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REsSuUMO

Dotta, TC. Efeito de nanoparticulas de carbonato de estréncio e carbonato de
calcio parcialmente substituido por estréncio na remineralizacao e obliteracao
tubular da dentina. [Dissertacdo]. Ribeirdo Preto: Faculdade de Odontologia de
Ribeirdo Preto da Universidade de Séao Paulo; 2019.

O objetivo deste estudo foi avaliar a capacidade de remineralizacdo e obliteracao
tubular da dentina submetida a tratamento com agentes dessensibilizantes de
carbonato de estréncio e carbonato de calcio parcialmente substituido por estréncio,
por meio da analise das propriedades quimicas e morfolégicas da dentina. Foram
utilizados os seguintes agentes dessensibilizantes: D1 - SrCO3z (Carbonato de
Estroncio); D2 - SrxCai1.xCO3 (Carbonato de Calcio parcialmente substituido por
Estroncio); Dz — CaCOs (Carbonato de Calcio), Ds — Acetato de Estroncio
(Sensodyne® Réapido Alivio) (controle positivo) e Ds — Colgate® My First (controle
negativo). Inicialmente, foram feitas as sinteses de particulas de SrCOs, SrxCa1.xCOs3
e CaCO3 que fazem parte das formulagdes que foram testadas. A fim de caracterizar
as nanoparticulas produzidas, realizou-se analises de Difracdo de Raio X, Diametro
hidrodinamico, Carga superficial e Microscopia Eletrbnica de Varredura. Na
sequéncia, preparou-se o gel de nanoparticulas, partindo-se da mistura de cada
nanoparticula com gel de Poli (Alcool Vinilico) (PVA), e a fim de caracterizar o gel
conforme sua viscosidade, realizou-se tal analise utilizando um Redmetro. Para
analises quimica e morfolégica da dentina, foram utilizados 30 terceiros molares
humanos higidos extraidos, seccionados acima da juncdo amelocementaria,
obtendo-se 30 discos de dentina de 1mm de espessura. Dentre os 30 discos, 25
foram selecionados para serem escovados de acordo com 0S grupos experimentais
propostos, e 5 para verificacdo complementar da escovacao associada com o efeito
do desafio acido. O tratamento dessensibilizante consistiu de dois ciclos de
escovacao por dia, onde os espécimes foram levados a maquina de simulacéo de
escovacado mecanica, fixados e escovados por 10 segundos. Uma hora apds, os
espécimes selecionados para o desafio acido foram condicionados em refrigerante
de cola (Coca® Cola) sob agitacdo por 2 minutos, com auxilio de mesa agitadora.
Os espécimes foram submetidos a analise de Composi¢cao Quimica da dentina por
meio de Espectroscopia de Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR) nos
tempos experimentais de To (inicial), T1 (01 dia), T2 (07 dias) e Tz (14 dias), e
Espectroscopia por Dispersédo de Raios X (EDS) nos tempos de Inicial e 14 dias, e a
analise de Percentual e Profundidade de obliteragcdo dos tubulos dentinarios por
meio de um Microscépio Eletrénico de Varredura (MEV) nos tempos Inicial e 14 dias.
Resultados: As analises de FTIR mostraram variacdes de composicao relacionadas



ao aumento da quantidade de grupos carbonatos sobre a superficie dentinaria. Os
espectros de EDS indicaram a presenca de estroncio nas amostras escovadas com
D1 e Do, e consideravel aumento apos desafio acido, em comparacdo aos demais
grupos. E as imagens de MEV mostraram que a presenca dos grupos carbonatos
estavam relacionados com a deposicdo das nanoparticulas que ndo foram
removidas apés o desafio 4cido. Conclui-se que as nanoparticulas experimentais de
SiCO3 (D1) e SrkCaixCOs (D2) foram eficazes na obliteracdo e remineralizacao
parcial da dentina, com recobrimento estavel apds desafio acido.

Palavras-chave: Dentifricios, Dentina, Hipersensibilidade da Dentina, Estréncio,
Andlise Quimica.



ABSTRACT

Dotta, TC. Effect of strontium carbonate and calcium carbonate nanoparticles
partially substituted by strontium on remineralization and tubular obliteration
of dentin. [Dissertation]. Ribeirdo Preto: Ribeirdo Preto School of Dentistry,
University of Sdo Paulo; 2019.

The aim of this study was to evaluate the remineralization and tubular obliteration
capacity of dentin submitted to treatment with desensitizing agents of strontium
carbonate and calcium carbonate partially substituted by strontium by analyzing the
chemical and morphological properties of dentin. Were used the following
desensitizing agents: D1 — SrCO3 (Strontium Carbonate); D2 — SrxCa1-xCO3z (Calcium
Carbonate partially substituted by Strontium); Dz — CaCO3 (Calcium Carbonate), D4 —
Strontium Acetate (Sensodyne® Rapid Relief) (positive control) and Ds — Colgate®
My First (negative control). Initially, were made the syntheses of SrCOs, SrxCa1xCOs3
and CaCOs particles that are part of the formulations that were tested. In order to
characterize the nanoparticles produced, analyzes were performed of X-ray
Diffraction, Hydrodynamic Diameter, Surface Load and Scanning Electron
Microscopy. Subsequently, the nanoparticle gel was prepared, starting from the
mixture of each nanoparticle with Polyvinyl Alcohol (PVA) gel, and in order to
characterize the gel according to its viscosity, such analysis was performed using a
Rheometer. For chemical and morphological analysis of dentin, 30 extracted healthy
human third molars were sectioned above the cementoenamel junction, obtaining 30
dentin discs of 1mm thickness. Of the 30 discs, 25 were selected to be brushed
according to the proposed experimental groups, and 5 to further check brushing
associated with the effect of acid challenge. The desensitizing treatment consisted of
two brushing cycles per day, where the specimens were taken to the mechanical
brushing simulation machine, fixed and brushed for 10 seconds. One hour later, the
specimens selected for the acid challenge were conditioned in cola soda (Coca®
Cola) under agitation for 2 minutes, with the aid of a shaker table. The specimens
were submitted to dentin chemical composition analysis by Fourier Transform
Infrared Spectroscopy (FTIR) at the experimental times of Ty (initial), T1 (01 day), T>
(07 days) and Tz (14 days) and X-ray Dispersion Spectroscopy (EDS) at the Initial
and 14 days times, and the Percentage and Depth of Obliteration analysis of the
dentinal tubules by means of a Scanning Electron Microscope (SEM) at the Initial
and 14 days. Results: FTIR analyzes showed composition variations related to the
increase in the number of carbonate groups on the dentin surface. The EDS spectra
indicated the presence of strontium in the brushed samples with D; and D, and
considerable increase after acid challenge, compared to the other groups. And SEM



images showed that the presence of carbonate groups was related to the deposition
of nanoparticles that were not removed after the acid challenge. It was concluded
that experimental SrCO3z (D1) and SrxCai1xCO3 (D2) nanoparticles were effective in
obliteration and partial remineralization of dentin, with stable coating after acid
challenge.

Keywords: Dentifrices, Dentin, Dentin Hypersensitivity, Strontium, Chemical
Analysis.
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1. INTRODUCAO

O tratamento da hipersensibilidade dentinaria ainda é considerado um
grande desafio na odontologia (ALENCAR et al., 2019), abrangendo cerca de 30%
da populacédo, afeta principalmente a regido vestibular dos caninos e pré-molares e
atinge igualmente homens e mulheres (MANTZOURANI; SHARMA, 2013a;
FREITAS et al.,, 2015). Com o envelhecimento da populagcdo e aumento da
expectativa de vida, associado as mudancas de habitos alimentares, técnica
incorreta de escovacédo, desordens oclusais, dentre outros fatores, contribuem para
as perdas de estrutura dental (COSTA et al., 2016; ZADO; PILATTI, 2016). Estas
estruturas quando perdidas podem dar origem a hipersensibilidade dentinaria,
caracterizada por um episédio de dor de carater agudo e localizado, de curta
duracéo, associada a regides com exposicao de tecido dentinario ao meio bucal,
podendo ser desencadeada por estimulos osmaticos, térmicos, quimicos ou tateis, e
gue nado pode ser caracterizada como nenhuma outra alteracdo ou doenca dentaria
(AMARASENA et al., 2010; CHEN et al., 2015; SAEKI et al., 2016; ZADO; PILATTI,
2016; ZEOLA; SOARES; HALL; MASON; COOKE, 2017; HU et al., 2018; ALENCAR
et al., 2019; CUNHA-CRUZ, 2019). O estimulo provocado pode variar entre um
pequeno desconforto até dor extrema. Neste caso, o desconforto pode interferir nos
habitos de alimentacéo e higiene oral do paciente (CHABANSKI; GILLAM, 1997).

Uma explicacéo para a ocorréncia da hipersensibilidade dentinaria baseia-se
na Teoria Hidrodinamica apresentada por Brannstrom na década de 1960. De
acordo com a teoria, quando um estimulo € aplicado na dentina, ocorre o
deslocamento de fluido dentro dos tubulos. O movimento do fluido dentinario, em
direcdo a polpa ou em sentido contrario, promove uma deformacdo mecéanica das
fiboras nervosas que se encontram no interior dos tubulos ou na interface
polpa/dentina, que é transmitida como uma sensacdo dolorosa (MESQUITA et al.,
2009; HUGHES et al., 2010; MATIAS et al., 2010; CAMARGO, 2011; PINTO et al.,
2012; CHEN et al., 2015; HALL; MASON; COOKE, 2017; HU et al., 2018; ALENCAR
et al., 2019).

De acordo com o estudo classico de Grossman (1935), o material ideal para
tratamento de hipersensibilidade dentinaria deve ser biocompativel, de facil
aplicacéo, ter efeito permanente e agéo rapida, ndo ser irritante pulpar, além de nédo

alterar a cor da estrutura dental.
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Existem vérias formas de tratamento da hipersensibilidade dentindira, como
0 uso de agentes dessensibilizantes (DAVIES et al., 2011; PINTO et al.,, 2012,
MANTZOURANI; SHARMA, 2013b; PALAZON et al., 2013; VIEIRA JUNIOR et al.,
2014; HU et al., 2018), enxaguatorios bucais (MARKOWITZ; PASHLEY, 2007),
verniz fluoretado (MANTZOURANI; SHARMA, 2013b; HU et al., 2018), restauracdes
com resina composta e cimento de iondmero de vidro (MANTZOURANI; SHARMA,
2013b), cirurgias periodontais (PINTO et al., 2010a), adesivos dentinarios
(MARKOWITZ; PASHLEY, 2007) e aplicacdo de laser de alta ou baixa intensidade
(PALAZON et al., 2013; HU et al., 2018).

Os cremes dentais sdo o0s veiculos mais comuns para agentes
dessensibilizantes e sdo amplamente indicados, particularmente devido ao seu baixo
custo, facilidade de uso e aplicacdo caseira (GODINHO; GRIPPI; COSTA, 2011; HU
et al., 2018). Dentre os agentes dessensibilizantes, podemos encontrar o acetato de
estroncio, arginina, nitrato de potassio, fluoreto de sodio, monofluorfosfato, fluoreto
estanoso, dentre outros.

O estroncio é um elemento naturalmente incorporado aos 0ssos e dentes ao
longo da vida, a partir do consumo de agua e alimentos, e devido a sua capacidade
de atuar de forma semelhante ao calcio, substituindo-o na formacédo de
hidroxiapatita (calcio estroncio apatita - CasSra(PO4)s(OH)2), pode-se dizer que
possui capacidade remineralizadora (PARKINSON; WILLSON, 2011). Compostos a
base de estrébncio foram incorporados como ingrediente ativo em dentifricios
comerciais utilizado para o tratamento da hipersensibilidade dentinaria desde a
década de 1956, descrito pela primeira vez por Pawlowska (UCHIDA et al., 1980;
DAVIES et al., 2011).

O cloreto de estroncio (SrCly) foi o primeiro agente dessensibilizante
desenvolvido para o tratamento da hipersensibilidade dentinaria, introduzido pela
marca Sensodyne® aproximadamente ha 50 anos atras (MARKOWITZ, 2009;
GJORGIEVSKA et al., 2013). Estudos que fizeram uso de tal produto obtiveram
eficacia no controle da hipersensibilidade dentinaria, apresentando significativa
penetracdo de ions de estréncio nos tubulos dentinarios (COHEN, 1961; ROSS,
1961; MEFFERT; HOSKINS, 1964; SHAPIRO et al., 1970; UCHIDA et al., 1980;
MINKOFFF; AXELRODF, 1987; GILLAM et al., 1992; PEARCE; ADDY;
NEWCOMBE, 1994). No entanto, ndo evidenciaram diferencas significativas no

tratamento da hipersensibilidade dentindria quando comparados com fluoretos
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convencionais. Desta forma, a formula original foi modificada pela incorporacédo de
fluoretos e substituicdo do cloreto de estroncio por acetato de estroncio. (EARL;
WARD; LANGFORD, 2010; GJORGIEVSKA et al., 2013; VIEIRA JUNIOR et al.,
2014). De ora em diante, pesquisas que utilizaram o acetato de estroncio,
mostraram também significantes resultados contra a hipersensibilidade dentinéria
(GILLAM et al., 1996; WEST et al.,, 1997; WEST et al., 2012; ESPINOZA;
GONZALEZ; RUIZ, 2013; SEONG et al., 2013; OLLEY; MOAZZEZ; BARTLETT,
2015; MOCKDECI et al., 2017).

Gillam et al. (1996), compararam a eficacia de dentifricios contento acetato
de estroncio/fluoreto de sdodio, cloreto de potassio/monofluorofosfato e fluoreto de
soédio/monofluorofosfato de sédio. Cinquenta e seis pacientes foram avaliados por 6
semanas através de teste de sensibilidade tatil, sensibilidade ao ar e percepcao
subjetiva da dor (escores EVA) e conclui-se que ambos os dentifricios foram
eficazes em aliviar a sensibilidade dentinaria cervical ao longo do tempo.

West et al. (2012), compararam a eficacia clinica de dois cremes dentais
diferentes, um contendo acetato de estréncio (Sensodyne® Rapido Alivio) e outro
arginina (Colgate® Sensitive Pré-Alivio) para reduzir a dor causada pela
hipersensibilidade dentinaria. O estudo contou com oitenta individuos adultos
saudaveis , que realizaram escovacao por um minuto, duas vezes ao dia por 3 dias.
A sensibilidade dentinaria foi avaliada através de teste evaporativo, e estimulos
tateis, e conclui-se que ambos os cremes dentais oclusivos e dessensibilizantes
proporcionaram reducéo da dor a curto prazo.

Mockdeci et al. (2017), avaliaram a eficacia de dentifricios
dessensibilizantes: Colgate® Sensitive Pro-Alivio; Sensodyne® Rapido Alivio;
Sensodyne® Repair & Protect e Colgate® Maximum Cavity Protection (controle).
Pré-molares humanos foram escovados por 10 segundos 2 vezes ao dia por 8
semanas. Realizou-se as analises de tamanho hidrodinAmico, indice de
polidispersao, potencial zeta, MEV, EDS e perfilometria. Conclui-se que ambos o0s
dentifricios apresentaram melhores resultados em relagéo a obliteracdo dos tubulos
dentinarios comparados ao grupo controle.

Outras formas de utilizagdo do estrobncio € como carbonato de estroncio e
ranelato de estrbncio, este cujo uso atualmente € restrito devido a evidéncias
clinicas de efeitos sistémicos, incluindo uma maior incidéncia de eventos

cardiovasculares (DENRY et al.,, 2018). O carbonato de estréncio, por sua vez,
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mesmo ndo sendo encontrado em dentifricios, € muito estudado e utilizado na forma
de medicamentos, pois possui grande capacidade de reparacdo 6ssea, minimizando
os riscos de fraturas, principalmente em casos de osteoporose, e utilizados também
na osseointegracdo de implantes, visando a formacédo 6ssea (NASCIMENTO, 2010;
SCARDUELI, 2014; SCHOFIELD et al., 2016; LIU et al., 2017a; RUSHDI; ABDEL-
FATTAH; SOLIMAN, 2017; GONCALVES, 2018).

De acordo com Olley et al. (2012), o estréncio, que € um metal alcalino-
terroso encontrado principalmente na forma iGnica Sr2+, possui forte capacidade
absortiva inerente aos tecidos calcificados e especialmente agueles com alto teor
organico, como a dentina. Isso pode ser devido a sua alta permeabilidade e
possibilidade de adsor¢cdo em tecidos conjuntivos organicos, incluindo processos de
odontoblasto.

Além disso, o estrbncio possui muitas semelhancas com o calcio, como
absorcao intestinal, incorporacao ao tecido 6sseo, eliminagéo renal e alta afinidade
pela hidroxiapatita. Devido ao seu mimetismo estrutural ao célcio, o organismo
assimila e incorpora estroncio aos tecidos 0sseos e dentes devido as proximidades
entre suas relacdes carga/tamanho, levando a substituicbes de célcio na rede de
hidroxiapatita (SAEKI et al., 2016; DENRY et al., 2018; MOGHANIAN et al., 2018;
AL-KHAFAJI et al., 2019).

Estudos vem mostrando que o estréncio promove a inducédo da apoptose de
osteoclastos, atuando assim no processo de reabsorcdo O6ssea (PEMMER et al.,
2011; SCARDUELLI, 2014; MA et al., 2016; SCHOFIELD et al., 2016; LAVET et al.,
2017; LIU et al., 2017a; SYAZWAN; MARLIANA, 2019). Ja no processo de formacéao
O0ssea, atuam em diferentes receptores distintos ao célcio, ativando moléculas
sinalizadoras que irdo promover um aumento do recrutamento e diferenciacdo de
células pré-osteoblasticas, como também promovem um aumento de
prostaglandinas E2 (PGE2) que sdo capazes de estimular a diferenciacdo de pre-
osteoblastos em osteoblastos (SCARDUELI, 2014; METAB et al., 2015; MA et al.,
2016; LAVET et al., 2017; LIU et al., 2017a; SYAZWAN; MARLIANA, 2019).

De acordo com Denry et al. (2018), o estréncio aumenta a diferenciacdo de
osteoblastos em ostedcitos. Os ostedcitos influenciam a funcdo dos osteoblastos e
osteoclastos produzindo sinais paracrinos acionados por carga mecanica e

assumem um papel importante na renovagéo 0ssea.
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Existem possiveis teorias que explicam o mecanismo de acao dos sais de
estroncio: 1) formacdo de uma camada continua compacta na superficie e dentro
dos tubulos, devido a troca ibnica entre o estréncio e o célcio no tecido dentario,
seguida pela reprecipitacdo do célcio e, finalmente, a formacdo de uma
hidroxiapatita de célcio com maior teor e densidade de estréncio (DAVIES et al.,
2011; ORSINI et al., 2013; WEST et al., 2013; VIEIRA JUNIOR et al., 2014; SAEKI et
al., 2016; MEDVECKY et al.,, 2018); e 2) precipitacdo organica e desnaturacéo
odontoblastica, formando uma pelicula de vedacdo que impede a circulacdo de
liguidos no interior dos tubulos dentinarios (GODINHO; GRIPPI; COSTA, 2011;
VIEIRA JUNIOR et al., 2014; MEDVECKY et al., 2018).

Outro componente presente nos cremes dentais sdo os abrasivos, como 0
carbonato de calcio, aluminio, fosfato de calcio e silicato, que também podem causar
a obliteracdo dos tabulos por acao abrasiva ou indiretamente pela formacao de uma
smear layer durante a escovacao (ARRAIS et al., 2003; KWON; KIM, 2008; WANG
et al., 2010; GRIPPI; COSTA, 2011; LEE; CHEN et al., 2015; SAEKI et al., 2016;
GODINHO; MEDVECKY et al., 2018), sendo 6timos aliados no polimento dental e
controle de manchas extrinsecas (GILES et al., 2009).

De acordo com Mozafari et al. (2019), o carbonato de calcio se apresenta de
trés formas cristalograficas: calcita, aragonita e vaterita. No caso de vidros bioativos
em contato com meios fisiolégicos, o carbonato de calcio geralmente é encontrado
como cristais de calcita. O carbonato de calcio vem sido amplamente utilizado
também como substituto 6sseo por décadas, apresentando boa solubilidade,
biocompatibilidade e osteoconducdo na forma de aragonita ou calcita (LIU et al.,
2017b).

Em um estudo de Liu et al. (2017b), teve como objetivo investigar as
caracteristicas e formacao 6ssea in vivo de implantes revestidos com carbonato de
célcio. Tais implantes foram implantados nos coéndilos femorais de coelhos, e
realizou-se avaliacdo histomorfométrica em 1, 2, 4, 8 e 12 semanas apos a
implantacdo. Conclui-se que o revestimento de carbonato de célcio pode melhorar e
acelerar o crescimento precoce do 0sso e a osseointegracdo, podendo reduzir os
tempos de cicatrizacao clinica e, assim, melhorar as taxas de sucesso do implante.

Kobayashi et al. (2018), avaliaram a viabilidade da fabricacédo de Carbonato
de Calcio revestido com apatita e seu potencial como um novo substituto 6sseo

usando pré-osteoblastos murinos e animais experimentais e concluiram que tal
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material tem potencial positivo para engenharia de tecido 0sseo baseado na
liberacdo bem controlada de célcio, na formacgéo 6ssea e na reabsor¢do de material.

E necessario levar em consideracdo que uma etiologia importante na
exposicao dos tubulos dentinarios séo os acidos da dieta, que removem facilmente a
camada de esfregaco que cobre a dentina, expdem os tubulos e iniciam a
hipersensibilidade dentinaria (OLLEY et al., 2012). O consumo de refrigerantes
acidos pode causar desgaste dos dentes e aumentar a permeabilidade da dentina
apos a exposicao a bebidas acidas. Contudo, tratamentos preventivos sao capazes
de evitar a perda de estrutura dentaria, como o uso de agentes dessensibilizantes
(GANDOLGI et al., 2008; SAURO et al., 2009; PINTO et al., 2010b; WANG et al.,
2010). De acordo com Hooper et al. (HOOPER et al., 2007), escovar os dentes com
creme dental antes das refeicbes pode fornecer protecdo significativa contra a
erosao e reducao da permeabilidade da dentina.

Davies et al. (2011), avaliaram a eficacia de dentifricios contendo agentes
dessensibilizantes (Colgate® Sensitive Pro-Alivio — Arginina; Sensodyne® Mint —
Acetato de Estroncio; Sensodyne® Original — Cloreto de Estréncio) em comparacéo
a um controle contendo flior (Colgate® Cavity Protection). Terceiros molares
humanos foram submetidos a escovacdo manual por 1 minuto e subdivididos e
embebidos em &cido citrico a 0,3% durante 10 segundos, 30 segundos, 2 minutos, 5
minutos e 10 minutos. Analises de MEV e EDS foram computadas, e concluiram que
o dentifricio contendo acetato de estroncio apresentou melhor eficacia na reducéo
da hipersensibilidade dentinaria mesmo apos o desafio acido.

Seong et al. (2013), determinaram as habilidades de dois cremes dentais
dessensibilizantes (8% Acetato de Estréncio — Sensodyne® Rapido Alivio; 8%
Arginina — Colgate® Sensitive Pro-Alivio) para ocluir os tubulos dentinarios seguido
do desafio acido. Voluntarios utilizaram aparelhos bucais e os escovaram duas
vezes ao dia, por 4 dias consecutivos, onde nos dias 3 e 4 realizou-se desafio acido
com suco de laranja. Concluiu-se que a capacidade de oclusdo do creme dental com
acetato de estréncio foi significativamente melhor apds o desafio com acido do que a
do creme dental com arginina.

Mesmo presente nos cremes dentais, ainda ndo se sabe ao certo os efeitos
biol6gicos do estroncio no complexo dentino-pulpar, bem como seu mecanismo
quimico de acdo e interacdo com as estruturas dentarias (HANNAS et al., 2016;
KRISHNAN; BHATIA; VARMA, 2016). Diante da agdo do estroncio, que apresenta



Fntre dugdc | 47

grande capacidade de substituir o célcio na rede de hidroxiapatita, ha uma
probabilidade de que a sintetizacdo de ambos em uma mesma formulagdo possa
garantir uma melhor obliteracdo e/ou remineralizacdo dos tibulos dentinarios, desta
forma que se propbs a utilizagdo de nanoparticulas de carbonato de calcio
parcialmente substituido por estréncio. Uma vez que, segundo Arnold, Prange e
Naumova (2015), a utilizacdo de nanoparticulas possibilitara a facil penetracdo no
interior dos tubulos, atuando como agentes de mineralizacdo que bloqueiam o
movimento de fluidos dentro dos tabulos dentinarios.

Espera-se alcancar também grande efichcia na obliteragdo e/ou
remineralizacdo tubular com a utilizagdo do carbonato de estroncio, visto que, de
acordo com Scardueli (2014) e Sternitzke et al. (2014), o carbonato de estréncio
apresenta uma menor solubilidade que o acetato de estréncio, demonstrando maior
estabilidade do material em meio aquoso.

Uma vez verificado e confirmado o real mecanismo de acao do estréncio na
rede de hidroxiapatita e sua atuacédo com o calcio, seja este mecanismo a formacao
de uma camada continua e compacta na superficie devido a troca ibnica do
estréncio com o calcio, ou simplesmente a obliteragcdo dos tubulos, € importante
verificar o efeito dos acidos da dieta sobre a superficie obtida, uma vez que segundo
Olley et al. (2012), estes acidos removem facilmente a camada de esfregaco que
cobre a dentina e expde os tubulos.

Desta forma, tendo em vista todos os fatores que podem promover ou
agravar a hipersensibilidade dentinaria, bem como o consumo de bebidas acidas,
uma vez que o desconforto e a dor por ela provocada poderem interferir nos habitos
de alimentacéo e higiene oral do paciente (CHABANSKI; GILLAM, 1997), foi que se
propds a realizacéo deste estudo, a fim de encontrar e aprimorar composi¢cdes com
maior estabilidade, maior adeséo a superficie dentinaria, e consequente durabilidade

do tratamento.
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2. PROPOSICAO

O objetivo geral deste estudo foi avaliar a capacidade de remineralizacéo e

obliteragcéo

tubular da dentina submetida a tratamento com agentes

dessensibilizantes de nanoparticulas de Carbonato de Estréncio e Carbonato de

Célcio parcialmente substituido por Estroncio, e apds o desafio acido, por meio da

analise das propriedades quimicas e morfolégicas da dentina, em diferentes tempos.

Os objetivos especificos foram:

1)

2)

3)

4)

5)

Obtencdo e caracterizacdo das nanoparticulas, bem como os géis de
Carbonato de Estroncio (SrCOs3), Carbonato de Calcio parcialmente
substituido por Estroncio (SrxCa1.xCOz3), e Carbonato de Calcio (CaCO3)
pelo processo de sintese;

Avaliar a Composi¢do Quimica da dentina tratada com os agentes
dessensibilizantes por meio de Espectroscopia de Infravermelho com
Transformada de Fourier (FTIR) nos tempos Inicial (To), 01 (T1), 07 (T2)
e 14 (Ts) dias e Espectroscopia por Dispersdo de Raios X (EDS) nos
tempos Inicial e 14 dias;

Analisar o Percentual de tubulos dentinarios obliterados (corte
transversal aos tubulos) e Profundidade de obliteracdo (corte
longitudinal aos tubulos), por meio da Microscopia Eletronica de
Varredura (MEV) nos tempos Inicial e 14 dias;

Avaliar a Composicdo Quimica da dentina tratada com os agentes
dessensibilizantes e posteriormente submetida a desafio acido, por meio
de Espectroscopia por Dispersdo de Raios X (EDS) nos tempos Inicial e
14 dias;

Analisar o Percentual e Profundidade de obliteracdo dos tubulos
dentinarios da dentina tratada com o0s agentes dessensibilizantes e
posteriormente submetida a desafio acido, por meio da Microscopia

Eletrbnica de Varredura (MEV) nos tempos Inicial e 14 dias;

A hipotese nula deste estudo € que nado haveria efeito dos agentes

dessensbilizantes de nanoparticulas de Carbonato de Estréncio e Carbonato de

Célcio parcialmente substituido por Estréncio na remineralizagdo e obliteracdo

tubular da dentina.












WMaterial ¢ NWetaddes | %)

3. MATERIAL E METODOS

3.1 Materiais
Para o presente estudo foram selecionados os materiais descritos a seguir.
A composicao dos produtos utilizados encontra-se no quadro 1.

Quadro 1. Especifica¢cdes dos materiais utilizados

MATERIAL COMPOSICAO FABRICANTE
SrCO3 . s o
A Ingrediente: Poli (alcool) vinilico FORP/USP
(Carbé?(eggriclrﬁeif;;) ncio) Ingrediente ativ9: C_arbonato de FFCLRP/USP
estroncio
SrkCa1-xCO3
(Carbonato de Calcio Ingrediente: Poli (alcool) vinilico FORP/USP
parcialmente substituido por Ingredientes ativos: Carbonato de calcio FECLRP/USP
Estréncio) parcialmente substituido por estréncio
(experimental)
CaCOs . C . -
A Ingredientes: Poli (&lcool) vinilico e FORP/USP
(Carbonatg de Calcio) Carbonato de Calcio FFCLRP/USP
(experimental)

Ingredientes: Agua; Sorbitol; Silica
Hidratada: Glicerina: Cocoil Metil Taurato
de Sdédio; Goma de Celulose; Goma

Acetato de Sr Xantana; Diéxido de titanio; Aroma;

(Sensodyne® Rap!QO Alivio) Sacarina de sodio: Propilparabeno de GSK

(controle positivo) P ) PO

sédio: metilparabeno de sdédio;

Fluoreto de sédio
Ingrediente ativo: Acetato de estréncio
Ingredientes: Sorbitol; Propileno glicol;

Colgate® My First Goma de celulose; Silica hidratada; Colgate-Palmolive
(controle negativo) Glicerina; Poloxamero; Sacarina Sédica; Industrial LDTA

Sucralose

3.2 Delineamento Experimental

Para avaliar a remineralizacdo e obliteracdo tubular da dentina submetida a
tratamento com agentes dessensibilizantes, foi realizado experimento piloto para o
delineamento da pesquisa e adequacao das diferentes técnicas, a fim de determinar
os fatores de interesse e controlar aqueles que nédo interessarem ao estudo
proposto.

As variaveis de estudo e seus respectivos métodos de andlise estdo

descritos no Quadro 2.
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Quadro 2 — Variaveis de estudo e métodos de analise.

VARIAVEIS METODOS

Espectroscopia Vibracional na Regiédo do

Composi¢éo Quimica da dentina Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR)

Espectroscopia por Dispersédo de Raios X (EDS)

Analises Morfologicas da dentina
(Percentual e Profundidade de obliteragéo Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

dos tdbulos dentinarios)

Os fatores de variacdo do estudo foram: Agentes dessensibilizantes e o
Tempo de Tratamento que estdo descritas com suas respectivas siglas e diferentes

niveis, a sequir:

Variavel: Composi¢cao Quimica da dentina pelo método FTIR

Fatores de variacao:
A) Fator Agente Dessensibilizante (D) - com 5 niveis:
D; - SrCOs(Carbonato de Estroncio)
D2 - SrxCai1.xCOs (Carbonato de Calcio parcialmente substituido por Estréncio)
D3 — CaCOs (Carbonato de Calcio)
D4 — Acetato de Sr (Sensodyne® Rapido Alivio) (Controle positivo)
Ds — Pasta sem F, CaCO3 e Sr (Colgate® My First) (Controle negativo)

B) Fator Tempo de Tratamento (T) - com 4 niveis:

To — Inicial (antes da escovacao)

T.1—1dia
T, — 7 dias
T3 — 14 dias

Variavel: Composicado Quimica da dentina pelo método EDS

Fatores de variacao:
A) Fator Agente Dessensibilizante (D) - com 5 niveis:
D: - SrCOs(Carbonato de Estroncio)

D2 - SrxCai1.xCO3 (Carbonato de Calcio parcialmente substituido por Estréncio)
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Ds; — CaCOs (Carbonato de Célcio)
D4 — Acetato de Sr (Sensodyne® Rapido Alivio) (Controle positivo)
Ds — Pasta sem F, CaCOs e Sr (Colgate® My First) (Controle negativo)

B) Fator Tempo de Tratamento (T) - com 2 niveis:
To — Inicial (antes da escovagéo)
T1— 14 dias

Variaveis: Andlises Morfologicas da dentina (Percentual e Profundidade de
obliteracdo dos tubulos dentinéarios)

Fatores de variacao para as duas variaveis sao:
A) Fator Agente Dessensibilizante (D) - com 5 niveis:
D, - SrCOs (Carbonato de Estroncio)
D> - SryCa1.xCO3 (Carbonato de Calcio parcialmente substituido por Estroncio)
D3 — CaCOs (Carbonato de Calcio)
D4 — Acetato de Sr (Sensodyne® Rapido Alivio) (Controle positivo)
Ds — Pasta sem F, CaCOz3 e Sr (Colgate® My First) (Controle negativo)

B) Fator Tempo de Tratamento (T) - com 2 niveis:
To — Inicial (antes da escovagao)
T1— 14 dias

Para o estudo foi determinado a utilizacdo de 30 terceiros molares higidos, a
fim de obter 30 discos, dos quais 25 foram submetidos as condi¢cdes experimentais
propostas por meio da escovacao e 5 submetidos a escovacédo associada ao desafio
acido para verificagdo complementar do efeito das nanoparticulas. Totalizando 55
espécimes.

Para a andlise da Composicdo Quimica da dentina pelo método FTIR
(n=10), foram realizadas duas leituras por espécime, nos quatros tempos
experimentais propostos, totalizando 200 analises quimicas.

Para a analise da Composicao Quimica da dentina pelo método EDS, foram
realizadas as seguintes leituras: a) duas leituras no corte transversal da dentina na
regido intertubular e intratubular; b) duas leituras no corte longitudinal aos tubulos na
regido intertubular e intratubular, ambos nos tempos inicial e final, totalizando 44
analises.
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Para a andlise morfolégica da dentina pela avaliagdo do Percentual e
Profundidade de obliteragcdo dos tubulos dentinarios, por meio da Microscopia
Eletronica de Varredura (MEV), nos tempos inicial e final, foram determinadas 90

analises, nos aumentos 1000x, 3000x e 5000x.

3.3 Métodos
3.3.1 Preparo dos espécimes

Foram selecionados 30 terceiros molares humanos higidos extraidos,
provenientes do Biobanco de dentes da Faculdade de Odontologia de Ribeir&o Preto
da Universidade de S&o Paulo (FORP/USP), ap6s aprovacdo do Comité de Etica em
Pesquisa (06245218.2.0000.5419) da mesma instituicdo, onde foram armazenados
em solucéo de timol 0,5% a 4°C.

Os dentes foram acrilizados com resina acrilica autopolimerizavel Jet
Classico (Dencor®, Metil Metacrilato — Artigos Odontologicos Classico Ltda., Séao
Paulo, Brasil) (Figura 1) para entdo serem seccionados acima da juncao
amelocementaria em maquina de corte de precisao (IsoMet® 1000, Buehler, lllinois,
EUA - Departamento de Odontologia Restauradora da FORP/USP) (Figura 2, A e B)
de modo a obter 30 discos de dentina de aproximadamente 1mm de espessura, com
tubulos dentinarios dispostos perpendicularmente a superficie do corte. Os discos
foram observados com auxilio de uma lupa para eliminar espécimes com dentina
terciaria, defeitos, trincas, lesbes cariosas ou ndo ou remanescente de esmalte
dentario (GILLAM et al., 2002).

Na sequéncia, foram polidos com lixas d’agua para polimento P1200 (3M) e
P2000 com auxilio de Politriz Buehler (Beta Grinder-Polisher - Departamento de
Odontologia Restauradora da FORP/USP) (Figura 3) em uma velocidade de 300
rpm, a fim de dar acabamento, polimento e padronizacéo na superficie dos discos.

Dentre os 30 discos, 25 foram seccionados novamente em duas metades
(Figura 4) com o auxilio de alicates universais, obtendo-se assim, 50 espécimes, no
qgual 25 foram tratados com os produtos propostos e 25 utilizados como grupo
controle (sem escovacédo). Para verificacdo complementar da escovacdo associada
com o efeito do desafio acido, foram utilizados 5 discos.

Posteriormente, os discos foram sonicados em Lavadora Ultrasénica (ALT
Sonic Clean) (Figura 5) por 30 segundos em agua deionizada e posteriormente

condicionados com acido citrico 6%, por dois minutos, para remocdo da lama
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dentinaria (GILLAM et al., 2002). ApGs a remocao da lama dentinaria, os espécimes
foram imersos em agua deionizada e sonicados por 10 minutos a fim de remover

impurezas remanescentes.

Figura 1 — Acrilizac&@o dos dentes com resina acrilica

Figura 2 — Corte dos discos. A: Maquina de corte; B:
Posicionamento do dente acrilizado para posterior corte
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Figura 3 - Politriz para Figura 4 - Seccéo
polimento dos discos dos discos

3.3.2 Armazenamento dos espécimes

Os espécimes foram armazenados em 0,5 mL de saliva artificial, composta
de metilparabeno (2,0), carboximetilcelulose de sédio (10,0g), KCI (0,625g), MgCl
2.6H20 (0,059¢g) CaCl>-2H.0O (0,166g), K2HPO4 (0,804g), KH2PO4 (0,326g) em
1000 mL de agua destilada (AMAECHI; HIGHAM; EDGAR, 1999), em estufa com
temperatura controlada de 37+1°C (Figura 6) durante o experimento, e s6 foram
retirados da estufa para serem submetidos ao tratamento dessensibilizante

(escovacao), ao desafio acido e aos ensaios nos diferentes tempos.
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Figura 6 — Estufa para armazenamento dos discos

Segue abaixo fluxograma (figura 7) do preparo dos espécimes.
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Figura 7 — Fluxograma do preparo dos espécimes
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3.3.3 Obtencédo das nanoparticulas experimentais
3.3.3.1 Sintese de particulas de Carbonato de Estréncio (SrCO3)

As particulas foram preparadas por meio de rea¢éo de precipitacao partindo-
se da mistura de cloreto de estroncio (SrCl2) (Figura 8) e carbonato de sodio
(Na2CO3) (Figura 9), com auxilio de um agitador Ultra Turrax® (IKA® T18 basic,
IKA® Works Brasil Ltda, Taquara, RJ/Brasil) sob agitagcdo a 20000 rpm (Figura 10)
por 10 minutos, conforme estequiometria da reagcédo descrita abaixo:

Na>COs (aq) + SrCl, (ag) = SrCOs(s) + 2Na*(aq) + Cl(aq)

O precipitado foi filtrado e lavado 3x com agua para purificacdo (Figura 11).
As amostras foram secas em estufa a 50°C durante 40h, antes das caracterizagdes
e aplicacbes. Apos este periodo, foram maceradas (Figura 12) e armazenadas em

recipiente e local seco até o momento de sua utilizagéo.

3.3.3.2 Sintese de particulas de Carbonato de Calcio parcialmente substituido por
Estroncio (SrxCaixCO3)
As particulas foram preparadas por meio de reacdo de precipitacao partindo-
se da mistura de cloreto de estroncio (SrCl.) e cloreto de calcio (CaClz) (Figura 8) e
carbonato de sédio (Na>CO3) (Figura 9), com auxilio de um agitador Ultra Turrax®
(IKA® T18 basic, IKA® Works Brasil Ltda, Taquara, RJ/Brasil) sob agitacdo a 20000

rpm (Figura 10) por 10 minutos, conforme estequiometria da reacédo descrita abaixo:

Na>COs (aq) + SrClz (aqg) + CaClzx(aq) = SrxCai1xCO3(s) + 2Na*(aq) + 4Cl(aq)

O precipitado foi filtrado e lavado 3x com agua para purificacdo (Figura 11).
As amostras foram secas em estufa a 50°C durante 40h, antes das caracterizacdes
e aplicacbes. Apoés este periodo, foram maceradas (Figura 12) e armazenadas em

local seco até o momento de sua utilizacéo

3.3.3.3 Sintese de particulas de Carbonato de Calcio (CaCOs3)

As particulas foram preparadas por meio de reagdo de precipitacdo partindo-
se da mistura de cloreto de calcio (CaClz) (Figura 8) e carbonato de sédio (Na2COs)
(Figura 9), com auxilio de um agitador Ultra Turrax® (IKA® T18 basic, IKA® Works
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Brasil Ltda, Taquara, RJ/Brasil) sob agitacdo a 20000 rpm (Figura 10) por 10

minutos, conforme estequiometria da reagéo descrita abaixo:
Na>COs (aq) + CaClx(ag) > CaCO3(s) + 2Na*(aq) + Cl(aq)

O precipitado foi filtrado e lavado 3x com agua para purificacdo (Figura 11).
As amostras foram secas em estufa a 50°C durante 40h, antes das caracteriza¢des
e aplicacdes. ApOs este periodo, foram maceradas (Figura 12) e armazenadas em

local seco até o momento de sua utilizagao.

Figuras 8 e 9 — Preparo das Figuras 10 - Mistura das solugBes sob
solucdes agitacéo de 20000 rpm

Figura 11 - Filtracdo Figuras 12 — Maceracdo do
do precipitado precipitado
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3.3.4 Métodos de andlises para caracterizagdo das nanoparticulas experimentais
3.3.4.1 Difragédo de Raio X (DRX)

A fim de caracterizar as nanoparticulas, realizou-se andlise de Difracdo de
Raio X, fenbmeno no qual os 4&tomos de um cristal, em virtude de seu espacamento
uniforme, causam um padrdo de interferéncia das ondas presentes em um feixe
incidente de raios X, determinando a organizacao atdmica e molecular de um cristal.

Tal analise foi utilizada a fim de demonstrar a estrutura cristalina das
nanoparticulas sintetizadas. Para isso, utilizou-se o aparelho Difratbmetro de Raios
X (D2 PHASER, Bruker-AXS - Departamento de Quimica da FFCLRP/USP) (Figura
13), com escaneamento Theta/2Theta acoplado, com faixa de varredura de 10° a
80°, trabalhando em regime de 30 kV e 10 mA, tubo de cobre, passo de 0,025°,
tempo por passo de 0,25 s e velocidade da varredura de 5,4°min (CRUZ et al.,
2019).

As nanoparticulas foram posicionadas no difratbmetro de maneira que o
angulo de incidéncia dos feixes de raios X fosse perpendicular a face mais plana da
nanoparticula analisada, ou seja, incidissem sobre a molécula da estrutura cristalina,
fazendo com que seus elétrons oscilassem liberando fotons que seriam
interceptados por um detector e as intensidades dos picos registrados e mensurados
eletronicamente (CRUZ et al., 2019).

Figura 13 — Aparelho Difratdmetro de Raios X

=



https://pt.wikipedia.org/wiki/Mol%C3%A9cula
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3.3.4.2 Diametro hidrodindmico das particulas

As nanoparticulas foram dispersas em meio aquoso (6 mg/mL) por meio de
agitacdo mecanica durante 2 minutos, obtendo assim uma disperséo transllcida.
Para a andlise do diametro hidrodindmico das nanoparticulas, 10 uL dessa
disperséo foi diluido em 1 mL de &gua deionizada, a 25°C, e levada ao aparelho
Zeta Sizer Nano (Malvern Instruments Ltd, Worcestershire, Reino Unido -
Departamento de Quimica da FFCLRP/USP) (Figura 14), utilizando-se laser de 580
nm e angulo de espalhamento de 172°, onde foram realizadas 3 leituras por solugéao
(MOCKDECI et al., 2017).

O diametro e a distribuicdo do tamanho destas nanoparticulas foram obtidos
pela técnica do Espalhamento de Luz Dinamico (ELD). Para isso, foi calculado o
coeficiente de difusdo relacionado com o movimento browniano de particulas
dispersas na solucédo por meio da irradiagdo da amostra com um laser e, assim,
foram analisadas as flutuacdes de intensidade de luz espalhada pelas particulas.
Foram calculadas as variacOes de intensidade em funcdo do tempo, gerando uma
funcdo de autocorrelacdo baseada no numero de fétons que chegam ao detector no

tempo e namero de fotons apos o intervalo de tempo (MOCKDECI et al., 2017).

Figura 14 — Aparelho ZetaSizer Nano

3.3.4.3 Carga Superficial (Potencial {)

As nanoparticulas foram dispersas em meio aquoso (6 mg/mL) por meio de
agitacdo mecéanica durante 2 minutos, obtendo assim uma disperséo transllcida.
Para a analise da carga superficial (potencial zeta) das nanoparticulas, 10 pL dessa

dispersédo foi diluido em 1 mL de agua deionizada, a 25°C, e levada ao aparelho
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Zeta Sizer Nano (Malvern Instruments Ltd, Worcestershire, Reino Unido -
Departamento de Quimica da FFCLRP/USP) (Figura 14), onde foram realizadas 3
leituras por solucao, obtendo uma média a qual permitiu a determinacdo do potencial
zeta superficial (mV) (CORBETT et al., 2012; TUCKER et al., 2015).

3.3.4.4 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

A fim de analisar a morfologia das nanoparticulas, estas foram armazenadas
em dessecador e posteriormente recobertas com uma camada condutora de ouro
obtida por pulverizacdo catdédica por meio de um sistema de recobrimento de
amostras com carbono e ouro (Bal-Tec SCD 050 Sputter Coater, Fiurstentum
Liechtenstein - Departamento de Quimica da FFCLRP/USP) (Figura 15) e levadas
ao Microscoépio Eletrénico de Varredura (MEV) (Shimadzu SS-550, Kyoto Japan —
Departamento de Quimica da FFCLRP/USP) (Figura 16).

Figura 15 - Sistema de Figura 16 - Microscopio Eletrénico de
recobrimento com carbono e ouro Varredura (Shimadzu SS-550)

3.3.50btencdo do gel de Poli (Alcool Vinilico) (PVA)

O polimero foi preparado dissolvendo-se 10% em massa do PVA em agua
deionizada (Figura 17), seguido do armazenamento de 3 dias para seu
intumescimento (Figura 18).

ApoOs este periodo, realizou-se aquecimento de até 90°C para o preparo do
polimero em gel (Figura 19), e entdo armazenamento de 24 horas.
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Figura 17 — Preparo do PVA Figura 18 — Intumescimento Figura 19 — Aspecto final do
do PVA PVA como gel

3.3.6 Preparo do gel das nanoparticulas experimentais
Este ultimo passo inclui a adicdo de 30% em massa de particulas ao gel de
Poli (Alcool Vinilico), até obtencéo de um gel homogéneo (Figura 20).

Figura 20 — Preparo do gel de nanoparticula com PVA
A ——

==
/ "+ =

3.3.7 Método de analise de Viscosidade do gel de nanoparticulas experimentais

A fim de caracterizar o gel de nanoparticulas conforme sua viscosidade,
realizou-se tal analise utilizando um Redmetro Modular Compact MCR 52 (Antom-
Paar GmbH, Graz, Austria) (Figura 21) acoplado ao software START RHEOPLUS.
As analises foram realizadas utilizando o spindle tipo cone/placa CP50-1, 50 mm de
diametro e angulo de 1° em relacéo a placa. A viscosidade aparente apresentada foi
determinada a 100 s de taxa de deformacéo.

A viscosidade do gel se deu pela razdo entre a tensdo e a taxa de

cisalhamento, conforme demonstrado na equacao abaixo:
=T
n="%y

Onde n é a viscosidade, T é a tensdo de cisalhamento e y é a taxa de
cisalhamento (SAKAE et al., 2018).
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Figura 21 — Redmetro Modular Compact MCR 52

Segue abaixo fluxograma (figura 22) da sintese e caracterizacdo das
nanoparticulas, bem como o preparo do gel de nanoparticulas e sua caracterizacao.
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Figura 22 — Fluxograma da sintese e caracterizagdo das nanoparticulas, bem

como o preparo do gel de nanoparticulas e sua caracterizacao.

semauLadi
semanmdown ap 5193

S0P IPEPISOISLY, I ISIFUY

AHIN 2 B BI04
“0INIBUIPOIPIY
onduRIq
X orey ap opdemiq
Jod sepesiEIe URI0g
SBASOUE 58 SBpoj,

b
=

Wiad 3 1% ou sepmapsdomn sep oudipy sBIp £
D6 e 3p Oplsmmu| Jod oplaumuazZEmRE 3
osarsabe sode yag VAd BPEZIBOIAP BNTE Wod
3p |98 op ey opsadsy VAd p osdnjossiq

‘ o
e £
EB/

™
e 3 |

SVINOLRIVAONVN
HATEAD O OAVdHAd

- -
— 00" elsg
T
.

L Y

N

-

L E n

g = - | f0D%N .-._n_osu_ = oo

- T e o] [ oo
-4

b i
L em - ] [0s] m [ oo |
- ) e
02398 [£30] 3 Apuaididag Yo Jod 3 L
W9 ORISEUSZENLR D08 B B WS LIS opendisaxd E._u: kx!."wﬁ SVINDOILAVAONVN
3 RYSOUN: B OESEIII]Y £ OJISIREIZHILY op owsenyig o oSy ASAINIS




<%6k/(z/ 4 E%/(}(«(/(«o’ | 77

3.3.8 Tratamento dessensibilizante por meio da escovacao

25 espécimes foram divididos aleatoriamente em 5 grupos de acordo com o
agente dessensibilizante utlizado: D: — SrCO3z (Carbonato de Estroncio), D: —
SrxCai1xCO3 (Carbonato de Calcio parcialmente substituido por Estréncio), Ds —
CaCOs (Carbonato de Calcio), D, — Acetato de Sr (Sensodyne® Rapido Alivio) e Ds —
Controle (Colgate® My First)

Os espécimes foram posicionados em uma maquina de simulacdo de
escovacdo mecanica (Maquina de escovacdo XY — Biopdi, Sdo Carlos, Brasil —
Departamento de Odontologia Restauradora da FORP/USP) (Figura 23) e
posicionados perpendicularmente as cerdas da escova dental (Condor S.A., Séo
Bento do Sul, Brasil) sob carga de 200g (Figura 24). Cada ciclo de escovacao
consistiu de 40 movimentos da maquina, com velocidade de 4,5 movimentos por
segundo, totalizando aproximadamente 10 segundos por ciclo, equivalente a 2
minutos de escovacdo. O equipamento permite a escovacdo de 10 espécimes
simultaneamente, com percurso realizado pelas escovas de 25mm e temperatura
controlada de 37+1°C. Apés a escovacao, os espécimes foram lavados com agua
destilada por 10 segundos, armazenados em saliva artificial em estufa com
temperatura controlada 37+1°C até o momento da proxima escovacdo, sendo
realizada duas vezes ao dia, com intervalo de 4 horas e meia entre a primeira e a

segunda escovacao durante 14 dias (OLLEY et al., 2012).

Figura 23 — Maquina de escovagéo
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Figura 24 — Posicionamento das escovas dentais sobre
0s espécimes com carga de 200g

3.3.9 Tratamento dessensibilizante por meio da escovacdo associado ao desafio

acido

Foi determinado 1 disco para cada uma das condicbes experimentais
associado ao desafio acido. Inicialmente, todos foram submetidos aos respectivos
agentes dessensibilizantes por meio da escovacao, de acordo com o descrito acima.
Para o desafio acido, os espécimes foram imersos individualmente uma hora apés a
escovacdo em 3mL de refrigerante de cola (Coca-Cola®) (Figura 25, A e B) por 2
minutos, em agitacdo de 50% com auxilio de mesa agitadora CT-155 (Cintec,
Ribeirdo Preto, Brasil - Departamento de Odontologia Restauradora da FORP/USP)
(Figura 26), para simular desafio acido diario proveniente da alimentacdo. Apos este
processo, 0s espécimes foram lavados com agua deionizada por 10 segundos,
armazenados em saliva artificial em estufa com temperatura controlada de 37+1°C
até a proxima escovacao. A escovacao seguida do desafio acido foi realizada duas
vezes ao dia, com intervalo de 4 horas e meia entre a primeira e a segunda
escovacao durante 14 dias (OLLEY et al., 2012).
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Figura 25 — A: Refrigerante de
cola utlizado; B: Béquer com
corpo de prova imerso em
solucéo

Figura 26 — Corpos de prova imersos em refrigerante
de cola submetido em mesa agitadora

Segue abaixo fluxograma (figura 27) do tratamento dessensibilizante, e do

tratamento dessensibilizante associado ao desafio acido.



Figura 27 - Fluxograma do tratamento dessensibilizante, e do tratamento

dessensibilizante seguido do desafio acido
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3.3.10 Métodos de analises da Composi¢cdo Quimica da dentina
3.3.10.1 Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR)

A composigdo quimica da dentina foi analisada por meio da Espectroscopia
de Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR), utilizando-se acessorio de
reflexdo atenuada (Espectrofotometro de FTIR IRPrestige-21, Shimadzu, Kyoto,
Japdo — Departamento de Quimica da FFCLRP/USP) (Figura 28). Este método
permitiu observar se ha alteracdes na composi¢cdo quimica da dentina apos cada
periodo de escovacado, por meio da identificacdo dos tipos de ligacdes quimicas
formadas na superficie, as quais possuem frequéncias de vibracdo especificas
correspondentes aos niveis de energia das moléculas.

Os espécimes foram lavados com agua destilada para remocdo da saliva
artificial e armazenados em dessecador para que nao houvesse interferéncia da
agua. Entdo, os espécimes foram levados ao espectrofotdmetro, o qual incidiu um
feixe de radiacao infravermelha e a quantidade de radiacao refletida foi registrada,
por meio de nimero de onda, em unidades de — cm?. (Figura 29) (LOPEZ-
SANCHEZ et al., 2008; FRANGOPOL et al., 2016).

Figura 28 — Espectrofotdmetro de FTIR Fig‘ura 29 — Andlise de FTI‘R

3.3.10.2 Espectroscopia por Disperséo de Raios X (EDS)

Os elementos quimicos presentes na dentina antes e apds o tratamento
dessensibilizante foram identificados por meio da Espectroscopia por Dispersao de
Raios X (EDS) (500 Digital Processing; IXRF Systems, Houston, EUA Unido —
Departamento de Quimica da FFCLRP/USP) associada a Microscopia Eletrénica de
Varredura (MEV) (Zeiss EVO 50 — Zeiss, Cambridge, Reino Unido — Departamento

de Quimica da FFCLRP/USP) (Figura 30). Para isso, os espécimes foram recobertos
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com uma camada condutora de grafite por meio de um sistema de recobrimento de
amostras com carbono e ouro (Bal-Tec SCD 050 Sputter Coater, Furstentum
Liechtenstein - Departamento de Quimica da FFCLRP/USP) (Figura 15).

Figura 30 — Espectroscopia por Dispersdo de Raios X
(EDS) associada ao Microscopio Eletrénico de Varredura
(Zeis EVO 50)

3.3.11 Métodos de analises Morfologicas da dentina
3.3.11.1 Percentual de obliteracdo dos tubulos dentinarios

Ao final do tratamento dessensibilizante, os discos de dentina foram
armazenados em dessecador e posteriormente recobertos com uma camada
condutora de ouro obtida por pulverizacdo catddica por meio de um sistema de
recobrimento de amostras com carbono e ouro (Bal-Tec SCD 050 Sputter Coater,
Furstentum Liechtenstein - Departamento de Quimica da FFCLRP/USP) (Figura 15)
e levados ao Microscopio Eletronico de Varredura (MEV) (Shimadzu SS-550, Kyoto
Japan — Departamento de Quimica da FFCLRP/USP) (Figura 16) para avaliar a
morfologia da superficie antes e apés tratamento, além do percentual de tubulos
dentinarios obliterados (TIRAPELLI et al., 2010).

O percentual de tubulos dentinarios obliterados foi determinado pela
observacdo das imagens topograficas obtidas em microscopia eletrbnica de
varredura. Dois examinadores calibrados observaram as imagens e definiram os
tubulos individualmente em: “parcialmente preenchido” (P), “obliterado” (O) e
“abertos” (Numero total). A quantidade de tubulos dentinérios obliterados foi

calculada pela equagéo:
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(P)+ (0) x100
namero total

A média dos examinadores foi calculada, obtendo um valor para cada
espécime (TOLEDANO-OSORIO et al., 2018).

3.3.11.2 Profundidade de obliteracéo dos tubulos dentinarios

Os mesmos espécimes avaliados em relagdo ao percentual de tubulos
dentinarios obliterados foram seccionados transversalmente com auxilio de duas
pincas hemostaticas para observacdo complementar da profundidade de obliteracao
dos tubulos dentinarios por meio do Microscopio Eletronico de Varredura (MEV)
(Shimadzu SS-550, Kyoto Japan — Departamento de Quimica da FFCLRP/USP)
(Figura 16) (TIRAPELLI et al., 2010).

Segue abaixo fluxograma (figura 31) das andlises de FTIR, EDS e MEV

realizadas nos espécimes.



Figura 31 — Fluxograma das andlises realizadas nos espécimes
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4. RESULTADOS

4.1 Caracterizacao das nanoparticulas
4.1.1 Carbonato de Estroncio (SrCO3)

O grafico 1 representa analise de Difracdo de Raio X para a amostra de
Carbonato de Estroncio (SrCOs) (D1). A coincidéncia entre 0os picos da amostra
(linha preta) com todos os picos atribuidos pelo padrdao de difracdo deste mineral,

evidéncia sua formacao na forma pura, sem mistura ou segregacao de fases.

Grafico 1 — Difratograma obtido para SrCOs (D1). A linha vermelha se refere ao padrdo de difracao
desse mineral obtido a partir do banco de dados Crystallography Open Database (COD).
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A distribuicdo de tamanho de particulas para as amostras dispersas em
agua é apresentada no grafico 2. Podemos observar uma distribuicdo centrada em
387 nm, com largura a meia altura de 166 nm. O indice de polidispersdo foi de

0,581, o que indica distribuicdo pouco polidispersa.
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Gréfico 2 — Didmetro hidrodindmico das particulas de Carbonato de Estréncio (SrCOs) (D1)

Size Distribution by Number
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A carga das particulas, determinadas por medidas de potencial zeta,
mostram que em pH 6 (dgua deionizada), a carga € baixa, correspondendo a -2,08

mV com largura a meia altura de 3,53 mV (grafico 3).

Grafico 3 — Potencial Zeta de Carbonato de Estréncio (SrCO3) (D1)

Zeta Potential Distribution
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As imagens de MEV (Figura 32) evidenciam a forma¢do de nanoparticulas
com distribuicdo homogénea de tamanho, corroborando os dados de DLS, com
geometria quase-esférica. A formacao de agregados € observada (indicando com a
seta vermelha na imagem B), como resultado de sua baixa carga de superficie e do
processo de secagem.

Figura 32 — Fotomicrografias em MEV de Carbonato de Estréncio (SrCOs) (D1). As barras de escala

correspondem a 10 um (A) e 5 um (B)
P SN S S W e 3 '-"%_’__ T

4.1.2 Carbonato de Calcio parcialmente substituido por Estréncio (SrxCai1-xCOs3)

O grafico 4 representa analise de Difracdo de Raio X para a amostra de
Carbonato de Calcio parcialmente substituido por Estréncio (SrxCaixCO3) (D2). A
grande coincidéncia entre os picos da amostra (linha preta) com os picos atribuidos
pelo padrédo de difracdo deste mineral, evidéncia sua formacédo na forma pura, sem
mistura ou segregacao de fases. Além disso, observa-se a sobreposicao dos picos
atribuidos ao S;CO3 com CaCOs, evidenciando a formacdo de Carbonato de Céalcio

parcialmente substituido por Estréncio.
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Gréfico 4 — Difratograma obtido para SrxCai1xCOs (D2). As linhas vermelha e azul se referem ao
padrédo de difracdo de carbonato de célcio substituido por estroncio obtido a partir do banco de dados
Crystallography Open Database (COD)
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A distribuicdo de tamanho de particulas para as amostras dispersas em
agua é apresentada no grafico 5. Podemos observar duas distribuicbes, em 2,486
nm, com largura a meia altura de 0,6661 nm, e 34,66 nm, com largura a meia altura
de 16,71 nm. O indice de polidispersdo foi de 0,585, o que indica também

distribuicdo pouco polidispersa.

Gréfico 5 — Didmetro hidrodindmico das particulas de Carbonato de Célcio parcialmente substituido
por Estréncio (SrxCa1.xCOz) (D2)

Size Distribution by Number
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A carga das particulas, determinadas por medidas de potencial zeta,
mostram que em pH 6 (agua deionizada), a carga é de -9,10 mV com largura a meia
altura de 4,81 mV (gréfico 6).

Grafico 6 — Potencial Zeta de Carbonato de Calcio parcialmente substituido por Estréncio (SrxCau-
xCO3) (D2)
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As imagens de MEV (Figura 33) evidenciam a formacdo de nanoparticulas
com distribuicio homogénea de tamanho, corroborando os dados de DLS, com
geometria quase-esférica. A formacdo de agregados é observada (indicando com a
seta vermelha na imagem B), como resultado de sua baixa carga de superficie e do

processo de secagem.

Figura 33 — Fotomicrografias em MEV de Carbonato de Calcio parcialmente substituido por Estréncio
(SrxCa1-xCO3) (D2). As barras de escala correspondem a 10 um (A) e 5 um (B)
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4.1.3 Carbonato de Calcio (CaCO3) (D3)

O gréfico 7 representa analise de Difracdo de Raio X para a amostra de
Carbonato de Calcio (CaCOs3) (Ds). A coincidéncia entre os picos da amostra (linha
preta) com todos os picos atribuidos pelo padrdo de difracdo deste mineral,
evidéncia a formacdo exclusivamente de calcita na forma pura, sem mistura ou

segregacao de fases.

Grafico 7 — Difratograma obtido para CaCOs (Dz). A linha vermelha se refere ao padrao de difracao
desse mineral obtido a partir do banco de dados Crystallography Open Database (COD)
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A distribuicdo de tamanho de particulas para as amostras dispersas em
agua é apresentada no grafico 8. Podemos observar diferentes distribuicGes em
31,93 nm, com largura a meia altura de 6,486 nm; 308,1 nm, com largura a meia
altura de 61,19 nm, e 590,8 nm, com largura a meia altura de 156,5 nm. O indice de

polidisperséo foi de 0,901, o que indica distribuicdo pouco polidispersa.



(/? ;u’////m/(vj | 89

Gréafico 8 — Diametro hidrodinamico das particulas de Carbonato de Célcio (CaCO3) (Ds)

Size Distribution by Number
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A carga das particulas, determinadas por medidas de potencial zeta,
mostram que em pH 6 (agua deionizada), a carga € baixa, correspondendo a -2,46

mV com largura a meia altura de 4,78 mV (grafico 9).

Gréfico 9 — Potencial Zeta de Carbonato de Calcio (CaCO3) (Ds)

Zeta Potential Distribution
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As imagens de MEV (Figura 34) evidenciam a formagcdo de nanoparticulas
com distribuicdo homogénea de tamanho, corroborando os dados de DLS, com
geometria quase-quadrada. A formacdo de agregados € observada (indicando com a
seta vermelha na imagem B), como resultado de sua baixa carga de superficie e do
processo de secagem.

Figura 34 — Fotomicrografias em MEV de Carbonato de Calcio (CaCOs) (Ds). As barras de escala
correspondem a 10 pm (A) e 5 um (B
4 e pe. B

4.2 Caracterizacao do gel de nanoparticulas
4.2.1 Analise de Viscosidade

As medidas de viscosidade dos géis de PVA contendo as nanoparticulas
mostram valores proximos (Tabela 1), desta forma o espalhamento dos mesmos

sobre a superficie da dentina durante a escovacao deve ser semelhante.

Tabela 1 — Viscosidade para ambos os géis de nanoparticulas

Gel de Nanoparticula Viscosidade (Pa*s)
SrCO3 2,55 Pa*s
SrxCal-xCO3 2,88 Pa*s
CaCO3 2,16 Pa*s

4.3 Analise de Composicdo Quimica da dentina - FTIR

A analise dos grupos quimicos presentes nas superficies das amostras de
dentina antes e ap0s a escovacao foi realizada por Espectroscopia de Infravermelho
por Transformada de Fourier (FTIR) nos periodos propostos ao tratamento

dessensibilizante.
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4.3.1 Analise de FTIR de espécime escovado com Carbonato de Estréncio (SrCO3)
(D21)

O gréfico 10 mostra os espectros obtidos para as amostras escovadas com
Carbonado de Estroncio (SrCO3) (D1) nos diferentes tempos experimentais.

Observa-se por meio dos espectros que as bandas que se mostram mais
evidentes sdo as de 1480 cm™ e 850 cm (setas pretas), atribuidas a presenca de
grupos carbonato.

Grafico 10 — Espectros de FTIR de espécime escovado com Carbonado de
Estroncio (SrCOs) (Di1) nos diferentes tempos experimentais: inicial (linha
preta); 01 dia (linha vermelha); 07 dias (linha verde) e 14 dias (linha azul)
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4.3.2 Andlise de FTIR de espécime escovado com Carbonato de Calcio

parcialmente substituido por Estréncio (SrxCaixCO3) (D2)

O grafico 11 mostra os espectros obtidos para as amostras escovadas com
Carbonado de Calcio parcialmente substituido por Estroncio (SrxCai-xCOs) (D2) nos

diferentes tempos experimentais.
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Observa-se por meio dos espectros que as bandas que se mostram mais
evidentes sdo as de 1480 cm e 850 cm! (setas pretas), atribuidas a presenca de
grupos carbonato. E as bandas de 1100-1000 cm* atribuidas ao estiramento
antissimétrico dos grupos fosfato (setas vermelhas).

Grafico 11 — Espectros de FTIR de espécime escovado com Carbonado de
Célcio parcialmente substituido por Estroncio (SrxCai1-xCOs) (D2) nos diferentes
tempos experimentais: inicial (linha preta); 01 dia (linha vermelha); 07 dias
(linha verde) e 14 dias (linha azul)
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4.3.3 Analise de FTIR de espécime escovado com Carbonato de Célcio (CaCOs3)
(D3)

O grafico 12 mostra os espectros obtidos para as amostras escovadas com
Carbonado de Célcio (CaCOz3) (Ds) nos diferentes tempos experimentais.

Observa-se por meio dos espectros que as bandas em 1480 cm
relacionada a presenca de carbonato ndo aumentou de maneira acentuada para as
amostras escovadas com carbonato de célcio (setas pretas). No entanto, nota-se
bandas de 1100-1000 cm atribuidas ao estiramento antissimétrico dos grupos

fosfato (setas vermelhas).
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Grafico 12 — Espectros de FTIR de espécime escovado com Carbonado de
Célcio (CaCO:s) (Ds) nos diferentes tempos experimentais: inicial (linha preta);
01 dia (linha vermelha); 07 dias (linha verde) e 14 dias (linha azul)
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4.3.4 Analise de FTIR de espécime escovado com Acetato de Sr (Sensodyne®
Réapido Alivio) (Da)

O grafico 13 mostra os espectros obtidos para as amostras escovadas com
Acetato de Sr (Sensodyne® Rapido Alivio) (Ds) nos diferentes tempos

experimentais.
Observa-se por meio dos espectros que as bandas de maior intensidade sao

as de em 1100-1000 cm* atribuidas ao estiramento antissimétrico dos grupos fosfato

(setas vermelhas).
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Grafico 13 — Espectros de FTIR de espécime escovado com Acetato de Sr

(Sensodyne® Rapido Alivio) (D4) nos diferentes tempos experimentais: inicial

(linha preta); 01 dia (linha vermelha); 07 dias (linha verde) e 14 dias (linha azul)
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4.3.5 Analise de FTIR de espécime escovado com Colgate My First (controle) (Ds)

O grafico 14 mostra os espectros obtidos para as amostras escovadas com
Colgate My First (controle) (Ds) nos diferentes tempos experimentais.

Nota-se que a banda de maior intensidade também é a de 1.100 cm™ (setas
azuis), porém esta € atribuida a vibracgdes de silica hidratada, comumente utilizada

como abrasiva.
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Gréfico 14 — Espectros de FTIR de espécime escovado com Colgate My First
(controle) (Ds) nos diferentes tempos experimentais: inicial (linha preta); 01 dia
(linha vermelha); 07 dias (linha verde) e 14 dias (linha azul)
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4.4 Analise dos resultados de Percentual de obliteracdo dos tubulos
dentinarios

Ao final de 14 dias de tratamento dessensibilizante e desafio acido, um

espécime de cada grupo (D1, D2, D3, D4 e Ds) foi levado ao Microscopio Eletrénico

de Varredura (MEV) para avaliacdo morfologica da superficie da dentina. Abaixo

seguem as fotomicrografias.
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4.4.1 Carbonato de Estroncio (SrCOs) (D1)

A figura 35, referente a espécime escovado com Carbonato de Estroncio
(SrC0O3) (D1) evidencia que apds escovacdo por 14 dias (imagens B, E e H) h4 a
presenca e deposito de nanoparticulas na superficie da dentina analisada.
Analisando o aumento de 3000x, nota-se que a porcentagem de tubulos dentinarios
obliterados foi de 72,2% com a grande maioria dos tubulos totalmente ou
parcialmente obliterados. Apos desafio acido (imagens C, F e |) esta condicdo se
mostrou de forma mais eficaz, com 100% dos tubulos acometidos pelas
nanoparticulas, com a grande maioria totalmente obliterado, e uma pequena minoria

parcialmente obliterado.

Figura 35 — Fotomicrografias em MEV da regido superficial. A, D e G: Espécime controle (sem
aplicacéo do produto); B, E e H: Espécime escovado com Carbonato de Estréncio (SrCO3) (Dy) por 14
dias; C, F e I: Espécime escovado com Carbonato de Estréncio (SrCQOs) (D1) por 14 dias seguido do
desafio acido. A barra de escala corresponde a 10 um para as imagens A, B e C, 5 um para as
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4.4.2 Carbonato de Célcio substituido por Estréncio (SrxCai1-xCO3) (D2)

Ao analisar a figura 36, referente a espécime escovado com Carbonato de
Célcio parcialmente substituido por Estroncio (SrxCai1xCOs) (D2), nota-se que apds
escovacdo por 14 dias (imagens B, E e H) hd a presenca e depdsito de
nanoparticulas na superficie da dentina analisada. Analisando o aumento de 3000x,
nota-se que a porcentagem de tdbulos dentinarios obliterados foi de 86,6% com a
grande maioria dos tubulos parcialmente obliterados. Ap6s desafio acido (imagens
C, F e |) esta condicdo se mostrou de forma mais eficaz, com 100% dos tubulos
acometidos pelas nanoparticulas, com a grande maioria totalmente obliterado.

Figura 36 — Fotomicrografias em MEV da regido superficial. A, D e G: Espécime controle (sem
aplicacdo do produto); B, E e H: Espécime escovado com Carbonato de Calcio parcialmente
substituido por Estroncio (SrxCai1-xCOs) (D2) por 14 dias; C, F e |: Espécime escovado com Carbonato
de Célcio parcialmente substituido por Estroncio (SrxCai-xCOs) (D2) por 14 dias seguido do desafio
acido. A barra de escala corresponde a 10 um para as imagens A, B e C, 5 um para as imagens D, E

e Fe2pm paraasimagens G, Hel
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4.4.3 Carbonato de Calcio (CaCOs) (Ds)

A figura 37, referente a espécime escovado com Carbonato de Calcio (CaCOs)
(D3), evidencia que apoés escovacédo por 14 dias (imagens B, E e H) h4 a presenca e
deposito de pequenas quantidades de nanoparticulas na superficie da dentina
analisada, com porcentagem de 25,9% de tubulos acometidos por tal particula. Apos
desafio acido (imagens C, F e I) nota-se que tais nanoparticulas foram totalmente
removidas.

Figura 37 — Fotomicrografias em MEV da regido superficial. A, D e G: Espécime controle (sem
aplicacédo do produto); B, E e H: Espécime escovado com Carbonato de Calcio (CaCOs) (Ds) por 14
dias; C, F e I: Espécime escovado com Carbonato de Calcio (CaCOs) (D3) por 14 dias seguido do
desafio acido. A barra de escala corresponde a 10 um para as imagens A, B e C, 5 um para as

imagens D, E e F e 2 um para as imagens G, H e |
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4.4.4 Acetato de Sr (Sensodyne® Réapido Alivio) (Da)

Ao analisar a figura 38, referente a espécime escovado com Acetato de Sr
(Sensodyne® Répido Alivio (D4), nota-se grande semelhanca das imagens apos
escovacao por 14 dias (imagens B, E e H) e apos desafio acido (imagens C, F e 1),
com a presenca e depdsito de nanoparticulas na superficie da dentina analisada em
100% dos tubulos, com a grande maioria parcialmente obliterados.

Figura 38 — Fotomicrografias em MEV da regido superficial. A, D e G: Espécime controle (sem
aplicacao do produto); B, E e H: Espécime escovado com Acetato de Sr (Sensodyne® Rapido Alivio)
(Ds) por 14 dias; C, F e I: Espécime escovado com Acetato de Sr (Sensodyne® Rapido Alivio) (Da)
por 14 dias seguido do desafio acido. A barra de escala corresponde a 10 um para as imagens A, B e
C,5um para as imagens D, E e F e 2 ym para as imagens G, He |
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4.4.5 Colgate® My First (controle) (Ds)

Analisando a figura 39, referente a espécime escovado com Colgate® My First
(controle) (Ds), nota-se que apOs escovacao por 14 dias (imagens B, E e H) ha a
presenca e deposito de nanoparticulas na superficie da dentina analisada.
Analisando o aumento de 3000x, nota-se que a porcentagem de tubulos dentinarios
obliterados foi de 85,7%, com tubulos totalmente ou parcialmente obliterados. Apés
desafio &cido (imagens C, F e |) verifica-se grande remocao das particulas, com 46%
dos tubulos parcialmente acometidos pelo produto.

Figura 39 — Fotomicrografias em MEV da regido superficial. A, D e G: Espécime controle (sem
aplicacdo do produto); B, E e H: Espécime escovado com Colgate® My First (Controle) (Ds) por 14
dias; C, F e I: Espécime escovado com Colgate® My First (Controle) (Ds) por 14 dias seguido do
desafio acido. A barra de escala corresponde a 10 um para as imagens A, B e C, 5 um para as
imagens D, E e F e 2 ym para as imagens G, H e |

2 LN PO e 5 y

oy ), s : g o
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4.5 Anélise dos resultados de Profundidade de obliteracdo dos tubulos

dentinérios

Ao final de 14 dias de tratamento dessensibilizante e desafio acido, um
espécime de cada grupo (D1, D2, D3, D4 e Ds) foi levado ao Microscopio Eletrénico
de Varredura (MEV) para avaliagdo morfolégica do interior dos tabulos dentinérios
(corte longitudinal aos taubulos). Abaixo seguem as imagens.

4.5.1 Carbonato de Estroncio (SrCOs) (D1)

A figura 40 refere-se a espécime escovado com Carbonato de Estroncio (SrCO3)
(D1), e ao comparar as imagens do controle (sem aplicacdo do produto) (imagens A,
D e G) com as imagens ap0s escovacao por 14 dias (imagens B, E e H), nota-se
alteracao na estrutura dentinéria, no entanto a presenca de pequenas quantidades
de particulas depositadas no interior dos tubulos dentinarios. Apds desafio acido

(imagens C, F e ), as condicbes mostram-se semelhantes.
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Figura 40 — Fotomicrografias em MEV da regi@o tubular (corte longitudinal aos tdbulos). A, D e G:
Espécime controle (sem aplicacdo do produto); B, E e H: Espécime escovado com Carbonato de
Estroncio (SrCOz) (D1) por 14 dias; C, F e I: Espécime escovado com Carbonato de Estroncio (SrCO3)
(D1) por 14 dias seguido do desafio &cido. A barra de escala corresponde a 10 pm para as imagens A,
Ee_C um para as imagens D, E e F e 2 ym para as imagens G, He | )

L g e =g

.
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4.5.2 Carbonato de Célcio substituido por Estroncio (SrxCai1xCOs3) (Dz2)

A figura 41 refere-se a espécime escovado com Carbonato de Célcio
parcialmente substituido por Estroncio (SrxCa1xCO3) (D2), e ao comparar as imagens
do controle (sem aplicacdo do produto) (imagens A, D e G) com as imagens apoés
escovacao por 14 dias (imagens B, E e H), nota-se alteracdo na estrutura dentinaria,
no entanto a auséncia de particulas depositadas no interior dos tibulos dentinérios.

Apés desafio acido (imagens C, F e 1), as condi¢cdes mostram-se semelhantes.

Figura 41 — Fotomicrografias em MEV da regido tubular (corte longitudinal aos tdbulos). A, D e G:
Espécime controle (sem aplicacdo do produto); B, E e H: Espécime escovado com Carbonato de
Célcio parcialmente substituido por Estroncio (SrxCai-xCOs) (D2) por 14 dias; C, F e |: Espécime
escovado com Carbonato de Célcio parcialmente substituido por Estroncio (SrxCai1.xCOs) (D2) por 14
dias seguido do desafio acido. A barra de escala corresponde a 10 um para as imagens A, Be C, 5
pm para as imagens D, E e F e 2 um para as image

b 2
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4.5.3 Carbonato de Calcio (CaCOs) (Ds)

A figura 42 refere-se a espécime escovado com Carbonato de Calcio (CaCO3)
(D3), e de forma semelhante ao apresentado no grupo D2, ha alteracdo da estrutura
dentinaria apGs escovacao por 14 dias (imagens B, E e H) em comparacdo ao grupo
controle (sem aplicacdo do produto) (imagens A, D e G), no entanto a auséncia de
particulas depositadas no interior dos tubulos dentinarios. Apos desafio acido

(imagens C, F e 1), as condi¢gdes mostram-se semelhantes.

Figura 42 — Fotomicrografias em MEV da regido tubular (corte longitudinal aos tdbulos). A, D e G:
Espécime controle (sem aplicacdo do produto); B, E e H: Espécime escovado com Carbonato de
Célcio (CaCO:s) (D3) por 14 dias; C, F e I: Espécime escovado com Carbonato de Caélcio (CaCOs) (D3)
por 14 dias seguido do desafio acido. A barra de escala corresponde a 10 um para as imagens A, B e
C,5ump

ara as imagens D, E e
- '“. - -
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4.5.4 Acetato de Sr (Sensodyne® Rapido Alivio) (Da)

A figura 43 refere-se a espécime escovado com Acetato de Sr (Sensodyne®
Rapido Alivio) (Ds), e ao comparar as imagens do controle (sem aplicacdo do
produto) (imagens A, D e G) com as imagens ap0s escovacao por 14 dias (imagens
B, E e H), nota-se alteracdo na estrutura dentinéria, no entanto a presenca de
pequenas quantidades de particulas depositadas no interior dos tdbulos dentinrios.
Apés desafio acido (imagens C, F e 1), as condi¢cdes mostram-se semelhantes.

Figura 43 — Fotomicrografias em MEV da regido tubular (corte longitudinal aos tdbulos). A, D e G:
Espécime controle (sem aplicacdo do produto); B, E e H: Espécime escovado com Acetato de Sr
(Sensodyne® Rapido Alivio) (D4) por 14 dias; C, F e |: Espécime escovado com Acetato de Sr
(Sensodyne® Rapido Alivio) (Ds4) por 14 dias seguido do desafio &acido. A barra de escala
corresponde a 10 um para as imagens A, B e C, 5 um para as imagens D, E e F e 2 um para as
imagens G, Hel
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4.5.5 Colgate® My First (controle) (Ds)

A figura 44 refere-se a espécime escovado com Colgate® My First (controle)
(Ds), e nota-se também ao comparar as imagens do controle (sem aplicacdo do
produto) (imagens A, D e G) com as imagens ap0s escovacao por 14 dias (imagens
B, E e H), a alteracdo na estrutura dentinaria, no entanto a presenca de pequenas
guantidades de particulas depositadas no interior dos tubulos dentinarios. Apés
desafio &cido (imagens C, F e |), verifica-se a remocéo de tais particulas.

Figura 44 — Fotomicrografias em MEV da regido tubular (corte longitudinal aos tubulos). A, D e G:
Espécime controle (sem aplicacédo do produto); B, E e H: Espécime escovado com Colgate® My First
(Controle) (Ds) por 14 dias; C, F e I: Espécime escovado com Colgate® My First (Controle) (Ds) por
14 dias seguido do desafio acido. A barra de escala corresponde a 10 um para as imagens A, B e C,
5 um para as imagens D, E e F e 2 um para as imagens G, He |

w @ v ‘\

N o Sy S
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4.6 Anélise de Composicdo Quimica da dentina — EDS

4.6.1 Analise de EDS de espécime controle (sem aplicacdo de produto)

A fim de analisar os elementos quimicos presentes na dentina, realizou-se
analise de Espectroscopia por Dispersédo de Raios X (EDS) associada a Microscopia
Eletrébnica de Varredura (MEV). Inicialmente analisou-se espécime controle (sem
aplicacdo do produto). Seguem abaixo os gréaficos e dados obtidos.

O grafico 15 representa analise morfologica superficial de espécime controle
(sem aplicacdo do produto), e o grafico 16 andlise morfolégica tubular (corte

longitudinal aos tabulos). E as tabelas 2 e 3 a razdo Ca+Sr/P.

Gréfico 15 — Espectros de EDS de espécime controle (sem aplicacdo do produto) da regido
superficial. A: andlise da regido intratubular; B: analise da regido intertubular
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Tabela 2 — Raz&o Ca+Sr/P de espécime controle (sem aplicacdo do produto) da regido superficial

Regiao Ca Sr P Razéo Ca+Sr/P
A (intratubular) 63,31 0,99 35,71 1,80+0,17
B (intertubular) 63,47 1,00 35,52 1,81+0,17

Grafico 16 — Espectros de EDS de espécime controle (sem aplica¢do do produto) da regido tubular
(corte longitudinal aos tabulos). A: andlise da regido intratubular; B: analise da regido intertubular
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Tabela 3 — Razdo Ca+Sr/P de espécime controle (sem aplicacdo do produto) da regido tubular (corte
longitudinal aos tubulos)

Regido Ca Sr P Razéo Ca+Sr/P
A (intratubular) 58,30 1,35 40,35 1,48+0,17
B (intertubular) 59,12 1,18 39,70 1,52+0,17

4.6.2 Andlise de EDS de espécime escovado com Carbonato de Estroncio (SrCOs)
(Dy)

Ao final de 14 dias de tratamento dessensibilizante seguido de desafio acido,
um espécime por grupo (D1, D2, D3, Ds e Ds) foi levado a Espectroscopia por
Dispersao de Raios X (EDS) associada a Microscopia Eletrdnica de Varredura
(MEV) a fim de analisar os elementos quimicos presentes na dentina. Seguem

abaixo os espectros e dados obtidos.

O grafico 17 representa analise morfolégica superficial de espécime
escovado com Carbonato de Estroncio (SrCOs) (D.), e o grafico 18 seguido do

desafio acido; e as tabela 4 e 5 a razao Ca+Sr/P.

Gréfico 17 — Espectros de EDS de espécime escovado com Carbonato de Estréncio (SrCOs) (D1) da
regido superficial. A: analise da regido intratubular; B: analise da regido intertubular
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Tabela 4 — Razdo Ca+Sr/P de espécime escovado com Carbonato de Estréncio (SrCOs) (D1) da
regido superficial
Regido Ca Sr P Razdo Ca+Sr/P
A (intratubular) 61,81 5,02 33,20 2,01+0,17
B (intertubular) 59,20 6,00 34,90 1,87+0,17
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Gréafico 18 — Espectros de EDS de espécime escovado com Carbonato de Estroncio (SrCOs) (D1)
seguido do desafio acido da regido superficial. A: analise da regido intratubular; B: andlise da regido
intertubular
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Tabela 5 — Razao Ca+Sr/P de espécime escovado com Carbonato de Estréncio (SrCO3s) (D1) seguido
do desafio acido da regido superficial

Regido Ca Sr P Razédo Ca+Sr/P
A (intratubular) 28,20 29,54 42,26 1,37+0,17
B (intertubular) 24,90 26,92 48,18 1,07+0,17

A figura 45 representa mapa de elementos quimicos presentes em imagem
de EDS de espécime escovado com Carbonado de Estréoncio (SrCO3) (D.) e a figura

46 seguido do desafio acido, ambos da regido superficial.

Figura 45 — Mapa de elementos quimicos presentes em imagem de EDS de espécime escovado com
Carbonato de Estréncio (SrCOg) (D1) da regido superficial
m —_ - [ —— [ N ———

Figura 46 — Mapa de elementos quimicos presentes em imagem de EDS de espécime escovado com
Carbonato de Estroncio (SrCOz) (D1) seguido do desafio acido da regido superficial
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O gréfico 19 representa analise morfolégica tubular (corte longitudinal aos

tubulos) de espécime escovado com Carbonato de Estroncio (SrCOs) (Di1), € 0

grafico 20 seguido do desafio &cido; e as tabela 6 e 7 a razdo Ca+Sr/P.

Grafico 19 — Espectros de EDS de espécime escovado com Carbonato de Estroncio (SrCO3s) (D1) da
regido tubular (corte longitudinal aos tubulos). A: analise da regido intratubular; B: analise da regido

intertubular
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Tabela 6 — Razdo Ca+Sr/P de espécime escovado com Carbonato de Estroncio (SrCOs) (D1) da

regido tubular (corte longitudinal aos tibulos)

Regido Ca Sr Razao Ca+Sr/P
A (intratubular) 60,00 1,65
B (intertubular) 58,75 2,20

Gréfico 20 — Espectros de EDS de espécime escovado com Carbonato de Estréncio (SrCQOs) (D1)
seguido do desafio acido da regido tubular (corte longitudinal aos tdbulos). A: analise da regido

intratubular; B: analise da regido intertubular
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Tabela 7 — Razdo Ca+Sr/P de espécime escovado com Carbonato de Estroncio (SrCOs) (D1) da

regido tubular (corte longitudinal aos tubulos) seguido do desafio 4cido

Regido Ca Sr Razdo Ca+Sr/P
A (intratubular) 24,82 39,04 1,77+0,17
B (intertubular) 22,21 43,95 1,95+0,17

A figura 47 representa mapa de elementos quimicos presentes em imagem

de EDS de espécime escovado com Carbonado de Estréncio (SrCO3) (D1) e a figura

48 seguido do desafio acido, ambos da regido tubular (corte longitudinal aos

tubulos).
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Figura 47 — Mapa de elementos quimicos presentes em imagem de EDS de espécime escovado com
arbonato de Estroncio (SrCOs) (D1) da regido tubular (corte longitudinal aos tdbulos).
M P-:” - . —_— _— S . - - — - 7, - !

Figura 48 — Mapa de elementos quimicos presentes em imagem de EDS de espécime escovado com
Carbonato de Estroncio (SrCOs) (D1) seguido do desafio acido da regido tubular (corte longitudinal
aos tubulos).

4.6.3 Andlise de EDS de espécime escovado com Carbonato de Calcio
parcialmente substituido por Estréncio (SrxCa1xCO3) (D2)

O grafico 21 representa andlise morfologica superficial de espécime
escovado com Carbonato de Célcio parcialmente substituido por Estréncio (SrxCau-
xCO3) (D2), e o grafico 22 seguido do desafio acido; e as tabela 8 e 9 a razéo
Ca+Sr/P.

Grafico 21 — Espectros de EDS de espécime escovado com Carbonato de Célcio parcialmente
substituido por Estroncio (SrxCai-xCOs) (D2) da regido superficial. A: andlise da regido intratubular; B:
andlise da regido intertubular
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Tabela 8 — Razéo Ca+Sr/P de espécime escovado com Carbonato de Célcio parcialmente substituido
por Estréncio (SrxCai1-xCOzs) (D2) da regido superficial.

Regido Ca Sr P Razéo Ca+Sr/P
A (intratubular) 63,71 1,96 34,33 1,91+0,17
B (intertubular) 59,67 4,54 35,78 1,79+0,17

Grafico 22 — Espectros de EDS de espécime escovado com Carbonato de Célcio parcialmente
substituido por Estroncio (SrxCai1-xCOs) (D2) seguido do desafio acido da regido superficial. A: andlise
da regido intratubular; B: analise da regido intertubular
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Tabela 9 — Razdo Ca+Sr/P de espécime escovado com Carbonato de Calcio parcialmente substituido
por Estréncio (SrxCai1-xCOz) (D2) seguido do desafio acido da regido superficial

Regido Ca Sr P Razao Ca+Sr/P
A (intratubular) 37,29 39,23 23,48 3,26+0,17
B (intertubular) 43,07 47,03 9,90 9,10+0,17

A figura 49 representa mapa de elementos quimicos presentes em imagem
de EDS de espécime escovado com Carbonato de Calcio parcialmente substituido
por Estréncio (SrxCaixCOs3) (D2) e a figura 50 seguido do desafio acido, ambos da

regiao superficial.

Figura 49 — Mapa de elementos quimicos presentes em imagem de EDS de espécime escovado com
Carbonato de Célcio parcialmente substituido por Estroncio (SrxCai1-xCOz) (D2) da regido superficial
S ] Ca ST 55-—--—-—-—-—-—-—-—-—-—-—-—— & -
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Figura 50 — Mapa de elementos quimicos presentes em imagem de EDS de espécime escovado com
Carbonato de Calcio parcialmente substituido por Estroncio (SrxCaixCOs) (D2) seguido do desafio
acido da regido superficial

O gréfico 23 representa analise morfolégica tubular (corte longitudinal aos
tubulos) de espécime escovado com Carbonato de Célcio parcialmente substituido
por Estroncio (SrxCa1-xCOs3) (D2), e o grafico 24 seguido do desafio acido; e as tabela
10 e 11 a razédo Ca+Sr/P.

Gréfico 23 — Espectros de EDS de espécime escovado com Carbonato de Calcio parcialmente
substituido por Estroncio (SrxCai1xCOs) (D2) da regido tubular (corte longitudinal aos tubulos). A:
andlise da regido intratubular; B: analise da regido intertubular
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Tabela 10 — Razdo Ca+Sr/P de espécime escovado com Carbonato de Calcio parcialmente
substituido por Estroncio (SrxCai1-xCOz) (D2) da regido tubular (corte longitudinal aos tubulos)

Cx Razéo
Regido Ca Sr P Ca+Sr/P
A (intratubular) 58,70 2,08 39,21 1,55+0,17
B (intertubular) 58,36 2,22 39,42 1,54+0,17

Grafico 24 — Espectros de EDS de espécime escovado com Carbonato de Célcio parcialmente
substituido por Estroncio (SrxCai-xCOs) (D2) seguido do desafio &cido da regido tubular (corte
longitudinal aos tibulos). A: andlise da regido intratubular; B: analise da regido intertubular
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Tabela 11 - Raz&o Cat+Sr/P de espécime escovado com Carbonato de Calcio parcialmente
substituido por Estroncio (SrxCaixCOsz) (D2) seguido do desafio &cido da regido tubular (corte
longitudinal aos tubulos)

Regiéo Ca Sr P Razéo Ca+Sr/P
A (intratubular) 56,46 1,26 42,29 1,37+0,17
B (intertubular) 55,30 1,34 43,36 1,31+0,17

A figura 51 representa mapa de elementos quimicos presentes em imagem
de EDS de espécime escovado com Carbonato de Calcio parcialmente substituido
por Estréncio (SrxCaixCOs3) (D) e a figura 52 seguido do desafio acido, ambos da
regido tubular (corte longitudinal aos tabulos).

Figura 51 — Mapa de elementos quimicos presentes em imagem de EDS de espécime escovado com
Carbonato de Calcio parcialmente substituido por Estroncio (SrxCaixCOz) (D2) da regido tubular

(corte longitudinal aos tdbulos)
S

Figura 52 — Mapa de elementos quimicos presentes em imagem de EDS de espécime escovado com
Carbonato de Calcio parcialmente substituido por Estroncio (SrxCai1xCOs) (D2) seguido do desafio
acido da regido tubular (corte longitudinal aos tabulos)

4.6.4 Andlise de EDS de espécime escovado com Carbonato de Calcio (CaCOz3)
(D3)

O grafico 25 representa andlise morfologica superficial de espécime

escovado com Carbonato de Célcio (CaCOs) (Ds), e o grafico 26 seguido do desafio

acido; e as tabela 12 e 13 a razao Ca+Sr/P.
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Gréafico 25 — Espectros de EDS de espécime escovado com Carbonato de Calcio (CaCOs) (Ds) da
regido superficial. A: andlise da regiado intratubular; B: analise da regido intertubular

A B

111111

Tabela 12 — Razdo Ca+Sr/P de espécime escovado com Carbonato de Célcio (CaCO3) (Ds) da regido
superficial

D x Razéo
Regiao Ca Sr P Ca+Sr/P
A (intratubular) 58,72 1,19 40,09 1,49+0,17
B (intertubular) 59,50 0,90 39,61 1,52+0,17

Gréfico 26 — Espectros de EDS de espécime escovado com Carbonato de Célcio (CaCOs) (Ds)
seguido do desafio acido da regido superficial. A: andlise da regido intratubular; B: analise da regido
intertubular
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Tabela 13 — Razédo Ca+Sr/P de espécime escovado com Carbonato de Calcio (CaCOs) (D3) seguido
do desafio acido da regido superficial

Regiéo Ca Sr P Razdo Ca+Sr/P
A (intratubular) 49,95 4,54 45,51 1,20+0,17
B (intertubular) 53,30 4,36 42,33 1,36+0,17

A figura 53 representa mapa de elementos quimicos presentes em imagem
de EDS de espécime escovado com Carbonato de Calcio (CaCOs) (D3) e a figura 54
seguido do desafio 4cido, ambos da regido superficial.
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Figura 53 — Mapa de elementos quimicos presentes em imagem de EDS de espécime escovado com
Carbonato de Calcio (CaCOs3) (D3) da regido superficial

Figura 54 — Mapa de elementos quimicos presentes em imagem de EDS de espécime escovado com
Carbonato de Calcio (CaCOs) (Ds) seguido do desafio &cido da regido superficial

O gréfico 27 representa andlise morfologica tubular (corte longitudinal aos
tubulos) de espécime escovado com Carbonato de Célcio (CaCOz3) (Ds), e o gréfico
28 seguido do desafio acido; e as tabela 14 e 15 a razao Ca+Sr/P.

Gréfico 27 — Espectros de EDS de espécime escovado com Carbonato de Célcio (CaCO3) (D3) da
regido tubular (corte longitudinal aos tlbulos). A: andlise da regido intratubular; B: andlise da regido
intertubular
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Tabela 14 — Razé&o Ca+Sr/P de espécime escovado com Carbonato de Calcio (CaCOg) (D3) da regido
tubular (corte longitudinal aos tabulos)

Regiéo Ca Sr P Razdo Ca+Sr/P
A (intratubular) 60,48 0,99 38,53 1,59+0,17
B (intertubular) 61,11 38,89 1,57+0,17
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Gréafico 28 — Espectros de EDS de espécime escovado com Carbonato de Calcio (CaCOs) (D3)
seguido do desafio acido da regido tubular (corte longitudinal aos tdbulos). A: andlise da regido
intratubular; B: analise da regido intertubular
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Tabela 15 — Razao Ca+Sr/P de espécime escovado com Carbonato de Calcio (CaCO3s) (D3) seguido
do desafio acido da regido tubular (corte longitudinal aos tubulos)

Regido Ca Sr P Razéo Ca+Sr/P
A (intratubular) 58,81 41,19 1,43+0,17
B (intertubular) 58,87 41,12 1,43+0,17

A figura 55 representa mapa de elementos quimicos presentes em imagem
de EDS de espécime escovado com Carbonato de Calcio (CaCOz3) (D3) e a figura 56
seguido do desafio acido, ambos da regido tubular (corte longitudinal aos tabulos).

Figura 55 — Mapa de elementos quimicos presentes em imagem de EDS de espécime escovado com
Carbonato de Calcio (CaCOs3) (Ds) da regido tubular (corte longitudinal aos tubulos)

g .y :
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Figura 56 — Mapa de elementos quimicos presentes em imagem de EDS de espécime escovado com
Carbonato de Célcio (CaCOs) (Ds) seguido do desafio acido da regido tubular (corte longitudinal aos
tubulos)
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4.6.5 Analise de EDS de espécime escovado com Acetato de Sr (Sensodyne®
Rapido Alivio) (Da)

O grafico 29 representa andlise morfolégica superficial de espécime
escovado com Acetato de Sr (Sensodyne® R&pido Alivio) (D4), € o gréfico 30

seguido do desafio &cido; e as tabela 16 e 17 a razdo Ca+Sr/P.

Grafico 29 — Espectros de EDS de espécime escovado com Acetato de Sr (Sensodyne® Rapido
Alivio) (D4) da regido superficial. A: analise da regido intratubular; B: andlise da regido intertubular

B
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Tabela 16 — Razdo Ca+Sr/P de espécime escovado com Acetato de Sr (Sensodyne® Réapido Alivio)
(D4) da regido superficial

Regido Ca Sr P Razao Ca+Sr/P
A (intratubular) 51,59 16,44 31,97 2,13+0,17
B (intertubular) 40,58 16,67 42,75 1,34+0,17

Gréfico 30 — Espectros de EDS de espécime escovado com Acetato de Sr (Sensodyne® Rapido
Alivio) (Da4) seguido do desafio acido da regido superficial. A: andlise da regido intratubular; B: analise
da regido intertubular
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Tabela 17 — Razao Ca+Sr/P de espécime escovado com Acetato de Sr (Sensodyne® Rapido Alivio)
(D4) seguido do desafio acido da regido superficial
Regiéo Ca Sr P Razéo Ca+Sr/P

A (intratubular) 53,28 46,71 1,14+0,17
B (intertubular) 50,49 5,56 43,95 1,27+0,17
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A figura 57 representa mapa de elementos quimicos presentes em imagem
de EDS de espécime escovado com Acetato de Sr (Sensodyne® Réapido Alivio) (Da),
e a figura 58 seguido do desafio 4cido, ambas da regido superficial.

Figura 57 — Mapa de elementos quimicos presentes em imagem de EDS de espécime escovado com
Acetato de Sr (Sensodyne® Réapido Alivio) (D4) da regido superficial

Figura 58 — Mapa de elementos quimicos presentes em imagem de EDS de espécime escovado com
Acetato de Sr (Sensodyne® Rapido Alivio) (D4) seguido do desafio acido da regido superficial

O grafico 31 representa analise morfolégica tubular (corte longitudinal aos
tubulos) de espécime escovado com Acetato de Sr (Sensodyne® Rapido Alivio) (Da4),

e o grafico 32 seguido do desafio acido; e as tabela 18 e 19 a razdo Ca+Sr/P.

Grafico 31 — Espectros de EDS de espécime escovado com Acetato de Sr (Sensodyne® R&pido
Alivio) (D4) da regido tubular (corte longitudinal aos tubulos). A: andlise da regido intratubular; B:
andlise da regido intertubular
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Tabela 18 — Razao Ca+Sr/P de espécime escovado com Acetato de Sr (Sensodyne® Rapido Alivio)
(D4) da regido tubular (corte longitudinal aos tubulos)

Regido Ca Sr P Razéo Ca+Sr/P
A (intratubular) 33,50 18,68 47,82 1,09+0,17
B (intertubular) 33,45 18,51 48,04 1,08+0,17

Grafico 32 — Espectros de EDS de espécime escovado com Acetato de Sr (Sensodyne® Rapido
Alivio) (D4) seguido do desafio acido da regido tubular (corte longitudinal aos tabulos). A: analise da
regido intratubular; B: andlise da regido intertubular
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Tabela 19 — Razado Ca+Sr/P de espécime escovado com Acetato de Sr (Sensodyne® Réapido Alivio)
(D4) seguido do desafio &cido da regido tubular (corte longitudinal aos tubulos)

Regido Ca Sr P Razao Ca+Sr/P
A (intratubular) 58,31 1,13 40,55 1,47+0,17
B (intertubular) 56,65 1,59 43,76 1,33+0,17

A figura 59 representa mapa de elementos quimicos presentes em imagem
de EDS de espécime escovado com Acetato de Sr (Sensodyne® Rapido Alivio) (Da),
e a figura 60 seguido do desafio acido, ambas da regido tubular (corte longitudinal

aos tubulos).

Figura 59 — Mapa de elementos quimicos presentes em imagem de EDS de espécime escovado com
Acetato de Sr (Sensodyne® Rapido Alivio) (D4) da regido tubular (corte longitudinal aos tubulos)




,,(/B;J////a(/(nj | 727

Figura 60 — Mapa de elementos quimicos presentes em imagem de EDS de espécime escovado com
Acetato de Sr (Sensodyne® Rapido Alivio) (Ds) seguido do desafio acido da regido tubular (corte
longitudinal aos tubulos)

4.6.6 Analise de EDS de espécime escovado com Colgate® My First (controle) (Ds)

O grafico 33 representa andlise morfologica superficial de espécime
escovado com Colgate® My First (controle) (Ds), e o grafico 34 seguido do desafio
acido; e as tabela 20 e 21 a razédo Ca+Sr/P.

Gréfico 33 — Espectros de EDS de espécime escovado com Colgate® My First (controle) (Ds) da
regido superficial. A: analise da regido intratubular; B: analise da regido intertubular
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Tabela 20 — Razédo Ca+Sr/P de espécime escovado com Colgate® My First (controle) (Ds) da regido
superficial

Regiéo Ca Sr P Razédo Ca+Sr/P
A (intratubular) 65,57 34,43 1,90+0,17
B (intertubular) 63,23 36,77 1,72+0,17

Grafico 34 — Espectros de EDS de espécime escovado com Colgate® My First (controle) (Ds)
seguido do desafio 4cido da regido superficial. A: andlise da regido intratubular; B: analise da regiao

intertubular
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Tabela 21 — Razédo Ca+Sr/P de espécime escovado com Colgate® My First (controle) (Ds) seguido do
desafio acido da regido superficial

Regido Ca Sr P Razéo Ca+Sr/P
A (intratubular) 59,83 30,62 1,95+0,17
B (intertubular 60,05 31,99 1,88+0,17

A figura 61 representa mapa de elementos quimicos presentes em imagem
de EDS de espécime escovado com Colgate® My First (controle) (Ds), e a figura 62

seguido do desafio &cido, ambas da regido superficial.

Figura 61 — Mapa de elementos quimicos presentes em imagem de EDS de espécime escovado com
Colgate® My First (controle) (Ds) da regido superficial

T P

Figura 62 — Mapa de elementos quimicos presentes em imagem de EDS de espécime escovado com
Colgate® My First (controle) (Ds) seguido do desafio acido da regido superficial

O grafico 35 representa analise morfolégica tubular (corte longitudinal aos

tubulos) de espécime escovado com Colgate® My First (controle) (Ds), e o grafico 36

seguido do desafio 4cido; e as tabela 22 e 23 a razdo Ca+Sr/P.

Grafico 35 — Espectros de EDS de espécime escovado com Colgate® My First (controle) (Ds) da
regido tubular (corte longitudinal os tubulos). A: andlise da regido intratubular; B: analise da regido
intertubular
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Tabela 22 — Razdo Ca+Sr/P de espécime escovado com Colgate® My First (controle) (Ds) da regido
tubular (corte longitudinal aos tabulos)

Regido Ca Sr P Razéo Ca+Sr/P
A (intratubular) 60,83 1,28 37,89 1,64+0,17
B (intertubular) 60,29 1,25 38,46 1,60+0,17

Grafico 36 — Espectros de EDS de espécime escovado com Colgate® My First (controle) (Ds)
seguido do desafio acido da regido tubular (corte longitudinal aos tdbulos). A: andlise da regido
intratubular; B: analise da regido intertubular
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Tabela 23 — Razdo Ca+Sr/P de espécime escovado com Colgate® My First (controle) (Ds) seguido do
desafio 4cido da regido tubular (corte longitudinal aos tubulos)

Regido Ca Sr P Razéo Ca+Sr/P
A (intratubular) 58,03 41,97 1,38+0,17
B (intertubular) 55,97 39,89 1,40+0,17

A figura 63 representa mapa de elementos quimicos presentes em imagem
de EDS de espécime escovado com Colgate® My First (controle) (Ds), e a figura 64

seguido do desafio acido, ambas da regido tubular (corte longitudinal aos tubulos).

Figura 63 — Mapa de elementos quimicos presentes em imagem de EDS de espécime escovado com
Colgate® My First (controle) (Ds) da regido tubular (corte longitudinal aos tabulos)
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Figura 64 — Mapa de elementos quimicos presentes em imagem de EDS de espécime escovado com
Colgate® My First (controle) (Ds) seguido do desafio &cido da regido tubular (corte longitudinal aos

tubulos)
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5. DISCUSSAO

A hipersensibilidade dentinaria tem um grande efeito na qualidade de vida
dos pacientes, afetando um grande ndimero de pessoas (BARTOLD, 2006; BEKES
et al., 2009; HU et al., 2018; ZEOLA; SOARES; CUNHA-CRUZ, 2019). Atualmente,
muitos cremes dentais dessensibilizantes estéo disponiveis no mercado para aliviar
essa condicdo. A maioria desses produtos funciona com base no bloqueio dos
tubulos dentinarios expostos ou na dessensibilizacdo do nervo pulpar. No entanto,
guestionamentos sobre sua eficacia ao longo dos anos ainda existem (CUMMINS,
2010; HU et al., 2018).

O desenvolvimento de novos biomateriais mostra-se de suma importancia,
uma vez que, apesar da disponibilidade de diversos agentes dessensibilizantes para
consumo no mercado, ainda ha uma grande quantidade de pessoas afetadas pela
hipersensibilidade dentinaria, e seu efeito continua a perpetuar por vastos anos
(CUMMINS, 2010; HU et al., 2018; ZEOLA; SOARES; CUNHA-CRUZ, 2019). Para
tal, estes biomateriais devem apresentar propriedades ideais a fim de interagirem de
forma satisfatéria com a cavidade oral, como ser biocompativel, ndo ser irritante
pulpar, ndo promover a alteracdo da cor da estrutura dental, além de ser de facil
aplicacao, ter efeito permanente e acdo rapida (DAVARI; ATAEI; ASSARZADEH,
2013).

O presente estudo avaliou a capacidade de remineralizacdo e obliteracao
tubular da dentina submetida a tratamento com agentes dessensibilizantes de
nanoparticulas de carbonato de estréncio e carbonato de calcio parcialmente
substituido por estroncio. Como a recomendacdo do uso de cremes dentais como
produto para higiene bucal é duas vezes ao dia, foi utilizado um modelo seguindo
essa recomendacdo (JOAO-SOUZA et al., 2019). Estudos observaram que o
consumo de bebidas acidas ou o contato com a saliva pode prejudicar a oclusdo dos
tubulos, pois removem os depdsitos formados na superficie da dentina (WANG et
al., 2010; ARNOLD; PRANGE; NAUMOVA, 2015). Assim, no presente estudo, foi
realizada exposicao frequente ao acido fosforico e a saliva para verificar a retencéo
dos possiveis depésitos formados na superficie da dentina.

O estroncio na tabela periddica, localiza-se logo abaixo do calcio e pertence
a mesma familia de 2A. Pode ser encontrado em alimentos e agua potavel, e sua

ingestao diaria é cerca de 2,4 mg (WANG et al., 2019). Devido a similaridade do
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estroncio com o célcio, apresentando carga e tamanho préximos a este, e em
associacdo a sua capacidade de substituir o célcio na estrutura da apatita, sua
correlagdo com os dentes tem sido estudada a muitos anos (UCHIDA et al., 1980;
DENRY et al., 2018; WANG et al., 2019).

O carbonato de célcio se encontra presente nos dentifricios como abrasivo,
sendo capaz de causar obliteracdo dos tubulos por acao abrasiva ou indiretamente
pela formacdo de uma smear layer durante a escovacao (ARRAIS et al., 2003; LEE;
KWON; KIM, 2008; GODINHO; GRIPPI; WANG et al., 2010; COSTA, 2011; CHEN et
al., 2015; SAEKI et al., 2016; MEDVECKY et al., 2018). E o estrbncio ha anos é
estudado para o tratamento da hipersensibilidade dentinéria, mostrando-se eficaz no
tratamento de tal condicdo (UCHIDA et al., 1980; DAVIES et al., 2011; RAJGURU;
PADHYE; GUPTA, 2017). Desta forma, a sintetizacdo de ambos em uma mesma
formulacgéo se fez necessaria, a fim de buscar uma melhor eficacia no tratamento da
hipersensibilidade dentinaria.

O carbonato de estroncio ainda ndo se encontra presente em dentifricios, no
entanto, seu uso na forma de medicamentos apresenta grande eficacia no
tratamento da osteoporose, por exemplo, pois possui grande capacidade de
reparacao 0ssea, minimizando os riscos de fraturas. Além de ser utilizado também
na osseointegracdo de implantes, visando a formacédo 6ssea (NASCIMENTO, 2010;
SCARDUELI, 2014; SCHOFIELD et al., 2016; LIU et al., 2017a; RUSHDI; ABDEL-
FATTAH; SOLIMAN, 2017; GONCALVES, 2018). Assim sendo, no presente estudo
se optou pelo seu uso, a fim de verificar seu possivel mecanismo na obliteracdo e
remineralizacéo tubular da dentina.

Para o estudo, a sintese de carbonato de calcio (D3) se fez necessaria a fim
de utilizar como grupo controle positivo, com a finalidade de comparar com D2, grupo
este que possui estroncio e célcio na mesma formulacéao.

Com a modificacdo original da formula do dentifricio da Sensodyne®,
adicionando o ion flor com acetato de estroncio, pesquisas mostraram significantes
resultados no tratamento da hipersensibilidade dentinéaria sob o uso de tal produto
(GILLAM et al.,, 1996; WEST et al.,, 1997; WEST et al.,, 2012; ESPINOZA;
GONZALEZ; RUIZ, 2013; SEONG et al., 2013; OLLEY; MOAZZEZ; BARTLETT,
2015; MOCKDECI et al., 2017). Assim, com 0 propoésito de comparacdo aos demais

agentes dessensibilizantes, selecionou-se o dentifricio Sensodyne® Rapido Alivio.
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Como grupo controle negativo, o dentifricio selecionado foi o Colgate® My
First, este que foi sua vez ndo apresenta em sua composicdo carbonato de célcio
(CaCO0g3), Estroncio (Sr) e até mesmo o ion fluor (F). Tal decisdo se deu pelo fato de
que o fldor exerca efeito cariostatico principalmente pela inibicdo da
desmineralizacdo e pelo aprimoramento da remineralizacdo, uma vez que, o fllor
substitui o ion hidroxil (OH) na estrutura de apatita e converte a hidroxiapatita em
fluorapatita. Essa troca de F-OH diminui a solubilidade da superficie do elemento
dental tornando-o mais forte contra ataques acidos e a carie dentaria (BOSSU et al.,
2019; LIPPERT; BDS, 2019).

ApoOs sintese de ambas as nanopatrticulas, inicialmente se fez necessario a
caracterizacdo destas por meio de analises de Difracdo de Raio X, Diametro
hidrodinamico, Carga superficial (potencial ¢) e Microscopia Eletrénica de Varredura
(MEV).

O grafico 1 representa difratograma referente a SrCOs; (Carbonato de
Estroncio) (D1). Cada pico corresponde a distancia interplanar que compbe a
estrutura do cristal analisado. A linha preta do espectro corresponde a difracdo de
SrCOs, e a linha vermelha ao banco de dados Crystallography Open Database
(COD) referente a este cristal. Como podemos verificar, todos 0s picos se
correlacionam entre si, indicando que a estrutura analisada é estroncianita, isto
significa que o cristal analisado corresponde ao Carbonato de Estréncio, e sua
organizacao estrutural € ortorrdmbica, estando de acordo com o trabalho de Cruz et
al. (2019).

O mesmo ocorre com CaCOs (D3) (grafico 7), que através de sua difracéo,
nota-se correlacdo com todos os picos, indicativo de que a estrutura analisada é
calcita, isto significa que o cristal corresponde ao Carbonato de Calcio, e sua
organizacao estrutural é hexagonal, estando de acordo também com trabalho de
Cruz et al. (2019).

No caso do espectro de SrxCai1xCOs (Carbonato de Célcio parcialmente
substituido por Estréncio) (D2) (grafico 4), nota-se grande coincidéncia entre os picos
da amostra (linha preta) com os picos atribuidos pelo padrdo de difracdo deste
mineral, evidenciando sua formacdo na forma pura. Além disso observa-se
sobreposicéo dos picos atribuidos a SrCOz com CaCOg, evidenciando a formacéo de
Carbonato de Calcio parcialmente substituido por Estroncio, e para ambos a

organizacao estrutural € ortorrdmbica.
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A andlise de Diametro hidrodindmico mostra o tamanho das particulas, e
guanto menores sdo essas particulas, mais facil é a sua penetracdo nos tubulos
dentinarios (PLANCHON et al., 2013; MOCKDECI et al., 2017). De acordo com um
trabalho de Mockdeci et al. (2017), o diametro hidrodinAmico da particulas presentes
no dentifricio Sensodyne® Rapido Alivio € de 390,67 nm. Este valor estd semelhante
ao SrCOs (D1) de 387 nm (grafico 2). SrxCai1-xCO3z (D2) apresentou distribuicdo em
dois diametros, de 2,486 nm e 34,66 nm (grafico 5), o que indicaria uma melhor
penetracdo no interior dos tubulos dentindrios. E CaCO3z (Ds) se distribuiu de
diferentes diametros, em 31,93 nm, 308,1 nm e 590,8 nm (gréafico 8). Os diametros
obtidos para estas particulas evidenciam a possibilidade de penetracdo nos tubulos
dentinarios, que possuem diametros de ordem de milhares de nandmetros
(PLANCHON et al., 2013; MOCKDECI et al., 2017).

Também no que diz respeito ao tamanho médio das particulas, o indice de
polidispersdo (Pdl) indica a distribuicdo do tamanho das particulas e geralmente
valores inferiores a 0,20 para suspensfes coloidais sdo considerados bons
indicadores de estabilidade (PLANCHON et al., 2013; MOCKDECI et al., 2017).
Nesse contexto, nota-se que SrCOz e SrxCai1xCO3z apresentaram Pdl semelhantes,
0,581 e 0,585 respectivamente, e CaCO3s apresentou Pdl de 0,901. No entanto, de
acordo com tais informacdes, pelo fato de apresentarem Pdl maior que 0,20, ha
comprometimento na estabilidade de tais particulas. No estudo de Mockdeci et al.
(2017), o dentifricio Sensodyne® Rapido Alivio apresentou Pdl de 0,28, mostrando-
se também acima de 0,20.

A superficie dental € carregada negativamente (NAGAVI-ALHOSEINY et al.,
2019), e verificar qual a carga da nanoparticula se faz de suma importancia, uma
vez que influenciara na interacdo do novo produto a dentina. A analise do potencial
Zeta mostra a carga superficial das particulas e pode ser influenciado pela
composicdo da particula, pelo meio dispersante, pelo pH e pela forca idnica
presentes na solucdo (PLANCHON et al., 2013; MOCKDECI et al., 2017). Observa-
se no presente estudo que ambas as nanoparticulas apresentaram cargas
negativas, onde SrCOs apresentou -2,08 mV (gréfico 3), SrxCai1.xCOs apresentou -
9,10 mV (gréafico 6) e CaCOs apresentou -2,46 mV (gréfico 9). De acordo com
Mockdeci et al. (2017), particulas com valores de potencial zeta de pelo menos * 25
mV apresentam boa estabilidade coloidal. No entanto, quanto maior a estabilidade,

menor a reatividade das particulas e, no caso de dentifricios dessensibilizantes, as
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particulas devem ser mais reativas, uma vez que os oligoelementos do dentifricio
devem ser liberados de suas matrizes e depositados nos tabulos, ou seja, um alto
potencial zeta pode dificultar a transferéncia de oligoelementos do dentifricio para o
dente. Além disso, a auséncia de cargas também pode ser um fator importante na
prevencdo de repulsdo das particulas pela superficie negativamente carregada da
dentina (PLANCHON et al., 2013; MOCKDECI et al., 2017).

Ainda de acordo com o estudo de Mockdeci et al. (2017) , o potencial zeta
do dentifricio dessensibilizante Sensodyne® Réapido Alivio € de -16,53 mV, e em
comparacao aos demais dentifricios dessensibilizantes analisados no estudo, este
apresentou um melhor efeito, pois sua carga superficial foi menor. Indicativo de que,
pelo fato das nanoparticulas analisadas neste estudo apresentarem carga superficial
baixa, possam se apresentar de forma eficaz na remineralizacéo dentinaria.

Analisando as fotomicrografias de ambas as nanoparticulas obtidas pelo
Microscopio Eletronico de Varredura (MEV), verifica-se que as particulas de SrCOs3
(Figura 32) mostram-se a formacao de nanoparticulas com distribuicdo homogénea
de tamanho, corroborando os dados de DLS, com geometria quase esférica. As
particulas de SrxCai1xCOs (Figura 33) também se assemelham a pequenas esferas.
E CaCO:s (Figura 34) aparenta geometria quase quadrada. A formacao de agregados
€ observada em todas as nanoparticulas (seta vermelha na imagem B), como
resultado de sua baixa carga de superficie e do processo de secagem (CRUZ et al.,
2019).

Apbés a obtencdo do gel de nanoparticulas, a fim de verificar a caracteristica
deste, realizou-se andlise de viscosidade. A viscosidade € a propriedade fisica que
caracteriza a resisténcia de um fluido ao escoamento, onde quanto maior a
viscosidade, menor sera a velocidade com que o fluido se movimenta (PINI et al.,
2016). Tal analise é de suma importancia uma vez que a viscosidade dos géis de
nanoparticulas influenciard na capacidade dos mesmos adentarem nos tubulos
dentinarios. Verifica-se na tabela 1 os valores de viscosidade das nanoparticulas,
onde nota-se que CaCOs apresentou menor valor de viscosidade (2,16 Pa*s),
seguido de SrCOs3 (2,55 Pa*s) e maior viscosidade para SrxCaixCOs (2,88 Pa*s).

De acordo com a literatura, valores de viscosidade para dentifricios sao
acima do que foi encontrado para este estudo, onde de acordo com o estudo de
Sakae et al., (2018), solugdes com maior viscosidade permanecem em contato

prolongado com a superficie dental, dificultando o contato com o &cido durante os
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desafios erosivos subsequentes. Desta forma, torna-se necessario o aprimoramento
de tais produtos, afim de melhorar tal propriedade.

Para verificagdo da composicdo quimica da dentina, realizou-se
Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR). Este método
permitiu observar se ha alteracdes na composi¢cdo quimica da dentina apds cada
periodo de escovacao, por meio da identificacdo dos tipos de ligacdes quimicas
formadas na superficie, as quais possuem frequéncias de vibracdo especificas
correspondentes aos niveis de energia das moléculas.

Assim, analisando o grafico 11, podemos verificar espectros de FTIR de
espécime escovado com Carbonato de Estroncio (D1). O espectro da amostra obtida
para dentina antes da escovacao (Grafico 10 - linha preta) apresenta bandas tipicas
de hidroxiapatita biolégica na regido de 1100-1000 cm, atribuida ao estiramento
antissimétrico dos grupos fosfato (LOPEZ-SANCHEZ et al., 2008; DE SOUZA et al.,
2014; CRUZ et al., 2019). Uma banda em 1250 cm* atribuida ao grupamento amida
[l do colageno também é observada e comprova a presenca desta proteina
estrutural na superficie natural da dentina (RUIZ et al., 2017). Bandas relacionadas a
estiramentos de grupos carboxilatos e aminas de proteinas sdo observadas na
regido de 1750 cm™ a 1500 cm. Ainda,observa-se bandas em 1480 cm? e 850 cm™?
(setas pretas), atribuidas a presenca de grupos carbonato sdo observadas (LOPEZ-
SANCHEZ et al., 2008; FRANGOPOL et al., 2016; CRUZ et al., 2019). A substituicéo
natural de grupos fosfatos por carbonatos € observada no tecido 6sseo e dentina,
caracteristica da hidroxiapatita biologica (REHMAN; BONFIELD, 1997; LANDI et al.,
2003; DE SOUZA et al., 2014). Esta banda tem sua intensidade visivelmente
aumentada apés a escovacdo com os géis contendo SrCO3z. Ainda, maior aumento
de intensidade € observada apds o maior tempo de escovacédo (Gréafico 10 - linha
azul). Este resultado comprova a deposicdo do mineral sobre a superficie, além de
indicar seu acumulo em funcéo do tempo de aplicacéo

Os espectros presentes no gréafico 11 é referente a espécime escovado com
Carbonato de Calcio parcialmente substituido por estréncio (D2), e verifica-se que a
banda de maior intensidade é a de 1.480 cm™ e 850 cm™ (setas pretas), atribuida a
presenca de grupos carbono (LOPEZ-SANCHEZ et al., 2008; FRANGOPOL et al.,
2016; CRUZ et al., 2019), indicativo também de substituicdo natural de grupos
fosfatos por carbonatos, caracteristica da hidroxiapatita biolégica (REHMAN;
BONFIELD, 1997; LANDI et al., 2003; DE SOUZA et al.,, 2014). Verifica-se este
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achado em todos os espectros, e pode-se notar que com o passar do tempo, houve
uma maior concentracdo de carbonato na amostra analisada (CRUZ et al., 2019),
principalmente aos 7 (T2) e 14 (T3) dias, indicando que a utilizacdo de tal produto
seja mais eficaz em uso prolongado. Bandas nas regides proximas a 1.100 cm
(setas vermelhas) sao atribuidas as vibracbes das ligacdes de P-O, e diferente do
grupo anterior, aparecem com maior intensidade, no entanto, aos 14 dias (T3), houve
decaimento da frequéncia vibracional, este fato pode ser explicado devido ao
aumento do peso molecular caracterizado pela possivel mineralizacdo de moléculas
de estrbncio junto a rede de hidroxiapatita. O fato de o raio atbmico do estréncio ser
ligeiramente maior que do calcio, leva a diminuicdo das vibracdes na regidao do
grupo P. Logo, com o passar do tempo, o valor vibracional correspondente diminui,
caracterizando assim, incorporacdo de estroncio na estrutura mineral da dentina.
(LOPEZ-SANCHEZ et al., 2008; FRANGOPOL et al., 2016; CRUZ et al., 2019).
Esses dados comprovam a presenca de carbonatos apés a aplicacao das particulas
de SrxCa1xCOs.

De maneira interessante, a intensidade da banda em 1480 cm? (setas
pretas), relacionada a presenca de carbonato ndo aumenta de maneira acentuada
para as amostras escovadas com carbonato de calcio, evidenciando menor
recobrimento da superficie utilizando-se essas particulas. Os dados de tamanho das
particulas obtidos por MEV e DLS podem ajudar a explicar esta observacdo. Devido
ao seu maior tamanho, as particulas de CaCOs penetram menos nos tubulos
dentinarios, quando comparadas as particulas de tamanhos nanométricos obtidas
para os carbonatos contendo estroncio (LOPEZ-SANCHEZ et al., 2008;
FRANGOPOL et al.,, 2016; CRUZ et al., 2019). Essa proposicdo sera melhor
esclarecida nas analises e MEV e EDS das amostras de dentina obtidas apos
escovacao (gréafico 12).

Os espectros presentes no grafico 13 séo referentes a espécime escovado
com Acetato de Estréncio (Sensodyne® Rapido Alivio) (D4), e neste grupo, a banda
de maior intensidade é a de 1.100 cm™ (setas vermelhas) atribuida a vibracdes de
ligacbes de P-O, e nota-se que com o0 passar do tempo, esta se apresentou com
mais vigor, no entanto, aos 14 dias (T3), houve um grande decaimento da frequéncia
vibracional, este fato também estd de acordo com o ocorrido com Do, indicativo de
que houve incorporacdo de estrdncio na estrutural mineral da dentina (LOPEZ-
SANCHEZ et al., 2008; FRANGOPOL et al., 2016; CRUZ et al., 2019). Nota-se a
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presenca de pequena banda proxima a 1.480 cm'1, atribuida & presenca de grupos
carbonato, indicando que minerais de carbonato foram formados, no entanto, aos 14
dias também houve uma diminuicdo desta banda (LOPEZ-SANCHEZ et al., 2008;
FRANGOPOL et al., 2016; CRUZ et al., 2019).

E analisando o grafico 14, verificamos espectros referente a espécime
escovado com Colgate® My First (controle) (Ds). Nota-se que a banda de maior
intensidade também é a de 1.100 cm(setas azuis), porém esta é atribuida a
vibragBes de silica hidratada, comumente utilizada como abrasiva, e verifica-se que
com o passar do tempo, esta se apresentou com mais vigor, indicativo de maior
deposito de silica na dentina (LOPEZ-SANCHEZ et al., 2008; CRUZ et al., 2019).
Pequena banda préxima a 1.480 cm™ também se pronunciou, correspondente ao
CO3 (LOPEZ-SANCHEZ et al., 2008; FRANGOPOL et al., 2016; CRUZ et al., 2019).

A fim de complementar a andlise de composi¢cdo quimica da dentina,
realizou-se Espectroscopia por Dispersdo de Raios X (EDS) acoplada ao
Microscopio Eletronico de Varredura (MEV), permitindo analisar os elementos
guimicos presentes na dentina antes e ap0s o tratamento dessensibilizante. A
principio, realizou-se andlise de espécime do grupo controle (sem aplicacdo de
produto), e examinando o0s elementos presentes, verifica-se através dos graficos 14
(regido superficial) e 15 (regido tubular) e das tabelas 2 (regido superficial) e 3
(regido tubular) a presenca e porcentagem atébmica de Calcio (Ca), Estroncio (Sr) e
Fésforo (P), e através da equacdo razdo Ca+Sr/P, obtém-se a Razdo de
Proporcionalidade.

Sabe-se que o estréncio pode ser encontrado em alimentos e agua potavel e
sua ingestéo diaria é cerca de 2,4 mg (WANG et al., 2019), ratificando apds analise
de EDS, que mesmo em pequena porcentagem, o estréncio se fez presente. A razéo
Ca/P da hidroxiapatita € de 1,67 (APARECIDA et al., 2007), confirmando a
proximidade da razdo do espécime controle, seja nos dados da regido superficial ou
tubular (regido A e B) da amostra.

Posteriormente ao tratamento dessensibilizante, e seguido do desafio acido,
espécimes de cada grupo foram submetidos também ao EDS/MEV e analisados em
ambas as regifes informadas anteriormente. Para 0s espécimes escovados com
SrCOs (D), nota-se uma maior porcentagem do estréncio presente na estrutura
dentaria, e consequentemente aumento da Razdo Ca+Sr/P, tanto na regido

superficial (grafico 16 e tabela 4) quanto na tubular (grafico 18 e tabela 6). Desta
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forma, pode-se inferir que houve um maior depdsito de estroncio e
consequentemente um processo de remineralizacdo da estrutura dentinaria (ZHANG
et al., 2011; FRANGOPOL et al., 2016).

Comparando agora os valores apds o desafio 4cido, verifica-se que houve
uma consideravel diminuicdo da porcentagem de Ca decorrente da
desmineralizacdo causada pelo acido fosférico presente no refrigerante de cola
(Coca® Cola). Enquanto, nota-se um grande aumento do Sr na estrutura dentaria,
confirmando o que tanto diz na literatura, que devido a semelhanca do estréncio com
o calcio, o organismo assimila e incorpora o estréncio aos tecidos 6sseos e dentes,
pelo fato de substituir o calcio na rede de hidroxiapatita (SAEKI et al., 2016; DENRY
et al., 2018; MOGHANIAN et al., 2018; AL-KHAFAJI et al., 2019).

Este achado pode ser observado tanto nas imagens das regides superficial
(grafico 17 e tabela 5) quanto na tubular (grafico 19 e tabela 7), no entanto observa-
se que inicialmente, antes do desafio acido, havia uma maior porcentagem de
estroncio na regido superficial, e uma menor porcentagem na regido tubular, mas
gue apos o desafio acido, esta situacéo foi revertida, ou seja, um decaimento de Sr
superficial e aumento de Sr tubular, inferindo portanto que o acido fosférico teve seu
maior efeito na regido superficial, acarretando uma menor porcentagem de estréncio
(OLLEY et al., 2012).

Os mesmos achados podem ser observados para espécime escovado com
SrxCai1xCOs3 (D2). Nota-se que em comparagcdo com o grupo controle (sem aplicagéo
de produto), houve aumento da porcentagem de Sr e da Razdo Ca+Sr/P, tanto na
regido superficial (grafico 20 e tabela 8) quanto tubular (grafico 22 e tabela 10),
inferindo também um maior deposito de estréncio e consequente processo de
remineralizacdo da estrutura dentaria (ZHANG et al., 2011; FRANGOPOL et al.,
2016).

Apés o desafio acido, nota-se também diminuicdo do calcio, decorrente da
desmineralizacdo causada pelo acido fosférico, confirmando mais uma vez a
substituicdo de Ca por Sr na rede de hidroxiapatita (SAEKI et al., 2016; DENRY et
al., 2018; MOGHANIAN et al., 2018; AL-KHAFAJI et al.,, 2019). No entanto, a
porcentagem que mais sofreu modificagdo foi o fosforo, pois como ha calcio na
mesma formulacéo, este se manteve em melhores condi¢ces. Estes achados estéo
mais nitidos na regido analisada superficialmente (grafico 21 e tabela 9), no entanto,

na regiao tubular (grafico 23 e tabela 11), os resultados sdo os opostos, conferindo
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diminuicdo do Sr e da Razao Ca+Sr/P, e aumento do P, deferindo a possibilidade de
maior acdo do acido fosférico nesta regido (WANG et al., 2010; ARNOLD; PRANGE;
NAUMOVA, 2015).

A fim de confirmacgéo das areas onde foram acometidas pelo Sr, mapas de
distribuicdo dos elementos quimicos indicam tal informacéo. Observando os mapas
referente & SrCOs (figuras 45 e 46) e SrCai1-xCO3 (figuras 49 e 50) da regido
superficial, verifica-se que os elementos quimicos presentes (P, Ca e Sr) estao
indicados por diferentes cores, e observa-se que mesmo apoés o desafio acido, o Sr
manteve-se presente por toda a regido analisada. Ao analisar os mapas da regido
tubular (corte longitudinal aos tubulos), observa-se uma maior presenca de Sr na
regido superficial da amostra, e em contra partida, uma menor concentracdo de P e
Ca, indicativo de que o estroncio substituiu o Ca, por isso promoveu uma diminuicdo
deste na regido superficial; e mesmo apdés o desafio acido, tal condicdo ainda se
manteve (SAEKI et al., 2016; DENRY et al., 2018; MOGHANIAN et al., 2018; AL-
KHAFAJI et al., 2019). Podemos encontrar tal achado tanto para SrCOg3 (figuras 47 e
48) e SrxCai1-xCOs (figuras 51 e 52).

Ao analisar dados de EDS de espécime escovado com CaCOs3 (D3), nota-se
a presenca de estréncio, tanto na regido superficial (grafico 24 e tabela 12) quanto
na tubular (gréfico 26 e tabela 14), no entanto, como ja sabemos, o estréncio pode
ser encontrado em pequenas porcentagens naturalmente em nosso organismo,
incluindo nos elementos dentais (WANG et al., 2019). Porém, ao analisar os dados
apos o desafio acido, nota-se aumento do Sr e recaida do Ca na regido superficial
(grafico 25 e tabela 13), podendo indicar a troca de ambos na rede de hidroxiapatita
(SAEKI et al., 2016; DENRY et al., 2018; MOGHANIAN et al., 2018; AL-KHAFAJI et
al., 2019).

No que diz respeito aos dados da regido tubular (grafico 27 e tabela 15) de
espécime escovado com CaCOs, h4 a presenca de Sr apenas antes do desafio
acido (regiao B), no entanto € nitido a auséncia deste na amostra analisada apds o
desafio acido, indicando que o acido fosférico removeu a Unica porcentagem de
estroncio presente (WANG et al., 2010; ARNOLD; PRANGE; NAUMOVA, 2015).
Confirma-se tal achados através das imagens dos mapas de distribuicdo dos
elementos quimicos, onde nas figuras 53 e 54 referentes a regido superficial, nota-
se uma menor intensidade da cor azul (Sr), sugestivo de que ha uma menor

presenca de estroncio; e analisando os mapas referentes a regido tubular (corte
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longitudinal aos tubulos) (figuras 55 e 56), observa-se que apds o desafio &cido ndo
h& a presenca de Sr.

Espécimes escovados com Acetato de Estroncio (Sensodyne® Rapido
Alivio) (Ds4) mostraram-se satisfatorios quando analisado imagens de EDS antes do
desafio &cido, indicando grande porcentagem de estrbncio em comparacdo aos
demais produtos, tanto na regido superficial (grafico 27 e tabela 16) quanto na
tubular (grafico 29 e tabela 18). No entanto, apds desafio acido, a porcentagem de
Sr caiu drasticamente, mostrando-se inclusive ausente na regido superficial (regiao
A) (grafico 28 e quadro 17). Isto pode indicar que ndo ha ligagdo quimica entre Sr e
as estruturas dentais, sendo removido facilmente possivelmente devido a acédo do
acido fosférico utilizado neste estudo como desafio acido, o que vai contra a
literatura, uma vez que o Acetato de Estroncio se apresenta como um dos melhores
agentes dessensibilizantes apos desafio acido (OLLEY et al., 2012; SEONG et al.,
2013; OLLEY; MOAZZEZ; BARTLETT, 2015). Ao analisar os mapas de distribuicao
dos elementos quimicos (figuras 57 e 58 — regido superficial e figuras 59 e 60 —
regiao tubular), observamos que antes do desafio acido, Sr mostrava-se com maior
intensidade sobre a superficie analisada, confirmando os achados citados
anteriormente.

Sobre espécimes escovados com Colgate® My First (controle) (Ds), nota-se
a presenca de Sr apenas antes do desafio acido na regido tubular (grafico 31 e
tabela 20), indicativo a pequena porcentagem que pode estar presente naturalmente
nos elementos dentais (WANG et al., 2019). No entanto apds o desafio acido, a
pequena porcentagem de Sr foi removida, possivelmente devido acdo do &cido
fosforico (WANG et al., 2010; ARNOLD; PRANGE; NAUMOVA, 2015), analisado
pelo grafico 32 e tabela 21. Nas demais analises, verifica-se a auséncia de Sr, tanto
antes do desafio acido (grafico 33 e tabela 22) quanto depois (grafico 34 e tabela
23). Verificando os mapas dos elementos quimicos, confirmamos tal achados, onde
na regido superficial (figura 61) encontramos a presenca de silica, utilizada em tal
produto como abrasivo; e com relacdo aos mapas na regido tubular (figuras 63 e 64
analisamos que apés o desafio acido ndo ha presenca do Sr.

A fim de verificar o percentual de tubulos dentinarios obliterados, no
presente estudo realizou-se uma equacdo definindo a quantidade de tubulos
parcialmente preenchidos, obliterados e abertos, obtendo-se uma porcentagem de

tubulos que foram acometidos pelo produto.
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Ao analisar as imagens do Microscopio Eletrénico de Varredura (MEV) em
aumento de 3000x, nota-se que o produto que mais teve influéncia sobre a
obliteracdo dentinaria foi Acetato de Estréncio (Sensodyne® Rapido Alivio) (Da)
(figura 38), acometendo 100% dos tubulos, no entanto, nota-se que a grande maioria
dos tdbulos estdo parcialmente obliterados, e apenas uma pequena minoria
totalmente obliterado, podendo ser um empecilho na amenizacdo e remogao da dor
em casos de hipersensibilidade dentinaria; e ao comparar a imagem apos desafio
acido, podemos ver uma similaridade nas imagens, mostrando que tal produto
mesmo apods contato com acido proveniente da dieta, apresenta-se positivamente
em tais condi¢des, corroborando com o que diz na literatura (OLLEY et al., 2012;
SEONG et al., 2013).

Na sequéncia, manifesta-se SrxCai1.xCOs (D2) (figura 36), apresentando em
torno de 86,6% dos tubulos acometidos pelo produto, com varios tuabulos
parcialmente obliterados. Apos desafio acido, nota-se 100% dos tubulos acometidos
pelo produto, basicamente totalmente obliterados, e tal achado pode ser justificado
possivelmente devido fato do CaCOs ser mais soluvel em meio &acido, ocorrendo
processo de dissolucdo e reprecipitacdo do carbonato. Quando deste processo,
formam-se particulas de tamanhos menores que sdo capazes de penetrar nos
tubulos dentinarios (MOZAFARI et al., 2019).

Logo apds observou-se o Colgate® My First (controle) (Ds) (figura 39), com
85,7% dos tubulos afetados, contudo pode-se inferir que tal ocorrido seja devido a
silica, que possivelmente obliterou os tdbulos por sua acdo abrasiva ou
indiretamente pela formacdo de uma smear layer durante escovacdo (ARRAIS et
al., 2003; LEE; KWON; KIM, 2008; WANG et al., 2010; GODINHO; GRIPPI; COSTA,
2011; CHEN et al., 2015; SAEKI et al., 2016; MEDVECKY et al., 2018). Confirmando
tal achado apds desafio acido, verifica-se que em torno de 46% dos tubulos
encontram-se abertos, e mesmo aqueles acometidos por tal produto, apresentam-se
com o minimo de depdsitos.

Na sequéncia manifesta-se SrCOs (figura 35) que apresentou em torno de
72,2% de tubulos acometidos com varios tubulos obliterados, e uma pequena
minoria abertos; e mesmo apoés desafio acido nota-se que todos os tubulos (100%)
foram acometidos pelas nanoparticulas e uma pequena minoria parcialmente
obliterados, indicativo possivelmente devido fato do CaCOsz ser mais sollvel em

meio &cido, ocorrendo processo de dissolucdo e reprecipitacdo do carbonato.
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Quando deste processo, formam-se particulas de tamanhos menores que sao
capazes de penetrar nos tubulos dentinarios (MOZAFARI et al., 2019).

E com menor porcentagem nota-se CaCOs (figura 37) com 25,9% de tubulos
afetados; mesmo nao contendo em sua composicdo o Sr, possivelmente a
obliteracdo dos tubulos se deu devido a acdo abrasiva de suas particulas, além
disso observa-se que as particulas aparentam ser bem maiores que a entrada dos
tubulos dentarios, ficando apenas depositadas na superficie (ARRAIS et al., 2003;
LEE; KWON; KIM, 2008; WANG et al., 2010; GODINHO; GRIPPI; COSTA, 2011;
CHEN et al.,, 2015; SAEKI et al., 2016; MEDVECKY et al.,, 2018). Tal achado
corrobora com a imagem apoés desafio acido, onde observa-se que todos os tubulos
estdo totalmente abertos.

E como anélise qualitativa complementar, realizou-se Profundidade de
Obliteracéao dos tabulos dentinarios por meio da Microscopia Eletronica de Varredura
(MEV). Nota-se que para ambos os grupos houve mudanga na estrutura dentinaria
em comparagdo ao grupo controle, no entanto, observa-se que ndo ocorreu muitos
depdsitos dos produtos no interior dos tubulos, indicativo de que a acao principal foi
superficial.

Ao analisar imagens de MEV da amostra escovada com SrCOs (D1) (figura
40), observa-se presenca de pequenas particulas depositadas no interior dos
tubulos, e mesmo apods desafio acido, pode-se notar a presenca de tais particulas; o
mesmo ocorre para a amostra escovada com Acetato de Sr (Sensodyne® Rapido
Alivio) (D4) (figura 43). Para a amostra escovada com SrxCai-xCOs (D2) (figura 41),
nota-se auséncia de particulas no interior dos tubulos indicativo de sua acao ter sido
apenas superficial; 0 mesmo ocorreu com CaCOs (Ds) (figura 42). E com relagéo a
amostra escovada com Colgate® My First (controle) (Ds) (figura 44), nota-se que
antes do desafio acido havia presenca de pequenas particulas, no entanto, apés a
amostra ser condicionada ao acido fosférico, houve uma grande remocédo dessas
particulas pelo fato de tal produto ter em sua composicdo o abrasivo silica,
corroborando com os resultados de EDS (ARRAIS et al., 2003; LEE; KWON; KIM,
2008; WANG et al., 2010; GODINHO; GRIPPI; COSTA, 2011; CHEN et al., 2015;
SAEKI et al., 2016; MEDVECKY et al., 2018).

Diante das limitagGes de tal estudo, espera-se o aprimoramento de tais
nanoparticulas, a fim de melhorar sua eficacia e seu efeito remineralizador sobre a

dentina. Desta forma, novos estudos sdo necessarios a fim de aperfeicoar tais



740 | Wfsensscie

composic¢des buscando a atenuacao da ocorréncia da hipersensibilidade dentinéria.
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6. CONCLUSAO

De acordo com a metodologia utilizada, pode-se concluir que:

1. A obtencdo e caracterizacdo das nanoparticulas, bem como os géis de
SrCOs, SrxCaixCO3z e CaCOsz foram possiveis por meio de métodos
laboratoriais pelo processo de sintese;

2. Os agentes dessensibilizantes de SrCOsz e SrxCai1xCOsz determinaram o
aumento da quantidade de grupos carbonatos na superficie da dentina
tratada, no transcorrer dos tempos (Inicial, 1, 7 e 14 dias) (FTIR) e a presenca
de estréncio aos 14 dias (EDS), tanto para ambos 0s grupos: sem e com
desafio acido;

3. As nanoparticulas de SrCO3z e SrxCa1xCOs foram mais eficazes e satisfatorias
na obliteracdo e remineralizacdo tubular da dentina em comparacdo a
nanoparticula de CaCOs (D3) e demais grupos;

4. Independente do desafio acido, as nanoparticulas de SrCOs e SryCaixCO3
mantiveram o recobrimento tubular mais estavel em comparacdo aos demais
grupos;

5. Em termos comerciais, SrxCai1.xCO3z se mostra mais vantajoso, uma vez que
as nanoparticulas de Célcio sdo mais econdmicas financeiramente em
comparacdo a Estréncio e Acetato de Estroncio, desta forma, sintetizar

Estroncio e Calcio em uma mesma formulacéo se torna mais favoravel.
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