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Resumo




O tratamento ortoddntico predispde o acumulo de placa pela
dificuldade de higiene por parte dos pacientes e pela grande quantidade de
sitios para a proliferacéo bacteriana préximos aos braquetes e principalmente
anéis. Com base nisso, 0 objetivo deste estudo foi incluir digluconato de
clorexidina (DGC) em cimentos de ionébmero de vidro (CIVs) convencionais
utilizados para a cimentacdo de bandas e verificar suas propriedades
mecanicas, acao antibacteriana e liberacdo de clorexidina em meio aquoso.
Foram utilizados dois CIVs convencionais: Ketac cem easy mix® (3M/ESPE,
St. Paul, MN, EUA) e Meron® (Voco, Cuxhaven, AL). Os materiais foram
manipulados em suas formula¢des originais e com duas solucbes aquosas
com 10 e 20% de DGC em substituicdo aos liquidos provenientes de fabrica,
formando ao total seis grupos. Para a analise das propriedades mecéanicas
foram realizados os teste de resisténcia a tracdo diametral (RTD), resisténcia
a compressao (RC), microdureza (MIC), e resisténcia de unido ao
cisalhamento (RCS). Para a andlise da acdo antibacteriana foi avaliada a
inibicdo de crescimento de colbnias de Streptococcus mutans em placas de
agar dos seis grupos de materiais em periodos de 5, 45 e 65 dias. Para a
analise da liberacdo de clorexidina em meio aquoso foi utilizada a
espectrofotometria UV nos periodos de 1, 7, 10, 30 e 60 dias. Para a andlise
estatistica dos testes mecanicos foi utilizada a analise de variancia (ANOVA)
complementada pelo teste de Tukey e para a cultura bacteriana os testes nao
paramétricos de Kruskal-Wallis, Mann-Whitney e Friedman, ao nivel de
significancia de 5%. Os resultados demonstraram que n&o houve diferenca
significativa para os testes de RTD, RC e RCS entre os grupos sem adicao
de clorexidina e com a adicdo de 10 e 20% (p > 0,05). A microdureza dos
dois materiais apresentou aumento com adi¢éo de clorexidina com diferenca
significativa para o Ketac Cem easy mix® (p < 0,05). Houve inibicdo
significativa de crescimento bacteriano até o periodo de 65 dias nos grupos
com adicdo de clorexidina (p < 0,05). A liberagcdo de clorexidina sO foi
verificada até o décimo dia de analise. Com base nos resultados obtidos é
possivel concluir que a adicdo de DGC em CIVs para a cimentacdo de

bandas nao altera negativamente as propriedades mecanicas destes



materiais e proporciona acao antibacteriana consideravel a longo prazo,

podendo ser um material de escolha na clinica ortodéntica.



Abstract



The orthodontic treatment predisposes the plaque accumulation due to
the difficult of the oral hygiene and due to the great amount of sites to
bacterial proliferation around brackets and manly bands. Therefore, the aim of
this study was added chlorhexidine digluconate (CHD) into the conventional
glass ionomer cements (GICs) and analyze mechanical properties,
antibacterial effects and chlorhexidine release in agueous medium. Two GICs
were used: Ketac cem easy mix® (3M/ESPE, St. Paul, MN, USA) and
Meron® (Voco, Cuxhaven, GR). The materials were manipulated in their
normal composition (controls) and with two aqueous solutions with 10 and
20% of CHD instead of the original liquid (experimentals), to create a total of
six groups. For the mechanical properties analyses were performed the tests
of diametral tensile strength (DTS), compressive strength (CS),
microhardness (MIC) and shear bond strength (SBS). To verify the
antibacterial effects were measured the inhibition zones of the six groups of
materials against Streptococcus mutans colonies grown over agar plates at
periods of 5, 45 and 65 days. Chlorhexidine release was verified through the
UV spectrophotometry at periods of 1, 7, 10, 30 and 60 days. For the
statistical analyses of the mechanical tests was used one-way analyses of
variance (ANOVA) and Tukey multiple comparison test and for the culture
tests was used the non parametric tests of Kruskal-Wallis, Mann-Whitney and
Friedman, with significance level set at 5%. The results shown that there was
no significant difference for the DTS, CS and SBS between controls groups
and experimental groups both with 10 and 20% of CHD (P > .05). The
microhardness showed improve for the two GICs with the addition of CHD
with significant difference for the Ketac cem (P < .05). There was significant
inhibition of bacterial growth even at 65 days of analyses in the groups with
the addition of CHD (P < .05). The chlorhexidine release was measured only
until the 10 day of analyses. With the results obtained is possible conclude
that the addition of CHD into the GICs for the band cementation does not
change negatively mechanical properties of the materials and provides
increase in antibacterial effects in long-term. Therefore, it could be a material

of choice in orthodontic treatment.
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A especialidade ortodéntica foi criada no século XIX e desde entédo
sempre utilizou-se de acessorios como braquetes, anéis e fios para a
aplicacdo de forca sobre os dentes afim de se obter a movimentacdo
ortodontica. Devido a grande quantidade de dispositivos e a grande
guantidade de sitios de acumulo de placa, muitos pacientes apresentam
dificuldade de higiene e a proliferacdo bacteriana se torna motivo de
preocupacdo para Ortodontistas, principalmente nas regides de anéis
ortodonticos em dentes posteriores onde podem se desenvolver lesbes de
cérie ou doenca periodontal em decorréncia deste acimulo de placa.*® Com
a evolucdo da especialidade e das pesquisas, desenvolveu-se a colagem
direta de acessorios sobre o esmalte, no entanto, em muitas situacdes os
anéis ortodénticos se tornam ainda indispensaveis como na utilizacdo de
aparelho extra-bucais, aparelhos auxiliares e dentes com coroas clinicas
muito curtas.®'%1?

A cimentacdo de anéis ortoddnticos inicialmente era realizada com
cimento de fosfato de zinco, no entanto este material apresentava somente
unido mecanica ao esmalte e metal e apresentava ainda alta solubilidade no
meio bucal, e a partir da década de 60 surgiram novos materiais como o
cimento de policarboxilato que logo apés caiu em desuso devido a sua alta
viscosidade, curto tempo de trabalho e alta solubilidade.*®*? Em 1972, Wilson
e Kent desenvolveram o cimento de ionémero de vidro (CIV) que apresentava
muitas caracteristicas desejaveis para cimentacao ortoddntica, como a uniao
guimica ao esmalte e ao aco inoxidavel, biocompatibilidade e liberacéo e

absorg&o continua de flaor.>***



16

Com o advento do CIV para a cimentacdo de anéis o indice de céries
e doenca periodontal em pacientes ortodonticos decaiu consideravelmente
devido a menor quantidade de micro-infiltracdes e a liberacdo de fluoretos por
parte deste material.>*®!%1> No entanto, o flor se apresenta eficiente
somente contra um pequeno espectro de bactérias e por isso, foram
sugeridas outras substancias, como a clorexidina, como auxiliares no controle
da higiene, na forma de bochechos, vernizes ou incluidas na formulacéo de
materiais odontolégicos com resinas compostas, ClVs modificados por resina
e CIV convencionais, buscando-se assim maior efeito antibacteriano com
capacidade bacteriostdtica e bactericida contra um largo espectro de
microorganismos.t3>91417-23

A inclusdo de agentes quimicos a formulacdo de materiais
odontoldgicos pode eventualmente promover a alteracdo das propriedades
fisicas dos materiais, comprometendo o desempenho clinico do mesmo.*
>19.2023 para tanto, sdo utilizados testes como, a resisténcia ao cisalhamento,
resisténcia a compressao, resisténcia flexural, resisténcia a tracdo diametral
e analise de dureza superficial para verificacdo de possiveis alteracdes em
materiais odontolégicos. Além disso, a inclusdo de clorexidina pode nédo
promover efeitos antibacterianos durante longos periodos de tempo, o que
seria fundamental no tratamento ortodéntico.*>*’

Com base nisso, 0 objetivo deste trabalho foi incluir digluconato de
clorexidina em cimentos de iondmero de vidro convencionais utilizados para a

cimentacdo de bandas ortodénticas e verificar suas propriedades mecanicas,

acao antibacteriana e liberagcéo de clorexidina em meio aquoso.
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Abstract

Introduction: The aim of this study was verify if the addition of chlorhexidine
digluconate (CHD) might influence the mechanical properties of two different
conventional glass ionomer cements (GICs) used for band cementation. Methods:
Two commercial brands of conventional GICs were used: Ketac cem easy mix®
(BM/ESPE, St. Paul, MN) and Meron® (Voco, Cuxhaven, Germany). Two cements
were manipulated in their original composition and also with 10 and 20% CHD in the

liquid to create a total of six groups. Diametral tensile strength, compressive strength,
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microhardness and shear bond strength were tested in all groups and the data were
submitted to one-way Analyses of variance (ANOVA) and Tukey’s multiple
comparison test. Results: There was no significant difference between groups of the
same material in diametral tensile and compressive strength (P > .05). There was
improvement in the microhardness of the two cements with added CHD, and this
improvement was significant to Ketac cem (P < .05). Shear bond strength tests
revealed no differences among all groups (P > .05). Conclusion: The addition of
chlorhexidine digluconate to conventional GICs does not modify the mechanical
properties and may be an option for band cementation in Orthodontics.

Key Words: glass ionomer cement; chlorhexidine digluconate; mechanical

properties.

Introduction

Orthodontic treatment predisposes plaque accumulation around the appliances,
mainly at the cervical margins of the bands due to difficulty in maintaining hygiene
and the large number of sites available for colonization. This problem is one of the
greatest concerns to orthodontists because it can lead to the development of enamel
decalcification and hyperplasic gingivitis."® Moreover, transient bacteremia during
the procedures of banding and debanding has been shown in clinical investigations,
and this condition can be a risk for patients with cardiac lesions because bacterial
endocarditis can develop.”°

Glass ionomer cements (GICs) remain the most commonly used material for
band cementation.®****? This material exhibits a continuous release and uptake of
fluoride, which has certain antibacterial activities.******> However, conventional

GICs have an antibacterial effect against a small spectrum of microorganisms and a
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low bactericide potential; therefore, GICs may not avoid the plaque proliferation and
development of caries and periodontal disease in some patients.**>*®

Chlorhexidine digluconate (CHD) has been successfully used to chemically
control plaque formation in dentistry as a component of mouthwashes and
varnishes.'*>*® However, recent studies have shown that the addition of chlorhexidine
digluconate, chlorhexidine dihydrochloride or chlorhexidine diacetate to resin
composites and glass ionomer cements for restoration and cementation can
significantly improve the antibacterial effect.*>*>'619

The mechanical properties of GICs are essential for clinical success during
orthodontic treatment, which can last up to 30 months. Nevertheless, some
mechanical properties of glass ionomer cements with chlorhexidine have also been
analyzed in vitro, and there is no consensus about the maintenance of these
properties.>>*% Furthermore, many mechanical properties of GICs containing CHD
have not yet been tested and the mechanical behavior of these materials remains
unknown. Therefore, the aim of the present study was to assess the effect of the
incorporation of CHD in two commercial brands of conventional GICs on their
mechanical properties. The null hypotheses tested were: there was difference between

conventional GICs and GICs with added CHD in mean diametral tensile strength (1),

compressive strength (2), microhardness (3) and shear bond strength (4).

Material and Methods

Two conventional glass ionomer cements used for band cementation were
tested in this study: Ketac cem easy mix® (3M/ESPE, St. Paul, MN) and Meron®
(Voco, Cuxhaven, Germany). Aqueous solutions containing 10% tartaric acid and 10

and 20% of chlorhexidine digluconate were used to manipulate the powder of both
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cements instead of the regular liquid provided by the manufacturers. In addition, the
two cements were also manipulated with conventional liquid which also contain 10%
of tartaric acid; therefore, four experimental and two control groups were tested, and
they are described in Table 1. Manipulation was carried out over a polished glass slab

with a plastic spatula according to the manufacturer’s instructions.

Table 1. Control and experimental groups used in study.

] o Amount of
Material Composition Batch
CHD added
Powder: Glass particles,
Ketac cem easy ] ] ] None, 10 and
) polycarboxilate acid and pigments. 370919
mix® (3M/ESPE) o o 20%
Liquid: Water and tartaric acid.
Powder: Glass particles and polyacrilic  None, 10 and
Meron® (Voco) S T 109005093
acid. Liquid: Water and tartaric acid. 20%

For the diametral tensile (DTS) and compressive strength (CS) tests, 12
specimens of each material were prepared by inserting the material in cylindrical
Teflon molds (6 mm diameter x 3 mm height for DTS, and 3 mm diameter x 6 mm
height for CS). The molds were placed over mylar strips, and after the insertion of the
material, another mylar strip was placed on the top surface followed by another glass
slab that was manually pressed to obtain a regular surface. After 5 minutes (the initial
curing time), specimens were stored at 37 °C in 100% humidity for 60 min. Then,
they were immersed in distilled water for 24 h at 37 °C. Before the mechanical tests,
all specimens were measured with a digital caliper (Mitutoyo Corp., Aurora, IL). The
mechanical tests were performed in an Emic DI 2000® (EMIC, Séo José dos Pinhais,
PR, Brazil) universal testing machine at a crosshead speed of 1 mm/min. Compressive
load was applied along the diameter of the specimen for the DTS test and along the

long axis for the CS test. The maximum strength before rupture was recorded, and
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then the follow equations were applied to each specimen to obtain the results of the
DTS and CS tests: DTS = 2F/xdt and CS = 4F/nd®, where F is the failure load, d is
the diameter and t the height of the specimens.

For the microhardness tests, 5 specimens of each material were prepared. The
same mold that was used for the DTS test (6 mm diameter x 3 mm height) was used,
and the same procedures for manipulation, insertion and curing previously described
were again followed. Vickers measurements were performed using a microhardness
tester HMV® (Shimadzu Corp., Kyoto, Japan) with 200 g of load over 15 s. In each
specimen, three equidistant indentations were made, and therefore 15 measurements
were obtained.

Eighty-four permanent bovine incisors were selected for the shear bond
strength tests. The criteria for teeth selection were: absence of fractures, deep grooves
and stains on the enamel surface. The teeth were segmented using a diamond disc
with a high rotation hand piece around the cervical third of the roots and in the incisal
third of the crown. Then, each bonding surface was mounted horizontally in a self-
cured acrylic resin in plastic cylinders (25 x 20 mm). The surfaces were polished with
pumice and a rubber cup with a low rotation hand piece, washed, dried and equally
assigned to the different groups. Metallic matrix (n=84) for orthodontic bands
(Morelli, Sorocaba, SP, Brazil), 10 mm width x 5 mm height, were cut, and metallic
brackets (Morelli, Sorocaba, SP, Brazil) were welded over them. The GICs were
manipulated and each matrix was cemented to the center of the crown surface. After 5
min of initial curing time, the specimens were stored at 37 °C in 100% relative
humidity for 60 min and immersed in distilled water for 24 h at 37 °C before the tests

were performed. Shear bond strength tests were carried out in the same universal
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testing machine described previously using a matrix with a loading chisel at a

crosshead speed of 1 mm/min.

Statistical analyses

Descriptive statistics with means and standard deviations were calculated for
all groups for all four mechanical properties. The data were analyzed by one-way
Analyses of variance (ANOVA), and for the comparison between groups, Tukey’s

multiple comparison test was used. Significance for statistical tests was predetermined

at P = .05.

Figure 1. Mechanical tests in progress: Compressive strength (a); Diametral tensile strength;
and (b) Microhardness (c).

Figure 2. Shear bond strength test. Specimen prepared for the test (a) and specimen

positioned into the matrix with a loading chisel in the Universal testing machine (b).
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Results

The analyses of the results revealed that there was no significant difference (P
> .05) between conventional and chlorhexidine-added GICs in a same material in
regards to diametral tensile strength (Ketac cem, P = .97; Meron, P = .89) and
compressive strength (Ketac cem, P = .15; Meron, P = .71) (Tables 2 and 3).
Therefore, the first and second null hypotheses were rejected.

The data obtained for the microhardness tests (Table 4) showed that there
were no differences among all groups of Meron (P = .54). Experimental groups of the
Ketac cem did not show difference between them (P = .49). Nevertheless, Ketac cem
with 10% CHD displayed significantly higher microhardness than the control group
of this material (P = .001). Therefore, the third null hypothesis was partially accepted.

The shear bond strength results did not present significant differences between
all groups (P > .05) and consequently for the groups of the Ketac cem (P = .90) and
groups of the Meron (P = .49) (Table 5). Therefore, the fourth null hypothesis was

rejected.

Table 2. Means, standard deviations and one-way analysis of variance with Tukey’s Multiple

Comparison test within groups for the diametral tensile strength tests.

Material n Mean SD

Ketac cem conventional 12 7,41% 1,72
Ketac cem 10% (CHD) 12 6,938 1,89
Ketac cem 20% (CHD) 12 7,2478 1,90
Meron conventional 12 6,058 1,60
Meron 10% (CHD) 12 5,758 1,22
Meron 20% (CHD) 12 5,36° 1,05

* Mean values followed by the same letter do not differ between them.



25

Table 3. Means, standard deviations and one-way analysis of variance with Tukey’s Multiple

Comparison test within groups for the compressive strength tests.

Material n Mean SD
Ketac cem conventional 12 52,04* 19,23
Ketac cem 10% (CHD) 12 37,83"8¢ 12,71
Ketac cem 20% (CHD) 12 47,73"° 18,71
Meron conventional 12 38,09"EC 14,31
Meron 10% (CHD) 12 33,78°%¢ 8,45
Meron 20% (CHD) 12 29,83¢ 8,13

* Mean values followed by the same letter do not differ between them.

Table 4. Means, standard deviations and one-way analysis of variance with Tukey’s Multiple

Comparison test within groups for the microhardness tests.

Material n Mean SD
Ketac cem conventional 15 78,088 14,03
Ketac cem 10% (CHD) 15 97,62* 20,81
Ketac cem 20% (CHD) 15 89,36 % 15,50
Meron conventional 15 36,11° 6,35
Meron 10% (CHD) 15 43,84° 4,75
Meron 20% (CHD) 15 44,28 6,82

* Mean values followed by the same letter do not differ between them.

Table 5. Means, standard deviations and one-way analysis of variance with Tukey’s Multiple

Comparison test within groups for the shear bond strength tests.*

Material n Mean SD

Ketac cem conventional 14 0,46 0,22
Ketac cem 10% (CHD) 14 0,54 0,22
Ketac cem 20% (CHD) 14 0,50 0,24
Meron conventional 14 0,44 0,21
Meron 10% (CHD) 14 0,58 0,17
Meron 20% (CHD) 14 0,57 0,16

* There was no difference among the groups.
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Discussion

Chlorhexidine digluconate (CHD) has been used for bacterial control since the
60’s in all areas of healthcare.’® Specifically in dentistry, it was first used as a
component of mouthwash rinses and afterwards was incorporated into dentifrices,
gels, chewing gums and varnishes.”>*® Currently, researchers have proposed the
addition of CHD, chlorhexidine dihydrochloride and chlorhexidine diacetate in some
restorative, luting and filling materials with the intent to improve bacterial control.*
>19 The great variety of appliances used in Orthodontics treatment allows the
accumulation of plaque, mainly in the cervical region of brackets and bands, and
conventional GICs are not able to help avoid decalcification and periodontal diseases
in a great number of patients.®!” According to Ribeiro and Ericson™ and Hoszek and
Ericson,™ the addition of CHD at a concentration of at least 10% of the liquid
material was efficient for protection against Streptococcus mutans. Moreover, those
authors observed that the gradual increase of CHD into the composition of cements
also increased the antibacterial effects. Therefore, concentrations of 10 and 20% CHD
were chosen to verify if those amounts can affect the mechanical properties of GICs.

There are inconsistencies in the literature about the influence of chlorhexidine
addition on the mechanical properties of GICs. In our study, we chose two higher
amounts of CHD, believing in their antibacterial effects. Additionally, four
mechanical tests were proposed to verify the in vitro behavior of this material under
different conditions.

The results revealed no significant difference in diametral tensile and
compressive strength when comparing the conventional and the experimental groups
(CHD) of the two materials. These results are in accordance with those of Sanders et

al.,* who analyzed only the diametral tensile strength properties of a resin-modified
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glass-ionomer (used for fillings) that had chlorhexidine diacetate added in.
Nevertheless, Jedrichowsky et al.?® found that more than 5% CHD in the total
composition of the conventional GICs could significantly influence their compressive
strength. Furthermore, Takahashi et al."® found that more than 2% chlorhexidine
added to the GIC can also reduce compressive strength; however, those authors used
chlorhexidine diacetate and dihydrochloride for the incorporation.

There are no studies in the literature that have tested the microhardness of
conventional GICs with antibacterial agents. Interestingly, the microhardness
increased for both cements and showed a significant difference to the Ketac cem.
Meron demonstrated a gradual increase in microhardness from the conventional
composition with up to 20% CHD. Ketac cem showed a great increase from the
conventional composition with 10% CHD, and this result was significant. CHD
addition from 10% to 20% resulted in only a slight reduction of the microhardness for
this material. Sanders et al.* found no differences in hardness between a resin-
modified glass ionomer with or without addition of chlorhexidine dihydrochloride
after 24 h of manipulation. However, they did discover a significant reduction in
surface hardness after 6 wks of specimen preparation.

Perhaps the best way to simulate the tensile in the oral environment during
orthodontic treatment is the shear bond strength test. Therefore, we cemented band
matrixes on the bovine crowns and tried to simulate a band cemented in human
enamel because these substrates possess a similar composition and their shear bond
strengths are comparable to those obtained with human teeth.”> There were no
differences in either of the Ketac cem groups or the Meron groups or among the two
materials groups. Some studies have also observed similar results with bands

cemented to human third molars with GICs modified by the addition of chlorhexidine
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digluconate.? These findings led us to believe that the addition of CHD does not have
a significant influence on bonding between teeth, cement and metal, maintaining the
performance of these materials in orthodontic treatment and avoiding unwanted
conditions such as accidental debanding, shrinkage and consequently decalcification
of the enamel or periodontal diseases.®*?**

The findings of the present study proved that the addition of CHD does not
significantly influence the mechanical properties tested. These results are encouraging
for the use of these materials in clinical practice in patients who demonstrate a need
for greater antibacterial control. However, although the mechanical properties have
been analyzed, some others tests such as the antibacterial effects, release of
chlorhexidine, release of fluorides, water absorption and long-term analyses of

mechanical properties are necessary for a complete analysis of the chlorhexidine-

modified glass ionomers.

Conclusion

According to the results obtained, the following conclusions can be drawn:
- The addition of CHD does not significantly influence the diametral tensile,
compressive or shear bond strength of both GICs tested.
- The addition of CHD increases the microhardness of Ketac cem.

Therefore, it is possible to consider that these chlorhexidine-modified glass
ionomers cements can be used clinically without concern regarding changes in their

mechanical properties.
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Abstract

Introduction: The purpose of this study was to analyze if the addition of
chlorhexidine digluconate (CHD) into the conventional glass ionomer cements (GICs)
may increase its antibacterial effects and could lead to release of chlorhexidine in
aqueous medium. Method: Two commercial brands of conventional GICs, Ketac cem
easy mix® (3M/ESPE, St. Paul, MN) and Meron® (Voco, Cuxhaven, Germany),
were manipulated in their original composition and with 10 and 20% of CHD inserted
in the liquid for a total of six experimental groups. Ten specimens (6 mm in diameter
x 3 mm in height) from each group were prepared to analyze the antibacterial effects
and release in deionized water through UV spectrophotometry. Specimens used for
culture were sterilized in ethylene oxide and placed on the agar plates to verify the
inhibition zone against Streptococcus mutans around them at three time points: 5, 45
and 65 days after manipulation. For the spectrophotometry, specimens were placed in
tubes with 10 ml of deionized water and the water was changed everyday during the
experimental period. The time points of 1, 7, 10, 30 and 60 days were chosen to verify
the chlorhexidine released into the water. The inhibitory zone data were subjected to
Kruskal-Wallis, Mann-Whitney and Friedman tests at a significance level of 5%. The
spectrophotometry results were calculated by subtracting the values of absorbance for
the control groups from the experimental groups. Results: GICs with added CHD
showed significant inhibition of S. mutans growth in comparison with the control
groups (P < .05) at the three time points evaluated (P < .05). The addition of 20%
CHD resulted in higher inhibition with significant difference (P < .05). The
spectrophotometry verified values of CHD release for until around 10 days.

Conclusion: The findings indicated that the addition of CHD can significantly
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increase the antibacterial effects around the GICs even for long periods and do not
release large amounts of CHD into the medium.
Key Words: Glass ionomer cement; chlorhexidine digluconate; antibacterial effects;

chlorhexidine release

Introduction

Oral hygiene control during orthodontic treatment is one of the major concerns
of the orthodontists." Brackets, wires, bands and auxiliary appliances create sites for
bacterial colonization around them, and patients generally have difficulty keeping
these areas clean.’” The evolution of this process can trigger enamel decalcification
and periodontal diseases and treatment may be consequently interrupted or delayed.>®
In addition, some authors also showed significant bacteremia during the procedures of
banding and debanding, which can be a risk for patients with cardiac malformations,
previous infective endocarditis or acquired valvular dysfunctions.®*?

Glass ionomer cements (GICs) have many advantages that make this material
the choice of orthodontists for band cementation, such as the biocompatibility,
chemical adhesion with enamel and continuous fluoride release and uptake.>®*?
Nevertheless, the fluoride release declines after a few months, and the antimicrobial
effects of the GICs can sometimes be insufficient, causing plague accumulation to
become a problem during the treatment.**

Therefore, some attempts to develop GICs with higher antibacterial properties
by the addition of chlorhexidine have been reported.*>*° According to these reports,
the addition of chlorhexidine digluconate (CHD) to the conventional GICs for

restorations or fillings would increase its antibacterial effects and would allow it to act
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against cariogenic and periophatogenic bacteria. Importantly, the material does not
lose its mechanical properties when low amounts of CHD are incorporated.***>*°
There are some studies of the antibacterial effects and chlorhexidine release of
the chlorhexidine-modified GICs to restorations or fillings.**?* However, there are no
reports about the short and long-term properties of the material when CHD is added to
GICs used for band cementation. Thus, the aim of this study was to analyze the
antibacterial effects and chlorhexidine release of two commercial brands of GICs with
the addition of 10 and 20% CHD. Therefore, two null hypotheses were proposed: (1)
There is no difference in the antibacterial effects and chlorhexidine release between
conventional and chlorhexidine-modified GICs and (2) there is no difference between

the two experimental groups either in terms of the antibacterial effect or chlorhexidine

release.

Material and Methods

Two commercial brands of conventional glass ionomer cements were tested in
this study: Ketac cem easy mix® (3M/Espe, St. Paul, MN) and Meron® (Voco,
Cuxhaven, Germany). The normal composition of each GIC was considered as the
control group for each material. For the experimental groups, aqueous solutions with
10% acid tartaric and 10 or 20% of chlorhexidine digluconate (Henrifarma, SP,
Brazil) were used in the manipulation of the powders of the both cements instead of
the regular liquid provided by manufacturers. Therefore, four experimental and two
control groups were created. The materials were manipulated according to the
manufacturer’s instructions and were inserted into a silicon mold (6 mm diameter x 3
mm height) and allowed to set for 5 min at 25°C with the surface covered by a glass

slide and then were stored at 37°C in 100% of relative humidity for 60 minutes. The
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specimens were then immersed in distilled water for the bacterial culture tests and in
deionized water for the spectrophotometry tests at 37°C for 24 h.

For the agar plate diffusion tests, 12 specimens of each group were prepared
which were stored in distilled water at all times during the study and the water was
changed everyday. Prior to their placement on the agar plate, all specimens were
sterilized with ethylene oxide gas for 5 h and subsequently degassed for 48 h. After
the sterilizing process, specimens were also kept in sterilized water. The bacterial
strains of Streptococcus mutans ATCC 25175 from stock culture were cultivated in
brain heart infusion (BHI) (Merck & Co, Whitehouse Station, NJ). It was used the
dilution of 10, containing 1,2 x 10°® colony-forming unit per milliliter (CFU/ml)
which was determined through the serial dilution in saline solution at 0,85%. After
incubation at 37°C for 48 h the bacterial strain were spread on the BHI agar plates and
left for 30 min at room temperature. Thereafter, three wells with 5,5 mm diameters
were made with a punch in each bacterium-inoculated agar plate, and three specimens
(control, 10 and 20% CHD) of the same material were placed into them with full
contact with the medium. Then, plates were incubated at 37°C for 48 h on
microaerophilic environment and the diameter of the zones of inhibition were
measured with a digital caliper (Mitutoyo, Tokyo, Japan) at two points, horizontally
and vertically, at 5, 45 and 65 days. The tests were made in triplicate for all groups.

For the analysis of chlorhexidine release with spectrophotometry, 10
specimens of each material were made. Specimens were placed into the tubes with 10
ml of deionized water, and the water was changed everyday during the tests to
simulate the oral environment. The CHD reagent (Henrifarma, SP, Brazil) with an
analytic pattern warranty was used to establish linear calibration, and the maximum

absorbance peak of chlorhexidine was performed at 255nm with the
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spectrophotometer (UV 160 1PC UV visible spectrophotometer, Shimadzu Corp.,
Kyoto, Japan). The readings were pre-determined at appropriate time intervals of 1, 7,
10, 30 and 60 days. Then, the UV absorbance in mg/dl at 255nm of control groups
(without CHD) would be subtracted from those made with addition of 10 and 20%

CHD.

Statistical analyses

Due to the size of the sample with n = 6 for all groups in the agar plate
diffusion test, a nonparametric tests to the statistical analyses was chosen. To compare
the three groups (control, 10 and 20% of CHD) of a same material in the three
different periods was used the Kruskal-Wallis test. To verify the two materials
between them according of the composition (control, 10 and 20%) and according to
the period was used the Mann-Whitney U-test. To compare the changes between the
periods for a same material and composition was used the Friedman test. The
significance level was set at P = .05.

The chlorhexidine release did not show measurable release by UV
spectrophotometry due to the similar absorbance values of another material even in
control groups; therefore, statistical analyses could not be performed and was made
only the observation of the total time of release to verify until when the CHD could be

released.

Results
The results of the antibacterial effect experiments showed that there was a
significant difference in the inhibition zones in agar plates between the control group

(without CHD) and both experimental groups (10 and 20% CHD) (P = .000) for both
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GICs at all of the periods evaluated (Table 1). There was also significant difference (P
= .000) between experimental groups with addition of 10 and 20% for the two
materials and at the three periods (Table 1). Table 2 shows the comparison between
two commercial materials. Ketac cem had more antibacterial effects than Meron,
either in control as in the experimental groups, with statistical difference for some of
the subgroups (P < .05). However some of the subgroups did not shown difference
between Ketac cem and Meron (CHD 10% - 65 days, P = .24; CHD 20% - 5 days, P
=.81; CHD 20% - 45 days, P =.13). All of the subgroups shown some decrease in the
antibacterial effects along the three periods of analysis, with statistical significance (P
< .01) for almost all of the experimental subgroups. Only the subgroup Ketac cem
with 20% of CHD did not show significant decrease (P = .13) in inhibition zones
(Table 3). Therefore, the first null hypothesis was rejected.

Figures 1 and 2 show the graphics for CHD release for the both materials with
addition of CHD 20%. In the spectrophotometry analysis, the two GICs cement
without CHD shown the release of a component with the same UV absorbance as the
CHD and it avoided the quantification of CHD release in the periods proposed.
Within 10 days, there was almost no measurable release of CHD for either type of
cement (Figures 1b and 2b). The subsequent tests did not show any amount of CHD

released into the water. Therefore, the second null hypothesis was accepted.
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Table 1. Means, standard deviations and Kruskal-Wallis test comparing the three subgroups

of the composition of the two GICs according to the periods.

. Ketac Meron

Period  Subgroup —gor SD p Mean SD p
Control 105" 1.5 0.0% 0.0

5 days 10% 15.6° 1.4 .00 12.2° 0.9 .00
20% 20.6° 1.8 20.1¢ 0.8
Control 0.0" 0.0 0.0" 0.0

45 days 10% 10.6° 0.4 .00 9.6° 0.8 .00
20% 18.3¢ 2.8 16.0° 1.4
Control 0.0% 0.0 0.0% 0.0

65 days 10% 9.3° 0.4 .00 9.5° 0.1 .00
20% 18.2¢ 0.7 13.1¢ 0.4

* Mean values followed by the same letter do not differ between them.

Table 2. Means, standard deviations and Mann-Whitney test comparing the subgroups of the
different GICs according to their composition and period on the analyses.

Subgroup Period Material Mean SD P
5 days Ketac 10.5 15 .00*
Meron 0.0 0.0
Control 45 days Ketac 0.0 0.0 -
Meron 0.0 0.0
65 days Ketac 0.0 0.0 -
Meron 0.0 0.0
5 days Ketac 15.6 14 .00*
Meron 12.2 0.9
10% 45 days Ketac 10.6 0.4 .04*
Meron 9.6 0.8
65 days Ketac 9.3 0.4 24
Meron 9.5 0.1
5 days Ketac 20.6 1.8 81
Meron 20.1 0.8
45 days Ketac 18.3 2.8 13
20% Meron 16.0 14
65 days Ketac 18.2 0.7 .00*
Meron 13.1 0.4

* Significant difference, P = .05.
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Table 3. Means, standard deviations and Friedman test comparing the three subgroups of the

periods of the two GICs according to their three composition.

. Ketac Meron

Subgroup  Period Mean SD P Mean SD P
5 days 10.5" 1.5 0.0 0.0

Control 45 days 0.0° 0.0 .00 0.0 0.0 -

65 days 0.0° 0.0 0.0 0.0
5 days 15.6" 1.4 12.2% 0.9

10% 45 days 10.6° 0.4 .00 9.6° 0.8 .01
65 days 9.3¢ 0.4 9.5° 0.1
5 days 20.6 1.8 20.17 0.8

20% 45 days 18.3 2.8 13 16.0° 1.4 .00
65 days 18.2 0.7 13.1¢ 0.4

* Mean values followed by the same letter do not differ between them.
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Figure 1. Graphics of the UV spectrophotometry analyses for the Ketac cem: Initial analysis
with CHD 20% with absorbance of .504 mg/dl in 255nm (a) and analysis in the tenth day
with CHD 20% with absorbance of .0028 mg/dl in 255nm (b).
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Figure 2. Graphics of the UV spectrophotometry analyses for the Meron: Initial analysis with
CHD 20% with absorbance of .288 mg/dl in 255nm (a) and analysis in the tenth day with
CHD 20% with absorbance of .0047 mg/dl in 255nm (b).
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Discussion

The agar diffusion test is the most common assay to analyze the antibacterial
effects of dental materials.* In this study, the goal was to analyze the antibacterial
effects of the GICs with and without the addition of CHD. These materials have
considerable solubility and diffusibility in agar, so the agar diffusion test is the most
appropriate way to quantify their antibacterial potential.®

Chlorhexidine is a potent antimicrobial agent which is normally incorporated
into mouth rinses, and can significantly suppress S. mutans levels.>? In addition,
chlorhexidine has also been inserted into luting materials.*®*® Concentrations of
around 10% CHD have been added to GICs used for atraumatic restorations or as
filling materials, as already described by other studies. According to these previous
studies, the antibacterial effects of those materials increased significantly with the
addition of CHD.*?' However, no studies have evaluated the incorporation of CHD
in conventional GICs for band cementation or its long-term antibacterial effects.

An initial antibacterial effect was measurable on the fifth day after the
specimen’s preparation due to the initial incubation for 24 h at 37 °C and the
sterilization process with ethylene oxide gas. At this time point, the control Ketac cem
cement showed an inhibition zone that was significantly greater than the control
Meron cement. Furthermore, the inhibition zones of the experimental GICs were
significantly greater than the control GICs and the experimental groups with addition
of the CHD of 20% had significant more inhibition than experimental groups with

10% of CHD. A similar behavior was also observed by Hoszek and Ericson'*, who
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analyzed conventional GICs with the inclusion of CHD immediately after
manipulation and after 2 h of immersion in water. Other studies also observed
increased antibacterial effects in GICs at initial measurements; however, they used
chlorhexidine diacetate (CHA) added to the powder of the cement.*>*8%

In orthodontic treatment, patients have to remain with appliances for long
periods. Therefore, it would be interesting if the GICs retained a higher antibacterial
effect during this period. The results of the 65 day analysis after the specimen’s
preparation showed significant inhibition of S. mutans growth in GICs with CHD,
even with the changing of the distilled water once a day. Hoszek and Ericson™
evaluated the antimicrobial effect until 60 days after manipulation and verified a
decreased but measurable inhibition of bacterial growth at this time. However, those
authors did not change the water once a day which could facilitate the maintenance of
the antimicrobial properties of the material. Moreover, some studies that analyzed the
antimicrobial properties of resin-modified glass ionomers and orthodontic resin over
long periods did not revealed significant inhibition after 25 days of the
manipulation.™*® According to Sanders et al.*®, a probable explanation for the results
obtained in our study is the greater solubility shown by conventional GICs and CHD
compared to resin-modified glass ionomers and resins as well as CHA. In addition,
significant levels of chlorhexidine can remain on the surface of the specimen, and the
direct contact between bacteria and materials could increase the antibacterial effect.

The chlorhexidine release verified with spectrophotometry were not totally
conclusive because there was a component of the two materials which had the same
absorbance of the CHD and prevented the quantification of chlorhexidine released
into the deionized water. The same result was seen by Ribeiro and Ericson*’ with a

conventional glass ionomer with CHD added. However, it was possible to observe
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that the measurable release of the CHD stopped around the tenth day of analysis.
Ribeiro and Ericson'” observed the decreasing release for a longer period with
addition of CHD. However, they did not change the water throughout the study,
which could lead to cumulative amounts of chlorhexidine in solution. When CHA was
included in resin-modified GIC or in a conventional GIC, studies showed low
amounts of chlorhexidine release for a few weeks.***#?! According to Sanders et al.*,
the decrease in chlorhexidine release is related to the formation of insoluble salts with
the glass ionomer, and according to Palmer et al.*®, Hiraishi et al.** and Young et al.%,
chlorhexidine release may be due to the exhaustion of the free CHA that was not
physically or chemically bound to the cement or resin and it amount is released in a
few days.

The results observed in this study prove that the addition of CHD to the
conventional glass ionomer cements can lead to greater bacterial control around
orthodontic appliances, such as bands. To better understand the antimicrobial effects
and component release of those materials, other studies such as the direct contact test
(DCT) to quantify the bacterial colonies and high precision liquid chromatography to
quantify the amount of chlorhexidine digluconate release of the materials could be

performed. With the results obtained, further studies in this area are warranted.

Conclusion

- Both GICs showed significant antibacterial effect with the addition of 10 and
20% chlorhexidine digluconate for a long period of time.

- The addition of CHD in 20% showed high inhibition than 10% along of the
analyses.

- It was impossible to quantify precisely the release of CHD of both materials.
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- The release of CHD stopped around of the tenth day of analysis.
Therefore, we concluded that the inclusion of CHD into the conventional

GICs used for band cementation is a viable option to increase antibacterial control.
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Discussao

Recentemente, novos materiais para a cimentacdo de bandas foram
introduzidos no mercado como os CIVs modificados por resina e as resina
compostas modificadas por polidcidos. No entanto, para a realizagdo desta
pesquisa foram selecionados duas marcas comerciais de cimentos de
iondbmero de vidro convencionais (CIVs), por serem ainda 0os materiais mais
utilizados na cimentacdo de bandas ortoddnticas.®****

A clorexidina € um agente quimico utilizado desde a década de 60 no
controle de crescimento bacteriano.”® Na Odontologia, a clorexidina
inicialmente foi introduzida em colutérios bucais para bochechos e
posteriormente foram desenvolvidos vernizes e gomas com a inclusao desta
substancia com o intuito de aumentar o controle anti-placa.’*?**
Recentemente, alguns autores propuseram a inclusdo de diacetato de
clorexidina, cloreto de clorexidina e digluconato de clorexidina em materiais
de restauracdo, preenchimento e cimentacdo odontolégica.>>% No entanto, a
inclusdo de clorexidina em CIVs para a cimentacdo de bandas é ainda muito
pouco explorado e pouco se sabe sobre os efeitos que esta modificagdo na
composi¢cdo do material poderia causar sobre as propriedades mecanicas e
guimicas destes materiais. Por ser um material de facil acesso, solivel em
agua e passivel de ser utlizado na clinica ortodontica, optou-se pelo
digluconato de clorexidina para a inclusao no liquido dos CIVs.

Ribeiro e Ericson** e Haszek e Ericsson'’ observaram que
guantidades acima de 5% na composicao total do cimento seriam eficientes

contra Streptococcus mutans em curtos periodos de tempo, no entanto, néao

houve efeito significativo a longo prazo. O reagente gluconato de clorexidina
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apresenta-se no estado liquido em no méximo 20% de concentragéo,
portanto, optou-se pelas concentracfes de 10 e 20% incluidas no liquido do
material, resultando em concentracdes finais de 5 e 10% na formulacéo total
do material.

Foram propostos quatro diferentes testes mecanicos para avaliar as
propriedades mecéanicas dos materiais. A resisténcia a tracdo diametral e a
resisténcia a compressao sao utilizados para verificar a capacidade de um
material de resistir a aplicacdo de forgcas em diferentes sentidos, como nas
forcas provenientes da mastigacdo. A avaliagdo da microdureza é importante
para prever a capacidade de um material de resistir a desgastes superficiais
gerados por abrasdo. A resisténcia de wunido ao cisalhamento €
provavelmente o teste que melhor represente a situacao clinica ortodontica e
certamente o mais utilizado para verificacdo do desempenho in vitro de
colagem de braquetes e cimentacdo de bandas, portanto, este teste foi
também utilizado no estudo. Na impossibilidade de se obter 84 molares
extraidos e com padronizacdo de formas e caracteristicas de superficie para
os testes de resisténcia ao cisalhamento, optou-se pela utilizagdo de incisivos
bovinos permanentes que apresentam composicdo de esmalte semelhante
aos dentes humanos e possuem maior uniformidade de superficie vestibular
de esmalte, possibilitando maior padronizacdo dos ensaios.?

Os testes de cultura bacteriana foram realizados com difusdo em agar
por ser este o teste mais comumente utilizado para se verificar acao
antibacteriana de materiais odontologicos. Além disso, os CIVs convencionais
apresentam consideravel difusibilidade em agar e portanto, este € o método

mais apropriado para verificar a atividade antibacteriana destes materiais.®
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Entretanto, o método de difusdo apresenta a deficiéncia de mensurar
gualitativamente a acdo antibacteriana através da observagdo dos halos de
inibicdo.® Com base nisso, optou-se por mensurar os halos em duas
diferentes dire¢bes e em triplicata, de forma que estes dados pudessem ser
submetidos a analise estatistica para uma analise quantitativa. Outra opcao é
a realizacdo do método de contagem de colbnias, capaz de proporcionar
resultados quantitativos diretamente.

A avaliagdo da liberacdo de clorexidina foi realizada através de
espectrofotometria UV de liquidos. Este método permite avaliar
guantitativamente a liberagdo de determinada substdncia em &gua
deionizada, através da observacdo da absorbancia maxima desta substancia.
No entanto, este método apresenta a desvantagem de nao diferenciar duas
substancias com nivel de absorbancia semelhantes, podendo gerar confusdo
na interpretacdo dos resultados.”* Neste estudo o DGC foi liberado
juntamente com outra substancia de absorbancia muito pré6ximo, o que
impediu a quantificacdo de clorexidina liberada durante as andlises,
possibilitando somente verificar até que momento houve liberacdo destas
substancias.

Os resultados dos ensaios mecanicos de resisténcia a tragdo diametral
e resisténcia a compressao demonstraram que ndo houve diferenca
significativa entre os grupos controle (sem DGC) e 0s grupos experimentais
(com DGC) de um mesmo material (Ketac cem ou Meron). Sanders et al.*
também ndo observaram alteracdes na resisténcia a tracdo diametral de um
CIV modificado por resina para forramento e restauracdo quando foi

adicionado diacetato de clorexidina ao material. Entretanto Jedrichowsky et



50

al.*® demonstraram que houve reducéo na resisténcia & compresséo de CIVs
convencionais com a adicdo de mais de 5% de digluconato de clorexidina na

1.2° também

formulagdo total do material. Além disso, Takahashi et a
observaram reducéo na resisténcia a compressao, quando foram adicionadas
guantidades superiores a 2% de diacetato e dihidrocloreto de clorexidina a
um CIV convencional para restauracdes atrauméticas.

A microdureza superficial dos dois materiais apresentaram aumento
com a adicdo do DGC. O Ketac cem apresentou diferenca significativa entre
0 grupo controle e o grupo experimental com 10% de adi¢do, no entanto,
apresentou certa reducdo da microdureza entre a adicdo de 10 e 20%. O
Meron apresentou aumento gradual na microdureza do grupo controle para
0S grupos experimentais de 10 e 20%, no entanto, ndo houve diferenca
significativa para estes grupos. Sanders et al.* ndo observaram alteracdes
significativas na microdureza, apés 24 horas do preparo dos corpos de prova,
de CIVs modificado por resina com e sem a adicdo de dihidrocloreto de
clorexidina. Entretanto, na analise seis semanas apds a manipulacdo 0s
autores observaram reducgéo significativa na microdureza dos materiais com
adicao de clorexidina.

Os ensaios de resisténcia ao cisalhamento n&o demonstraram
diferenca significativa entre 0s grupos experimentais e 0s grupos controle. A
forca de unido foi relativamente baixa para todos os grupos, comprovando o
padréo de pouca unido dos CIVs convencionais aos dentes e principalmente
ao metal. Millett et al.> também observaram semelhanca entre a resisténcia
de unido a tracdo de bandas cimentadas em terceiros molares com CIV

convencional com e sem a adicdo de DGC. Estes resultados permite
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acreditarmos que a inclusdo de DGC nos CIVs para cimentacao ortodontica
ndo prejudica o desempenho clinico deste material, evitando decimentacao
da banda, infiltracbes e consequentemente desenvolvimento de caries e
doenca periodontal préxima aos anéis.

A inibicdo de crescimento bacteriano nos grupos controle sé foi
significativa para o Ketac cem na primeira analise (5 dias). Em todas as
analises posteriores os dois materiais ndo apresentaram nenhum sinal de
inibicdo de crescimento bacteriano. Entre 0s grupos experimentais houve
maior inibicdo de crescimento bacteriano nos grupos com 20% de DGC tanto
no Ketac cem como no Meron, e essa diferenca significativa persistiu até a
analise de 65 dias p6s preparacdo dos corpos de prova. Na comparacao
entre os materiais, verificou-se que o Ketac cem apresentou maior inibicao de
crescimento nos grupos experimentais, com diferenca significativa. Hoszek e
Ericson'’ também observaram inibicdo significativa de crescimento
bacteriano com a adicdo de DGC, em analises imediatamente apds a
manipulacéo e duas horas pés manipulacdo. Sanders et al.*, Takahashi et

al.®® e Frenckel et al.?*

também observaram inibicdo de crescimento
bacteriano, no entanto, estes autores utilizaram diacetato de clorexidina para
a inclusdo ao p6 do material e somente analisaram a inibicdo em curtos
periodos de tempo pds preparacédo dos corpos de prova. Hoszek e Ericson®’
também avaliaram a acao antibacteriana de CIVs com a adicdo de DGC apés
60 dias decorridos do preparo das amostras, sem realizar a troca da agua, e
verificaram uma reducdo significativa na acdo antibacteriana com

mensuracao de pequenos halos de inibicdo apds esse periodo. Sanders et

al.* e Sehgal et al.® avaliaram os efeitos antibacterianos de uma resina eu um
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CIV modificado por resina com adicdo de diacetato de clorexidina e nao
observaram inibicdo significativa apés 25 dias de analise. De acordo com
Sanders et al.* esta diferenca na inibicdo entre CIVs com DGC e resinas ou
CIVs modificados por resina com diacetato de clorexidina pode ser
condicionada a maior solubilidade dos CIVs convencionais e do DGC, o que
facilita sua divulsdo no meio de cultura. Além disso, uma quantidade
significativa de digluconato de clorexidina permanece na superficie dos
corpos de prova e pode consequentemente aumentar a acdo antibacteriana,
principalmente nas primeiras analises.

A liberacé@o de clorexidina avaliada através da espectrofotometria UV
demonstrou que um outro componente dos CIVs convencionais apresenta
absorbancia semelhante ao DGC e gera uma confuséo na interpretacdo dos
resultados. A mesma situacdo foi observada por Ribeiro e Ericson™
avaliando um CIV convencional com a adicdo de DGC. Estes autores
observaram que houve liberacdo gradual de clorexidina mensuravel até 43
dias ap0s a preparacdo das amostras, no entanto, 0s autores mantiveram o0s
corpos de prova imersos sem a troca da agua deionizada, e esta situacao
pode ter sido responsavel por quantidades cumulativas de DGC no liquido.
Outros autores como Sanders et al.®, Palmer et al.?> e Hiraishi et al.?®
observaram somente pequenas quantidades de clorexidina sendo liberadas
durante curtos periodos de tempo quando adicionadas a resinas ou CIVs
convencionais. De acordo com Sanders et al.* a pequena quantidade de
clorexidina liberada se deve principalmente a formacdo de sais insoluveis
entre 0 DGC e o cimento. J4 Palmer et al.??, Hiraishi et al.”® e Young et al.?®

acreditam que a pequena liberacdo se deve a certas quantidades de
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clorexidina que ndo foram incorporadas quimicamente e fisicamente pelo
material e permanecem na superficie, sendo liberadas em curtos periodos de
tempo.

Os resultados obtidos neste estudo evidenciaram que a adicdo de
digluconato de clorexidina em cimentos de ion6mero de vidro para
cimentacdo de bandas nao altera negativamente as propriedades mecanicas
destes materiais e além disso propicia efeito antibacteriano a longo prazo.
Com base nisso, torna-se interessante lancar mao deste tipo de combinacao
clinicamente para a cimentacdo de anéis, principalmente em pacientes que
apresentem higiene bucal deficiente. Entretanto, outras andlises sao
fundamentais para o completo entendimento dos efeitos da inclusdo de DGC
em CIVs convencionais como a avaliagdo das propriedades mecéanicas a
longo prazo, contagem de coldnias de bactérias em contato com o material
para quantificacdo dos efeitos antibacterianos e a cromatografia liquida de

alta precisao para quantificar a liberagéo de clorexidina.
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Conclusao

Com base nos resultados obtidos pode-se concluir:

- A adicdo de digluconato de clorexidina (DGC) nao alterou significativamente
as propriedades mecanicas de resisténcia a tracdo diametral, resisténcia a
compressao e resisténcia ao cisalhamento dos CIVs analisados.

- A adicdo de DGC aumentou a microdureza dos CIVs.

- Houve inibicdo de crescimento bacteriano pelos CIVs com adicdo de DGC,
gue foi significativa inclusive a longo prazo.

- Houve liberacdo de clorexidina em meio aquoso somente por curtos

periodos de tempo.
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Anexos

Anexo A - Declaracdo de invencéao

Processo ETT: A0050/09
Data: 10/11/2009

DECLARACAO DE INVENCAO

INVENTORES*:

Nome completo: Marcel Marchiori Farret
Unidade Académica: Faculdade de Odontologia
Ramal: 3538 Telefone celular: (51) 9253-1734

(* demais informagdes sobre inventores no item 12.)

1. TITULO DA INVENCAO: Cimento de ionémero de vidro com
Digluconato de Clorexidina para cimentacao odontolégica/ortodontica.

1.1. TIPO DA INVENCAO
Produto (X) Processo (X) Outro (Especificar):

2.CAMPO DA INVENCAO (Informar 4drea do conhecimento a qual a
invencado pertence):

Odontologia: Ortodontia, Prétese e Dentistica.

3.DESCRICAO DA INVENCAO (Descreva detalhadamente sua invengao.
Apresente uma descrigdo detalhada do melhor modo de por em pratica sua
invencdo, enfatizando os novos aspectos ou melhorias que sua invencao
apresenta. Anexe qualquer material que julgar necessario: esquemas,
graficos, desenhos ou fotografias.

Em nosso trabalho, nés modificamos a férmula de cimentos de
iondmero de vidro para a cimentacdo de anéis ortodonticos e proéteses,
através da inclusao de Digluconato de Clorexidina (DGC) em 10% e 20% no
liquido do material acrescido de Acido Tartarico (AT) 10%, comumente
usado em cimentacdo. Realizamos a inclusdo de agentes antimicrobianos
em Cimentos de iondmero de vidro para cimentagdo proviséria e
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permanente, aumentando assim o controle de placa bacteriana em regides
proximas a anéis ortodonticos e proteses dentarias, ou seja, sitios de
acumulo de placa.

Foram selecionados dois cimentos de ionomero de vidro
convencionais (Ketac Cem - 3M/ESPE e Voco - Meron), utilizados para
cimentagao de anéis ortodonticos e cimentagao de coroas protéticas. Nesses
dois cimentos foi acrescentado DGC (Digluconato de Clorexidina) em duas
concentragdes distintas (10 e 20%) acrescidos de Acido tartarico (AT) 10%,
durante o processo de manipulacdo. Foram, portanto, desenvolvidos
cimentos de iondmero de vidro convencionais com Digluconato de
Clorexidina na formulacao final.

Foram entdo propostos testes mecanicos para a verificagdo das
propriedades mecanicas (resisténcia a tracdo diametral, resisténcia a
compressao, microdureza superficial e resisténcia ao cisalhamento) destes
cimentos na formulagao original (controle) e com o acréscimo de DGC (10 e
20%) + Acido tartarico (AT) 10%, testes com espectrofotometria para a
andlise de liberacdo de Clorexidina em meio aquoso e testes com cultura
bacteriana para a verificacdo do efeito anti-bacteriano destes materiais.
Todos os testes realizados estdo listados nas Tabelas de 1 a 4.

Nos testes mecanicos ndo houve diferenca estatisticamente significativa
entre os cimentos com e sem o acréscimo de DGC + AT. Os testes de
espectrofotometria e cultura bacteriana estdo em andamento.

No tratamento ortodontico, frequentemente os pacientes apresentam
patologias como caries e doenca periodontal relacionadas aos acessorios
dos aparelhos devido a falta ou dificuldade de higiene. A inclusao de DGC
+ AT nos cimentos pode propiciar um maior controle bacteriano nas
regides onde estardo posicionados os anéis ortodonticos, com isso podera
haver reducao da incidéncia e gravidade destas patologias.

O mesmo processo pode ser utilizado para cimentos de ionémero de
vidro para restauracdes e forramento de cavidades dentarias causadas por
caries.

Além disso, em outros tipos cimentos, como cimentos cirtrgicos, que
sejam utilizados na drea odontolégica ou em outras areas da satde e que
necessitem de maior controle bacteriano sem perda de outras
propriedades, a proposta de inclusdo de Digluconato de Clorexidina pode
ser de extrema importancia para que sejam evitadas infecgdes.

Foram testadas as concentracoes de DGC 10% e 20% adicionando-se
AT 10%, entretanto, outras concentracdes de DGC, entre 5% e 20% podem
também ter resultados semelhantes aos encontrados em nosso trabalho.
Nao é possivel utilizar concentracdes acima de 20% pois o reagente
apresenta-se em estado liquido com concentragdo maxima de 20%.

Concentragdes abaixo de DGC 5% no liquido, representam 2,5% na
formulacdo final do material (p6 + liquido) e estas concentragdes sao
consideradas muito baixas para se obter maior controle bacteriano.

Portanto, sugere-se que sejam utilizadas concentracdes acima de 5% e
até no maximo 20% de DGC no liquido do material acrescido de AT 10%.



63

Essa composicdo apresenta-se liquida. E o liquido do cimento.
Posteriormente misturamos com o pé do cimento e com o processo de presa
forma-se uma material s6lido (cimento).

Tabela 1. Médias, desvio-padrdo, analise de variancia e teste de Tukey
comparando 0s seis cimentos entre si quanto a resisténcia a compressao.

Material n Meédia (Mpa) DP
Ketac cem convencional 12 52,044 19,23
Ketac cem 10% de DGC 12 37,837¢ 12,71
Ketac cem 20% de DGC 12 47,73 18,71
VVoco Meron convencional 12 38,097%¢ 14,31
Voco Meron 10% de DGC 12 33,78°%¢ 8,45
Voco Meron 20% de DGC 12 29,83 8,13

* Médias seguidas de mesma letra ndo diferem entre si.

Verifica-se através dos resultados da Tabela 1 que nao houve
diferenca significativa para os valores de resisténcia a compressdo (p >
0,05) entre o grupo controle (sem Digluconato de Clorexidina) e os grupos
com inclusdo de 10 e 20% de Digluconato de Clorexidina em cada um dos
dois materiais analisados (Meron e Ketac Cem). S6 houve diferenca
significativa entre as duas marcas comerciais (p < 0,05). Estes resultados
demonstram que a inclusdo de DGC nao alterou a resisténcia a compressao
dos materiais, permitindo que o DGC nas concentracdes indicadas seja
utilizado clinicamente com seguranca.

Subset for alpha = .05

Grupos DTS 1 2 3
Meron 20% 12 = 29,8325

Meron 10% 12 33,7850 @ 33,7850

Ketac 10% 12 37,8342 37,8342 37,8342
Meron 12 | 38,0958 38,0958 | 38,0958




Ketac 20%
Ketac Cem

Sig.

12
12

(17

47,7375 | 47,7375
52,0475
174 ,159

Means for groups in homogeneous subsets are displayed.

Tabela 2. Médias, desvio-padrdo, andlise de varidncia e teste de Tukey
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comparando os seis cimentos entre si quanto a resisténcia a tracdo diametral.

Material n Meédia (Mpa) DP

Ketac cem convencional 12 7,414 1,72
Ketac cem 10% de DGC 12 6,93 AB 1,89
Ketac cem 20% de DGC 12 7,24 AB 1,90
Voco Meron convencional 12 6,05 AB 1,60
Voco Meron 10% de DGC 12 5,75 AB 1,22
Voco Meron 20% de DGC 12 5,36 B 1,05

* Médias seguidas de mesma letra nao diferem entre si.

Verifica-se através dos resultados da Tabela 2 que ndo houve diferenca
significativa para os valores de resisténcia a tracao diametral (p > 0,05) entre o
grupo controle (sem Digluconato de Clorexidina) e os grupos com inclusdo de
10 e 20% de Digluconato de Clorexidina em cada um dos dois materiais
analisados (Meron e Ketac Cem). S6 houve diferenca significativa entre Ketac
Cem convencional e Voco Meron com 20% de DGC (p < 0,05). Os resultados
demonstraram que a inclusdo de DGC ndo alterou a resisténcia a tragao
diametral dos materiais, permitindo que o DGC nas concentragdes indicadas
seja utilizado clinicamente com seguranca de manutencado desta propriedade.

Grupos DTS
Meron 20%
Meron 10%
Meron
Ketac 10%
Ketac 20%

12
12
12
12
12

Subset for alpha = .05

1 2
5,3608
5,7517 5,7517
6,0508 6,0508
6,9325 6,9325
7,2442 7,2442
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Ketac Cem 12 7,4133
Sig. ,058 127

Means for groups in homogeneous subsets are displayed

Tabela 3. Médias, desvio-padrao, andlise de variancia e teste de Tukey
comparando os seis cimentos entre si quanto a microdureza superficial.

Material n Meédia (Mpa) DP
Ketac cem convencional 15 78,088 14,03
Ketac cem 10% de DGC 15 97,624 20,81
Ketac cem 20% de DGC 15 89,36 AB 15,50
Voco Meron convencional 15 36,11¢ 6,35
Voco Meron 10% de DGC 15 43,84¢€ 4,75
Voco Meron 20% de DGC 15 44 ,28¢€ 6,82

* Médias seguidas de mesma letra ndo diferem entre si.

Através dos resultados da Tabela 3 verifica-se que houve aumento
estatisticamente significativo em torno de 10 a 20% (p < 0,05) na microdureza
do Ketac Cem adicionando-se DGC em 20 e 10% respectivamente, e aumento
em torno de 10% na microdureza do Voco Meron com a adigdo das duas
concentra¢des de DGC, no entanto, sem diferenca significativa em relacdo ao
controle (p >0,05). O aumento na microdureza de ambos os materiais é muito
importante do ponto de vista de desempenho mecanico. Com isso, podemos
esperar que estes materiais possam apresentem melhor desempenho clinico
quando utilizados para cimentacao Odontolégica/ortodontica.

Subset for alpha = .05

N
Grupos 1 2 3
Meron 15 36,1133
Meron 10% 15 43,8467
Meron 20% 15 44,2800
Ketac Cem 15 78,0867
Ketac 20% 15 89,3600 89,3600

Ketac 10% 15 97,6200
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Sig. 504 163 491

Means for groups in homogeneous subsets are displayed

Tabela 4. Médias, desvio-padrao, andlise de variancia e teste de Tukey
comparando os seis cimentos entre si quanto a resisténcia ao cisalhamento*.

Material n Média (Mpa) DP
Ketac cem convencional 14 0,46 0,22
Ketac cem 10% 14 0,54 0,22
Ketac cem 20% 14 0,50 0,24
Voco Meron 14 0,44 0,21
convencional
Voco Meron 10% 14 0,58 0,17
Voco Meron 20% 14 0,57 0,16

*Nao houve diferenga significativa entre os grupos.

Os resultados da Tabela 4 demonstraram que ndo houve diferenca
estatisticamente significativa (p > 0,05) entre os materiais convencionais e os
materiais com adicdo de Digluconato de Clorexidina para ambos os cimentos
(Ketac Cem e Meron). A comprovacdo de que a adigdo de DGC ndo altera a
resisténcia unido ao cisalhamento demonstra que estes materiais podem ser
utilizados clinicamente. Pode-se portanto, concluir que os materiais
apresentardo unido semelhantes tanto ao esmalte quanto ao metal do anel,
mantendo a unido entre estes dois constante, ndo apresentando falhas durante
o tratamento ortodontico.

Subset for alpha = .05

GRUPO N

Meron conv 14 4443
Ketac conv 14 ,4615
Ketac 20% 14 ,5020
Ketac 10% 14 5424
Meron 20% 14 5794
Meron 10% 14 ,5824
Sig. 490

Means for groups in homogeneous subsets are displayed.
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4. ESTAGIO DE DESENVOLVIMENTO DA INVENCAO:

) Tedrico
) Pesquisa preliminar (quando um tnico teste foi realizado)

X) Pesquisa avangada ( no teu caso, varios testes foram feitos)

) Protétipo em elaboragdo (quando se esta pensando em um Kit)

(

(

(

() Testada em laboratério
(

() Protétipo testado

(

) Outro (favor especificar):

¢ Que desenvolvimento complementar ainda é necessario?

Completar os ensaios de cultura bacteriana para verificar se ha maior
efeito anti-bacteriano do material a longo prazo. Ja h4d a comprovacao de que
materiais odontolégicos com a inclusdo de Clorexidina em baixa
concentracao inibem o crescimento de colonias bacterianas por um curto
periodo de tempo. No entanto estas andlises foram feitos em pequenos
periodos apds a confeccdo dos corpos de prova. A idéia é aguardar pelo
menos dois anos com os corpos de prova em imersdo para verificar se estes
materiais com maiores concentragdes (até 20%) podem apresentar inibicao
de crescimento bacteriano por periodo prolongado. Mas acredito que isso
seja motivo para um outro trabalho.

5. ESTADO DA TECNICA: Descreva as tecnologias conhecidas que mais
se aproximam da invengdo. Explique como os novos aspectos da invengdo
diferem dos similares conhecidos. Indique e compare seu invento a
quaisquer patentes ou publicacdes conhecidas apontando as principais
semelhancas e diferencas.

Atualmente os materiais mais utilizados para a cimentacdo de anéis
ortodonticos sdo os cimentos de iondmero de vidro convencionais (os
mesmo utilizados nesta pesquisa). Estes materiais apresentam qualidades
que os fazem ser os materiais de escolha como biocompatibilidade, liberacdo
de fltior e unido quimica ao esmalte dos dentes. No entanto, os cimentos de
iondomero de vidro convencionais existentes no mercado tém uma acgdo anti-
bacteriana contra um espectro muito pequeno de microorganismos e nao sao
capazes de evitar o surgimento de patologias proximos aos anéis
ortodonticos. Os cimentos de iondmero de vidro ndo tém efeito bactericida,
somente bacteriostatico. Este efeito bacteriostatico pode durar por um longo
periodo de tempo, no entanto, age somente contra uma pequena quantidade
de bactérias existentes na cavidade bucal, diferentemente do Digluconato de
Clorexidina que age com efeito bacteriostatico e bactericida contra
praticamente todas as bactérias da cavidade bucal. Nesse sentido, a inclusao
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de Digluconato de Clorexidina se torna importante, pois esta substancia tem
uma acdo bacteriostatica e bactericida contra um grande espectro de
microorganismos.

Um processo semelhante de inclusdao do DGC em cimentos iondmero
de vidro foi descrito no artigo: Chlorhexidine-modified glass ionomer for
band cementation?Anin vitro study: Journal of Orthodontics, Vol. 32, 2005,
36-42, disponiveis
em http:/ /jorthod.maneyjournals.org/cgi/reprint/32/1/36.pdf http://jortho
d.manevyjournals.org/cgi/content/full/32/1/26. No entanto, foi incluido o DGC
somente em 10%. Além disso, neste trabalho nao foi mencionada a adicao de
acido tartarico (AT), outro componente do liquido deste material, como nos
incluimos na nossa formulacdo. No trabalho desses autores foram realizados
testes de resisténcia a tracdo de anéis ortodonticos cimentados em dentes. E
uma simulagao interessante de meio bucal durante o tratamento ortoddntico,
mas nao é possivel concluir somente com esta andlise que as propriedades
mecanicas deste material ndo foram afetadas com a inclusdao de DGC e o
nossa invengdo comprova entre outras coisa, este fato.

Sobre a inclusdo de gluconato de clorexidina em cimentos de
iondmero de vidro referida no artigo da Revista de Odontologia da UNESP.
2008; 37(1): 59-64 (http://rou.hostcentral.com.br/PDF/v37n1al0.pdf), os
materiais referidos no artigo e pelas referéncias citadas sao todos cimentos
utilizados para restauragdes ou forramento de cavidades, portanto,
diferentes dos materiais de cimentacdo como nos utilizamos. Estes materiais
apresentam formulacdes diferenciadas tanto de p6é como de liquido.
Diferente do encontrado por estes autores, em nossas andlises nao
observamos reducdo nas propriedades mecanicas dos cimentos avaliados,
comprovando a possibilidade de inclusdo da Digluconato de clorexidina.

Um outro trabalho
http:/ /www.scielo.br/pdf/dpress/v11n2/al4v11n2.pdf refere-se a vernizes
que contem clorexidina 10% para utilizacdo em regides de possivel acaimulo
bacteriano durante tratamentos ortoddnticos, mas ndo sdo materiais para
utilizacdo em colagem ou cimentagdo ortodontica. Nos anéis ortodonticos as
principais ocorréncias de patologias sdo o surgimento de caries em regides
entre a superficie de esmalte e o anel e o desenvolvimento de doenga
periodontal nas regides onde os anéis se encontram subgengivais. Em ambas
as situacdes estes vernizes ndo poderiam ser aplicados. nestes casos, um
cimento de iondmero de vidro com DGC utilizado para a cimentacdo poderia
solucionar estes problemas.

A PI9714943-8 A2 refere-se trabalho realizou a inclusdao de
Digluconato de clorexidina em gomas de mascar, para aumentar o controle de
placa durante os periodos em que essas gomas fossem utilizadas. Em nosso
trabalho realizamos a inclusao de agentes antimicrobianos em Cimentos de
iondmero de vidro para aumentar o controle de placa bacteriana em regides
préoximas a anéis ortodonticos e proéteses dentdrias. Em pacientes durante o
tratamento ortodontico é contra-indicado a utilizagdo de gomas de mascar,



http://jorthod.maneyjournals.org/cgi/reprint/32/1/36.pdf
http://jorthod.maneyjournals.org/cgi/content/full/32/1/26
http://jorthod.maneyjournals.org/cgi/content/full/32/1/26
http://jorthod.maneyjournals.org/cgi/content/full/32/1/26
http://www.scielo.br/pdf/dpress/v11n2/a14v11n2.pdf
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pois isso pode promover danos aos acessérios do aparelho. J4 na patente
PI0502111-1 A2 os inventores referem-se a meios de controle bacteriano que
se utilizam de diversas substancias e, entre elas, a Clorexidina. Estes meios
propostos sao para utilizacdo como enxaguatorios, dentifricios ou para
aplicacdo topica. Diferem-se, portanto, por ndo se tratarem de materiais de
uso para cimentagdo e permanéncia constante no meio bucal, préximos de
sitios de acimulo de placa, como os anéis ortodonticos.

Um outro exemplo do uso de digluconato relacionado a aparelhos
ortodonticos sdo as Patentes ES 2137139 (A1), ES2163995 (A1) e WO0122930
(A1) que fazem uso de uma formulagao contendo digluconato de Clorexidina
para a preparacdo de um medicamento, mais especificamente um
enxaguatério bucal ou creme dental para o tratamento de alteragdes
freqiientes em pacientes com malocclussion e alteragdes como gengivite que
usam aparelhos ortodonticos e nada tem em comum com nossa invencao.

No artigo “Utilizagdo da clorexidina no controle do nimero dos
estreptococos do grupo mutans e dos lactobacilos em pacientes portadores de
aparelho ortodontico fixo. In: XIII Encontro dos ex-alunos pés-graduados em
Ortodontia da UFR]J, 2004, Florian6polis. Anais do XIII Encontro dos ex-
alunos pos-graduados em Ortodontia da UFR]. Maringé: Dental Press Editora
Ltda, 2004. v. 13. e autoria de YASSUDA-MATTOS, D. H.; SOUZA, M. M. G,;
HIRATA JUNIOR, R. os autores analisaram a acdo anti-bacteriana da
clorexidina utilizada como enxaguatério/colutério em pacientes durante o
tratamento ortodontico, verificando a redugdo da formacdo de placa. Nao
avaliaram a inclusdo de clorexidina em nenhum material odontolégico.

A inclusdo de Digluconato de Clorexidina em cimentos de iondmero
de vidro é capaz de aumentar a acdo anti-bacteriana contra bactérias
causadoras da carie dental e de doengas periodontais e isso ja foi
comprovado através de alguns estudos. Pacientes submetidos a tratamento
ortodontico normalmente necessitam de cimentacdo de anéis e/ou aparelhos
auxiliares com anéis. Estes anéis e os acessorios unidos a eles apresentam
sitios de acumulo de placa em regides supra e subgengival onde a higiene se
torna mais complicada. Comumente pacientes em tratamento ortodontico
apresentam caries e inflamacdes gengivais associadas aos anéis ortodonticos
e isso pode dificultar ou impedir o progresso do tratamento. Com o intuito
de aumentar o controle bacteriano, contra um grande espectro de
microorganismos, incluimos Digluconato de Clorexidina em cimentos de
iondmero de vidro para cimentacdo de anéis ortodonticos, comprovando
que esta inclusdo ndo alterou as propriedades mecanicas destes materiais,
permitindo que estes materiais sejam utilizados clinicamente com seguranca
de desempenho adequado.

6. VANTAGENS E DESVANTAGENS DA INVENCAO: Apresente os
problemas existentes e as solu¢des que sua invengdo proporciona, ou as
novas aplicacdes encontradas.

Através dos ensaios mecanicos que realizamos comparando o cimento
de iondmero de vidro sem inclusdo (controle) e com a inclusdo de
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Digluconato de Clorexidina (10% e 20%), verificamos que se mantiveram as
propriedades mecéanicas como resisténcia a tracdo diametral, resisténcia a
compressdo, microdureza superficial e resisténcia ao cisalhamento, em todos
os cimentos. Portanto, este material pode ser utilizado clinicamente sem
perigo de perda de propriedades fisicas fundamentais.

A inclusdo de DGC nos cimentos atuais ndo onera mais o custo de
producdo do cimento, além disso, traz muito mais beneficios como a
reducdo de formacdo de colonias bacterianas proximas aos anéis
ortodonticos, reduzindo também a possibilidade de caries e doengas
periodontais.

A inclusdo de Digluconato de Clorexidina agrega valor financeiro
relevante, por se tratar de da criacdo de um material com propriedades
mecanicas semelhantes ou até melhores do que os materiais convencionais
(Controle). Além disso, o reagente Digluconato de Clorexidina é de facil
acesso e baixo valor de comercial, o que permite que este material (Cimento
de ionomero de vidro com DGC) seja produzido em escala industrial para
ser comercializado como um material de escolha para todos os pacientes e
principalmente para aqueles com dificuldade ou deficiéncia de higiene.

Existem comprovagdes de que a inclusdo de Clorexidina (Digluconato
de clorexidina ou Diacetato de clorexidina) em materiais como as resina ou
cimentos odontolégicos aumentam a agdo antibacteriana destes materiais
contra algumas bactérias como Estreptococus Mutans (cérie) e inibem o
desenvolvimento de  outras bactérias como o  Actynomices
Actinomicetemcomitans (gengivite e periodontite), Especificamente no
cimento de ionomero de vidro, alguns trabalhos comprovaram que a
inclusdo destes agentes aumentou a acdo antimicrobiana, no entanto, estes
trabalhos utilizaram concentra¢des de Clorexidina um pouco diferentes das
utilizadas por nossa pesquisa. Portanto, para 10% e 20% ndo podemos
quantificar exatamente quanto ha de inibicdo bacteriana.

7. APLICACAO INDUSTRIAL: Apresente as aplicagdes préticas da sua
invencao. Indique quais as dreas da industria que podem se beneficiar com o
seu invento e onde sua invengdo pode ser efetivamente aplicada para a
produgao de produtos ou melhoria em processos de obtengdo de produtos
ou servigos.

O produto desenvolvido em nossa pesquisa pode ser utilizado com
material de cimentacdo de anéis ortodonticos, aparelhos ortodonticos
auxiliares, coroas provisorias e definitivas de proteses, restauracdes indiretas
e pinos protéticos.

O ntmero de profissionais de Odontologia/Ortodontia aumenta
exponencialmente todo o ano. Atualmente, a Ortodontia é a d&rea
odontolégica com a maior quantidade de profissionais registrados no
Conselho Federal de Odontologia (CFO), em todo o Brasil, conforme dados
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disponibilizados pelo préprio CFO em sua péagina de internet
(www.cfo.org.br). Esmiucando esta informacdo em numeros, pode-se
constatar que em 08 de dezembro de 2.008, dos 61.530 especialistas
atualmente atuantes nas mais diversas regides do pais e em todas as areas
odontolégicas, 16,80% (13.340) possuiam o titulo de especialista em
Ortodontia e Ortopedia Facial (7.578) ou o titulo exclusivo de especialista em
Ortodontia (2.762) (ref.
http:/ /www.abor.org.br/index2.php?p=1&n_id=73). Com base nisso,
podemos inferir que o nuimero de pacientes que estdo em tratamento
odontolégico e principalmente ortodontico no Brasil com certeza cresceu
muito nos tltimos anos.

Industrias do ramo odontolégico (nacionais ou multinacionais) sdo as
possiveis interessadas na producdo deste material (Produto) em grande
escala. Estas industrias produzem e comercializam resinas e cimentos
odontolégicos para utilizagdo na clinica odontolégica. A produgao de um
material de cimentagdo com propriedades mecanicas semelhantes aos
demais materiais e com maior controle bacteriano pode se tornar
interessante do ponto de vista comercial.

O material ndo agregaria praticamente nada em custo para a empresa
produtora por ser o Digluconato de Clorexidina um reagente de fcil acesso
e baixo custo. O tempo de producdo também seria pouco afetado, ja que este
reagente é solivel em agua e pode ser diretamente incluido no liquido do
material, ndo alterando a escala de producao normal. Certamente podera ser
agregado valor ao preco final do material por se tratar de um material
inovador, desenvolvido apds longo processo de pesquisa e seguindo
rigorosos padrdes de produgao.

Além disso, o processo de inclusdo de Digluconato de Clorexidina
utilizado em nosso trabalho pode ser utilizado para outros materiais
utilizados na clinica odontolégica, como cimentos para restauracdo ou
forramento de cavidades de carie e cimentos cirtrgicos na Periodontia e
Cirurgia Bucomaxilofacial.

Seria possivel compor um kit com duas possibilidades:

1 - Um cimento de ionomero de vidro convencional com a
apresentagao tradicional de dois vidros (p6 e liquido), no entanto, o liquido
seria composto por esta nova formulagdo com o DGC + AT.

2- Um cimento de ionomero de vidro convencional em uma
apresentacgao diferenciada com um vidro de p6 e dois vidros de liquido (um
normal e outro com a nossa formulacio de DGC + AT). Neste caso o
profissional poderia escolher em quais pacientes utilizaria o liquido normal
e em quais pacientes utilizaria o liquido com DGC, ja que a inclusdo é feita
somente durante a manipulacdo do material.


http://www.cfo.org.br/
http://www.abor.org.br/index2.php?p=1&n_id=73
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Essa composicdo apresenta-se liquida. E o liquido do cimento.
Posteriormente misturamos com o pé do cimento e com o processo de presa
forma-se uma material s6lido (cimento).

8. FINANCIAMENTO DA PESQUISA: Identifique os financiamentos
obtidos para a pesquisa, e as respectivas agéncias concedentes, que
diretamente contribuiram para a concepgao e desenvolvimento da invengao
como aqui declarado.

Nao houve nenhum financiamento para se chegar a esse produto com essa
finalidade de possivel patente.

e CNPq:
e FINEP:
e FAPERGS:

e EMPRESA (Favor especificar):

¢ Outras (Favor especificar):

o IMPORTANTE: Informar se houve convénio ou contrato com a
agéncia/empresa, com comprometimento da propriedade intelectual.

-Nao houve

9. CRONOLOGIA DOS PRINCIPAIS EVENTOS NA CONCEPCAO E
DESENVOLVIMENTO: (Informar se houve registro dos eventos em
Diério de Laboratoério ou similar)

a) Inicio do projeto: Julho de 2008
b) Prova de validade do experimento: Novembro de 2008
c) Data e resultado do primeiro teste da invengao: Margo de 2009

Neste momento foi realizado um teste piloto para verificar a
possibilidade da inclusdo de Digluconato de Clorexidina durante a
manipulagdo do material. Verificou-se que a inclusdo ndo alterou as
caracteristicas de manipulagdo e polimerizacdo do material e que os corpos
de prova poderiam ser confeccionados para a realizacdo dos ensaios
mecanicos.

d) Data e resultado do primeiro teste bem sucedido: Abril de 2009

Nesta data foram realizados os primeiros ensaios mecanicos,
comprovando que as propriedades mecanicas ndo haviam se alterado com a
inclusao do Digluconato de Clorexidina no cimento de ionomero de vidro.

e) Finalizacdo do protétipo: Setembro de 2009
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f) Outro (Especificar): Ensaios de espectrofotometria e cultura bacteriana
serdo finalizados em Novembro de 2009.

10. DIVULGACAO
10.1 - Alguma informacao sobre a invencao ja foi revelada?

( ) SIM (X) NAO () A INDUSTRIA (neste caso, preencher item
11)

10.2 - Caso afirmativo, forneca o nome, a data e uma cépia de quaisquer
publicacdes, apresentacdes ou abstracts (orais ou escritos), bem como
qualquer proposta de publicagdo, apresentacdo ou abstract, que mencione
ou descreva a invengdo como aqui declarado. Separe e identifique as
publicacdes genéricas daquelas que revelam os elementos criticos da
invencdo. Destaque, ainda, se a invengdo é resultado de pesquisa
desenvolvida em dissertacao de mestrado ou tese de doutorado.

11. INFORMACAO SOBRE POTENCIAIS PARCEIROS
INDUSTRIAIS/COMERCIAIS (Farmacéuticos, Eletronicos, Médicos,
Agricolas, etc.)

Acredito que ndo tem nenhuma empresa localizada no RS que

produza cimentos de iondmero de vidro, mas algumas Nacionais:
3M/ESPE, FGM produtos odontolégicos, DFL, Dentsply, SS White,
Vigodent, Ivoclar/Vivadent podem ter interesse bem como as seguintes

Multinacionais: 3M/ Unitek, Voco, Bisco, Dentsply.

12. DADOS DOS INVENTORES: (listar a seguir somente quem contribuiu
intelectualmente para a concepgdo do produto ou processo objeto desse
pedido de patente).

12.1 Nome completo: Marcel Marchiori Farret

Unidade Académica: Faculdade de Odontologia

Telefone: (51) 92531734 Fax: E-mail:
marcelfarret@yahoo.com.br
RG n° 7063265669  Orgao Expedidor: SJS Data da emissao: 10/09/2003

CPF n° 97438170004 Data de nascimento: 08/07/1980 Estado civil: Solteiro
Nacionalidade: Brasileira Naturalidade: Santa Maria
Endereco Residencial Completo: Av. Medianeira 1286/603
CEP: 97015-370 Cidade: Santa Maria - RS
Telefone Residencial: (55)30289832 Celular: (51) 92531734 ou (55) 99955586
Vinculo com a PUC-RS:

() Graduagao



Aluno () Mestrado
(X) Doutorado (Ortodontia e Ortopedia Facial)

12.2 Nome completo: Eduardo Martinelli Santayanna de Lima

Unidade Académica: Faculdade de Odontologia

Telefone: (51) 99535451 Fax: E-mail: elima@pucrs.br
RG n® 1026059723 Orgéo Expedidor: SSP-RS  Data da emissao: 14/01/1999
CPF n° 48051233034  Data de nascimento:10/08/1965 Estado civil: Separado

Nacionalidade: Brasileira =~ Naturalidade: Porto Alegre/RS
Endereco Residencial Completo: Rua Mariante 239/306

CEP: 90430181 Cidade: Porto Alegre/RS

Telefone Residencial: (51) 33462523 Celular: (51) 99535451
Vinculo com a PUC-RS: (X) Professor

12.3 Nome completo: Eduardo Gongalves Mota
Unidade Académica: Faculdade de Odontologia

Telefone: (51) 33401740 Fax: E-mail:
eduardo.mota@pucrs.br
RG n° 1061266852  Orgao Expedidor: SJS Data da emissao: 19/01/2001

CPF n° 903466450-34 Data de nascimento: 04/05/1977 Estado civil: casado
Nacionalidade: Brasileira ~ Naturalidade: Porto Alegre/RS

Endereco Residencial Completo: Prof. Freitas Cabral 370/907

CEP: 90690-130 Cidade: Porto Alegre

Telefone Residencial: (51) 35162409 Celular: (51) 81581735

Vinculo com a PUC-RS: (X) Professor

12.4 Nome completo: Hugo Mitsuo Silva Oshima

Unidade Académica: Faculdade de Odontologia

Telefone: (51) 32127108 Fax:(51) 32242703 E-mail: oshima@pucrs.br

RG n° 1215220 Orgao Expedidor: SSPDF ~ Data da emissao: 17/12/1987
CPF n° 60348801149 Data de nascimento: 09/11/1972 Estado civil: Casado
Nacionalidade: Brasileiro =~ Naturalidade: Brasilia

Endereco Residencial Completo: Av. Coronel Marcos 240/ Casa 01

CEP: 91760000 Cidade: Porto Alegre/RS

Telefone Residencial: (51) 32225106 Celular: (51) 81117436

Vinculo com a PUC-RS: (X) Professor
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12.5 Participacao do(s) inventor(es) no desenvolvimento da invencao:

Nome completo Unidade Participacao Intelectual Assinatura

académica do inventor no

desenvolvimento da
invencao (%)

Marcel Marchiori |Faculdade de

[0)

Farret Odontologia 25%
Eduardo Martinelli |Faculdade de 259
Santayana de Lima | Odontologia ’
Eduardo Mota Faculdade de

Odontologia 25%
Hugo M. S. Oshima |Faculdade de

Odontologia 25%

Os inventores acima qualificados declaram, para todos os fins de direito, que tém ciéncia de que, em
caso de obtencdo de ganhos econdmicos pela PUCRS com a exploragdo do objeto da patente descrita
neste formuldrio, se aplicard o disposto no artigo 16 e paragrafos, da resolucao 001/2007 da PUCRS,
abaixo parcialmente reproduzido:

“(..)

§ 1° A participacdo nos ganhos econdmicos de que trata o caput, apds descontados os valores
relativos ao depésito da criacao intelectual, serdo compartilhados entre as partes, obedecendo-se a
seguinte distribui¢do:

I -1/3 (um terco) para o(s) inventor(es);

IT - 2/3 (dois tergos) para a UBEA, podendo esta destinar 50% (cinqiienta por cento) a PUCRS, para
a constituicao de um Fundo de Gestdo da Propriedade Intelectual, a ser criado;

§ 2° A PUCRS, internamente, assegura as Unidades Académicas onde o invento foi desenvolvido,
50% (cinqiienta por cento) do valor correspondente ao ganho econdémico que venha a auferir, para
aplicacdo em outros projetos ou programas.

§ 3° No caso de haver mais de um inventor e/ou mais de uma Unidade Académica envolvidos na
pesquisa, a retribuicdo de incentivo estabelecida neste Artigo sera dividida de acordo com a
distribuicdo informada e assinada por todos os envolvidos na invengao, indicados na Declaragao de
Invencdo, fornecida pela PRPPG.

§ 4° A quota destinada a(s) Unidade(s) Académica(s), conforme previsto no § 2° deste Artigo,
devera, obrigatoriamente, ser aplicada em projetos de Pesquisa e Desenvolvimento (P&D), no
ambito da(s) Unidade(s), em conformidade com as diretrizes desta Politica, priorizando o grupo de
pesquisa gerador do recurso. (...)”
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12.6 - PARTICIPACAO DE PESQUISADORES DE OUTRA(S)
INSTITUICAO(OES): Nota: Havendo inventores de outras instituicdes,
preencher ANEXO II.

13. APROVACAO E ASSINATURAS

APROVACAO DO COORDENADOR DE POS-GRADUACAO DA
ODONTOLOGIA

Nome: José Antonio Poli Figueiredo

Assinatura: Data:

APROVACAO DO DIRETOR DA FACULDADE DE ODONTOLOGIA

Nome: Marco Tualio Mazzini Carvalho (Coordenador do Curso de
Odontologia)

Assinatura: Data:

Nota: Havendo mais de uma unidade académica envolvida no desenvolvimento da
invencao, favor copiar estes campos e acrescentar os dados dos demais diretores,
pois, TODOS devem assinar este documento

14. RECEBIDO NO ETT/PUC-RS:

Nome:

Assinatura: Data:
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ANEXO1
(A ser informado pelos inventores)

USO DE INFORMACAO OU MATERIAIS DE PROPRIEDADE DE
TERCEIROS

Por favor, indique se durante o desenvolvimento da pesquisa que originou a
invencao, ocorreu o seguinte:

Vocé ou seus colegas do grupo de pesquisa fizeram uso de
informacdo/materiais/processos, etc. patenteados ou de propriedade de
terceiros:

1.1 Em caso afirmativo, indique a natureza dos materiais: biolégicos,
quimicos, fisicos, etc.

1.2 Foi firmado Acordo de Transferéncia de Material ou instrumento
similar entre as institui¢coes?

1.3 - Anexar as autorizagOes recebidas para a realizacdo de pesquisas
com material biolégico:
( ) IBAMA ( ) CEGEN ( ) ANVISA
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ANEXO II

No caso de ter havido a participagdo de pesquisadores externos a PUC-RS
(empresas, Universidades, Centros de Pesquisas ou pesquisadores
autdnomos), informar as condi¢des da participacdo e se foi firmado contrato
de co-titularidade.

Nome do Pesquisador externo envolvido:

Endereco:
CPF: RG:
Profissao:

Estado Civil:

Nome da Instituicao / empresa (se for 0
caso):

Contato: (fone/email)

Nota: Quando existir Empresa envolvida sem participacao intelectual a mesma nao
sera caracterizada como inventor externo mas apenas como um possivel co-titular
da patente. No entanto, se a empresa participar intelectualmente com o
desenvolvimento da invencdo o(s) inventor(es) desta empresa serd(ao)
considerados inventore(s) externo(s) e em havendo mais de um inventor externo
envolvido no desenvolvimento da invencao, favor copiar todos os campos acima e
acrescentar os dados dos demais inventores.



Anexo B - Carta de aprovacéo do projeto

&S Gk s T £
- Comissao Cientifica e de Etica

\% Faculdade da Odontologia da PUCRS
>

Porto Alegre 16 de marco de 2009

O Projeto de: Tese

Protocolado sob n": 0092/08

Intitulado: Influéncia do acréscimo de clorexidina em cimentos de
iondmero de vidro: analise das propriedades fisicas

Pesquisador Responsivel: Prof. Dr. Eduardo Martinelli 8. de Lima
Pesquisadores Associados Marcel Marchiori Farret

Nivel: Doutorado

Foi aprovade pela Comissio Cientifica ¢ de Ftica da Faculdade de Odontologia da PUCRS
em 11 de margo de 2009.

Faculdade de Odontologia da PUCRS

Av. Ipiranga, 6681, Prédio 06 sala 209 Fone/Fax: (51) 3320-3538
Porto Alegre /RS — Brasil - Cx. Postal: 1429 e-mail: odontologia-pa@ipuces b

90619-900
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Anexo C - Laudo de garantia de padrao analitico do reagente

i

HENRIFARMA PRODUTOS QUIMICOS E FARMACEUTICOS LTDA.

lHENRIFARMAJ, .,

= E CERTIFICADO DE ANALISE

Emissao: 31/8/2009

Produto GLUCONATO DE CLOREXIDINA 20%

Especificacao BP 2001

Formula { C22 H30 W10 C12) . ( C6 H12 07 ) 2

Peso Molecular 897.8 | anidro )

D.CB 02437

C.AS. 16472-51-0

Aspecto LIQUIDO QUASE INCOLOR, AMARELADO OU PARDO, INODORO OU QUASE. #

Solubllidade MISCIVEL EM AGUA, SOLUVEL EM ACETONA E EM ALCOCL. #

Pais de Origem INDIA

Lote N° SHAART/CHG/2008/017

Data de Fabricacao 1/6/2008

Data de Validade 1/572011

Conservacao RECIPIENTES HERMETICOS, PROTEGIDOS DA LUZ.

pM ( SOL. 5% ) 5.5 A 7.0 NR ABS 5.8 #
DENSIDADE A 20 °C 1.06 A 1.07 1.06 #
TEOR 19,0 A 21.0 % 19.9 #
4-CLOROANILINA TESTE PASSA TESTE
SUBSTANCIAS RELATADAS TESTE PASSA TESTE
IDENTIFICACAD TESTE PASSA TESTE

GABRIEL PINCHAS SZLEJF
FASMACEUTICO RESPONSAVEL
CRF-SP N, 11811

RUA FREIRE DA SILVA, N° 209/ 217 - CAMBUCI - SAO:AULO - SP - CEP msmo INSCR.EST. 105.285.583.114 - CN.P.J. 61.074.662/0001-09

ONE: 3385-2007 - FAX:3399-2001
WEB SITE: http/www henrifarma.com.br - E-NNL henritar@hanrifarma.com.br
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Anexo D - Laudo da esterilizacdo por oxido de etileno

r
m I ‘639 LAUDO MICROBIOLOGICO

S TERILIZITA

1047 Mig. 2 Carga: 3
Inicio da estersiiracio: 1710 Hors: 15:50
Fim da esterilizacioc s Horx S:00
Imicio de teste: 1510 Hora: 05:05
Fin de 1ovie 1910 Hora: o808

1-0OBJETIVO:
Avalar 3 eScdnctia do processo de estenizacio 2 ET0 através oe bio-indicadores

2-MATERIAL ANALIZADO:

Fodram) anabsadols)

O controle mecroboldgico da carga for venficado atraves de iondCador que Comam esporos oe
bacius subtiis. e apds 4 horas de incubag30o o resultado cbddo por medidas o2 Sucrescancia
demonstrou 3 eficéncia do processo de estenizacso Este resultado fol confirmado em letra de 24 h

3-PROCEDIMENTOS ADOTADOS:
3 1-Na estenizacso
Foi (ram) colocadols)
! iB na autociave conforme posicio descrita no confrole de carga de estenizacso
RQO-3017 ) O periodo de exposcdo fol de £ 0 horas, com aeragdo de cdmara de 50 minutos

3 2-0 indcador ol mcubado a 37°C durante 24 horas

4-RESULTADO:
Observou-se que ¢ indicador bicidgico nic snaigoy crescimenio morobianoemé he
nd0 houve mudanca de coloracio em 24 h. mdcando que NS houve Crestmento 8 MIC/COGANSTOS
OB8S° Foram utizados também
- Integradores Quinices distribuidos na CAIN3, CS QUA'S COMPIOVARaM 3 eXsienca de

5-COMENTARIOS TECNICOS:
A BUSEnc@ de CresCIMento de MCTOOIGanSmos N0 INAICador bodGICo & caracierisdca de eldnoa

4o PIOCESS0 O SS1erfZ3C30 NOS ponics anERsSs00s

6-RESPONSAVEL TECNICO:

b
&
-

Poro Alegre 18 de Outubro

/
(r'/(vr.avo‘é‘

l M
\ Rocssdo Towss Bemeds

RQ-3033 REVO2 15082007
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Livros Gratis

( http://www.livrosgratis.com.br )

Milhares de Livros para Download:

Baixar livros de Administracao

Baixar livros de Agronomia

Baixar livros de Arquitetura

Baixar livros de Artes

Baixar livros de Astronomia

Baixar livros de Biologia Geral

Baixar livros de Ciéncia da Computacao
Baixar livros de Ciéncia da Informacéo
Baixar livros de Ciéncia Politica

Baixar livros de Ciéncias da Saude
Baixar livros de Comunicacao

Baixar livros do Conselho Nacional de Educacdo - CNE
Baixar livros de Defesa civil

Baixar livros de Direito

Baixar livros de Direitos humanos
Baixar livros de Economia

Baixar livros de Economia Doméstica
Baixar livros de Educacao

Baixar livros de Educacdo - Transito
Baixar livros de Educacao Fisica

Baixar livros de Engenharia Aeroespacial
Baixar livros de Farmacia

Baixar livros de Filosofia

Baixar livros de Fisica

Baixar livros de Geociéncias

Baixar livros de Geografia

Baixar livros de Histdria

Baixar livros de Linguas
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