Single operator, and Blinded operator.

The parameters were judged as "yes" (+), "no" (-), or "unclear" (?). The authors
were contacted by email for further clarification about the methodology and, in cases of
no response (no information), the items were classified as unclear (?). The studies were
classified based on the total amount of "yes" for all domains evaluated, considering: 1 to

3 (high risk of bias), 4 to 5 (medium risk of bias) and 6 to 8 (low risk of bias).?

Meta-analysis

The meta-analysis of the included studies was conducted using the Review
Manager software (version 5.5, Cochrane Collaboration). A pooled-effect estimate was
obtained by comparing the standardized mean difference between mass loss values for
each dentifrice. For all analyses a p-value < 0.05 was considered statistically significant.
Subgroup analyses were also performed to comparing the mass loss when brushing with
dentifrices or distilled water.

The meta-analysis was performed within 1 year with Plexiglass acrylic resin for
Colgate Tripla Acéo, Sorriso and Corega dentifrices, compared with distilled water.
Due to the variability in the composition of dentifrices, data were grouped by the
commercial brand to carry out the meta-analysis and the type of brush, acrylic resin, and

brushing time/cycle.
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Study selection
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The selection process of the studies is illustrated in figure 1 according to

PRISMA guidelines. Initially, 558 articles were identified in the databases (for Google

Scholar the first 100 references were selected) and, after excluding 269 duplicates, 289

studies were selected for the title and abstract reading. For full-text reading, 60 articles

were eligible, of which 48 were excluded with justification. Three studies were

evaluated as a result of complementary database searches on the reference, but only 2

met the inclusion criteria. Thus, 14 studies were included in the qualitative synthesis

and 2 studies in the quantitative synthesis (meta-analysis).

Figure 1: PRISMA 2020 flow diagram for updated systematic reviews which included

searches of databases, registers and other sources.
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From: Page MJ, McKenzie JE, Bossuyt PM, Boutron |, Hoffmann TC, Mulrow CD, et al. The
PRISMA 2020 statement: an updated guideline for reporting systematic reviews. BMJ
2021;372:n71. doi: 10.1136/bmj.n71. For more information, visit: http://www.prisma-statement.org/




30
Study characteristics

Data extraction from the included studies is shown in table 2. Denture base resin
was evaluated in 8 studies, all of them were heat-polymerized, while 6 studies used
acrylic resin considered internationally acceptable for the analysis of dentifrice
abrasiveness, like Plexiglass. Among the brushes used, the adaptation of the toothbrush
for use in a brushing machine was the most used (n=9), followed by the electric
toothbrush (n=5), and just 1 study used a specific brush for cleaning complete dentures
(denture brush).

Regarding dentifrices, all 14 selected studies used the conventional dentifrice
(toothpaste), among which 8 evaluated Colgate and 4 Sorriso. The specific dentifrice for
denture was evaluated in 6 studies, being the most evaluated Dentu-creme (n=4),
followed by Corega (n=3). Brushing with water was present in all studies, with distilled
water being the most used (n=9). The most evaluated ratio of dentifrice dilution in water
(slurry) was 1:1 (n=6), and distilled water was used to prepare the solutions in 6 studies.
Regarding the number of cycles and the equivalence in brushing time performed, the
most evaluated period was 1 year (n=6), corresponding to around 18.000 cycles. The
predominant load applied was 200 grams (n=8). Surface roughness was evaluated in 13
studies while the mass loss was evaluated in 4 studies.

The heterogeneity of the data referring to surface roughness did not allow
performing the meta-analysis for any type of acrylic resin evaluated, but, in general,
most of the included studies demonstrated an increase in roughness after brushing with

dentifrices, regardless of the type of dentifrice or acrylic resin tested.
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Authors PMMA Brush type Dentifrice type Slurry Cicle/ Load Surface Mass loss Conclusions
and year proportion Time roughness evaluation
evaluation

Consani et Plexiglas Toothbrush Conventional dentifrices 4,6 ml of 30.000 2009 Perth-o- . Surface roughness:
al., 1995 | (Rohm & Haas | (Prevent 30, - Signal G (Gessy-Lever) dentifrice cycles meter Prevent = Fluotrat =

Co.) Anakol) - Signal Plus (Gessy-Lever) | and 6 ml of (Hannover) Kolynos anti-placa =

- Kolynos Clorofila distilled Water. The least abrasive
(Anakol) water

- Fltor 2 Extra (Anakol)
- Kolynos S. Branco
(Anakol)

- Close-up (Gessy-Lever)
- Colgate Anti-Tartaro
(Colgate)

- Colgate MFP (Colgate)
- Signal Anti-Tértaro
(Gessy-Lever)

- Colgate Gengi-Dent
(Colgate)

- Anti-Cérie Xavier
(Hepacholan)

- Kolynos Star Gel
(Anakol)

- Colgate Gel (Colgate)
- Sensodyne F (Billi Farm.)
- Colgate MFP + Ca
(Colgate)

- Kolynos S.B.Pump
(Anakol)

- Tandy (Anakol)

- Fresh (Anakol)

toothpaste was Prevent and
the most abrasive was
Signal G. The other
products showed
intermediate values.
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- Fluotrat (Biolab-Searle)
- Kolynos Anti-Placa
(Anakol)

- Prevent (Anakol)

Control group
Water

Freitas- Denture resin Toothbrush Conventional dentifrices | Dentifrice/ 35.600 200¢g . Analytical Mass reduction: Colgate >
Pontes et heat- (Tek, Soft, - Colgate com célcio distilled strokes balance Dentu-Creme > Bonyplus =
al., 2009% polymerized Johnson & (Colgate Palmolive) water slurry | (2 years) accurate to 0.1 | Distilled water. QC-20 and
(Lucitone 550, Johnson) (2:1; mg (Metler Lucitone 550 resins were
Dentsply / Specific dentifrice w/w) Toledo less resistant to abrasion
QC-20, - Bonyplus (Bonyf AG) GMbH) than Classico and Vipi-Cril
Dentsply / - Dentu-creme (Block Drug
Classico, Company)
Artigos
Odontoldgicos Control group
/ Vipi Cril, Distilled water
Dental Vipi)
Gautamet | Denture resin Electric- Conventional dentifrices . 0, 1.000, . Roughness . Surface roughness:
al., 2017% heat-cured powered - Colgate Total Cream 9.000 and tester Patanjali Dant Kanti >
toothbrush (Colgate Palmolive) 18.000 (Mitutoyo) Colgate Total Cream >
(Colgate) - Patanjali Dant Kanti strokes Distilled water

(Patanjali Ayurved Ltd.)

Control group
Distilled water
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Harrison et | Denture resin Electric Conventional dentifrice | Dentifrices 1 year 200¢g Stylus Surface roughness:
al., 2004 heat cured toothbrush - Colgate Total (Colgate dilutions: profilometer Clinomyn > Dentu-créme >
(Meliodent, (Philips) Palmolive) 1:1, 1:2 and (Surftest 301, Colgate Total > Water
Kulzer) - Clinomyn (E.C. De Witt 1:3, with Mitutoyo) (almost unaltered). There
& Co Ltd.) water were no significant
differences between any of
Specific dentifrice the dilutions for any of the
- Dentu-créme (Stafford cleaners used.
Miller)
Control group
Water - Tap water
Haselden et | Denture resin Toothbrush Conventional dentifrice 1 ml of 30.000 250 g | Profilometer Surface roughness: Dentu-
al., 19983 (Meliodent) (Oral-B) - Colgate (Colgate dentifrice reciprocal (Surftest 4, creme = Clinomyn >
Palmolive) and 1 ml of | strokes (3 Mitutoyo) Colgate > Water. No
- Clinomyn (E.C. De Witt) tap water years) apparent wear was
mensurable for water alone.
Specific dentifrice
- Dentucreme (Stafford
Miller)
Control group
Water
Kurniawan | Denture resin Electric Conventional dentifrices | Toothpaste 1 year 200¢ Surface Surface roughness:
etal., heat-cured (SR toothbrush - Sensodyne Fresh Mint and roughness Sensodyne > Distilled
2019% Triplex Hot, (Cral B (GlaxoSmithKline) distilled tester (Taylor water
Ivoclar Precision water at a Hobson
Vivadent) Clean) ratio Surtronic
Control group of 1:1 S-100;

Distilled water

Ametek Inc.)
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Pascaretti- | PMMA blocks Electric Conventional dentifrices | Toothpaste: 2 min 2509 Vertical . Surface roughness:
Grizon et (Merck) toothbrush - Colgate Total (Unilever) 0.2 g of scanning Distilled water =
al., 2013% (Oral-B) - Denivit (Schwartzkopf & | toothpaste interference Parodontax = Gencix used
Henkel) diluted in microscope in reduced volume. PMMA
- Parodontax (Glaxo-Smith- | 500 pl of (Wyko NT blocks exhibited signs of
Kline GSK) distilled 9100; Bruker abrasion with distilled
- Kontrol (Omega Pharma) | water. For Nano water. Denivit and Colgate
- Per Blan (Per Blan, Paris) | the powder Surface) Total produced
- Gencix (Esprit d’Ethique) | Gencix the significantly higher erosion.
volume The toothpowders were
Control group used was associated with a
Distilled water variable. significant higher
roughness than the different
toothpastes or the brush
alone except Gencix, used
in reduced volume.
Patrdo et Denture resin | Toothbrushes | Conventional dentifrices 4,6 ml of 30.000 200 g | Rugosimeter . Surface roughness:
al., 1998% heat-cured - Oral-B 30 - Sorriso (Kolynos) dentifrice cicles (Rug 0.3, Sorriso > Liqui Fresh >
(Classico, (Gillete do - Liqui Fresh (Gessy Lever) | and 6 ml of Prazis) Distilled water. There was
Artigos Brasil) water no statistical difference
Odontoldgicos - Kolynos Control group between the brushes used
Classico Doctor Distilled water for all dentifrices evaluated
LTDA) (Kolynos)
Denture
brush
- Denture
(Kolynos)
Pisani et Plex Glass Toothbrush Conventional dentifrice | Dentifrice / 6 years 200 g | Rugosimeter Electronic Surface roughness:
al., 2010% (Day Brasil (Colgate) - Sorriso (Colgate- distilled (Rug 0.3, balance with Sorriso > Corega >
S.A) Palmolive) water: 1:1 Prazis) a2 0.1 mgand Distilled water.
ratio capacity of
Specific dentifrice 210 g (Ohaus) Weight loss: Corega =
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Sorriso > Distilled water.

- Corega Brite (Stafford

Specific dentifrices

- Dentu-Creme
(GlaxoSmithKline)

Control group
Distilled water

- Corega (Stafford Miller)

Miller Ind.)
Control group
Distilled water
Ramadhan Heat- Electric Conventional Dentifrices . 1 year . Surface . Surface roughness: Silica
etal., polymerized Toothbrush (abrasive agents) roughness +
201818 acrylic resin (Pierrot) - Silica device (did calcium carbonate + perlite
- Silica + calcium carbonate not mention > Silica + calcium
- Silica + commercial carbonate > Silica >
calcium carbonate + perlite brand) Distilled water
Control group
Distilled water
Sorgini et Plexiglass Toothbrush Conventional dentifrices | Dentifrice / 18.000, 200¢g Roughness Electronic Surface roughness:
al., 2012% (Day Brasil (Johnson & - Colgate Tripla Acéo distilled 36.000, tester balance Distilled water had the
S.A) Johnson) (Colgate Palmolive) water: 1:1 | 72.000 and (Surftest SJ- accurate same results over time.
- Sorriso Tripla ratio 90.000 201P; to 0.1 mgand | Similar surface roughness
Refrescancia (Colgate cicles, Mitutoyo) capacity of between dentifrices and
Palmolive) equivalent 210 g (Ohaus) water within 1 year.
- Close Up Red Hot 01,24 Conventional dentifrices >
(Unilever) and 5 years Specific dentifrices >
Distilled water.

Mass loss: There was a
trend of mass loss

proportional to the testing
time, except for water,
which maintained constant
mass. Specific dentifrices >
Conventional dentifrices >
Distilled water.
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Sorgini et Plexiglass Toothbrush Conventional dentifrices | Dentifrice / 17.800 200¢g Roughness Electronic Surface roughness:
al., 2015%* (Day Brasil (Johnson & - Sorriso (Colgate distilled cicles, tester analytical Sorriso = Colgate = Corega
S.A) Johnson) Palmolive) water: 1:1 | equivalent (Surftest SJ- balance > Polident = Distilled
- Colgate Tripla Acédo ratio to 1 year 201P, (Metler water.
(Colgate Palmolive) Mitutoyo) Toledo) with
0.1 mg Weight loss: Brushing with
Specific dentifrices resolutionand | distilled water resulted in
- Corega (GSK - 210 g capacity | less weight loss. Among the
GlaxoSmithKline) dentifrices, the highest
- Polident (GSK - values were found for
GlaxoSmithKline) Sorriso, Colgate and
Corega and the lowest for
Control group Polident.
Distilled water
Tellefsen et PMMA Toothbrushes: | Conventional dentifrice | Dentifrice/ | 4.000and | 2,35 N Surface _ Surface roughness:
al.,, 2011% | Plexiglas XT | - TePe x-mjuk - Clinomyn water: 1:2 24.000 Profilometer Brushing with water alone
- Dentosal ratio strokes (P15, KLA caused less abrasion than
(ACO) Control group Tencor when a toothpaste was
- Jordan soft Water Corp.) added
- TePe select,
mjuk
- Pepsodent
essential
- Oral B cross
A
- Jordan
Medium
- Oral B, barn
- Butler gum
431
- TePe vagig,

mjuk
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Wang et
al., 2013*

Thermo-
polymerized
PMMA

Toothbrush
(did not
mention

commercial

brand)

Conventional dentifrice
(Did not mention
commercial brand)

Control group
Water

18 months

Laser
scanning
confocal

microscope
(OLS4000)

Surface roughness: There
was no statistical difference
between groups




Methodological quality and risk of bias in studies

In the assessment of the risk of bias (Figure 5), the sample size calculation was the
least described domain in the methodology of the studies, followed by blinded operator and

randomization. The methodological items performed by all studies were: comparable

groups, detailed information regarding measurements, and proper statistical analysis.

The classification of the included studies in terms

shown in Figure 6. Most studies had a low risk of bias (n=7).

bias was found, respectively, in 4 and 3 articles.

Figure 5: Distribution of risk of bias among studies included according to pre-established

criteria.
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Figure 6: The classification of the included studies according each domain.
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Meta-analysis

According to meta-analysis results of mass loss, brushing using dentifrices showed

higher mass loss values compared to brushing with distilled water (p< 0.05) (figures 2, 3,

and 4).

Figure 2: Forest plots summarizing mass loss after brushing with conventional dentifrice

Colgate Tripla Acéo and distilled water.

Colgate Tripla Ac¢do Distilled water Std. Mean Difference Std. Mean Difference
Studly or Subgroup Mean SD Total Mean SD Total Weight IV, Random, 95% CI IV, Random, 95% CI
Sorgini etal, 2012 59 1.2 [ 0.3 0.3 6 285% 5491 [2.81,9.01] ——
Sorginietal, 2015 0.0077 0.0026 12 0.0002 0.0008 12 71.5% 376235 5.18] L 3
Total (95% CI) 18 18 100.0% 4.38[2.48,6.27] <
Heterogeneity: Tau®=0.79; Chi*=1.52, df=1 (P=0.22);, F=34% -2'0 -1'0 b 1'0 2'0

Testfor overall effect: Z=4.52 (P = 0.000013

Distilled water Colgate Tripla Agdo
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Figure 3: Forest plots summarizing mass loss after brushing with conventional dentifrice

Sorriso and distilled water.

Sorriso Distilled water Std. Mean Difference Std. Mean Difference
Study or Subgroup Mean SD Total Mean SD Total Weight IV, Random, 95% CI IV, Random, 95% CI
Sorgini etal., 2012 6.1 14 6 0.3 0.3 6 246% 5.29[2.47,8.11] —
Sorgini etal, 20145 0.0111 00032 12 0.0002 0.0008 12 754% 481 [2.90,6.12] ‘.’
Total (95% CI) 18 18 100.0% 4.70[3.31, 6.10] @
Heterogeneity: Tau®= 0.00; Chif=0.22, df= 1 (P = 0.64); F= 0% _150 55 ) é 150

Testfor overall effect: Z= 6.60 (F = 0.00001) Distilled water Sorriso

Figure 4: Forest plots summarizing mass loss after brushing with specific dentifrice

Corega and distilled water.

Corega Distilled water Std. Mean Difference Std. Mean Difference
Study or Subgroup Mean SD Total Mean SD Total Weight IV, Random, 95% CI IV, Random, 95% CI
Sorgini etal, 2012 g o7 B 0.3 0.3 B 41.7% 13.20 [6.66, 19.74] -
Sorgini etal, 2015 0.0097 00023 12 0.0002 0.0008 12 58.3% 5.33[3.49, 7.16] [ |
Total (95% CI) 18 18 100.0% 8.61[1.00, 16.22] ’
Heterageneity: Tau®= 24.98; Chi*= 516, df=1 (P=002), F=81%

a0 -75 0 25 a0

Testfor overall effect: =222 (P=0.03) Distilled water Corega

DISCUSSION

This systematic review and meta-analysis of in vitro studies revealed that brushing
with water resulted in less mass loss and surface roughness. Brushing is the most
commonly used method for the mechanical cleaning of dentures. It presents the advantages
of being a simple, effective, and low-cost method.'** Previous studies showed that
brushing acrylic resins for denture base successfully reduces both the microbial load and
the viability of multispecies biofilm, and should be performed on a regular basis. However,
cleaning with water alone is not able to remove all microorganisms,?3%4° thus, the use of
dentifrices is commom.

In this systematic review, it is important to highlight the variability of data from the
included studies, such as type of brush used, bristle hardness, commercial brand, the
composition of the evaluated dentifrices, proportion of dentifrice dilution, and brushing
period. This diversity resulted in high heterogeneity, making it difficult to group the data

and carry out a meta-analysis to assess surface roughness.
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Abrasion resistance consists of the ability to resist material loss when subjected to
direct physical contact with other surfaces,*! such as the contact of the brush bristle with
the acrylic resin during brushing. This property is important to evaluate the characteristics
of prosthetic materials. The type of brush used can interfere with abrasiveness depending
on the hardness of the bristle, applied force, and an indication of use (toothbrush or denture
brush).*? Soft bristle brushes tend to result in less abrasive wear on dentin with increased
brushing force when compared to medium bristle brushes.*> However, Tellefsen et al.
(2011)*® evaluated different types of acrylic resin toothbrush bristles and showed
controversial results, which showed that brushing with a soft bristle brush and water was
less abrasive than a brush with harder bristles, however, when adding the toothpaste, it
showed the opposite behavior.

Although the ideal is to follow the manufacturer's recommendations regarding the
type of brush and to use denture brushes for brushing dentures, some studies show that
there is no difference in abrasiveness when using toothbrushes and denture brushes on
acrylic resin'>% and, among the studies included, only 1 evaluated the denture brush®. In
addition, manual toothbrushes may result in less abrasion when compared to electric
toothbrushes.***> However, this result refers to dentin and the literature is limited regarding
the influence of these factors on the abrasiveness of acrylic resin and should be further
investigated, since both manual and electric toothbrushes were used in the studies of this
systematic review.

Brushes can be affected by the greater abrasiveness of the toothpaste, which causes
wear on the bristles with a change in their tip, which can increase the abrasive potential of
the bristle/toothpaste combination.*? This abrasiveness is influenced by several factors,
such as composition, size, concentration, and regularity of the particles.’®?® The main

components of dentifrices are humectants, water, detergents, thickeners, flavorings, dyes,
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and abrasive agents.?”® Calcium carbonate, used as an abrasive particle in conventional
and specific denture dentifrices, shows different abrasiveness results. This heterogeneously
distributed, irregularly shaped and sized particle, as seen in Colgate toothpaste, results in
greater abrasive wear compared to regular, small, evenly distributed particles, such as in
the specific Dentu-créme toothpaste, which is reflected in grooves generated on the
surfaces, being smoother for specific dentifrice and rougher for conventional dentifrice.
27,28,46

In addition to the particles, the other components can influence the abrasiveness,
since the Polident toothpaste is also composed of calcium carbonate, however, because it
has glycerin in its composition, with lubricating property, it results in lower values of
abrasive wear.% Another abrasive particle commonly found in toothpastes is silica, whose
solubility in water can promote rounding of acute angles and result in less abrasiveness,*
% peing present both in conventional toothpaste, such as Close Up, as well as in specific
dentifrices, such as Corega. The combination of abrasives, such as silica and calcium
carbonate (Pepsodent Regular), can also be found in toothpastes and can reflect in higher
levels of abrasiveness, as demonstrated in the study by Ramadhan et al. (2018). In
addition, abrasive wear is directly proportional to the speed with which abrasive particles
come into contact with the surface of the material.?®

Another parameter that can influence brushing tests is the proportion of dentifrice
and water for dilution, also described as slurry. Most of the studies included in this
systematic review evaluated only one proportion, with the slurry variation being
investigated by only two studies, which presented controversial results. Harrison et al.
(2004) found no significant differences for the 1:1, 1:2, and 1:3 dilutions of all dentifrices
tested, while Pascaretti-Grizon et al. (2013)%! observed different abrasions when varying

the dilutions.
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As for the load used in the studies included in this systematic review, all were
within the standards of the International Organization for Standardization (ISO) technical
report (ISO/TR 14569- 1:2007) for guidance on testing of wear, and can be used from 0.5
N to 2.5 N,*” with 200g being the most commonly used load.

Mass loss, increase in surface roughness, and loss of surface polish and gloss are
negative consequences that can result from the abrasion generated by brushing.5%’
Although the evaluation of surface roughness and mass loss are parameters suitable for the
evaluation of abrasive wear,™® there is no direct association between them, since it is
possible for the action of the dentifrice to generate greater mass loss and less surface
roughness by promoting a polishing on the surface, as demonstrated in the studies by
Pisani et al. (2010)* and Sorgini et al. (2012)*.

Deleterious effects are cited in the literature according to the increase in roughness
of the acrylic resin, such as microbial adhesion and biofilm accumulation, which can cause
a color change, development of halitosis, and denture stomatitis, in addition to the
difficulty of promoting effective cleaning in by virtue of the microorganisms taking shelter
in the irregularities present on the surface.*®“° The clinically acceptable threshold value for
the roughness of the denture is 0.2 um since higher values allow an accumulation and
colonization of microorganisms on its surface. Therefore, the surface of the prosthesis
should ideally be smooth and polished.>*5!

There is a difficulty in grouping the results of conventional and specific dentifrices
to evaluate the abrasion generated by brushing due to the variation in the composition of
the different commercial brands used. The meta-analysis showed that both conventional
dentifrices Colgate Triple Action and Sorriso and Corega specific dentifrice resulted in

significant mass losses in relation to water within one year. However, different results can

also be found depending on the toothpaste used, as in the study by Freitas-Pontes et al.



44

(2009)?", in which Bonyplus specific dentifrice presented a mass loss similar to distilled
water.

Among the studies included in this systematic review that performed a comparative
analysis of surface roughness between conventional and specific dentifrices, most resulted
in an increase in roughness for both, except for the studies by Sorgini et al. (2012)%, in
which the dentifrices presented roughness similar to water distilled water in a period of 1
year, and Sorgini et al. (2015)%, in which only Polident did not show differences in
relation to distilled water. As for other brushing periods, there is a trend of mass loss
proportional to the testing time and an increase in roughness with increasing cycles, as
found in the results of Sorgini et al. (2012)3.

As can be seen, several factors, such as brush type and bristle, load, dentifrice
dilution, can cause changes in the results of abrasion resistance tests. Therefore, one of the
ways to minimize the interference of these factors and improve the evaluation of the direct
influence of the toothpaste was the inclusion of the criterion of brushing with water, by
performing a direct comparison of the results under the same conditions.

The evaluation of these factors in laboratorial studies has limitations, mainly in
relation to the standardization of parameters to reduce variables in order to assess the real
effect of toothpaste on brushing acrylic resin dentures. The literature is scarce and more
studies should be developed to individually verify the influence of each factor. In addition,
the risk of bias item "sample size calculation” is still little reported, with a number of
samples commonly observed in laboratory studies being used. However, the number of
samples used influences the statistical powder of the result.

Thus, the findings of this systematic review and meta-analysis of in vitro studies
should be interpreted with caution and may serve as a basis for the development of future

studies, including as a way of guiding the patient on how to clean the dental prosthesis.
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CONCLUSION

Within the limitations of this systematic review and meta-analysis, the following
conclusions was drawn:
1. The use of dentifrices during brushing of acrylic resins promoted greater mass loss

2. Surface roughness was also increased by brushing with toothpastes.
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5. CAPITULO 2

Caracterizacdo, avaliacdo das propriedades fisico-mecéanicas e atividade
antifingica apds escovagcdo de resinas acrilicas termopolimerizadas

incorporadas com nitrato de cério

O manuscrito a seguir sera submetido para publicacdo no periodico “Journal of

Prosthetic Dentistry”.

RESUMO

Introducdo: A colonizacdo do polimetil metacrilato (PMMA) por microrganismos
favorece o desenvolvimento de estomatite protética. O nitrato de cério (NC) vem
demonstrando ser um efetivo antifingico quando incorporado ao PMMA, com
propriedades fisico-quimicas e térmicas favoraveis. No entanto, existe a
necessidade de continuidade dos estudos para avaliacdo das demais
propriedades. Objetivo: Caracterizar, avaliar as propriedades fisico-mecanicas e
atividade antifungica apds escovacao de uma resina acrilica termopolimerizada
modificada com a incorporacéao de diferentes percentuais em massa (0,25%, 0,5%
e 1%) de NC. Materiais e métodos: Foram confeccionados 5 grupos de amostras
de PMMA (GC1-PMMA; GC2-PMMA+alcool; NC-0,25%; NC-0,5% e NC-1%). Foi
realizada a caracterizacao estrutural através da espectroscopia FTIR, e avaliados
os angulos de contato, porosidade, dureza Vickers, resisténcia a flexao,
resisténcia a abrasao (variacdo de massa e rugosidade de superficie) e atividade
antifingica apdés escovacdo. Resultados: A espectroscopia FTIR confirmou a
presenca de NC nas amostras através dos picos caracteristicos. Os grupos
experimentais contendo NC néo diferiram em relacdo ao GC1 quanto ao angulo
de contato, porosidade e variacdo de rugosidade na analise da resisténcia a
abrasédo. A variacdo de massa demonstrou redugéo nos grupos GC1 e NC-1%, e
aumento nos grupos GC2, NC-0,25% e NC-0,5%. Apdés a escovacdo, houve
reducdo de adesao de biofilme fingico nas amostras de NC-0,25% e NC-0,5%.
Para a resisténcia a flexdo, apenas NC-0,5% nao apresentou diferencas
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estatisticas do GC1. A avaliacdo da dureza Vickers demonstrou uma reducdo nos
grupos experimentais. Conclusao: As incorporacdes de NC-0,25% e NC-0,5%
demonstraram ser as mais promissoras, com reducdo na formacédo de biofilme
fangico mesmo apos as irregularidades provenientes da escovacdo, sem
alteracdes no angulo de porosidade, angulo de contato e variagao de rugosidade.
Apesar da reducéo na dureza, a resisténcia a flexdo demonstrou valores acima do

limite aceitavel.

Palavras-chave: Estomatite sob protese, polimetil metacrilato, cério.
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INTRODUCAO

O Polimetil metacrilato (PMMA) € um material bastante utilizado em
odontologia, principalmente para a confeccdo de proteses dentarias. Também
denominado como resina acrilica, apresenta diversas vantagens, destacando-se a
biocompatibilidade, estética, baixo custo, propriedades mecanicas aceitaveis e

facil processamento.?

Apesar do seu amplo uso, algumas limitacdes estdo presentes,
principalmente relacionadas as caracteristicas de superficie, como hidrofobicidade
e rugosidade, que contribuem para adesdo de microrganismos, colonizacdo e
formacéo de biofilme na protese dentaria, apresentando um papel importante no
desenvolvimento de estomatite protética.?® Diversas abordagens de prevencéo e
tratamento sdo relatadas na literatura, como medicamentos antifingicos,
laserterapia, higienizacéo e desinfeccéo da protese, descontinuacdo do seu uso e
até mesmo a substituicio e confeccdo de uma nova protese pode ser

necessaria.*’

Diversas pesquisas tém sido direcionadas para o desenvolvimento de uma
resina acrilica com propriedades antimicrobianas, seja através da modificagdo do
mondmero, incorporacdo de substancias antimicrobianas ao pé do PMMA ou
revestimento da superficie.?48° O cério (Ce), pertencente ao grupo dos
lantanideos, € um metal ndo toxico, de baixo custo e que ja vem sendo utilizado
em ciéncias da saude, com énfase no tratamento tdpico de queimaduras,
apresentando resultado clinicamente eficaz.'®1! Suas propriedades bioldgicas
incluem acdo antioxidante, anti-inflamatéria, ampla atividade antibacteriana e

expressiva acdo antifingica sobre Candida spp.1%-%°

Os estudos desenvolvidos utilizando cério na area odontoldgica,
especificamente na area de Prétese Dentéaria, relatam que a incorporagcédo de
nitrato de cério em resina acrilica resultou em reducéo do biofilme de C. albicans
e, no ensaio de aderéncia fingica, com inibicdo da formacéo de biofiime.'® No
estudo de Freitas (2018)!, os resultados in vitro demonstraram comportamento
fungicida contra cepas de C. albicans, C. tropicalis C. glabrata e C. krusei, no qual
a reducéo de biofilme aderido aos discos de PMMA contendo nitrato de cério foi

proporcional as concentragcdes testadas.
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A modificagdo do PMMA com substancias antimicrobianas para confecg¢ao
de base de prétese pode ser uma alternativa bastante eficaz para reducdo da
aderéncia de microrganismos e prevencado de formacdo de biofiilme em sua
superficie, porém, destaca-se a importancia de avaliar as demais propriedades,
como fisicas e mecanicas, para verificar a viabilidade de uso, bem como a

biocompatibilidade, longevidade e desempenho clinico.*®

Em continuidade aos estudos microbiologicos da incorporagéo de nitrato de
cério em resina acrilica, a avaliacdo das propriedades fisico-quimicas e térmicas
demonstrada no estudo de Campos (2019)'° apresentou resultados favoraveis,
com alteracbes de cor nado visiveis ao olho humano, sendo consideradas
aceitaveis clinicamente, bem como valores de rugosidade superficial abaixo do
limite de relevancia clinica (0,2 um). Além disso, a presenca do nitrato de cério
nas amostras foi confirmada através de fluorescéncia de raios X e curvas
caracteristicas da calorimetria exploratdria diferencial, mantendo similaridade aos
grupos controle em relacdo a termogravimetria (curva de perda de massa) e

temperatura de transigao vitrea.

Nesse contexto, a incorporacdo de nitrato de cério em PMMA pode ser
uma alternativa promissora como material de base protética, visto que a reducao
do biofilme aderido, bem como a nao producdo de efeitos deletérios nas
propriedades fisico-quimicas e térmicas podem aumentar a longevidade do
material e prevenir a estomatite protética, entretanto, a continuidade dos estudos
torna-se necessaria. Baseada nesses achados, a hipotese nula testada foi: 1) a
incorporacdo de nitrato de cério ndo afeta as propriedades estruturais e fisico-
mecanicas da resina acrilica modificada; 2) a adicdo de nitrato de cério ndo
melhora a atividade antimicrobiana do PMMA contra C. albicans.

Dessa maneira, propde-se avaliar o efeito da incorporacdo de nitrato de
cério em diferentes porcentagens em massa na resina acrilica termicamente
ativada por energia de micro-ondas através da caracterizagdo por espectroscopia
no Infravermelho por transformada de Fourier (FTIR) e das propriedades fisico-
mecanicas essenciais para a possibilidade de uso clinico e sucesso a longo
prazo, como angulo de contato, dureza, porosidade, resisténcia a flexao,

resisténcia a abraséo por escovacao e adesao de biofilme apds escovacéo.
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MATERIAL E METODOS
Preparo das solucdes de nitrato de cério

O nitrato de cério hexahidratado (Ce(NOs3)s * 6H20) (Sigma-Aldrich Brasil
Ltda, S&o Paulo, Brasil) com peso molecular 434,23 g/mol e 99% de pureza foi
dissolvido em alcool etilico absoluto 99,5% (Quimica Moderna, Barueri, Sao
Paulo, Brasil) e incorporado em PMMA nas porcentagens em massa de 0,25%,
0,5% e 1%.

Para o célculo da concentracdo de nitrato de cério incorporado, foi levado
em consideracao o valor da concentragdo inibitéria minima (CIM) para inibicdo de
espécies de Candida associadas a estomatite protética obtida no estudo de
Freitas (2018)'7, as instrucdes de propor¢do do fabricante (14g polimero + 6,5mL
mondmero), a porcentagem em massa a ser incorporada e a densidade do PMMA
(1,19g/cm?).

Para o preparo das solucdes, foram pesadas em balanca analitica 0,540 g,
1,086 g e 2,173 g de nitrato de cério (NC) para serem diluidos em 10 mL de é&lcool
absoluto para obtencao, respectivamente, das porcentagens em massa de 0,25%,
0,5% e 1%. Foi utilizado 1 mL de solucéo a cada proporcionamento do polimero e
do mondmero. A tabela 1 mostra os grupos preparados para 0S ensaios. As
solugdes foram preparadas e mantidas em estufa a 37 °C durante 24 horas, visto
que foi observado que houve alteracdo de cor (inicialmente apresentava
coloracdo amarelada e tornou-se transllcida), sem gue houvesse alteracdo na

atividade microbiolégica da solucéo, conforme demonstrado em estudo prévio®’.

Tabela 1: Grupos preparados para 0s ensaios

Grupo Composicao
GC1-PMMA PMMA (14g polimero + 6,5mL mondmero)
NC-0,25% PMMA (14g polimero + 6,5mL monémero) + 540 mg de
NC em 1 ml de alcool etilico 99,5%
NC-0,5% PMMA (14g polimero + 6,5mL mondmero) + 108,6 mg

de NC em 1 ml de alcool etilico 99,5%
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NC-1% PMMA (14g polimero + 6,5mL monémero) + 217,3 mg
de NC em 1 ml de é&lcool etilico 99,5%
GC2-PMMA + PMMA (14g polimero + 6,5mL monémero) + 1 ml de
Alcool alcool etilico 99,5%

Legenda: GC1: Grupo controle 1 contendo apenas PMMA (sem modificacdo); GC2: Grupo
controle 2 contendo PMMA + &lcool absoluto; NC-0,25%: Grupo contendo 0,25% em massa de
nitrato de cério; NC-0,5%: Grupo contendo 0,5% em massa de nitrato de cério; NC-1%: Grupo
contendo 1% em massa de nitrato de cério.

Calculo amostral

O célculo amostral foi realizado levando em consideragdo um erro tipo | de
5% para alfa bicaudal, com uma magnitude de efeito “g de Hedge” para hipbtese
de diferenca de 0,8 e um poder estatistico de 80%, obtendo um tamanho amostral
de 26 espécimes por grupo, exceto para a resisténcia a abrasdo, que por ser um
teste pareado, foram necessarias 13 amostras por grupo. Foram obtidos cinco
grupos, sendo dois grupos controle (GC1 = PMMA puro; GC2 = PMMA + alcool
etilico) e trés grupos experimentais (NC-0,25%; NC-0,5% e NC-1%), conforme

especificado na tabela 1.

Confeccao dos corpos de prova

Os materiais utilizados para confeccdo das amostras e realizacdo dos
experimentos estdo descritos na tabela 2. Os corpos de prova foram
confeccionados utilizando PMMA termicamente ativado por energia de micro-
ondas na cor rosa médio (Vipi Wave, Vipi, Sdo Paulo, Brasil). O alcool e as
solugBes contendo nitrato de cério (1mL) foram adicionados no momento da

mistura do polimero (14g) com o monémero (6,5 mL).

Tabela 2: Materiais utilizados

Material Marca Fabricante Composicao
comercial
Resina acrilica  VIPI WAVE VIPI PMMA

(Polimetilmetacrilato),

para base de polipropileno, peréxido de
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protese (PO) — benzoila, pigmentos n&o

. toxicos, fibras.
cor rosa médio

Resina acrilica  VIPI WAVE VIPI MMA (metil metacrilato),
para base de EGDMA (etileno glicol
prétese (Liquido) dimetacrilato) como agente

de ligacao cruzada, inibidor,

terpinoleno.
Silicone para Zetalabor Zhermack Polisiloxanos
laboratério (Hidroxiterminados), Silica

e Hidrocarbonetos.

Catalisador para Indurent Zhermack Composto inorganico,
silicone Gel Alcoxisilanos,
Hidrocarbonetos,

Pigmentos, Aroma.

Agua destilada - - -

Escova de Indicator Oral B -

dentes de cerdas Plus 40

macias
Dentifricio para Dentu- Polident - Agua, silica hidratada,
prétese creme GlaxoSmithKline  sorbitol, glicerina, PEG-8,

lauril sulfato de sodio,
sabor, didxido de titanio,
goma xantana, carragenina,

sacarina de sodio, azul.

Amostras no formato de discos (10x5 mm) e retangulares (65 x 10 x 3,3
mm) foram confeccionadas por operador unico, sendo a resina acrilica
manipulada e submetida ao ciclo de polimerizagdo de acordo com as instrugdes
do fabricante, através da inclusdo em mufla de fibra de vidro (STG - Vipi, Séo
Paulo, Brasil) utilizando placa de vidro de 4mm de espessura e silicone

laboratorial (Zetalabor, Zhermack, Rovigo, Italia).

Ap6s o ciclo de polimerizagdo, que ocorreu em micro-ondas ondas

(Panasonic Perfect 800W, Osaka, Japao) com poténcia de 800W de acordo com
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as recomendacdes do fabricante (20 minutos com 20% de poténcia e 5 minutos a
60% de poténcia), a mufla foi retirada do micro-ondas e colocada em bancada
para resfriar lentamente até atingir a temperatura ambiente. As amostras foram
demufladas e o excesso do material foi removido utilizando broca de tungsténio
(Maxicut, Labordental, Sdo Paulo, Brasil) montada em motor elétrico (LB-100,
Beltec, Araraquara, Brasil). O polimento das amostras nao foi realizado, visto que

a superficie voltada para o vidro foi a de interesse na analise das propriedades?®°-
22

Todos os espécimes passaram por banho ultrassénico (BioWash STD, Bio
Art, Sdo Paulo, Brasil) com agua destilada durante 15 minutos para remover
detritos do acabamento, armazenados a 37 + 2°C durante 48 horas (para simular
0 ambiente bucal e reduzir o monémero residual®®) e secos com papel absorvente
para a realizacdo dos testes. Todas as analises foram realizadas por operador

anico e experiente.

Espectroscopia no Infravermelho por transformada de Fourier (FTIR)

Foi realizada no equipamento IRAffinity-1 Shimadzu, onde foram pesadas
1,5mg de cada amostra (GC1, GC2, NC-0,25%, NC-0,5%, NC-1% e Nitrato de
cério), moidas e passadas no almofariz de agata juntamente com 150mg de
brometo de potassio (KBr). As pastilhas para realizacdo do ensaio foram feitas
sob pressdo e vacuo durante 15 minutos. Foi realizado o background no
equipamento com uma pastilha de KBr previamente ao ensaio de cada amostra.
Os parametros utilizados foram iguais para todos os tipos, sendo uma varredura
de 400 a 4000 cm™, com resolucédo de 4.0 cm™. Os dados de transmitancia foram
tabulados e enviados para o software Origin (7.0 with PeakFitting) para geracao

dos graficos.?*

Angulo de contato (©)

As medidas dos angulos de contato (n=15) foram realizadas através do

método de gota séssil com agua deionizada (2 pL) dispensadas na superficie das
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amostras. Para aquisicdo das medidas, foi utilizado o gonidbmetro Kriss
(EasyDrop Contact Angle Measuring Instrument, EasyDrop DAS 100), sendo
aferida a medida do angulo tangente a superficie da gota de agua determinada na

area central de cada amostra.2®

Porosidade

As amostras cilindricas (12 x 5mm) (n=26) foram fixadas em cera e
inseridas em suporte metélico para a aquisicdo das imagens, sendo escaneadas
utilizando o Microtomaografo de raios-X SkyScan 1172 (Bruker, Kontich, Bélgica).

Para a aquisicdo e reconstrucdo das imagens para avaliacdo da
porosidade, foram definidos parametros padronizados a todas as amostras. Para
a aquisicao das imagens, foi utilizado um pixel de 9,88 ym (matriz de pixels de
tamanho grande), filtro de aluminio 0.5mm, passo de rotacdo de 0,4°, média de
quadros de 3, movimento aleatério de 10, e 80 kV e 124 uA de energia, com
rotacdo de 180°. Para a reconstrucéo, foi utilizado o software NRecon (Bruker,
Kontich, Bélgica), sendo escolhidos os seguintes parametros: suavizacao de 9,
correcdo de endurecimento de feixe de 25% e correcdo de artefato de anéis de
12.

Resisténcia a abraséo por escovacao

O teste de escovacao foi realizado em uma maquina de escovacao
(Maquina de escovacédo XY, Biopdi, Sdo Carlos, SP, Brasil) com os discos (12 x
5mm) (n=13) devidamente acoplados na maquina para evitar deslocamento. A
resisténcia a abrasdo por escovacado foi analisada através da rugosidade de
superficie e da variacdo de massa.

ApoOs confeccao, as amostras foram mantidas imersas em agua destilada a
37°C por 7 dias para estabilizarem a massa.?® Posteriormente, foram retiradas da
adgua, secas com papel absorvente e agitadas ao ar por 15 segundos?’ para
obtencdo dos valores da massa inicial (Massa inicial) de cada espécime em uma
balanca eletrbnica com precisdo de 0,1mg (ATY224, Shimadzu). A rugosidade
superficial inicial (Sa inicial) foi analisada através de um aparelho de Perfilometria



60

Optica Sem Contato (CClI MP, Taylor Hobson, Inglaterra) conectado a uma
unidade computadorizada contendo o software Talysurf CCIl (Taylor Hobson,
Inglaterra) para obtencdo dos dados. Foram avaliadas 13 amostras por grupo e
utilizado um cutoff de 0,25mm com uma lente 20x, abertura numérica de 0.4 e
velocidade de escaneamento de x1 no modo xyz, onde foram realizadas trés
mensuracdes para cada espécime. A rugosidade inicial (Sa - um) foi obtida
através de uma média dos trés pontos de cada corpo de prova.??28

Para a execucdo da escovacdo, escovas de dentes de cerdas macias
(Indicator Plus 40, Oral-B, Procter & Gamble) foram cortadas para adaptacao na
maquina e fixadas por parafusos colocados nas laterais e no topo do suporte para
a escova. Os espécimes foram posicionados no porta-amostras e verificados
guanto ao nivelamento apropriado das escovas. A suspensédo para escovacao foi
preparada pela mistura de dentifricio especifico para prétese (Dentu-Creme,
Polident, GSK) e agua destilada na proporcdo de 1:1 (90g de dentifricio e 90mL
de agua destilada)?®, em agitador mecanico, até a obtencdo de uma suspensao
homogénea, e despejada sobre as amostras (aproximadamente 10 mL por porta-
amostra). Foi aplicada uma carga vertical padronizada de 200 gf em cada escova,
frequéncia de 356 rpm e o percurso coberto pela escova foi correspondente a
3,8cm durante a execucdo do teste. A escovacdo foi realizada durante 50
minutos (18.000 ciclos), correspondente a 1 ano de escovacao regular por um
paciente saudavel.?”?°

Apbs o teste de escovacdo, os espécimes de cada grupo foram removidos
da suspensdo do dentifricio, lavados em agua corrente e posteriormente em
banho ultrassénico com agua destilada durante 5 minutos. A obtencdo da
rugosidade (Sa final) e da massa final (Massa final) foram realizadas da mesma
maneira descrita anteriormente. A variagdo de massa foi calculada como a
diferenca entre a massa de cada corpo de prova antes e apdés a escovagéo.?%3
Para andlise estatistica, foram calculadas, além das diferencas entre os valores
de Sa inicial e final, as seguintes variaveis:
a) Variacdo de massa total [(AMassa (mg)]: correspondente a Massa final -

Massa inicial.
b) Variacdo percentual de massa [(AMassa (%)]: calculada pela formula
[(Massa Inicial-Massa Final/Massa Final) X 100]

c) Variacao de rugosidade (ASa): correspondente a Sa Final — Sa Inicial.
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Avaliacdo da atividade antimicrobiana sobre a reducédo do biofilme fangico

apos escovacgao

Para a realizacdo deste ensaio, as amostras em resina acrilica de cada
grupo, apos a simulacdo da escovacdo, foram embaladas em grau cirdrgico e
esterilizadas em Oxido de etileno na empresa SETE Esterilizacdo (Cabedelo,
Paraiba).

Os corpos de prova em resina acrilica (PMMA) foram transferidos para uma
placa de microdiluicdo de 24 pocos e posteriormente aliquotas de 1000uL do
inoculo de C. albicans ATCC 90028 contendo cerca de 106 UFC/mL acrescido de
glicose a 1% foram adicionados aos pocos, seguida da incubacdo durante 48
horas a 35°C, permitindo a aderéncia da levedura. Para quantificacdo do biofilme,
os pocos foram lavados duas vezes com solucdo salina tamponada com fosfato
(PBS) para remocdo de células fracamente ligadas, secos ao ar durante 45
minutos e tingidos com 0,4% da solugéo de cristal violeta durante 45 minutos. Em
seguida os pocos foram lavados com agua destilada e os corpos de prova foram
transferidos para tubos falcons estéreis, nos quais foram adicionados 1000uL de
etanol absoluto 99% durante 30 minutos. Foram transferidos 200uL dessa solucao
para uma placa de microdiluicdo de 96 pocos. Os valores de absorbancia foram
lidos em 595nm usando um leitor de microplacas (Synergy HT, BioTek). O ensaio
foi realizado em triplicata, com controle de crescimento microbiano e controle de
esterilidade sem a adicdo de microrganismos.3132 Este ensaio foi realizado para
0s grupos contendo nitrato de cério nas concentraces de 0,25% e 0,5%. Para a
concentracdo de 1%, o teste estdA em andamento e serd apresentado

posteriormente.

Resisténcia a flexao

O teste de flexdo de trés pontos (n=26) foi realizado de acordo com a
norma 1S0O/20795-1:2013, onde corpos de prova com dimensfes 65 x 10 x 3,3
mm foram testados em uma maquina de ensaios mecanicos universal (Autograph

AG-X 10kN, Shimadzu, Japéo) calibrada com célula de carga de 10 kN, com a
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distancia dos bragos de suporte permanecendo constantes em 50mm e uma

velocidade constante de 5 mm/min até que houvesse a fratura da amostra.

A resisténcia a flexdo de cada amostra foi calculada usando a formula:

o= 3Fl
2bh?2

Sendo o = resisténcia a flexdo (em MPa), F = carga maxima de fratura (N),
| = distancia entre os dois suportes (mm), b = largura da amostra (mm), e h =

espessura da amostra (mm).1.33:34

Dureza Vickers

Os fragmentos dos corpos-de-prova (n=5) resultantes do ensaio de flexao
foram aleatoriamente selecionados®® e submetidos a trés leituras de microdureza
Vickers em um Microdurébmetro Shimadzu (HMV Micro Hardness Test, Shimadzu
Corporation, Kyoto, Japdo) com carga de 100gf por 15 segundos.®® Os espécimes
de resina acrilica foram colocados paralelos a mesa do microdurémetro e com
estabilidade, permitindo a marcacao pela ponta Vickers.

Apbs a endentacao, foram medidas as diagonais criadas pelo diamante no
corpo de prova e 0 equipamento automaticamente convertera as medidas em
unidades de dureza Vickers (VHN - kg/mm?) com uma escala de dois décimos de
precisdo. Ao final das trés leituras, foi registrada a média delas em cada corpo de

prova.36

Analise estatistica

O software Statistical Package for Social Sciences (SPSS versdo 23) foi
utilizado para analise dos dados. Para todos os dados experimentais avaliados,
foi encontrada uma distribuicdo normal (Shapiro-Wilk = p>0,05); dessa forma a
diferenca entre as médias dos grupos foi verificada por meio da andlise de
variancia One-Way ANOVA (demonstrados através de tabelas com média e
desvio-padrao) com complementacao do teste de Tukey. Para os dados relativos
a diferenca entre os valores de rugosidade Sa inicial e Sa final, realizou-se uma

analise de variancia Two-Way ANOVA com medidas repetidas, com
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complementacdo do teste de Tukey. Para todas as analises se considerou um

nivel de significancia de 5% (a=0,05).

RESULTADOS

Espectroscopia no Infravermelho por transformada de Fourier (FTIR)

Os gréficos da caracterizacdo estrutural através do FTIR, ilustrados na
figura 1, demonstraram, através dos comprimentos de ondas presentes nas
ligacbes dos componentes das amostras, a presenca do nitrato de cério nos
grupos experimentais. As curvas referentes aos grupos GC1 e GC2 apresentaram
a mesma faixa de observacdo, ou seja, a incorporacdo de alcool nas amostras
nao resultou em alteracbes estruturais. Os espectros de absorcdo de
aproximadamente 1.600 cm' e 3.000 cm?! correspondem a resina acrilica,
enquanto os comprimentos de onda em aproximadamente 1.400 cm* e 1.700 cm-

1 estdo associados a presenca de nitrato de cério.

Figura 1: Espectros FTIR das amostras de resina acrilica e do nitrato de cério
(NC). As bandas marcadas em azul (aproximadamente 1.600 cm™) e em
vermelho (aproximadamente 3.000 cm™) correspondem, respectivamente, as
ligagbes duplas de carbono entre o metacrilato e as ligagbes simples feitas via
polimerizacdo da resina acrilica. As bandas marcadas em amarelo correspondem

ao nitrato de cério (aproximadamente 1.400 cm™ e 1.700 cm™?).
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Conforme apresentado na figura 2, os grupos experimentais contendo
nitrato de cério ndo apresentaram diferencas estatisticamente significantes do
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Figura 2: Angulo de contato dos discos em resina acrilica com valores de média e
desvio-padrdo. A: GC1 — PMMA; B: GC2 — PMMA + Alcool absoluto; C: NC-
0,25%; D: NC-0,5%; E: NC-1%.

| /
O médio= 78,0333 (+£6,93353)4 / n © médio= 78,6467 (+6,92922) H © médio= 82,2667 (+8,24388)» /

Letras mailsculas sobrescritas idénticas ndo se diferenciam estatisticamente pelo teste de Tukey
(p>0,05)

Porosidade

Os valores referentes a porcentagem de porosidade das amostras estao
demonstrados na tabela 3. Nao houve diferencas estatisticamente significantes
entre o grupo controle 1 (PMMA) e 0s grupos experimentais contendo cério.
Apenas o grupo da resina acrilica modificada pela incorporacéo de alcool absoluto
apresentou diferencas estatisticas em relacdo aos demais. A figura 3 ilustra as

imagens obtidas através de escaneamento por micro-CT.

Tabela 3: Valores de média (desvio-padrdo) da porosidade obtida em
porcentagem (%) para os grupos GC1, GC2, NC-0,25%, NC-0,5% e NC-1%.

Grupo Porosidade (%) - (Média = DP)
Controle 1 (GC1-PMMA) 0,02248 (+0,01304)A
Controle 2 (GC2-PMMA + Alcool) 0,07735 (+0,06539)8
NC-0,25% 0,00713 (+0,00799)*
NC-0,5% 0,00205 (+0,00455)A
NC-1% 0,00256 (+0,00774)A

Letras mailsculas sobrescritas idénticas nas colunas ndo se diferenciam estatisticamente pelo
teste de Tukey (p>0,05).
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Figura 3: Imagens reconstruidas para avaliacdo da porosidade através de
escaneamento por micro-CT. Os poros presentes nas amostras apresentam-se
como areas radioltcidas, semelhantes as indicadas pelas setas brancas. A: GC1
— PMMA; B: GC2 — PMMA + Alcool absoluto; C: NC-0,25%; D: NC-0,5%; E: NC-
1%.
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Resisténcia a flexao

A tabela 4 apresenta os valores de média e desvio-padrdo da resisténcia a
flexdo para os grupos controles e experimentais contendo nitrato de cério. Os
maiores valores de resisténcia a flexdo foram encontrados nos grupos Controle 1,
representado pelo PMMA n&o modificado, e NC-0,5%, os quais nao diferiram
estatisticamente entre si. Os demais grupos apresentaram uma reducdo dos
valores estatisticamente significante em relacdo ao grupo sem modificacéo,

porém nao apresentaram diferencas quando comparados ao NC-0,5%.

Tabela 4: Valores de média (desvio-padrdo) da resisténcia a flexdo para os
grupos GC1, GC2, NC-0,25%, NC-0,5% e NC-1%.

Grupo Resisténcia a flexdo (Média = DP)
Controle 1 (GC1-PMMA) 80,76 (+9,40)*
Controle 2 (GC2-PMMA + Alcool) 74,72 (£7,79)8
NC-0,25% 73,76 (+8,39)8
NC-0,5% 77,03 (+5,84)"8
NC-1% 72,01 (+5,76)8

Letras mailsculas sobrescritas idénticas nas colunas ndo se diferenciam estatisticamente pelo
teste de Tukey (p>0,05).

Resisténcia a abraséo por escovacao

e Rugosidade de superficie

Os valores referentes a rugosidade (Sa) de superficie inicial, apés a
escovacao e a variacado de rugosidade estdo descritos na tabela 5. Os valores
iniciais ndo demonstram diferencas entre os grupos. Ao final da simulagéao de 1
ano de escovacéao (18.000 ciclos), os grupos Controle 2, NC-0,25% e NC-0,5%
nao apresentaram diferengas estatisticamente entre si e resultaram em menores
valores de Sa em comparagcdo com os grupos Controle 1 e NC-1%. Todos os

grupos apresentaram variagdo de rugosidade similar a do controle 1. O fator
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tempo e o fator grupo, bem como a associacao de fatores, foram significativos na
avaliacao da rugosidade.

Tabela 5: Valores de média (desvio-padrdo) da rugosidade (Sa- pm) para os
grupos GC1, GC2, NC-0,25%, NC-0,5% e NC-1%.

Grupo Sainicial Sa final (18.000 ciclos) ASa
Controle 1 (GC1-PMMA) 0,028 (x0,012)"2 0,628 (+0,364)"" 0,599 (+0,356)"B
Controle 2 (GC2-PMMA + 0,028 (+0,005)"2 0,187 (+0,126)52 0,158 (+0,127)"
Alcool)
NC-0,25% 0,029 (+0,004)"a 0,277 (+0,223)82 0,248 (+0,225)"
NC-0,5% 0,035 (+0,005)"a 0,341 (+0,265)8" 0,306 (+0,268)"8
NC-1% 0,073 (+0,018)"a 0,834 (+0,868)"" 0,761 (x0,871)A

Letras mailsculas sobrescritas idénticas nas colunas ndo se diferenciam estatisticamente pelo
teste de Tukey entre os grupos dentro do mesmo ponto de tempo (p>0,05).
Letras mindsculas sobrescritas idénticas nas linhas ndo se diferenciam estatisticamente pelo teste

de Tukey entre os pontos de tempo dentro do mesmo grupo (p>0,05).

A figura 4 mostra as imagens perfilométricas das amostras de resinas
acrilicas no momento inicial e ap6s a simulacédo de 1 ano de escovac¢do (18.000
ciclos). A barra de escala colorida representa a variacdo de altura da superficie
(picos e vales). E possivel observar que a topografia inicial € mais homogénea e,
ao final da higienizagéo, torna-se mais evidente a presenca de sulcos resultantes
da escovacao.

Figura 4: Imagens de perfilometria mostrando as topografias de superficie das
amostras no momento inicial (=0, coluna da esquerda) e ao final da escovacao
(t=18.000 ciclos, coluna da direita). Grupos: A e F: GC1 — PMMA; B e G: GC2 —
PMMA + Alcool absoluto; C e H: NC-0,25%; D e I: NC-0,5%; E e J: NC-1%. A
barra de escala colorida representa a variacdo da altura da superficie (picos e

vales).
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e Variacdo de massa

A tabela 6 apresenta os valores da média e desvio-padrao da variacdo de
massa total (mg) e percentual (%). Os grupos Controle 1 e NC-1% néo
apresentaram diferencas entre si na perda de massa total e percentual. Os grupos
Controle 2, NC-0,25% e NC-0,5% resultaram em uma variagao similar com ganho

de massa.

Tabela 6: Valores de média (desvio-padrdo) dos valores da variacdo de massa
para os grupos GC1, GC2, NC-0,25%, NC-0,5% e NC-1%.

Grupo AMassa (mg) AMassa (%)
Controle 1 (GC1-PMMA) -0,338 (+0,399)* 0,041 (+0,049)A
Controle 2 (GC2-PMMA + Alcool) 0,685 (+0,318)¢  -0,085 (+0,038)C
NC-0,25% 0,708 (+0,525)¢  -0,084 (+0,061)C
NC-0,5% 0,308 (+0,494)8¢  -0,040 (x0,063)B¢
NC-1% -0,154 (+0,466)*®  0,020(x0,060)"®

Letras mailsculas sobrescritas idénticas nas colunas ndo se diferenciam estatisticamente pelo
teste de Tukey (p>0,05).

Avaliacdo da atividade antimicrobiana sobre a reducédo do biofilme fungico

apds escovacao

O ensaio para determinar o efeito dos corpos de prova de resina acrilica
(PMMA) incorporados com nitrato de cério demonstrou que, para as duas
concentracdes testadas (0,25% e 0,5%), houve diferenca significante em relacao
ao grupo controle de crescimento. Verificou-se uma reducdo de 27,94% da
quantidade de biofilme para o grupo dos corpos de prova incorporados com
0,25% de nitrato de cério (p < 0,05) e de 26,85% para o0 grupo incorporado com
0,5% de nitrato de cério (p < 0,05), quando comparados ao controle negativo.
Dessa forma, as amostras testadas apresentaram atividade antimicrobiana sobre

o biofilme fangico da cepa avaliada com resultados expressos na Figura 5.
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Figura 5. Efeito inibitério dos corpos de prova em resina acrilica (PMMA)
incorporados com nitrato de cério nas concentragfes de 0,25% e 0,5% em
biofilme uniespécie de Candida albicans. Resultados apresentados como média +
DP (One Way ANOVA com pos-teste de Tukey, p<0,05).

4-

w
1

LEGENDA

*p<0,05

Biofilme (595nm)
N

—
L

# Ndo houve diferenca significante

o
1

)
,éo\
&
b@
S®
Q Ly
v.x
O
Qé‘

Dureza Vickers

A tabela 7 apresenta os valores de média e desvio-padrdo da dureza
Vickers (kg/mm?) para os grupos controles e experimentais contendo nitrato de
cério. O maior valor de dureza foi encontrado no grupo Controle 1, representado
pelo PMMA n&o modificado. Os demais grupos ndo diferiram estatisticamente
entre si e apresentaram um menor valor de dureza, com diferenca estatistica, em
relacdo ao grupo controle 1. Apesar do menor tamanho amostral (n=5), o poder
estatistico da analise foi de 100%, sendo as diferencas estatisticas consideradas

significativas.
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Tabela 7: Valores de média e desvio-padrao (entre parénteses) da dureza Vickers
para os grupos GC1, GC2, NC-0,25%, NC-0,5% e NC-1%.

Grupo Dureza (Média + DP)
Controle 1 (GC1-PMMA) 20,47 (x0,32)»
Controle 2 (GC2-PMMA + Alcool) 15,22 (+0,35)8
NC-0,25% 15,54 (+0,29)8
NC-0,5% 14,57 (+0,66)"
NC-1% 14,86 (+0,76)"

Letras mailsculas sobrescritas idénticas nas colunas nado se diferenciam estatisticamente pelo
teste de Tukey (p>0,05). Poder estatistco da comparagdo entre grupos Controle 1 e
Experimentais = 100%.

DISCUSSAO

Os resultados deste estudo revelaram que a incorporacao do cério a uma
resina comercial a base de PMMA termopolimerizada por microondas resultou em
mudancas significativas na dureza, reduziu significativamente a adesdo de
biofilme e afetou parcialmente a resisténcia a flexao e a resisténcia a abrasao por
escovacao (rugosidade Sa e variagdo de massa). O angulo de contato e a
porosidade ndo foram afetadas pela incorporacdo de nitrato de cério em PMMA.
Portanto, a hipétese nula foi parcialmente rejeitada.

O FTIR é um dos métodos citados na literatura para a caracterizacao
estrutural das amostras em que podem ser observados 0S espectros
caracteristicos dos componentes e avaliar as possiveis interacdes de grupos
funcionais nas amostras.?” Neste estudo, o FTIR foi utilizado com o intuito de
comprovar que o nitrato de cério foi efetivamente incorporado as amostras de
resina acrilica, demonstradas através dos picos caracteristicos. Esses resultados
estdo de acordo com a literatura, sendo mencionados para a resina acrilica 0os
picos de 1,637 cm® e 2,952 cm, que correspondem as ligacdes duplas de
carbono entre o0 metacrilato e as ligagcbes simples da polimerizacao,
respectivamente.®® Em relacdo ao nitrato de cério, os espectros descritos séo

1.390 cm? e 1.600 cm?, conforme citado no estudo de Farzi et al. (2021)°.
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As propriedades de superficie da resina acrilica, como molhabilidade,
topografia superficial e rugosidade, sdo capazes de afetar a adesédo de
microrganismos.34° A molhabilidade é avaliada através da medicdo do angulo de
contato das amostras,** de modo que estudos relatam uma tendéncia de adeséo
de C. albicans em superficies acrilicas hidrofobicas, em virtude de sua superficie
celular também apresentar natureza hidrofébica.3292541 Nesse contexto, o
aumento da propriedade hidrofilica da resina acrilica, representada pela reducao
do angulo de contato, pode atuar com uma reducéo na formacéo de biofilme 2342,
onde acredita-se que o material hidrofilico interfere na fase inicial de adeséo de
microrganismos, dificultando o processo de agregacdo microbiana e sua
estruturacéo em biofilme.?542

De acordo com os resultados do presente estudo, a incorporacéo do nitrato
de cério ndo interferiu na propriedade de molhabilidade da resina acrilica, visto
gue ndo houve alteragdo estatisticamente relevante no angulo de contato em
relacdo ao controle. Acredita-se, entdo, que a reducdo de biofilme aderido
demonstrada no estudo de Freitas (2018)7 seja em virtude da acéo
antimicrobiana do cério, uma vez que sua incorporacdo nao promoveu
hidrofilicidade a resina acrilica. Confrontando com os resultados do estudo de
Freire (2017), a incorporacdo de nitrato de cério resultou em reducéo do angulo
de contato, entretanto, existe a possibilidade essa hidrofilicidade estar associada
as solucbes de Dimetilsuféxido (DMSO) e Tween, que sdo emulsificantes e que
foram utilizadas no presente estudo como veiculos de incorporacdo do cério
dentro do PMMA.

A presenca de porosidade em resinas acrilicas ndo é uma caracteristica
desejavel e sua avaliacdo é importante em virtude da possibilidade de influenciar
nas propriedades fisico-mecénicas, podendo interferir no desempenho
mastigatorio da prétese, estética e resisténcia a fratura.*>*% Além disso, também
foi demonstrado que poros e rachaduras na protese acrilica, resultantes do
processamento ou envelhecimento do material, podem facilitar a penetracao e
colonizagdo de Candida spp. na prétese e dificultar a agdo de desinfetantes ou
agentes antifingicos, que atuam na superficie, facilitando a recidiva da estomatite
protética.”*¢ A ocorréncia de porosidades pode estar relacionada a diversos
fatores, como: ciclo de polimerizacdo, presenca de mondémero residual,

aprisionamento de ar durante a mistura, vaporizagdo do monémero, proporcéo e
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incorporacdo do pé ao liquido inadequada, pressao inadequada e contragdo do
mondmero durante a polimerizacdo.***"-*% Varios métodos sdo relatados na
literatura para avaliagdo da porosidade dos materiais dentarios e, atualmente, o
escaneamento utilizando microtomografia computadorizada (microCT)*° tem sido
empregado, o qual permite uma andlise tridimensional de maneira néo

destrutiva.43:50:51

A quantificacdo da porosidade das amostras deste estudo demonstrou que
a resina acrilica sem modificacdo apresentou baixos valores de porosidades. Este
resultado corrobora com os achados na literatura em que a resina acrilica
termicamente ativada apresentou menor porosidade.>” Todas as concentracées
testadas de incorporacédo de nitrato de cério dissolvido em alcool etilico absoluto
nao foram capazes de causar alteracbes estatisticamente significantes na
porosidade em relacdo ao grupo contendo apenas PMMA. Esse resultado
apresenta melhorias em relacdo ao estudo prévio de Farias (2017)°® que, ao
utilizar DMSO e Tween como solventes para o preparo das solu¢des contendo
nitrato de cério, gerou maiores porcentagens de porosidades em comparagéo ao

controle, representando um prejuizo ao material.

A resisténcia a flexdo avalia a propriedade mecanica do material. Durante a
mastigacdo, as proteses sdo submetidas a tensdes de flexdo e, para evitar
fraturas das mesmas, a resisténcia a flexdo deve apresentar valores aceitaveis.33
Com base nos resultados deste estudo, a adicdo de nitrato de cério na
concentracdo de 0,5% nao afetou as propriedades de flexdo da resina acrilica.
Além disso, apesar dos grupos experimentais contendo 0,25% e 1% de nitrato de
cério terem apresentado menores valores de resisténcia a flexdo em relacédo a
resina acrilica sem modificacfes, os valores sdo superiores aos minimos aceitos
pela pela Norma ISO 20795-1:2013,> que consideram aceitaveis valores
superiores a 65 MPa para a resina acrilica de base para protese. Logo, a
incorporacao de nitrato de cério realizada neste estudo n&o reduziu os valores de
resisténcia a flexdo abaixo do limite considerado, diferentemente do estudo de
Farias (2017)%3, demonstrando que a substituicdo do veiculo de incorporagéo do
cério ao PMMA foi bem sucedida. A incorporacgéo de nitrato de cério dissolvido em
DMSO e Tween no citado estudo resultou em valores inferiores a 65 MPa, que

pode ter sido decorrente da evaporacao do solvente durante a polimerizagéo, o
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que gerou um aumento das porosidades internas e uma reducgéo da resisténcia a
flexdo.>® A incorporagdo de substancias em PMMA resultando em menores
valores de resisténcia a flexdo é frequentemente vista na literatura e alguns
estudos relacionam este achado a uma possivel aglomeracédo de particulas, na
qual a formacdo de aglomerados pode atuar como regides de concentracdes de
tensbes na matriz da protese, afetando adversamente as propriedades

mecanicas.33:>°

A higienizagdo da protese dentaria é essencial para a manutencdo de uma
boa saude bucal e a limpeza mecanica promovida pela escovagdo é bastante
utilizada,>® porém, ao longo do tempo, causa desgaste abrasivo, que pode ser
mensurado através da rugosidade de superficie e perda de massa. A escovacao
apenas com agua nao é tdo eficaz na remocdo de microrganismos na base de
prétese, por isso, os dentifricios sdo utilizados por promoverem reducdo da carga

microbiana e da viabilidade de biofilme multiespécie.>"°

De acordo com os resultados desta pesquisa, a rugosidade inicial foi
estatisticamente similar entre os grupos, o que representa uma melhoria ao
comparar com a incorporacao de nitrato de cério em solucées de DMSO e Tween,
que apresentou rugosidades maiores e diferentes estatisticamente do grupo de
PMMA ndo modificado.’® Embora os resultados do presente estudo tenham
demonstrado um aumento significativo de rugosidade apds a escovacao para 0s
grupos controle 1, NC-0,5% e NC-1%, todos 0s grupos apresentaram uma
variacdo de Sa similar a da resina acrilica sem modificacdo. Quanto a rugosidade
final, todos os grupos apresentaram valores acima do limite clinicamente aceitavel
para rugosidade de superficie (0,2 pm)®°, exceto o grupo Controle 2. Essas
alteracbes na superficie do material podem resultar em aumento da
vulnerabilidade a adesdo microbiana,®! cujas irregularidades aumentam a area
disponivel para colonizagédo, permitindo a formacgdo de biofilmes volumosos e

espessos.40:62-66

Apesar do aumento na rugosidade apdés a simulacdo de 1 ano de
escovacao, as amostras incorporadas com nitrato de cério demonstraram uma

redugdo estatisticamente significante de biofilme fungico em relagédo a resina

acrilica sem modificacdo. Isso demonstra um resultado promissor, visto que, ao
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longo do tempo, o nitrato de cério foi capaz de reduzir a aderéncia microbiana
mesmo diante das irregularidades na superficie causadas pela escovacao. Dessa
forma, é possivel observar a acdo antimicrobiana do nitrato de cério tanto em
superficies lisas, demonstrada em estudos prévios!®l’, quanto em superficies
rugosas, conforme observado nesta pesquisa. Apesar do ineditismo desta
pesquisa e de uma escassez na literatura de estudos que tenham analisado a
adesao de biofilme apos escovacao em resina acrilica, a avaliagdo da formacao
de biofilme em materiais restauradores que possuem diferentes composicoes
antibacterianas demonstrou um maior biovolume de biofilme de S. mutans apos a
escovacdo,®’ enfatizando ainda mais o potencial antimicrobiano do nitrato de cério
incorporado em PMMA, que teve acdo mesmo apOs o aumento da rugosidade

decorrente da limpeza mecanica.

A avaliacdo da perda de massa e da rugosidade superficial sdo parametros
adequados para a avaliacado do desgaste abrasivo, entretanto, ndo ha associacdo
direta entre eles.® Conforme demonstrado nos resultados, o aumento da
rugosidade foi acompanhado por perda de massa nos grupos Controle 1 e NC-
1%. Os valores encontrados foram inferiores a outros citados na literatura,5%7°
sendo importante frisar que essas variagcdes podem ocorrer de acordo com 0
material testado, o protocolo de escovacdo e o dentifricio, sendo utilizado
dentifricio especifico indicado para a higienizacdo de prétese dentaria. Diversos
estudos na literatura corroboram com este achado, no qual o desgaste abrasivo
proveniente da escovacdo produz uma reducdo da massa de resinas acrilicas
para base de prétese.’8’1 No entanto, os demais grupos apresentaram um
comportamento inverso, com aumento de massa. Chang et al. (2021)"? realizaram
escovacao em materiais para base de protese e 0 grupo representado por
poliamida apresentou aumento de massa, que foi justificado pela capacidade de
absorver agua com facilidade, pela resisténcia ao desgaste e pelo aumento da
area de superficie resultante da escovacdo, que fez com que o material
absorvesse agua continuamente. Apesar de serem materiais diferentes, o nitrato
de cério € um composto hexa-hidratado e a incorporacdo de &lcool em PMMA
gerou um aumento na porosidade, o que pode justificar a absorcdo de agua pelo
aumento da area de superficie e uma maior exposicdo apds a escovagao. Em

virtude do ineditismo desta pesquisa, maiores investigacbes com caracterizacdes



77

adicionais devem ser realizadas, como o teste de sorcdo e solubilidade, para

auxiliar na avaliagdo e compreensao deste comportamento.

A dureza consiste em uma propriedade definida como a resisténcia de um
material a endentagcdo ou penetracdo de superficie permanente, sendo
considerada um indicador de longevidade de um material de base de prétese,
estando relacionada inclusive a capacidade da prétese resistir aos desgastes
provocados pela oclusdo e pela limpeza mecanica.®*’>-’4 Com os resultados
desta pesquisa, foi possivel observar que a dureza foi afetada negativamente pela
modificacdo da resina acrilica, tanto pela incorporacdo apenas do alcool quanto
pela incorporacdo das solucbes contendo nitrato de cério. Similarmente, a
incorporacao de nitrato de cério dissolvido em DMSO e Tween resultou em uma

reducdo desta propriedade.16

Confrontando os dados da dureza com a resisténcia a abraséo, o estudo
de Chang et al. (2021)"? encontrou que a dureza da resina ndo foi associada com
as tendéncias de abrasdo observadas, corroborando com os achados desta
pesquisa, visto que, apesar da incorporacdo de nitrato de cério em alcool ter
resultado em menores valores de dureza, 0 ensaio de resisténcia a abrasao
demonstrou variacdo de rugosidade similar ao PMMA sem modificacdo, além de
alguns grupos terem apresentado ganho de massa. Além disso, € importante
ressaltar que ndo ha parametros de dureza preconizados na literatura, ndo sendo

possivel estimar o impacto dessa alteracéo no ponto de vista clinico.®

Estudos prévios que também realizaram a incorporacdo de substancias
antimicrobianas em PMMA e resultaram em diminuicdo da dureza sugerem como
possiveis justificativas para este achado que ocorre um processo de
polimerizacao incompleto da resina acrilica modificada, afetando as propriedades
por meio de um plastificante, além da possibilidade das substancias incorporadas
atuarem como impurezas dentro da matriz da resina, enfraguecendo

posteriormente o material e afetando suas propriedades mecanicas.*3

E importante destacar também a agio do alcool em materiais dentarios,
que apresenta acdo plastificante e pode ser capaz de causar degradacao
irreversivel ao penetrar na matriz e expandir o espago entre as cadeias

poliméricas.”>"® A reducédo da dureza tem sido relatada na literatura apés a
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imers&o de resina acrilica em alcool.”® Em virtude do ineditismo da incorporagéo
de alcool em PMMA, ndo h& estudos prévios que tenham realizado a mesma
metodologia deste estudo para comparacédo. Apesar do nosso grupo de pesquisa
acreditar que existe a evaporacao do alcool durante o ciclo de polimerizacdo no
micro-ondas, as alteracdes da dureza podem ocorrer em virtude deste efeito
plastificante ou da modificacdo da composicéo original da resina acrilica.

E importante ressaltar que este estudo apresenta limitacées e mais testes
devem ser realizados, como 0 ensaio de sor¢cdo e solubilidade, avaliacdo de
outros métodos de higienizacao e por periodos mais prolongados, dentre outros.
Além disso, existem as limitacdes proprias de estudos in vitro, cujos resultados
devem ser interpretados com cautela e ndo podem ser extrapolados para a
realidade clinica, visto que a condicdo laboratorial € diferente do meio bucal.
Portanto, estudos futuros, incluindo ensaios clinicos, devem ser conduzidos para
uma melhor avaliagdo da acdo do efeito da incorporacdo de nitrato de cério em

resina acrilica para base de proétese.

CONCLUSAO

Este estudo demonstra que a incorporacdo de nitrato de cério em resina
acrilica foi efetiva e ndo provocou alteracdes no angulo de contato, na porosidade
e na variacdo da rugosidade na resisténcia a abrasdo das resinas testadas. No
entanto, reduziu a dureza, houve perda de massa nos grupos GC1 e NC-1%, e
aumento de massa nos grupos GC2, NC-0,25% e NC-0,5%. Embora tenha sido
encontrada uma reducdo na resisténcia a flexdo, todos os grupos apresentaram
valores superiores ao limite considerado (65 MPa). Apesar dessas alteracdes nas
propriedades da resina acrilica, o nitrato de cério incorporado foi capaz de reduzir
a adesdo microbiana apds a escovacao, enfatizando seu potencial antimicrobiano
mesmo diante de uma superficie irregular. As incorporacdes de NC-0,25% e NC-

0,5% demonstraram ser as mais promissoras.
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6. CONSIDERACOES GERAIS

A revisdo sistematica e metanalise apresentada no capitulo 1 foi realizada
devido a necessidade de sistematizar a literatura a respeito dos efeitos da
escovacao na resina acrilica, sobretudo na rugosidade e perda de massa, com o
intuito de verificar os dados ja existentes e servir como parametro para orientar o
ensaio de resisténcia a abrasado, que foi um dos testes realizados no artigo de

pesquisa desenvolvido nesta tese.

Com esta revisdo sistematica e metanalise, foi possivel observar que a
escovacao de resina acrilica para base de prétese com dentifricios resultou em
maior abrasividade quando comparado com a escovagdo com agua, mesmo com

0 uso de dentifricios especificos para higienizacéo de proteses.

Compreender o comportamento das resinas acrilicas durante o ensaio de
resisténcia a abrasdo foi importante para servir como embasamento para a
realizacdo deste teste na pesquisa sobre os efeitos da incorporacéo de nitrato de
cério em PMMA, o qual avaliou a variacdo da rugosidade de superficie e a
variacdo de massa das amostras, possibilitando o confronto de dados com
estudos prévios realizados. Além disso, foi possivel viabilizar a analise da adeséo
de biofilme fungico nesses corpos de prova apos a realizacdo da escovacao,
destacando o ineditismo desta pesquisa e o grande potencial que o nitrato de
cério incorporado na base de prétese apresenta na reducdo de microrganismos,

prevenindo o desenvolvimento de estomatite protética.

Pesquisas avaliando a incorporacdao de substancias na resina acrilica de
base de prétese com o objetivo de reduzir a adesdo de microrganismos e a
formacdo de biofiime tem sido bastante realizados, visto que a estomatite
protética ainda apresenta alta prevaléncia. Além da propriedade microbiana, as
propriedades de superficie, mecanicas, cor e andlises térmicas sao essenciais
para a possibilidade de uso clinico e sucesso a longo prazo.

Estudos prévios realizados pelo nosso grupo de pesquisa avaliaram a
incorporacgao de nitrato de cério em resina acrilica e demonstraram resultados

promissores. Com isso, foi feito o depdsito da patente deste material, havendo,
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também, a necessidade de continuidade das pesquisas. Os resultados deste
estudo demonstram que os grupos contendo a incorporacdo de nitrato de cério
em PMMA néo diferiram da resina acrilica comercialmente disponivel em relacdo
ao angulo de contato e a porosidade. Apesar de alteracbes encontradas na
dureza, resisténcia a flexdo, rugosidade e variagdo de massa no ensaio de
resisténcia a abrasdo por escovacao, o ensaio de biofilme fangico demonstrou a
capacidade do nitrato de cério reduzir a adesdo microbiana em superficies
irregulares decorrentes da escovacdo, sendo, portanto, uma alternativa para
aumentar a longevidade do material e prevenir a adesao de biofilme de Candida
spp e desenvolvimento da estomatite protética. Destaca-se que esse resultado é
inédito, tendo em vista que nenhum estudo que tenha realizado essa avaliacdo na
resina acrilica & base de PMMA foi encontrado na literatura.

InvestigacBes adicionais sdo necessérias, como avaliacdo da sorcdo e
solubilidade, para melhor compreensao da variagdo de massa observada no teste
de resisténcia a abrasdo por escovacao, espectrometro de fotoelétrons excitados
por raios-X (XPS), para avaliacdo da composicdo elementar e distribuicdo de
cério dentro da amostra. Essas caracterizagbes devem permitir um maior
conhecimento a respeito deste material e da sua biocompatibilidade,

possibilitando estudos clinicos futuros.
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7. CONCLUSAO

Dentro das limitacBes da revisdo sistematica e meta-analise, foi possivel
concluir que o uso de dentifricios durante a escovagdo das resinas acrilicas
promoveu maior perda de massa e a rugosidade da superficie também foi

aumentada pela escovacdo com dentifricios.

Referente & modificacdo do PMMA, a incorporacédo de nitrato de cério em
resina acrilica foi efetiva e ndo provocou alteragcdes no angulo de contato e na
porosidade das resinas testadas. Pequenas alteracdes foram encontradas na
dureza, resisténcia a flexdo, rugosidade e variacdo de massa no ensaio de
resisténcia a abrasdo por escovacdo. Apesar dessas mudancas nas propriedades
da resina acrilica, o nitrato de cério incorporado foi capaz de reduzir a adesao

fungica apds a escovacao.
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