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RESUMO

Objetivo: Os objetivos desse estudo foram: a) determinar a concentracdo de flGor
ibnico (FI), fldor soltvel total (FST) e fluor total (FT) em dentifricios contendo
monofluorfosfato de sédio (MFP) e comercializados no estado da Paraiba. Buscou-
se ainda investigar se a marca comercial, local de venda (mesorregido) e
armazenamento (presenca de ar condicionado) poderiam ter influéncia nessas
concentracfes. Objetivou-se também analisar a influéncia de um composto natural
na leitura potenciométrica de fldor em dentifricios experimentais nao
comercializados. Materiais e métodos: Para Estudo 1, as amostras (n=57) foram
coletadas em 14 cidades sorteadas de 4 mesorregides. As andlises foram
realizadas em triplicata utilizando eletrodo especifico para flior. Os dados foram
analisados por meio de estatistica descritiva e ANOVA. Para o Estudo 2, as
andlises das amostras (n=59) foram realizadas em 3 fases: 1) determinou-se a
concentracdo de fldor FT, FST e FI por leitura direta; 2) determinou-se a
concentracdo de FT por HMDS (padrao ouro) 3) determinou-se a concentracao de
FT em dentifricios contendo MFP em modelo experimental contendo diferentes
concentracdes de hidrocoldide e mucina. Resultados: Para o Estudo 1, observou-
se que todos os dentifricios analisados apresentaram valores de FT abaixo de
1.500 ppm independente da mesoregido e da marca. As concentracdes médias de
FST foram baixas, variando entre 750 a 800 ppm. As concentragfes médias(DP)
de FI por estabelecimento com e sem ar condicionado foram de 281,14 (21,75) e
262,72 (69,01), respectivamente (p>0,05). Para o Estudo 2, observou-se uma
diminuicdo da concentracdo de FT dos dentifricios avaliados pela leitura direta
guando em comparacao ao HMDS (padrao ouro). Numa concentracdo de 50% na
formulacdo do dentifricio, o hidrocoloide mostrou-se interferir na andlise direta de
fldor total (947,65 ppm) quando comparado a uma amostra sem a presenca do
composto natural (1095,52ppm).Quando analisadas por HDMS, essas mesmas
amostras apresentaram concentracdes de (1812,44) e (1525,37), respectivamente.
Concluséo: As concentracdes de fldor nos dentifricios ndo ultrapassaram o valor
méaximo permitido legalmente, porém, se mostraram abaixo das concentracdes
minimas ideais (1000 ppm). As concentragcbes de fldor nos dentifricios
comercializados na Paraiba ndo sofreram influéncia dos locais de armazenamento
e regibes do estado. O hidrocoldide presente na formulagdo do dentifricio para
substantividade do flaor parece interferir na analise direta por potenciometria, como
comprometer a fidelidade de seus resultados.

Palavras-chave: Fluor; Dentifricios; Potenciometria.
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ABSTRACT

Objective: The objectives of this study were: a) determine the concentration of
fluoride ion (FI), total soluble fluoride (FST), and total fluoride (FT) in toothpaste
containing sodium monofluorophosphate (MFP) that were commercialized in the
state of Paraiba. It was sought to investigate whether the brand, place of sale
(mesoregion) and storage (the presence air conditioning) could play a role in these
concentrations. It was also aimed to analyze the influence of a natural compound in
fluoride potentiometric reading on not traded experimental toothpastes. Materials
and Methods: For Study 1, samples (n = 57) were collected in 14 cities drawn from
4 mesoregions. Analyses were performed in triplicate using specific electrode for
fluoride. Data were analyzed using descriptive statistics and ANOVA. For Study 2,
the analyzes of samples (n = 59) were carried out in 3 phases: 1) determine the
concentration of fluorine FT, FST and FI by direct reading; 2) determine the
concentration of FT HMDS (gold standard) 3) determine the concentration of TF in
toothpaste containing MFP experimental model containing different concentrations
of hydrocolloid and mucin. Results: In Study 1, it was found that all the analyzed
dentifrices exhibited FT values below 1500 ppm regardless of their mesoregion and
brand. The average concentrations of FST were low, ranging between 750-800
ppm. The average concentrations (DP) of FI per establishment with and without air
conditioning were 281.14 (21.75) and 262.72 (69.01) respectively (p> 0.05). For the
second study, we observed a decrease of the concentration of dentifrice FT
evaluated by directly reading when compared with the HMDS (gold standard). At a
concentration of 50% in the dentifrice formulation, the hydrocolloid proved to
interfere with the direct analysis of the total fluorine (947.65 ppm) compared to a
sample without the presence of the natural compound (1095,52ppm) .When
analyzed by HMDS, these same samples showed concentrations (1812.44) and
(1525.37) respectively. Conclusion: The fluoride concentrations in toothpastes do
not exceed the maximum allowed legally, however, they proved to be below than
the ideal concentrations (1000 ppm). The fluoride concentrations in toothpastes sold
in Paraiba were not influenced by storage locations and regions of the state. The
Hydrocolloid present in the toothpaste formulation for fluoride substantivity appears
to interfere with the direct analysis by potentiometric once it compromises the fidelity
of the results.

Keywords: Fluorine; Dentifrices; Potenciometry.
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1. INTRODUCAO

A cérie dentdria € uma doenca biofilme-dependente resultante de um
desequilibrio no processo de desmineralizacdo e remineralizacdo somado as
interacbes entre bactérias cariogénicas e carboidratos presentes na cavidade
bucal, acometendo os tecidos duros dos dentes, como o esmalte e a dentina. Essas
bactérias cariogénicas, quando em contato com carboidratos ao longo do tempo,
produzem acidos capazes de dissolver o fosfato de célcio das camadas superficiais
da estrutura de esmalte, liberando fosfato e calcio para o meio bucal. A néo
interrupcéo dessa perda mineral atinge tal grau que observa-se a formagéo de uma
les&o cuja evolucao clinica é a destruicdo, gradativa, da coroa dentaria (STEPHAN,
1940; GUSTAFSSON et al., 1954; WALSH, 2010).

E conhecido na literatura que o fllior tem capacidade de retardar ou prevenir
o desenvolvimento da carie. Esta capacidade envolve mecanismos complexos
incluindo a reducao de solubilidade acida no esmalte, promocao da remineralizacao
do esmalte e provavel efeito bactericida e bacteriostatico (SHELLIS;
DUCKWORTH, 1994).

O fldor é o elemento mais eletronegativo dos halogénios e o 13° mais
abundante na natureza. Presente no ar, no solo e nas aguas, o flior é capaz de
reagir com outros elementos quimicos e formar compostos organicos e inorganicos.
Sua concentracdo pode variar dependendo do meio em que se encontra. E possivel
localizar concentragces médias entre 20 e 8.500 partes por milhdo (ppm) a
depender de sua localizacdo. Em aguas, por exemplo, a maior concentracédo de
flor foi detectada no Lago Nakuru, no Quénia-2.800ppm. (NIKIFORUK, 1985;
MURRAY, 1986).

A correlacdo do flior com a cérie dentéaria foi feita de forma pioneira por
Mckay, nos Estados Unidos. Ele observou que criangas que possuiam ‘dentes
machados’ e ingeriam agua de pocos profundos no Colorado Springs
apresentavam baixa prevaléncia de carie, principalmente quando comparou a
criangas de diferentes areas, as quais ingeriam agua de po¢os mais rasos e nao
possuiam essa caracteristica em seus dentes (MCKAY; BLACK, 1916; MCKAY,
1928). A partir dessa hipotese, analises das aguas daquela regido do Colorado e
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outras onde a populagdo também apresentava ‘dentes manchados’ foram iniciadas
pelo quimico Churchill (1931), através de exame espectrografico. Em seus
achados, Churchill péde observar niveis de flior de até 13,7ppm nas aguas em

questao, confirmando a hipdtese lancada anteriormente por McKay.

O beneficio do Fluor frente a carie dentaria foi descoberto no século passado
e uma série de estudos foram necessarios para reconhecer o seu efeito cariostético
(MURRAY, 1986). Desta forma, o primeiro ponto a ser estudado seria estabelecer
uma concentracdo minima de flior que fosse capaz de prevenir a carie mas que
nao expusesse a populacdo a doses capazes de desenvolver fluorose dentaria de
forma endémica (NARVAI, 2000).

A fluorose dentaria é o Unico efeito colateral associado a exposicéo de forma
frequente a baixas doses de fldor. Caracteriza-se como ‘manchas’
(hipomineralizagdo) no esmalte como resultado da presenca do flior no processo
de mineralizacdo da amelogénese. A sua severidade esta diretamente relacionada
a dose ingerida e periodo de exposicdo (DENBESTEN 1992,1999; AOBA,
FEJERSKOV, 2002; BARDSEN, 1999; LARSEN et al., 1987; FEJERSKOV et al.,
1990).

Durante anos acreditou-se que a eficacia preventiva do flior decorria da
capacidade de formar fluorapatita no lugar da hidroxiapatita na formacdo dos
prismas do esmalte. Sendo assim, uma vez exposto ao ion no periodo de formacéo
dos dentes, o beneficio seria definitivo (CHAVES, 1977; VIEGAS, 1989). No
entanto, apesar de formar certa quantidade de fluorapatita no processo de
mineralizacao, a forma pela qual o flior promove maior resisténcia a superficie do
esmalte se da por sucessivos processos de desmineralizacdo e remineralizacao
(des-re) (CURY, 1992).

Acredita-se que mantidos constantemente na cavidade bucal, os fluoretos
podem interferir nos processos de des-re pela doacao de ions flior ao meio (CURY,
2001). Uma vez que o esmalte dentario é constituido basicamente por
hidroxiapatita, quando a hidroxila [OH] é substituida na hidroxiapatita pelos
fluoretos, tem-se a fluorapatita, o qual apresenta maior capacidade de se precipitar
em baixo pH. Desse modo, ainda que o pH desca a niveis que propiciem a
dissolucéo de hidroxiapatita, a fluorapatita se precipitara desde que haja fluoretos

2



disponiveis no meio. Isso contrabalanceia a perda mineral sofrida pelo esmalte e
pela dentina durante a desmineralizacdo e é assim que os fluoretos retardam o
desenvolvimento das lesdes de carie. Além disso, quando o pH da cavidade bucal
retorna a niveis neutros, o fluoreto atua ainda na remineralizacdo do esmalte e da
dentina (BRASIL, 2009).

A des-re ocorre dependendo do grau de saturacéo dos fluidos intersticiais
em relacdo ao mineral dos dentes. Esse processo é favorecido quando ions fluoreto
de célcio e fosfato sdo adicionados no meio. Dentifricios contendo ions fltor e calcio
separadamente ou unidos em um sistema de remineralizacdo sdo capazes de
promover uma nova formag&do mineral menos soluvel, e portanto, mais resistente
(AMAECHI, 2013).

O uso de produtos fluoretados com aplicagdo tépica tem aumentado
gradativamente nas Ultimas décadas. Dos diversos veiculos de uso diario, a
escovacao com dentifricio fluoretado € o que melhor se enquadra no controle de
carie por seu facil acesso, capacidade de desorganizacédo do biofilme dentario,
manutencao do flior no meio bucal e equilibrio mineral dos dentes (Ten CATE,
1997; CURY et al., 2004; OLYMPIO et al., 2007; SAMPAIO et al., 2010).

A efetividade dos dentifricios fluoretados estd diretamente relacionada a
frequéncia de escovacdo. Mesmo diante da possibilidade de associacdo com
fatores de risco de carie, como nivel social e consumo de aguUcar, recomenda-se
que a escovacao deve ser realizada ao menos duas vezes ao dia, com dentifricio
fluoretado (CHESTERS et al., 1992).

A introducéo de dentifricios se deu ha milhares de anos e sua Unica funcéo,
a abraséo, deu espaco para a incorporagédo de mais de 20 componentes, voltados
ao combate de carie, doencas gengivais, biofilme, erosao, hipersensibilidade, etc.
(LIPPERT, 2013). No Brasil, a incorporacdo do flior no dentifricio aconteceu na
década de 80 e de la pra ca, a sua utilizacao tem sido responsavel pela diminuicdo
consideravel nos indices de céarie (CURY et al., 2004).

Dos dentifricios presentes atualmente no mercado, formulagdes contendo
NaF (fluoreto de sédio) ou MFP (Monofluorfosfato de sddio) se apresentam como

primeira escolha devido seu facil acesso e baixo custo. Essas duas formas de flior



liberam o ion fluoreto na cavidade bucal por mecanismos diferentes, o NaF ioniza-
se quando em contato com a agua e o MFP, pela acédo das fosfatases, enzimas
presentes na cavidade bucal (BRASIL, 2009). Dentifricios com base de ion flior
NaF, usualmente de uso infantil e concentracdo 1100ppm, disponibilizam todo o
fldor presente na sua formulacdo para exercer seu efeito anticarie de forma livre.
Isso ocorre devido a ndo interacdo entre o fluoreto e o abrasivo presente em sua
composicao (diéxido de silica) (CURY et al., 2010).

Ja para formulacbes com MFP, os quais apresentam o carbonato de calcio
como sistema abrasivo, € possivel a formacéo de uma ligacdo do Fluor com Calcio
dentro do tubo do dentifricio. Essa ligacdo pode ocorrer se houver hidrolise
espontanea do MFP, liberando o ion flor para formar complexos insolUveis com o
Célcio presente no abrasivo. Desta forma, apesar de apresentar concentragao total
de 1450 ppm, parte do flor desses dentifricios se apresenta na forma insoluvel
(ORTH et. al., 2001; CURY et al., 2005; CURY et al., 2010; RICOMINI-FILHO et al.,
2012).

A inativacdo do fldor em dentifricios é por vezes associada a condi¢cdes
improprias de armazenamento do mesmo. Dentifricios armazenados em local com
elevada temperatura ou exposto ao sol, acelera-se a hidrélise sofrida pelo MFP,
consequentemente, a inativacdo do flior dentro do tubo de dentifricio ocorre de
forma mais rapida (DUARTE et al., 1999; CONDE et al., 2003).

Outro fator relacionado a estabilidade do fltor diz respeito a introducédo de
novos compostos na formulacdo dos dentifricios, como compostos naturais. Um
dos principais argumentos para incorporar produtos naturais em dentifricios é a
possibilidade de adicionar uma substancia farmacéutica benéfica ou composto com
menos riscos de causar efeitos colaterais (HARVEY, 2008; NEWMAN; CRAGG,
2010, HARVEY; EDRADA-EBEL; QUINN, 2015). No entanto, a formulacdo de um
dentifricios é considerada complexa, e a adicdo de novas substancias, mesmo que
naturais, pode apresentar vantagens e desvantagens quando presentes no produto
final, como interferéncia na sua estabilidade e/ou comprometimento na analise
potenciométrica do mesmo (WATSON, 1970).

O Fldor Total, FT, é representado pela soma do Fldor Solavel Total

(potencialmente ionizavel + i6nico) + fluor inativo (fldor ligado ao abrasivo). Desta
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forma, a concentracdo de FT em dentifricios que apresentam MFP em sua
composicdo, se mostra inalterada mesmo se houver inativagédo do fltor pela ligacao
com o abrasivo (ORTH et al., 2001; COSTA et al., 2013). O FST, aquele capaz de
atuar diretamente no processo de des-re e, consequentemente, no efeito anticarie,
representa todo o fluor ativo no dentifricio, tanto na forma iénica (livre) quanto na
forma ionizada (MFP). J& o Fl representa o F ja ibnico no produto e pode ser usado
para estimar a concentracdo de MFP por subtracdo do FST. Desta forma, é possivel
determinar a concentracdo de F insoluvel (ligado ao abrasivo) por subtracdo do FST
do FT.

A efetividade dos dentifricos esta relacionada com a biodisponibilidade
maéaxima dos seus principios ativos. A forma soluavel do flaor (ion F-e ion MFP) em
concentacdes adequadas € o requisito minimo para que um dentifricio tenha
potencial anticarie. Apesar disso, uma formulacdo ideal ainda esta longe de
acontecer. O grande desafio ainda encontrado € conseguir 0 aumento da
substantividade em meio intra oral dos agentes ativos presentes em sua

composicao, principalmente do flior (SJOGREN, 2001).

Desde a década de 60, os eletrodos ion-seletivos se mostram como um dos
mais importantes desenvolvimentos na quimica analitica, especialmente por
permitir aplicacfes praticas interdisciplinares. O equipamento empregado nas
analises potenciométricas € simples e de baixo custo, e apresenta um eletrodo
indicador, de referéncia e um dispositivo de medida do potencial. E possivel definir
um método como seletivo e especifico quando permite isolar o analito relativamente
a outras substancias que podem estar presentes na amostra a analisar, garantindo
que a medida indicada diz respeito apenas ao analito em questéo. Eletrodos ion-
seletivos s@o sensores eletroquimicos que permitem a determinacdo da atividade
de certos ions na presenca de outros, sem 0 consumo apreciavel de corrente.
Esses eletrodos sao relativamente livres de interferéncia e representam uma forma
rapida, conveniente e ndo destrutiva de se determinar quantitativamente indmeros
cations e anions importantes (MORF, 1981; RETO et. al., 2008; SKOOG, 2014).

O elétrodo seletivo do ion fluoreto é muitas vezes utilizado para quantificagcao
de fluoretos em bebidas. Este eletrodo possui uma membrana sensivel contendo

um cristal de fluoreto de lantanio que, quando em contato com uma soluc¢ao padrao



ou amostra contendo ions fluoreto, estabelece uma diferenga de potencial através
do cristal, a qual esté relacionada com a respectiva concentracdo do ion fluoreto
(RETO et al., 2008).

O ion fluor é capaz de formar complexos com cétions polivalentes, como
calcio, magnésio, aluminio e ferro. As condi¢cdes para que seja possivel essa
formacdo de complexos depende do pH da solugdo, da concentracdo de ions
fluoreto e da presenca de outros compostos complexantes. A formacao de &cido
fluoridrico em baixo pH, por exemplo, reduz a concentracdo de ions fluoreto em
solucéo. Desta forma, € necessaria a incorporacdo de um agente complexante mais
forte que o fluoreto capaz de complexar, preferencialmente, os cétions interferentes
na leitura potenciométrica e liberar ions fluoreto em solugcdo. Deste modo, a
determinacao de fluoretos € sempre efetuada apos uma diluicho com uma solucéo
tampdo e estabilizadora da for¢a ibnica — TISAB (RETO, et al.,2008).

A introducdo de novos compostos na formulacdo de dentifricios podem
interferir na estabilidade do flior bem como comprometer a analise potenciométrica
do mesmo. Recentemente o mercado de cosméticos e dentifricios tem vivenciado
um crescente aumento no numero de produtos contendo diversas substancias
funcionais, como por exemplo, antimicrobianos, agentes clareadores, substancias
anti-calculo dental e outros. Nesse contexto, podemos inferir que o dentifricio se
tornou o principal veiculo para exposicdo diaria do paciente usudrio as esses

compostos.

Desta forma, esse trabalho tem como justificativa a investigacdo sobre
alguns dos interferentes que podem comprometer uma adequada andlise de flaor
nos dentifricios, particularmente com relacdo a influéncia da temperatura e de um
composto natural (hidrocoléide) presente em um dentifricio experimental ndo

comercializado.

Objetivou-se determinar concentracdes de fldor em dentifricios sob
influéncia de interferentes fisico (temperatura) e quimico (hidrocoléide). Além disso,
verificou-se a concentracdo de flior em dentifricios comercializados em regiées do
estado da Paraiba, Brasil, e condicbes de armazenamento. Por fim, buscou-se
avaliar a interferéncia de um composto natural utilizado como agente de

substantividade de flior no dentifricio na analise potenciométrica de fluor.
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Saude Publica” e encontra-se em analise.



Concentracoes de fluor em dentifricios comercializados no estado da Paraiba,
Brasil

Fluoride concentrations in dentifrices sold in the state of Paraiba, Brazil
Concentracion de flaor en dentrificos comercializados en el estado de Paraiba,
Brasil
Karla Maria Sim&es Meira?, Andreia Félix Soares °, Emerson Tavares de Sousa ¢, Isabella
Barros Almeida ¢, Fabio Correia Sampaio®
4Mestranda em Odontologia da Universidade Federal da Paraiba, Rua: Cidade Universitaria,

s/n - Castelo Branco, Jodo Pessoa - PB, 58051-900 Telefone: 83996293034. E-mail:

karlameiral@gmail.com. Contribuicdo: Analise Laboratorial e Escrita.

b Graduanda em Odontologia da Universidade Federal da Paraiba, Rua: Cidade Universitaria,
s/n - Castelo Branco, Jodo Pessoa - PB, 58051-900. Telefone: 83987207924. E-mail:
andreiafelix18@gmail.com. Contribuicdo: Analise Laboratorial e Escrita.

¢ Mestrando em Odontologia da Universidade Federal da Paraiba, Rua: Waldemar de
Mesquita Aciolly, 317, Bancarios, Jodo Pessoa-PB\Brasil, 58051420. Telefone:
83996337949. E-mail: etsemerson@yahoo.com.br. Contribuicéo: Coleta, Analise Estatistica

e Escrita.
d Mestrando em Odontologia da Universidade Federal da Paraiba, Rua: Cidade Universitaria,
s/n - Castelo Branco, Jodo Pessoa - PB, 58051-900. Telefone: 83996251275. E-mail:

bela.barrosalmeida@gmail.com. Contribuicdo: Anéalise Laboratorial e Revisdo da Escrita.

¢ Professor Adjunto o Departamento de Clinica e Odontologia Social da Universidade
Federal da Paraiba, Rua: Cidade Universitaria, s/n - Castelo Branco, Jodo Pessoa - PB,
58051-900. Telefone: 999821111. E-mail: fcsampaio@gmail.com. Contribuigdo:

Orientacéo.



mailto:karlameira1@gmail.com
mailto:andreiafelix18@gmail.com
mailto:etsemerson@yahoo.com.br
mailto:bela.barrosalmeida@gmail.com
mailto:fcsampaio@gmail.com

RESUMO

Objetivou-se determinar a concentracdo de fltor iénico (FI), flGor solGvel total (FST) e flGor
total (FT) em dentifricios contendo monofluorfosfato de sddio e comercializados no estado
da Paraiba. As amostras (n=57) foram coletadas em 14 cidades sorteadas de 4 mesorregides.
As andlises foram realizadas em triplicata utilizando eletrodo especifico para flior. Os dados
foram analisados por meio de estatistica descritiva e ANOVA. Observou-se que todos 0s
dentifricios analisados apresentaram valores de FT abaixo de 1.500 ppm independente da
mesoregido e da marca. As concentragdes médias de FST foram baixas, variando entre 750
a 800 ppm. As concentracdes médias(DP) de FI por estabelecimento com e sem ar
condicionado foram de 281,14 (21,75) e 262,72 (69,01), respectivamente (p>0,05). As
concentragfes de fldor nos dentifricios ndo ultrapassaram o valor maximo permitido

legalmente, porém, se mostraram abaixo das concentracbes minimas ideais (1000 ppm).

Palavras-chave: FlGor. Dentifricios. Céarie dentéaria



RESUMEN

Se objetivd determinar la concentracién de fltor idnico (FI), fldor soluble total (FST) y fltor
total (FT) en dentifricos conteniendo monofluorfosfato de sodio y comercializados en el
estado de Paraiba. Las muestras (n=57) fueron colectadas en 14 cidades sorteadas de 4
mesorregiones. Los analisis fueron realizados tres veces utilizando electrodo especifico para
fldor. Los datos fueron analizados por medio de estadistica descriptiva y ANOVA. Se
observo que todos los dentifricos analizados presentaron valores de FT abajo de 1.500 ppm
independiente de la mesorregion y de la marca. Las concentraciones medias de FST fueron
bajas, variando entre 750 a 800 ppm. Las concentraciones medias(DP) de FI por
establecimiento con y sin aire acondicionado fueron de 281,14 (21,75) e 262,72 (69,01),
respectivamente (p>0,05). Las concentraciones de flGor en los dentifricos no ultrapasaron el
valor maximo permitido legalmente, sin embargo, se mostraron abajo de las concentraciones

minimas ideales (1000 ppm).

Palabras clave: Fluor. Dentifricos. Carie dentaria.

10



ABSTRACT

Objective: The objective of this study was to determine the ionic fluoride concentration (IF),
total soluble fluoride (TSF), and total fluoride (TF) in toothpaste containing sodium
monofluorophosphate marketed in the state of Paraiba. We sought to further investigate
whether its trademark, its place of sale (mesoregion) and its storage (the presence of air
conditioning) could have any influence in these concentrations. Matherials and Methods:
Samples (n = 57) were collected in 14 cities randomly chosen form 4 mesoregions of Paraiba
(Coastal, Agreste, Borborema, Sertdo). Analyses were performed three times for every
sample using specific electrode. Data were analyzed using descriptive statistics and the
ANOVA (p <0.05). Results: It was perceived that the dentifrices analyzed presented TF
values below 1,500 ppm regardless of trademark or of its region. The average concentrations
of TSF were low, ranging between 750 to 800 ppm. The average concentrations (DP) of IF
per establishment with (n = 9) and without (n = 48) air conditioning were respectively 281,14
(21,75) and 262,72 (69,01) (p>0,05). Conclusion: The fluoride concentrations (SMFP) in
toothpastes did not exceed its maximum allowed value (1500 ppm, ANVISA), however, it
proved less than the ideal minimal concentration to the therapeutic effect (remineralization,
1000 ppm).

Keywords:; Fluorine. Dentifrices. Dental caries
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INTRODUCAO

Avangos nas estratégias de promocdo de salde e 0 aumento na exposi¢do aos
produtos fluoretados tém provocado uma reducdo na incidéncia e prevaléncia de carie no

Brasil e no mundo ao longo das Gltimas décadas!.

Esse fendmeno tem sido atribuido, em sua maior parte, a utilizacdo de produtos
fluoretados?, pois, a manutencdo dos niveis intrabucais de fon fluoreto (flior na forma
ibnica) exerce um papel decisivo na dindmica da cérie dentaria, uma vez que uma relacdo
inversa entre as concentragdes de fluoreto no biofilme dental e a prevaléncia de carie tem

sido demonstrada por varios estudos clinicos 5.

Das variadas formas de disponibilidade de fluoretos, o dentifricio fluoretado melhor
se adapta no controle de cérie por seu uso de forma topica e diaria e, associa¢do na limpeza
mecénica e manutencao do fldor na cavidade bucal como auxilio ao equilibrio mineral dos
dentes®-1L,

Para que o dentifricio tenha atividade no controle da céarie, 0 mesmo devera
apresentar fluoreto disponivel na sua formulacdo, ou seja, fllor soltvel, quer seja na forma
de fluoreto de sédio (NaF) ou monofluorfosfato de sédio (MFP). O requisito minimo para
que um dentifricio mantenha potencial anticarie é ter uma formulagdo com fluoreto na forma

sollvel e estavel3 12

Em algumas localidades da Paraiba o consumo de dentifricios ainda € relativamente
baixo. Diante de uma lenta renovacdo dos estoques, € possivel que os dentifricios
comercializados na Paraiba, particularmente no interior do estado, apresentem uma baixa
concentracdo de flor ativo, reduzindo, portanto, o potencial preventivo para carie dentaria?®.
A inativacdo do fldor ocorre, principalmente, quando o dentifricio é armazenado em local

com temperatura ambiente elevada e/ou exposto a luz solar.

Diante do exposto, este estudo teve como propdsito verificar a concentracdo de flior
em dentifricios comercializados no estado da Paraiba, avaliar as concentra¢fes em relacdo
as normas brasileiras vigentes e concentragdes minimas para efeito terapéutico do fldor,

como também sua forma de armazenamento.
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MATERIAL E METODO

Trata-se de um estudo observacional laboratorial realizado em quatro mesorregioes
do estado da Paraiba (Litoranea, Agreste, Borborema e sertdo), regido nordeste do Brasil,
onde dentifricios foram coletados para analise quanto a concentracdo de fltuor. Os locais de
coleta nessas regides do estado foram aleatoriamente selecionados, numa totalidade de 14
cidades.

As amostras foram adquiridas in loco, em pelo menos dois estabelecimentos
comerciais (supermercados, farméacias, mercearias) de cada localidade selecionada. Os
produtos adquiridos nos estabelecimentos comerciais climatizados (com ar condicionado)
serviram de “grupo controle” para uma comparacdo com produtos de marca similar, mas
comercializados em locais sem ar condicionado. Os cremes dentais foram adquiridos de
acordo com as marcas mais populares do mercado (Colgate®, Close up®, Prevent®,
Sorriso®, Contente® e Even®), e que continham monofluorfosfato de sédio em sua
composicao. Os produtos foram catalogados por marca, local de compra (regido, cidade) e

caracteristicas do estabelecimento comercial (com ou sem ar condicionado).

A calibracdo foi efetuada utilizando-se eletrodo especifico (Orion model 96-09,
Orion Research®, Cambridge, MA, USA) acoplado a analisador de ions (Orion EA-740,
Orion Research®, Cambridge, MA, USA) com solu¢bes padrdes de ion fluor (Digimed®,
Campo Grande, MS, Brasil) de 4, 8, 16, 32 e 64 ugF /mL. As leituras obtidas em
milivoltagem (mV) foram aplicadas a uma planilha de célculos (Excel Microsoft Office®),
contendo os dados dos padrdes com concentracdes conhecidas de flGor, convertidas para
ppm F. Foram utilizadas a curva padrdo e o coeficiente de correlagdo 1> > 0,99. Para efeito
da analise estatistica, os dados foram tabulados e calculados a média e o desvio-padrao,

segundo os produtos comerciais coletados.

Para analisar a concentragdo de fluor idnico (FI), fldor soltvel total (FST) e fldor
total (FT), as analises foram feitas em triplicata de acordo com um protocolo modificado de
Pearce!4. Uma quantidade de 100 mg de cada dentifricio foi pesada em balanca analitica
(Shimadzu®, Sao Paulo, SP, Brasil) e homogeneizada em 10 mL de agua deionizada. Ap6s
10 minutos em centrifuga a 3500 rpm (Quimis, Diadema, SP, Brasil), 0,25mL do
sobrenadante foi retirado e acondicionado em tubos Eppendorf® com 0,25mL de HCI 2 M
(Sigma-Aldrich®, Atlanta, GA, USA), 0,50 mL de NaOH M (Sigma-Aldrich®, Atlanta, GA,
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USA) e 1ImL de TISAB Il - tampé&o acetato + CDTA (Sigma-Aldrich®, Atlanta, GA, USA)
para determinacdo do flUor idnico. Para obtencdo dos valores de fldor soluvel total das
amostras, 0 mesmo processo foi realizado, sendo o sobrenadante (0,25mL) e o HCI 2M
(0,25mL) levados ao banho maria (FANEM®, Séo Paulo, SP, Brasil) (45°C) por 1 hora
antes da adicdo do NaOH M (0,50 mL) e TISAB |1 (1,0 mL). A determinacao do flaor total
(FT) seguiu 0 mesmo processo utilizado para o fldor soltvel total (FST), exceto pelo fato de
a andlise ser realizada com a suspensdo e ndo com o sobrenadante. Por fim, as amostras

foram analisadas utilizando o eletrodo especifico previamente calibrado.

Os dados foram tabulados em banco de dados criado no software SPSS® para
analises descritivas e testes estatisticos paramétricos ANOVA, que foram realizados com
indice de significancia de 5%.

RESULTADOS

A tabela 1 descreve as concentracbes médias de FI, FST e FT das cidades
selecionadas para coleta de amostras nesse estudo. A concentragdo de fluoreto maxima
encontrada nas diferentes cidades (tabela 1) e marcas (Figura 1) se enquadra nas normas
estabelecidas pela ANVISA, a qual regulamenta a concentracdo méaxima no produto final

como 0,15%, expresso em fluor.

A tabela 2 traz uma distribuicdo de coleta por mesorregido. Em média as

concentracOes ndo diferiram quanto a localizacéo geogréfica.

Em relacdo a forma de armazenamento, com ou sem ar condicionado, ndo houve

diferenca estatistica entre os dois grupos (Figura 2).

DISCUSSAO

Para um efetivo controle lesdo de carie, o dentifricio deverad apresentar fluoreto
disponivel na sua formulacdo, podendo estar presente na forma fluoreto de sddio (NaF) ou
monofluorfosfato de sédio (MFP)*215, Essas duas formas de fltor liberam o ion fluoreto na
cavidade bucal por mecanismos diferentes, 0 NaF ioniza-se quando em contato com a agua

e 0 MFP, pela acdo das fosfatases, enzimas presentes na cavidade bucal‘é. O MFP, presente
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nos dentifricios em questdo, pode sofrer hidrolise ao longo do tempo ou, se exposto a
elevadas temperaturas, apresentar diminuicdo na sua concentracdo de FST!2!% Por esse
motivo, 0 monitoramento de fldor solivel em dentifricios contendo MFP nas regides com
elevada temperatura no ambiente sdo importantes para verificar potenciais perdas no poder

preventivo desses produtos.

Embora estudos anteriores afirmem uma diminuicdo da efetividade do fluoreto
quando armazenado de forma inadequada, de forma geral, os dados mostraram n&o haver
diferenca significativa nas médias de concentracao de fldor nos dentifricios armazenados em

ambientes climatizados ou néo (Figura 2).

Em relacdo a concentracdo maxima de fldor total exigida pela ANVISA de acordo
com a resolucdo n° 79, os dentifricios obedeceram ao limite maximo final de 0,15% expresso
em flGor, ou de 1500ppm?’. No entanto, quando se observou a concentracdo minima do fltor
para um efeito anticarie, concluiu-se que metade das marcas apresentaram médias de FST
igual ou superior a 800ppmF. Concentracdes menores de 1000 ppm F ndo sdo capazes de

inibir atividade altamente cariogénica ou situacdes que apresentem carie ativa'®2°,

No Brasil, o consumo diario de dentifricio é de 1,459 por pessoa. Se as concentracdes
de fluoretos estdo adequadas nos dentifricios, podemos inferir que a maioria da populagéo
teria acesso a doses didarias de fluoreto suficiente para o controle das lesdes de carie!?. Duarte
et al.’® avaliaram os niveis das concentracdes de fluoretos nas principais marcas
comercializadas em diferentes regides do pais e ndo encontraram influéncia da temperatura
na concentracdo de fluoretos. Entretanto, a sua estabilidade ndo foi avaliada'®>. Em
contrapartida, Conde et. al. realizaram estudos em dentifricios na cidade de Manaus-AM
afim verificar se as altas temperaturas daquela regido teriam influéncia sobre o potencial
preventivo dos dentifricios. Concluiu-se que os dentifricios que possuiam MFP e carbonato
de célcio em sua composicdo (sistema abrasivo) apresentaram diminuicdo do FST como
também aumento no niveis de fldor insoluvel ao longo do tempo. Esses valores se

apresentaram mais evidente quando armazenados em temperatura ambiente!?,

Em um estudo similar realizado por Costa et al.?* para analisar as concentragoes de
fldor nas principais marcas de dentifricio no Estado da Paraiba verificou-se que 16 das 18
marcas analisadas apresentaram um média de concentracdo de FST acima do minimo
desejado (1000ppm). No presente estudo, apenas 3 das 6 marcas de dentifricios avaliadas

apresentaram valores de média iguais ou superiores a 800ppmF , o que afirma a necessidade
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de uma regulamentacdo a fim de garantir a populacdo dentifricios com concentragdo minima
de fltor capaz de interferir de forma terapéutica no aparecimento de cérie. Vale ressaltar que
as analises realizadas seguiram as mesmas condicGes experimentais dos trabalhos

anteriorest?.15.21,

Apesar da evidéncia de uma menor concentracdo de fluoretos FT em dentifricios
comercializados no interior do estado da Paraiba devido ao longo tempo de prateleira e baixo
consumo desses produtos'®, nesse estudo ndo se verificou diferenga estatistica entre os
dentifricios analisados nas quatro mesorregides do estado. Dessa forma, estima-se que as
diferencas de temperatura ambiente entre as regides mais quentes (Sertdo) ja ndo interferem
na estabilidade dos dentifricios disponiveis no estado. Por outro lado, as moderadas
concentracOes de FST sugerem que os produtos ja chegam ao estado com valores abaixo do
esperado, uma vez que o prazo de validade dos produtos era superior a dois anos até o
vencimento (dados ndo mostrados). Até que ponto essa situacdo pode ser extrapolada para

outras localidades da regido Nordeste, esse € um objeto de estudo para pesquisas futuras.

A determinacédo na concentracao de flior em cremes dentais de forma independente
da inddstria tem um papel muito importante em salde publica. Os dados obtidos podem
fundamentar medidas de controle, uma vez que se houver excesso de fllor no produto,
observa-se o risco do creme dental contribuir para casos de fluorose esteticamente nao
aceitavel, ja uma baixa concentracdo de fldor ativo, o produto ndo ira atuar de forma

terapéutica na prevencéo da carie.

CONCLUSAO

As concentracdes de fldor total estdo de acordo com as normas previstas, ndo

ultrapassando 1500ppm;

Metade das marcas comerciais apresentou fllor sollvel total igual ou superior a

800ppm;

N&o se verificou diferenca nas concentracbes de fldor quando avaliado por
mesorregido, como também ndo houve divergéncia quanto ao local de armazenamento (com

ou sem ar condicionado).
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TABELA 1 - Dados gerais de concentracdo de flor em cremes dentais adquiridos em
diferentes cidades da Paraiba, 2015.

Cidade

Alagoa Grande
Araruna

Areia
Bananeiras
Cabedelo
Campina Grande
Jodo Pessoa

Monteiro
Nazarezinho
Pedra lavrada
Santa cruz
Séo Francisco
Sapé

Souza

Total

Valor p (Anova)

I. de confianga

I. de confianga Média
Limite superior

Limite inferior

W~NPhPowWwwpMpmDO OO WPSAPS™MDS

(6]
~

FI
Média (DP)
283,39 (26,19)
216,58 (50,81)
293,06 (21,65)
185,58 (62,66)
252,67 (35,95)
262,58 (31,48)
276,51 (19,52)
256,08 (32,31)
364,94 (39,70)
298,89 (85,44)
357,21 (025,83)
255,58 (058,62)
226,55 (092,79)
309,29 (038,64)
263,73 (063,98)

(0,005)
57

265,63
282,67
248,58

FST

Média (DP)
739,97 (081,02)
667,16 (123,89)
777,26 (057,36)
676,02 (113,50)
767,36 (114,50)
655,82 (069,57)
800,02 (057,43)
762,35 (103,30)
910,94 (069,84)
706,26 (141,70)

1.132,59 (096,63)
854,10 (140,59)
900,91 (191,17)
895,14 (050,20)
794,28 (156,72)

(0,000)
57

800,93
842,13
759,73

FT
Média (DP)

1.300,16 (145,02)
1.109,23 (082,38)
1.204,68 (129,24)
1.123,58 (065,40)
1.264,67 (221,93)
1.202,08 (115,15)
1.431,66 (104,27)

1.308,48 (039,48)
1.487,85 (097,26)
1.306,85 (037,95)
1.520,19 (071,45)
1.368,67 (089,88)
1.240,94 (246,23)
1.407,29 (090,14)
1.286,38 (170,55)

(0,010)
57
1301,43
1341,94
1260,92

1500

1400

1300

1200

1100

1000

900

800

ppmF

700

600
500
400
300
200
100

Close-up®

Colgate®©

Contente®

B Fl WFST mFT

Prevent®

Sorriso®

Figura 1 - Média das concentracGes de FI, FST e FT por marcas comerciais.
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Tabela 2- Dados da Concentracdo de Flior em Dentifricios de 4 Mesorregifes da

Paraiba, 2015.

Regido

Agreste
Borborema

R. Litoranea
Sertéo

Valor p (Anova)

I. de confianca

I. confianga Média
Limite superior

Limite inferior

15
14
18
12

FI
Média(DP)
241,43(061,24)
268,04(045,97)
246,36(066,37)
312,64(060,82)
0,013

57

265,63

282,67

248,58

FST
Média(DP)

710,96(100,03)

704,67(103,03)

833,97(153,07)

943,46(146,55)

0,000

57

800,93

842,13

759,73

FT
Média(DP)
1.183,06(125,89)
1.262,53(093,55)
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21



3. CAPITULO 2

Influéncia de produtos naturais na leitura potenciométrica de fldor em
dentifricios
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Influéncia de produtos naturais na leitura potenciométrica de fluor em
dentifricios

RESUMO

Introducéo: A praticidade e baixo custo da analise de fluoretos com eletrodo
especifico tornam esse meétodo potenciométrico a primeira escolha para a
determinacdo de fluoreto em dentifricios. No entanto, a adicdo de compostos
naturais em dentifricios pode interferir na leitura ibnica do fldor por andlise
potenciométrica direta. Objetivo: O objetivo desse estudo foi analisar a
interferéncia de um composto natural (hidrocoldide) na leitura do FI (fltor ibnico),
FST (Fluor soltvel total) e FT (fldor total) pelo método de andlise direta por
potenciometria. Metodologia: 59 amostras de um dentifricio experimental nao
comercializado foram analisadas. Dois tipos de fluoreto foram incorporados: MFP
(monofluor fosfato de sodio) e NaF (fluoreto de sédio) associados ou ndo com um
hidrocoloide em sua composi¢édo. Os dentifricios foram analisadas em trés fases:
1) determinou-se a concentracdo de flior FT, FST e FI por leitura direta; 2)
determinou-se a concentragcédo de FT por HMDS (padréo ouro) e 3) determinou-se
a concentracdo de FT em dentifricios contendo MFP em modelo experimental
contendo diferentes concentracdes de hidrocoldide e mucina. Resultados:
Observou-se uma diminui¢cao da concentracao de FT dos dentifricios avaliados pela
leitura direta quando em comparacgéo ao HMDS (padréo ouro). Numa concentracao
de 50% na formulacéo do dentifricio, o hidrocoldide mostrou-se interferir na analise
direta de fldor total (947,65 ppm) quando comparado a uma amostra sem a
presenca do composto natural (1095,52ppm). Quando analisadas por HDMS,
essas mesmas amostras apresentaram concentracdes de (1812,44) e (1525,37),
respectivamente. A presenca da mucina no momento de andlise parece amenizar
a interferéncia do hidrocol6ide no momento de andlise, a depender da concentracao
que se apresenta. Conclusao: O hidrocoléide presente na formulacdo do dentifricio
para substantividade do fluor parece interferir na analise direta por potenciometria,
como comprometer a fidelidade de seus resultados.

Palavras-chave: Fluor; Dentifricios; Potenciometria.
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ABSTRACT

Introduction: The convenience and low cost of fluoride analysis with specific
electrode make this the first choice potentiometric method for the determination of
fluoride in toothpaste. However, the addition of natural compounds in dentifrices
may interfere with the reading of fluoride ion by direct potentiometric analysis.
Objective: The objective of this study was to analyze the interference of a natural
compound (hydrocolloid) in reading the FI (fluoride ion), FST (Fluorine soluble total)
and FT (total fluorine) by the method of direct analysis by potentiometric.
Methodology: 59 samples of non-marketed experimental toothpaste were
analyzed. Two types of fluoride have been incorporated: MFP (monofluor sodium
phosphate) and NaF (sodium fluoride) combined or not with hydrocolloid in its
composition. The dentifrices were tested in three phases: 1) determine the
concentration of fluorine FT, FST and FI by direct reading; 2) determine the
concentration of FT HMDS (gold standard) and 3) determine the concentration of
TF in toothpaste containing MFP experimental model holding different
concentrations of hydrocolloid and mucin. Results: We observed a decrease in the
concentration of FT in the toothpastes evaluated by direct reading when compared
to HMDS (gold standard). At a concentration of 50% in the dentifrice formulation,
the hydrocolloid was shown to interfere with the direct analysis of the total fluorine
(947.65 ppm) compared to a sample without the presence of a natural compound
(1095,52ppm). When analyzed by HMDS, these same samples had concentrations
(1812.44) and (1525.37) respectively. The presence of mucin at the time of analysis
seems to mitigate the hydrocolloid interference depending on the concentration
features. Conclusion: The Hydrocolloid present in the toothpaste formulation for
fluoride substantivity appears to interfere with the direct analysis by potentiometric
once it compromises the fidelity of the results.

Key-words: Flurine; Dentifrices; Potenciometry.
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INTRODUCAO

A efetividade de um dentifricio estd diretamente relacionada com a
disponibilidade de fluoreto ativo ou potencialmente ativo em sua composi¢éo, seja
ele disponivel na forma de NaF (Fluoreto de sodio) ou MFP (Monofluorfosfato de
so6dio). A incapacidade de solubilizacédo do fluoreto durante a escovacéao devido a
interferéncia de componentes no dentifricio pode comprometer a sua eficacia
clinica, como também seu efeito anticarie (WORKSHOP; SJOGREN, 2001;
CONDE, 2003)

A presenca de fluoreto em dentifricios se da por trés formas: Fltor Total (FT),
o fluoreto presente em sua totalidade no dentifricio, o Fldor Solavel total (FST),
potencialmente disponivel na cavidade bucal apds escovacao, e Fluor iénico (FI),
disponivel em produtos fluoretados de forma livre para imediata acdo. No entanto,
os sais de fluoreto em dentifricios podem, por vezes, reagir com outros
componentes presentes originalmente no dentifricio, como abrasivos e
detergentes, formando sais de fluoreto indisponiveis (Fins) para sua finalidade
(ORCA, 2015).

A andlise de concentracdo de FT pode ser feita por formas distintas,
incluindo ressonancia magnética de flaor, tritacdo, cromatografia liquida,
cromatografia gasosa, cromatografia iénica, eletroforese capilar e potenciometria
(Eletrodo de flaor ion-seletivo). Algumas dessas, como a cromatografia ibnica e
potenciometria, sao utilizadas, por exemplo, por entidades como FDA (Food and
Drug Administration) e ADA (The American Dental Association) como método de
determinacdo de concentracdo de fldor total em produtos fluoretados
comercializados, como o dentifricio. Entretanto, para a analise do FST ndo ha um
método internacionalmente validado, devido a dificuldade em simular a
solubilizac&o sofrida pelo fluoreto em condic¢des intra-bucais quando na formulacéo

MFP (ORCA, 2015).

A introducdo de novos compostos na formulacdo dos dentifricios, como
compostos naturais, pode interferir na estabilidade do fldor, bem como
comprometer a analise potenciométrica do mesmo. Um dos principais argumentos
para incorporar produtos naturais em dentifricios € a possibilidade de adicionar uma

substéancia farmacéutica benéfica ou composto com menos riscos de causar efeitos
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colaterais (HARVEY, 2008; NEWMAN; CRAGG 2010; HARVEY; EDRADA-EBEL;
QUINN, 2015). No entanto, a formulacdo de um dentifricios é considerada
complexa, e a adicdo de novas substancias, mesmo que naturais, pode apresentar

vantagens e desvantagens quando presentes no produto final (WATSON, 1970).

Uma fonte de preocupacéo relacionada a incluséo de ingredientes naturais
em preparacdes de dentifricios € a interag@o potencial dos constituintes organicos
com flior, como também a tendéncia de ocorrer sinérese. Desta forma, o primeiro
desafio para uma formulacéo de dentifricio herbal € manter o produto quimicamente
e fisicamente estavel (WATSON, 1970).

A goma tara, polissacarideo de reserva encontrados no endosperma de
algumas sementes de leguminosas, tem sido adicionado recentemente na
composicéo de dentifricios como agente de substantividade do flior. Composta de
polimeros de galactomanana, a goma tara consiste de uma cadeia principal de
unidades de 1,4-B-d-manopiranose, com residuos de 1,6-a-d-galactopiranose na
proporcao de 3:1 (GLICKSMAN, 1986). Uma das principais caracteristicas da goma
tara € a habilidade de formar solucbes de alta viscosidade em pequenas
concentracdes, sendo pouco afetadas pelo pH, ions e processamentos. Além disso,
esse hidrocolbide natural possui a capacidade de retardar a sinérese, motivo pelo
qgual se apresenta de forma frequente na indastria alimenticia (DEA; MORRISON,
1975; RICHARDSON; NORTON, 1998).

A mucina, glicoproteina de alto peso molecular, presente na Pelicula
Adquirida (PA), apresenta um importante papel na prevencao de carie pelo auxilio
na precipitacao globulos de célcio. Esse processo pode ser favorecido quando na
presenca de flior, o qual promove a difusdo desses glébulos de calcio sobre a
pelicula (ALHAIQUE et al., 1986; ALHAIQUE et al., 1990). Embora seu mecanismo
clinico de acdo apresente significancia no processo de Desmineralizacéo-
Remineralizacdo (des-re), a associacdo entre fluoreto e mucina pode dificultar a
andlise desse quando avaliada a sua concentragdo em condi¢fes intra-bucais.
Desta forma, a analise do flior potencialmente ionizavel pode ser prejudicada pela

interacdo do flior com a mucina.

Como a mucina apresenta caracteristicas de agente de substantividade do

fldor por permitir sua adesao a pelicula adquirida, acredita-se que a dificuldade no
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processo de analise para dentifricios com hidrocoldide ocorra da mesma maneira.
Apesar de apresentar caracteristicas promissoras para a sua inser¢cdo na
formulacédo de dentifricios, a goma tara parece interferir na analise potenciométrica
do fldor, o que pode comprometer a fidelidade dos resultados de analise pelo

eletrodo ion seletivo.

METODOLOGIA

Trata-se de um estudo laboratorial em trés fases: 1) determinacdo da
concentragdo de fldor FT, FST e FlI em dentifricio experimental contendo
hidrocol6ide em diferentes concentracdes por leitura direta; 2) determinacdo da
concentracdo de FT em dentifricio experimental contendo hidrocoldide em
diferentes concentracdes por HMDS; 3) determinacdo da concentracdo de FT em
dentifricio contendo MFP em modelo experimental contendo diferentes

concentragdes de hidrocol6ide e mucina (tipo Il, Sigma®).

Foram analisadas 59 amostras em triplicata de um dentifricio experimental
nao comercializado, com formulagbes MFP e NaF, podendo apresentar em sua
composicdo um hidrocoléide como agente de substantividade de fldor
(concentracdes nao apresentadas em funcéo de registro de patente). As analises
de flior se deram por potenciometria através de um eletrodo especifico ion seletivo
(Orion modelo 96-09) apdés hidrélise do fltor ionizavel em HCI 2M, neutralizagcédo
com NaOH 1M e tamponamento com TISAB Il (tampéao acetato + CDTA), seguindo

o protocolo modificado de Pearce (1974) de acordo com o fluxograma (figura 1).
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1100mg de dentifricio

110mL de agua deionizada
Homogeneizar no agitador

0,25mL de suspensdo 10 min centrifugagdo x3500 rpm
0,25mL HCl 2M
0,25mL de sobrenadante
Banho Maria 1h/45°C 0,25mL HCl 2M
Banho Maria 1h/45°C 0,25mL de sobrenadante
1,0 TISAB I
0,50 NahOH M
0,50 NaOH M 0,50 NaOH M 0,25mL HCl 2M
1,0mL TISAB Il 1,0mL TISAB Il

ANALISADOR DE {ONS EA 940 ELETRODO ESPECIFICO ORION 96-09

Figura 1 — Protocolo modificado de Pearce (1974) para analise de FT, FST e Fl.

Para efeito comparativo, a concentragcédo de FT de 2 amostras de cada grupo

de dentifricios foi realizada por HMDS (padrdo ouro) da seguinte forma:

A analise de flaor foi feita apés difuséo facilitada de HMDS, pelo método de TAVES
(1968) modificado por WHITFORD (1996). As solucées padréo (1,0, 5,0, 10,0, 50,0,
100,0 nM) empregadas na realizac&o da curva de calibracéo, foram preparadas por
diluicdo seriada de um estoque padrao, contendo 0,1 M de fltor (Orion) e difundidos
em triplicata, em comitédncia com as amostras que foram analisadas. Foi realizada
a primeira leitura antes da interpretagéo das amostras, a segunda leitura quando a
metade das amostras foram lidas e a terceira apdés o termino de leitura das
amostras. Aléem disso, padrbes que ndo sofreram difusdo foram preparados,
usando-se as mesmas solucdes (NaOH 0,05 M e &cido acético 0,20 M) usadas para
preparar os padrbfes e as amostras que sofreram difusdo. Os padrdes nao
difundidos foram feitos de modo a ter exatamente a mesma concentracéo de flior

gue os padrdes que sofreram difusdo. 100mg das amostras foram pesadas em
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balanca analitica e diluidas em 10mL de agua deionizada. 1mL foi retirado da
suspensao e adicionado em placas de Petri plasticas (Falcon, n° 1007) juntamente
com 1mL de agua. Na tampa dessas placas foram adicionados 50uL de NaOH (0,05
M), distribuidos em 5 gotas. As placas foram seladas com vaselina e, por um orificio
feito anteriormente feito na tampa, adicionado hexametil-disiloxano (H2SO4/HMDS)
— 2,0 mL em acido sulfarico 3M- e selado também com vaselina. A seguir, as placas
foram colocadas em uma mesa agitadora em velocidade 2-3. Apos 24 horas, as
tampas foram retiradas e invertidas, e as gotas unidas em uma sé. O NaOH foi
tamponado pela incorporagdo de 20uL de &cido acético (0,2M). Com o auxilio de
uma pipeta, o volume total foi ajustado para 75uL adicionando 4gua deionizada. A
gota que continha todo flior da amostra foi analisada com o eletrodo especifico. A
técnica de difuséo facilitada por HMDS apresenta as vantagens de separar o fluor
da amostra, eliminando interferentes, e ao mesmo tempo, concentrando-o0s, o que

incrementa a deteccdo de F pelo eletrodo sensivel (0,02 pg/mL).

Em seguida, duas amostras de dentifricio contendo MFP em suas
formulacgdes e diferentes concentracdes do hidrocoldide (amostras 21 e 37) foram
selecionadas para uma repeticdo de andlise, dessa vez com adicao de diferentes
concentracfes de mucina (0,5mg, 1 mg e 1,5 mg) ao reagente neutralizador NaOH

M afim de evitar interferéncia na diferenca de potencial entre o eletrodo e a amostra.

As leituras foram obtidas em mV e aplicadas a uma planilha de dados Excel
(Excel Microsoft Office ®) contendo os dados dos padrdes com concentracdes
conhecidas de fltior, convertidas em ppmF (APENDICE). Utilizou-se a curva padréo

e o coeficiente de correlagao r?=0,99.
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RESULTADOS

A tabela 1 traz as concentragbes de Fl, FST e FT realizadas pela leitura
direta com eletrodo ion especifico como também as concentracbes de FT pela
leitura por HMDS (padrao ouro).

A figura 2 apresenta as concentragdes de Fl, FST e FT das amostras 21 e

37 em diferentes concentra¢des de mucina.

A tabela 2 expde as concentracfes de FT por HMDS nas amostras 37 e 21
as quais apresentam concentracdes distintas de hidrocoloide. E exposto ainda as
concentracdes de FT dessas amostras em analise direta na presenca de diferentes

concentragdes de mucina (mg).

TABELA 1 — Concentragéo de FI (leitura direta), FST (leitura direta) e FT (leitura
direta e HMDS) dos dentifricios experimentais.

codigo Fl FST FT FT HMDS
HB 13051 0301,43 0559,86 0916,03
HB 13051 0197,63 0866,09 0925,46
HB 13051 0271,43 0570,03 0970,13
HB-13051 0121,33 0307,79 0508,07
HB-13051 0092,19 0306,63 0555,38
HB 13051 0187,54 0875,71 1172,51
HB-T140022 1289,61 001448 1415,24
HB-T140022 1443,22 1518,68 1510,11
HB-T140022 0719,29 0875,44 0949,85
HB-T140022 1570,95 1479,96 1500,71
HB-T140022 0858,20 0946,02 1040,42
HB-T140022 0984,80 0973,18 1045,11
HB-T140022 0931,43 1047,48 1007,96 1791,86
HB-T140022 1559,63 1929,50 1672,32
HB-T140022 1018,82 1058,65 0904,17 3568,79
HB-T140021 1315,33 1463,49 1076,03
HB-T140021 1260,99 1406,73 1239,04
HB-T140021 1312,07 1320,26 1000,93
HB-T140021 1256,26 1224,84 1008,82
HB-T140021 1373,19 1212,58 0910,16
HB-T140021 1205,20 1327,25 0945,35
HB-T140021 1054,43 0982,65 1150,25 2345,4
HB-T140021 2367,29 1700,66 1545,17
HB-T140021 1085,98 1027,01 1134,59 1625,58
HB-T140026 0140,16 0226,37 0449,65
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HB-T140026
HB-T140026
HB-T140026
HB-T140026
HB-T140026
HB-T140026
HB-T140026
HB-T140026
HB-T140023
HB-T140023
HB-T140023
HB-T140023
HB-T140023
HB-T140023
HB-T140023
HB-T140023
HB-T140023
HB-T140024
HB-T140024
HB-T140024
HB-T140024
HB-T140024
HB-T140024
HB-T140024
HB-T140024
HB-T140024
HB-T140025
HB-T140025
HB-T140025
HB-T140025
HB-T140025
HB-T140025
HB-T140025
HB-T140025

0118,92
0118,70
0110,22
0218,40
0220,29
0166,57
0528,15
0279,81
1107,77
1126,55
1190,59
1127,45
1334,04
1345,50
1171,33
0979,45
1378,63
1369,95
1380,79
0385,76
0349,67
0443,95
0333,95
0251,38
0214,28
0134,03
0152,68
0179,36
0177,65
0141,28
0136,08
0608,58
0315,04
0206,52

0220,17
0206,24
0208,47
0490,24
0508,22
0209,68
0894,70
0514,02
1132,65
1281,51
1041,58
1036,32
1171,23
1280,37
1208,76
0928,58
1659,36
1218,30
1320,28
0383,33
0315,59
0454,48
0328,77
0382,71
0277,79
0156,66
0737,19
0701,74
0705,33
0908,81
3274,83
1483,52
0753,05
0279,17

0502,89
0551,38
0560,56
0947,65
0976,23
0914,72
1513,44
0819,23
1161,92
1117,35
1052,44
0985,32
1148,99
1187,52
1145,04
1138,96
1403,20
1197,24
1233,49
0668,39
0547,02
0754,02
0595,43
1346,50
000978
1118,98
0910,20
1380,04
1095,52
1531,26
1664,07
1857,48
0930,51
0835,01

1569,8

2385,64

1680,17

2837,46

2372,56
3241,79

2296,38
2271,41
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Figura 2 — Concentracao de Fl, FST e FT das amostras 21 e 37, respectivamente,

em diferentes concentracfes de mucina (mg).

TABELA 2 — Concentragbes de FT por HMDS e leitura direta em diferentes

concentracfes de hidrocolbéide e mucina.

METODO TIPO DE PERCENTUAL DO DIFERENCA DE
DE F HIDROCOLOIDE CONCENTRACAO
LEITURA (ppm)
Amostra 37 Amostra 21
0% 50%

Leitura por FT
HMDS 1525,37 1812,44 0287,07

MUCINA

(mg)
Leitura FT 0 1095,52 0947,65 0147,87
Direta
Leitura FT 0,5 0957,29 0824,85 0132,44
Direta
Leitura FT 1,0 1152,33 0510,02 0642,31
Direta
Leitura FT 1,5 0664,92 0607,91 0057,01
Direta
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DISCUSSAO

A velocidade e a facilidade de andlise tornam o eletrodo como primeira
escolha para a determinacdo de fluoreto na maioria das situacfes. Além disso, a
natureza do equipamento portatii e baixo custo de manutencdo quando em
comparacao com outras técnicas disponiveis tornam o eletrodo ion-seletivo de flGor
adequado para exploragédo (NICHOLSON, 1983).

As analises das concentracdes de flior em dentifricios foram realizadas pelo
método potenciométrico seguindo o protocolo definido por Pearce (1974).
Entretanto, esse método parece limitado ao uso cientifico, uma vez que ndo ha uma
validacdo deste como protocolo padrdo, devido a dificuldade em simular a
solubilizac&o sofrida pelo fluoreto em condic¢des intra-bucais quando na formulacéo
MFP (ORCA, 2015).

As concentracdes de FT obtidas pelo HMDS em relacéo a leitura direta do
fldor (tabela 1) afirmam a fidelidade dos resultados por esse método de andlise. A
associacao do Fluoreto com o hidrocol6ide impossibilita que o ion se apresente de
forma livre na a leitura direta. Nesse estudo objetivou-se verificar, especificamente,
a interferéncia de produtos naturais na leitura potenciomeétrica de dentifricio, sendo
portanto, um dos estudos pioneiros a considerar um hidrocoléide como interferente

da composicéo.

A precisdo das andlises de fldor no método potenciométrico pode ser
influenciada por diversos fatores e o nao cumprimento de alguns critérios pode ser
decisivo para erros no procedimento laboratorial, como também diminuic&o da vida-
atil do equipamento. Contaminacéo de fllor, sor¢ao, forgas eletrostaticas, variacdes
de iluminacéo, presenca de espécies interferentes, tempo de descomplexacéo do
tampao, estabilidade do tampao, efeitos de forca ibnica, presenca de potenciais de
liguidos de juncéo, efeitos de membrana, memoria de eletrodo, pH e temperatura
sdo pontos decisivos para fidelidade dos resultados por esse método
(NICHOLSON,1983).

Uma série de compostos organicos e inorganicos tém sido recentemente
adicionada na composicao dos dentifricios para aumento de sua efetividade. No

entanto, os efeitos dessas novas formulagbes ainda permanecem desconhecidas.
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E possivel haver prejuizos na atividade de componentes por associagdo e
inativagdo com outros. A adicdo de mucina nas concentracbes 0,5mg e 1mg no
momento de analise do fldor possibilitou a liberacdo de ions fllor associados,
provavelmente, ao hidrocoléide em questdo. No entanto, quando adicionada a
concentragcdo de 1,5mg de mucina nas andlises das amostras 21 e 37, observou-
se uma diminui¢do consideravel no FST e FT. Desta forma, é possivel que a mucina
em altas concentracdes dificulte a liberacdo de ions fllor para a leitura

potenciométrica, comportando-se de forma semelhante ao hidrocoldide.

Pakalns e Farrar (1976) avaliaram em agua a interferéncia de variados
surfactantes na leitura de fluor por eletrodo ion seletivo. Verificou-se ser possivel a
interferéncia de todos os compostos avaliados na fidelidade dos resultados de
concentracdo de fldor, dependendo da concentracdo em que estes se
apresentavam. Tratando-se de um composto presente também na formulacdo do

dentifricio, € possivel que 0 mesmo aconteca na leitura de flior em dentifricios.

A andlise de flaor de slurry salivar (rico em mucinas) de dentifricios herbais
ou contento concentracdes variadas de hidrocoloides pode ser dificultada pelo fato
desses produtos naturais interferirem na difusdo de ions durante a analise
potenciométrica. Dessa forma, a realizacdo de estudos clinicos se fazem

necessarios.

CONCLUSAO

A goma tara parece interferir na andlise direta de fllor por potenciometria,

como comprometer a fidelidade de seus resultados;

A mucina pode colaborar para neutralizar a interferéncia da goma-tara na
leitura potenciométrica do flior em dentifricios compostos de hidrocoléide, a

depender da concentracdo em que se apresenta;
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4. CONSIDERACOES GERAIS

A interferéncia na leitura potenciométrica do flior traz uma preocupacédo
quanto a forma que os produtos fluoretados, principalmente dentifricios, serdo
avaliados quanto a disponibilidade de fluoreto, principalmente nas formulacées
MFP. A escassez de equipamentos capazes de neutralizar essa interferéncia na
leitura nos alerta quanto a adi¢cdo de novos compostos na formulagéo de dentifricio.
E preciso avaliar a relagéo custo-beneficio desses novos agentes, principalmente
por ser possivel uma interferéncia na acdo de compostos com efetividade ja

conhecida, como o ion fltor.

5. CONCLUSAO

Metade das marcas comerciais apresentou flior soluvel total igual ou
superior a 800ppm. Nenhuma das marcas em questédo atingiu a concentracéo de

1000ppm, o0 que pode comprometer sua atividade anticarie;

N&ao se verificou diferenca nas concentracfes de flior quando avaliado por
mesorregido, como também ndo houve divergéncia quanto ao local de

armazenamento (com ou sem ar condicionado).

A goma tara parece interferir na analise direta de fldor por potenciometria,
como comprometer a fidelidade de seus resultados;
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Anexo A - Normas de publicacdo do periddico caderno de saude publica

Cadernos de Saude Publica/Reports in Public Health (CSP) publica artigos
originais com elevado mérito cientifico, que contribuem com o estudo da saude
publica em geral e disciplinas afins. Recomendamos aos autores a leitura atenta
das instrucdes antes de submeterem seus artigos a CSP.

Como o resumo do artigo alcanca maior visibilidade e distribuicdo do que o artigo
em si, indicamos a leitura atenta da recomendacéo especifica para sua
elaboracao. (leia mais)

1. CSP ACEITA TRABALHOS PARA AS SEGUINTES SECOES:

1.1 - Artigo: resultado de pesquisa de natureza empirica (maximo de
6.000 palavras e 5 ilustra¢des). Dentro dos diversos tipos de estudos
empiricos, apresentamos dois exemplos: artigo de pesquisa etiolégica na
epidemiologia e artigo utilizando metodologia qualitativa;

1.2 - Revisdo: Revisédo critica da literatura sobre temas pertinentes a
Saude Coletiva, maximo de 8.000 palavras e 5 ilustragdes. (leia mais);

1.3 - Ensaio: texto original que desenvolve um argumento sobre tematica
bem delimitada, podendo ter até 8.000 palavras (leia mais);

1.4 - Comunicacéo Breve: relatando resultados preliminares de
pesquisa, ou ainda resultados de estudos originais que possam ser
apresentados de forma sucinta (maximo de 1.700 palavras e 3
ilustracdes);

1.5 - Debate: anélise de temas relevantes do campo da Saude Coletiva,
gue é acompanhado por comentarios criticos assinados por autores a
convite das Editoras, seguida de resposta do autor do artigo principal
(maximo de 6.000 palavras e 5 ilustracdes);

1.6 - Secao temética: secédo destinada a publicacdo de 3 a 4 artigos
versando sobre tema comum, relevante para a Saude Coletiva. Os
interessados em submeter trabalhos para essa Secao devem consultar as
Editoras;

1.7 - Perspectivas: andlises de temas conjunturais, de interesse imediato,
de importancia para a Saude Coletiva (maximo de 1.600 palavras);

1.8 - Questdes Metodoldgicas: artigos cujo foco é a discusséo,
comparacao ou avaliacdo de aspectos metodologicos importantes para o
campo, seja na area de desenho de estudos, analise de dados ou
meétodos qualitativos (maximo de 6.000 palavras e 5 ilustragcdes); artigos
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sobre instrumentos de afericdo epidemiologicos devem ser submetidos
para esta Secédo, obedecendo preferencialmente as regras de
Comunicacgdo Breve (maximo de 1.700 palavras e 3 ilustracdes);

1.9 - Resenhas: resenha critica de livro relacionado ao campo tematico
de CSP, publicado nos ultimos dois anos (maximo de 1.200 palavras);

1.10 - Cartas: critica a artigo publicado em fasciculo anterior de CSP
(méximo de 700 palavras).

. NORMAS PARA ENVIO DE ARTIGOS

2.1 - CSP publica somente artigos inéditos e originais, e que nao estejam
em avaliacdo em nenhum outro periodico simultaneamente. Os autores
devem declarar essas condi¢cdes no processo de submisséo. Caso seja
identificada a publicacdo ou submisséo simultanea em outro periddico o
artigo sera desconsiderado. A submisséo simultdnea de um artigo
cientifico a mais de um periddico constitui grave falta de ética do autor.
2.2 - Serao aceitas contribuicbes em Portugués, Inglés ou Espanhol.
2.3 - Notas de rodapé e anexos nao serao aceitos.

2.4 - A contagem de palavras inclui somente o corpo do texto e as
referéncias bibliograficas, conforme item 12.13.

2.5 - Todos os autores dos artigos aceitos para publicacao seréo
automaticamente inseridos no banco de consultores de CSP, se
comprometendo, portanto, a ficar a disposicéo para avaliarem artigos
submetidos nos temas referentes ao artigo publicado.

. PUBLICACAO DE ENSAIOS CLINICOS

3.1 - Artigos que apresentem resultados parciais ou integrais de ensaios
clinicos devem obrigatoriamente ser acompanhados do niumero e entidade
de registro do ensaio clinico.
3.2 - Essa exigéncia esta de acordo com a recomendacédo do Centro
Latino-Americano e do Caribe de Informacédo em Ciéncias da Saude
(BIREME)/Organizacédo Pan-Americana da Saude (OPAS)/Organizacao
Mundial da Saude (OMS) sobre o Registro de Ensaios Clinicos a serem
publicados a partir de orientacdes da OMS, do International Committee of
Medical Journal Editors (ICMJE) e do Workshop ICTPR.
3.3- As entidades gue registram ensaios clinicos segundo os critérios do
ICMJE séo:

Australian New Zealand Clinical Trials Registry (ANZCTR)

ClinicalTrials.gov

International Standard Randomised Controlled Trial Number

(ISRCTN)

Nederlands Trial Reqister (NTR)

UMIN Clinical Trials Registry (UMIN-CTR)
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o WHO International Clinical Trials Reqistry Platform (ICTRP)

FONTES DE FINANCIAMENTO

4.1 - Os autores devem declarar todas as fontes de financiamento ou
suporte, institucional ou privado, para a realiza¢do do estudo.

4.2 - Fornecedores de materiais ou equipamentos, gratuitos ou com
descontos, também devem ser descritos como fontes de financiamento,
incluindo a origem (cidade, estado e pais).

4.3 - No caso de estudos realizados sem recursos financeiros
institucionais e/ou privados, os autores devem declarar que a pesquisa
nao recebeu financiamento para a sua realizacéo.

. CONFLITO DE INTERESSES

5.1 - Os autores devem informar qualquer potencial conflito de interesse,
incluindo interesses politicos e/ou financeiros associados a patentes ou
propriedade, provisdo de materiais e/ou insumos e equipamentos
utilizados no estudo pelos fabricantes.

. COLABORADORES

6.1 - Devem ser especificadas quais foram as contribui¢des individuais de
cada autor na elaboracgao do artigo.

6.2 - Lembramos que os critérios de autoria devem basear-se nas
deliberacbes do ICMJE, que determina o seguinte: o reconhecimento da
autoria deve estar baseado em contribuicdo substancial relacionada aos
seguintes aspectos: 1. Concepcéao e projeto ou andlise e interpretacdo dos
dados; 2. Redacao do artigo ou revisao critica relevante do conteudo
intelectual; 3. Aprovacao final da versao a ser publicada; 4. Ser
responsavel por todos os aspectos do trabalho na garantia da exatidao e
integridade de qualquer parte da obra. Essas quatro condicfes devem ser
integralmente atendidas.

. AGRADECIMENTOS

7.1 - Possiveis mengdes em agradecimentos incluem instituicbes que de
alguma forma possibilitaram a realizacdo da pesquisa e/ou pessoas que
colaboraram com o estudo, mas que ndo preencheram os critérios para

serem coautores.

REFERENCIAS

8.1 - As referéncias devem ser numeradas de forma consecutiva de
acordo com a ordem em que forem sendo citadas no texto. Devem ser
identificadas por nimeros arabicos sobrescritos (p. ex.: Silva 1). As
referéncias citadas somente em tabelas e figuras devem ser numeradas a
partir do numero da ultima referéncia citada no texto. As referéncias
citadas deverao ser listadas ao final do artigo, em ordem numeérica,
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10.

11.

seguindo as normas gerais dos (Requisitos Uniformes para Manuscritos
Apresentados a Periodicos Biomédicos).

8.2 - Todas as referéncias devem ser apresentadas de modo correto e
completo. A veracidade das informacfes contidas na lista de referéncias é
de responsabilidade do(s) autor(es).

8.3 - No caso de usar algum software de gerenciamento de referéncias
bibliograficas (p. ex.: EndNote), o(s) autor(es) devera(ao) converter as
referéncias para texto.

NOMENCLATURA

9.1 - Devem ser observadas as regras de nomenclatura zoologica e
botanica, assim como abreviaturas e convenc¢des adotadas em disciplinas
especializadas.

ETICA EM PESQUISAS ENVOLVENDO SERES HUMANOS

10.1 - A publicacao de artigos que trazem resultados de pesquisas
envolvendo seres humanos esta condicionada ao cumprimento dos
principios éticos contidos na Declaracdo de Helsinki (1964, reformulada
em 1975, 1983, 1989, 1996, 2000 e 2008), da Associacdo Médica
Mundial.

10.2 - Além disso, deve ser observado o atendimento a legislactes
especificas (quando houver) do pais no qual a pesquisa foi realizada.
10.3 - Artigos que apresentem resultados de pesquisas envolvendo seres
humanos dever&o conter uma clara afirmagéo deste cumprimento (tal
afirmacao devera constituir o ultimo paragrafo da secdo Métodos do
artigo).

10.4 - Apoés a aceitacdo do trabalho para publicacéo, todos os autores
deverdo assinar um formulério, a ser fornecido pela Secretaria Editorial de
CSP, indicando o cumprimento integral de principios éticos e legislacdes
especificas.

10.5 - O Conselho Editorial de CSP se reserva o direito de solicitar
informacdes adicionais sobre os procedimentos éticos executados na
pesquisa.

PROCESSO DE SUBMISSAO ONLINE

11.1 - Os artigos devem ser submetidos eletronicamente por meio do sitio
do Sistema de Avaliacdo e Gerenciamento de Artigos (SAGAS), disponivel
em: http://cadernos.ensp.fiocruz.br/csp/index.php.

11.2 - Outras formas de submissao nao seréo aceitas. As instrucoes
completas para a submissao sédo apresentadas a seguir. No caso de
davidas, entre em contado com o suporte sistema SAGAS pelo e-mail:
csp-artigos@ensp.fiocruz.br.

11.3 - Inicialmente o autor deve entrar no sistema SAGAS. Em seguida,
inserir o nome do usuario e senha para ir a area restrita de gerenciamento
de artigos. Novos usudrios do sistema SAGAS devem realizar o cadastro
em “Cadastre-se” na pagina inicial. Em caso de esquecimento de sua
senha, solicite o envio automatico da mesma em “Esqueceu sua senha?
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12.

Clique aqui”.

11.4 - Para novos usuarios do sistema SAGAS. Apos clicar em “Cadastre-
se” vocé sera direcionado para o cadastro no sistema SAGAS. Digite seu
nome, endereco, e-mail, telefone, instituicao.

ENVIO DO ARTIGO

12.1 - A submissao online é feita na area restrita de gerenciamento de
artigos http://cadernos.ensp.fiocruz.br/csp/index.php. O autor deve
acessar a "Central de Autor" e selecionar o link "Submeta um novo artigo”.
12.2 - A primeira etapa do processo de submissao consiste na verificagéo
as normas de publicacdo de CSP. O artigo somente sera avaliado pela
Secretaria Editorial de CSP se cumprir todas as normas de publicagéo.
12.3 - Na segunda etapa séo inseridos os dados referentes ao artigo:
titulo, titulo resumido, &rea de concentragdo, palavras-chave, informacoes
sobre financiamento e conflito de interesses, resumos e agradecimentos,
guando necessério. Se desejar, o0 autor pode sugerir potenciais
consultores (nome, e-mail e instituicdo) que ele julgue capaz de avaliar o
artigo.

12.4 - O titulo completo (nos idiomas Portugués, Inglés e Espanhol) deve
ser conciso e informativo, com no maximo 150 caracteres com espacos.
12.5 - O titulo resumido poderéa ter maximo de 70 caracteres com
espacos.

12.6 - As palavras-chave (minimo de 3 e maximo de 5 no idioma original
do artigo) devem constar na base da Biblioteca Virtual em Saude BVS.
12.7 - Resumo. Com excecéo das contribuicbes enviadas as sec¢des
Resenha, Cartas ou Perspectivas, todos os artigos submetidos deverao
ter resumo no idioma original do artigo, podendo ter no maximo 1.100
caracteres com espaco. Visando ampliar o alcance dos artigos publicados,
CSP publica os resumos nos idiomas portugués, inglés e espanhol. No
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Evaluation of acidulated dentifrice influence on fluoride
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ABSTRACT

oObjectives: To evaluate the acidulated dentifrice
influsnce on Auoride rel=acing from glacz-ionomer
cemenrs. Methods: 27 cpecimens were conztructed,
divided into 3 groups: Gl (Maxion - B}, G2 (Eetac
Molar 3M/ESPE) and G3 (Vitbremes 3M/ESPE), and
subdivided ioro 3 subgrowps (o = 3): A (expocure
to acidulated fAuworide dentifrice pH 4.5 ¢ Th /
37 °C), B (expocure to nmon-acidulated Huoride
dentifrice / 7h 7 37 *C), C (conmol - expocuse to
atificial zaliva). After expocing, the cpecimens
were immerced into artificial zaliva and the Heoride
releacing mearured ar the following time pericds:
1 to 14 days. Data were cubjected o analyzic of
wariance using the Statictical Package for Social
Science (SP55). ANOVA vect was applisd with level
of zignificance of 5% to compare the means and the
behavics of each matesial Results: The expocure
to acidulated deatifrice chowed Huoside releacing
means valuer (ppm/mm®) thar varied from | and 14
days - GLA (0,260 to 0.204); G2A (0.394 m 0.038);
G3A (0080 o 0.123). The selationchip among
the Gl rubgroupz ar T1 and G3 cubgrowps at T1
and T14 was statistically significant. Conclusion:
The acidulated dentifiice pocitively influsnoced on
Huoride raleacing of hyhrid GIC bur oot oa thar of
cooventional GICz.

KEYWORDS

Glacz-ionomer cement; Fluoride releacing; Acidulated
dentifrice.

RESUMO

Objetive: Avaliar a influtncia da expocicio a um
creme dental acidulado sobre a liberacio de fior
de Cimentos de Ioadmers de Vidro (CIV). Marerial
& Mérodos: Confeccionou-ce 27 corpor de prova
divididos am 3 grupos: Gl (Maxioa - B), G2 (Eetac
Molar 3M/ESPE) e G3  (Vittremer 3M/ESPE),
rubdividido em cubgrupos (o = 3): A [expozicio an
creme dental fior acidulads pH 45 7 T h / 37
=*C), B (expocicio ao creme denral fuoretado ndo
acidulado # 7 h # 37 *C) & C (controle - exposicio 3
zaliva artificial). Apos exposicio aos cremes denfais,
oz cospos de prova foram imeszos em saliva artificial
e aferidas a liberacio de Ador poc perodos de fempo:
1 e 14 diz=. Oc dadoc obtidos foram submetidos a
analie de wvariincia, uwtilizande o pacote= SPSS
(Staticcal Package for Social Science). Aplicou-ce-
o= o Teste ANOVA com 5% de probabilidade, para
comparacio dac mediar = do comporfamento de cada
marerial Resultados: A expocicio ao creme dental
acido aprecentou waloses de liberacio de fGor (ppm/
mm?) que variaram, em cuas medias, de 1 e 14 dias:
G1& (0,269 2 0,204); G2A (0,394 2 0028); G3A
(0,080 a 0,123). Foi ectaticticamente cignificante a
ralacio entre oc subgrupos para Gl em Tl & G3 am
Tl = Tl4 Conclusio: a expocicio ao creme denfal
acidulado influsnciou pocitivaments 2 liberacio
de Hior do CIV hikiido tectado & nio impacrou a
liheracio decte fon noc CTV: coovencionais.

PALAVRAS-CHAVE
Cimento de londmers de Vidrog Liberacio de Elior
Creme Dental Arida.
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INTRODUCTION

loporide iz a successfully preventdve/
therapeutic agent mostly impacting on both
rhe peaple’s health and quality of life [1]. On the

effect of fHuornde is the interference with the
bacterial metabolizm [2.3.5,6]. Accordingty,
fluoride releasing from restorative materials
may affect the dewvelopment of caries lesions
through mechanisms that reduce or prevent
demineralization [6,7].

Among the restorative materials, either
conventional or resin-modified (hybrid) glass
lonomer cements (GICz) demonstrated greater
fluoride releasing capacity. Becauze of the
slowrast GIC zetting reaction, a greater active
ion displacement (including fluoride) occurs at

Chart 1= Distribution of groups and subgroups

Eweluation of acidulsted dentirice influence on
fluoride red=asing from glass-ionomer caments

the inirial phases of gelation, mainky at the first
24 h

GICs alzo have the capadty of acquiring
fluoride from different sources, storing and
constant releasing fluoride te oral medium
[13,19]. Fluoridared water, gels, warmishes,
rinses, or dentifrices may contribute to this
phenomenon. The pH of thece wehicdes seems
to influence the fluoride releasing more than
the concentration. For example, the rtopical
application of 1.23% acidulated phosphate
fluoride gel promoted a higher Auoride releasing
from GIC: than the exposure to 2% neutral NaF
gel [13]. In thiz conrext, one would consider
whether a low pH denfifrice caused the same
GIC behawior. Thiz study aimed ro evaluate the
influence of acidulated dentifrice exposure on
MATERIALS AND METHODS

This smudy employed a Teflon marrix to

construct 27 cylindrical somples (d = 5 mm and
h = 2 mm), divided according to Chart 1.

A
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GICs were mixed on cooled glass plate
following the manufachorers’ instructions and
inserted into the Teflon matrix with a nylon
thread (to fix the zample) supported on a
polyester strip and a thick glass plate. A second
polyester strip and glazs plate were placed over
the mafrix together with a constant weight of
1 kg unfil the material zetting. A LED device
[uliralLED Gnatus) was used to light-cure the
resin-modified GIC (1400 mW/cm?).

Mext, the samples were stored im a
humidifier (40 min], hod the excesses removed
with zcalpel blade, and weighed in analytical
scale (Scoutr Pro-Okausz) (mean weighe — 0.11
7). Then, through the nylon thread and with the
aid of wtility wax, the specimens were fixed on
polyerhylene flask lids properly identified, kept
suspended taking care not to touch the flazk
walls, and exposed to the study solutions. After
that, the specimens were washed in deionized
water, dried in ahsorbent paper, and kept in
20 ml of artificial saliva (pH 7.0 / 379 C), daily
changed. Fluoride releazing was measured
at 1 (T1) and 14 (T14) days. To perform the
readings, the flacks were kept at 4 °C.

Al fluoride —measurements — Were
performed in rrplicare uzing fluoride-zelective
electrodes coupled to digital pH/F™ meter
[Orion 2304, Thermo Scientific, San Jose,
CA, USA), previously calibrared with a series
of standard zolutions with the following F~
concentrations: 0.4; 08; 1.6; 3.2; 6.4 ppm,
after buffering with TISAR II (Total Ionic
Strength Adjustment Buffer), at 1:1 rabio. To
validate the analysis, the standard solutons
were prepared by seral diluring a solution of
100 ppm of flucride (Orion). Afrer each reading
the elecirodes were washed in deionized warer
and dried in paper towel and the test solubon
was dizcarded. All thiz procedure was executed
for the solutions to be measured.

The walues (mV]) were recorded in
Excel sheet (Microsoft) containing the dara
of the standard solubonsz with known F~

Ewvelustion of eciduleted dentifrice influence on
fluoride red=asing from glass-ionomsr camants

concenfrations oo obtain the amount of fluoride
released in ppm (pgF). Then, theze values were
divided by the surface area of the samples
through the following formula: AT - LA +
2BA, where LA = lateral area, BA = base area,
AT = 2.wr (h+r), where h = height and r =
radiuz. Thus, AT=1.099 cm®. The mean of the
readings obtained from the standard solutions
wiere wsed to calculate the percentage of change
between the amount of fluoride measured and
that expected by the standards. Only calibration
curves with percentage of changes up to 10%
for all standards were accepted.

The obtained data were submitted to
Analyziz of Variance followed by Tukey test
with level of significance of 5% to compare
the means and behavior of each marerial
{Statistical Package for Social Science) to verify
the statistically significance differences.

RESULTS

Tablez 1, 3, and 4 chowed the fluooride
releazing rezults for the glyss ionomer cements
Maxxion R (PGM), Ketar molar (3M/Espe],
and Vitremer (3M/Espe) respectively, for
the evaluation perods of 01 and 14 dayz,
concidering the subgroups according to the
exposure medium (A — addulated dentifrice
solurion / Phormula Ariva-Recite-PE-Brazil; B -
non-acidulated dentifrice soluton / Phormula
Ativa-Recife-PE-Brazil; and C - artificial zaliva
solution / Phormuly Ariva-Recife-PE-Brazil). All
studied GIC: exhibited the greatest releazing
walues ar the first 24 h than those at the 14= day
for all subgroups, except for subgroups A and
B from group 3 (Vitremer, 3m/Ezpe). Table 1
evidenced the statistical difference between the
evaluations at the first day. Table 2 displays the
result of Tukey test to evidence which Group
1 (Maxdon R, PGM) subgroup accounted for
the stafistical difference at the first day. The
relationships between Group 1 subgroups A
with C and B with C were statistically significant.
The results in Table 3 (Ketac molar - 3M/Espe)
showed no statistically significant difference

86

Bz Dt B TS JulFBat 38i

56



Gomes Flbo Vi & al.

{ANOVA) between subgroups at the periods of
01 and 14 dayz (Table 4). According ro Table
5, Tukey test evidenced sratistically significant
difference berween subgroup A with C and B
with C at the first day. At 14 doys, staristically
i i oocwTed  berween
subgroups A with C.

Table 1 » Mean and stenderd deviasion of fuoride releasing
[ppmutmm=) of Growp 1+ Mooodon A - FGM (n = 3 ofter (1 and
14 diawys

A 050 [+ D0} D20 2 00E)
] R e 00 07 0
0473 & D05} 391 (027

p=0006* p=El

“Stedstionlly significant dSerencss (ANCAR).

“Tnbie 2 - Differanca among the: fluciride méessing menns {ppmy
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B
* Btasimticaly sgnificant dierercas (Tubkey texd,

Table 3 » Moon and standard deviation of Suoride releasing
of Group 2 » Kedao Molor - 3M/Espe (0= 3) afor
nrd 1 days ~

Subgrp
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at 14 dayzs (T14), because the greater
displacement due to leaching of active ions
ar the initial moments of the material serring.
Gradually, the ions react and the fluoride
releasing decreases [13].

Muza et al. [15] reported that the resin
of hybrid GIC: negarively influence on the
fluoride releasing. Howewver, Momoi, Mcocabe
[16] werified that the potential of fluoride
releasing iz similar for both conventional and
resin-modified GICz, a phenomenon close to
that zeen by thiz study.

The constant mantenance of this
therapeutic property of conventional or resin-
maodified GICs can be atiributed to the capadiy
of recharging with fluoride ions, which iz
possible due o the deposition of extrinsic ions to
GIC composition after the releasing of intrinsic
fluoride to oral cowity [14]. The Lteraoture
affirms that Avoride sources with low pH greatly
influence on the fuoride uptake and releazing
of GICz, regardless of the concentrarion [8,13].
Notwithstanding, the resuliz of this study
diemonstrated thar the acidulated dentifrice did
niot positively influence on fluoride releasing
over time for the tested comventional CIGs.
On the other hand, fluoride releasing wvalues
were higher and stafistically significant after
exposure to acidulared dentifrice at T14 for
resin-modified GIC. This fact can be justified
by the resin prezence in thiz marerial (53],
resulting in smaller porosity than thar of
conventional GICs (Gl and G2) and, thus, in
smaller fluoride releasing ar the iniral bme
periods in subgroups A and B. The low pH would
increase the material dizzolution leading to a
higher level of fluoride awailability [%], which
could explain the behavior of resin-modified
GIC after acidulated dentifrice exposure ar T14.
In the confinuous preventive acfion againse
caries, detectahble fluorde releasing for longer
periods iz better rhan higher fluoride releasing
for shorter periods. Accordingly, fluoride uptake
iz pecessary to maintain fluoride releazsing and
protect against demineralization [18-191.

Eweluation of ecidulated dentifrice influenca on
fluoride relzasing from glass-ionomer cements

The results of this study guided the
behavier of GICz after acidulated dentifrice
exposure, but further laborarorial and clinical
studies are necessary becouse the literature
lacks information on thiz issue.

CONCLUSION

The acidulated dentfifice exposure
positively influence on the fworide releazing
from resin-modified GIC, but did not stimulate
the fuoride releasing from conventional GICs.
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Curva de calibracdo para analise de fluor em dentifricios
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PLANILHA DE ANALISE POTENCIOMETRICA DE FLUOR
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[EXAMINADOR: Karla Maria Simdes Meira

Curva de calibragdo para analise de Fldor em dentifricios

ppm F vol. mL q Log F mV Log F. Calc. g F calc. % variagao
1,000 2 1 0,000000 -121,7 -0,000144571 1,000 0,03
2,000 2 2 0,301030 -142 3 0300738372 1,999 0,07
4,000 2 4 0602060 -163,0 0603081913 4,009 -0,24
8,000 2 ] 0,903090 -183,5 0,90250426 7,929 0,13
Intercepgio  -1,7776909 Inclinagdo -0,0146060 Rquad. 0,999997

Analise de flior em DENTIFRICIO por HMDS

Curva de calibracdo

nm
1
g

10
50
100
intercepgio -0,1718809 |

pg F
0,018
0,085
0,19
0,85
1,8

Log F m\y
1721246 1459
1022276 75,1
0721246 448
-0,022276  -10,5
0278754 39,9

| inclinagio -0,0109048

Log F. Calc.

-1 7828870
-0 5508252
-0,8604146
-0,0573808
02632185

pg F cale. % variagio

00173 914
0,1021 -7,51
0,2186 -15,04
08762 70T
1,8332 3,51
Rquad. 0,996900
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