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Introducéo e Justificativa:

Na técnica de clareamento de consultério o perdxido de hidrogénio comumente utilizado apresenta-se em altas concentragdes
(H,0,, 25-40%; PH)' € ao entrar em contato com a superficie dental se decompde em espécies reativas de oxigénio (EROs)%. A
fim de reduzir os efeitos adversos, agentes experimentais tém sido testados, como géis clareadores contendo nanoparticulas (NPs)
de didxido de titanio (TiO2), por esta ser uma molécula quimicamente estavel, biocompativel, possuir propriedades
antimicrobianas, além de exibir grande potencial de oxidac¢do e capacidade de absorver radiagdo ultravioleta (UV)*. O 4cido
hialurénico (AH) € um biopolimero produzido pelos seres humanos, formado pelo acido glucurdnico e N-acetilglicosamina, e tem
sido empregado na Odontologia devido a sua biocompatibilidade, bioatividade e biodegradabilidade®. O desenvolvimento de géis
experimentais a base de AH contendo NPs de NF_TiO2 (5 wt%) e baixa concentragdo de PH (3 wt%), seguindo a hipotese de que

o gel apresentara potencial remineralizador, capacidade fotocatalitica, aumentando a eficacia das baixas concentra¢des de PH.

Materiais e Métodos:

Fatores em estudo foram os seguintes tratamentos:

1. Controle negativo — Sem tratamento; 2. Controle comercial - PH 35%/ Sem luz LED violeta; 3. PH 3% com AH/ Sem luz
LED violeta; 4. PH 3% com AH/ Com luz LED violeta; 5. PH 3% com AH + 5% NF_TiO2/ Sem luz LED violeta; 6. PH 3% com
AH + 5% NF_TiO2/ Com luz LED violeta

Variaveis respostas

Fase 1. Caracterizacdo do gel experimental: determinag¢do do pH, decomposi¢do dos agentes clareadores (titulagio com
permanganato de sodio).

Fase 2. Avaliacdo de cor: Parametros L*, a*, b*, indice de clareamento (WID, AWID) e alteragdo de cor (AE00) — TO, T1,
T2, T3, T4

Morfologia de Superficie: Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) (T4)

Sintese de nanoparticulas de NF_TiO2: A nanoparticula utilizada foi obtida por meio de reagdes termosolventes e
especificamente produzidas para os agentes clareadores testados®. A concentragdo de NP incorporada ao gel clareador (5 wt%) foi
baseada em estudos prévios e demonstraram que das concentra¢des avaliadas (5, 10, 20, 30, 40 € 50 wt %), 5% foi a mais efetiva’.

Preparo dos géis clareadores experimentais: O 4cido hialurénico (Sigma Aldrich Chemical, St. Louis, MO, EUA),
biopolimero usado como matriz para os agentes clareadores, foi diluido em agua destilada e homogeneizado (Speed mixer,
Landrum, SC, EUA) até atingir a viscosidade desejada e estabilizado conforme testes prévios. As NPs de NF_TiO2 em alcool

foram misturadas por 30s, ¢ a aliquota correspondente a concentragdo de 5% foi centrifugada. O etanol foi entdo removido em



quase sua totalidade e as NPs foram adicionadas ao hidrogel e homogeneizadas. O PH (35% Merk) foi diluido na concentragdo de

3% e adicionado ao hidrogel de AH na proporcédo de 3:2.

Determinacdo do pH: O pH dos géis clareadores foram mensurados em peagametro (Equilam, Diadema, SP, Brasil)
acoplado a um potencidometro (Orion Research Incorporated, Boston, MA) previamente calibrado com padrdes de pH 4,0 ¢ 7,0,
misturando-se 0,11 g de gel a 10 mL de dgua deionizada em agitador magnético por 10 min a 20 °C. O peagametro determinara os

valores de pH nos tempos 0 min e 30 min, referentes ao tempo de contato do gel clareador na superficie dental.

Decomposicio dos agentes clareadores: O agente clareador foi avaliado quanto a decomposi¢@o, no tempo inicial (0) e
apos 30 min de aplicacdo do agente clareador. Uma aliquota do clareador (0,01 g) foi pesada e diluida em acido sulfurico
concentrado (20 mL). A concentracdo do PH nesta solugdo foi determinada pelo método da titulagdo do permanganato de potassio,
o qual é baseado na oxi-reducdo que quantifica a concentragdo de PH na solugdo, em titulador automatico (HI902C1-02, Hanna
Instruments, Texas, EUA) por meio de um eletrodo (HI 3131B, Hanna Instruments). Para avaliar o volume de PH na solugdo, a
solugdo de permanganato de potassio (KMnO4 : 0,2 g Na2C204 + 250 mL H20 + 15 mL H2S04) foi gotejada automaticamente
na aliquota diluida em velocidade pré-determinada, até que a cor violeta seja observada. A alteragdo de cor corresponde ao ponto
de equivaléncia, no qual todo o H,O, é consumido. No aparelho, a quantidade conhecida de KmnO4 e de agente clareador foi
adicionado a formula: C=V x Cfx 1,701 x 100/m (C=H202 concentra¢do (w/w); V = volume 4 de KmnO4 adicionados durante a
titulagdo; Cf = fator de corre¢do para a solucdo de permanganato de potassio 0,1 N; e m = massa do agente clareador em

miligramas).

Preparo e Pigmentagao dos corpos de prova: Blocos de esmalte bovinos (n=70) livres de trincas e defeitos do esmalte
foram divididos aleatoriamente nos grupos experimentais. Antes das analises, os dentes foram pigmentados com solug¢do de cha
preto (Camelia Sinensis), de acordo com o método modificado de Sulieman et al. (2003)° (2g de cha preto diluidos em 100 mL de
agua destilada por 5 min). Os corpos de prova foram mantidos por 12 horas na solug@o sob agitagdo continua em temperatura
ambiente e foram armazenados em saliva artificial (1,5 mM de Ca; 0,9 mM de PO, e KCI 150 mM em solucdo tampao tris 20 mM,
pH 7,0), de acordo com protocolo baseado em Viana et al. (2021)” por 7 dias para estabilizagdo da cor até o inicio dos tratamentos,
em estufa a 37 °C. Os espécimes foram aleatoriamente divididos nos grupos experimentais: PH 35% (comercial) (Whiteness HP

Maxx, FGM), PH 3% (experimental com AH) ¢ PH 3% + 5% NF_TiO2 , com ¢ sem aplicagéo de luz.

Protocolo Clareador com e sem uso da luz LED violeta: Com luz: Os géis clareadores foram aplicados na superficie
vestibular do esmalte durante 30 min com aplicagdo unica durante a sessdo. O LED violeta foi irradiado imediatamente apos a
aplicacdo do gel. Esse procedimento foi repetido por 20 ciclos de 1 min, com intervalo de 30 s entre as irradiagdes. Em seguida, o
gel foi retirado com um sugador de alta poténcia e lavado abundantemente com agua deionizada. Esse protocolo foi realizado em 3
sessdes com intervalo de 7 dias. Sem luz: Os géis clareadores foram aplicados na superficie vestibular do esmalte durante 30 min
com aplicagd@o Unica durante a sessdo. Em seguida, o gel foi retirado com um sugador de alta poténcia e lavado abundantemente

com agua deionizada. Foram realizadas 3 aplicagdes com intervalo de 7 dias entre as sessoes.

Avaliacdo de cor: Para andlise de alteragdo de cor, utilizou-se espectrofotometro manual (Vita Easyshade, Vita-
Zahanfabrik, Alemanha), fixado em suporte. As leituras foram realizadas em triplicata no tempo inicial (T,) e apos o tratamento
clareador (T; e T 4). O corpo de prova, foi apoiado sobre uma ceramica branca ¢ a mesma sobre um dispositivo de elevacao tipo
Jack que garantiu a aproximacao da ponta leitora do espectroscopio. A média dos pardmetros L* (0: preto e 100:branco), a* (+a*:
vermelho; -a*verde), e b* (+b*: amarelo e —b*azul) foram obtidos e avaliados apds pigmentagdo (T0), 24 h ap6s cada aplicacdo do

gel clareador (T1, T2 , T3) e apds 14 dias da finalizagdo dos tratamentos (T4), quando os dentes permaneceram em saliva



artificial. A alteragdo de cor pelo sistema CIEDE 2000 (AE,,) e o indice de clareamento (AWID) foram determinados.

Microscopia Eletronica de Varredura (MEV): Os espécimes foram selecionados e analisados quanto a morfologia (MEV)
14 dias ap6s a ultima sess@o de clareamento (T4) (JEOLJSM, 6460LV, Tokyo, Japao). Apos os tratamentos, os espécimes foram
lavados em banho ultrassonico (Ultra Cleaner, Unique, Indaiatuba, SP, Brasil) por 10 min e secas por 24h em estufa de secagem.
Apos a secagem, foram revestidas com carbono e submetidas ao sistema automatico de analise de imagens em Microscopio
Eletrénico de Varredura (MEV - JEOL-JSM, 6460LV, Téquio, Japdo), operando a 15kV em modo a vacuo (45 Pa), para aquisi¢do

de imagens com aumento de 1500x.

Analise estatistica. Os dados obtidos foram submetidos ao teste de normalidade (Shapiro-Wilk) e homocedasticidade
(Levene). Apds, foram realizados testes paramétricos e ndo paramétricos, utilizando o software estatistico SPSS 20.0 (SPSS Inc.,

Chicago, IL, EUA).

Resultados e Discussao

Anilise de cor: Houve diferenca estatistica na alteragdo de cor (p>0,05), nos parametros AE, (Tabela 1) e o AWID
(Tabela 2), entre os grupos experimentais sem o uso de luz LED e grupo controle (PH 35%). A irradiagdo LED aumentou
significativamente o AEy, ¢ o AWID, para todos os grupos (p>0,05). Houve diferencas significativas entre os grupos irradiados
com LED violeta (p<0,05), sendo que o PH 35% promoveu maior AE,, que os grupos PH 3% ndo irradiados (p<0,05). O maior
desempenho do gel comercial, pode ser explicado pela alta concentragdo de perdxido de hidrogénio, que promove uma grande
alteracdo de cor, e associado a luz, esses valores podem ser ainda maiores®. Ndo houve diferengas estatisticas entre Estes
resultados indicam que luz LED violeta aumenta a eficacia do PH 3% em espessante AH, independente da presenca ou nao de

NPs. Com a aplicag@o de luz, os grupos PH 3% e PH 3% + NF_TiO, exibem AE; e AWID semelhantes ao PH 35%.

Tabela 1. Médias e desvios-padrdes de AE,, calculado apds 14 dias do protocolo clareador

SEM LUZ COM LUZ
PH 3% 5,17 (1,55)Ab* 7,63 (1,52)Aa
PH 3% + NF_TiO, 5,08 (2,42)Ab* 6,79 (1,90)Aa

PH 35%: 8,28 (2,62)

Letras maiusculas comparam médias entre as linhas (NPs). Letras minusculas comparam médias entre as colunas (fator luz),
segundo ANOVA dois fatores e post hoc de Tukey. Asteriscos indicam diferenga com grupos controle (PH 35% comercial sem
luz), segundo o teste de Dunnet (o = 5%).

Tabela 2. Médias e desvios-padrdes de Delta WID, calculado apds 14 dias do protocolo clareador

SEM LUZ COM LUZ

PH 3% 6,12 (5,75) Ab* | 13,26 (7,66) Aa

PH3%+ | 4,54(9,95)Ab* | 12,18 (9,43) Aa
NF_TiO,

PH 35%: 14,27 (7,44)

Letras maiusculas comparam médias entre as linhas (fator NPs). Letras mintsculas comparam médias entre as colunas (fator luz),
segundo ANOVA dois fatores e post hoc de Tukey. Asteriscos indicam diferenga com grupos controle (PH 35% comercial sem
luz), segundo o teste de Dunnet (o = 5%).



ais: A concentracdo média nos grupos experimentais foi de
2,53% a 3,05% e no grupo controle foi de 27,7%. Entre os grupos irradiados com luz, o grupo sem NPs apresentou a maior
concentragdo de PH, apresentando diferenga estatistica apenas com o grupo experimental que continha 2,59% em TO, e 3,05% (em
T30) (p<0,05). Houve diferenca estatistica na concentragdo do PH 35% em relagdo a todos os grupos experimentais, tendo em

vista que o gel comercial possui concentragdo muito maior de PH (35%), independente do tempo analisado (p>0,05).
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Figura 3. a) Concentragdo de PH nos géis clareadores no tempo inicial (0 min) e final (40 min); b) Concentragao dos géis
experimentais.

Anilise de pH dos géis: Apos a incorporagdo do PH 3% ao gel contendo AH, o pH manteve-se 5,9 e 7,3, e apds 30 minutos
observou-se diminui¢do no valor de pH em func¢do do tempo, para todos os grupos. O comportamento de pH permaneceu estavel
independente do periodo e ndo houve diferencas estatisticas entre si (p>0,05). O gel comercial manteve o pH estavel (7,1) e ndo

apresentou diferenca estatistica com os demais grupos.
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Figura 4. Variagdo do pH de acordo com o tempo. Tempo inicial 0 e tempo final 30 minutos.



Microscopia eletronica de varredura (MEV): As imagens da Microscopia Eletronica de Varredura, sugerem que o PH 3% néo
causou alteragdes na superficie do esmalte. Nota-se que a superficie do esmalte manteve-se integra apds o tratamento, sem areas

de desmineralizag¢@o ou rugosidades.
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Figura 5. Imagens de Microscopia Eletronica de Varredura.

Conclusdes

Géis clareadores experimentais contendo 3% de HP, com ou sem a adigdo de NF_TiO2, irradiados com a luz LED
violeta, exibiram potencial de clareamento semelhante a 35% HP, e apresentaram pH préximo a neutralidade, independente da
adi¢do de NF_TiO2 ou irradiagdo com luz LED violeta. A incorporagdo de NPs ndo influenciou a decomposi¢ao do 3% HP e

nenhum dos géis avaliados promoveram alteragdes significativas na superficie do esmalte clareado.
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