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RESUMO

TAKESHITA, E. M. Avalia¢dao in vitro da efetividade de dentifricios de baixa
concentracio de fluoreto suplementados com fosfato. Aragatuba, 2006. 69 f.
Dissertagdo (Mestrado)— Faculdade de Odontologia, Universidade Estadual Paulista,
Aracgatuba, 2006.

A redugdo da concentracdo de fluoreto (F) nos dentifricios é importante para a
prevencdo da fluorose dental, entretanto, é necessdrio manter a mesma efetividade
de um dentifricio de mercado (1100 pgF/g). O objetivo do presente trabalho foi
avaliar in vitro se a suplementacdo com fosfato em dentifricios com baixa
concentragdo de F pode proporcionar eficicia semelhante a de um dentifricio padrao
sobre a desmineralizacdo do esmalte de dente bovino, utilizando modelo de ciclagem
de pH. Blocos de esmalte selecionados foram submetidos a repetidas ciclagens de pH
alternadas com tratamento didrio com dentifricios contendo 500 pgF/g e entre 0 e 3%
de trimetafosfato de sédio (TMP); foram utilizados também um dentifricio sem
adicio de F e TMP (placebo) e um comercial (Crest”, de 1100 ugF/g). Apés as
ciclagens foram determinadas a porcentagem de perda da microdureza de superficie,
perda mineral (AZ) e contetido de F, calcio (Ca) e fésforo (P) no esmalte. Foram
utilizados testes paramétricos e ndo paramétricos e andlise de correlacdo de Pearson
para determinar diferencas e relacdo dose resposta entre os tratamentos. Os
resultados mostraram que a adicdo de TMP (0,25-3,0%) a dentifricios sem F causa
uma diminui¢do na %SMH e na AZ, e quando adicionado a um dentifricio de 500
ugF/g o efeito final torna-se compardvel a de um dentifricio de 1100 pgF/g.
Observou-se também aumento na concentracdo de F na camada superficial da lesdo
com o aumento da concentragio de TMP. Conclui-se que é possivel reduzir a
concentracdo de F a 500 pg/g e se obter uma agdo comparavel com a de um

dentifricio comercial através da suplementa¢do com fosfato sob a forma de TMP.

Palavras-chave: Dentifricios. Esmalte dentdrio. Fluor. Céarie dentaria. Fosfato.

Desmineralizacgao.
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ABSTRACT

TAKESHITA, E. M. In vitro evaluation of dentifrices with low fluoride content
supplemented with phosphate. Aracatuba, 2006. 69 f. Dissertacdo (Mestrado)-
Faculdade de Odontologia, Universidade Estadual Paulista, Aragatuba, 2006.

The reduction of fluoride (F) concentration in dentifrices is important to prevent
dental fluorosis, but it is necessary to maintain their effectiveness. The aim of this
study was to evaluate, in vitro, whether the phosphate supplementation of a
dentifrice with low F content would provide a similar effect when compared to a
standard dentifrice. Bovine enamel demineralization in a pH cycling model was
used. Enamel blocks were selected trough surface microhardness (SMH) and were
subjected to a pH cycling during 7 days. The treatment was done twice daily for 1
min with dentifrice containing 500 pgF/g. The sodium trimetaphosphate (TMP)
concentration varied from 0 up to 3%. For the control groups, a dentifrice without F
and P and a “Gold Standard” dentifrice (1100 pgF/g) were used. After the pH
cycling, the percentage change of surface microhardness (%SMH), mineral loss (AZ)
and the assessment of F, calcium and phosphate in enamel were calculated.
Parametrical and non-parametrical tests and Pearson’s correlation analysis were
used to determine difference (p<0.05) and dose-response relationship between
treatments. The results showed that TMP addition (from 0.25 to 3%) to a dentifrice
without F induces a reduction in %SMH and AZ. When this concentration of TMP is
added to a dentifrice with 500 pg F/g the final effect is similar to a dentifrice with
1100 pgE/g (Crest™). Also, the results showed an increase in the F content in lesion
surface layer with the increase of TMP concentration. It is concluded that it is
possible reduce the F content to 500 pgF/g by supplementing with phosphate and

obtain a similar action when compared to a market dentifrice.

Keywords: Dentifrice. Dental enamel. Fluoride. Dental Caries. Phosphate.

Demineralization.
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1 INTRODUCAO

A adicao de fluoreto (F) ao dentifricio teve inicio na década de 60 e, embora a
expansdo de seu uso tenha provocado uma diminuicdo na incidéncia da cérie
dentdria, foi acompanhada por um aumento na fluorose dentdria (ten Cate, 2004). A
prevaléncia de fluorose aumentou em dreas com e sem fluoretacdo das dguas, o que
levantou a hipétese de que outros fatores que ndo a dgua de abastecimento eram
responsaveis pela fluorose (Pendrys & Stamm ,1990).

O uso de dentifricios fluoretados por criangas durante o periodo de
desenvolvimento dental, do nascimento até os seis anos de idade, tem sido
considerado um fator de risco para a fluorose dentaria (Mascarenhas, 2000).

Um dos recursos para reducdo na ingestdo de F pelas criancas seria a
diminui¢do de sua concentragdo no dentifricio (Horowitz, 1992) contanto que
mantenha sua efetividade anticariogénica comparével a de um dentifricio padrdo de
mercado (1100 pg F/g).

O aumento da eficdcia do dentifricio pode ser obtido pela redugdo do seu pH e
conseqiiente aumento na formagdo de fluoreto de célcio (Saxegaard & Rolla, 1988;
Ogaard, 2001; Negri & Cury, 2002; Brighenti et al., 2006).

Outro recurso que poderia ser empregado é a suplementagdo com célcio e/ou
fosfato, uma vez que o processo da remineraliza¢do, embora seja intensificado pelo F,
depende primariamente da presenca desses ions na saliva (Schemehorn et al.,
1999a,b). Se uma quantidade suplementar de ions célcio e fosfato fosse acrescentada
aos ions ja presentes na saliva, sem insolubilizar o F, seria possivel obter um efeito

aditivo ao do F.
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Dentre os vérios sais de fosfato com atividade anticariogénica (Harris et al,
1967; Gonzalez, 1971; Larson et al, 1972; Gonzalez et al, 1973; Standtler et al, 1996), o
trimetafosfato de sédio (TMP) parece ser o mais ativo (Harris et al., 1966). Estudos
sugerem que o TMP atua reduzindo o processo de desmineralizacdo (Henry &
Navia, 1969), entretanto, seu mecanismo de a¢do ainda ndo estd completamente
definido.

Trabalhos clinicos utilizando dentifricios com 3% TMP ndo associado a
F mostraram uma ligeira redugdo nos incrementos de carie quando comparados a um
dentifricio placebo (Standtler, 1996). Outro, porém, mostrou que a adi¢do de 3% TMP
a um dentifricio de 1500 pgF/g ndo mostrou diferencas significantes quando
comparado ao mesmo dentifricio sem a suplementagdo (O'Mullane et al., 1997),
indicando que na presenca de altas concentra¢des de F a suplementagdo de TMP nao
traz aumento na a¢do anticariogénica . Entretanto, é possivel que em um dentifricio
de baixa concentracdo de F a suplementacdo possa incrementar seu efeito
anticariogénico.

A formulagdo de um dentifricio com menor concentragdo de F suplementado
com célcio e/ou fosfato deve manter estes ions sob forma ativa; por outro lado, ndo
foi estabelecida qual concentracdo desses ions seria adequada para um dentifricio de
baixa concentracdo de F. Assim, seria interessante determinar qual concentracdo de
calcio e fosfato que associada a uma baixa concentra¢do de F promoveria uma agdo
anticariogénica semelhante a de um dentifricio padrdo de mercado (1100 pg F/g),

sem interferir na acdo e estabilidade do F.
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Por outro lado, de acordo com as recomendacdes mais recentes (ten Cate &
Mundorff-Shrestha, 1995), para atestar a eficdcia de dentifricios ja existentes como
também para validar novas formula¢des é necessdrio verificar a relacdo dose-
resposta desses dentifricios. Um dos modelos utilizados na avaliagdo desses
produtos é a ciclagem de pH que permite simular o desenvolvimento de cérie sob
condig¢des controladas (White, 1995). Vieira et al. (2005) padronizaram a metodologia
da ciclagem de pH para esmalte bovino e obtiveram relagdo dose-resposta e,

portanto, esse modelo foi o utilizado no presente trabalho.
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PROPOSICAO
A proposi¢do do presente trabalho foi avaliar in vitro se a suplementagdo com
fosfato em dentifricios com baixa concentracdo de F pode proporcionar eficdcia
semelhante a de um dentifricio padrdo sobre a desmineralizacdo do esmalte de dente
bovino, utilizando modelo de ciclagem de pH.
Foram analisadas:
* aporcentagem de alteragcdo da microdureza de superficie
* a dureza do esmalte em sec¢do longitudinal e a porcentagem de volume
mineral em diferentes distancias da superficie do esmalte
* aperda mineral integrada

* aconcentracdo de F, Ca, P presente no esmalte.
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3 MATERIAL E METODO

3.1 Delineamento Experimental

Blocos de esmalte (4x4 mm) foram obtidos de dentes incisivos bovinos
estocados em solucdo de formol neutro a 2% em temperatura ambiente. As
superficies de esmalte dos blocos foram seqiiencialmente polidas e aqueles com
dureza (baseline) de 330-370 KHN (SMH;) foram selecionados e divididos, de acordo
com a média de dureza do total de blocos e seu intervalo de confianga, em grupos
experimentais de 10 espécimes cada (Anexo B e C). Os blocos de esmalte bovino
foram submetidos num periodo de sete dias, a cinco ciclagens de pH e ao tratamento
duas vezes ao dia com dentifricio. As formulacoes de dentifricios tinham
concentra¢des de F de zero e 500 pg/g e concentragdes de TMP de 0 a 3%. Foi
utilizado o dentifricio comercial Crest® (“Gold Standard”- 1100 pg F/g) para fins de
comparagdo. Apoés as ciclagens de pH, a microdureza de superficie do esmalte
(SMH>) foi novamente medida para calculo da porcentagem de alteracdo de dureza
da superficie (% ASMH). Em seguida foi determinada a dureza do esmalte em secgdo
longitudinal e calculada a porcentagem de volume mineral em diferentes distancias
da superficie do esmalte seguida da perda mineral integrada (AZ). Foi determinada a

concentracdo de F, Ca e P no esmalte e nas solugdes apos as ciclagens.

3.2 Formula¢ao e Dosagem de F e P dos Dentifricios Experimentais
Os dentifricios foram manipulados no laboratério com os seguintes
componentes: diéxido de titanio, carboximetilcelulose, metil-p-hidroxibenzoato de

sodio, sacarina, 6leo de menta, glicerina, silica abrasiva, laurilsulfato de sédio e dgua.
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O fluoreto (F) foi acrescido as formula¢des para obter uma concentracdo final de 500
Hg F/g (na forma de NaF- Merck®) e o TMP (Sigma®), nas concentracdes de 0; 0,1;
0,25; 0,5; 1; 2 e 3%. Foram preparados também um dentifricio sem F e sem TMP
(placebo) e dentifricios sem adicdo de F mas com as diferentes concentra¢des de
TMP. A determinacdo do fltor total (FT) e do fldor idnico (FI) foi realizada através
do método utilizado por Delbem et al. (2002) (Anexo A). Foi utilizado um eletrodo
especifico combinado para ion F (9609 BN — Orion) acoplado ao analisador de ions
(Orion 720 A+), previamente calibrado com cinco padrdes (0,125; 0,25; 0,5; 1 e
2pgE/g). O P dos dentifricios foi determinado de acordo com o método de Fiske &
Subbarow (1925), submetendo-se previamente parte das amostras a hidrélise com

HCI 1 mol L1 em banho-fervente durante 1 h (Anexo B).

3.3 Ciclagem de pH (Des>Re)

Os blocos foram submetidos em frascos individuais durante sete dias a cinco
ciclagens de pH, a temperatura de 37°C, permanecendo os ultimos dois dias em
solucdo remineralizante (Vieira et al., 2005). Os blocos foram imersos sob agitagdo
constante, duas vezes ao dia durante um minuto, em suspensdes de dentifricios em
dgua destilada/deionizada (1:3 — peso:peso) quando removidos das solugdes
desmineralizante (Des, 6 horas — Ca e P 2,0 mmol L' em tampé&o acetato 0,075 mol L-
1,0,04 pg F/mL em pH 4,7 — 2,2 mL/mm?) e remineralizante (Re, 18 horas — Ca 1,5
mmol L1, P 0,9 mmol L, KC1 0,15 mol L' em tampao Cacodilato de s6dio 0,02 mol L-

1,0,05 ug F/mL em pH 7,0 - 1,1 mL/ mm?). Os blocos foram lavados com jatos de
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agua destilada/deionizada por 30 segundos, apés serem removidos das solugdes Des

ou Re e dentifricio/4gua.

3.4 Determinac¢ao da Microdureza do Esmalte

A microdureza de superficie foi determinada antes (SMH inicial, SMH1) e ap6s
as ciclagens de pH (SMH final, SMH) utilizando-se o microdurémetro Shimadzu
HMV-2000, sob carga de 25 gramas por 10 segundos (Anexo E). Foram realizadas
inicialmente cinco impressdes a 100 Um uma da outra, na regido central do esmalte e
ap0s as ciclagens, outras cinco a 100 pm em relagdo as impressdes iniciais, sendo
calculada a porcentagem de variagdo de microdureza de superficie (%ASMH),
[%ASMH = ((SMH: - SMHi)/ SMHi) x 100]. Apés andlise da SMH, seccdes
longitudinais foram feitas no centro dos blocos e uma das metades incluidas em
resina acrilica e polida. Uma seqiiéncia de oito impressdes a distancias de 10, 30, 50,
70, 90, 110, 220 e 330 um da superficie externa do esmalte foi realizada na regido
central dos blocos e outras duas a 100 pm acima e abaixo, sob carga de 25 gramas por
10 segundos (Anexo F). As médias foram calculadas em cada distdncia e os valores
convertidos em contetido mineral (% vol. min.) (Featherstone et al. ,1983). A area
integrada (%vol. min. x pm) do esmalte higido (Z1) e do esmalte ap6s ciclagem de pH
(Z2) foi calculada (Ogaard et al., 1988; Arends & Bosch, 1992; Sullivan et al., 1995)

seguida da perda mineral integrada (AZ = Z — Z1) (Vieira et al., 2005).

3.5 Determinacgdo de F, Ca e P no esmalte e nas solugdes

Uma das metades dos blocos seccionados longitudinalmente foi seccionada

obtendo um bloco com dimensdes 2X2mm. As medidas foram realizadas com
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paquimetro digital (Mitutoyo CD-15B, Mitutoyo Corporation, Japan) para obter-se a
area de superficie do esmalte. Em seguida, duas camadas, a primeira de 10um e a
segunda de 40 pm de esmalte foram removidas, baseando-se no trabalho de
Weatherell et al. (1985). Para tal foi utilizado um micromotor acoplado a pega reta (N
270, Dabi-Atlante, Ribeirdo Preto, SP, Brasil) e disco de lixa auto-adesiva (13 mm de
didmetro) de granulagdo 600 (silicon-carbide, BUEHLER) para a primeira camada e
lixa de granulagdo 320 (silicon-carbide, BUEHLER) para a segunda camada, em
frascos de poliestireno cristal (J-10, Injeplast) (Anexo G). As superficies dos blocos
foram lavadas com 0,4 mL de 4gua deionizada, no interior dos frascos onde foi
acrescentado 0,4 mL de HCl 1 mol L. Os frascos foram mantidos sob agitagdo
constante por 30 minutos e seguida da adi¢do de 0,8 mL de NaOH 0,5 mol L.
Aliquotas de 0,7 mL dessa mistura foram pipetadas, adicionadas de 0,07 mL de
TISAB III (total ionic strength adjustor buffer) para dosagem de F. Outra aliquota de 0,7
mL foi adicionada de 0,014 mL de ISA (ionic strenght adjustor) para determinagdo de
célcio utilizando-se eletrodo especifico (Orion 9300) e analisador de ions (Orion
720A). Dessa mistura aliquotas de 100 pL foram utilizadas para dosagem de fésforo
inorganico, pelo método espectrofotométrico de Fiske & Subbarow (1925). Os
resultados foram expressos em pmoles/mmb?.

Foi realizada a andlise das solugdes de ciclagem de pH com relagdo a variagao
(final-inicial) da quantidade de (ng) de F (AF) e Ca (ACa). As diferengas das trés

solucdes (Des, Re 1° - 5° dia e Re 6° - 7° dia) foram somadas (Anexo M).

3.6 Anélise estatistica
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Os resultados obtidos foram submetidos ao teste de normalidade e
homogeneidade das variancias. Em seguida, foi aplicada a andlise estatistica mais
adequada para cada resultado: com excegdo do quociente de reagdo para as solugdes
desmineralizantes e andlise da %volmin em diferentes distancias, em que foi
aplicado o teste de Kruskal-Wallis, todos os demais resultados foram submetidos a
analise de variancia seguida do teste de Tukey. Foi realizada também a anélise de
regressao e correlacdo de Pearson. As andlises foram feitas utilizando-se o programa

GMC versao 2002 (Campos, 2003), estabelecendo-se o nivel de significancia em 5%.
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4 RESULTADOS

As concentracdes (média+dp) de F e P nos dentifricios estdo apresentadas na
tabela 1. Observa-se que sem prévia hidrolise acida a concentragdo de P encontrada
nos dentifricios é de no maximo 30% daquela estimada pela férmula molecular do
TMP. O pH (média+dp) dos dentifricios experimentais foi de 7,3 + 0,4 e do Crest® foi
de 7,0 £ 0,008.
< Tabela 1>

A Figura 1A mostra os valores médios de %ASMH (Anexo I) do esmalte dos
blocos tratados com os dentifricios experimentais e comercial (Crest®). Observa-se
que o tratamento com dentifricios sem F contendo TMP até a concentracdo de 0,1%
ndo diminui a porcentagem de perda de microdureza, permanecendo igual ao
placebo. O efeito de TMP s6 é observado a partir da concentracdo de 0,25%, na
auséncia de F e aumenta com sua concentracdo. Nos dentifricios com F (500 pg/g) a
adicdo de TMP causou uma maior reducgdo da %ASMH a partir da concentracdo de
0,1%, se igualando ao Crest®. Em concentragdes acima de 1% obteve-se eficdcia maior
que o do Crest®. O efeito da adigdo de TMP ao dentifricio sobre a %ASMH mostrou
correlagdo significante tanto em dentifricios sem F (r=0,9767, p=0,0006), como
naqueles com F (r=0,8554, p=0,0144) .
< Figura 1>

A figura 1B mostra que nos grupos tratados com dentifricios sem F a perda
mineral foi menor que a do placebo a partir da adigdo de 0,1% de TMP. O efeito
maximo foi observado na concentragido de 1%. A adi¢do de TMP ao dentifricio de 500
pgF/g provocou uma melhora na sua eficdcia reduzindo a perda mineral, a partir da

concentracdo de 0,25%, quando se iguala ao Crest®; nas concentragdes acima de 0,5%
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observam-se perdas ainda menores. O efeito da adicdo de TMP sobre a perda
mineral mostrou correlagdo significante tanto nos dentifricios sem F (r=0,8756,
p=0,0104) como naqueles com F (r=0,8554, p=0,0098).

A Figura 2 mostra que as diferencas de contetiddo mineral entre os grupos sdo
mais evidentes até uma profundidade de cerca de 50 pym; essas diferencas podem ser
observadas ja na primeira camada de 10 ym, mesmo nos grupos em que nao tenha
sido detectada diferenga estatisticamente significante no AZ.
< Figura 2>

Pela andlise do contetido mineral ap6s a microabrasdo (figura 3), observa-se
que hé correlagdo entre a concentracdo de F no esmalte e a concentracdo de TMP
tanto nos dentifricios sem F (r=0,8549, p=0,0146) como naqueles com F (r=0,9759,
p=0,0006). Com relagdo ao Ca, a correlagdo s6 foi observada nos dentifricios com F
(r=0,7798, p=0,0382) e quanto ao P, ndo houve correlacao.
< Figura 3>

A partir das concentragoes de F e Ca das solugdes utilizadas nas ciclagens,
determinou-se o quociente de reagdo para CaF: através da férmula do produto de
solubilidade (Kps = [Ca].[F]?) (anexo M). Observou-se que ndo ha diferenca

estatisticamente significante entre os grupos com diferentes concentra¢des de TMP.




Tabela 1. Concentragdo (ug/g) de F idonico (FI) e total (FT) e P (sem e apés hidrdlise) dos dentifricios. Os valores expressam

médias+dp e o nimero de amostras

F (pg/g) P (ug/g)

Flaor I6nico (FI) Flaor Total (FT) Sem Hidrélise Apébs Hidrélise

Dentifricio 0 500 0 500 0 500 0 500

0% TMP  56+172(6) 5205+21(3) 736+22(6) 5127+21(3) 3059+19,11(3) 1866+19(3)  3643+1205(3)  10,32+10,1(3)

01%TMP 57+16(6) 5168+225(3) 84+42(6) 5004+152(3) 9431+4,17(3)  71,73+3,7(3)  27329+199(3) 219,90 +3,12 (3)

0,25% TMP 5,6 +2,2(6) 520,9 £22,7 (3) 68+25(6) 5114+209(3) 127,70+6,22(3) 106,51+ 3,2 (3) 623,86 + 14,71 (3) 551,77 + 6,7 (3)

0,5%TMP 53+18(6) 5065+225(3) 70+26(6) 5014+19,1(3) 17893+2,13(3) 181,42+1235(3) 1142,67+12,6(3) 120947 +37,5(3)

1% TMP  49+16(6) 5142+124(3) 68+22(6) 5237+134(3) 287,56+14,64(3) 297,05+11,86(3) 2187,25+27,85(3) 2550,81 +16,29 (3)

2% TMP 6,3+0,7 (3) 478,3 +10,6 (3) 92+14(3) 4899+87(3) 561,51+21,05(3) 408,61+14,18(3) 5017,31+74,4(3) 4197,66+17,24(3)

3% TMP  48+12(3) 532,1+325(3) 43+02(3) 5438+345(3) 483,07£9,7(3) 397281633 (3) 5972,23 £259,0(3) 5946,73 + 75,19 (3)

Crest® 1117,3 £ 29,0 (3) 1083,6 +29,3(3) 1944,37 + 25,6 (3)
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Figura 1 — (A) Porcentagem de alteragdo de microdureza de superficie (%ASMH), (B)
perda mineral (AZ) do esmalte dos blocos tratados com dentifricios com 500 ngF/g (o) , 0

ngE/g (0) e Crest® (A). Letras distintas indicam diferencas estatisticamente significantes
(ANOVA, Tukey, p<0,05).
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Figura 2 — Contetido mineral (%Vol.min, n=10) em diferentes profundidades do
esmalte dos blocos tratados com dentifricios sem F (A) e com 500 pgF/g e Crest® (B).
Letras distintas indicam diferencas estatisticamente significantes (Kruskal Wallis,

p<0,05).
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Figura 3 — Concentracdo (pmol/mms3) de F (A), Ca (B) e P (C) (média + epm, n = 10) no esmalte dos
blocos tratados com dentifricios experimentais de 0 pgF/g (0), 500 ngF/g (o) e Crest® (A). Letras
distintas indicam diferengas estatisticamente significantes (Kruskal Wallis, p,0,05).
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5 DISCUSSAO

Uma das formas de prevencdo da fluorose dentdria seria a diminuicdo da
exposicdo ao F pela reducdo de sua concentragdo disponivel nos dentifricios
(Horowitz,1992).

Entretanto, é necessario que esses dentifricios com menor concentragdo de F
sejam eficazes tanto quanto um dentifricio comercial de 1100 pgF/g. Alguns autores
tém preconizado a utilizacdo de agentes anticariogénicos associados ou ndo ao F
(Ingram & Edgar, 1994; Roberts, 1995). Assim, a suplementacdo com fosfato em um
dentifricio contendo 500 ngF/g poderia proporcionar a mesma efetividade. Como
demonstrado no presente trabalho, os dentifricios suplementados com TMP,
dependendo da concentragdo adicionada, apresentaram uma eficdcia equivalente ou
maior que a do controle positivo (Crest®., 1100 pgF/g).

Alguns trabalhos relatam que a atividade anticariogénica dos sais de fosfato,
dentre eles o TMP, se deve a uma reducgdo do processo de desmineralizacdo do
esmalte (Henry & Navia, 1969, Gonzalez, 1971). Dentre os fosfatos estudados, o TMP
mostrou atividade anticariogénica melhor que o hexametafosfato e o ortofosfato
(Harris et al., 1967). Trabalhos clinicos utilizando dentifricios com 3% TMP nao
associado a F mostraram uma ligeira redu¢do nos incrementos de cdrie quando
comparados a um dentifricio placebo (Standtler, 1996). Os resultados do presente
trabalho in vitro também mostram uma redugdo na perda da microdureza de
superficie do esmalte e AZ de blocos tratados com dentifricios contendo apenas TMP.

Mesmo em concentragdo de 0,1% TMP, j& se observa diferenca significante em
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relagdo ao placebo e esse efeito fica mais evidenciado em concentragdes maiores de
TMP.

Em outro trabalho clinico (Andlaw et al., 1983), dentifricios contendo 3% TMP
apresentaram efetividade menor que aqueles que continham 0,8% MFP (1.060
pgE/g). No presente trabalho também se constata que a porcentagem de perda de
microdureza de superficie como de perda mineral (AZ) é maior quando o TMP nédo
estd associado ao F. Kinkel et al. (1985) relataram que dentifricios contendo a
combinacdo de 1200 pugF/g (NaF), 420 ngF/g (MFP) e 2% de TMP apresentavam
efetividade superior quando comparados a um controle de 1300pugF/g (MEFP).
Nossos resultados mostram que mesmo a concentracdo mais baixa de F (500 ng/g)
associada a 0,1% de TMP ja mostra reducdo da perda de microdureza de superficie
semelhante aquela obtida com o controle positivo de 1100 ng F/g.

Segundo Gonzalez (1971), o F e o TMP ndo competem pelo mesmo sitio de
ligacdo na superficie do esmalte. Os resultados mostram que o efeito de TMP pode
incrementar o do F, sem interferir em sua acéo.

O TMP é um composto ciclico que pode ser hidrolisado através de uma base
ou um &cido forte (Gonzalez, 1971). Como se pode observar na tabela 1, sem hidrélise
acida das amostras dos dentifricios, foi encontrado no méaximo 30% da concentragao
de P estimada a partir da férmula molecular do TMP. Dessa maneira, podemos
sugerir que o TMP atua predominantemente sob forma inalterada, através da
deposicdo na superficie e/ou pela sua incorporagdo ao esmalte. Quando incorporado
a hidroxiapatita (HA) altera as trocas de minerais com o meio (MacGaughey e

Stowell, 1977), diminuindo a solubilidade tornando a deposigdo de fosfatos de célcio
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na superficie do esmalte mais lenta (MacGaughey, 1983), favorecendo a formagao de
compostos quimicos mais semelhantes a HA e fluorapatita (FA) (Gonzalez, 1971).

Como se pode constatar no grafico do AZ (figura 1B), a remogdo de uma
camada de 50 um de profundidade foi suficiente para permitir a avaliagdo da camada
superficial da lesdo, uma vez que até essa profundidade se notam as maiores
diferencas entre os grupos. A incorpora¢gdo de F no esmalte aumenta com a
concentracdo de TMP presente no dentifricio e mostra uma correlagdo significante
com a %ASMH para os dentifricios sem F (r=0,8503, p=0,0156) e com F (r=0,7666,
p=0,0438). Houve correlacdo significante também entre a concentra¢do de F no
esmalte e 0o AZ para os dentifricios sem (r=0,8248, p=0,0224) e com F (r=0,8788,
p=0,00098). Quanto ao Ca ndo houve correlacdo significante, entretanto, observa-se
uma tendéncia de aumento na concentracdo desse ion no esmalte com o aumento de
TMP, quando este estd associado ao F (figura 3B), o que pode ter contribuido para o
aumento da microdureza de superficie e maior conteido mineral avaliado pela
microdureza em sec¢do longitudinal, observados no presente trabalho.

O quociente de reagdo para CaF: calculado pelo produto das concentragdes
molares de Ca e F presentes nas solugdes de ciclagem ndo se altera com o aumento da
concentracdo de TMP do dentifricio, o que sugere que o TMP ndo interfere na
formacao de fluoreto de célcio através de alteracdes nas concentragdes desses ions
presentes nas solugdes de ciclagem.

A formacdo de fluoreto de célcio na superficie do esmalte em pH neutro pode
ocorrer com a incorporacdo de fosfatos em sua composi¢do, formando um composto

mais soltivel, o que aumentaria a liberacdo de F ao meio (Christoffersen et al., 1988).




Discussdo44

No modelo de ciclagem de pH, entretanto, as mudangas de pH (4,7 e 7,0) das
solugdes levam a dissolucdo e reprecipitagio do composto sobre a superficie do
esmalte. Segundo Gonzalez et al. (1973), o TMP se adsorve a superficie da HA,
formando uma camada protetora que torna mais lenta a desmineralizacdo, como
também as trocas iOnicas entre o esmalte e o meio. Dessa maneira, com o TMP
adsorvido a HA durante os tratamentos com os dentifricios, é possivel que o fluoreto
de célcio e/ou os diferentes fosfatos de calcio formados na superficie do esmalte
sejam mais preservados. Esse processo se repetiria a cada tratamento com dentifricio,
resultando em maior microdureza e contetido mineral.

Deste modo, os resultados mostram que a acdo do TMP sobre o processo da
des- e remineralizacdo aumenta com sua concentracdo, ao menos até 3% utilizada
nesse trabalho e essa agdo incrementa a eficacia do F resultando em menor perda
mineral do esmalte. A adicdo de TMP ao dentifricio permitiu que mesmo em

concentracdo de F de 500 ng/g se obtivesse uma eficacia semelhante ou maior que a

do controle positivo de 1100 ngF/g.
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6 CONCLUSAO

Conclui-se que a suplementacdo com TMP na concentragdo de 0,25 a 3,0%
proporciona a um dentifricio de 500pgF/g uma eficdcia equivalente ou superior que
a de um dentifricio padrdo de 1100pugF/g, in vitro, sobre a desmineralizagdo do

esmalte de dente bovino.
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ANEXO A

DOSAGEM DE F NOS DENTIFRICIOS

100-110 mg'

l H,O deionizada g.s.p.10 mL

homogeneizagao - vértex'

suspensao - dentifricios'

|
v

v
centrifugar 3000 rpm /20 min 0,25 mL suspensdo |'

(906¢) |

0,25 mL HC] 2 mol L1 ']
0,25 mL sobrenadante

1 h aquecimento £4S‘C / agitacéo)

0,25 mL HCI 2 mol L'1' 0,5 mL NaOH 1 mol L-! 'l

| |
0,5 mL NaOH 1 mol L'l' 1,0 mL TISAB II'
|

[1'0 mL TISAB H’ leitura do F total - mV'l

leitura do F i6nico - mV'
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ANEXO B

DOSAGEM DE P NOS DENTIFRICIOS

100-110 mg

H>O deionizada q.s.p. 10 mL

homogeneizagao - vortex

V
[suspenséo - dentifricios]

centrifugar 3000 rpm/20 min 1,25 mL suspenséo'
(9069) l
1,25 mL HCl 1 mol L—lll
0,25 mL sobrenadante'
¢ Banho fervente por 1h

Leitura do P centrifugar 3000 rpm/20 min l
sem hidrolise (906g)

0,5 mL sobrenadante'

Leiturado P

apos hidrolise
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ANEXO C

PREPARO E SELECAO DOS BLOCOS DE ESMALTE
Confecgdo 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. Seccdo da coroa utilizando disco diamantado (série 15 HC
Diamond - n. 11-4244 Buehler) separando a superficie
vestibular da lingual.

3. Face vestibular fixada na placa de acrilico.

4. Seccdo da face vestibular no sentido longitudinal, na
por¢do mais plana, utilizando-se 2 discos diamantados
(série 15 HC Diamond —n. 11-4243 Buehler), montados em
cortadeira sob refrigeracao com agua
destilada/deionizada e separados por um disco espagador
de aluminio com 4 mm de espessura. Em seguida, foi
realizado o corte no sentido transversal.

5. Fragmento vestibular do dente bovino, fixado sobre placa
de resina. Ao lado, bloco de esmalte dentério.
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ANEXO D

PREPARO E SELECAO DOS BLOCOS DE ESMALTE
Planificacio 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 dentindria
voltada para cima.

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

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

Seqiiéncia do polimento de esmalte:
1. Pedra-pomes, 4gua deionizada e taca de borracha montada em contra-angulo

2.

em baixa-rotacao.

Na Politriz APL-4 AROTEC - lixa de granulagao 600, 800 e 1200 (30 segundos —

2 pesos) e refrigeragdo a dgua. Limpeza em lavadora ultrassonica e dgua
destilada/deionizada por 2 minutos, entre cada lixa;

Na Politriz APL-4 AROTEC

- acabamento final com disco de papel feltro

TEXMET 1000 (Buehler Polishing Cloth) (1 minuto — 2 pesos) e suspensdo de
diamante 1 micron base-dgua (Buehler);

Limpeza em lavadora ultrassonica utilizando solugdo detergente (Ultramet

Sonic Cleaning Solution - Buehler) diluida 20:1 em dgua destilada/deionizada

(2minutos);

5. Lavagem durante 30 segundos com jato de dgua destilada/deionizada.
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ANEXO E

ANALISE DE MICRODUREZA

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

2. Bloco de esmalte sendo
submetido a leitura no
microdurdémetro, carga
estdtica de 25 gramas e
tempo de 10 segundos, para
andlise da microdureza de
superficie.

3. Fotomicrografia das impressdes para
andlise de microdureza de superficie
inicial (SMH-inicial), e final (SMH-
final) (Aumento: 100x).
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ANEXO F

MICRODUREZA EM SECCAO LONGITUDINAL

1. Embutidora metalografica (AROTEC PRE
30S) — utilizada para inclusdo dos blocos
de esmalte em 5 gramas de resina acrilica
(Buehler Transoptic Powder, Lake Bluff,
Ilinois, USA), pressdo de 150 Kgf/cm2,
tempo de aquecimento de 7 minutos e
mais 7 minutos de resfriamento. Os blocos
foram fixados em posi¢do com cola adesiva
(Super Bonder — Loctite).

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

3. Microdurémetro Shimadzu Micro
Hardness Tester HMV-2.000 (Shimadzu
Corporation -  Kyoto-Japan), com

penetrador tipo Knoop, acoplado ao
Software para andlise de imagem CAMS-
WIN (NewAge Industries, USA).

4. Fotomicrografia das impressdes para
andlise de microdureza de seccao
longitudinal nas diferentes distancias.
(Aumento: 100x).

Seqiiéncia do polimento de esmalte:

. Na Politriz APL-4 AROTEC - lixa de granula¢do 320 (1 minuto — 2 pesos),
600, 800 e 1200 (2minutos — 2 pesos) e refrigeracdo a dgua. Limpeza em
lavadora ultrassonica e 4gua destilada/deionizada por 2 minutos, entre cada
lixa;

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

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

. Lavagem durante 30 segundos com jato de d4gua destilada/deionizada.
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ANEXO G

ANALISE DE CONTEUDO DEF, Ca, P NO ESMALTE

N

1. Micromotor acoplado a peca reta (N
270, Dabi-Atlante, Ribeirdo Preto, SP,
Brasil)

2. Bloco de esmalte adaptado
ao mandril, sendo submetido
a microabrasao, com
desgaste de 10 e 40 pm, para
andlise da incorporagdo de F,
Ca e P no esmalte.

3. Apo0s desgaste, p6 de esmalte presente
na lixa adaptada em frascos de
poliestireno cristal (J-10, Injeplast).
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ANEXO H

MICRODUREZA DE SUPERFICIE
Valores obtidos a partir da andlise de microdureza de superficie (Knoop) inicial e final

Microdureza inicial Microdureza final
Placebo
Blocos Média Blocos Média
1 363 359 356 343 363 356,8 1 50 66 40 21 21 39,6
2 341 347 339 345 352 344,8 2 28 49 34 50 50 42,2
3 352 363 356 361 359 358,2 3 49 63 55 66 82 63,0
4 363 363 366 354 352 359,6 4 42 36 46 44 51 43,8
5 347 350 350 345 345 347,4 5 55 38 44 43 43 44,6
6 350 359 354 359 352 354,8 6 59 41 29 56 29 42,8
7 359 356 366 350 356 357,4 7 49 51 45 48 53 49,2
8 366 354 361 352 359 358,4 8 43 36 46 47 40 42,4
9 341 345 347 343 350 345,2 9 47 50 45 43 49 46,8
10 345 345 345 341 347 344,6 10 64 52 52 44 53,0
média 352,7 média 46,7
dp 6,4 dp 6,9
Dentifricio - 0 ppmF 0,1%TMP
Blocos Média Blocos Média
11 345 345 359 345 335 345,8 11 37 24 33 27 25 29,2
12 350 356 347 350 347 350,0 12 83 71 99 98 85 87,2
13 361 352 352 350 350 353,0 13 39 30 30 38 63 40,0
14 352 359 366 354 368 359,8 14 88 78 87 87 86 85,2
15 343 345 347 339 339 342,6 15 61 60 79 61 58 63,8
16 361 368 350 356 366 360,2 16 60 88 68 74 84 74,8
17 347 350 354 359 350 352,0 17 55 62 51 47 52 53,4
18 350 363 359 359 356 357,4 18 34 28 23 24 20 25,8
19 350 347 345 354 361 351,4 19 41 39 35 41 38 38,8
20 345 354 341 350 350 348,0 20 76 51 57 60 47 58,2
média 352,0 média 55,6
dp 58 dp 22,2
Dentifricio - 0 ppmF 0,25%TMP
Blocos Média Blocos Média
21 345 333 343 347 347 343,0 21 73 66 78 50 54 64,2
22 350 366 361 366 345 357,6 22 61 42 47 60 63 54,6
23 345 343 361 350 361 352,0 23 81 88 65 104 109 89,4
24 341 352 354 361 359 353,4 24 60 48 49 49 65 54,2
25 352 354 350 368 363 357,4 25 60 88 68 74 84 74,8
26 350 356 347 347 366 353,2 26 74 80 96 90 85 85,0
27 354 345 359 345 359 352,4 27 62 58 48 66 54 57,6
28 366 359 359 352 350 357,2 28 54 68 47 55 59 56,6
29 347 350 350 359 352 351,6 29 70 74 90 71 96 80,2
30 356 350 350 354 352 352,4 30 97 77 86 67 95 84,4
média 353,0 média 70,1
dp 4,2 dp 14,1
Dentifricio - 0 ppmF 0,5%TMP
Blocos Média Blocos Média
31 345 359 354 361 366 357,0 31 65 68 93 77 58 72,2
32 366 361 361 352 354 358,8 32 57 60 61 53 64 59,0
33 347 347 343 333 345 343,0 33 64 74 101 128 142 101,8
34 341 347 345 350 345 345,6 34 83 65 73 84 79 76,8
35 366 356 352 354 363 358,2 35 88 86 52 42 57 65,0
36 333 335 339 341 343 338,2 36 98 97 99 98 80 94,4
37 354 359 352 350 356 354,2 37 77 72 52 50 62 62,6
38 341 343 335 341 339 339,8 38 76 58 59 66 74 66,6
39 350 354 354 352 363 354,6 39 103 119 129 86 71 101,6
40 350 356 352 359 350 353,4 40 100 103 87 105 104 99,8

média 350,3 média 80,0
dp 7,9 dp 17,5
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Microdureza inicial Microdureza final

Dentifricio - 0 ppmF 1% TMP

Blocos Média Blocos Média
41 366 352 341 352 347 351,6 41 82 103 60 80 79 80,8
42 356 356 354 356 361 356,6 42 123 81 91 108 136 107,8
43 356 356 352 350 350 352,8 43 94 83 60 75 51 72,6
44 350 361 350 341 347 349,8 44 87 67 62 80 98 78,8
45 343 356 350 343 350 348,4 45 93 82 93 92 74 86,8
46 347 352 345 350 352 349,2 46 65 69 95 110 110 89,8
47 350 361 359 366 352 357,6 47 96 96 85 83 76 87,2
48 343 343 341 345 335 3414 48 158 167 158 158 165 161,2
49 359 354 363 352 354 356,4 49 87 82 70 62 63 72,8
50 356 352 343 347 345 348,6 50 66 78 73 80 79 75,2

média 351,2 média 91,3
dp 49 dp 26,7

Dentifricio - 0 ppmF 2% TMP

Blocos Média Blocos Média
51 343 350 345 352 361 350,2 51 113 135 131 132 136 129,4
52 363 361 343 359 354 356,0 52 125 111 130 128 128 124,4
53 352 354 345 359 361 354,2 53 94 82 81 100 86 88,6
54 350 347 350 347 359 350,6 54 96 110 93 110 77 97,2
55 356 359 359 350 350 354,8 55 131 141 139 131 131 134,6
56 356 350 354 350 347 351,4 56 111 113 102 98 97 104,2
57 350 345 347 350 347 347,8 57 114 163 131 120 118 129,2
58 359 356 352 350 359 355,2 58 133 149 118 107 150 131,4
59 335 337 331 341 345 337,8 59 131 129 132 129 142 132,6
60 350 352 347 352 347 349,6 60 129 105 107 102 92 107,0

média 350,8 média 117,9
dp 53 dp 16,9

Dentifricio - 0 ppmF 3% TMP

Blocos Média Blocos Média
61 350 350 354 345 350 349,8 61 152 163 155 154 135 151,8
62 350 345 347 347 350 347,8 62 132 118 116 131 142 127,8
63 343 350 350 352 347 348,4 63 111 107 107 109 111 109,0
64 343 350 350 347 347 347,4 64 143 157 156 160 160 155,2
65 352 366 350 341 343 350,4 65 116 127 137 128 120 125,6
66 347 333 335 341 343 339,8 66 139 151 139 148 150 145,4
67 356 361 363 366 356 360,4 67 145 149 135 131 151 142,2
68 359 350 354 350 356 353,8 68 170 177 186 159 178 174,0
69 350 366 354 343 359 354,4 69 120 117 127 123 120 121,4
70 351 354 354 347 361 353,4 70 107 110 101 100 100 103,6

média 350,6 média 135,6
dp 55 dp 22,0

Dentifricio - 500 ppmF

Blocos Média Blocos Média
71 359 368 363 343 361 358,8 71 188 186 194 197 194 191,8
72 343 341 339 347 363 346,6 72 173 183 170 174 158 171,6
73 370 361 361 363 356 362,2 73 180 161 140 179 147 161,4
74 361 363 359 368 366 363,4 74 157 140 179 190 136 160,4
75 335 339 339 347 345 341,0 75 127 126 125 170 168 143,2
76 350 354 363 350 359 355,2 76 147 152 143 157 142 148,2
77 345 341 343 350 341 344,0 77 165 171 166 175 165 168,4
78 341 333 337 335 337 336,6 78 193 157 165 152 158 165,0
79 350 341 345 341 352 345,8 79 151 152 175 190 143 162,2
80 359 343 343 350 347 348,4 80 196 170 181 168 186 180,2

média 350,2 média 165,2

dp 9,2 dp 14,2
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Microdureza inicial Microdureza final

Dentifricio - 500 ppmF 0,1% TMP

Blocos Média Blocos Média
81 361 363 366 354 368 362,4 81 191 195 200 200 193 195,8
82 352 363 350 361 363 357,8 82 190 199 196 181 185 190,2
83 363 354 352 366 345 356,0 83 194 186 195 188 194 191,4
84 341 341 347 343 352 344,8 84 173 172 207 170 211 186,6
85 337 341 337 343 341 339,8 85 207 224 197 194 183 201,0
86 356 356 359 368 359 359,6 86 203 200 212 210 205 206,0
87 352 354 361 366 352 357,0 87 207 194 200 188 212 200,2
88 350 350 347 352 354 350,6 88 218 210 198 188 207 204,2
89 347 363 359 356 345 354,0 89 216 218 193 211 203 208,2
90 345 363 363 366 361 359,6 90 170 181 194 197 196 187,6

média 354,2 média 197,1
dp 7,1 dp 79

Dentifricio - 500 ppmF 0,25% TMP

Blocos Média Blocos Média
91 341 341 361 366 339 349,6 91 201 213 215 200 222 210,2
92 341 343 347 343 341 343,0 92 205 213 209 210 213 210,0
93 350 341 352 345 347 347,0 93 231 233 233 233 211 228,2
94 354 366 366 361 363 362,0 94 206 213 218 214 216 213,4
95 361 345 354 354 347 352,2 95 217 226 203 199 206 210,2
96 345 366 363 368 352 358,8 96 197 217 209 183 191 199,4
97 356 350 352 347 350 351,0 97 201 220 200 211 209 208,2
98 341 343 337 337 341 339,8 98 190 203 199 194 187 194,6
99 361 363 350 352 356 356,4 29 227 200 218 204 218 213,4
100 352 356 363 361 350 356,4 100 213 195 212 191 197 201,6

média 351,6 média 208,9
dp 7,0 dp 9,2

Dentifricio - 500 ppmF 0,5%TMP

Blocos Média Blocos Média
101 354 343 345 341 363 349,2 101 215 194 213 220 220 212,4
102 363 361 354 350 359 357,4 102 261 247 241 251 238 247,6
103 359 366 354 354 354 357,4 103 238 229 215 241 235 231,6
104 333 345 333 343 331 337,0 104 213 222 209 203 229 215,2
105 343 366 366 363 368 361,2 105 216 211 211 201 246 217,0
106 356 366 356 361 361 360,0 106 209 211 215 205 209 209,8
107 361 354 368 359 359 360,2 107 205 226 248 233 216 225,6
108 350 359 359 350 352 354,0 108 205 224 236 207 246 223,6
109 356 350 347 354 356 352,6 109 221 217 211 210 208 213,4
110 356 350 352 350 347 351,0 110 229 218 227 213 227 222,8

média 354,0 média 221,9
dp 7,2 dp 11,3

Dentifricio - 500 ppmF 1%TMP

Blocos Média Blocos Média
111 356 347 350 341 356 350,0 111 215 215 243 207 207 217,4
112 361 361 356 361 350 357,8 112 237 239 230 248 261 243,0
113 345 343 356 347 350 348,2 113 233 247 230 236 241 237,4
114 359 352 345 359 356 354,2 114 221 231 217 217 212 219,6
115 339 347 343 356 352 347,4 115 212 271 257 220 241 240,2
116 356 366 356 356 359 358,6 116 214 205 209 231 248 221,4
117 354 350 345 361 347 351,4 117 213 233 265 246 246 240,6
118 366 363 354 363 363 361,8 118 231 211 217 233 220 222,4
119 350 345 347 350 347 347,8 119 221 233 215 213 231 222,6
120 356 350 350 361 352 353,8 120 227 224 225 230 221 2254

média 353,1 média 229,0

dp 5,0 dp 10,0
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Microdureza inicial Microdureza final

Dentifricio - 500 ppmF 2%TMP

Blocos Média Blocos Média
121 354 354 359 350 352 353,8 121 248 257 252 241 238 247,2
122 350 354 363 354 356 355,4 122 258 230 232 235 247 240,4
123 350 359 352 350 352 352,6 123 235 255 251 252 233 245,2
124 347 343 341 354 345 346 124 224 238 233 242 254 238,2
125 359 350 361 354 361 357 125 232 227 229 231 236 231,0
126 359 350 361 354 361 357 126 254 271 254 239 258 255,2
127 345 339 333 347 343 341,4 127 211 235 222 233 236 227,4
128 341 347 341 350 350 345,8 128 236 212 226 238 248 232,0
129 352 366 352 350 356 355,2 129 237 236 232 230 238 234,6
130 366 366 352 359 352 359 130 237 235 239 242 233 237,2

média 352,3 média 237,2
dp 59 dp 8,4

Dentifricio - 500 ppmF 3%TMP

Blocos Média Blocos Média
131 361 356 343 363 352 355,0 131 217 248 254 226 254 239,8
132 341 363 354 350 354 352,4 132 238 236 229 238 215 231,2
133 361 345 359 352 361 355,6 133 243 268 271 280 250 262,4
134 335 337 343 341 341 339,4 134 229 215 237 209 217 221,4
135 356 359 361 350 343 353,8 135 224 250 227 231 233 233,0
136 363 366 368 366 363 365,2 136 274 274 271 257 265 268,2
137 347 356 359 356 354 354,4 137 268 235 235 280 254 254,4
138 335 339 333 335 339 336,2 138 211 233 212 254 233 228,6
139 363 347 350 361 356 355,4 139 238 236 241 251 238 240,8
140 350 359 361 361 359 358,0 140 243 235 258 245 245 245,2

média 352,5 média 242,5
dp 8,6 dp 15,2
Crest

Blocos Média Blocos Média
141 363 356 350 363 341 354,6 141 172 239 255 241 203 222,0
142 354 345 350 366 341 351,2 142 205 220 225 218 236 220,8
143 361 350 359 359 343 354,4 143 224 235 218 190 225 218,4
144 359 363 368 368 363 364,2 144 185 194 152 179 216 185,2
145 361 366 363 352 347 357,8 145 163 177 167 188 175 174,0
146 345 343 333 350 343 342,8 146 207 181 171 208 190 191,4
147 361 363 359 356 345 356,8 147 233 229 223 231 143 211,8
148 359 361 356 345 356 355,4 148 238 242 238 200 197 223,0
149 352 354 359 361 366 358,4 149 193 198 222 195 188 199,2
150 347 350 354 352 347 350,0 150 192 182 227 250 188 207,8

média 354,6 média 205,4

dp 57 dp 17,2
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ANEXO 1

MICRODUREZA EM SECCAO LONGITUDINAL

Valores de % de volume mineral (Y%vol.min.) e AZ

Placebo Dentifricio - 500 ppmF
10pm 30pm 50pm 70pm  90pm 110 pm 220 pm 330 pm AZ 10pm 30pm 50 pm 70 pm 90 pm 110 pm 220 pm 330 pm AZ
1 30,7 31,8 58,3 75,7 83,6 89,9 91,6 88,4 -4047,2 1 64,6 67,1 82,0 90,9 89,7 91,6 90,9 92,3 -1852,3
2 38,2 34,2 55,5 79,9 87,0 91,4 87,3 88,0 -4218,9 2 65,1 77,5 82,1 87,7 91,4 92,3 92,0 90,8 -1581,9
3 32,7 41,5 61,1 76,2 84,1 89,1 89,6 86,4 -4132,4 3 62,2 76,4 81,7 86,6 90,4 93,7 90,2 95,2 -1541,6
4 31,5 37,2 57,9 76,9 88,9 92,7 91,1 89,5 -3623,2 4 65,4 69,5 78,8 90,7 90,8 94,5 91,5 90,4 -1691,7
5 36,2 36,9 53,6 68,6 83,1 88,0 90,0 85,4 -4601,3 5 64,9 73,3 80,1 90,2 92,7 92,5 90,8 91,8 -1695,8
6 37,0 35,5 59,1 73,6 87,7 92,6 91,3 95,5 -3317,4 6 62,5 67,3 80,3 89,5 90,1 91,7 91,1 92,7 -1869,0
7 37,3 47,1 56,3 73,6 84,5 92,1 91,0 90,4 -3553,1 7 62,6 72,2 82,1 91,1 93,5 95,2 93,7 91,0 -1215,4
8 29,9 351 65,1 79,2 83,0 90,0 87,5 87,7 -4278,0 8 62,9 65,1 81,4 86,7 88,6 89,8 94,8 93,2 -1672,7
9 32,8 37,5 53,7 71,0 87,3 91,3 90,4 88,2 -4080,2 9 57,6 65,7 731 82,9 89,2 93,8 91,8 91,2 -2110,2
10 28,5 31,3 64,6 78,7 88,3 87,0 85,3 90,6 -4557,6 10 58,0 65,2 74,7 86,9 88,9 92,4 91,9 91,8 -2054,4
média 33,5 36,8 58,5 75,3 85,7 90,4 89,5 89,0 -4040,9 média 62,6 69,9 79,6 88,3 90,5 92,8 91,9 92,0 -1728,5
dp 3,5 47 4,1 3,7 2,3 1,9 2,1 2,8 337,6 dp 2,8 4,6 3,2 2,6 16 16 14 14 260,8
Dentifricio - 0 ppmF 0,1%TMP Dentifricio - 500 ppmF 0,1% TMP
10pm 30pm 50pm 70pm  90pm 110 pm 220 pm 330 pm AZ 10pm 30pm 50 pm 70 pm 90 pm 110 pm 220 pm 330 pm A
1 38,0 475 59,6 76,8 88,4 90,9 90,8 89,2 -3489,8 1 69,6 65,9 79,5 88,9 90,9 93,0 91,2 92,7 -1740,7
2 43,2 51,3 52,0 60,3 81,3 89,8 91,7 92,1 -3795,0 2 64,4 71,5 78,1 90,0 93,0 92,1 92,6 91,6 -1620,0
3 49,5 53,6 61,5 78,3 73,1 81,5 91,9 92,9 -3776,7 3 65,6 68,9 78,3 90,2 91,4 91,8 91,6 91,9 -1789,5
4 40,5 42,7 63,1 71,3 90,4 89,7 91,3 88,2 -3643,5 4 66,6 75,1 83,5 90,5 92,0 91,4 92,5 92,5 -1428,9
5 35,8 34,1 55,5 61,1 89,2 93,1 92,7 92,2 -3651,4 5 63,8 68,2 76,8 86,8 91,7 92,4 91,6 91,5 -1897,1
6 31,0 30,4 50,0 72,5 85,5 93,0 93,0 90,4 -3796,4 6 63,7 76,4 84,9 84,3 87,7 94,1 94,5 93,5 -1167,8
7 34,1 44,7 60,7 75,7 87,3 90,0 90,9 92,5 -3484,3 7 65,6 72,0 86,4 88,5 91,2 91,8 90,7 92,6 -1659,6
8 44,5 50,0 73,6 79,6 81,8 84,7 90,4 84,5 -3883,2 8 68,5 74,7 791 88,4 92,1 93,0 91,8 91,5 -1571,6
9 37,0 41,6 70,2 751 90,9 90,2 90,8 88,1 -3501,2 9 65,9 75,9 791 85,9 91,2 93,3 92,4 92,5 -1509,7
10 37,9 39,6 67,1 74,7 87,3 91,3 90,4 88,2 -3644,4 10 65,9 76,7 84,7 86,6 91,0 93,4 92,0 91,0 -1493,3
média 39,1 43,5 61,3 72,5 85,5 89,4 91,4 89,8 -3666,6 média 66,0 72,5 81,0 88,0 91,2 92,6 92,1 92,1 -1587,8
dp 54 7,5 7,6 6,7 54 3,6 09 2,7 101,3 dp 19 3,8 35 2,1 14 0,9 1,0 0,7 206,3
Dentifricio - 0 ppmF 0,25%TMP Dentifricio - 500 ppmF 0,25% TMP
10pm 30pm 50pm 70pum 90pm 110 pm 220 pm 330 pm AZ 10pm 30pm 50 pm 70 pm 90 pm 110 pm 220 pm 330 pm AZ
1 50,3 55,8 74,0 87,2 87,5 90,7 89,2 86,4 -3072,6 1 70,8 74,0 81,6 89,4 92,7 92,5 93,6 92,1 -1286,9
2 52,1 56,1 75,7 85,5 91,1 91,5 90,3 91,1 -2538,8 2 71,5 77,1 85,0 91,4 91,6 93,5 92,2 92,6 -1194,7
3 36,9 40,4 58,6 774 84,4 87,8 90,5 91,5 -3846,6 3 71,3 76,3 83,5 89,1 92,0 91,6 91,1 93,0 -1494,1
4 41,2 37,8 50,4 68,7 85,2 91,3 93,0 92,1 -3634,3 4 72,6 76,2 88,1 88,8 93,9 91,9 91,9 94,1 -1198,8
5 41,4 39,6 56,1 82,2 90,9 93,1 92,7 93,3 -2945,0 5 70,8 78,7 85,8 90,3 93,7 92,9 92,8 91,2 -1172,0
6 36,6 48,7 63,6 75,6 88,3 90,2 90,7 87,9 -3554,2 6 71,7 76,9 88,3 88,5 92,5 92,7 91,9 94,3 -1160,5
7 41,5 40,9 63,0 80,9 83,8 90,1 94,3 91,5 -3074,6 7 72,0 75,3 80,1 86,9 92,8 91,6 92,8 93,7 -1377,1
8 37,8 41,3 48,7 69,4 86,8 91,1 90,8 91,0 -3904,0 8 70,9 72,1 83,8 88,8 92,9 90,9 92,1 92,5 -1526,1
9 37,2 34,6 64,8 77,5 86,5 91,4 91,5 89,3 -3559,5 9 68,7 75,0 83,2 87,9 94,4 92,4 94,0 92,4 -1195,5
10 46,7 50,9 53,1 69,4 86,8 91,5 92,1 91,1 -3355,9 10 74,7 78,6 81,6 94,7 93,8 91,3 92,3 91,8 -1262,5
média 42,2 44,6 60,8 77,4 87,1 90,9 91,5 90,5 -3348,6 média 71,5 76,0 84,1 89,6 93,0 92,1 92,5 92,8 -1286,8
dp 57 7,7 9,2 6,7 2,4 14 15 2,1 434,0 dp 15 2,0 2,7 2,2 09 038 09 1,0 1344
Dentifricio - 0 ppmF 0,5%TMP Dentifricio - 500 ppmF 0,5%TMP
10pm 30pm 50pm 70pm 90pm 110 pm 220 pm 330 pm AZ 10pm 30pm 50pm 70 pm 90 pm 110 pm 220 pm 330 pm AZ
1 44,1 49,9 58,7 82,4 88,9 91,9 90,7 90,3 -3160,8 1 75,4 76,8 80,5 91,4 92,2 91,4 93,8 94,2 -1106,2
2 52,4 52,8 61,9 82,6 90,3 91,0 92,2 92,1 -2725,0 2 724 76,0 81,9 91,2 92,3 93,2 91,9 93,4 -1261,0
3 44,0 46,2 59,5 80,8 88,4 90,2 90,0 90,2 -3461,5 3 72,0 76,0 86,4 91,0 92,2 92,4 92,1 93,8 -1198,1
4 48,0 423 73,0 83,7 87,9 87,5 91,7 90,6 -3150,6 4 73,5 75,1 86,1 89,5 94,9 91,7 92,4 92,4 -1266,9
5 49,1 31,0 711 81,3 88,7 91,4 90,4 90,0 -3356,3 5 74,2 76,9 87,8 91,8 92,8 94,2 93,2 92,7 -920,6
6 48,1 51,9 67,5 76,6 88,9 89,3 90,9 91,2 -3117,7 6 74,7 80,9 89,4 90,5 93,5 91,7 93,2 92,1 -1010,6
7 50,6 46,8 72,9 88,1 89,6 91,4 88,4 84,4 -3363,3 7 71,8 75,1 85,5 89,8 92,1 93,9 93,0 93,3 -1089,3
8 48,3 41,6 739 84,1 89,3 91,0 92,5 92,8 -2657,6 8 75,1 76,7 85,0 92,3 91,5 91,3 93,3 92,8 -1161,2
9 47,9 43,3 64,9 81,8 88,9 92,2 91,1 87,1 -3266,4 9 73,1 71,1 85,1 91,9 93,6 92,5 92,6 92,8 -1253,8
10 48,6 49,0 74,8 80,4 86,8 91,7 88,2 86,7 -3390,4 10 74,9 79,2 89,6 91,0 94,5 92,9 93,2 90,3 -1033,5
média 48,1 45,5 67,8 82,2 88,8 90,7 90,6 89,5 -3165,0 média 73,7 76,4 85,7 91,0 93,0 92,5 92,9 92,8 -1130,1

dp 2,6 6,4 6,2 29 1,0 14 14 2,6 274,6 dp 13 57 32 0,7 0,6 03 0,4 1,7 118,5




Anexos g5

Dentifricio - 0 ppmF 1%TMP

Dentifricio - 500 ppmF 1% TMP

10pm 30pm 50pm 70pm  90pm 110 pm 220 pm 330 pm AZ 10pm 30pm 50 pm 70 pm 90 pm 110 pm 220 pm 330 pm AZ
1 53,7 51,3 73,7 82,5 89,6 914 89,7 91,3 -2812,9 1 79,8 80,2 86,6 93,0 92,8 93,0 94,0 92,1 -822,5
2 49,8 64,5 76,3 81,2 85,2 90,8 90,3 88,5 -2772,6 2 79,9 72,7 89,0 91,5 95,3 93,8 93,0 93,3 -899,1
3 47,0 55,6 73,1 87,6 89,7 90,1 90,2 89,0 -2851,0 3 77,3 82,1 89,9 91,1 92,8 92,9 91,4 91,9 -1090,8
4 48,9 63,0 79,7 80,7 87,5 90,5 90,2 91,5 -2575,4 4 78,5 85,0 89,8 91,2 93,8 93,1 92,2 91,3 -927,0
5 47,9 59,0 754 82,5 91,3 90,8 91,9 92,3 -2386,5 5 79,7 81,2 89,5 93,9 93,2 92,8 94,6 92,8 -628,1
6 52,6 48,2 63,5 81,3 92,1 90,2 92,9 92,4 -2724,5 6 80,3 78,7 91,0 94,2 92,0 92,2 93,9 92,9 -763,1
7 52,5 63,6 74,2 82,0 88,3 89,0 92,8 89,9 -2492,0 7 79,7 79,8 89,7 92,2 93,5 93,0 93,2 92,9 -810,5
8 54,0 54,0 61,6 71,0 83,4 95,0 94,3 92,5 -2544,3 8 79,9 80,2 90,9 92,9 93,5 91,2 91,6 94,3 -988,9
9 52,4 63,0 76,8 84,4 89,3 88,9 85,7 89,8 -3181,0 9 80,9 79,7 88,9 91,9 94,0 94,1 94,0 92,8 -656,4
10 52,5 49,5 66,2 82,3 84,0 86,9 93,7 93,0 -2885,8 10 78,9 82,2 88,5 92,5 93,5 93,0 92,0 92,2 -961,3
média 51,1 57,2 72,0 81,5 88,0 90,4 91,2 91,0 -2722,6 média 79,5 80,2 89,4 92,4 93,4 92,9 93,0 92,7 -854,8
dp 25 6,3 6,1 4,2 3,0 21 25 16 231,8 dp 1,0 3,2 13 11 09 0,8 12 0,38 1534
Dentifricio - 0 ppmF 2% TMP Dentifricio - 500 ppmF 2%TMP
10pm 30pm 50pm 70pm 90pm 110 pm 220 pm 330 pm A7 10pm 30pm 50pm  70pm  90pm 110 pm 220 pm 330 pm AZ
1 52,8 49,4 70,2 82,9 89,5 89,5 90,6 91,3 -2943,3 1 87,4 84,0 92,0 934 94,9 91,1 93,7 91,2 -717,8
2 45,7 57,5 70,3 86,6 93,3 92,2 92,1 90,6 -2403,2 2 88,1 83,9 93,0 93,0 92,3 91,1 92,8 92,8 -766,5
3 56,3 53,3 71,6 84,4 91,1 91,9 90,6 88,8 -2727,0 3 89,2 86,0 90,7 91,0 93,3 92,9 91,7 92,9 -772,9
4 51,3 61,7 758 90,1 90,7 89,2 90,7 91,0 -2457,4 4 89,6 80,5 89,7 91,2 92,5 94,0 94,5 92,0 -578,5
5 62,3 69,6 68,6 76,9 87,7 91,9 87,7 93,8 -2661,2 5 87,9 81,9 91,2 92,5 93,3 92,2 92,7 91,8 -832,2
6 47,3 47,3 74,3 87,8 87,9 90,8 91,0 89,0 -2897,8 6 89,1 82,7 92,0 91,4 93,6 91,2 93,2 92,9 -752,7
7 50,1 69,8 91,5 88,3 90,6 90,6 911 86,0 -2173,5 7 89,2 86,2 89,9 92,2 92,9 92,4 91,0 92,1 -916,2
8 60,5 52,5 738 80,1 83,2 88,1 92,4 89,4 -2922,7 8 88,2 87,7 92,7 91,9 92,3 93,5 93,0 92,2 -571,1
9 49,2 55,6 73,4 84,9 9,5 95,2 89,8 91,5 -2436,3 9 89,0 83,5 89,1 91,0 93,2 91,8 91,5 92,3 -986,7
10 56,3 57,0 67,1 84,2 88,9 92,2 91,7 90,7 -2545,7 10 86,8 83,8 89,8 92,2 92,4 92,6 92,3 91,9 -863,3
média 53,2 57,4 73,6 84,6 89,3 91,2 90,8 90,2 -2616,8 média 88,4 84,0 91,0 92,0 93,1 92,3 92,6 92,2 -775,8
dp 55 7,7 6,8 4,0 2,7 2,0 13 2,1 257,9 dp 09 2,1 14 0,38 08 1,0 1,1 0,6 1333
Dentifricio - 0 ppmF 3% TMP Dentifricio - 500 ppmF 3% TMP
10pm 30pm 50pm 70pm  90pm 110 pm 220 pm 330 pm A7 10pm 30pm 50 pm 70 pm 90 pm 110 pm 220 pm 330 pm A7
1 54,4 66,1 874 89,4 89,6 89,1 90,9 90,1 -2180,5 1 90,6 89,5 93,8 91,5 92,2 93,6 92,5 93,0 -496,1
2 53,7 63,9 76,6 85,2 911 89,5 90,2 91,6 -2469,9 2 91,4 87,1 91,6 914 92,5 92,2 92,5 92,0 -722,0
3 51,9 54,0 68,0 84,4 89,0 88,4 93,0 90,4 -2739,0 3 90,8 88,7 91,9 91,6 90,8 92,2 92,3 92,0 -747,9
4 53,9 55,4 72,6 86,9 92,0 92,8 92,4 92,7 -2150,9 4 89,0 89,5 91,4 90,2 90,4 90,8 92,5 92,5 -829,3
5 51,6 54,6 65,5 75,5 89,0 92,3 92,6 92,7 -2632,4 5 90,7 90,2 91,5 90,6 93,7 91,1 92,1 90,9 -850,8
6 55,4 60,3 71,2 93,5 91,7 91,6 93,2 90,6 -2051,5 6 88,8 87,6 92,3 90,7 92,7 93,5 92,9 92,6 -579,2
7 56,5 58,9 61,9 85,5 92,6 93,1 90,8 92,2 -2468,1 7 90,1 88,7 90,6 90,2 92,1 94,5 94,9 91,5 -375,8
8 56,8 58,5 68,6 791 89,5 92,9 91,8 91,4 -2473,6 8 90,9 87,6 90,7 90,5 92,7 92,0 92,9 91,9 -724,6
9 53,5 51,8 719 86,9 90,5 93,4 90,3 92,2 -2489,8 9 90,9 87,8 93,0 92,3 92,4 92,7 92,8 91,6 -622,6
10 54,4 48,9 70,1 90,4 91,7 91,3 90,7 91,8 -2599,1 10 90,0 87,5 90,9 94,0 92,4 94,6 93,2 93,5 -382,3
média 54,2 57,2 71,4 85,7 90,7 91,4 91,6 91,6 -2425,5 média 90,3 88,4 91,8 91,3 92,2 92,7 92,9 92,1 -633,1
dp 17 54 6,9 52 13 18 1,1 0,9 2253 dp 08 1,1 1,0 12 09 13 0,8 0,8 172,0
Crest
10pm 30pm 50 pm 70pm 90pm 110 pm 220 pm 330 pm A7
1 73,0 75,0 77,0 89,2 91,6 92,8 93,7 93,5 -1257,7
2 71,7 76,7 83,8 91,9 92,4 90,9 92,7 93,3 -1267,2
3 74,0 80,9 84,2 87,1 94,0 91,4 94,0 92,5 -1080,0
4 71,0 78,3 81,5 89,5 91,9 92,8 94,2 93,7 -1037,5
5 751 72,7 799 89,5 91,8 90,8 92,3 91,6 -1601,4
6 74,2 78,1 89,2 90,4 89,6 924 90,2 92,5 -1414,4
7 73,7 82,2 91,3 91,0 91,7 91,7 89,6 93,1 -1318,8
8 75,0 74,5 79,5 89,7 91,4 92,7 91,2 92,0 -1550,3
9 73,8 76,3 87,6 89,6 91,9 91,4 91,6 91,0 -1456,9
10 73,0 77,7 771 91,6 93,2 92,6 93,8 93,7 -1114,1
média 73,4 77,3 83,1 89,9 91,9 91,9 92,3 92,7 -1309,8
dp 13 2,9 5,0 14 12 08 16 0,9 195,9




ANEXOJ

Anexos 66

ANALISE DE MICRODUREZA - %ASMH e AZ

Tabela 1 — Porcentagem de alteracdo de microdureza de superficie (%ASMH) e perda
mineral (AZ) dos grupos submetidos a ciclagem de pH (média + epm, n=10)

%ASMH AZ
Dentifricios 0 ngF/g 500 pgF/g 0 ngF/g 500 pugF/g

0% TMP -86,7 2,02  -528+40-¢ -4040 +106,8 2 -1728,5£82,5¢
0,1% TMP | -842+6,22> -443+26f -3666,6 £32,0°  -1587,8 £ 65,2 ef
0,25% TMP | -80,1 £4,0bc  -40,6 £2,8f8 | -3348,6 +137,2bc  -1286,8 +42,5f8j
0,5% TMP | -77,1+£52¢ -373+3,18hi| -31650+858¢c -1130,1=+37,58h
1% TMP -778+33¢ -351+328h | -27226+7334d -854,8 £ 48,5 hi
2% TMP | -664 504 -312+32h -2616,8 £81,54 -775,8 £42,1 hi

3% TMP | -61,3+63d -322+2]1h -24255+£71,24d -663,1 +54,41
Crest -42,1 5,16 -1309,8 £ 61,97

Letras distintas indicam diferengas estatisticamente significantes entre os grupos (ANOVA
e Tukey, p<0,05).




ANEXO L

VALORES MEDIOS DO CONTEUDO DE F, Ca E P NO ESMALTE (umol/mm?3)

Anexos g7

0 ngF/g 500 pgF/g 0 ngF/g = 500 pugF/g 0 ngFl/g ’ 500 pgF/g

0% TMP 0,070 £0,0042 0,127 £0,009 bee | 2230 +2,42b 2047 +23ab | 784 +1,62ad 24,63 +4,5 bed
0,1% TMP 0,081 £0,0052> 0,131 £0,008¢<¢ | 16,57 1,52 3533 +7,42> 1131 +43abd 16,61 +£2,5abcd
0,25% TMP | 0,084 £0,004 2bd 0,128 + 0,010 <de | 21,23 +2,5ab 30,06 +6,22> | 8,38 +2,02d 18,08 +2,7 abed
0,5% TMP 0,073 +£0,0042 0,132 +0,008¢¢ | 19,96 +1,8ab 2797 +5,0ab 697122 18,78 +2,5abcd
1% TMP 0,083 £0,009 abd (0,154 £ 0,009 ¢f |19,65 +1,8 aPb 26,89 £49ab 11298 £2,1abd 19,80 + 3,4 abed
2% TMP 0,089 £0,007 abe 0,160 £0,010f | 20,02+1,42ab  3449+75ab | 826+20ad 2124 +35abcd

3% TMP 0,97 £0,001252bc 0,181 +0,014f | 21,44 +2,62> 41,37 +8,2> |1421+1,1abd 2954 +48cd

Crest 0,167 + 0,013 f 24,19 £5,1ab 22,03 +3,64

Média+epm seguidas de letras indicam diferencas estatisticamente significantes (ANOVA, Tukey, p<0,05).




AF e ACa NAS SOLUCOES APOS CICLAGEM DE pH (pg/g)

ANEXOM

Anexos 68

AF
OpgF/g 500 pgF/g 0 ngF/g 500 pgF/g

0% TMP -0,027 + 0,002 2k 0,010 + 0,003 << 163,69 + 57,50 aba -32,15 +90,57 ¢
0,1% TMP -0,031 + 0,002 2k -0,004 + 0,001 <4 314,34 +£ 28,23 ac 274,72 £ 29,48 abcef
0,25% TMP -0,025 + 0,002 2k 0,004 + 0,003 <4 179,06 + 55,37 abd -0,84 +129,8 des
0,5% TMP -0,020 + 0,005 a4 -0,006 + 0,004 ¢ 321,89 + 45,05 abe 115,50 + 149,40 4

1% TMP -0,027 £ 0,002 ab 0,001 + 0,002 < 207,82 £ 43,24 b4 188,84 + 72,66 abd

2% TMP -0,037 0,004 > 0,008 + 0,005 cde 265,81 + 38,72 abef 155,18 + 40,93 dfs

3% TMP -0,038 + 0,003 ® -0,004 + 0,002 <4 406,25 +46,85¢ 298,91 £ 72,62 abs

Crest 0,019 + 0,003 < 486,96 + 201,40 =t

Média+epm seguidas de letras distintas indicam diferengas estatisticamente significantes (Kruskal Wallis, p<0,05).




ANEXO N

QUOCIENTE DE REACAO PARA CaF,

Anexos 69

Des Re (1° a 5° dia) Re (6° e 7° dia)
0 pgF/g 500 pgF/g 0 pgF/g 500 pgF/g 0 pgF/g 500 pgF/g

0% TMP 1,26.1014+£1,92.10-1524 1,88.1014+2,6.105 «f  7,03.105+ 1,27.1016ac 1731014+ 1,82.1015be  1,23.104+2,03.1015abcd 1 97.1014£2,92.1015bcdg
0,1% TMP  9,26.1015+4,39.10-16 b 1,91.1014+ 3,25.1015 ef 4171015+ 4,26.10-16 1,4.1014+1,83.105P 9,65.1015£3,6.1016acd 1 ,69.1014+2,51.10-15¢cdefs
0,25% TMP  9,5.10-15+2,87.10-16 b 1,83.104 £2,36.1015f8  4,65.1015+£2,76.1016a  1,76.104+1,81.1015be  9,63.1015+ 6,21.10-16acd 1,83.1014 £ 2,3.10-15deg
0,5% TMP  1,36.1014+3,22.1015 ac  1,83.1014£3,67.1015 f  5,07.105+5,67.1016ad  1,34.1014+1,87.1015bc  1,03.1014+1,04.1015acd 1,52.1014 + 3,01.10152.d.g

1% TMP 1,34.104+1,09.105 ae  1,53.104+1,06.105 «f  3,82.105+2,66.106a  1,13.1014+1,29.105bcd  9,51.1015+ 6,02.10-16acd 1,15.10-4 + 8,12.10-16 ad

2% TMP  9,251015+1,67.1015 bed  1,79.10-14 £1,31.10-15 £8 2,79.1015+1,83.10%2  1,47.1014£1,36.1015de 9,35.1015+1,51.1015a¢ 9,87.1015+ 6,62.1016a¢

3% TMP 1,05.10-14 + 2,47.1016bcd 1 681014+ 1,21.10%5 £ 3,87.1015£ 6,6.10-162 1,17.104 + 1,04.1015b 6,67.1015+ 3,54.10-16¢ 8,84.1015+ 3,19.10-16af

Crest 2,99 .10+ 5,33.10-58 2,1.1014+2,18.1015¢

2,12.10% + 3,07.10158

Médiatepm seguidas de letras distintas indicam diferencas estatisticamente significantes (Kruskal Wallis, p<0,05).
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