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RESUMO

O objetivo deste estudo foi avaliar as propriedades fisico-quimicas de
dentifricios contendo nanoparticulas de tricalcio fosfato. Para isto, foram avaliados
diferentes dentifricios e divididos em 7 grupos (n=5):Colgate Méaxima Protecéo
Anticaries (CMPA); Elmex Sensitive Profissional (ES); Bianco Advanced Repair
(Advanced); Bianco Pro Clinical (Proclinic); Bianco Oxigénio Ativo (0O2); Bianco
Protefresh Nano (Protefresh) e Bianco Detox Pré Esmalte Carbon (Carbon). A
caracterizacdo baseou-se na composicao dos ingredientes, pH, teor de sélidos, além
da forma e tamanho das particulas inorganicas, analisadas com microscopia
eletrbnica de varredura (MEV). Os dados de pH foram analisados por ANOVA one
way e teste de Tukey. Ja para o teor de solidos foi utilizado o teste de modelos lineares
generalizados para o efeito do dentifricio. Foi considerado nivel de significancia de
5%, para todas as andlises. Quanto ao pH foi possivel observar que o grupo CMPA
apresentou valor de pH alcalino, quando comparado com os demais (p<0,05). J& o
dentifricio O2 foi o mais &cido de todos os dentifricios analisados (p<0,05). Com
relacao ao teor de sélidos, todos grupos apresentaram variacoes, sendo o CMPA e o
Protefresh com maiores percentuais em massa (p<0,05). A analise de MEV, mostrou
gue os dentifricios apresentaram diferentes formatos e tamanho de particulas. Pode-
se concluir que os dentifricios apresentam diferencas quanto a teor de solidos, pH e
morfologia das particulas. Sendo assim, é importante o conhecimento dessas
propriedades para que o profissional indique o dentifricio mais indicado para a

necessidade de cada paciente.

Palavras-chaves: Dentifricios. Flior. Remineralizacdo dentaria. Biomateriais.



ABSTRACT

The aim of this study was to evaluate the physicochemical properties of
dentifrices containing tricalcium phosphate nanoparticles. For this, different
toothpastes were evaluated and divided into 7 groups (n=5): Colgate Maximum
Anticavity Protection (CMPA); Elmex Sensitive Professional (ES); Bianco Advanced
Repair (Advanced); Bianco Pro Clinical (Proclinic); Bianco Active Oxygen (0O2); Bianco
Protefresh Nano (Protefresh) and Bianco Detox Pro Enamel Carbon (Carbon). The
characterization was based on the composition of the ingredients, pH, solids content,
in addition to the shape and size of the inorganic particles, analyzed with scanning
electron microscopy (SEM). The pH data were analyzed by one way ANOVA and
Tukey test. As for the solids content, the generalized linear models test was used for
the toothpaste effect. A significance level of 5% was considered for all analyses. As for
the pH, it was possible to observe that the CMPA group had an alkaline pH value when
compared to the others (p<0.05). The O2 dentifrice was the most acidic of all the
dentifrices analyzed (p<0.05). Regarding the solids content, all groups presented
variations, being CMPA and Protefresh with higher percentages in mass (p<0.05).
SEM analysis showed that the dentifrices had different particle sizes and shapes. It
can be concluded that dentifrices show differences in solids content, pH and patrticle
morphology. Therefore, it is important to know these properties so that the professional
can indicate the most suitable dentifrice for the needs of each patient.

Keywords: Toothpaste. Fluorine. Tooth Remineralization. Biomaterials.
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1 INTRODUCAO

Dentifricios sdo produtos utilizados na higiene oral diaria (Lippert, 2013) e
existe uma gama de produtos disponiveis no mercado com diferentes principios
ativos, indicacbes e tecnologias. Sendo assim, cabe ao cirurgido dentista
compreender as particularidades dos dentifricios para prescrever corretamente de
acordo com a necessidade de cada paciente.

Os dentifricios séo constituidos por uma matriz de hidrocoloide incorporada
com diversos ingredientes como: surfactantes, corantes, adocantes, conservantes,
aromatizantes, tamponantes, espessantes, principios ativos e outros excipientes
(Gonzéalez-Cabezas et al.,, 2013; Lippert, 2013). Na literatura sdo encontrados 0s
principios ativos categorizados em diferentes classes como: agentes fluoretados,
anticalculo, bactericidas, dessensibilizantes, branqueadores, opacificantes e
atualmente encontramos os agentes remineralizantes biomiméticos (Meyers et al.,
2000; Santos et al., 2000; Lima et al., 2008; Sanz et al., 2013; Vieira-Junior et al.,
2016; Tomaz et al., 2020).

Dentre o0s agentes anticalculos encontramos o0s sais de zinco,
hexametafosfatos e os pirofosfatos (Santos et al., 2000), juntamente a acdo mecanica
da escovacdo eles atuam evitando a formacéo de tartaro. Como agente antibiofilme,
temos o triclosan, fluoreto de estanho, cloreto de zinco (Sanz et al., 2013) Os agentes
branqueadores sédo representados pelos abrasivos (silica hidratada, carbonato de
calcio, bicarbonato de calcio, carvao ativado) adicionados nos dentifricios, que atuam
na remocdo do manchamento extrinseco ou pela adicao de perdxido de hidrogénio
que age quimicamente ou pela adicdo de compostos épticos (blue covarine, diéxido
de titAnio) que atuam modificando a reflexdo de luz (Meyers et al., 2000; Collins et al.,
2008; Lima et al., 2008; ODILON et al., 2018). Entre os agentes dessensibilizantes,
temos: os sais de estroncio, fluoreto de estanho, arginina, sais de potassio e vidro
bioativo, sendo este ultimo considerado também como agente remineralizante (Vieira-
Junior et al., 2016). Os agentes fluoretados séo diversos como: o monofluorfosfato de
sédio, o fluoreto de amina, o fluoreto de sodio e o fluoreto estanhoso (Marinho et al.,
2003; Jodo-Souza et al., 2017).
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Apesar disso, novos dentifricios tém sido desenvolvidos com outros
ingredientes que possuem acao remineralizantes e tecnologias com varias acoes
associadas como os efeitos anti-erosivos, os dessensibilizantes e até com abordagem
biomiméticas. Esse tipo de abordagem € um mecanismo alternativo que utiliza
nanoparticulas de determinados compostos para impulsionar a remineralizacao dental
(Kielbassa et al., 2005; Ganss et al., 2016; Jodo-Souza et al., 2017).

Um desses novos agentes remineralizadores € o tricalcio fosfato (TCP), ou
sua variagao, o [ tricalcio fosfato fundido (B-TCP). O fosfato tricalcico € um material
composto gerado por um processo de pulverizacdo de beta-fosfato tricalcico fundido
(B-TCP) e lauril sulfato de sodio ou acido fumarico. Essa mistura produz um célcio
“funcionalizado” e um fosfato “livre”, acelerando assim a capacidade de
remineralizagdo do flior. Quando o fosfato tricalcico funcionalizado é introduzido no
dentifricio ao lado dos ions de fluor, sem interacdes prematuras do TCP-fluoreto, o
TCP entra em contato com a superficie do dente umedecida e a camada de protecao
é rompida, resultando na disponibilidade de Ca ?*, PO 42", e ions F -, aumentando a
eficacia de remineralizacédo do fluor (Karlinsey et al., 2010 B; Juntavee et al., 2021;).

Porém, a formulacdo dos dentifricios pode influenciar a atuacdo de seus
ingredientes ativos, onde a eficacia dos mesmos nem sempre é a esperada. Os
abrasivos podem reagir com os ingredientes ativos, dificultando a viabilidade e o efeito
destes, pode alterar o pH e até aumentar a perda de superficie do esmalte devido a
associacao de forcas excessivas durante a escovacao (Lima et al., 2008; Pascaretti-
Grizon et al., 2013; Ganss et al., 2016; Jodo-Souza et al., 2017; Tomaz et al., 2020).
O pH dos produtos vendidos sem receita varia entre acido, neutro e bdasico,
dependendo dos aditivos contidos. Sendo assim, se faz necessario investigar o pH
dos dentifricios a fim de avaliar se ha ou ndo um potencial erosivo, bem como estudar
seu teor de solidos e a morfologia e tamanho de suas particulas para avaliar o grau
de sua abrasividade (Kielbassa et al., 2005; Pascaretti-Grizon et al., 2013; Ganss et
al., 2016).

Desta forma, o0 presente estudo teve como objetivo avaliar as
caracteristicas fisico-quimicas de novos dentifricios comercializados com a tecnologia
de nanoparticulas de TCP, a fim de compreender como os ingredientes desses

dentifricios podem ser benéficos ou ndo a estrutura dental. Além de fornecer
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resultados de qualidade a comunidade cientifica, para correlacionar com os achados

de futuros estudos in vitro utilizando este material.
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2 REVISAO DA LITERATURA

Com o avanco da tecnologia, surgiram os biomateriais que sao quaisquer
substancias, natural ou sintética, usadas como parte de um sistema que trate,
aumente ou substitua um 06rgao, tecido ou funcdo do corpo. Estes biomateriais sao
divididos em metais, polimeros e materiais cerdmicos, onde 0s ceramicos Sao 0s
materiais mais comuns de serem encontrados em dentifricios, como o biovidro, a

hidroxiapatita, o tricalcio fosfato e o fosfato de calcio amorfo. (Sinhoreti et.al 2013).

A principio, os biomateriais surgiram para fornecer funcbes essenciais,
como suporte para cargas mastigatorias através de coroas dentarias ou propriedades
Opticas como compadsitos de resina. Porém, novas necessidades surgiram e com o
avanco das pesquisas, esses materiais foram sendo testados, promovendo a insercéo

destes em diversas areas e produtos da odontologia. (Rehman e Melo, 2018).

O vidro bioativo surgiu quando Larry L. Hench (cerca de 50 anos atras)
soube da rejeicdo a metais inertes e materiais plasticos de um hospedeiro ao tentar
criar um material de enxerto compativel com o corpo humano. O material acabou
sendo um vidro que em solucBes aquosas precipitou a hidroxiapatita, ligando-se a

tecidos duros e mole sem rejeicao. (Skallevold et al., 2019).

O vidro bioativo, também conhecido como BioGlass é composto por 45%
de silica (Si0O2), 24,5% de 6xido de sédio (Na20), 24,5% de 6xido de célcio (CaO) e
6% de pentoxido de fésforo (P205) (Hench et al., 2004).

O Biovidro, mais especificamente o 45S5, foi amplamente estudado em
relacdo a remineralizacdo em lesdes de mancha branca, onde houve remineralizagéo

eficiente e precoce (Taha et al., 2017).

O Novamin, utilizado como ingrediente ativo no dentifricio da Sensodyne
como remineralizador e redutor de hipersensibilidade, apresenta composicéo idéntica
ao Biovidro 45S5. O Novamin é um vidro de silicato de célcio-sédio-fosfato que libera
ions célcio e fosfato, aumentando o pH, resultando na precipitacdo de fosfato de célcio
e mineralizacdo em hidroxiapatita como vidro bioativo (BAG) convencional, ocorrendo

uma liberacdo continua de célcio. (Burwell et al., 2009, 2010).
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A bioatividade do Biovidro € influenciada pela estrutura e composicédo do
vidro, pelas técnicas de fabricacdo e pela taxa de dissolucéo id6nica, onde os vidros
mais bioativos apresentam &reas de superficie superior com maior taxa de dissolugéo,

formando assim, uma apatita mais rapida (Skallevold et al., 2019).

Outro biomaterial bastante conhecido é o fosfopeptideo de caseina-fosfato
de calcio amorfo (CPP-ACP), comercialmente conhecido como Recaldent, sendo uma

alternativa ao flor ou até mesmo sendo usado de forma simultanea.

O CPP-ACP, derivado de uma proteina do leite chamada caseina,
apresenta-se como um agente remineralizante, sendo capaz de estabilizar o fosfato
de calcio, mantendo uma saturacédo dos ions em meio bucal, onde os altos niveis de
fosfato de célcio no biofilme, seriam capazes de gerar uma remineralizacdo do tecido
dentério (Reynolds et al..,1997).

Diferente do Novamin, em que ocorre uma liberacdo continua de ions de
calcio, o CPP-ACP e outros produtos a base de célcio fornecem uma exploséo inicial

de célcio (Burwell et al., 2010).

Um estudo clinico recente mostrou que a remineralizacdo de lesbes de
mancha branca em esmalte utilizando CPP-ACP e fllor combinadas apresentou
melhores resultados, que de formas isoladas, onde o CPP-ACP apresentou resultados

semelhantes ao flior em gel em criancas (Mendes et al., 2018).

s

A nano hidroxiapatita é outro biomaterial muito utilizado para tratara
hipersensibilidade dentinaria e promover a remineralizacdo do dente, sendo
incorporada em diversos produtos de higiene bucal, como enxaguantes bucais e
dentifricios. (Yuan et al., 2012; Bossu et al., 2019).

A hidroxiapatita € o principal componente mineral do osso e dos dentes dos
vertebrados, onde este fosfato de calcio esta presente como cristais hanoscopicos.
(Sadat-Shojai et al., 2013).

Em se tratando de hipersensibilidade dentinaria, as hidroxiapatitas nano
particuladas sdo capazes de reduzir a dor, uma vez que as nanoparticulas sao

pequenas o suficiente para entrar e preencher os tubulos dentinarios. (Wang et al..,
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2014). Essas nanoparticulas precipitam no interior desses tubulos, bloqueando a

interacdo dos nervos com os estimulos externos (Trushkowsky et al., 2011).

Além disso a hidroxiapatita nano particulada pode precipitar na superficie
do esmalte e remineralizar a cérie inicial em esmalte, formando assim, uma camada
de apatita com um aumento na dureza da superficie do esmalte, prevenindo a

formacéo de céarie (Huang et al.., 2009).

Outro biomaterial muito conhecido é o tricélcio fosfato (TCP), comumente
utilizado para aumento 0sseo. Ele é altamente biocompativel, sendo geralmente
aceito como osteocondutor quando implantados em defeitos 6ésseos (Horowitz et al.,
2009; Reynolds et al., 2015). O TCP é um material biodegradavel, sendo reabsorvido
a uma taxa maior do que da formacéo do tecido, se biodegradando de uma forma

rapida e imprevisivel (Dong et al., 2002; Sheikh et al., 2015).

O TCP pode ser considerado um arcabouco para a formacédo de novo 0sso,
podendo assim, aumentar o crescimento interno de capilares, tecido perivascular e
até mesmo de células osteoprogenitoras no local do receptor (Sammarco et al., 2002;
Matsuura et al., 2015).

Os materiais de fosfato de calcio sdo seguros, encontrados com facilidade
no corpo humano, naturais, além de se integrarem facilmente aos tecidos, podendo
facilmente serem produzidos em grandes quantidades, por um preco relativamente
baixo (Habraken et al., 2016).

Acredita- se que no tricalcio fosfato, a liberacdo dos ions de calcio e fosfato
criam mais precipitacdo de Ca — P, resultando no aumento da concentracao idnica,
facilitando assim a adsorcao de proteinas e aumentando a formacéo 6ssea (Tang et
al., 2017).

A dissolucao do fosfato de calcio € mediada por ions e por proteinas, onde
a proteina adsorvida pode determinar a natureza final do cristal de calcio e fosfato
pelo bloqueio ou desbloqueio dos locais de nucleagcdo do substrato. (Barrére et al.,
2006). O papel das proteinas na dissolugéo do calcio e do fosfato dependem de alguns
fatores como as propriedades da bioceramica, como a sua fase, cristalinidade, textura

e composicdo. Outro fator sdo as propriedades das proteinas, como 0 seu ponto
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isoelétrico, conformacdo e composicdo. E por fim, se as proteinas agem em solucéo
ou em um substrato. As proteinas do fluido da area local irdo medir o processo de
troca idnica, contribuindo para os eventos de dissolugcdo (Combes et al., 2002; Bar
Yosef Ofir et al., 2004).

O TCP é considerado um material osteocondutor e osteoindutor, tendo uma
taxa de reabsorcao maior do que comparada a hidroxiapatita cristalina, que reabsorve
de forma muito mais lenta. (Baheiraei et al., 2018). O fosfato de célcio amorfo (CPP-
ACP), possui alta taxa de solubilidade e uma rapida liberacdo de ions calcio e fosfato
no meio aquoso, podendo assim, resultar em uma perturbacédo no pH local, afetando
de forma negativa a adesédo e até mesmo, a proliferacdo das células, além da sua
viabilidade (Samavedi et al., 2013).

O tricélcio fosfato além de ser usado para enxerto 0sseo, também é
utiizado como agente remineralizante, onde com o0 avanco do seu sistema

tecnoldgico, tem apresentado bons resultados, porém com poucos estudos clinicos.

A cérie dentaria € um problema de salde publica conhecida mundialmente
e apesar de ser uma das estratégias mais utilizadas, o flior em excesso pode trazer
maleficios, resultando no potencial risco de desenvolvimento de fluorose dentaria,
principalmente em criancas menores de seis anos. (Tanaka e Margolis, 1999). Por
isso, uma das alternativas que tem sido utilizadas € a inser¢cdo de biomateriais com
tecnologias remineralizadoras em dentifricios, a fim de promover a remineralizacéo

principalmente do esmalte dental e prevenir lesdes de mancha branca.

A remineralizacdo € um processo de reparo que ocorre naturalmente nas
lesBes dentarias. Neste processo, areas desmineralizadas dos dentes com deplecéo
de cristais sdo depositadas com calcio salivar e ions fosfato, resultando em ganho de
minerais. Os ions presentes no ambiente bucal podem facilitar a deposicéo de ions
calcio e fosfato na rede cristalina e a formacéo resultante de fluorapatita. (ten Cate,
1999).

A lesdo de mancha branca, de superficie desmineralizada, é clinicamente
o primeiro sinal de carie dentéaria, onde a utilizacdo do fldor é o principal tratamento

para esta condicao. (de Rooij e Nancollas, 1984; Cassiano et al., 2016).
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Uma alternativa € a utilizac&o do tricalcio fosfato funcionalizado (fTCP), que
pode ser incorporado em dentifricios, pois apresenta como funcdo bloquear as
interagcBes prematuras entre o fllor e o célcio, permitindo a formagéo de um sistema
de entrega de flior de baixa dosagem quando aplicado a estes dentifricios ou

enxaguatorios bucais. (Karlinskey et al., 2012).

O objetivo principal do TCP é melhorar a acdo do flior na superficie do
dente, enquanto a remineralizagdo é impulsionada principalmente pelos ions de célcio
e fosfato salivares. O efeito dos dentifricios que contem TCP na desmineralizacdo do
esmalte foi demonstrado por estudos usando o teste de microdureza (Karlinskey, 2009
A, 2010 A; Memarpour.et al., 2015; Pinto de Souza et al., 2018), microscopia confocal
(Chokshi et al.., 2016) e fluorescéncia induzida por luz quantitativa do esmalte (Jo et
al., 2014), além de demonstrar efeitos remineralizantes significativos na superficie do
esmalte. (Karlinskey, 2009 A).

Segundo um estudo de Hamba e colaboradores, em 2020, comparando
dentifricios com fTCP e fldor, mostrou que ambos parecem atuar de forma
independente na remineralizacdo das lesdes subsuperficiais de esmalte. Além disso,
0 grupo que apresentava dentifricio com uma combinacdo de fTCP e fllor obteve

melhores resultados no padrao de remineralizacdo que 0S outros grupos.

O fosfato tricélcico € um material composto gerado por um processo de
pulverizacdo de beta-fosfato tricalcico fundido e laurel sulfato de so6dio ou acido
fumarico. Essa mistura produz um célcio funcionalizado e um fosfato livre, acelerando
a capacidade de remineralizacao do flior. Ao ser introduzido no dentifricio junto com
o flaor, o tricalcio fosfato entra em contato com a superficie do dente umedecida e a
camada de protecdo é rompida, resultando na disponibilidade de Ca?*, PO 42 -,
e ions F -, aumentando a efetividade de remineralizagédo do fluor. (Karlinskey.et al.,
2009 B). Alguns outros estudos, mostraram que dentifricios contendo tricélcio fosfato
apresentam maior efeito de remineralizagéo do que dentifricios contendo apenas flior
de 1000ppm. (Buckshey et al., 2019).

Por fim, conclui-se que os biomateriais ja sdo materiais do presente, e nao
materiais do futuro como eram dito. Contudo, ainda é necessario novos estudos,

principalmente da insercdo destes materiais em dentifricios, a fim de promover tanto
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uma melhora na hipersensibilidade dentinaria como na remineralizacdo dos tecidos
do dente. Novos trabalhos clinicos sdo necessarios, a fim de comprovar a efetividade
destes materiais, como o TCP que ainda apresenta poucos trabalhos neste campo da

remineralizagcdo dentaria.
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3 PROPOSICAO

O objetivo do presente trabalho, foi avaliar laboratorialmente os fatores que
afetam as caracteristicas quanto a: composicdo, abrasividade, efeito erosivo,
dessensibilizante e remineralizante de dentifricios langados recentemente no mercado
odontolégico brasileiro, a fim de fornecer informagBes de qualidade na literatura

cientifica.
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Grupos experimentais:

1 - Colgate Maxima Prote¢do Anticaries;
2 — Elmex Sensitive;

3 — Bianco Advanced Repair;
4 - Bianco Pro Clinical;

5 —Bianco Oxigénio Ativo;
6 — Bianco Protefresh;

7 — Bianco Detox Pro-esmalte Carbon.

Pesagem do dentifficio e dgua para a
formagao de shurry, na proporgao de 1:3

Homogeneizagio do
shurry, em vortex

ol

x Remogio do sobrenadante

S

\ N /;)emiﬁ’icios em centrifuga por
= 20 min, 25°C e 3000 RCF
" Andlise de pH (n=5)
3 > 20N

Analises
*  Descritiva — de acordo com as
informagdes vide fabricante:
Analise de pH (n=5);

*  Teor de solidos (n=5);

Armazenamento dos dentifricios
em estufa a 40°C
/ Calculo do teor de solidos:

Teor de s6l

Ps)
- x 100,

Microscopia
Eletronica de
Varredura

Figura 1 - Descricdo grafica resumida do design experimental.

4.1 Analise descritiva

Para esta andlise, todos os dentifricios foram descritos e categorizados

como proposto no estudo de Joiner 2010. Foi trabalhado com os dados primarios

coletados através da observacdo das embalagens (informacbes fornecidas pelos

fabricantes), e do Material Safety Data Sheet (MSDS) dos dentifricios.

4.2 Analise de pH

A analise de pH foi realizada seguindo os principios descritos na ISO 11609

— 2017 (Dentistry - Dentifrices - Requirements, test methods and marking). Sendo

assim, foi utilizado um aparelho medidor de pH (Figura 2C) calibrado com suas

solucdes padrdes de pH = 4,0 e 7,0. O eletrodo do aparelho foi submergido em uma

solucdo homogénea (Figura 2A e 2B) de 1 parte de dentifricio para 3 partes de agua

destilada (Figura 2D) e o pH foi aferido dentro de um periodo de 10 minutos.
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Figura 2 - Medicdo de pH. A) Homogeneiza¢do do slurry no vortéx B) Slurry
homogeneizado C) pHmétro D) Eletrodo imerso em slurry.

4.3 Analise do Teor de sélidos

Para o célculo da porcentagem do teor de sélido de cada dentifricio foi
utiizado 40 ml de Slrruy do dentifricio que foram pesados e posteriormente
centrifugados (20 min, 3000 rcf, 25 °C). O sobrenadante foi cuidadosamente removido
e 0s solidos restantes foram deixados para secar a temperatura de 40°C durante 10
dias (Tomaz et al., 2020) (Figura 1). Posteriormente, as particulas sélidas secas foram
pesadas e a porcentagem em peso de particulas solidas foi calculada em relacéo ao
peso total dentifricio (% em peso de particulas solidas) seguindo a equacao descrita

abaixo:
P, — P.
Teor de sélidos (%) = [(zp—s)l x 100,
1

onde, P1 é considerada a massa inicial do dentifricio (Umido); P2 a massa
do tubo falcon com o dentifricio seco (depois da estufa) e P3é a massa final do tubo

falcon vazio. Para esta analise também foi considerado um n=5.

4.4 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

Para avaliacdo qualitativa da morfologia e tamanho das particulas dos
dentifricios, trés amostras de cada grupo foram analisadas em Microscopio Eletronico
de Varredura — MEV (Jeol, JSM 5600LV, Téquio, Japao) (Figura 3.A) que operou em
alto vacuo e em uma voltagem de 15 kV. As amostras foram fixadas em disco de

acrilico para serem metalizadas (Balzers-SCD 050 Sputter Coter, Alemanha) com uma
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fina camada de ouro-paladio equivalente a 10 “® mm, para aumentar a reflectancia da
superficie. Foram obtidas imagens representativas, de cada amostra, na magnificacédo
de 1000x.

Figura 3 - Preparacdo das amostras para MEV. A) Metalizadora a
vacuo; B) Amostras metalizadas.

4.5 Analises Estatisticas

Inicialmente foram efetuadas analises descritivas e exploratdrias dos dados
de teor de solidos e pH. Em seguida, os dados de pH foram analisados por analise de
variancia (ANOVA) one way e teste de Tukey. Os dados de teor de soélido ndo
atenderam as pressuposi¢des da ANOVA e por isso foram analisados por modelos
lineares generalizados para o efeito de dentifricio. As andlises foram realizadas no

programa R, sendo considerado um nivel de significAncia de 5%.

*R Core Team (2021). R: A language and environment for statistical computing. R Foundation for Statistical
Computing, Vienna, Austria.
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5 RESULTADOS

5.1 Anélise descritiva

Na tabela 1 podemos observar os componentes dos dentifricios
categorizados de acordo com Joiner 2010. Ao analisar a descricdo é possivel
identificar que a silica € o componente abrasivo mais comum, entre os dentifricios
estudados. Podemos encontrar a mesma isolada ou associada a diferentes abrasivos
como: ao carbonato de calcio, no dentifricio EImex Sensitive Professional; ou a mica,
nos dentifricios Bianco Advanced Repair e no Pro Clinical; ou também ao Carvdo em
p6 no dentifricio Bianco Detox Pro-esmalte Carbon. Todos os dentifricios da Bianco®
possuem o Benzoato de s6dio como conservante, enquanto que o Colgate maxima

protecéo anticaries e o Elmex Sensitive Professional apresentam o Alcool benzilico.

Dentre os dentifricios estudados apenas o Bianco Detox Pro-esmalte
Carbon, ndo apresenta um fluoreto em sua composicdo. Isso se deve a
incompatibilidade do flior ao p6 de carvdo presente em sua composi¢cao. Apenas o
Bianco Oxigénio Ativo tem peroxido de hidrogénio em sua composicdo, sendo
categorizado como agente quimico. Como agentes 6pticos foi encontrado o dioxido
de titdnio nos dentifricios Bianco Advanced Repair e Bianco Pro Clinical e o CL 74160
no Bianco Oxigénio Ativo TCP 3.0. Esse ultimo componente € mais conhecido como

Blue covarine.
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Tabela 1 - Categorizacdo dos ingredientes dos dentifricios utilizados no estudo.

Dentifricio Abrasivos Agentes Agentes Umectan Aglutinante  Conservante Tipo de Tecnologia Outros
quimicos épticos te Fluoreto reminerali- componentes
zante
Colgate Carbonato Pirofosfato - Glicerina Goma de Alcool Monofluor - Aroma, Hidréxido de
méaxima de célcio, Tetrassodico celulose benzilico fosfato de sodio, Lauril sulfato de
protecéo Bicarbonat sodio s6dio e Agua
anticaries o de sédio
(Lote 1090BR123J) 1500ppm
Val 03/25 *
Elmex Carbonato  Pirofosfato de - Sorbitol Goma de Alcool Monofluor Tricélcio Bicarbonato de arginina,
Sensitive de calcio,  Tetrassodico, celulose benzilico fosfato de fosfato (TCP)  Aroma, Hidréxido de
Professional Silica Sacarina de sédio sodio, Lauril sulfato de
(Lote 1007PL1114)  hidratada, sodio s6dio e Agua
Val 12/23 Bicarbonat 1450ppm
o de sédio
Bianco Mica, Sacarina de Dioxidode  Sorbitol, Carboximetil  Benzoato de Fluoreto de Tricélcio Agua, Aroma, Mentol e
Advanced Silica sodio titanio Glicerina celulose s6dio sodio fosfato (TCP)  Lauril sulfato de sédio
Repair TCP 1.0
(Lote 12379120) 1500ppm
Val 11/23
Bianco Pro Mica, Sacarina de Dioxidode  Sorbitol, Goma de Benzoato de Fluoreto de Tricélcio Agua, Aroma e Mentol
Clinical TCP Silica sodio titanio Glicerina celulose sodio sodio fosfato (TCP)
3.0
(Lote 11676118) 1500ppm
Val 08/21
Bianco Silica Sacarina de CL74160 Glicerina Goma de Benzoato de Fluoreto de Tricélcio Agua, PVP, Mel,
Oxigénio Ativo  hidratada sédio, (Blue celulose sodio sodio fosfato (TCP)  Cocamidopropyol
TCP 3.0 Peréxido de Covarine) betaina, Goma xantana,
(Lote 12267120) hidrogénio 1500ppm Poligliceril-3 caprilato,
Val 09/22 Acido citrico,

Carragenina, Acetato de
tocoferol, Panteno e
Lauril sulfato de s6dio

Bianco Carbonato Sacarina de - Glicerina  Carboximetil  Benzoatode  Monofluorfosf Tricélcio Agua, Aroma,
Protefresh de célcio sodio , Sorbitol celulose sodio ato de s6dio fosfato (TCP)  Formaldeido, Mentol e
nano TCP Lauril sulfato de sédio

(Lote 12199120) 1500ppm
Val 07/23
Bianco Detox Silica - - Glicerina Goma de Benzoato de - Tricélcio Agua, Xilitol,
Pro6 Esmalte hidratada, celulose sodio fosfato (TCP)  Maltodextrina, Lactato
Carbon TCP  Carvdo em de zinco, Lauril sulfato
3.0 po de sddio, Sucralose,
(Lote 12027118) Extrato de frutas citricas

Val12/22 de limao, laranja e

gengibre.

O grupo Colgate maxima protecdo anticaries apresentou diferenca na
composicdo quando comparado as especificacfes fornecidas na embalagem deste
lote com o MSDS (Material Safety Data Sheet), que apresenta Polietinoglicol,
Metilparabeno e Propilparabeno, além de ndo conter o &lcool benzilico, que
apresentava na embalagem do fabricante. Os demais dentifricios estudados
apresentaram as mesmas informacgdes contidas no MSDS quando comparados as

embalagens dos seus respectivos lotes.

5.2 Anédlise de pH

Para o pH (Figura 4) também foi observada diferenca significativa entre
todos os dentifricios (p<0,05), com excec¢ao dos grupos Bianco Advanced repair e
Bianco Pro Clinical que néo diferiram estatisticamente entre si (p>0,05). O Colgate
maxima protecao anti-caries apresentou um valor pH significativamente maior que os

demais dentifricios (pH médio de 10,19), sendo considerado um dentifricio basico. Ja
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o Bianco Oxigénio Ativo apresentou pH significativamente menor que os demais (pH

meédio de 5,70) (p<0,05). Os demais grupos apresentaram um valor de pH variando

entre 9,09 e 7,06.

14
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19
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T — —_—
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4
2
0
Dentifricio
El Colgale Maxima Elmex® Scnsitive Bianco® Advanced Bianco® Pro
Protecio Anti-Carics Professicnal Repair— TCP 1.0 Clinical — TCP 3.0
. e . Bianco® Detox Pro-
Bianco® Oxigénio Bianco® Protefresh
Ativo—TCP 3.0 ~ Nano TCP H Esmale Carbon ~TCP

Figura 4 -. Box plot do pH em fun¢éo do dentifricio.

5.3 Andlise de teor de sélidos

Os resultados de teor de soélidos dos dentifricios sdo mostrados na tabela

2. Os dentifricios estudados variam significativamente quanto ao teor de sélidos

(p<0,05). Os dentifricios Colgate maxima protecdo anti-caries e Bianco Protefresh

apresentaram o maior teor de sélidos que Elmex sensitive, Bianco Pro Clinical e

Bianco Oxigénio Ativo (p<0,05). J& o Elmex Sensitive possui maior teor de soélidos

guando comparado aos dentifricios Bianco Pro Clinical e Bianco Oxigénio Ativo

(p<0,05). O menor teor de sélidos encontrado foi no Bianco Oxigénio Ativo, quando

comparado aos demais dentifricios (p<0,05).
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Tabela 2 - Média (desvio padréo), mediana (valor minimo e maximo) do teor de sélidos
(%) em funcao do dentifricio.

Dentifricio Média (desvio Mediana (valor
padréo) minimo e maximo)
Colgate maxima protecao anti-céries 52,93 (4,53) a 54,41 (45,08; 56,34)
Elmex Sensitive 40,48 (1,36) b 40,02 (39,65; 42,88)
Bianco Advanced repair 44,73 (8,77) ab 48,23 (29,81; 52,16)
Bianco Pro clinical 33,01 (10,99) c 28,24 (24,98; 51,21)
Bianco Oxigénio ativo 23,97 (0,09) d 23,94 (23,89; 24,13)
Bianco Protefresh 52,99 (4,11) a 53,83 (46,47; 57,52)
Bianco Detox pro-esmalte Carbon 48,01 (9,05) ab 51,45 (32,29; 55,28)

p<0,0001. Letras distintas indicam diferengas estatisticamente significativas (p<0,05).
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PROTEFRESH

Figura 5 - Imagens representativas em MEV. A — CMPA (Colgate e
maxima protecdo anticaries); B — ES (EImex Sensitive); C
— Advanced (Bianco advanced Repair); D — Proclinic
(Bianco Pro clinical); E — O2 (Bianco Oxigénio ativo); F —
Protefresh (Bianco Protefresh); G — Carbon (Bianco
Detox Pro-esmalte Carbon).

Na figura 5A e 5F pode-se observar pouca variagdo nas formas das
particulas usinadas com maior prevaléncia de particulas esféricas com espiculas e
aglomeradas. Em 5A também é possivel observar a presenca de formacdes que se
assemelham a cristais (setas amarelas). Ja na figura 5B é possivel perceber a
presenca de particulas de tamanho menores e formas diversas quando comparadas

com as demais.
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Nas figuras 5C, 5D, 5E e 5G nota-se a presenca de particula com forma e
textura semelhante, apontada pelas setas vermelhas. Pode-se levantar a hipétese que
essa seria a particula do tricalcio fosfato, uma vez que estes dentifricios sdo do mesmo
fabricante e todos eles contém em sua composi¢cao esse ingrediente. Ainda nessas
figuras (5C, 5D, 5E e 5G), nota-se que as particulas sdo esferoidais de tamanhos

variando de pequeno a grande e formando aglomerados.
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6 DISCUSSAO

O mercado brasileiro possui uma diversidade de dentifricios disponiveis.
Sendo que estes produtos apresentam diferentes formulagcdes, indicacbes e
tecnologias (Joiner, 2010). Dentre todos o0s ingredientes presentes em sua
composi¢cdo o mais comumente encontrado é o abrasivo (Joiner, 2010). Os abrasivos
sdo componentes insollveis que atuam na remo¢do do manchamento extrinseco
(Meyers et al., 2000; Lima et al., 2008). Esse processo de limpeza abrasiva é muito
dependente do tamanho, forma, dureza, pH e concentracdo das particulas de carga
(Joiner, 2010).

Além dos abrasivos, os dentifricios apresentam agentes quimicos, que
aumentam a limpeza abrasiva, auxiliando na remocédo e prevencdo de manchas
extrinsecas. Entre eles estédo o pirofosfato, o tripolifosfato e o hexametafosfato (Joiner
2010) Esses componentes tendem a ter uma forte afinidade com o esmalte, a dentina
e o tartaro, e durante a escovacao eles tém demonstrado dissolver os componentes
da mancha. (Joiner 2010). Os abrasivos mais comumente utilizados nos dentifricios
sdo o carbonato de calcio e a silica, e que em quantidades excessivas ou
caracteristicas morfolégicas irregulares de usinagem (Meyers et al., 2000; Pascaretti-
Grizon et al., 2013) podem provocar danos aos tecidos dentais (esmalte e dentina),
tecidos moles e materiais restauradores (Svinnseth et al.,1987; Lima et al., 2008;
Sobral-Souza et al., 2021). Os achados do presente estudo corroboram com essa
assertiva, uma vez que o carbonato de calcio e a silica estavam presentes sozinhos
ou associados a outros componentes nos dentifricios analisados. Além disso, as
imagens em MEV demostraram a presenca de diferentes caracteristicas morfolégicas
de particulas tanto em dentifricios com composicdo semelhante de abrasivos como

em diferentes.

A covarina azul e o diéxido titanio, sdo os agentes opticos mais utilizados e
atuam modificando interacdo da luz incidente sobre os dentes, causando uma
sensacao de dentes “mais brancos” e brilhantes para o observador (Vaz et al., 2019;
Sobral-Souza et al., 2021), devido a formagéo de uma pelicula na superficie dental.
Dos dentifricios analisados apenas 03 apresentaram 0s mesmos em sua Composicao,
sendo eles: Bianco® — Advanced Repair - TCP 1.0; Bianco® Pro Clinical — TCP 3.0;

Bianco®- Oxigénio Ativo (Oz) - TCP 3.0.
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Além dos componentes ja citados anteriormente, ainda existem outros
como 0Ss umectantes, que servem para solubilizar outros ingredientes e impedir que a
férmula resseque (Joiner, 2010; Lippert, 2013). Os surfactantes, onde o Lauril Sulfato
de Soédio é o ingrediente mais comum, servem para gerar espuma e transmitir
propriedades sensoriais desejaveis durante o uso (Lippert, 2013). Os aglutinantes que
também estdo presentes, impedem que a formulacdo fique muito liquida e os
conservantes, mantém a formula ativa e sem muita degradacao até a data de validade
(Lippert, 2013). O fluor é outro agente presente nos dentifricios, responsaveis por
prevenir a formacdo de carie, tanto em denticAo decidua como em denticdo
permanente. (Marinho et al., 2003; Davies, 2010; Joiner, 2010). Todos os dentifricios
analisados com excecédo do Bianco Detox Pré-esmalte Carbon apresentaram em sua
composicdo algum tipo de fluoreto (Monofluorfosfato de sodio ou fluoreto de sodio).
Isso pode ser explicado devido a alta capacidade de absorcdo do carvéo ativado, na
qual, fldor e outros ions ativos nos dentifricios a base de carvao podem néo estar
disponiveis durante seu uso (Greenwall et al., 2019). Ja que a capacidade de absorcao
do carvao ativado é tao efetiva que é usado, entre outros fins, para remover fluoreto
da agua potavel em comunidades com abastecimento de &gua com teor
excessivamente alto de fuoreto (Tembhurkar et al., 2006; Janardhana et al., 2007).
Entdo apesar do TCP deixar disponivel ions Ca ?*, PO 42, e fons F ~, para auxilia no
processo remineralizante (Karlinsey et al., 2010 A; Juntavee et al., 2021), a presenga
do carvao ativado no dentifricio Bianco Detox Pro-esmalte Carbon pode influenciar na

guantidade total de ions disponiveis, como mencionado anteriormente.

Assim como o tamanho das particulas podem influenciar no potencial
abrasivo de um dentifricio, o pH também é um importante fator a ser avaliado, visto
que, um dentifricio com pH acido pode desmineralizar o esmalte e dentina de um
elemento dental, j& que, o pH critico para desmineralizacdo do esmalte é de 5,5 e da
dentina 6,2 (Dawes, 2003) e variam de acordo com o fluxo salivar, capacidade tampé&o
e concentracao de fosfato e calcio da saliva humana, de cada individuo. Dessa forma,
aregiao cervical € mais propensa a desenvolver uma leséo, devido a menor espessura
de esmalte (Amaechi et al., 2021). Além disso, pacientes que apresentam lesdes
cervicais ndo cariosas podem ter uma piora da doenca ao utilizar dentifricios com pH
acido, poréem mais estudos precisam serem realizados para obtencéo de dados mais

concretos. Acredita-se que o baixo valor de pH do Bianco Oxigénio Ativo seja devido



30

a presenca do peroxido de hidrogénio em sua formulacéo. O perdxido de hidrogénio
€ altamente reativo e ao se dissociar forma radicais livres tende a formacdo de um

meio acido (Kwon e Wertz, 2015).

Outra propriedade analisada foi o teor de solidos. Essa andlise caracteriza
a quantidade em percentual de massa de toda parte solida que contém dentro do
dentifricio. Ela € composta pelos basicamente pelos abrasivos e ao avaliar 07
dentifricios diferentes, foram encontradas diferencgas significativas entre os produtos.
Isso ocorre devido a variacdo dos ingredientes da férmula e da interacdo deles entre
si (Lippert, 2013; Ganss et al., 2016). Também né&o se pode afirmar que quanto o maior
o teor de sodlidos, maior serd a abrasividade do dentifricio. Uma vez que, a
abrasividade de um dentifricio ndo esta relacionada apenas ao teor de sélidos, mas
também ao tamanho, forma e dureza da particula utilizada (Meyers et al., 2000;
Lippert, 2013). A abrasividade de um dentifricio € mensurada em testes laboratoriais
como este. Porém, Addy e Hunter (2003) em seu estudo descreveram o método mais
aceito na literatura que avalia a abrasividade dos dentifricios em comparacdo a
materiais abrasivos padrdes gerando uma escala de valores de abrasividade (RDA).
Dessa forma é determinado o quanto é segura a utilizacdo desses dentifricios na
escovacao diaria. Nesse sentido é necessario a realizacdo de mais testes que possam
determinar de maneira direta a abrasividade desses dentifricios, uma vez que o teor

de sélidos sozinho é uma anélise indireta.

Os resultados encontrados neste estudo contribuem para o melhor
conhecimento da comunidade cientifica quanto ao pH, morfologia das particulas e teor
de sélidos desses dentifricios avaliados. Fornecendo uma direcdo para a escolha e

prescricdo adequada do dentifricio de acordo com a individualidade de cada paciente.
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7 CONCLUSAO

ApoOs a andlise in vitro dos grupos de dentifricios, pode-se concluir que:

e O Colgate maxima protecdo anticaries e o0 Bianco Protefresh
apresentaram o maior teor de solidos;

e O Bianco Oxigénio ativo foi o dentifricio que apresentou o menor valor
de pH;

¢ O Colgate maxima protecao anticaries apresentou o pH mais alcalino em
comparagao aos outros grupos;

e Com excessao do Colgate Maxima Protecdo Anticaries e o Bianco
Protefresh, todos os dentifricios apresentaram particulas de morfologia

e tamanho distintos.
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