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INTRODUCAO GERAL

Os dentifricios sdo considerados os maiores
responsaveis pelo controle da cérie dentéria, 4142 seja em nivel individual
ou de saude publica,5? devido a adicao de flior (década de 60) e a
expansao de seu uso durante a década de 70.

Um requisito basico para que um dentifricio seja
eficaz como agente anti-carie é apresentar fltor soltvel, na forma idnica
ou ionizavel, sendo que a vantagem do dentifricio fluoretado, seja na
prevencdo ou tratamento de lesdes incipientes, é que este procedimento
combina a remocdo da placa cariogénica, o polimento da superficie
desmineralizada e o fornecimento apropriado de fltor ao ambiente
bucal.>2

Entretanto uma preocupagdo surgida nesta tltima
década é o aumento da prevaléncia da fluorose dental. O aumento da
fluorose e a reducdo da carie dentdria tém sido atribuidos ao uso
terapéutico de fluoretos, sendo necessario o desenvolvimento de novas
diretrizes para a promogao da satide bucal e o reparo de lesdes cariosas,
aumentando a eficacia do fltor com pequenas doses ou administracdes

mais freqiientes.>?



O fltor ndo é o unico agente que promove a
remineralizagdo, pois este efeito pode ser limitado pela disponibilidade de
calcio e fosfato no local da lesdo?? ou na saliva.4¢ Se uma concentracao
suplementar de ions calcio e fosfato pudesse ser fornecida a saliva sem
insolubilizar o flaor, a eficiéncia deste poderia ser aumentada.13.51.59,
Assim, o crescimento mineral pode também ser estimulado por aumento
da concentragdo de célcio e fosfato na lesdo para niveis acima daqueles
que existem no fluido do ambiente oral.4”

Dentre os agentes que tém o propésito de
remineralizar ou minimizar formacao de lesdes de carie podem-se incluir:
ions célcio e fosfato da saliva ou de outras fontes (dentifricios, goma de
mascar, bebidas, solu¢des remineralizantes); e/ou liberagao/introdugao
de flGor de fonte sistémica (fluoretagdo da agua, comprimidos) ou tépica
(dentifricios, vernizes, géis, goma de mascar, materiais restauradores).??
Portanto, o dentifricio contendo célcio como abrasivo ou suplementado
(célcio e fosfato) torna-se uma importante alternativa e fonte disponivel de
ions flaor, célcio e fosfato.3.19.23,35

O objetivo do presente trabalho foi validar o modelo
de ciclagem de pH para teste de dentifricios que contenham fontes de
calcio e fosfato em sua composicdo; além de avaliar a efetividade de
dentifricios suplementados com célcio e fosfato e concentracao baixa de

flaor, utilizando dente bovino e modelo de carie in vitro. Sendo assim, este



trabalho desenvolveu-se em dois manuscritos, nos quais foram abordados
0s parametros acima mencionados.

No primeiro capitulo “Validacdo do modelo de
ciclagem de pH para teste de dentifricios que contenham fontes de célcio e
fosfato”, tem como proposta validar a metodologia utilizada para
comparagao entre dentifricios experimentais e dentifricios suplementados
com célcio e fosfato.

Ja o segundo capitulo “Efetividade de dentifricios
suplementados com calcio e fosfato e baixa concentracdo de fltor
utilizando modelo de ciclagem de pH” , avaliou a capacidade destes

produtos em inibir a desmineralizacdo.
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O desenvolvimento de métodos adequados para a
avaliacdo da eficidcia anti-cidrie de produtos fluoretados proporciona
inimeros beneficios a comunidade cientifica, desde a identificacao de
novas formulagdes até a regulamentacdo das variacdes dos produtos j
comercializados.®” A funcdo dos modelos de carie in vitro é facilitar a
geracdo de dados quantitativos suficientes para que se possam
desenvolver pesquisas clinicas com seguranga.!! A literatura mundial vem
tentando definir um perfil apropriado para os modelos de carie in vitro,
recomendando-se introduzir modificacdes nos modelos existentes com o
objetivo de aprimorar a sensibilidade dos métodos. 11,15

Por outro lado, os dentifricios fluoretados com
fontes de calcio e fosfato, surgiram como alternativa entre os métodos
“emergentes” na prevencao e reparo de tecidos cariados, sendo que varios
estudos vém demonstrando a atuacdo na desmineralizacio e

remineralizagdo, e incorporagao de fltor.10.58



Nos estudos in vitro utilizando os dentifricios com
fontes de calcio e fosfato, estes apresentaram melhor desempenho quando
comparados a outros produtos, visto que os dentifricios sao diluidos em
agua.?23345 Porém, nos estudos in situ e in vivo ambos materiais terdo
disponiveis calcio e fosfato advindos da saliva, reduzindo a diferenca
entre os dentifricios.

Portanto, seria interessante avaliar e validar o
modelo in vitro para os testes de dentifricios contendo fontes de calcio e
fosfato. Assim, em experimento in vitro os produtos deveriam ser diluidos
em saliva artificial com o objetivo de simular o que ocorre na cavidade

bucal.



1.2 PROPOSICAD

A proposta do presente trabalho foi verificar o efeito
da saliva artificial como meio de diluicdo dos dentifricios em ciclagem de
pH, para validar a comparacdo entre dentifricios experimentais e
dentifricios suplementados com calcio e fosfato, que permitam avaliar a
capacidade dos produtos em inibir a desmineralizacao utilizando dentes

bovinos in vitro.



1.2 MATERIAL E METODO

1.3.1 Delineamento Experimental

O estudo verificou o efeito da saliva artificial como
meio de diluicdo dos dentifricios em ciclagem de pH, para validar a
comparacao entre dentifricios experimentais e dentifricios suplementados
com calcio e fosfato. Blocos de esmalte (4x4 mm) foram obtidos de dentes
incisivos bovinos (Anexo A) estocados em solucdo de formol a 2% neutra
durante 30 dias em temperatura ambiente.>¢ Esses blocos tiveram sua
superficie de esmalte polida seqiiencialmente (Anexo B) permitindo a
selecdo de blocos através da determinagdo da microdureza de superficie
(SMH inicial).(Anexo C) O delineamento experimental foi casualizado e os
blocos divididos em cinco grupos experimentais de dez espécimes cada
um, de acordo com a média de dureza da populagdo total de blocos e seu
intervalo de confianga (p<0,05). Blocos de esmalte bovino (n=100) foram
divididos em dois grupos (50 blocos cada), de acordo com o meio de
dilui¢ao dos dentifricios (Tabela 1), e submetidos durante sete dias a cinco
ciclagens e ao tratamento duas vezes ao dia com os dentifricios
experimentais. Ao término, determinou-se novamente a SMH para célculo
da percentagem de variagdo da microdureza de superficie (%SMHC) e,

ap0s, analisou-se a concentracdo de fltior presente no esmalte.



Tabela 1 - Distribuicdo dos grupos de acordo com concentracdo de fltor e
diluicdo dos dentifricios experimentais*

ppm F (NaF)"

GRUPO : - : o
(n=12) Agua destilada/deionizada Saliva artificial
Placebo 17.4 £3.3 17.4 +3.3
D275 235.9+12.2 235.9+12.2
D550 557.9 +21.3 557.9 £21.3
D450-S° 449.9 +£36.8 449.9 £36.8
D1100 1109.6 +31.4 1109.6 £31.4

* Composicao: Diéxido de titdnio, goma de celulose, metil-p-hidroxibenzoato de
sodio, fosfato triss6dio, aroma, sacarinato de sédio, 6leo de menta, propilenoglicol,
glicerina, sorbitol, silica hidratada.

$ Suplementacao: citrato tricalcio e trimetafosfato de sédio

' Namero de blocos de esmalte em cada grupo.
" Dosagem de fltor total baseado no trabalho de Delbem et al.(2002)!4.

1.3.2 Ciclagem de pH (Des>Re)

Os blocos foram submetidos individualmente
durante sete dias a cinco ciclagens de pH, a temperatura de 37° C,
permanecendo os ultimos dois dias em solucdo remineralizante.>* O
tratamento foi realizado com dentifricios (placebo, D275, D550, D450-S,
D1100) diluidos (1:3 - peso:peso) em agua destilada/deionizada (dgua) e
em saliva artificial” (Ca 1,5 mmol/L, P 3,0 mmol/L e NaHCOs 7,5
mmol/L, 0,05 ppm F, pH 7,0) (saliva), ambos durante um minuto. Os

blocos foram imersos sob agitacdo constante, duas vezes ao dia durante



um minuto, quando removidos das solugdes desmineralizante (6 horas -
Cae P 2,0 mmol/L em tampado acetato 0,075 mol/L, 0,04 ppm F em pH 4,7
- 2,2 mL/mm?2) e remineralizante (18 horas - Ca 1,5 mmol/L, P 0,9
mmol/L, KCl 0,15 mol/L em tampao cacodilato 0,02 mol/L, 0,05 ppm F
em pH 7,0 - 1,1 mL/ mm?). Os blocos foram sempre lavados com jatos de
agua destilada/deionizada por 30 segundos, apds remocado das solucdes

Des-Re e dentifricio/saliva.

1.3.3 Determinacao da Microdureza do Esmalte

A microdureza de superficie foi determinada (SMH
Final) utilizando-se o microdurémetro Shimadzu HMV-2000, sob carga de
50 gramas por dez segundos. Realizaram-se cinco impressdes
eqiiidistantes entre si e, em relacio a SMH inicial, 100 nmm, sendo a

percentagem de variagdo de microdureza de superficie (% SMHC)

calculada [%SMHC = ((SMH final - SMH inicial)/ SMH inicial) x100].

1.3.4 Determinac¢ao de Flior no Esmalte

Removeram-se duas camadas de esmalte pela
imersdo de cada bloco em 0,5 mL de HCI 0,5 mol/L durante 45 segundos
sob agitacdo constante. Imediatamente apos, foi adicionado 0,5 mL de
TISAB II (pH 5.0), modificado com 20,0 g de NaOH/L a cada solugdo

contendo a camada de esmalte dissolvido. As leituras da concentracdo de



fons flior presentes na solugdo foram realizadas utilizando eletrodo
especifico para fon flador (ORION 9609 BN) e analisador de ions (ORION
720 A*), previamente calibrados com padrées contendo de 0,125 a 2,0 ng
F/mL e 0,250 a 4,0 ng F/mL. Os resultados das duas camadas de esmalte
foram reunidos e expressos em ng F/cm2. A quantidade de esmalte
removida de cada bloco de esmalte foi estimada através da determinacao
de concentracoes de fésforo inorganico.!® A soma das duas bidpsias
totalizou uma camada de 101,8 #12,9 mm (média *dp) de esmalte

removido dos blocos.

1.3.5 Analise Estatistica

Os dados obtidos da microdureza de superficie final
(SMH final - 4gua e saliva) e de percentagem de alteragdo de microdureza
de superficie (%SMHC - &gua) mostraram-se heterogéneos, sendo
avaliados pelo teste de Kruskal-Wallis. Os dados de microdureza de
superficie inicial (SMH inicial - 4gua e saliva), de percentagem de
alteracdo de microdureza de superficie (%SMHC - saliva) e concentracdo
de fldor (g F/cm? - 4gua e saliva), apds comprovagdo de sua
homogeneidade, foram submetidos a Anélise de Variancia seguida do
teste de Tukey. A diferenca entre a SMH final e inicial foi avaliada pelo

teste t emparelhado e, entre os grupos diluidos com agua e saliva, para



concentracdo de flaor e %SMHC, foi avaliada pelo teste t ndo-
emparelhado. Os dados de concentracao de fldor no esmalte (ng F/cm?) e
percentagem de alteracdo de microdureza de superficie (%SMHC) foram
submetidos a analise de regressdo e ajustados de acordo com a tendéncia.
As anédlises foram feitas utilizando o software GMC versao 2002* e o nivel

e significancia estabelecido foi de 5%.

*CAMPOS, G. M. GMC 2002. Ribeirdo Preto: Faculdade de Odontologia, s. d. Disponivel em:
http://www.forp.usp.br/restauradora/gmc/gmc.html#gmc. Acessado em 21 fev. 2003.




1.4 RESOLTADOS

Os grupos placebo, D275, D550, D450-S e D1100
apresentaram diferenca significativa (p<0,05) entre si na concentracdo de
fltor presente no esmalte (d4gua), com maior valor para o grupo D1100. Na
diluicdo com saliva artificial, os grupos placebo e D275; D550 e D450-S,
ndo apresentaram diferenca (p>0,05) entre si na concentracdo de fltor
presente no esmalte, e estes apresentaram diferenca significativa para o
grupo D1100, com maior valor (Tabela 2). Na comparacao entre diluicao
com 4agua ou saliva artificial, os grupos placebo, D275 e D450-S,
apresentaram diferenca (p<0,05), obtendo maiores valores na saliva
artificial, enquanto os grupos D550 e D1100 ndo apresentaram diferenca
significativa.(Anexos D,E,F,GH,J,L,M,N) As Figuras 1A (agua) e 1B
(saliva) mostram que os dados se ajustam a uma regressao linear
(r2=0,9853 e r2=0,9746, respectivamente), havendo uma relagao direta entre
a concentracao de fltor nos dentifricios (placebo, D275, D550 e D1100) e a

concentracao de flaor no esmalte.



Tabela 2 - Fltior presente (g F/cm?) no esmalte submetido a ciclagem de
pH (média + dp, n=10)

mg F/cm? mg F/cm?

GRUPO (adgua) (saliva artificial)
Placebo A7,3+0,4° £10,5+1,1°
D275 A9,8+1,2"° ®11,61,4°
D550 16,7+3,3° 18,1%3,4°
D450-S #13,9+2,6¢ $16,9+1,3"
D1100 £22,9+2 8° £23,3+2,9°

Médias seguidas de letras distintas diferem estatisticamente (5%). Letras mintsculas

mostram diferencas entre grupos e letras maitsculas entre fltior presente (g F/cm?,
dgua e saliva, para cada grupo.

25 25
20 / » /0
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e o y =0,0148x + 7,0742 g y=0,0117x + 9,48
e ¥ R=09853  — 5 1o R=09746
[ p=0,01461 [ 7y -
10 2 100 p=0,025371
/ A%
5 5
o 0 T T T T
0 275 550 825 1100 0 275 550 825 1100
[F] Dentifricio [F] Dentifricio
FIGURA1 -

A: Gréfico de dispersdo e equacdo de regressao ajustada aos dados da concentragdo de F no esmalte
em funcdo da concentracdo de F nos dentifricios, na ciclagem de pH (dgua).

B: Gréfico de dispersao e equacao de regressao ajustada aos dados da concentracdo de F no esmalte
em fungdo da concentragao de F nos dentifricios, na ciclagem de pH (saliva artificial).

SMH inicial dos blocos de esmalte ndo apresentou
diferenca significativa entre os tratamentos, tanto na diluicdo dos
dentifricios com dgua como também na saliva artificial. Todos os grupos

apresentaram diminuigao significativa na SMH ap6s ciclagem de pH e os



respectivos tratamentos.(Anexo O,P) Os grupos apresentaram diminuicao

da %SMHC, maior no grupo placebo e menor nos grupos D275, D550,

D450-S e D1100, sendo que ndo houve diferenca significativa entre os

grupos D450-S e D1100 na 4gua. Na saliva artificial, todos os grupos

apresentaram diferenga entre si (p<0,05). Quando da comparagao entre a

ciclagem que utilizou a dgua, como diluente dos dentifricios, e, a que

utilizou a saliva artificial, apenas o grupo D450-S ndo mostrou diferenca

significativa (Tabela 3). As Figuras 2A (agua) e 2B (saliva) mostram que os

dados se ajustam a uma regressao linear (r?=0,9622 e 1r?=0,9748

respectivamente), havendo uma relagdo inversa entre a concentracdo de

fltior nos dentifricios e a %SMHC.

Tabela 3 - Microdureza de superficie no esmalte (SMH) submetido a

GRUPO

Placebo

D275

D550

D450-S

D1100

ciclagem de pH (média + dp, n=10) na agua e saliva artificial

Inicial

A331,6 +4,9°

A331,3 +4,0°

A329,9 +2,5°

A330,4 +3,0°

A330,6 +2,8°

SMH — agua

Final

B32,5 +15,32

70,1 +19,7°

B143,8 £3,1°

B175,8 +5,7¢

180,9 +8,5¢

% SMHC

®_90,2 +4,6°

®_78,8+6,1°

" 56,4 +1,1°

®_46,7 +1,6°

®_453 +2 7¢

SMH - saliva artificial

Inicial

A334,6 +5,2°

A334,0 +6,9°

A332,7 +5,8°

A336,4 +5,6°

A333,1 +4,8°

Final

B64,3 +20,0

B112,0 +21,5°

B154,2 +6,3°

5180,9 +15,9¢

B192,3+2,9°

% SMHC

®_g0,8 +5,92

®.66,5 +4,8°

®.53,7 +1,8°

®_46,3 +3,8¢

®.41,9+1,1°

Médias seguidas de ktras distintas diferem estatisticamente (5%). Letras mintsculas mostram
diferencas entre grupos e maitsculas entre SMH, inicial e final, para cada grupo. Letras maitsculas

entre parénteses mostram diferencas entre %SMHC, dgua e saliva artificial, para cada grupo.
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FIGURA 2 - A: Gréfico de dispersdo e equagdo de regressao ajustada aos dados da relagdo entre %SMHC em
fung¢do da concentrac¢do de F nos dentifricios, na ciclagem de pH (dgua).
B: Gréfico de dispersao e equacao de regressao ajustada aos dados da relagao entre %SMHC em
func¢do da concentragdo de F nos dentifricios, na ciclagem de pH (saliva).



15 DISCUSSAD

Nos trabalhos in vitro, o modelo de ciclagem deve
permitir a determinacdo da relacdo dose-resposta dos produtos testados
para validacdo dos resultados.”* Analisando a concentracdo de flaor
presente no esmalte e a %SMHC (Tabelas 2 e 3 - Figuras 1 e 2) verificou-se
que o modelo propiciou a determinacdo da relacdo dose-resposta. Além
disso, o tratamento dos blocos de esmalte com os dentifricios, durante a
ciclagem de pH, torna-se necessario a diluicdo destes em agua deionizada,
saliva humana ou artificial, aproximando o maximo possivel do que
ocorre durante o ato da escovagdo. Verifica-se a importancia deste detalhe
metodolégico quando se comparam os trabalhos in vitro com os in situ
apresentando resultados diferentes quando se testam dentifricios
convencionais e suplementados.16,24,34,37,55

A saliva apresenta um contetdo mineral ou
inorganico, considerada uma fonte natural de fons calcio e fosfato para
remineralizagdo.#54¢ Entretanto, a propriedade defensiva da saliva
depende de variacdes do pH, que determinaré o limite de sua capacidade
de protecdo dos dentes (concentracdo de calcio e fosfato no meio), sendo
que na auséncia de fltor a acdo da saliva ficara limitada.!2

Os resultados da concentracdo de flaor presente no

esmalte (Tabela 2) mostram que a saliva artificial, utilizada para diluicao



dos dentifricios, proporcionou uma maior incorporagao de fltor quando
comparada a dgua. Os trabalhos in vitro mostram que os ions calcio e
fosfato, aumentam a presenca de fldor no esmalte, para o interior da lesao
de carie.3422/45 Estes resultados foram significativos para os dentifricios de
menor concentracdo de fltor. Os resultados semelhantes (p>0,05) no
grupo D550 e D1100, podem ser explicados pela maior concentracao de
fldor, suplantando o efeito dos minerais da saliva.l227 Entretanto, a
suplementacdo do dentifricio com 450 ppm F ndo favoreceu uma maior
incorporagdo de flior quando diluido em agua.

A andlise da SMH mostra que a diluigdo com saliva
artificial promoveu uma menor perda mineral, independente da
concentracdo do dentifricio, exceto para o grupo D450-S (Tabela 3). A
SMH é aceita para avaliar a perda ou o ganho mineral pelo esmalte, pois
ha correlacdo entre o contetido mineral da superficie do esmalte e o
comprimento da indentacdo.?> Em termos de contetido mineral a saliva
apresenta uma propriedade, na presenca do fltor, de precipitar fosfato de
calcio menos soltvel e mais duro.?”45 Estes resultados sdo confirmados
pelo grupo D450-S que apresentou resultados semelhantes (p>0,05)
independente da solucdo de diluicdo.?l4> A suplementacgao foi capaz de
manter um grau de mineralizacdo do esmalte semelhante a aquele que foi

diluido com saliva artificial, comprovando a capacidade da saliva artificial



em fornecer componentes minerais que minimizem uma
desmineralizacdo.354546

Com a ciclagem que utilizou a saliva artificial como
diluente foi possivel observar diferenca entre os dentifricios fluoretados
com ou sem suplementacdo. Estes resultados mimetizam os achados in
situ e in vivo, comprovando a capacidade do estudo in vitro em simular o
que ocorre in vivo. Trabalhos in situ e in vivo ndo mostraram efeito
significativo para um destes dentifricios.620.2455 Entretanto, na diluicao
com a agua o grupo D450-S apresentou resultados semelhantes ao grupo
D1100. Trabalhos in wvitro, com diluicdo dos dentifricios pela &gua,
apresentaram resultados significativos em favor dos
suplementados.16.3437.4546 sto indica que é possivel comparar um
dentifricio convencional com um suplementado utilizando ciclagem de pH
desde que diluidos com saliva artificial. Amaechi & Higham (2001)!
comprovaram que esta apresenta as mesmas propriedades e capacidades

remineralizantes que a saliva humana.



1.6 CONCLUSAD

Diante dos resultados apresentados, conclui-se que a
utilizacdo da saliva artificial como meio de diluicdo dos dentifricios em
ciclagem de pH é valido para a comparacdo entre dentifricios
experimentais e dentifricios suplementados com calcio e fosfato,
permitindo avaliar a capacidade dos produtos em inibir a

desmineralizacao in vitro.
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21 INTRODUCAD

Os dentifricios fluoretados sdo consumidos na
atualidade por grande parte da populacdo mundial, sendo que pesquisas
cientificas realizadas nas ultimas décadas comprovam a eficacia desses
produtos na prevencdo, agindo localmente no processo de
desmineralizacdo e remineralizacdo dentaria.%42

Entretanto o beneficio cariostatico do fltor é
mediado via fons cdlcio e fosfato, supridos pela secrecdo salivar.#6 Se
apenas célcio e fosfato salivar estiverem disponiveis, essa remineralizagao
ocorrerd somente na parte mais superficial da lesdo, ficando o restante
apenas paralisado,?? pois nado é suficiente para atingir a proporcdo ideal
entre Ca:F, para proporcionar um maximo de remineralizacdo do
esmalte.??

Uma nova modalidade de dentifricio tem se

destacado, ganhando espaco como produto com potencial para



remineralizar ou minimizar a formacdo da carie. Trata-se do dentifricio
suplementado que contém, além do fltor, calcio e fosfato como agente
ativo. Na literatura cientifica, os estudos comparando os dentifricios
suplementados e os nao-suplementados, vem mostrando vantagens na
associacao com o calcio e fosfato. Em teste in vitro, os dentifricios com
calcio soltvel (MFP/DCPD) mostram um potencial remineralizador maior
quando comparado aos convencionais.?8:3¢ Os dentifricios que utilizam
outros complexos de cdlcio e fosfato, para promover uma suplementagao,
mostram-se mais efetivos em prevenir a desmineralizagdo,821,22.29,44
melhoram a capacidade remineralizadora?!26 e a incorporagao de fltior3245
e aumentam a biodisponibilidade do fldor quando comparado a um
dentifricio padrao testado clinicamente (NaF/silica).4446

Entretanto, o uso de dentifricios fluoretados por
criangas durante o periodo de desenvolvimento dentério, do nascimento
aos 6 anos de idade, tem sido sugerido como um fator de risco para a
fluorose dentaria.3! Criangas menores de 6 anos podem ingerir em média
57% (variando de 17 a 98%) de dentifricio colocada na escova,?? na faixa
etaria de 20 a 30 meses considerada a fase critica para o desenvolvimento
da fluorose dental 4930 Assim, seria interessante a utilizacao de dentifricios
com menor concentragdo de flaor, porém mantendo a efetividade de um
dentifricio padrao de mercado (1100 ppm F) com eficdcia comprovada. A

formulagado de um dentifricio com menor concentracdao de fldaor



suplementado com calcio e fosfato poderia manter a eficicia de um
dentifricio padrdo e diminuir a ingestao de fldor em criangas reduzindo a

prevaléncia da fluorose dental.



2.2 PROPOSICAD

A proposta do presente trabalho foi avaliar a
efetividade de dentifricios suplementados com calcio e fosfato e com
concentracdo baixa de fldor em inibir a desmineralizacao utilizando

modelo de ciclagens de pH.



2.3 MATERIAL E METODO

2.3.1 Delineamento Experimental

Blocos de esmalte (4x4 mm) foram obtidos de dentes
incisivos bovinos (Anexo A) estocados em solucdo de formol a 2% neutra
durante 30 dias em temperatura ambiente.>¢ Esses blocos tiveram sua
superficie de esmalte polida seqiiencialmente (Anexo B) permitindo a
selecao de blocos através da determinacdo da microdureza de superficie
(SMH inicial).(Anexo C) O delineamento experimental foi casualizado e os
blocos divididos em sete grupos experimentais de doze espécimes cada
um, de acordo com a média de dureza da populagdo total de blocos e seu
intervalo de confianca (p<0,05). Blocos de esmalte bovino (n=84) foram
submetidos, durante sete dias, a cinco ciclagens e ao tratamento duas
vezes ao dia com dentifricio (Tabela 1). Ao término, determinou-se
novamente a SMH para cdlculo da percentagem de variacdo da
microdureza de superficie (%SMHC). Ap6s seccdao dos blocos, em uma das
metades determinou-se a dureza do esmalte em seccdo longitudinal
(Anexo Q,R) para o calculo da percentagem de volume mineral (% vol.
min.) em diferentes distdncias da superficie do esmalte; na outra metade,

analisou-se a concentragdo de fltior presente no esmalte.



Tabela 1 - Distribuicdo dos grupos de acordo com concentragao de fltor
nos dentifricios e composicao dos dentifricios experimentais

ppm F (NaF)**

GRUPO Composicgéo
(=12} Flaor I6nico Fluor Total
Placebo 17.2£1.4 17.4 £3.3 _
Didxido de titdnio, goma
D275 235.8 9.6 235.9 £12.2 _ de celulose, metil-p-
hidroxibenzoato de soédio,
D550 558.2 +5.9 557.9 +21.3 _ L
fosfato trissddio, aroma,
D450-S*  411.9+12.8  449.9436.8 *Citratotricalcioe  Sacarinato e sodio, oleo
_ . de menta, propilenoglicol,
D1000-S*  888.4%20.9 97224797 limewlfostatodesodio .o ino sormitol, silica
hidratada
D1100 1105.8 +11.1 1109.6 +31.4 _
Crest® 1109.4 +29.2  1115.1 +71.2 Dentifricio padréo — “Gold Standard”

* Suplementacdo: fontes de calcio e fosfato.
** Dosagem de fltior baseado no trabalho de Delbem et al.(2002)!4.

2.3.2 Ciclagem de pH (Des>Re)

Os blocos foram submetidos individualmente
durante sete dias a cinco ciclagens de pH, a temperatura de 37° C,
permanecendo os ultimos dois dias em solucdo remineralizante.>* O
tratamento foi realizado com dentifricios (placebo, D275, D550, D450-S,
D1000-S, D1100 e Crest?) diluidos (1:3 - peso:peso) em saliva artificial” (Ca
1,5 mmol/L, P 3,0 mmol/L e NaHCO3 7,5 mmol/L, 0,05 ppm F, pH 7,0)
durante um minuto. Os blocos foram imersos sob agitagao constante, duas

vezes ao dia durante um minuto, quando removidos das solugdes

desmineralizante (6 horas - Ca e P 2,0 mmol/L em tampao acetato 0,075



mol/L, 0,04 ppm F em pH 4,7 - 2,2 mL/mm?) e remineralizante (18 horas -
Ca 1,5 mmol/L, P 0,9 mmol/L, KCl 0,15 mol/L em tampao cacodilato 0,02
mol/L, 0,05 ppm F em pH 7,0 - 1,1 mL/ mm?). Os blocos foram sempre
lavados com jatos de agua destilada/deionizada por 30 segundos, apds

remocao das solucdes Des-Re e dentifricio/saliva.

2.3.3 Determinacao da Microdureza do Esmalte

A microdureza de superficie foi determinada (SMH
final) utilizando-se o microdurémetro Shimadzu HMV-2000, sob carga de
50 gramas por dez segundos. Realizaram-se cinco impressdes
eqliidistantes entre si e, em relagio a SMH inicial, 100 nm, sendo a
percentagem de variacdo de microdureza de superficie (% SMHC)
calculada [%SMHC = ((SMH final - SMH inicial)/ SMH inicial) x100].
Apés analise da SMH, secgdes longitudinais foram feitas no centro dos
blocos e uma das metades incluida em resina acrilica e polida. Uma
seqiiéncia de oito impressdes a distancias de 10, 30, 50, 70, 90, 110, 220 e
330 mm da superficie externa do esmalte foi realizada na regido central dos
blocos, e outras duas 100 mm acima e abaixo, sob carga de 25 gramas por
dez segundos. As médias foram calculadas em cada distancia e os valores
convertidos em contetdo mineral (% vol. min.), de acordo com
Featherstone et al. (1983).17 O calculo da area integrada sob a curva (area

£“ VAT

formada entre os eixos “y”, “x” e curva do perfil de volume mineral), em



percentagem de volume mineral x mm, foi obtido através da regra
trapezoidal para os blocos tratados. A perda mineral (DZ - Figura 2), em %
vol min x mm, foi obtida pela subtracdo da area integrada obtida para o
bloco tratado daquela area integrada da projecdo para o esmalte

normal.4.39,49

2.3.4 Determinacgao de Flaor no Esmalte

Removeram-se duas camadas de esmalte pela
imersdo de cada bloco em 0,5 mL de HCI 0,5 mol/L durante 45 segundos
sob agitacdo constante. Imediatamente apods, foi adicionado 0,5 mL de
TISAB II (pH 5.0), modificado com 20,0 g de NaOH/L a cada solucdo
contendo a camada de esmalte dissolvido. As leituras da concentracao de
ions flGor presentes na solucdo foram realizadas utilizando eletrodo
especifico para ion flaor (ORION 9609 BN) e analisador de ions (ORION
720 AY), previamente calibrados com padrdes contendo de 0,125 a 2,0 ng
F/mL e 0,250 a 4,0 ng F/mL. Os resultados das duas camadas de esmalte
foram reunidos e expressos em ng F/cm?2. A quantidade de esmalte
removida de cada bloco de esmalte foi estimada através da determinacao
de concentracdes de fésforo inorganico.'® A soma das duas bidpsias
totalizou uma camada de 108,5 #13,2 mmn (média *dp) de esmalte

removido dos blocos.



2.3.5 Analise Estatistica

Os dados obtidos da microdureza de superficie final
(SMH final), mostraram-se heterogéneos, sendo avaliados pelo teste de
Kruskal-Wallis. Os dados de microdureza de superficie inicial (SMH
inicial), de percentagem de alteracdo de microdureza de superficie
(%SMHC), contetdo de volume mineral (% vol. min.xmm) e concentragao
de fltor (g F/cm?), apés comprovagdo de sua homogeneidade, foram
submetidos a Analise de Varidncia seguida do teste de Tukey. A diferenca
entre a SMH final e inicial foi avaliada pelo teste t emparelhado. Os dados
de percentagem de alteracdo de microdureza de superficie (%SMHC) e
perda mineral (DZ) foram submetidos a analise de regressao e ajustados
de acordo com a tendéncia. As andlises foram feitas utilizando o software

GMC versao 2002* e o nivel de significancia estabelecido foi de 5%.

*CAMPOS, G. M. GMC 2002. Ribeirao Preto: Faculdade de Odontologia, s. d. Disponivel em:
http://www.forp.usp.br/restauradora/gamc/gmc.html#gmc. Acessado em 21 fev. 2003.




2.4 RESOLTADOS

O grupo placebo apresentou menor concentragao de
fltor presente no esmalte diferindo estatisticamente dos demais grupos
(Tabela 2), exceto do D275. Os grupos D1100 e Crest® mostraram valores
semelhantes (p>0,05), porém o D1100 nao diferiu do grupo D1000-S. O
grupo D450-S foi semelhante ao D550 (p>0,05) e diferiu dos demais
grupos (p<0,05).(Anexos H,LJ,L,M,N)

Tabela 1 - Resultados (média * dp, n=12) das anélises de fltor presente
(mg F/cm?), microdureza de superficie no esmalte (SMH) e
perda mineral (DZ)

SMH Dz
2
GRUPO mg F/lcm Inicial Final % SMHC

Placebo 10,0+1,5*  ”333,8+45*  %60,5+20,1° -81,9+5,9% 3077,5+293,0°

D275 11,1+#1,7%  #333,1+6,6° ©107,4+18,2° -67,8+53° 2144,1+214,9°
D550 17,3+3,7°¢  2332,8+6,6° ©152,8+6,8° -54,1+1,9° 1571,8+369,7°
D450-S 16,2+1,9°  #336,7+5,6% P178,9+15,2¢ -46,9+3,8° 1082,0 +305,5¢
D1000-S  20,1+3,3%°  334,8+45° B2150+10,4' -358+3,1° 4945 +238,2°
D1100 22,1+3,9%  A334,0+4,7% B191,4+48° -42,7+15% 766,1+181,7%°
Crest? 23,3+2,7°  336,2+7,3% ©200,9+14,1° -40,3+3,5" 819,3+198,5%

Médias seguidas de letras distintas diferem estatisticamente (5%). Letras mintsculas mostram
diferencas entre grupos e maitsculas entre SMH, inicial e final, para cada grupo.



A SMH inicial dos blocos de esmalte ndo apresentou
diferenca significativa entre os tratamentos. Todos os grupos
apresentaram diminuicao significativa na SMH ap6s ciclagem de pH e os
respectivos tratamentos.(Anexo S) Os valores de %SMHC e perda mineral
(DZ) foram maiores no grupo placebo e menores nos grupos D275, D550,
D450-S, D1100, Crest® e D1000-S, sendo que ndo houve diferenca (p<0,05)
entre os grupos D450-S e D1100 e os grupos D1100 e Crest® (Tabela
1).(Anexos T,U) A Figura 1 mostra que os dados de %SMHC (Figura 1A) e
DZ (Figura 1B) se ajustam a uma regressao linear (r2=0,9727 e r2=0,9785,
respectivamente), havendo uma relacdo inversa entre a concentracdo de

fltor nos dentifricios (placebo, D275, D550 e D1100) e a %SMHC e DZ

% SMHC bz
100 4000
50 y= -0,(3344x + 78,367 y =-2,0268x + 2865,3
R®=0,9727 3000 R’=09785 ——
p=0,027419 p=0,02150
60 S
\o 2000 <
40 °
1000
20 T~
0 r r r T 0
0 275 550 825 1100 0 275 550 825 1100
[F] Dentifricio [F] Dentifricio

FIGURA 1- A: Grafico de dispersdo e equacao de regressdo ajustada aos dados da relagdo entre %SMHC
em funcdo da concentragdo de F nos dentifricios, na ciclagem de pH.
B: Grafico de dispersdo e equacdo de regressdo ajustada aos dados da relagdo entre DZ em
func¢do da concentracdo de F nos dentifricios, na ciclagem de pH.



A seguir, os valores de % volume mineral sdo
apresentados em funcdo dos tratamentos e distdncia da superficie do

esmalte na Figura 2 com a indicacdo das diferencas entre os grupos em

cada profundidade.
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FIGURA 2-  Médias de % vol. min. (n=12) em funcdo dos tratamentos e da

distancia da superficie do esmalte. Letras distintas mostram diferenca (p<0,05) entre
os grupos em cada profundidade e asterisco mostra igualdade entre médias (p>0,05).



2.5 DISCUSSAD

A atual preocupagao em reduzir a ingestao de flaor
em criancas, com objetivo de prevenir a fluorose dental, tem motivado o
desenvolvimento e teste de dentifricios fluoretados com menor
concentracao de flaor.2516,38,61 Porém, o modelo de ciclagem deve permitir
a determinacdo da relagdo dose-resposta dos produtos testados para
validacdo dos resultados.®* Analisando a %SMHC e DZ, a Tabela 2 mostra
que foi possivel verificar diferenca estatistica entre os grupos
experimentais e, a Figura 1, mostra que os dados se ajustaram a uma
regressao linear (r2=0,9727 e £=0,9785, respectivamente). Assim, neste
estudo, foram analisadas as capacidades de dois dentifricios com menor
concentracdo de flaor em interferirem no processo de cérie in vitro.

Os resultados do presente estudo (Tabela 2)
mostram que os dentifricios suplementados reduziram a perda mineral
superficial (SMH), como também, a area de lesdo de carie (DZ). A SMH é
considerada um método apropriado para avaliar carie dental inicial,®0
havendo uma correlacdo entre o conteido mineral da superficie do
esmalte e o comprimento da indentagdo.25> No presente estudo, a lesdo de
carie artificial foi considerada em fase inicial, pois a profundidade da lesao
foi de 20-50 pm (Figura 2). O grupo D450-S apresentou resultado

semelhante ao grupo D1100, considerando a SMH e a perda mineral (DZ)



e, ao Cresto, considerando o DZ. J4 o grupo D1000-S ndo apresentou
melhor desempenho que o D1100 e o Crest®, analisando o DZ, mas a SMH
mostrou que este obteve melhores resultados. Estes achados podem ser
explicados pela presenca do céalcio e fosfato na formulacdo destes
dentifricios, pois o grupo D550 apresentou maior perda mineral (SMH e
DZ) quando comparado ao D450-S, D1100 e Crest®. A suplementacdo
origina uma solugdo supersaturada com relacao aos ions calcio, fosfato e
fldor. Nessas condigdes ocorre uma rapida difusdo de ifons e a
precipitagdo, em maior nivel, de fluorapatita, fluoreto de célcio e/ou
hidroxiapatita carbonatada que sdo a fase cristalina mais estavel que
contém calcio, fosfato e fltor.22264448 Assim, a presenga destes ions no
meio pode retardar a desmineralizagdo do esmalte ou produzir
remineralizacdo, dependendo do grau de saturagdo dos ions na solucado e
do pH do meio. Os resultados da presenca de flior no esmalte, apds a
ciclagem de pH, comprovam este efeito; pois ndo ocorreu um aumento na
concentragdo de fltor que justificasse o resultado obtido com os
dentifricios suplementados. Os trabalhos in vitro mostram que a
suplementacdo com calcio e fosfato aumentaram a presenga de fldor no
esmalte, considerando estes fons como “transportador” de flaor para o
interior da lesdo de carie.33:34.2245 Deve-se ressaltar que os dentifricios,
nestes trabalhos, foram diluidos em 4gua destilada/deionizada o que

pode ter promovido esta maior presenca de flior no esmalte com a



suplementacdo enquanto que, no presente estudo, todos os dentifricios
foram diluidos em saliva artificial, simulando a saliva humana.l! Os
estudos in situ demonstram uma maior presenca de fldor, porém nao
significativa, no interior da lesao de carie artificial. 2443

Apesar dos dentifricios suplementados nao
promoverem uma maior incorporagao de fltor, ocorreu uma reducao da
area da lesdo de carie (DZ) significativa para o D450-S em relagdo ao D550,
porém no D1000-S ocorreu uma menor perda, mas ndo significativa em
relacio ao D1100 e o Crest® (Tabela 2). Segundo Featherstone et al.
(1983),17 ha correlacao entre dureza Knoop e percentagem de mineral na
lesdo de carie. Os achados da % volume mineral em funcao da
profundidade demonstram um efeito mais superficial dos dentifricios
suplementados, pois na distdncia de 30 mm os grupos D450-S e D1000-S
ndo diferem do D550 e D1100 e Crest°, respectivamente (Figura 2). E
possivel que para o grupo D450-S o fosfato de calcio depositado no
interior da lesao tenha sido na forma de uma hidroxiapatita carbonatada
do que fluorapatita, ou uma forma de apatita com menor quantidade de
fltor.22:26,44,48 Jsto pode ser apoiado pelos resultados da presencga de fltor
no esmalte ap6s a ciclagem de pH (Tabela 2), indicando que a fase mineral
que é depositada ndo apresenta um padrao de mineralizagdo tao alto.1°

Entretanto os trabalhos que mostram, durante a formacao e progressao da



lesdo de carie, uma maior reducdo na profundidade das lesdes, os

dentifricios sdo diluidos em dgua, ndo simulando as condi¢des bucais.?1:37



2.6 CONCLUSAD

Os resultados obtidos demonstraram que os
dentifricios suplementados com célcio e fosfato e concentracdo baixa de
fltor foram efetivos em reduzir a perda mineral em esmalte bovino in
vitro. O dentifricio com 450 ppm F suplementado apresentou resultados
semelhantes aos dentifricios com 1100 ppm F podendo trazer beneficios
quando utilizados por criancas. Entretanto, deve-se verificar a efetividade
do produto em promover a remineralizacdo e, ap6s, os dados devem ser

confirmados através de estudos in situ e clinico.
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ANEXOS

ANEXO A

ANEXOS



PREPARO E SELECAO DOS BLOCOS DE ESMALTE
Confecgio dos blocos de esmalte bovino (4 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 refrigeracdo (dgua
destilada/deionizada)

2. Coroa dentaria fixada em placa de acrilico (4x4 cm e 4
mm de espessura) com cera pegajosa (Kota Ind. e Com.
LTDA) pela sua face proximal.

3. Placa montada em cortadeira (Isomet Low Speed
Saw - Buehler, Lake Bluff, Illinois, USA) sob
refrigeragdo com agua destilada/deionizada.

4. Seccdo da coroa utilizando disco diamantado (série
15 HC Diamond- n. 11-4244 Buehler) separando a
superficie vestibular da lingual.




5. Face vestibular fixada na placa de acrilico.

6. Seccdo da face vestibular no sentido longitudinal,
na porcdo mais plana, utilizando-se 2 discos
diamantados (série 15 HC Diamond -n. 11-4243
Buehler), montados em cortadeira sob refrigeracado
com &gua destilada/deionizada eseparados por um
disco espagador de aluminio com 4 mm de espessura.

7. Secgdo da face vestibular no sentido transversal, na
porcdo mais plana, utilizando-se 2 discos
diamantados (série 15 HC Diamond - n. 11-4243
Buehler), montados em cortadeira sob refrigeracdo
com &gua destilada/deionizada e separados por um
disco espacador de aluminio com 4 mm de espessura.

8. Fragmento vestibular do dente bovino, fixado sobre
placa de resina. Ao lado, bloco de esmalte dentario.

ANEXO B



PREPARO E SELECAO DOS BLOCOS DE ESMALTE
Planificagio da dentina e polimento do esmalte

1. Bloco de esmalte fixado em disco de
resina acrilica pré-fabricada (+ 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.

2. Ajuste da dentina para obtencdo de
superficies paralelas entre esmalte e
dentina, utilizando  Politriz = APL-4
AROTEC e lixas de granulacdo 320
(CARBIMET Paper Discs, 30-5108-320,
BUEHLER), 2 pesos, durante 20 segundos
sob baixa rotagao e refrigeragao.

3. Blocos fixados com a superficie do
esmalte voltada para cima, a qual serd
polida.

Segiiéncia do polimento de esmalte:

1. Pedra-pomes, dgua deionizada e taga de borracha montada em
contra-angulo em baixa-rotagao.

2. Na Politriz APL-4 AROTEC - lixa de granulacdo 600, 800 e 1200 (30
segundos - 2 pesos) e refrigeracdo a d4gua. Limpeza em lavadora
ultrassonica e agua destilada/deionizada por 2 minutos, entre cada
lixa;




3. Na Politriz APL-4 AROTEC - acabamento final com disco de papel
feltro TEXMET 1000 (Buehler Polishing Cloth) (1 minuto - 2 pesos)
e suspensao de diamante 1 micron base-dgua (Buehler);

4. Limpeza em lavadora ultrassonica utilizando solucdo detergente
(Ultramet Sonic Cleaning Solution - Buehler) diluida 20:1 em agua
destilada/deionizada (3 minutos);

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

ANEXO C

MICRODUREZA DE SUPERFICIE (SMH) DO ESMALTE




1. Microdurdmetro Shimadzu Micro
Hardness Tester HMV-2.000 (Shimadzu
Corporation - Kyoto-Japan), com
penetrador tipo Knoop, acoplado ao
Software para analise de imagem CAMS-
WIN (NewAge Industries, USA).

2. Bloco de esmalte sendo submetido a
leitura no microdurdmetro, carga estatica
de 50 gramas e tempo de 10 segundos,
para andlise da microdureza de superficie.

3. Fotomicrografia das indentagdes das
andlises de microdureza de superficie
inicial e final do esmalte (Aumento: 100x).

ANEXO D

CURVA DE CALIBRACAO PARA ANALISE DE FLUOR NO

ESMALTE (BIOPSIA)




Curva de calibragao

Padrao Primeira Segunda Terceira Média
Blanck 187,0 189,2 189,3 188,5
0,125 1444 144,5 144,9 144,6
0,250 127,7 127,8 128,6 128,0
0,50 110,2 110,3 110,6 110,4
1,00 92,7 92,8 93,0 92,8
2,00 75,2 75,6 75,2 75,3
Teste 110,7 110,5 110,2 110,5
. . - El E -
TISAB Il (20g NaOHI/L) : HCI 0,5 M
[padrao] my/mL mL do padréo mLHCIM mL de TISABII [Mistura] mg/mL logF mv logFcalc.  pgF/mL calc CcV%
0,50 0,25 0,25 05 0,125 -0,90309 144,60 -0,896433 0,127 1,54
1,00 0,25 0,25 0,5 0,250 -0,60206 128,03 -0,609415 0,246 -1,68
2,00 0,25 0,25 05 0,500 -0,30103 110,37 -0,30334 0,497 -0,53
4,00 0,25 0,25 05 1,000 0 92,83 0,0004253 1,001 0,10
8,00 0,25 0,25 0,5 2,000 0,30103 75,33 0,303613 2,012 0,60
média 0,01
intercepcéo 1,608764114 inclinagcéo -0,017325015 Rquad 0,99988
Slope 57,7
[padrao] my/mL mL do padréo mLHCIM mL de TISABII [Mistura] mg/mL mv log F calc. g F/mL calc. cV.%
Blanck 0,00 0,0 0,5 05 0,000 188,5 -1,657001139 0,022
Teste 2,00 0,25 0,25 0,5 0,500 110,5 -0,305072499 0,495 -0,93
Grupo
Camada
mv log F calc. Hg F calc. Conc. P g. Esmalte compr. larg. area ugF/cm? pm
D1100 1 83,9 0,155195389 1,430 184,98 0,0010754 1,97 3,77 0,0743 19,24810 48,27
2 88,9 0,068570316 1,171 164,32 0,0009553 2,00 3,77 0,0754 15,53098 42,23
3 86,9 0,103220345 1,268 194,84 0,0011328 1,96 3,72 0,0729  17,39488 51,79
4 80,7 0,210635436 1,624 192,96 0,0011218 2,01 3,69 0,0742  21,89843 50,42
5 83,1 0,169055401 1,476 217,84 0,0012665 1,97 3,75 0,0739 19,97827 57,15
D550 1 89,3 0,06164031 1,152 167,01 0,0009710 1,65 3,78 0,0624  18,47841 51,89
2 96,1 -0,056169789 0,879 168,66 0,0009806 1,73 3,80 0,0657 13,36597 49,72
3 95,2 -0,040577276 0,911 165,83 0,0009641 1,74 3,71 0,0646 14,10911 49,78
4 86,8 0,104952847 1,273 170,08 0,0009888 1,79 3,70 0,0662  19,22641 49,77
5 93,7 -0,014589754 0,967 191,57 0,0011138 1,84 3,79 0,0697  13,86606 53,24
D450-S 1 112,8 -0,345497533 0,451 136,54 0,0007938 1,62 3,76 0,0609 7,40968 43,44
2 98,0 -0,089087317 0,815 166,06 0,0009655 1,78 3,72 0,0662  12,30126 48,60
3 95,8 -0,050972285 0,889 175,28 0,0010190 1,82 3,74 0,0681  13,06426 49,90
4 96,5 -0,063099795 0,865 149,06 0,0008666 1,85 3,74 0,0692 12,49847 41,75
5 106,3 -0,232884938 0,585 141,50 0,0008227 1,69 3,68 0,0622 9,40547 44,09
D275 1 106,9 -0,243279947 0,571 195,50 0,0011366 1,90 3,78 0,0718 7,95197 52,75
2 106,1 -0,229419935 0,590 183,18 0,0010650 1,92 3,78 0,0726 8,12432 48,91
3 112,2 -0,335102524 0,462 135,55 0,0007881 1,80 3,71 0,0668 6,92231 39,34
4 118,6 -0,445982618 0,358 128,20 0,0007453 1,85 3,71 0,0686 5,21761 36,20
5 109,3 -0,284859982 0,519 140,76 0,0008184 1,76 3,77 0,0664 7,82143 41,11
Placebo 1 119,6 -0,463307632 0,344 151,66 0,0008817 1,81 3,71 0,0672 5,12436 43,77
2 113,4 -0,355892542 0,441 180,09 0,0010471 1,89 3,83 0,0724 6,08761 48,22
3 116,1 -0,402670081 0,396 204,74 0,0011903 1,86 3,79 0,0705 5,61278 56,29
4 116,4 -0,407867586 0,391 169,91 0,0009878 1,80 3,79 0,0682 5,73087 48,27
5 117,6 -0,428657603 0,373 141,00 0,0008197 1,77 3,79 0,0671 5,55559 40,73

ANEXO E



CURVA DE CALIBRACAO PARA ANALISE DE FLUOR NO

ESMALTE (BIOPSIA)

Curva de calibragédo

Padrao Primeira Segunda Terceira Média
Blanck 187,0 189,2 189,3 188,5
0,125 144,4 1445 144,9 144.6
0,250 127,7 127,8 128,6 128,0
0,50 110,2 110,3 110,6 110,4
1,00 92,7 92,8 93,0 92,8
2,00 75,2 75,6 75,2 75,3
Teste 110,8 110,4 110,6 110,6
TISAB Il (20g NaOH/L) : HCI 0,5 M
[padréo] mg/mL mL do padrdo mLHCIM mLde TISAB Il [Mistura] mg/mL log F mV log F calc. Hg FI/mL CV.%
0,50 0,25 0,25 0,5 0,125 -0,90309 144,60 -0,896432997 83157 1,54
1,00 0,25 0,25 0,5 0,250 -0,60206 128,03 -0,609415256 0,246 -1,68
2,00 0,25 0,25 0,5 0,500 -0,30103 110,37 -0,303339998 0,497 -0,53
4,00 0,25 0,25 0,5 1,000 0 92,83 0,000425258 1,001 0,10
8,00 0,25 0,25 0,5 2,000 0,30103 75,33 0,303613014 2,012 0,60
média 0,01
intercepgéo 1,608764 inclinagéo -0,0173 Rquad 0,99988
Slope 57,7
[padréo] mg/mL mL do padrédo mLHCIM mLde TISAB Il [Mistura] mg/mL mV log F calc. Mg F/mL calc. CV. %
Blanck 0,00 0,0 0,5 0,5 0,000 188,5 -1,65700114 0,022
Teste 2,00 0,25 0,25 0,5 0,500 110,6 -0,3073825 0,493 -1,45
Grupo
Camada
mv log F calc. Hg F calc. Conc. P g. Esmalte compr. larg. area HgF/cm? um
D1100 6 91,4 0,025257779 1,060 158,22 0,0009199 1,70 3,72 0,0632 16,75969 48,49
7 90,5 0,040850292 1,099 188,03 0,0010932 1,74 3,70 0,0644 17,06473 56,60
8 94,1 -0,02151976 0,952 150,70 0,0008762 1,63 3,64 0,0593 16,03952 49,23
9 85,7 0,124010363 1,330 167,14 0,0009717 1,78 3,68 0,0655 20,31153 49,45
10 93,6 -0,012857253 0,971 135,68 0,0007888 1,80 3,68 0,0662 14,65624 39,70
D550 6 100,2 -0,127202349 0,746 149,76 0,0008707 1,68 3,69 0,0620 12,03544 46,82
7 98,2 -0,09255232 0,808 141,26 0,0008213 1,74 3,77 0,0656 12,31848 41,73
8 101,5 -0,149724868 0,708 169,37 0,0009847 1,78 3,78 0,0673 10,52842 48,78
9 97,0 -0,071762302 0,848 176,46 0,0010259 1,76 3,67 0,0646 13,12378 52,94
10 94,3 -0,024984763 0,944 192,76 0,0011207 1,85 3,74 0,0692 13,64495 53,99
D450-S 6 102,2 -0,161852378 0,689 168,43 0,0009792 1,74 3,70 0,0644 10,70032 50,70
7 98,6 -0,099482326 0,795 154,25 0,0008968 1,60 3,73 0,0597 13,32566 50,09
8 103,4 -0,182642396 0,657 152,13 0,0008845 1,71 3,75 0,0641 10,24071 45,98
9 107,7 -0,257139959 0,553 173,39 0,0010081 1,81 3,70 0,0670 8,25999 50,17
10 121,1 -0,489295154 0,324 144,33 0,0008391 1,60 3,71 0,0594 5,46023 47,12
D275 6 113,9 -0,364555049 0,432 131,52 0,0007646 172 3,73 0,0642 6,73299 39,73
7 115,0 -0,383612565 0,413 138,39 0,0008046 1,75 3,72 0,0651 6,35048 41,20
8 108,1 -0,264069965 0,544 134,12 0,0007798 1,70 3,70 0,0629 8,65525 41,32
9 110,8 -0,310847504 0,489 147,16 0,0008556 1,70 3,69 0,0627 7,79251 45,46
10 110,4 -0,303917498 0,497 141,71 0,0008239 1,72 3,70 0,0636 7,80463 43,15
Placebo 6 117,4 -0,4251926 0,376 181,52 0,0010553 1,90 3,80 0,0722 5,20320 48,72
7 117,6 -0,428657603 0,373 162,32 0,0009437 1,86 3,79 0,0705 5,28677 44,62
8 119,2 -0,456377627 0,350 182,46 0,0010608 1,81 3,73 0,0675 5,17887 52,38
9 118,7 -0,447715119 0,357 127,25 0,0007398 1,73 3,78 0,0654 5,45440 37,71
10 112,7 -0,343765032 0,453 187,68 0,0010911 1,76 3,71 0,0653 6,93982 55,70

ANEXOF

CURVA DE CALIBRACAO PARA ANALISE DE FLUOR NO

ESMALTE (BIOPSIA)




Curva de calibragéo

Padrao Primeira Segunda Terceira Média
Blanck 187,0 189,2 189,3 188,5
0,125 144,4 1445 1449 144.6
0,250 127,7 127,8 128,6 128,0
0,50 110,2 110,3 110,6 110,4
1,00 92,7 92,8 93,0 92,8
2,00 75,2 75,6 75,2 75,3

I Teste 110,3 110,2 110,2 110,2 I

TISAB Il (20g NaOH/L) : HCI 0,5 M

[padrao] mg/mL mL do padréo mLHCIM mL de TISABII [Mistura] mg/mL log F mv log F calc. g FimL CV%
0,50 0,25 0,25 05 0,125 -0,90308999 144,60 -0,896432997 0?3.‘57 1,54
1,00 0,25 0,25 05 0,250 -0,60205999 128,03 -0,609415256 0,246 -1,68
2,00 0,25 0,25 05 0,500 -0,30103 110,37 -0,303339998 0,497 -0,53
4,00 0,25 0,25 05 1,000 0 92,83 0,000425258 1,001 0,10
8,00 0,25 0,25 05 2,000 0,30103 75,33 0,303613014 2,012 0,60

média 0,01

intercepgéo 1,6087641 inclinagéo -0,017325 Rquad 0,99988
Slope -57,7
[padréo] mg/mL. mL do padrdo mLHCIM mLde TISAB II [Mistura] mg/mL mv log F calc, g F/mL calc. CV.%
Blanck 0,00 0,0 05 05 0,000 188,5 -1,65700114 0,022
Teste 2,00 0,25 0,25 05 0,500 110,2 -0,30103 0,500 0,00
Grupo
Camada
mv log F calc. Hg F calc. Conc. P g. Esmalte compr. larg. area ugF/cm? Hm
D1100 1 121,6 -0,497957662 0,318 228,17 0,0013266 1,97 3,77 0,0743 4,27794 59,54
2 115,4 -0,390542571 0,407 232,16 0,0013498 2,00 3,77 0,0754 5,39618 59,67
3 111,4 -0,321242513 0,477 216,43 0,0012583 1,96 3,72 0,0729 6,54574 57,53
4 113,2 -0,352427539 0,444 257,75 0,0014985 2,01 3,69 0,0742 5,98894 67,35
5 118,2 -0,439052612 0,364 269,01 0,0015640 1,97 3,75 0,0739 4,92550 70,57
D550 1 127,8 -0,605372752 0,248 167,01 0,0009710 1,65 3,78 0,0624 3,97788 51,89
2 140,9 -0,832330443 0,147 128,27 0,0007457 1,73 3,80 0,0657 2,23790 37,81
3 1425 -0,860050467 0,138 153,76 0,0008939 1,74 3,71 0,0646 2,13809 46,16
4 128,5 -0,617500262 0,241 153,29 0,0008912 1,79 3,70 0,0662 3,64288 44,85
5 138,1 -0,783820403 0,165 172,54 0,0010031 1,84 3,79 0,0697 2,35897 47,95
D450-S 1 145,9 -0,918955516 0,121 148,82 0,0008652 1,62 3,76 0,0609 1,97853 47,35
2 127,0 -0,59151274 0,256 186,38 0,0010836 1,78 3,72 0,0662 3,86834 54,55
3 131,5 -0,669475306 0,214 213,78 0,0012429 1,82 3,74 0,0681 3,14472 60,87
4 122,7 -0,517015178 0,304 177,40 0,0010314 1,85 3,74 0,0692 4,39482 49,69
5 135,6 -0,740507866 0,182 162,52 0,0009449 1,69 3,68 0,0622 2,92252 50,64
D275 1 142,6 -0,861782968 0,137 217,06 0,0012620 1,90 3,78 0,0718 1,91413 58,57
2 135,4 -0,737042863 0,183 179,38 0,0010429 1,92 3,78 0,0726 2,52443 47,90
3 136,7 -0,759565382 0,174 160,66 0,0009341 1,80 3,71 0,0668 2,60488 46,63
4 134,0 -0,712787843 0,194 188,15 0,0010939 1,85 3,71 0,0686 2,82271 53,13
5 134,9 -0,728380356 0,187 144,79 0,0008418 1,76 3,77 0,0664 2,81686 42,29
Placebo 1 1453 -0,908560508 0,123 130,57 0,0007591 1,81 3,71 0,0672 1,83818 37,68
2 141,6 -0,844457954 0,143 212,56 0,0012358 1,89 3,83 0,0724 1,97643 56,91
3 149,6 -0,983058071 0,104 206,87 0,0012027 1,86 3,79 0,0705 1,47499 56,87
4 147,5 -0,94667554 0,113 175,12 0,0010181 1,80 3,79 0,0682 1,65734 49,75
5 148,7 -0,967465557 0,108 114,22 0,0006641 1,77 3,79 0,0671 1,60665 33,00

ANEXO G

CURVA DE CALIBRACAO PARA ANALISE DE FLUOR NO
ESMALTE (BIOPSIA)




Curva de calibracao

Padrao Primeira Segunda Terceira Média
Blanck 187,0 189,2 189,3 188,5
0,125 144,4 144,5 1449 144,6
0,250 127,7 127,8 128,6 128,0
0,50 110,2 110,3 110,6 110,4
1,00 92,7 92,8 93,0 92,8
2,00 75,2 75,6 75,2 75,3
Teste 110,4 110,1 110,1 110,2 I
TISAB Il (20g NaOH/L) : HCI 0,5 M
[padrao] my/mL mL do padréo mLHCIM mL de TISABII [Mistura] mg/mL log F mv log F calc. pgF/mLcale.  CV.%
0,50 0,25 0,25 0,5 0,125 -0,903089987 144,60 -0,896432997 0,127 1,54
1,00 0,25 0,25 0,5 0,250 -0,602059991 128,03 -0,609415256 0,246 -1,68
2,00 0,25 0,25 0,5 0,500 -0,301029996 110,37 -0,303339998 0,497 -0,53
4,00 0,25 0,25 0,5 1,000 0,000 92,83 0,000425258 1,001 0,10
8,00 0,25 0,25 0,5 2,000 0,301029996 75,33 0,303613014 2,012 0,60
média 0,01
intercepcéo 1,608764 inclinacéo -0,0173 Rquad 0,99988
Slope 57,7
[padrao] my/mL mL do padréo mLHCIM mL de TISABII [Mistura] mg/mL mv log F calc. g F/mL calc. cV.%
Blanck 0,00 0,0 05 0,5 0,000 188,5 -1,657001139 0,022
Teste 2,00 0,25 0,25 05 0,500 110,2 -0,300452495 0,501 0,13
Grupo
Camada
mv log F calc. Hg F calc. Conc. P g. Esmalte compr. larg. area ugF/cm? um
D1100 6 126,4 -0,581117732 0,262 171,83 0,0009990 1,70 3,72 0,0632 4,14849 52,66
7 128,1 -0,610570257 0,245 196,24 0,0011410 1,74 3,70 0,0644 3,80784 59,07
8 1323 -0,683335318 0,207 166,20 0,0009663 1,63 3,64 0,0593 3,49442 54,29
9 116,6 -0,411332589 0,388 195,07 0,0011341 1,78 3,68 0,0655 592106 57,71
10 121,2 -0,491027656 0,323 154,23 0,0008967 1,80 3,68 0,0662 4,87362 45,12
D550 6 140,9 -0,832330443 0,147 119,25 0,0006933 1,68 3,69 0,0620 2,37320 37,28
7 130,3 -0,648685289 0,225 138,26 0,0008039 1,74 3,77 0,0656 3,42314 40,85
8 138,5 -0,790750408 0,162 149,77 0,0008707 1,78 3,78 0,0673 2,40623 43,14
9 147,6 -0,948408041 0,113 118,31 0,0006878 1,76 3,67 0,0646 1,74346 35,50
10 137,8 -0,778622898 0,166 180,05 0,0010468 1,85 3,74 0,0692 2,40621 50,43
D450-S 6 129,1 -0,627895271 0,236 198,66 0,0011550 1,74 3,70 0,0644 3,65893 59,80
7 134,2 -0,716252846 0,192 194,41 0,0011303 1,60 3,73 0,0597 3,22046 63,13
8 139,9 -0,815005429 0,153 192,52 0,0011193 1,71 3,75 0,0641 2,38763 58,18
9 135,7 -0,742240368 0,181 208,11 0,0012099 1,81 3,70 0,0670 2,70321 60,22
10 151,4 -1,014243097 0,097 153,54 0,0008927 1,60 3,71 0,0594 1,63028 50,13
D275 6 140,4 -0,823667936 0,150 120,85 0,0007026 1,72 3,73 0,0642 2,33935 36,51
7 147,6 -0,948408041 0,113 143,15 0,0008323 1,75 3,72 0,0651 1,72986 42,61
8 1373 -0,769960391 0,170 121,42 0,0007059 1,70 3,70 0,0629 2,70016 37,41
9 132,4 -0,685067819 0,207 139,13 0,0008089 1,70 3,69 0,0627 3,29198 42,98
10 144,8 -0,899898 0,126 120,71 0,0007018 1,72 3,70 0,0636 1,97866 36,76
Placebo 6 146,1 -0,922420519 0,120 153,32 0,0008914 1,90 3,80 0,0722 1,65593 41,15
7 138,8 -0,795947913 0,160 199,29 0,0011587 1,86 3,79 0,0705 2,26934 54,79
8 146,7 -0,932815528 0,117 178,91 0,0010402 1,81 3,73 0,0675 1,72901 51,36
9 141,0 -0,834062945 0,147 134,12 0,0007798 1,73 3,78 0,0654 2,24078 39,75
10 138,4 -0,789017907 0,163 216,59 0,0012592 1,76 3,71 0,0653 2,48940 64,28

ANEXO H

CURVA DE CALIBRACAO PARA ANALISE DE FLUOR NO

ESMALTE (BIOPSIA)




Curva de calibragéo

Padrao Primeira Segunda Terceira Média
Blanck 185,8 185,7 185,6 185,7
0,250 130,7 130,8 128,8 130,1
0,500 1116 111,4 111,5 111,5
1,00 93,7 93,8 93,9 93,8
2,00 76,3 76,0 75,6 76,0
4,00 57,7 57,7 57,6 57,7
| Teste 94,0 94,2 93,4 93,9
TISAB Il (20g NaOHI/L) : HCI 0,5 M
[padrao] mg/mL mL do padrdo mLHCIM mL de TISAB Il [Mistura] mg/mL log F mv log Fcalc. ug F/mL calc. CV%
1,00 0,25 0,25 0,5 0,250 -0,60206 130,10 -0,60558089 0,248 -0,81
2,00 0,25 0,25 0,5 0,500 -0,30103 111,50 -0,29522625 0,507 1,35
4,00 0,25 0,25 0,5 1,000 0 93,80 0,00011124 1,000 0,03
8,00 0,25 0,25 0,5 2,000 0,30103 75,97 0,29767349 1,985 -0,77
16,00 0,25 0,25 0,5 4,000 0,60206 57,67 0,60302241 4,009 0,22
média 0,00
intercepcéo 1,56523305 inclinacéo -0,016685734 Rquad 0,99994
Slope -59,9
[padréo] mg/mL mL do padrdo mLHCIM mL de TISAB Il [Mistura] mg/mL mv log Fcalc. ug F/mL calc. CV.%
Blanck 0,00 0,0 0,5 0,5 0,000 185,7 -1,5333077 0,029
Teste 4,00 0,25 0,25 0,5 1,000 93,9 -0,0010011 0,998 -0,23
Grupo Camada
mv log F calc. Hg F calc. Conc. P g. Esmalte compr. larg. area HgF/cm2 um
1 81,0 0,213688628 1,636 207,55 0,0012067 2,07 3,71 0,0768 21,29827 52,37
Crest 2 84,5 0,155288561 1,430 185,85 0,0010805 1,97 3,72 0,0733 19,51099 49,15
3 84,5 0,155288561 1,430 206,13 0,0011984 2,02 3,76 0,0760 18,82562 52,60
4 85,4 0,1402714 1,381 162,50 0,0009448 1,91 3,71 0,0709 19,49235 44,44
1 88,7 0,085208479 1,217 167,83 0,0009757 1,79 3,71 0,0664 18,32237 48,98
D1100 2 157,6 -1,064438564 0,086 73,45 0,0004271 1,68 3,69 0,0620 1,39068 22,96
3 89,6 0,070191319 1,175 151,66 0,0008818 1,60 3,75 0,0600 19,59025 48,99
4 86,7 0,118579947 1,314 188,51 0,0010960 1,80 3,78 0,0680 19,31148 53,69
1 95,6 -0,029923082 0,933 232,01 0,0013489 1,76 3,71 0,0653 14,29520 68,86
D1000-S 2 99,3 -0,091660296 0,810 144,53 0,0008403 1,77 3,75 0,0664 12,19931 42,20
3 93,0 0,013459825 1,031 135,26 0,0007864 1,75 3,74 0,0655 15,75978 40,05
4 89,3 0,075197039 1,189 150,71 0,0008762 1,81 3,74 0,0677 17,56495 43,15
1 95,9 -0,034928802 0,923 156,66 0,0009108 1,91 3,75 0,0716 12,88269 42,39
D550 2 94,3 -0,008231629 0,981 162,12 0,0009426 1,90 3,79 0,0720 13,62623 43,63
3 95,4 -0,026585936 0,941 164,74 0,0009578 1,87 3,73 0,0698 13,48539 45,77
4 92,5 0,021802692 1,051 168,78 0,0009813 1,81 3,73 0,0675 15,57454 48,45
1 101,6 -0,130037484 0,741 125,12 0,0007274 1,69 3,71 0,0627 11,82230 38,67
D450-S 2 106,2 -0,206791858 0,621 110,77 0,0006440 1,66 3,75 0,0623 9,97858 34,48
3 103,0 -0,153397511 0,702 120,57 0,0007010 1,59 3,76 0,0598 11,74945 39,09
4 106,7 -0,215134725 0,609 107,42 0,0006245 1,56 3,70 0,0577 10,55696 36,07
1 114,8 -0,350289167 0,446 121,05 0,0007038 1,81 3,77 0,0682 6,54170 34,38
D275 2 108,0 -0,236826179 0,580 130,62 0,0007594 1,83 3,80 0,0695 8,33564 36,40
3 107,8 -0,233489032 0,584 172,01 0,0010001 1,73 3,80 0,0657 8,88549 50,71
4 111,5 -0,295226246 0,507 137,08 0,0007970 1,69 3,80 0,0642 7,89048 41,37
1 104,3 -0,175088964 0,668 249,76 0,0014521 2,08 3,77 0,0784 8,52131 61,73
Placebo 2 103,7 -0,165077524 0,684 210,05 0,0012212 1,91 3,80 0,0726 9,42118 56,09
3 111,9 -0,30190054 0,499 183,73 0,0010682 1,90 3,79 0,0720 6,92958 49,45
4 108,6 -0,246837619 0,566 218,42 0,0012699 1,77 3,79 0,0671 8,44403 63,10

ANEXO1

CURVA DE CALIBRACAO PARA ANALISE DE FLUOR NO

ESMALTE (BIOPSIA)




Curva de calibragéo

Padrao Primeira Segunda Terceira Média
Blanck 185,1 184,9 186,7 185,6
0,250 130,5 129,5 130,0 130,0
0,500 1111 111,2 111,8 111,4
1,00 93,6 94,2 94,5 94,1
2,00 75,8 76,4 76,3 76,2
4,00 57,8 58,0 58,2 58,0
I Teste 94,8 94,1 93,8 94,2
TISAB Il (20g NaOH/L) : HCI 0,5 M
[padréao] mg/mL mL do padréo mLHCIM mLde TISAB Il [Mistura] mg/mL logF mv log Fcalc. ug F/mL calc. CV%
1,00 0,25 0,25 0,5 0,250 -0,60206 130,00 -0,60591399 0,248 -0,88
2,00 0,25 0,25 0,5 0,500 -0,30103 111,37 -0,29293495 0,509 1,88
4,00 0,25 0,25 0,5 1,000 0 94,10 -0,00291143 0,993 -0,67
8,00 0,25 0,25 0,5 2,000 0,30103 76,17 0,2983099 1,988 -0,62
16,00 0,25 0,25 0,5 4,000 0,60206 58,00 0,603450471 4,013 0,32
média 0,01
intercepgdo  1,5776607 inclinacao -0,016796729 Rquad 0,99989
Slope -59,5
[padréo] mg/imL mL do padrao mLHCIM mLdeTISAB Il [Mistura] mg/mL mv log F calc. ug F/mL calc. CV.%
Blanck 0,00 0,0 0,5 0,5 0,000 185,6 -1,539252 0,029
Teste 4,00 0,25 0,25 0,5 1,000 94,2 -0,005151 0,988 -1,18
Grupo Camada
mvV log F calc. Mg Fcalc. Conc. P g. Esmalte compr. larg. area HgF/lcm2 pm
5 87,2 0,112985995 1,297 174,53 0,0010147 1,84 3,74 0,0688 18,8494 49,15
Crest 6 89,4 0,076033192 1,191 149,53 0,0008694 1,82 3,78 0,0688 17,3169 42,12
7 90,8 0,052517772 1,129 212,03 0,0012327 1,85 3,74 0,0692 16,3108 59,39
8 88,5 0,091150247 1,234 125,71 0,0007309 1,66 3,76 0,0624 19,7631 39,03
5 92,6 0,02228366 1,053 164,26 0,0009550 1,67 3,74 0,0625 16,8537 50,97
D1100 6 91,1 0,047478753 1,116 160,22 0,0009315 1,78 3,71 0,0660 16,8921 47,02
7 93,0 0,015564969 1,036 194,69 0,0011319 1,73 3,69 0,0638 16,2365 59,10
8 82,5 0,191930619 1,556 173,53 0,0010089 1,63 3,70 0,0603 25,7953 55,76
5 102,8 -0,14904297 0,710 110,54 0,0006427 1,61 3,74 0,0602 11,7831 35,58
D1000-S 6 83,5 0,17513389 1,497 203,01 0,0011803 1,81 3,72 0,0673 22,2286 58,43
7 88,1 0,097868939 1,253 184,71 0,0010739 1,78 3,72 0,0662 18,9193 54,06
8 96,0 -0,03482522 0,923 177,58 0,0010324 1,79 3,79 0,0678 13,6045 50,73
5 96,7 -0,04658293 0,898 213,47 0,0012411 1,89 3,77 0,0713 12,6071 58,06
D550 6 93,9 0,000447913 1,001 176,62 0,0010269 2,09 3,85 0,0805 12,4406 42,54
7 94,1 -0,00291143 0,993 174,48 0,0010144 1,96 3,78 0,0741 13,4073 45,64
8 94,0 -0,00123176 0,997 157,13 0,0009136 1,87 3,79 0,0709 14,0698 42,97
5 105,1 -0,18767545 0,649 165,07 0,0009597 1,74 3,87 0,0673 9,6397 47,51
D450-S 6 100,7 -0,11376984 0,770 186,36 0,0010835 1,80 3,76 0,0677 11,3702 53,36
7 108,8 -0,24982334 0,563 124,64 0,0007247 1,72 3,68 0,0633 8,8879 38,16
8 100,5 -0,1104105 0,776 136,36 0,0007928 1,84 3,72 0,0684 11,3300 38,61
5 113,55 -0,32876797 0,469 176,56 0,0010265 1,77 3,85 0,0681 6,8833 50,21
D275 6 109,3 -0,25822171 0,552 194,50 0,0011308 1,82 3,78 0,0688 8,0208 54,79
7 111,4 -0,29349484 0,509 147,13 0,0008554 1,78 3,79 0,0675 7,5413 42,27
8 120,0 -0,4379467 0,365 131,34 0,0007636 1,78 3,71 0,0660 5,6241 38,54
5 109,2 -0,25654204 0,554 209,09 0,0012156 1,84 3,79 0,0697 7,9433 58,11
Placebo 6 1153 -0,35900208 0,438 143,30 0,0008331 1,99 3,80 0,0756 5,7858 36,73
7 110,5 -0,27837778 0,527 172,73 0,0010042 1,82 3,84 0,0699 7,5374 47,90
8 115,4 -0,36068175 0,436 148,80 0,0008651 1,81 3,80 0,0688 6,3366 41,93



ANEXO J

CURVA DE CALIBRACAO PARA ANALISE DE FLUOR NO

ESMALTE (BIOPSIA)

Curva de calibragéo

Padrao Primeira Segunda Terceira Média
Blanck 185,1 184,0 1858 185,0
0,250 130,2 130,8 131,0 130,7
0,500 112,7 112,0 111,8 112,2
1,00 94,7 94,0 94,2 94,3
2,00 76,2 76,0 76,4 76,2
4,00 58,3 58,3 58,1 58,2
I Teste 112,2 111,8 111,7 111,9
TISAB Il (20g NaOH/L) : HCI 0,5 M
[padréo] mgimL mL do padréo mLHCIM mLdeTISAB I [Mistura] mgimL logF mv log F calc. g FimL calc. cv%
1,00 0,25 0,25 05 0,250 -0,60206 130,67 -0,6051496 0,248 0,71
2,00 0,25 0,25 05 0,500 -0,30103 112,17 -0,2971925 0,504 0,89
4,00 0,25 0,25 05 1,000 0 94,30 0,000222 1,001 0,05
8,00 0,25 0,25 0,5 2,000 0,30103 76,20 0,3015205 2,002 0,11
16,00 0,25 0,25 05 4,000 0,60206 58,23 0,6005996 3,987 0,34
média 0,00
intercepgéo 1,56997084 inclinagcao -0,01664633 Rquad 0,99997
Slope -60,1
[padréo] mgimL mL do padréo mLHCIM mLdeTISAB I [Mistura] mgimL mv log F calc. g FimL calc. CV.%
Blanck 0,00 0,0 0,5 0,5 0,000 185,0 -1,509045 0,031
Teste 2,00 0,25 0,25 05 0,500 111,9 -0,292753 0,510 1,92
Grupo Camada
mvV log F calc. Hg F calc. Conc. P g. Esmalte compr. larg. area HgF/cm2 pm
9 100,1 -0,096326761 0,801 125,00 0,0007267 1,66 3,69 0,0613 13,0779 39,55
Crest 10 99,9 -0,092997495 0,807 128,07 0,0007446 1,66 3,67 0,0609 13,2504 40,74
11 99,1 -0,079680431 0,832 132,08 0,0007679 1,65 3,71 0,0612 13,5976 41,81
12 93,5 0,013539015 1,032 132,31 0,0007693 1,66 3,74 0,0621 16,6173 41,30
9 89,7 0,076795067 1,193 163,07 0,0009481 1,70 3,71 0,0631 18,9222 50,11
D1100 10 97,7 -0,05637557 0,878 148,10 0,0008610 1,71 3,73 0,0638 13,7695 45,00
11 104,1 -0,16291208 0,687 123,85 0,0007201 1,65 3,81 0,0629 10,9315 38,18
12 88,2 0,101764562 1,264 199,21 0,0011582 1,83 3,69 0,0675 18,7192 57,17
9 97,7 -0,05637557 0,878 161,17 0,0009371 1,67 3,74 0,0625 14,0617 50,01
D1000-S 10 97,6 -0,054710937 0,882 177,58 0,0010324 1,67 3,79 0,0633 13,9294 54,37
11 89,8 0,075130434 1,189 192,08 0,0011167 1,61 3,74 0,0602 19,7439 61,82
12 97,6 -0,054710937 0,882 167,35 0,0009730 1,59 3,75 0,0596 14,7863 54,39
9 89,6 0,0784597 1,198 137,16 0,0007975 1,73 3,77 0,0652 18,3684 40,76
D550 10 95,8 -0,024747543 0,945 150,00 0,0008721 1,83 3,72 0,0681 13,8758 42,70
11 101,6 -0,121296255 0,756 123,61 0,0007187 1,84 3,77 0,0694 10,9030 34,53
12 112,7 -0,306070515 0,494 118,86 0,0006910 1,68 3,73 0,0627 7,8870 36,76
9 104,4 -0,167905978 0,679 121,77 0,0007080 1,77 3,72 0,0658 10,3176 35,84
D450-S 10 101,0 -0,111308458 0,774 129,19 0,0007511 1,77 3,73 0,0660 11,7222 37,92
11 103,8 -0,157918181 0,695 123,92 0,0007205 1,73 3,68 0,0637 10,9191 37,72
12 99,6 -0,088003596 0,817 144,02 0,0008373 1,93 3,71 0,0716 11,4042 38,98
9 119,8 -0,424259455 0,376 114,11 0,0006635 1,58 3,66 0,0578 6,5103 38,24
D275 10 121,8 -0,457552114 0,349 107,42 0,0006245 1,68 3,82 0,0642 5,4334 32,44
11 120,1 -0,429253354 0,372 113,16 0,0006579 1,79 3,82 0,0684 5,4429 32,07
12 120,8 -0,440905785 0,362 141,87 0,0008248 1,77 3,74 0,0662 5,4733 41,53
9 106,1 -0,196204739 0,636 177,27 0,0010307 1,79 3,80 0,0680 9,3575 50,51
Placebo 10 88,9 0,090112131 1,231 155,26 0,0009027 1,73 3,76 0,0650 18,9181 46,26
11 121,8 -0,457552114 0,349 177,27 0,0010307 1,69 3,70 0,0625 5,5765 54,94
12 1215 -0,452558215 0,353 188,04 0,0010932 1,68 3,68 0,0618 5,7054 58,94



ANEXO L

CURVA DE CALIBRACAO PARA ANALISE DE FLUOR NO

ESMALTE (BIOPSIA)

Curva de calibragéo

Padrao Primeira Segunda Terceira Média
Blanck 182,9 1815 182,9 1824
0,125 146,0 146,3 146,1 146,1
0,250 129,6 130,1 130,6 130,1
0,50 111,8 1115 111,6 111,6
1,00 93,7 94,3 94,3 94,1
2,00 75,8 76,4 76,6 76,3
| Teste 111,0 111,9 111,5 111,5
TISAB Il (20g NaOH/L) : HCI 0,5 M
[padrao] mgimL  mL do padréo mLHCIM mLde TISAB Il [Mistura] mgimL log F mv log F calc. g FimL calc. cv%
0,50 0,25 0,25 0,5 0,125 -0,9031 146,13 -0,8915423 0,128 2,69
1,00 0,25 0,25 0,5 0,250 -0,6021 130,10 -0,6170049 0,242 -3,38
2,00 0,25 0,25 0,5 0,500 0,301 111,63 -0,3008017 0,500 0,05
4,00 0,25 0,25 0,5 1,000 0 94,10 -0,0005799 0,999 -0,13
8,00 0,25 0,25 0,5 2,000 0,30103 76,27 0,30477876 2,017 0,87
média 0,02
intercepgéo 1,6107 inclinacéo -0,017123 Rquad 0,99959
Slope -58,4
[padrao] mgimL  mL do padréo mLHCIM mL de TISAB Il [Mistura] mgimL mv log F calc. ug F/mL calc. CV.%
Blanck 0,00 0,0 0,5 0,5 0,000 182,4 -1,5131041 0,031
Teste 2,00 0,25 0,25 0,5 0,500 111,5 -0,2979479 0,504 0,71
Grupo Camada
mv log F calc. Hg F calc. Conc. P g. Esmalte compr. larg. area ugF/lcm2 pm
1 119,8 -0,440639 0,363 216,85 0,0012607 2,07 3,71 0,0768 4,72081 54,72
Crest 2 133,8 -0,68036 0,209 223,60 0,0013000 1,97 3,72 0,0733 2,84860 59,13
3 1115 -0,298519 0,503 237,81 0,0013826 2,02 3,76 0,0760 6,62128 60,68
4 130,5 -0,623854 0,238 214,05 0,0012445 1,91 3,71 0,0709 3,35536 58,54
1 128,2 -0,584471 0,260 222,73 0,0012950 1,79 3,71 0,0664 3,92014 65,00
D1100 2 158,2 -1,098159 0,080 56,04 0,0003258 1,68 3,69 0,0620 1,28678 17,52
3 123,8 -0,50913 0,310 202,46 0,0011771 1,60 3,75 0,0600 5,16081 65,40
4 118,1 -0,41153 0,388 242,77 0,0014114 1,80 3,78 0,0680 5,69778 69,15
1 138,2 -0,7557 0,176 200,79 0,0011674 1,76 3,71 0,0653 2,68790 59,60
D1000-S 2 132,4 -0,656388 0,221 185,53 0,0010787 1,77 3,75 0,0664 3,32359 54,17
3 122,9 -0,49372 0,321 230,60 0,0013407 1,75 3,74 0,0655 4,90197 68,28
4 114,0 -0,341326 0,456 235,37 0,0013685 1,81 3,74 0,0677 6,73169 67,38
1 132,9 -0,664949 0,216 175,52 0,0010204 1,91 3,75 0,0716 3,01986 47,49
D550 2 115,1 -0,360161 0,436 179,57 0,0010440 1,90 3,79 0,0720 6,05963 48,33
3 124,7 -0,524541 0,299 204,13 0,0011868 187 3,73 0,0698 4,28458 56,72
4 1353 -0,706044 0,197 215,34 0,0012520 1,81 3,73 0,0675 2,91453 61,81
1 122,4 -0,485158 0,327 215,33 0,0012519 1,69 3,71 0,0627 5,21892 66,56
D450-S 2 120,1 -0,445776 0,358 192,82 0,0011211 1,66 3,75 0,0623 5,75552 60,03
3 1243 -0,517692 0,304 216,07 0,0012562 1,59 3,76 0,0598 5,07836 70,04
4 119,9 -0,442351 0,361 221,94 0,0012904 1,56 3,70 0,0577 6,25637 74,52
1 129,2 -0,601594 0,250 179,85 0,0010457 1,81 3,77 0,0682 3,66763 51,08
D275 2 1259 -0,545089 0,285 175,69 0,0010215 1,83 3,80 0,0695 4,09899 48,96
3 140,0 -0,786522 0,163 210,93 0,0012263 1,73 3,80 0,0657 2,48684 62,18
4 126,4 -0,55365 0,279 221,94 0,0012904 1,69 3,80 0,0642 4,35191 66,98
1 136,1 -0,719742 0,191 127,00 0,0007384 2,08 3,77 0,0784 2,43138 31,39
Placebo 2 123,1 -0,497144 0,318 117,21 0,0006815 1,91 3,80 0,0726 4,38570 31,30
3 1354 -0,707756 0,196 96,66 0,0005620 1,90 3,79 0,0720 2,72177 26,01
4 144,6 -0,865287 0,136 118,92 0,0006914 1,77 3,79 0,0671 2,03283 34,36

ANEXO M



CURVA DE CALIBRACAO PARA ANALISE DE FLUOR NO

ESMALTE (BIOPSIA)

Curva de calibracéo

Padrao Primeira Segunda Terceira Média
Blanck 182,9 181,5 182,9 182,4
0,125 146,0 146,3 146,1 146,1
0,250 129,6 130,1 130,6 130,1
0,50 111,8 111,5 111,6 111,6
1,00 93,7 94,3 94,3 94,1
2,00 75,8 76,4 76,6 76,3
Teste 111,0 111,9 1115 1115
TISAB Il (20g NaOH/L) : HCI 0,5 M
[padréo] mg/mL mL do padrao mLHCIM mLdeTISAB Il [Mistura] mg/mL log F mv logFcalc.  pgF/mL calc. CV.%
0,50 0,25 0,25 0,5 0,125 -0,9031 146,13 -0,89154 0,128 2,69
1,00 0,25 0,25 0,5 0,250 -0,6021 130,10 -0,617 0,242 -3,38
2,00 0,25 0,25 0,5 0,500 -0,301 111,63 -0,3008 0,500 0,05
4,00 0,25 0,25 0,5 1,000 0 94,10  -0,00058 0,999 -0,13
8,00 0,25 0,25 0,5 2,000 0,301 76,27  0,304779 2,017 0,87
média 0,02
intercepgéo 1,61069 inclinacao -0,01712 Rquad 0,99959
Slope 58,4
[padréo] mg/mL mL do padrdo mLHCIM mL de TISAB Il [Mistura] mg/mL mv log Fcalc. Hg F/imL CV.%
Blanck 0,00 0,0 0,5 0,5 0,000 182,4 -1,5131 0?8‘3?1
Teste 2,00 0,25 0,25 0,5 0,500 111,5 -0,2979 0,504 0,71
Grupo Camada
mvV log F calc. ug F calc. Conc. P g. Esmalte compr. larg. area HgF/cm2 pm
5 124,5 -0,52111654 0,301 203,80 0,0011849 1,84 3,74 0,0688 4,37718 57,40
Crest 6 104,8 -0,1837951 0,655 207,53 0,0012066 1,82 3,78 0,0688 9,52010 58,46
7 123,4 -0,50228133 0,315 230,36 0,0013393 1,85 3,74 0,0692 4,54648 64,52
8 114,1 -0,34303822 0,454 220,81 0,0012838 1,66 3,76 0,0624 7,27220 68,56
5 1351 -0,70261945 0,198 194,12 0,0011286 1,67 3,74 0,0625 3,17536 60,23
D1100 6 1153 -0,36358571 0,433 202,70 0,0011785 1,78 3,71 0,0660 6,55572 59,49
7 133,5 -0,67522278 0,211 192,45 0,0011189 1,73 3,69 0,0638 3,30906 58,42
8 129,1 -0,59988195 0,251 205,09 0,0011924 1,63 3,70 0,0603 4,16609 65,90
5 118,6 -0,42009134 0,380 170,51 0,0009913 1,61 3,74 0,0602 6,31264 54,88
D1000-S 6 128,0 -0,58104674 0,262 200,79 0,0011674 1,81 3,72 0,0673 3,89701 57,79
7 129,0 -0,59816966 0,252 236,33 0,0013740 1,78 3,72 0,0662 3,80949 69,17
8 131,6 -0,64268924 0,228 170,75 0,0009927 1,79 3,79 0,0678 3,35597 48,78
5 130,6 -0,62556632 0,237 228,93 0,0013310 1,89 3,77 0,0713 3,32377 62,27
D550 6 128,4 -0,58789591 0,258 223,45 0,0012991 2,09 3,85 0,0805 3,20994 53,82
7 1211 -0,46289863 0,344 222,73 0,0012950 1,96 3,78 0,0741 4,64894 58,26
8 124,1 -0,51426737 0,306 197,69 0,0011494 1,87 3,79 0,0709 4,31769 54,06
5 132,3 -0,65467528 0,221 203,34 0,0011822 1,74 3,87 0,0673 3,28900 58,52
D450-S 6 127,9 -0,57933445 0,263 235,89 0,0013714 1,80 3,76 0,0677 3,89229 67,55
7 128,0 -0,58104674 0,262 207,26 0,0012050 1,72 3,68 0,0633 4,14550 63,46
8 121,0 -0,46118633 0,346 223,16 0,0012975 1,84 3,72 0,0684 5,05188 63,19
5 129,5 -0,60673112 0,247 229,28 0,0013330 1,77 3,85 0,0681 3,62940 65,21
D275 6 136,1 -0,71974236 0,191 243,23 0,0014141 1,82 3,78 0,0688 2,77137 68,52
7 131,0 -0,63241549 0,233 178,14 0,0010357 1,78 3,79 0,0675 3,45561 51,17
8 135,0 -0,70090715 0,199 190,86 0,0011097 1,78 3,71 0,0660 3,01508 56,01
5 137,5 -0,74371444 0,180 117,94 0,0006857 1,84 3,79 0,0697 2,58719 32,78
Placebo 6 1415 -0,81220611 0,154 81,00 0,0004709 1,99 3,80 0,0756 2,03778 20,76
7 140,7 -0,79850777 0,159 108,16 0,0006288 1,82 3,84 0,0699 2,27557 29,99
8 139,1 -0,77111111 0,169 99,59 0,0005790 1,81 3,80 0,0688 2,46279 28,06



ANEXO N

CURVA DE CALIBRACAO PARA ANALISE DE FLUOR NO

ESMALTE (BIOPSIA)

Curva de calibragéo

Padrao Primeira Segunda Terceira Média
Blanck 182,9 181,0 184,3 182,7
0,125 146,0 146,3 146,0 146,1
0,250 129,4 129,4 128,9 129,2
0,50 111,7 112,1 111,7 111,8
1,00 93,9 94,6 94,1 94,2
2,00 77,0 76,7 76,3 76,7
| Teste 112,7 111,9 111,6 112,1
. N A1 . B
TISAB Il (20g NaOH/L) : HCI 0,5 M
[padréo] mg/mL mL do padrao mLHCIM mLdeTISABII  [Mistura] mg/mL logF mv log F calc g FimL CV%
0,50 0,25 0,25 0,5 0,125 -0,90309 146,10  -0,8980851 Oci‘ZCG 1,16
1,00 0,25 0,25 0,5 0,250 -0,60206 129,23 -0,60613508 0,248 -0,93
2,00 0,25 0,25 0,5 0,500 -0,30103 111,83 -0,30495343 0,496 -0,90
4,00 0,25 0,25 0,5 1,000 0 94,20 0,00026704 1,001 0,06
8,00 0,25 0,25 0,5 2,000 0,30103 76,67 0,30375659 2,013 0,63
média 0,00
intercepgéo 1,63080215 inclinagédo -0,01730929 Rquad 0,99993
Slope -57,8
[padréo] mg/mL mL do padrao mLHCIM mLdeTISABII  [Mistura] mg/mL mv log F calc g F/mL calc. CV.%
Blanck 0,00 0,0 0,5 0,5 0,000 182,7 -1,532182 0,029
Teste 2,00 0,25 0,25 0,5 0,500 112,1 -0,308992 0,491 -1,82
Grupo Camada
mv log F calc. Hg Fcalc. Conc.P g. Esmalte  compr. larg. area HgF/cm2 um
9 118,2 -0,415155914 0,384 182,84 0,0010630 1,66 3,69 0,0613 6,27639 57,85
Crest 10 112,5 -0,316492961 0,483 196,35 0,0011416 1,66 3,67 0,0609 7,92014 62,46
11 119,7 -0,441119849 0,362 194,95 0,0011335 1,65 3,71 0,0612 5,91592 61,72
12 111,4 -0,297452742 0,504 187,03 0,0010874 1,66 3,74 0,0621 8,12022 58,38
9 124.7 ~0,527666298 0,297 20580  0,0011965 1,70 3,71 0,0631 _ 4,70447 63,24
D1100 10 128,3 -0,589979742 0,257 181,24 0,0010537 1,71 3,73 0,0638 4,03010 55,07
11 131,3 -0,641907611 0,228 142,61 0,0008291 1,65 3,81 0,0629 3,62814 43,96
12 127,9 -0,583056026 0,261 187,20 0,0010884 1,83 3,69 0,0675 3,86782 53,73
9 1279 -0,583056026 0,261 203,42 0,0011827 1,67 3,74 0,0625 4,18173 63,12
D1000-S 10 1211 -0,465352854 0,342 202,46 0,0011771 1,67 3,79 0,0633 5,41117 61,99
11 133,4 -0,67825712 0,210 216,06 0,0012561 1,61 3,74 0,0602 3,48374 69,54
12 131,1 -0,638445753 0,230 170,03 0,0009886 1,59 3,75 0,0596 3,85590 55,27
9 109,3 -0,261103234 0,548 227,74 0,0013241 1,73 3,77 0,0652 8,40445 67,67
D550 10 122,2 -0,484393073 0,328 205,33 0,0011938 1,83 3,72 0,0681 4,81518 58,45
11 121,2 -0,467083783 0,341 222,02 0,0012908 1,84 3,77 0,0694 4,91764 62,03
12 129,2 -0,605558102 0,248 135,45 0,0007875 1,68 3,73 0,0627 3,95753 41,89
9 118.5 "0,420348701 0,380 197,96 0,0011509 1,77 3,72 0,0658  5,76946 58,27
D450-S 10 109,8 -0,269757879 0,537 225,37 0,0013103 1,77 3,73 0,0660 8,13879 66,15
11 119,2 -0,432465204 0,369 220,47 0,0012818 1,73 3,68 0,0637 5,80284 67,11
12 113,3 -0,330340393 0,467 200,16 0,0011637 1,93 3,71 0,0716 6,52722 54,18
9 142,0 -0,827117013 0,149 139,23 0,0008095 158 3,66 0,0578  2,57481 46,66
D275 10 136,7 -0,735377777 0,184 175,69 0,0010215 1,68 3,82 0,0642 2,86582 53,06
11 138,2 -0,761341712 0,173 162,23 0,0009432 1,79 3,82 0,0684 2,53362 45,98
12 143,4 -0,851350019 0,141 148,53 0,0008636 1,77 3,74 0,0662 2,12718 43,48
9 1345 -0,697297339 0,201 105,46 0,0006132 1,79 3,80 0,0680 2,95166 30,05
Placebo 10 122,0 -0,480931215 0,330 78,30 0,0004553 1,73 3,76 0,0650 5,07966 23,33
11 158,5 -1,112720296 0,077 104,73 0,0006089 1,69 3,70 0,0625 1,23365 32,46
12 155,3 -1,057330569 0,088 111,09 0,0006459 1,68 3,68 0,0618 1,41746 34,82



blocos
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blocos
11
12
13
14
15
16
17
18
19
20

blocos
21
22
23
24
25
26
27
28
29
30

blocos
31
32
33
34
35
36
37
38
39
40

blocos
41
42
43
44
45
46
47
48
49
50

MICRODUREZA SUPERFICIAL (SMH) INICIAL E FINAL - agua

ANEXO O

Microdureza superficial inicial

336
325
327
331
325
337
347
325
325
325

330
328
336
331
327
337
337
331
328
325

328
331
328
325
330
343
339
334
337
325

Microdureza superficial inicial

331
325
333
325
325
334
327
325
325
333

333
327
327
331
330
337
325
336
328
340

340
328
330
328
325
340
334
339
331
339

Microdureza superficial inicial

325
327
331
325
328
327
325
334
325
331

331
325
334
325
334
330
330
337
331
327

331
334
333
331
331
334
327
339
331
330

Microdureza superficial inicial

325
325
333
328
331
328
328
334
328
328

328
333
331
325
331
331
325
337
331
330

325
334
331
327
337
325
327
327
334
328

Microdureza superficial inicial

337
327
325
334
325
325
333
328
325
334

330
330
327
337
331
328
331
337
325
330

334
328
331
336
331
337
327
328
337
330

327
325
327
328
331
331
343
337
327
330

331
327
334
325
330
336
333
339
331
342

337
327
328
328
328
328
331
340
325
330

331
327
334
331
331
327
325
339
342
325

328
328
334
343
327
328
328
331
334
325

325
327
337
328
336
342
345
328
328
333
Média

331
328
327
330
328
330
328
334
331
340
média

330
328
327
330
328
330
331
331
325
328
média

333
328
336
328
337
325
328
334
331
325
média

330
327
330
339
325
331
336
328
331
328
média

Placebo
média blocos
329,2 1
327,2 2
331,0 3
328,6 4
329,8 5
338,0 6
342,2 7
331,0 8
329,0 9
327,6 10
331,6
D275
média blocos
333,2 11
327,0 12
330,2 13
327,8 14
327,6 15
335,4 16
329,4 17
334,6 18
329,2 19
338,8 20
3313
D550
média blocos
330,8 21
328,2 22
330,6 23
3278 24
329,8 25
329,8 26
328,8 27
336,2 28
327,4 29
329,2 30
329,9
D450-S
média blocos
328,4 31
329,4 32
333,0 33
3278 34
333,4 35
327,2 36
326,6 37
334,2 38
333,2 39
327,2 40
330,4
D1100
média blocos
3318 41
328,0 42
329,4 43
337,8 44
3278 45
329,8 46
331,0 a7
330,4 48
330,4 49
329,4 50
330,6

Microdureza superficial final

75 73
16 20
28 21
23 24
30 28
35 24
22 28
35 32
25 33
35 29

77
20
24
30
27
24
32
31
30
26

66
19
21
37
25
29
30
40
25
32

Microdureza superficial final

66 74
89 88
70 66
123 128
59 64
63 64
45 40
55 64
72 76
55 50

63
85
62
118
62
61
45
75
75
68

60
72
68
110
59
61
51
72
78
69

Microdureza superficial final

143 144
150 144
143 147
152 145
146 144
145 144
149 141
145 141
145 149
149 142

141
150
150
134
140
148
144
135
136
154

143
144
144
132
110
145
143
139
139
152

Microdureza superficial final

177 170
172 169
184 183
173 178
195 185
168 170
184 170
169 157
170 173
179 165

173
172
180
168
182
173
185
176
163
167

173
175
192
171
184
175
175
173
183
173

Microdureza superficial final

190 194
191 198
164 176
168 178
173 172
195 186
161 176
190 196
184 182
183 184

187
189
170
169
183
191
166
189
170
170

190
180
168
172
184
185
177
182
179
172

75
17
23
34
25
38
25
47
22
38
média

57
73
65
115
55
54
a7
70
84
60
média

144
144
150
151
149
148
149
140
143
140

média

187
176
191
173
180
183
179
177
167
175
média

187
197
175
179
182
190
164
191
185
183
média

média
73,2
18,4
234
29,6
27,0
30,0
27,4
37,0
27,0
32,0
32,5

média
64,0
81,4
66,2

118,8
59,8
60,6
45,6
67,2
77,0
60,4

70,1

média
143,0
146,4
146,8
142,8
137,8
146,0
145,2
140,0
142,4
147,4
143,8

média
176,0
172,8
186,0
172,6
185,2
173,8
178,6
170,4
171,2
171,8
175,8

média
189,6
191,0
170,6
173,2
178,8
189,4
168,8
189,6
180,0
178,4
180,9



blocos
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blocos

11
12
13
14
15
16
17
18
19
20

blocos

21
22
23
24
25
26
27
28
29
30

blocos

31
32
33
34
35
36
37
38
39
40

blocos

41
42
43
44
45
46
47
48
49
50

MICRODUREZA SUPERFICIAL (SMH) INICIAL E FINAL - saliva

ANEXO P

Microdureza superficial inicial

339
339
334
328
337
328
325
341
339
330

Microdureza superficial inicial

337
348
342
328
327
327
339
330
325
339

Microdureza superficial inicial

331
327
325
334
340
330
325
348
334
328

Microdureza superficial inicial

328
354
346
326
331
340
325
337
335
329

Microdureza superficial inicial

332
327
326
328
338
345
330
326
329
329

348
342
343
325
330
328
333
338
338
330

331
348
336
330
337
333
339
325
328
337

327
333
327
327
337
339
331
348
334
337

340
357
338
331
335
337
331
328
341
334

328
325
335
330
339
345
329
335
335
328

343
336
334
327
336
331
334
345
329
328

334
350
330
330
328
336
337
328
325
334

331
330
328
330
339
334
334
344
325
339

340
357
329
338
343
343
329
343
343
325

325
325
333
328
330
341
335
336
344
337

339
333
333
325
340
327
334
339
330
333

325
347
340
325
327
339
343
327
325
337

327
327
328
334
339
325
330
347
328
331

337
334
328
335
335
329
332
329
340
329

326
325
330
332
332
348
333
325
329
344

345
340
339
334
336
336
331
330
328
330
média

333
354
330
325
331
339
342
334
328
331
média

328
327
330
339
334
327
330
348
331
330
média

331
351
331
346
332
341
346
340
332
331
média

344
325
336
336
329
345
339
339
328
335
média

Placebo
média blocos
342,8 1
338,0 2
336,6 3
327,8 4
335,8 5
330,0 6
3314 7
338,6 8
332,8 9
330,2 10
334,6
D275
média blocos
332,0 11
349,4 12
335,6 13
327,6 14
330,0 15
334,8 16
340,0 17
328,8 18
326,2 19
335,6 20
334,0
D550
média blocos
328,8 21
328,8 22
327,6 23
332,8 24
337,8 25
331,0 26
330,0 27
347,0 28
330,4 29
333,0 30
332,7
D450-S
média blocos
335,2 31
350,6 32
3344 33
335,2 34
335,2 35
338,0 36
332,6 37
335,4 38
338,2 39
329,6 40
336,4
D1100
média blocos
331,0 41
325,4 42
332,0 43
330,8 44
333,6 45
344,8 46
333,2 47
332,2 48
333,0 49
334,6 50
3331

Microdureza superficial final

93
48
43
44
107
79
46
46
85
46

99
55
52
49
99
73
41
56
87
41

84
46
41
59
91
70
40
69
73
43

Microdureza superficial final

107
104
138
108
101
131
83
90
115
124

113
102
135
107
105
129
84
95
95
133

100
100
131
112
104
144
95
93
113
134

Microdureza superficial final

142
150
145
149
162
162
160
159
156
159

141
149
148
140
158
164
163
165
154
160

146
149
140
144
159
162
161
159
147
157

Microdureza superficial final

186,0
216,0
171,0
170,0
180,0
187,0
178,0
178,0
170,0
183,0

Microdureza superficial

190,0
194,0
190,0
188,0
199,0
194,0
187,0
196,0
176,0
190,0

178,0
225,0
182,0
170,0
164,0
191,0
186,0
176,0
182,0
178,0

209,0
187,0
191,0
191,0
196,0
198,0
190,0
180,0
196,0
203,0

179,0
228,0
170,0
169,0
171,0
190,0
186,0
180,0
170,0
171,0

final

201,0
189,0
189,0
188,0
189,0
194,0
189,0
191,0
192,0
192,0

79
53
40
62
106
66
52
55
93
62

97
111
131
110
107
142
100

91
110
131

146
149
149
151
160

163
161
154
158

170,0
226,0
172,0
170,0
175,0
182,0
174,0
172,0
170,0
173,0

197,0
195,0
196,0
198,0
198,0
186,0
192,0
191,0
185,0
190,0

91
57
41
48
86
87
60
63
74
35
média

101
113
123
114
110
149
101
103
95
134
média

151
151
149
153
148
161
163
162
154
162
média

175,0
221,0
166,0
178,0
177,0
196,0
176,0
170,0
169,0
168,0
média

191,0
191,0
195,0
194,0
199,0
191,0
196,0
187,0
192,0
194,0
média

média
89,2
51,8
43,4
52,4
97,8
75,0
47,8
57,8
82,4
45,4
64,3

média
103,6
106,0
131,6
110,2
105,4
139,0
92,6
94,4
105,6
131,2
112,0

média
145,2
149,6
146,2
147,4
157,4
161,0
162,0
161,2
153,0
159,2
154,2

média
177,6
223,2
172,2
171,4
173,4
189,2
180,0
175,2
172,2
174,6
180,9

média
197,6
191,2
192,2
191,8
196,2
192,6
190,8
189,0
188,2
193,8
192,3



ANEXO Q

AVALIACAO DA MICRODUREZA EM SECCAO
LONGITUDINAL

1. Blocos de esmalte fixados em laminula
de vidro com cera pegajosa (Kota Ind. e
Com. LTDA) para seccdo no sentido
longitudinal no centro da area exposta,
utilizando disco diamantado (série 15
HC Diamond - n. 11-4243 Buehler)
montado em cortadeira sob refrigeracao
com 4gua destilada/deionizada.

2. Embutidora metalografica (AROTEC PRE
30S) - utilizada para inclusdo dos blocos de
esmalte em 5 gramas de resina acrilica
(Buehler Transoptic Powder, Lake Bluff,
Illinois, USA), pressao de 150 Kgf/cm?,
tempo de aquecimento de sete minutos e
mais sete minutos de resfriamento. Os
blocos foram fixados em posi¢do com cola
adesiva (Super Bonder - Loctite).

3. Corpo de prova - plano longitudinal
voltado para a superficie da resina
acrilica.




Seqiiéncia do polimento do corpo de prova:

1. Na Politriz APL-4 AROTEC - lixa de granulacdo 320 (1 minuto - 2
pesos), 600, 800 e 1200 (2 minutos - 2 pesos) e refrigeracao a agua.
Limpeza em lavadora ultrassonica e dgua destilada/deionizada por
dois minutos, entre cada lixa;

2. Na Politriz APL-4 AROTEC - acabamento final com disco de papel
feltro MICROCLOTH SUPREME PSA (Buehler Polishing Cloth) e
suspensdo de diamante 1/4 micron base-dgua (Buehler) (2
minutos);

3. Limpeza em lavadora ultrassonica utilizando solugdo detergente
(Ultramet Sonic Cleaning Buehler) diluida 20:1 em agua
destilada/deionizada (3 minutos);

4. Lavagem durante 30 segundos com jato de 4&gua
destilada/deionizada.



ANEXO R
MICRODUREZA EM SECCAO LONGITUDINAL

1.  Microdurémetro  Shimadzu  Micro
Hardness Tester HMV-2.000 (Shimadzu
Corporation - Kyoto-Japan), com penetrador
tipo Knoop, acoplado ao Software para
analise de imagem CAMS-WIN (NewAge
Industries, USA). Para analise da
microdureza em seccdo longitudinal,
utilizou-se carga estdtica de 25 gramas,
tempo de 10 segundos.

2. Fotomicrografia das indentacdes da anélise
de microdureza em secgdo longitudinal do
esmalte. (Aumento: 100x)
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blocos
13
14
15
16
17
18
19
20
21
22
23
24

blocos
25
26
27
28
29
30
31
32
33
34
35
36

blocos
37
38
39
40
41
42
43
44
45
46
47
48

MICRODUREZA SUPERFICIAL (SMH) INICIAL E FINAL

ANEXO S

Microdureza superficial inicial

339
339
334
331
328
337
328
325
327
341
339
330

Microdureza super

327
337
348
342
328
327
327
339
330
325
327
339

Microdureza super

331
327
327
325
334
340
330
334
325
348
334
328

348
342
343
334
325
330
328
333
334
338
338
330

328
331
348
336
330
337
333
339
325
328
325
337

327
333
336
327
327
337
339
343
331
348
334
337

343 339
336 333
334 333
331 327
327 325
336 340
331 327
334 334
342 325
345 339
329 330
328 333

ficial inicial

328 333
334 325
350 347
330 340
330 325
328 327
336 339
337 343
328 327
325 325
328 330
334 337

ficial inicial

331 327
330 327
337 330
328 328
330 334
339 339
334 325
328 328
334 330
344 347
325 328
339 331

Microdureza superficial inicial

328
354
328
346
326
346
331
340
325
337
335
329

340
357
328
338
331
340
335
337
331
328
341
334

340 337
357 334
341 335
329 328
338 335
344 341
343 335
343 329
329 332
343 329
343 340
325 329

345
340
339
325
334
336
336
331
331
330
328
330
média

334
333
354
330
325
331
339
342
334
328
328
331
média

328
327
339
330
339
334
327
327
330
348
331
330
média

331
351
331
331
346
346
332
341
346
340
332
331
média

média
342,8
338,0
336,6
329,6
327,8
335,8
330,0
3314
331,8
338,6
332,8
330,2
333,8

média
330,0
332,0
349,4
335,6
327,6
330,0
334,8
340,0
328,8
326,2
327,6
335,6
333,1

média
328,8
328,8
333,8
327,6
332,8
337,8
331,0
332,0
330,0
347,0
330,4
333,0
332,8

média
335,2
350,6
332,6
334,4
335,2
343,4
335,2
338,0
332,6
335,4
338,2
329,6
336,7

Placebo

blocos
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D275

blocos
13
14
15
16
17
18
19
20
21
22
23
24

D550

blocos
25
26
27
28
29
30
31
32
33
34
35
36

D450-S

blocos
37
38
39
40
41
42
43
44
45
46
47
48

Microdureza superficial final

93,0
48,0
43,0
40,0
44,0
107,0
79,0
46,0
40,0
46,0
85,0
46,0

99,0 84,0
55,0 46,0
52,0 41,0
40,0 43,0
49,0 59,0
99,0 91,0
73,0 70,0
41,0 40,0
46,0 36,0
56,0 69,0
87,0 73,0
41,0 43,0

Microdureza superficial final

84
107
104
138
108
101
131

83

90
115

87
124

73 84
113 100
102 100
135 131
107 112
105 104
129 144
84 95
95 93
95 113
98 82
133 134

Microdureza superficial final

142
150
151
145
149
162
162
146
160
159
156
159

141 146
149 149
141 142
148 140
140 144
158 159
164 162
144 148
163 161
165 159
154 147
160 157

Microdureza superficial final

186,0
216,0
162,0
171,0
170,0
175,0
180,0
187,0
178,0
178,0
170,0
183,0

178,0 179,0
225,0 228,0
163,0 162,0
182,0 170,0
170,0 169,0
174,0 169,0
164,0 171,0
191,0 190,0
186,0 186,0
176,0 180,0
182,0 170,0
178,0 171,0

79,0
53,0
40,0
43,0
62,0
106,0
66,0
52,0
42,0
55,0
93,0
62,0

79
97
111
131
110
107
142
100
91
110
95
131

146
149

149
151
160
156
141
163
161
154
158

170,0
226,0
164,0
172,0
170,0
171,0
175,0
182,0
174,0
172,0
170,0
173,0

91,0
57,0
41,0
40,0
48,0
86,0
87,0
60,0
47,0
63,0
74,0
35,0
média

83
101
113
123
114
110
149
101
103

95

80
134

média

151
151
148
149
153
148
161
145
163
162
154
162
média

175,0
221,0
170,0
166,0
178,0
176,0
177,0
196,0
176,0
170,0
169,0
168,0
média

média
89,2
51,8
43,4
41,2
52,4
97,8
75,0
47,8
42,2
57,8
82,4
454
60,5

média
80,6
103,6
106,0
131,6
110,2
105,4
139,0
92,6
94,4
105,6
88,4
131,2
107,4

média
145,2
149,6
147,0
146,2
147,4
157,4
161,0
144,8
162,0
161,2
153,0
159,2
152,8

média
1776
223,2
164,2
172,2
171,4
173,0
173,4
189,2
180,0
175,2
172,2
174,6
178,9



Blocos
49
50
51
52
53
54
55
56
57
58
59
60

blocos
61
62
63
64
65
66
67
68
69
70
71
72

blocos
73
74
75
76
77
78
79
80
81
82
83
84

Microdureza superficial inicial

326
332
327
336
326
328
338
345
330
326
329
329

Microdureza super

335
325
331
326
326
343
329
325
344
335
329
344

Microdureza super

346
326
329
342
326
330
338
335
324
326
348
345

333
333
325
335
335
330
339
345
329
335
335
328

341
326
332
331
326
337
337
337
349
340
325
337

355
325
331
342
330
330
348
336
321
330
348
330

344 328
342 339
325 325
336 332
333 330
328 332
330 332
341 348
335 333
336 325
344 329
337 344

ficial inicial

349 344
340 340
331 326
341 328
325 334
335 332
334 340
331 329
341 332
340 343
334 332
331 346

ficial inicial

354 349
331 326
329 329
329 342
330 333
342 342
332 348
348 338
331 321
339 335
348 345
342 332

335
336
325
339
336
336
329
345
339
339
328
335
média

344
337
332
334
329
332
334
332
337
338
338
331
média

344
335
332
332
330
336
344
344
328
338
339
332
média

D1100

média blocos
333,2 49
336,4 50
3254 51
335,6 52
332,0 53
330,8 54
333,6 55
344,8 56
333,2 57
332,2 58
333,0 59
334,6 60

334,0

D1000-S

média blocos
342,6 61
333,6 62
330,4 63
332,0 64
328,0 65
335,8 66
334,8 67
330,8 68
340,6 69
339,2 70
331,6 71
337,8 72

334,8

Crest

média blocos
349,6 73
328,6 74
330,0 75
337.4 76
329,8 77
336,0 78
342,0 79
340,2 80
325,0 81
333,6 82
345,6 83
336,2 84

336,2

Microdureza superficial final

183,0
187,0
194,0
180,0
190,0
188,0
199,0
194,0
187,0
196,0
176,0
190,0

182,0
188,0
187,0
178,0
191,0
191,0
196,0
198,0
190,0
180,0
196,0
203,0

189,0
183,0
189,0
175,0
189,0
188,0
189,0
194,0
189,0
191,0
192,0
192,0

Microdureza superficial final

228,0
195,0
217,0
212,0
214,0
195,0
222,0
211,0
219,0
205,0
211,0
222,0

242,0
200,0
217,0
206,0
226,0
209,0
219,0
217,0
213,0
207,0
220,0
225,0

234,0
201,0
220,0
209,0
213,0
200,0
219,0
221,0
217,0
200,0
219,0
224,0

Microdureza superficial final

221
191
192
186
202
187
221
217
167
210
196
211

213
189
203
194
196
200
222
227
160
199
190
204

216
206
204
196
185
190
210
230
182
204
198
210

180,0
184,0
195,0
179,0
196,0
198,0
198,0
186,0
192,0
191,0
185,0
190,0

230,0
192,0
223,0
200,0
221,0
201,0
224,0
219,0
224,0
202,0
217,0
220,0

222
189
204
196
200
199
209
225
174
200
203
214

187,0
182,0
191,0
183,0
195,0
194,0
199,0
191,0
196,0
187,0
192,0
194,0
média

230,0
191,0
226,0
217,0
224,0
207,0
218,0
220,0
224,0
202,0
219,0
222,0
média

213
180
190
192
204
190
211
222
175
216
195
203
média

média
184,2
184,8
191,2
179,0
192,2
191,8
196,2
192,6
190,8
189,0
188,2
193,8
191,4

média
232,8
195,8
220,6
208,8
219,6
202,4
220,4
217,6
219,4
203,2
217,2
222,6
215,0

média
217,0
191,0
198,6
192,8
1974
193,2
2146
224,2
171,6
205,8
196,4
208,4
200,9



ANEXO T

MICRODUREZA EM SECCAO LONGITUDINAL

placebo D275
10mm 30mm 50mm 70mm 90mm 110 mm 220 mm 330 mm 10mm 30mm 50mm 70mm 90mm 110 mm 220 mm 330 mm
1| 65,7 38,0 129,7  289,3 326,3 340,3 350,0 339,3 13| 1013 91,3 189,3 2943 348,3 3333 3447 3613
2| 57,7 36,3 77,7 214,0 318,7 343,3 335,3 339,0 14| 89,7 69,7 177,0 260,0 303,0 388,7 359,3 361,7
3 713 51,7 139,0 273,77 3343 326,3 378,0 354,0 15| 87,3 44,7 2493 358,0 363,3 367,3 3720 3523
4 66,3 49,3 1353 287,0 318,0 339,7 353,3 363,0 16| 93,3 96,7 247,0 299,7 397,0 372,0 3833 3777
5| 437 22,7 45,7 239,7 331,0 328,7 342,7 357,0 17| 91,0 63,3 186,0 2473 3223 380,0 361,0 365,7
6 59,3 49,0 126,3  309,0 3343 340,7 355,3 336,7 18| 100,3 61,7 1753 353,3 306,3 397,3 426,0 360,0
7| 683 40,3 119,0 249,77 3417 342,3 345,0 342,3 191 95,7 89,3 184,0 319,7 372,0 359,3 3610 356,3
8| 473 19,7 89,7 309,3 374,0 369,3 364,3 386,7 20| 86,3 64,3 197,7 312,7 394,0 4323 404,0  400,0
9| 433 27,7 62,3 2447 353,7 370,7 346,3 351,7 21| 1010 110,7 181,7 282,3 338,0 365,7 356,3 362,3
10 423 26,0 80,3 262,0 335,7 381,7 356,3 380,0 22| 937 79,0 205,7 308,7 339,7 3477 3573 357,7
11| 48,0 31,7 85,3 236,7 3453 362,3 367,7 355,3 23| 76,7 76,3 226,7 336,0 3733 365,7 365,7 361,3
12| 51,3 45,3 106,0 2847 366,7 347,7 406,3 381,7 24| 99,3 104,0 200,0 301,0 362,3 375,7 370,0 376,3
média 55,4 36,5 99,7 266,6 340,0 349,4 358,4 357,2 média 93,0 79,3 201,6 306,1 351,6 3738 3717 366,1
dp 10,7 11,0 30,6 30,3 17,5 17,5 19,1 17,5 dp 7,3 19,6 25,9 33,6 31,1 25,1 22,8 13,0
D550 D450-S
10mm 30mm 50mm 70mm 90mm 110 mm 220 mm 330 mm 10mm 30mm 50mm 70mm 90mm 110 mm 220 mm 330 mm
25| 127,0 188,7 223,0 346,0 348,7 339,7 356,7 366,7 37| 176,7 320,3 316,3 334,3 368,0 364,3 390,0 380,3
26| 113,3 155,0 212,0  250,7 297,7 328,7 348,7 358,7 38| 210,0 263,3 291,0 365,3 355,3 377,3 373,3 373,3
27| 120,7 2033 253,0 3303 341,0 386,7 385,3 385,0 39| 1557 1943 2237 295,0 401,0 390,7 4157 4117
28] 129,0 158,3 176,3 2247 303,3 333,0 3447 367,7 40| 1733 187,0 216,3 299,3 357,0 360,3 394,0 396,3
29| 112,0 162,0 220,0 3113 369,3 395,3 382,7 377,3 41| 189,7 195,7 337,7 368,7 406,3 388,7 361,3 353,3
30| 126,7 1823 269,0 351,3 366,0 377,3 3447 368,7 42| 1927 2213 290,3 393,7 427,0 394,0 391,7 376,0
31| 155,7 189,7 2343 3933 377,0 380,0 376,0 390,0 43| 168,3 166,0 323,33 350,0 346,7 363,3 348,7 336,3
32| 157,3 191,0 261,0 311,0 370,0 386,3 366,7 383,7 44| 152,0 172,3 298,3 356,3 372,0 393,0 367,0 368,3
33| 147,0 2017 246,0 3447 363,3 386,7 367,0 379,3 45| 1857 183,3 333,7 379,0 3723 395,7 3750 369,3
34| 138,7 1287 210,3 308,0 348,0 353,0 356,7 330,7 46| 1353 163,0 2317 258,0 320,7 392,0 398,7 3937
35| 140,0 179,0 266,0 3450 361,3 375,3 349,3 361,0 47| 204,7 180,7 309,7 359,7 370,0 380,7 381,7 392,0
36 139,3 180,3 2833 3633 364,3 347,7 385,0 338,7 48| 1877 218,33 291,0 347,0 388,7 404,7 406,3  400,7
média | 1339 176,7 2379 3233 350,8 365,8 363,6 367,3 média [ 177,6 205,5 288,6 3422 3738 383,7 3836 3793
dp 15,0 21,8 30,8 47,0 25,7 23,8 15,7 18,1 dp 22,1 45,8 42,3 39,4 28,7 14,5 19,4 21,2




D1100 D1000-S

10mm 30mm 50mm 70mm 90mm 110 mm 220 mm 330 mm 10mm 30mm 50mm 70mm 90mm 110 mm 220 mm 330 mm
49| 171,3 313,3 346,0 3350 342,3 340,3 349,3 339,0 61| 217,3 268,3 366,3 391,3 407,7 421,0 449,7 464,0
50| 177,3 3010 336,7 3420 3393 3753 368,3 355,7 62| 191,7 269,0 3677 412,0 4217 481,0 451,3 4373
51| 1747 2283 3353 3390 3660 3283 347,7 351,7 63| 240,0 283,0 3563 363,7 359,0 346,3 3863 392,0
52| 226,0 258,0 338,7 369,0 347,3 389,0 358,7 345,3 64| 226,7 258,7 345,0 381,7 353,7 361,7 361,0 365,7
53| 206,0 277,0 3533 3740 3830 3867 366,3 372,3 65| 187,7 289,3 370,0 365,7 399,0 3877 4063 3883
54| 210,7 2583 357,7 338,77 4137 3843 362,3 352,7 66| 216,7 292,7 364,3 363,7 364,7 357,7 3743 3877
55| 190,3 282,0 368,7 369,0 4353 343,0 348,0 348,7 67| 220,0 277,0 351,3 379,0 378,0 404,7 3740 3713
56| 196,7 240,0 373,0 399,3 374,3 354,7 379,0 364,0 68| 237,3 272,0 368,7 392,0 350,3 362,7 352,3 364,3
57| 189,0 243, 364,7 360,0 3390 3620 353,0 345,0 69| 208,0 246,7 361,7 391,3 344,00 3637 357,7 3720
58| 158,0 253,3 3230 356,7 392,3 407,0 410,7 397,3 70| 2253 303,7 3713 376,0 384,7 365,7 375,0 385,0
59| 176,3 264,3 331,7 3937 390,3 374,3 422,3 365,3 71| 216,0 299,7 380,3 357,0 386,7 376,7 399,3 392,0
60| 189,3  263,0 330,3 3743 3887 4180 404,7 401,7 72| 217,0 260,7 403,3 401,3 3937 412,0  386,7 387,0
média | 188,8 265,1 346,6 362,66 3760 3719 372,5 361,6 média [ 217,0 2767 367,2 381,2 378,6 386,7 3895 3922
dp 19,0 24,8 16,5 21,4 30,7 27,2 26,1 20,1 dp 15,7 17,4 14,8 16,9 24,6 37,9 32,7 29,6
Crest

10mm 30mm 50mm 70mm 90 mm 110 mm 220 mm 330 mm

73| 179,3 2273 318,7 3427 370,0 370,3 356,7 365,3

74] 159,3  253,0 347,0 3830 3800 356,0 382,3 345,7

75| 167,0 229,7 359,0 3443 330,0 356,7 361,3 380,3

76| 175,7 252,3 334,0 362,7 348,0 368,3 364,7 370,7

77| 1530 269,0 347,7 4023 3790 3610 337,7 340,3

78| 1933 3017 343,3 3457 4150 3533 378,3 355,3

79| 208,3 2457 330,7 353,77 349,0 336,0 355,0 365,3

80| 179,3 2483 354,7 3473 379,0 345,0 344,7 343,7

81| 184,7 2843 342,3 3350 3523 3707 365,3 361,3

82| 209,3 276,3 359,3 3823 364,0 385,7 414,0 391,0

83| 180,0 2853 373,7 359,0 386,7 4100 401,7 358,3

84| 216,0 252,0 379,0 357,7 3730 3750 381,7 376,3

média | 183,8  260,4 349,1 359,6 368,8 365,7 370,3 362,8

dp 19,8 23,0 17,3 20,0 22,2 19,5 22,4 15,4




ANEXO U

MICRODUREZA EM SECCAO LONGITUDINAL

conteido mineral (% vol. min) e DZ

placebo D275
10mm 30mm 50mm 70mm 90 mm 110 mm 220 mm 330 mm| ?Z 10mm 30mm 50mm 70mm 90mm 110 mm 220 mm 330 mm| ?Z
1| 46,1 37,8 60,3 84,4 89,0 90,6 91,7 90,5 |2931,0 13| 54,6 52,4 70,5 85,1 91,6 89,8 91,1 93,0 |2290,1
2| 44,0 37,2 49,2 74,2 88,1 91,0 90,0 90,5 |3436,7 14| 52,0 47,2 68,5 80,6 86,1 96,1 92,8 93,1 |2496,6
3| 476 42,2 62,0 82,4 89,9 89,0 94,9 92,2 |2767,8 15| 51,5 40,0 79,2 92,7 93,3 93,7 94,2 92,0 |2077,7
4| 46,3 41,5 61,3 84,1 88,0 90,5 92,1 93,2 |2826,8 16| 52,8 53,6 78,9 85,7 97,0 94,2 95,5 94,9 |[1799,9
5| 39,7 31,8 40,4 77,9 89,5 89,3 90,9 92,5 |3658,5 17| 52,3 45,5 69,9 78,9 88,5 95,1 93,0 93,5 |2496,1
6| 444 41,4 59,6 86,9 89,9 90,7 92,4 90,2 |2811,3 18| 54,4 45,1 68,2 92,1 86,6 97,0 100,1 92,9 (21211
7| 46,8 38,6 58,2 79,2 90,8 90,9 91,2 90,9 |3020,4 19] 53,4 51,9 69,6 88,2 94,2 92,8 93,0 92,5 |[2120,6
8| 40,9 30,4 52,0 86,9 94,5 93,9 93,4 95,9 |2985,7 20| 51,3 45,8 71,8 87,3 96,7 100,7 97,7 97,3 |1889,9
9| 39,6 33,9 45,2 78,6 92,2 94,1 91,3 91,9 |3353,4 21| 54,5 56,5 69,3 83,6 90,4 93,5 92,5 93,2 |2184,3
10| 39,3 33,2 49,8 80,9 90,1 95,3 92,5 95,1 |[3194,3 22| 52,9 49,5 73,0 86,8 90,5 91,5 92,6 92,6 |2240,6
11] 411 35,5 51,0 775 91,2 93,2 93,8 92,4 |3198,8 23| 49,0 48,9 76,0 90,1 94,4 93,5 93,5 93,0 |2025,7
12| 42,1 40,3 55,6 83,8 93,6 91,5 98,0 95,3 |2745,4 24| 54,2 55,2 72,1 85,9 93,2 94,6 94,0 94,7 |1986,7
média| 43,2 37,0 53,7 81,4 90,6 91,7 92,7 92,5 |[3077,5 média| 52,7 49,3 72,2 86,4 91,9 94,4 94,2 93,6 |[2144,1
dp 3,1 4,0 6,9 4,0 2,0 2,0 2,1 2,0 293,0 dp 1,7 4,8 3,8 4,2 3,6 2,8 2,5 1,4 214,9
D550 D450-S
10mm 30mm 50mm 70mm 90mm 110 mm 220 mm 330 mm| ?Z 10mm 30mm 50mm 70mm 90 mm 110 mm 220 mm 330 mm| ?Z
25| 59,8 70,4 75,5 91,3 91,6 90,5 92,5 93,6 |1604,7 37| 68,5 88,3 87,8 89,9 93,8 93,4 96,2 95,2 |751,8
26| 57,1 648 739 794 855 893 916 92,7 |2187,6 38| 736 81,1 847 93,5 92,4 94,8 944 944 |879,1
27| 58,5 72,6 79,7 89,5 90,7 95,9 95,7 95,7 |1352,1 39| 64,9 71,2 75,6 85,2 97,4 96,3 99,0 98,5 |1246,4
28| 60,1 65,4 68,4 75,8 86,2 89,8 91,1 93,8 |2303,0 40| 67,9 70,1 74,5 85,7 92,5 92,9 96,7 96,9 |1477,4
29| 56,8 66,0 75,1 87,2 93,9 96,8 95,4 94,8 |1569,9 41| 70,5 71,4 90,3 93,9 98,0 96,1 93,0 92,1 |894,1
30| 59,7 69,4 81,8 91,9 93,6 94,8 91,1 93,9 |1387,1 42| 71,0 75,3 84,6 96,6 100,2 96,7 96,4 94,7 |7249
31| 64,9 70,5 77,1 96,6 94,8 95,1 94,7 96,2 |1186,8 43| 67,1 66,7 88,6 91,7 91,4 93,3 91,6 90,2 |1336,7
32| 65,2 70,7 80,8 87,1 94,0 95,8 93,6 95,5 |1325,3 44| 64,3 67,7 85,6 92,5 94,2 96,5 93,7 93,8 |1188,5
33| 634 72,4 78,7 91,1 93,3 95,9 93,7 95,0 |[1289,4 45| 69,9 69,5 89,8 95,0 94,3 96,8 94,6 93,9 |9355
34| 61,9 60,1 73,7 86,8 91,5 92,1 92,5 89,5 |1928,3 46| 61,3 66,2 76,7 80,4 88,3 96,4 97,2 96,6 |[1691,3
35| 62,2 68,8 81,4 91,2 93,0 94,6 91,7 93,0 |1408,2 47| 72,8 69,1 87,0 92,8 94,0 95,2 95,3 96,4 |(1013,7
36| 62,1 69,0 83,7 93,3 93,4 91,5 95,7 90,4 |[1319,7 48| 70,2 74,8 84,7 91,4 96,1 97,8 98,0 97,4 |844,2
média| 61,0 68,3 775 88,4 91,8 93,5 93,3 93,7 |1571,8 média| 68,5 72,6 84,2 90,7 94,4 95,5 95,5 95,0 |1082,0
dp 2,8 3,6 4,4 58 3,0 2,7 1,8 2,1 369,7 dp 3,6 6,5 55 4,7 3,2 1,6 2,1 24 305,5
D1100 D1000-S
10mm 30mm 50mm 70mm 90 mm 110 mm 220 mm 330 mm| ?Z 10mm 30mm 50mm 70mm 90mm 110 mm 220 mm 330 mm| ?Z
49| 67,6 87,4 91,3 90,0 90,9 90,6 91,7 90,5 |[957,1 61| 74,7 81,7 93,6 96,4 98,1 99,5 102,5 103,9 |152,0
50| 68,6 85,9 90,2 90,8 90,5 94,6 93,8 92,4 |848,0 62| 70,8 81,8 93,8 98,6 99,6 105,6 102,7 101,2 14,0
51| 68,1 76,3 90,0 90,5 93,6 89,2 91,5 91,9 |[11533 63| 77,9 83,6 92,5 93,3 92,8 91,3 95,8 96,4 |644,9
52| 75,9 80,4 90,4 93,9 91,4 96,1 92,7 91,2 |803,7 64| 76,0 80,5 91,2 95,3 92,2 93,1 93,0 93,5 |775,7
53| 73,0 82,9 92,1 94,5 95,5 95,9 93,6 94,3 |614,7 65| 70,2 84,4 94,0 93,5 97,2 96,0 98,0 96,0 |450,1
54| 73,7 80,4 92,6 90,4 98,8 95,6 93,2 92,1 |697,7 66| 74,6 84,9 93,4 93,3 93,4 92,6 94,5 96,0 |627,9
55| 70,6 83,5 93,9 93,9 101,0 90,9 91,5 91,6 |657,8 67| 75,1 82,9 91,9 95,0 94,9 97,8 94,5 94,2 |543,7
56| 71,6 77,9 94,3 97,2 94,5 92,3 95,0 93,3 |[699,9 68| 77,5 82,2 93,9 96,4 91,8 93,2 92,0 93,4 |675,6
57| 70,4 78,3 93,4 92,9 90,5 93,1 92,1 91,2 |952,9 69| 73,3 78,8 93,1 96,4 91,1 93,3 92,6 94,2 |794,4
58| 65,4 79,7 88,6 92,5 96,5 98,0 98,4 97,0 |6754 70| 75,8 86,2 94,2 94,7 95,6 93,5 94,6 95,7 |483,6
59| 68,4 81,2 89,6 96,6 96,3 94,5 99,7 93,5 |[598,9 71| 745 85,7 95,2 92,5 95,9 94,8 97,2 96,4 |439,9
60| 70,5 81,0 89,5 94,5 96,1 99,2 97,8 97,5 |534,0 72| 74,6 80,7 97,7 97,4 96,6 98,6 95,9 95,9 |[332,0
média| 70,3 81,2 91,3 93,1 94,6 94,2 94,2 93,0 |[766,1 média| 74,6 82,8 93,7 95,2 94,9 95,8 96,1 96,4 |[494,5
dp 3,0 3.2 19 2,4 3.4 3,0 2,9 2,2 181,7 dp 2,3 2,3 1.6 1,9 2,7 4,0 3,5 31 238,2




73

74

75

76

7

78

79

80

81

82

83

84

média

dp

Crest

10mm 30mm 50mm 70mm 90mm 110 mm 220 mm 330 mm| ?Z
68,9 76,1 88,1 90,9 94,0 94,0 92,5 93,5 |1037,9
65,6 79,7 91,4 95,5 95,1 92,4 95,4 91,2 |817,0
66,9 76,5 92,8 91,1 89,4 92,5 93,0 952 [1048,8
68,3 79,6 89,9 93,2 91,5 93,8 93,4 94,1 |922,4
64,5 81,8 91,5 97,6 95,0 93,0 90,3 90,6 |840,1
71,1 86,0 91,0 91,2 98,9 92,1 94,9 92,4 |657,0
73,4 78,7 89,5 92,2 91,6 90,1 92,3 93,5 |1017,8
68,9 79,1 92,3 91,4 95,0 91,2 91,1 91,0 |974,0
69,7 83,8 90,9 90,0 92,0 94,1 93,5 93,0 |[862,0
73,5 82,8 92,8 95,4 93,3 95,7 98,8 96,3 |499,5
69,0 83,9 94,4 92,8 95,9 98,4 97,5 92,7 |501,3
74,5 79,6 95,0 92,6 94,3 94,6 95,3 94,7 |654,4
69,5 80,6 91,6 92,8 93,8 93,5 94,0 93,2 [819,3
3,1 3,1 2,0 2,2 2,5 2,2 2,5 1,7 198,5




ESUMO




BERGAMASCHI, M. Validagio do modelo de ciclagem de pH, e avaliagio da

efetividade de dentifricios suplementados com cdlcio e fosfato e baixa concentragio
de flior. Aragatuba, 2003. 108p. Tese (Doutorado em Odontopediatria) -
Faculdade de Odontologia, Universidade Estadual Paulista.

RESUMO

O objetivo do presente trabalho foi verificar o efeito
da saliva artificial como meio de diluicdo dos dentifricios em ciclagem de
pH, para validar a comparacdo entre dentifricios experimentais e
dentifricios suplementados com calcio e fosfato e, em seguida, avaliar a
efetividade de dentifricios suplementados com calcio e fosfato e com
concentragdo baixa de fldor utilizando um modelo de ciclagem de pH. Na
primeira parte do trabalho realizou-se 2 ciclagens de pH: uma onde os
dentifricios foram diluidos em 4gua destilada/deionizada e, na outra, em
saliva artificial. Os blocos de esmalte, previamente selecionados através de
microdureza de superficie, foram submetidos ao tratamento diario, na
segunda parte do trabalho, com dentifricio placebo, 275, 550, 450-S, 1100,
1000-S ppm F e Crest®, sendo estes diluidos em saliva artificial e
submetidos a ciclagem de pH. Em seguida, realizou-se o cdlculo da
variacdo da microdureza de superficie, percentagem de volume mineral e
fldor presente no esmalte. Testes paramétricos e ndo-paramétricos e

analise de regressao foram utilizados para determinar diferenca (p<0,05) e



relacdo dose-resposta entre os tratamentos. Os dentifricios diluidos em
adgua apresentaram menor concentracdo de flGor presente no esmalte
quando comparado a saliva (p<0,05). O dentifricio suplementado diluido
em saliva apresentou maiores perdas minerais (p<0,05) quando
comparado ao 1100 ppm F, porém quando diluido em 4gua os resultados
foram semelhantes (p>0,05). Todos os dentifricios suplementados
reduziram em maior grau (p<0,05) a perda mineral que os seus similares
em concentragdo de fltor, sendo que o 450 ppm F suplementado
apresentou resultados semelhantes ao dentifricio com 1100 ppm F
(p>0,05). Concluiu-se que a diluicdo com saliva artificial valida a
comparagao de dentifricios convencional e suplementado in vitro e que os
dentifricios suplementados mostraram-se efetivos tanto quanto um

dentifricio padrao (Cresto).

Palavras-chaves: Dentifricios; Esmalte dentario; Fluor; Calcio; Carie
dentdria - prevencdo e controle; Odontologia

preventiva; Desmineralizacao.



ABSTRACT

BERGAMASCHI, M. Validation of the pH cycling model and assessment of the
effectiveness of dentifrices supplemented with calcium and phosphate and low

fluoride ~concentration. Aracatuba, 2003. 108p. Tese (Doutorado em



Odontopediatria) - Faculdade de Odontologia, Universidade Estadual

Paulista.

ABSTRACT

The object of this study was to check the effect of the
artificial saliva as a means of diluting the dentifrices in pH cycling, to
validate the comparison among the experimental dentifrices and
dentifrices supplemented with calcium and phosphate, and then, to assess
the effectiveness of dentifrices supplemented with calcium and phosphate
and with a low fluoride concentration, using a pH cycling model. In the
first part of the study, 2 pH cyclings were performed: one in which the
dentifrices were diluted in distilled /deionized water, and in the other, in
artificial saliva. The enamel blocks, previously selected through surface
microhardness, were submitted to daily treatment in the second part of
the study, with dentifrice placebo 275, 550, 450-S, 1100, 1000-S ppm F and
Crest, and these were diluted in artificial saliva and submitted to pH
cycling. Next, the calculation was made of the variation in surface
microhardness, percentage of mineral volume and fluoride present in the
enamel. Parametric and non-parametric tests and regression analyses
were used to determine the difference (p<0.05) and the dose-response

relationship among the treatments. The dentifrices diluted in water



presented a lower concentration of fluoride present in the enamel when
compared to saliva (p<0.05). The supplemented dentifrice diluted in saliva
presented greater mineral losses (p<0.05) when compared to 1100 ppm F,
however, when diluted in water, the results were similar (p>0.05). All the
supplemented dentifrices reduces mineral loss to a larger degree (p<0.05)
than those similar to them in fluoride concentration, and 450 ppm
supplemented with F presented similar results to the dentifrice with 1100
ppm F (p>0.05). It was concluded that dilution with artificial saliva
validates the comparison of conventional and supplemented dentifrices in
vitro, and that the supplemented dentifrices were shown to be as effective

as a standard dentifrice (Crest) .

Key Words: Dentifrices; Tooth Enamel; Fluoride; Calcium; Dental Caries -
prevention and control; Preventive Dentistry;

Demineralization.
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