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Resumo

Rodrigues E. Validagdo de um modelo de ciclagem de pH para verificar a relagdo dose-resposta de
materiais que liberam fllor na desmineralizacdo e remineralizacdo in vitro [tese]. Aragatuba:

Universidade Estadual Paulista, 2007.

Foi objetivo validar o modelo de ciclagem de pH verificando relacdo dose-resposta de materiais
que liberam flior, pela sua capacidade em reduzir a desmineralizagdo e promover a
remineralizacdo in vitro. Selecionou-se 120 blocos de esmalte (4x3 mm), pelo teste de
microdureza de superficie (SMH), sendo avaliadas 4 distancias (150, 300, 450 e 600 um) do
material. Lesdo de carie artificial foi induzida (n=48) para o teste de microdureza de superficie
pds-carie (SMH,;). Corpos-de-prova foram confeccionados (n=96) e adaptados aos blocos dos
grupos: Z 100, Fluroshield, Vitremer e Vitremer diluido %, sendo o restante (n=24) do grupo
controle. Os espécimes foram submetidos a ciclagem de pH, para inibir a desmineralizagdo e
promover a remineralizagdo. Realizou-se teste de microdureza de superficie final (SMH,) para
calculo da porcentagem de alteragdo (%SMH,) e recuperagao (%SMHg). Tanto a porcentagem de
alteracgdo (AZ,) como a de recuperacdo (AZg) do conteddo mineral foi calculada. Fez-se a leitura de
flior das solugdes (Ug F) e do esmalte (ug F/mm?). Correlagdo negativa foi observada entre
%SMH, e g F/mm? (r=-0,9983; p=0,0000001), %SMH, e g F (r=-0,9884; p=0,0000001), também
entre AZ, e g F/mm? (r=-0,9762; p=0,0048) e AZ, e Mg F (r=-0,9975; p=0,0000001); e positiva
entre Ug F/mm?® e Kg F (r=0,9802; p=0,0018). Houve correlagdo positiva entre %SMH e g F/mm?
(r=0,9770; p=0,004), %SMH; e ug F (r=0,9939; p=0,0000001), e também entre ug F e Ug F/mm?
(r=0,9819; p=0,0010). Em relagdo ao AZz, houve correlagdo com Hg F/mm? (r=0,9853; p=0,0002) e
pg F (r=0,9975; p=0,0000001). O modelo de ciclagem de pH foi validado pela verificagdo in vitro
da relagdo dose-resposta de materiais que liberam fldor na desmineralizagdo e na remineralizagdo

do esmalte.

Palavras-chave: desmineralizagcdo, remineralizagdo, material dental, fldor, ciclagem de pH.
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Abstract

Rodrigues E. Validation of pH-cycling model to verify the dose-response relationship of fluoride-
releasing materials in demineralization and remineralization in vitro [thesis]. Aracatuba:

Universidade Estadual Paulista, 2007.

The aim was valid pH-cycling model verifying dose-response relationship of the fluoride-releasing
materials by its capacity in reduce the demineralization and promote the remineralization in vitro.
Bovine enamel blocks (n=120) were selectioned by surface microhardness test (SMH) in 4
distances evaluated (150, 300, 450 and 600 Um) of material. Artificial caries lesions were induced
(n=48) for post caries surface microhardness test (SMH,). Samples of the materials Z 100,
Fluroshield, Vitremer and Vitremer % diluted were prepared (n=96) and adapted to enamel
blocks. For the control group, no material was used (n=24). The specimens were submitted to pH-
cycling to inhibit demineralization and other to promote remineralization. Final surface
microhardness test was assessed (SMH,) to calculate the percentage of change (%SMH:) and
recovery (%SMHg). As much the change (AZ:) and recovery (AZg) percentage of mineral content
were calculated. Next, fluoride present in enamel (ug F/mm?) and in solution the pH-cycling (pg F)
were measured. Negative correlation was observed between %SMH. and ug F/mm? (r=-0.9989;
p=0.0000001), %SMH; and g F (r=-0.9884; p=0.0000001), also between AZ: and pg F/mm? (r=-
0.9762; p=0.0048) and AZ. and g F (r=-0.9975; p=0.0000001); and positive between pg F/mm?
and g F (r=0.9802; p=0.0018). There was positive correlation between %SMHg and pg F/mm?
(r=0.9770; p=0.004), %SMHg and pg F (r=0.9939; p=0.0000001), and also between pg F and pg
F/mm?® (r=0.9819; p=0.0010). As per AZ there was correlation with ug F/mm? (r=0.9853;
p=0.0002) and pg F (r=0.9975; p=0.0000001). The pH-cycling model was validated by verification
of in vitro dose-response relationship of fluoride-releasing materials in demineralization and in

remineralization of enamel.

Key words: demineralization, remineralization, dental material, fluoride, pH-cycling.
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Introdug¢do Geral

O desenvolvimento de modelos in vitro é de grande importancia para a pesquisa, pois
permitem criar, modificar e avaliar situacGes por tentativas, pela busca de respostas para a
solucdo de problemas ou confirmacgdo de suspeita, dando suporte a novas analises como os
modelos in situ e in vivo. Rawls” comparou modelos de carie desenvolvidos em animal e in vitro,
sendo que ambos provaram ser progndstico dos resultados que foram encontrados em piloto de
teste clinico humano.

A validacdo de um modelo é possivel somente se o seu formato permitir a aplicacdo e
interpretagdo correta dos resultados. Para novas formulages de produtos que contém fldor, os
resultados obtidos em um modelo de estudo ndo deveriam ser considerados como evidéncia
definitiva para eficacia clinica, sendo necessarios mais de um tipo de modelo apropriado. Além
disso, o modelo deve ser confidvel ndo se baseando apenas em um teste isolado de avaliagdo,
mas sim em um conjunto de métodos de analise, como o teste de microdureza de superficie,
microdureza em sec¢do longitudinal e microabrasao.

Os métodos e modelos designados para estudos de produtos fluoretados topicos e também
0s que mostram interacdo destes produtos com materiais dentarios podem ser prontamente
adaptados para o uso com materiais que liberam fldor. Com a grande disponibilidade comercial
de diferentes materiais restauradores com fldor ha necessidade de desenvolver métodos de
andlise que demonstrem a acdo cariostatica desses materiais, principalmente em relacdo a dose
do fllor para efeito de resposta.

Vieira et al. desenvolveram um modelo de ciclagem de pH que mostrou relacao dose-
resposta em solugdes fluoretadas na inibicdo da desmineralizagdo ou promogdo da
remineralizacdo do esmalte, utilizando esmalte bovino. Para andlise de materiais que liberam
fldor nos processos de desmineralizagao e remineralizagdo, altera¢cdes nesse modelo in vitro sdo
necessarias para padronizagdo dos métodos e obtencdo de relagdo dose-resposta desses
materiais. Assim, para um melhor entendimento e apresentac¢do deste trabalho, fez-se a divisao
em dois capitulos: “Validagao de modelo de ciclagem de pH para verificar relagdo dose-resposta
de materiais que liberam fldor na desmineralizacdo do esmalte”, e outro “Validagdo de modelo
de ciclagem de pH para verificar relagdo dose-resposta de materiais que liberam fldor na

remineralizacdo do esmalte”.

" Rawls HR. Evaluation of fluoride-releasing dental materials by means of in vitro and in vivo
demineralization models: reaction paper. Adv Dent Res 1995; 9(3):324-331.
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Valida¢do de um modelo de ciclagem de pH para
verificar rela¢do dose-resposta de materiais que

liberam ﬂlior na desmineralizagdo in vitro
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% Capitulo 1

%
Resumo

Rodrigues E. Validagdo de um modelo de ciclagem de pH para verificar a relagdo dose-resposta de
materiais que liberam fldor na desmineralizacdo in vitro [tese]. Aracatuba: Universidade Estadual

Paulista, 2007.

Foi objetivo validar o modelo de ciclagem de pH verificando a relacdo dose-resposta de materiais
que liberam fldor em reduzir a desmineralizagdo in vitro. Selecionou-se 60 blocos de esmalte
bovino (4x3 mm) pelo teste de microdureza de superficie (SMH,). Corpos-de-prova foram
confeccionados (n=48) a partir dos materiais: Z 100, Fluroshield, Vitremer e Vitremer diluido %
(p6/liquido) e adaptados aos blocos de esmalte, sendo o restante (n=12) do grupo controle. Os
espécimes foram submetidos a ciclagem de pH em processo dinamico de carie, onde predominou
a desmineralizagdo. Apods, avaliou-se a microdureza de superficie final (SMH,) para célculo da
porcentagem de alteracdo da microdureza de superficie (%SMH,). A seguir, determinou-se a
presenca de flior no esmalte (Lg F/mm?) e das solugdes de ciclagem (g F). Foi realizado o teste
de microdureza em seccdo longitudinal para cdlculo do conteddo mineral (AZ). Andlise de
Variancia (p<0,05) foi aplicada aos resultados da %SMH,, AZ e pg F; e Kruskal-Wallis para ug
F/mm?>. A correlagdo foi avaliada pelo teste de regressdo. Houve correlagio negativa entre %SMH,
e pg F/mm? (r=-0,9989; p=0,0000001), %SMH, e Ug F (r=-0,9884; p=0,0000001), AZ e pg F/mm’
(r=-0,9762; p=0,0048) e também entre AZ e Ug F (r=-0,9975; p=0,0000001). Houve correlagdo
positiva entre pg F/mm? e ug F (r=0,9802; p=0,0018). Concluiu-se que o modelo de ciclagem de
pH foi validado pela verificagao in vitro da relagdo dose-resposta de materiais que liberam fldor na

desmineralizagao do esmalte.

Palavras-chave: desmineralizagdo, material dental, fluor, ciclagem de pH.

Normalizagdo segundo a revista Operative Dentistry (Anexo B).
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% Capitulo 1

Introducao

Estudos in vitro indicam que materiais que contém fllor estdo associados com a reducdo de
carie secunddria, pela acdo anticariogénica com inibicdo da desmineralizacdo e aumento do
potencial de remineraliza¢do da estrutura dentaria.

Porém, os materiais que liberam fllor tém sido avaliados em condi¢Ges que ndo simulam o
meio bucal, a dindmica de desenvolvimento da cérie e o efeito do fltor.> Quando se discutem
sobre os modelos utilizados para materiais dentarios, as questdes criticas estdo relacionadas a
dose-resposta e para tentar compreendé-las é importante que se analisem: as concentragGes de
flior capazes de reduzir e/ou prevenir lesdes localizadas perto do material (lesbes secundarias) e
a influéncia do grau de liberagdo x modelo de liberagdo (qualquer alteragdo no modelo afetara a
resposta do material testado).*

Varios estudos in vitro >’ tém mostrado liberagdo de fltor dos materiais utilizando esmalte
bovino, provavelmente devido a facil obtengdo (frigorificos), maior area de esmalte e menor
variacdo da composi¢do quando comparado ao esmalte humano.? Os dentes bovinos apresentam
qualidades necessdarias para facilitar e promover uma metodologia uniforme, métodos de
avaliacdo simples e diretos como microdureza de superficie e incorporacdo de flior pelo
esmalte.’

Os modelos de laboratdrios que analisam o fldor, em vérias formas de aplicacdo, deveriam
simular o equilibrio entre a desmineralizacdo e a remineralizagdo durante a ciclagem de pH (ciclos
alternados). Quanto a remineralizacdo, esta ndo ocorre somente durante os periodos de pH
neutro, quando os minerais se precipitam do fluido oral na alteracdo do esmalte, mas também
durante o desenvolvimento da carie,! por isso é importante que se reproduza in vitro condicdo de
alto desafio cariogénico, para que se possa analisar a capacidade dos materiais que liberam fldor
ao interferir neste processo dinamico.

O modelo de ciclagem de pH desenvolvido por Vieira et al.’® determinou relagio dose-
resposta em solu¢Ges fluoretadas em diferentes concentra¢des. Entretanto, este modelo nao foi
validado para materiais que liberam fldor. Isto serd importante, porque a literatura mostra varios
modelos de ciclagem de pH, mas poucos foram validados ou mostraram relacdo dose-resposta.

Portanto, neste primeiro capitulo abordou-se a validacdo de um modelo de ciclagem de pH

para materiais que liberam flior na dinamica do processo de carie.
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% Capitulo 1

Proposigao

Validar o modelo de ciclagem de pH verificando a relacdo dose-resposta de materiais que

liberam fluor na reducdo da desmineralizagdo in vitro.
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% Capitulo 1

Material e Metodo

1. Preparagdo dos blocos de esmalte

Para a realizacdo deste estudo foram utilizados dentes incisivos bovinos que foram mantidos
em formol a 2%, pH 7,0, durante 30 dias antes de qualquer procedimento experimental.'**?

Inicialmente, apds a separacdo da raiz, a coroa foi fixada em placa de acrilico para a seccdo da
porcdo palatina em cortadeira elétrica (Isomet Low Speed Saw, Buehler, Lake Bluff, lllinois, USA),
sob refrigeracdo com agua deionizada (Anexo D). A por¢do vestibular da coroa foi fixada na placa
de acrilico para obtencdo do bloco de esmalte. Foram realizadas 4 sec¢des, na por¢do mais plana,
sendo duas no sentido longitudinal e duas no sentido transversal da coroa, obtendo blocos
medindo 4x4 mm (Anexo D e H). Durante os procedimentos, os blocos foram mantidos em
ambiente Umido (recipientes plasticos + gaze embebida em formol a 2%, pH 7,0).> ™

Apds a obtencdo dos blocos de esmalte, realizou-se o ajuste da dentina em politriz APL-4
(Arotec, Cotia, SP, Brasil) com lixa de granulagdo 320 (Carbimet Paper Discs, 30-5108-320,
Buehler, Lake Bluff, IL, USA), 2 pesos, durante 20 segundos sob baixa rotagdo e refrigeracdo
(Anexo D e H). Em seguida, a superficie do esmalte foi polida de acordo com a seqiiéncia: lixas de
granulagdo 600, 800 e 1200 respectivamente, com 2 pesos, tempo de 30 segundos e refrigeracdo
a agua. Na seqiéncia, o esmalte foi polido com papel feltro (Polishing Cloth Buehler 40-7618,
Buehler, Lake Bluff, IL, USA) e suspensdo de diamante (Extec | Watr. Based Diamond Perm., CT,
USA) durante 1 minuto (Anexo D). A seguir, os blocos foram lavados com jato de dgua deionizada
e submetidos ao ultra-som (Branson Ultrasonics Corp. American Tecnologies, Inc., Danbury, CT,
USA), durante 2 minutos, imersos em solucdo de limpeza (Extec Lubricant & Extender Remover
QT, CT, USA) diluida na proporgdo 20:1 em agua destilada. Finalmente, os blocos foram lavados
em jatos de dgua deionizada e armazenados.

Apds o polimento, sec¢des transversais foram realizadas a uma distancia de 1 mm da borda
do bloco, em cortadeira sob refrigeracdo a dgua destilada/deionizada (Anexo D e H). A parte
maior (4x3 mm) do bloco foi utilizada no experimento, sendo a menor parte descartada. Devido a
curvatura do bloco (caracteristica da face vestibular), o polimento se torna deficiente em sua

periferia, sendo necessaria a seccdo transversal para manter uma superficie polida na borda do

bloco que entrard em contato com o material.
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2. Andlise de microdureza de superficie do esmalte

Para os testes de microdureza inicial dos blocos de esmalte (SMH;) foi utilizado o
microdurémetro Shimadzu Micro Hardness Tester HMV-2.000 (Shimadzu Corporation, Kyoto,
Japan), com penetrador tipo Knoop, carga estatica de 25 gramas e tempo de 10 segundos,®
acoplado ao “Software” para andlise de imagem CAMS-WIN (NewAge Industries, Inc.,
Southampton, PA, USA) (Anexo E). Foram realizadas 5 impressGes no esmalte separadas entre si
por uma distancia de 100 um, nas distancias de 150, 300, 450 e 600 um da borda seccionada,
totalizando 20 impressdes (Anexo E e H). Foram selecionados 60 blocos que apresentaram dureza
entre 350 a 380 Knoop (KHN) e ndo apresentaram trincas ou defeitos no esmalte. Esses blocos
foram divididos em 5 grupos (n=12): controle (sem material), resina composta Z 100 (3M/ESPE, St
Paul, MN, USA), selante de féssulas e fissuras Fluroshield (Dentsply Ind. e Com., Rio de Janeiro, RJ,
Brasil), cimento de iondmero de vidro modificado por resina Vitremer (3M/ESPE), cimento de

iondmero de vidro modificado por resina Vitremer diluido % - pd/liquido (3M/ESPE).

3. Confecgdo do material e adaptagdo ao bloco de esmalte

Para cada material: resina composta Z 100, selante de féssulas e fissuras Fluroshield, cimento
de ionémero de vidro modificado por resina Vitremer, cimento de ionédmero de vidro modificado
por resina Vitremer diluido % - pé/liquido, foram confeccionados 12 corpos-de-prova, os quais
foram obtidos a partir de matrizes metdlicas que apresentam uma cavidade de 3 mm de largura,
2 mm de altura e 1 mm de espessura (Anexo E e H).

A manipulagdo do cimento de ion6mero de vidro modificado por resina Vitremer foi realizada
de acordo com as instrugdes do fabricante, e para a obtengdo do Vitremer diluido sua proporg¢ao
pé/liquido foi alterada para 1:4. A resina Z 100 e o selante Fluroshield foram utilizados
diretamente das suas embalagens comerciais, prontos para uso. A polimerizagdo dos materiais
fotoativados foi realizada com aparelho Vip (Bisco, Schaumburg, IL, USA) de luz halégena, com
tempo de 40 segundos, nos dois lados do corpo-de-prova, e intensidade de luz de 500 mW/cm?*.*
Apds o endurecimento, os excessos foram cuidadosamente removidos.

Apods confecgdo dos corpos-de-prova (n=48), estes foram adaptados as faces seccionadas dos
blocos de esmalte e fixados com auxilio de cera pegajosa, exceto para o grupo controle (n=12) —
sem material (Anexo E e H). Em seguida, o conjunto bloco de esmalte + corpo-de-prova e blocos
de esmalte (controle) foram isolados com esmalte de unha deixando a superficie de esmalte do

bloco e do corpo-de-prova expostos (Anexo E).
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4. Ciclagem de Des-Remineralizag¢éio (DES>RE)

Esta fase avaliou o efeito do flior ao interferir com a dindmica do processo de carie, no qual o
desafio cariogénico é maior que a remineraliza¢do, utilizando o modelo preconizado por Vieira et
al.’® Os blocos + corpos-de-prova e blocos de esmalte (controle) foram submetidos a 5 ciclagens
de pH, a uma temperatura de 37°C, sendo imersos nas solugdes desmineralizante — DES (6 horas
—CaeP20mmollL"em tampdo acetato 0,075 mol L, 0,04 ppm Fem pH 4,7 - 2,2 mL/mm?) e
remineralizante - RE (18 horas — Ca 1,5 m mol LY, P 0,9 m mol L, KCI 0,15 mol L™ em tamp3o
cacodilato 0,02 mol L, 0,05 ppm F em pH 7,0 — 1,1 mL/mm?) (Anexo E e H). Os blocos foram
lavados com jatos de agua destilada/deionizada por 30 segundos, apds remocdo das solucdes
DES/RE. Apés o 5° dia, a solucdo RE foi trocada e os blocos permaneceram nesta solu¢do por 48
horas.

Concluida a ciclagem de pH, os materiais que estavam unidos aos blocos de esmalte foram
removidos, e os blocos foram submetidos ao teste de microdureza de superficie final (SMH,),
utilizando a mesma metodologia do item 2. A 150, 300, 450 e 600 pum do material foram
realizadas 5 impressdes, utilizando-se carga estatica de 25 gramas, entre as 5 impressdes iniciais,
separadas entre si por uma distdncia de 100 um (Anexo E e H). Avaliou-se, a seguir, a
porcentagem de alteragdo da microdureza de superficie (%SMH, = [[SMH, — SMH;]/SMH;]x100)
em cada distancia. Na seqliéncia, foi determinada a concentracdo de fldor incorporado ao

esmalte e liberado nas solu¢des de ciclagem.

5. Auvalia¢do da microdureza em secg¢do longitudinal do esmalte (CSMH)

Apds a ciclagem de pH, os blocos foram seccionados longitudinalmente e uma das metades
foi levada a embutidora metalografica (Arotec Pré 30s, Cotia, SP, Brasil) para a inclusdo em resina
acrilica (Anexo G). Em seguida, realizou-se o polimento com lixas de granulagdo 320, 600, 800,
1200 e papel feltro com solugdo de diamante. Para o teste de microdureza em secgao longitudinal
utilizou-se o microdurémetro ja citado anteriormente com carga de 25 g e tempo de 10 s. Foram
realizadas em cada bloco 32 impressdes distribuidas em 4 séries de 8 impressdes cada, sendo as
distancias de: 10, 30, 50, 70, 90, 110, 220 e 330 um em profundidade. A primeira série iniciou-se a
150 um da borda que permaneceu em contato com o material, sendo as outras realizadas a 300,
450 e 600 um da primeira (Anexo G). Os valores obtidos do teste, até a profundidade de 90 pm,
foram convertidos em conteddo mineral (%volume mineral). Apds, calculou-se a area integrada
do esmalte higido (Z,) e a area integrada pds-ciclagem (Z,) para célculo do contetido mineral (AZ),
cuja formula AZ= (Z, - Z,) (Anexo J). A profundidade da lesdo foi mensurada da distancia da

superficie até onde o conteudo mineral retornou a 95% do nivel do esmalte higido.
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6. Andlise de flior presente no esmalte e nas solu¢ées DES/RE (DES>RE)

A outra metade foi novamente seccionada para obtengdo de um bloco 2x2 mm. Em seguida,
os blocos foram adaptados em mandris e apds realizou-se as medidas dos blocos com o
paguimetro digital (Mitutoyo CD-15B, Mitutoyo Corporation, Japan) obtendo-se a area de
superficie do esmalte. Com um micromotor acoplado a peca reta (N 270, Dabi-Atlante, Ribeirdo
Preto, SP, Brasil) e disco de lixa auto-adesiva (13 mm de didmetro) de granulagdo 320 (Silicon-
Carbide, Buehler, Lake Bluff, IL, USA) em frascos de poliestireno cristal (J-10, Injeplast, Sdo Paulo,
SP, Brasil) foi realizada a remogdo de uma camada de 50 Um de esmalte de cada bloco (Anexo G),
baseado no trabalho de Weatherell et al."> As superficies dos blocos foram lavadas com 0,4 mL de
agua deionizada, no interior dos frascos onde foi acrescentado 0,4 mL de HCI 1 mol L. Os frascos
foram mantidos sob agitagdo constante por 30 minutos e em seguida foram adicionados 0,8 mL
de NaOH 0,5 mol L*.*®

A leitura da concentragdo de ions fldor presentes na solucdo dos frascos e nas solugbes de
ciclagem (DES/RE) foi realizada com o uso de um eletrodo especifico para ion flior (9609 — BN,
Orion Research, Inc, Beverly, MA, USA) e analisador de ions (Orion 720 A, Orion Research, Inc)
(Anexo G). Previamente, foram preparadas curvas de calibragdo de 0,05 ug F mL" a 0,8 pug F mL*
em TISAB Il (Total lonic Strength Adjustment Buffer), conforme planilha do Anexo L, para a
leitura de flior nos frascos e os resultados foram expressos em pg F/mm?>. Para as solugdes de
ciclagem, foram realizadas previamente, curvas de calibragdo de 0,0625 g F mL'a 1,0 Hg F mL™
em TISAB Ill, conforme planilhas do Anexo M e os resultados foram expressos em quantidade de

fldor (pg F) liberado na solugdo.

7. Andlise estatistica

Os dados obtidos de %SMH,, AZ e das solugdes de ciclagem (Ug F), apds comprovagao de sua
homogeneidade, foram submetidos a Analise de Variancia (ANOVA). Os dados de flior presente
no esmalte (Ug F/mm?) foram analisados pelo teste de Kruskal-Wallis. A correlacdo foi realizada
por teste de regressdo. As andlises foram feitas utilizando o software GMC versdo 2002 e o nivel

de significancia estabelecido foi de 5%.
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Resultados

Na Tabela 1 pbde-se observar que ndo houve diferenga significativa entre %SMH, e as
distancias nos grupos controle e Z 100. Entre os materiais que liberam fldor, nas distancias de 300
e 450 Um, observou-se diferenga estatisticamente significante quanto a %SMH,. Em relagdo a
média dos valores totais da %SMH,, também se observou diferenga significante entre os

materiais que liberam fldor (p<0,05) (Anexo ).

Tabela 1 — Porcentagem de alteragdo de microdureza de superficie (%SMH,) (média xdp,

n=12) de acordo com distancia e o grupo

Distancia Grupo
(um) Controle Z100 Fluroshield Vitremer Vitremer /4
150 -89,1+7,8a° -86,4 £8,4a -43,4 £10,7b,d -23,3+6,1e -20,6 £5,3e
300 -88,1+10,7a -86,9 £6,9a -50,7 £10,0b,c -31,9 +8,9d -25,4 +8,6e
450 -87,9 £10,0a -89,0 £5,5a -56,8 £10,9¢ -39,9 +9,1d -28,6 £9,1e
600 -87,0£12,4a -86,8 £6,4a -58,1+11,4c -52,2 +13,7b,c -37,6 £8,0d
Total -88,0 £10,1A" -87,3£6,7A -52,2+11,9B -36,8 £14,4C -28,1+9,9D

Médias seguidas de letras distintas diferem estatisticamente (5%). “letras minusculas: comparacao da
%SMH, entre os grupos e distancias. ‘letras maitsculas: comparagdo dos valores totais da %SMH, entre os

grupos.

As Figuras 1 e 2 respectivamente mostram correlagdo negativa entre %SMH, e g F/mm? (r=-
0,9989; p=0,0000001), %SMH, e Ug F (r=-0,9884; p=0,0000001). Para os materiais que liberam
fldor, quanto menores os valores da %SMH, maiores serdo os valores de fllor presente no
esmalte (ug F/mm?®) (Figura 1) e nas solu¢des de ciclagem (ug F) (Figura 2), sendo

estatisticamente diferentes entre si (p<0,05).
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Figura 1 - Porcentagem de alteracdo de microdureza de superficie (%SMH,) (média + ep,
n=12) em relagdo ao flior presente no esmalte (g F/mm?), de acordo com os grupos. Médias

seguidas por letras distintas sdo estatisticamente diferentes (p<0,05).
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Figura 2 - Porcentagem de alteragdo de microdureza de superficie (%SMH,) (média + ep,
n=12) em relagdo ao fluor presente nas solugdes de ciclagem (uUg F), de acordo com os

grupos. Médias seguidas por letras distintas sdo estatisticamente diferentes (p<0,05).

Houve correlagdo significante entre pg F e pg F/mm? (r=0,9802; p=0,0018) (Figura 3). Com o
calculo do conteddo mineral até a profundidade de 90 Pm, pbde-se observar correlagdo
significativa entre AZ e pg F/mm?® (r=-0,9762; p=0,0048), ou seja, quanto maior a quantidade de

fldor presente no esmalte, menor é a perda mineral (Figura 4).
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Figura 3 - Flior presente no esmalte (g F/mm?’) (média + ep, n=12) em relagdo ao fltor

presente nas solugdes de ciclagem (ug F), de acordo com os grupos. Médias seguidas por

letras distintas sdo estatisticamente diferentes (p<0,05).
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Figura 4 - Contetido mineral (AZ) (média + ep, n=12) em relagdo ao fllor presente no esmalte

(g F/mm?®), de acordo com os grupos. Médias seguidas por letras distintas sdo

estatisticamente diferentes (p<0,05).

Quanto ao AZ e [g F observou-se correlagdo significativa (r=-0,9975; p=0,0000001), assim

qguando ha maiores valores de fldor nas solucGes de ciclagem, conseqiientemente, ha menores

valores de perda mineral (Figura 5).
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Figura 5 - Conteddo mineral (AZ) (média + ep, n=12) em relacdo ao fluor presente nas

solugGes de ciclagem (uUg F), de acordo com os grupos. Médias seguidas por letras distintas

sdo estatisticamente diferentes (p<0,05).

Para os materiais que liberaram uma maior quantidade de flior (Vitremer e Vitremer %),

houve redugdo do AZ ao longo das distancias, assim quanto mais afastado do material menores

os valores do AZ. Para esses materiais foi possivel observar diferenga significativa do AZ nas

distancias de 150 e 600 um, analisando individualmente cada um desses materiais. Para os

grupos controle (sem material) e Z 100 (material sem fldor), os resultados foram estatisticamente

similares (Figura 6).
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Figura 6 - Conteldo mineral (AZ) (média * ep, n=12) em relagdo a distancia do material (um),

de acordo com os grupos. Médias seguidas por letras distintas sdo estatisticamente

diferentes (p<0,05).
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Discussdo

O estabelecimento de metodologia sensivel para a avaliacdo da relacdo dose-resposta de
materiais que liberam flldor é de interesse para a comunidade cientifica. Os primeiros estudos in
vitro* avaliaram os efeitos do flior na desmineralizagdo e remineralizacdo separadamente, em
modelos estaticos. Ten Cate e Duijsters'® introduziram o conceito de modelo dindmico com
periodos alternados de desmineralizagdo e remineralizacdo. Esse modelo in vitro ¢é
extremamente Util para a determinagdo dos efeitos do fldor tdpico, ja que consegue simular as
condi¢des encontradas in vivo.'” Diferentes modelos de ciclagens de pH foram propostos e os
estudos in vitro passaram a ter grande importancia para os estudos relacionados a progressdo ou
remineralizacdo da carie dentaria.

O modelo de ciclagem de pH desenvolvido para determina¢ao da relagao dose-resposta de
produtos fluoretados (solugdes e dentifricios) utilizando dente bovino® foi submetido a validacdo
e fundamentou-se nas vantagens do dente bovino em relag3o ao dente humano,® assim como no
conhecimento de que o esmalte do dente bovino responde mais rapido aos desafios cariogénicos
ou condi¢cGes remineralizantes em relacdo ao esmalte humano, sendo vidvel a sua utilizacdo em
estudos in vitro.” Fatores de influéncia nas lesdes in vitro produzidas no esmalte de dente
bovino, como tempo de desmineralizagdo, tempo de remineralizagdo, composi¢cdo e pH das
solu¢Ges desmineralizadoras e remineralizadoras e duragao da ciclagem foram alterados para o
estabelecimento de metodologia para avaliagdo da relagdo dose-resposta de produtos
fluoretados. '’

No presente estudo, além das alteracdes definidas por Vieira et al.'® outras modificacdes
foram necessarias para os materiais que liberam fldor, como o estabelecimento de um protocolo
para andlise de microdureza de superficie. Para isso foram realizadas impressGes em varias
distancias (150, 300, 450 e 600 um da borda seccionada) buscando definir uma regido que
mostrasse diferenca entre os materiais e que sofresse menor influéncia de fatores externos,
como por exemplo, a distancia de 150 Um por estar proxima a sec¢do do bloco, foi a mais
susceptivel a trincas e outras alteracGes durante o processo de isolamento do bloco, dificultando
o preparo. Portanto, na Tabela 1, as distancias de 300 e 450 um foram suficientes para que se
possa observar diferencas entre os materiais que liberam flior com menor interferéncia dos
fatores externos, permitindo uma maior precisdo de andlise. Varios estudos in vitro***
demonstraram maior inibicdo da desmineralizagdo do esmalte em area adjacente ao material.

Porém, quando se tenta comparar materiais que liberam muito fluor, na distancia de 150 um do
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material, a resposta ao efeito do flior atinge mesma intensidade, e isso dificulta a diferenciagao
entre eles. O mesmo comportamento se observa quando se distancia muito do material (600
pMm), pois ha uma diminuicdo do efeito do flior e em determinado momento os materiais se
igualam, sendo dificil diferencia-los. Assim, as distancias de 300 e 450 Um s3ao as mais favoraveis
para que se possa distinguir um material do outro.

6:20.2629 raqlizaram cavidades convencionais no

Os trabalhos desenvolvidos in vitro ou in situ
esmalte para os testes envolvendo materiais. Neste estudo, os materiais foram adaptados aos
blocos de esmalte, para propiciar a realizacdo da microdureza de superficie proxima ao material.
Ao pressionar o material na cavidade, ocorreria um excesso sobre a superficie de esmalte
cobrindo as impressdes iniciais e mesmo realizando o polimento da superficie estas impressoes
seriam removidas ndao permitindo o calculo da porcentagem de alteragdo de microdureza,
somente teste de microdureza em secgdo longitudinal.

O teste de microdureza de superficie foi aplicado por ser um método de andlise simples e
rapido, e por permitir a realizagdo de outros testes. Assim, com o teste de microdureza de
superficie foi possivel avaliar as altera¢des da microdureza em cada grupo, sendo que, para
verificar relagdo dose-resposta em um modelo de ciclagem de pH, é necessdrio que o grupo
controle apresente uma redugdo da microdureza de superficie proxima de 80%.'°*° Esse
parametro fornece seguranga ao modelo utilizado, pois se ocorrer maior ou menor perda mineral
neste grupo, isso implicard em alteracGes no processo de inibicdo da desmineralizacdo e
conseqientemente os resultados ndo serdo confidveis. Neste trabalho foi possivel observar uma
média de alteracdo de microdureza de superficie de 88% no grupo controle. Quanto ao teste de
microdureza em secc¢do longitudinal, p6de-se observar que quanto maior a liberacdo de flior pelo
material no meio e incorporado pelo esmalte maior o valor do AZ (dose-resposta). Portanto, para
este modelo de ciclagem de pH, os testes de microdureza de superficie e em sec¢do longitudinal
foram adequados para avaliagao de materiais que liberam fldor.

A liberagdo de fluor de materiais restauradores e as conseqlientes alteragdes no conteudo de
flor do esmalte foram avaliadas por Norman et al.*» mostrando que nem sempre os materiais
que liberaram mais fldor aumentaram a incorporagao do mesmo no esmalte. Neste estudo foi
possivel observar correlagdo entre o fluor presente no esmalte e o liberado nas solugbes de
ciclagem. A utilizagdo de modelo de ciclagem de pH que simula o desafio cariogénico, sua
capacidade de promover relacdo dose-resposta e a utilizacdo de métodos mais precisos para
dosagem de fldor, como o teste de microabrasdo, possibilitou esse resultado. A incorporagao de
fldor pelo esmalte ndo é uniforme, ou seja, a distribuicdo do fluor sobre a camada de esmalte ndo

fica restrita somente a area proxima ao material (onde se realizou as impressdes do teste de
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microdureza de superficie). Porém para fins de comparagdo deve-se realizar a microabrasdo do
esmalte mais préoximo ao material com uma area de desgaste aproximada de 2x2 mm/bloco.
Assim, a padroniza¢do do tamanho da drea de desgaste é importante para reduzir a variagdo do
resultado entre os blocos de um mesmo grupo.

Houve correlagdo entre g F e g F/mm?, %SMH, e ug F/mm?® e também entre AZ e ug
F/mm?®. Este fato pode estar relacionado com uma presenca maior de fltior na camada de esmalte
removida pela microabrasdo (50 um) e que corresponde a regido de maior perda mineral do
esmalte. A andlise do conteldo de fllor no esmalte pode ndo ser aceito como um indicador
critico do mecanismo de agdo do fluor, mas é uma excelente medida de auxilio sendo
recomendado que se continue realizando-a.*

O resultado da andlise quantitativa de fldor liberado nas solucGes de ciclagem para este
estudo foi o esperado (diferenca significante dos valores entre os materiais que liberam fldor) e
isso se deve a composicdo das solugdes de imersdo (DES/RE) que simulam as interacdes da
superficie, a forga idnica, o pH do meio e o grau de saturacdo, favorecendo a liberacdo de ions
flior.> O modelo avaliado no presente estudo possibilitou a verificacdo da relagdo dose-resposta
através da analise da microdureza de superficie, microdureza em sec¢do longitudinal, fldor
presente no esmalte e nas solugbes de ciclagem. Quando o modelo for utilizado com o objetivo
de comparar a efetividade de materiais odontolégicos, o teste de microdureza de superficie é o
mais adequado pela facilidade de aplicagao e baixo custo.

A efetividade dos materiais que liberam flior em reduzir o processo de desmineralizagdo do
esmalte ainda deve ser testada em estudos in vitro precedendo a realizagdo dos estudos in situ e
in vivo.* Para isto, os modelos de ciclagem de pH devem reproduzir o processo de carie natural e
permitir a verificacdo da relagdo dose-resposta com a variagdo da concentracdo de fltor.****
Estas sdo caracteristicas importantes para validacdo de modelos com funcdo de predizer o

potencial de eficicia clinica de materiais que liberam fldor.*
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Conclusdo

O modelo de ciclagem de pH foi validado pela verificacdo da relagdo dose-resposta de

materiais que liberam fldor na desmineralizacdo in vitro.
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Valida¢do de um modelo de ciclagem de pH para
verificar rela¢do dose-resposta de materiais que

liberam ﬂlior na remineralizag¢do in vitro
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%
Resumo

Rodrigues E. Validagdo de um modelo de ciclagem de pH para verificar relacdo dose-resposta de
materiais que liberam fldor na remineralizacdo in vitro [tese]. Aragatuba: Universidade Estadual

Paulista, 2007.

O objetivo foi validar um modelo de ciclagem de pH verificando a relacdo dose-resposta em
materiais que liberam fldor na remineralizacdo in vitro. Selecionou-se 60 blocos de esmalte
bovino pelo teste de microdureza de superficie (SMH,). Realizou-se inducdo de lesdo de carie e
microdureza de superficie pds-carie (SMH,). Foram confeccionados corpos-de-prova (n=48) e
adaptou-se aos blocos dos grupos: Z 100, Fluroshield, Vitremer e Vitremer diluido %, sendo o
restante (n=12) do grupo controle. Os espécimes foram submetidos a ciclagem de pH, para
promover a remineralizacdo. Apds, avaliou-se a microdureza de superficie final (SMH;) para
calculo da porcentagem de recuperagdo da microdureza de superficie (%SMHg). Realizou-se a
determinacio do flor presente no esmalte (g F/mm?®) e nas solugdes de ciclagem (g F). O teste
de microdureza em seccdo longitudinal foi realizado para calculo do conteddo mineral (AZ).
Anilise de Variancia (p<0,05) foi aplicada & %SMHy e AZ; e Kruskal-Wallis para pg F e pg F/mm?>. A
correlagdo foi avaliada pelo teste de regressdo. Entre os grupos controle e Z 100 ndo houve
diferenga significativa nas analises realizadas - %SMHg, AZ, Ug F e Ug F/mm?3 (p<0,05). Houve
correlagdo positiva entre a %SMH; e g F/mm? (r=0,9770; p=0,004), %SMH; e ug F (r=0,9939;
p=0,0000001), AZ e ug F (r=0,9975; p=0,0000001), AZ e g F/mm? (r=0,9853; p=0,0002) e também
entre ug F e pg F/mm? (r=0,9819; p=0,0010). O modelo de ciclagem de pH foi validado pela
verificacdo da relacdo dose-resposta de materiais que liberam fllor na remineralizacdo do

esmalte.

Palavras-chave: remineralizagao, material dental, fldor, ciclagem de pH.

" Normalizagdo segundo a revista Journal of Dentistry (Anexo C).
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Introducao

A funcdo dos modelos de carie in vitro é facilitar a geracdo de dados quantitativos suficientes
para se desenvolver pesquisas clinicas com seguranca.' De acordo com Council on Dental
Therapeutics,” os modelos de cérie deveriam ser capazes de permitir a verificacdo da relagdo
dose-resposta de produtos fluoretados, através de teste de inibicdo da desmineralizacdo e/ou
promocao da remineralizagao.

Os modelos de carie in vitro atualmente utilizados sdo capazes de mensurar a relacdo dose-
resposta, na inibicdo da progressdo da carie ou promocdo da remineralizacdo, de forma
exponencial & concentragdo de fltor nos produtos utilizando dentes humanos.** Entretanto, os
dentes humanos apresentam maior heterogeneidade de composicdo em relagdo aos dentes
bovinos, maior curvatura do esmalte o que dificulta a obtengao de superficies planas para a
realizacdo de testes de microdureza de superficie, menor disponibilidade de amostras e uma darea
menor de esmalte.’

O padrao de formagdo de lesdo cariosa no esmalte permanente bovino é mais similar ao
esmalte humano deciduo do que o esmalte humano permanente.*® Embora o esmalte bovino
nao seja idéntico ao esmalte humano em alguns aspectos, a sua utilizacdo para avaliar efeito de
agentes anticariogénicos ou remineralizantes é aceitavel.® As lesdes de subsuperficie sdo bem
controladas em condicdes in vitro.

Quando se deseja analisar a a¢do do flior em modelos de remineralizacdo (RE>DES), faltam
pesquisas direcionadas a esta situacdo, pois a maioria dos trabalhos utiliza modelos de alto
desafio cariogénico (DES>RE), ou seja, que analisam a inibicdo da desmineralizacdo e nao
diretamente a promog¢do da remineralizagdo.

Vieira et al.’ definiram um modelo de ciclagem de pH que permitiu a determinacdo de
relacdo dose-resposta em produtos com diferentes concentragdes de fluor no processo de
remineralizacdo do esmalte. A validagao deste modelo para materiais que liberam fldor é de
grande importancia, pela necessidade de avaliar a incorporagao de fldor no esmalte e sua relagdo
com a remineralizacdo de lesdo de carie (carie secundaria). Portanto, neste capitulo abordou-se a

validacdo do modelo para os materiais que liberam fldor em ativar a remineralizacdo do esmalte.
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Proposigao

Validar o modelo de ciclagem de pH verificando a relacdo dose-resposta de materiais que

liberam fluor na remineralizacdo in vitro.
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Material e Metodo

1. Preparagdo dos blocos de esmalte

Para a realizacdo deste estudo foram utilizados dentes incisivos bovinos mantidos em formol
a 2%, pH 7,0, durante 30 dias antes de qualquer procedimento experimental.'>*!

Inicialmente, apds a separacdo da raiz, a coroa foi fixada em placa de acrilico para a seccdo da
porcdo palatina em cortadeira elétrica (Isomet Low Speed Saw, Buehler, Lake Bluff, Illinois, USA),
sob refrigeracdo com agua deionizada (Anexo D). A por¢do vestibular da coroa foi fixada na placa
de acrilico para obtencdo do bloco de esmalte. Foram realizadas 4 sec¢des, na por¢do mais plana,
sendo duas no sentido longitudinal e duas no sentido transversal da coroa, obtendo blocos
medindo 4x4 mm (Anexo D e H). Durante os procedimentos os blocos foram mantidos em
ambiente Umido (recipientes plasticos + gaze embebida em formol a 2%, pH 7,0).>*

Apds a obtencdo dos blocos de esmalte, realizou-se o ajuste da dentina em politriz APL-4
(Arotec, Cotia, SP, Brasil) com lixa de granulagdo 320 (Carbimet Paper Discs, 30-5108-320,
Buehler, Lake Bluff, IL, USA), 2 pesos, durante 20 segundos sob baixa rotagdo e refrigeragdo
(Anexo D e H). Em seguida, a superficie do esmalte foi polida de acordo com a seqliéncia: lixas de
granulagdo 600, 800 e 1200 respectivamente, com 2 pesos, tempo de 30 segundos e refrigeracdo
a agua. Na seqiéncia, o esmalte foi polido com papel feltro (Polishing Cloth Buehler 40-7618,
Buehler, Lake Bluff, IL, USA) e suspensdo de diamante (Extec | Watr. Based Diamond Perm., CT,
USA) durante 1 minuto (Anexo D). A seguir, os blocos foram lavados com jato de dgua deionizada
e submetidos ao ultra-som (Branson Ultrasonics Corp. American Tecnologies, Inc., Danbury, CT,
USA) durante 2 minutos, imersos em solucdo de limpeza (Extec Lubricant & Extender Remover
QT, CT, USA) diluida na proporgdo 20:1 em agua destilada. Finalmente, os blocos foram lavados
em jatos de dgua deionizada e armazenados.

Apds o polimento, secgdes transversais foram realizadas a uma distancia de 1 mm da borda
do bloco, em cortadeira sob refrigeracdo a dgua destilada/deionizada (Anexo D e H). A parte
maior (4x3 mm) do bloco foi utilizada no experimento, sendo a menor parte descartada. Devido a
curvatura do bloco (caracteristica da face vestibular), o polimento se torna deficiente em sua

periferia, sendo necessaria a seccdo transversal para manter uma superficie polida na borda do

bloco que entrard em contato com o material.
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2. Andlise de microdureza de superficie do esmalte

Para o teste de microdureza de superficie inicial (SMH,) foi utilizado o microdurémetro
Shimadzu Micro Hardness Tester HMV-2.000 (Shimadzu Corporation, Kyoto, Japan), com
penetrador tipo Knoop, carga estatica de 25 gramas e tempo de 10 segundos,® acoplado ao
“Software” para andlise de imagem CAMS-WIN (NewAge Industries, Inc., Southampton, PA, USA).
Foram realizadas 5 impressdes no esmalte separadas entre si por uma distancia de 100 pim, nas
distancias de 150, 300, 450 e 600 um da borda seccionada, totalizando 20 impressdes (Anexo E e

H).

3. Inducgdo da lesdo artificial de cdrie

Lesdes artificiais de cdrie foram produzidas, apdés SMH;, através da imersdo em solugdo
contendo 1,3 mmol L™ Ca, 0,78 mmol L' P em tampdo acetato 0,05 mol LY em pH 5,0; 0,03 ppm
F (2 mL/mm?), por um periodo de 16 horas, a uma temperatura de 37°C, para producdo de cérie
(Anexo H)."* Os blocos foram submetidos & microdureza de superficie pds-desmineralizagdo
(SMH,), sendo realizadas 5 impressGes entre as 5 iniciais (SMH;) nas distancias previamente

definidas da borda do bloco (Anexo F e H), de acordo com o item 2.

4. Confecgdo do material e adaptagdo ao bloco de esmalte

Foram confeccionados, para cada grupo (exceto grupo controle), 12 corpos-de-prova, os
quais foram obtidos a partir de matrizes metdlicas que apresentam cavidade de 3 mm de largura,
2 mm de altura e 1 mm de espessura (Anexo F e H). Assim, para obtenc¢do dos corpos-de-prova, o
material Vitremer (3M/ESPE, St Paul, MN, USA) foi manipulado seguindo-se as instrucées do
fabricante e também teve sua proporgdo alterada para % (pd/liquido). A manipulagdo foi
desnecessaria para o selante resinoso Fluroshield (Dentsply Ind. e Com., Rio de Janeiro, RJ, Brasil)
e a resina composta Z 100 (3M/ESPE, St Paul, MN, USA) ja que sdo utilizados diretamente das
suas embalagens comerciais, prontos para uso.

A polimerizagdo dos materiais fotoativados foi realizada com aparelho Vip (Bisco,
Schaumburg, IL, USA) de luz halégena, com tempo de 40 segundos, nos dois lados do corpo-de-
prova, e intensidade de luz de 500 mW/cm?2. Apds o endurecimento, os excessos foram
cuidadosamente removidos. Apds confeccdo dos corpos-de-prova, estes foram adaptados as

faces seccionadas dos blocos de esmalte e fixados com auxilio de cera pegajosa (Anexo F e H).
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5. Ciclagem de Des-Remineralizag¢éio (RE>DES)

Esta fase avaliou o efeito do fllior em promover a remineraliza¢ao da lesdo de cdrie artificial,
utilizando o modelo preconizado por Vieira et al.’ Os blocos + corpos-de-prova e blocos de
esmalte (controle) foram submetidos individualmente durante seis dias a seis ciclagens de pH °
(Anexo F e H), a uma temperatura de 37°C, sendo imersos em solu¢do remineralizadora - RE (1,5
mmol L™ Ca, 0,9 mmol L P, 0,15 mol L™ KCl em tampao cacodilato 0,02 mol L 0,04 ppm F, em
pH 7,0; 4 mL por bloco), a qual foi trocada duas vezes ao dia (8 e 16 horas). Os desafios
cariogénicos foram realizados com a solu¢do desmineralizadora — DES (2,0 mmol L' Ca e P em
tampado acetato 0,075 mol L 0,03 ppm F, em pH 4,7; 12 mL para cada bloco) durante duas horas
(12 as 14 horas) (Anexo F e H). Os blocos foram lavados com jatos de dgua destilada/deionizada
por 30 segundos, apds remocgao das solucbes DES/RE, que foram trocadas diariamente.

Concluidas as 6 ciclagens de pH, os materiais que estavam unidos aos blocos de esmalte
foram removidos e juntos com o grupo controle foram submetidos ao teste de microdureza de
superficie final (SMHs), utilizando a mesma metodologia do item 2. A 150, 300, 450 e 600 pm do
material foram realizadas 5 impressdes entre as iniciais (SMH,) e as pds-desmineralizagdo (SMH,),
separadas entre si por uma distancia de 100 um (Anexo F e H). Avaliou-se, a seguir, a
porcentagem de recupera¢do da microdureza de superficie (%SMHz=[[SMH; — SMH,]/SMH; —
SMH,]x100) em cada distancia (Anexo N). Na seqiéncia, foi determinada a concentragao de fltor

presente no esmalte e liberado nas solu¢des de ciclagem.

6. Avadliagdo da microdureza em secgdo longitudinal do esmalte (CSMH)

Apds a ciclagem de pH, os blocos foram seccionados longitudinalmente e uma das metades
foi levada a embutidora metalografica (Arotec Pré 30s, Cotia, SP, Brasil) para inclusdo em resina
acrilica (Anexo G). Apds a inclusdo, realizou-se o polimento com lixas de granulagdo 320, 600,
800, 1200 e papel feltro com solugdo de diamante. Para o teste de microdureza em secgdo
longitudinal utilizou-se o microdurémetro ja citado anteriormente com carga de 25 g e tempo de
10 s. Foram realizadas em cada bloco 32 impressdes distribuidas em 4 séries de 8 impressdes
cada, sendo as distancias de: 10, 30, 50, 70, 90, 110, 220 e 330 um em profundidade. A primeira
série iniciou-se a 150 pUm da borda que permaneceu em contato ao material, sendo as outras
realizadas a 300, 450 e 600 pum da primeira (Anexo G). Os valores obtidos do teste, até a
profundidade de 90 pm, foram convertidos em conteddo mineral (%volume mineral). Apds,
calculou-se a drea integrada do esmalte higido (Z,) e a area integrada pds-ciclagem (Z,) para

calculo do conteudo mineral (AZ), cuja formula AZ= (Z, - Z;) (Anexo O). A profundidade da lesdo
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foi mensurada da distancia da superficie até onde o contetdo mineral retornou a 95% do nivel do

esmalte higido.

7. Andlise de fluor presente no esmalte e nas solu¢ées DES/RE (RE>DES)

A outra metade foi novamente seccionada para obtencdo de um bloco 2x2 mm. Em seguida,
0s blocos foram adaptados em mandris e apds realizou-se as medidas dos blocos com o
paguimetro digital (Mitutoyo CD-15B, Mitutoyo Corporation, Japan) obtendo-se a darea da
superficie do esmalte. Com um micromotor acoplado a pecga reta (N 270, Dabi-Atlante, Ribeirdo
Preto, SP, Brasil) e disco de lixa auto-adesiva (13 mm de didmetro) de granulagdo 320 (Silicon-
Carbide, Buehler, IL, USA) em frascos de poliestireno cristal (J-10, Injeplast, Sdo Paulo, SP, Brasil)
foi realizada a remogdo de uma camada de 50 um de esmalte de cada bloco (Anexo G), baseado
no trabalho de Weatherell et al.’® As superficies dos blocos foram lavadas com 0,4 mL de 4gua
deionizada, no interior dos frascos onde foi acrescentado 0,4 mL de HCl 1 mol L. Os frascos
foram mantidos sob agitagdo constante por 30 minutos e em seguida foram adicionados 0,8 mL
de NaOH 0,5 mol LY

A leitura da concentragdo de ions fllor presentes na solucdo dos frascos e nas solugdes de
ciclagem (DES/RE) foi realizada com o uso de um eletrodo especifico para ion flior (9609 — BN,
Orion Research, Inc, Beverly, MA, USA) e analisador de ions (Orion 720 A, Orion Research, Inc)
(Anexo G). Previamente, foram preparadas curvas de calibragdo de 0,05 g F mL"a 0,8 Mg F mL™
em TISAB Il (Total lonic Strength Adjustment Buffer), conforme planilha do Anexo P, para a
leitura de flior nos frascos e os resultados foram expressos em pg F/mm?®. Para as solugdes de
ciclagem, foram realizadas previamente, curvas de calibragdo de 0,025 pg F mL'a 0,4 Mg F mL™
em TISAB Ill, conforme planilha do Anexo Q e os resultados foram expressos em quantidade de

fldor (ug F) liberado na solugdo.

8. Andlise estatistica

Os dados obtidos de %SMH; e AZ, apds comprovagdo de sua homogeneidade, foram
submetidos & Analise de Variancia (ANOVA) seguida do teste de Tukey e os dados de pig F/mm?’e
Mg F ao teste Kruskal-Wallis. Os dados de %SMHg, AZ, ug F/mm3e Hg F foram submetidos ao teste
de regressdo. As andlises foram feitas utilizando o software GMC versdo 2002 e o nivel de

significancia estabelecido foi de 5%.

41



Capitulo 2

i

Resultados

Analisando a Tabela 1, observa-se que em cada grupo estudado ndo houve diferenca
estatisticamente significante da porcentagem de recuperagdo de microdureza de superficie
(%SMHg) nas diferentes distancias (ANOVA, p=0,000877). Para os materiais que liberam fldor, nas
distancias de 300 e 450 Um, observa-se diferenga significativa entre eles, sendo esta diferenca

mantida quando se comparam os valores das médias totais de %SMHg, .

Tabela 1 — Porcentagem de recuperagao de microdureza de superficie (%SMHzg) (média xdp,

n=12) de acordo com a distancia e o grupo

Distancia Grupo
(um) Controle Z100 Fluroshield Vitremer Vitremer
150 11,7 +6,2a,e" 10,2 £7,6a 20,9 +6,3b,e,f  39,7+7,3c,d 46,1 +7,6d,h
300 13,0 £5,53,e 10,5 £8,6a 21,9 +7,1b,f 37,7 £6,0c,h 48,8 +6,8d
450 14,1 £6,7a,e 11,4 £6,9a,e 22,6 +8,7b,f 33,0+6,8¢,g 47,6 £5,6d,h
600 14,6 £5,9a,e 11,8 +7,1a,e 23,0 £8,9b,f,g 30,3 £7,6¢,f 43,2 £7,2d,h
Total 13,3 +1,3A" 11,0 +1,4A 22,1 +0,9B 35,2 +4,3C 46,4 +2,4D

Médias seguidas de letras distintas diferem estatisticamente (5%). “letras minusculas: comparacao da
%SMH, entre os grupos e distancias. ‘letras maitsculas: comparagdo dos valores totais da %SMH, entre os

grupos.

Quanto ao teste de regressao, foi possivel observar correlagdo positiva entre %SMH; e g
F/mm?® (r=0,9770; p=0,004) (Fig. 1), %SMHg e g F (r=0,9939; p=0,0000001) (Fig. 2), e também
entre g F e pg F/mm? (r=0,9819; p=0,0010) (Fig. 3). Para os materiais que liberam flGor, quanto
maiores os valores de g F/mm?® e pg F maiores valores da %SMHg foram observados (Fig. 1 e 2).
Quando ha uma maior presenga de fllor no esmalte também se observa um aumento nas

solugdes de ciclagem (Fig. 3).
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Fig. 1 - Porcentagem de recuperagdao de microdureza de superficie (%SMHg) (média £ ep,

n=12) em relagdo ao flior presente no esmalte (g F/mm?), de acordo com os grupos. Médias

seguidas por letras distintas sdo estatisticamente diferentes (p<0,05).
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Fig. 2 - Porcentagem de recuperagdo de microdureza de superficie (%SMHz) (média £ ep,

n=12) em relagdo ao fluor presente nas solugdes de ciclagem (uUg F), de acordo com os

grupos. Médias seguidas por letras distintas sdo estatisticamente diferentes (p<0,05).
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Fig. 3 - FlGor presente no esmalte (ug F/mm?’) (média

ep, n=12) em relagdo ao fllor

presente nas solugdes de ciclagem (ug F), de acordo com os grupos. Médias seguidas por

letras distintas sdo estatisticamente diferentes (p<0,05).

Foi possivel observar correlacdo positiva quanto aos valores de AZ e pg F/mm?® (r=0,9853;

p=0,0002) (Fig. 4), e AZ e g F (r=0,9975; p=0,0000001) (Fig. 5), ou seja, para maiores valores de

VI F/mm’e g F menores serdo os valores de perda mineral.
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Fig. 4 - Conteldo mineral (AZ) (média + ep, n=12) em relagdo ao flior presente no esmalte

(g F/mm?®), de acordo com os grupos. Médias seguidas por letras distintas sdo

estatisticamente diferentes (p<0,05).
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Fig. 5 - Conteudo mineral (AZ) (média + ep, n=12) em relacdo ao

fldor presente nas solugdes

de ciclagem (ug F), de acordo com os grupos. Médias seguidas por letras distintas sdo

estatisticamente diferentes (p<0,05).

A Figura 6 mostra diferenga significativa, em relagao ao AZ, entre os materiais que liberam

fldor nas distancias de 150 e 300 um (p<0,05).
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Fig. 6 - Conteddo mineral (AZ) (média + ep, n=12) em relagdo as

distancias, de acordo com os

grupos. Médias seguidas por letras distintas sdo estatisticamente diferentes (p<0,05).
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Discussdo

Ten Cate e Duijsters™® introduziram o conceito de modelo dindmico com periodos alternados
de desmineralizacdo e remineralizagcdo. Diferentes modelos de ciclagens de pH foram propostos e

os estudos in vitro™**+*’

passaram a ter grande importdncia para os estudos relacionados a
progressdo ou remineralizacdo da carie dentaria.

No presente estudo, um modelo de ciclagem de pH desenvolvido para determinagao da
relagdo dose-resposta de produtos fluoretados (solu¢des e dentifricios) utilizando dente bovino®
foi utilizado para verificar a remineralizacdo de materiais que liberam fldor. Entretanto, foi
necessario estabelecer uma metodologia para andlise de microdureza de superficie que
possibilitasse a verificagao de diferengas entre os materiais. Para isto, definiram-se distancias dos
materiais (150, 300, 450 e 600 Um) onde se realizaram as impressdes.

Os materiais que liberam fldor tém maior efetividade em areas mais proximas das margens

1921 comparando os resultados da %SMHg foi possivel perceber diferencas entre

da restauracao.
0s materiais que liberam fllor em cada distancia, sendo que ndo houve diferenca significante
entre as distancias em cada grupo, indicando que a remineralizacdo ocorreu de forma similar.
Portanto, as distancias de 300 e 450 Um sdo as mais interessantes para a analise da %SMH; por
ndo sofrerem diretamente influéncia dos fatores externos (trincas e outras alteragdes), como
pode ocorrer a 150 pum, e também por ndo estarem muito distantes do material (600 pum).

19,22-2i . . . .
92226 raglizam cavidades convencionais no esmalte

Os trabalhos realizados in vitro ou in situ
para os testes envolvendo materiais. Neste estudo, os materiais foram adaptados aos blocos de
esmalte. Isto foi necessdrio para permitir a realizagdo da microdureza de superficie final, pois ao
colocar o material na cavidade ocorreria o extravazamento sobre a superficie recobrindo as
impressdes iniciais e as pds-desmineralizacdo, dificultando as andlises dos dados. Ndo seria
possivel a remocdo do excesso de material, pois isso implicaria também na altera¢do do esmalte
afetado (lesdo de cérie).

Os valores de dureza sdo produzidos pela combinacdo do material inorganico e matriz
organica, e podem ser medidos pelo teste de microdureza em secc¢do longitudinal que ja é uma
técnica estabelecida para o esmalte, promovendo uma avaliacdo detalhada das condi¢Ges das

1927 A realizacdo deste teste fornece dados

lesBes, pois analisa o corpo da lesdo em profundidade.
(AZ) que contribuem para comprovagdo da disponibilidade e agdo do flior presente nos
materiais. No presente estudo, puderam-se observar diferengas entre os materiais que liberam

fldor e um maior ganho mineral nas distancias de 150 e 300 um, e isto pode estar relacionado a
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uma presenc¢a maior de fllor proximo ao material. Com os resultados dos testes de microdureza
de superficie e em sec¢do longitudinal pode-se dizer que a distancia de 300 um é a mais
adequada para se comparar materiais que liberam fldor.

A liberagdo de fldor de materiais restauradores e as conseqlientes alteracdes no conteudo
de flior do esmalte foram avaliadas por Norman et al.”® mostrando que geralmente, os materiais
que liberaram mais fllor também aumentaram a incorporacdo do mesmo no esmalte. No
presente estudo isto pode ser evidenciado pela correlacdo existente entre fllor presente no
esmalte (Ug F/mm?®) e nas solugdes de ciclagem (pig F), como também entre %SMHg e pg F/mm? e
AZ e pg F/mm?®, embora o contetdo de flior no esmalte ndo seja indicativo conclusivo para
eficacia dos produtos testados.?

As solugdes de ciclagem reproduzem as condigdes necessdrias para que ocorra a liberagdo de
fldor dos materiais e isso favorece a remineralizagdo, que pode ser demonstrada neste trabalho
pela correlagdo significante entre AZ e Yg F. Para validar um modelo de remineralizagdo, o
esmalte bovino deve apresentar uma porcentagem de altera¢cdo de microdureza de superficie
préxima a 80%, apds a obtengdo de lesdo de cérie artificial, além de permitir que o grupo controle
remineralize entre 10 e 20%.’ Se a perda mineral fosse maior haveria dificuldade no processo de
remineralizacdo e, se fosse menor, ndo seria possivel observar diferengas entre os grupos.

O modelo de ciclagem testado possibilitou a verificagdo da relagdo dose-resposta através da
anadlise da porcentagem de recupera¢do da microdureza de superficie, do conteddo mineral, do
fldor presente no esmalte e nas solugdes de ciclagem.

A literatura apresenta poucos trabalhos quando se quer informagdes sobre a capacidade dos
materiais que liberam fldor em promover a remineralizacdo, sendo a maioria voltada a
capacidade desses materiais em inibir a desmineralizagdo, portanto este modelo in vitro
apresentou métodos de andlise importantes que servirdo como base para o desenvolvimento de

novas pesquisas com materiais que liberam flidor.
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Conclusdo

O modelo de ciclagem de pH foi validado pela verificacdo da relagdo dose-resposta de

materiais que liberam fldor na remineralizagdo in vitro.
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UNIVERSIDADE ESTADUAL PAULISTA o
ﬁ “Jiilio de Mesquita Filho" )
Campus de Aragatuba b

Fss

COMISSAO DE ETICA NA EXPERIMENTAGAO ANIMAL
(CEEA)

CERTIFICADO

Certificamos que o Projeto “VALIDAGAO DE UM MODELO DE CICLAGEM
DE pH PARA VERIFICAR A DESMINERALIZACAO, REMINERALIZACAO E
RELACAO DOSE-RESPOSTA DE MATERIAIS QUE LIBERAM FLUOR” sob
responsabilidade de DENISE PEDRINI, ELIANA RODRIGUES, ALBERTO
CARLOS BOTTAZO DELBEM estd de acordo com os Principios Eticos na
Experimentacdo Animal adotado pelo Colégio Brasileiro de Experimentacdo
Animal (COBEA) e foi aprovado pela CEEA em reuni&o de 19 demaio de 2005,
de acordo com o protocolo n® 62/05.

Aragatuba, 19 de maio de 2005.

/¢ 4/1/{
Prof. a}'ﬁ \<; Maria Gisela'Laranjeira
~Presidente
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Anexo B

OPERATIVE DENTISTRY

INSTRUCTIONS TO AUTHORS

Effective May 1 2005, Operative Dentistry requires electronic submission of all manuscripts.

This will greatly improve our efficiency and communication, reduce turn-around time on papers

and eliminate many of the format problems that can delay publication. Submission should be via

e-mail to editor(at)jopdent.org, and may be sent as multiple messages if file size presents a

problem with your server. Mailed, printed papers WILL NOT be returned, and the author will be

notified to send the paper electronically. Manuscripts that do not meet our formatting and data

requirements listed below will no longer be accepted for review.

GENERAL INFORMATION

All materials submitted for publication must be submitted exclusively to Operative
Dentistry and become the sole property of Operative Dentistry.

The editor reserves the right to make literary corrections.

Currently, color will be provided at no cost to the author if the editor deems it
essential to the manuscript. However, we reserve the right to convert to gray scale if
color does not contribute significantly to the quality and/or information content of
the paper.

The author(s) retain the right to formally withdraw the paper from consideration
and/or publication if they disagree with editorial decisions.

International authors whose native language is not English are strongly encouraged
to have their work reviewed by a native English speaker prior to submission.
Manuscripts with errors in language, spelling, punctuation, grammar and/or syntax
will be returned for correction prior to the review process.

Spelling must conform to the American Heritage Dictionary of the English Language,
and Sl units for scientific measurement are preferred.

While we do not currently have limitations on the length of manuscripts, papers
limiting text length to 10 double-spaced pages of 12-point type (excluding references,
tables and figures) may be given publication priority. Authors are also encouraged to
be selective in their use of figures and tables, using only those that contribute

significantly to the understanding of the research.
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Please e-mail manuscripts only once. Acknowledgement of receipt is sent
automatically. If you do not receive such an acknowledgement, please contact us at
editor@jopdent.org rather than resending your paper. Receipt of multiple copies of a
manuscript is confusing and can slow down the review process.

IMPORTANT: Please add our e-mail address to your address book on your server to
prevent transmission problems from spam and other filters. Also make sure that your
server will accept larger file sizes. This is particularly important since we send page-

proofs for review and correction as .pdf files.

REQUIREMENTS

CORRESPONDING AUTHOR must provide a WORKING / VALID e-mail address which
will be used for all communication with the journal including:

1. notification of receipt of manuscript by journal

2. notification of acceptance / rejection by journal

3. transmission of manuscript revisions by author

4. transmission of page-proofs to author if paper is accepted

5

. transmission of any questions regarding the manuscript by author or journal

NOTE: Corresponding authors MUST notify the journal immediately if their e-mail address

changes. If we cannot contact authors within seven days, their manuscript will be removed from

our publication queue.

In addition, the corresponding author must provide:

1.
2.

a complete mailing address

telephone and fax numbers

AUTHOR INFORMATION must include:

1. full name of all authors

2. complete mailing address for each author

3. degrees (DDS, DMD, PhD)

4. positions (professor, visiting professor, research scientist)

5. affiliation (Department of Dental Materials, School of Dentistry, University of
Michigan)

RESEARCH MANUSCRIPTS must include:

1. arunning (short) title

2. aclinical revelance statement
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a concise summary (abstract)
introduction, methods & materials, results, discussion and conclusion

references

o v & Ww

acknowledgement, disclaimer and/or recognition of support (if needed) on

separate page

CLINICAL TECHNIQUE/CASE PRESENTATION MANUSCRIPTS must include:

1. arunning (short) title

2. purpose

3. description of technique

4. list of materials used

5. potential problems

6. summary of advantages and disadvantages

7. references

LITERATURE REVIEW MANUSCRIPTS must include:

1. arunning (short) title

2. aclinical relevance statement based on the conclusions of the review

3. conclusions based on the literature review...without this, the review is just an
exercise

4. references

MENTION OF COMMERCIAL PRODUCTS/EQUIPMENT must include:

1. full name of product

2. full name of manufacturer

3. city, state and/or country of manufacturer

MANUSCRIPTS AND TABLES must be provided as Microsoft Word files.

Please limit size of tables to no more than one page. Running a table on to a second

page complicates the page-setting process and is confusing for the reader.

GRAPHS must be provided as Microsoft Excel files. For numbering purposes, they are

considered figures.

ILLUSTRATIONS AND FIGURES must be provided as TIFF (the use of LZW compression

is recommended); JPEG files are not recommended unless saving as quality number 7

or higher.

1. gray scale/black & white figures must have a minimum resolution of 300 dpi.

2. color figures must have a minimum resolution of 600 dpi.
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3. DO NOT SEND POWER POINT FILES. They are not suitable for publication and

often cannot be read properly or converted to a more workable format.

REFERENCES

Please note that we have instituted a major change in our reference style. if you have

prepared manuscripts for operative dentistry in the past, you will find that we now use the more

common numbering of references in the text rather than a listing of authors.

REFERENCES must be numbered (superscripted numbers) consecutively as they
appear in the text and, where applicable, they should appear after punctuation.

The reference list should be arranged in numeric sequence at the end of the
manuscript and should include:

1. Author(s) last name(s) and initial (ALL AUTHORS must be listed) followed by the

date of publication in parentheses.
Full article title.
Full journal name in italics (no abbreviations), volume and issue numbers and first

and last page numbers complete (i.e. 163-168 NOT attenuated 163-68).

. Abstracts should be avoided when possible but, if used, must include the above

plus the abstract number and page number.

Book chapters must include chapter title, book title in italics, editors names (if
appropriate), name of publisher and publishing address.

Websites may be used as references, but must include the date (day, month and
year) accessed for the information.

Papers in the course of publication should only be entered in the references if
they have been accepted for publication by a journal and then given in the
standard manner with “In press” following the journal name.

DO NOT include unpublished data or personal communications in the reference

list. Cite such references parenthetically in the text and include a date.

EXAMPLES OF REFERENCE STYLE

Journal article:

two authors Evans DB & Neme AM (1999) Shear bond strength of composite resin and

amalgam adhesive systems to dentin American Journal of Dentistry 12(1) 19-25.

Journal article:

multiple authors Eick JD, Gwinnett AJ, Pashley DH & Robinson SJ (1997) Current concepts

on adhesion to dentin Critical Review of Oral and Biological Medicine 8(3) 306-335.
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* Journal article:
special issue/supplement Van Meerbeek B, Vargas M, Inoue S, Yoshida Y, Peumans M,
Lambrechts P and Vanherle G (2001) Adhesives and cements to promote preservation
dentistry Operative Dentistry (Supplement 6) 119-144.

e Abstract:
Yoshida Y, Van Meerbeek B, Okazaki M, Shintani H & Suzuki K (2003) Comparative study
on adhesive performance of functional monomers Journal of Dental Research 82(Special
Issue B) Abstract #0051 p B-19.

»  Corporate publication:
ISO-Standards (1997) I1SO 4287 Geometrical Product Specifications Surface texture: Profile
method — Terms, definitions and surface texture parameters Geneve: International
Organization for Standardization 1st edition 1-25.

* Book:
single author Mount GJ (1990) An Atlas of Glass-ionomer Cements Martin Duntz Ltd,
London.

* Book:
two authors Nakabayashi N & Pashley DH (1998) Hybridization of Dental Hard Tissues
Quintessence Publishing Tokyo.

* Book:
chapter Hilton TJ (1996) Direct posterior composite restorations In: Schwarts RS, Summitt
JB, Robbins JW (eds) Fundamentals of Operative Dentistry Quintessence Chicago 207-228.

*  Website:
single author Carlson L (2003) Web site evolution; Retrieved online July 23, 2003 from:

http://www.d.umn.edu/~Icarlson/cms/evolution.html

*  Website:
corporate publication National Association of Social Workers (2000) NASW Practice
research survey 2000. NASW Practice Research Network, 1. 3. Retrieved online

September 8, 2003 from: http://www.socialworkers.org/naswprn/default
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Anexo C

JOURNAL OF DENTISTRY

Guide for Authors

Submissions
The requirements for submission are in accordance with the "Uniform Requirements for
Manuscripts Submitted to Biomedical Journals," Annals of Internal Medicine, 1977, 126, 36-47.
Authors are requested to submit their original manuscript and figures via the online
submission and editorial system for Journal of Dentistry. Using this online system, authors may
submit manuscripts and track their progress through the system to publication. Reviewers can
download manuscripts and submit their opinions to the editor. Editors can manage the whole
submission/review/revise/publish process. Please register at:
Authors unable to submit online should contact the Editorial office: Marie Dymond, Journal
Manager, Journal of Dentistry, Elsevier, Bampfylde Street, Exeter, UK, EX1 2AH.
TEL: +44 (0)1392 285809 Fax: +44 (0)1865 853132.
Contributions falling into the following categories will be considered for publication:
e Original Research Reports: maximum length 6 printed pages approximately 20
typescript pages, including illustrations and tables.
e Review articles: maximum length 10 printed pages, approximately 33 typescript
pages, including illustrations and tables.
e Short communication for rapid publication: maximum length 2 printed pages,
approximately 7 typescript pages, including illustrations.
e Letters providing informed comment and constructive criticism of material previously
published in the Journal.
Authors are urged to write as concisely as possible.
Articles should be arranged in the following order. Title, Summary, Introduction, Materials
and Methods, Results, Discussion, Conclusions, Acknowledgements, References, Tables and

Legends to lllustrations.

Summary: should not exceed 250 words and should be presented under the following

subheadings: Objectives, Methods; Results; Conclusions (For Reviews: Objectives; Data; Sources;
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Study selection; Conclusions). These subheadings should appear in the text of the summary.

Please repeat the title of the article at the top of the abstact page.

Introduction: must be presented in a structured format, covering the following subjects,
although not under subheadings: succinct statements of the issue in question; the essence of
existing knowledge and understanding pertinent to the issue; and the aims and objectives of the

research being reported.
Keywords: up to 10 keywords should be supplied.

Abbreviations and acronyms: terms and names to be referred to in the form of abbreviations

or acronyms must be given in full when first mentioned.

Units: S| units should be used throughout. If non-SI units must be quoted, the SI equivalent
must immediately follow in parentheses.
The complete names of individual teeth must be given in the test. In tables and legends for

illustrations individual teeth should be identified using the FDI two-digit system.

lllustrations: The following are acceptable ways to present illustrations: white card or plastic;
high quality computer generated line drawings; unmounted glossy photographs.

Illustrations should be clearly labelled on the back with the title of the article, the figure
number and an arrow to indicate the top edge.

When preparing illustrations authors should consider that the majority of illustrations will be
reduced to the width of a single column (approximately 85 mm). Authors can indicate if they feel

an illustration should be full page width.

All typescripts must be accompanied by a Permission Note. This is a letter signed by each
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Anexo D

- Coroa de dente bovino fixada com
cera pegajosa em placa de acrilico.

- Secgdo da coroa em cortadeira
elétrica para obtencdo da face
vestibular.

- Face vestibular de dente bovino
fixada com cera pegajosa em placa de
acrilico.

- Secgdes longitudinal e transversal da
face vestibular, em cortadeira elétrica,
para obtengdo do bloco de esmalte.

- Obtencdo do bloco de esmalte
bovino 4x4 mm.

- Bloco fixado com cera pegajosa em
base acrilica, com dentina voltada para
cima.

- Planifica¢do da dentina e polimento do esmalte em politriz

elétrica.

-4 ou 5 blocos (4x4 mm) foram alinhados e fixados em placa de
acrilico para secgdo transversal de 1 mm/bloco em cortadeira

elétrica.
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Anexo E

- Microdurémetro Shimadzu HMV-
2.000 acoplado ao “Software” para
realizagdo dos testes de microdureza
de superficie e em secc¢do longitudinal.

- Fotomicrografia do teste de
microdureza de superficie inicial com
20 impressodes.

- Materiais odontoldgicos

utilizados: Z 100, Fluroshield e
Vitremer.

- Matriz metalica com cavidade
de 3 mm de largura, 2 mm de
altura e 1 mm de espessura para
confeccdo dos corpos-de-prova.

- Remocgdo dos corpos-de-
prova da matriz apés
fotopolimerizagdo.

- Unido do bloco de esmalte
bovino e corpo-de-prova com
auxilio de cera pegajosa.

- Bloco de esmalte + corpo-de-
prova isolados com esmalte de
unha e fixados a haste metalica
com cera para realizagdo da
ciclagem.

- Bloco de esmalte + corpo-de-
prova mergulhados em solugdo de
ciclagem contida em frascos J-40
(DES>RE).

- Fotomicrografia do teste de microdureza
de superficie final (SMH,) apds ciclagem de
pH (DES>RE).
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Anexo F

- Blocos de esmalte bovino
isolados com esmalte de unha
mergulhados em solugdo de
carie artificial por 16 horas a
37°C.

- Fotomicrografia do teste de
microdureza de superficie pds-
carie (SMH,) (RE>DES).

- Materiais odontoldgicos
utilizados: Z 100, Fluroshield e
Vitremer.

- Confec¢do e remogao dos
corpos-de-prova da matriz apds
fotopolimerizagdo.

- Unido do bloco de esmalte bovino
(borda seccionada) e corpo-de-prova
com auxilio de cera pegajosa nas
laterais.

- Bloco de esmalte + corpo-de-prova
isolados com esmalte de unha e
fixados a haste metalica com cera.

- Bloco de esmalte + corpo-de-prova
mergulhados em solugdo de ciclagem
contida em frascos J-40 (RE>DES).

- Penetrador tipo Knoop, carga
estatica de 25 gramas e tempo de 10
segundos.

- Fotomicrografia do teste de
microdureza de superficie final
(SMH;) apés ciclagem de pH
(RE>DES).
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Anexo G

- Os blocos (4x3 mm) foram fixados em
placa de acrilico e seccionados
longitudinalmente.

- Uma das metades de cada bloco (2x3mm)
foi levada a embutidora.

- Blocos (2x3 mm) com identificagdo
incluidos em resina acrilica.

Fo=OM=- DX

- Fotomicrografia do teste de microdureza
em secc¢do longitudinal. Em cada bloco (2x3
mm) foram feitas 8 impressdes em cada
distancia totalizando 32 impressdes.

- Outra metade de cada bloco
fixada em mandril e este
adaptado ao motor de baixa
rotacdo para realizagdo do
desgaste.

- Desgaste: remocdo de uma
camada de 50 pum com lixa de
granulagdo 320 adaptada ao
frasco J-10.

- Analisador e eletrodo especifico para ions
fldor para a leitura de fldor presente no
esmalte e nas solucdes de ciclagem.
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Anexo H
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i

Valores da porcentagem de alteragdo de microdureza de superficie (%SMH,) no grupo

Anexo I

controle nas diferentes distancias.

Distancia (Um)

Blocos 150 300 450 600
1 -96,4 -97,9 -96,9 -96,9

2 -88,3 -87,5 -87,3 -87,9

3 -96,4 -95,4 -93,4 -93,4

4 -95,6 -97,1 -98,2 -98,2

5 -87,7 -84,4 -87,6 -85,2

6 -72,2 -61,5 -62,2 -58,5
7 -92,3 -95,4 -90,1 -97,4

8 -91,4 -96,8 -97,3 -97,2
9 -91,1 -88,6 -86,1 -79,6
10 -77,2 -87,4 -90,8 91,4
11 -96,5 -90,7 -88,6 -89,3
12 -84,6 -74,7 -76,7 -69,3
média -89,1 -88,1 -87,9 -87,0
desvio padrao 7,8 10,7 10,0 12,4

Valores da porcentagem de alteragdo de microdureza de superficie (%SMH,) no grupo Z 100

nas diferentes distancias.

Distancia (Um)

Blocos 150 300 450 600
1 -94,2 -97,9 -98,7 -75,7
2 -70,8 -75,9 -85,7 -91,4
3 -84,3 -82,2 -87,3 -91,5
4 -96,2 -95,6 -96,6 -98,0
5 -95,4 -90,9 -89,1 -88,0
6 -73,9 -79,1 -78,1 -78,1
7 -86,6 -84,2 -88,9 -88,8
8 -85,5 -81,5 -88,8 -88,2
9 -86,7 -90,0 -83,1 -82,7
10 -95,2 -90,7 -92,8 -85,7
11 -88,8 -92,1 -89,9 -81,3
12 -79,5 -82,9 89,1 -92,3
média -86,4 -86,9 -89,0 -86,8

desvio padrao 8,4 6,9 5,5 6,4
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Valores da porcentagem de alteragdo de microdureza de superficie (%SMH,) no grupo

Fluroshield nas diferentes distancias.

Distancia (1Um)

Blocos 150 300 450 600
1 -32,3 -40,7 -58,1 -60,7

2 -41,4 -65,2 67,1 -58,5

3 -58,2 -66,8 69,8 -66,6

4 -59,4 -57,7 -65,2 -62,1

5 -30,8 -38,0 -41,1 -40,8

6 -31,7 -38,2 -53,8 -54,8
7 -45,3 -46,9 -51,7 -53,2
8 -48,8 -52,0 -56,1 -62,8

9 -34,2 -41,2 -38,9 -38,3
10 -36,0 -48,8 -48,0 -51,3
11 -46,5 -56,1 -73,6 -78,3
12 -56,7 56,5 -57,8 69,2
média -43,4 -50,7 -56,8 -58,1
desvio padrao 10,7 10,0 10,9 11,4

Valores da porcentagem de alteragdo de microdureza de

Vitremer nas diferentes distancias.

superficie (%SMH,) no

grupo

Distancia (um)

Blocos 150 300 450 600
1 -30,5 -34,6 -41,7 -59,9

2 -27,6 -35,3 -51,0 -71,6

3 -18,4 -28,1 -41,7 -41,6

4 -25,0 -24,0 -43,0 -66,9

5 -16,5 -26,0 -30,9 -39,9
6 -24,9 -46,7 -50,5 -59,4

7 -25,6 -31,7 -39,2 -43,1

8 -35,2 -42,6 -46,2 -53,1

9 -17,3 -25,8 -38,7 -51,9
10 -16,9 -20,9 -17,1 -23,8
11 -16,9 -22,7 -41,3 -66,6
12 -24,2 -45,0 -37,2 -49,0
média -23,3 -31,9 -39,9 -52,2
desvio padrao 6,1 8,9 9,1 13,7
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Valores da porcentagem de alteragdo

Vitremer diluido % nas diferentes distancias.

de microdureza de superficie (%SMH,) no grupo

Distancia (um)
Blocos 150 300 450 600
1 21,2 21,5 -14,9 31,1
2 27,3 -29,8 -35,0 -44,4
3 -20,3 -25,3 -30,6 -34,0
4 -27,0 -36,5 -35,5 -41,9
5 -25,8 -26,0 -30,9 -40,7
6 -12,3 -13,8 -28,0 35,0
7 -19,4 -11,9 -11,9 -18,5
8 -17,0 -18,0 -20,3 -45,0
9 11,4 -19,2 22,7 34,6
10 -18,1 -32,2 -37,6 -37,3
11 -23,3 -34,4 -38,5 -49,1
12 -24,5 -35,9 -37,2 -40,2
média -20,6 -25,4 -28,6 -37,6
desvio padrao 5,3 8,6 9,1 8,0
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Anexo |
Valores médios da %vol.min. (AZ) de acordo com as distdncias nos diferentes grupos (DES>RE)
Controle Z100 Fluroshield
Distancia pm Distancia pum Distancia pum
Blocos 150 300 450 600 Blocos 150 300 450 600 Blocos 150 300 450 600
1 -3558,9 -3626,3 -36653 -3063,9 1 -3747,6 -30135 -3017,1 -3823,1 1 -2041,3 -2292,8 -2837,8 -3062,9
2 -3572,0 -3920,8 -2518,9  -4627,1 2 -2636,4 -2924,9 -34654  -3470,1 2 -2094,4 -1685,2 -2073,6 -2835,8
3 -4843,2  -4402,3 -2978,0  -3666,9 3 3316,6 -3902,0 -3522,8 -3404,5 3 -2868,8 -2604,4 -2748,0 -2329,6
4 2677,3 -34985 -3694,4 -4099,3 4 3524,5 -4000,2 -3483,6 -4174,6 4 2910,3 -4081,1 -2951,5 -1981,3
5 27554 -2517,8 -2712,1  -3023,3 5 3021,1 -3145,7 -3162,7 -2285,0 5 22224 -3777,4 -3248,0 -2878,8
6 -2564,5 -2732,4 -3203,8 -2903,1 6 28353 -3050,2 -4190,9 -3143,7 6 -1652,3 -1730,1 -2104,0 -2270,6
7 -3059,7 -3744,0 -4451,5 -3527,1 7 -2898,8 -2891,5 -24054  -3825,1 7 -3478,5 -3523,7 -3074,4 -2487,7
8 -3553,0 -2936,8 -3223,9 -3877,9 8 -3010,6 -3167,6 -3073,2 -3309,1 8 2557,0 -1600,9 -1851,1 -2341,3
9 28959 -3333,1 -2933,9 -2743,8 9 2941,3 27350 -2873,1 -2831,0 9 2143,8 -17157 -1619,6 -2263,9
10 26654 -2967,0 -3411,2 -2942,2 10 2896,1 -3056,3 -4528,3 -4526,7 10 -1906,1 -2639,9 -1418,2 -2320,3
11 -3014,5 -2607,9 -2847,0 -2757,8 11 -2656,7 -2582,6 -2682,3 -2818,8 11 -1679,2  -1920,0 -1960,4 -2229,0
12 -3187,4 -3217,4 -3313,0 -2515,2 12 -3667,3 -3962,4 -4118,0 -3774,2 12 -1581,6  -2550,1  -2727,6  -2490,0
média= -3195,6 -3292,0 -3246,1 -3312,3 média= -3096,0 -3202,7 -3376,9 -3448,8 média= -2261,3 -2510,1 -2384,5 -2457,6
dp= 6324 572,6 522,8 6435 dp= 3779 482,8 641,4 627,0 dp= 5838 867,1 614,7 314,7
ep= 2000 1811 1653 203,5 ep= 1195 152,7 202,8 198,3 ep= 1846 274,2 194,4 99,5
Vitremer Vitremer 1/4
Distancia pm Distancia pm
Blocos 150 300 450 600 Blocos 150 300 450 600
1 2033,9 20034 -2556,3  -1103,4 1 -299,7  -1177,5 -1116,2 -1028,7
2 -1314,5 -1526,3 -2325,8  -3104,8 2 -554,8  -499,8  -1097,2 -1350,8
3 -793,5  -1424,2  -1312,0  -1853,1 3 -181,1  -871,4  -13759 -1012,8
4 -1671,1  -2029,4 -1332,8  -2587,5 4 -243,8  -647,6  -899,1  -571,7
5 -1463,6  -1716,3  -1844,0  -1427,2 5 -885,4  -861,8  -417,1  -763,4
6 -1484,6  -2348,9  -1960,9  -2210,4 6 537,1  -3351  -690,5  -242,2
7 -1205,5  -2333,2 -1132,2  -2043,1 7 -852,3  -4749  -651,8  -1488,4
8 -1566,6  -2551,9  -2745,6  -2480,2 8 -948,8  -1133,2 -9150  -11655
9 -1078,7  -924,8  -1780,9  -1591,0 9 49,2 -594,5  -862,6  -1188,9
10 -1553,7 -1805,5  -931,1  -1893,6 10 2339  -547,9 -1250,6 -1217,1
11 -1588,9  -2230,8 -1971,7  -2413,1 11 -793,5  -800,8 -1388,2 -1172,8
12 -1031,9  -1032,2  -1269,8  -1854,8 12 572,3  -692,6  -606,5  -683,3
média= -1398,9 -1827,2 -1763,6  -2046,8 média= -504,4  -719,8  -939,2  -990,5
dp= 3337 522,3 581,7 551,0 dp= 3233 259,0 313,5 358,7
ep= 1055 165,2 184,0 174,3 ep= 1022 81,9 99,1 113,4
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Dosagem de flGor no esmalte

Curva de calibracdo

Anexo L

Data Primeira Segunda Terceira Média
0,050 170,9 1710 172,0 171,30
0,100 154,2 154,1 1543 154,20
0,200 135,0 136,0 136,2 135,73
0,400 1173 116,8 1173 117,13
0,800 99,2 98,9 98,9 99,00
Blanck 207,9 209,7 211,2 209,60
[ Teste1 135,8 | 134,7 T 134,3 [ 13493 |
| Teste2 117,3 | 117,2 | 117,1 [ 11720 |
TISAB Il (0,2 mL) /1 mL
[padrdo] pg/mL  mL do padréo 4gua HCl 1M NaOH 0.5M Hg F/mL log F mv log F calc. ug F/mL calc. CV.%
1,0 0,050 0,200 0,250 0,500 0,050 -1,30103000 171,30 -1,2925106 0,051 1,98
2,0 0,050 0,200 0,250 0,500 0,100 -1,00000000 154,20 -1,0092148 0,098 -2,10
2,0 0,100 0,150 0,250 0,500 0,200 -0,69897000 135,73 -0,7032774 0,198 -0,99
2,0 0,200 0,050 0,250 0,500 0,400 -0,39794001 117,13 -0,3951311 0,403 0,65
8,0 0,100 0,150 0,250 0,500 0,800 -0,09691001 99,00 -0,0947160 0,804 0,51
média 0,01
Curva Total
intercepcéo 1,545417661 [ _inclinacdo | -0,016567007 | Rguad 0,99979
[ Siope ] -60,4 |
[padréo] ug/mL  mL do padréo agua HCI 1M NaOH 0.5M Mg F mv log F calc. Hg F/mL calc. CV. %
Blanck 0,00 0,00 0,250 0,250 0,500 0,000 209,60 -1,927027012 0,012
Teste 1 2,00 0,100 0,150 0,250 0,500 0,200 134,93 -0,690023821 0,204 2,08
Teste 2 2,00 0,200 0,050 0,250 0,500 0,400 117,20 -0,396235563 0,40 0,39
Controle
blocos mV log F calc. Hg F/mL calc. mL_amostra ug F volume da___ bi6psia g F liberado comprimento largura espessura (mm) Hg F/mm 3
1 155,9 -1,0374 0,09 0,7 0,06 16 0,147 2,15 1,67 0,050 0,82
2 185,7 -1,5311 0,03 0,7 0,02 16 0,047 2,06 1,61 0,050 0,28
3 1472 -0,8932 0,13 0,7 0,09 16 0,205 2,01 157 0,050 1,30
4 155,1 -1,0241 0,09 0,7 0,07 16 0,151 2,00 1,76 0,050 0,86
5 153,2 -0,9926 0,10 0,7 0,07 16 0,163 2,01 1,75 0,050 0,93
6 155,1 -1,0241 0,09 0,7 0,07 16 0,151 1,99 1,66 0,050 0,92
7 152,0 -0,9728 0,11 0,7 0,07 16 0,170 2,07 1,71 0,050 0,96
8 1473 -0,8949 0,13 0,7 0,09 16 0,204 1,90 1,68 0,050 1,28
9 151,0 -0,9562 0,11 0,7 0,08 16 0,177 1,86 1,60 0,050 1,19
10 151,5 -0,9645 0,11 0,7 0,08 16 0,174 1,98 1,76 0,050 1,00
11 154,6 -1,0158 0,10 0,7 0,07 16 0,154 2,03 1,72 0,050 0,88
12 1754 -1,3604 0,04 0,7 0,03 16 0,070 1,89 1,53 0,050 0,48
média= 0,9
dp= 03
Z100
blocos mV log F calc. Hg F/mL calc. mL_amostra ug F volume da___ bi6psia g F liberado comprimento largura espessura (mm) Hg F/mm 3
1 156,7 -1,0506 0,09 0,7 0,06 16 0,142 1,98 1,74 0,050 0,83
2 151,6 -0,9661 0,11 0,7 0,08 16 0,173 1,74 1,64 0,050 1,21
3 155,3 -1,0274 0,09 0,7 0,07 16 0,150 1,79 1,56 0,050 1,08
4 150,0 -0,9396 0,11 0,7 0,08 16 0,184 2,09 1,49 0,050 1,18
5 152,3 -0,9777 0,11 0,7 0,07 16 0,168 2,05 1,31 0,050 1,25
6 148,9 -0,9214 0,12 0,7 0,08 16 0,192 1,73 1,44 0,050 1,54
7 149,1 -0,9247 0,12 0,7 0,08 16 0,190 1,88 1,57 0,050 1,29
8 150,0 -0,9396 0,11 0,7 0,08 16 0,184 1,86 1,78 0,050 111
9 1533 -0,9943 0,10 0,7 0,07 16 0,162 175 1,63 0,050 1,14
10 149,4 -0,9297 0,12 0,7 0,08 16 0,188 2,08 1,47 0,050 1,23
11 1449 -0,8551 0,14 0,7 0,10 16 0,223 1,98 1,32 0,050 171
12 152,1 -0,9744 0,11 0,7 0,07 16 0,170 1,97 1,15 0,050 1,50
média= 13
dp= 0,2
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Fluroshield

blocos mV log F calc. g F/mL calc. mL_amostra ug F volume da___bi6psia g F liberado comprimento largura espessura (mm) ug F/mm 3
1 139,0 -0,7574 0,17 0,7 0,12 16 0,280 1,74 1,65 0,050 1,95
2 1356 -0,7011 0,20 0,7 0,14 16 0,318 1,92 1,52 0,050 2,18
3 1443 -0,8452 0,14 0,7 0,10 16 0,229 1,91 1,55 0,050 1,54
4 1518 -0,9695 0,11 0,7 0,08 16 0,172 1,61 1,58 0,050 1,35
5 150,3 -0,9446 0,11 0,7 0,08 16 0,182 1,84 1,40 0,050 141
6 146,3 -0,8783 0,13 0,7 0,09 16 0,212 1,84 1,77 0,050 1,30
7 157,9 -1,0705 0,09 0,7 0,06 16 0,136 1,86 1,65 0,050 0,89
8 1433 -0,8286 0,15 0,7 0,10 16 0,237 1,83 1,78 0,050 1,46
9 1454 -0,8634 0,14 0,7 0,10 16 0,219 1,82 1,80 0,050 1,34
10 150,2 -0,9429 0,11 0,7 0,08 16 0,182 1,89 1,54 0,050 1,25
11 150,9 -0,9545 0,11 0,7 0,08 16 0,178 1,82 171 0,050 114
12 1383 -0,7458 0,18 07 0,13 16 0,287 1,70 132 0,050 2,56
média= 15
dp= 05

Vitremer

blocos mV log F calc. g F/mL calc. mL_amostra g F volume da___ hi6psia g F liberado comprimento largura espessura (mm) Hg F/mm 3
1 134,1 -0,6762 0,21 0,7 0,15 S 0,337 2,05 1,45 | 2,27
2 136,9 -0,7226 0,19 0,7 0,13 16 0,303 2,03 1,56 0,050 1,91
3 1488 -0,9198 0,12 0,7 0,08 16 0,192 1,73 1,65 0,050 1,35
4 150,5 -0,9479 0,11 0,7 0,08 16 0,180 1,66 151 0,050 1,44
5 1485 -0,9148 0,12 0,7 0,09 16 0,195 1,77 1,37 0,050 1,61
6 1485 -0,9148 0,12 0,7 0,09 16 0,195 1,91 1,45 0,050 141
7 1417 -0,8021 0,16 0,7 0,11 16 0,252 1,74 1,47 0,050 1,97
8 1493 -0,9280 0,12 0,7 0,08 16 0,189 1,77 141 0,050 151
9 1441 -0,8419 0,14 0,7 0,10 16 0,230 1,70 1,61 0,050 1,68
10 1421 -0,8088 0,16 0,7 0,11 16 0,249 1,92 1,47 0,050 1,76
11 139,6 -0,7673 0,17 0,7 0,12 16 0,273 2,03 1,67 0,050 1,61
12 136,2 -0,7110 0,19 0,7 0,14 16 0,311 1,87 1,54 0,050 2,16
média= 1,7
dp= 03

Vitremer diluido 1/4

blocos mV log F calc. Hg F/mL calc. mL_amostra g F volume da___ hi6psia g F liberado comprimento largura espessura (mm) Hg F/mm 3
1 141,1 -0,7922 0,16 0,7 0,11 16 0,258 1,88 1,65 0,050 1,66
2 140,4 -0,7806 0,17 0,7 0,12 16 0,265 2,02 1,53 0,050 1,72
3 147,0 -0,8899 0,13 0,7 0,09 16 0,206 1,95 1,45 0,050 1,46
4 135,0 -0,6911 0,20 0,7 0,14 16 0,326 1,75 1,67 0,050 2,23
5 131,7 -0,6365 0,23 0,7 0,16 16 0,370 1,98 1,69 0,050 2,21
6 137,4 -0,7309 0,19 0,7 0,13 16 0,297 2,14 1,45 0,050 1,92
7 132,6 -0,6514 0,22 0,7 0,16 16 0,357 1,82 1,64 0,050 2,39
8 1436 -0,8336 0,15 0,7 0,10 16 0,235 1,82 1,80 0,050 1,43
9 1378 -0,7375 0,18 0,7 0,13 16 0,293 1,75 141 0,050 2,37
10 129,9 -0,6066 0,25 0,7 0,17 16 0,396 2,01 1,72 0,050 2,29
11 1471 -0,8916 0,13 0,7 0,09 16 0,205 1,88 1,26 0,050 1,73
12 148,0 -0,9065 0,12 07 0,09 16 0,198 1,83 1,48 0,050 147
média= 19
dp= 04
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Dosagem de flGor no esmalte - repeticao

Curva de calibracdo

Data Primeira Segunda Terceira Média
0,050 170,9 171,0 172,0 171,30
0,100 154,2 154,1 154,3 154,20
0,200 135,0 136,0 136,2 135,73
0,400 117.3 116,8 117,3 117,13
0,800 99,2 98,9 98,9 99,00
Blanck 207,9 209,7 211,2 209,60
| Teste 1 | 117,3 | 117,2 | 1171 | 11720 |
| Teste 2 | 117,0 | 116,8 | 116,7 | 11683 |
TISAB 111 (0,1 mL) /1 mL
[padrao] pg/mL  mL do padréo agua HCI 1M NaOH 0.5M Hg F/mL log F mv log F calc. Hg F/mL calc. CV.%
1,0 0,050 0,200 0,250 0,500 0,050 -1,30103000 171,30 -1,2925106 0,051 1,98
2,0 0,050 0,200 0,250 0,500 0,100 -1,00000000 154,20 -1,0092148 0,098 -2,10
2,0 0,100 0,150 0,250 0,500 0,200 -0,69897000 135,73 -0,7032774 0,198 -0,99
2,0 0,200 0,050 0,250 0,500 0,400 -0,39794001 117,13 -0,3951311 0,403 0,65
8,0 0,100 0,150 0,250 0,500 0,800 -0,09691001 99,00 -0,0947160 0,804 0,51
média 0,01
Curva Total
[ intercepcdo [ 1545417661 | [Cinclinagdo  [-0,016567007] [ Rquad 0,99979
T T
[padréo] pg/mL  mL do padrao agua HCI 1M NaOH 0.5M Mg F mv log F calc. Hg F/mL calc. CV.%
Blanck 0,00 0,00 0,250 0,250 0,500 0,000 209,60 -1,927027012 0,012
Teste 1 2,00 0,200 0,050 0,250 0,500 0,400 117,20 -0,396235563 0,402 0,39
Teste 2 2,00 0,200 0,050 0,250 0,500 0,400 116,83 -0,390160993 0,41 1,81
2% leitura
Controle
blocos mV. log F calc. ug F/mL calc. mL_amostra ug F volume da___ bidpsia Hg F liberado comprimento largura espessura (mm) ug F/mm E
1 155,1 -1,0241 0,09 0,7 0,07 16 0,151 2,15 1,67 0,050 0,84
2 186,9 -1,5510 0,03 0,7 0,02 16 0,045 2,06 1,61 0,050 0,27
3 146,1 -0,8750 0,13 0,7 0,09 16 0,213 2,01 1,57 0,050 135
4 1517 -0,9678 0,11 0,7 0,08 16 0,172 2,00 1,76 0,050 0,98
5 153,4 -0,9960 0,10 0,7 0,07 16 0,161 2,01 1,75 0,050 0,92
6 155,0 -1,0225 0,09 0,7 0,07 16 0,152 1,99 1,66 0,050 0,92
7 155,3 -1,0274 0,09 0,7 0,07 16 0,150 2,07 171 0,050 0,85
8 146,8 -0,8866 0,13 0,7 0,09 16 0,208 1,90 1,68 0,050 1,30
9 150,5 -0,9479 0,11 0,7 0,08 16 0,180 1,86 1,60 0,050 121
10 1511 -0,9579 0,11 0,7 0,08 16 0,176 1,98 1,76 0,050 1,01
11 154,2 -1,0092 0,10 0,7 0,07 16 0,157 2,03 1,72 0,050 0,90
12 176,2 -1,3737 0,04 07 0,03 16 0,068 1,89 1,53 0,050 047
média= 0,9
dp= 03
Z 100
blocos mV. log F calc. ug F/mL calc. mL_amostra ug F volume da___ bidpsia ug F liberado comprimento largura espessura (mm) ug F/mm §
1 157,9 -1,0705 0,09 0,7 0,06 16 0,136 1,98 1,74 0,050 0,79
2 152,4 -0,9794 0,10 0,7 0,07 16 0,168 1,74 1,64 0,050 118
3 156,2 -1,0423 0,09 0,7 0,06 16 0,145 1,79 1,56 0,050 1,04
4 149,4 -0,9297 0,12 0,7 0,08 16 0,188 2,09 1,49 0,050 121
5 153,6 -0,9993 0,10 0,7 0,07 16 0,160 2,05 131 0,050 1,19
6 149,6 -0,9330 0,12 0,7 0,08 16 0,187 1,73 1,44 0,050 1,50
7 148,1 -0,9082 0,12 0,7 0,09 16 0,198 1,88 1,57 0,050 1,34
8 150,4 -0,9463 0,11 0,7 0,08 16 0,181 1,86 1,78 0,050 1,09
9 148,5 -0,9148 0,12 0,7 0,09 16 0,195 1,75 1,63 0,050 1,37
10 146,3 -0,8783 0,13 0,7 0,09 16 0,212 2,08 1,47 0,050 1,38
11 142,7 -0,8187 0,15 0,7 0,11 16 0,243 1,98 132 0,050 1,86
12 150,3 -0,9446 0,11 0,7 0,08 16 0,182 1,97 1,15 0,050 1,60
média= 13
dp= 03
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Fluroshield

blocos mv log F calc. ug F/mL calc. mL_amostra ug F volume da___ bidpsia g F liberado comprimento largura espessura (mm) g F/mm®
1 139,0 -0,7574 0,17 0,7 0,12 16 0,280 1,74 1,65 0,050 1,95
2 136,3 -0,7127 0,19 0,7 0,14 16 0,310 1,92 152 0,050 2,12
3 1439 -0,8386 0,15 0,7 0,10 16 0,232 191 1,55 0,050 1,57
4 152,7 -0,9844 0,10 0,7 0,07 16 0,166 1,61 1,58 0,050 1,30
5 150,9 -0,9545 0,11 0,7 0,08 16 0,178 1,84 1,40 0,050 1,38
6 146,9 -0,8883 0,13 0,7 0,09 16 0,207 1,84 1,77 0,050 1,27
7 159,2 -1,0920 0,08 0,7 0,06 16 0,129 1,86 1,65 0,050 0,84
8 1449 -0,8551 0,14 0,7 0,10 16 0,223 1,83 1,78 0,050 1,37
9 146,0 -0,8734 0,13 0,7 0,09 16 0,214 1,82 1,80 0,050 1,31
10 151,0 -0,9562 0,11 0,7 0,08 16 0,177 1,89 1,54 0,050 1,22
11 151,7 -0,9678 0,11 0,7 0,08 16 0,172 1,82 1,71 0,050 1,11
12 139,0 -0,7574 0,17 0,7 0,12 16 0,280 1,70 132 0,050 2,49
média= 15
dp= 0,5

Vitremer

blocos mV log F calc. ug F/mL calc. mL_amostra ug F volume da___bi6psia ug F liberado comprimento largura espessura (mm) g F/mm ®
1 1333 -0,6630 0,22 0,7 0,15 16 0,348 2,05 1,45 0,050 2,34
2 136,2 -0,7110 0,19 0,7 0,14 16 0,311 2,03 1,56 0,050 1,97
3 148,6 -0,9164 0,12 0,7 0,08 16 0,194 1,73 1,65 0,050 1,36
4 150,1 -0,9413 0,11 0,7 0,08 16 0,183 1,66 151 0,050 1,46
5 1477 -0,9015 0,13 0,7 0,09 16 0,201 1,77 137 0,050 1,66
6 1479 -0,9048 0,12 0,7 0,09 16 0,199 191 1,45 0,050 1,44
7 140,7 -0,7856 0,16 0,7 0,11 16 0,262 1,74 1,47 0,050 2,05
8 149,2 -0,9264 0,12 0,7 0,08 16 0,190 1,77 141 0,050 1,52
9 1434 -0,8303 0,15 0,7 0,10 16 0,236 1,70 161 0,050 1,73
10 141,0 -0,7905 0,16 0,7 0,11 16 0,259 1,92 1,47 0,050 1,84
11 1385 -0,7491 0,18 0,7 0,12 16 0,285 2,03 1,67 0,050 1,68
12 1352 -0,6944 0,20 0,7 0,14 1.6 0,323 187 154 0,050 2,25
média= 1,8
dp= 0,3

Vitremer diluido 1/4

blocos mV log F calc. ug F/mL calc. mL_amostra ug F volume da  bidpsia ug F liberado comprimento largura espessura (mm) g F/mm 3
1 1395 -0,7657 0,17 0,7 0,12 16 0,274 1,88 1,65 0,050 1,77
2 139,8 -0,7706 0,17 0,7 0,12 16 0,271 2,02 1,53 0,050 1,76
3 146,3 -0,8783 0,13 0,7 0,09 16 0,212 1,95 1,45 0,050 1,50
4 134,2 -0,6779 0,21 0,7 0,15 16 0,336 1,75 1,67 0,050 2,30
5 131,0 -0,6249 0,24 0,7 0,17 16 0,380 1,98 1,69 0,050 2,27
6 136,9 -0,7226 0,19 0,7 0,13 16 0,303 2,14 1,45 0,050 1,95
7 1318 -0,6381 0,23 0,7 0,16 16 0,368 1,82 1,64 0,050 2,47
8 1433 -0,8286 0,15 0,7 0,10 16 0,237 1,82 1,80 0,050 1,45
9 137,2 -0,7276 0,19 0,7 0,13 16 0,300 1,75 141 0,050 2,43
10 129,2 -0,5950 0,25 0,7 0,18 16 0,407 2,01 1,72 0,050 2,35
11 1478 -0,9032 0,12 0,7 0,09 16 0,200 1,88 1,26 0,050 1,69
12 1478 -0,9032 0,12 0,7 0,09 16 0,200 1,83 1,48 0,050 1,48
média= 2,0
dp= 04
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Anexo M

MODELO - Dosagem de fluor nas solugées de ciclagem (DES>RE)

Analise do fldor liberado em solugdes DES

Curva de calibracdo

Data Primeira Segunda Terceira Média
0,0625 164,4 164,2 163,9 164,15
0,1250 146,9 146,9 146,9 146,90
0,250 128,8 129,1 129,4 129,10
0,500 110,4 111,2 112,0 111,20
1,000 93,1 93,4 93,7 93,40
Blanck 206,2 203,6 206,6 205,47
Teste 1 129,7 128,3 126,9 128,30
Teste 2 147,9 145,7 144,7 146,10
Sol. Des. 167,8 167,8 168,2 167,93

Curva de calibragédo p/ Analise de FlGor em solugdo

DESMINERALIZANTE

[padrdo] ug/mL  mL padrao mL H20 deio. [Mistura] ug/mL | og F mV log Fcalc. Hg FmL calc. CV.%
0,1250 0,250 0,250 0,06250 -1,20411998 164,15 -1,200015024 0,0631 0,94
0,250 0,250 0,250 0,1250 -0,90308999 146,90 -0,906983083 0,124 -0,90
0,500 0,250 0,250 0,250 -0,60205999 129,10 -0,604608095 0,249 -0,59
1,00 0,250 0,250 0,500 -0,30103000 111,20 -0,300534371 0,501 0,11
2,00 0,250 0,250 1,000 0,00000000 93,40 0,001840617 1,004 0,42
média 0,00
Curva Total
[ intercepco | 1,588459936 | [ inclinagao [-0,016987359 | Rquad [ 0, 99995 |
[ sowe T 89 ]
[padrdo] pg/mL  mL padrao mL H20 deio. ['\:'gs}::f] mVvV log Fcalc. Hg FmL calc. CV.%
Blanck 0,000 0,250 0,250 0,000 205,47 -1,901876068 0,013
Teste 1 0,500 0,250 0,250 0,250 128,30 -0,591018208 0,256 2,51
Teste 2 0,250 0,250 0,250 0,125 146,10 -0,893393196 0,128 2,21
Sol. Des. mv log F calc. Hg F/mL calc. Mg F/mL corr.
167,9 -1,264283865 0,054 0,042
Controle
bloco mV log F calc. ug F/mL calc. Hg FmL corr. mL solugéo Hg Fna solugcéo vol. daamost  ra (mL) Hg Fna amostra
1 166,7 -1,243332789 0,057 0,015 0,5 0,0076 35,5 0,27
2 168,9 -1,280704978 0,052 0,011 0,5 0,0053 35,5 0,19
3 167,3 -1,253525204 0,056 0,014 05 0,0069 35,5 0,25
4 169,0 -1,282403714 0,052 0,010 0,5 0,0052 35,5 0,18
5 168,5 -1,273910035 0,053 0,011 05 0,0057 35,5 0,20
6 167,2 -1,251826468 0,056 0,014 0,5 0,0071 35,5 0,25
7 167,9 -1,26371762 0,054 0,013 0,5 0,0063 35,5 0,22
8 168,0 -1,265416355 0,054 0,012 0,5 0,0062 35,5 0,22
9 167,9 -1,26371762 0,054 0,013 05 0,0063 35,5 0,22
10 168,5 -1,273910035 0,053 0,011 0,5 0,0057 35,5 0,20
11 169,5 -1,290897394 0,051 0,009 0,5 0,0047 35,5 0,17
12 166,8 -1,245031525 0,057 0,015 0,5 0,0075 35,5 0,27
média= 0,22
dp= 0,03
Z100
bloco mVv log F calc. ug F/mL calc. ug F/mL corr. mL solugéo ug Fna solugéo vol. daamost  ra (mL) ug Fna amostra
1 167,2 -1,251826468 0,056 0,014 05 0,0071 35,5 0,25
2 167,9 -1,26371762 0,054 0,013 0,5 0,0063 35,5 0,22
3 167,5 -1,256922676 0,055 0,013 05 0,0067 35,5 0,24
4 168,6 -1,275608771 0,053 0,011 0,5 0,0056 35,5 0,20
5 168,9 -1,280704978 0,052 0,011 05 0,0053 35,5 0,19
6 167,9 -1,26371762 0,054 0,013 0,5 0,0063 35,5 0,22
7 166,7 -1,243332789 0,057 0,015 05 0,0076 35,5 0,27
8 167,4 -1,25522394 0,056 0,014 0,5 0,0068 35,5 0,24
9 167,0 -1,248428997 0,056 0,015 05 0,0073 35,5 0,26
10 169,1 -1,28410245 0,052 0,010 0,5 0,0051 35,5 0,18
11 168,2 -1,268813827 0,054 0,012 0,5 0,0060 35,5 0,21
12 168,1 -1,267115091 0,054 0,012 0,5 0,0061 35,5 0,22
média= 0,23
dp= 0,03
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Fluroshield
bloco mv log F calc. Hg F/mL calc. ug FmL corr. mL solugéo Hg Fna solugéo vol. daamost  ra (mL) Hg Fna amostra
1 163,4 -1,187274505 0,065 0,023 0,5 0,0115 35,5 0,41
2 164,3 -1,202563128 0,063 0,021 0,5 0,0104 35,5 0,37
3 164,1 -1,199165656 0,063 0,021 0,5 0,0107 35,5 0,38
4 163,4 -1,187274505 0,065 0,023 0,5 0,0115 35,5 0,41
5 163,2 -1,183877033 0,065 0,024 0,5 0,0118 35,5 0,42
6 164,6 -1,207659335 0,062 0,020 0,5 0,0101 35,5 0,36
7 163,4 -1,187274505 0,065 0,023 0,5 0,0115 35,5 0,41
8 162,9 -1,178780825 0,066 0,024 0,5 0,0122 35,5 0,43
9 160,9 -1,144806107 0,072 0,030 0,5 0,0149 35,5 0,53
10 163,3 -1,185575769 0,065 0,023 0,5 0,0117 35,5 0,41
11 164,7 -1,209358071 0,062 0,020 0,5 0,0099 35,5 0,35
12 165,6 -1,224646694 0,060 0,018 0,5 0,0089 35,5 0,31
média= 0,40
dp= 0,05
Vitremer
bloco mV log F calc. Mg F/mL calc. ug FmL corr. mL solugéo Hg F na solugéo vol. daamost  ra (mL) Mg Fna amostra
1 153,8 -1,024195859 0,095 0,053 0,5 0,0264 35,5 0,94
2 154,5 -1,036087011 0,092 0,050 0,5 0,0251 35,5 0,89
3 155,2 -1,047978162 0,090 0,048 0,5 0,0238 35,5 0,85
4 152,7 -1,005509765 0,099 0,057 0,5 0,0284 35,5 1,01
5 152,9 -1,008907236 0,098 0,056 0,5 0,0280 35,5 1,00
6 158,4 -1,10233771 0,079 0,037 0,5 0,0186 35,5 0,66
7 156,2 -1,064965521 0,086 0,044 0,5 0,0221 35,5 0,79
8 159,9 -1,127818749 0,075 0,033 0,5 0,0163 35,5 0,58
9 156,1 -1,063266785 0,086 0,045 0,5 0,0223 35,5 0,79
10 157,7 -1,090446559 0,081 0,039 0,5 0,0197 35,5 0,70
11 157,3 -1,083651616 0,082 0,041 0,5 0,0203 35,5 0,72
12 158,9 -1,11083139 0,077 0,036 0,5 0,0178 35,5 0,63
meédia= 0,80
dp= 0,14
Vitremer diluido 1/4
bloco mv log F calc. ug F/mL calc. pg F/mL corr. mL solugéo Hg Fna solugdo vol. daamost  ra (mL) ug Fna amostra
1 136,6 -0,732013287 0,185 0,143 0,5 0,0717 35,5 2,55
2 1311 -0,638582813 0,230 0,188 0,5 0,0940 35,5 3,34
3 137,9 -0,754096853 0,176 0,134 0,5 0,0671 35,5 2,38
4 131,8 -0,650473964 0,224 0,182 0,5 0,0909 35,5 3,23
5 137,2 -0,742205702 0,181 0,139 0,5 0,0696 35,5 2,47
6 136,8 -0,735410759 0,184 0,142 0,5 0,0710 35,5 2,52
7 1339 -0,686147418 0,206 0,164 0,5 0,0821 35,5 2,91
8 143,2 -0,844129855 0,143 0,101 0,5 0,0506 35,5 1,80
9 142,2 -0,827142496 0,149 0,107 0,5 0,0535 35,5 1,90
10 137,2 -0,742205702 0,181 0,139 0,5 0,0696 35,5 2,47
11 139,6 -0,782975363 0,165 0,123 0,5 0,0615 35,5 2,18
12 132,6 -0,664063851 0,217 0,175 0,5 0,0874 35,5 3,10
média= 2,57
dp= 0,47
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Dosagem de fluor nas solugées de ciclagem (DES>RE)

Analise do fltor liberado em solugbes RE

Curva de calibracdo

Data Primeira Segunda Terceira Média
0,050 168,7 166,1 165,9 166,90
0,100 151,5 149,3 149,7 150,17
0,200 134,9 133,2 133,4 133,83
0,400 117,8 115,9 116,1 116,60
0,800 100,1 98,0 98,5 98,87
Blanck 193,0 195,1 194,6 194,23
Teste 1 133,4 134,3 133,6 133,77
Teste 2 133,8 132,3 132,1 132,73
Sol. Re. 160,7 160,4 160,2 160,43

Curva de calibragao p/ Analise de FlGor em solugao

REMINERALIZANTE

[padrdo] ug/mL  mL padrdo mL H20 deio. [Mistura] ug/mL log F mv log Fcalc. Hg FmL calc. CV.%

0,500 0,100 0,900 0,050 -1,30103000 166,90 -1,295556323 0,051 1,25
0,500 0,200 0,800 0,100 -1,00000000 150,17 -0,998682481 0,100 0,30
0,500 0,400 0,600 0,200 -0,69897000 133,83 -0,708905225 0,195 2,31
0,50 0,800 0,200 0,400 -0,39794001 116,60 -0,40316065 0,395 -1,21
1,00 0,800 0,200 0,800 -0,09691001 98,87 -0,088545343 0,816 1,91
média -0,01

Curva Total

[ intercepcio [ 1665494132 | [ inclinagao [-0,017741465 | Rquad [ 0, 99975 |
T N
[puz(/jgf] mL padréo mL H20 deio. [’ﬁ;{#‘rﬁ] mv log Fcalc. Hg FmL calc. CV. %
Blanck 0,000 0,500 0,500 0,000 194,23 -1,780489691 0,017
Teste 1 0,500 0,400 0,600 0,200 133,77 -0,70772246 0,196 -2,04
Teste 2 0,500 0,400 0,600 0,200 132,73 -0,689389613 0,204 2,18
Sol. Re. mv log F calc. ug F/mL calc. Mg F/mL corr.
160,4 -1,180828185 0,066 0,049
Controle
bloco mVv log F calc. g F/mL calc. ug FmL corr. mL solugdo g F na solugédo vol. da amost  ra (mL) Hg Fna amostra
1 164,3 -1,249428515 0,056 0,007 1,0 0,0069 17,75 0,12
2 176,3 -1,462326091 0,034 -0,015 1,0 -0,0149 17,75 -0,26
3 168,2 -1,318620227 0,048 -0,001 1,0 -0,0014 17,75 -0,02
4 169,0 -1,332813399 0,046 -0,003 1,0 -0,0029 17,75 -0,05
5 169,0 -1,332813399 0,046 -0,003 1,0 -0,0029 17,75 -0,05
6 164,7 -1,256525101 0,055 0,006 1,0 0,0060 17,75 0,11
7 170,8 -1,364748036 0,043 -0,006 1,0 -0,0062 17,75 -0,11
8 167,3 -1,302652909 0,050 0,000 10 0,0004 17,75 0,01
9 165,9 -1,277814859 0,053 0,003 1,0 0,0034 17,75 0,06
10 164,0 -1,244106076 0,057 0,008 1,0 0,0076 17,75 0,14
11 167,0 -1,29733047 0,050 0,001 1,0 0,0011 17,75 0,02
12 169,3 -1,338135838 0,046 -0,003 10 -0,0035 17,75 -0,06
média= -0,01
dp= 0,11
Z100
bloco mV log F calc. Hg F/mL calc. ug FmL corr. mL solugdo ug F na solugéo vol. daamost  ra (mL) Hg Fna amostra
1 165,5 -1,270718273 0,054 0,004 1,0 0,0042 17,75 0,08
2 165,0 -1,26184754 0,055 0,005 1,0 0,0054 17,75 0,10
3 163,8 -1,240557783 0,057 0,008 1,0 0,0081 17,75 0,14
4 165,3 -1,26716998 0,054 0,005 1,0 0,0047 17,75 0,08
5 167,7 -1,309749495 0,049 0,000 1,0 -0,0004 17,75 -0,01
6 166,0 -1,279589005 0,053 0,003 10 0,0032 17,75 0,06
7 166,5 -1,288459737 0,051 0,002 1,0 0,0021 17,75 0,04
8 167,8 -1,311523641 0,049 -0,001 1,0 -0,0006 17,75 -0,01
9 163,8 -1,240557783 0,057 0,008 1,0 0,0081 17,75 0,14
10 169,3 -1,338135838 0,046 -0,003 1,0 -0,0035 17,75 -0,06
11 166,3 -1,284911444 0,052 0,003 1,0 0,0025 17,75 0,04
12 168,3 -1,320394374 0,048 -0,002 1,0 -0,0015 17,75 -0,03
média= 0,05
dp= 0,07
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Fluroshield
bloco mv log F calc. Hg F/mL calc. ug FmL corr. mL solugdo Hg Fna solucéo vol. daamost  ra (mL) Hg Fna amostra
1 158,3 -1,142979727 0,072 0,023 1,0 0,0226 17,75 0,40
2 160,2 -1,17668851 0,067 0,017 1,0 0,0172 17,75 0,31
3 156,7 -1,114593384 0,077 0,027 1,0 0,0274 17,75 0,49
4 154,4 -1,073788015 0,084 0,035 1,0 0,0350 17,75 0,62
5 155,5 -1,093303626 0,081 0,031 1,0 0,0313 17,75 0,56
6 159,5 -1,164269485 0,069 0,019 1,0 0,0191 17,75 0,34
7 160,3 -1,178462656 0,066 0,017 1,0 0,0169 17,75 0,30
8 159,7 -1,167817778 0,068 0,019 1,0 0,0186 17,75 0,33
9 157,1 -1,121689969 0,076 0,026 1,0 0,0262 17,75 0,46
10 159,7 -1,167817778 0,068 0,019 1,0 0,0186 17,75 0,33
11 162,4 -1,215719732 0,061 0,011 1,0 0,0115 17,75 0,20
12 162,6 -1,219268025 0,060 0,011 1,0 0,0110 17,75 0,20
média= 0,38
dp= 0,13
Vitremer
bloco mv log F calc. Hg F/mL calc. ug FmL corr. mL solugédo Hg Fna solugéo vol. daamost  ra (mL) Hg Fna amostra
1 149,0 -0,977984106 0,105 0,056 1,0 0,0558 17,75 0,99
2 150,0 -0,99572557 0,101 0,052 1,0 0,0516 17,75 0,92
3 150,8 -1,009918742 0,098 0,048 1,0 0,0484 17,75 0,86
4 149,5 -0,986854838 0,103 0,054 1,0 0,0537 17,75 0,95
5 149,7 -0,990403131 0,102 0,053 1,0 0,0529 17,75 0,94
6 154,5 -1,075562161 0,084 0,035 1,0 0,0347 17,75 0,62
7 149,8 -0,992177277 0,102 0,052 1,0 0,0525 17,75 0,93
8 152,7 -1,043627525 0,090 0,041 1,0 0,0411 17,75 0,73
9 149,3 -0,983306545 0,104 0,055 1,0 0,0546 17,75 0,97
10 149,8 -0,992177277 0,102 0,052 1,0 0,0525 17,75 0,93
11 149,1 -0,979758252 0,105 0,055 1,0 0,0554 17,75 0,98
12 153,2 -1,052498257 0,089 0,039 1,0 0,0392 17,75 0,70
média= 0,88
dp= 0,13
Vitremer diluido 1/4
bloco mv log F calc. Hg F/mL calc. ug FmL corr. mL solugédo Hg Fna solugéo vol. daamost  ra (mL) Hg Fna amostra
1 122,0 -0,498964559 0,317 0,268 1,0 0,2676 17,75 4,75
2 124,0 -0,534447489 0,292 0,243 1,0 0,2427 17,75 4,31
3 125,0 -0,552188953 0,280 0,231 1,0 0,2311 17,75 4,10
4 123,0 -0,516706024 0,304 0,255 1,0 0,2549 17,75 4,52
5 122,8 -0,513157731 0,307 0,257 1,0 0,2574 17,75 4,57
6 119,8 -0,459933337 0,347 0,297 1,0 0,2974 17,75 5,28
7 115,4 -0,381870892 0,415 0,366 1,0 0,3657 17,75 6,49
8 129,3 -0,628477251 0,235 0,186 1,0 0,1859 17,75 3,30
9 128,5 -0,61428408 0,243 0,194 1,0 0,1937 17,75 3,44
10 120,8 -0,477674802 0,333 0,284 1,0 0,2835 17,75 5,03
11 124,5 -0,543318221 0,286 0,237 1,0 0,2368 17,75 4,20
12 114,6 -0,367677721 0,429 0,380 1,0 0,3795 17,75 6,74
média= 4,73
dp= 1,05
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ug F liberado sol. DES

Dosagem de fluor nas solugbes de ciclagem (DES>RE)

ug F liberado sol. RE

Mg F liberado - DES+RE

Grupos Grupos Grupos
Blocos  controle Z100 Fluroshield Vitremer Vitremer 1/4 Blocos controle Z 100 Fluroshield  Vitremer  Vitremer 1/4 Blocos controle Z 100 Fluroshield Vitremer Vitremer 1/4
1 0,28 0,25 0,40 0,99 2,57 1 0,07 0,29 0,86 1,32 6,15 1 0,36 0,54 1,26 2,31 8,72
2 0,21 0,19 0,37 0,94 3,38 2 0,01 0,48 0,81 1,29 5,47 2 0,22 0,68 1,18 2,23 8,85
3 0,26 0,23 0,36 0,90 2,45 3 0,08 0,49 0,94 1,40 5,32 3 0,34 0,72 1,30 2,29 7,77
4 0,20 0,23 0,38 1,07 3,26 4 0,10 0,37 1,15 1,43 5,93 4 0,30 0,60 1,53 2,49 9,18
5 0,20 0,17 0,42 1,01 2,52 5 0,18 0,26 1,04 1,45 5,86 5 0,38 0,43 1,46 2,46 8,38
6 0,28 0,26 0,33 0,74 2,57 6 0,42 0,35 0,69 1,04 6,76 6 0,71 0,61 1,02 1,78 9,33
7 0,21 0,25 0,37 0,79 3,00 7 0,14 0,32 0,73 141 8,32 7 0,35 0,57 1,09 2,21 11,33
8 0,24 0,30 0,40 0,62 1,93 8 0,25 0,28 0,74 1,25 4,33 8 0,50 0,57 1,14 1,88 6,26
9 0,26 0,24 0,53 0,86 1,96 9 0,39 0,45 0,84 1,52 4,70 9 0,65 0,69 1,37 2,38 6,67
10 0,22 0,18 0,42 0,71 2,57 10 0,49 0,13 0,70 1,46 6,53 10 0,72 0,32 1,12 2,17 9,10
11 0,16 0,20 0,29 0,79 2,22 11 0,32 0,37 0,46 1,49 537 11 0,48 0,57 0,75 2,28 7,59
12 0,28 0,19 0,28 0,72 3,13 12 0,21 0,21 0,53 1,17 8,39 12 0,49 0,40 0,81 1,89 11,52
média= 0,24 0,22 0,38 0,84 2,63 média= 0,22 0,33 0,79 1,35 6,10 média= 0,46 0,56 1,17 2,20 8,73
dp= 0,04 0,04 0,07 014 0,48 dp= 0,16 0,11 0,20 0,14 1,26 dp= 0,16 0,12 0,24 0,23 1,59
ep= 0,01 0,01 0,02 0,03 0,12 ep= 0,04 0,03 0,05 0,04 0,32 ep= 0,04 0,03 0,06 0,06 0,40
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Anexo N

Valores da porcentagem de recupera¢do da microdureza de superficie (%SMHg) no grupo

controle de acordo com as distancias.

Distancia (um)

Blocos 150 300 450 600
1 3,7 5,3 7,0 9,0

2 15,3 12,8 15,8 22,7

3 17,1 19,6 22,8 20,1

4 13,9 18,3 22,3 19,1

5 16,0 17,8 19,1 16,5

6 6,7 8,2 8,1 8,2

7 11,2 11,6 6,5 10,5
8 19,8 17,1 19,4 23,4

9 8,4 10,3 13,5 10,9
10 2,1 51 3,3 9,4
11 5,7 9,4 12,1 7,6
12 20,1 20,0 19,6 17,9
média 11,7 13,0 14,1 14,6
desvio padrao 6,2 5,5 6,7 5,9

Valores da porcentagem de recuperagdo da microdureza de superficie (%SMHg) no grupo Z

100 de acordo com as distancias.

Distancia (Um)

Blocos 150 300 450 600
1 3,9 6,3 8,2 6,1

2 19,0 17,9 18,7 20,1

3 18,1 12,9 15,9 15,0

4 23,5 28,6 20,2 21,8

5 7,3 10,9 12,1 14,7

6 14,1 16,3 16,7 16,2
7 14,8 16,8 20,0 15,4

8 2,5 4,0 5,5 9,0

9 1,6 -0,3 -0,1 -1,5
10 7,5 8,1 9,9 13,3
11 10,3 7,4 7,6 9,6
12 0,2 -2,3 2,5 1,4
média 10,2 10,5 11,4 11,8
desvio padrao 7,6 8,6 6,9 7,1
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Valores da porcentagem de recuperag¢do da microdureza de superficie (%SMHg) no grupo

Fluroshield de acordo com as distancias.

Distancia (1Um)
Blocos 150 300 450 600
1 24,3 34,1 38,6 41,7
2 36,7 34,4 36,9 35,3
3 16,7 21,7 22,8 20,2
4 11,1 13,1 15,9 20,0
5 19,0 12,1 16,2 20,0
6 24,4 21,4 22,6 21,2
7 19,0 19,9 18,4 15,4
8 20,6 24,6 23,7 26,0
9 23,1 24,1 25,1 26,3
10 21,0 24,2 27,2 26,4
11 14,6 16,7 11,4 12,1
12 19,7 16,9 11,8 11,3
média 20,9 21,9 22,6 23,0
desvio padrao 6,3 7,1 8,7 8,9

Valores da porcentagem de recupera¢do da microdureza de superficie (%SMHg) no grupo

Vitremer de acordo com as distancias.

Distancia (um)

Blocos 150 300 450 600
1 42,1 38,9 25,2 14,8

2 45,5 42,5 44,3 39,3

3 45,1 43,6 38,8 38,5

4 40,0 38,6 40,8 36,6

5 46,2 45,3 39,9 31,8

6 46,1 26,8 27,8 19,4

7 22,9 37,5 30,9 28,4

8 37,0 39,5 28,4 30,7

9 39,4 34,6 28,4 31,1
10 28,1 25,9 23,2 23,3
11 41,9 41,2 36,6 34,7
12 42,5 37,6 32,1 35,0
média 39,7 37,7 33,0 30,3
desvio padrao 7,3 6,0 6,8 7,6
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i

Valores da porcentagem de recuperagdo da microdureza de superficie (%SMHg) no grupo

Vitremer diluido % de acordo com as distancias.

Distancia (um)
Blocos 150 300 450 600
1 44,2 41,1 40,2 37,6
2 52,9 57,7 55,5 35,7
3 47,4 43,5 36,1 28,9
4 42,4 45,2 46,9 43,1
5 47,7 53,9 53,3 50,7
6 54,9 57,3 45,3 46,4
7 52,2 54,2 52,1 51,7
8 56,4 57,3 51,6 53,6
9 30,7 48,0 51,5 46,7
10 46,2 44,2 45,2 38,7
11 37,6 39,8 45,3 43,4
12 40,3 43,6 47,9 41,3
média 46,1 48,8 47,6 43,2
desvio padrao 7,6 6,8 5,6 7,2
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Anexo O

Valores médios da %vol.min. (AZ) de acordo com as disténcias nos diferentes grupos (RE>DES)

Controle Z100 Fluroshield
Distancia pm Distancia pm Distancia pm
Blocos 150 300 450 600 Blocos 150 300 450 600 Blocos 150 300 450 600
1 -3152,8 -3038,7 -2864,0 -3080,4 1 -2554,9 -2526,7 -2205,4 -2387,2 1 21309 -2532,4 -2755,4 -2984,7
2 -3073,0 -2767,8 -3817,4  -2871,4 2 -1765,0 -2692,6 26959 -2645,5 2 -2484,6  -2085,6 -2593,7 -2650,9
3 -3223,3 -3009,7 -2789,3  -2667,6 3 -2580,7 -2541,4 -3072,6  -2630,4 3 -1841,8 -2313,4 -2542,9 -2763,5
4 -3135,1 -3065,7 -2680,6  -2685,5 4 -3317,4 -2959,1 2989,1 -2245,3 4 -2106,1 -2472,4 -24652 -2063,4
5 3159,1 -2804,5 -2979,5  -3038,9 5 -3774,1 -3327,2 -3516,7 -3761,4 5 -1784,7 -2075,3 -2055,7 -1832,1
6 -2506,4 -2951,2 -3198,2  -3029,6 6 -4032,6 -2695,9 -3138,8  -2694,2 6 -1887,2  -1941,0 -2144,4 -17458
7 -3073,9 -2911,3 -3077,8  -3142,7 7 -3820,8 -3813,2 -2674,7 -3353,3 7 -2522,1 -29254 -3019,2 -2947,1
8 32455 -2682,6 -3161,3  -2659,9 8 -3422,9 -2939,5 -3402,6  -3628,6 8 -1893,6  -3237,0 -2861,6 -3580,5
9 29053 -2505,8 -2576,3  -2695,5 9 -4001,8 -3908,5 -4494,4  -4674,6 9 -2107,4 -2512,2 -3046,8 -2685,6
10 -2982,6 -2867,6 -2723,4  -2817,3 10 -3834,6 -3356,3 -4171,5 -3356,8 10 -1635,1 -2911,5 -2167,8 -2493,5
11 -3217,3 -3236,0 -3760,9  -3568,4 11 -2471,7 -2888,6 -3145,0  -3346,1 11 -1853,4 -1972,9 -1978,3 -1928,4
12 -3839,6 -3958,4 -4451,4  -3794,3 12 -2516,3 -2584,4 -2823,2  -2421,0 12 -2080,2 -2043,6 -2237,5 -2658,1
média=" -3126,2 ' -2983,3 " -3173,3 ' -3004,3 média=" -3174,4 T -3019,5 ' -3194,2 ' -3095,4 média=" -2027,3 7 -2418,6 ' -2489,0 ' -2527,8
dp=" 3018 " 3620 " 5629 7 3632 dp=" 7607 " 4794 7 6388 " 7185 dp=" 2688 " 4265 " 3754 " -5458
ep= 95,4 1145 178,0 114,8 ep= 240,6 151,6 202,0 227,2 ep= 85,0 134,9 118,7 172,6
Vitremer Vitremer 1/4
Distancia pm Distancia pum

Blocos 150 300 450 600 Blocos 150 300 450 600

1 -1798,4 -1706,9 -23158 -2260,9 1 -1023,2  -964,4 -1293,9 -2059,3

2 -1980,5 -1941,5 -1460,3 -2866,3 2 581,7 -1370,5 -1696,3 -2742,4

3 415352  -2061,5 -2301,2 -20154 3 732,1  -1334,4 9925 -1750,6

4 -1671,9  -941,2  -1489,8 -1770,1 4 -850,0  -998,4  -1489,1 -22759

5 -870,0 -1581,3 -1888,5 -2536,5 5 7456  -1002,0 -1423,2 -1560,8

6 -1926,2 -1850,0 -2458,0 -2915,0 6 -842,8 9480 -1721,1 -25459

7 -1364,9 -2026,0 -2109,6 -2549,7 7 -758,6  -19445 -18445 -2868,5

8 -1267,4 -1643,2 -2659,4 -28455 8 -841,0 -1018,4 -1868,4 -1303,7

9 -1164,4 -1913,8 -3381,0 -2881,4 9 -865,7  -972,4  -2447,3 -1539,7

10 -1662,2 -1561,6 -2466,5 -2771,4 10 -1072,4  -839,8 -1286,5 -1836,2

11 -1412,6  -1968,8 -1751,0 -1707,2 11 -755,8  -1421,0 -1256,0 -2676,0

12 -1438,0 -2444,9 -2570,0 -2024,3 12 921,2 -1287,8 -1437,4 -1354.4

média=" -1507,6 ' -1803,4 ' -2237,6 ' -2428,6 média=" -832,5 ' -1175,1 ' -1563,0 ' -2042,8

dp=" 3235 " 3661 " 5432 " 4540 dp=" 1332 " 3110 " 3822 " =652

ep= 102,3 115,8 171,8 143,6 ep= 42,1 98,3 120,9 178,7
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Anexo P

Curva de calibracédo

Dosagem de flior no esmalte

Data Primeira Segunda Terceira Média
0,050 176,6 176,0 176,9 176,50
0,100 157,2 157,4 157,3 157,30
0,200 137,9 137,8 137,3 137,67
0,400 119,1 119,0 118,6 118,90
0,800 100,7 100,5 100,8 100,67
Blanck 200,8 201,9 201,1 201,27
Teste 1 1566 | 1562 | 1563 | 156,37 |
Teste 2 1542 | 1541 | 1536 | 153,97 |
TISAB 111 (0,1 mL)/1mL
[padrao] pg/mL  mL do padrdo agua HCI 1M NaOH 0.5M Hg F/mL log F mvV log F calc. Hg F/mL calc. CV.%
1,0 0,050 0,200 0,250 0,500 0,050 -1,30103000 176,50 -1,3053486 0,050 -0,99
2,0 0,050 0,200 0,250 0,500 0,100 -1,00000000 157,30 -1,0013148 0,100 -0,30
2,0 0,100 0,150 0,250 0,500 0,200 -0,69897000 137,67 -0,6904191 0,204 1,99
2,0 0,200 0,050 0,250 0,500 0,400 -0,39794001 118,90 -0,3932471 0,404 1,09
8,0 0,100 0,150 0,250 0,500 0,800 -0,09691001 100,67 -0,1045205 0,786 -1,74
média 0,01
Curva Total
[intercepcdo | 1489545747 | [Cinclinagdo [-0,015835095] [ Rquad | 099981
Sope |z ]
[padréo] pg/mL  mL do padrdo agua HCI 1M NaOH 0.5M Hg F mv log Fcalc. g F/mL calc. CV.%
Blanck 0,00 0,00 0,250 0,250 0,500 0,000 201,27 -1,69753112 0,020
Teste 1 2,00 0,050 0,200 0,250 0,500 0,100 156,37 -0,98653534 0,103 3,15
Teste 2 2,00 0,050 0,200 0,250 0,500 0,100 153,97 -0,94853111 0,113 12,58
Controle
blocos mv. log F calc. g F/mL calc. mL_amostra ug F volume da___bidpsia pg F liberado comprimento largura espessura (mm) ug F/mm®
1 139,1 -0,7131 0,19 0,7 0,14 1,6 0,310 2,04 1,81 0,050 1,68
2 143,7 -0,7860 0,16 0,7 0,11 1,6 0,262 1,97 1,91 0,050 1,39
3 148,4 -0,8604 0,14 0,7 0,10 1,6 0,221 1,98 1,76 0,050 1,27
4 149,6 -0,8794 0,13 0,7 0,09 1,6 0,211 1,91 1,77 0,050 1,25
5 150,8 -0,8984 0,13 0,7 0,09 1,6 0,202 1,93 1,68 0,050 1,25
6 140,1 -0,7290 0,19 0,7 0,13 1,6 0,299 1,82 1,81 0,050 1,81
7 142,0 -0,7590 0,17 0,7 0,12 1,6 0,279 1,99 1,87 0,050 1,50
8 141,1 -0,7448 0,18 0,7 0,13 1,6 0,288 1,86 1,71 0,050 1,81
9 1453 -0,8113 0,15 0,7 0,11 1,6 0,247 2,06 1,85 0,050 1,30
10 144,4 -0,7970 0,16 0,7 0,11 1,6 0,255 2,01 1,75 0,050 1,45
11 151,3 -0,9063 0,12 0,7 0,09 1,6 0,199 2,17 1,67 0,050 1,10
12 155,7 -0,9760 0,11 0,7 0,07 16 0,169 2,11 1,89 0,050 0,85
média= 1,4
dp= 0,3
Z100
blocos mv log F calc. ug F/mL calc. mL_amostra ug F volume da___bidpsia g F liberado comprimento largura espessura (mm) g F/imm*
1 151,4 -0,9079 0,12 0,7 0,09 1,6 0,198 1,76 1,72 0,050 131
2 152,4 -0,9237 0,12 0,7 0,08 1,6 0,191 1,80 1,74 0,050 1,22
3 156,8 -0,9934 0,10 0,7 0,07 1,6 0,162 1,81 1,60 0,050 1,12
4 154,1 -0,9506 0,11 0,7 0,08 1,6 0,179 1,99 1,81 0,050 1,00
5 141,4 -0,7495 0,18 0,7 0,12 1,6 0,285 1,96 1,75 0,050 1,66
6 150,0 -0,8857 0,13 0,7 0,09 1,6 0,208 1,98 1,83 0,050 1,15
7 151,9 -0,9158 0,12 0,7 0,08 1,6 0,194 2,13 1,81 0,050 1,01
8 148,1 -0,8556 0,14 0,7 0,10 1,6 0,223 2,12 1,70 0,050 1,24
9 147,0 -0,8382 0,15 0,7 0,10 1,6 0,232 2,00 1,75 0,050 1,33
10 150,5 -0,8936 0,13 0,7 0,09 1,6 0,204 1,98 1,73 0,050 1,19
11 142,9 -0,7733 0,17 0,7 0,12 1,6 0,270 1,90 1,72 0,050 1,65
12 157,2 -0,9997 0,10 0,7 0,07 16 0,160 1,91 1,82 0,050 0,92
médi 1,2
0.2

84




Anexos

Fluroshield

blocos mv. log F calc. ug F/mL calc. mL_amostra ug F volume da___biépsia ug F liberado comprimento largura espessura (mm) g F/mm *
1 143,2 -0,7780 0,17 0,7 0,12 1,6 0,267 2,03 1,76 0,050 1,49
2 153,9 -0,9475 0,11 0,7 0,08 16 0,181 1,73 1,69 0,050 1,24
3 145,9 -0,8208 0,15 0,7 0,11 1,6 0,242 1,95 1,71 0,050 1,45
4 1425 -0,7670 0,17 0,7 0,12 1,6 0,274 2,11 1,87 0,050 1,39
5 125,8 -0,5025 0,31 0,7 0,22 16 0,503 2,06 1,70 0,050 2,87
6 135,9 -0,6624 0,22 0,7 0,15 16 0,348 2,01 1,79 0,050 1,93
7 123,8 -0,4708 0,34 0,7 0,24 16 0,541 2,01 1,74 0,050 3,09
8 136,2 -0,6672 0,22 0,7 0,15 16 0,344 1,93 1,93 0,050 1,85
9 129,8 -0,5658 0,27 0,7 0,19 1,6 0,435 1,82 1,74 0,050 2,75
10 1444 -0,7970 0,16 0,7 0,11 1,6 0,255 2,03 1,58 0,050 1,59
11 128,2 -0,5405 0,29 0,7 0,20 16 0,461 2,07 1,78 0,050 2,50
12 1499 -0,8841 0,13 0.7 0,09 16 0,209 2,11 1,88 0,050 1,05
média= 1,9
dp= 0,7

Vitremer

blocos mV log F calc. ug F/mL calc. mL_amostra ug F volume da bi6psia g F liberado comprimento largura espessura (mm) pg F/mm 3
1 1353 -0,6529 0,22 0,7 0,16 1,6 0,356 1,99 1,83 0,050 1,95
2 128,2 -0,5405 0,29 0,7 0,20 1,6 0,461 2,06 1,90 0,050 2,36
3 136,6 -0,6735 0,21 0,7 0,15 1,6 0,339 1,95 1,87 0,050 1,86
4 134,6 -0,6419 0,23 0,7 0,16 16 0,365 1,98 1,77 0,050 2,08
5 145,0 -0,8065 0,16 0,7 0,11 16 0,250 2,11 1,93 0,050 1,23
6 123,0 -0,4582 0,35 0,7 0,24 16 0,557 2,01 1,88 0,050 2,95
7 1314 -0,5912 0,26 0,7 0,18 16 0,410 1,93 1,77 0,050 2,40
8 1321 -0,6023 0,25 0,7 0,17 1.6 0,400 2,03 1,81 0,050 2,18
9 120,3 -0,4154 0,38 0,7 0,27 1,6 0,615 2,56 1,86 0,050 2,58
10 139,5 -0,7195 0,19 0,7 0,13 1,6 0,305 2,30 1,83 0,050 1,45
11 136,9 -0,6783 0,21 0,7 0,15 16 0,336 2,00 1,93 0,050 1,74
12 1350 -0,6482 0,22 0.7 0,16 16 0,360 2,01 1,87 0,050 191
média= 2,1
dp= 05

Vitremer diluido 1/4

blocos mv. log F calc. g F/mL calc. mL_amostra ug F volume da___biépsia ug F liberado comprimento largura espessura (mm) ug F/mm°®
1 125,6 -0,4993 0,32 0,7 0,22 16 0,507 2,00 1,76 0,050 2,88
2 138,8 -0,7084 0,20 0,7 0,14 16 0,313 1,86 1,81 0,050 1,86
3 125,8 -0,5025 0,31 0,7 0,22 16 0,503 1,81 1,79 0,050 3,11
4 133,0 -0,6165 0,24 0,7 0,17 16 0,387 1,95 1,71 0,050 2,32
5 128,4 -0,5437 0,29 0,7 0,20 16 0,458 2,02 1,75 0,050 2,59
6 124,6 -0,4835 0,33 0,7 0,23 16 0,526 2,24 1,84 0,050 2,55
7 114,4 -0,3220 0,48 0,7 0,33 1,6 0,762 2,06 1,73 0,050 4,28
8 120,1 -0,4122 0,39 0,7 0,27 16 0,619 1,93 1,85 0,050 3,47
9 1181 -0,3806 0,42 0,7 0,29 1,6 0,666 2,09 1,99 0,050 3,20
10 130,6 -0,5785 0,26 0,7 0,18 1,6 0,422 1,91 1,91 0,050 2,32
11 135,8 -0,6609 0,22 0,7 0,15 16 0,349 1,93 1,83 0,050 1,98
12 1224 -0,4487 0,36 0,7 0,25 16 0,569 1,98 1,96 0,050 2,93
média= 2,8
dp= 0,7
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Anexo Q_

MODELO - Dosagem de fluor nas solugées de ciclagem (RE>DES)

Analise do flior liberado em solu¢des DES

Curva de calibracdo

Data Primeira Segunda Terceira Média
0,025 187,7 186,8 187,2 187,23
0,050 170,7 170,5 170,7 170,63
0,100 154,1 154,0 153,8 153,97
0,200 137,0 136,8 136,6 136,80
0,400 119,5 119,3 119,2 119,33
Blanck 216,5 224,7 225,5 222,23
Teste 1 154,1 154,3 153,8 154,07
Teste 2 170,6 170,9 171,0 170,83
Sol. Des ¢/ F (1) 176,6 176,9 177,0 176,83
Sol. Desc/ F (2) 177,4 177,4 177,3 177,37

Curva de calibracéo p/ Analise de FlGor em solugdo DESMINERALIZANTE

[padréo] ug/mL mL padrédo mL Dess F [Mistura] ug/mL log F mv log Fcalc. ug FmL calc. CV.%
0,500 0,050 0,950 0,025 -1,60205999 187,23 -1,596896607 0,025 1,18
0,500 0,100 0,900 0,050 -1,30103000 170,63 -1,302351908 0,050 -0,30
0,500 0,200 0,800 0,100 -1,00000000 153,97 -1,006624298 0,098 -1,54
0,500 0,400 0,600 0,200 -0,69897000 136,80 -0,702024861 0,199 -0,71
0,500 0,800 0,200 0,400 -0,39794001 119,33 -0,392102326 0,405 1,34

média -0,01

Curva Total

| intercepcao [ 1725307358 | [ inclinagao [ -o017743657 | [ Rquad | 0,99987 |
| Slope | -56,4 | Temp.: 25°C
| [padréo] pg/mL mL padrédo mL Des s/ F [Mistura] pg/mL mv log Fcalc. ug F/mL calc. CV.%
Blanck 0,000 0,000 1,000 0,000 222,23 -2,217924587 0,006
Teste 1 0,500 0,200 0,800 0,100 154,07 -1,008398664 0,098 -1,95
Teste 2 0,500 0,100 0,900 0,050 170,83 -1,305900639 0,049 -1,13
Sol. Desd F mv log F calc. Hg F/ml calc. Mg F/mL corr.
177,4 -1,421825862 0,038 0,032

Vitremer diluido 1/4

1° dia
bloco mv log F calc. Mg F/mL calc. Mg FmL corr. mL solugdo Hg Fna solugao vol. da amost  ra (mL) Hg Fna amostra

1 149,2 -0,922046202 0,120 0,088 1,0 0,0879 12,00 1,054
2 147,2 -0,886558889 0,130 0,098 1,0 0,0980 12,00 1,177
3 145,4 -0,854620307 0,140 0,108 1,0 0,1080 12,00 1,295
4 154,1 -1,008990119 0,098 0,066 1,0 0,0661 12,00 0,794
5 154,2 -1,010764485 0,098 0,066 1,0 0,0657 12,00 0,789
6 141,7 -0,788968778 0,163 0,131 1,0 0,1308 12,00 1,569
7 149,4 -0,925594933 0,119 0,087 1,0 0,0869 12,00 1,043
8 160,2 -1,117226424 0,076 0,045 1,0 0,0445 12,00 0,534
9 161,9 -1,147390641 0,071 0,039 1,0 0,0394 12,00 0,473
10 159,0 -1,095934037 0,080 0,048 1,0 0,0484 12,00 0,581
11 159,7 -1,108354596 0,078 0,046 1,0 0,0461 12,00 0,553
12 164,4 -1,191749782 0,064 0,033 1,0 0,0325 12,00 0,390
média= 0,85

dp= 0,4
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Vitremer diluido 1/4

2° dia
bloco mvV log F calc. Hg F/mL calc. Hg FmL corr. mL solucéo Hg F na solucdo vol. da amost ra (mL) Hg Fna amostra
1 124,8 -0,489100982 0,324 0,292 10 0,2925 12,00 3,510
2 156,2 -1,046251798 0,090 0,058 10 0,0581 12,00 0,697
3 158,3 -1,083513477 0,083 0,051 10 0,0507 12,00 0,608
4 166,4 -1,227237095 0,059 0,027 10 0,0275 12,00 0,329
5 166,4 -1,227237095 0,059 0,027 10 0,0275 12,00 0,329
6 160,4 -1,120775156 0,076 0,044 10 0,0439 12,00 0,527
7 164,0 -1,184652319 0,065 0,034 10 0,0336 12,00 0,403
8 164,1 -1,186426685 0,065 0,033 10 0,0333 12,00 0,400
9 166,5 -1,229011461 0,059 0,027 10 0,0272 12,00 0,327
10 164,4 -1,191749782 0,064 0,033 10 0,0325 12,00 0,390
11 165,3 -1,207719073 0,062 0,030 10 0,0302 12,00 0,362
12 165,6 -1,21304217 0,061 0,029 10 0,0294 12,00 0,353
média= 0,69
dp= 0,9
Vitremer diluido 1/4
3° dia
bloco mvV log F calc. Hg F/mL calc. Hg FmL corr. mL solucéo Hg F na solucédo vol. da amost ra (mL) Hg Fna amostra
1 165,9 -1,218365267 0,060 0,029 10 0,0287 12,00 0,344
2 164,3 -1,189975416 0,065 0,033 10 0,0328 12,00 0,393
3 164,0 -1,184652319 0,065 0,034 10 0,0336 12,00 0,403
4 167,5 -1,246755117 0,057 0,025 10 0,0249 12,00 0,298
5 168,3 -1,260950043 0,055 0,023 10 0,0230 12,00 0,276
6 165,1 -1,204170342 0,062 0,031 10 0,0307 12,00 0,368
7 166,5 -1,229011461 0,059 0,027 1,0 0,0272 12,00 0,327
8 165,3 -1,207719073 0,062 0,030 10 0,0302 12,00 0,362
9 168,0 -1,255626946 0,056 0,024 10 0,0237 12,00 0,284
10 167,2 -1,24143202 0,057 0,026 10 0,0255 12,00 0,307
11 172,9 -1,342570863 0,045 0,014 10 0,0136 12,00 0,164
12 170,3 -1,296437356 0,051 0,019 1,0 0,0187 12,00 0,225
média= 0,31
dp= 0,1
Vitremer diluido 1/4
4° dia
bloco mvV log F calc. Hg F/mL calc. Hg FmL corr. mL solucéo Hg F na solugédo vol. da amost ra (mL) Hg Fna amostra
1 167,6 -1,248529483 0,056 0,025 10 0,0246 12,00 0,295
2 165,8 -1,216590901 0,061 0,029 10 0,0289 12,00 0,347
3 165,9 -1,218365267 0,060 0,029 10 0,0287 12,00 0,344
4 169,3 -1,278693699 0,053 0,021 10 0,0208 12,00 0,250
5 169,7 -1,285791162 0,052 0,020 10 0,0200 12,00 0,240
6 166,5 -1,229011461 0,059 0,027 1,0 0,0272 12,00 0,327
7 169,0 -1,273370602 0,053 0,021 10 0,0215 12,00 0,258
8 168,6 -1,26627314 0,054 0,022 10 0,0224 12,00 0,268
9 169,3 -1,278693699 0,053 0,021 10 0,0208 12,00 0,250
10 170,2 -1,29466299 0,051 0,019 10 0,0189 12,00 0,227
11 174,5 -1,370960713 0,043 0,011 10 0,0108 12,00 0,129
12 170,5 -1,299986087 0,050 0,018 10 0,0183 12,00 0,220
média= 0,26
dp= 0,1
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Analise do fltor liberado em solugdes DES

Curva de calibragado

Data Primeira Segunda Terceira Média
0,025 187,7 186,8 187,2 187,23
0,050 170,7 170,5 170,7 170,63
0,100 154,1 154,0 153,8 153,97
0,200 137,0 136,8 136,6 136,80
0,400 119,5 119,3 119,2 119,33
Blanck 216,5 224,7 225,5 222,23
Teste 1 170,6 170,9 171,0 170,83
Teste 2 171,0 171,1 171,0 171,03
Sol. Desc/ F (1) 176,6 176,9 177,0 176,83
Sol. Desc/ F (2) 177,4 177,4 1773 177,37

Curva de calibracdo p/ Analise de Flior em solucédo DESMINERALIZANTE

[padréo] ug/mL  mL padréo mL Dess F [Mistura] ug/mL log F mv log Fcalc. ug FmL calc. C.V.%
0,500 0,050 0,950 0,025 -1,60205999 187,23 -1,596896607 0,025 1,18
0,500 0,100 0,900 0,050 -1,30103000 170,63 -1,302351908 0,050 -0,30
0,500 0,200 0,800 0,100 -1,00000000 153,97 -1,006624298 0,098 -1,54
0,500 0,400 0,600 0,200 -0,69897000 136,80 -0,702024861 0,199 -0,71
0,500 0,800 0,200 0,400 -0,39794001 119,33 -0,392102326 0,405 1,34

média -0,01

Curva Total

[ intercepcao [ 1,725307358 [ inclinacao [-0.017743657 | Rquad [ 0, 99987 |
| Slope [ =64 | Temp.: 25°C

[padréo] = [Mistura]

log Fcalc. L calc. V. %

ug/mL mL padrao mL Dess/ F pg/mL mV og F calc Hg FmL calc C b

Blanck 0,000 0,000 1,000 0,000 222,23 -2,217924587 0,006
Teste 1 0,500 0,100 0,900 0,050 170,83 -1,305900639 0,049 -1,13
Teste 2 0,500 0,100 0,900 0,050 171,03 -1,309449371 0,049 -1,96
Sol. Dess/ F mv log F calc. Hg F/mL calc. ug F/mL corr.

176,8 -1,412362579 0,039 0,033

Vitremer diluido 1/4

5° dia
bloco mvV log F calc. ug F/mL calc. ug FimL corr. mL solucdo Hg Fna solugéo vol. daamost  ra (mL) Hg Fna amostra

1 168,5 -1,264498774 0,054 0,022 1,0 0,0217 12,00 0,261
2 168,0 -1,255626946 0,056 0,023 1,0 0,0229 12,00 0,274
3 165,8 -1,216590901 0,061 0,028 1,0 0,0281 12,00 0,337
4 169,4 -1,280468065 0,052 0,020 1,0 0,0198 12,00 0,237
5 169,6 -1,284016796 0,052 0,019 1,0 0,0194 12,00 0,232
6 166,5 -1,229011461 0,059 0,026 1,0 0,0264 12,00 0,317
7 170,0 -1,291114259 0,051 0,019 1,0 0,0185 12,00 0,222
8 169,2 -1,276919334 0,053 0,020 1,0 0,0202 12,00 0,243
9 168,8 -1,269821871 0,054 0,021 1,0 0,0211 12,00 0,253
10 170,5 -1,299986087 0,050 0,017 1,0 0,0175 12,00 0,210
11 173,9 -1,360314519 0,044 0,011 1,0 0,0110 12,00 0,132
12 171,4 -1,315955378 0,048 0,016 1,0 0,0157 12,00 0,188

média= 0,24

dp= 0,1
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Vitremer diluido 1/4

6° dia
bloco mv log F calc. ug F/mL calc. Hg FmL corr. mL solugdo Hg Fna solugéo vol. daamost  ra (mL) Hg Fna amostra
1 170,0 -1,291114259 0,051 0,019 10 0,0185 12,00 0,222
2 169,3 -1,278693699 0,053 0,020 1,0 0,0200 12,00 0,240
3 168,4 -1,262724408 0,055 0,022 10 0,0220 12,00 0,264
4 171,0 -1,308857915 0,049 0,016 1,0 0,0165 12,00 0,198
5 171,2 -1,312406647 0,049 0,016 10 0,0161 12,00 0,193
6 168,4 -1,262724408 0,055 0,022 1,0 0,0220 12,00 0,264
7 170,2 -1,29466299 0,051 0,018 10 0,0181 12,00 0,217
8 169,1 -1,275144968 0,053 0,020 1,0 0,0204 12,00 0,245
9 169,6 -1,284016796 0,052 0,019 10 0,0194 12,00 0,232
10 170,4 -1,298211721 0,050 0,018 1,0 0,0177 12,00 0,212
11 173,7 -1,356765788 0,044 0,011 10 0,0113 12,00 0,136
12 168,9 -1,271596237 0,054 0,021 1,0 0,0209 12,00 0,250
média= 0,22
dp= 0,0
Vitremer diluido 1/4
1° dia / repeticdo
bloco mv log F calc. ug F/mL calc. ug FmL corr. mL solugéo Hg F na solugdo vol. daamost  ra (mL) pg Fna amostra
1 149,8 -0,932692396 0,117 0,084 10 0,0841 12,00 1,009
2 147,9 -0,898979449 0,126 0,094 1,0 0,0935 12,00 1,123
3 146,4 -0,872363964 0,134 0,102 10 0,1015 12,00 1,218
4 154,8 -1,021410679 0,095 0,063 1,0 0,0626 12,00 0,751
5 154,7 -1,019636313 0,096 0,063 10 0,0629 12,00 0,755
6 142,1 -0,79606624 0,160 0,127 1,0 0,1273 12,00 1,528
7 149,3 -0,923820568 0,119 0,087 10 0,0865 12,00 1,038
8 160,1 -1,115452059 0,077 0,044 1,0 0,0440 12,00 0,528
9 162,2 -1,152713738 0,070 0,038 10 0,0377 12,00 0,453
10 158,9 -1,094159671 0,081 0,048 1,0 0,0479 12,00 0,574
11 159,5 -1,104805865 0,079 0,046 10 0,0459 12,00 0,551
12 164,4 -1,191749782 0,064 0,032 1,0 0,0317 12,00 0,380
média= 0,83
dp= 0,4
Vitremer diluido 1/4
2° dia / repeticéo
bloco mv log F calc. ug F/mL calc. ug FmL corr. mL solugéo Hg F na solugdo vol. daamost  ra (mL) pg Fna amostra
1 124,7 -0,487326616 0,326 0,293 10 0,2930 12,00 3,515
2 156,2 -1,046251798 0,090 0,057 1,0 0,0573 12,00 0,687
3 158,0 -1,07819038 0,084 0,051 10 0,0509 12,00 0,611
4 166,2 -1,223688364 0,060 0,027 1,0 0,0271 12,00 0,325
5 166,1 -1,221913998 0,060 0,027 10 0,0274 12,00 0,328
6 160,3 -1,11900079 0,076 0,043 1,0 0,0434 12,00 0,521
7 164,1 -1,186426685 0,065 0,032 10 0,0325 12,00 0,390
8 164,0 -1,184652319 0,065 0,033 1,0 0,0327 12,00 0,393
9 166,2 -1,223688364 0,060 0,027 10 0,0271 12,00 0,325
10 164,3 -1,189975416 0,065 0,032 1,0 0,0319 12,00 0,383
11 165,1 -1,204170342 0,062 0,030 10 0,0299 12,00 0,358
12 165,2 -1,205944707 0,062 0,030 1,0 0,0296 12,00 0,355
média= 0,68
dp= 0,9
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Analise do fltor liberado em solu¢des DES

Curva de calibracdo

Data Primeira Segunda Terceira Média
0,025 187,7 186,8 187,2 187,23
0,050 170,7 170,5 170,7 170,63
0,100 154,1 154,0 153,8 153,97
0,200 137,0 136,8 136,6 136,80
0,400 119,5 119,3 119,2 119,33
Blanck 216,5 224,7 225,5 222,23
Teste 1 171,0 171,1 171,0 171,03
Teste 2 170,3 171,1 170,7 170,70
Sol. Desc/ F (1) 176,6 176,9 177,0 176,83
Sol. Desc/ F (2) 177,4 177,4 177,3 177,37

Curva de calibragéo p/ Analise de FlGor em solugédo

DESMINERALIZANTE

[padréo] ug/mL  mL padrédo mL Dess/ F [Mistura] ug/mL log F mV log Fcalc. ug FmL calc. CV.%
0,500 0,050 0,950 0,025 -1,60205999 187,23 -1,596896607 0,025 1,18
0,500 0,100 0,900 0,050 -1,30103000 170,63 -1,302351908 0,050 -0,30
0,500 0,200 0,800 0,100 -1,00000000 153,97 -1,006624298 0,098 -1,54
0,500 0,400 0,600 0,200 -0,69897000 136,80 -0,702024861 0,199 -0,71
0,500 0,800 0,200 0,400 -0,39794001 119,33 -0,392102326 0,405 1,34

média -0,01

Curva Total

[ intercepcio [ 1725307358 | inclinacdo [ -0,017743657 Rquad [ 0, 99987 |
[puil(;':?f] mL padrdo mL Dess/ F [h:lj;s/tumrﬁ] mv log Fcalc. g F/mL calc. CV.%
Blanck 0,000 0,000 1,000 0,000 222,23 -2,217924587 0,006
Teste 1 0,500 0,100 0,900 0,050 171,03 -1,309449371 0,049 -1,96
Teste 2 0,500 0,100 0,900 0,050 170,70 -1,303534818 0,050 -0,58
Sol. Dess/ F mv log Fcalc. Hg F/mL calc. Hg F/mL corr.
176,8 -1,412362579 0,039 0,033
Vitremer diluido 1/4
3° dia / repeticéo
bloco mV log F calc. ug F/mL calc. ug FmL corr. mL solugdo g Fna solugéo vol. daamost  ra (mL) Hg Fna amostra
1 165,7 -1,214816536 0,061 0,028 1,0 0,0283 12,00 0,340
2 164,0 -1,184652319 0,065 0,033 1,0 0,0327 12,00 0,393
3 163,7 -1,179329222 0,066 0,034 1,0 0,0335 12,00 0,402
4 167,0 -1,237883289 0,058 0,025 1,0 0,0252 12,00 0,302
5 168,0 -1,255626946 0,056 0,023 1,0 0,0229 12,00 0,274
6 165,1 -1,204170342 0,062 0,030 1,0 0,0299 12,00 0,358
7 166,6 -1,230785826 0,059 0,026 1,0 0,0261 12,00 0,314
8 165,5 -1,211267804 0,061 0,029 1,0 0,0288 12,00 0,346
9 168,3 -1,260950043 0,055 0,022 1,0 0,0222 12,00 0,266
10 167,3 -1,243206386 0,057 0,024 1,0 0,0245 12,00 0,294
11 172,9 -1,342570863 0,045 0,013 1,0 0,0128 12,00 0,154
12 169,8 -1,287565527 0,052 0,019 1,0 0,0189 12,00 0,227
média= 0,31
dp= 0,1
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Vitremer diluido 1/4
4° dia / repeticio

bloco mv log F calc. ug F/mL calc. pg FmL corr. mL solugdo Hg Fna solugéo vol. da amost ra (mL) Ug Fna amostra
1 167,3 -1,243206386 0,057 0,024 1,0 0,0245 12,00 0,294
2 166,1 -1,221913998 0,060 0,027 1,0 0,0274 12,00 0,328
3 165,7 -1,214816536 0,061 0,028 1,0 0,0283 12,00 0,340
4 169,4 -1,280468065 0,052 0,020 1,0 0,0198 12,00 0,237
5 169,7 -1,285791162 0,052 0,019 1,0 0,0191 12,00 0,230
6 166,4 -1,227237095 0,059 0,027 1,0 0,0266 12,00 0,319
7 168,3 -1,260950043 0,055 0,022 1,0 0,0222 12,00 0,266
8 168,2 -1,259175677 0,055 0,022 1,0 0,0224 12,00 0,269
9 168,8 -1,269821871 0,054 0,021 1,0 0,0211 12,00 0,253
10 169,7 -1,285791162 0,052 0,019 1,0 0,0191 12,00 0,230
11 173,9 -1,360314519 0,044 0,011 1,0 0,0110 12,00 0,132
12 170,0 -1,291114259 0,051 0,019 1,0 0,0185 12,00 0,222
média= 0,26
dp= 0,1
Vitremer diluido 1/4
5° dia / repeticdo
bloco mv log Fcalc. Mg F/mL calc. Hg FmL corr. mL solugéo Mg Fna solugéo vol. da amost ra (mL) Mg Fna amostra
1 168,4 -1,262724408 0,055 0,022 1,0 0,0220 12,00 0,264
2 167,9 -1,25385258 0,056 0,023 1,0 0,0231 12,00 0,277
3 165,9 -1,218365267 0,060 0,028 1,0 0,0278 12,00 0,334
4 169,6 -1,284016796 0,052 0,019 1,0 0,0194 12,00 0,232
5 169,7 -1,285791162 0,052 0,019 1,0 0,0191 12,00 0,230
6 166,7 -1,232560192 0,059 0,026 1,0 0,0259 12,00 0,311
7 170,1 -1,292888624 0,051 0,018 1,0 0,0183 12,00 0,220
8 169,5 -1,282242431 0,052 0,020 1,0 0,0196 12,00 0,235
9 169,0 -1,273370602 0,053 0,021 1,0 0,0206 12,00 0,248
10 171,0 -1,308857915 0,049 0,016 1,0 0,0165 12,00 0,198
11 174,4 -1,369186348 0,043 0,010 1,0 0,0101 12,00 0,121
12 172,2 -1,330150303 0,047 0,014 1,0 0,0141 12,00 0,169
média= 0,24
dp= 0,1
Vitremer diluido 1/4
6° dia / repeticéio
bloco mv log F calc. ug F/mL calc. pg FmL corr. mL solugdo Hg Fna solugéo vol. da amost ra (mL) ug Fna amostra
1 170,3 -1,296437356 0,051 0,018 1,0 0,0179 12,00 0,215
2 169,5 -1,282242431 0,052 0,020 1,0 0,0196 12,00 0,235
3 168,5 -1,264498774 0,054 0,022 1,0 0,0217 12,00 0,261
4 171,2 -1,312406647 0,049 0,016 1,0 0,0161 12,00 0,193
5 171,5 -1,317729744 0,048 0,015 1,0 0,0155 12,00 0,186
6 168,4 -1,262724408 0,055 0,022 1,0 0,0220 12,00 0,264
7 170,2 -1,29466299 0,051 0,018 1,0 0,0181 12,00 0,217
8 168,9 -1,271596237 0,054 0,021 1,0 0,0209 12,00 0,250
9 169,9 -1,289339893 0,051 0,019 1,0 0,0187 12,00 0,225
10 170,4 -1,298211721 0,050 0,018 1,0 0,0177 12,00 0,212
11 173,9 -1,360314519 0,044 0,011 1,0 0,0110 12,00 0,132
12 168,9 -1,271596237 0,054 0,021 1,0 0,0209 12,00 0,250
média= 0,22
dp= 0,0
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Anexos

Dosagem de fluor nas solugées de ciclagem (RE>DES)

Analise do flior liberado em solu¢des RE

Curva de calibragdo

Data Primeira Segunda Terceira Média
0,025 188,3 190,3 189,7 189,43
0,050 170,7 170,5 170,9 170,70
0,100 153,4 153,7 154,5 153,87
0,200 136,3 136,9 137,3 136,83
0,400 118,6 119,3 119,6 119,17
Blanck 215,6 216,6 217,2 216,47
Teste 1 154,4 154,7 154,4 154,50
Teste 2 154,1 154,2 153,9 154,07
Sol. RE ¢/ F (1) 183,2 184,1 183,8 183,70
Sol. RE ¢/ F (2) 184,3 184,3 183,8 184,13
Curva de calibragéo p/ Analise de FlGor em solucdo REMINERALIZANTE
[padrao] ug/mL mL padrao mL Desd F [Mistura] ug/mL log F mvV log Fcalc. Hg F/mL calc. CV.%
0,500 0,050 0,950 0,025 -1,60205999 189,43 -1,61142036 0,024 -2,18
0,500 0,100 0,900 0,050 -1,30103000 170,70 -1,288167075 0,052 2,92
0,500 0,200 0,800 0,100 -1,00000000 153,87 -0,997699265 0,101 0,53
0,500 0,400 0,600 0,200 -0,69897000 136,83 -0,703780352 0,198 -1,11
0,500 0,800 0,200 0,400 -0,39794001 119,17 -0,398932948 0,399 0,23
média -0,01
Curva Total
| intercepcao | 1,657349071 | inclinagdo [ 0017255513 | Rquad | 0,99969 |
sope [ 580 ]
[9“27::81 mL padrao mL Dess/ F [’\:l'gsllumrﬁ] mv log Fcalc. Hg FimL calc. CV. %
Blanck 0,000 0,000 1,000 0,000 216,47 -2,077894407 0,008
Teste 1 0,500 0,200 0,800 0,100 154,50 -1,008627757 0,098 -2,01
Teste 2 0,500 0,200 0,800 0,100 154,07 -1,001150368 0,100 -0,27
Sol. Desd F mv log F calc. ng F/mL calc. Hg F/mL corr.
184,1 -1,519966139 0,030 0,022
RE - DIURNA
Vitremer diluido 1/4
1° dia
bloco mV log F calc. Mg F/mL calc. Hg FmL corr. mL solugdo Hg F na solucéo vol. da amost ra (mL) Mg Fna amostra
1 111,3 -0,263189576 0,546 0,524 1,0 0,5237 4,00 2,095
2 111,3 -0,263189576 0,546 0,524 1,0 0,5237 4,00 2,095
3 105,7 -0,166558701 0,681 0,660 1,0 0,6596 4,00 2,638
4 109,2 -0,226952998 0,593 0,571 1,0 0,5711 4,00 2,285
5 1151 -0,328760527 0,469 0,447 1,0 0,4472 4,00 1,789
6 104,9 -0,15275429 0,703 0,682 1,0 0,6816 4,00 2,727
7 1121 -0,276993987 0,528 0,507 1,0 0,5066 4,00 2,026
8 1171 -0,363271554 0,433 0,411 1,0 0,4114 4,00 1,646
9 112,6 -0,285621743 0,518 0,496 1,0 0,4962 4,00 1,985
10 111,6 -0,26836623 0,539 0,517 1,0 0,5172 4,00 2,069
11 109,4 -0,2304041 0,588 0,566 1,0 0,5665 4,00 2,266
12 108,0 -0,206246381 0,622 0,600 1,0 0,6001 4,00 2,400
média= 2,17
dp= 0,3
Vitremer diluido 1/4
2° dia
bloco mV log Fcalc. Hg F/mL calc. Hg FmL corr. mL solugdo Hg F na solucéo vol. da amost ra (mL) Mg Fna amostra
1 1431 -0,811914903 0,154 0,132 1,0 0,1324 4,00 0,529
2 139,4 -0,748069504 0,179 0,157 1,0 0,1568 4,00 0,627
3 134,9 -0,670419693 0,214 0,192 1,0 0,1917 4,00 0,767
4 1431 -0,811914903 0,154 0,132 1,0 0,1324 4,00 0,529
5 141,8 -0,789482736 0,162 0,141 1,0 0,1405 4,00 0,562
6 1353 -0,677321899 0,210 0,188 1,0 0,1884 4,00 0,754
7 142,3 -0,798110493 0,159 0,137 1,0 0,1373 4,00 0,549
8 146,4 -0,868858098 0,135 0,113 1,0 0,1134 4,00 0,454
9 144,5 -0,836072622 0,146 0,124 1,0 0,1240 4,00 0,496
10 142,3 -0,798110493 0,159 0,137 1,0 0,1373 4,00 0,549
11 140,4 -0,765325017 0,172 0,150 1,0 0,1498 4,00 0,599
12 151,8 -0,96203787 0,109 0,087 1,0 0,0873 4,00 0,349
média= 0,56
dp= 0,1

92



Anexos

Vitremer diluido 1/4

3° dia
bloco mv log F calc. ug F/mL calc. Hg F/mL corr. mL solugéo Hg Fna solugéo vol. daamost  ra (mL) Hg Fna amostra
1 148,0 -0,896466919 0,127 0,105 1,0 0,1051 4,00 0,420
2 146,3 -0,867132546 0,136 0,114 1,0 0,1139 4,00 0,456
3 144,5 -0,836072622 0,146 0,124 1,0 0,1240 4,00 0,496
4 145,3 -0,849877033 0,141 0,119 1,0 0,1194 4,00 0,478
5 147,7 -0,891290265 0,128 0,107 1,0 0,1066 4,00 0,426
6 143,8 -0,823993763 0,150 0,128 1,0 0,1281 4,00 0,513
7 145,8 -0,85850479 0,139 0,117 1,0 0,1167 4,00 0,467
8 151,5 -0,956861216 0,110 0,089 1,0 0,0886 4,00 0,354
9 148,3 -0,901643573 0,125 0,104 1,0 0,1036 4,00 0,414
10 148,7 -0,908545779 0,123 0,102 1,0 0,1016 4,00 0,406
11 151,6 -0,958586768 0,110 0,088 1,0 0,0882 4,00 0,353
12 155,2 -1,020706616 0,095 0,074 1,0 0,0735 4,00 0,294
média= 0,42
dp= 0,1
Vitremer diluido 1/4
4° dia
bloco mV log F calc. Hg F/mL calc. Hg FmL corr. mL solugéo Hg Fna solugéo vol. da amost ra (mL) Hg Fna amostra
1 149,1 -0,915447984 0,121 0,100 1,0 0,0996 4,00 0,399
2 149,5 -0,922350189 0,120 0,098 1,0 0,0977 4,00 0,391
3 147,7 -0,891290265 0,128 0,107 1,0 0,1066 4,00 0,426
4 153,6 -0,993097795 0,102 0,080 1,0 0,0798 4,00 0,319
5 150,8 -0,944782357 0,114 0,092 1,0 0,0917 4,00 0,367
6 147,8 -0,893015817 0,128 0,106 1,0 0,1061 4,00 0,424
7 151,0 -0,94823346 0,113 0,091 1,0 0,0908 4,00 0,363
8 154,5 -1,008627757 0,098 0,076 1,0 0,0762 4,00 0,305
9 151,1 -0,949959011 0,112 0,090 1,0 0,0904 4,00 0,361
10 151,6 -0,958586768 0,110 0,088 1,0 0,0882 4,00 0,353
11 160,5 -1,112160837 0,077 0,055 1,0 0,0554 4,00 0,222
12 156,0 -1,034511027 0,092 0,071 1,0 0,0705 4,00 0,282
média= 0,35
dp= 0,1
Vitremer diluido 1/4
5° dia
bloco mVv log F calc. Hg F/mL calc. Hg FimL corr. mL solugéo Hg Fna solugéo vol. da amost ra (mL) Hg Fna amostra
1 154,2 -1,003451103 0,099 0,077 1,0 0,0774 4,00 0,309
2 152,7 -0,977567833 0,105 0,083 1,0 0,0835 4,00 0,334
3 150,4 -0,937880152 0,115 0,094 1,0 0,0935 4,00 0,374
4 154,0 -1 0,100 0,078 1,0 0,0782 4,00 0,313
5 152,7 -0,977567833 0,105 0,083 1,0 0,0835 4,00 0,334
6 148,4 -0,903369125 0,125 0,103 1,0 0,1031 4,00 0,412
7 152,0 -0,965488973 0,108 0,086 1,0 0,0864 4,00 0,346
8 156,9 -1,050040989 0,089 0,067 1,0 0,0673 4,00 0,269
9 152,8 -0,979293384 0,105 0,083 1,0 0,0830 4,00 0,332
10 154,1 -1,001725551 0,100 0,078 1,0 0,0778 4,00 0,311
11 159,8 -1,100081978 0,079 0,058 1,0 0,0576 4,00 0,230
12 160,3 -1,108709735 0,078 0,056 1,0 0,0560 4,00 0,224
média= 0,32
dp= 0,1
Vitremer diluido 1/4
6° dia
bloco mv log Fcalc. Hg F/mL calc. Hg F/mL corr. mL solugédo Hg Fna solugéo vol. daamost  ra (mL) Hg Fna amostra
1 157,3 -1,056943194 0,088 0,066 1,0 0,0659 4,00 0,263
2 153,5 -0,991372243 0,102 0,080 1,0 0,0802 4,00 0,321
3 151,0 -0,94823346 0,113 0,091 1,0 0,0908 4,00 0,363
4 156,1 -1,036236578 0,092 0,070 1,0 0,0702 4,00 0,281
5 153,1 -0,984470038 0,104 0,082 1,0 0,0818 4,00 0,327
6 149,2 -0,917173535 0,121 0,099 1,0 0,0992 4,00 0,397
7 154,9 -1,015529962 0,096 0,075 1,0 0,0746 4,00 0,299
8 157,4 -1,058668746 0,087 0,066 1,0 0,0655 4,00 0,262
9 156,6 -1,044864335 0,090 0,068 1,0 0,0683 4,00 0,273
10 155,8 -1,031059924 0,093 0,071 1,0 0,0713 4,00 0,285
11 165,6 -1,200163956 0,063 0,041 1,0 0,0412 4,00 0,165
12 159,8 -1,100081978 0,079 0,058 1,0 0,0576 4,00 0,230
média= 0,29
dp= 0,1

93



Anexos

Analise do flior liberado em solu¢des RE

Curva de calibracdo

Data Primeira Segunda Terceira Média
0,025 188,3 190,3 189,7 189,43
0,050 170,7 170,5 170,9 170,70
0,100 153,4 153,7 154,5 153,87
0,200 136,3 136,9 137,3 136,83
0,400 118,6 119,3 119,6 119,17
Blanck 215,6 216,6 217,2 216,47
Teste 1 154,1 154,2 153..9 154,15
Teste 2 154,4 154,4 154,4 154,40
Sol. REc/ F (1) 183,2 184,1 183,8 183,70
Sol. REc/ F (2) 184,3 184,3 183,8 184,13
Curva de calibracéo p/ Analise de Flior em solugao REMINERALIZANTE
[padrao] ug/mL  mL padrao mL Dess/ F [Mistura] ug/mL log F mv log Fcalc. Hg FmL calc. CV.%
0,500 0,050 0,950 0,025 -1,60205999 189,43 -1,61142036 0,024 -2,18
0,500 0,100 0,900 0,050 -1,30103000 170,70 -1,288167075 0,052 2,92
0,500 0,200 0,800 0,100 -1,00000000 153,87 -0,997699265 0,101 0,53
0,500 0,400 0,600 0,200 -0,69897000 136,83 -0,703780352 0,198 -1,11
0,500 0,800 0,200 0,400 -0,39794001 119,17 -0,398932948 0,399 -0,23
média -0,01
Curva Total
[ intercepcio | 1657349071 | [ inclinaczo [-0,017255513 | Rquad [ 0, 99969 |
TS T
[ppag(irr:f] mL padréo mL Dess F [’\f;;?nrf] mVv log Fcalc. Hg FimL calc. CV.%
Blanck 0,000 0,000 1,000 0,000 216,47 -2,077894407 0,008
Teste 1 0,500 0,200 0,800 0,100 154,15 -1,002588327 0,099 -0,60
Teste 2 0,500 0,200 0,800 0,100 154,40 -1,006902205 0,098 -1,60
Sol. Dess/ F mv log F calc. Hg F/mL calc. Hg F/mL corr.
183,7 -1,512488749 0,031 0,022
RE - NOTURNA
Vitremer diluido 1/4
1° dia
bloco mv log F calc. Mg F/mL calc. Hg FmL corr. mL solugédo Hg Fna solugéo vol. da amost ra (mL) Hg Fna amostra
1 113,3 -0,297700603 0,504 0,481 1,0 0,4815 4,00 1,926
2 112,8 -0,289072846 0,514 0,492 1,0 0,4916 4,00 1,966
3 110,0 -0,240757408 0,574 0,552 1,0 0,5521 4,00 2,208
4 119,4 -0,402959235 0,395 0,373 1,0 0,3730 4,00 1,492
5 118,0 -0,378801516 0,418 0,396 1,0 0,3957 4,00 1,583
6 111,6 -0,26836623 0,539 0,517 1,0 0,5167 4,00 2,067
7 116,7 -0,356369348 0,440 0,418 1,0 0,4178 4,00 1,671
8 128,0 -0,55135665 0,281 0,259 1,0 0,2586 4,00 1,034
9 126,0 -0,516845623 0,304 0,282 1,0 0,2818 4,00 1,127
10 122,3 -0,453000224 0,352 0,330 1,0 0,3300 4,00 1,320
11 121,1 -0,432293608 0,370 0,347 1,0 0,3472 4,00 1,389
12 130,7 -0,597946537 0,252 0,230 1,0 0,2300 4,00 0,920
média= 1,56
dp= 0,4
Vitremer diluido 1/4
2° dia
bloco mvV log F calc. g F/mL calc. ug FimL corr. mL solugdo g F na solugdo vol. da amost  ra (mL) ug Fna amostra
1 123,5 -0,47370684 0,336 0,314 1,0 0,3136 4,00 1,254
2 122,4 -0,454725775 0,351 0,329 1,0 0,3286 4,00 1,314
3 120,3 -0,418489197 0,382 0,359 1,0 0,3591 4,00 1,437
4 120,0 -0,413312543 0,386 0,364 1,0 0,3637 4,00 1,455
5 1255 -0,508217867 0,310 0,288 1,0 0,2879 4,00 1,152
6 117,1 -0,363271554 0,433 0,411 1,0 0,4109 4,00 1,643
7 126,5 -0,52547338 0,298 0,276 1,0 0,2758 4,00 1,103
8 131,7 -0,61520205 0,243 0,220 1,0 0,2202 4,00 0,881
9 125,7 -0,511668969 0,308 0,285 1,0 0,2855 4,00 1,142
10 127,0 -0,534101137 0,292 0,270 1,0 0,2700 4,00 1,080
11 126,4 -0,523747829 0,299 0,277 1,0 0,2770 4,00 1,108
12 137,0 -0,706656271 0,196 0,174 1,0 0,1741 4,00 0,696
média= 1,19
dp= 0,3
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Anexos

Vitremer diluido 1/4

3° dia
bloco mvV log F calc. ug F/mL calc. Hg FmL corr. mL solugdo Hg Fna solugcéo vol. daamost  ra (mL) Hg Fna amostra
1 126,5 -0,52547338 0,298 0,276 1,0 0,2758 4,00 1,103
2 129,9 -0,584142126 0,261 0,238 1,0 0,2382 4,00 0,953
3 125,2 -0,503041213 0,314 0,292 1,0 0,2917 4,00 1,167
4 128,5 -0,559984407 0,275 0,253 1,0 0,2531 4,00 1,012
5 129,6 -0,578965472 0,264 0,241 1,0 0,2413 4,00 0,965
6 1253 -0,504766764 0,313 0,290 1,0 0,2904 4,00 1,162
7 131,3 -0,608299845 0,246 0,224 1,0 0,2241 4,00 0,896
8 134,8 -0,668694142 0,214 0,192 1,0 0,1921 4,00 0,768
9 127,7 -0,546179996 0,284 0,262 1,0 0,2620 4,00 1,048
10 131,9 -0,618653153 0,241 0,218 1,0 0,2183 4,00 0,873
11 144,8 -0,841249276 0,144 0,122 1,0 0,1218 4,00 0,487
12 136,3 -0,694577412 0,202 0,180 1,0 0,1797 4,00 0,719
média= 0,93
dp= 0,2
Vitremer diluido 1/4
4° dia
bloco mV log F calc. Hg F/mL calc. Hg FmL corr. mL solugdo Hg Fna solugéo vol. da amost ra (mL) Hg Fna amostra
1 129,7 -0,580691023 0,263 0,240 1,0 0,2402 4,00 0,961
2 130,7 -0,597946537 0,252 0,230 1,0 0,2300 4,00 0,920
3 127,2 -0,53755224 0,290 0,268 1,0 0,2677 4,00 1,071
4 132,5 -0,629006461 0,235 0,213 1,0 0,2126 4,00 0,850
5 133,8 -0,651438628 0,223 0,201 1,0 0,2008 4,00 0,803
6 126,8 -0,530650034 0,295 0,272 1,0 0,2723 4,00 1,089
7 130,7 -0,597946537 0,252 0,230 1,0 0,2300 4,00 0,920
8 138,2 -0,727362888 0,187 0,165 1,0 0,1650 4,00 0,660
9 132,5 -0,629006461 0,235 0,213 1,0 0,2126 4,00 0,850
10 133,7 -0,649713077 0,224 0,202 1,0 0,2017 4,00 0,807
11 146,7 -0,874034752 0,134 0,111 1,0 0,1113 4,00 0,445
12 142,2 -0,796384941 0,160 0,137 1,0 0,1374 4,00 0,550
média= 0,83
dp= 0,2
Vitremer diluido 1/4
5° dia
bloco mvV log F calc. Mg F/mL calc. Hg FmL corr. mL solugdo Hg Fna solugcéo vol. daamost  ra (mL) Hg Fna amostra
1 135,1 -0,673870796 0,212 0,190 1,0 0,1895 4,00 0,758
2 134,9 -0,670419693 0,214 0,191 1,0 0,1912 4,00 0,765
3 131,1 -0,604848742 0,248 0,226 1,0 0,2260 4,00 0,904
4 134,5 -0,663517488 0,217 0,195 1,0 0,1946 4,00 0,779
5 135,6 -0,682498553 0,208 0,185 1,0 0,1854 4,00 0,741
6 128,7 -0,56343551 0,273 0,251 1,0 0,2509 4,00 1,004
7 133,0 -0,637634218 0,230 0,208 1,0 0,2080 4,00 0,832
8 139,8 -0,754971709 0,176 0,153 1,0 0,1534 4,00 0,614
9 135,0 -0,672145245 0,213 0,190 1,0 0,1904 4,00 0,761
10 136,3 -0,694577412 0,202 0,180 1,0 0,1797 4,00 0,719
11 148,4 -0,903369125 0,125 0,103 1,0 0,1026 4,00 0,410
12 144,6 -0,837798174 0,145 0,123 1,0 0,1229 4,00 0,492
média= 0,73
dp= 0,2
Vitremer diluido 1/4
6° dia
bloco mV log F calc. Hg F/mL calc. Hg FmL corr. mL solugdo Hg Fna solugéo vol. da amost ra (mL) Hg Fna amostra
1 137,4 -0,713558477 0,193 0,171 1,0 0,1710 4,00 0,684
2 135,0 -0,672145245 0,213 0,190 1,0 0,1904 4,00 0,761
3 131,2 -0,606574293 0,247 0,225 1,0 0,2250 4,00 0,900
4 137,6 -0,717009579 0,192 0,169 1,0 0,1695 4,00 0,678
5 135,9 -0,687675207 0,205 0,183 1,0 0,1829 4,00 0,732
6 131,8 -0,616927601 0,242 0,219 1,0 0,2192 4,00 0,877
7 136,8 -0,703205169 0,198 0,176 1,0 0,1757 4,00 0,703
8 141,6 -0,786031633 0,164 0,141 1,0 0,1413 4,00 0,565
9 141,1 -0,777403877 0,167 0,145 1,0 0,1446 4,00 0,578
10 139,2 -0,744618401 0,180 0,158 1,0 0,1577 4,00 0,631
11 148,0 -0,896466919 0,127 0,105 1,0 0,1046 4,00 0,418
12 143,4 -0,817091557 0,152 0,130 1,0 0,1300 4,00 0,520
média= 0,67
dp= 0,1
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Anexos

ug F liberado sol. Des

Dosagem de fluor nas solugbes de ciclagem (RE>DES)

ug F liberado sol. Re

Grupos Grupos
Blocos controle Z 100 Fluroshield Vitremer Vitremer 1/4 Blocos controle Z100 Fluroshield Vitremer Vitremer 1/4
1 0,76 0,53 0,57 1,23 5,66 1 0,29 0,34 1,32 2,31 10,71
2 0,71 0,50 0,47 1,16 3,09 2 0,38 0,32 1,43 2,32 10,84
3 0,71 0,56 0,47 1,31 3,21 3 0,33 0,32 0,91 2,97 12,74
4 0,69 0,52 0,44 1,24 2,07 4 0,32 0,35 0,57 2,02 10,40
5 0,69 0,56 0,52 0,95 2,03 5 0,26 0,26 1,53 1,51 9,78
6 0,67 0,50 0,50 1,20 3,34 6 0,38 0,26 1,04 3,09 13,05
7 0,65 0,52 0,61 1,17 2,46 7 0,38 0,32 2,51 1,84 10,12
8 0,66 0,48 0,53 0,88 2,04 8 0,34 0,26 0,68 2,26 7,72
9 0,66 0,46 0,55 1,45 1,79 9 0,37 0,35 2,26 3,48 9,31
10 0,53 0,54 0,33 1,09 1,91 10 0,35 0,25 0,71 2,11 9,35
11 0,56 0,48 0,50 1,11 1,46 11 0,49 0,34 1,08 2,15 7,97
12 0,52 0,44 0,63 1,00 1,62 12 0,43 0,32 0,73 1,94 7,64
média=_ 0,65 0,51 0,51 1,15 2,56 média= 0,36 0,31 1,23 2,33 9,97
dp= 0,08 0,04 0,08 0,16 1,16 dp= 0,06 0,04 0,62 0,57 1,76
ep= 0,02 0,01 0,02 0,04 0,29 ep= 0,02 0,01 0,16 0,14 0,44
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ug Flib  erado - DES+RE
Grupos
Blocos controle Z100 Fluroshield  Vitremer Vitremer /4
1 1,1 0,9 1,9 3,5 16,4
2 1,1 0,8 1,9 3,5 13,9
3 1,0 0,9 1,4 4,3 15,9
4 1,0 0,9 1,0 3,3 12,5
5 0,9 0,8 2,1 2,5 11,8
6 1,1 0,8 1,5 4,3 16,4
7 1,0 0,8 31 3,0 12,6
8 1,0 0,7 1,2 3,1 9,8
9 1,0 0,8 2,8 4,9 11,1
10 0,9 0,8 1,0 3,2 11,3
11 1,0 0,8 1,6 3,3 9,4
12 0,9 0,8 1,4 2,9 9,3
média= 1,01 0,82 1,74 3,48 12,52
dp= 0,06 0,04 0,66 0,69 2,62
ep= 0,02 0,01 0,21 0,22 0,83
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