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RESUMO

NOGUEIRA, RCB. Explorando o efeito da escova¢do com dentifricios dessensibilizantes
e anti-erosivos na composicdo quimica e morfologia da dentina. [tese]. S&o Paulo:
Universidade de Séo Paulo, Faculdade de Odontologia de Ribeiréo Preto, 2021.

O objetivo deste estudo foi explorar as propriedades fisico-quimicas de dentifricios a base de
Arginina 8% e Carbonato de célcio (ARG-CaCOs - Colgate Sensitive Pré-Alivio),
Fosfosilicato de célcio e sddio 5% (FSCS - Sensodyne Repair & Protect), Silicato de célcio e
Fosfato de sddio (REG - Regenerate Enamel Science), comparados a um dentifricio a base de
Fluoreto de sodio 0,32% como controle (C - Colgate Total 12), e seus efeitos na dentina
erodida, apos ciclos de escovacdo, associados ou ndo a desafio &cido, por 1, 7 e 21 dias. Os
dentifricios foram caracterizados quanto ao tamanho hidrodindmico das particulas e carga
(potencial &), por espalhamento de luz dindmico (ELD). A fim de avaliar seus efeitos na
dentina, espécimes de dentina foram submetidos a escovacdo mecanica, com cada dentifricio,
duas vezes ao dia por 10 s, sob carga de 200 g. Metade dos espécimes de cada grupo foi
submetida ao desafio acido (DA) em refrigerante de cola, 1 hora ap6s cada ciclo de
escovacdo, por 2 minutos. A carga superficial da dentina foi analisada por meio da medida de
potencial { de superficie (n = 3). A identificacdo dos grupos quimicos foi investigada antes e
apos a escovacao (n = 4) por espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier
com acessorio de refletancia atenuada (FTIR-ATR). Apds 21 dias de escovacao, 0s elementos
quimicos presentes na superficie da dentina foram investigados por espectroscopia de energia
dispersiva de raios-X (EDS). Esses mesmos espécimes foram analisados por microscopia
eletronica de varredura (MEV) para analise morfologica, medidas do diametro médio visivel
dos tubulos e profundidade de penetracdo de depdsitos no tabulo dentinario. Todos 0s
dentifricios apresentaram particulas de tamanho nanométrico, negativamente carregadas.
Potencial { negativo também foi observado para a superficie da dentina antes e apos a
escovacao, associada ou ndo ao DA. A dentina erodida apresentou razdo Ca/P maior do que a
hidroxiapatita, evidenciando deficiéncia de Ca?*, sendo reestabelecida para 1,67 apds os
ciclos de escovacdo. A composicdo quimica da dentina foi preservada apds a escovacdo, de
acordo com a presenca de bandas relacionadas aos espectros de fosfato, carbonato e matriz
colagena orgénica. Porém, os dentifricios foram capazes de alterar a morfologia da dentina,
promovendo cobertura e reducdo do didmetro da luz dos tubulos dentinarios quando
comparados a dentina controle (ndo escovada). Apenas a camada depositada pelo FSCS
manteve os tubulos parcialmente obliterados apds DA. Podemos concluir que as particulas de
tamanho nanometrico e carga levemente negativa sdo importantes para promover a deposi¢do
de particulas dos dentifricios e sua penetracdo no interior dos tubulos. As camadas
depositadas nédo alteraram a composic¢ao quimica da dentina e podem atuar como uma camada
protetora contra meios acidos.

Palavras-chave: Dentifricios. Dentina. Hipersensibilidade da Dentina. Andlise Fisico-
Quimica.
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ABSTRACT

NOGUEIRA, RCB. Exploiting the effect of brushing with desensitizing and antierosive
toothpastes on dentin chemical composition and morphology. [thesis]. S&o Paulo:
Universidade de S&o Paulo, Faculdade de Odontologia de Ribeirdo Preto, 2021.

The aim of this study was to explore the physicochemical properties of dentifrices based on
8% Arginine and Calcium Carbonate (ARG-CaCO3 - Colgate Sensitive Pro-Relief), 5%
Calcium and Sodium Phosphosilicate (FSCS - Sensodyne Repair & Protect) , calcium silicate
and sodium phosphate (REG - Regenerate Enamel Science), compared to a 0,32% sodium
fluoride dentifrice as a control (C - Colgate Total 12), and their effects on eroded dentin, after
brushing cycles, associated or not with acid challenge, for 1, 7 and 21 days. The dentifrices
were characterized for hydrodynamic particle size and charge ( potential), by dynamic light
scattering (ELD). In order to assess their effects on dentin, dentin specimens were subjected
to mechanical brushing, with each dentifrice, twice a day for 10 s, under 200 g load. Half of
the specimens of each group were subjected to acid challenge (DA) in cola soda, 1 hour after
each brushing cycle, for 2 minutes. The dentin surface charge was analyzed by mean values of
surface ( potential (n = 3). Identification of chemical groups was investigated before and after
brushing (n = 4) by Fourier transform infrared spectroscopy with attenuated reflectance
accessory (FTIR-ATR). After 21 days of brushing, chemical elements present on the dentin
surface were investigated by energy dispersive X-ray spectroscopy (EDS). Scanning electron
microscopy (SEM) was performed for morphological analysis, measurements of the mean
diameter of visible tubules and depth of penetration of deposits in the dentinal tubule. All the
toothpastes contained nanosized, negatively charged nanoparticles. Negative { were also
found for the dentin surface before and after brushing. Eroded dentin presented higher Ca/P
molar ratio than hydroxyapatite, which evidenced Ca2+ deficiency. This value was re-
established to values close to 1.67 after brushing. The dentin chemical composition was
preserved after brushing as evidenced by the presence of bands related to phosphate,
carbonate, and the collagenous organic matrix in the infrared spectra, but the toothpastes
changed the dentin surface morphology differently. Although all the toothpastes promoted
coating deposition and reduced tubule diameter as compared to the non-brushed surface, only
the coating deposited by Sensodyne Repair and Protect® maintained the tubules partially
occluded after treatment with acid. Nanometric size and slightly negative charge are important
for promoting coating deposition and particle penetration inside the dentinal tubules. The
coatings did not change the dentin chemical composition and may constitute a protective layer
against acidic environments.

Keywords: Dentifrices. Dentin. Dentin Sensitivity. Analytical Chemistry Techniques.
Microscopy.
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Introducéo | 45

1. INTRODUCAO

1.1 Composicao e estrutura da dentina

A dentina € um dos tecidos que constituem o elemento dentario e é responsavel pela
arquitetura principal do dente. Produzida pelos odontoblastos no processo de dentinogénese, é
um tecido mineralizado composto de, aproximadamente, 70% em peso (wt%) de mineral, 20
wt% de matriz organica e 10wt% de agua. O colageno tipo I, secretado pelos odontoblastos, é
o principal constituinte da matriz organica da dentina (~90%). Estas fibrilas colagenas
possuem cerca de 50-100 nm de diametro e, junto a outras proteinas ndo colagenas, orientam
a formacéo da porcdo mineral da dentina (KINNEY; MARSHALL; MARSHALL, 2003). A
porcdo da dentina que é formada por esta matriz organica é denominada dentina intertubular,
a qual é penetrada por uma densa rede de tubulos, conectados a camada odontoblastica e
parcialmente preenchidos pelos processos ou prolongamentos odontoblasticos (ARANA-
CHAVEZ; MASSA, 2004; DORVEE et al., 2014).

A mineralizacdo da dentina ocorre na matriz organica, por meio de sitios de
nucleagdo de fons calcio (Ca?*) e fosfato (PO.+*), tendo como produto a hidroxiapatita
(Ca10(PO4)sOHy>). Estes cristais localizam-se entre as fibrilas colagenas (extra-fibrilar) ou nas
regides entre as moléculas de coldgeno, dentro das fibrilas (intra-fibrilar) (KINNEY;
MARSHALL; MARSHALL, 2003; KLASSMANN, 2010).

Os cristais de hidroxiapatita na dentina possuem tamanho reduzido, sdo mais
irregulares, possuem uma maior quantidade de carbonato (CO3) e menor quantidade de calcio
(Ca) na sua estrutura, 0 que a torna mais soltvel e mais susceptivel a substituicdes idnicas,
permitindo a substituicdo de ions como o Ca?*, PO+* ou hidroxila (OH") na sua rede cristalina,
podendo resultar em variacbes nas suas propriedades fisicas, quimicas e morfoldgicas
(LEGEROS; LEGEROS, 1993; MARSHALL et al., 1997)

No estudo de Eliades et al. (2013), ao avaliarem a composicdo da dentina saudavel
(higida, com lama dentinaria) por meio da espectroscopia vibracional de infravermelho com
transformada de Fourier (FTIR), observaram que o conteido mineral da dentina é composto
basicamente de grupos PO4* (no modo vibracional vz, vs nas bandas de 1180 a 900 cm™e v4 a
600 a 550 cm™) e COs> (1450 cm™ e 871 cm™). Ja na porcdo organica da dentina, foram
identificados no espectro picos dos grupos Amida I (1655-1640 cm™), Amida Il (1550-1530
cm™), Amida 111 (1250 cm™) e metileno (CH.) / benzeno (CH), equivalentes a 1400—1350 cm-
1 que correspondem ao colageno tipo I. Morfologicamente, esta dentina apresentava tdbulos
obliterados com lama dentinaria (smear plugs) e dentina peritubular bem definida devido ao
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seu alto conteddo mineral. Além disso, os autores observaram ap6s avaliacdo da dentina em
espectroscopia por espalhamento de raios-X (EDS) a presenca picos fortes de Ca e fésforo,
além de carbono (C), oxigénio (O), sodio (Na), magneésio (Mg), silicio (Si), enxofre (S) e
cloro (Cl) e atribuiram estas caracteristicas a uma superficie dentinaria altamente

mineralizada.

1.2 Hipersensibilidade dentinaria e erosdo dental

A hipersensibilidade dentinaria é definida na literatura como uma condicéo clinica de
dor aguda e transitoria relacionada a estimulos térmicos, mecanicos ou osmoticos em virtude
da exposicdo da dentina a0 meio externo e ndo associada a patologias dentérias (ABSI,;
ADDY; ADAMS, 1995; LIU et al.,, 2020). Em contrapartida a esta definicdo, Soares e
Machado (2020) definem a hipersensibilidade dentinaria como um processo patoldgico de
origem multifatorial, estimulo-dependente em tubulos dentinarios expostos e sob trincas e
defeitos do esmalte, desencadeando dor aguda e de curta duracéo.

A explicacdo mais aceita para a sintomatologia dolorosa da hipersensibilidade é a
Teoria Hidrodindmica (BRANNSTROM, 1986), na qual a transmissdo dos estimulos
térmicos, tateis, osmoticos, evaporativos e/ou quimicos aplicados a dentina migram em
direcdo aos mecanorreceptores pulpares por meio da movimentacdo dos fluidos no interior
dos tUbulos dentinarios. A hipersensibilidade dos dentes provoca desconforto ao paciente e a
sua prevaléncia € alta, principalmente entre pacientes com doencas periodontais (COSTA et
al., 2014; FAVARO ZEOLA; SOARES; CUNHA-CRUZ, 2019; HANEET; VANDANA,
2016; MANTZOURANI; SHARMA, 2013). Portanto, estudos que busquem mais evidéncias
para encontrar o melhor tratamento ainda sdo necessarios.

A dentina sensivel difere da dentina saudavel estruturalmente por possuir maior
numero de tabulos por unidade de area. Além disso, na dentina sensivel os tubulos dentinarios
possuem, em meédia, maiores diametro (0,83 pum) quando comparados a dentina saudavel (0,4
pm). Essas alteragbes promovem aumento do fluxo dos fluidos pela dentina e,
consequentemente, maior transmissdo de estimulos e resposta dolorosa (MANTZOURANI;
SHARMA, 2013).

A exposicdo dos tdbulos dentinarios ao meio externo € de origem multifatorial,
tempo-dependente, oriunda da interagédo entre fatores bioldgicos, quimicos e comportamentais
(WANG; LUSSI, 2012). Os fatores biologicos estdo relacionados com as caracteristicas da
saliva (fluxo e capacidade de tamponamento), movimentos dos tecidos moles, biofilmes e

anatomia e estrutura dos dentes. Os fatores quimicos tém relacdo com o potencial
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hidrogeniénico (pH), capacidade de tamponamento, tipo de é&cido, adesdo, quelacdo e
concentracdo de Ca, P e fldor (F). Por fim, os fatores comportamentais dizem respeito aos
habitos de alimentacdo, de higiene bucal (técnica e forga de escovacdo), disturbios gastricos,
distarbios psicoldgicos, uso de drogas e caracteristicas ocupacionais de cada individuo
(WANG; LUSSI, 2012). A interacdo entre estes fatores resultam nas principais causas
etioldgicas da hipersensibilidade dentinaria e das lesdes cervicais ndo-cariosas, conhecidas
como erosdo dental, biocorrosdo, tensao e friccdo (GRIPPO; SIMRING; COLEMAN, 2012;
SOUZA et al., 2017).

A erosdo dental é causada pelo movimento de fluidos corrosivos que estdo em
constante contato com a superficie do dente, provocando degradacdo fisica da estrutura
dentaria (SOUZA et al., 2017). O termo erosdo também é usado na literatura para definir o
processo de degradacdo quimica da superficie dental (WANG; LUSSI, 2012). Porém, para
Grippo et al. (2012) esta defini¢do ¢ erronea, sendo o termo “biocorrosdo” mais apropriado
para definir o processo de degradacdo quimica da estrutura dentéria pela acdo de acidos. O
fator etioldgico tensdo consiste no acumulo de estresse mecanico na regido cervical dos
dentes, resultante de forcas oclusais desequilibradas (GRIPPO; SIMRING; COLEMAN,
2012). Por fim, a friccdo consiste no desgaste superficial provocado pela atricdo entre os
dentes ou por agentes externos como a combinacdo da escova dental com dentifricios no
processo de escovacdo (GRIPPO; SIMRING; COLEMAN, 2012; SOARES, MACHADO,
2020). Além disso, existe ainda a possibilidade de haver uma falha na juncéo
amelocementaria, expondo uma faixa de dentina na regido cervical (NEUVALD;
CONSOLARO, 2000).

Dentre os fatores exdgenos para a biocorrosao, esté a ingestdo de alimentos e bebidas
com maior grau de acidez (AYKUT-YETKINER; ATTIN; WIEGAND, 2014; LUSSI;
SCHAFFNER, 2000; O’TOOLE; BARTLETT, 2017; VANUSPONG; EISENBURGER;
ADDY, 2002). A frequéncia de ingestdo e o tempo de contato destes alimentos com a
cavidade bucal demonstraram estar diretamente relacionados com a degradagédo superficial
dos dentes, predispondo a sintomatologia dolorosa, em especial a ingestdo de bebidas cidas,
durante ou entre as refeicbes (ADDY; HUNTER, 2003; AYKUT-YETKINER; ATTIN;
WIEGAND, 2014). A dissolucdo dos cristais de hidroxiapatita das estruturas dentarias por
substancias acidas ocorre pela liberacdo de ions hidrogénio (H*) por estes acidos, 0s quais irdo
reagir com os grupos POs* e OH do esmalte ou da dentina (SHELLIS; FEATHERSTONE;
LUSSI, 2014). No entanto, a saliva possui a¢do protetora e é capaz de tamponar e neutralizar

os acidos provenientes da dieta ou endogenos, alem de formar uma barreira fisica (pelicula
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adquirida) na superficie, entdo, esta degradacdo s6 ocorre de forma definitiva quando a taxa
de perda mineral é mais intensa que a capacidade da saliva de proteger e remineralizar a
superficie dental (SOARES, MACHADO, 2020). O meio bucal acido ¢é capaz de promover o
amolecimento das estruturas dentais, consequentemente, ficam mais vulneraveis a acdo da
escovacdo, levando a perda irreversivel de estrutura mineral (GRIPPO; SIMRING;
COLEMAN, 2012). Em um estudo de caso-controle (O’TOOLE et al., 2017) com 600
pacientes, foi observado que uma significativa parte dos pacientes que apresentavam
biocorrosao dos dentes reportavam ter hipersensibilidade dentinéria.

Considerando o fator friccdo, particulas abrasivas sdo comumente adicionadas aos
dentifricios com o objetivo de remover lama dentinaria, manchas e detritos da superficie
dental. A escovacdo diaria com dentifricios convencionais provoca abrasdo da dentina,
contudo, clinicamente insignificante, apesar de expor sua porcdo organica (ADDY, 2005;
GANSS et al., 2007). Alguns estudos indicam que a abrasdo provocada pela escovacdo dos
dentes pode ter relacdo com a exposi¢do dos tabulos dentinérios (LUSSI; SCHAFFNER,
2000; MULLAN et al., 2017; SEHMI; OLLEY, 2015). Dois minutos de escovacdo, com 400
g de forca, pode aumentar significativamente o nimero de tubulos permeaveis, independente
da associacdo com desafio acido. Em contrapartida, uma escovacao com 100 g de forca pode
ter acdo terapéutica e obliterar tubulos dentinarios (SEHMI; OLLEY, 2015).

De fato, a associagdo dos fatores de biocorrosédo e a acdo mecanica da escovacéo

pode ser mais prejudicial do que esses fatores isolados.

1.3 O uso de dentifricios no controle da hipersensibilidade dentinaria

A utilizacdo de dentifricios contendo agentes terapéuticos € a op¢cdo mais comum de
tratamento para a hipersensibilidade dentinaria, visto que estes produtos sdo de facil acesso
para 0s pacientes, de simples utilizagdo e baixo custo, quando comparados com tratamentos
em consultério. Os agentes terapéuticos sdo capazes de interagir com a dentina, que é
altamente reativa, e promover a dessensibilizacdo, seja por meio do bloqueio neural da dor,
como o nitrato de potassio (KNOs3) a 5%, ou por obliterar a luz dos tdbulos dentinarios
expostos ao meio externo, como a arginina a 8% associada ao carbonato de célcio (ARG-
CaCO0g3), o fosfosilicato de calcio e sodio (FSCS) a 5% e o acetato de estroncio (Sr)
(CUMMINS, 2009).

Dentifricios com ARG-CaCOs, acetato de Sr, FSCS e 0 KNOs tém efeitos redutores
significativos da sensibilidade dental, sendo recomendados para uso diario (GRUNBERG et

al., 2017). Os diferentes agentes dessensibilizantes com funcdo de obliterar os tdbulos
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dentinarios sdo considerados mais eficazes que 0 KNOsz no alivio duradouro da dor provocada
pela hipersensibilidade dentinédria (ELIAS BONETA et al., 2013; SATYAPAL et al., 2014).
Dentre os agentes dessensibilizantes obliteradores, presentes nos dentifricios encontrados hoje
no mercado, podemos citar: ARG-CaCOs, representada pela tecnologia Pro-Argin™ presente
no dentifricio Colgate® Sensitive Pro-Alivio; o biovidro a base de FSCS (tecnologia
Novamin™) presente na Sensodyne® Repair & Protect e o acetato de Sr, ingrediente ativo da
Sensodyne® Répido Alivio.

Segundo West et al. (2015), o padrdo-ouro para o tratamento da hipersensibilidade
dentinaria ainda ndo foi estabelecido. Em seu estudo, os autores compararam a eficacia de
agentes aplicados por um profissional ou pelo préprio paciente por meio de uma revisao
sistematica. Nos 105 estudos clinicos randomizados avaliados, foram encontrados onze
agentes dessensibilizantes, diferentes periodos de tratamento, formulacgdes, controles positivos
e negativos e produtos comparados. Devido a essa heterogeneidade entre os estudos e a
impossibilidade de comparar diretamente os agentes, ndo foi possivel realizar uma meta-
analise dos estudos. Os autores concluem que os tratamentos que utilizaram como agentes
dessensibilizantes o fluoreto de estanho (SnF2), ARG-CaCOs, 0 FSCS ou 0 acetato de Sr
parecem ser clinicamente eficazes quando comparados aos controles ou grupos comparativos
(dentifricios com ou sem fltor, CaCO3z), monofluorofosfato de sédio). Todavia, as evidéncias
sdo limitadas para afirmar que ha diferenga entre a aplicagdo profissional ou individual
(WEST; SEONG; DAVIES, 2015).

Na revisdo sistematica realizada por Bae et al. (2015), os autores compararam a
eficacia de agentes dessensibilizantes presentes em dentifricios que continham potassio (K),
SnF2, Sr, FSCS e/ou ARG-CaCOz comparados com grupos placebo, no tratamento da
hipersensibilidade. Os autores relatam que ha evidéncias suficientes que suportam 0 uso
desses agentes no controle da hipersensibilidade dentinaria, considerando que o dentifricio
contendo Sr ndo teve efeito dessensibilizante estatisticamente significativo na meta-analise de
quatro estudos (BAE; KIM; MYUNG, 2015).

1.4 Mecanismos de acao dos dentifricios com agentes dessensibilizantes e anti-erosivos
Kleinberg (2002) propde que o tratamento ideal para a hipersensibilidade dentinaria
deve mimetizar o processo natural de dessensibilizacdo pela saliva, a qual atua no transporte
de célcio e fosfato para o interior dos tdbulos para induzir a sua obliteracéo, além de formar
uma camada protetora. Porém, o processo natural da saliva é lento e ndo é capaz de resistir a

ingestdo de alimentos, bebidas ou produtos orais acidos e escovacdo inadequada. Com base
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nisso, a arginina em combinacdo com o bicarbonato e 0 CaCO3s comecgou a ser investigada
para avaliar sua habilidade em obliterar os tubulos dentinarios e, consequentemente, reduzir a
sensibilidade. O autor sugere gue a arginina, um aminoacido carregado positivamente em pH
fisioldgico, é atraida para a superficie da dentina (carregada negativamente), onde auxiliara a
atrair CaCOz para a superficie e para o interior dos tubulos. Esta associacao alcaliniza 0 meio
e auxilia a deposicdo de Ca enddgeno e PO4*, formando pontos de ligagdo para obliteragio
dos tabulos dentinarios. Em 2009, Cummins apresentou o novo dentifricio a base de ARG-
CaCO3 e monofluorofosfato de sodio 1450 ppm (Tecnologia Pro-Argin™), desenvolvido pela
Colgate-Palmolive Company (KLEINBERG, 2002).

Petrou et al. (2009) demonstram por meio de diferentes métodos microscépicos
(microscopia confocal de varredura a laser - MCVL, microscopia eletrénica de varredura-
MEV e microscopia de forca atdmica - MFA) que a combinacdo de ARG-CaCOgz, em pH
alcalino, é eficaz na obliteracdo dos tubulos dentinarios abertos. Os autores ainda
complementam que o dentifricio livre de arginina (controle) ndo promoveu nenhuma
obliteracdo dos tabulos, o que reforca a importancia da arginina em atrair o CaCOs3 para a
superficie. Além disso, a utilizacdo de outra fonte de Ca (fosfato dicalcio dihidratado) no
lugar do CaCO3 também se mostrou ineficaz na obliteracdo tubular. Isto pode indicar que o
CaCOs é a fonte de Ca®* de preferéncia devido ao aumento de pH durante sua dissolugéo,
favorecendo a deposicdo dos aglomerados (PETROU et al., 2009). A capacidade deste
dentifricio em obliterar os tubulos dentindrios também é confirmada em outros estudos in
vitro (ARNOLD; PRANGE; NAUMOVA, 2015; DAVIES et al., 2011; KULAL et al., 2016;
WANG et al., 2012) e in situ (OLLEY et al., 2012).

A eficacia clinica deste dentifricio foi estudada e comprovada em trés estudos
(AYAD et al.,, 2009; DOCIMO et al., 2009; ELIAS BONETA et al., 2013), quando
comparado com produtos a base de ions potassio (K*). Nos estudos de West et al. (2012) e
Orsini et al. (2013), o dentifricio a base de ARG-CaCOz mostrou acdo semelhante a de outros
dentifricios destinados a obliteracdo dos tubulos dentinarios, sendo todos eficazes na reducéo
da sintomatologia dolorosa. Em 2015, Samuel e colaboradores (2015) demonstraram que uma
Unica aplicacdo deste agente é significativamente mais eficiente na reducdo imediata e apds
30 dias da hipersensibilidade do que as pastas a base de FSCS a 5% e dessensibilizante a base
de glutaraldeido e HEMA (Gluma Desensitizer® - Heraeus Kulzer, Armonk, NY, USA).

Os vidros bioativos e biocompativeis, como 0 FSCS, comecaram a ser estudados em
1969 por Hench (HENCH, 2013; HENCH; ANDERSSON, 1993), sendo o primeiro material

que apresentava uma grande capacidade de se aderir ao 0sso (JONES, 2013). Devido a sua
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habilidade de formar hidroxiapatita carbonatada (HCA), os vidros bioativos a base de FSCS
passaram a ser considerados no processo de remineralizacdo dos tecidos dentarios e
comecaram a ser incluidos em materiais odontologicos, incluindo dentifricios (ABBASI et al.,
2015; FERNANDO et al., 2017). O biovidro 45S5 (Bioglass®) pode ser encontrado no
dentifricio Sensodyne® Repair and Protect, sob tecnologia denominada Novamin™,
destinado ao tratamento da hipersensibilidade dentindria (FERNANDO et al., 2017).

O mecanismo de agdo dos vidros bioativos foi descrito por Hench e Andersson, em
1993. Quando entram em contato com os fluidos corporais, ocorre uma rapida solubilizacéo
de fons sodio (Na*) e dissolugdo de Ca?*, PO4* e silica (SiO2) da superficie do vidro. Entdo, é
formada uma camada de gel rico em SiO- policondensada, promovendo sitios de nucleacao
para a precipitacdo de fosfatos de célcio, inicialmente no seu estado amorfo. Posteriormente,
ocorre a cristalizagio da sua estrutura em HCA pela incorporacéo de anions carbonato (CO3s>
). Esse processo de troca ibnica leva a um aumento do pH interfacial (> 7,4). A HCA
(Cag 75[(PO4)s5(CO3)05]CO3) é obtida pela substituicdo parcial dos fons POs* e OH da
hidroxiapatita pelo COs%, inicialmente, sob a forma de particulas individuais e, com o tempo,
sua degradacdo promove uma superficie mais homogénea sobre a dentina, penetrando nos
tibulos dentinarios (ARAUJO et al., 2010; GJORGIEVSKA et al., 2013). Um outro estudo
(TIRAPELLI et al., 2010), constatou in vitro que microparticulas de um biossilicato
experimental foram capazes de induzir a formacdo de HCA em tbulos dentinarios.

Zhu et al. (2015) realizaram uma revisdo sistematica do efeito do FSCS na
hipersensibilidade dentindria e observaram que existem evidéncias moderadas de que a
utilizacdo de um dentifricio com 5% de FSCS é mais efetivo no alivio da sensibilidade da
dentina em comparacdo com controles negativos. A eficacia clinica da utilizagdo de
dentifricios com FSCS foi avaliada por outro estudo 20 e mostrou ser superior no alivio da
hipersensibilidade comparada a utilizagdo de dentifricio com 5% de KNOs. Os autores
relacionaram esta superioridade a capacidade do FSCS em obliterar os tubulos dentinarios,
visto que os dentifricios com KNO3z atuam apenas no blogueio neural da dor e ndo promovem
qualquer barreira fisica para os estimulos que provocam a hipersensibilidade (ZHU et al.,
2015).

Jones et al. (2015), avaliaram a capacidade do FSCS em remineralizar a superficie da
dentina e obliterar os tubulos dentinarios em um estudo clinico randomizado de 20 dias, in
situ. Os autores observaram que, apds 5 e 10 dias de escovacdo diaria, houve um aumento na
microdureza da dentina tanto no grupo experimental quanto no controle (dentifricio sem

FSCS, com fluoreto de sodio 1450 ppm). No entanto, apds os 10 dias de tratamento, 0
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aumento da dureza superficial foi significativamente maior para os espécimes do grupo
experimental. Segundo os autores, estes resultados podem ser explicados pela capacidade
conhecida dos fluoretos em promover remineralizacdo tecidual. Quanto a capacidade de
obliteracdo dos tubulos dentinarios, o grupo experimental mostrou superioridade significativa
apos 5 e 10 dias de tratamento. Porém, aos 15 dias, ambos os dentifricios apresentavam o
mesmo grau de obliteracdo dos tubulos. O dentifricio controle também mostrou ser capaz de
obliterar os tubulos, sendo esta obliteracdo atribuida a producédo de lama dentinéria pela acdo
erosiva da escovacao, visto que foi possivel diferenciar, por meio de microscopia, a camada
superficial formada sobre a dentina em ambos os grupos. Os espécimes do grupo controle
apresentavam uma camada caracteristica de tecido rico em material organico, enquanto os
espécimes experimentais apresentavam uma camada mais semelhante a formacdo mineral
(JONES et al., 2015). Outros estudos também comprovam a capacidade do FSCS na
obliteracdo dos tubulos dentinarios ((BAKRI et al., 2017; KULAL et al., 2016; LOPES et al.,
2021; MOCKDECI et al., 2017).

O estudo de Bakri et al. (2017), constatou que apds desafio acido com refrigerantes,
houve uma reducdo na quantidade de tubulos dentinarios previamente obliterados pelos
dentifricios dessensibilizantes (ARG-CaCOs 8%; FSCS 5%, e controle), ao longo do tempo.
Todavia, o dentifricio com FSCS apresentou maior resisténcia ao desafio &cido em
comparacdo com os demais. Uma das limitacGes deste estudo é a avaliacdo de uma Unica
aplicacdo dos agentes dessensibilizantes e do desafio acido, sendo necessaria uma avaliacdo a
longo prazo, visto que o tratamento com dentifricios dessensibilizantes é dose-dependente
(DAVIES et al., 2011; MOCKDECI et al., 2017).

A nano-hidroxiapatita (n-HAp) vem sendo estudada sobre a sua capacidade de
remineralizar os tecidos dentarios e consequentemente atuar no tratamento da
hipersensibilidade dentinaria. Tschoppe et al. (2011) avaliaram os efeitos da nano-
hidroxiapatita na remineralizacdo de esmalte e dentina desmineralizada de dentes bovinos. Os
autores compararam os efeitos de diferentes formulagbes com n-HAp (carbonato de zinco
(ZnCO3) + nHApP 20 wt% e 24 wt%; fluoreto de amina 0,14 wt%; e n-HAp 7 wt%), apos
escovacgédo 2x ao dia, por meio da microradiografia transversal, e observaram que as diferentes
formulagbes promoveram resultados semelhantes na capacidade de remineralizar ambos 0s
substratos (TSCHOPPE et al., 2011).

Kulal et al. (2016), ao avaliar e comparar os efeitos da nHAp 1% com a ARG-
CaCO3 e com o FSCS 5% na permeabilidade da dentina e na obliteragdo dos tubulos

dentinarios, observaram, por meio de analises de MEV, que todos os agentes foram eficazes
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na obliteracdo dos tubulos dentinarios. Contudo, foi observada maior eficicia do dentifricio
com n-HAp. Os autores ndo discutem sobre o que pode representar essa diferenca
significativa da n-HAp em relacdo aos demais dentifricios.

A tecnologia NR-5, presente no dentifricio Regenerate Enamel Science™ Advanced
Toothpaste, auxilia na reversdo do processo de erosdo do esmalte por meio da combinacgdo do
silicato de célcio (Ca,0,Si) e do fosfato de sédio (NazPO,). Segundo Sun et al. (2014), a
remineralizacdo promovida por este dentifricio acontece de forma semelhante ao processo
remineralizador da saliva, onde ha o fornecimento adicional de Ca?* e PO4s* e nucleacéo de
hidroxiapatita. Outro estudo (POGGIO et al.,, 2017), ao avaliar o efeito preventivo de
diferentes agentes na erosao da dentina, observou que o substrato tratado com Regenerate® e
com n-HAp apresentaram resultados satisfatorios e superiores aos demais agentes, 0s quais
promoveram maior protecdo contra desafios acidos, produzindo menores valores de perda
tecidual. Por estes motivos, pode-se supor que este material pode ser eficaz no tratamento da

hipersensibilidade da dentina, porém, ainda ndo ha estudos que comprovem esta capacidade.

1.5 Propriedades fisicas e quimicas dos dentifricios e seus agentes dessensibilizantes

A relacdo entre a dentina e 0s agentes dessensibilizantes adicionados aos dentifricios
vai além da capacidade mecanica das particulas de penetrarem os tabulos dentinarios e ali se
depositarem. Caracteristicas fisicas e quimicas também sdo importantes para determinar como
esta interacdo acontecera. A composicdo quimica dos dentifricios, o tamanho e a carga
elétrica das suas particulas, a forca idnica, a acidez do meio, as moléculas formadas durante a
interacdo sdo exemplos de caracteristicas que sdo importantes em todas as interacoes fisico-
quimicas entre materiais e substratos.

De modo geral, estes agentes devem ser pequenos o suficiente para penetrar no
interior da dentina e, entdo reagir com a parede dos tabulos. Segundo Arrais et al. (2003), em
areas de hipersensibilidade, aproximadamente 75% dos tubulos dentinarios estdo abertos,
quando observados em microscopia eletrdnica de varredura, contra apenas 24% em dentina
cervical ndo sensivel. Ha relatos que a dentina sensivel possui maior numero de tabulos por
unidade de area, além de serem mais largos (0,83 um) que os da dentina saudavel (0,4 pm)
(MANTZOURANI; SHARMA, 2013). Isto &, agentes terapéuticos que tem por intencéo
penetrar os tubulos dentinarios devem possuir um didmetro menor que aproximadamente 0,83
pm.

No estudo de Mockdeci et al. (2017), uma das variaveis avaliadas foi o tamanho

hidrodindmico, ou seja, o tamanho das particulas de dentifricio presentes em solucdo, de 4
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dentifricios: Colgate Sensitive Pré-Alivio® (arginina 8% + CaCOs); Sensodyne Répido
Alivio® (acetato de Sr 8%); Sensodyne Repair & Protect® (FSCS 5%); e Colgate Maximum
Cavity Protection® (CaCOs — controle negativo). Os autores observaram que os tamanhos das
particulas entre os grupos variavam entre 369 nm e 669 nm, aproximadamente. Porém, o
dentifricio que continha acetato de Sr apresentou os menores valores, indicando que este
dentifricio pode ter uma melhor penetragdo nos tubulos dentinarios.

A analise de tamanho de particulas pode ser realizada de diversas maneiras, sendo as
técnicas de espalhamento laser as mais empregadas (XU, 2008). A técnica do espalhamento
de luz dindmico (ELD), ou espectroscopia de correlacdo de fdtons, € empregada na
determinacdo do didmetro de materiais, por meio do célculo do coeficiente de difusdo de
particulas dispersas em meio liquido, relacionado com o movimento browniano. Este
movimento é caracterizado pelo movimento das particulas devido as colisdes aleatorias com
as moléculas do liquido na vizinhanca das particulas (RAMOS, 2015). No ELD, medimos a
dependéncia da intensidade de luz espalhada em um angulo de espalhamento fixo. As
flutuacbes de intensidade de luz espalhadas pelas particulas dependentes do tempo
correlacionam-se com o deslocamento das particulas, devido a processos de difusdo
(movimento browniano) ou devido a mobilidades intramoleculares (GLATTER, 2018).
Baseado nisso, conseguimos diferenciar as particulas menores das maiores devido a vibracdo
destas particulas, onde particulas grandes se movem mais lentamente que particulas pequenas
(RAMOS, 2015).

A carga superficial das particulas presentes nos dentifricios em suspensao
(estabilidade coloidal) e da superficie da dentina que sera tratada refletem o grau de afinidade
entre as particulas e a superficie da dentina. Uma particula com superficie carregada ira atrair
fons de carga oposta (contra-ions), formando a dupla camada elétrica (DCE). A formacéo
desta camada é baseada no principio da neutralidade elétrica, no qual a carga liquida de um
lado da interface deve ser balanceada pela carga do outro lado da interface. O potencial
elétrico nessa camada é denominado potencial {, em milivolts (mV) (FERNANDES; CESAR,;
BARJAS-CASTRO, 2011). Particulas que apresentam potencial { de aproximadamente +25
mV possuem boa estabilidade coloidal em solugdo, o que previne agregagdo. Particulas
positivamente carregadas tendem a se depositar melhor na superficie dentinaria
negativamente carregada (BHATTACHARJEE, 2016). O estudo de Mockdeci et al. (2017) é
o unico relato na literatura que avalia o potencial { de dentifricios com agentes
dessensibilizantes. Os valores de potencial { dos dentifricios compostos por ARG-CaCOs;
acetato de Sr 8%; e dentifricio controle foram -37,76mV, -16,53mV e -26,65mV,
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respectivamente. Apenas o dentifricio com FSCS 5% apresentou resultado discrepante
(+36,87mV), podendo indicar que este seria 0 agente com maior potencial de atracdo com a
dentina. Mais estudos sdo necessarios a fim de confirmar estes resultados, visto que até o
momento esse € 0 Unico estudo que analisa esta propriedade.

O mesmo artigo citado acima também determinou os elementos quimicos presentes
na superficie da dentina escovada com os 4 dentifricios por meio da espectroscopia por
espalhamento de raios-X — EDS. Foi observado diferenca significante (p<0.05) na
composicdo da dentina ap6s escovagdo com os dentifricios que continham ARG-CaCOs ou
FSCS 5%. O primeiro apresentou um aumento na quantidade de carbono (C), célcio (Ca),
nitrogénio (N), fosforo (P) e magnésio (Mg), corroborando a composicdo quimica do préprio
dentifricio, cujos elementos béasicos sdo C e Ca. Ja o segundo dentifricio proporcionou
aumento de todos os elementos presentes: O, C, Ca, N, P, Si e Na. Estes resultados podem ser
confirmados pelas imagens de MEV, as quais mostram uma discreta obliteracdo tubular para
arginina e uma reducdo da luz dos tubulos e formacdo de uma camada sobre a superficie da
dentina apds escovacdo com FSCS. A escovacdo foi feita durante 8 semanas, 2 vezes ao dia
(2240 ciclos de escovacdo), sem qualquer desafio acido/erosivo apos as escovacoes.

O estudo de Davies et al. (2011) também observou diferenca significativa na
composic¢do quimica da dentina ap6s o uso de ARG-CaCOs, sobretudo na presenca de Ca, P e
O. As maiores concentracdes destes elementos foram encontradas nas regides de obliteracéo
dos tubulos. Neste estudo, os espécimes ndo foram escovados, mas sim manualmente
esfregados com slurries de pasta de dente com saliva estimulada. Além disso, os espécimes
foram imersos em solucdo de acido citrico ap6s a aplicacdo dos slurries por 10 s, 30 s, 2 min,
5 min ou 10 min. As imagens de MEV mostram que a obliteracdo dos tabulos diminuiu
progressivamente com o aumento do tempo de imersdo em &cido citrico.

Eliades et al. (2013), realizaram andlise de FTIR para identificagdo de grupos
quimicos em dentina desmineralizada, dentina imersa em slurries de dentifricios e
enxaguatorios dessensibilizantes, dentre eles os dentifricios contendo ARG-CaCOz e FSCS
5%, com o total de 12 ciclos de imersdo (ndo foi realizada escovacdo). Metade dos espécimes
tratados ainda foram submetidos a processo erosivo com solucdo desmineralizadora. A
desmineralizacdo da dentina foi confirmada por meio da reducgéo dréstica na intensidade das
bandas vi (1080 cm™) e vs (1030 cm-1) de POs> e COz* e por meio do aumento da
intensidade da matriz organica da dentina: amida I (~1600 cm™), 1l (~1550 cm™) e 111 (~1200
cm™), metileno (CH; - ~1450 cm™) e metil (CH3 - ~1320 cm™). Apo6s a aplicagdo do FSCS,
foi observado pouco aumento da intensidade das bandas relacionadas a PO4*> e COs? 1, que



56 | Introducéo

foi novamente reduzido apds o desafio erosivo. Além disso, os autores ndo identificaram
qualquer deposicdo de material dentro dos tabulos dentinarios, antes ou apds o desafio
erosivo. Com relacdo a dentina tratada com ARG-CaCOs, 0s espécimes apresentaram 0S
mesmos grupos quimicos presentes neste dentifricio, porém, ap6s o desafio erosivo, foi
encontrado um espectro atipico de dentina desmineralizada com vestigios de residuos
minerais (POs*). A andlise dos elementos quimicos por EDS mostrou um aumento da
quantidade de Ca no grupo tratado com arginina e de Si no grupo tratado com a FSCS. Os
autores atribuem estes aumentos a adsorcdo ou precipitacdo de Ca e Si, respectivamente, a
partir dos dentifricios (ELIADES et al., 2013).

Como citado anteriormente, a grande abrangéncia de diferentes metodologias
empregadas nas pesquisas realizadas até entdo dificulta o entendimento de como estes
dentifricios se comportam sobre a dentina (WEST; SEONG; DAVIES, 2015). Embora
diversas formulagdes comerciais e diferentes mecanismos de ac¢do tenham sido propostos para
o controle caseiro da hipersensibilidade dentinaria, pouco foi reportado a respeito do efeito
destes produtos na composicdo e morfologia dos dentes, que poderiam influenciar nas suas
propriedades adesivas e restauradoras (ELIADES et al., 2013; MOCKDECI et al., 2017).
Além disso, o entendimento de como estes produtos afetam a estrutura da dentina é
importante para definir se estes agentes sdo capazes de alterar quimicamente a estrutura nativa
da dentina, promovendo mineralizacdo para obliteracdo dos tubulos e para identificar como

estes agentes podem ser aprimorados para promover tratamentos mais duradouros.
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2. OBJETIVOS

O objetivo deste estudo foi explorar as propriedades fisico-quimicas de dentifricios a

base de Arginina 8% e Carbonato de calcio (Colgate Sensitive Pro-Alivio), Fosfosilicato de

calcio e sodio 5% (Sensodyne Repair & Protect), Silicato de calcio e Fosfato de sodio

(Regenerate Enamel Science), comparados a um dentifricio a base de Fluoreto de sodio 0,32%

como controle (Colgate Total 12), e seus efeitos na dentina erodida, ap6s ciclos de escovacéo,

associados ou ndo a desafio acido, por 1, 7 e 21 dias.

Os objetivos especificos foram:

a)

b)

c)

d)

Avaliar e comparar a distribui¢do do tamanho hidrodindmico das particulas dos
dentifricios dessensibilizantes, pela técnica do espalhamento de luz dindmico;
Avaliar a estabilidade coloidal dos dentifricios dessensibilizantes estudados, por
meio de medidas de potencial {;

Avaliar a carga eléetrica superficial da dentina tratada com os diferentes
dentifricios, em funcéo do tempo de tratamento com os dentifricios, associados
ou ndo ao desafio acido, por meio de medidas de potencial { de superficie;
Avaliar a composicdo quimica da dentina antes e ap0s o0 tratamento
dessensibilizante e desafio &cido, por meio da Espectroscopia vibracional na
regido do infravermelho com transformada de Fourier e da Microscopia
Eletrdnica de Varredura associada a Espectroscopia de Disperséo de raios X;
Avaliar o padrdo de obliteracdo dos tabulos dentinarios, a profundidade de
obliteracdo e o didmetro médio da luz dos tGbulos dentinédrios da dentina
erodida e apds 21 dias de tratamento, por meio de imagens de Microscopia

Eletronica de Varredura.
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3. HIPOTESES

O presente trabalho tem por hipdteses nulas:

a)

b)

c)

d)

N&o haverad diferenca entre os dentifricios avaliados em relacdo ao tamanho
hidrodindmico das particulas dos dentifricios dessensibilizantes estudados;

Ndo haverd diferenca da estabilidade coloidal entre os dentifricios
dessensibilizantes estudados;

N&o havera alteracdo da carga superficial da dentina ap6s o tratamento com 0s
dentifricios dessensibilizantes e o desafio acido;

O tratamento com dentifricios dessensibilizantes, associado ou ndo ao desafio
acido, ndo ird promover alteracdes na composicdo quimica e estrutura da dentina.
O padréo de obliteracdo dos tubulos dentinarios, a profundidade de obliteracéo e
0 didmetro médio da luz dos tdbulos dentinarios da dentina erodida n&o

apresentardo alteracdes apos 21 dias de tratamento.
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4. MATERIAL E METODOS

4.1 Material
Os dentifricios utilizados e suas especificacdes estdo descritos no Quadro 1.

Quadro 1 - Nome comercial, composicdo e dados de fabricacdo dos dentifricios dessensibilizantes
utilizados.
Nome

comercial

Composicéo Fabricante Local Lote

Ingredientes ativos: Fluoreto de
sodio 0,32% (1450ppm de fdor),
triclosan 0,3%. Ingredientes: &gua,
silica hidratada, glicerina, sorbitol, Colgate-
Colgate copolimero PVM/MA, laurilsulfato Palmolive S&o Bernardo do
Total 12 de sddio, sabor/aroma, goma de Industrial Campo/SP
celulose, hidroxido de sddio, LTDA
propilenoglicol, carragenina, fluoreto
de sddio, triclosan, sacarina sodica,
dioxido de titanio (Cl 77891)
Ingredientes ativos: arginina 8%,
carbonato de calcio e
monofluorofosfato de sédio 1,1%
(1450ppm de flaor). Ingredientes:
4gua, sorbitol, bicarbonato de Colgate-
arginina, laurilsulfato de sddio, Palmolive Séo Bernardo do
monofluorofosfato de sodio, Industrial Campo/SP
sabor/aroma, goma de celulose, LTDA
bicarbonato de sédio, pirofosfato
tetrassédio, sacarina sodica, alcool
benzilico, goma xantana, diéxido de
titnio (Cl 77891), dipenteno.
Ingredientes ativos:
monofluorofosfato de sodio
(1426ppm de fluor), fosfossilicato de smi .
P 2 1 . i mithKline .
Sensodyne calcio e sodio 5%. Ingredientes: Beecham Maidenhead -
Repair & glicerina, PEG-8, silica, aroma, Berkshire / 156F P2
o s Consumer ; :
Protect dioxido de titnio, carbomero, H Reino Unido
. : . X ealthcare
Cocoamidopropil  betaina, Metil
cocoil taurato de sodio, sacarina
sodica.
Ingredientes ativos: silicato de calcio
e fosfato de sddio (tecnologia NR-5).
Regenerate Ingredientes: glicerina, PEG-8, silica
Enamel hidratada, fosfato trissédico, agua, Le Meaux /
Science PEG-60, lauril sulfato de sodio, Unilever 52373CYC
. Franca
Advanced aroma, sabor, fluorflogopita
Toothpaste sintética, sacarina sOdica, é&cido
poliacrilico, oxido de estanho,
limoneno, CI 77891

6337BR12KB

Colgate
Sensitive
Pro-Alivio™

6256BR12CC

A saliva artificial foi composta de metilparabeno (2,0g), carboximetilcelulose de
sodio (10,0g), KCI (0,625g), MgCl 2.6H.0 (0,059g) CaCl,-2H20 (0,166g), K;HPO4 (0,804g),
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KH2PO4 (0,326g) em 1000mL de agua destilada (AMAECHI; HIGHAM; EDGAR, 1999;
MCKNIGHT-HANES; WHITFORD, 1992).

Para as analises de carga elétrica superficial, composi¢do quimica e de obliteracdo
dos tubulos foram utilizados terceiros molares humanos higidos extraidos, provenientes do
Biobanco de dentes da Faculdade de Odontologia de Ribeirdo Preto da Universidade de Séo
Paulo (FORP/USP), apds aprovacdo do Comité de Etica em Pesquisa (CAAE:
72738017.1.0000.5419) da mesma instituicdo (ANEXO A), armazenados em solugdo de timol
0,5% a 4°C.

4.1.1 Delineamento experimental
As variaveis de estudo e seus respectivos métodos de analise estdo descritos no

Quadro 2. Os fatores de variacao e seus niveis estdo representados no Quadro 3.

Quadro 2 - Variaveis de estudo e métodos de analise.

Variavel Método
e e L Tamanho hidrodinamico de Espalhamento de Luz Dinamico
Analise f|3|c_o—gt_um|ca dos particulas (em %) (ELD)
dentifricios
Estabilidade coloidal Potencial
Carga elétrica superficial Potencial  de superficie

Espectroscopia vibracional na

Andlises fisico-quimicas da regido do infravermelho com
dentina antes e apds escovacao Composi¢édo quimica transformada de Fourier (FTIR);

com os dentifricios
Espectroscopia por dispersédo de
raios X (EDS)

Obliteragdo dos tubulos dentinarios
Analise morfoldgica da dentina | — didmetro visivel da luz do tdbulo e
profundidade de obliteracéo

Microscopia eletronica de
varredura (MEV)

Quadro 3 - Fatores de variacao e seus respectivos niveis.

Fator de variagdo Niveis

C - NaF 0,32% (controle);

ARG-CaCO:s- Arginina 8% e CaCOs;

Agentes Dessensibilizantes FSCS - Fosfosilicato de Ca e Na 5%;

REG - Silicato de célcio (Ca,0,Si) e Fosfato de
sodio (NasPO,)

To — inicial;
T - 1dia;
T, -7 dias;
T3 — 21 dias.

Tempo de tratamento

CDA - Com desafio acido diario;

Desafio acido SDA - Sem desafio acido diario.
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4.2 Analise fisico-quimica dos dentifricios dessensibilizantes
4.2.1 Tamanho hidrodinamico das particulas

Para avaliacdo do didmetro hidrodinamico das particulas foram necessarias
dispersdes totalmente translucidas e livres de bolhas. Para isso, os dentifricios foram dispersos
em meio aquoso (6 mg/mL) por meio de agitagdo mecénica durante 2 minutos, obtendo assim
uma dispersao translicida. Para a anélise do tamanho hidrodindmico das particulas, 10 pL
dessa dispersao foram diluidos em 1 mL de agua deionizada, a 25°C e levada ao aparelho
ZetaSizer Nano (Malvern Instruments Ltd, Worcestershire, Reino Unido — Departamento de
Quimica da FFCLRP/USP), onde foram realizadas 3 leituras por solucéo (n=3) (Figuras 1 e
2). As andlises foram feitas em triplicata, conforme normativa 1ISO 22412:2017, totalizando
324 leituras.

Figura 1 - Dispersdo de dentifricio levada ao Figura 2 - ZetaSizer Nano (Malvern
aparelho ZetaSizer Nano. Instruments Ltd)

O diametro das particulas de dentifricio e a distribuicdo do tamanho destas particulas
foram obtidos pela técnica do ELD. A partir das curvas de flutuacdes de intensidade de luz
espalhada pelas particulas em funcdo do tempo, transformada de Laplace inversa foi utilizada
para obtencdo de funcdo de autocorrelacdo baseada no numero de fétons que chegam ao
detector no tempo zero e numero de fotons apds o intervalo de tempo (t) (equacdo 1)
(RAMOS, 2015). A primeira derivada dessas curvas gerou curvas de tempo de relaxagéo, na
qual, cada pico de tempo estava relacionado com 1 modo de difusdo na dispersdo (equagéo 2).
Os dados de coeficiente de difusdo, foram entdo convertido em didmetro, utilizando-se a
equacéo de Stokes-Einstein (equacéao 3).

As equac0es aplicadas pelo software ELSZ-1000 estéo descritas abaixo (equagdes 1, 2,
3).
G, =1+ a(G1(7))? 1)
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Onde: Ga(1), Gi(t) — funcdo de autocorrelacdo primaria e secundaria (ACF); t -
tempo de correlagéo.
Gy = exp (—Dq*1) (2)

Onde: D - coeficiente de difusdo; g — vetor de espalhamento.

d= ;}—TD (Equacéo de Stokes-Einstein) )

Onde: d - diametro hidrodinamico; k — constante de Boltzmann; T — temperatura em

Kelvin; n — viscosidade do meio.

4.2.2 Carga das particulas (potencial ¢)

A estabilidade coloidal dos dentifricios foi avaliada por medidas de potencial (,
obtido por meio da aplicacdo de um campo elétrico as particulas dispersas em solucéo entre 2
eletrodos, provocando a sua migracdo para o eletrodo de carga oposta a sua carga. A amostra
foi entdo irradiada com laser que tem sua frequencia alterada devido ao movimento das
particulas (efeito Doppler) (equacdo 4). A mobilidade eletroforética (equacdo 5) e o valor de
foram determinados pela equacdo de Helmholtz-Smoluchowski (equacéo 6).

2Vn sen(g)

: (4)

Onde: Av — frequencia final - frequéncia inicial da radiacdo incidida sobre a
amostra; V — velocidade das particulas; n — indice de refracdo; 6 — angulo de espalhamento; A

— comprimento de onda da incidéncia de luz.

U :% )

Onde: U- mobilidade eletroforética; V — velocidade da particula; E — campo elétrico.

(6)

__4mU

¢

&

Onde: n - viscosidade; U — mobilidade eletroforética; € - constante dielétrica.

Para isso, cada dentifricio foi disperso em &gua deionizada na concentracdo de 6
mg/mL. Dez microlitros de cada dispersdo foram novamente diluidos em 1 mL de &gua
deionizada e vertidos na célula analisadora para possibilitar a leitura pelo equipamento

ZetaSizer Nano ZS - Malvern Instruments, Reino Unido (Laboratério de Fisico-Quimica de
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Superficies e Coloides, Departamento de Quimica da FFCLRP/USP) (Figura 3). As analises
foram feitas em triplicata (n=3), conforme normativa ISO 13099:2012, totalizando 324

leituras.

Figura 3 - Célula com dispersdo transllicida de dentifricio para
andlise de estabilidade coloidal.

4.3 Analises fisico-quimicas da dentina
4.3.1 Preparo dos espécimes

Os dentes selecionados foram seccionados acima da juncdo amelocementaria em
maquina de corte de precisdo (IsoMet® 1000, Buehler, Illinois, EUA — Laboratorio de
Pesquisa em Dentistica - Departamento de Odontologia Restauradora da FORP/USP) de
modo a obter discos de dentina de aproximadamente 1 mm de espessura, com tubulos
dentinarios dispostos perpendicularmente a superficie do corte (Figura 4). Os discos foram
observados com auxilio de uma lupa para eliminar espécimes com dentina terciaria, defeitos,
trincas, lesdes cariosas, lesdes ndo-cariosas ou remanescente de esmalte dentario (GILLAM et
al., 2002). Posteriormente, os discos foram cortados nas dimensfes de 5x4x1mm para permitir

a adaptagdo ao equipamento de analise de carga superficial (Figura 5).
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Figura 4 - Discos de dentina obtidos, com 1 mm de espessura.

Figura 5 - Espécimes cortados e adaptados
ao aparato do equipamento de andlise de
carga superficial.

Os espécimes foram entdo lavados em cuba ultrassdnica por 30 segundos e
posteriormente condicionados com &cido citrico 6%, por dois minutos, para remocao da lama
dentinaria (GILLAM et al.,, 2002). Em seguida, foram imersos em agua deionizada e
sonicados por mais 10 minutos, a fim de remover impurezas remanescentes. Entdo, cada
espécime foi armazenado em 0,5mL de saliva artificial, em estufa com temperatura controlada
de 37°C, divididos aleatoriamente de acordo com o agente dessensibilizante utilizado e o

desafio acido.

4.3.2 Tratamento dessensibilizante e desafio &cido
Os especimes eram escovados em uma maquina de simulagdo de escovagdo
(Méaquina de escovacdo XY — Biopdi, Sdo Carlos, Brasil — Laboratério de Pesquisa em

Dentistica do Departamento de Odontologia Restauradora da FORP/USP - Fapesp n.
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99/03605-1) e posicionados paralelamente as cerdas da escova dental (Condor S.A., Séo
Bento do Sul, Brasil) sob carga de 200g (Figura 6). Cada ciclo de escovagdo consistiu em 40
movimentos da maquina, com velocidade de 4,5 movimentos por segundo, totalizando
aproximadamente 10 segundos por ciclo. O equipamento permite a escovacdo de 10
espécimes simultaneamente, com percurso realizado pelas escovas de 25mm e temperatura
controlada de 37°C (+0,5°C) (LEPRI; PALMA-DIBB, 2012; OLLEY et al., 2012). Apés a
escovacdo, 0s espécimes eram lavados com agua deionizada por 10 segundos, armazenados

em saliva artificial em temperatura controlada (37°C + 0,5°C).

Figura 6 - Espécimes posicionados na maquina de escovacdo com carga de 200g.

Uma hora apds cada escovacdo, os espécimes a serem submetidos ao desafio acido
eram imersos individualmente em 3 mL de refrigerante de cola (Coca-Cola®) por 2 minutos,
em agitacédo leve (Figura 7), para simular desafio acido diério proveniente da alimenta¢do. Em
seguida, lavados com agua deionizada por 10 segundos e armazenados em saliva artificial em
temperatura controlada (37°C + 0,5°C) até a proxima escovacao no dia seguinte (OLLEY et
al., 2012).

A escovagdo dos espécimes, tanto dos grupos submetidos ao desafio acido e os
grupos nao submetidos a desafio &cido, era realizada duas vezes ao dia, com intervalo de 4,5
horas entre a primeira e a segunda escovacado (OLLEY et al., 2012), nos tempos experimentais
de 1, 7 e 21 dias.
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Figura 7- espécime em solugéo &cida submetida a agitacéo leve (300rpm).

4.3.3 Carga Superficial da Dentina (potencial £ de superficie)

A carga superficial da dentina foi analisada por meio da medida de potencial { de
superficie (n=3). Cada espécime foi fixado sobre um suporte e inserido em uma cuba
contendo uma dispersdo translicida de particulas rastreadoras (poliestireno), providos pelo
fabricante do equipamento ZetaSizer Nano ZS (Figura 8). Entdo, por meio de um fluxo de
eletrolitos que passa sobre a superficie do espécime, 5 medidas foram realizadas, variando a
posicdo do espécime em relacdo ao leitor. A Ultima medida refere-se ao potencial { das
particulas rastreadoras, em funcdo da distancia da superficie do espécime, servindo de
controle comparativo e permitindo a obtencdo do potencial ¢ superficial, em mV (CORBETT
etal., 2012; TUCKER et al., 2015). O total de leituras para esta andlise foi de 360.
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Figura 8 - espécime fixado em suporte e inserido em cuba
contendo disperséo de nanoparticulas de poliestireno.

4.3.4 Composicdo Quimica da dentina — grupos quimicos

A andlise da composicdo quimica da dentina foi realizada por meio da
Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier, utilizando-se acessorio de
reflexdo atenuada — FTIR-ATR (Espectrofotdbmetro de FTIR IRPrestige-21, Shimadzu, Kyoto,
Japdo — Departamento de Quimica da FFCLRP/USP) (Figura 9). Este método permite
observar se existem alteragdes nos grupos quimicos presentes na superficie da dentina apos
cada periodo de escovacdo. Foram analisados, em especial, bandas em aproximadamente
1090 cm* relacionada ao grupo fosfato (POs*) e em aproximadamente 1250 cm™ relacionada
ao coladgeno da matriz organica, as quais possuem frequéncias de vibracdo especificas

correspondentes aos niveis de energia das moléculas.
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Figura 9 - Espectrofotdmetro de FTIR acoplado a acessorio de reflexdo atenuada
(IRPrestige-21, Shimadzu, Kyoto, Japao — Departamento de Quimica da FFCLRP/USP).

Para tal, os espécimes de cada condicdo experimental (n=4) foram lavados com &gua
deionizada para remogdo da saliva artificial e armazenados em dessecador para remogéao de
umidade. Entdo, os espécimes eram levados ao equipamento, nos quais foram realizados 20
escaneamentos por espécime, em resolucdo 2.0 cm™ (Figura 10), resultando em um total de 80

leituras por grupo.
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Figura 10 - Espécime fixado no eqmpamento para analise.

4.3.5 Composi¢do Quimica da dentina — EDS

Os elementos quimicos presentes na dentina antes e apds 21 dias de tratamento
dessensibilizante foram determinados utilizando a espectroscopia de Raios-X por dispersdo de
energia — EDS (IXRF Systems, 500 Digital Processing Houston, USA — Departamento de
Quimica da FFCLRP/USP — Fapesp n. 04/09320-9) associada ao MEV (Zeiss EVO 50,
Cambridge, UK — Departamento de Quimica da FFCLRP/USP — Fapesp n. 04/09320-9). A
técnica consiste basicamente na deteccdo da radiacdo emitida por cada elemento devido a
irradiacdo da amostra com o feixe de elétrons. Cada 4&tomo possui niveis de energia com
valores especificos, 0 que permite identificad-los. Com o auxilio de pingas de a¢o inox, um
espécime de cada grupo foi fraturado no sentido transversal, com posterior recobrimento com
uma camada condutora de carbono. Sequencialmente, realizou-se a microanalise elementar
por EDS (voltagem: 20 kV) (MOCKDECI et al., 2017). A analise foi realizada tanto na
superficie da dentina, quando em seccdo transversal, a fim de obter dados do interior dos

tubulos dentinarios.
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4.4 Avaliacdo da obliteracdo dos tubulos dentinérios — didmetro visivel dos tubulos e
profundidade de penetragao

Os mesmos espécimes utilizados no EDS foram armazenados em dessecador e
posteriormente recobertos com uma camada condutora de ouro obtida por pulverizacdo
catodica e levados ao MEV para avaliar se houve ou ndo obliteracdo dos tubulos dentinarios
(TIRAPELLLI et al., 2010). Foram obtidas fotomicrografias com aumentos de 5000 vezes, na
superficie da dentina e em secc¢do transversal para visualizacdo dos tubulos, em MEV Zeiss
EVO 50 — Zeiss, Cambridge, Reino Unido, do Departamento de Quimica da FFCLRP/USP. O
didmetro da luz dos tdbulos dentinérios visiveis em cada imagem foram mensurados, em pm,
individualmente. Em seguida, foi obtido um valor médio de didmetro para cada espécime.
Além disso, mensurou-se a profundidade dos depositos de dentifricio no interior dos tubulos

dentinarios.
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5. RESULTADOS

5.1 Tamanho hidrodindmico e potencial { das particulas dos dentifricios

Os dados de distribuicdo de tamanho e de potencial { estdo representados na Tabela
1. Todas as amostras apresentaram duas distribui¢ces de tamanho por niumero de particulas. O
diametro hidrodindmico médio das particulas do grupo C foram de 597,5 £1 54,5 nm para
93,6% da amostra e 169 + 38 nm para 6,4%. Para ARG-CaCOg, os tamanhos hidrodindmicos
médios foram de 458,4 + 194,8 nm (20,9%) e 165 + 51 nm (79,1%). O dentifricio FSCS
apresentou picos de 490,4 £ 126,8 nm (78,9%) e 86,4 £ 17,5 nm (21,1%). E, por fim, REG
apresentou picos de 341 + 139 nm (30,9%) e 130,3 + 43,56 nm. Nota-se, desta forma, que
todos os dentifricios possuem particulas com 2 distribui¢cdes de tamanhos submicrométricos.

O indice de polidispersdo (Pdl) de particulas para os dentifricios analisados foram
de: C =0,588; ARG-CaCO3 = 0,615; FSCS = 0,58; REG = 0,56. Estes valores indicam que as
amostras sdo de polidispersdo intermediaria. Os valores de referéncia para o Pdl sédo de 0,08
(monodispersas) a 0,7 (polidispersas) (ISO 13321:1996 e 22412).

Desta forma, a capacidade de interacdo via carga superficial também foi estudada,
por meio da avaliacdo dos valores de potencial £, cujos valores evidenciaram que grupos com
carga negativa predominaram na superficie de todas as particulas presentes nos diferentes
dentifricios. Todos os valores apresentaram coeficiente de variagdo inferior a 10%; ou seja, 0
teste foi preciso e reprodutivel.

Tabela 1- Distribuicdo de tamanho hidrodindmico por nimero (%) e médias de potencial ¢

Distribuicdo de Tamanho Potencial {
pico 1 pico 2
Dentifricio d(nm) ndmero % d(nm) ndmero % Pdl (mV)
C 597.5+ 1545 93.6 169.0 + 38.2 6.4 0.588 -39.9+2.6
ARG-CaCO3 165.7 £51.41 79.1 458.4 +194.8 20.9 0.615 -18.3+0.8
FSCS 490.4 + 126.8 78.9 86.4+17.5 21.1 0.58 -28.0+2.7
REG 130.3+43.6 69.1 341.0+ 1395 30.9 0.56 -2562+1.1

5.2 Carga Superficial da dentina

A carga superficial da dentina antes e apos os diferentes tempos de tratamento com
os dentifricios dessensibilizantes e o desafio &cido foi determinada por medidas de potencial ¢
superficial, em mV, representados pelo Grafico 1. Para todos os regimes de tratamento, as
amostras de dentina mantiveram sua carga negativa com o tempo, com variagdo média de
-23,3 mV a -45,0 mV. Nenhuma alteracdo significativa foi observada entre os grupos que
foram submetidos ao desafio acido e os que ndo foram. Os altos valores de desvio padréo sdo

intrinsecos a amostras bioldgicas.
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potencial { de superficie (mv)

c C+DA ARG- | ARG- Fscs | Fscs+ REG REG+
CaCO, CaCO, DA DA
+DA

Gréfico 1- Potencial { de superficie para cada tratamento em relacdo ao tempo
(barra preta — dentina ndo tratada; vermelha: 1 dia de tratamento; verde: 7 dias de
tratamento; e azul: 21 dias de tratamento).

5.3 Composic¢do quimica da superficie da dentina— FTIR e EDS

A andlise de FTIR-ATR auxiliou a monitorar as mudangas na composi¢do quimica da
superficie da dentina apds a escovacao, associada ao DA (Figura 11) ou ndo (Figura 12). Para
todos 0s grupos experimentais, 0s espectros de FTIR-ATR apresentaram bandas de associadas
a0 estiramento assimétrico (v3) do POs* em ~1060 cm™ (setas pretas) em todos os tempos de
estudo. A banda em 870 cm™ (*) corresponde ao grupo COs®. Estas duas bandas
correspondem a composicdo mineral da dentina. A matriz organica, majoritariamente
composta por colageno tipo I, pode ser identificada pelas bandas no comprimento de onda
1650 cm™ (amida 1), 1550 cm™ (amida I1), e 1250 cm™* (amida I11) (ELIADES et al., 2013).
Portanto, todos os espectros se comportaram de forma semelhante, com bandas de POa
praticamente inalteradas. Isso pode significar que, mesmo ap06s o desafio &cido, a estrutura

nativa da dentina é mantida.
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Figura 11- Espectro de ATR-FTIR para os grupos escovados com C+DA, Arg-
CaCOs3+DA, FSCS+DA e REG+DA em relagdo ao tempo (linha preta — dentina ndo
tratada; vermelha: 1 dia de tratamento; verde: 7 dias de tratamento; e azul: 21 dias de
tratamento; setas pretas: bandas de PO.* e (*): banda de CaCOs).
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Figura 12- Espectro de ATR-FTIR para os grupos escovados com C, Arg-CaCOs, FSCS e
REG em relagdo ao tempo (linha preta — dentina néo tratada; vermelha: 1 dia de tratamento;
verde: 7 dias de tratamento; e azul: 21 dias de tratamento; setas pretas: bandas de PO.* e (*):
banda de CaCQ3).

A andlise EDS-MEV de todas as amostras evidenciou a presenca de picos fortes
associados ao Ca e P e picos menores relacionados ao Si, aluminio (Al), Mg, Na e O. A razdo
Ca/P da superficie da dentina para cada condicdo experimental foi calculada (Tabela 2). O
valor de referéncia da razdo Ca/P da hidroxiapatita (Cai0(PO4)sOH2) é de 1,67 (MOHD
PU’AD et al., 2019).
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Tabela 2- Raz8o Ca/P para cada condicdo experimental

Condicao experimental % ag);mca % atgmlca Ca/P
Dentina controle 66,28 33,72 1,97

C 61,15 38,85 1,57

C+DA 60,64 39,36 1,54
ARG-CaCO; 61,70 38,31 1,61
ARG-CaCOs3+ DA 61,09 38,91 1,57
FSCS 61,73 38,27 1,61

FSCS + DA 62,30 37,70 1,65

REG 62,24 37,76 1,65

REG + DA 62,37 37,63 1,66

Intervalo de confianca = 10%.

5.4 Avaliacdo da obliteracéo dos tubulos dentinarios

As fotomicrografias da dentina antes e ap0s a escovacao foram obtidas por MEV em
vista superficial e em seccédo transversal, com aumento de 5000x. Além de uma superficie de
dentina intertubular lisa (Figura 13a), a amostra de dentina controle (Figuras 13a e 13b)
apresentou tubulos dentinarios desobstruidos. Transversalmente, foi possivel observar tabulos
desobstruidos em todo o seu comprimento visivel (Figura 13b). O valor médio do didmetro
visivel do tdbulo foi 3,44 + 0,57 um (Tabela 3). Ndo havia depésitos dentro dos tubulos

dentinarios.
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Figura 13- Fotomicrografia superficial (a) e seccao transversal (b) da dentina controle.
A barra da escala corresponde a 2 pm.
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Tabela 3- Didmetro médio (um) da luz dos tubulos visiveis

Condicao experimental Diametro médio (um)
Dentina controle 3,44 £ 0,57
ARG-CaCOs 1,49+ 0,48
ARG-CaCO3;+DA 1,78 £0,57
FSCS 1,00+£0,24
FSCS+DA 1,10+£0,28
REG 1,21+£0,33
REG+DA 1,61+£0,40
C 1,55+ 0,50
C+DA 1,55+ 0,48

A escovacdo com todos os dentifricios resultou na reducdo do didametro do tubulo,
em comparacdo com a dentina controle, evidenciando a deposicdo de material na superficie
que levou a obliteracdo parcial ou total) (Tabela 4 e Figura 14). A deposicdo de uma camada
espessa na superficie da dentina escovada com FSCS (Figuras 14e,f), resultou na presenca de
poucos tubulos ndo obliterados. A morfologia do interior dos tubulos também foi alterada
apos a escovacao, sugerindo a penetracdo das particulas. Os valores relatados na Tabela 4
demonstram que a capacidade de penetracdo nos tubulos mudou em funcdo do dentifricio
utilizado. Além disso, o desafio acido ndo foi suficiente para remover completamente a
camada depositada nas superficies (Figura 15).

Tabela 4 - Profundidade de penetracdo de depdsitos no interior
dos tubulos dentinarios para cada grupo experimental (um).

Condicao experimental Profundidade (um)
ARG-CaCOs 13,7
ARG-CaCOs+DA 11,5
FSCS 22,6
FSCS+DA 20,8
REG 25,0
REG+DA 10,0
C 26,2
C+DA 5,26

As imagens relacionadas com os espécimes tratados com C (Figuras 14a,b e 15a,b)
mostram que existe deposicdo de material no interior dos tubulos dentinérios para ambos 0s
grupos, com (15a, 15b) e sem desafio acido (14a, 14b). Percebe-se que existe diferenca entre
as superficies de cada grupo, onde o espécime submetido a desafio acido apresenta uma
superficie aparentemente mais rugosa, com a luz dos tubulos mais visiveis. Em corte
transversal é possivel identificar aglomerados no interior de alguns tubulos (setas amarelas).
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Figura 14 - Fotomlcrograflas da superficie e da seccdo transversal de C (a b) ARG- CaC03 (c, d),
FSCS (e, f) e REG (g, h). Setas vermelhas indicam obliteracdo total ou parcial de tabulo dentinario em
vista superficial. Estrela indica superficie da dentina alterada. Setas amarelas indicam depdsitos no
interior dos tubulos dentinarios em corte transversal.
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Figura 15- Fotomicrografias da superficie e da seccdo transversal de C (a, b), ARG-CaCOs (c, d),
FSCS (e, f) e REG (g, h). Setas vermelhas indicam obliteracdo total ou parcial de tabulo dentin&rio em
vista superficial. Estrela indica superficie da dentina alterada. Setas amarelas indicam depdsitos no
interior dos tubulos dentinarios em corte transversal.

De modo superficial, nas Figuras 14c e 15c € possivel observar que a escovagdo com
ARG-CaCOz3 ndo associada ao desafio &cido foi mais eficiente em preencher os tdbulos, visto
que ha mais tubulos livres (triangulo azul) na superficie do espécime que foi submetido ao

desafio acido. Em corte transversal (Figuras 14d e 15d), as setas amarelas indicam
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obliterac6es no interior dos tbulos para os dois grupos, além de um selamento da maior parte
da luz dos tubulos dentinérios. A quantidade de depdsitos superficiais no espécime submetido
ao desafio &cido € menor e mais esparsa.

A escovacdo com dentifricio contendo FSCS promoveu uma camada superficial de
depdsitos espessa, cobrindo todo o espécime e penetrando nos tdbulos dentinarios, quando
ndo submetido a desafio &cido (Figura 14 e,f). Em contrapartida, o espécime imerso em
refrigerante diariamente ndo apresentou esta camada superficial espessa, mas ainda assim
apresentou tabulos preenchidos (Figura 15 e,f).

A escovacdo com REG promoveu, de modo geral, obliteracdo total ou parcial dos
tibulos ao nivel da luz (Figuras 14 g,h e 15 g,h). Depositos em dentina intertubular sdo
observados em ambas as condi¢fes experimentais, porém ha maior irregularidade superficial

no espécime que sofreu desafio acido.
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6. DISCUSSAO

O uso diario de dentifricios dessensibilizantes € 0 método mais comum de tratamento
para a hipersensibilidade dentinaria. Possui baixo custo, comparado a tratamentos em
consultorio, é de acdo rapida e ja se provou eficaz no alivio da sintomatologia dolorosa
(ARANTES et al., 2019; WEST; SEONG; DAVIES, 2015). Os dentifricios dessensibilizantes
atuam por dois mecanismos: reducdo da despolarizacao neural ou pela obliteracdo dos tbulos
dentinarios. A literatura indica que os dentifricios que atuam por obliteracdo dos tubulos
dentinarios sdo mais eficazes no tratamento da hipersensibilidade do que os dentifricios de
acao neural, como 0 KNO3 (ELIAS BONETA et al., 2013; SATYAPAL et al., 2014).

Durante a escovacdo, estes dentifricios devem remover lama dentinaria e, entdo,
obliterar os tdbulos dentinarios por meio do depdsito de particulas na superficie e no seu
interior. Por esta razdo, o didmetro destas particulas deve ser menor que a luz dos tubulos
dentinarios. A dentina sensivel possui tubulos com didmetros maiores (~0,8 pum) quando
comparados a dentina saudavel (~0,4 pum), além de estarem em maior nimero, 0 que acarreta
um maior fluxo de fluidos no interior dos tabulos dentinarios e, consequentemente, em dor
(MANTZOURANI; SHARMA, 2013). Determinar o tamanho das particulas contidas nos
dentifricios é de extrema importancia para avaliar sua capacidade de penetracdo nos tubulos
dentinérios. No entanto, na literatura foi identificado somente um trabalho (MOCKDECI et
al., 2017) que avaliou o tamanho hidrodindmico das particulas de dentifricios
dessensibilizantes. Os resultados deste estudo demonstram que todos os dentifricios possuem
particulas com 2 distribui¢es de tamanhos sub-micrométricos. Para o dentifricio FSCS os
valores médios de tamanho hidrodindmico de particulas (509,00 + 75,19 nm) corroboram com
o0s achados deste estudo (490,4 + 126,8 nm para 78,9% da amostra). Para ARG+CaCQOs, 0s
seus resultados (407,00 + 31,48 nm) diferiram da maior parte (79.1%) da suspensdo avaliada
no presente estudo (165 + 51.41nm). Ainda assim, ambos estudos apresentaram particulas de
tamanho submicrométrico. Portanto, pode-se dizer que, com relacdo a propriedade fisica
tamanho, todas as amostras sdo comparaveis entre si. Isto significa que todas sdo igualmente
capazes de penetrar nos tabulos dentinarios. Assim, qualquer dificuldade que possa existir na
penetracdo das particulas no interior dos tubulos ndo esta relacionada com o tamanho
hidrodinamico das particulas, mas sim a sua natureza fisico-quimica, como por exemplo a
composicgdo e a carga elétrica superficial das particulas dos dentifricios.

Desta forma, a capacidade de interacdo via carga superficial também foi estudada.

Esta capacidade € avaliada por medidas de potencial ¢, que também podem ser utilizadas para



94 | Discusséao

inferir sobre a estabilidade coloidal das dispersdes. Coldides com valores de potencial ¢ de
+30 mV sdo classificados como altamente estaveis. Os intervalos entre 10 — 20 mV e + 20 —
30 mV sdo classificados como relativamente estavel e moderadamente estavel,
respectivamente (BHATTACHARJEE, 2016). Um coloide altamente estavel possui menor
tendencia de agregacdo das particulas (ADAIR et al., 2005) e menor adesdo as superficies de
mesma carga, 0 que reduz a sua capacidade de interacdo, o0 oposto do que se deseja das
particulas que compdem os dentifricios. A liberacdo de elementos da sua matriz para que se
depositem no interior dos tubulos da dentina € dependente de sua adsorcdo na superficie
dentinaria (MOCKDECI et al., 2017). O dentifricio controle apresentou-se maior £ (-39,9 +
2,63 mV), sendo, portanto, menos favoravel para o contato e modificacdo da composicdo da
dentina. Seguido do FSCS (-28,0 + 2.72 mV), REG (-25,2 = 1,11 mV) e ARG-CaCO3 (-18.3
+ 0,79 mV), sendo este ultimo o mais favoravel ao contato superficial. No estudo de
Mockdeci (MOCKDECI et al., 2017) os valores de potencial { para ARG-CaCO3 e FSCS
foram de -37,76 £ 2,66 mV e 36,87 = 5,24 mV, respectivamente. Nao foram encontrados na
literatura consultada, estudos que avaliem o tamanho hidrodinamico e a estabilidade coloidal
dos dentifricios C e REG. Visto que ndo foram identificadas diferencas entre os dentifricios
estudados com relacdo as propriedades tamanho hidrodindmico e estabilidade coloidal, as
primeiras hipdteses nulas deste estudo foram aceitas.

Para avaliar o efeito dos dentifricios nas propriedades de superficie da dentina,
espécimes humanos foram submetidos a escovacdo com carga de 200 g. O potencial de
abrasdo da superficie dentaria em decorréncia da friccdo provocada pela escovacdo ainda é
discutivel, visto que diversos fatores contribuem para potencializar ou amenizar o desgaste,
sendo os principais a técnica de escovagdo (quando inadequada pode gerar forca excessiva), 0
tipo de escova de dentes, o dentifricio, a duracdo e a intensidade da escovacdo (GRIPPO;
SIMRING; COLEMAN, 2012). Neste estudo, foram padronizadas a for¢a de escovacdo (200
g), a técnica (horizontal), a escova de dentes (cerdas macias) e a duracdo da escovacgdo (~10
S).

Particulas abrasivas sdo acrescentadas a composi¢do dos dentifricios com o objetivo
de auxiliar a remover lama dentinaria, manchas, biofilme e depoésitos da superficie do dente.
Em uso normal, a escovacdo com o uso de dentifricio resulta em abrasdo da dentina expondo
sua matriz organica, porém, a extensdo desta abrasdo ndo possui significancia clinica (ADDY,
2005; GANSS et al., 2007). O estudo de LOPES et al., 2021 também afirma que a quantidade
de tecido dental perdido no processo de escovacdo ndo tem relagdo significativa com o nivel
de abrasividade dos dentifricios. De acordo com ARNOLD et al. (2016) o processo de
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abrasdo resultante da escovacdo com dentifricios pode remover até 61.98 um da superficie da
dentina, podendo, portanto, prejudicar a agdo de obliteracdo dos tibulos dentinarios, visto que
um alto valor de abrasividade relativa da dentina (RDA) resultaria em grande quantidade de
dentina abrasionada e reduziria o efeito dessensibilizante. Os dentifricios estudados neste
trabalho possuem abrasividade moderada, sendo 83,74 + 2,66 para ARG-CaCOs, 109,65 +
3,90 para FSCS, 124,58 + 5,16 para REG (LOPES et al., 2021) e 70 para C (DA ROSA et al.,
2016).

A biocorrosao dos tecidos duros do dente é considerada fator etiolégico e agravante
da hipersensibilidade dentinaria causando dissolu¢do quimica da estrutura dental (BAKRI et
al., 2017; O’TOOLE et al., 2017; O’'TOOLE; BARTLETT, 2017), este fator foi levado em
consideracdo neste estudo a fim de identificar interferéncia na acdo dos dentifricios sobre a
dentina, ao submeter 0s espécimes ap0s a escovacao em bebida com alto teor de acidez.
Refrigerantes s&o amplamente consumidos no mundo, com aumento significativo nas Gltimas
décadas (TAHMASSEBI; BANIHANI, 2020) e seu efeito corrosivo sobre a superficie dental
¢ comprovado por diversos estudos (BASHA et al., 2020; LUSSI et al.,, 2012; SAADS
CARVALHO; LUSSI, 2020). A corrosdo causada em decorréncia do consumo excessivo de
refrigerantes esta relacionada a sua composi¢cdo, podendo possuir &cidos fosforico, citrico,
ascorbico, latico e/ou maleico, além do &cido carb6nico (TAHMASSEBI et al., 2006). Como
exemplo, a Coca-Cola® possui em sua composi¢do o acido fosforico, responsavel pelo sabor,
e acido carbonico para conferir sua caracteristica gaseificada, seu pH é de 2,45 (LUSSI et al.,
2012).

O potencial ¢ de superficie da dentina foi mensurado com o objetivo de identificar se
os diferentes regimes de tratamento propostos alterariam sua carga elétrica superficial, seja
por desgaste ou deposicdo das particulas provenientes dos dentifricios, o que provocaria
alteracdo na sua composicdo quimica superficial. Nado foram identificados estudos que
avaliem esta propriedade. Entretanto, todos os tratamentos, sejam associados ou ndo ao
desafio acido diario, manteve a carga superficial da dentina negativa, em todos os tempos
experimentais (-25,3 mV to -45,0 mV). Isto significa que a terceira hipdtese nula deste estudo
foi aceita.

A composic¢do quimica da dentina foi avaliada por meio da identificacdo dos grupos
quimicos utilizando-se FTIR-ATR. Picos relacionados aos grupos de fosfato (~1060 cm™),
carbonato (870 cm™) e matriz organica (1650 — 1250 cm™) foram observados em todos os
grupos experimentais. Isto significa que a dentina manteve a sua estrutura quimica nativa,

mesmo quando submetida a desafios acidos. Um estudo avaliou o efeito dos dentifricios com
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ARG-CaCO3 e FSCS na dentina desmineralizada (ELIADES et al., 2013). Os autores
observaram que ap0s a aplicacdo do dentifricio com FSCS houve um pequeno aumento na
intensidade da banda relacionada a fosfato, reduzindo novamente apos o desafio acido. A
aplicagédo do dentifricio com ARG-CaCOz néo apresentou diferenca significativa antes e apos
submissdo a desafio acido. N&o € possivel comparar este com o presente estudo devido a
diferenca de método de aplicacdo do produto (imersdo em slurry versus escovagao,
respectivamente) e a duracdo do tratamento (12 aplicacOes versus 42 aplicacdes aos 21 dias de
tratamento, respectivamente). Ainda assim, ambos os estudos ndo provocaram alteracdes
significativas na superficie da dentina apés a escovacdo com dentifricios de acdo
dessensibilizante, associada ou ndo com desafio 4cido.

Em concordancia com os resultados obtidos na andlise de FTIR-ATR, a avaliacdo
quimica elementar por MEV-EDS, apdés 21 dias de tratamento, apresentou resultados
semelhantes entre todos 0s regimes experimentais, aceitando a quarta hipétese nula deste
estudo. Os elementos quimicos identificados em maior quantidade foram: Ca, P, Si, Al, Mg,
Na e O. Segundo o estudo de Eliades et al. (2013), apés 12 aplicacbes de ARG-CaCO3
ocorreu aumento na quantidade de Ca na dentina e, ap6s aplicacbes de FSCS, houve aumento
de Si. Os autores atribuem estes aumentos a adsorcdo das particulas ou precipitacdo destes
elementos presentes nos dentifricios sobre a dentina.

As imagens obtidas por MEV ilustram a deposicao de particulas sobre a superficie da
dentina e no interior dos tabulos dentinarios, rejeitando a Ultima hip6tese deste estudo. O
espécime de dentina ndo tratada apresenta tubulos amplos e abertos, dentina intertubular
regular e, em vista transversal, tubulos sem obstru¢des. O tratamento com dentifricio controle
resulta em deposicdo de particulas na superficie e no interior dos tubulos, além de uma
superficie com mais irregularidades quando associado ao desafio acido. Visto que o objetivo
terapéutico deste dentifricio ndo esta relacionado a obliteracdo dos tdbulos para tratar
hipersensibilidade dentinaria, € possivel que o procedimento de escovacdo resultou em
formacdo de lama dentinaria e deposicdo de particulas abrasivas (Si) no interior dos tubulos
(ARNOLD et al., 2016). O tratamento com ARG-CaCOz associado ao desafio acido resultou
em obliteracdo tubular menos efetiva, quando comparado ao tratamento sem desafio acido.
Isto pode significar que o dentifricio com ARG-CaCOs é mais suscetivel a degradacdo em
ambientes de maior acidez, como também ja foi observado em outros estudos na literatura
(OLLEY etal., 2012; SEONG et al., 2013).

A espessa camada de depdsitos na superficie da dentina apos escova¢do com FSCS

observada aqui € similar aos achados de Jones et al. (2015) e Mockdeci et al. (2017). Em
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nosso estudo, essa camada foi parcialmente removida ap6s desafio acido, porém os tabulos
dentinarios permaneceram parcialmente obliterados. A possivel explicagdo para isto pode
estar relacionada com o mecanismo de acdo deste dentifricio (HENCH; ANDERSSON,
1993), no qual o processo de troca i6nica da incorporacdo de anions de carbonato, seguido da
cristalizacdo em hidroxiapatita carbonatada, promove o aumento do pH interfacial (>7,4),
cessando o0 processo de desmineralizacdo do substrato. Inicialmente, o FSCS é depositado na
forma de particulas individuais e, com o tempo, a sua degradacdo resulta em uma superficie
mais homogénea e permite a sua penetracdo no interior dos tbulos dentinarios (ARAUJO et
al., 2008; GJORGIEVSKA et al., 2013). Porém, em meio &cido pode ocorrer a aceleracdo
desta degradacdo quimica, provendo efeito tampdo e aumentando a concentracdo local de
Ca?* e POs*> (JONES et al., 2015). Uma segunda explicacdo pode estar relacionada com a
afinidade do FSCS ao colageno. A desmineralizacdo da dentina em meio &cido promove uma
maior exposicdo das suas fibras colagenas, entdo, o FSCS é capaz de adsorver ao colageno,
abrindo espacos para a formacdo de mais sitios de nucleacdo para a reprecipitacdo do FSCS
(JONES et al., 2015).

O dentifricio Regenerate (REG) € originalmente indicado para o tratamento da
erosao do esmalte dental, devido a capacidade de promover a sua remineralizacdo através do
fornecimento adicional de célcio e fosfato e nucleacdo de hidroxiapatita (SUN et al., 2014).
Contudo, pudemos observar que a escovacdo com REG, com ou sem desafio acido, resultou
em obliteracdo dos tGbulos dentinérios, de forma superficial. Um estudo recente (JOAO-
SOUZA et al., 2019), na permeabilidade da dentina apds 5 dias de ciclos erosivos-abrasivos
com REG resultou em diminuicdo da permeabilidade da dentina, ou seja, em diminuicdo da
passagem de substancia ou fluidos no interior dos tibulos, mesmo quando comparados a
dentifricios indicados para a dessensibilizacdo da dentina, como ARG-CaCOsz e FSCS.
Portanto, ao associarmos este efeito de reducdo da permeabilidade dentinaria com a
capacidade de obliteracao dos tubulos dentinarios por este dentifricio, podemos dizer que este
dentifricio anti-erosivos também pode ser eficaz no tratamento da hipersensibilidade
dentinaria.

E importante ressaltar que o tratamento com dentifricios para a hipersensibilidade
dentinaria deve ser corretamente indicado pelo cirurgido-dentista e que estes produtos sdo
eficazes no alivio da sintomatologia dolorosa, auxiliam a manter e d@o suporte ao tratamento
individualizado no consultério odontoldgico, visto que ndo sdo capazes de tratar a causa da
exposicdo da dentina ao meio externo (GRIPPO, SOARES; 2017).
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A relacdo entre estruturas dentais, dentifricios, escovacdo e ingestdo alimentar é
complexa e envolve muitos fatores bioldgicos, quimicos, fisicos e mecéanicos que tornam
dificil investiga-los simultaneamente, especialmente in vitro. Entretanto, compreender 0s
mecanismos de acdo dos dentifricios obliteradores dos tdbulos e como eles interagem quimica
e fisicamente com a dentina, abre caminho para o aprimoramento da formulacdo de

dentifricios com melhores indicagdes clinicas, aplicacéo e eficacia.
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7. CONCLUSOES

Ao explorar as mudancas fisicas e quimicas na superficie da dentina antes e
depois da escovagdo com pastas de dente contendo diferentes ingredientes ativos e

correlacionar os resultados com a carga e o tamanho das particulas, podemos concluir:

1. O tamanho hidrodinamico dos dentifricios ARG-CaCO3z, FSCS e REG
favorece a penetracdo das particulas nos tabulos dentinérios;

2. A estabilidade coloidal (potencial ¢ das particulas) de todos os dentifricios
estudados é moderadamente estavel e favorece a deposi¢cdo das particulas na
dentina;

3. Todos os tratamentos, associados ou ndo ao desafio acido, mantiveram a carga
negativa da superficie dentinaria ao longo do tempo estabelecido;

4. A dentina mantém sua composi¢cdo quimica nativa em todas as condicdes de
tratamento;

5. Todos os dentifricios foram capazes de ocluir parcialmente os tubulos
dentinarios apos 21 dias de tratamento. O dentifricio FSCS resistiu melhor ao

desafio acido e manteve os tibulos parcialmente ocluidos.

Portanto, particulas de tamanho manométrico e carga levemente negativa sdo
importantes para promover a deposicdo de particulas dos dentifricios e sua penetracdo no
interior dos tubulos. As camadas de dentifricios depositadas ndo foram capazes de alterar a
composicdo quimica da dentina e podem atuar como uma camada protetora contra meios
acidos que favorecem a biocorrosao.

Relevancia do trabalho: Este trabalho provocou novas perguntas que precisam ser
respondidas, principalmente com relacdo a composicdo e a interacdo fisico-quimica dos
dentifricios com a dentina, visto que muitas variaveis fisicas, quimicas e biologicas estdo
envolvidas durante a higiene bucal. Compreender como os dentifricios dessensibilizantes
interagem a nivel molecular com a superficie dentinaria podera auxiliar no desenvolvimento

de novos materiais.
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ANEXO A - Comité de ética (nUmero de processo e aprovagao).

£l USP - FACULDADE DE
1t ! ODONTOLOGIA DE RIBEIRAO %"""""""w e
(N PRETO DA USP - FORP/USP
PARECER CONSUBSTANCIADO DO CEP
DADOS DA EMENDA

Titulo da Pesquisa: ALTERA(;C)ES NAS PROPRIEDADES FiSICO-QUIMICAS DA DENTINA PELA AGAO
DE DENTIFRICIOS DESSENSIBILIZANTES

Pesquisador: Alma Blasida Concepcion Elizaur Benitez Catirse
Area Tematica:

Versao: 2

CAAE: 72738017.1.0000.5419

Instituigao Proponente: Universidade de Sao Paulo
Patrocinador Principal: Financiamento Préprio

DADOS DO PARECER

Niamero do Parecer: 3.761.186

Apresentagao do Projeto:

Submissao de Emenda, solicitando modificacéo na metodologia (excluséo dos grupos dos enxaguatérios
bucais da pesquisa, a fim de delimitar o projeto e reduzir a quantidade de dentes necessaria; inclusdo da
Prof. Dra. Ana Paula Ramos do Departamento de Quimica da FFCLRP-USP, coorientadora da pesquisa;
alterac&o de titulo para: Alteracdes nas propriedades fisico-quimicas e morfolégicas da dentina pela agéo de
dentifricios dessensibilizantes, justificando que foi necesséria a alteragéo, pois 0s enxaguatérios bucais
foram removidos da pesquisa; prorrogagéo de prazo por 6 meses, em virtude da dificuldade em conseguir a
quantidade de dentes necessaria e periodo de intercAmbio sanduiche de Raisa Castelo Bessa Nogueira
durante 6 meses, no ano de 2018.

Objetivo da Pesquisa:
Os mesmos descritos inicialmente.

Avaliacao dos Riscos e Beneficios:
Os mesmos descritos inicialmente.

Comentarios e Consideragoes sobre a Pesquisa:
Emenda com justificativa adequada.

Consideragoes sobre os Termos de apresentagao obrigatoria:
O pedido de Emenda esta adequado.

Enderego: Avenida do Café s/n®

Bairro: Monte Alegre CEP: 14.040-904
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ANEXO A (continuacéo) - Comité de ética (nUmero de processo e aprovacao).

Sl USP - FACULDADE DE
1 ! ODONTOLOGIA DE RIBEIRAO W e
N PRETO DA USP - FORP/USP

Continuacdo do Parecer: 3.761.186

Porém, o pesquisador apresentou o pedido da Emenda no formulério de acompanhamento dos projetos de
pesquisa aprovados (Relatdrio Parcial), solicitando as alteragdes descritas.

Foram anexados novamente: Projeto na PB e projeto completo.

Recomendacoes:

O pesquisador devera fazer as alteragbes aprovadas usando o formulario para Emenda e atualizar o
cronograma na Plataforma Brasil.

Conclusdes ou Pendéncias e Lista de Inadequacoes:

Emenda aprovada. O pesquisador devera fazer as alteragbes aprovadas usando o formulario para Emenda
e atualizar o cronograma na Plataforma Brasil.

Consideragoes Finais a critério do CEP:

Emenda aprovada conforme deliberado na 2322 Reunido Ordinaria do CEP/FORP de 09/12/2019.

Este parecer foi elaborado baseado nos documentos abaixo relacionados:

Tipo Documento Arquivo Postagem Autor Situagéo
Informagdes Basicas| PB_INFORMACOES_BASICAS_ 146013 28/10/2019 Aceito
do Projeto 6 E1.pdf 19:17:13
Outros relatorio_parcial_alteracoesaprovadas.d | 28/10/2019 |Raisa Castelo Bessa| Aceito

aCX 19:04:49 | Nogueira
Projeto Detalhado / | ProjetodePesquisaDetalhadoAlterado.pd| 28/10/2019 |Raisa Castelo Bessa| Aceito
Brochura f 11:29:08 | Nogueira
Investigador
Projeto Detalhado / | ProjetodePesquisaDetalhado.pdf 04/08/2017 |Alma Blasida Aceito
Brochura 09:45:06 | Concepcion Elizaur
Investigador Benitez Catirse
Folha de Rosto folhaderosto.pdf 04/08/2017 |Alma Blasida Aceito
09:44:41 |Concepcion Elizaur
Benitez Catirse
Outros DeclaracaoBiobancodeDentes.pdf 31/07/2017 |Alma Blasida Aceito
12:31:36 | Concepcion Elizaur
Benitez Catirse
Outros Aut_Infra_Dentistica.pdf 31/07/2017 | Alma Blasida Aceito
12:30:47 | Concepcion Elizaur
Benitez Catirse
Outros Aut_Infra_LIPEM.pdf 31/07/2017 |Alma Blasida Aceito
12:30:12 | Concepcion Elizaur
Benitez Catirse
Outros Aut_Infra_FFCLRP.pdf 31/07/2017 |Alma Blasida Aceito
12:30:01 | Concepcion Elizaur
Benitez Catirse
Enderego: Avenida do Café s/n®
Bairro: Monte Alegre CEP: 14.040-904
UF: SP Municipio: RIBEIRAO PRETO
Telefone: (16)3315-0493 Fax: (16)3315-4102 E-mail: cep@forp.usp.br
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ANEXO A (continuacéo) - Comité de ética (nUmero de processo e aprovacao).

% USP - FACULDADE DE
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o PRETO DA USP - FORP/USP

Continuagao do Parecer: 3.761.186

Situagao do Parecer:
Aprovado

Necessita Apreciagao da CONEP:
Néao

RIBEIRAO PRETO, 11 de Dezembro de 2019

Assinado por:

Simone Cecilio Hallak Regalo
(Coordenador(a))

Endereco: Avenida do Café s/n°

Bairro: Monte Alegre

UF: SP Municipio: RIBEIRAO PRETO
Telefone: (16)3315-0493 Fax: (16)3315-4102

CEP: 14.040-904
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ANEXO B - Tabela de dados da distribui¢cdo de tamanho hidrodindmico em triplicata

Tamanho Média " o o
Nome da amostra T médio Pl Média do Pico Média do Area do Area do Area do
Z-Ave) do Pico 1 ) Pico 3 Pico 1 Pico 2 Pico 3

(repeticéo) (°C) (d.nm) (d.nm) (d.nm) (d.nm) % % %
C1(1) 25 1081 0,531 593,3 0 0 100 0 0
C1(2) 25 1173 0,568 668,3 0 0 100 0 0
C1(3) 25 985,6 0,605 681 0 0 100 0 0
c2(1) 25 1257 0,701 584,2 0 0 100 0 0
C2(2) 25 996,7 0,599 648,3 0 0 100 0 0
C2(3) 25 867,3 0,548 581 0 0 100 0 0
C3(1) 25 850,7 0,525 639,3 0 0 100 0 0
C3(2) 25 888,3 0,629 725,5 204,5 0 92,8 72 0
C3(3) 25 954,5 0,586 598,8 0 0 100 0 0
ARG-CaCO;1 (1) 25 1078 0,772 431,2 0 0 100 0 0
ARG-CaCOs 1 (2) 25 799,7 0,621 609,5 150,2 0 76,7 233 0
ARG-CaCOs 1 (3) 25 677,3 0,62 673 196,2 0 69,8 30,2 0
ARG-CaCOs 2 (1) 25 602,8 0,574 1073 225 0 53,6 46,4 0
ARG-CaCO;2 (2) 25 629,7 0,7 7178 192,6 0 61,3 38,7 0
ARG-CaCOs 2 (3) 25 481,6 0,595 3434 1758 4456 60,6 259 13,5
ARG-CaCO; 3 (1) 25 444.7 0,517 4149 5389 0 95 5 0
ARG-CaCOs; 3 (2) 25 439,9 0,525 418,8 5382 0 94,7 53 0
ARG-CaCO0s 3 (3) 25 507,4 0,612 292,3 863,1 5427 62,2 33,3 4,6
FSCS1(1) 25 1051 0,682 4743 0 0 100 0 0
FSCS1(2) 25 916,4 0,619 555,8 0 0 100 0 0
FSCS1(3) 25 924,3 0,643 487,7 0 0 100 0 0
FSCS 2 (1) 25 667,5 0,472 628,2 101,7 0 93,4 6,6 0
FSCS2(2) 25 768,3 0,681 4994 0 0 100 0 0
FSCS 2 (3) 25 7249 0,447 567,2 0 0 100 0 0
FSCS3(1) 25 656,1 0,546 588 0 0 100 0 0
FSCS3(2) 25 919,1 0,623 508,2 0 0 100 0 0
FSCS3(3) 25 679,7 0,518 636,5 101,8 0 94,3 57 0
REG1 (1) 25 825 0,64 379,5 0 0 100 0 0
REG 1 (2) 25 621,9 0,535 3219 0 0 100 0 0
REG 1 (3) 25 796,7 0,804 333,1 84,86 0 90,4 9,6 0
REG 2 (1) 25 515,8 0,416 465 128,1 5560 87,1 11 2
REG 2 (2) 25 617,6 0,501 5141 5216 0 88,8 11,2 0
REG 2 (3) 25 613,2 0,665 808,2 222 5399 53,4 39,9 6,7
REG 3 (1) 25 510,6 0,503 652,9 178,8 0 64,1 359 0
REG 3 (2) 25 466,2 0,561 673,8 208,5 5560 56 42,7 13

REG 3 (3) 25 401,6 0,498 509,9 153 5398 69,5 26,7 3,8
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ANEXO C — Tabela de dados de potencial € das particulas em triplicata

. : x Mobilidade o
Nome da amostra T Potencial § Desvio padréo eletroforética Conductividade
(repeticdo) ((®) (mV) (umem/Vs) (mS/cm)
c1(1) 25 -41.4 6,9 -3,243 0,0574
C1(2 25 -42,8 6,47 -3,351 0,0582
C1(3) 25 -44 6,22 -3,446 0,0587
c2() 25 -40,7 7,64 -3,192 0,0602
C2( 25 -40,3 16,9 -3,162 0,0608
Cc2(3) 25 -394 6,11 -3,092 0,0617
C3() 25 -36,9 8,23 -2,894 0,0616
C3( 25 -37,3 8,32 -2,926 0,0621
C3(d) 25 -36,6 11 -2,869 0,0625
ARG-CaCOs31 (1) 25 -18,5 3,73 -1,453 0,0383
ARG-CaCOs3 1 (2) 25 -19,3 5,33 -1,514 0,0451
ARG-CaCOs3 1 (3) 25 -18,9 3,91 -1,482 0,0365
ARG-CaCOs3 2 (1) 25 -17,6 4,36 -1,377 0,0375
ARG-CaCOs3 2 (2) 25 -17,9 6,46 -1,403 0,038
ARG-CaCOs 2 (3) 25 -18,8 5,85 -1,471 0,0419
ARG-CaCOs3 3 (1) 25 -18,5 4,11 -1,453 0,0421
ARG-CaCO0s3 3 (2) 25 -16,7 4,34 -1,308 0,0453
ARG-CaCOs 3 (3) 25 -18,5 4,64 -1,448 0,0389
FSCS1(1) 25 -314 8,09 -2,465 0,0268
FSCS1(2) 25 -315 10,3 -2,471 0,025
FSCS 1 (3) 25 -30,8 9,54 -2,412 0,0182
FSCS 2 (1) 25 -28,4 6,66 -2,229 0,0184
FSCS 2 (2) 25 -27,5 6,54 -2,159 0,0183
FSCS 2 (3) 25 -26,7 8,11 -2,093 0,0184
FSCS 3 (1) 25 -26,7 9,09 -2,089 0,0185
FSCS 3 (2) 25 -24,4 6,75 -1,915 0,0185
FSCS 3 (3) 25 -24,7 6,62 -1,939 0,0186
REG1(1) 25 -26,3 572 -2,061 0,0147
REG 1 (2) 25 -24,1 8,96 -1,892 0,0147
REG 1 (3) 25 -22,9 5,67 -1,792 0,0147
REG 2 (1) 25 -25,2 6,94 -1,976 0,019
REG 2 (2) 25 -25,7 20,9 -2,015 0,0299
REG 2 (3) 25 -25 12,5 -1,958 0,0205
REG 3 (1) 25 -25,2 8,15 -1,977 0,016
REG 3 (2) 25 -25,6 8,16 -2,004 0,0217

REG 3 (3) 25 -26,5 7,95 -2,076 0,0304
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ANEXO D — Tabela de medidas de potencial £ de superficie

Condicao experimental

Tempo de tratamento

(repeticéo) 0 dias 1dia 7 dias 21 dias

Cc@) -50 -47,8 -40,1 -12,9
C(2) -39,1 -32,6 -32,4 -31

C@3) -25,8 -34,7 -40,5 -43,1
C+DA (1) -32 -23,1 -38,6 -38

C+DA(2) -32 -29,8 -35,3 -56,1
C+DA(3) -43,8 -28,7 -37 -40,8
ARG-CaCOs (1) -32,2 -37,9 -31,4 -31,5
ARG-CaCOs (2) -29,3 -31,9 -344 -38,8
ARG-CaCOs (3) -27,2 -31 -18,1 -34,3
ARG-CaCOs + DA (1) -29,7 -20,6 -22,1 -31,7
ARG-CaCOs + DA (2) -28,2 -26,4 -33,9 -25,6
ARG-CaCOs + DA (3) -33,8 -28,9 -41,4 -41,3
FSCS (1) -23,8 -38,4 -40,4 -34,9
FSCS (2) -40,9 -17 -36,2 -43,2
FSCS (3) -30,2 -26,4 -20,9 -40

FSCS + DA (1) -29,7 -20,6 -22,1 -31,7
FSCS + DA (2) -28,2 -26,4 -33,9 -25,6
FSCS + DA (3) -33,8 -28,9 -41,4 -41,3
REG (1) -32,7 -25,9 -35,6 -32,6
REG (2) -38,7 -23,2 -44.4 -40,9
REG (3) -30,6 -34,7 -42 -51,5
REG + DA (1) -35,9 -24,2 -30,4 -24

REG + DA (2) -34,3 -20,7 -30,6 -27,3
REG + DA (3) -29,6 -33,1 -27,5 -37,8
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ANEXO E - Espectros de EDS e MEV da superficie da dentina, por condi¢io
experimental
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2. C
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C+ DA
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4. ARG+CaCOs
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5. ARG+CaCOs + DA
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6. FSCS
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FSCS + DA
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8. REG
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9. REG+DA
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