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RESUMO

Carbonato de calcio precipitado {(CaCOj) € o principal abrasivo usado nos dentifricios
comercializados no Brasil. Devido suas propriedades tamponante e alcalinizante, ele
poderia reduzir a acidogenicidade bacteriana, potencializando o efeito do flior no
desenvolvimento da cérie dental. Utilizando-se o modelo intra-oral de curta duragio (ZERO
et al. J Dent Res.71: 871-8, 1992), avaliou-se o efeito do CaCQs, na redugio da
desmineralizagdo do esmalte dental. Blocos de esmalte (5 x 5 mm), de microdureza
superficial pré-determinada, foram cobertos por uma camada de bactérias ("placa
artificial") obtidas a partir de uma cultura de S. mutans, e colocadas em placas palatinas
confeccionadas para os voluntarios (aprovado pelo Comité de Etica e Pesquisa da FOP -
UNICAMP). O estudo foi do tipo cruzado e os 10 voluntarios foram submetidos a trés
grupos de tratamento: Controle (escovacgio sem dentifricio), com dentifricio contendo 1500
ppm de F (MFP) & base de silica (SiO;) ou carbonato (CaCO3) . Ao mesmo tempo que 0s
voluntarios escovaram seus dentes com os dentifficios, os dispositivos ficaram
mergulhados na suspens@o (1:3) dos mesmos , sendo que o grupo controle ficou imerso em
tampdo bicarbonato 20 mM, pH 7,0 . Imediatamente apos a escovagiio os dispositivos
foram colocados na boca. Esperou-se 20 minutos para ag3o dos dentifricios na "placa
artificial” apés o que a sacarose a 20% foi bochechada. Decorridos 45 minutos da
metabolizacio da sacarose pela "placa artificial”, os dispositivos foram removidos para

analises. No esmalte foi determinada a microdureza superficial ¢ calculada a porcentagem




de perda de dureza em relagfo & inicial (%PDS) , assim como a incorporacio de flilor pelo
esmalte. Na “placa artificial”, foram analisadas as concentragBes de flior idnico (FD e
ionizavel (MFP) Os resultados (medias + desvio padrdo) , respectivamente para os
Grupos controle, MFP/Si0; ¢ MFP/CaCO; em termos da média das distincias foram: %
PDS: 24,75%3,33a; 7,70£0,32b; 3,5440,32c .. Concentragdes de flitor (ppm) no esmalte:
1273,22 £ 267,2a; 1713,64 + 426,0a; 1565,03 + 351_3a. Flior na placa ((ug/g): FI=0,02 +
0,0b;, 0,93 £ 0,6ab; 1,36 = 1,0a.; MFP = 0,14 + 0,1a; 1,78 + 1,26b; 1,40 £ 0,9b. Médias
seguidas de letras distintas diferem entre si (p<0,05). Os resultados mostraram que CaCOs;

reduz a desmineralizagdo do esmalte, sugerindo que o abrasivo pode contribuir para um

maior efeito do flior de dentifricio no controle da carie dental .




ABSTRACT

Precipitated calcium carbonate (CaCQas) is the main abrasive used in dentifiices
comercialized in Brazil. It may reduce bacterial acidogenicity, potentiating the effect of
fluoride in the development of dental caries due to its alkaline and buffering capacities. The
effect of CaCQs on the reduction of enamel demineralization was evaluated by using the
short-term intra-oral model (Zero ef 4l., J Dent Res. 71: 871 - 8, 1992). Enamel blocks (5 x
5 mm), with known surface microhardness, were covered with a layer of bacteria ("test
plague™) obtained from a culture of S. mutans, and were placed on palatal appliances
manufactured for the volunteers (approved by the Research and Ethics Committe of FOP-
UNICAMP).This study had a crossover design and 10 volunteers were submitted to 3
treatment groups: control (brushing without dentifrice), with dentifrice containing 1500
ppm F (MFP) and silica (8i0;) or carbonate (CaCQs). At the same time that the volunteers
brushed their teeth with the dentifrices, the appliances were placed in a suspension. of the
same dentifrice (1:3). In the control group, the appliance was immersed in 20 mM
bicarbonate buffer, pH 7. Immediately afier the toothbrushing the appliances were put back
in the mouth After 20 minutes of dentifrice action on "artificial plagque”, 20% sucrose
solution was rinsed. After 45 minutes of sucrose fermentation by "artificial plaque”, the
appliances were removed. Enamel surface microhardness and the percentage of change in
relation to baseline (%4SMC} were calculated, as well as fluoride uptake in enamel. In
artificial plaque, the concentration of ionic fluoride (FI) and fluoride as

monofiuorphosphate was determined (MEFP). The resuits (means + s.d.) respectively for the



control, MFP/Si0; and MFP/CaCO; in terms the media at the distances were: %SMC:
24.75+3.33a ; 7.7020.32b; 3.54+0.32¢ .. Fluoride concentration in enamel was:; 1273.22
* 267.2a; 1713.64 + 426.0a; 1565.03 + 351.3a. Fluoride in plague ((ug/g): FI=0.02 +
0.0b; 093 £ 0.6ab; 1.36 + 1.0a; MFP = 0.14 % 0.1a; 1.78 + 1.26b; 1.40 + 0.9b. Means
followed by distinct letters differ from each other (p<0.05). The results showed that CaCOs;

reduces enamel demineralization, suggesting that the abrasive may contribute to a higher

effect of fluoride present in the dentifrice on dental caries control .
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1

Introducio

Ha um consenso mundial de que o efeito do flior (F) no controle da carie dental
¢ essencialmente fisico-quimico, reduzindo a desmineralizagio e ativando a

remineralizacdo do esmaite-dentina (tEN CATE & REMPT, 1986, DAWES tEN CATE 1990).

Assim, substéncias que interfiram com a formagdo de placa dental cariogénica ou reduzam
a acidogenicidade bacteriana poderiam potencializar o efeito fisico-quimico do floor. Estas
substincias poderiam ser encontradas nos dentifricios associadas ao fldor, o qual tem sido

considerado um dos principais responséaveis pelo declinio de carie constatada neste século

(ROLLA, et al.,1991).

Nos dentifricios, o fliior pode estar na forma de NaF/silica ou MFP/CaCO;
(FORWARD, 1980), sendo esta combinagdo importante em termos de compatibilidade
quimica para garantir flior solivel no produto, para interferir com a progressdo de carie
dental (ERICSSON, 1961). No Brasil, cujo declinio de carie também € um fato (NARVAI
et al., 1999), 92% dos dentifricios vendidos contém MFP/CaCOs; (DUARTE ef al, 1999)
sendo que o MFP € considerado uma forma de flaor eficiente no controle da carie (VOLPE

et al, 1995). Em acréscimo, CaCO; é um agente alcalinizante e tamponante (DUKE,
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1986a; IGNACIO ef al., 1999) o qual embora apresente uma pequena solubilidade em pH
neutro, quando ocorrem quedas no pH da placa, em funcfio de desafio cariogénico, a
solubilidade do CaCOs aumenta. Deste modo, particulas de CaCO; pequenas e densas que
ficam depositadas na placa por varias horas apos o pré-tratamento com dentifricio contendo
carbonato de célcio (DUKE, 1986b) poderiam ter efeito na acidogenicidade da placa dental.
Este efeito, poderia potencializar o efeito fisico-quimico do fldor, neutralizando os acidos

produzidos na placa dental quando do consumo de aglcar.

Tendo em vista que os dados da literatura nio demonstraram até o momento
que o efeito tamponante e alcalinizante do carbonato se traduz na reduciio da

desmineralizagiio do esmalte, o objetivo deste trabalho foi testar esta hipoOtese.
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2

Revisdo da Literatura

A revis#o da literatura foi subdividida em alguns itens:
2.1. Dentifricios na forma de MFP e abrasivo i base de carbonato

2.2. Hidrdlise do MFP

2.3. Estudo in sifu de curta duragdo, utilizando dispositivo intra-oral palatino -

caracteristicas da placa bacteriana natural e artificial - desafio cariogénico -

desmineralizac¢do

Esta revis3o ndo tem como finalidade esgotar o assunto em todos os itens, mas

sim, introduzir o leitor nos seus aspectos mais relevantes.
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2.1. Dentifricios na forma de MFP e abrasivos a base de carbonato

Todos os estudos até hoje realizados indicam o flior' como o principal
elemento quando se tem por objetivo atingir grandes massas populacionais, buscando
preven¢io. Embora seu uso isolado nfio impega o desenvolvimento da cérie, mas somente
reduza sua progressio (CURY, 2000). Além disto a promogiio da saiide bucal pode ser

obtida através do controle da placa dental e dieta.

Atualmente, h& um consenso de que o F importante € aquele mantido constante
na cavidade bucal, o qual € capaz de interferir com a dinimica do processo carie,
reduzindo a quantidade de mineral perdido quando do fendémeno de desmineralizagio e

ativando a quantidade reposta quando da remineralizagdo salivar (CURY 2000).

O F também apresenta a capacidade de influenciar na formaco de carie, em
parte por seu impacto na ecologia da placa ¢ no metabolismo do acido (BOWEN,1990), ou
seja, os estudos em cultura continua mostraram que as mudangas no meio ambiente das
bactérias, inclusive pela adico de fluoreto (HAMILTON, 1990) pode influenciar as
quantidades e tipos de acidos produzidos, assim como, na elevagio do pH ou modificagio
na composi¢do da matriz da placa. Deste modo um dentifricio contendo carbonato de calcio
como abrasivo, pode contribuir para um efeito aditivo do flior de dentifricio, aumentando

seu efeito cariostatico, comparado a um dentifricio contendo somente flior .

! Termo genérico para definir as formas quimicas idnica (fiuoreto ou fon flior), ionizdvel (mineralizada, na

forma de MFP) ¢ ndo ionizdvel (ligado covalentemente) do elemento flaor.
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Dentre as opgdes para o controle da doenga cérie que esto disponiveis para a
populago, podemos citar os dentifricios fluoretados. Desta forma, quando a populagio tem
o habito de escovar os dentes o flGor proveniente dos dentifricios € tdo abrangente quanto a
agua fluoretada em termos de saide piblica com relagio ao efeito cariostatico (CURY,
1989). As principais formas de flior usado nos dentifricios s#o o NaF e o MFP. Ambos sfo
considerados eficientes no controle da carie tendo em vista dezenas de estudos clinicos.
Entretanto a agdo anticarie depende do sistema abrasivo em termos de estabilidade quimica
(ERICSSON, 1961; CURY 1986). O MFP ¢ fundamental para o Brasil, considerando que
os dentifricios populares contém célcio que inativaria grande parte do fldor do dentifricio se

estivesse na forma de NaF.

O MFP ¢ compativel com o calcio contide no sistema abrasivo carbonato de
calcio (CaCOs), pois o flilor estd ligado covalentemente ao fosfato e ndo reage de imediato
com o calcio, permanecendo solivel para exercer seu efeito cariostatico. Em acréscimo, um
possivel efeito aditivo do célcio soliivel (Ca) na atividade de monofluorfosfato (MFP) foi
relatado na década de 80, por (MELLBERG & CHOMICKI 1982),0s quais estudaram o
efeito do calcio solivel, na forma de cloreto de célcio na incorporagio de flior através de
solucdio ou suspensdo de dentifricio (MFP) pelo esmalte bovino rigido, desmineralizado por
acido ou com lesdo de mancha branca. A incorporagdo de flior pelo esmalte higido
diminuiu na presenca de calcio, enquanto que no esmalte superficialmente ou com leso de
mancha branca a presenca de cloreto de célcio aumentou a incorporagio de flior, sendo a
proporgédo entre Ca:MFP = 0,5. Concluiram que o flior nos dentifricios inibe a carie dental

pela interagio com a mancha branca ou nos estagios iniciais do ataque acido e na presenca
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de calcio solivel tanto da saliva quanto do dentifticio poderia reforcar o efeito anti~carie do
MFP. Em 1984, MELLBERG & MALLON verificaram, “in vitro”, que um dentifricio
tendo silica como abrasivo e contendo Ca:MFP = 0,5 era capaz de remineralizar o esmalte
dental em 50,6%, comparado com 31,5% de um dentifricio contendo s6 MFP. Em 1985
MELLBERG ef al. estudaram in vivo o efeito de um dentifricio contendo MFP e o
abrasivo fosfodicélcio diidratado (DCPD) na remineralizagio de esmalte ¢ demonstraram
que a formulagdo MFP/DCPD do dentifricio foi efetiva, onde o© abrasivo poderia ser
possivel fonte de calcio. Posteriormente, (APONTE-MERCED ef al. 1987) relataram que o
Ca proveniente de formulagfo contendo abrasivo fosfodicélcio diidratado (DCPD), podia
ser encontrado nos dentes de ratos tratados com este dentifricio. Assim, surgiu a hipotese de
que o célcio dos sistemas abrasivos poderia exercer um efeito aditivo ao MFP de
dentifricios, pois como relatam alguns trabalhos, este efeito dos abrasivos a base de célcio,

exercem agdo alcalinizante e tamponante na placa .

Em um estudo 7 vitro realizado por (MORENO, 1993), foi mostrado o papel e
o aspecto quimico dos ions calcio (Ca), fosforo (P) e flior (F), na prevengio da carie,
sendo que foi destacado o papel do abrasivo fosfodicalcio diidratado (DCPD), como um
agente tamponante importante, pois como demonstrou in vitro, a presenga deste cOmposto

quimico, melhorou de maneira consideravel a agdo do flior.

O trabalho pioneiro de (STEPHAN 1944) demonstrou claramente a relagdo
entre a atividade cariosa € a capacidade de diminuigio do pH da placa dental. A placa de
individuos com alta atividade cariosa apresentam um pH basal baixo interior e uma

diminuigdo maior e mais prolongada do pH apds o desafio com agucar do que a placa de
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individuos com baixa ocorréncia de carie. O mais notavel nas curvas de Stephan

(pH/tempo) € que ba um desvio negativo de toda a curva para os grupos com alta

prevaléncia de carie ativa.

A relagiio entre a ingestio frequente de alimentos que contém agucar e a carie
dental estd bem estabelecida (BOWEN & BIRKHED,1986). A sacarose fornece energia
para as bactérias se multiplicarem e produzirem PEC polissacarideos extracelulares Assim ,
a sacarose facilita a formagio de placa, a qual sendo mais porosa devido a esta rede
(matriz) de polissacarideos se torna mais cariogénica. Isto facilita a difusio de agticares por
esta matriz levando a quedas mais acentuadas de pH na interface dente-placa.
Adicionalmente, a placa dental formada na presenca de  sacarose tem menores
concentracdes inorginicas de calcio, fosfato e fluor (CURY er al., 1997), isto porque toda
vez que o agucar ¢ ingerido, € convertido em acido levando a uma queda instantinea do pH.
Atingidos os pH criticos para esmalte ou dentina estes perderdo célcio (Ca) e fosfato (P)

sofrendo desmineralizacdo. O pH permanece critico por um tempo de aproximadamente 20

minutos a horas, mas retorna ao normal.

O tempo de reversio do pH depende de varios fatores, mas em termos de efeito
ou a¢do alcalinizante e tamponante dos abrasivos & base de célcio, (DUKE1986a) mostrou a
eficacia do carbonato de célcio em neutralizar os acidos produzidos na placa dental, quando
realizado desafio cariogénico, apds bochecho com solugdo sacarose 10%. O trabalho,
envolveu a participagio de 13 voluntdrios, os quais escovaram seus dentes com pastas
livres de flhor, sendo que wuma pasta , continha 45% do abrasivo carbonato de calcio

(CaCOs) e a outra pasta , 50% de alumina triidratada como abrasivo. Ap6s escovagéo,
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bochecharam solugfio sacarose 10% e pode-se concluir a eficiéncia do carbonato em se
incorporar & placa, o que contribuiu para redugfo de sua acidogenicidade . Teoricamente
como relatou DAVIS & FELLOWES, (1981), o carbonato de calcio fica armazenado na
matriz da placa como pequenas e densas particulas. E que o seu efeito pode permanecer
por horas ap0s o pré-tratamento, com pasta contendo carbonato de calcio, como foi descrito

por (DUKE 1986 b) .

(KASHKET & YASKELL 1990) desenvolveram estudo com um modelo de
desmineralizacdo intra-oral para determinar se célcio e fosfato inorgénico (Pi) acumulavam
na placa durante a desmineralizagio ativa do esmalte, mostrando que Ca ¢ Pi estavam
parcialmente ligados a macromoléculas complexas, e eventualmente recristalizavam
minerais na placa. (LAMMERS et al,1991), mostraram in vifro, que a composi¢io de uma
substincia remineralizadora, com respeito a concentragio de fluor e carbonato, é

importante para 0 processo de remineralizagdo.

(GAFFAR et al.1993) realizaram uma revisdo sobre a associacdo de MFP e Ca
e relataram que os resultados dos estudos laboratoriais, de animais e iz vivo indicaram que a
presenga de DCPD aumentou a eficicia do MFP em termos de efeitos cariostaticos.
(KASHKET & YASKELL 1992) realizaram um estudo in situ, utilizando dispositivo
intraoral, contendo blocos de esmalte bovino, recobertos com Streprococcus mutans 1B
1600 . Voluntarios bochecharam sacarose 10% , acrescida com diferentes concentracdes de
lactato de calcio (25mM, 100mM) sendo que uma parte dos voluntarios bochechou lactato
de calcio 100mM, 15 minutos antes do bochecho de sacarose. Puderam concluir que:

quando o lactato de célcio foi dado um tempo antes do bochecho da sacarose, houve uma
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reduciio de 25% na desmineralizagio. Quando houve a mistura de lactato de calcio 100mM
+ sacarose, a redugio na desmineralizacdo foi mais efetiva, aproximadamente 55% , e
mesmo © lactato estando misturado a sacarose, numa pequena concentracdo ( 25 mM),

houve na placa, um efeito protetor do mesmo , durante o periodo maximo de

acidogenicidade.

Comparando in sifu formulagGes de dentifricios contendo CaCL,/ MFP ou s
MFP, (KOO & CURY,1998) mostraram que embora o Ca tenha ativado tanto a
incorporacio de flior como a remineraliza¢do do esmalte, o aumento da ultima néo atingiu
significAncia estatistica. Porém, (DE PAOLA 1993), mostrou através de estudos, in vifro ¢
in situ de que os dentifricios com formula¢des contendo Ca / MFP aumentam a
remineralizagdo e apresentam maior presenga de célcio e fllior na placa. A elevagio nos
niveis de célcio na saliva e no fluido da placa, a principio, podem induzir um efeito

cariostatico por aumento no grau de saturacdo do esmalte, da saliva e fluido da placa

(BLAKE-HASKINS ef al, 1994).

(KOO & CURY, 1999), realizaram um estudo no qual demonstraram que o
dentifricio contendo MFP / DCPD foi efetivo no apenas na incorporacgio do flaor pelo
esmalte dental, mas também na remineralizacio da lesdo cariosa quando comparado ao

dentifricio placebo de flior e calcio tendo como abrasivo silica.

A comparacdo da remineralizag8o, in situ, de esmalte bovino, foi realizada por
(ZHANG et al 1995), usando um dentifricio na forma de MFP/Si0; ou MFP/DCPD. Os
resultados mostraram que ¢ uso do abrasivo contendo calcic no dentifricic MFP aumentou

a remineralizacdo das lesdes de carie. Os estudos de (MURPHY ez al.1990), (YASKELL.

19




et al1996) e (BANOCZY 1997) avaliaram dentifricio, contendo alta concentra¢do de
bicarbonato e verificaram um efeito compensador do bicarbonato de sddio na queda de pH
da placa até por volta de 60 minutos apds seu uso (IGNACIO et al, 1999), verificaram que
embora dentifricio fluoretado contendo bicarbonato de sodio a 14% tivesse apresentado,
coletivamente, uma tendéncia a influenciar positivamente nos diversos fatores relacionados
a carie dental, como contagem de estreptococos do grupo mutans, acidogenicidade da placa
na presenga de desafio cariog€nico, concentragio de polissacarideos insoliveis e
concentragdo de fliior soliivel em acido na placa dental, essa diferencga ndo alcangou mnivel
de significincia estatistica, quando comparada aos dentifricios contendo carbonato de
calcio ou silica como abrasivo. (SULLIVAN et al 1997), relataram, que DCPD marcado
com “Ca, contido em dentifricio, foi incorporado no esmalte e detectado na placa 18 horas
pos-tratamento. As conclusdes deste estudo, mostram que escovagdo com dentifricio
contendo DCPD, introduz Ca exdgeno na cavidade oral, o qual favorece um aumento da

remineraliza¢gZo do dente, em combinagio com o flior .

(SHEMEHORN et al 1997), utilizando dentifricio no qual os componentes
ficavam em dois compartimentos, sendo que um compartimento continha 1.150 ppm de
flaor, 2.500 ppm de calcio e 25.000 ppm de fosforo ¢ no outro os estabilizantes
compararam este novo dentifricio com um dentifricio convencional. Apés 15 ciclagens de
pH em solugdo desmineralizadora e remineralizadora, pelas andlises de microdureza e
biopsia observaram maior remineralizaggo com o novo dentifricio contendo célcio e fosforo
do que com o dentifricio contendo somente fluor. (BLAKE-HASKINS et al1997)

mostraram que o uso de dentifricio fluoretado contendo bicarbonato, usado antes e apos
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bochecho com sacarose 10%, resultou em menor queda do pH da placa, do que o
tratamento com dentifricio fluoretado, sem abrasivo. Coletivamente, estes resultados
indicaram que o bicarbonato no dentifricio foi um efetivo agente tamponante para
neutralizar os acidos da placa dental, estabilizando o pH da mesma. Entretanto estes
autores ndo avaliaram este efeito na desmineraliza¢io do esmalte. Sendo que (KASHKET
et al. 1994), utilizando modelo intra-oral de “curta duragfo”, mostraram a efetividade de
dentifricic contendo bicarbonato de sodio , na redugdio da desmineralizagio na superficie do

esmalte , embora o dentifricio utilizado, apresentasse em sua composi¢io peroxido.

(KOO & CURY, 1998) mostraram que o dentifricio contendo 1.450 ppm de
fluor na forma de (SMFP) contendo 0,45% de CaCl; ativou tanto a incorporag¢io de flaor
como a remineralizaco do esmalte, sugerindo que o calcio solavel, provavelmente

aumentou o mecanismo de ag¢do do flior.

2.2. Hidrolise do MFP

Enquanto o© efeito cariostatico de dentifricios contendo flior na forma de
MFP estd bem estabelecido (MELLBERG, 1991), seu modo de agdo € controverso, sendo
que a interagio MFP-esmalte, foi originariamente postulada por (ERICSSON 1963), e
(INGRAM 1972) os quais foram os primeiros a investigar a incorporagio de fliior pela
hidroxiapatita a partir de solugdes de MFP e propuseram que haveria uma troca do anion
MEFP pelo grupo fosfato seguido de mudanca intracristalina, a qual resultaria pa troca do
jon OH pelo F" no interior do cristal. Logo apés, (ERICSSON 1967) relatou a hidrélise

biolégica dos ions monofluorfosfato, utilizando tecidos homogeneizados e esmalte dental.
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Foi analisada a liberagfio dos ions F~ e ortofosfato. Utilizou intestino, figado e rins de rato
homogeneizados ¢ observou que o figado e rins hidrolisaram fragBes consideraveis do
MFP. Apos a aglo enzimatica da fosfatase aquecidos-se os tecidos homogeneizados e a
fosfatase acida, a hidrolise observada foi muito baixa. além da fosfatase acida, também
foram utilizadas fosfatase alcalina, sulfatase, enolase ¢ 5' nucleotidase ¢ nenhuma destas
exerceu qualquer agdo hidrolitica sobre o ion monofluorfosfato no pH aproximadamente
neuiro das reagdes. O autor sugeriu que o sedimento salivar exercia um efeito hidrolitico
sobre o ion MFP, capaz de explicar a sua agdo anticariogénica apos sofrer hidrolise na placa
dental. O pod de esmalte apresentou um fraco efeito hidrolitico, o qual provavelmente seria

de natureza nfo enzimética.

Estudando a reag#io entre a hidroxiapatita ¢ 0 MFP, (INGRAM 1973) observou
que o o-fosfato causava inibi¢do da incorporagdo de MFP, o que se tornava acentuado na
presenga de baixos niveis de MFP. Também foi notado um decréscimo da incorporagéo do
MFP pela hidroxiapatita na presenca de bicarbonato , particularmente quando este estava
presente na solugdo de 20mM de MFP. Normalmente, o pH da saliva € 6,8 e observou-se
um decréscimo da incorporagio do MFP a medida que se aumentava o pH. As
determinacGes de fliior total foram realizadas através de um método analitico. Avaliando a
decomposigio do MFP por enzimas presentes na saliva total, (PEARCE & JENKINS 1977)
determinaram o flior ibnico e ionizavel presente nas solugbes de MFP-saliva apds
incubag¢do a 37°C , com o pH variando de 4 a 10. O ponto maximo de atividade ficou entre
pH 7,6 - 8,6. A saliva controle foi aquecida a 100°C e ndo mostrou atividade em nenhum

pH testado. Os autores também constataram uma significante correlagdo entre a habilidade
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da saliva em hidrolisar MFP e a habilidade em hidrolisar p-nitrofenilfosfato, sugerindo que

as fosfatases salivares ndo especificas s3o responséveis pela hidrolise do MFP .

(JACKSON 1982) investigou a hidrolise do MFP em suspensfes de placa
supragengival natural e placa artificial composta por Strepfococcus mutans KIR . A
hidrolise do MFP foi avaliada, determinando-se o fliior i6nico liberado nas suspensdes apos
varios tempos de incubagfio, utilizando-se eletrodo especifico. A Thidrolise do
monofluorfosfato, liberando flior iGnico, em suspensbes de placa natural ocorreu
rapidamente, sugerindo um possivel mecanismo para a ago cariostatica dos dentifricios a
base de MFP. N&o ocorreu hidrolise nos controles sem células, nem nos controles com
células aquecidas a 100°C por 30 minutos, sugerindo que a atividade enzimética foi
responsavel pela hidrolise. A placa artificial também foi capaz de hidrolisar o MFP, porém
o rompimento das células com tolueno reduziu a proporgdo da hidrolise. Quando se
comparou a quantidade de MFP hidrolisado em pH 7,0 em placa natural e artificial
constituida por Streptococcus mutans K1R, constatou-se que o MFP hidrolisado por esta foi
baixo, um resultado intrigante pois € evidente que estes microrganismos possuem enzimas
capazes de hidrolisar o MFP. Uma possivel explicagdo seria que as enzimas que hidrolisam
MFP estio localizadas intracelularmente ¢ que a integridade da parede bacteriana preveniu
o acesso a0 substrato extracelular, o monofluorfosfato. Porém, o rompimento das células

com tolueno falhou em demonstrar um aumento da hidrélise do MFP.

(KLIMEK et al.1982) investigaram a interagdo do flior com a placa e o esmalte
subjacente, em uma boca artificial, apés a aplicagdo topica de 3 solugdes fluoretadas

diferentes (MFP, NaF e flior aminado). Constataram que as placas tratadas com NaF e
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flior aminado continham 72 e 190 ppm F, respectivamente; enquanto que a placa tratada
com MFP nao apresentou diferenca do controle. Os autores concluiram que o MFP possui
uma baixa afinidade pela placa e células bacterianas. No esmalte “limpo”, isto €, sem estar
coberto por placa, os tratamentos com NaF e flior aminado causaram aumentos de ¥~ no
esmalte entretanto, o tratamento com MFP causou um aumento insignificante. Todas as 3
solugbes causaram aumentos muito maiores da concentragio de flior no esmalte coberto
por placa . A diferenca mais pronunciada ocorreu com as amostras tratadas com MFP; a
concentragdo de fliior no esmaite coberto por placa foi quase 2 vezes maior que aquela no

esmalte “limpo” e foi maior que as amostras tratadas com NaF.

Em artigo de revisio, (PEARCE 1983) relata que 0 monofluorfosfato pode ser
degradado por fosfatases alcalinas e acidas e o mecanismo seria provavelmente similar a
hidrélise ou a transferéncia de grupos fosforil de outros substratos de fosfatases. Porém, a
atividade da monofluorfosfatase foi maior em pH 8,0 do que em pH 5,5, sugerindo que as
fosfatases alcalinas orais séio mais importantes do que as acidas na hidrélise do MFP. As
fosfatases sdo capazes de ’defosforilar uma grande variedade de substratos; entretanto, a
quebra da ligagdo P-F no MFP ¢ a Gnica agdo possivel com este substrato. O MFP pode ser
hidrolisado pela microbiota mista da saliva, placa dental e culturas puras de Streptococcus
mutans. (ROLLA 1983) apresentou algumas conclusdes, que puderam ajudar na
descoberta do mecanismo de agfio cariostatica do monofluorfosfato. O autor relatou que a
placa e a saliva sdo capazes de liberar flior do MFP sob a agio de enzimas bacterianas e
que o MFP parece ser hidrolisado no meio extracelular. A hidrélise do monofluorfosfato

parece ser um pré-requisito essencial para a fungio remineralizante do MFP. Concluindo-se
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que os estudos “in vitro” nédo sdo bons indicadores da eficacia clinica do MFP contra as
caries.

(SAOTOME et al.1987) estudaram a habilidade de estreptococos orais, placa
com estreptococos formada "in vitro” , placa dental natural e saliva em hidrolisar o MFP,
com o pH variando de 4,0 a 9,0. Os autores constataram que a atividade méxima da
monofluorfosfatase ocorreu em pH 5,0 um pH baixo que pode ser constatado
especialmente apos ingestdo de acticar. Outro fato relatado foi a maior hidrolise do MFP
na presenca de células do que na presenga da placa. Isto pode ser explicado pela idade das
células presentes, isto é, na placa estariam presentes as c€lulas metabolicamente menos
ativas do que aquelas presentes nas suspensdes de células. Também foi constatado na
hidrolise do MFPque a mistura de uma variedade de estreptococos, presentes na placa

dental natural, € mais ativa que qualquer espécie unica presente na placa formada “in vitro™.

Bactérias da saliva hidrolisam MFP rapidamente, pois durante os primeiros
minutos, apos a escovagdo com dentifricio MFP, cerca de 40% do MFP sdo convertidos em
F  (BRUUN et al. 1984). Entretanto, na placa dental onde os microrganismos formam um

ecossistema microbiano heterogéneo, a hidrolise do MFP, acontece mais intensamente.

(HELLWIG et al. 1987), realizaram um estudo in situ, a fim de se avaliar in
vivo, a influéncia da placa no mecanismo de hidrélise do NaF e MFP. Voluntarios,
utilizando dispositivos contendo blocos de esmaite a saber: (1) blocos desmineralizados,
recobertos com placa artificial, (2) blocos desmineralizados sem placa; (3) blocos higidos
recobertos com placa artificial; (4) blocos higidos sem placa, faziam bochechos com

solugdes contendo 1000 ppm de MFP ou NaF, trés vezes ao dia. A determinagio do ganho
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ou perda do fluor foi verificada ap6s o periodo experimental de 5 dias, concluiram que ap6s
bochecho, com NaF, o bloco de esmalte, apresentou maior ganho de flior, guando
comparado com o bloco de esmalte higido, sendo que a placa apresentou menor ganho de
flior. Concluindo , que na desmineralizac3o do esmalte uma maior quantidade de fluor

estava presente, para ambas as solugSes: NaF e MFP . Na placa, apés bochecho com MFP,

houve uma quantidade muito maior de flior.

(TAHMASSEBI et al, 1994) determinaram a efetividade de um dentifricio
contendo carbonato de calcio na capacidade de tampou seja reforcando mais uma vez, a
influéncia do carbonato na aumento do pH da placa. Este efeito tamponante da placa
aumentou, quando se associou ao carbonato 0,3% de triclosan, € conhecido por sua agio

antimicrobiana e efetivo na redug@o de bactérias Gram positivas e Gram negativas. .

(PEARCE & DIBDIN 1995) ao avaliar a hidrolise enzimatica e difusdo do
monofluorfosfato na placa dental, puderam concluir que, tanto o pH, quanto a espessura da
placa, foram essencialmente importantes para que ocorresse a hidrolise do MFP, ou seja,

um pH mais acido e uma placa com uma espessura de 1,0 mm sdo mais efetivos.

2.3. Estudo in situ de curta duracfo, utilizando dispositivo intra-oral palatino -

caracteristicas da placa bacteriana natural e artificial - desafio cariogénico -

desmineralizacao

Desde a introdu¢o de modelos intra-orais de cariogenicidade por

(KOULOURIDES & VOLKER 1964), uma variedade de modelos tém sido planejados e
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usados, para investigagiio da dinimica de carie de esmalte e dentina, assim como para o
estudo e avaliacdo da efetividade de agentes terapéuticos, como o flGor e outros (VERNON
et al. 1992). Modelos intra-orais contribuem significantemente para estudos dos processos
de carie, pois a cavidade bucal oferece condi¢des fisiologicas favoraveis . Um tipo de
modelo intra-oral, pode ser o modelo in sifu, no qual blocos ou sec¢bes de esmalte dental
ou dentina s3o colocados em dispositivos ou placas palatinas, usados durante o experimento
e posteriormente removidos (KOLOURIDES et al, 1974, BRUDEVOLD ef al., 1984;
STOOKEY ef al.,, 1985, CREANOR et al., 1986.; WEFEL et al., 1987, ZERO, 1992). Estes
modelos de estudo, podem ser de curta ou longa duracio. Um modelo especial foi
introduzido por um grupo de Boston (BRUDEVOLD et g/. 1984), no qual, placa natural ou
placa artificial, constituida por células de Streprococcus mutans foi aplicada em blocos de
esmalte bovino com medida de dureza determinadas, em dispositivo palatino. Normalmente
se os estudos sdo de curta duragdo, sdo utilizadas placas artificiais, que podem ser
compostas por linhagens de estreptococos cultivados in vitro ou no caso de estudos mais
longos, de dias ou semanas, placas naturais podem ser formadas sobre os blocos de esmalte
ou dentina. Com relagiio 2 placa dental, esta pode variar muito, quanto & composigo e a
espessura ¢ assim, deve ser considerada como um ecossistema microbiano heterogéneo, no
qual a difusio de solutos resulta na segregagfio de placa em microambientes
individualizados. Os gradientes na concentracio dos nutrientes, niveis de oxigénio, cations,
produtos finais do metabolismo de acido e de base, potencial de 6xido-redugio e pH afetam

o crescimento € 0 metabolismo de microrganismos encontrados em extratos de determinada

placa (MARSH, 1986).
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LUOMA et al.,1983, desenvolveram um experimento avaliando a dureza do
esmalte bovino e sua concentracio de Ca, P, Mg e F modificada por placa dental artificial
(Streptococcus mutans) e flior. Para isto, uma camada de células a partir de uma suspenséo
de Streptococcus mutans (pH 5,8), com ou sem sacarose, foi centrifugada e colocada sobre
a superficie de blocos de esmalte bovino. Foi adicionado flior a uma parte das amostras (F
final 25 ppm). Amostras para testes e controles foram incubadas a 37°C por 18 horas. O pH
da placa fermentante caiu para 4,15. Quando o fldor estava presente, o pH final foi 4,45.
Durante a fermentacéo, calcio foi liberado pelo esmalte, mas somente para o fluido e uma
menor liberag@o ocorreu na presenga de flior . A relagdo por peso de Ca e P liberados pela
fermentagdo do agucar foir 3,14 e 1,91 quando o flior estava presente, a concentracio de
fldor na superficie do esmalte foi somente levemente aumentada (130 ppm) pelo flior na
4gua destilada sozinha sendo que a subsuperficie do esmalte ganhou mais fltor (280 ppm).
A adigdo de F aumentou a concentra¢do de flhor em uma maior extensdo sob placa
fermentante, 680 ppm na superficie e 400 ppm na subsuperficie do esmalte, comparados

aos valores do esmalte sob a placa nfo fermentante.

A espessura, as caracteristicas de difusdo e a atividade metabolica da placa
determinam grandemente qual a quantidade de substrato de carboidrato que atinge a
camada mais interna da placa adjacente ao dente. Esse meio muda com freqiiéncia e
rapidez, principalmente devido & flutuagio na disponibilidade de carboidrato e aos habitos
dietéticos ao hospedeiro. (DAWES & DIBDIN 1986) utilizaram um modelo matematico
para simular as inter-relagdes da concentragio de sacarose na saliva. A concentragdo de

acicar salivar € o principal determinante da espessura ideal da placa, nesse modelo,
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previram que as placas muito finas e muito grossas produziam menor desafio acido para o

dente.

O trabalho de (ZERO ef al, 1992), utilizando modelo intra-oral para teste de
desmineraliza¢do , uma modificagio do modelo original de (BRUDEVOLD ef a/,1984),
abordou a questdo da espessura da placa e difusio de aglcar com o modelo citado. O
modelo consistiu de um aparelho palatino, que prendia 8 blocos de esmalte bovino
revestidos por uma placa teste, preparada pela coleta de cultura de Streptococcus mutans
IB-1600. A espessura da placa foi estabelecida pelas dimensdes de um suporte de plastico
que tinha 5 mm de largura. O acesso da saliva a placa em teste foi através de um recesso de
0,5 mm em ambos os lados do suporte de plastico. Os resultados mostraram, que
comparando dois diferentes tipos de placa teste, em termos de espessura e das propriedades
de difusdo da placa, com glicano foi preparada com o mesmo caldo, suplementado com
sacarose a 2,0%. A alteraciio na microdureza da superficie de esmalte bovino foi usada
como medida indireta da extensdio da desmineralizagiio do esmalte que ocotreu nos locais
que correspondiam &s placas de espessuras diferentes (0,5mm, 1,5mm e 2,5 mm). Para a
placa sem glicano, que € principalmente um agrupamento de células de S. mutans, a
desmineralizagio foi detectada apenas no local onde a espessura era de 0,5mm, enquanto a
placa com glicano resultou em desmineralizagfio em uma camada mais espessa (2,5 mm). A
desmineralizagdo méaxima ocorreu no local onde a espessura era de 0,5 mm , apds
bochechos com glicose a 10%, idéntica a prevista pelo modelo de DAWES & DIBDIN,
mencionado anteriormente. Num outro trabalho realizado por FU et al, 1991 utilizaram a

analise HPLC das amostras de placa teste, coletada nas camadas superficial e mais
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profunda, demonstrando que a presenca de glicano na placa resultou em velocidade maior

de difusdo da glicose e assim, em produgéo de acido em camadas mais profundas da placa.

Os achados acima fornecem evidéncia experimental direta sobre o efeito da
espessura da placa na desmineralizagdo. Além disto, confirmam e expandem os relatos
anteriores que atribuem o potencial de desmineralizacio ampliado da placa que contém

glicano (ZERO et al, 1986) a maior penetragio de glicose (VAN HOUTE ez al., 1989).

O papel do material da matriz extracelular (MME) sintetizado a partir da
sacarose (S) por Strepfococcus mutans 1B-1600 na alteragio do potencial de
desmineralizaciio de placa artificial foi avaliado com um teste intraoral de desmineralizacio
do esmalte (TIDE) por ZERO ef al. 1986. As amostras de placa artificial foram preparadas
a partir de células cultivadas em meio Todd-Hewitt (THB) suplementado com varias
concentracdes de sacarose e pela mistura de células crescidas em THB com proporgdes
crescentes de MME (THB aquecido + S + células cultivadas). As amostras foram ainda
avaliadas para densidade celular (contetido de DNA) e acidogenicidade in vitro (pH), assim
como para alteragbces no pH in sifu durante um teste intra-oral apés um bochecho de
glucose 10%. Um aumento na propor¢do de MME relativo a4 densidade da célula foi
associado com um aumento na desmineralizagio do esmalte. Isso tendeu a modificar
quando o indice de células foi menor do que 1:19. Os dados do pi—I intra-oral sugerem que a

presenga de MME pode aumentar a desmineralizagio do esmalte pela alteragdo das

propriedades de difuséo da placa.

Com relacdo a condi¢éio de adaptacio de diferentes espécies de estreptococos

do grupo mutans, ZERO et al, (1990 1991), estudaram a atividade glicolitica de duas
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cepas de estreptococos do grupo mutans, S. mufans IB-1600 e S. sobrinus 6715-13, que
cresceram em cultura, com diferentes condi¢bes de pH. O pH ambiental durante o
crescimento foi diminuido pela redugdo da capacidade tamponante do meio basico TTY
(HAMADA & TORI, 1978). O meio medificado continha 1/8 da concentragio dos sais
encontrados no meio basico. A atividade glicolitica das suspensdes celulares lavadas das
linhagens em teste foi medida em niveis constantes de pH, de 7,0 e 5,0, com pH
estacionario. foram estudadas tanto as culturas de fase estacionaria 18 h como as de fase
logaritmica. Como mostraram os resultados, o crescimento em condi¢cdes de pH baixo
ampliou a atividade glicolitica das cepas em teste dos S. mutans , confirmando os resultados

de um estudo anterior, no qual foram usadas culturas continuas (HAMILTON &

ELLWOOD, 1978).

Estudos mais recentes mostrados por ZERO ef al e, SATOU et al(1992),
mostraram que células de S. mutans adaptadas ao 4icido readaptam-se rapido quando
crescem em condi¢Ges de pH neutro. Assim, a maior atividade glicolitica parece fazer parte
de uma adaptagdo fisiologica ao crescimento em pH baixo. Surpreendentemente, a
atividade glicolitica da cepa testada n3o foi influenciada pela condi¢io do pH de
crescimento e, sim, foi ampliada quando cultivada em meio que continha sacarose,
comparada ao crescimento em meio que continha glicose. Uma possivel explicacdo, foi que
esta linhagem especifica de S. mutans nfo tinha a capacidade de tolerar o crescimento em
pH baixo, a menos que o crescimento fosse acompanhado pela sintese de glicano, que

pudesse garantir prote¢@o as células contra um meio acido.
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ZERO ef a.,1986, desenvolveram um experimento no qual blocos de esmalte
bovino foram cobertos por uma camada de placa bacteriana (crescida em meio de cultura) e
montados em dispositivos palatinos de voluntarios humanos, para estudar os efeitos da
produg@o de éacido a partir de substratos bacterianos enddgenos sobre o pH da placa e
desmineralizagio do esmalte. As varidveis foram células com ¢ sem substrato enddgeno,
bochechos com soluggo de glicose 10% ou sacarose 10%, ou néo uso de bochechos e o tipo
de microrganismo. A produgdo de 4cido a partir de substrato endogeno por Streprococcus
mutans IB-1600, devido, pelo menos em parte, & degradagio intracelular do glicogénio,
causou uma marcada e prolongada queda de pH e significante desmineralizagio do esmalte.
Um similar, mas menos pronunciado efeito foi obtido com espécies de Streptococcus mitis,
Streptococcus sanguis e Actinomyces viscosus. Assim, a produgiio de 4cido a partir de

fontes enddgenas pelas bactérias da placa pode ser importante na etiologia da céarie dental.

COCOLA et al, 1996, avaliaram o efeito de diferentes propor¢bes S. mutans e
S. sanguis constituindo a placa teste e, através da microdureza, a porcentagem de perda
mineral, ou desmineralizacdo. Participaram do estudo 5 voluntérios, os quais utilizaram
dispositivos intra-orais palatinos, contendo 8 blocos de esmalte dental bovino cada um
recobertos com placa teste crescida em caldo de Todd Hewitt, constituida por 2 linhagens
de estreptococos, S. mutans e S. sanguis, as quais foram misturadas nas seguintes
proporgdes: 1:0, 1:1, 1:3, 1:9 e 0:1 . Os voluntarios fizeram bochecho com glicose 25% por
1 minuto e apos , permaneceram com o dispositivo por 45 minutos. A porcentagem de

perda mineral permaneceu maior e mais intensa, onde a quantidade de S. mutans era maior

em rela¢do a linhagem de S. sanguis.

32




Um estudo realizado por (ZERO 1996), para analise da composi¢io, espessura
da placa e desmineralizac8o in sifu por diferentes concentracdes de sacarose, utilizando-se
modelo de desmineralizacio intra-oral (Zero et al, 1992), o qual com 5 voluntarios
participantes, os quais utilizaram dispositivo intra-oral contendo 8 blocos de esmalte dental
bovino. Os blocos foram recobertos por uma placa teste, constituida por Streptococcus
mutans, sendo considerada placa sem glicano preparada a partir de caldo Todd Hewitt
(THB) e uma outra com glicano foi preparada com o mesmo caldo, suplementado com
sacarose a 2,0%. No inicio do teste, cada voluntirio bochechou por 1 minuto, diferentes
concentragdes de solug@o sacarose (S) a saber: 0, 5%, 10%, 20% e 40%. Ao final de 45
minutos, os blocos foram analisados, no sentido de se determinar a perda de dureza, sendo
feitas 10 impressGes, a partir da borda do bloco de esmalte, nas seguintes distancias: 50,
75,100,200,300,400,500,1000 1500 e 2500 um. Os resultados mostraram uma forte
influéncia entre a concentracdo de sacarose, a espessura ¢ composi¢do da placa teste. Os
blocos de esmalte que foram recobertos com placa teste sem glicano, apresentaram na
distAncia de 50 um uma intensa perda mineral, que foi decrescendo rapidamente. Quando
se bochechou sacarose 40% alcancaram niveis de insignificdncia na distdncia de 1500 um
¢ com bochecho de sacarose 5% notou-se perda na distdncia de 400 pum. A
desmineralizagio foi significantemente maior quando as placas testes foram crescidas em
caldo suplementado com 2,0% de sacarose ou placa com glicano. Concluiram entio, que o
processo da carie, pode ser modificado por uma complexa interagiio entre composi¢io da

placa, espessura e mudangas nas concentragdes do substrato.
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KASHKET & YASKELL, em 1997, avaliaram a desmineralizagdo intra-oral do
esmalte através das mudangas na porosidade, ou penetrabilidade do iodo. Assim,
voluntarios utilizaram dispositivos contendo oito blocos de esmalte bovinos (5x5 mm)
cobertos com uma camada de Strepfococcus mutans 1B-1600, e cada um consumiu uma
porgio de 5 g de biscoito especifico (contendo diferentes niveis de sacarose, a saber: 4%,
20% e 33% ; e ainda adicionados com lactato de célcio (LC) na concentragio méaxima de
3,2% ou bochechou com 15 mL de sacarose 10% por 1 minuto. A desmineralizagio foi
determinada ap0Os 45 minutos, através das mudancas na penetrabilidade do ion iodo no
esmalte (BRUDEVOLD et ai., 1984) ou mudangas na microdureza superficial do esmalte.
A penetrabilidade do iodo nos blocos dentais foi determinada antes e apds a exposigdo
intra-oral, ¢ as diferencas (delta Ip) foram calculadas. A média para os oito blocos foi
calculada e expressa como unidades de delta Ip. A microdureza do esmalte foi determinada
com um penetrador de diamante tipo Knoop e as diferencas (delta KMH) foram calculadas
a partir de medidas realizadas antes e apos exposigdo intraoral. O pH final das placas
estreptococcicas foi determinado com microeletrodo. O LC 3,2% (p/p) reduziu delta Ip de
12,9 + 1,7 para 6,1 + 0,9 unidades, ou seja , 52,7%. A desmineralizagiio foi reduzida
progressivamente com o aumento da concentragdo de L.C adicionado , e o LC foi mais
efetivo nos biscoitos mais doces. A placa reteve 324 + 6,0 e 17,1 + 4,2 mM de célcio apds
1 e 5 minutos, respectivamente. Os calculos mostraram que a placa foi saturada em relagéo
ao esmalte durante os primeiros 5-10 minutos apds ingestdo do alimento, apesar da
progressiva queda no pH da placa. O presente estudo demonstrou a redugdio do potencial

cariogénico do alimento sblido pela concentragdo de LC. Os autores sugerem que esses




efeitos parecem estar relacionados 4 habilidade do alimento em manter altos niveis de

calcio na placa durante o periodo de ativa acidogénese.
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3

Materiais e Métodos

3.1. Delineamento Experimental

3.1.1. Avaliacdo in sifu da inibicio da desmineralizacio do esmalte dental
bovino
Foi realizado um estudo cruzado ir sifu, utilizando-se um modelo intra-oral de

curta duracdo (Zero ef al. 1992). O objetivo do estudo, foi avaliar, o efeito do carbonato de
calcio (CaCO;), na inibigio da desmineralizagfo do esmalte dental. Blocos de esmalte
dental bovino (5x5x2 mm), com microdureza superficial pré -determinada, foram cobertos
por uma camada de bactérias (“placa artificial") obtidas a partir de uma cultura de
Streptococcus mutans Ingbritt-1600 Sorotipo C (S. mutans) - (BRUDEVOLD et al, 1984), ¢
colocados em placas palatinas confeccionadas para os voluntarios. Participaram deste
estudo cruzado 10 voluntérios, os quais foram divididos em trés ( 3 ) grupos de tratamento
a saber:
Grupo I: Dentifricio a base de CaCO; contendo 1500 ppm de fliior na forma  de MFP.
Grupo II: Dentifricio a base de SiO; contendo 1500 ppm de fliior na forma de MFP.

Grupo III: Controle (escovagdo sem dentifricio), utilizando tampio bicarbonato de potéssio

20 mM , pH 7,0, contendo KC1 100 mM.
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Grupo I - CaCO / MFP: os voluntarios escovaram seus dentes por 1 minuto
com dentifricio contendo flior na forma de MFP ¢ CaCQO; como abrasivo. Ao mesmo
teinpo, os dispositivos intra-orais, contendo os blocos de esmalte dental bovino, foram
imersos por 1 minuto no mesmo dentifricio diluido 1:3 em 4gua destilada deionizada, ou
seja, 30 g de dentifricio diluido em 10 mL de 4gua deionizada . Depois de escovarem seus
dentes, os voluntarios enxaguaram suas bocas por 10 segundos com 15 m! de dgua destilada
e deionizada e os dispositivos foram imediatamente introduzidos na boca. Apds 20 minutos,
sem conversar, beber ou comer, os voluntarios bochecharam vagarosamente 15 mi de uma
solucdo de sacarose 20% por 1 minuto sem retirar o dispositivo. Apds o bochecho, os

voluntarios utilizaram os dispositivos por mais 45 minutos.

Grupo I - SiO2/MFP: Foram seguidos todos os passos do Grupo I, porém

usando dentifricio com silica.

Grupo III - Controle: Foram seguidos todos os passos dos Grupos I e I,
porém ndo foi utilizado nenhum  dentifricio para escovar os dentes e a escova foi molhada
em tampdo KHCO; 20mM, pH 7,0 , contendo KC! 100mM. Enquanto os dentes eram
escovados , os dispositivos ficaram merguthados no referido tamp#o por 1 minuto, o qual

estava refrigerado =+ 8°C.
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O fluxograma (1) descreve o delineamento experimental:

7-10di - i
CRUPOS (7 - 10 dias) (7 - 10 dias)
VOLUNTARIOS ETAPAS

: Pré- : : : : :

: Experimental: 12 ! "wash out” : 2a ! "washout” | 3@
I A' 5' C' D e | cnassnen | snmovesnn 1 m— . ; .

II E’ F' G :_l—l—a

IIE H' I'J ?uuwum‘

Analise Analise Andlise

Fluxograma 1. Representagio do delineamento experimental.

3.2. Informacdes relativas aos individuos participantes da pesquisa

Ap6s informagdes aos individuos participantes da pesquisa clinica, sobre a
necessidade de procedimentos como: moldagem para confecgfio € uso dos dispositivos
intra-orais contendo blocos de esmalte dental bovino, juntamente com “placa artificial”
compesta por bactérias (S. rmutans) e utilizagiio de bochecho de solugdio sacarose 20%, para
simular desafio cariogénico, cientes os voluntarios assinaram um termo de consentimento
livre e esclarecido para a pesquisa clinica em seres humanos, atendendo a Resoluggo n°
196 de dez (10) de marco de 1996, do Conselho Nacional de Satde / Ministério da Saide
Brasilia, DF (ANEXO 1). O experimento teve aprovacdo pelo Comité de Etica da
Faculdade de Odontologia de Piracicaba — FOP — UNICAMP, proc. 25/99 (ANEXO 2).
Desta forma, dez (10) voluntarios adultos, residehtes em Piracicaba, SP, com bom estado

de saide oral geral, apresentando um fluxo salivar normal > 1,0 mL/ min participaram
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deste estudo. Durante o periodo de pré-tratamento e o periodo Washout, os voluntarios
receberam orientacdes por escrito, enfatizando, a necessidade da ndo utilizagio de produtos
contendo fliior, ou qualquer agente antimicrobiano que pudesse interferir no experimento,
exceto agua ou placebo, para a escovagdo habitual dos dentes. E também, os voluntérios,

foram instruidos para que permanecessemn em jejum 2 horas antes do experimento.

3.3. Dentes Incisivos Bovinos

Foram utilizados dentes incisivos inferiores bovinos, os quais mostram

certas vantagens em relacdo ao dentes humanos:

a) apresentam uma maior homogeneidade de composicio em relagdo aos

dentes humanos;

b) o esmalte apresenta menor curvatura, facilitando a obtencdo de superficies

planas (ZERO, 1995);

c) apresentam niveis baixos de flGor na superficie do esmalte e grande

porosidade, permitindo assim, que ocorram reagles mais rapidas (BRUDEVOLD &

SOREMAIK, 1967, EDMUNDS ef al., 1988);

d) existe uma maior disponibilidade de amostras como também uma maior area
de esmalte, facilitando a obtenclio de blocos de esmalte com microdureza superficial

padronizada (CURY, 1995).
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3.4. Dentifricios
3.4.1. Formulacdes Industriais

- Dentifricio contendo fltior na forma de MFP (1500 ppm de flior) tendo

como abrasivo Si0;, © qual foi preparado pela Kolynos do Brasil , Sio Bernardo do

Campo, seguindo orientagbes prévias.

- Dentifricio sem agregacdo de fliior ( placebo ) Usado durante o periodo de

pré-tratamento e wash out, ¢ também preparado pela Kolynos do Brasil.
3.4.2. Dentifricio Comercial
Bisnagas do dentifricio Sorriso® foram adquiridas no comércio de Piracicaba,
sendo este dentifricio escolhido, devido a sua composi¢io, os quais sio formulados com
flaor na forma de MFP (1500 ppm de flior), tendo como abrasivo carbonato de calcio
(CaCO*3), e também pela sua representatividade de venda (£50%), apresentando como data

de fabricacdio: Agosto/1999 e com validade até Agosto / 2002. Um outro lote utilizado

também, apresentou data de fabricac@o: setembro/1999 com validade até setembro/2002.

3.5. Fase preparatoéria
3.5.1. Confeccao dos blocos de esmalte dental bovino

Foram utilizados blocos de esmalte obtidos de incisivos bovinos, os quais foram

mantidos em formol a 2% pH 7,0 por um més para esterilizagio (TATE & WHITE, 1991).

* Particulas de 2,5 - 3,3 ym segundo informacdes pessoais da Kolynos

Brasil .
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Para a obten¢fo dos blocos de esmalte (5x5x2mm) os dentes foram seccionados
com disco diamantado (n° 11-4244 série 15 HC-Diamond BUEHLER®) acoplado 4 uma
cd;'tadeira elétrica BUEHLER® - ISOMET) e tiveram suas por¢des radiculares seccionadas
com cortadeira elétrica BUEHLER® - ISOMET, aparelhada com um disco diamantado
dupla face. Apods a secefio da porgdo radicular, as coroas dentais foram fixadas com cera

pegajosa em placas acrilicas para sec¢do da porgdo palatina da coroa com o mesmo disco .

Para a obtenc@o dos blocos de esmalte (5x5 mm) a porgio vestibular da coroa
foi fixada a placa de acrilico. Para a remogdo da fatia central, foram utilizados 02 discos
diamantados separados por um espagador {disco de acrilico com 5,0 mm de espessura) para
conferir a0 bloco as dimensdes desejadas. Foi realizado o corte no sentido longitudinal, e
entdo a placa de acrilico foi reposicionada no suporte da cortadeira, para a realizagio do

corte no sentido transversal (Fig. 1A). Os cortes foram feitos sob refrigeracio com agua

destilada deionizada.

3.5.2. Planificacio da dentina

Apds obtenglio dos blocos de esmalte, foi necessario o ajuste da dentina visando
a obtencdo de superficies paralelas para facilitar os procedimentos de polimento do esmalte.
Os blocos foram fixados na porgio central de um disco de resina acrilica pré-fabricado (3,0
cm de didmetro e 8,0 mm de espessura), com a superficie do esmalte voltada para baixo, e
entio levados a uma politriz APL-4 AROTEC® (modificada e contendo sistema de
polimento miltiplo) com lixa de granulagio 320 em baixa rotagdo, sob refrigeragio a dgua,

utilizando um (1) peso padrio {86g) durante 10 segundos .
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3.5.3. Polimento e acabamento do esmalte

Para planificagdes e polimento da superficie do esmalte, os blocos foram
réposicianados no centro do disco de resina acrilica, com a superficie de esmalte voltada
para cima (corpos de prova), e levados a politriz com lixa de granulagdo 600 e dois pesos
durante 2 minutos com o objetivo de planifica-lo e remover uma camada de esmalte, de
modo gue uma area abrangendo toda a extensido de esmalte fosse removida. Em seguida, os
corpos de prova foram lavados no ultra-som (T7, THORNTON, 50 Watts), imersos em
dgua deionizada (200 ml para 12 corpos de prova), durante dois (2) minutos. A seguir, os
blocos de esmalte foram levados a politriz, em baixa rotagio, lixa de granulagdo 1200 com
dois (2) pesos, durante 2 minutos e novamente os blocos de esmalte foram lavados no
ultra-som, conforme descrito anteriormente. Para o acabamento final, utilizou-se a politriz
com feltro (Polishing Cloth BUEHLER n° 40-7618) e suspensio de diamante (BUEHLER-
METADI Diamond Suspension 1 micron - Water Base n°® 40-6530), baixa velocidade, dois
(02) pesos padrio, durante um (1) minuto (Fig. 1B). Apos isso, os corpos de prova foram
lavados em &gua corrente deionizada, durante trés (3) minutos. A seguir os corpos de prova
foram submetidos ao ultra-som, durante dois minutos, imersos em solugio (ULTRAMET
SONIC Cleaning Solution n° 75-5000-032 BUEHLER) diluida na propor¢do 20:1, em agua
deionizada. Finalmente, os corpos de prova foram lavados em dgua deionizada corrente,

durante trés (3) minutos, identificados e conservados em ambiente imido a 4°C.
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Figura 1A

Figura 1B

Figura 1. Representacdo das seqiiéncias do preparo dos blocos de esmalte dental bovino.

Sequéncia de cortes do bloco de esmalte (Fig. 1A). Sequéncia para planificagio

da dentina do bloco de esmalte (Fig 1B).
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3.5.4. Selecio dos Blocos Dentais ¢ Analise da Microdureza Superficial Inicial

do esmalte

Para anélise da microdureza superficial foi utilizado o microdurdmetro Future
Tech modelo FM-7 acoplado a um software, e penetrador tipo KNOOP com carga estatica
de 50 gramas (carga de penetragiio) e tempo de cinco (5) segundos. Em seqiiéncia foram
realizadas oito (8) indentagGes, no meio do bloco, sendo que a primeira indentaciio foi
feita, a partir de 50 um da borda de uma das bordas (a qual foi identificada), seguindo-se

as distancias de: 75, 100, 200, 300, 400, 500, 1000 um (Fig 2).

2m

5 mm |

>
-»
-
>
>
-

—t
-

Figura 2. Representacdo esquematica das impressdes iniciais realizadas nos blocos de

esmalte.

Esta anélise foi realizada previamente a colocag@o dos blocos de esmalte nos
suportes, presos aos dispositivos intra-orais, sendo selecionados apenas os blocos que
apresentarar comprimento de indentagdo de 4343, sendo descartados os demais, ervindo
também para conhecer o valor inicial médio da microdureza superficial inicial do esmalte ¢

determinag¢do da sua variacdo apos o experimento.
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3.6. Preparacio dos dispositives intra-orais palatinos e seus respectivos supertes)

para acomodacfio dos blocos de esmalte

Para cada voluntario, foi confeccionado (1) um dispositivo intra-oral palatino
(Fig 3) no qual foi preparada uma cavidade de cada lado, a fim de encaixar os “holders”, os
quais serviram de suporte para os blocos de esmalte bovino. Estes “holders™ ou suportes
apresentaram as seguintes medidas: 28,0 mm de comprimento x 5,0 mm de largura x 1,5
mm de altura, sendo que cada suporte acomodou 4 (quatro) blocos de esmalte dental
bovino (5 x 5% 2 mm), em um espago de 3,0 mm (Fig. 4). Em cada espago para
acomodacgio dos blocos de esmalte, foi deixada uma altura de 0,5 mm de profundidade

para a colocag@o da massa de bactéria (“placa artificial”) contendo §. mutans 1B 1600.

Figura 3. Dispositivo intra-oral palatino.
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area de colocacio recesso orificio de fio
da placa artificial 0.5 mun ortadéntico

28 mm

Figura 4. Dimenstes do suporte de acrilico utilizado no teste in situ de curta duragdo,

mostrando a area onde foi colocada a placa bacteriana.

3.7. Analise de fliior nos dentifricios

Os dentifricios utilizados, tanto para as escovagdes como para mergulhar os
dispositivos, tiveram suas concentra¢des fluor idnico (FI) e de fluor solavel total (FST)

determinadas (Fluxograma 2).

Dosagem de Flaor Ionico (FI) e Flior Total (FT) nos Dentifricios

Para a determinagio do flior idnico nos dentifficios, submeteu-se a amostra
(100,0 mg de dentifricios + 10,0 mL de agua destilada deionizada) a centrifugaciio por 5
minutos a 3500 rpm e do sobrenadante. A 0,25 mL do sobrenadante , foi acrescentado 0,5
ml de NaOH M e 1,0 mL de TISAB II e 0,25 mL de HCI 2,0 M. As concentragdes de fliior
ionico (FI) nos dentifricios, foram determinadas utilizando-se eletrodo especifico ORION
96-09 acoplado a um analisador de ions EA 940 | calibrados com padrdes contendo 0,5 a
4,0 ug F/mlL preparado com TISAB com 50%, NaOH e HC! 0,25 M. (Apéndice 1). A

concentragdo de fliior na forma de MFP foi obtido pela diferenca de FST-F1 .
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Para a determinagéio do FT nos dentifricios, utilizaram 100,0 mg dos dentifricios:
(MFP/CaCOs5 / MFP/Si0z), para a quantidade de 10,0 mL de agua deionizada, submetidos
a "centrifugagﬁo por 5 minutos a 7500 rpm aos 0,25 mL do sobrenadante foram
acrescentados o 0,25 mL. de HCl 2M, incubando-se durante 1 hora a 45°C em banho-
maria e apos este tempo, adicionou-se 0,5 ml de NaOH M e 1.0 mL de TISAB IL. As
concentragbes de FI e flGor soluvel total (FST) nos dentifricios, foram determinadas
utilizando-se eletrodo especifico para ion flaor 96-09) acoplado a um analisador de fons EA

940 (ORION RESEARCH INC., CAMBRIDGE, MA, USA).
100 mg dentifricio
1 1omL agua destilada deionizada

Suspensio

centrifugacio

ppt sobrenadante

(desprezado)
Flior ionico sohivel Flior solavel total
FI FST
0,25 mL sobrenadante 0,25 ml. sobrenadante
0,5 mL NaOH 1M 0,25 mL HCI 2M
1,0 mL TISAB 11 1 horaa 45°C
0,25 mL HCI 2M 0,5 mL NaOH IM
1.0 mL de TISAB II

Fluxograma 2. Analise de flior nos dentifricios.

48




3.8. Preparacio da placa artificial composta por S. mutans IB 1600

Foi utilizada uma linhagem de Strepfococcus mutans Ingbritt-1600 sorotipo C (
S. mutans), cedido gentilmente pelo - Department of Oral Sciences, Eastman Dental Center
- Rochester, estocada a -27° C em tubo de microcentrifuga com capacidade para 1,5 mL,

contendo 1,0 mL de Bacto Tryptic Soy Broth (TSB) w/o dextrose DIFCQ # 0862-17-8.

Foi preparado também o caldo BHI (Brain Heart Infusion) DIFCO # 0037-17,
esterilizado em autoclave por 15 minutos a 121°C em frascos da marca pyrex, contendo
tampas de rosca, e assepticamente distribuidos em tubos com tampas de rosca da marca
pyrex n° 9825 no interior da cdmara de fluxo laminar, com chama acessa. Vinte ulL do
indculo estoque do 5. mutans IB 1600 foram inoculados em 10 mL de BHI e os tubos
incubados em estufa marca Jouan - modelo IG 150 acoplada a2 um torpedo de CO», regulada
com 10% de CO,, com temperatura de 37°C, por 18 a 24 horas, pois os S. mutans sio
capnofilicos,. Posteriormente apés o crescimento das bactérias no caldo, foi realizada a
bacterioscopia, utilizando-se a coloragdo de Gram para a comprovagio da pureza da
cultura, ou seja, presenga somente de cocos arranjados em cadeia Gram-positivos, que sdo

as caracteristicas microscopicas deste gé€nero bacteriano .

Apos a bacterioscopia foi utilizado agar sangue - Blood agar Base n° 2

DIFCO #0696-17 .

A base do meio de agar sangue, fundido e resfriado a cerca de 45°C |,
adicionou-se 5% de sangue de carneiro desfibrinado, EBE-FARMA ~ (Araras —SP), para

tornar o meio enriquecido e diferencial, ou seja, para um melhor desenvolvimento dos S.
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mutans e para a melhor visualizacio das zonas de alfa hemolise, produzidas pela bactéria .
O sangue foi adicionado com seringas descartaveis, de modo lento, para que nfo ocorresse
hemolise, misturado ¢ distribuido assepticamente em placas de Petri na cémara de fluxo
laminar com chama acessa, posteriormente comprovando-se a esterilidade das placas ndo
semeadas, durante 24 horas na estufa a 37° C . Apds este tempo, por técnica de semeadura
por esgotamento, utilizando-se alga de platina esterilizada, inoculou-se as placas com a
bactéria em estudo. Foram incubadas por 18 horas a 37°C em estufa de CO,, observando-se
as caracteristicas macroscopicas e hemoliticas especificas 4 linhagem. Apds a comprovagio
de que a cultura estava pura, algumas coldnias isoladas de S. mufans foram “pescadas”
com fio de platina esterilizado e repicadas assepticamente em tubos com rosca, contendo o

meio de Bacto Thioglycollate Medium w/o Dextrose or Indicator - DIFCO - #0430-17- 1

acrescido de:

- Extrato de carne (BBL #12303) ... 12,0 g
- Carbonato de calcio (CaCQOs) ............ 150g
- 0,5%deglicose ... 0,5g/100mL

E também, o tioglicolato acrescido com as substincias descritas acima, pode
servir como um meio de estocagem de S. mutans que pode ser armazenado em geladeira,

por até duas semanas e servindo como inoculo estoque de curta duraco e para obtengdo do

indculo,

Inoculando-se em meio THB + 1% sacarose, o qual foi utilizado para o preparo

da “placa artificial” no estudo intra-oral. Apds a semeadura de S. mutans, os tubos foram
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fechados 4 meia rosca, para facilitar a entrada do gas, quando incubados em estufa Jouan
1IG 150 (Franga) com 10% de CO; 18 horas de incubagdo, a 37°C, o inoculo foi semeado
em frascos contendo 500ml. , Bacto Todd Hewitt Broth (THB) Difco # 0492-17-6,
distribuidos em frascos marca Schott Duran com tampas de rosca, para 1.000 mL, sendo
que as mesmas continham 500 mL de meio de autoclavado a 121°C por 15 minutos, para

obtengdo de placa artificial .
Acrescido de:
- SaCAr0SE i, 10,0 g

Para a obten¢do da placa artificial, as garrafas contendo 500ml de THB cada,
foram inoculadas com uma quantidade de 8,0 mlL do indculo constituido por tioglicolato
suplementado + .§ mutans, a cultura foi incubada a 37°C por 18 horas em estufa de COz a
10%. Em seguida, transferiu-se o inéculo por partes em garrafas de vidro esterilizadas,
especiais para a centrifuga utilizada, ou seja, centrifuga refrigerada International
Centrifugue mod PR-2, e centrifugada a 2500 rpm - 4°C por 30 minutos para obtengio do
sedimento ou “placa artificial”. O sobrenadante foi desprezado e o sedimento lavado 2
vezes com tampdo bicarbonato de potassio 20 mM contendo KC1 100 mM, com pH final
7.0, gelado e filirado, e foi utilizado o triturador de tecidos - Potter-Elvehiem (Wheaton,
Millville, NJ)= esterilizado, fazendo-se + 10 movimentbs de rotagdo para desagregacio e
homogeneizag:ﬁo do sedimento ou placa artificial. Com a ajuda de uma espatula esterilizada
a amostra foi colocada sobre papel filtro (Whatman, Inglaterra) esterilizado, a fim de se
retirar o excesso de umidade, em condigdes assépticas, espatulando e trocando o papel filtro

varias vezes, ao final, a placa artificial pronta, foi colocada sobre um pedago de parafilm
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mantido sobre gelo protegido por papel aluminio, para maior viabilidade das bactérias, e
menor ressecamento da amostra, sendo que a0 mesmo tempo, outros frascos contendo o
mesmo inoculo foram centrifugados, lavados e homogeneizados, para que a placa artificial,

utilizada no experimento, néo ficasse muito exposta ac ambiente. (Diagrama da Fig. 5).

Meio de
Bacterioscopia ( Tlogilsolfat? :
Coloraciio preparo de inécule
Gram

TSB BHI (10 mL)

N TSB (20 uL) Cultura em 37°C
> (reisolamento) Agar sangue 10%
20% GLICEROL (reativacdo) A 8,0 mL
4 C02
S. mutans 1B i8 hs
Filtro de
Papel
(secagem da
placa THB +
artificial) 1% sacarose
(500mL)
Preparo da
placa
Tampio pH +4,0
bicarbonato 37° C
de pota’tsfo 20mM 10%
KCi 100 mM CO,
18 hs
Fampio
bicarbonate Centrifuga
de potissio 20mM 420
.+.
KCI 100 mM 2'5{;2 'pm

Figura 5. Preparagdo da placa artificial S. mutans (1B 1600)
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3.8.1. Distribuicio da caltura de S. mutans IB 1600 nos suportes

Inicialmente foi passado um pedago de fio ortoddntico n° 3 nos suportes; a
se;guir a "placa artificial” composta por S. mutans IB 1600 foi transferida para os espacos,
que acomodam os blocos de esmalte. A superficie do esmalte foi colocada em contato
direto sobre a placa (Fig. 6A), de maneira que as bordas, onde foram feitas as indentagBes,
e que foram identificadas, ficassem todas voltadas para o mesmo lado, isto é para o centro
do palato, para que ocorresse a difusfo da sacarose. Os fios ortoddnticos foram torcidos,
de modo que o dente nio se movesse ou ficasse inclinado. Os suportes foram fixados nos

dispositivos com cera pegajosa (Fig. 6B e C).

Figura 6A
UN!{,%&@;
di!@f‘ﬁcﬁ CEN
53 SECA0 iy Ra.
ClRcy ANy



Figura 6B

Figura 6C

Figura 6. Seqiéncia do preparo dos dispositivos intra-orais. Na foto 6A, seqiiéncia,
preparo e distribuigdo da “placa artificial” e montagem dos blocos no suporte.
Na foto 6B, dispositivo intra-oral palatino, fixagio do suporte. Na foto 6C, vista

lateral dos blocos com as identificagdes voltadas para o centro do palato .
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3.8.2 Retirada dos dispositivos intra-orais apés os tratamentos

Depois da sequéncia observada pelos trés grupos, conforme descrito no item
3.1.1 os dispositivos intra-orais foram retirados da boca dos voluntarios, lavados com agua
deionizada, e as amostras de "placa teste", foram removidas para a determinagio da
concentragdo de flior total e ibnico. Os blocos de esmalte foram retirados, lavados e

remontados nos acrilicos na mesma posigao inicial, seguindo algumas marcagdes. (ANEXO

3).

3.9. Aniilise da concentracio de Flior (idnico ¢ total) na placa artificial

A placa teste foi pesada e para cada 10,0 mg de placa foram acrescentados 0,25
mL de agua destilada e deionizada. Para a dosagem de fluor total, foram acrescentados 0,25
mL de HCl a 2M a 0,25 mL da suspensdo de placa. Esta amostra foi aquecida a 45°C
durante 1 hora e, em seguida, foram acrescentados 0,25 mL de NaOH 2M ¢ 0,075 mL de
TISAB 1T pH 5,0. Apds agitagiio, foi determinado a concentragdo de flior total,
utilizando-se potenciometro ORION EA-940 com um eletrodo especifico para fliior
ORION 96-09, utilizando-se para a curva de calibragdo padrSes de 0,025 a 0,800ugF/mL
preparados com TISAB Il pH 5,0. As leituras das amostras foram expressas em milivolt
(mV) as quais foram transformadas em pgF = /mL através de regressdo linear da curva de
calibragdo, utilizando-se para tal, o software Excel. O resultado foi expresso em pg F /g
de placa teste. Para a dosagem de flGor i6nico, foram acrescentados 0,25 ml. da suspensdo
de placa 4 0,25 mL HC1 2 M, 0,25 mL de NaOH 2 M e 0,075 mL de TISAB III, e

realizada leitura como descrita acima, para a analise de fltor ibnico (Fluxograma 3).
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Placa
L 0,25 mL H,0 /10 mg placa
Suspensao
Flior Total Flior Idnico
0,25 mL da suspensieo 0,25 mL da suspensio
+
025ml. HC1 2 M 02SmLHCI 2M
l 1 hora a 45° C
0,25 m1. NaOH 2M
0,075 TISAB II1 0,075 TISAB III
Fazer leitura Fazer leitura

Fluxograma 3. Analise da concentragdo de Flaor (idnico e total) na placa artificial.

3.10.  Analise da Microdureza Superficial do Esmalte apés Tratamento

Os blocos de esmalte dental bovino foram removidos dos suportes, lavados
somente com agua destilada e deionizada e novamente submetidos a anélise de microdureza
superficial apds os tratamentos (Fig. 2), sendo as indentagGes realizadas em duplicata, 100
pum a direita € a esquerda das indentagdes iniciais (baseline). A porcentagem da perda de

dureza superficial (PDS) foi calculada pela formula:

micial — postr
o, pps = Ticial - pos atamem‘oxw 0

inicial
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S0¢g
Pos tratamento  Inicial Pés tratamento
1000 um
500 um
400 um
300 um
200 pm
100 pm
75 pm -
50 3asE
~_
100 um

Figura7. Esquema demonstrando as impressdes realizadas apds os tratamentos,
comparadas com as impressdes iniciais.

As imagens das indentagGes nos blocos de esmalte foram "salvas” em disquete e impressas
para ilustragdo dos resultados (Figs. 10,11 e 12)
3.11. Analise da Concentracio de Flior no Esmalte

Apoés a conclusiio da andlise de microdureza superficial do esmalte , foram
realizadas as analises de flior incorporado ao esmalte dental Para a analise, primeiramente
o bloco de esmalte (5,0 x 5,0 mm) foi seccionado a 1,0 mm da margem lateral, a partir do
local onde foram feitas as medidas iniciais de dureza (baseline) e pos tratamentos.

Posteriormente com paquimetro digital MAUSER JR, cada bloco teve sua medida

confirmada e anotada, posteriormente, para isolar a por¢io de esmalte a ser analisada, todas
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as partes do bloco, foram protegidas com aplicaggo de uma fina camada de esmalte de
unhas de cor vermelha resistente a acido. Apos secagem do esmalte de unhas, a drea
exposta, foi submetida 4 limpeza com cotonetes umidecidos em agua deionizada, para
remogao de algum residuo e observados em lupa estereoscdpica para melhor visualizag3o.
A seguir os blocos devidamente isolados e limpos foram colocados em tubos plasticos com
tampas, identificados, aos quais foram adicionados 0,25 ml de HCI 0,5 M no tempo de 30
segundos , sob agita¢do, para a remogdo de uma camada de esmalte. Um volume igual de
TISAB I pH 5,0 (20g NaOH/I) foi adicionado a cada solugcdo contendo a camada de
esmalte dissolvido, com a finalidade de neutralizacdo imediata da reagio. A concentragio
de flior presente na (nica camada de esmalte removida, foi determinada utilizando-se
eletrodo especifico ORION 96-09 acoplado a wm analisador de ions ORION
940 Previamente foram preparadas curvas de calibragio de 0,125 a 5,0 ppm F.  As
letturas das amostras em milivelt (mV) foram transformadas em pg F /ml. através de

regresséo linear da curva de calibrag8o, utilizando-se para tal o software Excel.

A quantidade (g) de esmalte removido pelo ataque acido foi calculada a partir
da dosagem colorimétrica na solugdo, para a qual utilizou-se o método de FISKE e
SUBBAROW (1923), assumindo-se haver no esmalte bovino 17% de Fosforo. Para o

calculo da espessura de esmalte removido, assumiu-se que a densidade do esmalte bovino é

de 2, 92 (Fluxograma 4).
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Bloco de esmalte (4rea conhecida)

v

Remociio de uma camada

0,25 mL de HCI 0,5 M tempo 30 segundos

Esmalte dissolvido

+
0,25 mL de TISAB I
Determinacéo de F- Determinacio de P
ug F/mL » ppmF < g esmalte / mL

Fluxograma 4. Determinacgfo da concentragio de flior incorporado ao esmalte.

3.12. Analise Estatistica

3.12.1. Anailise de perda de dureza superficial

Para analises de perda de dureza superficial, em diferentes distincias, nos

diferentes tratamentos, foi utilizado o teste de Newman Keuls, com nivel de significincia

de 5%.

3.12.2. Anilise da concentracio de flior total , idnico ¢ concentraciio de fliior

na forma de MFP na “plaea teste” nos diferentes tratamentos

Para analises de fluor total e idnico na placa e flior na forma de MFP, foi

utilizado o teste de Friedman e teste nfio paramétrico de comparagdes multiplas, com nivel

de significincia de 5%.
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3.12.3. Analise da concentraciio de flior no esmalte

Para analise da concentra¢do de flior no esmalte, foi utilizado o teste de

Friedman.

* Para as analises estatisticas acima citadas, utilizou-se o software Bioestat.

3.12.4. Correlacio entre flior total, idnico e fltior na forma de MFP na “placa

teste™ e fluor do esmalte

Para analise da correlacio entre fluor total da placa, i6nico ¢ MFP ¢ flior do
esmalte, foi utilizado o teste de correlagio anica (Pearson), analisada pelo programa

estatistico SAS, com nivel de significincia de 5%.

" Para a analise estatistica utilizou-se o sofiware Statistical Analysis Sistems

SAS!

! SAS Institute Inc. - SAS User's Guide Statistics, version 5 Edition. Cary, NC: SAS Institute Inc.. 1985.
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4

Resultados

4.1. Concentracio de flaor nos dentifricios

Na tabela 1 estdo expressas as concentragbes médias de flior soltvel total

(FST), flior idnico solivel (F7) e o na forma ionizavel (MFP) encontradas nos dentifricios.

Tabela 1. Médias e desvios padrio da concentragio das diferentes formas de fliior soltvel

encontradas nos dentifricios {(p=3) .

FORMAS SOLUVEIS DE FLUOR (ppm F)

DENTRIFICIOS
FST F MFP
Controle 20,2 (0,8) 17,8 (2,2) 2.4 (0,9
MPF / $i0» 1490,0 (37,6) 109,6 (4,1) 1380,4 (54,2)
MPF / CaCO; 11981 (84,6) 117,9 (3.5) 1080,2 (91,5)

4.2. Concentraciio de Fliaor na “Placa artificial”

Na tabela 2 sfo expressas as médias e os respectivos desvios padrio da
concentragdes de fltior total (FT), na forma de MFP e na forma idnica (FI) na placa
artificial por tratamento (ug I /g de peso umido da placa). Os resultados da tabela 2 estdo

ilustrados na figura 8.
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Tabela 2. Médias (desvios padrio) das concentragdes de flior total (FT) e nas formas de

MEFP ¢ idnica (FI) na “placa artificial” em funcgdo dos tratamentos.

TRATAMENTOS he T8
FT F (MPF) FI
" Controle 0,16 (0,1) b 0,14 (0,1) a 0,02 (0,0)b
MEFP / SiO; 2,71 (1,8)a 1,78 (1,26)b 0,93 (0,6) ab
MFP / CaCO; 2,74 (1,8)a 1,40 (0,9) b 1,36 (1,0)a

Tratamentos cujas médias sdo seguidas de letras distintas, diferem estatisticamente. (p< 06,05

= B Controle E
= 0 MFP / SiO2
+ B MFP / CaCO3

FT F (MFP) FI

Figura 8.  Representagfio grafica da concentragio de FT, F (MFP) ¢ FI na placa artificial

em fungdo dos diferentes tratamentos.

4.3. Porcentagem de Perda de Dureza Superficial

Na tabela 3 sdo apresentadas as médias das porcentagens de perda de dureza
superficial (o P.D.S)) esmalte obtida através da comparagio da microdureza inicial
(esmalte integro) e microdureza apds diferentes tratamentos. Os resultados da tabela 3

estdo ilustrados na figura 9. As figuras 10, 11 e 12 demonstram os aspectos
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Tabela3. Médias e desvio padrio da porcentagem de perda de dureza superficial (%o
PDS) do esmalte em fungdo dos tratamentos e da distancia (pm) da borda do

bloco dental.

Distincia Tratamentos
(pm) Controle $i0, CaCO;
50 18,97 (6,53) a 7,79 (3,37) b 3,14 (2,05) ¢
75 20,60 (6,77)a 7,24 (3,50) b 3,05(2,18)¢
100 23,05 (8,92)a 7,26 (3,47)b 3,04 (2,53)¢
200 26,41 (9,56)a 7,51 (3.27)b 3.453,04) ¢
300 2749 (9,51)a 7.88 (3,59) b 4,02 (3,61) ¢
400 28,18 (8,32)a 8,13 (4,27)b 3.87(3.21)¢
500 28,37 (8,36)a 8,07 (4,18)b 3,69 (3.87)¢
1000 24,95 (6,42) a 7.75(4,88) b 3,65(3,69) ¢

Tratamentos cujas médias sdo seguidas de letras distintas diferem estatisticamente (p<0,05)

30

25

[
i}
;

P.D.S. (%)
s &

wh
i

<

50 75 100 200 300 400 500 1000

Distancia da borda do hloco fum)
Figura 9. Representagfo grafica das porcentagens de perdas de dureza superficial do

esmalte dental.
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4.3.1. Aspecto microscépico de esmalte dental

Grupo Controle (KCl) Grupe 11 (MFP/SiO2) Grupo I (MFP/CaCO3)

i!

1000u— 1000 u ™ 1000u
o
S 500 500 500
400~ 400 — 400
300~ 300-— 300
208 — 200~ 200—
100 — 100 100 —
7 o T
50— 50— 50
Figura 10. Aspeclo microscopico de esmalte Figura 11. Aspecto microscopico de esmalte Figura 1_ specto micrscépicn de esmalte
dent‘al do Grupo Controle (KCI) e as impressoes dental do Grupo I (MFP/S10,) e as impress@es dental do  Grapo 1 (MFP/CaCO;) e as
realizadas. realizadas, impressies realizadas.

I dureza inicial; T - dureza pés-tratamento [~ dureza inicial; T — dureza pds-tratamento I — duteza inicial: T — dureza pés-tralamento




4.4. Concentracio flior no esmalte

Na tabela 4 sfo expressas as médias e os respectivos desvios padrio da

concentracdo de flior no esmalte dental (ppm F). Os resultados da tabela 4 estfo ilustrados

na figura 15.

Tabela 4. Medias e desvio padrio das concentragBes de flior (ppm) no esmalte dental e

distdncia da superficie (um) em fun¢io dos tratamentos

Tratamentos ppm F - A
<l 1378.13 (2672)a 1920 (1.9) 2
Si0,/ MFP 1713,64 (426,0)a 20,88 (4.8) 2
CaCO; / MFP 1565,03 (351.3)a 17,65 (2.7) a

Tratamentos cujas meédias sio seguidas de letras iguais nfe diferem entre si pelo teste de Friedman (p>0,05).

4.5, Correlacdes entre fliior da placa e flior do esmakte

A tabela 5 mostra as correlagdes (Pearson) encontradas entre as diferentes

formas de fltior na placa e o fluor no esmalte, assim como a significancia estatistica.

Tabela 5.Correlagdio entre tipos de fliior na placa e fldor no esmalte

FLUOR NA PLACA P P
FT 0,48 0,0078

F (MFP) 0,46 0,0104
FI 0,40 - 0,0261"

Estas correlagOes estfio ilustradas nas figuras 13 a 15.
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Figura 13. Representagfo grifica da correlagfio entre flior idnico da placa e flior do
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2500

g 1111 08 A AR

[a—y
;]
)
=]

L
®
*
p

L

b

]
"y

.

,

[

1]

1]

1000 48 -

oL 11 TS S

Flhior no esmalte (ppm)
OE
%o
&

0 1 I i ! [ 1

0,0 1,0 2,0 3,0 4,0 5,0 6,0 7,0
Flior total (ug/g)
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fliior do esmalie.
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DISCUSSAO

O trabalho pioneiroc de STEPHAN (1944) mostrando que o pH na placa dental
decrescia imediatamente apos a exposicdo a carbohidratos fermentaveis, ndo s6 confirmou
os postulados de MILLER (1905) sobre a teoria acidogénica da carie dental como levou a
busca de meios para reduzir a produgdo de acidos por bactérias da placa dental e dessa
forma prevenir esta doenca. Assim, substincias alcalinizantes e/ou tamponantes poderiam
reduzir o efeito dos 4cidos produzidos pelas bactérias na desmineralizagio do esmalte
dental. Carbonato de célcio € uma substincia utilizada em dentifricios como abrasivo de
importancia tecnologica para o Brasil. Embora seu poder de neutralizar os é&cidos
produzidos pela placa dental quando da exposicio a acglicar seja cientificamente
reconhecido, o efeito conseqiiente reduzindo a perda de mineral pelo esmalte nio havia
ainda sido demonstrado.

Os resultados do presente trabalho mostram (tabela 3) que o esmalte dental sob
placa-artificial, tratado com o dentifricio contendo CaCOs teve menor perda de dureza
(p<0,05) que nos demais tratamentos quando da posterior exposi¢io a sacarose. Isto poderia
ser, a principio, explicado pela capacidade alcalinizante e tamponante do CaCO; pois como
foi demonstrado por DUKE (1986ab) ha menor queda de pH na placa dental exposta a
acucar quando a mesma € pré-tratada com dentifricio contendo este abrasivo em relago a
alumina. Embora, no presente trabalho ndo tenha sido determinado o pH inicial da placa-

artificial, o qual indicaria o poder alcalinizante do dentifricio, nem a variagio de pH que
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seria o indicador diferencial do seu poder tamponante ha o respaldo na literatura. Assim, o
dentifricio com CaCOjs utilizado neste trabalho apresenta um pH de 9,4 contra 6,8 do com
silica (IGNACIO et al, 1999), valores estes semelhantes aos relatados mundialmente
(TAHMASSEBI et al., 1994). Esta alcalinidade do dentifricio com CaCQO; por si s6 ja
poderia aumentar o pH da placa dental. Isto tem sido mostrado comparando dentifricio
com CaCQ; em relagio a alumina (DUKE, 1986ab), tendo a placa dental exposta ao
primeiro um pH relativamente maior (0,22 a 0,37 unidades). Entretanto, a diferenga de 0,11
unidades de pH em comparagéio com silica néio foi significativa (IGNACIO et al. 1999).
Esta pequena diferenga, aliada a problemas metodologicos, nos leva a assumir que a
alcalinidade do CaCO; ndo deve ser o fator primordial na neutralizagdo dos &cidos
decorrentes da fermentagfio bacteriana de agucar, sugerindo ser mais relevante seu poder
tamponante. Em acréscimo, se o efeito fosse simplesmente de neutralizacdo ele seria
perdido rapidamente apds a primeira exposigdo a acidos, e (DUKE 1986b) mostrou que o
efeito do CaCOs se mantinha mesmo apo6s a quarta exposi¢io da placa dental a sacarose.
Por outro lado, este efeito tamponante residual do CaCOs seria dificil de ser explicado, pois
este sal é de baixa solubilidade e portanto ele estaria mais nas particulas do abrasivoe do que
na solugdo. De fato, IGNACIO ef al 1999) mostraram que o poder tamponante da
suspensio (contendo o abrasivo) do dentifricio com CaCO;, usado no presente trabalho, €
57 x maior que o seu sobrenadante (porgdo soluvel). Deste modo, o poder tamponante
deve ser decorrente de particulas do abrasivo que teriam impregnado a placa-artificial e
evidéncias experimentais disto foram preliminarmente relatadas por DAVIS &

FELLOWES (1981). Isto também esta respaldado no trabalho de (IGNACIO ef al. 1999),
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evidéncias experimentais disto foram preliminarmente relatadas por DAVIS &
FELLOWES (1981). Isto também esta respaldado no trabalho de (IGNACIO et al. 1999),
pc;is o poder tamponante solavel do dentifricio com CaCOs usado no presente trabalho ndo
difere do contendo silica, enquanto o total € 76 x maior. Por outro lado para o abrasivo
penetrar na placa dental o tamanho da particula seria fundamental e segundo com (DAVIS
& FELLOWES, 1980) deveria ser menor que 10 pm de didmetro . De acorde com
informacgdes obtidas o tamanho das particulas de CaCOj; do dentifricio utilizado é de 2,5 a
3.3 um o que respaldaria os resultados obtidos.

Deste modo, os dados sugerem que o efeito do dentifricio com CaCO; em
reduzir a desmineralizag8o do esmalte provocada pelos acidos produzidos pela placa-
artificial quando da exposi¢io a sacarose deve ser atribuido ao poder tamponante deste
abrasivo. Em acréscimo, ao se utilizar este modelo experimental desenvolvido por (ZERO
et al. 1992) de avaliar a desmineralizagio do esmalte é possivel fazer outras inferéncias.
Assim, com o uso deste modelo, ZERO (1995) demonstrou experimentalmente a
importincia da matriz da placa dental rica em glucano na maior difusdo do aglcar pela
placa dental ¢ conseqliente maior desmineralizacdo do esmalte. Por isto no presente
trabalho, foram feitas medidas desde 50 a 1000 um da borda do bloco, simulando diferentes
espessuras de placa dental. Deste modo, os dados do presente trabalho mostram que em
acréscimo o efeito do carbonato ndo se limitaria a superficie da placa dental, mas sim
atingiria profundidades de até 1,0 mm e provavelmente maior. Este efeito fol maior que o
controle € 0 do dentifricio com silica. Por outro lado, o dentifricio com silica foi mais

eficiente que o controle. Isto poderia ser explicado por uma a¢fo tamponante do mesmo
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(fosfato) ou antibacteriana de agentes conservantes. Entretanto, o efeito de dentifricios na
acidogenicidade bacteriana da placa dental estd mais associada a substincias
antimicrobianas especificas (triclosan) que a conservantes (TAHMASSEBI er al. 1994).
Assim, um efeito fisico-quimico do flior do dentifricio com silica deve ser considerado.

Por outro lado, embora os dados apontem para um efeito do abrasivo em si que,
impregnado na placa dental, ao ser dissolvido durante as quedas de pH neutralizaria os
acidos produzidos, ndo deve ser descartado o efeito do ion Ca no meio. Assim, a
desmineralizacio do esmalte € muito mais func¢io das concentragtes de Ca, P ¢ F na placa
dental que a queda de pH em si. Deste modo, se produto i6nico destes minerais na placa
dental continuar superior ao produto de solubilidade do esmalte independente do pH
atingido, ndo ocorrera dissolucdo mineral. Trabalho futuro podera numa visio mais ampla
de carie dental contemplar esta suposigdo.

Embora o objetivo principal deste trabalho tenha sido testar a hipotese se o
CaCOQO; como abrasivo de dentifricio teria efeito na redugio da desmineralizagio do
esmalte, outras analises foram feitas na tentativa de responder outras questdes. Assim,
embora MFP séja considerada uma forma de fliior eficiente na reducgfo de carie dental ha
ainda duvida sobre seu mecanismo de acfio. Ha hoje um consenso que o principio ativo do
MFP € na realidade o ion flior decorrente da hidrélise do MFP por fosfatases da saliva-
placa dental. Neste contexto decidimos avaliar se este modelo in sifu poderia ser utilizado
com este proposito. Em primeiro lugar, a tabela 2 mostra que o MFP se incorporou & placa-
artificial e a concentragio de flior total ¢ maior quando dos tratamentos com os
dentifricios em relagdo ao controle. Deve ser enfatizado que esta alta quantidade de fltor na

placa dental, encontrada mesmo ap6s mais de 1h da exposigio aos dentifricios, poderia ter
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um efeito na redugdo da perda de mineral pelo esmalte. Esta seria mais pelo efeito fisico-
quimico que antibacteriano, pois a concentragdo ¢ inferior a necessiria para inibir a
aéidogenicidade bacteriana (ROLLA ef al. 1991). Ainda com relagio ao flilor na placa
dental, chama a atengdo o fato que embora os dentifricios diferissem na concentragio de
floor (tabela 1), tendo o com silica 24% a mais de fluor solivel que o com CaCOQOs;, na
placa-artificial nfo houve diferenca no flior total. Isto sugere fortemente que o abrasivo
contendo flior insolivel estd impregnando a “placa-artificial”. Isto € respaldado na
diferenca, embora ndo estatisticamente significativa, da maior concentragio de flior como
MFP na placa tratada com o dentifricio contendo silica que CaCQOs. Coincidentemente na
placa-teste tratada com o dentifricio contendo silica ha 1,27 x mais flior como MFP que na
tratada com CaCOjs (tabela 2), sendo que esta mesma relagdo é encontrada nos dentifricios
(tab. 1). Com relagio ao fliior na forma i6nica presente na placa dental, os resultados
mostram que o MFP sofreu hidrolise e esta foi maior quando do tratamento com o
dentifricio com CaCOs. Assim, no dentifricio com silica havia 7% de fliior na forma i6nica
e no com CaCO; 10% (tab. 1). Por outro lado, enquanto na placa-artificial tratada com
silica foi encontrado 31% de fldor ionico, na tratada com CaCO3 50% foi observado (tabela
2). Estes dados mostram que as fosfatases do S. mutans da placa-artificial foram ativadas
pelo dentifricio contendo CaCOs. Isto pode ser explicado pelo maior pH da placa-artificial
tratada com o dentifricio contendo CaCO3 (DUKE, 1986ab) em relagdo ao contendo silica e
ou um efeito do Ca™ como ativador enzimético. Também n3o ha um consenso sobre o tipo
de fosfatase envolvida na hidrélise do MFP e seus pardmetros cinéticos em termos de Ky, ,
pH otimo e cofatores (PEARCE & DIBDIN, 1995). Por outro lado, o presente trabalho

mostrou que o MFP foi hidrolisado independente da presenca de lauril sulfato de sddio nos
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dentifricios, contrariando as suspeitas de ROLLA (1983) e confirmando os dados de
MELLBERG & CHOMICKI (1984). Neste aspecto, os dados deste trabalho confirmam as
prévisées de ZERO et al (1992) que este modelo in situ poderia ser no futuro utilizado para
estudos basicos e aplicados. Em acréscimo, este modelo foi preconizado para avaliar
efeitos no esmalte, particularmente a sua desmineralizag8o. Por outro lado, quando de um
desafio cariogénico e presenca de flior na placa dental este pode interferir com o
desenvolvimento da carie dental reduzindo a quantidade de mineral perdido quando das
quedas de pH e desmineralizagio do esmalte e ativando a reposigio pela remineralizago
quando do retorno do pH a normalidade. Nas duas situagBes a conseqiéncia é um
enriquecimento do esmalte por flior. Assim, os dados do presente trabalho (tabela 4)
mostram maior concentragdo de flior no esmalte tratado com os dentifricios que o controle,
ndo atingindo entretanto nivel de diferenca estatistica a 5%. Um aumento da concentragdo
de flaor no esmalte sob placa dental a partir de MFP tem sido relatado KLIMEK ef al.,
(1982) ¢ atribuido ao ion F liberado do MFP (HELWIG et al., 1987). A diferenga talvez
atingisse nivel de significdncia estatistica se uma camada menor de esmalte tivesse sido
removida, pois ocorre maior incorporagdo na por¢io mais superficial do esmalte. A este
respeito poderia parecer contraditério, embora nfo estatisticamente significativa, a menor
concentrag@o no esmalte tratado com CaCOs que silica. Entretanto, considerando o aspecto
fisico-quimico de troca de hidroxiapatita por fluorapatita pelo proprio processo de carie
dental o resultado ndo ¢ surpreendente pois houve menor perda de mineral guando do
tratamento com CaCO; e portanto menor rearranjo mineral. Assim, os dados deste trabalho
mostram que dentifricios contendo CaCOsz como abrasivo podem aperfeicoar o efeito

fisico-quimico do fldor como MFP no controle da carie dental.
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6

Conclusio

Tendo em vista os resultados deste trabalho, conclui-se que:

O dentifricio com MFP contendo carbonato de célcio como
abrasivo foi mais eficiente que o dentifricio com MFP / silica na
redugdo da desmineralizagdo do esmalte provocado por S. mutans
e sacarose, sugerindo-se que este abrasivo pode contribuir para um

efeito aditivo do flGor de cremes dentais no controle da carie.
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4. TERMO DE CONSENTIMENTO LIVRE E ESCLARECIDO

Nome do voluntario:

As informagdes contidas neste prontuario foram fornecidas por Silvana Boldrini
Francisco (pos-graduanda - doutoramento), Prof. Dr. Jaime A. Cury (Orientador),
Prof® Dra. Altair A. Del Bel Cury (Co-orientadora da parte clinica) ¢ Prof® Dra.
Cinthia P. Machado Tabchoury (Co-orientadora da parte laboratorial)
objetivando firmar acordo escrito mediante o qual o voluntirio da pesquisa
autoriza sua participagdo, com pleno conhecimento da natureza dos

procedimentos e riscos a que se submeterd, com a capacidade de livre arbitrio e
sem qualquer coagio.

4.1 Titulo do Trabalho Experimental

Estudo in situ uttlizando dispositivo intra-oral palatino para comparagido do
efeito de formulacdes com MFP/CaCO; versus MFP/SiO; na inibicdo da
desmineralizago e na ativagio da remineralizacgio do esmalte.

4.2 Objetivo
Comparar o efeito de formulagGes com MFP/CaCO; versus MFP/SiO; na

inibicdo da desmineralizagdo e ativagio da remineraliza¢io do esmalte dental
bovino.

4.3 Justificativa

Atualmente os dentifricios s8o considerados terapéuticos com propriedades de
redugdo de carie, placa e gengivite, sendo que o flior foi a primeira substincia
utilizada com finahdade anticarie. Entretanto, a eficiéncia anticarie de
dentifricios fluoretados depende do sistema abrasivo, componente  das
formulagBes em termos de estabilidade quimica (Ericsson, 1961; Cury, 1986).
Para determinarmos outras propriedades dos dentifricios contendo fldor na
forma de MFP/CaCO; como efeito alcalinizante e tamponante do sistema
abrasivo na desmineralizacdo do esmalte dental, assim como a capacidade
remiperalizante do flaor, utilizaremos um modelo de estudo in situ desenvolvido
por Zero et al (1992). Além do mais, este modelo permite avaliar a hidrélise do
MFP requisito essencial para seu efeito anti-carie (Bruun et al., 1987) .
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4.4 Procedimento da fase experimental

Estudo I - avaliagdo da inibi¢do da desmineralizacdo:

O estudo in situ, sera do tipo cruzado, sendo que os voluntarios serfo divididos
em 3 grupos de tratamentos nos quais 09 (nove) voluntarios utilizardo
dispositivos intra-orais contendo oito blocos de esmalte bovino, recobertos por
uma massa bacteriana (“placa artificial”) de S. mutans 1B-1600. O tratamento
dos 3 grupos esta descrito abaixo:

Os voluntarios escovardo seus dentes por 1 minuto com o respectivo dentifricio
(Grupe 1 - MFP/CaCOs ou Grupo 2 - MFP/Si0;). Ao mesmo tempo, os
dispositivos intra-orais, contendo os blocos de esmalte dental bovino, serdo
imersos por 1 minuto no mesmo dentifricio diluido 1:3 em agua destilada
deionizada. Depois de escovarem seus dentes, os voluntarios enxaguardo suas
bocas por 10 segundos com 15 ml de agua destilada e deionizada e os
dispositivos serfo imediatamente introduzidos na boca. Apos 30 minutos, sem
conversar, os voluntarios bochecharfio vagarosamente 15 ml de uma solugio de
sacarose 20% por 1 minuto e cuspirdo. Apds o bochecho com sacarose, os
dispositivos permanecerfo na boca por 45 minutos.

Grupo 3 - Controle: Os voluntarios do grupo controle escovaréo seus dentes
sem dentifricio por 1 minuto, enquanto os dispositivos palatinos serfio imersos ao
mesmo tempo em tampdo bicarbonato de potassio 20 mM pH 7,0 contendo KCl
100 mM. Apéds a escovagdo, os voluntarios irfo lavar a boca por 10 segundos
com 15 ml de agua destilada e deionizada ¢ imediatamente apds, os dispositivos
serdo colocados na boca. Ap6s 30 minutos, sem conversar, os voluntarios
bochechardo vagarosamente 15 ml de uma solugdo de sacarose 20% por 1
minute e cuspirdo. Apds o bochecho com sacarose, os disposifivos
permanecerdo na boca por 45 minutos.

Estudo 2 ~ avalia¢do da ativagdo da remineralizagéo.

O estudo sera do tipo cruzado, utilizando dispositivo intra-oral palatino para a
avaliacdo da ativagio da remuneraliza¢gio. Nove voluntarios utilizardo os
dispositivos contendo 2 suportes plasticos, com 4 blocos de esmalte bovino com
lesdo artificial de carie em cada um dos suportes. Os blocos de esmalte estardo
em contato com placa artificial, composta por S. mutans IB-1600. Os 3
tratamentos estio descritos a seguir:

Os voluntarios escovardo seus dentes por 1 minuto com respectivo dentifricio
(Grupe 1 - MFP/CaCO;3 ou Grupo 2 - MFP/Si0;). Ao mesmo tempo, os
dispositivos intra-orais, contendo os blocos de esmalte dental bovino, serdo
imersos por 1 minuto no mesmo dentifricio diluido 1:3 em agua destilada. Depois
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de escovarem seus dentes, os voluntarios enxaguarfo suas bocas por 10 segundos
com 15 ml de agua destilada ¢ deionizada e os dispositivos serdo imediatamente
introduzidos na boca. Os voluntarios manterido os dispositivos na boca por 1 hora
sem falar, comer ou beber. Apos a 1? hora, os voluntarios poderdo beber igua
deionizada, mas nfo poderdo comer pelas 3 horas seguintes.

Grupo 3 - Controle: Os voluntarios do grupo controle escovardo seus dentes
sem dentifricio por 1 minuto, enquanto os dispositivos palatinos serfo imersos ao
mesmo tempo em tampéo bicarbonato de potassio 20 mM pH 7,0 contendo KCl
100 mM. Apos a escovagdo, os voluntarios irdo lavar a boca por 10 segundos
com 15 ml de agua destilada e deionizada. Os voluntarios manterdo os
dispositivos na boca por 1 hora sem falar, comer ou beber. Apos a 1* hora, os
voluntarios poderdio beber dgua deionizada, mas ndo poderdo comer pelas 3 horas
seguintes.

4.5 Desconforto ou riscos esperados e beneficios

O uso da sacarose serd apenas durante o experimento, ndo implicando em
qualquer aumento de carie dental nos voluntarios. O dispositivo intra-oral pode
causar um leve desconforto, que é, entretanto, semelhante ao desconforto causado
por um aparelho ortod6ntico mével e sera utilizado apenas por algumas horas. A
placa artificial podera trazer um leve gosto de fermento de pdo. O beneficio sera
um auxilio indireto, contribuindo para a realizag¢do deste projeto ¢ para a ciéncia
como um todo.

4.6 Forma de acompanhamento e assisténcia

Havera esclarecimento do experimento. Os pesquisadores envolvidos na pesquisa
dardo toda a assisténcia aos voluntarios durante a pesquisa.

4.7 Garantia de esclarecimentos
O voluntario tem garantia de que recebera respostas a qualquer pergunta ou
esclarecimento de qualquer dvida quanto aos procedimentos, riscos, beneficios e
outros assuntos relacionados com a pesquisa. Também os pesqusadores
supracitados assumem o compromisso de proporcionar informagdio atualizada
obtida durante o estudo, ainda que esta possa afetar a vontade do individuo em
continuar participando. Qualquer divida ou problema, por favor comunicar-nos
com a maior brevidade possivel.
Tel: 430-5303 (Laboratorio de Bioquirmica)

433-4736 (Profa. Altair/Prof. Jaime)

441-1161 (Silvana)
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4.8 Retirada do consentimento
O voluntario tem a liberdade de retirar seu consentimento a qualquer momento e

deixar de participar do estudo sem prejuizo de ordem pessoal-profissional com os
responsaveis pela pesquisa.

4.9 Garantia de sigilo

Os pesquisadores asseguram a privacidade dos sujeitos quanto aos dados
confidenciais envolvidos na pesquisa.

4.10 Formas de ressarcimento

Os voluntarios serdo ressarcidos de eventuais despesas com o transporte para a
participagdo no experimento.

4.11 Formas de indenizagio
Nio ha danos previsiveis decorrentes desta pesquisa.

Eu , certifico que
tendo lido as mformagdes acima e suficientemente esclarecido(a) de todos os
itens pela Pos-graduanda Silvana Boldrini Francisco, Prof. Dr. Jaime A. Cury
(Orientador), Prof ® Dra. Altair A. Del Bel Cury (Co-orientadora da parte clinica)
¢ Proff Dra. Cinthia P. Machado Tabchoury (Co-orientadora da parte
laboratorial), estou plenamente de acordo com a realizagdo do experimento.
Assim, eu autorizo a execugdo do trabalho de pesquisa, exposto acima, em mim.

Piracicaba, de de 1999.

Nome(por extenso):

Assinatura:

1%-via : Institnicdo
22 via: Voluntério
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FICHA DO VOLUNTARIO

NOME:

DATA DE NASCIMENTO:  / /

ENDERECO:

IDADE:

TELEFONE:

OBSERVACOES:
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5. DECLARACOES GERAIS

3.1 Declaracio de Responsabilidade do Pesquisador Responsiavel

Eu, Silvana Boldrini Francisco, responsavel pela pesquisa denominada " Estudo in sifu

utilizando dispositivo intra-oral palatino para compara¢do do efeito de formulages com

MFP/CaCO3 versus MFP/SiO2 na inibi¢do da desmineralizagdo ¢ na ativagdo da

remineralizac@o do esmalte bovino", declaro que:

Assumo o compromisso de zelar pela privacidade e pelo sigilo das informacdes,

~que serdo obtidas e utilizadas para o desenvolvimento da pesquisa;

os materiais ¢ as informagdes obtidas no desenvolvimento deste trabalho serdo
utilizados para se atingir o objetivo previsto na pesquisa;

os materiais e os dados obtidos ao final da pesquisa serfio arquivados sob a
responsabilidade do Curso de Bioquimica Oral da FOP/UNICAMP;

néo ha qualquer acordo restritivo & divulgagio piablica dos resultados;

os resultados da pesquisa serdo tornados publicos através de publicagdes em
periodicos cientificos e/ou em encontros cientificos, quer sejam favoraveis ou
ndo, respeitando-se sempre a privacidade e os direitos individuais dos sujeitos da
pesquisa;

o CEP-FOP/UNICAMP sera comunicado da suspensédo ou do encerramento da
pesquisa, por meio de relatorio apresentado anualmente ou na ocasido da
suspensdo do trabalho com a devida justificativa, embora ndo ha risco envolvido
que possa levar a suspensfo ou encerramento da pesquisa .

Piracicaba, 24 de junho de 1999

Silvana Boldrini Franscico
RG 14.941.409
CIC 067.287.088-63
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5.2 Declaracio de Responsabilidade da Instituicio

Declaro, a fim de viabilizar a execug@io do projeto de pesquisa intitulado "Estudo in situ
utilizando dispositivo intra-oral palatino para comparagio do efeito de formulagdes
com MFP/CaCO3 versus MFP/SiO2 na inibi¢io da desmineralizagio e na ativagdo da
remineraliza¢do do esmalte bovino®, sob a responsabilidade da pesquisadora Silvana
Boldrini Francisco, que a Faculdade de Odontologia de Piracicaba — UNICAMP,
conforme Resolugcdo CNS 196/96, assume a responsabilidade de zelar para que o
pesquisador cumpra os objetivos do projeto, por meio de acompanhamento do
departamento de origem do(s) pesquisador(es) e relatério anual enviado ao CEP/FOP.

Piracicaba, 24 de junho de 1999

De acordo
Ciente

Prof. Dr. Jaime A. Cury
Coordenador da Area

Profa. Dra. Maria
Cristina Volpato
Chefe de Departamento

Prof. Dr. Anténio Wilson Sallum
CPF

No. Matricula UNICAMP
DIRETOR
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5.3 Termo de Compromisso do Pesquisador Responsavel

Eu, Silvana Boldrini Francisco, responsavel pela pesquisa denominada "Estudo in sifu
utilizando dispositivo intra-oral palatino para comparacio do efeito de formulages
com MFP/CaCO3 versus MFP/Si0O2 na inibi¢io da desmineralizagio ¢ na ativagdo da
remineraliza¢éio do esmalte bovino" assumo ¢ compromisso de cumprir os Termos da

Resolugdo n.° 196/96, de 10 de Outubro de 1996, do Conselho Nacional de Saide, do
Ministério da Satde.

Piracicaba, 24 de junho de 1999.

Silvana

Boldrini Franscico
RG 14.941 409
CIC 067.287.088-63
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3.4 Termo de Compromisse da Instituicio

Eu, Antonio Wilson Sallum, Diretor da Faculdade de Odontologia de Piracicaba da
Universidade Estadual de Campinas, para efeito da pesquisa denominada "Estudo in
situ utilizando dispositivo intra-oral palatino para comparagio do efeito de
formulagbes com MFP/CaCO3 versus MFP/Si02 na inibi¢io da desmineralizagsio e
na ativagdo da remineralizag3o do esmalte bovino" declaro o compromisso de fazer
cumprir os Termos da Resolugdo n.° 196/96, de 10 de Qutubro de 1996, do Conselho
Nacional de Satde, do Ministério da Satide.

Piracicaba, 24 de junho de 1999

Prof. Dr. Antdnioc Wilson Sallum
CPF

No. Matricula UNICAMP
DIRETOR
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ﬁ%. COMITE DE ETICA EM PESQUISA

Universidade Estadual de Campinas
Faculdade de Odontologia de Piracicaba
CEP~-FOP-UNICAMP

CERTIFICADO

UNICAMBP

Certificamaos que o Projeto fde uisa intiiulado “Estdo in situ utilzando dispositive intra-orl palating para aompago do
formplagBes t?.‘:m MFP, 3 @ MFR/SI0O2 na inibicio da desmineralizacio ¢ na ativagio da mmnemh:asao do esmalte dmh!l sob o

protocalo 70 25/98, do Pesquissdoria STIVANA BOIdrini Francisco, s a responsavisdade do Prof{a). Dr(a).
Jaime Aparecifo Cury. et e eordo o a Resolcio 196/96 do Consclho Nacional de Saide/MS, de 10/10/96, tendo skdo aprovada

Pesquisa - FOP.
Piracicaba, 08 de setemive de 1999

e ceetify that the research with Hithe “In situ using introra! palatal aplionce to compare the effect of formulations with
MFP{(:aCnS versus MEP/SIOZ g:? @ inhitition of mmg_gdrmngm the activation of remineralization of dental enamed”, protocol n®

25/9) by Researches Sllgéan? Bngblqﬂnl Frgncm sesgonsiity by Pt . mmﬂm s n
AjrEmen Rescton nal Comepittes of Health/Health Wlﬂﬂﬁ Was amWM Commitiee
in R&auﬂv;t the Piraticaba M%%IUNIGAMP (State University of Canipinas). (B

Piracicaba, SP, Brazil, 08 september 99

o
Prof. Dr, Ped iz Rosalen
 Secretdrio - CEP/FOP/UNICAMP
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ANEXO 3

MAPA INDIVIDUAL DOS VOLUNTARIOS

k]

POSICAO DOS BLOCOS
| DATA: | pH do meio de cultura:
- »| Bioco de esmalte dental bovino
Numeragio do bloco )
deve ser anotado ) .
g:fno e;m esquema 1 Marca a partir da qual foram feitas as
baixo. no  sentido indentagcbes no bloco. Importante: o
— o lado do bloco que tem esta marca deve
ficar posicionado no holder de forma a

ficar voltado para a parte interna do

dispositivo intra-oral.

VOLUNTARIO:
TRATAMENTO:

HOLDER 1 HOLDER 2
Nuamero do bloco: Numero do bloco:
Nuamero do bloco: Namero do bloco:
Nimero do bloco: Nuamero do bleco:
Numero do bloco: Nuamero do bloco:
MAPA DOS APARELHOS

Holder 1 Holder 2
Esquerdo Direito

Obs.: Considerar o aparelho fora da boca, com a parte interna voltada para cima
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Apéndice 1

‘Dosagens de Flizor em Dentifricios Fluoretados

Curva de Calibragio / Alta Concentragiio

Material Utilizado: ~ TISAB Hl pH 5,0

Padrbes Utilizados para a Curva de Calibragéio:

Cone. 0,5 0,25 ml de padrfio de 4,0 ppm

Cone. 1,0: 0,25 ml de padrio de 8,0 ppm

NaOH M
HCI2M

0,25 ml HCI 2M
‘0,5 ml NaOH M
1,0 ml de TISAB i pH 5,0

0,25 ml HC! 2M
‘0,5 mi NaOH M
1,0 ml da TISAB 1l pH 5,0

Cone. 2,0: 0,25 ml de padréio de 16 ppm

0,25 ml HCI 2M
'0.5 ml NaOH M
1,0ml de TISAB Il pH 5,0

Cone. 4,0: 0,25 m! de padriio de 32 ppm

Blank:

Teste:

0,25 ml HCI 2M
'0,5ml NaOH M
1,0 ml de TISAB |l pH 5,0

0,25 mi de Agua Deionizada

0,25 mi de HCI 2M
0,50 ml de NaOH M
1,0 mt de TISAB Il

0,25 m! de padréo 20,0 ppm
0,25 mi HCI 2M

0,5 mi NaOH M

1,0 mi de TISAB Il pH 5,0

Codigo = Sorriso com Fldor = Fab.23-08-99 Val.08-2000 = S1 até S6 (Silvana)

Preparo das Amostras

1. 100,0 mg (em torno de) de Dentifricio é pesado e é adicionado dgua até vol. de 10,0 mi.
2. Da suspensdo retira-se amostra para Fldor Total (FT) obedecendo as seguintes medidas
FlGor total: 0,25 mi da suspenséo
0,25 ml HC} 2M
1 h /45 graus em banho maria
0.5 ml de NaCH M
1,0 mide TISAB I}
3. Submete-se a amostra A cenlrifugac8o e do sobrenadante retira-se amostra para FST e FI
Fidior Sollve! Total (FST): 0.25 mt do sobrenadante
0,25m HCl 2M
1 h /45 graus em banho maria
0,5 ml de NaOH M
1,0 ml de TISAB I
Fldor [6nico (F1): 0,25 m! do sobrenadante
1,0 ml de TISAB il
0.5 mi de NAOH M
025mlHCI20M
FT=F+ MFP +Fins
FST=F+MFP { FlGor Solivel iénico + {onizével)
Fl= F {FiGor 18nico Sollvel)
Fins.= FT - FST
MFP =FS8T - Fl
Fins. = Fldor insolvel { "ligado ao abrasivo")
Fldor lonizavet = MFP
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Apéndice 1A

Curva de Galibragiio para Analise de Fllior em Dentifricio

TISAB Il 50%; HCL 0,25 M e NaOQH 0,25 M Primeira Segurda terceira
Bianck 188,8 161,1 188,3
ppm E vol. mi Fug log F mv log Feals. ugF Cale,  %.Varlgdo 0,6 100,7 100.8 100,8
0,50 2,00 1,000 0,00000 1008  0,0087266 1,02 1,99 1,0 843 84,6 84.8
1,00 2,00 2,000 0,30103 846 0,2854347 1,93 -3,66 2,0 6855 85,6 659
2,00 2,00 4,000 0,60206 65,7 0,6082608 4,068 1,42 4,06 48,1 48,6 48,5
4,00 2,00 8,000 0,90308 48 4 09037578 8,0 0,15 Teste 603 60,2 60,1
interc 1,730466 Inclinagdo  -0,01708
RGQuad. 0,8992093
Tastes mv logFCalc ugFCalc ugFEsp, ppmFobs ppmFesp. CV%
Blanck 1927  -1,56809941 0,027 0
Tests 60,2 0,702205 5,037 5,00 20,15
Testa 603 0,7004968 5018 500 20,07 20,00 0,55
Médta 20,11
FLUOR IONICO SOLUVEL (F-) ELUOR SOLUVEL TOTAL (MFP + F.} FLUOR TOTAL (MFP + F + Fins.)
AMOSTRA myv logF Cale  ugF Calo Peso{mg) ppmi~ obs mv log F Calg  ug F Cale ppmF obs mv logF Cale  ugF Cale ppmF obs
81 136 -0,562516 0,256 101 01,2 745 045795 2,870 11368 699 0,538522 3,440 1362,3
82 136 -0,592518 0,256 101 1012 74,3 0,461366 2,893 1145,8 68,2 0,565559 3,678 1456,5
83 134,09 -0,673727 0,267 101 1057 73,3 0478447 3,008 1191.8 B85 (560435 3,634 14394
S4 135 -0,575435 0,268 103 103,2 74,2 0463074 2,905 1128,0 89,3 054877 3,922 13677
85 1341 -0,580082 0,275 103 106,8 738 0,473323 2,974 11549 88,6 0,558727 3,620 14058.8
58 1346 -0.568603 0,270 103 104,58 735 0475031 2,986 11585 68,2 0,5685558 3,678 14282
Média 103,9 Média 1162,8 Média 1410,0
dp 2.4 dp 22,3 dp 38,8

Média
92,7
100,8
84,6
65,7
48,4
80,2
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Apéndice 1B

Curva de Callbragdo para Anallse de FiGor em Dentifricio

TISAB 11 50%; HCL 0,25 M o NaOH 0,25 M Ptimelra Segunda tercelra
Blanck 189.5 1885 189,8
ppm F vol. mi Fug tog F my {og ¥ cale. up ¥ Cate.  %.Varigho 0,5 103,8 103 1043
0,50 2,600 1,000 n,0o000 103,7 0,0058737 1,04 1,34 10 a7 86,3 86,9
1,00 2,00 2,000 0,30103 86,7 0,2038502 1,97 1,64 2,0 68,5 68,3 69,2
2,00 2,00 4,000 0,60208 68,7 0,5889724 3,97 -0, 71 4,0 50,6 50,3 50,71
4,00 2,60 8,000 0,90:308 50,5 0,5073837 8,08 0,98 Teste 83,2 63 62,9
interc 1,7631402 Inclinagiio  -0,016048
RQuad. 0,9097515
Testes my fog F Cals ug F Cale ug F Esp. ppmF obs ppmF eep. cC.V%
Bfanck 1898 -1,44976 0,038 0
Taste 62,8 08972573 4,980 §.00 19,92
Tests 63 0,6956627 4,961 5,00 i9.84 20,40 -0.59
Méds 19,88
FLUOR IONICO SOLUVEL (F-) FLUOR SOLUVEL TOTAL (MFP + F-} FLUOR TOTAL (MFP % F + Fins.}
AMOSTRA mV log F Cal up F Cale Penoimg} ppmF abs mvy lng F Calc ug F Catc  ppmF obs my jog F Cale ug F Calc ppmF obs
31 1349 -0,522831 0,300 103 146,5 ta? 0,42805156 2,889 10441 72,5 0,634578 3,424 1320,8
S1 336,3 -0,62061 0,285 103 1147 774 D,451545 2,828 10984 72,5 0,534578 3,424 1329.8
52 136,1 -0,52622 0,288 a7 122,8 78,7 0,4295156 2,689 11087 72,3 0,537488 3,451 1423,2
$2 135.1 -0,52822 0,298 97 1228 77.8 0, 4447667 2 785 11483 71,8 0544746 3 505 14456
Média 18,2 Média 1099,8 Média 13621
dp 4,2 dp 43,0 dp §1,0
ELUOR IONICO SOLUVEL (F-) FLUOR SOLUVEL TOTAL (MFP ¥ F-) FLUOR TOTAL (MEP + F + Fins.}
AMOSTRA mv log F Gale ug F Sake Pasoimg)  ppmF abs mVy jop¥ Cale  ugF Calt  ppmF obs my tog FCalc  ugF Cake ppmF obs
K8-3020-1.19/04 136,5 -0,549944 0,282 109 103,4 69.1 0,5921841 3,910 14348 59,1 0692194 3,910 14349
KB-3020.1.18/02 138 -0.541472 0,287 109 105,85 68.8 05972778 3,856 14518 68,4 06040868 4,018 14747
K8.3020-1-48/03 1378 -0,571974 0,268 102 1081 70.4 0,5701847 3,717 1457,6 18,9 0561692 3,645 14284
KB-3020-1-49/04 1378 -0,671974 0,268 102 105,1 70,2 05735538 3,746 14690 70,6 0586776 3,688 1446,2
com MFP/SIO2 [ Média | 1048 I Média | 1453,3 Médla | 14463
I dp | 9 L dp | 14,2 dp 1 30,2
FLUOR IONICG SOLUVEL (F-) FLUOR SOLUVEL TOTAL [MEP + F- FLUOR TOTAL {(MFP + F + Fins.
AMOSTRA mv_ Tiog P Cate [ ug F Cale [ Peso(mg)| pprF obs | m¥ | log F Caie EBmF obe
81 138 -0,593  0,2558548 01,0 101,2 4.5 0.458 2,8705 1138,8 EEK 0,537 3,43097 13623
32 138 -0,693  (,26555648 1010 101.2 743 0,461 2,89314 11458 68,2 0,566 36776 1458,5
a3 1349 <0574 G0,2688538 010 8,7 73,3 0,478 3,0092 11918 £8,5 0,660 3,6344 1439,4
54 135 0575 02658081 1030 103,2 74,2 0,463 2,9045 1128,0 69,3 0,547 35218 1367.7
85 1341 -0.580 02753834 4030 106.8 738 0,473 2,8738 1154,8 68,6 0,559 3.6202 1405.8
586 134,68 -0,568 02706208 1030 104,89 73,8 0,475 2,9858 115856 68,2 0,566 3,6776 1428,2
51 1349 -0,523 0,3000328 1030 116,56 18,7 0,4295166 28884 10441 1258 0,534579 34244 1329,8
51 135,3 -0,530 0,2953863  103,0 1147 774 0,452 2.8284 10984 735 0,535 34244 1329.8
52 135,1 -0,528 0,2977605 97,0 122.8 78,7 0,430 2,6885 1108,7 723 0,538 23,4512 1423,2
52 135,1 -0.5268  (,2877505 97,0 122 8 77,8 0,445 2.7846 1148.3 718 0,545 3,5055 1445,6
Sarriso Fab, Agiod val, Ag. 20000 Widia ‘Iﬁ':ﬁ &dia 131,68 Média 1388,8
dp 8,5 dp 0,5 dp 47,7

Média

189,86
1037
86,7
8,7
50,5
83,0
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Apéndice 1C ‘

16-11-99
Curva de Callbragiio para Andlise de Flikor em Dentifricio
TISAB i 50%; HCL 0,25 M e NaOHM 0,25 M 16-11-89 Primeira Segunda tercelra  Média
Blanck 1865 1849 1846 186,3
pom F ol mt F ug togF mv logFeale, ugFCole.  %h.WVargho 05 1025 103 103 102,8
0,50 2,00 1,000 0,00000 1028 0.01288 1,03 292 1.0 a7 874 86,2 88,9
1,00 2,00 2.000 0,30103 86,9 0,27985 1,91 -4.87 2,0 675 878 66,7 67,3
2,00 2,00 4,000 0,80206 673 0,60781 4,05 1,32 4,0 498 494 49,2 48,5
4,00 2,00 8,000 0,90308 485 090557 8,05 0,57 Teste 814 81 60,9 81,1
Intere 1,7330 Inclinagdo -0,0167
Ruad. 0,698
Amostra 1, 2 e 3 & a Sotrlzo (Tubo flexivel} (MFP] Fab, Agosto de 1589 Val, Agosto de
Testes mv jfogFCale ugF Calke ugF Esp. ppmFobs ppmFesp. CV% Amostra 4,e § KB 3020-1-19-01 §102 {Silica)
Blanck 1883 -1,383914 9,041 0 Amostra 8 Placebo 64-965-E130
Tosts 611 07109655 514 5,00 20,56
Tasta 614 07058471 508 5,00 20,32 20,00 218
Médla 2044
FLUOR 1ONICO SOLUVEL (F-) FLUOR SOLUVEL TOTAL (MFP+F.} FLUOR TOTAL (MEP+F+FIns.}
AMOSTRA mv jogF Cale  ugF Cale Paso{my) ppm¥ obs mv log F Cale ug F Cale ppmF obs mv fog ¥ tale ug F Cale PPMF obe
1 1305  -0448845 0,355 98 144,8 75,2 0475103 2,986 12188 72 05268632 3,378 1378,7
1 1308 0449945 0355 88 1448 745 0,486813 3,068 12521 72 0,520632 3378 1378,7
Média 144,8 Mécdia 1236,6 Média 1378,7
2 1304 0448272 0,358 88 1454 76,5 0,453357 2,840 11583 736 0.501868 3,176 12863
2 130,2 -0,444926 0,359 o8 146,5 78,1 0,460048 2,884 #1773 7386 0,501868 3,176 12963
Média 148,0 Média 11683 Média 12963
3 1304  -0,448272 0,356 68 1454 755 0,470085 2,852 12048 3% ] 0573797 3,748 15288
3 1303 -0,446599 0,358 a8 146.0 75,1 0476776 2,998 12235 1] 0,565434 3678 1500,6
Média 145,7 Média 1214,2 Média 1616,2
Médla Final 145,7 Médta Flnal  1197,8 Média Final  1401,8
4 136,7 0536928 0,290 95 1223 €82 0,562198 3ge 16464 89,6 0,568779 3,705 1560.0
4 138,1 -054362 0,288 g5 1204 684 0,588852 3,880 1633.8 70 0,562088 3848 1538,1
Média 1214 Média 1840,1 Média 1548,0
5 132 -0,475036 0,335 111 120,7 839 0,664128 4,615 16628 85,2 0,642381 4,388 1581,7
5 133,1 -0,493437 031 i1 1157 84,2 4,859109 4,562 16438 85,7 0,834018 4,305 18518
Média 118,2 Média 1663,3 Mécdia 1566,6
Média Final 115,0 Média Final  1850,0 Média Final 16620
-] 1782 -1,247881 0,087 o8 231 133,2 -0,49541 0,320 130,86 1272 -0,384714 0,403 184,5
8 1779 -1,242843 0,087 98 233 132,2 047838 0,332 1357 1268  -0,38805 0,408 1870

Média 232 Média 1331 Média 168,7
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Testos

Blanck
Teste
Tasle
Mol

AMOBTRA
1
1

2
z

AMDETAA
P

4

T

-

AMDBTRA
7

7

(=N

W0

Apéndice 1D

ppmF shs gpmF esp.

{og F calc.
~0,28026
-0,01208
¢,30204
¢,56087
0,91340

20,00

wg & Celc.
a.51
087
2,00
3,80
8,18

c.V %

4,30

% Varipls
2.87
«2.82
0,23
~2,88
2,37

Amaatra 1. 2 2 3 4 & Serrise {Tubo Hexivel) (MFP) Fab. Get. de 1950 Val Sel. de 2002

17-11-88
Bianrck
0,25
0.5
1.0
.0
4,0
Toste

Primaira
1841
11718
1028
64,8
8.4
47.4
61.9

Sagunda
188.2
1228
1644

85,8

Amosira 4, § e § KB 3020-1.49-04 8102 {Siflca)
Amostra 7, 5 ¢ @ Placebo 54.865.E130

FLUOR BOLOVEL TOTAL (MFP+F-)

my
71,1
7t.2

my
86,3
86,5

85,3
84,7

65,0
85,8

my
186,90
1888

183.8
181.2

180.5
189.9

Curva do Calibragao para Andlise de Flior em Dentifricie
TISAB H 56%; HCL 0,25 M & NeQH 025 M
ppm F vol. i F ug feg F my
0,28 2,00 0,500 -0,30103 1203
0,50 2,00 1,000 ©,00000 103.8
1,60 2,00 2,000 0,30103 85,1
2.00 z2.00 4,000 0,60206 87,8
4,00 2,00 8,000 ¢,90300 48,7
. ;|
mv leg F Gafo  ug F Calc  ug F Esp.
186,84 -1,498353 0,038 1]
81,8 0,5817594 4,82 5,00 18,67
1,2 0,7035182 5,65 5,00 20,21
19,04
FLOOR tONICO SOLUVEL (F-)
my jag F Caie ug F Cale Poasn{myg) ppmF ohx
1332 -6,507842 0,311 108 17.2
133 -0,502603 0,314 196 8,6
médla [ 158 |
136,2 -0,5568357 0,278 94 e
1353 -0,541239 0,288 94 122 .4
Média
132 -0.4856804 0,327 118 12,
1318 -0,484424 0,328 118 113 .1
M ddia 12,8
mﬁ'ﬁwl 1168
dp B
my ieg ¥ Gule ugf Cule Pevaimpg) ppmfE oha
13348 -0,518041 0,305 1c8 1128
133 -0,502803 0,314 108 115,4
Médla [__114.8 ]
1323 -0,480844 0,223 118 112,3
32,2 -0.489164 0,34 115 112.8
M édia ["_'_}'_T%;g“_"]
134.4 -0,52812 0,288 108 10,
1338 -0,518041 0,308 108 112,
Madia 1%,
a Final 1124
ap 8
my fag ¥ Cule ug ¥ Sale Fesolmg) ppt1F aba
1852 -1,381158 0,042 1 18,5
1864 ~1,399634 0,040 109 15,
Médta | 16, 3
185.5 -1.284515 0.041 103 18,
1847 «1,371077 0,043 103 18,
Média | 16, }
180,2 -1,295484 0,051 100 29,
181 -1,308023  0.048 100 9,
Média 15
|M§dta F lnat 11,
dp 1,2

log F Cale
0.537245
0,535535

¢,450262
0,468662

0582412
0562412

log F Qols
0,617847
0614487

0,828005
0.,644724

0,624566
0.626246

log F Calc
-1,40893
-1,43895

-%,3862
-1,48027

-1,48851
-1,45643

ug ¥ Calg ppm¥ obu
3,445 1300,1
3,432 208,
Média § 12878 |
2,873 222,
2,929 1248,2
Média
1,85t 1259,0
3,65t 1250,0
Médla -
dia Final | 153,89
di 31,5
g F Salg ppmF ads
4,148 $538,3
4,146 1524,5
Média [ 15304 ]
4,345 T4
4,413 1534,
Médla | 15231 |
4,213 1580,
4,229 1566,3
Média 1564,3
[Widia Final | 1541,3
| dp 21,4
ugF Cale ppmE obe
0,039 15,8
0,038 14,4
Média
0,041 0
0,033 12,
Média il
0,034 19,6
0,035 13,9
Madia 13,8
Madis Finai | 14,2
d 0,8

tercela

188

1208

104,2
84,8
67.4
48,8
61.4

FLUOR TOTAL (MFP+F+#ins.)

my
74,4
72

74,4
73,8

898.5
89,4

my
a7.8
1,3

wy
15859
158

155
155,53

156,5
1557

1o B Cale
048478
0,518738

0,48178
0,495219

0,564092
0,585772

leg ¥ Cale
0,592649
4.533855

0,821208
0827826

14,5876
0,802728

ing F Calc
-0.68728
-0.68688

-0.87217
-0.8772¢

-0, 80738
«0,88382

ug F Lol ppmF obe
3,632 1944,3
3,302 45,9
madla E 11951 |
3,032 X
3,128 1330,8
Média
3685 8
3,679 1288,7
Média 6,3
IEEuia Final | 12751
dp ]
ugF Cale pemF obs
3,914 14487
3419 1268,2
Média
4,180 4540
4,245 1478,7
Médla
3,568 433,0
4,008 1483,8
Médla 1438,4
[t Finat | 1447,0
1 dp 0.1
ug F Gale ppmF pby
0,130 51,3
0,128 4,1
[LET:H] 3
0,134 ﬁ;.p
0,133 51,5
Médla [ S1E ]
0427 50,7
0,131 Z,
Médla 1,
|ﬂ égta Finai K
dp 4,3

Média
186,39
126,32
103.8
85,1
87,8
48,7
61,2
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Tabela 1A

Cotcentragho de Fidor Totad nn piaca dental

Yietamento Tretametec | {TEEMONC Tratamenio Ty Tratamerto
KCi CaCol a0z Kt CaCol 8102
Voluntérios FT Bt FT FT FT FT
1 Celso o 1.3 0.2 a 11401754825 D 447213585
z Gustave 0.1 35 4,4 0316227788 1,870826663 2,007617666¢
3 MHsize 03 47 83 0,547722558 2,187048336  2.50998008
4 Cinthia 0,1 1.8 28 9,316221768 1341840708 £,673320053
[ Alfredo Gt 4.7 3.1 0316227766 2,187048238  1,750531688
8 Marcelo 0,2 1,6 1.3 0447213595 1378404878 1,140178425
7 Patrick b2 05 o8] 0447213505 0707108781 D,048683208
8 Viviana 0,2 05 18 0447213505 0707108781 1349840784
L ‘Ynara 0.4 34 6 0,632455532 1843000891 1,61245155
10 Sihvana a §,1 3,7 o 2,258317058 1923538408
Média 8,18 2,75 21
[ ] 0,1 I 1,8 I 1.8
Colunat Cofuna2 Colunad Teste-F: duas amosiras para vartdnclas
Méda 0,18 Méda 2,74 Méda 2,1 Varidval | Vaitivel 2
Erre padrio 0,G¢ Erro padrio 0887414887 Ervapadrde 0570487844 Média 1558336087  0,347050217
Medang 0,15 Madana 285 Medfana 27 Varidncla 0,346200508 0043051274
Moda 6,1 Modo 4,7 Moda #HID Observagen 10 10
Desvio padrio 0,128401108 Desvo padkdo 1,782609940 Dresvio padriic 1,603877088 o ] ]
Varlncia da gme 0,018 Vaddncladaame  3,10711111% Variancia da 2 3,254333333 F 7876018344
Cintosa -0.026041887 Curtoss -1,804443677 Cuttose 0,40800027¢ P(F<=f) unl-caudal 0,002555831
Agsimetia 0.543516473 Assimetria D051774687 Asslmetria 0,624804538 F critioo unk-caudal 3,17R007 146
Infurvale 6,4 Interveio 4,8 Infervalo 81
Minimo € Minimo 0,6 Minima 0.2
Midma 0.4 Midmo 5,1 Midmo 6.3
Soma 1,0 Soma 27,4 Soma WA
Contagem 18 Contagem 10 Cortagem 10 -1- -2
Soma dos Renks = 160,000 250,000
Medizna = G,3817 18112
MixEa dos Renks = 10,000 28,000
Teste-F: duas amastras para varinciaa Méda dos vaores = 1% 741 16,583
Desvopadio = 0,2088 06,5884
Vandval 1 Varidvel 2 Friedman (Fr) = 150,000 e
Méda 2,74 0.8 Braus da ltherdads = 4 —
Variincla 31071111481 0018 M= 0,0008 -—
Chservaglias i 06 - -
[+ L] [} ComparagBas; Diferenga (P}
F 104, 1844444 Ranks te 2= 15 <005
PF<=f) vnl-caud 3, H7Y6E-00 Rarks e 3= % <005
F orificountcauc  3,175887 148 Ranks 2e 3= ] > 0.08

260,000
6,429
25,000
16,485
0.5875

i+ CaCol

Volunthrios 33
1 Calso 1]
2 Gustavo 01
3 Misue 03
4 Cinthia 01
& Afrado [+ 53
a8 Marcelo 0.2
7 Patrick 0.2
8 Vivans 0.2
] Ynara 0.4
k(4 Silvana 0

Midin 0,18
® o
T ppmFesm
0,0 178245
0.1 04,02
6,3 1197.87
1A 114768
0,1 1782,04
0.2 1686,04
9,2 828,77
0,2 1430.60
04 686,72

4] 380,568
1.3 785,47
35 1281.97
4.7 144,19
18 176458
47 1048,30
] 167,68
0.5 1188,67
08 1278,9
34 1686.84
54 824,70
02 874,59

4.4 2137 18
83 182447
28 2168,20
3t 1437,87
43 1460,83
0.0 1824,62
1.8 1588,7D
28 2273.97
ar 182314

ppmFesm
1702,45
204,02
97,867
114708
1AM
1680,04
1528,77
1138,60
1085,78
1380,50
391,84
2827

T

13
35
47
18
47
i8
a5
08
34
5.1

275
T8
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Tabela 2A

Concantragao de fidor 18nico na placa dental Raiz da X
Trans.dados
Tratamentos Tratamontos o e
Kai CaCold sioz Ko Catod 8i02
Voluntirios [ | Fi Fi ] Pl ri
1 Celso 0,0 0,8 0,0 0 0,8044272 0
2 Gustave 8,04 1,8 11 0,2 12648111 1048800
3 Mitsue 04 23 1.8 0,318227768 1.616575% 1378405
4 Clnthia 0,0 08 0.8 0 0,8486833 0,774597
é Alfrada 0,0 1.8 1,8 0 1,2646111 1,37840%
[ Marcelo [1R¢] 0B 0.8 0 0,8944272 0,774597
7 Patrick 0,1 0.0 0.4 0,318227766 0 0,632458
8 Viviane 0.0 0.8 0.8 & O,7745087 0,774507
9 Ynara 0.0 1.4 1.0 g 1,183216 1
10 Silvana 0.0 3.8 1.2 0 1,80736688 1,005445
Midia 0,02 1,38 0,93
dp 0,0 1.0 (.8
Colunat Cofuna? Colunad Teste-F: duas amostras para varldnclas
Média 0,024 Média 1,36 Mddia 0,93 Varigvei 1 Varidvel 2
Erro padt 0,01327 Erro padri 0,3211784 Enro padid  0,1061 Média 1,0830414 0,083248
Mediana 0 Mediana 1,15 Mediana 0.8 Varlancla 0,2534361 0,018987
Modo 0 Modo 0,8 Modo 0.6 Qbsarvagdes 10 10
Desvio p  0,04185 Desvio pa 1,0156552 Desvio pa 0,62013 gl ] ]
Varidnecie 0,00178 Varidncia 1,0315556 Vaddncla 0,38458 F 13,362048

Curtose 0,5303 Curtose 1,605620 Curtose  -0,4441
Assimetr 1,47714 Assimetrii 1,1526147 Assimetric 0,45966

Intervaio 0,1 Intervalo 3,8 Intorvale 1.8
Minimo G Minimo 0 Minimo 4]
Méximo 0,1 Méxime 3,8 Maximo 1,8
Soma 0,24 Soma 13,8 Soma 8.3
Contager 10 Contagery 10 Contagermr 10

P{F <=1} uni-ca 0,0003347
F ¢ritico uni-ca 3, 1788971

Teste-F: duas amostras para varidincias

Variavel 1 Varigviel 2

Média 1,38 0,024
Varianciz 1,03158 0,00178
Chsarvat 10 10
al 9 g
F 586,111

P{F<=f}+ 2,3E-11
F eritico  3,1789

i “ 2. - 5-
Soma dos Rar 115,000 265,000 220,000
Mediana = 4] 10,658 D,B6B73
Média dos Rar 11,500 28,500 22,000
Média dos valt ,0832 10,838 0,8857
Desvio padrio 0,1377 0,5034 0,4021
Frisdman (Fr} 118,500 ~--

Graus de lipen 2 e
(p} = 0,0027 — -
Comparagles: Diferenga  (p} -
Ranks 18 2= 15 < 0.08 -
Ranks te 3: 10,5 » 0.05 -
Ranks 28 3= 4,5 > 0.05 --

Correlagdo Undea (Pearson) nos diferentes tratamentos SaS,

Correlagio entre Fl placa ¢ F esmaite

Kl GaGod
voluntirios ¥ ppmFeam Pl ppmFfesm
1 Caleo 2.0 1782,45 0.8 110547
2 Gustavo 0,04 204,02 1,8 1281,87
3 Mitsue 01 119787 23 214418
4 Cinthia a0 1147,08 0.9 1761.50
L} Alfredo 0.0 1782,04 1.6 1048,38
8 Marcelo 0,0 669,04 0.8 167108
7 Patrick &1 828,77 00 1188,87
8 Viviane 0,0 1139,80 0.6 12780
8 Ynara 0,0 108578 1,4 1688,668
10 Silvana _ 00 138059 __ 38 182478
Média 0,62 139184 135 186928
dp 0.0 262,7 1,0 47,3
4| ppmFesm
#REFT 782,45
0,04 1204,02
01 118787
04 1147.68 Kel
0.0 1782,04 Voluntirles rY
0.0 1660,04 1 Calso 0.0
0.1 1528,77 2 Gustavo 041
0.0 1138,80 3 Mitsue 0,3
0,0 1085,78 4 Cinthia [t
0,0 138059 s Alfredo o1
0,8 1795,47 8 Marcelo 4,2
1,6 201,87 7 Patrick 2,2
23 214418 8 Viviane 0,2
0,9 1781,59 ] Ynara 0,4
1.8 1048,38 10 Silvana 0
0.8 1671,08 Midia 0,16
0,0 1188,87 dp 0,1
0.8 1278,9
1.4 1886,68
3.6 824,70 K CaCo3
0,0 878,51 Fna forma Fna forma
11 213719 MFP MFP
.8 1824, 47 0,0 3.5
0,8 2156,29 0,08 1,0
1.8 143787 0,2 2.4
.6 1480,83 04 0,8
G4 1621,82 01 3t
08 14668,79 0,2 1,1
16 2273,07 04 0,5
1.2 16823,14 0,2 01
0,4 2,0
4] 1,5
.14 1,40

|
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Apéndice 2

% perca mineral na disténcia de 50 pm

Wl Cac03 9102 (] [EE] 02 Teate-F: duies amogtras pers varifrglas
Volunts 50am Sbpm S0pm S0um 5llgrn S0pm Varidvel 1 Varifvel 2
Cdso 1 17,56 2,00 1408 4,190525153 [) 3,752332608 Médta 4, 285638194 1,85805449
Gustave 2 24,69 [+ X:] 828 4,969333355 o 2,877498914 Veridnde 0670827403 0,19786%7
Mitsus 3 2623 3,62 117 5121723178 1,802628759 1.058300524 Observacles 10 10
Cinthia 4 20,51 628 11,00 4,524931336 2 8070i7241 3,31682479 [+ 8 ]
Alfredo 5 33 1,81 4,76 3,148414802 1,345382405 2,991742423 F 0841007514
Marcalo ] 27.19 310 .9 5,214566788 1.923538406 2,612472222 FF <=y unl-cedat 04003063
Pafrick T 092 4,69 8,60 3,14958029 2,185640783 3,0983668677 F erifeoun-caudsl 0,314575033
Viviane g 12,79 581 7.88 3,57689002 24103584158  2,803559154
Yrera 3 26,04 247 8,01 5,102484433 1,571623365 2.83019434
Sivana 10 14,85 297 5,30 3,853022888 1.723368704 2,302172887 FONTES DEVARIAGAD GL 50
Média 18,67 3.1-3 7,78 Tratamentos 2 37,586
a5 6,53 2,65 337 Blocos 8 3740
Ero i8 14,307
HCT CaCo3 502 p {ratamentos) = 0
F (blocos) = 0,524 ~
Média 16,870438 Média 3,136 Madia 7,782 Tesle-F: dias amostras para varidnelas p iblocos) = 0,8387 -
fmo padriic 2,1786885 Ero padriio 0,682834280 Erro padrio 1,122110908 - —
Medigna 16,03588 Mediane 3,265 Mediana 798 Varidved 1 Varigvel 2 Médias {ratameos).
Mado #NMD Modo 0 Medo N Média 18,97043938 3138 Média (Cduna 1) = 42 B8¢ —
Desvo padrio 6,6832033 Desvio padriic 2159311618 Desviopadriio 3540426255 Varifinde A7 37972632 4 682626567 Médla {Coluna 2) = 15.55¢ —-
Verlande da amostra  47,3797268 VariAncla da amostra 4862626667 Varfncia da emostra  $2,58432889 Obgervages 0 10 Méifia (Cituna 3} = 27,033 —
Cartos® -1,809348 Curtose «0,78749143 Curtose 0,820682654 -3 a ] — -
Assiimelia -0,132167 Assimelrin -(,13481732 Asslmelria -0,163r8802 F 10,16159554 Newman-Keds Q [12}]
ntervalo 17,279181 infervalo 6,29 Inerveio 12,98 P{F=fur-caudal 0,00007936 Médias{1a 2)= £6,858 <0.01
Minimo 8,9125158 Miimo 7 Minimo 112 F eriicouni-ceudd  3,178057146 Médias (1 a 3} = 56,128 < 0.4
Méximo 27191707 Méwdmo 8,25 Mexmo 14,08 Médias (28 3) = 40,720 < 0,04
Some 188,70438 Scma 34,36 Soma 7re2
Contagem 10 Contagem 10 Conlagem i
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Apéndice 3

4% de perda mineral na distincla de 75um

KCI Calz03 $i02
Voluntérios T6um T6um 78Hm
Calso 1 18,88 0,00 13,38
" QGustavo 2 27,78 0,65 8,11
Mitsue 3 28,48 3,69 0,08
Cinthia 4 220 5587 .85
Alfredo 5 16,24 0,93 4,81
Marcelo 8 17,51 3,58 9,58
Patrick 7 14,51 6,11 6,94
Viviane 8 15,24 7.75 B,22
Ynara ] 32,66 1,00 807
Silvana 10 17,76 3,18 4,20
Média 20,60 3,25 7.24
D 8,77 2,49 3,50
Colunai Coluna2 Colunad
Média 20,5869 Média 3,046 Média 7,235
Erro padrie 2,256 Erro padrito 0,7262588 Erro padric 1,166048
Mediana 18,32132 Mediana 3,38 Mediana 7505
Modo #ND  Modo #ND  Modo #NID
Desvio padrdo 7,134098 Desvio padrio 2,2966313 Desvio padriio 3 6arar
Variancia da amostra 50,89535 Varidncia da amostra 52745156 Varidincia da amostra 13 59668
Curtose -0,83468 Curtose -1,678449 Curtose 0,70644%
Assimetria 04123881 Assimetria 00871168 Assimetrin -0,37765
intervalo 2242114 Intervalo 8,11 intervalo 13,31
Minimo 10,24239 Minimo € Minimo 0,08
Méximo 32,866353 Maximo 6,11 Maximo 13,39
Soma 205,862 Soma 30,46 Soma 7235
Contagem 10 Contagem 10 Contagem 10
Teste-F: duas amostras para varidnolas
Vanavel 1 Varidvel 2
Média 20,5089 3,046
Varigncia 50,89535 §,274515556
Observagdes 10 10 falta newman keus
ol 9 ]
F 9,848205
P{Fe=f) uni-caudal 0,001194
F critico uni-caudal 3,178897 NKceom 3,45

KCi CaCO3 SiO2
T5pm T6um _ 75pm
4,34518075 0 3689235

5270327522 0808228 3018278
63363023002 1,820837 0,282843
4,766484043 2,360085 3,154362
3,200374157 0964385 2,199171
4,183822518 1892088 3085158
3,808444085 2471841 2,634388

5,003006434 2,783882 2493093 CV

5,715201888 1 2,840775
4,214502918 1,783255 2,04938

Teste-F: duas amostras pam varidncias

Média 4476565 1,508268
Varancla 061918 0,788377
Observagies 10 10

ol 9 9

F 0805841

P{F<=f) unl-caudal 0,376512

F critico uni-caudal 0314575

FONTES DE VARIAGAD GL sQ oM
Tratamentos 2 42202 2,101
Blocos - 4037 0449
Erro 18 {7,082 0,949
F (tratamentos) = 222,354 ~— -—

p {tratarrentos) = 0,0001 - s

F {blocos) = 04726 » —

p {blocos) = 0,8743 «~= ——
Médias (tratamentos):

Média {Coluna 1) = 44,765 -— -
Média (Coluna 2} = 16,321 wm o
Média (Coluna 3} = 25422 - e
Newman-Keuls G (p}

Médias (1a 2j= 92,334 <0.01 -
Mébdias(1a 3)= 62,783 < 0.1 —
Médias{2a 3)= 29541 > 0.06 -

média
2872330654

oM
0,849
0,87418631

Rgm/média
0,339155351
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Apéndice 6

% perda mineral na distdncia de 100um

KCL CaC03 8102

Voluntirios 100um 100um pm

Calso 1 19,93 eXesd 12,69

Gustavo 2 2696 0,07 B58

Mitsue 3 30,10 2,65 0,00

Cinthla 4 25,74 564 10,66

Alfrado 5 10,31 1,73 31

Marcalo [ 21,57 4,11 864

Patrick 7 15,29 4,20 6,52

Viviane 8 1747 8,58 6,36

Y¥nara ] 4408 2,31 9,85

Silvana 10 18,08 1,10 555

Média 23,65 3,04 1,26

D.P. 8,62 2,83 347

Cojunat Cofuna2 Coluna3

Média 2305023 Média 3,039 Média 7.26
Erro padrio 2,971852 Erro padrdo 0,844282 Erro padrio 1.1574263
Mediana 20,74922 Metliana 2,48 Mediana 755

Modo #ND  Modo #ND  Modo #ND
Desvio padriio 9,388139 Desvin padriio 2870191 Desvio padriic 36601032
Variéncla da amostra  88,32501 Varldncia da amostra  7,129821 Varlancla da amostra  13,396356
Curtose 2066248 Curtose 0,69218 Curtose 0,5087417
Assimetria 1,155063 Assimetria 0921358 Assimetria -0,599387
intervalo 33,74978 intervalo 8,58 intervaio 12,69
Minimo 10,31305 Minimo 0 Minimo 1)
Méximo 44,06283 Méximo 8,58 Maximo 12,68
Soma 230,5023 Soma 30,39 Soma 726
Contagem 10 Contagem 10 Contagem 10

Teste-F: duas amostras para varidnclas

Vartéwvel 1 Varlavel 2
Média 23,05023 3,038
Variéncia 88,32501 7128821111
Qhservagdes 10 10
gl ] &
F 12,38794
P(F<=f) uni~caudal 0,000452
F wrifico uni-cabdal  3,178897

KCL CaC03 8io2
100um__ 100pm pm
44644895 [ 3,582302626
5,190853 0,264575 2,929163703
5486368 1627882 ¢}
5073705 2,374888 3,249615382
3211383 1315285 1,836491673
4643997 2027313 2938387691
38510801 2,04939 2,553428067
4,17831 2929164 2,521904043
6,837884 1,515868 3,154362059
4367873 1,048808 2,355843708
Teste-F: duas amostras para varincias
Varavel 1 Varidvel 2
Média 4,716688 1,515716487
Variancia 0,882318 0824003925
Chbservagh 10 10
gl 8 -]
F 1082008
P(Fe=flun 045375
F critico ur 3,178887
FONTES [GL sQ
Tratamentt 2 53,597
Blocos L} 7,180
Ermo 18 17,381
F {tratame: 277,536 -~
p {fratame: 0o
F {hlocos) 0,6228 -
piblocos): 06043 -~
Médias (tratamentos):
Média {Col 47,166 -~
Média (Co! 15,157
Média (Col 25,203 -~
Newvaman-KQ (P
Médias{1 103,010 < 0.01
Médias (1 70,683 <0.01
Médias {2a 3)=

om
26,798
0,794
0,966

32,327

média
2917552

oM
0,966
0.282853

Ram/médis
0,336876

<005
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Apéndice 7

% perda mineral na distancia de 200um

KCl Caco3 8102
Voluntérios 200pm 200pm 200pm_
Celso 1 22,25 0,00 14,88
Gustavo 2 3078 0,18 8,16
Mitsue 3 32,29 1,88 1,69
Cinthia 4 28,24 8,05 8,17
Alfredo & 11,53 1,68 4,42
Marcelo L 29,57 4,54 8,87
Patrick 7 18,43 7.2 7.21
Viviane 8 16,75 7.77 8,03
Ynara 9 47,61 0,58 7.18
Silvana 10 28 66 2,50 5,67
Média 26,41 345 7,51
8,56 3,04 327
Colunat Coluna2 Colfuna3

Média 768,41075 Média 3,447 Média 7,506
Erro padrio 3,186924 Erro padrio 1,0138264 Erro padriio 1001021
Mediana 2744879 Mediana 2,235 Medlana 7.62
Modo #ND  Modo #ND  Modo #ND
Desvio padréo 10,07787 Desvlo padriio 3,2083189 Desvio padrio 3450112

Varidncia da amostra 104,5636 Varifincla da amostra

10,280488 Varidhcia da amosira  11,80327

Curtose 1,281883 Curtose -1,563742 Cuitose 2,16944
Agsimetria 0,68834 Assimetria 0,5185398 Assimetria 0,606562
intervalo 3807858 Intervain 8,05 Intervalo 1219
Minime 11,52787 Minimo 0 Minimo 169
Miximo 47,80643 Maximo 8,05 Maximo 14,88
Soma 284,1075 Soma 34,47 Soma 75,08
Contagem 10 Contagem 10 Contagem 10

Teste-F: duas amostras para varincias

Varldvel 1 Varldvel 2
Média 2841075 3,447
Varancia 101,5638 10,28046778
Chservaclies 10 10
gl 9 9
F 9879274
P{F<=f) uni~-caudal  0,001091
F critico uni-caudal ~ 3,178887

KCI

CaCO3  si02

200um

200um __200um _

4,716629
5,549138
5,882721
5,122578
3,395272
5437524
4,202626
4082370
6,899741
5,353389

0,000000 3,857460
0,400000 2,858571
1,371131  1,300000
2837252 2858321
1,206148 2,102380
2,130728 3,109662
2887008 2685144
2,787472 2833725
0,761577 2875818
1,608348 2281176

Teste-F: duas amostras para varidncias

Varlavel 1 Varfavel 2

Média 5,054188 1588066
Varidncia 0962029 1,027828
Obssarvagdes 10 10
gl 9 9
F 0,835082

P(F<=f) unl-caudat 0461555

F gritico uni-caudal 0,314575

FONTES DE VARIAGAD GL sQ
Tratamentos 2 62,933
Blocos ] 4510
Erro 18 17,381
F {tralamentos) = 325,870

p (fratamertos) = 0

F (blocos) = 0,519 -~

p {blocos) = 0,8423
Médias (tratamentos):

Maédia (Coluna 1} = 50,542 -~

Média {Coluna 2} = 15,881 —

Média (Coluna 3) = 28 BB -
Newman-Keuls Q {P
Médias(1a 2)= 114,544 < 0.04
Médias (1a 3) = 78,855 < 0.01
Médias{2a 3) = 34,690 < 0,05

o

31,468
0,501
0,966

média
3102764

oM
0,966
098285288

Ram/média
0,316766961



Il

Apéndice 8

% perda mineral na distdncia de 300pm

KCi CaCO3 8102
Yoluntarios 300pm  300pm.  300pm
Celso 1 2521 1,67 15,87
Gustavo 2 25,59 0,00 7,61
Mitsue 3 33,58 2,28 1,40
Cinthla 4 28,26 14,10 9,82
Alfrado ] 11,76 1,11 4,68
Marcelo [} 29,71 6,17 8,58
Patrlck 7 29,27 9,50 2,18
Viviane a8 19,10 877 8,64
Ynara ] 49,51 0,00 5,34
Slivana 10 30,83 256 787
Méadia 27,49 4,02 7,88
8.51 3,61 3,60
Coiunal Colung2 Colunad
Médla 27,4922 Médla 4,018 Médla 7.879
Erro padrfio 3,17007 Eno padric 1,204862 Erro padilo 1,197963
Maodlana 26,9224 Madiana 2,42 Medlana 8,125
Maodo #N/D Modo #NID
Desvle padito 10,0246 Desviv padréo 3810167 Desvic padio 3,78820
Vartincla da amestra 100,484 Varlancla da amostra  14,51692 Varlancla de amostra 14,3514
Gurtose 2,23475 Curtose -1,24387 Curlose 2,022854
Assimetia 0,85595 Assirmetrla 0,816955 Assimettia 0,509579
intervalo 37,7444 intervalo 10,1 Infervalo 14,47
Minimo 11,7644 Minimo ¢ Minimo 1.4
Méximo 49,5088 Méximo 10,1 Maximo 15,87
Soma 274,822 Soma 40,18 Soma 78,79
Contagam 10 Cun!agem 10 Contagem 10

Teste-F: duas amosteas para varldnclas

Varigvel 1 Varidvel 2
Média 27 4922 4,016
Varlancla 100,494 14,51691556
Obsarvaglos 10 10
gl a ]
¥ 6,92252
P{F <afy unl-caudal ,00409
F eritico unl-caudal 33,1780

KCI

CaCO3  SIO2

300pum

300pm-  300pm

5,021275349
§,058346805
5794801077
5315818098

3,42892415

545077938
4,612102579
4,370259907
7,036250862
5,561423726

1203266 3,083717

0 2758623
1,500087 1,183218
317805 3,133680
1,063565 2,163339
2,483848 2929164
3,082207 3029861
2,601922 2,939368

0 2310844

1,8 2,769476

Teste-F: duas amostiras para varéncias

Varidgvel 1 Varigvel 2

Madia 5,165098 1,680194
Varlancie 0,904463 1,325496
Observagdes 10 10
gl 9 9
F 0,682312

P{F<af) unt-caudal 0,289075

F critico tnl-caudat 0,314575

FONTES DE VARIAGAC Gl 50
Tratamentos 2 84012
Biocos 9 6,951
fzrr0 18 17
F (ratamantos) = 321,543 —-

p ({tratamentos) = 0 -

F {blogos) = 0,7758 —-

p (bloces) = 0,6413

Médias {tratamentos):

Média (Coluna 1) = 54,851 -

Madia {Colunn 2) = 18,802 -

Média {Coluna 3} = 21,201 ---
Newsman-Keuls Q ()]
Médias{1a 2} = 110,457 < 0.01
Médias {18 3w 77,4495 < 0.01
Médlas (2@ 3) = 32,962 < 005

cv

aM

32,008
0,772

0,885

Média
3,188474142

oM
0,995
0,897496867

RQM/Média
0,312844584
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Apéndice 9

% perda mineral na disténcia de 400pm

KCL CaCos Si02
Voluntérios 400um 400um 400pm
Cslso 1 3,44 1,10 18,51
Gustavo 2 21,53 037 8,28
Mitsue 3 34,35 2,12 1,83
Clnthia 4 31,67 9,54 9,05
Alfredo 3 13,01 236 383
Marecalo 8 2847 5,82 8,24
Patrick 7 20,17 8,72 8,21
Wiviane 8 2181 5,74 10,40
Ynara 9 44,08 0,00 5,60
Silvana 10 34,08 3,18 6,23
Médlam 28,18 387 8,13
DP 83 3,21 4,27
Colunat Coluna2 Colinal
Média 28,17843884 Média 3,872 Média 8,127
Erro padriic 2774848847 Eno padric 1,0697433 Erro padrio 1424735
Mediana 29,95580825 Madiana 2,755 Mediana 8,26
Medo #ND Modo #ND  Modo #ND
Desvio padrio 8,77484252 Desvio padrio 3,3828252 Desvio padriio 4,505407
Varidncls da amostra 76,89786124 Varincia da amostra  11,443507 Vardncia da amostra  20,26869
Curlose -0,114111935 Curtose -0,814085 Curtose 2871204
Assimetria 0,129381143 Asslmetria 0,632831 Assimetria 1,188888
Intervato 30,14903805 intervalo 9 .54 Intervalo 1668
Minimo 13,90807778 Minimo 0 Minime 1,83
Maximo 44,057115683 Méximo 9,54 Méximo 18,51
Soma 281,7642884 Soma 38,72 Soma 81,27
Contagem 10 Contagem 10 Contagem 10
Teste-F: duas amosiras para varlanclas
Vartavel 1 Varfavel 2
Média 28,17643884 3,872
Variancia 76,99786124 11,44350867
Observagies 10 10
i -] 9
F 8,728519805
P(F<=f) uni-catdat 0,004522804
F critico uni-caudal 3,178807148

KCL CafO3 _ SI02

400um 400um _ A00um

5607027903 1048809 4302325
4640120927 0,608276 2877499
5861116144 1,456022 1,352775
561905378 3088689 3,008322
3,720353534 1536229 1,95703%
5335058638 2370654 2,87054
4557046354 2962965 3,034798

4,648451785 2,38583 3,224803 CV

8,637553452 ¢ 2,385372
5835746713 1,774824 2405887

Teste-F: duas amostras para varidncias

Varldvel 1 Variivel 2

Média 5247144 172323
Varincia 0,715466 1,002755
Obsarvagies 10 10
gl g g
F 0,713501

P{F<=f) uni-caudal 0311577

E critico uni-caydal 0,314575

FONTES DE VARIAGAC GL sQ
‘Tratamentos 2 85884
Blocos 2 5817
Erro 18 15140
F (tratamentos) = 390,466 -

p {tratamentos) = 0 -

F (iblocos) = 0,7816 -~

p {blocos) = 08368 -

Médias {tratamentas):

Média {Coluna 1) = 52471 —

Média (Coluna 2) = 17,232 =

Média (Coluna 3) = 27,510 -~
Newman-Keuls Q (o}
Médias (1a 2)= 121,507 < 0.1
Médias(1a 3) = 86,071 <0.01
Médias {2 3) = 35437 <0.05

oM

Média
3,240443534

M
0,841
0917060521

RQMMédia

Média
0,283004528
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Apéndice 10

% de perda mineral na disténcia de 800um

Raiz de X

KCI CaCO3 _ SI02

Boowm___ 600wm _ 50Dum
[

5671116582 4,18448%

4,615086214 o 2675818
5,790042023 1584208 1,058301
5013810206 3,104B35 3,209361
4,007330252 05 2167848
5,350004405 2,20564B 2,870236
4663878106 3221801 3,15119
4738547368 2,628688 3215367
8,747882301 0 2289105
607370354 1,396424 2463818

Teste-F: duas amostras pam variéinclas

KCt CaCO3 Sioz2
Volunigrics 500um 500um S500um
Celso 1 32,18 0,00 17,51
Gustave 2 21,34 0,00 7,18
Mitsue 3 33,82 251 1,12
Clnthia 4 25,14 9,64 10,30
Alfredo g 16,06 0,25 4,70
Marcelo § 28,84 527 8,28
Patrigk 7 21,78 10,38 9,93
Viviane 8 22,45 6,91 10,34
Ynara 8 4554 020 524
Slivana 10 36,89 198 6,10
Média 28,37 3,69 8,07
Dp 8,36 3.87 4,18
Colunat Coluna2 Coluna3
Média 28,36849578 Média 3,891 Média 8,068
Erro padrio 2,785997245 Erro padrio 1,2815335 Erro padrio 1,2948301
Mediana 26,887082305 Madlana 2,23 Mediana 7.725
Modo #ND Modo 0 Modo #ND
Desvio padrdo 8,810006851 Desvio padriio 4,0841875 Desvio padndo 4,4111562

Varigneia da amostra  77,61780852 Varidncia da amostra

16,680508 Varidncla de amostra  19,458299

Curtose 0,068362284 Curose ~1,141964 Curtose 1,7411814
Assimetria 0,634783627 Assimetria 0,740675 Assimetria 0,7539632
Intervate 28,47658938 Intervalo 40,38 intervalo 16,39
Minimo 16,05869575 Minimo 0 Minimo 1,12
Miximo 4553526513 Méaximo 10,38 Maximo 1751
Soma 283,6948578 Soma 36,9t Soma 80,69
Contagem 10 Contagem 10 Contagem 10

varifncias

Varidvel 1 Varidvel 2
Média 526984 1473169
Variéncia 0667008 1,689747
Chservagdes 10 10
gl 9 g
F 0,394792

P(F<=f) uni-caudal 0,091205
F crifice uni-caudal 0.314575

Teste-F; duas amostras para varidncias

Varldvel 1 Varigvel 2
Média 28,368849578 3,601
Varidncia 7761780852 16,68058778
Observacdes 10 10
gl -] 9
F 4653181743
P{fF<=f) uni-caudat 0,015847205
F critieo uni-caudal 3,178897148

FONTES DE VARIACI GL sQ
Tratamentos 2 74,808
Blocos 8 7,491
Ero 18 19877
F (tratamentos) = 338,713 —

p (tratamentos) = Q v~

F (blocos) = 0,7537 -

p {(blocos) = 0,8597 wme
Médiag (tratamentos):

Maédia (Coluna 1) = 52,606 -—

Média (Coluna 2} = 14,732 -—

Média (Coluna 3) = 27,301 -
Newman-Keuls Q

o
114,245 <001
76,421 < 0.01
37,824 < 0.05

Médias{1a 2) =
Médias (1a 3)=
Médias{(2a 3} =

oM
37,404 Média
0,832 3,157631807
1,104 Qv

1,104

1,050,714
RQM/média

0,332753
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Apéndice 11

% perda mineral na distancla de 1000um

HKGL

Cato3 5102

1000 pm

1000 1000pm

5,366852612
4,130427658
8,03136308
5168189945
4,708173073
4,961457643
4,108511785
4,115869952
5,224333778
5,712360516

1,664331608 4,431704

0 3014963
1,20614814 1,232883
2,365372088 3,261501

0 1,410874
248317122 2,463737
3574912588  2,95804
2,445403652 2,942788
0,005538514  2,26495
1,410673508 2,443366

Teste-F: duag amosiras para vasancias

Variavel 1 Varidvel 2

KCEL Caco3 8102
Voluntirio 1000 pm 1000um 1000pum
Celso 1 28,80 277 19,64
Gustavo 2 17,06 000 9,08
Mitsue 3 36,38 168 1,52
Cinthia 4 26,71 5,69 10,64
Alfredo 5 2247 c,00 1,98
Marcelo 8 24,62 4,81 6,07
Patrick 7 16,88 12,78 8,75
Viviane a 16,94 5,98 8,66
Yhata 9 27,29 0,82 5,13
Silvana 10 32483 1,69 597
Mécdia 24,05 385 7,75
BF 6,47 360 4,88
Colnat Coluna Colunad
Média 24,94703466 Média 3,652 Média 7,746
Erro padrao 2,14063573 Emo padrdo 1,230888 Erro padtao 1,626838
Mediana 25,66312462 Medlana 2,38 Mediana 7.365
Modo #NID Modo 0 Modo H#NID
Deasvio padréo 8,769284547 Desvio padriio 3,892411 Desvio padrio 5,144508
Variancia da amostra  45,82321328 Varifincia da amostra 15, 15086 Variancia da amostra  26,46804
Curtase -0,886889813 Curtose 2,128072 Curlose 2.750403
Assimetria 0,211086814 Assimetria 1.531081 Assimetria 1,275919
Intervaio 19,40747 162 Intervalo 12,78 Intervalo 18,12
Mirimo 1687986509 Minimo O Minimo 1,52
Méximo 36,37734071 Méximo 12,78 Maximo 18,64
Soma 249,4793466 Soma 36,52 Soma 77 48
Conlagem 10 Contagem 10 Contagem 10
Teste-F: duas amostras para varignclias
Variave! 1 Varidvel 2
Média 24,94793466 3,652
Vagantia 4582321328 18,15086222
Observagdes 10 10 Média
gl 2] 9 3,176657146
F 3,024462414
PF<sf) yndcaudal  0,057368845 QM
F critico uni-caudal 3, 1780497146 0,822
0,906542157
RQM/média
0, 285206500

26,625
0,925
0,822

Média 4952747005 1,587555
Varidnoi 0,464501901  1,25741
Observagdes 10 10

i 9 9

F 0,350483:36

P(F<=f} unl-caudal 0077074165

F critico uni-caudal 0,314575033

FONTES DE VARIAGAO GL (o]
Tratemenfos 2 53,249
Blocos 9 8,326 QM
Erro 18 14,804

F {tratamentos) ~ 360,214 ---

p ({tratamentos) = 0 -
F {blocos) = 11,249 — e
p (blocos) = 0,3851 -
Médias (tratamentos).
Meadia (Coluna 1) = 48,528 —
Média (Coluna 2) = 15,878 —

Média (Coluna 3) = 26,425 -
MNewman-Keuls G (4]
Médias{1a 2}= 147,345 < 0.0%
Médias (1a 3)= 80,559 < 0.01
Medias (2a 3} = 36,786 < 0.05
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Apéndice 12

= DO FLUOR

Adiclonar 0,24 mi de HCI 0 8M, colosa-se o bloco de esmalte denta e aga por
30 segundos, apds esse tempo neulraliza sorm Tisab it pHS,0 (20g NaOHA)
estando assim pronto para ansalise potencliométiica.

(Perda Minora

Blanck
1.0 mi. de Tisah ¥ (20g NaQHA)
1,0 mi de HCI 0,5M

Teste Baixa

0.5 L. de padrdo de 1,0 ppm
G5 ml. de HCIM

1,0mL de Tisab Il {209 NaOHL}

0,0825 ppm

1,5 mlL de padrao de 0,25 ppm
0,5 ml. de HCI M

1,0 mL de Tisab li {20g NaOHR)

0,280ppm

0,5 ml. de padrdo de 1,0 ppm
0.5 mL de HCIM

1,0 mL de Tisab il (205 NaQHL)

1,0 ppm

0.5 mL de padrdo da 4,0 ppm
0,5 mik de HCI M

1,6 ml da Tisab I} {209 NaOHIL}

4,0 ppm

0.5 mi da padriio de 16,0 ppm
0,5 mi do HCIM

1,0 mt de Tisah H (20g NaDHL}

Teste Alta

0,5 mL de padefo de 10,0 ppr
0,5 mL da HCI M

1,0 ml. de Tisab Il {20g NaOHAL)

0,126 ppm

0,5 mb do padrio de 0.5 ppm
05 ml de HCIM

1,0 ml. de Tisab Il {20g NaQH/L}

0,600 ppm

0,5 il de padrao do 2.0 ppm
05 ml daHCIM

1,0 mLde Tisab Il (209 NaOHAL}

2,0 ppm

0.5 mb de padrio de 8,0 ppm
OS5 mbdeHCIM

1,0 ml. de Tisab i {20g NaOHIL)

Blanck [Padrao  |Padrao  JPadrao  |Padrao  |Amostra

| Agua dest. » dionizada 2,3 2.2 2,1 1.9 1.5 2.2
|Padréc Fosfora 3 mg % - 0,1 0,2 04 0,8 -

Amastra - - - - - 0,1

Ac. Molibdico 0,5 mL em todos agitar e esperar 10 minutos

R. Redutor |0,2 mL em todos agitar imediatamente e esperar 20 minutos e ler

D.° 880 nm

ugiml 0 3 [] 12 24 -

Calanle conforme o voliime utilizado de amostra

Ivolume | Vaior de caloulo 1
0,05 5,88-5
0,1 2.84-5
0.2 1,47-5
0,25 1,1765
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Apéndice 13

hracao pl Analise

TISAB

:HCIOG M

M {20g NaOH/L)

vol, pg F log F mv
2 0,125  -0,80309 458,6
2 0,250 -0,60208 141,3
2 0,500 -0,30103 124
2 1,000 0 105.8
2 2,000 0,30103 87,7
2 4,000 0,60206 89,3
2 8,000 0,90309 50,9

Para Curva de Baixa

Silvana
10-02-00
Blopsia
ppm F
0,0625
0,125
0,25
0,5
1
2
4
Intercepgiio
Inclinaghio
Rquad
my
Blanck 204,1
T. Baixa 122,9
T. Baixa 122,7
T.Alta 628
T.Alta 63
mv

1,79616
-0,01698
0,99984

log F cale, ugF cale, pg F esp.

-1,66962 0,021 0

-0,28118 0,511 0,500

-0,28779 0,515 0,500
Média

0,708427 5,110 5,000

0705139 5072 5,000
Médla

log Fcalke. pgF cak. Conc, P

1,740889 55,067

1,740888 55067

1,795151 62,395

ppm F ob,

1,023
1,031
1,027

10,220
10,143
10,182

g- Esmalie
0,0000000
0,0000000
0,0000000

-
W TG

log F calc. pgF cale.
-0,897223 0,127
-0,60354 0,249
-0,309857 0,490
-0,000897 0,058
0,3063687 2,025
06187228 4,156
0,9310788 8,533
média
Para Curva de Alta
Irtercepgio 1,74089
Inciinagio -0,01644
Rquad 0,99998
ppm F esp, C\V. %
1,00
1,00
-2,69
10,00
10,00
-1,82
compr. larg.

V. %
1,36
-0,34
-2,01
-0,21
1,24
3,91
6,66

1,52

3
QOO g
o

HgFicm2
#DIV/IO!
#DIVIOH
#DIVIO!

Camada
pm
#DIVI!
#DIVIO!
#OIVIO!

Camada

ppmF
#DIVIO!
#DIVIOH
#DIVIO

Dist, Sup.
pm
#DIVIO!
#DIVIOt
#DIVI0!

Dist. Sup.
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Apéndice 14

"
N 316 3.9

Sllvana calibracéio N Analise de Flic
10-02-00 TISAB i (20g NaOMIL} : HC1 0,5 M
Blopsla
ppm F vol, ug F fog F mvV logF catc. pgFeale. c¢V. %
0,0625 2 0,125  -0,90309 158,6 -0,8911 G128 2,80
0,125 2 0,250  -0,60206 141,3 -0,80148 0,250 0,13
0,25 2 0500  -5,30103 124 -0,31186 0,488 «2,46
0,50 2 1,000 0 105,8 -0,00717 0984 -1,64
1,00 2 2,000 0,30103 87,7 0,205838 1,976 -1,19
2,00 2 4,000 0,60206 69.3 0,603873 4,017 0,42
4,00 2 8,000 0,80309 50,9 0,811909 8,164 2,05
Para Curva Total Para Curva de Balxa Para Curva de Alta
intarcopgiio  1,764028 Intercepgiio 1,78516 Interceppiio  1,74089
Inclinagio  -0,016741 inclinagdo -0,01698 Inclinagdo  -0,01644
Rquad 0,99983 Rauad 0,99984 Rquad 095998
mV  logF calc. pgF calc. pgF esp, ppm F ob, ppmFesp. CV. %
Blanck 204,1 -1,65282 0,022 0
T. Baixa 1228 -0208345 0,508 0,500 1,018 1,00
T. Baixa  122,7 -0,2801 0,513 0,500 1,025 1,00
Média 1,022 -2,16
T.Alta 62,8 0,71289 5,160 5,000 10,321 10,00
T.Alta 63 0709342 5,124 5,000 10,242 10,00
Média 10,281 -2,81
Biépsia: 0,25mi HCI 0,5M neutralizado com 0,25ml Tisab [ pH 5,0 (20gNaOH / L)
por 30 segundos
Amostra mv fog F eale.  pg F cale, Conc. P g. Esmaite compr. larg. area
28 KCL 1156 -0,17124 0674 15,430 0,0004536 4,88 1,47 7,1738
20CaC0O3 1128 -0,12604 0,748 18,590 0,0005465 4,95 1,80 8,405
22 CaCO3 1215 -0,27001 0,637 17,590 0,0005171 518 1,77 9,1863
23CaC03 96,1 0,155213 1,430 22,530 0,0006624 5,08 1,98 10,1002
33 KCL. 1277 -0,3738 0,423 13,600 0,0003908 525 1,34 7,035

Média C.V.

Média C.V.

HgFlem2
0,093978
0,079544
0,058459
0,141415
0,060108

-0,47

-0,09

Camada
pm
21,08
19,37
18,77
21,84
18,95

ppm F
1486,11
1368,79
1038,43
2158,27
1057 57

Dist, Sup.
pEm
21,08
40,45
18,77
21,84
18,95
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Sihana
18-02-00
Biopela

Amostra
B4 KCL
BEKCL
56KCL
S7KCL
68KCL
59KCL
BOKCL
81KCL.

62CaC03
83CacO3
64CaC03
8BCac03
68CaCcO3
67Caco3
88CaC03
89CaCc03

708103
Ti8I03
728103
73803
748103
768103
768103
778103

Apéndice 15

pom F
0,0625

0,125
0,25
0,50
1,00
2,00
4,00

my
128,5
858
20,6
1242
1125
1071
115,8
1025
108,2
99,2
132.8
783
1235
1122
1304
1416
1148
110,
88,7
872
02,1
858
1125
953

R MR B B RN

fog F onke.
-0,407322327
0,318145249
0,232101421
.0,234775560
-0,137380803
0,046275673
«0,193056322
0,031332487
0,081705485
0,087007005
-0,479669085
0,43561889
) 322065832
0,132319504
0,438377871
-0,628336868
-0,125570066
-0, 08688969
0,2684156965
0,289483973
0,038081022
0,142883324
0,137380803
0,152808127

HgF
0,125
0,250
0,500
1,000
2,000
4,000
8,000

ig F cale.
0,391
2,080
1,708
0,483
0,728
0,098
0641
1,075
0,828
1222
0,331
2,752
0,478
0,737
0,384
0,235
0,749
0,800
1,837
1,947
1,082
1,389
0,729
1,422

TISABH (20g NaOHA) : HCI 0.6 M

fog F
-0,903082087
-0,6802059001
-0,301029996

1]
0,301028996
0,602056001
0,902089887

Cone. P
16,720
8,170
2113
5817
12,830
12,100
12,470
8,545
8,788
4,944
8,000
10,220
11,770
9,382
9,482
9,596
14,480
13,130
12,500
11,120
8,281
12,450
11,320
12,110

Estas dosagiens de fosforo foram feitas com 0,050 ml de amostra

mv
1567
1403
123,14
104,8
88,7
89
49,9

g. Esmalie
0,0008303
0,0005382
0,0005358
0,0003420
0,0007544
0,0007415
0,0007332
0,0005024
00005187
0,0002907
00005282

0,00071214

fog F cale,
«(3,883094086
<0,806404127
0,316217088
-0,007471583
0,257899843
0598522343
0,918784817

Bibpsia: 0,26mi HCH 0,5M neutralizado com 0,25mi Tisab 1l pH 5,0 (20gNaQH /1)
por 30 segundos

compr,

548

527
§08

511

Hg F calc,
6,131
0,248
0,483
0,883
1,886
3849
8,254

2,64

cV. %
4,71
-1,00
3,44
<171
0,72
1,27
3,68

area
11,9808
10,2044
86612
74022
12,0012
12,6566
11,7132
10,1138
10,3824
13,5102
10,3601
14,9088
9,102
9,3055
10,2382
8,84
11,7521
857189
11,1104
12,3318
12,0695
13,0448
10,812
13,4804

Médla C.V,

Midla C.V.

ugFlem?
0,032673
§,203872
0,19043
0,082498
0,060728
0,671024
0,054735
0,106274
0,07979%
0,090437
0,031972
31845684
0052227
0,079238
0,035514
0.02662
0,083726
0,083582
0,165359
0,16792
0,090446
0,106475
0067408
0,105386

0,43

6,00

Camada

17,54
17,61
19,93
15,40
2085
18,74
20,87
16,56
16,59
117
17.03
1343
25,35
18,78
18,15
21,28
24,45
26,89
221
17.67
12,46
18,71
2052
17,58

Dist. Sup
pm
17.54
35,16
19,83
15,40
20,95
18,74
20,87
16,58
1658
717
17,03
13,43

Para Curva Total

intercepgio 1,730545

Indinaglo  -0,016871

RAquad 0,98861
mv  logFealc.

Blanck 2007 165918
T.Balka 1225 0,30809
T.Balka 1223 030272
T.Alta 62,9 0,699438
T.Alta 619 0718300



Tl

Silvans
13-93-00

Biopsia

Amostra
78CaC0O3
73Cal03
80CaC O3
8iCca003
82CaC0O3
830aC03
8402 L03
98Cato2

BHKGL.
BTKCL
BBKCL
BIKCL
30KCL
S1KGL
2HCL
KL
24502
888102
86602
878102
888102
995102

41008102

1018102

1028102

163KCL

104KCL
1068KCL
106KCL
107KOL
108KCL
$08KCL

Apéndice 16
Curva de oalibracie p/ Anaflse de Flior ne Esmatie {blopsla}

TISAB Ji (209 NaOH/L)  HCID,5 M

ppm P
0,0825
0,125
0,25
3,50
1,60
2,00
4,00

vol.

RN N R AN

e F
0,125
0,250
0,500
4,000
2,000
4,000
8,000

logF
-0,90308
-0,60208
-0,30103
0

0,30103
0,60208
0,90309

my
188,1
140,8
122,8
108,3
87,2

68,3

80,7

jog ¥ cale. 1ig F cale.

-0,88681
-0,60549
.0,28733
-0,0077
0,287084
0,586518
091173

0,127
0,248
0,504
0,882
1,982
3,968
8,161

eV, %
1,48
-0,79
0,85
-1,78
0,80
.0,81
2,0t

Bidpsta: 0,25ml HCI 0,5M neutralizade com 0,26m! Tisab |} p4 5,0 (20gNa0OH 4}
por 30 segundos

my
108,8
1188
113,7
116,1
1234
105,2
106,4
90
105,8
1155
14
98
128,1
121.6
126,3
1188
118,5
10%,5
119,4
126,5
86
1386
17,2
113,2
19,1
96,6
124,23
104,3
1375
122
1343
138,24

tog ¥ cale.
-0,06832
~0,23671
-0,14915
~0,18958
-0,31248
-0,00601
~0,02622
0,249944
-0,1275
-0,17946
-0,1542
0, 115228
-0,38183
-0,38153
-0,38132
-0,25187
-0,22868
0,056281
-0,24513
-0,36469
0148808
~0,56845
-+0,20808
,14073
-0,24008
0,138804
-3,32765
0,008141
-0,54092
-{},28881
-0,49804
-0,56508

1 F cale,

0,854
0,580
0,708
0,846
0,407
0,988
0,941
1,778
0,871
0,862
0,761
1,304
0,406
0,415
0,435
0,560
0,589
1,138
0,560
0,432
1,408
0,270
0,818
0,723
0,575
1,377
0,470
1,021
0,262
0514
0.319
0,272

Conc. P
8,065
7.01%
8,023
10,000
8,160
7,283
10,630
7,161
9,836
8,185
8,456
9,943
14,670
9,684
8,080
11,600
9,310
9,530
7,368
2,298
8,118
1,360
8,465
8,343
5,957
10,130
8,388
9,569
8,554
7688
8,562
6,348

g, Esmalla
0,0005330
0,0004122
00004718
0,0005880
0,0006385
0,0004282
0,0006102
0,0004175
1,0005842
00004519
0,0004972
0,0005846
0,0006862
4,0005694
0,0005339
0,0008821
0,0005474
0,0005604
0,0004332
0,0005468
0,0004774
0,0004333
0,0004877
6,0004806
0.0003503
0,0005066
00005540
0,0005627
0,0005618
0,0004685
0,0606034
0,0003733

Estas dosagans do fésforo foram feitas com 8,080 mi de amostra

compr.
521
5,38
5,00
515
5,18
5,30
4,82
5,23
491
5,05
455
5.01
478
4,97
498
4,92
5,08
5,08
500
4,80
510
5,00
4,97
5,08
4,78
512
4,73
521
4,96
5,01
5,20
5,17

jarg.
1.87
1,72
174
1,96
1,81
208
2,08
2,19
1.98
2,18
1,868
1,67
2,00
1,89
1,68
210
1,75
2,10
1.89
2,04
2,04
1,83
2,09
1,80
1,83
218
2,00
1.84
1,83
1,85
1,88
1,71

area
10,2637
9,2192
87
10,004
8,3758
11,077
9,881
11,4537
87218
10,8575
9,207
8,3887
8,56
9,3933
86,3328
10,332
859
10,626
86201
9,792
10,404
9,65
10,3873
8,108
8,7108
1,082
846
B,5864
8,5728
D,2685
9,828
8.8407

Midla C.V.

Médin C.V,

ugkfem?
0,083248
0,062802
0,081533
0,684028
005104
0,088036
0,085275
0,155238
0,000886
€,060027
0,076152
6,155439
0,042453
0044223
0,062226
0,054184
06824
0,107133
0,059114
0,0441
©,135428
0,027991
0,068623
0.078405
0,0686048
0,124475
0,049712
0,108533
0,029447
0,066472
0,032471
0,030782

0,23

-0,37

Camada
[}
17,31
14,91
18,07
19,42
19,15
12,89
20,89
12,15
20,03
14,78
18,00
23,29
23,93
20,29
21,38
2201
20,53
17,58
15,1
18,81
186,30
14,87
15,97
17,85
15,40
17,08
18,45
19,58
19,56
16,85
17,08
14,67

ppm F
1603,01
1406,47
150362
1089,18
904,14
2303,02
1520,45
4258, 41
1662,12
1372,82
1410,12
230,15
861,45
709,52
815,10
820,91
1075,71
2081,52
1312,62
789,78
205%,40
623,40
1244,25
1474,25
1642,53
231,00
851,93
1815,00
501,78
097,38
633,88
729,30

Btanck
T. Balxa
T. Baixa

T.Alty
T.Alta

Dist. Sup.
um
17,31
32,22
18,07
18,42
19,18
12,09
20,86
12,15
20,03
14,78
18,00
23,29
3,03
20,21
21,36
22,01
20,53
17,58
15,01
18,81
5,30
14,87
15,07
17,95
13,40
17,64
19,45
10,56
19,56
16,85
17,08
14,07

Para Curva Total

Intsraspsio

Inctinuglo

Round

mv
1974
1229
1223

63,5
82,9

4,785484 mtarcepoio
-0,015838 Inclinaglo
0,99081 Rquad

Para Curva de Balxe
1,78943

+0,01898
0,08092

jog F cale. pg F cale. ggF esp.  ppmFob.

.1,5588 0,028 0
030407 0497 0500
020387 0508 0,500

Midia

0606186 4,508 5,000
0,70629 5,085 5,000
Média

1,963
1.016
1,005

9,936
10,170
10,053



€Tt

Sllvanz
108-03-00

Blopsia

Amostra
110Cac03
111Caco3
112CaCc03
113Caco3
114Caco3
148CaC0O3
116CaC0O3
117CaC03
126CaC03
127CaC03
128CaC 0%
$28Cac03
130Cac 03
131CaC03
132C8C0GH
133CaC03

134KCL

136KCL
136KCL
13THCL
138KCL
1380KCL
140KCL
141KCL

1428102

1438102

1448102

1468102

1488102

1478102

1485102

1488102

1505102

1618102

1528102

Apéndice 17

ppm F

0,0625
0,125
0,25
0,50
1,00
2,00
4,00

Gurva da calibraglio pf Anailas de Fior ne Eemalte (blopsta}

vol.

N R AR R R

pgF
0,128
0,260
0,500
1,000
2,000
4,000
8,000

g F
-0,80300
-0,80208
0,30103

0
0,36103
0,60208
0,90309

TISAB ft {209 NaOH/L} : HCI0. B M

mv
+50,5
139,9
121,68

104

ag
ary
40,3

log F cale.
-0,88928
-0,61038
-0,3028
-0,0072
0,285218
0,602679
0.811818

ug F cale.
9,128
0,245
0,488
0984
1,873
4,008
8,182

ev. %
3,24
-1,88
-0,43
-1.64
-1,33
0,14
2,03

Blépsia: 0,26m) HCI 0,50 neutralizado com 0,25mi Tlsab H pH §,0 (20gNaOH /1)
por 30 segundos

m
88,2
10t
1204
128.8
108
1132
a2
112,7
84,3
1048
1233
1084
1334
1118
02,7
89,9
123,2
1274
1482
03,8
1273
106,8
82,6
108,9
108,1
22,2
11,9
83,2
100,6
142
1325
1147
87.8
116,8
116,8

tog ¥ otle.
0,129848
0,043203
-0,2777
-0,30027
-0,0744
-0,16177
0,194413
0,16337
06,15577
-0,02084
-0,33148
-0,04782
.0,60115
-0,3321
0,182852
0,220805
0,32078
-0,40055
-0,26258
-0,00384
10,8477
+0,03408
0,488012
-0,10833
-0,07808
-0,31268
-0, #3863
0,174264
0,051603
-0,84584
-0,48803
-0,18607
0,263267
-0,22383
-0,20713

14 F cate.

1,330
1,105
0,528
0,407
0,843
0,689
1,685
0,702
1,434
9,064
0,488
0,868
8,315
0,736
1,623
1,697
0,488
0,308
0,646
0,961
0.000
0,825
1,538
0,783
0,834
0.488
0,725
1,404
1,126
0,228
0,327
0,660
1,834
0,687
0,621

Con, P
11,420
9,145
10,680
5,84
8,711
7,524
9,858
8,080
11,020
7,322
8,283
8,723
10,050
8,683
10,820
10,000
7.473
9,473
7,865
12,780
12,940
13,470
8,638
12,130
8,434
7,742
10,130
2,581
11,300
4,178
8,194
5,635
5,581
8,513
5,502

9. Exmalis
0,00087 16
0,0005377
0,0006221
©,0003311
2,0008122
0,0004424
0,0005785
0,0004751
0,0008480
0,0004305
0,0004859
0,0006129
£,0005809
00006108
0,0006421
0,00056B8¢
0,0004384
0,0006570
0,0004878
0,0007615
0,0007809
0,0007820
0,0006785
0,0007%32
0,0005547
0,0004652
0,0005958
0,0004034
0,0006844
£,0002455
0,0003642
6,0003313
£,0003282
£,0003830
,0003238

compr.
5,8
531
5,15
5,26
517
8,32
5,12
4,02
5,00
5,14
4,02
4,80
5,17
5,04
5,10
545
5,32
5,08
5,10
5,08
5,2¢
4,09
5,44
4,99
5,25
487
6,27
5,59
5,10
4,90
5,00
523
5,10
5,17
5,17

trrg.
2,08
2.01
2,01
2,28
1,86
1,79
1,83
2,47
2,27
2,62
2,20
1,08
1,84
2,36
2,14
2,02
2,48
2,44
2,14
2,35
2,36
2,46
2,50
2,49
198
2,09
2,28
2,14
2,38
2,47
2,48
2,55
2,27
4,88
4,01

area
10,8914
10,8731
10,3515
14,7288
9,8182
5228
6,3608
12,1524
11,35
12,8528
10,824
9,7804
10,0288
11,8044
10,814
14,000
13,1938
12,4188
10,914
11,9816
12,4844
12,2754
12,85
12,4264
10,28
10,3673
12,0158
11,8628
12,038
12,102
123
13,3365
14,677
197
2,22

Midia .V,

Mbdia C.V.

uoFrem?
0,124308
0,103483
0,060988
D,034708
0087818
0,072354
0,16689
0,067805
0,128117
0,07382
0,043088
0,081847
0,031445
0061668
0,13063
0,1641514
0,03547
0,032029
0,060054
0,082088
1.8E-21
§,075316
G,119428
0,0683006
0,0815684
0046828
¢,060301
4124881
0,003587
0,018884
0,02666
0,048751
0,15838
0,303108
0,279486

-0,41

04,20

Camsita
Am
20,94
18,70
20,03
9,41
17,78
1549
20,62
13,03
19,03
11,08
14,98
17,48
16,84
14,31
19,81
17,80
11,40
14,88
14,28
20,94
20,32
21,51
18,01
18,13
17.97
14,81
16,52
11,24
18,40
8,76
9,87
8,28
9,45
4,96
4,26

ppm e
1980,84
2054,20
848,08
1228,62
1644,64
1867,41
2699,82
1478,57
2209,08
2214,88
B59 45
174767
533,74
1444,27
2371,68
2888, 14
1084,08
714,16
187,90
318,02

0,00
187,27
2862,04
1087,58
513,01
1068,54
1216,42
3702,43
1804,81
921,14
896,84
1662,28
§587,37
1668,22
1948,18

Blanck
T. Baka
T. Bala

T.Alg
T.Alta

Dist, Bup.
m
20,84
37,73
20,03
9,41
17,75
15,48
20,82
13,03
18,03
11,08
14,88
17,48
10,64
14,21
18,81
17,80
11,10
14,86
14,20
20,84
20,32
24,54
15,01
18,13
17,87
14,61
16,52
14,24
18,40
6,78
9,87
8,28
9,48
4,08
4,28

Para Curva Tofaf

intercapsdo

inclinage
Ryund

my
2005
1243

121

62,4
81,7

1,740812

-0.048801
0,88083

log F cale.

-1,62851
-0,20788
-0,20282

0.681725
0,703485

g ¥ cale.

0,024
0,504
0510

4,917
5,062

Para Curva de Balxa

intercepgio
Snclinagio

Rquad

g F osp.

0
0,500
0,540

Média

5,000
5,000
Médla

1,78780

-0,0470%
0,9007%

pm F oh,

1.007
1,818
1,013

9,836
10,106
9,970



74}

Silvana
20-03-00
Blopsla

Amostra
1638102
4648102
1668102
1668i02
1678102
18BKCL,
150MCL
160KOL
1841KCL
162KCL
163H0L
184181
188KCL
166302
1678i02
1688102
1695102
1708102
1718102
1728102
1738102
114Ca003%
176Caco3
176Ca003
$TGat0s
17802003
179CaCoO3
180CaCO3
181Cac03
182Cat03
83CaC03
184CaC03
186CaC0O3
186CA003
187GaC03

Apéndice 18

ppm F

©,0625
8,125
0,25
0,50
1,00
2,00
4,00

por 30 segundos

log F cale,
-0,02455
0,247387
0,438242
-0,11207
-0,03623
-0,12131
024077
0,195660
0277418
-0,03789
0,013523
-0,31964
+0,03122
-0,03623
-0,01787
0,080538
0,100575
-0,18638
0,11568
0,032176
-0,28312
-0,02788
-0,40159
0057160
058868
0,08558
-0,24643
-0,13200
-0,60836
-0,00266
0,339144
0,447584
0,285758
0,23404
0,120585

1o F cale.

0,945
1,768
2,749
0,774
0,920
6,756
0,563
1,568
1,884
0,918
1,032
0,479
0,93
0,920
0,960
1,160
1,264
0,836
1,305
1,077
0,548
6,938
0,307
1,44
1,145
1,218
0,867
6,738
0,310
0,983
2,183
2,803
1,994
1,714
1,320

Cone. P
12,780
14,030
15,070
10,710
11,170
10,740
10,830
11,400
8461

11,530
10,790
9,784
7688
11,100
13,360
16,630
12,450
2,844
14,480
0,602
10,570
10,510
13,070
10,610
9,628

9,930
10,630
12,210
24,150
13,550
15,070
18,770
13,880
8,715
11,810

g. Esmaits
D,0007521
0,0008250
0,00088681
0,0006287
0,0008568
0,0008315
0,0006368
0,0008703
0,0004975
0,0008780
0,0008348
0,0005741
0,0004518
0,00068527
0,0007873
0,0006250
0,0007321
0,0005788
0,0008514
0,0005646
G.00068215
0.00068180
0,0007685
0,0605668
0,0005861
0,0005838
G.0006250
0,0007178
0,0014200
0,0007967
0,0008861
0,0008067
0,0008220
00005712
0,8008944

Gompr.
5,31
493
496
5,04
4,03
513
4,96
517
521
516
5,10
5,20
5,30
5,08
5,06
5,01
5,32
5,21
4,98
4,96
5,10
516
5,03
503
488
4,80
514
5,39
512
490
4,82
5,35
5,66
514
4,80

Qurva de catlbragiio p/ Anajise de Pléor no Esmaite (hiopsla).
TISAB ff (20p NaQM/L) : HCIO5 M
vol. Hg# oy F mv log F cale. pg F cale.
2 0425 -0,00309 4674 -0,89541 0127
2 0,250 -0,60208 438,89 -0,60345 0,240
2 0,500  -0,30103 122 -0,30482 0,406
2 1,000 a 104,1 -0,0062 0,888
2 2000 030103 28,8 0208104 1,881
2 4,000 0,60208 87.7 0601088 3901
2 8,600 3,90309 45,2 0,808705 8,123

larg,

2,08
2,24
2,48
2,61
2,3¢
2,26
213
2,12
2,684
2,60
2,21
£.80
2,18
2,18
2,68
214
225
208
2,35
2,22
2,

1,76
1,98
2,07
212
2,08
211
1,92
201
2,12
1,81
2,36
1,88
2.03
1,80

eV, %
119
-0,32
-0.87
1,42
-0,44
323
1.53

Bispsia: 0,28mt HCH0,5M nautratizado com 0,25mi Tisab H pH 5,0 {20gNaCH /L)

#oA
11,0448
11,0432
10,8624
10,1304
11,7827
11,5938
10,5648
10,9604
+3,7544
13,8804
11,2710

9,36

11,807
11,0595
13,0548
10,7214

11,97
10,5368

4,708
11,0142

11,27
$,0818
10,0087
10,4121
10,3456

10,192
10,8454
10,3488
10,2842

10,388

9,3972

12,626
85128

1,97

2,22

Médla C.V.

Média C.V.

HgFlem2
0,085665
0,160083
0,253114
0,075104
0078078
0,685233
0053266
0,143187
0,137713
0,088024
0,0815083
0,051155
0,080179
0,083184
0,073511
0,107222
0105313

0,05871
0,111505

0.0878
0,048408
,103265
0,03ga27
0,108562
0,110691
0,110482
0,052278
0,0711414
0,030142
0,095633
0,232351
0,221982
0,202078
0,870100
0504823

0,14

GCamuada
ym
22,10
24 80
27.19
20,72
18,58
18,18
20,09
20,38
12,08
16,28
18,78
20,45
12,98
10,67
20,10
19,43
20,38
17,80
24,25
17,00
18,38
22,68
25,69
18,64
18,24
16,10
19,24
23,13
45,05
25,57
31,43
21,38
28,80
18,25
25,38

pam F
1258,62
214265
3i02,78
224,24
1400,89
1167,58
883,54
2340,02
380730
1361,76
1827,14
833,88
2058,21
1408,53
9218,80
1839,18
172148
1089,18
163265
1807,37
877,87
1817,52
518,13
1938,15
2022,61
2085,81
807 10
1025,46
218,45
1246,88
2484,07
3481,58
2348,95
3000,68
1966,04

Blanck
T. Baixa
T. Baixa

T.Atta
T.Ala

st Sup.
pm
22,70
47,60
27,18
20,72
18,58
18,16
20,08
20,38
12,08
16,28
18,76
20,45
12,98
19,67
20,16
19,43
20,39
17,80
2425
17,00
18,38
22,88
25,58
18,84
18,24
18,10
19,21
23,13
45,90
25,57
31,43
21,38
28,80
18,28
2538

Para Curva Total

Intercepgie
inelinggio
Ryuad

mv
200, 1
124,2
1218

82
821

1,730514
0018683

0,88084

Para Curva de Balka

Intercepgho
inctinagio

Riquad

1,7478Y
«,04682

888944

fog F calke. pgF cale. pg ¥ eap.  ppm F ch,

-1,60777
-0,20148
-0,20815

0,696162
0,604494

0,025
051
0,503

4,068
4948

4
0,500
0,500
Midia

5,000
5,000
Wédla

1,022
1,007
1,014

0,036
8,897
9,017



¢Cl

Silvars
22.03.00
Blopala

Amaostra
188CaC0O3
189CaC0O2

190KCL

191KCL
192KCL
193KCL
194KGL
196KCL.
186KCL
197KCL
198CaC03
188CaC0O3
200CaC0O3
201Cac0O3

Apéndice 19

ppm F

0,0625
0,125
0,25
0,50
1,00
2,00
4,00

mv
1021
1033
886

20,8
102,7
83,3
11,2
111
1148
1o
1018
ar2
1254

TISABi

vol.

NN R RN NN

g F
0,125
0,250
0,500
1,000
2,000
4,000
8,000

o o

< [ Al 56 G
(209 NaOHA) {HCI 0,6

logF
0,80309
-0,60206
-0,30103
4
0,30103
0,60208
0,90309

por 30 segundos

logFcale. pgFeale. Cono P
0033072 1,081 13,280
o0t3e7e 1,032 13,080
0260053 1,820 16,850
0283354 1,782 13,510
0,223 1,672 12,360
0,023824 1,057 12,200
0,181343 1,518 11,400
0,11842 0,761 12,280
0,11675 0,764 11,830
£.17389 0870 10,380
0052383 1,128 14,150
0037321 100 14,410
0114388 1,301 12,050
035623 0,440 9,624

M

mv
1674
1308
1227
105
88,3
68,1
49,8

0. Esmatte
£.000771
0,0007691
0,0009731
0,0007978
0,0007262
0,0007174
0,0008703
0,0007638
0.0006956
0,0008082
0,0008320
00008473
00007085
0,0005659

1110 R BAIE

log F calc. pg F cale,

-0.88212
0,59738
031101
0,01459
0.29857
0,603362
0913178

compr.
4,93
496
499
529
4,84
492
5,24
4,96
530
821
552
5,03
S0
51

0,128
0,253
0488
0,987
1,088
4,012
8,188

lang.

2,16
2,44
2,07
2,09
208
1,88
245
223
2,10
208
241
2,07
2,16
1,90

eV. %
2,56
1,08
227
3,30
0,56
0,30
235

Bibpsia: 0,25m| HCI 0,5M nautralizado com 0,25mi Tisab H pH 5,0 (20gNaOH / 1)

aren
10,6488
10,6144
10,3293
11,0561
10,3248
9,2496
12,838
11,0608
11,13
10,3368
13,3032
104121
11,016
5,708

édla C.V.

Midla CV.

pgFiom2
0,101548
009727
017619
0,162089
0,161984
0,114235
0,116262
0,088832
0,088668
0,06188
0,084808
0,104661
0118122
0,045362

0,50

-0,30

Camada
pm
2438
24,15
31,40
24,06
23,44
25,85
17,40
23.02
20,83
18,74
20,85
2743
2144
19,43

ppm F
1387,97
134243
1870,18
224584
2302,32
147295
226496
996,76
1698,73
100,46
1356,00
1286,12
1838,50
778,11

flanck
T, Balxa
T. Balxa

T.Alta
T.Alta

st Sup.
Hm
24,39
48,54
31,40
24,08
23,44
25,85
17,40
23,02
20483
18,74
20,85
2713
21,44
19,43

Para Curva Total

intercepcie  14,743815
inclinacie  -0,016747

Reuad 0,99978
mV  log F cale.
2018  -1,63568
1222 030284
1209 028087

3 068877
628 0692119

Para Curva de Balxa
intercopgdo  1,77742
Inclinagio  -0,01700
Rquad 0,88875

pgFeate. pgFesp. ppmFob

0,023
0,498
0,624

4,884
4922

0
0.500 0,996
0,500 1,048
Médla 1,022
5,000 9,768
5,000 9,843
Média 9,806



74

Siivana
23-03-00
Blopsia

Amostra
202Cacos
203CaC03
204CaC0o3
205CaC0}

20665102

2078102

2088102

2088102

2108102

2118102

2428102

2118102

24KCL

218K0l,
216KCL
217KCL
21BKCL
218KCL
220KCL
221KCL.
222CaCo3
223Cac0l
224Cac0)
226CaCcol
227Cac03
228CaC03
229CaC03

2308102

2318i02

2328]02

2338102

2345102

Apéndice 20
Curva de calibracio p/ Analise de Fldor no Esmalte (blopsial

TISAR #i [20g NaOW/L) : HCI 0,6 M

ppm F
0,0625
0,125
0,25
0,50
1,00
2,00
4,00

=

S SIS SO SR SO SO -]

ug F
0,125
0,250
0,500
1,600
2,000
4,000
8,000

log F
-0,80309
-0,60208
-0,30103

g
0,30103
,60206
0,90309

mv
156,4
138,86
121,3
103,8

85,9

674

48,1

log F cale. g F cale.

-0,897
-0,5968
-0,30502
-0,00988
0,292013
0,604024
0,912661

0,127
0,253
0,495
0,978
1,859
4,18
8,178

cV. %
1,41
1,22
0,82
2,25
-2,05
0,45
223

Bibpsia: 0,26ml HCI 0,58 neutratizado com 0,256mi Tisab |l pH 5,0 {20gNaOH / L)
por 30 segundos

"
107,2
118
89
103,86
1243
95,9
131,2
121,89
110,5
98,4
852
118.8
98,4
110,8
0,2
130,3
107,4
100,5
104
1155
122.3
135,7
105,7
110,2
112,3
128,8
14,1
127
116,5
104
85,5
123,3

{og F calc.
-0,06722
-,21564
3071076
-0,00651
-0,35562
0,123355
-G.47189
-0,31514
-0,12288
0,081195
0,303819
-01,26286
0,061195
0,12794
0,219492
-0,45681
-0,07058
0,045778
-0,01326
-0,2072
0,33875
-0,54789
-6,04182
-0,11782
0, 15323
-0,44538
-0,135
-0,40118
~0,224G7
0,01325
0,208759
-0,33875

g F cale,
0,857
0,609
1,174
0,985
8,441
1,328
1,337
0,484
0,754
1,208
23
0,546
1,206
0,745
1,658
0,349
0,850
ERER|
0,970
0,621
0,468
0,283
{1,808
0,762
0,703
0,356
0,738
0,397
0,597
0,970
1,990
6,458

Cone, P
12,360
10,850
12,600
12,350
9,514
8,926
6,678
12,600
9,745
10,800
8,922
11,010
11,050
9,270
12,080
9,443
11,850
9,959
9,745
8,544
9,694
10,500
14,540
10,740
8,238
6,340
8,604
6,492
7,878
8,284
7,732
8,695

# Esmalte
0,0007268
0,0006380
5,0007409
0,0007262
0,0005584
00005636
0,0003927
0,0007408
0,0006730
,0008360
0.0005246
0,0006474
0,0006497
0,6005459
0,0607103
0,0006552
£,0006968
(,0005856
0,0005730
0,0005024
0,0005700
0,0006174
0,0006766
00006315
0,0004844
0,0003728
0,0005700
£.0003817
1,0004632
0,0004871
0,0004548
0,0005113

COMgN.
539
478
5,47
5,21
5,08
522
472
5,12
5,04
4,83
5,26
4,75
518
515
519
5,14
530
4,88
8,14
5,24
4,91
5,14
534
8,15
476
4,81
534
4,88
4,83
5,10
5,28
523

iarg.
226
2,01
2,06
210
2,03
1.80
135
Ay
1.95
1,79
1,89
2,00
2,12
FAL]
2,10
1,78
1,97
2,04
1,86
1,84
2,08
1,99
2,10
1,98
1,75
1,81
2,24
2,12
1,98
2,33
2,08
1,89

aroa
12,1844
85,6078
10,5985
10,941
10,2718
9,018
6,372
10,2012
9,828
8,6457
9,544
55
16,9818
11,0725
10,899
9,1492
10,44+
9,894
10,0744
9.6418
10,2619
10,2286
11,214
10,197
8,33
8,7061
11,9616
10,3456
95634
11,883
11,0032
29,8847

Méda C.V.

Wik C.V,

pgFlemi
0,070321
(,0632349
011113
0,09004
0,042827
0,133947
0.052034
0,047032
0,076676
0,139442
0,202475
0,057467
0,109782
0,067289
0,152092
0038177
0,081407
0,112307
0,086279
0,064365
0,04467
0,027688
0,080069
0.074767
G.084357
0,040907
0061548
0,038378
0,062419
0081625
0,180817
0,046375

-8,52

0,41

Camada
1]
18,89
22,13
23,30
2212
18,15
189,62
20,54
24,00
18,43
24,48
17.59
272
19,72
16,41
21,72
2023
22,24
19,73
18,96
11,37
18,52
20,12
20,17
20,64
18,38
14,27
15,88
12,30
16,15
13,86
13,77
17,24

ppmF
178,86
854,02
1689,75
1358,60
788,21
2276,18
856,86
653,30
1315,12
1898.43
3836,89
843,25
18656,48
1366,49
2333,71
629,07
121886
1887,51
1682,74
1235,26
804,290
L
1338.12
1207,26
1450,66
955,33
129159
1040,13
1288,66
1991,27
4376,13
B96,60

Blanck
T. Baixa
T. Baixa

T.Aita
T.Alta

Dist. Sup.
pm
19,99
42,02
23,30
22,12
18,15
19,62
20,54
24,00
19,43
24,48
17,56
22,72
19,72
16,41
21,72
20,23
22,24
18,73
18,08
17,37
18,62
20,12
20,17
20,64
19,38
14,27
16,88
12,30
16,15
13,66
13,77
17,24

Para Curva Total

intsremptho 1, 7407643
ineknagke  -0,0108664

feguad 0,90888
my fog F cale.
201,89  -1,664378

121,4 «0,30671
1208 -0,296591
61,7 0,7001567
61,8 0,7018432

po F cale.

0,022
0,494
0,505

5,044
5,033

Rquad

Ky F eep.

0
0,500
0,500
Média

5,000
5,000
Média

Para Curva de Baixa

intercepgla
inctinaglo

1,77427
001142

080087

ppm F ob.

0,987
t.Hg
0,999

10,027
10,066
10,047



LT1

Sk
740300

Apéndice 21

o F

0,0625
0125
025
1,00

200
4,00

MMNNNMM;

pgF
015
020
oan
1,00
2000
400
8000

logF
09009
0805
00108
0
0300B
086
fol5vce )

Yy
166,8
139,1
1213
104,3
88,3

68
493

oy F cale. g F cale

082
oam4
02X0%0
001254
0291384
0600877
0916124

Curva de cal Aculige de Fl

TISABH (20g NaOKL) : HCI0,5 M

0127
0251
ogr
0on2
16686
396
8244

ceV.%
1,73
044
o:
286
23 Mdacy.
0%
305 mdacy.

Bidpsia; 0.25m! HO OBV neutralizach com 0,25 Tisab Il pHE0 (20gNaCH/ L) vesificar

841

1258
1284
154

@82
1158
1073
1073
1077
176

por D segundos
logFede, pgFede  Cone.P
OXEE} 213t 93B3
0376 040 1240
04947 OB/ M40
QX6 0631 6567
ool 0B 7o
O04E 122 98
QX672 082 876
0050 0885 814
Q08P (B BB
00E5 0851 98%
023711 050 83%

& Ecrmalln
QOB 7
ooz
[s100 0T 0]
0000361
Gooa1s4
000
0005154
0000475
000Es
Q0GB
o0

congr.
480
53t

504
41

481

475
200
483
52
43
500

bvg
217
1,70
187
207
156
1%
o8
1865
187
e
15

] paFicr@
10418 020454
g0 0048473
o448 00450

101637 008085
o3%5 O0eEEss
gxs 013ee

136 o457
o8 005/
o714 008asT
ogBs 0077

S OOy

0,61

0,60

Hm
1766
2708
BT
1266
14,76
2,10
1253
1750
1862
1934
278

ppmF
P20
5306
787
163415
218840
20070
1263
181437
17668
147331
118183

T. Balxa
T. Baixa

T.Alta
T.Alta

pm
1786
48
oyl
12,66
1478
21,10
1283
1750
1662
1934

Para Curva Totd Pora Curva de Balva
intorcopgiio  1,740647 nlercepcio  1,78444
incliragio {16885 indegio  G.01718
Resd  0,99981 Rl 08994
i  logFale poFealc pgFesp pmFab
ez 8807 002 g
214 03027 080 050 0%
1208 02283 0510 O30 1,019
Média 1,008
& o 503 5000 10083
619 0OAB3S5 5051 5000 1012
Média 10082



8C1

Silvana
29-03-049
Blopsin

Amosira
24BKCL
24TKCL
248KCL
248KCL
280KCE
2S1KCL
252KCL
253KCL
254 KCL
288KCL
286K,
28TKCL
288KCL
258KCL
280KCL
Z81KCL
2828102
2838102
2643102
2658i02
2868102
2873102
2888102
2883102
270Caco3
271Ccaco3
272CaC03
273CaC03
274Caco3
278CaC03
278CaCO3
2T1CeCO3
278KCL
278KCL
280KCL
261KCL
282KCL
203KCL
204KCL
285KCL
2888102
2878i02
2888102

Apéndice 22

ppm F

0,0825
0,128
0,25
0,50
1,00
2,00
4,060

¥

[SIECRUIECIE LR - ]

TISAR 11 (285 NaQH/L} HETOE M

K F
0,128
$,250
0,500
1,000
2,000
4,000
8,000

fog F
«0,80309
-0,60208
-0,30108

0
0,30103
0,60206
0,80308

Biopsia: ¢,26ml HGI 0,5M neutralizade com
por 30 segundos

121,2
1222

1133

fag ¥ cale.
0,76799
-0,63388
-0,61473
-0,33347
-0,22736
0,001684
£,057262
.0,1704
-0,36706
-0,43462
-0,13642
-0,22738
-0,36041
-0,00168
0,047157
-0,29473
-0,25936
0,087262
0,104418
-0,21052
0,090948
-0,10273
0,069051
0,267678
-0,51199
-0,26778
0,0319949
0,607988
0,220048
-0,00337
-0.50694
0,087577
-0,20884
0,120682
-0,19368
-0,14318
-0,47494
0,223998
0,084209
-0,29473
.0,31157
-0,14682
-0,16168

ug F oale,
0,171
6,292
8,243
0,484
0,592
1,004
1,141
4,876
0,439
0,368
0,730
0,592
0,438
0,896
1,115
0,507
0,560
1,141
1,272
0,616
1,233
0,78%
1472
1,840
0,308
0,640
1,076
4,056
1,695
0,992
0,311
1,223
0,618
1,348
0,640
0,712
0,335
1,675
1,214
0,507
0,488
0,714
0,680

dohe, F
8,524
8,810
9,959
8,400
8,012
7,280
10,120
8,594
9,431
8,147
11,390
2,670
11,010
8,131
11,000
11,160
11,600
7,970
10,730
1,120
12,820
11,845
8708
9,260
9,432
10,700
8,711
1,850
11,850
13,560
10,180
10,070
8,678
8,090
1,000
14,700
10,580
13,360
12,130
10,720
12,050
9,316
11,230

mvy
156,35
136,3
122,2
104,14
08,8
88,2
49

log F eale,
-0,88825
«0,59867
-0,31157
-2,00674
0,287995
0,597883
0,921249

pg # cals,
0,129
4,251
0,488
0,885
1,941
3,862
8,342

V. %
3,24
0,58
-2,40
«1,54
-2,98
«0,98
4,27

0,.26m1 Tisad 1l pH 5,0 (20gNa0OH / L}

g. Bamaite
0,0005042
0,5005180
0,0005856
0,0004938
0.0004711
0,0004281
0,0005951
0,0006053
0,0005645
6,0004790
8,0008897
0,0007460
0,0006474
0,0004781
0,0006521
4.0006566
,0006821
0,0004688
0,0006300
0.0006838
0,0007538
0,0006944
2,0005121
0,0006446
1,0006646
0,0006292
0,0006122
0,0008627
0,0006487
0,0007673
00005088
€,0005921
6,0005103
0,0004767
0,0006468
0,0008644
0,0006221
0,0007856
0,0007132
©0,0006303
£,0007085
©,0005478
0,0008603

campr,
5,24
5,16
5,08
4,81
5,02
5,21
4,98
4,87
8,00
4,80
4,90
4,87
4,91
5,39
5,29
6,34
5,17
4,88
4,82
4,96
5,00
5,24
5,09
5,44
5,02
4,81
4,89
5,18
5,12
5,20
5,01
5,00
6,22
5,20
497
4,95
5,02
5,25
5,02
5,15
5,24
4,88
5,44

arg.
1,63
1,85
2,04
1,84
1.96
1,84
2,14
1,85
1,88
2,02
1,90
2,26
1,78
1,90
2,30
1,02
1,86
1,84
2,00
2,13
1,95
1,72
2,06
1,84
1,64
2,06
1,87
1,97
2,28
2,41
2,18
2,01
2,38
221
2,08
2,18
2,07
2,26
2,12
2,43
1,99
1,85
1,97

LI
8,5412
8,6275
10,2108
89,3314
09,8382
9,5864
10,6572
9,4965
8,4
9,686
8,39
11,1825
87308
8,7398
10,241
12,167
10,2528
9,6162
8,0032
9,64
10,6648
9,75
98,0128
10,4854
16,0096
B,2328
89,5088
89,1443
$0,2048
i1,6736
12,7485
10,9718
16,05
12,4236
14,6908
16,3873
10,8408
50,3814
11,663
10,6424
12,6145
10,4276
9,028

wédin .,

Média &V,

#gFlem?
0,018875
0,0307
0,62378
0,049728
&,080211
0,10472
0,107058
0071176
0,046755
0,037622
0078457
0,052978
{.049808
0,113876
0,108847
0041686
0053678
0, 118647
£,158912
{,063885
&,116704
4.080958
0,130074
0,172621
£,030732
{,065564
0,108639
0,443443
0,168058
0,086002

0024411 -

0,1%1505
0,061517
0,108501
£,054761
0,089238
4,030304
0,161134
0,102315
0,047668
0,038895
0,068437
0,076336

-0,82

-0,30

Camads
#m
18,56
18,12
19,12
17,64
18,96
14,88
18,61
17.74
19,68
16,47
23,58
22,24
24 .69
18.23
21,22
17,96
22,18
16,24
26,28
22,61
23,78
23,74
18,94
17,34
18,47
28,47
17,23
24,89
24,22
2217
15,66
17,98
16,92
12,16
18,44
21,74
19,13
25,20
20,04
19,74
18,87
17,51
24,38

ppm P
340,40
564,63
414,85
939 46
1267,63
2345,18
917,36
1337,60
792,54
787,56
1080,64
795,21
673,63
2083,50
1709,42
773,78
808,87
2434,59
2045,77
941,88
635,61
136,68
2288,32
3324,23
554,66
867,94
2404,82
593990
2608,0%
124450
519,92
2066,19
121,62
2833, 71
080,30
832,05
538,62
2132,12
1702,04
804,82
688,75
1302,78
1043,67

Blanck
T. Balya
T. Baixa

T.Ala
T.Alta

Dist. Bup.
#m
18,56
37,88
19,12
17,64
15,96
14,88
18,61
17,74
19,66
16,47
23,98
22,21
24,69
18,23
21,22
17,96
22,18
16,24
28,28
22,6¢
23,78
23.74
18,94
17,31
18,47
25,47
17,23
24,89
21,22
22,77
15,66
17,88
16,92
12,76
18,44
27,74
19,13
25,20
20,04
13,74
18,87
17,64
24,38

Para Gurva Total

Inter¢apgdia
ErieHnaghe
fRgued

mV
197
121.3
128,86

82,1
61,8

1,748483
0,010842

0,88086

tog F calo, g F eafe.

-1,67134
-0, 20642
«0,28463

0,700618
0,705671

0,027
0,505
0,519

5,019
5078

Para Curva de Baixa
ntercep e 1,74289
Inclinagio 0,074

Rousd B,09990

pa F ssp.  ppm P ob.
0
0,600 1,014
0,600 1,038
Madie 1,025

6,000 10,038
5,000 10,165
Média 4,097
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Slivana
0.03-00
Blopsia

Amostra
2858102
2908103
2918102
2028102
2038102
294CaCod
285CaC03
296CaCo3
27CaC03
238CaC0O3
288CaC0}
300Caco3
301CaCcO3
3028i02
3038102
3048102
3655102
3088102
078102
3088102
3088102
3108102
aHsioz
3128102
3138102
Iasioz
155102
3165102
3175102

Apéndice 23

ppmF

00825
0,125
0,25
0,50
1,60
2,00
4,00

<

RN R NS

log F
-0,90309
-0,60206
-0,30103

]
0,30103
0,60206
£,90309

mv
158,7
140
12241
1044
85,8
88
49,3

log F cale.
-0,80589
-0,59587
-0,20012
-0,00568
0,301015
0507765
0907783

Hg F eale,
0,124
0,254
0502
0,887
2,000
3961
8,087

oV, %
-0,64
1,43
0,44
-1,30
0,00
0,08
1,09

Bidpsia: 0.25mi HCI 0,5M neutralizado com 0,25m| Tisab 1| pH 5,0 (20gNaOH /L)

Y
1335
132,9
117.2
135,8

119
11,6
1375
130,3
1237
97,1
138,1
1243
1005
121,1
105,8
129,4
106,3
83,4
90,9
100,6
122.5
1289
945
15,9
1116
104,7
102,3
91,4
112,8

por 30 segundos
fog ¥ calc.  pgF cdc. Cone. P
-0,48811 0,325 7.768
047817 0333 10,060
-021789 DBOS 9,947
1562624 0,208 8173
-0,24773 0565 9,168
-0,12805 0,750 9,216
-0.55443 0279 6,343
-0,43506 0,367 5,500
032565 0472 8,967
0115338 1,304 10,500
0,56437 0,273 8,644
(133859 0462 8,030
008023 (0812 7,944
-0,28254 0,522 4,586
-0,02889 0936 8,154
04204 0,380 7.020
-0,03718 0918 8,186
0,176878 1,502 7,788
218124 4,682 8,247
0057314 1144 7,082
-30575 (495 7,198
{34t185 0387 6,866
0,158442 1,440 8,003
- 40634 0636 8,845
-0,12508 0750 5,676
004066 0976 8,818
,02913 1,068 8,348
0,208835 1,629 7223
-0,14494 0,716 6,238

o Esrnalts
0,0004588
0,0005915
0,0005849
00004806
0,0005391
0,0005419
0,0003730
0,0003287
0,0005273
0,0006474
0,0005083
0,0004722
0,00045671
00002702
0,0004795
00004133
0,000840¢
0,0004579
0,0004848
0,0004164
0,0004232
0,0004037
0,0004706
0,0005789
0,0003337
0,0005185
0,0004900
0,0004247
0,0003668

compr.
4,02
532
500
4,85
5,61
523
4,94
5,04
492
520
514
501
528
5,09
489
484
496
487
505
5,24
49
485
522
4,89
525
533
5,26
521
496

iag
1,97
1,91
2,05
1,42
1,85
1,62
2,4
178
187
2,04
1,72
1,87
1,66
1,84
2,02
1,91
1,93
1,82
1,94
1,76
1,84
1,67
1,95
1,86
1,83
2,16
2,00
1,86
1,76

aren
9,6924
10,1612
10,25
5,887
10,3785
8,4726
10,5716
89712
8,2164
10,7916
8,8408
08,3687
8,7648
09,3656
8778
09,2444
95728
8,8634
8,797
9,2224
8,0344
8,0995
10,179
9,0954
9,6075
11,5128
10,52
9,5906
8,7206

Madia C.V.

Beédla C.V.

pghlom?
0,033632
0,032726
0,059073
0,043224
0,054468
0,088498
0,02639
0,040834
0,057501
0,120852
0,030841
0,045286
0,007688
0,055703
0,084721
0,041113
0,005601
0,169454
0,168667
0,123729
0,054746
0,047829
0, 141494
0,060959
0,078044
0,084754
0,101652
0,167205
0,082047

0,01

-6,30

Camada
pm
16,71
19,40
19,02
23,26
17,32
21,32
11,76
12,21
21,39
10,07
19,16
16,80
17,76
4,62
16,18
14,90
18,81
17,22
16,50
15,05
15.62
16,62
15,41
24,22
11,58
15,1
15,55
14,61
14,01

pisen F
711,54
562,16
1036,25
619,44
1048,51
1383,67
748,00
1117,24
896,04

2112,38
535,46
977,94
1738,20
1930,64
1951,45
918,57
1698,47

3260,01

3407 61

2740,18
1168,56
959,54

3060,63
1099,19
2246,63
1884,89
2478 57
3817,15
1952,70

Para Curva Tetal
intercepchio  1,726000
inciinagho  -0,018678
Hrwad 0,96905

mV  fog F cale.

Blanck 29 -1,62207
T.Balxa 12,3 .0,28586
T.Babka 1248 -0,29083

T.Alta 616  (,703869
T.Alta 61,9 (608806

Dist. Sup.
Em
15,71
B/
19,02
23,26
17,32
24,32
11,76
12,24
21,39
1907
59,18
16,80
17,76
8,62
16,18
14,90
18,81
17,22
165,50
15,05
15,62
16,62
15,41
21,22
11,58
15,01
15,66
14,61
14,01

Para Curva de Baha
Intercopgio  1,72028
Ixlinaglo  -0,0t684
Rquad 0,0080¢

pgF cale. ugEoep.  ppmFob

0,024
0518
0,512

5057
4,990

0
6500 1,036
0500 1,024
Media 1,030
BOOO 10,413
5000 9,908
Média 10,056
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Apéndice 24

Teste-F: duas amostras para variincias

Biopsia do esmalte ppm fillor
Veiuntisios KCi CaCo3 $i02
Celso 1 1762 45 179547 851,94
Gustavo 2 117458 124943 237,19
Mitsue 3 1187 87 214418 1824,47
Cinthia 4 1147,68 1761,59 215629
Alfredo 5 1782,04 1048,39 1437 87
Marcefo 8 1669,04 167168 1450,83
Patrick 7 162877 1188 .87 1621 92
Viviane 8 139,60 1278,90 658,79
Ynara g 1085,78 1686,66 227397
Silvana 10 1273,22 1824,79 1823,14
Mécka 1378,13 1565,03 1713,64
dp 287,2 361,3 426,0
Colunat Coluna2 Cofnal
Média 1378,133092 Média 1565,027 Madia 1713841
Ero padréo 89,08200003 Eme padriio 111,0835103 Erro padrio 134,7265069
Mediana 1235,54625 Mediana 1679,32 Mediana 172253
Modo #N/D Modo #NID Modo #N/D
Desvio padrio 281,7020186 Desvio padréo 351,3085257 Desvio padrdo 428 0420077
Varldncia da amostia 7935602720 Varldncia da amostra 123417 6802 VariBneoia da amostrs 181512 5502
Cuitose -1,661709122 Curtose -1,048192176 Curtose 0,508756664
Assimetria 0,582053805 Assimetria -0,066280881 Assimetria -0,814472811
intervalfo 6966721721 intervalo 1095,8 Intervalo 142203
Minimo 1085,78 Minimo 1048,39 Minimo 851,94
Maximo 1762,452172 Maximo 2144,18 Maximo 2273.97
Soma 13781,33092 Soma 15650,27 Soma 1713641
Contagem 10 Cortagemn 1 Contagem 10

Variavel 1 Varfével 2
Média 1713,841 1378,133002
Varldncla 181512,6 7935602729
Chsorvagles 10 10
g 9 9
F 2287319
P{F<=f} uni-caxial 0,116819
F critico uni~caudal 3,1788497
FONTES DE VARIAGAC G 8Q
Tratamentos 2 565.27 o+003
Blacos 9 480.34 403
Erro 18 267.82 o+04
F (tratamentos) = 17,082 —-
p {tratamentos) = 0,2082 —
f {blocos) = 0,3228 ~-
p (blocos) = 09562 -

am

282.64 ¢+03
63,371,058

165.46 e+03



