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SANTOS, VR. Estudo in vitro de dentifricios fluoretados e suplementados
com trimetafosfato de sédio nanoparticulado sobre a erosao dentaria.
2015. 39 f. Trabalho de Conclusdo de Curso (Bacharelado) — Faculdade de
Odontologia, Universidade Estadual Paulista, Aracatuba, 2015.

RESUMO

O objetivo deste estudo foi avaliar a acdo de dentifricios fluoretados e
suplementados com trimetafosfato de sdédio nanoparticulado, na eroséo
dentaria in vitro. Blocos de esmalte bovino (4 mm x 4 mm, n = 60) foram
selecionados através da dureza de superficie inicial (SHi) e a seguir divididos
em 5 grupos, de acordo com os dentifricios experimentais (n = 12): Sem
F/TMP/TMPnano (Placebo); 1100 ppm de F (1100 ppm F); 1100 ppm F + 3%
de TMP micrométrico (1100 TMP); 1100 ppm de F + 3% de TMP
nanoparticulado (1100 TMPnano) e 5000 ppm F (5000 ppm F). O desafio
erosivo foi produzido pelo acido citrico, por 5min (4x/dia), durante 5 dias. Apos
os desafios, foram determinadas a dureza de superficie pos-erosao (SHf),
desgaste do esmalte (um) e dureza em seccéao longitudinal (AKHN). Os dados
foram submetidos a analise de variancia (1 critério) seguido pelo teste Student-
Newman-Keuls (p < 0,001). Os valores de SHf foram significativamente
maiores nos grupos tratados com os dentifricios suplementados com TMP,
TMPnano e 5000 ppm F, quando comparado ao Placebo e 1100 ppm F (p <
0,001); nao foi observada diferenga significativa entre 1100 TMPnano e 5000
ppm F (p = 0,202) para as trés andlises (SHf; desgaste e AKHN). Os
dentifricios 1100 TMPnano e 5000 ppm F tiveram um efeito protetor maior
quando comparado com o controle positivo (1100 ppm F) para as variaveis
desgaste, SHf e AKHN (p < 0,001). Mediante os resultados, conclui-se que a
adicdo de 3% TMPnano em dentifricios convencionais (1100 ppm F) promoveu
um efeito protetor sinérgico contra o desgaste erosivo do esmalte quando
comparado com os seus homdlogos, atingindo niveis de protegcao semelhantes
aos observados para o dentifricio 5000 ppm F.

Palavras—chave: Esmalte dentario, Fllor, Fosfato, Erosdo dentaria, Dentifricios.



SANTOS, VR. In vitro study of conventional toothpastes supplemented
with sodium trimetaphosphate nano-sized on dental erosion. 2015. 39 f.
Trabalho de Conclusdo de Curso (Bacharelado) — Faculdade de Odontologia,

Universidade Estadual Paulista, Aragatuba, 2015.

ABSTRACT

The aim of this study was to evaluate the effect of conventional toothpaste and
supplemented with nano-sized sodium trimetaphosphate in dental erosion in vitro.
Bovine enamel blocks (4 mm x 4 mm, n = 60) were selected from the initial surface
hardness (SHi) and then divided into 5 groups of experimental dentifrices (n = 12):
No F/TMP/TMPnano (Placebo); 1100 ppm F (1100 ppm F); 1100 ppm F associated
with 3% TMP micrometric (1100 TMP); 1100 ppm F associated with 3% TMP nano-
sized (1100 TMPnano) and 5000 ppm F (5000 ppm F). The erosive challenge was
produced by the citric acid, for 5 minutes (4x / day) for 5 days. After the challenges,
were determined the final surface hardness (SHF), enamel wear (uM) and toughness
in longitudinal section (AKHN). Data were subjected to analysis of variance (one
option) followed by Student-Newman-Keuls test (p < 0.001). SHF values were
significantly higher in the groups treated with the toothpaste supplemented with TMP,
TMPnano and 5000 ppm F, when compared to placebo and 1100 ppm F (p < 0.001);
there was no significant difference between 1100 and 5000 ppm TMPnano F (p =
0.202) for the three analyzes (SHF; wear and AKHN). The toothpastes 1100
TMPnano and 5000 ppm F had a greater protective effect when compared to the
conventional toothpastes (1100 ppm F) for wear, SHf and AKHN variables (p <
0.001). From the results, it is concluded that the addition of 3% TMP nano-sized in
conventional toothpaste (1100 ppm F) promoted a synergistic protective effect
against erosive wear of the enamel when compared to their counterparts, reaching
protection levels similar to those observed for toothpaste 5000 ppm F.

Keywords: Dental enamel, Fluoride, Phosphate, Dental erosion, Toothpastes
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1. INTRODUGAO

A erosao dentaria tornou-se um problema presente nas sociedades modernas
devido ao consumo excessivo de alimentos e bebidas acidas, que por apresentarem
um pH acido, tém um elevado potencial para provocar a desmineralizagdo dentaria
(Souza et al., 2010). Segundo Buratto et al. (2002) e Lussi et al. (2004), a erosao &
manifestada pela dissolu¢do quimica (desmineralizagéo) parcial dos tecidos dentais
mineralizados sem o envolvimento bacteriano e mais susceptivel a acado de
disturbios mecanicos (Jaeggi e Lussi, 1999; Attin et al., 2000 e 2001). Esta
dissolugdo quimica € um processo irreversivel quando em estagio avangado, por
isso deve ter seus fatores etiologicos identificados e controlados o quanto antes e,
quando preciso, associa-lo ao uso de medidas preventivas visando minimizar a

perda mineral (Hove et al., 2007).

A fim de minimizar o efeito desse processo, além do fluoreto (F), varios
estudos tém sido realizados, tentando melhorar o efeito tépico de produto fluoretado
contra a erosado, entre os quais o uso de fosfatos inorgénicos mostrou produzir
efeitos protetores adicionais (Takeshita et al., 2009; Takeshita et al, 2011; Moretto et
al.,, 2010; Manarelli et al.,, 2011; Danelon et al., 2013a; Danelon et al.,, 2013b;
Manarelli et al.,, 2014; Pancote et al.,, 2014). A adigdo de sais de fosfato,
principalmente o trimetafosfato de sodio (TMP) para dentifricios fluoretados foram
estudados nos ultimos anos mostrando ser eficaz contra a desmineralizacdo e
erosao dentaria (Takeshita et al., 2009; Moretto et al., 2010). Quando adicionado em
dentifricios com reduzida concentracédo de F ou enxaguatérios bucais fluoretados
mostram um efeito positivo minimizando o processo erosivo (Moretto et al., 2010;
Manarelli et al., 2011) cujo mecanismo da agao esta relacionado a sua adsor¢ao ao
esmalte reduzindo a penetracdo do acido no interior do esmalte (McGaughey e
Stowell, 1977; van Dijk et al., 1980; Takeshita et al., 2011; Souza et al., 2013).

Com o objetivo de otimizar o efeito de dentifricios fluoretados sobre o
processo de desmineralizagdo e remineralizagao dentaria, estudos tem analisados o

impacto de fosfatos nanoparticulados no processo de remineralizagao do esmalte
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(Karlinsey e Zero, 2006; Danelon et al., 2015). A adicao de nanoparticulas de
fosfato tri-calcio em dentifricios fluoretados reduziram o processo de
desmineralizacdo em esmalte em comparacdo a um dentifricio convencional
(Karlinsey et al.,, 2007), porém os beneficios mencionados acima nao foram
avaliados contra o desgaste erosivo. Segundo Xu et al. (2010) compdsitos contendo
nanoparticulas possuem certas vantagens em impedir a erosao dentaria, por
apresentarem melhores propriedades fisicas e mecanicas quando comparadas a
compositos tradicionais. Ainda, nanocompdsitos de ACP, CaF, e clorexidina, tem
mostrado acdo na atividade metabdlica do biofilme e consequentemente reducéo da

producao acida (Cheng et al., 2012).

Estudo utilizando modelo de carie em esmalte in vitro e in situ (Danelon et al.,
2013b; Danelon et al., 2015), observaram que uma formulagdo dentifricia contendo
1100 ppm F associado a 3% de TMP nanoparticulado apresentou melhores
resultados em inibir a desmineralizacdo e promover a remineralizacdo do esmalte
dentario quando comparado as formulagbes contendo 1100 ppm F e 1100 ppm F
associado a 3% de TMP micrométrico. Como o processo de perda mineral da carie
dentaria ocorre de modo diferente que o da erosao dentaria, é estratégico verificar
se nanoparticulas de TMP associada ao fluoreto apresentaria efeito protetor. A
utilizagdo de um produto com maior potencial em reduzir a erosao dentaria teria um

importante impacto na odontologia.

2. OBJETIVO DA PESQUISA

O objetivo deste estudo foi avaliar a agdo de dentifricios fluoretados e
suplementados com trimetafosfato de sddio nanoparticulado, na erosdo dentaria in

vitro utilizando esmalte bovino.

3. MATERIAIS E METODOS
3.1 Delineamento experimental

Blocos de esmalte bovinos foram previamente polidos e selecionados através da
analise de dureza de superficie inicial (SHi: valores entre 320,0 a 380,0 kgf/mm?). Os
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blocos foram divididos em 5 grupos (n = 12) de acordo com os dentifricios
experimentais: 1) Sem F/TMP/TMPnano (Placebo), 2) 1100 ppm F (1100 ppm F), 3)
1100 ppm F + 3% de TMP micrométrico (1100 TMP), 4) 1100 ppm F + 3% de TMP
nanoparticulado (1100 TMPnano) e 5) 5000 ppm F (5000 ppm F). Uma das
metades dos blocos foi isolada com esmalte cosmético, sendo desta forma apenas
metade de sua superficie exposta ao desafio acido e ao tratamento. O desafio
erosivo foi produzido pelo acido citrico 4x/dia (5 minutos cada, 3 mL/bloco),
permanecendo em saliva humana nos demais periodos. Apdés 5 dias, foram
determinadas a dureza de superficie pds-erosdo (SHf), desgaste (um) sofrido pelo
esmalte apds os desafios, através da perfilometria e dureza em secc¢éao longitudinal
(AKHN). Foi considerado como fator de variagdo o tipo de dentifricio e como

variaveis de analise SHf, desgaste do esmalte e AKHN.

3.2 Moagem e caracterizagao do trimetafosfato de sédio

A moagem do trimetafosfato de sdédio (TMP) foi realizada no Instituto de
Quimica da Universidade Federal de Sao Carlos (UFSCar). O TMP foi primeiramente
pesado na quantidade necessaria para o estudo, e a seguir, armazenado em frascos
de polietileno. Bolas de zircbnia foram adicionadas ao p6é em associagcdo com
isopropanol até recobrir as bolas. Os frascos foram vedados com veda rosca, na

rosca da tampa do frasco de polietileno.

Em seguidas os frascos foram levados ao moinho de bolas sendo submetidos
a moagem por 48 horas. Apds o processo de moagem, o mesmo foi submetido a
filtracdo em peneiras granulométricas para a sua separagao das bolas de zirconia. O
frasco de polietileno contendo o TMP foi lavado com isopropanol e o material filtrado
foi vedado com papel aluminio e submetido a secagem em estufa a temperatura de
85°C para evaporagao do solvente (Isopropanol). Apés a secagem do TMP, o
mesmo foi triturado até atingir particulas com didmetro médio de 22,7 nm, em

almofariz de 4gata, pesado e armazenado em frasco de polietilieno.
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A difracdo de raios-X (DRX) foi utilizada para a identificagdo da estrutura
cristalina e para estimativa do tamanho médio de TMP micrométrico e TMP moido

por 48 horas (Danelon et al., 2015).

3.3 Formulagdo, determinacdo do pH e concentracdo de F nos dentifricios
experimentais (ANEXO A)

Os dentifricios foram preparados com os seguintes componentes: diéxido de
titdnio, carboximetil celulose, metil-p-hidroxibenzoato de sddio, sacarina, 6leo de
menta, glicerina, silica abrasiva, lauril sulfato de sodio e agua deionizada. TMP
(Aldrich Quimica, CAS 7785-84-4, China) foi adicionado a uma concentragédo de 3%,
para as duas particulas micrométricas e nanométricas. Para estes dentifricios, NaF
(Merck, CAS 7681-49-4, Alemanha) foi adicionado para atingir uma concentracéo de
1100 ppm de F. Dentifricio sem TMP, TMPnano e F (Placebo), bem como com 1100
ppm F e 5000 ppm de F (sem TMP) também foram preparados. As concentragcdes
de Fl e FT (Delbem et al., 2009), e o pH dos dentifricios (Moretto et al., 2010) foram

verificados antes do inicio do experimento.

3.4 Coleta da saliva

Apds a aprovacdo do Comité de Etica em Pesquisas Humana (Protocolo:
15018213.8.0000.5420) (ANEXO B), foi coletada saliva humana (SH) de 6
voluntarios saudaveis, 1 hora apdés o café da manha, os quais apresentaram boa
saude bucal (Wetton et al., 2007), ou seja, sem lesdes de carie, disfungao salivar ou
fazendo uso de qualquer medicamento. A saliva foi estimulada com auxilio de
parafina, sendo expectorada em frascos contidos em gelo (Nekrashevych et al.,
2003).

A saliva foi centrifugada (Marca Hanil, modelo-514R, Cotia-SP, Brasil) por 10
minutos a 4°C, e rotagdo de 2000g e a seguir filtrada. O sobrenadante foi coletado
para a formacédo da pelicula adquirida, segundo Hanning et al. (1998), onde os
blocos de esmalte formam imersos a 37°C por 24 horas (3mL por amostra)
(Nekrashevych et al., 2003). O restante do sobrenadante foi dividido em aliquotas de

13 mL, sendo armazenadas a -80°C (Schipper et al., 2007).
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3.5 Obtencéo e preparo dos blocos de esmalte (ANEXO C)

Para realizagao deste estudo foram utilizados incisivos bovinos que apoés a
extracdo permaneceram armazenados em recipientes, contendo solugdo tamponada
de formol a 2%, em pH 7,0 sob temperatura ambiente por 30 dias. Os dentes
passaram por uma sele¢ao prévia, eliminando aqueles que apresentassem trincas

ou manchas hipoplasicas.

Apos a remogao de todo residuo de tecido gengival aderido a superficie dos
dentes, estes foram preparados para sec¢ao. Para isso os dentes foram fixados com
cera pegajosa (Kota Ind. e Com. Ltda, Sdo Paulo — Brasil) em uma placa de acrilico,
parafusada em um aparelho de corte e precisdao ISOMET Low Speed Saw (Buehler
Ltda., Lake Bluff, IL, USA). Os cortes foram realizados com auxilio de dois discos
diamantados dupla face — XL 12205 (Extec Corporation, Enfield, CT, USA) e um
espacador de acgo inoxidavel entre os discos, refrigerado com agua deionizada. Foi
obtido de cada porgao mais plana da coroa um bloco de dente (4 mm x 4 mm), por

meio da secc¢ao dupla no sentido cervico-incisal e outro no sentido mesio-distal.

A seguir, realizou-se a planificacdo da dentina dos blocos e, para isto, foram
fixados em discos acrilicos com cera pegajosa (Kota Ind. e Com. Ltda, Sdo Paulo —
Brasil), com a face de esmalte voltada para o disco, com intuito de primeiramente
planificar a dentina. O conjunto disco/dente foi adaptado em uma politriz
metalografica (APL 4, Arotec, Cotia, Sdo Paulo — Brasil) com refrigeracdo de agua
em baixa velocidade e foi desgastado utilizando lixa metalografica de granulagao

320 (Buehler, Ltda., Lake Bluff, IL, USA) até a espessura aproximada de 3 mm.

Apoés a inversao da posicao do bloco de esmalte no disco de acrilico e fixagao
com cera pegajosa, o esmalte foi planificado e polido utilizando sequencialmente as
lixas de granulagédo 600, 800 e 1200 (Carbimet Paper Discs, Buehler Ltda.). Para
finalizacdo do preparo o esmalte foi polido com disco de feltro (Polishing Cloth
Buehler 40-7618) umedecido com solugéo de diamante de 1 ym (extec corp. 16587).
Para impedir que os graos das lixas interfram na qualidade do polimento das
seguintes, entre cada etapa de polimento, o conjunto dente/disco foi levado a um
aparelho de ultra-som (Branson 2210, Branson Ultrasonic Corporation, Danbury, CT,
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USA), com agua destilada/deionizada e, por ultimo, com uma solugcdo detergente
(Ultramet Sonic Cleaning Solution, Buehler) diluida em agua destilada/deionizada

(20:1) durante 2 minutos.

Os blocos foram selecionados através da dureza de superficie inicial (SHi)
com o auxilio do microdurémetro (Micromet 5114 dureza Buehler, Lake Bluff, EUA e
Mitutoyo Corporation, Kanagawa, Japao) e um software (Buehler OmniMet (Buehler,
Lake Bluff, EUA) para analise de imagens; também utilizou-se um penetrador
diamantado sob uma carga de 25 g por 10 s. Foram obtidos 60 blocos com dureza
de superficie inicial (SHi), variando de 320,0 a 380,0 kgf/mm? (p = 0,610). Os blocos
de esmalte foram selecionados e distribuidos aleatoriamente em cinco grupos de 12
blocos cada.

A seguir, uma fita adesiva (Scotch, 3M do Brasil Ltda, Sumaré, SP) foi
posicionada na vertical da superficie do bloco, promovendo a protegdo de uma
porcao e expondo a area a ser pintada com esmalte cosmético para unha (Risqué -
.Niasi & Cia, Tabodo da Serra,SP, Brasil) que foi utilizado para proteger uma area do

bloco necessaria para realizacao dos testes de perfilometria.

3.6 Tratamento e desafio erosivo (ANEXO D)

ApOs 24 horas, os blocos foram removidos da saliva humana (SH) e durante o
periodo de 5 dias (Magalhdes et al., 2012) submetidos ao desafio erosivo (Acido
citrico 0,05M, pH= 3,2; Labsynth, Diadema, SP, Brasil), 4x/dia (5 minutos cada,
2mL/bloco) (Moretto et al., 2010). Imediatamente apds o desafio erosivo, os blocos
foram imersos em slurry de dentifricio (1:3 diluidos peso:peso em agua deionizada,
4mL/bloco) durante 1 minuto em todos os grupos (Moretto et al., 2010). Apds o
tratamento os blocos foram submetidos a remineralizagdo, por um periodo de 2
horas a temperatura de 37° C, sem agitagao, em uma nova SH (3 mL/bloco), entre
um desafio erosivo e outro sendo trocada diariamente. Apds a ultima troca, os blocos

de esmalte foram novamente submetidos a nova SH por 24 horas (3 mL/bloco).
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3.7 Determinagao da dureza do esmalte (ANEXO E)

A dureza de superficie inicial (SHi), para sele¢cao dos blocos de esmalte, foi
determinada utilizando-se um microdurémetro (HMV-2000/ Shimadzu Corporation,
Japan) acoplado a um microcomputador e um software especifico para analise das
imagens (Cams-Win_new Age Industries/lUSA). Utilizou-se um penetrador
diamantado piramidal tipo KNOOP, com carga estatica de 25 gramas, por 10
segundos. Foram realizadas cinco impressdes equidistantes entre si 100 ym. A
seguir os blocos foram isolados com esmalte para unha, como descrito

anteriormente.

Ao final do experimento, realizou-se a dureza de superficie pds-erosao (SHf) dos
blocos de esmalte. Na &area exposta ao desafio erosivo, foram realizadas 5
impressdes utilizando o mesmo microdurédmetro com as mesmas especificacdes
(25¢g por 10s).

3.8 Determinagao do desgaste superficial

Para determinagdo do desgaste superficial utilizou-se o Rugosimetro Surftest SJ
401 — Mitutoyo (Mitutoyo American Corporation), com uma ponta apalpadora
esférica, acoplada a uma unidade que tem como funcédo processar e interagir as

informagdes quantitativamente, fornecendo os resultados.

O rugosimetro foi conectado a um microcomputador que processou e
armazenou as informacgdes pertinentes aos ensaios. Com o auxilio de um software
especifico do equipamento (Surftest) além dos dados especificos de rugosidade,
foram obtidos também os perfis das superficies testadas, sendo estes importantes

para a ilustracdo e quantificagdo do desgaste.

Para determinacao da rugosidade superficial dos espécimes o rugosimetro foi
ajustado para que a ponta apalpadora do aparelho realize um determinado percurso
(Lt= limite de tracejamento). Utilizou-se o parametro de filtragem ou minimizac&o das
ondas de superficie [ponto de corte (cut off)- Lc = 1,5 mm]. O pardmetro Ra (um)
utilizado para obtencédo foi a rugosidade aritmética que traduz o valor de todas as
distancias absolutas do perfil de rugosidade. A ponta do rugosimetro percorreu as
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superficies dos espécimes passando por regides de esmalte higido (protegido) ao
afetado. Apds a determinagdo do perfil, a medida do desgaste foi obtida pela
distdncia em micrémetros entre a linha média do grafico correspondente a area
protegida do espécime (superficie de referéncia) e o pico de desgaste. Para cada

bloco foram feitas cinco impressées em diferentes areas.

3.9 Determinagado da dureza em seccéo longitudinal (ANEXO F)

Para realizar os testes de dureza em seccédo longitudinal, foram feitas
seccgoes longitudinais no centro dos blocos e uma das metades incluidas em resina
acrilica e polidas. Sera utilizado o microdurébmetro Micromet 5114 hardness tester
(Buehler, Lake Bluff, USA e Mitutoyo Corporation, Kanagawa, Japan) e o software
Buehler OmniMet (Buehler, Lake Bluff, USA). Uma sequéncia de 10 impressdes foi
realizada a diferentes distancias de 5, 10, 15, 20, 25, 30, 40, 50, 60, 70 um da
superficie externa do esmalte sob carga de 5-g por 10s (1000x). Os valores médios
das 10 impressdes em cada distancia foram calculados. A area de dureza integrada
(KHN x pm) para a lesdo dentro do esmalte higido foi calculada pela regra
trapezoidal (Prism, versao 3.02) e subtraida da dureza integrada do esmalte higido

para obter a perda integrada de dureza de subsuperficie (AKHN).

3.10 Analise estatistica

Foi utilizado o programa estatistico Sigmaplot® para Windows versao 12.0,
com significancia ao nivel de 5%. Os valores de SHf, desgaste (um) e AKHN foram
considerados como medidas de resultados e os dentifricios experimentais como fator
de variagdo. Os dados apresentaram distribuicdo normal (Teste Shapiro-Wilk) e
homogénea (Teste Cochran) e foram submetidos a analise de variancia (1 critério)
seguido pelo teste de Student-Newman- Keuls.
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4. RESULTADOS

As concentragdes de FT, Fl e pH (média (dp); ppm F; n = 3) nos dentifricios
foram respectivamente de 9,5 [1,1] € 9,7 [0,4] para o Placebo; 1162,0 [44,1] e 1157,2
[16,8] para os 1100 ppm F (variando de 1111,0 e 1183,9 ppm F); e 5387,0 [26,3] e
5028,8 [24,8] para o dentifricio de 5000 ppm F (Tabela 1). A média de pH dos
dentifricios foi de 7,44 [0,3], variando 7,1-7,7 (Tabela 1).

O processamento de moagem reduziu o tamanho das particulas dos pos de
TMP, sem afetar a estrutura cristalina do material. A difragdo de raios-X (DRX),
mostra os padrdes de TMPnano apds 48 h de moagem (Figura 1) identificando picos
mais largos devido aos cristais menores, que poderiam ser utilizados para estimar
um tamanho de particula médio de 22,7 nm.

A adicdo de TMP ao dentifrico reduziu o desgaste do esmalte em ~ 48%
quando comparado com o 1100 (p < 0,001). As particulas de TMPnano aumentaram
o efeito contra a erosdo em ~ 30% em relagdo a 1100 TMP (p = 0,002). Além disso,
os dentifricios 1100 TMPnano e 5000 ppm F apresentaram desgaste do esmalte
semelhante (p = 0,955) (Tabela 3).

Apos os desafios erosivos, a dureza pés-erosao (SHf) foi significativamente
mais elevada para os grupos tratados com dentifricios fluoretados em comparagao
com o grupo placebo (p < 0,001). A adicdo de TMP para o dentifricio 1100 ppm de F
resultou em um menor amolecimento do esmalte (84%) quando comparado com o
homologo sem TMP (p < 0,001). As nanoparticulas de TMP melhoraram este efeito
em 50% (p < 0,001), atingindo dureza semelhante a obtida apds a utilizagdo do
dentifricio 5000 ppm F (p = 0,202) (Tabela 3).

A area de desmineralizagao (AKHN) foi significativamente mais baixa para o
grupo placebo (p < 0,001). Os grupos 1100 TMPnano e 5000 ppm F apresentaram
valores de AKHN semelhantes (p = 0,212).
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5. DISCUSSAO

O presente estudo in vitro confirma dados anteriores de que o aumento da
concentracdo de F no dentifricio leva a melhores efeitos protetores contra o
desgaste erosivo do esmalte (Moretto et al.,, 2010). O esmalte restante, menos
amolecido, (Tabela 3; SHf e AKHN) foi observado para o grupo 1100 TMPnano e
5000 ppm F estando relacionado com a maior formagao de fluoreto de calcio bem
como especies neutras e consequentemente minimizando a desmineralizagdo em
um desafio erosivo posterior (Magalhdes et al., 2009; Moretto et al., 2010; Danelon
et al.,, 2013a; Danelon et al., 2014; Lussi et al., 2014; Pancote et al., 2014). Foi
também sugerido que a elevada concentracdo de NaF pode causar alguma
precipitacdo de fluorapatita dentro da superficie do esmalte previamente amolecida e
isto pode resultar em um aumento da dureza e reduzir a susceptibilidade a uma
subsequente dissolugcéo (Abdullah et al., 2012). Como os blocos de esmalte foram
armazenados em saliva humana apds o ultimo processo erosivo/tratamento, seria
mais correto afirmar que o teste de dureza (superficial) analisa a capacidade
remineralizadora das formulagdes sobre o esmalte erodido. Isto explica a maior
capacidade de remineralizacao do dentifricio 5000 ppm de F observado no presente
estudo, bem como no estudo in vitro de Moretto et al. (2010). No entanto, este € um
modelo quimico e os dados obtidos com este modelo (ou qualquer outro protocolo in
vitro) deve ser considerado com cuidado devido as limitagcbes na reprodugdo do
ambiente oral com todas as variagdes bioldgicas conhecidas por influenciar a eroséao
(West et al., 2011). Estudos in situ (Magalhdes et al., 2009; Rios et al., 2008)
mostraram que o aumento da concentracédo de F ndo tem beneficios, ou seja,

havendo um limite para que ele possa atuar contra a erosao dentaria.

A presenca da pelicula adquirida, e a propria saliva podem desempenhar um
papel importante durante o desafio erosivo e influenciar a interagcdo entre o F e o
conteudo mineral dentario (Rios et al., 2006; Rios et al., 2008; Buzalaf et al., 2012).
Na presenca de F e TMP nao foi observado nenhuma influéncia utilizando saliva
humana durante o experimento in vitro. As diferengas observadas em F, quando
comparados estudos in vitro e estudos in situ podem ser relacionadas com a
depuracgao salivar de F no meio oral (Buzalaf et al., 2012), uma vez que a diluicdo

dos dentifricios foi a mesma.
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Além do fator anteriormente mencionado, a raz&do molar de F / TMP tem uma
forte influéncia na desmineralizagdo do esmalte (Takeshita et al., 2009; Manarelli et
al., 2011; Takeshita et al., 2011; Danelon et al., 2013a; Danelon et al., 2014; Favretto
et al., 2013; Manarelli et al., 2014).

De acordo com Danelon et al.,, 2013b, o aumento da concentragcdo de
TMPnano até 3% em um dentifricio convencional (1100 ppm F), otimizou o efeito
contra a desmineralizagdo em um modelo de carie in vitro. O presente estudo
mostrou que a adicdo de nanoparticulas de TMP na concentracao de 3% também foi
eficaz no desgaste erosivo, obtendo resultado semelhante ao dentifricio 5000 ppm F.
Estes resultados podem ser explicados devido as propriedades das nanoparticulas,
tal como a sua elevada proporcéo de area de superficie para o volume, bem como
uma elevada porcentagem de atomos na superficie, em comparagdo com as
particulas de maior dimensao, o que os torna mais reativo. No entanto, uma vez que
estes dados sdo baseados em protocolos in vitro e in situ (Moretto et al., 2010;
Moretto et al.,, 2014) estudos clinicos devem ser realizados para confirmar estes

resultados.

6. CONCLUSAO

Diante dos resultados obtidos conclui-se que a adicdo de 3% TMPnano em
dentifricios convencionais (1100 ppm F) promoveu um efeito protetor sinérgico
contra o desgaste erosivo do esmalte quando comparado com os seus homdlogos,
atingindo niveis de protecdo semelhantes aos observados para o dentifricio 5000

ppm F.
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FIGURAS E TABELAS

Figura 1: Grafico dos padrdes de raios-x para o TMP micrométrico e

TMP manomeétrico apés moagem de 48 horas.

Intensidade Relativa (u.a)

TMP nanométrico apos
48 horas

TMP micrométrico

20

25

30 35 40 45 50
26/graus

28

Tabela 1. Valores de fluoreto (Fl) e (FT) (média = dp, n = 3) nos grupos analisados.

Placebo

1100 TMP

5000 ppm F

9,7+0,41 (3) 9,5+ 1,06 (3)

1110,3+17,66 (3) [1112,6 + 13,22 (3)

5028.8 + 24,73 (3) [5387,0 + 26,27 (3)




Tabela 2. Valores de pH (média £ dp, n = 2) nos grupos

Grupos

pH

Placebo

1100 ppm F
1100 TMP
1100 TMPnano
5000 ppm F

7,5+ 0,1 (2)
7,7+ 0,1 (2)
7.4+ 0,1 (2)
7,1+ 0,3 (2)
7,56+ 0,2 (2)
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Tabela 3: Valores médios (média + dp, n = 12) de dureza de superficie final (SHf),

desgaste (um) e dureza em secgéo longitudinal (AKHN) entre os grupos

Grupos SHf Desgaste AKHN
Elgofen wo | O | Gep
T 69 | G | we
1100 ThP i+ G el
1100 TMPnano 2(1551 (00,398‘1) 1(2017 : ’f)d
i ¥ o» | o | o

Letras minusculas distintas mostram diferenga significante. (ANOVA,

Student-Newman-Keuls, p < 0,001).



ANEXO A

Esquema representativo da dosagem de fluoreto dos

dentifricios

[ 100-110 mg Dentifricio + H20 deionizada q.s.p. 10 mL }

[ Homogenizacgdo - vortex ]

|
[ Suspensao - dentifricio ]
'
I |
. [ 0.25 ml susbensao ]
Centrifugar 906xg 20 min. ] II
| 0.25mLHCI2,0mol L |
1 I
[ 0.25 mL sobrenadante ] —
I | Agitagdo 45°/1h |
]
[ o HCII2'0 moi L ] [ 0,5mL Naé!—l 1,0 mol L™ ]
- |
| 0.5mLNaOH 10molL" | [ amL TISAB ]
A |
[ 1mL TISAB II ] -
[ Leitura de ]
FT/mV

[ Leitura de FI/mV ]
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ANEXO C

OBTENGAO E PREPARO DOS BLOCOS DE ESMALTE
Confecc¢éao dos blocos de esmalte bovino (4 mm x 4 mm)

1. Coroa do dente bovino incisivo central inferior,
separada da raiz através de disco diamantado de duas
faces (KG Sorensen D 91), montado em motor de

bancada (Nevoni), mantido sob refrigeragdo (agua

2. Secgao da coroa utilizando disco diamantado (série
15 HC Diamond - n. 11-4244 Buehler) separando a

superficie vestibular da lingual.

3. Face vestibular fixada na placa de acrilico.

4. Secgao da face vestibular no sentido longitudinal, na
por¢ao mais plana, utilizando-se 2 discos diamantados
(série 15 HC Diamond —n. 11-4243 Buehler), montados

em cortadeira sob refrigeracdo com  agua

destilada/deionizada e separados por um disco

espacador de aluminio com 4 mm de espessura. Em

sequida. foi realizado o corte no sentido transversal.




5. Fragmento vestibular do dente bovino, fixado sobre

placa de resina. Ao lado, bloco de esmalte dentario.

Planificacao da dentina e polimento do esmalte

6. Bloco de esmalte fixado em disco de resina acrilica
pré-fabricada (x 3 cm de didmetro por £ 8 mm de
espessura), com auxilio de cera pegajosa (Kota Ind. e
Com. LTDA), com a superficie dentinaria voltada para

cima.
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7. Ajuste da dentina para obtencdo de superficies
paralelas entre esmalte e dentina, utilizando Politriz
Beta — Grinder — Polisher e Vector Power Head

(Buehler, Lake Bluff, IL, USA) e lixas de granulagao

dureza.

8. Blocos fixados com a superficie do esmalte

voltada para cima, a qual foi polida para analise de
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Sequéncia do polimento de esmalte

Profilaxia com pedra-pomes, agua deionizada e taca de borracha montada em

contra-angulo em baixa-rotagao;

Polimento empregando lixas de granulagdo 600 (20 segundos), 800 (30
segundos) e 1200 (30 segundos) e refrigeracdo a agua. Limpeza em lavadora

ultrassénica e agua destilada/ deionizada por 2 minutos, entre cada lixa;

Acabamento final com disco de papel feltro TEXMET 1000 (Buehler Polishing
Cloth) durante 1 minuto com suspensao de diamante 1 micron base-agua
(Buehler);

Lavagem durante 30 segundos com jato de agua deionizada;

Limpeza em lavadora ultrassénica Modelo 2110 (Branson, Danbury CT,USA)

com agua destilada/ deionizada (2minutos);

Lavagem durante 30 segundos com jato de agua destilada/deionizada.
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ANEXO D

DESAFIO EROSIVO E TRATAMENTO COM OS DENTIFRICIOS EXPERIMENTAIS

1. Agitador Magnético com Aquecimento TE —
081 (Piracicaba, SP - Brasil) utilizado para
agitar o dentifricio com velocidade de 50%

durante 15 min.

2. Mesa Agitadora TE - 141-Orbital (Tecnal,
Piracicaba - SP, Brasil) utilizada para
tratamento dos blocos de esmalte, em rotagao 7

durante 1 min.

3. Lavagem dos blocos de esmalte antes e
apos os tratamentos, durante 30 s com agua

deionizada.




4. Estufa para cultura bacteriolégica (Olidef cz
Ribeirao Preto — SP, Brasil) utilizada para
manter os blocos de esmalte nas solugdes de
Des e Re em temperatura 37°C, durante o

periodo da ciclagem.

ESQUEMA DO DESAFIO EROSIVO E TRATAMENTO COM OS DENTIFRICIOS
EXPERIMENTAIS

Desafio Acido Citrico 5 minutos

Slurry de dentifricio 1 minuto

24 horas
em saliva

humana
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ANEXO E

ANALISE DE DUREZA SUPERFICIAL
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1. Microdurébmetro Micromet 5114 Hardness
Tester (Buehler, Lake Bluff, USA e Mitutoyo
Corporation, Kanagawa, Japan), com penetrador
tipo Knoop, acoplado ao Software para analise
de imagem Buehler OminMet (Buehler, Lake

Bluff, USA).

2. Bloco de esmalte sendo submetido a
determinagcdo de dureza no microdurémetro,
carga estatica de 25 gramas e tempo de 10

segundos, para analise da dureza de superficie.

100x).

3. Fotomicrografia das impressdes
para analise de dureza de superficie

inicial e final (SHi, SHf) - (Aumento:




ANEXO F

ANALISE DA DUREZA EM SECGAO LONGITUDINAL (AKHN)

1. Embutidora metalografica (AROTEC
PRE 30S) — utilizada para inclus&o dos
blocos de esmalte em 5 gramas de
resina acrilica (Buehler Transoptic
Powder, Lake Bluff, lllinois, USA),
pressao de 150 kgf/cm2, tempo de
aquecimento de 7 minutos e mais 7
minutos de resfriamento. Os blocos
foram fixados em posigdo com cola

adesiva (Super Bonder — Loctite).

2. Blocos embutidos — plano longitudinal
voltado para a superficie da resina

acrilica.

3. Microdurdmetro  Micromet 5114
Hardness Tester (Buehler, Lake BIuff,
USA e Mitutoyo Corporation, Kanagawa,
Japan), com penetrador tipo Knoop,
acoplado ao Software para analise de
imagem Buehler OminMet (Buehler,
Lake Bluff, USA).
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4. Fotomicrografia das
impressoes. (Aumento:
1000x). Seta: Lesdao de

subsuperficie.
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