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INTRODUCAQ

Houve uma redugio marcante na prevaléncia da carie
dental no mundeo ocidental durante os ultimeos 10-20 anos. letao
tem sido observado tanto em paises gque utilizam a spua fluoretada
como uma medida preventiva, come em paises gue n¥o a utilizam.
Esta reduglo coincidiu com a introdusfo de dentifricios
fluoretados e alguns pesqguisadores afirmam serom estes oz
principais responsévels pelo decliinio da carie. Além disso, os
dentifricios s¥o as formas de flﬁagymais amplamante utitltizadas,

com exceglc apenas da agua fluoretada (ROLLA, 18%1).

A efetividade das preparagies, gue conténm fiaar*, na
prevengio da carie dental estd diretamente relacionada com a
disponibilidade dos fonsg fllor tivres cu scliuveis durante o tempo
da uso. Forém, o fldor soltavel presente nos dentifricios &
capaz de se combinar com ouirocs componantes, tal como o abrasive,
g sp tornar insolavel, desta forma senda incapaz de exercer sua

agio.

No Brasil todos og dentifricios atualmente encontrados
ne nomércio possuem fidgor numa concentragcfo minima de 600 ppwn de
figor soluvel [(AYUKAMA, 10001}. Isto ocorreu por iniciativa das
firmas, porém foi consolidado pela portaria nx 22, de 20 de
dezenbre de 1888, quando a Secretaris Nacional de Vigitancia
Sanitiria estabelsceu normas de controle de quatidade dos mesmos.
Foi estabelecido que o dentifricio deverid manter uma concentraglo
minima de 600 ppm de fldor soldvel, iénico ou ionizivel, ats 1
ang apds a data de fabricag3o e de, no minimo 450 ppm, no

restante de ssu prazo de validade.

* — Termo genérico para definir as formas idnica (fluoretol,

ionizive!l e n¥og ionizavel do slemento fluaor,
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Contudo, seria extremamente inadeguado observar novas
formulagSes de dentifricios fluoretados por um ano para saber se
a mesma atenderia a8 normas. Além dissp, onio existe na
fiteratura qualguer dado sobre uma condig@o laboratorial capaz de
determinar previamente © que ocorreria ao fldaor soiuvel de um
dentifriciao apds 1 ano ou mais de fabricagio. Deste modo
Justifica-se o presente Ltrabalho no auxilic da determinagHo do

prazo de validade de um dentifricic fluoretado.
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Em 1935, o© Conselho de Terapéutica Dental definiu
dontifricio como uma preparag¥o que ajuda na remogo de restos
alimentares da superficie dos dentes. Primeiramente, tais
prepara¢Ses foram utilizadas com a finalidade de olarear os
dentes, embesliezando~os & melhorar o halitoc. Fordém, ainda no 12
século, Demderates considerava a limpeza dos dentes uma condigio
indispensavel para evitar *as doengas dos dentes®, E o usp dos
abrasivos & t%c antige quanto o préprio uso dos dentifricios.
Desde muito tempo atrids o carbonato de calecioc tem side utilizado,

devido a sua leve ag¢3o abrasiva (FOULK & PICKERING, 1835},

Os ahrasivos.sﬁa uytilizados satualmente no suxiiic da
renccio da  pelicula, placa, calculog ® restos alimsntares.
Alguns dos abrasivos presentes nos dentifricios atuais 5% o
pirofosfato de cilecio, alumina trihidratada, carbonato de calcio

¢ bicarbonato de sddic (FORWARD, 18891).

0 fiuoreto de sé&dio foi o primeireo agente flucoretado
incorporado em um dentifricio. Entretanto, estudos clinicos
realizados com estes dentifricios entre 1845 e 1985 falharam emn
demonstrar seus afeitos; isto occorreuy devido & incompatibilidades
na fTormulaclo e inadeguadeos testes clinicoes. Dutro estudo
utilizande um abrasivo compativel com o fluoreto de s&dic, o
metafosfato de sodio inseldvel, provou sar o NaF efetivo na

redugio das caries (GRON & BRUDEVOLD, 1887).

WHITE, =m 1983, fez uma revisiio sobre a descoberta,
inicio da produglic = uso clinico do manocfiuorfosfato. {is

fluorfosfatos feoram descobertos pele Dr. WILLY LANGE, na décads

de 20, na Alemanha. Na década de 40, os fluorfosfatoes foram
selecionados por uma companhia americana, Companhia Quimica
Ozark de Tulsa, para um estudo e possivel comsrcializagXo. Em

1950, foi relatado que o MFP possuia atividade anti-carie.
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De grande importiancia em relag%o a preparac®ss dentais & a alta
solubilidade do MFP na presenga do calclio, que proporcionara
maioyr qguantidade de fluor seoluvel, isto &, ativo. Qutra
caracteristica ¢ 3 grande estabilidade que apresenta o

monofluorfosfato.
ESTABILIDADE DO FLUOR NOS DENTIFRICIOS

Em 1861, J& era conhscida a capacidade dos ions fltor
reagirem com fosfato e carbonato de c4lcio, abrasivos comumente
utilizados. ER{ICS50N estudou *in vitro® s compatibilidade de
algung tipos de fldor com diferentes componentes dos dentifricios
e a incorporagfo de fldor pela superficie do esmalte e pelo pd de
asmalte, utilizando o gk 2B N estude da compatibilidsde do
fitnr com sabrasivos, Tol medida a atividade remansscente na
solugXo apds agitagdo de solugBes de NaF, MFP ou SnFe, todas
marcadas com 1QF, com siferentes asbrasivos durante 3 minutns,
Ohservou~se gque a perda de fldor da solugio de NaF foi grande
para silica ge!l e substancial para os sais de cilcio. A solugio
de SnFaz perdeu muito fldgor para o pirofosfato de calcio niEo
aguecido. A perda de fildor da soluglo de MFP para pirofosfatce
de calcio e silica gel foi menor gue da solugic de NaF. i
resul tado mals notavel fol a compieta n¥o reatividade da solugo
da MFP com carbonate de calcio. No estudo da incorporagic de
fluor pele esmalte a partir de dentifricios, observou-se que a
incorporag3o foi a mesma a partir do NaF ou do SnFZ, porém esta

foi claramente menor a partir do MFP.

DUCKWORTH, em 1888, realizou um 8studo no quatl foi
determinada a quantidade de fléor seclavel presente em 3
dantifricios A& base de fTluoreto estanocso. As determinagfes
toram realizadss apds s aguisicioc dos mesmos e durante 8 meses em

’ r L=
gue foram armazenados &m gaiadaira a 4-57C, no
laboratério a  19-20°C e em uma  estufa a 35-37°C.

As amostras foram anatisadas através de um metodo colorimétrico,
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Constatou-se uma queda na concentragXfo de fluor A medida que os
dantifricios envelheciam ® este envelhecimente foi acelerado com

o aunentio da temperalura de armazenamsnto.

BUSHEE &t al.(1871) avaliaram a disponibilidade do fon

F~ livre em 15 preparagdes dentais profilaticas. As analises
foram realizadas antes e 4 meses apds 0 armazenamento. 0 ion F~
fivre foi determinado potenciometricaments. Foi observado uma

diminuigXo da disponibilidade do fon F  livre ap®s o pariodo de
armazenamento 8 dos produtos analisados, as pastas profitaticas
profissionais retiveram a malor porcentagem de fon F~  iivre,

seguida pelos gels, solugBes e dentifricios,

Analisando 2 atividade idnica do flaor de 2
dentifricios & base de NaF, BIRKERLAND (1871) observou gue o
flgor de um dos dentifricioas foi inativado, © que poderia ter

sido causado por componentes do dentifricio.

Em 1872, HAGEN estudou o estado do fluor nos
dentifricios, sua ligag®o com abrasivos 2 incorporagiiv pelio pd de

esmalte, utilizando *!r em uma técnica de adsorgio e desorgio e

ankliises gquimicas deo fidor. Foram utilizados dentifricios
apontende NaF & MFP, Menhum dos dentifri{ciocs 2 base de NaF
continha compostos de calcio. Um dos dentifricios & base de MPP

continha carbonato de célecic, gque provavelmente se combinaria com
o MFP somente na extens¥o que este 1lon sofresse quebras
hidroiitica. 0 autor constatou gue ndc houve uma reiaglo entre
a quantidade de fltor iénice e a incorporagiio de flGor peio pd de
asmalte. Pordm, a natureza quimica & as propriedades da saliva
g da piaca dental s¥o capazes de modificar estes resuliados,
Também foi relatado gue as propriedades fisicas dos dentifriciocs
s¥o importantes no comportamento do flaor, como por exemplo, o
aguecimento do fosfato tricileio e pirofosfato de calcio reduz a

sua combinacio com o NaF ocu MFP.
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Avaliando a estabilidade do monofluorfosfato de sédio e
do fluorete de sddio presentes em dentifricios, tendo como
abrasive carbonato de cilcio, durante i ano de estogue, NIREN &
HARSE (1974) relataram gus o NaF n¥o foi compietamente inativado
pelo CalCOa,  fon F~ livre presente nos dentifriciocs & base de
NaF decresceu até atingir o equilibrio, e entlo, permaneceu
congtante am  torno de 40% da guantidade adicionada, A
dissgclaglce do fon mongfiuorfosfate & evidentemente uma reagfo
muito mais  vagarosa. Em solucBes alcalinas, Q ion

monofluorfosfato se dissocia de scordo com a seguinte reac3os
-2 - - -t

Através desta reagBo, o ion fivtor & iiberadd. 0 ¥,
gue foi liberado a partir do MFP, reagirisa com © carbonato de

calecio formande fluoreito de cadlcio, o gqual & pouco saldvel.

PF ™+ CACO4 5 CAF+CO5-
Dependendo da proporc3o inicial de MFP para F  no
dentifricio, o conteddo de fldor livre aumentava o0uU no comsgo
diminuia, passande por um minimo e entle, aumentava. Em todos

os dentifricios houve um decréscimo da guantidade de MFP.

PEARCE, em 1874, avaliocu 5 dentifricios {filuoretados

encontrados na Mova Zelandia, dentre os guais 4 continham MFFP 2 1

cgontinha MaF, como agente cariostatico. Foram determinados
fluor idnico solavel (F), fidtor insaolavel assocociado com o
abrasivo da pasgta e monofluorfosfato idnico solivel (PoaE®T
potenciometricamente, Tambeém foi determinada » incorporagio de
flaor pelo esmalte. Fstas analises foraw realizadas no inilcio

do estudo e até 17 meses apds o armazenamento a tempuratura
ambiente. 0 autor relatou gque todos os dentifricios a base de

MFPR  continham  flaor ifnico soldvel (FY em adigXo ac MFP.
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0 fidor idnice soldvel presente nos dentifricics A base de MFP
aumentou com o spvelhecimento, em coniraste com aguele presente
nos dentifricios a3 basze de NaF, que diminuiu. Uma proporg#io
consideravel do fldor total, no maximo 36%, estava associado com
os abrasives carbonato de célcio e fosfato de caélcio em uma forma
insoldvel nos dentifriclos & base de MFP. G fldor insoldvel
também aumentou com o tempo. Em relag¢foc & incorporagis de fluor
pelo esmalte, esta pareceu estar relacionada com a concentragio
de fldor idnico e todos os dentifricios foram capazes de aumentar

0 nivel de flaor no pd de esmaite.

Avaliando os dentifricios fluoretados encontrados na
Grécia, ATHANASSQULID & PAPASTATHOPOULOS (1978) observaram gque nos
daentifricios & base das MFP, o flGor scldvel variou de 75 a 95% do
valor esperado da formulaglo, o que feol atribulido 3 presenca de
agentes abrasivos, principalmente o©s compostos de célcio, os
guals formam compostos insoluaveis com o fldor. Também foi
constatada uma baixa concentraglic de fldor idnico nestes

dentifricios, em torng de 4 a 23% do fldor solitvel.

Utitizando uma especificagio argentina para a
determinago da "wvida til" de um dentifricioc, PANZER! et al.
(1979) analisaram 23 marcas comesrciais de dentifricios. Esta
determinag®ec, que corresponde 4 verificag®o da estabilidade do
produto apéds o periodo de § ano nas condig®es normalis de
armazenagem, consistiu em submeter o dentifricio a exposigio am
uma estufa a 45°C durante 72 horas e também foram feitas analises

de consisténcia, densidade e pH.

Em 1880, a Administracglo de Alimenteos e Medicamentos
dos Estados Unidos propds normas envelvendo a disponibitidade do
fluor em dentifricios, reguerendo que o fldor idnico para
dentifricios & base de NaF & o fldaor soldvel, ilsto &, idnico mais
ionizavel, para dentifricios 4 base de MPFP nic selja menos que BO%

do conteddo total de flidor.
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De acordo com CURY et al, (1980}, todos os dentifricios
4 base de MFP apresentam fldor idnico como contaminante. Foram
analisadas 8 marcas comerciais de dentifricios e determinou~se as
concentiragBes de fldor livre {(F ), de monofluorfosfato ou fluor
foniz&vel (Fumrp) e de fldor insoldvel (Fins). Apds uma anilise
inicial, os dentifricios foram mantidos em estufa a 45°C por 72
horas e novamente ¥Poi feita uma anadlise. Os autores tambénm
conclufram gque o5 dentifricios A base de MFP s%o instaveis,
podendo ocorrer uma hidrolise do MFP em fungX¥o do tempo, 2 a
porcentagem de degradag®o variou entre 11 a 100%, Quase todos
o dentifricios apresentaram fldor insocidvel que variou de zero a
55% o, além diszo, houve um aumento da concentragBo deste com o

armazanamanto,

Em artigo de revisXZo sobre interagBo de fldor nos
dentifricios, FORWARD (198¢) relata gque o abrasivo deve ser
cuidadosamente escolhido, e gue Jji fol demonstrade gue certos
abragives s@3o capazes de manter niveis de fldgor soldvel
adesguados. Os fluoretos idnicos de sdéddio e estanho s8o mais
gsuceptiveis que o fldor ligado covalente no monofluorfosfato de
sadio. A ligagZo covalente entre o atome de fldor e o de
fasforo n¥o 4 rapidamente quebrada, sugerindo gue a formagio de
fltor insclivgvel nXo ocorre em largs extensio, 0 autor tambénm
relata que a atividade de um produto, corretamente formulado,

pode ser mantida por mais de 3 anos.

CURY et al., em 108%, analisaram & dentifriclos
encontrados no comércio brasileiro, determinando
potenciometricamsnte as concentraglies de flgor idnice, flaor
ionizsvel, flgor insoldvel & fldor total. Trés dentifricios
apresentaram fluor inativado pelo abrasivo, sendo que um deles
continha B58% de Tldor insocidvel. Os dentifricios gue
apresentavam MFP na sua composigio, estavam contaminados com

tldor itnico.
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Estudando a disponibilidade do fldor presente nos
dentifriciogs encontrados no comércic italiang e azﬁerimentais,
ALHAIQUE et al., (1882) determinaram as concentragdes de fluor
total, fldor soldvel e flaor idnico potenciometricaments o
através de cromatografia gasosa. Constatou—se uma baixa
conceniragoc de flaor isdnice nos dentifricies A base de
menofluorfosfato de sdédio. Tamnbdm foi avaliado o efeito do
envelhecimento em 2 dentifricios experimentais. m  dos
dentifricics apresentou diminuig¢lc da concentragio de Tluaor
idnico; enguanto gque o cutro, apresentou uma dinminuigio de apenas
2% da concentracBo de  fldor idnico apds 4 meses da sua
preparacgio. Estes achades indicam que o Tluoreto de sdé&dio,
apesar de inicilialmente ter apresentado resultados negativos, &
capaz de, em uma formulagBo adequada, liberar todo © fldor na

forma idnica.

A AssoclagXo Australiana de Padrdes, et 1983,
egstabelecsu gue o valor minimo de fTldor soldvel em um dentifricio
deveria ser de 0% do contenade total de fldor dentro de 1 anc de

fabricagio, a mgnos que a data de validade estela expressa,

£m artigo de revis¥o sobre estudos clinicos de
dentifricios & base de monofiuorfosfato, DE PAOLA (1883} relatou
que o MFP ¢ um agente fluoretado vantajoso pois possui grande
compatibilidade com agentes abrasivos coentendo calelo. O MFP &
gnico no fato de gue seu sal de cilcio & relativamente solavetl;
enquante que os outros agentes Tluoretados formam fluoreto de
caicio gue & muite wenos soldavel. Esta propriedade permite gue
o MFP seis utilizado com uma grande variedade de abrasivos san

perda de sua eficicia.

A estabilidade do +flidor em dentifricios foi estudada
por DE FREITAS (1984), que determinou potenciometricasmente a
concentracio de fluor total, fldor solavel e fldor idnico em nove

dentifricios fluoretades encontrados no comércio austraiiano.
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Os dentifricios foram armazenados a 21°C, 37°C e 45°C @ apds B
semanasg novag anidlises foram realizadas. Constatou~se um
decréscimo no  floor soldvel relacionado com a elevagifo da
temperatura de armazenamento, Em alguns dentifricios & base de
monofluorfeosfateo de s&dio houve um aumento do conteddo de fiuor
isdnico com o armazenamento, 0 autor sugeriu, entZ¥o, uma
libertagXo hidrolitica do F  a partir de POaF®", Todos os
dantifricics sofreram perdas de Ffldor iénico devide & sua
compbinag3o com o calcio presente no gbrasiveo, pordm om diferentes

graus,

Em 1985, o Conselho de Terapéutica Dental da AssociagXo
Dantal Americana (USA) publicou orientag®es para a avaliasgBo da
estabilidade = disponibilidade do 1 tgor am dentifricins
fiuoretados, estabelecendo que o agente fluoretado ative deve
gstar livre e disponivel enm amosiras frescas e envelhecidas,
Considera-se ampsiras frescas aquelas analisadas dentro de 1 meas
apds sua formulagBo e amostras envelhecidas agquelas composico®es
ancontradas ap final do prazo de validade. Também foi
estabglecido gue, com finalidade de se avaliar a2 estabilidads do
figor presente em um dentifricio apdes o armazenamento, as
amostras podem ser enveihecidas sob condig®es normais ou por

anvelhecimento acelerado por alta temperatura,

CURY (1988) avaliou a estabilidade do fldor em 7
dentifricios brasileiros apéds 6§ a 12 meses de armazenamento a
temperatura ambiente, constatando neos dentifricics A base de NafF

uma diminuig¢#o da concentrag®o de flidor sclavel, sendo gue apds 1

ano cerca de 20% apenas de fltor permaneceu disponivel. Haouve
um simultineo aumento da concentracio de fluor insoluvetl, isto #,
ligado a0 abrasive. 0 autor também relatou que em alguns

dentifricios & base de MFP, o flidor solavel permaneceu estavel,
porém, em outros houve um aumento da concentragio do flgor idnico
tivre e do fitGgor ligado anp abrasivo. Dog dentifricios
analisados, dois nXo estariam de acordo com a AssociagHo

Australiana.
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Em 1987, estudando a infludnecia do tempo en
dentifricios "nlo classificados”™ e "aceitos” pela Associacio
Dental Americana (ADA), contendo SnFz (Grupe 1}, NaF (Grupe 11) e
MFP  {Grupo {11}, FADVAI-RUSDAR! et al. constataram qus =&
concentraclo de fldor soldavel de todos os dentifricios analiisados
diminuiau com o tempo. 3z dentifricios & bage de MFP foram os
menos afetados pelo processe de envelhecimento, Estas
dentifricios foram analisados 3, 6 e 12 meses aphs a data da
produsia. Aos 3 meses de envelhecimento, o Grupo il apresentou
maior quantidade de fldaor soluvel do que os outros 2 grupos, gue
nZo apresentaram diferenga entre si.  Aps 8 meses, o Grupo |
apresentou uma quantidade de fidor soldve! muitc menor do gque a
dos putros 2 grupos. Avs 12 meses, o Grupc [ apresentou uma
guantidade de fldor soltvel menor do que o Grupo 1] & este, menor

que o grupoa I1l.

Estudando a compatibilidade do fldor <com abrasivos
utilizados em dentifricics & o0 efeito do envelhecimento na
disponihilidade do flaor, HATTAB (1988) constatou uma perda de B0
a 90% do fluor da sglugZo de NaF adicionada a abrasivos contendo
aluminio e ciAlcio apds 1 gemana de armazenamento a temperatura
ambiente. Além disso, também foi observade gque abrasivos
contendn calcio foram marcadamente mais compativels caé o MFP do
gue com o NaF. 0 autor também relatou wum asumento do fldgor
iénico nas pestas A base de MFP envelhecidas e sugeriu ser devido
a uma dissociagin vagarasa do POaF®” decorrente da prassnga de
ions metAlicos; e um decréscimo de fidor soldvel indicaria uma
reacio do Tldor idnico, liberado do PG&FE_, com o carbonato de

célecio formando CaFz, praticamente insoiudvel.

CURY, am 1589, investigou a dispaonibhilidade =
estabhilidade do floor presente em 10 dentifricios comercializadoes
ne Brasil. Foram determinadag potenciomeiricamentie as
concentracBes de fldor soliuvei iénico @ ionizavel e fidor
insolidavel inicialmente e apds 72h a 45°C. 0 autor coenstatou que
apenas 4 dentifricios apresentaram flGor totalmente disponivel e

estavel.
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REATIVIDADE DO FLUOR COM O ESMALTE

ERICSSON, em 1887, investigou a hidrdlise biologica dos

iens moneflucrfosfato, utitizando tecidos nomogeneizados,
fosfatase 4cida purificada, outras enzimas, saliva e po de
esmalte dental., Foi analisada a libera¢%o dos 1ieons F e
ortofosfato. Utilizou—se iﬁtestino, flgado e rins de rato

homogeneizados & observou—-se que o figado e rins hidrolisaram
fragtes consideraveis do MFP, Apts a ag¥3o enzimitica da
fosfatase  Acida, cerca de 93% do monofluorfosfato foi
hidrolisado. Juando aqueceu—-se os tecidos homogeneizados e a
fosfatase Acida, a hidrdélise observada fol muito baixa. Além da
fosfatase 4Acida, também foram wutilizadas fasfétase alecalina,
sul fatase, enolase & H'nucleoltidase g nenhuma destas exerceu
alguma a¢Bo hidrolitica scobre o fon monofluocrfosfato no pH
aproximadamente neutre das reagqgdies. 0 autor sugeriu gue o
sadimento salivar exercia um efeito hidrolitico sobre o ion MFP,
capaz de explicar a sua agfo anticaricgénica apds sofrer
hidrélise na placa dental. 3 ps de esmalie apresentou um fracop
efeito hidrolitico, o©o qual provavelmente seria de natureza

nio—anzimatica.

Estudanda a2 reag¥o entre a3 hidroxiapatita e o MFP, na
presenca de 2 componentes salivares, INGRAM (1973) observou gue o

o-fosfato causa inibig¥o da incorporagic de MFP, o gue se torna

acentuado na presenga de baixos niveis de MFP, Também foi
notado um decréscimo da incorporagio do MFP pela
hidroxiapatita na presenga de bicarbonato, particularmente

gquando este estava presente na sclugZo de 20 mM  de MFP.
Normalmente, o pH da saliva # 6,8 e cobservou—-se um decréscimo da
incorporagfoc do MFP & medida que se aumentava o pH. As
determina¢®es de fivuor total foram realizadas atravées de um

matodo analitico.
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PEARCE & MORE, em 1875, investigaram a origem dos ions
fioor {(F) em dentifricios 2 base de MFP e a fluoretacXo do
gsmalte em relag¥o do MFP. Os avtores constataram que nenhum
MFP fol encontrado no pd de esmalte bovino & nem havia qualquer
indicag3v de que o MFP poderia ser s origem do fluor na boca. A
captagioc do floor peioc esmalte foi mais relacionada com a
concantragfo inicial de flder idnico do que com & concentragcio de
MFP dos dentifricios,. Utilizando-se fluor iénico e MFP marcados

18

com F, observou—se que 92-97% do f10or captado peic esmalte

surgiuv do componente flgor, na forma idnica, dos dentifricics.

BOLDERSON et al. (18977} mostraram evidéncias de gues a
concentragio de hidroxiapatita fluoretada formada "in witre® no
esmalte dental, apds um pré-tratanmento de 1! minute, poderia

prever o desempenho clinico de dentifricios fluoretados.

Avaliando a decomposigiic do MFP por enzimas preseﬁtas
na saliva total, PEARCE & JENKINS (1877) determinaram o fldor
iénico e doniziAvel presente nas solugdes de MFP-saliva apéds
incubagXo a 37°C, com o pH variando de 4 a 10. 0 ponto maximo
de atividade ficou entre pH 7,2-8,8. A saliva controle Afoi
aquecida a 100°C e n%c mostrou atividade em nenhum pH testado.
O sutoras também constataram uma significante correlagiio entre a
habilidade da saliva em hidrolisar MFP e a habilidade an
hidrolisar p-nitrofenilfosfato, sugerinde gque as fosfatases

salivares n2o—especificas sZEc responsaveis pela hidrdiise do MFP.

DUKE & FORWARD (1878) trataram discos de hidroxiapatita
por I minuto com soclugfies fluoretadas de concentragBes e pH
varisveis e analisaram o fluoretp de ciAlcico e hidroxiapatita
fivoretada (FHA} formados. A formagio de FHA, de fluaor
4lcali-solavel (fluoreto de célcio) e, desta forma, da
incorporacfo de fldor total aumentaram lingarmente com o aumento
togaritmicn da concentragfio de figor destas  solugtes de
pré-tratamento. lgualmente, foi demonstrado uma correlagl3o
linsar entre a reduglo da dissolugBio acida de discos de HA,
préa-tratados Gom as mesmas solugtes fluoretadas, e Q

iogaritmo da concentragio da fluor idnico nas solugdes.
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Em retagZo & wvariag¥o do pH, n3o houve variag3c na formagin de
FHA vpo pd de esmalte 2, também, nZo houve mudanga na dissolugXe
dcida dos discos. Entretanto, a deposiclo de fluoreto de calcio
Alcali-solavel e a incorporaclio de flgor total aumentaram &

medida gu o pH, abaixo de 5,5, foi reduzido.

Em 1982, JACKSON investigou a hidrélise do MFP em
suspensdes de placa supragengival natural, placa artificiatl
& Streptococeous mutans KIR, uma bactéria humana caricgénica.
A hidré&lise do MFP fol avaliada, determinando-se o fluor iénice
liberado nasg suspensdies apds varios tempos de incubacko,
utitizando-se gletrodo aspeclifico. A hidr&lise do
monofluorfosfato, para tiberar Flgor iénicoe, em suspensities de
placa natura! ocorreu rapidamente, sugerindo um possivel meca-
nismo para a agXo cariostatica dos dentifricios A4 base de MFP.
NZo ocorreu hidrdlise nos controles sem co&iulas, nem nos
contrales com c£liulas agquecidas a 100°C per 30 minutos, sugerindo
que a atividade enzimitica foi responsavel pelia hidrélise. A
pilaca artificial tambéwm foi capaz de hidrolisar o MFP, parédm o
rompimento das c¢élulas com toluene reduziu a propore3o da
hidr&lise. Quando se comparou a quantidade de MFP hidrolisado
em pH 7 das suspensBes de placa natural e artificial com =
suspensio de Sireptococcus mnutans KI1R, constatou—-ss gue o MFP
hidrolisado por esta fol baixo, um resultado intrigante pois ¢
gvidente gue estes wmicroorganismoes possuem enzimas capazes de
hidrolisar o MFP. Una possivel explicaglo seria gque as enzimas
que hidrelisam MFP est3n localizadas intracelularmente & gque a
integridade ds parede bacteriana preveniu o acesso ac substirato
axtracelular, o manofiuvorfosfato. Forém, o rompimento das
ceélulias com tolusno falhou em demonstrar um aumento da hidrdlise

do MFP.

KLIMEK et al. (1882) investigaram a interac¢fic do fluor
com a placa e o esnalte subjacente, em uma boca artificial, apds
a aplicacZo tdpica de 3 solugBes fluoretadas diferentes (MFP, NaF
g fTldor aminadol. Constatou~se gue as placas tratadas com NaF e
fivdor aminado continham 72 e 190 ppwF, respectivamente; engquanto

gue a placa tratada com MFP nX¥o apresentou diferenga do controle.



.17,

Os autores concluiram que o MFP possul uma baixa afinidade pela
placa @ cé&lulas bacterianas. No esmalte *limpo", iste &, =en

aestar coberto por placa, os tratamentos com NaF g flgor

aminado causaram aumentos de F  no asmalte sentretanto, o
tratamento com MFP causou um aumentp insignificante. Todas
as 3 sclugdes causaram aumentos mueito maiores da
cencentragio de fidor no esmalte coberto  por placa.

A diferenga mais pronunciada occorreu com as amostras tratadas com
MFP; a concentragfo de fldor no ssmalte coberto por placa foi
gquase 2 vezes maior gue aquela no esmalte "limpo® @ foi maior que

as amostras tratadas com NaF.

Em artigo de revisio, PEARCE (1883} relata que o
monefluorfosfato pode ser degradado por fosfatases alcalinas e
Ascidas 2 o secanismo seria provavelmente gimilar & hidr&lise ou 4
transferéncia de grupos TfTosforil de outros substiratos de
fosfatases. Porém, a atividade da monofluorfosfatase é maior em
pH B8 do gque em pH 5,8, sugsrindo que as fosfatases aicalinas
orais sAn mais importantes do gue as Acidas na hidrdlise do MFP,
As fogfatases sZo caparzes de defesforilar uma grande variedsde de
substratos; entretanio, a quebra da iigagio P—F no MFP £ a unica
ag¥o possivel com este substrato. O MFP pode ser hidrolisado
pala flora microbiana mista da saliva, placa dental e culturas

puras de Streptococcus mutans,

MELLBERG (1983} revisou trabalhos laboratoriais que
utitizaram MFP, concluindoc gque este & capaz de reduzir a
solubilidade do esmalie & depositar fldor neo mesmo, Em
exparimentes "in witreo®, a incorporagio de fldor pelo esmplte a
partir do MFP ¢ menor do que aguela a partir do NaF, porém en
experimentos "in vive" com um periodo de tratamento mais lango, a
incorporag®o de fldor pelo esmalie & a mesma para as 2 formas.
Un dos métodos mais utilizados para estudar a agclo anticarie do
flgor & a incorparacio pelo esmalte ou reatividade. Ma maioria
destes estudos, o MFP n#%o deposita tanto fitor no esmalte quanto

o fivor idnico, porém & igualmente efetivo clinicamenie.
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Istc ocorre porque os tratamentos "in w»itre”™ nZo refleten
condigfies de tratamente "in vive™; desta forma, n¥%o deve ser
esperado que os experimentos "in wvitro® sejam bons indicadores
clinicos, apenas guias no esforgo de entender e @elhorar as

preparagtes.

Em artigo de revisloc sobre a interagfioc do MFP cam a
placa © a saliva, ROLLA (198B3) fez algumas conclusBes qus poden
ajudar na descoberta do mecanismo de agZo ecaricostatica do
monofluorfosfato, 0 autor relatou que a placa e a saliva sio
capazes de liberar fldor do MFP sob a a¢l3o de enzimas bacterianas
# que o MFP parece ser hidrolisado no meio extracelular, A
hidrdéiise do monofluorfosfato parece ser um pré-requisite
ezsencial para a fun¢glo remineralizante do MFP. Conclui-seg
entin, que os estudos "in vitro®” nXo sXo bons indicadorss da

gficacia clinica do MFP contra as caAries.

BUKE & FORWARD (1985} demonstiraram uma correlagBo entre
a atividade anticirie de dentifricios & base de MFP e o
desampenho laboratorial dos mesmos em relag¢lno & hidroxiapatita
fiuoretada formada =& partir da reatividade "in witro® en
condig®es simulando © ate de escovaglo (pré-—tratamento de
minuto em presenga de saliwval. Segundo os autores, quando o
exparimento for desenvoivideo so9b condig®es similares aAguelas
ocorridas na superficie dental durante procedimentos normais de
escovagino, ele possui valor na previs3io da eficicia do potencial
anticarie de um dentifricio. Fol estabelecida a seguinte

egquagio:
% RedugZo C0S = 0,17 {(ppmF na forma de FHA} - 1,80
sondo, CO5 = fapes dentais cariadas e obturadas.

FHA = forma Aleati insoldivel de F formado na

hidroxiapatita,
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Avaliando a restividade de dentifricics fluoretados
comercializados no Brasil, TEIXEIRA & CURY {1988) concluiram gque
todos os dentifricios reagiram com o esmalte dental formando de 2

# 4 vezes mais fldor no mesmno.

0 mecanismp de ag¥o cariostética do MFP n¥o &
totaimente conhecido. Uma das teorias diz que o 1on F  liberado
da MFP, através de degradag3ioc quimica, quebra enzimatica pelas
fosfatases na saliva, na placa e em cuertos microorganismos orais,
seria o responsavel pela agio carioststica. SAQTOME =t al,
(1887) estudaram a habilidade de wstireptococos orais, placs com
gstreptococos formada *in vitro", placa dental natural e saliva
gm hidrolisar o MFP, com ¢ pH variando de 4 a2 8, s autores
constataram que a atividade maixima da monofluorfosfatase occorreu
gm pH 5,0, um pH baixo que pode ser constatado especialmente apds
ingestio de agucar. Outro fato relatade foi a malior hidrélise
do MFP na presenga de células do que na presenga da placa. fatn
pode gser explicado pela idade das céluias presentes, isto &, na
placa estariam presentes as células metabolicamente menos atlvas
do que aguelas presentes nas suspensdes de células. Também foi
constatado que a mistura de uma variedade de estireptococos
presente na placa dental natural ¢ mais ativa que gualquer
espécie dnica presente na placa formada "in vitro", na hidrdlise

do MFP,

Em 1891, BAVEN et al., realizaram um estudo comparando
3 méiodos de avaliagko da eficicia anticirie de dentifricios A
base de MFP. Os métodos wutilizados foram: remineralizagcBo "in
s1tu® utilizando enxertos de esmalte, incorporagic "in witrs” de
flunreto no esmalte higido € desmineraltizado e farmacocinética
oral de fluor, medinde o nivel de fldor na saliva apds o uso de
dentifricio fluoretado. s auteres constataram que =a
incorporag¥o de fldor pelo esmalte higido fei maior para os
doentifricios 4 base de MFP do que para o placebo, porém
n¥o apresentou diferenga gquando a concentragio de fldor do
dentifricino foi aumnentada. A ocausa mais provavel seria a

auséncia de enzimas capazes de hidroligar MEP.
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Também foi verificade uma relag3o entre a concentragic de fldor
presente nos dentifricios e o aumente da remineralizag¥o, isto £,
os dentifricios contendoc 1.000 e 1.500 pg/g de F mostraram
sucessivos aumentos da remineralizacgio. Os autores conclulram
gque og 2 métodos intra-orais corretacionaram-se hem com os dados
ciinicos, porém o método "in witre”™ com esmalte hfgido nfZo &
gapaz de reproduzir as condig@ies que influenciam a situagZo "in

viua® .,
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PROPOSICAQ

0 gbjetivo daste trabaltho foi astabelecer uma
correlagfo entre a estabilidade do fldaor de dentifricios
*armazenados a temperatura ambisntse comparado com o envelhsecimento
precoce, Assim, tentou-ce estabelecer uma condig¢Bo laboratorial

de horas de durag®io gque pudesse antecipar o gue aconteceris apds

1 ano em condigles ambientais,



MATERIAL E METODOS



20,
MATERIAIS E METODOS

1 « MATERIAIS

i. DENTIFRICIOS : Foram formulados dentifricics contendo
1.200 ppm F na forma de NaF e MFP e dentifricic placebo, tendo

come abrasivo carbonato de cdicio.

2. PO DE ESMALTE ¢ Foram wtilizadas particulas de tamanho entre
0,0?Q”O’ 105 IR .

3. SALIVA HUMANA ESTIMULADA : Fol obtida através da mastigag3o

de goma base.

4,  ANALISADOR DE IONS ORION EA 240 E ELETRODO ESPECIFICO 96-09,

2 - METODOS

1. OBTENGED DO PO DE ESMALTE

Foram wutilizados dentes humanos. s dentes foram
limpos com jato de bicarbonato, As corocas dentals forsm sec—
cionadas das ralzes. A seguir, as coropas foram pulwverizasdas

utilizando~se moinho de bola (MICROYEUR QUANTITATIF DANGOMOU,
FROLABD, PARISH e as particulas fraccionadas em Jogo de tamiz
{Telatest). Az particulas de tamanho entre 0,074~0,105 mm foram
sgparadas, Purificou—-se o esmalte de scorde com ASGAR {1856,
3 ps de esmalte-dentina (0,074-0,1051 foi adicionado a funil de

separag®o contendo solugic de bromofdrmio-acetona (92:83, d=2,7,

na proporglo de 1 g de pd para 7,0 ml de solugio. Aguardou-se o
tempo necessario para a sedimentaglo do ssmalte (4 = 2,85}, que
foi goletado livre da dentina (d =~ 2,14), 08 solventes foram

eliminados por evaporago em capela sob exaustilo = completado en
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astufa. 0 p&d obtido foi lavado varias vezes com 4gus deionizada
ate obter-se um sobrenadante limpido. A segulr o0 esmalte dental
foi filtrado & vicuo em funil de placa porosa, lavade com metanocl

e colocado em estufa para desidratar.

2. ANALISE DOS DENTIFRICIOS

Bisnagas dos dentifricios contendc NaF e MFP foram
armazenadas no laboratdério a temperatura ambisnte e submetidas a
45°C em estufa. Os dentifricios contendo MFP também foran
submetidos a 55°C em estufa. 0s dentifricios foram analisados
antes do armazenamento. As bisnagas dos dentifricios que foram
deixadas envelhecer a temperatura ambiente foram analisadas 44,
90, 179 e 358 dias apds. As bisnagas dos dentifricios que foranm
‘submetidas a 45°C ou 55°C foram analisadas 24, 48, 96, 192 o 384
horas apds. Para cada pericdo  foram feitas a8ndlises de 6
bisnagas de cada tipo de dentifricios, isto &, para aqueles
contendd NaF e aqueles contendo MFP. Para os dentifricios placsbo
foi feita apenas a determinagio da reatividade ¢om po de

szamalte.

2.1. DETERMINAGCAD DE FLUOR NOS DENTIFRICIOS
Foi pesado 0,25 g do dentifricio e dissolvido em &agua

deionizada, sendo o volume fina! completado para 5,0 mi.

Z,1.1. *DETERMINACAD DE FLUDR TOTAL (FT!

Foi transferido 0,25 mi da suspensfo descrita acima
para um tubo de ensaio, ao qual acrescentou-se 0,25mi de HCl 2ZM.
Apds 1 hora ewm banho-maria a 45°C, adicioncu~se 2,0 ml de c¢gitrato

0,5 M e foi feita a leiturs potencioméirica.

2.1.2. DETERMINACAD DE FLUDR SOLUVEL (Fs!}
A suspens¥o foi centrifugada por 10 minutos a 3.500 rpm

e 0,25 m! do sobrenadante foi transferido para um tubo de ensaio.
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Acrescentou~se 0,25 ml de HCI 2M e, apds 1 h em banho-maria a

&SQC, adicionpu~se 2,0 ml de citrato 0,5 M. Ent3o, foi feita a
teitura potenciométrica.” Esta andlise compreende a scoma de
fldor na faorma idnica (Fi) mais ionizavel (Furep), 2 fol realizada

apenas com 0s dentifricicos contendo MFE,

2.1.3. DETERMINAGAO DO FLUOR 12aNICO (Fi)

Foi transferido 0,25m! do sobrenadante para um tubo de
ensaiog, ao gual acrescentou-se 2,0 ml de citrato 0,5 M. Em
seguida, adicionocu-se 0,25 ml de HCl 2M & foi feita a leiturs

putenciométrica.

Para as lelturas potenciométricas utilizou—-se eletrodo
aspecifice ORION 896-08, analisader de d{ons ORION EA 840,
previamante e¢alibrado ¢om padr&es contendo de 0,25 a 10,0 ug
F/mi, preparades em HCl 0,2 M e citrato C,4 M.

} diagrama anexo resum2 as anilises feitas:

ANALISE DE £ NOS DENTIFRIicIOS

0.25 o DENTIFRICIO

l 5,0 ml Hz0

SUSPENSAO » FT » O0.25 ML
0.25 M HCOL 2M
CENTRIFUGACAQ l 1 heas®c
2.0 mL CITRATO 0.5M
SOBRENADANTE
I
& ] +
Fi FI1 + Frrp
Q.25 ML 0.25 Mo
2.0 mL CITRATO O.BM 0.25 M HCL 2M

0.25 mi. HCL 2M 1 .
1 hs45 C

2,0 m. CITRATO O.5M
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2.2, REATIVIDADE DOS DENTIFRICIOS COM O PO DE ESMALTE
Amostras de 20,0 mg de pd de esmalte foram tratadas por
1 minuto com o sobrenadante da suspensfio de dentifriciol(lp) em

Agua deionizada {(3p), apds um pré—itratamento de 1 minute com 2,0

mi de saliva humana estimulada. Estas amostras foram
fittradas & vacuo. 0 sassmalte retido foi lavado com Agua
deionizada e metanol, sendo lsvado s estufa o 90 °C por 1 hora.
Foi determinado o fldgor total (FT) de acorde com o procedimento
descrito por CURY (1887). Pesou-se 5,0 mg de esmalte tratado
com os dentifricios. Adicionpu-se 4,5 ml de HCI M e, apds 1
hora em agitag¥o, adicionou-se 2,0 mi de citrateo 0,5 M. Para =a

ieitura potenciométrica utilizou-se wsietrodo especifice ORION,
36~08, analispdor de fong ORION EA 840,previamente calibrado com
padrdes contendo de 0,1 a2 1,0 pgF/ml, preparados sm HCl 0,2 M e

agitrato 0,4 M. g fluxograma abailxo resume a anilise:

REATIVIDADE

8.0 o DENTIFRICIO

L 24,0 ml H=20
SUSPENSAQ

Centri fugaa;go

20 ML SOBRENADANTE

20 mg Esmalte pré—»tratado
com saliva
1 min

ESMALTE - F

-

5.0 ™Mo
0.5 M. HCL M

1 hora em agitafggc

2.0 mL CITRATO O.5 M

FT
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3. ANALISE ESTATISTICA

Os resultados obtidos da andlise dos dentifricios foram
analisados pela andlise de Variancia e teste de Dunnett,. Os
resul tados obtidos da reatividade do dentifricic com o pd de

esmalte foram analisados pelo teste de TUKEY a 5%.



RESULTADOS
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RESULTADOS

i ~ Eztabilidade do fl&or NoS dentifricios

1.1 - Dentifricios 4 base de NaF

Na tabela 1 est¥o expressas as concentraghes médias de
laor total, fldor soltvel idnice & floar insolavel nos
daentifricios A base de NaF, contendo CaCOa como abrasivo, guande

formulados e dias apds o armazenamento em condig®Mes ambientais,

Tabeia 1. Concentragio de Flgor Total (F¥), solitvel
isnico {F1} @ inseldavel (Fing) nos dentifricios contendo

NaF/CaCls dias apds o armazenamento em condig®es ambientais,

TEMPO FORMAS DE FLUOR™ (ppm F)
(dias!} Fr Fi Fins
0 1162,0 549,7 61z,3
4 4 1208,0 432,5 775.,3
219) 1227.,5 421,2 801,8
179 1180,2 403,2 787,0
350 1230,0 362,33 Beg7,7

* madin dae 6 determinagdes

Ag tabelas 1.1, 1.2 & 1.3 mostram, respectivamente, as
anilises de variincia realizadas para flaor total, soldavel iénico
g inseolavel presentes nos dentifricios A& base de NaF quando

armazenados em condig®es ambientais.
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Tabela {.1. Andlise de Variancia para Fr.

C.V. G.L. 2.4. .0, F PxF

DIAS 4 18238,133 4809 ,783 2,088B2 G,11047
RESIDUNS 25 B7309,187 2292,387

TOTAL 29 76548,300

Tabela 1.2. An&lise de Variincia para Fi.

C.V. G,L. 5.4. 4.M. F P>F

DIAS 4 117793,33 29448,383 90,6881 0,00001
RESIDUOS 25 8119,83 324,793

TOTAL 29  125813,38

Tabela 1.3. Anédlise de Varifncia para Fins.

.V, G, L. 5.4. B.M. F P>F

DI1AS 4 214412,13 B3B3, 033 20,8554 ¢.00001
RESIDUOS 25 £4224,83 25688,9983

TOTAL 29 27B636,96

De acordo com a Tabela L.1, n3¥o houve diferenga
significativa gquanto ao Fr presente guando da formulag®o & apds o
armazenamento em condigies amhientéis. Entretantao, a anidlise de
variancia realizada para Fx e Fins, revela uma diferenga
significativa;y o Fr sofrgu um decréscimo, enquanto gue a

concentragic de Fins aumentou.
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Os resultados da tabela 1 estXo iltustrados na figura 1.
Pode—-se ter, entfo, uma malhor visualizagio do gque ocorre com as
diversas formas de fitor presente nos dentifricios & base de NaF

apds 0 arhazenamento em condigdies ambientals.

1200k ~ 7" e e BT
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Figura 1. Concentragio média de Fildor total (Fri,

isnico {(Frb e insoldvel (Finslinos dentifricios contendo NaF/CalCla

dias apds o armazenamento em condigdes ambientals.

Na tabela 2 estfo expressas as concentragBes medias de
fldaor total, £1 Gor solivel itsnico e fitior insoldavel nos
dentifricios & base de NaF, contendo CaCOs como abrasiva, horas

apfds o armazenamento em estufas a 45°C.
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Tabela 2. Concenirag®o de Flgor Total (Fr), soluavel
idnico tFrx} e insotl dvel { Fras) nos dentifricios contendn

NaF/CaCOa horas apds o armazenamento a 45°C,

TEMPO FORMAS DE FLUOR {ppm F)
(h,45%C) Fr F1 Fins
24 1150, 17 495, 34 B54, B3
48 1154,66 439,00 715,67
98 1099, 66 339,00 700,87
192 1186, 34 383,00 803,33
384 1188, 16 - 321,34 866,83

* média do 6 determinagBes

As tabelas 2.1, 2.2 e 2.3 mosiram, respectivamente, as
analises de varifncia realizadas para fldeor total, soldvel idnico

e insoldvel.

Tabeia 2.1, Andlise de Variancia para Fr.

C. V. G.L. 5.4. N, M. F P>F
EPOCAS 4 300983,13 T745,783 Z2,6853 G,05388
RESTDUOS 25 F2r11,67 2884 ,467

TATAL 2% 103084,80

Tabelsa 2.2. Anélise de Variancia para Fr.

C. V. G, L. S.4. Q.M. F P>F
BEPOCAS 4 100824,80 25206,200 97,6581 G,00001%
RESIDUDS 25 6452,87 258,107

TATAL 29 107277 ,47
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Tabela 2.3. Anidiise de Varifncia para Fins.

&

C. V. G.L. 5.4. Q.M. F P>F
EPQOCAS 4 174892,20 43723,080 16,3356 0,00001
RESIDUOS 25 6§6913,67 28786 ,547
TOTAL 25  2418085,87
Conforme analize da Tabela 2.!, nZEc houve diferenga
significativa guanto ao Fr. Pela anadlise das tabelas 2.2 e 2.3,
houve diferenca significativa quanto ao Fr e Fins. A anilise

estatistica revela gque houve um decréscimo da concentragio de
figar ianico o um aumento da concaentracio de fidor inscluvel, a

medida que o tempo de armazenamesnto aumentava.

Para uma melhor visualizag¢Zo dos resultados da tabela
2, estes estZo ilustrados na figura 2, demonstrando o que acorre
com as diversas formas de fluor pressnte nos dentifricios 2 base

de NaF apds o armazenangnte am esiufa a 45°C,
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Figura 2. Concentragf®o média de Fldor total (Fr),
ianico {Fx) £ insolavel {Fing} Nnosg dantifricios contendo

NaF/Cal0a horss apds o armazenamento a 45°C,
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Em decorréncia do objetivo do presente trabalho, em
tentar estabelecer uma condig¢¥o laboratorial correspondente a 1
ano a temperatura ambiente, realizou-se o teste Bilateral de
Dunnett, considerando o tempo de 358 dias como testemunha e
comparando com este os diversos tempos de armazenamento a 45°C.
Isto foi feito para cada forma de fldor pressante, nos
dentifricios A4 base de NaF & esti expresso nas tabelas 3.1, 3.2 e
3.3.

Tabela 3.1. Teste Bilateral de Dunnett para Fr.

NOME MEDIAS 5% 1%
3k8 D 1230,00
24 h 1150,167 NS NS
48 h 1154,667 NS NS
86 h 1099 .,667 * % * ¥
182 h 1186,333 NS N5
384 h 1188,187 NS NS

Tabela 3.2, Tesie Bilateral de Dunnett para Fi.

NOME MEDIAS 5% 1%
388 D 362,33

24 495,33 *% *%
48 439,33 %% ¥* %
a6 358,00 X% %%
182 383,00 NS NS

384 321,00 *¥% ¥* 3%
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Tabela 3.3. Teste Bilateral de Dunnett para Fins.

NOME MEDIAS 5% 1%
358 D 887,87
24 h 654,83 X3 * %
48 h 715,87 * % * ¥
98 h 700,87 * % ¥
182 h 803,33 NS NS
384 h 866,83 NS NS
¥* - Tratamentos gue diferem ds testemunha

NS ~ Tratamentos gque nZ%o diferem da testemunha

Para uma melhor visualizasgZo destes resultados, na
figura 3 est¥o presentes as concentragdes de flaor soluvel idénico

. x u L]
nog diversos tempos em condigfies ambientais e em estufa a 45 °C.

1.260 -~
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Figura 3, Concantracio média de fldor solgvel idnico

nos dentifricios contendo NaF/CaCOas horas apds o armazenamento en

condictes ambientals & a 45°c,
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De acordo com os dados apresentados, pode-se constatar
que 0 Fr presente nos diversos tempos a 45°C n%o diferiu da
testemunha, isto &, 358 diag en condigtes ambientais, exceto o
tempo de 86 horas. 0 mesmo nXo ocorreu para o Fi e Fins. Para
o Fi, o tempo de 182 horas a 45°C n¥o apresentou diferenca
significativa quande comparadoc com 388 dias amn caondicBes
ambientais, Em todos os outros tempos houve diferenca. Para
o Fiug, o0s tempas de 192 e 384 horas a 45°C nXo diferiranm

significativamente da testemunha.

1.2 — Dentifricicvs A base de MFP

Na tabela 4 est3o expressas as concentrac®es médias de
fldor totai, solavel, ianico, ionizavel e inspidve! nos
dentifricios & basse de MFP, contendo CaCOs como abrasive, guando

formulados e dias apds o armazenamento em condig®es ambientais.

Tabaela 4. Concentragieo de Fluoor Total (Fr), Soluved
iFs), Idnico {(F1}, fonizavel (Furep) @ Inscoldvel {Faing) nos
dentifricios contendo MFP/CalCla dias apdés o armazenamento en

condigBes amblentais.

TEMPO FORMAS DE FLUOR® (ppm F)
{dias) Fr Fg Fx FMEp Fing
o 1144, 16 1084, B4 103, 4 981,43 59,33
44 1145 ,00 1033, 5 172,18 861,32 111,5
g0 1181,84 986, B3 239,5 747,33 195,90
179 1102, 16 813,83 284,83 629,0 188, 3
358 1116,6 779,0 346 ,6 432, 4 337,86

* média de 8 determinagdes

As tahelas 4.1, 4.2, 4.3, &, 4 a 4.5 mostram,
respectivamente, as analises de varidncia realizadas para fldor
total, solidvel, 1i&nico, ionizavel e inscldavel presentes naos
dantifricios A base de MFFP quando armazenados em condic@es

ambigntais.
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C. V. G.L. S .M. F P>F
DIAS 4 22030,5068988 5507,8267241 22,1730 0,10208
RESIDUOS 24 60829, 7000000 2584,5708833
TOTAL 28 B2860,20689686
Tabeia 4.2, AnAliss de Varidncia para Fs.
C. V. G.L. S5.4. Q.M. F P>F
DIAS 4 305842,1378310 76460,5344828 48,1262 0,00001
RESIDUOS 24 38130,0000000 1588,7500000
TOTAL 28  343872,1378310
Tabela 4.3. Anidlise de Varifncia para Fr.
C. V. G.L. 5.4. Q.M. F P>F
DIAS 4 202129,4726576 H0532,3681744 313,3823 (0,00001
RESIDUGS 24 3888,8363167 161,2431780
TOTAL 28 208999 ,3080143
Tabela 4.4, Analise de Variancia para FMrp.
c, V. G.,L. 5.4. G.M. F P>F
DIAS 4 985374 ,8305253 246343,7076323 238,9681 0,00001

RESIDUOS 24 24637 ,6497404 1026 ,5687382

TOTAL 28 1010Q012,48026897
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Tabela 4.5. Anidlise de Varisncia para Fius.

C. V. G.L. 3.Q. Q.M. F PY>F
DI1AS 4 239884,0818082 59998 ,5204023 43,4177 45,0000t
RESIDUOS 24 33165 ,3666667 1381.,.8902778

TOTAL 28 273159,44827589

De acordo com a tabela 4.1, n%¥o houve diferenga
significativa guanto ao Fr. A andlise de varisncia realizads
para as outras formas de fldor revela que houve diferenga
significativa para todas. 0 Fz @ o Furp sofraram um decréscimo,
em contraste com o Fr e o Finsg que tiveram suas concentragdes

aumagntadas.

Com o obletivo de uma melhor visualizaglc do que ccorre
com as diversas formas de fldor presentes nos dentifricios & base
de MFP apds o armazenamento em condig®Bes ambientais, o9

resul tados da tabela 3 est¥o ilustradus na figura 4.
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Figura 4. Concentraglo média de fldor total {(Fr),

solnvel (Fg), idnico (F1}, ionizével (Furpl o insollGvel (Fing)
nos dentifricios contendo MFP/CaCOs dias apds o armazenamento enm

condiceles ambientais.
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Na tabela B est¥o expressas as concentracXes médias de
fldor tbtai, soldvel, isdnico, ionizavel 2 insciuvel nos
dentifricios & base de MFP, contendo CaCls como abrasive, horas

apés o armazenamento em estufa a 45°C.

Tabela 5. Concentraglo de Flaoy Total (Fril, Soludvel
{Fal, Idnico (Fad, lonizével {(Furr! & Insoloavel (Fing) nos
dentifricios contendo MFP/CaCls horas apds o0 armazenamento a
45°C,

TEMPO FORMAS DE FLUWOR" (ppm F)

th, 45°C) Fo Fa F1 FMFP Fyns
24 1142,5 1012,69 188,12 824,55 1249, 83
48 1159, 84 985,33 242,00 743,33 174,50
96 1176 ,66 978,50 242,17 736,33 203, 17
192 1089, 00 857,40 377,67 480,00 231,80
384 S 1127,84 815,83 365,17 450,66 312,00

* média de & determinagles
As andllises de varifncia realizadas para fluoaor total,
gsolgvel, idnice, ionizavel e insoldvel estHo demonstradas nas

tabelas 5.1, 5.2, 5.3, 5.4 & 5.5, respectivamente,.

Tabeia 5.1. Anilise de Vari&incia para Fr.

C. V. G.L. 5.6, Q.M. F P>»F

EPOCA 4 26837 ,6667 6734,44867 2,7319 0,05102
RESIDUDS 25 61828 ,5000 2465,0600

TOTAL 28 886684, 1667




lall

Tabala 5.2. AnAlise de Variincia para Fs.

C. V. G.L. S.4. Q.M. F PoF

2POCA 4 177870,8724138 44467 ,7431034 85,5821 0,00001
RESIDUDOS 24 12470, 2000000 519,5914667

TOTAL 28 180341,1724138

Tabela B.3. An&lise de Variincia para ¥Fr,

c. V. G. L. s5.Q. Q.M. F P>F
EPOCA 4 166386,0400828 42098,5100132 172,04%81 0,00001
RESIDUOS 25 65116 ,9314026 244 6772561

TOTAL 289  174502,9714584 °

Tabela 5.4. Andlise de Variincia para Furp,
c., V. G.L. 5.4, .M, F PO>F
EPGCA 4 662478 ,08B46838 185619, 7481710 246,4828 (,00001
RESTIDUDS 24 16126 ,3764404 §71,9323517

TOTAL 28 §678605,3611242

Tabela 5.5. Analise de Variéncias para Fiws.
C. V. G.L, 5.4. Q.M. F P>F
EPQOGA 4 111185,2747126 27798,8188782 10,5455 0,00013
RESIDUOS 24 63265,0666667 2836,0818444

TOTAL 28 174461,2413793
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Pe acordo com as andlises de varifneciz, nZX¥o houve
diferenca significativa gquante ao Fr. Porém, as outras formas
de Tidor apresentaram diferenga significastiva; as concentragHes
de Fg 8 de Fuwrer decresceram, & medida que, o Fr ¢ o Fing sofreran

aumento nas suas concentrag@es,

A fim de se obter uma melhor visualizagin do que ocorre
aom as diversas formas de fTldor presentes nos dentifricios & base
de MFP apds o armazenamento em estufa a 45ﬁC, os resultados da

tabela 5 est3c ilustrados na figura 5.
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Figura B5. Concentracioc média de fldaor total (Frb,
saotuavel (Fz), iednico ({(Fr}, idonizavel (Furprl 2 insojuavel ({(Fiug)

nos dentifricios contendo MFP/CaCOs dias apds © armazenamanto 4
L

45 C

Fpi realizadeo, ent¥o, o teste Bilateral de Dunnett,
considerande o tempo de 358 dias como testemunha e comparandc com
gste os diversos tempos de armazenamento a 45°C. Isto foi
realizado para cada forma de fluor presente, nos dentifricios a

base de MFP e estd expresso nas tabelas 6.1, 6.2, €.3, 8.4 e 6.5.



Tabela 6.1. Teste Bilateral

de Dunnett psra Fr,

1%

NOME MEDIAS 5%

358 D 1116,60

24 h 1142,80 NS NS
48 h 1188,83 NS NS
98 h 1176.67 NS NS
192 h 1089,00 NS NS
384 h 1127,83 NS NS

Tabela 6.2, Teste Bilateral de Dunnett para Fs.

MOME MEDIAS 5% 1%
358 D 779,00

24 1012,67 X% ¥ %

48 885,33 %% %%

8§ 278,50 * ¥ %
182 857,40 * % ¥ %
384 815,83 ¥ NE

Tabela 6.3. Teste Bilateral de Dunnett para Fr.

NOME MEDIAS 5% 1%
358 b 346,606

24 h 188,12 *¥ * ¥

48 h 242,00 %% * %

96 h 242,17 ¥ % * %
182 h 377,67 ¥* ¥ NS
384 h 385,17 NS NS
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Tabela 6.4. Teste Bilateral de Dunnett para Fuare.

NOME MEDIAS 5% 1%
a8B D 432,40

24 h B24,55% * % * %
48 h 743,33 %% ¥
96 h 736,33 %% %%
182 h 480,00 % NS
a84 h 450,687 NS NS

Tabela 6.5, Teste Bilateral de Dunnett para Fin=.

KOME MEDIAS B% 1%
358 D 337,80

24 h 128,83 * K *¥
48 h 174,50 X% *¥%
86 h 203,17 *¥% * ¥
182 h 231,80 * ¥ NS
384 h 312,00 NS NS

%% -~ Tratamentos que diferem da testemunha

NS ~ Tratamentos gue n3o diferem da testemunha

Pade—se constatar gue o Fr presente nos diversos tempos
a 45°C n%o diferiu da testemunha. 0 flgor soluvel presente nos
diversos tempos a 45°C diferiu da testemunha, exceto no tempo de
R84 h a um nivel de 1%, D Fi, Furp @ Fing n#Ho diferiram da
testemunha no tempo de 3B4h a um nivel de 5% e no tempo de 182 h

a um nivel ds 1%.

Para uma malhor visualizagio destes resultados, na
figura 6 est¥p presentes as concentragties de fidor solivel
{idnico + ionizAvel) nos diversos tempos em condig@ies ambientais

e gm estufa a 45°C.
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Figura 8. Concentragciio média de Fflidor scldavel ngs

dentifricios contendo MFP/CaCls horas apds © armazenamento es

condigBes ambientais e a 45°C.

Na tabela 7, estfo expressas as concentragles mddias de
fldor total, soluvel, idnico, ionizavel e insclavel presentes nos
dentifricics & base de MFP, horas apds o armazenamentoc em estufa

a 85°C,
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Tabela 7. ConcentragBo de Fldor Total (Fr}, Soluvel
tFsl, lIanico ({Fr1}, foniziveli (Furr) = Insolgvel {Fing) nos
dentifricios c¢ontende MFP/CaCOa horas apds © armazenamento a
55°C,

TEMPO FORMAS DE FLUOR® (ppm F)

th, B5°C) Fr Fs Fi FMEP Finm
23 1139,66 950, B3 205,60 785,24 148,83
48 1128,66 951,83 230,83 721,00 176,83
ag 1057,00 845,50 282,00 563,50 211,50
192 1112,66 873,33 370,50 502,83 239,33

384 1188,50 791,17 456,66 334,50 397,34

#* média de 6 determinaghes

As an&lises de varifncia realizadas para fldor total,
sciavel, idnico, fonizdvel e insoldvel estXo expressas nas

tabelas 7.1, 7.2, 7.3, 7.4 e 7.5, respectivamente.

Tabela 7.1. Analise de Varifncia para Fr.
C. V. G.L. 5.8. &.M. F P>F
EPOCAS 4 54218,80 13585%4,70 7,4595 0,00064
RESIDUGS 25 45427,50 1817,10

TOTAL 29 99646,30

Tabela 7.2. Anilise de Variancia para Fs.

C. V. G.L. s.4. Q.M. F P>F
EFOCA 4 156092,13 39023,033 = 32,4583 0,00001
RESIDUOS 25  30055,33 1202,213

TOTAL 29 186147,47
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Tabela 7.3. Analise de Variancia para Fx.

O G.L, 5.4. H.M. F P>F
EPOCA 4 258708 ,2475208 64677,3118802 551,2874 0,00001
RESIDUOS 25 2833,1190861 117,3247634
TOTAL 29 2B61642,3666089

Tabela 7.4. Aniliise de Varifncia para Fumrp.

C. V. G.L. S5.Q. Q.M. ¥ P>F
EPGCA 4 TTO934,1530742  182733,53826868 298,8760  0,00001
RESIDUDS 25 16121 ,5316552 644,86812662

TOTAL 29 787055,8847295

Tabela 7.5. AnAlise de Varifncia para Fiwns.
£. V. G.L. S.a, Q.M. E PoF
EFQCA 4 226385,533 56596,383 102,8787 00,0000
RESIDUOS 25 13779,833 551,193

TOTAL 29 240165, 387

Conforme - tabela 7.1, houve uma diferenca
significativa quanto ao Fr presente apds o armazenamento en
estufa a 55°C. Da mesms forma, a anilise de varifncia revelou
uma diferenga significativa para as outras formas de fldor;
enquanto as concentragBes de Fs e FwmrFep sofreram um decréscimo, as

concentragc®Bes de Fi e Fins aumentaranm,

Ds resul tados da Tabela 7 estZo ilustrades na figura 7.
Pode~se ter, sntXo, uma melhor visualizag®o do que ocorre cowm  as
diversas formas de fluor presentes nos dentifriciocs 4 base de MFP

ap®s o armazenamento em sstufa a 55°C. .
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Tabeia 8.1. Teste Bilateral de Dunnett para Fr.
NOME MEDIAS 5% 1%
ass p 1118,6
24 h 1139,87 NS NS
48 h 1128,67 ' NS NS
88 h 1067,00 NS NS
192 h 1112,87 NS NS
384 h 1188,50 NS NS
Tabeis 8.2. Teste Bilateral de Dunnett para Fs.
NOME MEDIAS : 5% 1%
358 D 779,00
24 350,833 %% * %
48 951,833 * % * %
95 845,500 ¥R ¥ 3
192 873,333 * 3% *%
384 781,187 NS NS
Tabela 8.3, Teste Bilateral de Dunnett para Fi.
NOME MEDTAS 5% 1%
358 D 348,800
24 h 205,696 * ¥ *%
48 h 230,833 *% * %
98 h 282,000 * % ¥ %
192 h 370,500 * % W%
384 h 456,667 xH* 3
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Tabela 8.4. Teste Bilateral de Dunnett para Furp.

NOME MEDIAS 5% 1%
3B D 432,40

24 h 785,239 * 9 ¥ ¥
48 h 721,000 ¥ % W %
896 b 563,500 ¥ * %
192 h 502,833 ¥ % ®xK
aB4 h 334,500 % ¥

Tabela 8.5. Teste Bilateral de Dunnett para Fin=.

NOME MEDIAS 5% 1%
3EB D 337,60

24 h 148,83 * % ¥
48 h 176,83 X% * %
88 h 211,50 * % ¥ %
182 h 239,33 * % ¥ %
aB4 h 397,33 X% ¥ %

#% —~ Tratamentos que diferem da testemunha

MS -~ Tratamentos gque nfo diferem da testemunha

Pode~se constatar que ¢ Fr presante nos diversos tempos
a 55°C niv diferiu da testemunha. 0 flgor soltvel nJo diferiu
da testemunhsa, no tewmpo de 384 h a 56°C a um nivel de 5%. 3 Fa,

Furp & Fing diferiram da testemunha em todos os tempos,

Pars uma melhor visualizag®o de resultados, na figura B
estic presentes as concentrag¢Bes de floor soluvel {idnicoe +

ionizavel) nos diversos tempos em condigBes ambientais s em

estufa a 65°C.
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2 = Reatividade com o pé de esmalte.

2.1 - Pentifricios & base de NaF

Na tabela 8 est3o representades os resuliados da
reatividade dos dentifricios & base de NaF com o pdh de esmalte
dental humano, quando formulados e dias apds o armazenamento =o

condig®es ambientais.

Tabela &, Concentrag®o média de Flidor Total (Fe)
adquirido pelo esmalte apds a reaglc com os dentifricios dias

apds o armazenamentio em condi¢@es ambientais.

TEMPQ
(dias) Fr (ppmF)

0 20,72 { 9,88}
44 27,01 ( 6,52)
90 35,90 ( 9,27)
179 29,86 (13,44)

358 20,84 ( 5,52)

* media & desvio padrZo de 6 determinaghes

Na tabela 9.1, estio expressos os resultadoeos do teste
da TUKEY, gus fol aplicado com o objetive de werificar s houve
diferenga significativa na guantidade de fldaor adguirida pelo po
de esmalte a partir dos dentifricios, nos diversos tempos de

armazenamnanto.

Tabela 8.1, Teste de TUKEY para Fr.

TEMPO
{dias} TUKEY
o ™

44 1

80 I

179 I

358 i
* — Tratamentos seguidos do mesmo algarismo romano nZoc diferem

‘astatisticamente.
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A andlise dos dados revela que nZo houve diferenga
significativa quanto ao Fr adquirido pelo esmalie quando este
reagiuv  com o denti{fricios quando formulados & aps 0

armazenanenio em condig®es ambientais.

Na tabela 10 estBc expressos 08 resultados da
reatividade dos dentifricios & base de NaF com o pd de esmalte

dental humano, horas apds o armazenamento em estufa a 45°C.

Tabela 10, Concentraglio média de Flgdor Total ({(Fr)
adquirido pelo esmalte apds a reaglBo com os dentifricios

o
horas apds o armazenamento a 45°C,

TEMPO "
Fr {ppmF]

{horasg}

24 18,585 (9,80)

48 34,35 (8,33

g 21,72 (7,80
182 20,67 (7,60)
384 20,94 (5,52}

* média e desvio padr3o de 6 determinag@es

A tabela 10.1, mostrs o teste de TUKEY, realizado para
o Fr adguirido pelo pd de esmalite dental a partir dos

dentifricios & base de NaF armazenados em astufa a 45°C,
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Tabela 10.1. Teste de TUKEY para Fr.

TEMPO
TUKEY
thoras)
24 1’“
48 1]
a4 [0t
182 i il
384 I A
®* — Tratamentos seguidos do mesmoe algarismg romano nZo diferem

ggtatisticamente.

De acordo com a tabela 1G.1, houve diferenga
significativa guanto ag Fr adguirido pelo esmalte a partir dos
dentifricios armazenados em estufa a 45°C durante 24 e 48 horas.
Porédm, ssles 2 tratamentos nio apresantaram diferengas

significativas em relag¢¥o aos outros (86, 152 e 384 hi,

2.2 -~ Dentifricios a base de MFP

A tabela 1i mostra os resultados da reatividade des
dentifricios & base de MFP com o0 pd de ssmalte dental humano,
guando formulados e dias apds o0 armazenamento em condigfes

ambientais.

Tabela 11, Concentracioc média de Fluaor Total (Fr)
adquirido pelio esmalte apds a reaqBo com os dentifricios dias

apts o armazensmente em condigBes ambientals.,

TEMPO %
Fro {ppmF)
{dias)

0 23,12 ( 8,83}
a4 14,84 { 9,83)
g0 30,43 (15,02)
179 51,81 (16,71}

358 48,52 { B8,74)

* media e desvio padrXo de 6 determinag@es
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A tabela 11.1 mostra o teste de TUKEY realizado para o
Fr adquirido pelo pé de esmalte dental! humanoc a partir dos

dentifricios & base de MFP armazenados em condicBes ambientais.

Tabela 11.1. Teste de TUKEY para Fr.

TEMPO
TUKEY
{dias}
o P
44 I
50 I 1i
178 Pi]
358 Iy il
# — Tratamentos seguidos do mesmo algarisme romanc n#o diferem
estatisticamente.
A analise dos dados revela que houve diferengas

significativa guante ac Fr adguirido pelo pé de esmalte a partir
dos dentifricios & bass de MFP guando formulados 2 apds 1789 e 358
dias de armagenamento 8w condig®es ambientais; houve um aumento

da gquantidade de Fr adquirida.

A tabeta 12 mostra os resultados da reatividade dos
dentifricics & base de MFP com o péd de esmalte dental humano,

2
horas apéds ¢ armazenamento em estufa a 457C.
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Tabela 12. Concentraqﬁa média de Flgor Total (Fr}
adquiride pelo esmalte apds a reagfoc com os dentifricios

horas apés o armazenamento a 45°C,

TEMPO
»
Fr  {ppmF}

{horas}

24 13,39 ( 4,17)

48 24,22 (13,04)

98 24,18 (1G,00)
192 25,08 { 6,17)
384 40,35 113.,68)

* média e desvio padr3o de 8 determinagfes

Na tabela 12.1, estZo expressos os resulisdos do teste
de TUKEY realizado para o Fr adguirido pelo pé de esmalie dental
humano a partie dog dentifricios & base de MFP asrmazenados en

estuta a 45°C,

Tabela 12.1. Teste de TUKEY para Fr.

TEMPQ
TUKEY
{thoras)
L

24 I

48 I Tt

96 I

192 S

384 i1
* — Tratamentos seguldos do mesme algarismo romano ndo diferenm

astatisticamente.

Cenforme tabela 12.1, houve diferenga significativa
apenas quanto ac Fr adquirido pelo pd de esmalte & partir dos
dentifricios a base de MFP armazenados em estufa a 45°C durante
24 & 384 horas. Porém, estes 2 tratamentos nZo apresentaram
diferengas significativas em relagio aocs outros (96, 1892 =

384 h).
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Na tabela 13, estio expressos o0s resul tados da
reatividade dos dentifricios & base de MFP com o pd de esmalte

dantal humano, horas apds o armazenamento em sstufa a 55°¢C.

Tabela 13, Concentragciioc média de Flaor Total (Frl
adquirido pelo esmalte apds a  reaglo com os dentifricios

O
horas apds o armazenamento a 55 Q.

TEMPO

FT* {ppmi)
{horas!
24 : 34,96 ( 7,38%
48 27,57 (11,07}
96 29,14 { 3,87)
152 36,27 (13,14}
384 38,16 ( B,99)

* média e desvio padrZo de 6 determinagles

Na tabela 13.1, estZo expressos og resultados do teste
de TUKEY reaiizado para o Fr adgquirido peio pd de esmalte dental
humance a partir dos dentifricios & base de MFP armazenados en

gstufa a 5506.

Tabela 13.1, Teste deg TUKEY para Fr,

TEMPO
TUKEY
thoras!
»”»

24 1

48 i

t534] H

192 H

384 !
* — Tratamentos seguidos do mesmo algarismo romano n3ic diferem

estatigsticamente.
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A anilise dos dados revela gue n3c hpuve diferenga
significativa apenas quanto ac Fr adguirido pelo pd de esmalte a
partir dos dentifricios 2 base de MFP armazenados em estufa a

55°¢C,
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DISCUSSAQ

Os dentifricios Jj& provaram ser o método mais efeiivo
contra a carie (ROLLA, 1881). Esta efetividade, entretanto, pode
ser afetada pela combinaglo do fldor com o calcio presente en
alguns abrasivos, Varios autores JiA comprovaram gue o flyor
presente nos dentifricios & capaz de se combinar com o cailcioc e
desta forma, ternando~sea insolavel, perder sua atividade
(ERICSSON, 1961; BUSHEE, 1971; BIRKERLAND, 1971; HAGEN, 18972;
NOREN & HARSE, 1874; PEARCE & MORE, 1974; ATHANASSOULD &
PAPASTATHDPOULOS, 1878; CURY et al., 1980; CURY et al., 1881,
ALHAIQUE et atl., 19823 DE FREITAS, 18843 CURY, 1986 ;
FADVAI-RUSDARI et al., 1987; HATTAB, 1885; CURY, 1888). Tambénm
fol verificado gque a guantidade de fluor insoluave! pressnte nos
dentifricios- & «capaz de aumentar com © armazenamanto @

tempearatura ambiente.

Desta forma, s Secretaria HNacional de Vigilancia
Sanitaria estabeleceu normas de controle de gualidade para os
dentifricios. Entretanto, nXoe fol estabelecido um teste de
envelhecimento precoce que pudesse antecipar o gue ocorreria apds
um ano ou mais. Uma lei estabelecida por Van't Hoff indica que
um aumsnte de 10°¢ na temperatura de armazenamgnto duplica a
velocidade da reagdo,. Entretanta, existem experimantios
comprovande que muitas vezes o asumento da temperatura de
armazenamnentio n¥o corresponde exatamente aoc gque @sta lei afirma
{HOLZNER, 1874:%. Atualmente, comp teste de envelhecimento para
dentifricios, utiliza-se o armazenamento a 45°C durante 72 horas,
0 smesme utilizado para medicamentos {(PANZER! et al., 1979)., HNao
presente trabalhe, verificou-ss que tal condigfoc ndo reflete o

aque realmente acontece apds 1 ano,

Além disso, o NaF e o MFP n¥%c se comportam da

mesma forma. 0 MFP & mais estavel e s8 combina
com o calcio enm uma extens3o menoy gue o NaF. Isto
acontece porgque o NaF prontamente se dissocia, originando o©

f1Gor i¢nico que sa combina com o calcio.
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O MFP, porém, necessita sofrer hidrdlise e entZo, liberar o fluor
idnico. Devido a estas observagles, ja era esperado que o tempo
ou a temperatura do teste de eaovelhscimento precoce, fosse maior

para ng dentifricios & base de MFP.

Coma 34 fol descrito na literatura, o flaor total
presente tanto nos dentifricios A base de NaF como MFP nZo sofre
alteraqgio. Entretanto, os dentifricios a base de MFP
armazenades a 55°C apresentaram uma diferenga significativa gue
s pode ser egxplicada por problemas técnicos. 0 flaor idnico,
presente nos dentifricios & base de NaF quando da aguisicHo,
correspandia a apenas 47% do fldor total. Houve uma diminuig3o
do fldaor idnico com simultinec aumento da forma insoluvel .
Estes resultados estlio de acordo com NOREN & HARSE, 1974; PEARCE,
1974; CURY, 1986; HATTAB, 1989,

Através dos resul tados, comparando-se, nos dentifricios
com NaF, a quantidade de fldor idnico presente apds um anc de
armazenamentio a temperatura ambiente com os diversas tempos de
avaliag3o a QSQC, pode—-se verificar que o envelhecimento por 182
horas apresenta uma certa correspondéncia com © armazenamento

apds um ano (Figura 31.

Us dentifricios & base de MFP apresentaram o mesmo

comportamento descrito pela literatura. Houve wum aumento do
fidor id&nico, devido a  hidrélise do  fldor ionizavel que
apresentou umas diminuig¢io. 0 fldor soldvel {idnico + ionizavel)

sofrea uma diminuigico com um simultinec aumento de fldor

insolgvel.

Quando comparou-se, nos daentifricios com  MFP, a
gquantidade de fltor presente apds um ano de armazenamento a
temperatura ambiente com o armazenamsntic a 45°C durante 384
horas, verificou-se gque em relaclo ao flvor soldvel, ni¥s houve
diferenga significativa apenas a nivel de 1%, Huando a
gquantidade de flior presente apds um ano a temperatura ambiente
foi comparada com aguela presente apds o0 armazenamento a 55°C
durante 384 hpras, verificou-se gue en relacliv ao fltor soludvel,

nAD houve diferaenga gsignificativa a nivel dea 1 = 5%.
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Como a Portaria nZ 22 da SNVS estabalece que o dentifricio deve
manter no minimo 600 ppm de flhor soldve! dentro de um ano de
fabricacko, 0 £l dor solavel presente nos dentifricios
armazenados, foi o utilizade para se estabelecer uma condig¥o de
anvaelhescimento precocs. Dastas forma, o armazenamsnto a B5°C
durante 384 horas apresenta uma certa correspondéncia com o
armazenamento durante um ano a temperatura ambiente (Figura 8),

para dentifriciocs com MFP.

Pave ser observado que estes dentifricios possuen
carbonato de cdlecio como abrasivo & gue a temperatura ambiente
mencionada refere-se aquela verificadas em Piracicaba no perfodo
de Julho de 1881 a Jjunho de 1882, que foi em wmédia 22,19%,
{Apéndicel.

Sabe-se que o fldor idnico presente nos dentifricios 3
base de NaF & o responsfivel pela sua agZo cariostatica,
Entretanto, atualmente, ainda se encontra em discussXo qual seria
a forme de fldor, idnica ou ionizavel, responsivel pela acXo
cariostatica dos dentifricios A base de MFP, INGRAM (1973}
atirmou que o monofluorfosfato & incorporado pelo esmalte nesta
forma. Porém, outroes auvtores ( ERICSS0N, 1867 PEARCE & MORE,
1575%) relataram gue o fldor idénico seria o responsavel pels agiEo

cariostatics dos dentifricios & base de MFP.

i, MFP pode ser hidroiisado sob agl3c de fosfatases
nEc~aspecificas, presentes na saliva, placa natural = artificial
e suspensiies de Strepiococcus mulons, originando fltor idnico
{ERICBS0ON, 1967; PEARCE & JENKINS, 1877; JACKSON, 188Z; SADTOME,
1587, Existem divergéncias quante ao pH no gual ocorreria a
atividade maxima da monofluorfosfatase, PEARCE & JENKINS {1877)
constataram gue o ponto maximo de atividade desta enzima ficou
entre pH 7,2 a 8,6, sugerindo que as fosfatases alcalinas sZo
mais importantes do que as Acidas. Pordm, SADTOME (1987)

observou que a atividade mixima da enzima ocorreu em pH 5,0,
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A reatividade ¢ um dos métodes mais utilizados para
estudar a agfo anticarie do fldor. 0Os wmétodos (n wvive s3o
demorados e muito dispendiosos. Porém, os experimentos in witre
130 refletem condicties de tratamento in vive. E, especialmnents,
neste caso, as condig®es in vive, tais como, saliva, placa e
microorganismos orals sio extremamente importantes. KLIMEK et
al. {18982) comprovaram isto no seu trabalho. 0 esmalte sem
estar cobertc por placa incorpeorou fldor a partir do NaF,
sntretanto o MFP foil capaz apenas de aumentar o floor presente no
esmaite insignificantemente. 0 esmalie coberte por placa
incorporou mais fitdor a partir das soluglies fluoretadas, porém o

MEFP apresentou a diferesnga mais pronunciada.

Existem divergéncias guanto & capacidade do métode de
roatividads ser um bow indicador da efetividade clinica de un
dentifricio, BOLDERSON et al. (197F7) reiataram que a
concentrag®o de hidroxiapatita fluoretada & capaz de praver o
desempenho clinico de dentifricios. DUKE & FORWARD (1285)
sugerem gue o esgerimenta in witro pessul algum valor na previsio
da efetividade cliinica de um dentifricio. No entante, RAVEN et
al. (1991} gafirmam que os nétodos in wiire ndo  siEo bons

indicadores do potencial cariostético de um dentifricioc.

s resul tados dests trabalho revelam gue o8
dentifricios A base de NaF, quando adquiridos, J& apresentavam
cercas de 52% do fldor total na forma inscolavel. A quantidade de
flaor soluvel gue se combinou com o abrasivo, apds um anc de
armazenamanto, cerca de 18%, foil insutficiente pars demonstrar uma
diminuigfo da incorporag¢iio do flgor pelo esmaltie. Isto occorre
porgque a relac¢Bo existente entre a concentragBo de floor idnico e
a incorporagio deste pelo esmalte nZ3o £ linear, e sim,
logaritmica (DUKE & FORWARD, 1878), e assim, diferengas so seriam
obgservadas se a porcsntagem de fldor insoldGvel guando da

formulacXo dos dentifricios n¥o tivesse sido tHo alta.
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Em oposiglio a estes resultados, os dentifricios & base
de MFP, apds o envelhecimento a temperatura ambiente e a 45°C,
foram capazes de aumentar a incorporagZc de fluer pelo esmalte.
Estes resul tados intrigantes poderiam indicar que os
daentifricios & base de MFP, apds um anc de fabricacXo, seriam
mais eficazes do que agueles guando formulados. Porém, isto n¥o
4 verdadeiro. Com o envelhecinento hoﬁve um aumernto do fidor
ifdnico devido & hidrdlise do MFP. 0O fldaor sofdvel {tidnico +
ionizave!l) apresentou sua concentragio diminufidas & medida gue os
dentifricios envelheciam. 0 aumento da incorporagio do fldoer
palo esmalite a partir do dentifricio envelhecido ocorreu parqus o
método da reatividade & mais sensivel ao fludor idnico e, sendo,
um método In vitro n¥o possul as condigBes necessirias para a
hidralise do MFP. Entretante, em relagloc aos dentifricicos 4
hage de MFP envelhecidos a SSOC, nie houve diferenga
significativa quanto & incorpeorag3o de flidor pelo esmalte nos
diversos tempos apds o armazenamento, apesar de o aumento do
flaor idnico ter sido significativo. Estes dados demonstiram que
o teste da reatividade empregado ndo ¢ um método adequado paras se
av#iiar a efetividade de um dentifricic com MFP. apds o seu

envaelhecinento.
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CONCLUSQES

1 ~ Em termos de estabilidade do fluor, para os
dentifricios A base de NaF, contendo carbonato de calcioc como
abrasivo, © envelheciments a 45°C durante 192 horas surresponds

an armazenasentc a temperatura ambiente durante 1 ano.

2 = Em termos de estabilidade do fldGor, para os
dentifricios A base de MFP, contendoc carbonate de ciaicioc como
abrasivo, o envelhecimento a 55°C durante 384 horas corresponds

a0 armazenamento a temperatura ambiente durante 1 ano.

3 - 0 teste de reatividade "in vitro® com particulas de
esmal te demonstrou n3o ser um método adequado para se avaliar a
diminuigl3o da efetividade de dentifricios contendo MFP, apds seu

snvel hecimento.
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RESUMO

1 objetive do presente trabalho fol estabelocer ums
condigdc laboratorial gque correspondesse ao armazenamaento a
temperatura ambiente apdés 1 ano., Para tal, foram utilizados

dentifricios contendo 1200 ppm F, um deles na forma de NaF e o

autro na forma de NazP0sF, contende carbonsto de calcio como

abrasivo. Bisnagas destes dentifricios foram armazenadas a
temperatura ambiente ou submetidas a 45°C (Bnvelhecimento
pracaca)l . Os dentifricios & base dg MFP tambeém foram
armazenados a 55°C. Os dentifricios armazenados a temperatura

ambiente foram analisados apds 44, 80, 178 e 358 dias, e agqueles
armazenadons a 45 e SBaC, 24, 48, 88, 182 e 3B4 horas apds.
Assim gque formul ados, anal isou-se nos dentifricios as
concentrac®es de flGor soldavel na forma idnica e ionizavel e o
total {solidvel + insoluvell. Determinou—se também a capacidade
dos mesmos em reagir com o gsmalte dental humanc, avaliando-se o
fluor total. Fara as anélises de fldaor utilizou-se eleirodo
especifico ORICN 886-08. Conclui-se gue para os dentifricios
contendo NaF/ Calfa, o armazenamento a 45°C durante 192 horas
corrgsponde ao armazenamento a temperatura ambiente por um ano.
Para os dentifricios contendo MEP/ CaCOs, o armazenamento a 55°C
durante 384 horas corresponde ao armazenamento a3 temperatura
ambient® por um ano. Em relaclio & reatividade, pode-se concluir
que 0 teste in witre com particula de esmpalte ndo <€ método
adsquado para se avaliar a diminuigBo da atividade de

dentifricios com MFP apds seu envelhecimento.
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SUMMARY

The purpose of the present study was to establish a
relationship between storage of sodium fluoride and sodium
monofluorphosphate dentifrices at room temperature for one ysar
and storage at elevated temperatures. Sodium fluoride and
sodium monofluorphosphate dentifrices at 1200 ppm F wers shored
at room temperature and at 45°C, MFP dentifrivces were also
stored at 55°C. The fres ionic fluoride, the total fluoridae,
the +fluoride as moncfiucrphosphate, the total soluble fluoride
and insoluble fluoride gontents were periodically determined.
The uptake of total fluoride in dental snamel was also analysed,

Flupride was deitermined with a specific electrode ORION 86-08.
The rosults showsd that the storage of NaF dentifrices at 45°C
for 182 hours simulates the storage at room temperature for one
year, And the storage of MFP dentifrices at 55°C for 384 hours
simulates the storage at room temperature for one year. Fluoride
uptake test showed not te be a good predictor of the loss of

clinical efficacy of aged MFP dentifrices.
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Temperatura

media

mensal

da

cidade de

.78,

Piracicaba

durante o armazenamento a temperatura awmbiente dos dentifricios.

€

ANO MES TEMPERATURA MEDIA (7C)
1891 JULHO 17,89
1991 AGDSTO 20,08
1851 SETEMBRO 20,77
1991% OUTUBRO 22,886
1891 NOVEMBRO 24,47
1981 DEZEMBRO 24,72
1882 JANEIRQ 24,71
1992 FEVERE IRQO 24,64
1882 MARCO 23,94
1992 ABRIL 21,9686
1982 MAIO 20,71
1892 J UNHO 19,70




