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RESUMO

O objetivo do presente estudo foi avaliar in situ o potencial remineralizador de
dentifricios convencionais (1100 ppm F) suplementados com nanoparticulas
de hexametafosfato de sédio (HMPnano) em lesdes artificiais de cdrie. Este
estudo foi cego e cruzado, realizado em 4 fases experimentais com duragcdo
de 3 dias cada, e washout de 7 dias. Voluntdrios (n=12) utilizaram dispositivos
palatinos, contendo 4 blocos de esmalte bovino com lesdo de cdrie artificial.
Os regimes de tratamentos foram: Sem F/HMP/HMPnano (Placebo); 1100 ppm
F (1100F), 1100 ppm F suplementado com 0,5% de HMP micrométrico e
nanoparficulado  (1100F/HMP,  1100F/HMPnano). Os voluntdrios foram
orientados a escovar os dentes naturais com os dispositivos palatinos na
cavidade bucal, sendo os blocos tratados com o slurry dos dentfifricios por 1
minuto (3x/dia). Apos cada fase, a porcentagem de recuperacdo de dureza
de superficie (%SHR), perda integrada de dureza de subsuperficie (AKHN) e
concentracdo de fluoreto no esmalte (F) foram determinados. Os resultados
foram submetidos & andlise de varidncia e teste Student-Newman-Keuls (p <
0,001). A superficie do esmalte tornou-se 68% mais remineralizada quando
tratada com 1100F/HMPnano em relacdo ao 1100F (p < 0,001).
1100F/HMPnano reduziu em ~ 33% o corpo da lesdo em relacdo ao 1100F (p <
0,001). A absorcdo de F no esmalte foi semelhante entre grupos, exceto para
o Placebo (p > 0,001) o qual apresentou a menor concentracdo. Conclui-se
que a adicdo de 0,5% HMPnano a um dentifricio convencional, promoveu um
efeito remineralizador significativamente mais elevado quando comparado

ao 1100 ppm F.



Palavras-chave: Esmalte dentdrio, Fluoreto, Fosfato, Desmineralizacdo,

Dentifricio, Nanoparticulas.
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fluoride dentifrice on dental remineralization: an in situ study. 2016. 51 f.
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ABSTRACT

The aim of this study was to evaluate in situ the remineralization potential of
conventional toothpaste (1100 ppm F) supplemented with nano-sized of
sodium hexametaphosphate (HMPnano) in artificial caries lesions. This blind,
crossover study was conducted on 4 experimental phases with each lasting 3
days, and 7 days washout. Volunteers (n = 12) palatal appliances containing 4
enamel blocks with bovine artificial caries lesion. Treatment regimens were: No
F/HMP/HMPnano (Placebo); 1100 ppm F (1100F), 1100 ppm F supplemented
with 0.5% HMP micrometer and nano-sized (1100F/ HMP, 1100F/HMPnano). The
volunteers were instructed to brush their teeth with natural palatal devices in
the oral cavity, the blocks treated with the slurry of dentifrice for 1 minute
(3x/day). After each phase, the percentage of surface hardness recovery
(%SHR), integrated loss of hardness subsurface (AKHN) and the concentration
of fluoride in the enamel (F) were determined. The results were submitted to
analysis of variaonce and Student-Newman-Keuls test (p < 0.001). The enamel
surface treated with 1100F/HMPnano remineralized 68% more when treated
with in relation to 1100F (p <0,001). 1100F/HMPnano reduced ~ 33% in the body
of the lesion relative to 1100F (p < 0.001). The absorption F enamel is similar
between groups, except for Placebo (p < 0.001), which showed the lowest
concentration. It was concluded that the addition of 0.5%HMPnano a
conventional toothpaste, promoted significantly higher remineralizing effect

compared to 1100 ppm F.

Keywords: Dental enamel, Fluoride, Phosphate, Demineralization,

Toothpaste, Nano-sized.
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1 Infroducao

A cdrie dentdria € uma doenca multifatorial que tem acompanhado a
humanidade ao longo da histéria. Resulta da colonizacdo da superficie do
esmalte por microrganismos, especialmente os Streptococcus mutans que,
metabolizando carboidratos fermentdveis, principalmente  sacarose,
produzem d&cidos, que desmineralizam a superficie dentdria [Forssten et al.,
2010]. Os dentifricios fluoretados tém apresentado uma importante
contribuicdo na reducdo de cdrie dentdria em muitos paises industrializados
[R@lla et al., 1991], principalmente naqueles em que se observa o fendmeno
da polarizacdo da doenca [Narvai et al., 2000], e veem sendo utilizado como
o melhor método tépico, visto que ao mesmo tempo em que a placa dental
€ desorganizada periodicamente pelo ato da escovacdo, o fluoreto (F) é
utilizado de forma frequente e regular [Bratthall et al., 1996]. Assim, sabendo-
se que os dentifricios se destacam dentre as formas de administracdo tdpica
mais utilizadas pela populacdo e que contribuem para a reducdo da cdrie
dentdria [Rella et al., 1991], seria interessante aumentar a eficdcia dos
mesmos, proporcionando um aumento na diminuicdo dos indices da doenca.

Desenvolvimento de novas formulacdes de dentfifricios para diminuir o
risco a carie dentdria veem sendo pesquisadas como a adicdo de fosfatos
inorgdnicos as formulacdes [Takeshita et al., 2009; Takeshita et al., 2011; do
Amaral et al., 2013]. Dentre os fosfatos inorgdnicos, o hexametafosfato de
sodio microparticulado (HMP) apresenta afinidade e retencdo a superficie do
esmalte gracas aos multiplos sitios de ligacdo, propriedade comum entres os
fosfatos inorgdnicos [Baig et al., 2005]. A utilizacdo de HMP nos dentifricios
iniciou-se a partir do ano 2000 [White & Gerlach, 2000], devido a sua
capacidade de prevenir a formacdo de cdlculos [White et al., 2002; Schiff et
al., 2005] e remover e reduzir a adsorcdo de pigmentos ao dente [Baig et al.,
2002; Gerlach et al., 2002; Baig et al., 2005], mostrando boa cobertura e

retencdo na superficie do dente [Busscher et al., 2002]. Em relacdo d acdo
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cariostatica, o estudo in vifro de da Camara et al. [2014] mostrou que a adicdo
de fosfato na forma de 0,5 e 1,0% HMP em um dentfifricio de baixa
concentracdo de F (250 ppm F) apresentou perda mineral reduzida,
semelhante ao dentifricio convencional (1100 ppm F). Ainda, da Camara et
al. [2015], em um estudo in situ, associaram 1,0% de HMP em dentifricios com
1100 ppm F, mostrando que essa associa¢cdo reduziu em superioridade a
perda mineral em relacdo ao dentifricio 1100 ppm F.

Alguns estudos também tém avaliado o impacto de fosfatos
nanoparticulados Nno processo de desmineralizacdo e remineralizacdo do
esmalte [Karlinsey e Zero, 2006; Danelon et al., 2014; Danelon et al., 2015]. A
adicdo de nanoparticulas de fosfato tri-cdicio em dentifricios fluoretados
reduziram o processo de desmineralizacdo em esmalte em comparacdo aum
dentifricio convencional [Karlinsey et al., 2007]. Nanocompdsitos de fosfato de
cdlcio amorfo, fluoreto de cdicio e clorexidina tem mostrado acdo na
atividade metabdlica do biofime e consequentemente reducdo da
producdo dacida [Cheng et al., 2012]. Danelon et al. [2014] e Danelon et al.
[2015] também avaliaram a acdo de nanoparticulas de trimetafosfato de
sodio (TMPnano) em dentifricios convencionais (1100 ppm F) no processo de
desmineralizacdo in vitro e remineralizacdo in situ, comprovando o melhor
desempenho desse sal na forma nanoparticulada quando associado ao
dentifricio de 1100 ppm F. Esse melhor desempenho das nanoparticulas se
deve principalmente as propriedades fisico-quimicas que as tornam melhores
quando comparadas aos fosfatos micrométricos (convencionais) [Xu et al.,,
2010].

Sabendo-se das propriedades do HMP, bem como a acdo das
nanoparficulas de fosfatos, seria interessante a realizacdo de estudos que
avaliem novas formulagcdes dentifricias contendo 1100 ppm F suplementadas
com HMP nanoparticulado, sobre a remineralizacdo dentdria, principalmente
qguando se trata de populacdes com alto indice de cdrie, bem como qual a

proporcdo molar produziria o melhor efeito.
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2 Objetivo

O objetivo do presente estudo foi avaliar in situ o potencial
remineralizador de dentifricios convencionais (1100 ppm F) suplementados
com nanoparticulas de hexametafosfato de sédio (HMPnano) em lesoes
artificiais de cdrie.

A hipdtese nula do estudo foi a de que, a suplementacdo do dentifricio
fluoretado com nanoparticulas de hexametafosfato de sdédio na
concentracdo de 0,5% promoveria o mesmo efeito protetor sobre o processo
de remineralizacdo do esmalte dentdrio bovino, quando comparado ao

dentifricio 1100 ppm F.

3 Metodologia

3.1 Delineamento Experimental

O estudo foi cego e cruzado consistindo em quatro fases com duracdo de 3
dias cada e washout de 7 dias enfre uma etapa e outra, para eliminar possiveis
efeitos residuais dos tfratamentos [Delbem et al., 2010; Afonso et al.,2013;
Danelon et al., 2015]. O projeto foi aprovado pelo Comité de Etica em
Pesquisa pela Plataforma Brasil (Processo: 45716715.0.0000.5420) (ANEXO A).
Doze voluntdrios com idade entre 20 e 30 anos e boa saude geral e bucal e
com fluxo salivar normal foram selecionados. Blocos de esmalte (4 mm x 4 mm)
obtidos de dentes incisivos bovinos foram mantidos em solucdo de formol a
2%, pH 7,0 durante 30 dias antes de qualquer procedimento experimental
[Delbem & Cury, 2002]. Esses blocos tiveram sua superficie de esmalte polida,
permitindo sua selecdo através da determinacdo da dureza de superficie
inicial (SH: 370,0 a 377,0 KHN; p = 0,080). Os blocos foram desmineralizados e
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submetidos ao teste de dureza de superficie pds-desmineralizacdo (SHi).
Foram confeccionados dispositivos para a arcada superior com quatro
espacos (4 mm x 4 mm), nos quais fixaram-se quatro blocos de esmalte bovino
desmineralizados. Os grupos consistram em quatro fratamentos: 1) Sem
F/HMP/HMPnano (Placebo), 2) 1100 ppm F (1100F), 3) 1100 ppm F associado a
0.5% de HMP microparticulado (1100F/HMP) e 4) 1100 ppm F associado a 0,5%
de HMP nanoparticulado (1100F/HMPnano). Apds frés dias do periodo de
remineralizacdo os quatro blocos foram removidos do dispositivo para andlise
da dureza de superficie pods-remineralizacdo (SH2) e a seguir calculado a
porcentagem de recuperacdo de dureza de superficie dureza (%SHg), perda
integrada de dureza de subsuperficie (AKHN) e concentracdo de fluoreto (F)

no esmalte.

3.2 Preparagdo dos Blocos de Esmalte

Dentes incisivos cenftrais inferiores permanentes (n=192) foram obtidos
de bovinos com idade entfre 2 e 3 anos € mantidos em recipientes pldasticos
com solucdo de formol a 2% pH 7,0 durante 1 més. Os dentes sem defeito
foram selecionados e as coroas dentdrias separadas das raizes, através de
disco diamantado de duas faces (KG Sorensen D 921), montado em motor de
bancada (Nevoni) mantido sob refrigeracdo (dgua destilada/deionizada).
Com o auxilio de uma cortadeira (Isomet Low Speed Saw — Buehler, Lake BIuff,
lllinois, USA) sob refrigeracdo com dagua destilada/deionizada as coroas
seccionadas, utilizando disco diamantado (11-4244 série 15 HC - Diamond
BUEHLER) separando a superficie vestibular da lingual. As faces vestibulares
foram fixadas nas placas de acrilicos e seccionadas tanto no sentido
longitudinal quanto transversal, na porcdo mais plana, utilizando-se 2 discos
diamantados (11-4243 série 15HC - Diamond BUEHLER) montados em
cortadeira sob refrigeracdo com dgua destilada/deionizada e separados por

um disco espacador de aluminio com 4 mm de espessura. Os blocos dentdrios
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medindo 4 mm x 4 mm foram limpos com jato de dgua e bicarbonato de sdédio
e examinados com lupa estereoscopica (Citoval). Aqueles que apresentaram
defeitos tais como tfrincas e dreas hipopldsicas de esmalte foram excluidos do
experimento. Durante todos os procedimentos e entre cada etapa, os blocos
foram mantidos em ambiente Umido (recipientes plasticos e gaze embebida
em formol a 2% pH 7,0). Apds a obtencdo dos blocos de esmalte, realizou-se
o ajuste da dentina para obtencdo de superficies paralelas entre esmalte e
dentina (espessura = 2 mm). Os blocos foram fixados em discos de resina
acrilica pré-fabricada (£ 3 cm de didmetro por £ 8 mm de espessura), com
auxilio de cera pegajosa (Cera Bastdo Kerr ou Cera em Bastdes Horus), com a
superficie dentindria voltada para cima, sendo este conjunto levado a politriz
APL-4 AROTEC. Para o desgaste foram utilizadas lixas de granulacdo 320
(CARBIMET Paper Discs, 30-5108-320, BUEHLER), 2 pesos, durante 15 segundos
sob baixa rotacdo e refrigeracdo. Em seguida, os blocos foram removidos e
fixados novamente com a superficie do esmalte voltada para cima a qual foi
polida com lixas de diferentes granulacdes durante 2 minutos. Na sequéncia
o esmalte foi polido com papel feltro para polimento (Polishing Cloth BUEHLER
40-7618) e suspensdo de diamante (METADI Diamond Suspension 1 micron Blue
Color Polish Spray, Water Base 40-6530), 2 pesos, 1 minuto. A seguir, 0s Corpos
de provas foram lavados com jato de dgua deionizada durante 30 segundos
e submetidos ao ultra-som (BRANSON 2210), durante 2 minutos, imersos em
solucdo de limpeza (ULTRAMET Sonic Cleaning Solution, BUEHLER) diluida na
proporcdo 20:1 em dgua destilada. Finalmente, os corpos de provas serdo
lavados em jatos de dgua deionizada durante 30 segundos, e apods,
conservados em ambiente Umido, prontos para andlise da dureza de

superficie inicial (SH) do esmalte. (ANEXO B)
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3.3 Sintese e caracterizagdo do Hexametafosfato de sédio nanoparticulado
(HMPnano)

A sintese do hexametafosfato de sédio nanoparticulado (HMPnano) foi
realizada no Instituto de Quimica da Universidade Federal de Sdo Carlos
(UFSCar). O HMP foi primeiramente pesado na quantidade necessdria para o
estudo, e a seguir, armazenado em frascos de polietfileno. Bolas de zircénia
foram adicionadas ao HMP em associacdo com isopropanol até recobrir as
bolas. Os frascos foram vedados com fita veda rosca, ao redor da rosca da
tampa do frasco de polietilieno. Em seguidas os frascos foram levados ao
moinho de bolas sendo submetidos  moagem por 48 horas. Apds O pProcesso
de moagem do HMP, o mesmo foi submetido a filtracdo em peneiras
granulométricas para a sua separacdo das bolas de zircénia. O frasco de
polietileno contendo o HMP foi lavado com isopropanol e o material filfrado e
vedado com papel aluminio sendo a seguir submetido a secagem em estufa
a temperatura de 85°C para evaporacdo do solvente (isopropanol). Apds a
secagem do HMP, o mesmo foi friturado até atingir particulas com diémetro
meédio de 91,0 nm, em almofariz de dgata, pesado e armazenado em frasco
de polietilieno. A difracdo de raios-X (DRX) foi utilizada para a identificacdo
da estrutura cristalina e para estimativa do famanho meédio do HMP moido por
48 horas. (ANEXO C)

3.4 Formulagdo, determinagdo do pH e concentragdo de F nos dentifricios

experimentais

Os dentifricios foram manipulados no laboratério de Odontopediatria
da FOA-UNESP, com os seguintes componentes: didxido de titdnio,
carboximetilcelulose, metil-p-hidroxibenzoato de sddio, sacarina, dleo de

menta, glicerina, silica abrasiva, lauril sulfato de sédio e dAgua. Foram
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preparados dentifricios contendo HMP e HMPnano (Aldrich Chemistry, CAS
68915-31-1, Reino Unido) na concentracdo de 0,5%, com adicdo F na
concentracdo de 1100 ppm F sob a forma de NaF (Merck, CAS 7681-49-4,
Alemanha). Dentifricios sem F/HMP/HMPnano (Placebo), com 1100 ppm F
(sem HMP/HMPnano) foram preparados utilizando a mesma formulacdo que
os demais.

O F dos dentifricios foi dosado de acordo com o método descrito por
Moretto et al. [2010]. Foram pesados 100-110 mg de cada dentifricio, em
triplicata, em tubos de polipropileno aos quais foram acrescentadas adgua
deionizada até volume final de 10 mL. Apds homogeneizacdo, para a
dosagem do fluoreto total (FT), 0,25 mL dessa suspensdo foi mantido sob
agitagcdo durante Th a 45°C com 0,25 mL de HCI 2 mol L. Em seguida foi
neutralizado com 0,5 mL de NaOH mol L' e acrescentado 1,0 mL de TISAB I
(Tampdo ajustador de forca idnica total). Para a dosagem de F foi ufilizado
um elefrodo especifico combinado para ion F (9609 BN — Orion) acoplado ao
analisador de ions (Orion 720 A), previamente caliborado com cinco padrdes
(1,2, 4,8 e 16 ug F/mL). Para a dosagem de fluoreto idnico (Fl), o restante da
suspensdo de dentifricio foi submetido a centrifugacdo a 906g durante 20 min.
Foi pipetado 0,25 mL do sobrenadante e acrescentado 0,25 mL de HCI 2 mol
L1, 0.5 mL de NaOH mol LT e 1,0 mL de TISAB Il e o F dosado da mesma forma
que o FT [Takeshita et al., 2009]. Para determinacdo do pH cada dentifricio foi
suspenso com agua deionizada na proporcdo 1:3 (peso:peso) e foi realizada
a leitura através do eletrodo de pH (Orion 290A, Orion Research Inc., Boston,
EUA), sob agitacdo constante. (ANEXO D)

3.5 Inducdo das lesoes de desmineralizagao artificial nos blocos de esmalte

Os blocos de esmalte bovino foram isolados completamente com uma
fina camada de esmalte de unha com excecdo da superficie externa de
esmalte, para a inducdo das lesdes de cdrie artificial [Queiroz et al., 2008] e

colocados individualmente em solucdo desmineralizadora (1,3 mmol.L-' Ca,
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0,78 mmol.L'T P em tampdo acetato 0,05 mol/L, em pH 5,0; 0,03 ppm F; 32
mL/bloco) por um periodo de 16 h, a 37°C. Apds, foi determinada a dureza de

superficie pds-desmineralizacdo (SH1). (ANEXO E)

3.6 Descricao da fase clinica dos grupos experimentais

Uma semana antes do inicio do experimento e durante todo o
experimento, os voluntdarios utilizaram dentifricio sem F (Placebo). Ndo foi dada
qualguer instrucdo com relagcdo a técnica de escovacdo. O dispositivo
palatino e os blocos foram escovados trés vezes ao dia. Foram realizados
quatro regimes experimentais: 1) Sem F/HMP/HMPnano (Placebo), 2) 1100
ppm F (1100F), 3) 1100 ppm F associado & 0,5% de HMP microparticulado
(1100F/HMP) e 4) 1100 ppm F associado a 0,5% de HMP nanoparticulado
(11T00F/HMPnano). Transcorridos trés dias, para promover a remineralizacdo
das lesdes de cdrie artificiais, os dispositivos foram removidos e os blocos
retirados dos mesmos [Afonso et al., 2013; Danelon et al., 2015]. Os blocos

foram limpos utilizando gaze e dgua deionizada.

3.7 Andlise da dureza do esmalte

A dureza de superficie foi determinada utilizando-se o microdurébmetro
Shimadzu Micro Hardness Tester HMV-2000 (Shimadzu Corporation, Kyoto,
Japan), com penetrador tipo Knoop, carga estatica de 25 g e tempo de 105,
acoplado ao Software para andlise de imagem CAMS-WIN (NewAge
Industries, USA). Cinco impressdes, separadas entre si por uma distancia de 100
um, foram realizadas na regido central de cada bloco (SH). Apds a inducdo
de lesdo de desmineralizacdo, foram realizadas outras cinco impressdes (SHi)
distantes a 100 um das impressdes de SH e outras cinco para andlise de SHa. A
seguir a porcentagem de recuperacdo de dureza de superficie foi calculada
[%SHR= ((SH2 — SH1) / SH - SH;) * 100]. Para a andlise da dureza em seccdo
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longitudinal, uma seccdo foi realizada no centro de cada bloco e uma das
metades incluida em resina acrilica e polida. Foi utilizado microdurbmetro
Micromet 5114 hardness tester (Buehler, Lake Bluff, USA) e o software Buehler
Omni Met (Buehler, Lake Bluff, USA), carga de 5 g por 10 s. Uma sequéncia de
14 impressdes nas distancias de 5, 10, 15, 20, 25, 30, 40, 50, 70, 90, 110, 130, 220
e 330 um da superficie externa do esmalte foi realizada na drea central dos
blocos [Spiguel et al., 2009]. A drea integrada da dureza (KHN x um) da lesdo
até o esmalte higido serd calculada utilizando a regra frapezoidal (Graph Pad
Prism, versdo 3.02) e subtraida da drea integrada da dureza do esmalte higido

obtendo a perda integrada de dureza de subsuperficie (AKHN). (ANEXO E)

3.8 Andlise da concentracdo de fluoreto (F) presente no esmalte

Blocos (n=3/fase/voluntdrio, 2 mm x 2 mm) foram obtidos a partir de uma
das metades dos blocos (4 mm x 4 mm) seccionados no sentido longitudinal e
fixados com cola adesiva em mandril para peca reta e uma camada de
esmalte (~50 um) foi removida [Takeshita et al., 2009, Weatherell et al., 1985].
Foi ufilizado um micrémetro eletrénico digital com saida (Starrett, SGo Paulo —
SP) acoplado a uma base de microscopio. O desgaste foi realizado com um
disco de lixa autoadesiva (13 mm de di@metro) de carbureto de silica de
granulacdo 400 (Buelher), fixado em frascos de poliestireno cristal (J-10,
Injeplast, Brasil). Os frascos, apods a adicdo de 0,5 mL de HCI 1,0 mol/L!, foram
mantidos sob agitacdo constante durante 1 h [Takeshita et al., 2009, Alves et
al., 2007]. Para andlise de F foi utlizado eletrodo especifico 9409BN
(ThermoScientific, Beverly, MA, EUA) e microeletrodo de referéncia (Analyser,
Sdo Paulo, Brasil) acoplados a um analisador de ions (Orion 720A+,
ThermoScientific, Beverly, MA, EUA). Os eletrodos foram previomente
calibrados com padroes contendo 0,125 a 2,00 ug F/mL, nas mesmas
condicdoes das amostras. As leituras foram realizadas com aliquotas de 250 pL
da solucdo da bidpsia acrescidas com o mesmo volume de TISAB I

modificado com NaOH. Os resultados foram expressos em pg/mma3. (ANEXO F)
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3.9 Andlise estatistica

Foi ufilizado o programa estatistico Sigmaplot® para Windows versdo
12.0, com signific@ncia ao nivel de 5%. Os valores de %SHr, AKHN e F no esmalte
mostraram distribuicdo normal e homogénea (ANOVA) e a seguir foram

submetidos ao teste Student-Newman-Keuls.

4 Resultados

A Tabela 1 apresenta os resultados da determinacdo de fluoreto na
forma ibnica (Fl) e total (FT) nos dentfifricios experimentais, manipulados
previaomente ao ensaio experimental. Os valores médios apresentaram-se

dentro do esperado.

Tabela 1. Valores de fluoreto (FI) e (FT) (média £ dp, n = 3) nos dentifricios

experimentais

Dentifricio Fl (ppm F) FT (ppm F)
Placebo 10,0 (1,2) 10,5 (0,1)
1100F 1102,4 (28,5) 1186,0 (33,2)
1100F/HMP 1136,5 (42,6) 1168,3 (5,9)
1100F/HMPnano 1100,9 (27,1) 1156,6 (19,7)

A Tabela 2 apresenta os valores médios de pH de cada dentifricio
experimental previaomente ao ensaio. Os valores variaram entre 6,8 a 7,7, com

pPH neutro.
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Tabela 2. Valores de pH (média = dp, n = 2) nos dentifricios

experimentais

Dentifricios pH

Placebo 7.7 (0,3)
1100F 7,3 (0,2)
1100F/HMP 7.2 (0,3)
1100F/HMPnano 6.8 (0,3)

A figura 1 mostra os padrdées de raios-x para o HMP microparticulado e
HMP nanoparticulado apds moagem de 48 horas.

O processamento de moagem reduziu o tamanho das particulas dos
pos de HMPnano, sem afetar a estrutura cristalina do material. A difracdo de
raios-X (DRX), mostra os padrées de HMPnano apds 48 h de moagem (Figura
1) identificando picos mais largos devido aos cristais menores, que podem ser

utilizados para estimar um tamanho de particula médio de 91,0 nm.
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Figura 1. Grdaficos dos padrdes de raios-x para o HMP
microparticulado e HMP nanoparticulado apds

moagem de 48 horas



27

A tabela 3 apresenta os valores da porcentagem de recuperacdo de
dureza de superficie (%SHgr), perda integrada de dureza de subsuperficie
(AKHN) e concentracdo de fluoreto no esmalte (F) de acordo com o0s
dentifricios experimentais. A associacdo de 0,5%HMPnano em um dentifricio
convencional aumentou a %SHr em 68% (Tabela 3) quando comparado ao
dentifricio contendo apenas 1100F (p < 0,001). Com O0,5%HMP, a
remineralizacdo foi semelhante ao dentifricio 1100F e superior quando
comparada ao Placebo (p < 0,001). A perda integrada de dureza de
subsuperficie (AKHN) para os grupos 1100F/HMP e 1100F/HMPnano foi inferiror
em ~ 8% e ~ 33% em relacdo ao dentifricio 1100F (p <0,001). Foram observadas
quantidades similares de F para todos os grupos, exceto para o Placebo, o

qual apresentou a menor concentracdo (p <0,001).

Tabela 3: Valores de porcentagem de recuperacdo de dureza de superficie
(%SHR), perda integrada de dureza de subsuperficie (AKHN) e concentracdo
de fluoreto no esmalte (F) (média + dp, n=12) de acordo com os dentifricios

experimentais

Variaveis
Dentifricios %SHg (KHN) AKHN (KHN x pm) F (ug/mm3)
Placebo 19,0 (3,5)a 7699,2 (1066,0)2 0,2 (0,1)a
1100F 31,7 (2,0) 6531,1 (277,2)° 0,4 (0,1)°
1100F/HMP 32,0 (3,8)° 5975,5 (347,9)¢ 0,4 (0,1)°
1100F/HMPnano 53,3 (2,4)¢ 4402,3 (585,0)¢ 0,4 (0,1)°

Letras distintas sobrescritas minUsculas indicam diferenca estatistica entre os
Grupos Experimentais em cada varidvel (Anova-1 critério, Student-Newman-
Keuls test, p < 0,001).
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5 Discussao

O presente estudo avaliou o potencial de remineralizacdo de um
dentifricio com 1100 ppm F suplementado com 0,5% HMP nanoparticulado,
comparando-o com um dentifricio padrdo (1100 ppm F), ufilizando um
modelo in situ. Os resultados mostram que na concentracdo de 0,5% de
HMPnano essa associacdo apresentou eficdcia superior & de um dentifricio
padrdo de 1100 ppm F em promover a remineralizacdo do esmalte, levando
d rejeicdo da hipdtese nula do estudo.

A concentracdo de HMPnano testada neste estudo foi baseada na
proporcdo F/HMP dos estudos de da Camara et al. [2014], da Camara et al.
[2015], Dalpasquale et al. [2015] e da Camara et al. [2016] os quais
demonstraram que a adicdo de 0,5 ou 1,0% HMP microparticulado e
nanoparticulado aumentou significativamente o efeito anticdrie de um
dentifricio de baixa F (250 ppm F) e de concentracdo convencional (1100 ppm
F). A moagem do HMP microparticulado promoveu particulas mais reativas
com um aumento da adsor¢cdo ao esmalte, devido d reducdo do tamanho e
do aumento na drea de superficie (proporcionalmente ao seu volume), o que
levou a uma alta porcentagem de atomos na superficie. Provavelmente,
assim como para o HMP microparticulado, altas concentracdo de HMPnano
sequestram em maior proporcdo uma grande quantidade de Ca?t e CaF*,
influenciando a incorporacdo destes ions no esmalte e na perda mineral [da
Camara et al., 2016; Dalpasquale et al., 2015].

Ainda, verificar a relacdo dose-resposta € um passo importante na
avaliacdo da eficdcia de qualguer suplemento adicionado ao dentifricio,
como também validar o protocolo experimental utilizado [tem Cate &
Mundorff-Shrestha,1995]. Os resultados obtidos para os grupos Placebo e 1100F
mostram uma relacdo dose-reposta e validam o modelo in situ de

remineralizacdo (Tabela 3). Anbar et al. [1979] mostrou que a adsorcdo de
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um polifosfato sobre a superficie do esmalte € muito rdpida e pode competir
com a absorcdo de Fl, o que poderia reduzir a difusdo ions F ao esmalte
levando a uma maior perda mineral. Entretanto, foi possivel observar, que a
adicdo de HMPnano na concentracdo de 0,5% ndo alterou a concentracdo
de Fl nos dentifricios de 1100 ppm F, indicando que ndo houve alteracdo na
disponibilidade do F, bem como manteve o efeito anticdrie.

O efeito mais pronunciado do HMPnano na concentracdo de 0,5% em
AKHN sugere que sob condicdes clinicas, uma lesdo de subsuperficie levaria
mais tempo para se desenvolver quando comparada a um dentifricio
convencional. Isto é extremamente desejavel em uma perspectiva clinica,
considerando que uma cavidade poderia demorar mais tempo para ocorrer,
ou até mesmo, ndo ocorrer quando se usa a formulacdo testada no presente
estudo. A utilizacdo de nanoparticulas de fosfatos ciclicos neste estudo, e os
bons resultados, tfambém estdo de acordo com o estudo de Danelon et al.
[2015], que avaliou a adicdo de um fosfato nanoparticulado, também ciclico,
o frimetafosfato de sdédio (TMP), em promover a remineralizacdo de lesdes
iniciais de cdrie, in situ, encontrando 6timos e superiores resultados, quando
comparado a um dentifricio fluoretado convencional.

Os achados obtidos no presente estudo também podem ser justificados
pelo aumento da formacdo de espécies neutras (CaHPO4 e HFO) durante os
ciclos de desmineralizacdo e remineralizacdo, os quais segundo Cochrane et
al. [2008], apresentam maior coeficiente de difusdo para o esmalte em
comparacdo a espécies carregadas, bem como as particularidades do sal. O
HMP ndo pode ser considerado como uma fonte de fosfato que reage
espontfaneamente com o esmalte dentdrio, uma vez que ndo € um composto
hidrolisavel [Choi et al., 1993; Castellini et al., 2005]. Esta forma de fosfato
ciclico forma fortes complexos com ions metdlicos [Kura et al., 1974;
Changgen & Yongxin, 1983; Andreola et al., 2004; Cochrane et al., 2008] no
ambiente oral, que adsorve- e 4 superficie do esmalte e retém os ions
carregados CaF+ e Ca?+ afravés da substituicdo de Na* na estrutura ciclica,

levando a uma formacdo [van Wazer et al., 1950] reticular através da ligacdo
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de Ca2* a uma ou mais moléculas de HMP. Essa retencdo torna-se ainda
maior, quando o fosfato se encontra na forma nanoparticulada, e isto pode
ser explicado devido as propriedades das nanoparticulas, o que as tornam
mais reativa.

E também possivel que HMPnano retenha H* em sua estrutura com
maior eficacia, o que também reduz a difusdo de dcido no esmalte,
minimizando assim a perda de mineral e favorecendo a remineralizacdo de
lesdes de cdrie. Em sua forma nanoparticulada, o HMP, adsorvido ao esmalte
parece ser mais reativo e reter uma maior quantidade de Ca2+ e CaFt na sua
estrutura carregada negativamente, o que pode levar O uma série de
acontecimentos que conduzem finalmente d formacdo de espécies neutras,
como mencionado acima, as quais apresentam um coeficiente de difusdo
mais elevado para o esmalte [Cochrane et al., 2008]. Este fendbmeno pode
facilitar a difusdo de ions que favorecem o processo de remineralizacdo,
ocorrendo em todo o corpo da lesdo e em maior grau na parte mais profunda
da lesdo.

Além disso, a adicdo de HMPnano (0,5%) ndo aumentou a
incorporacdo de F no esmalte, uma vez que, seu efeito foi semelhante ao
dentifricio 1100F. A incorporacdo de F nas dreas de lesdo artificialmente
desmineralizada pode ser uma indicacdo positiva de atividade anticdrie do
dentifricio, mas ndo € a Unica razdo pela qual um composto pode inibir a
desmineralizacdo ou aumentar a remineralizacdo do esmalte [Pfarrer et al.,
2002]. A andlise do conteudo de F no esmalte revelou que, os niveis de F
(Tabela 3) apds o tfratamento com dentifricios 1100F suplementado, foram
semelhantes ao dentifricio 1100F sem HMPnano. Isto sugere que a presenca
de HMPnano ndo interfere na incorporacdo de F.

Embora saiba-se que os modelos de estudo in situ sGdo adequados para
a avaliacdo do impacto de novos ingredientes ativos em produtos
fluoretados, bem como sua associacdo com outros tratamentos anticdrie, os
protocolos in situ apresentam limitacdes. Nesse estudo ndo foi abordado o

impacto do biofilme sobre a interacdo do HMPnano com o esmalte. Além
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disso, o estudo da composicdo inorgdnica e orgdnica de biofilme apds a
utilizacdo do sal em sua forma nanoparticulada, pode ser uma forma para se
estudar seu mecanismo de acdo. Assim, dentfifricios com 1100 ppm F

associados ao HMPnano devem ser uma questdo de ensaios clinicos.

6 Conclusao

Com base no exposto, conclui-se que a adicdo de HMP
nanoparticulado em dentifricio  convencional promoveu um efeito
remineralizador significativamente maior quando comparado com dentifricio
de mesma concentracdo de F, sem HMPnano, podendo ser uma alternativa
para pacientes que apresentam alto indice de ledes de cdrie, sem a

necessidade de aumentar a concentracdo de F no dentifricio.

7 Agradecimentos

Agradeco ao Professor Doutor Emerson Rodrigues de Camargo e aos
alunos de Pds-Doutorado Francisco Nunes Souza Neto e Luis Fernando Gorup,
do Departamento de Quimica da Universidade Federal de Sado Carlos-UFSCar,
pela sintese e caracterizacdo das nanoparticulas de hexametafosfato de
sodio, assim como, ao Conselho Nacional de Desenvolvimento Cientifico e
Tecnoldgico/CNPg/PIBIC (ID: 34948) pelo apoio financeiro a este projeto de

pesquisa.



32

Referéncias Bibliograficas

1)

2)

3)

4)

5)

6)

7)

Afonso RL, Pessan JP, Igreja BB, Cantagalo CF, Danelon M, Delbem ACB. In
situ protocol for the determination of dose response effect of low-fluoride

dentifrices on enamel remineralization. J Appl Oral Sci 2013;21;525-532.

Alves KMRP, Pessan JP, Brighenti FL, Franco KS, Oliveira FAL, Buzalaf MAR,
Sassaki KT, Delbem ACB. In vitro evaluation of the effectiveness of acidic
fluoride dentifricies Caries Res 2007;41:263-267.

Andreola F, Castellini E, Manfredini T, Romagnoli M. The role of sodium
hexametaphosphate in the dissolution process of kaolinite and kaolin. The

Journal of the European Ceramic Society 2004;24:2113-2124.

Baig AA, Kozak KM, Cox ER, Zoladz JR, Mahony L, White DJ. Laboratory
studies on the chemical whitening effects of a sodium
hexametaphosphate dentifrice. J Clin Dent 2002;13:19-24.

Baig A, et al. Extrinsic whitening effects of sodium hexametaphosphate--a
review including a dentfifrice with stabilized stannous fluoride. Compend
Contin Educ Dent 2005;26:47-53.

Bratthal D, Hansel-Petersson G, Sundberg H. Reasons for the Caries Decline:
What Do the Experts Believe?2 Eur J Oral Sci 1996;104:416-422.

Busscher HJ, White DJ, Van der Mei H, Baig AA, Kozak KM.
Hexametaphosphate effects on tooth surface conditioning film chemistry-
In vitfro and in vivo studies. J Clin Dent 2002;13:38-43.


http://www.ncbi.nlm.nih.gov/pubmed?term=%22Baig%20A%22%5BAuthor%5D
javascript:AL_get(this,%20'jour',%20'Compend%20Contin%20Educ%20Dent.');
javascript:AL_get(this,%20'jour',%20'Compend%20Contin%20Educ%20Dent.');

33

8) Castellini E, Lusvardi G, Malavasi G, Menabue L. Thermodynamic aspects
of the adsorption of hexametaphosphate on kaolinite. Journal of Colloid
and Interface Science 2005;292:322-329.

9) Changgen L, Yongxin L. Selective flotation of scheelite from calcium
minerals with sodium oleate as a collector and phosphates as modifiers. Il.
The mechanism of the interaction between phosphate modifiers and
minerals. Int J Miner Process 1983;10:219-235.

10) Cheng L, Weir MD, Xu HHK, Kraigsley AM, et al. Antibacterial and physical
properties of calcium—-phosphate and calcium-fluoride nanocomposites
with Chlorhexidine. Dent Mater 2012;28:573-583.

11) Choi IK, Wen WW, Smith RW. Technical note the effect of a long chain
phosphate on the adsorption of collectors on kaolinite. Miner Eng 1993;
6:1191-1197.

12) Cochrane HJ, Saranathan S, Cai F, Cross KJ, Reynolds EC. Enamel
subsurface lesion remineralisation with casein phosphopeptide stabilised

solutions of calcium, phosphate and fluoride. Caries Res 2008;42:88-97.

13) da Camara DM, Miyasaki ML, Danelon M, Sassaki KT, Delbem AC. Effect of
low-fluoride toothpastes combined with hexametaphosphate on in vitro
enamel demineralization. J Dent 2014;42:256-262.

14) da Camara DM, Pessan JP, Francati TM, Santos Souza JA, Danelon M,
Delbem AC. Synergistic effect of fluoride and sodium hexametaphosphate

in toothpaste on enamel demineralization in situ. J Dent 2015;43:1249-1254.

15) da Camara DM, Pessan JP, Francati TM, Souza JA, Danelon M, Delbem AC.

Fluoride toothpaste supplemented with sodium hexametaphosphate



34

reduces enamel demineralization in vitro. Clin Oral Investig 2016. [Epub

ahead of print]

16) Danelon M, Pessan JP, Souza-Neto FN, Camargo ER, Percinoto C, Delbem
ACB. Estudo in situ de dentifricios fluoretados suplementados com
nanoparticulas de frimetafosfato de sddio sobre a remineralizacdo do
esmalte. Braz Oral Res 2014;28:64-64.

17) Dalpasquale G, Danelon M, Pessan JP, Nunes GP, Camargo ER, Souza-Neto
FN, Percinoto C, Delboem ACB. Acdo de nanoparticulas de
hexametafosfato de soédio em dentifricios fluoretados sobre a

desmineralizacdo dentdria: estudoin vitro. Braz Oral Res 2015;29:336-336.

18) Delbem ACB; Cury, J.A. Effect of application time of APF and NaF gels on
microhardness and fluoride uptake of in vitro enamel caries. Am J Dent
2002;15;169-172.

19) Delbem ACB; Danelon M; Sassaki KT; Vieira AEM; Takeshita EM; Brighenti FL;
Rodrigues E. Effect of rinsing with water immediately after neutral gel and
foam fluoride topical application on enamel remineralization: an in situ
study. Arch Oral Biol 2010;55:913-918.

20) Danelon M, Pessan JP, Neto FN, de Camargo ER, Delbem AC. Effect of
toothpaste with nano-sized frimetaphosphate on dental caries: In situ study.
J Dent 2015;43:806-813.

21) do Amaral JG, Sassaki KT, Martinhon CCR, Delbem ACB. Effect of low-
fluoride dentifrices supplemented with calcium glycerophosphate on

enamel demineralization in situ. Am J Dent 2013;26:75-80.

22) Forssten SD, Bjérklund M, Ouwehand AC. Streptococcus mutans, caries and
simulation models. Nutrients 2010;2;290-298.



35

23) Gerlach RW, Ramsey LL, Baker RA, White DJ. Exirinsic stain prevention with
a combination dentifrice containing calcium phosphate surface active
builders compared to two marketed controls. J Clin Dent 2002; 13:15-18.

24) Karlinsey RL, Zero DT. Application of a nanocomposite formulation for
remineralization of lesioned enamel 2006;

http://iadr.confex.com/iadr/2006Brisb/techprogram/abstract_82052.htm

25) Karlinsey RL, Fontana MR, Gonzalez-Cabezas C, Haider A, et al.
Anfiomicrobial and Anticariogenic Effect of a Unique Nanomaterial on
Human Enamel. Caries Res 2007;41:330.

26) Kura G, Ohashi S, Kura S. Complex formation of cyclic phosphate anions
with bivalent cations. J Inorg Nucl Chem 1974;36:1605-1609.

27) Moretto MJ, Magalhdes AC, Sassaki KT, Delbem AC et al. Effect of different
fluoride concentrations of experimental dentifrices on enamel erosion and

abrasion. Caries Res 2010;44:135-140.

28) Narvai PC, Castellanos RA, Frazdo P. Prevaléncia de cdrie em dentes
permanentes de escolares no Municipio de Sdo Paulo, SP, 1970-19%96. Rev
Saude Publica 2000;34:196-200.

29) Queiroz CS, Hara AT, Leme FP, Cury JA. pH-cycling models to evaluate the
effect of low fluoride dentifrice on enamel de- and remineralization. Braz
Dent J 2008;18:21-27.

30) Rglla G, Ogaard B, Cruz RA. Clinical effect and mechanism cariostact
action of fluoride-containing toothpastes: a review. Int Dent J 1991;41: 171-
174.


http://iadr.confex.com/iadr/2006Brisb/techprogram/abstract_82052.htm

36

31) Schiff T, Saletta L, Baker RA, Winston JL, He T. Desensitizing effect of a
stabilized stannous fluoride/Sodium hexametaphosphate dentifrice.
Compend Contin Educ Dent 2005;26:35-40.

32) Spiguel MH; Tovo MF; Kramer PF; Franco KS; Alves KM; Delbem AC.
Evaluation of laser fluorescence in the monitoring of the initial stage of the
de-/remineralization process: an in vitro and in situ study. Caries Res
2009;43:302-307.

33) Takeshita EM, Castro LP, Sassaki KT, Delbem ACB. In vitro evaluation of
dentifrice with low fluoride content supplemented with trimetaphosphate.
Caries Re 2009;43:50-56.

34) Takeshita EM, Exterkate RAM, Delbem ACB, ten Cate JM. Evaluation of
Different Fluoride Concenftrations Supplemented with Trimetaphosphate on

Enamel De- and Remineralization in vitro. Caries Res 2011;45:494-497 .

35) ten Cate, JM, Mundorff-Shrestha, SA: Working group report 1: laboratory

models for caries (in vitro and animal models). Adv Dent Res 1995;9:332-334.

36) van Wazer JR, Campanella DA. Structure and properties of the condensed
phosphates. IV. Complex ion formation in polyphosphate solutions. Journal
of the American Chemical Society 1950;72:655-63.

37) Weatherell JA, Robinson C, Strong M, Nakagaki, H. Micro-sampling by
abrasion. Caries Res 1985;19:97-102.

38) White DJ, Cox ER, Suszcynskymeister EM, Baig AA. In vitro studies of the
anticalculus  efficacy of a sodium hexametaphosphate whitening
dentifrice. J Clin Dent 2002;13:33-37.



37

39) White DJ, Gerlach RW. Anticalculus effects of a novel, dual-phase
polypyrophosphate dentifrice: chemical basis, mechanism, and clinical

response. J Contemp Dent Pract 2000;1:1-19.

40) Xu HH, Weir MD, Sun L, Moreau JL, Takagi S, Chow LC, et al. Strong
nanocomposites with Ca, PO4 and F release for caries inhibition. J Dent Res

2010; 89:19-28.



Anexos

ANEXO A

PARECER CONSUBSTANCIADO DO COMITE DE ETICA

FACULDADE DE
ODONTOLOGIA - CAMPUS DE *
ARAGATUBA - JULIO DE

DADOS DO PROJETO DE PESQUISA

Titulo da Pesquisa: EFEITO DA ADIQAO DE NANOPARTICULAS DE HEXAMETAFOSFATO DE SODIO
EM DENTIFRICIOS FLUORETADOS SOBRE A REMINERALIZAGAO DENTATIA:
ESTUDO IN SITU

Pesquisador: Alberto Carlos Botazzo Delbem

Area Tematica:

Versdo: 3

CAAE: 45716715.0.0000.5420

Instituigdo Proponente: Faculdade de Odontologia do Campus de Aragatuba - UNESP
Patrocinador Principal: Financiamento Préprio

DADOS DO PARECER

Numero do Parecer: 1.235.101

Apresentagdo do Projeto:

O estudo sera duplo-cego e cruzado consistindo em trés fases com duragéo de 3 dias cada e washout de 7
dias entre uma etapa e outra, para eliminar possiveis efeitos residuais dos tratamentos [Delbem et al., 2010;
Afonso et al., 2013; Danelon et al.,

2014]. O projeto sera submetido pelo Comité de Etica de Pesquisa em Humanos pela Plataforma Brasil.
Doze voluntarios com idade entre 18 e 33

anos e boa satide geral e bucal e com fluxo salivar normal serdo selecionados. Blocos de esmalte (4 mm x 4
mm, n = 144) serdo obtidos de dentes incisivos bovinos e mantidos em solug&o de formol a 2%, pH 7,0
durante 30 dias antes de qualquer procedimento experimental [Delbem e Cury, 2002]. Esses blocos teréo
sua

superficie de esmalte polida, permitindo sua selegéo através da determinagédo da dureza de superficie inicial
(SH). Os blocos serdo desmineralizados

e submetidos ao teste de dureza de superficie pos-desmineralizagdo (SH1). Serdo confeccionados
dispositivos para a arcada superior com quatro espagos (4 mm x 4 mm), nos quais ser&o fixados quatro
blocos de esmalte bovino desmineralizados. Os

grupos consistirdo em trés tratamentos: 1)sem F/HMPnano (Placebo), 2) 1100 ppm F (1100 ppm F), 3) 1100
ppm F associado a 0,5% HMP

Enderego: JOSE BONIFACIO 1193
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Continuagéo do Parecer: 1.235.101

nanoparticulado. Apos trés dias do periodo de

remineralizagdo os quatro blocos serdo removidos do dispositivo para anélise da dureza de superficie final
(SH2) e porcentagem de recuperagéo de

dureza de superficie (%SHR), dureza em secgéo longitudinal para o célculo da perda integrada de dureza
de subsuperficie (KHN), microtomografia

computadorizada (gHApcm-3), e da concentragéo de F presente no esmalte apos o periodo de
remineraliza¢éo. Para andlise estatistica, serao

considerados como variaveis os valores de %SHR, KHN, gHApcm-3 e o conteudo de F no esmalte e, como
fator de variagéo, os dentifricios

experimentais.

Objetivo da Pesquisa:

O objetivo deste subprojeto sera avaliar in situ o efeito da adigao de hexametafosfato de sédio (HMP)
nanoparticulado em dentifricios com 1100 ppm

F no processo de remineralizagéo do esmalte dentario.

Avaliagdo dos Riscos e Beneficios:

Minimos. O voluntario podera sofrer algum desconforto com o uso do dispositivo palatino.

Beneficios: Desenvolvimento de um produto, o qual sera mais eficiente no controle da carie dentéria.

Comentarios e Consideragées sobre a Pesquisa:

0 protocolo de pesquisa estd bem elaborado e a metodologia é adequada. Os resultados trardo contribuigdo
area de pesquisa.

Consideragoes sobre os Termos de apresentagio obrigatéria:

Os termos obrigatérios foram devidamente apresentados.

Recomendagdes:
No ha.
Conclusdes ou Pendéncias e Lista de Inadequagdes:

Nao ha.
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ontinuagdo do Parecer: 1.235.101

sonsideragoes Finais a critério do CEP:

40

) CEP o protocolo e informa que, de acordo com a Resolugao 466 CNS, de 12/12/2012 (titulo X, secédo
1., art. 3, item b, e, titulo XI, segdo XI.2., item d), ha necessidade de apresentagao de relatérios

semestrais, devendo o primeiro relatério ser enviado até 18/03/2016.

Zste parecer foi elaborado baseado nos documentos abaixo relacionados:

_ Tipo Documento - . Arguivo _ Postagem Autor Situagdo

Projeto Detalhado / | Projeto CEP.docx 17/05/2015 Aceito

Brochura 18:24:36

Investigador

Folha de Rosto Folha de rosto CEP.pdf 26/05/2015 Aceito
09:22:29

TCLE / Termos de | TCLE 1.pdf 03/08/2015 Aceito

Assentimento / 09:10:29

Justificativa de

Auséncia

Outros CV.pdf 24/08/2015 | Alberto Carlos Aceito
20:40:36 | Botazzo Delbem

Informagdes Basicas PB_INFORMAGOES_BASICAS_DO_P 26/08/2015 Aceito

do Projeto ROJETO 518446 .pdf 09:38:47

Situagdo do Parecer:
Aprovado

Necessita Apreciagdo da CONEP:
Nao

p f%inao ot
/André Pinheiro dg
/’ ( 0
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ANEXO B

PREPARO DOS BLOCOS DE ESMALTE

1
el g

§ - ik

Separagdo da
superficie
vestibular/lingual

Superficie
vestibular

Colagem em

- Blocos 4 mm x 4 mm
placas de acrilico

—-—

Politriz APL-4 Polimento do
AROTEC esmalte

Planificac@o
dentinaria
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ANEXO C

SINTESE DO HEXAMETAFOSFATO DE SODIO NANOPARTICULADO

Lavagem das esferas
de zircénia com H,0

' Pesar HMP e colocar
em frasco de
polietileno

Adicionar as esferas de
> zircénia sob o HMP

Colocar Hexano até | _
recobrir as esferas
| Passar veda rosca na

rosca da tampa do

frasco de polietileno

A 4

\ 4

\ Moer por 48 horas ‘ ‘ Sk
!
. 91,0nm \

Filtrar e Secar

l

’ Triturar e Armazenar ‘ ‘ DRX e MEV ‘
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ANEXO D

DOSAGEM DE FLUORETO NOS DENTIFRICIOS EXPERIMENTAIS

l H-0 deionizada q.s.p.10 mL

[homogeneizaqéo - v()rtex]

y

[suspenséo - dentifricios]

2 2
centrifugar 3000 rpm/20 mm] 0,25 mL suspensado
(906g) l

l/ 0,25 mL HCI 2 mol L1
0,25mL sobrenadante}

l 1 h aquecimento [45°C / agitacéo)
0,25 mL HCI2 mol L (0,5mL NaOH 1 mol L1
(0,5mL NaOH 1 mol L7 1,0mL TISABTI

1,0mLTISABII (leitura do F total-th “* Eletrodo especifico para F; Orion

! 9409-BN

[1eituradoFiénico~mV] “* Microeletrodo de referéncia

“» Analisador de ions




ANEXO E

ANALISE DA DUREZA SUPERFICIAL DO ESMALTE E LONGITUDINAL

Microdurémetro Buehler
Carga 25 gramas
Tempo 10 segundos

44

= i Aspecto final dos blocos
Secgio dos blocos de Embutimento dos bl:?:os Sp
3 de esmalte com resina de esmalte
esmalte no sentido o
acrilica

longitudinal

%-

Microdurométro Buehler ” .
Carga 5g; Tempo 10 segundos Andlise da Lesdo em Profundidade




ANEXO F

ANALISE DA CONCENTRAGAO DE FLUORETO (F) NO ESMALTE

Micrometro eletronico digital com saida acoplado a uma Desgaste 50 um Lixa 400
base de microscopio e blocos fixados (CARBIMET - BUEHLER)

‘ 0,25mL daamostra + 0,25 mL TISAB Il modificado
com NaOH 1,0 mol/L.
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