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Resumo
Objetivo: avaliar in vitro o efeito de um dentifrício à base de nanoHAp na rugosidade superficial do esmalte bovino submetido a ciclagem de pH. Material e 
Métodos: foram utilizados 12 discos de incisivos bovinos divididos em 2 grupos experimentais: Grupo 1 – dentifrício com flúor - Colgate Total 12 (Colgate-Palmolive 
Industrial LTDA) e Grupo 2 – dentifrício com nanoHAp - Megasonex (Grupo Goldspire LTDA). Os espécimes foram submetidos ao teste de escovação simulada em 
30 ciclos, 2 vezes ao dia, e submetidos a um modelo de ciclagem de pH (desmineralização 6 h pH 4,6/ remineralização 18 h pH 7,0 por dia) durante 14 dias. Todos 
os espécimes tiveram sua rugosidade superficial avaliada inicialmente e após o tratamento, utilizando um rugosímetro de bancada (Surftest SJ 201). Resultados: 
na análise estatística pela comparação múltipla entre pares, os testes de Bonferroni e Holm demonstraram que após 7 dias não houve diferença estatisticamente 
significativa no comportamento dos dentifrícios (p > 0,05), porém após 14 dias, houve um aumento das médias de rugosidade no grupo 1 (dentifrício com flúor) esta-
tisticamente significativo (p < 0,05). Conclusão: o dentifrício com nanoHAp promoveu menor rugosidade superficial após 14 dias.
Palavras-chave: Dentifrícios; Esmalte dentário; Hidroxiapatita.
Abstract
Objective: this study aimed to evaluate in vitro, the effects of dentifrices with hydroxyapatite nanoparticles (nano-HAP) on the roughness of the bovine enamel 
surface submitted to a pH cycle. Material and Methods: twelve disks of bovine incisors were divided into 2 experimental groups: Group 1, dentifrice with fluoride 
1450 ppm—Colgate Total 12 (Colgate-Palmolive Industrial LTDA); Group 2, dentifrice with nano-HAP—Megasonex (Goldspire Group LTDA). The specimens were 
submitted to 30 cycles of a simulated brushing test, twice a day, and also to a pH cycle model (6 h demineralization at 4.6 pH/18 h remineralization 7.0 pH a day) during 
14 days. All specimens were evaluated for their superficial roughness at baseline and after the treatment, using a bench rugosimeter (Surftest SJ 201). Results: 
the statistical analyses by multiple comparison between pairs, using Holm and Bonferroni test’s demonstrated that after 7 days no statistically significant difference 
was observed in the behavior of the dentifrices (p > 0.01); however, after 14 days, the roughness increased in group 1 (dentifrice with fluoride) and was statistically 
significant (p < 0.05). Conclusion: the dentifrice with nano-HAP promoted less superficial roughness after 14 days.
Keywords: Dental enamel; Hydroxyapatite; Dentifrice.

Effect of nanohydroxyapatite dentifrice on surface roughness of bovine enamel

Introdução

A s estruturas mineralizadas do elemento dental estão 
sujeitas durante todo o tempo a mudanças de pH da 
cavidade bucal. Diante disto, a saliva, que apresenta 

em sua composição íons de cálcio, fosfato e flúor, auxilia na 
proteção do esmalte através da formação da película adqui-
rida, agindo diretamente sobre os ácidos presentes, neutra-
lizando-os e fornecendo estes íons para remineralizar lesões 
cariosas.1 Quando a saliva não for capaz de manter o equi-
líbrio entre a perda e o ganho de íons do esmalte dental, a 
desmineralização prevalecerá,1,2 e para reverter e/ou contro-
lar este processo, substâncias têm sido sugeridas,3 dentre as 
quais destacam-se os compostos à base de flúor, proteínas 
derivadas do leite como a caseína, e compostos bioativos 
como as nanopartículas de hidroxiapatita de cálcio, que po-
dem ou não estar associadas ao flúor.4

Idealmente, um sistema de remineralização deveria fa-
vorecer o ganho de mineral abaixo da superfície ao invés 
de apenas depositar na camada superficial. Este fato pode 
explicar a baixa eficácia dos fluoretos em promover o ganho 

mineral de esmalte e, consequentemente, alterar a cor das 
lesões de mancha branca.5 As pastas contendo hidroxiapa-
tita (HA) possuem algumas vantagens clínicas: eficácia em 
prevenir cáries, tratamento de doenças periodontais, eli-
minam os odores bucais e possuem um efeito clareador. O 
componente HA na pasta é relatado como sendo efetivo em 
remover o biofilme dental, promover a remineralização da 
superfície dos dentes e dificultar o progresso de lesões de 
cárie incipientes.6 Partículas de HA de 20 nanômetros têm 
uma excelente habilidade de reparar biomimeticamente o 
esmalte submetido a ataque ácido;7 em adição, uma pasta de 
HA foi desenvolvida para reparar lesões de cárie iniciais, o 
que demonstrou nanocristais de HA  perfeitamente cresci-
dos na interface entre a pasta e o esmalte dental.8

A nanohidroxiapatita (nanoHAp) é um dos materiais 
bioativos mais biocompatíveis.9 As nanopartículas de hidro-
xiapatita têm similaridade com os cristais de HA do esmalte 
dentário em estrutura morfológica e estrutura cristalina e 
quando utilizadas para remineralização e tratamento da 
hipersensibilidade dentinária, associada ao flúor, parecem 
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penetrar com maior facilidade no interior das microtrin-
cas em esmalte, promovendo um selamento de qualidade e 
restaurando a microestrutura e a composição superficial do 
dente.9 

Considerando as perspectivas promissoras do uso destas 
substâncias, o objetivo deste trabalho foi avaliar in vitro o 
efeito de um dentifrício à base de nanoHAp na rugosida-
de de superfície do esmalte bovino submetido à ciclagem de 
pH.

Material e Métodos
Foram utilizados 12 incisivos bovinos. As amostras fica-

ram armazenadas em Timol a 0,05% por até seis meses para 
não haver degradação de colágeno. A limpeza foi obtida pela 
raspagem da superfície externa com instrumentos perio-
dontais e profilaxia com pedra pomes e água.

Os dentes foram seccionados em discos de 8 mm de 
diâmetro e 2 mm de espessura, obtidos da área mais pla-
na da porção vestibular de esmalte e ficaram armazenados 
em água ultrapura a uma temperatura de 4°C por até uma 
semana antes da realização dos ensaios. Os fragmentos 
foram inicialmente lixados em uma politriz metalográfica 
(Arotec ® modelo-APL-4), empregando lixas de carbureto 
de silício (lixas d’água) de abrasividade crescente (400, 600, 
800, 1.200 e 2.500) e com irrigação abundante e, desta for-
ma, foi feita a padronização pela planificação da superfície. 
Em seguida, foram obtidos os discos a partir do recorte dos 
fragmentos com o auxílio de pontas diamantadas cilíndri-
cas e turbina de alta rotação, adaptadas em um equipamen-
to padronizador de preparos cavitários. Matrizes de silicone 
padronizadas para o uso na máquina de escovação simulada 
foram confeccionadas para cada disco de esmalte bovino. 

Todos os espécimes foram avaliados inicialmente a par-
tir de leituras por rugosímetro de superfície (Surftest SJ 201, 
Mitutoyo, Tóquio, Japão) para obtenção dos dados iniciais. 
Após a obtenção destes dados iniciais, os espécimes foram 
divididos em dois grupos experimentais com seis amostras 
cada: Grupo 1 – dentifrício com 1450 ppm de flúor - Colgate 
Total 12 (Colgate-Palmolive Industrial LTDA) e Grupo 2 – 
dentifrício com nanoHAp e sem flúor - Megasonex (Grupo 
Goldspire LTDA), ambos comercialmente disponíveis. 

• Tratamento com as Pastas
Os espécimes foram submetidos ao teste de escovação 

simulada em uma máquina para teste de escovação mode-
lo MEV-2T, com escovas de cerdas de nylon macias (esco-
va dental Slim Soft - Colgate-Palmolive Industrial LTDA), 
independentes para cada espécime. O teste foi realizado 
com trinta ciclos, duas vezes ao dia, por quatorze dias. Os 
dentifrícios foram diluídos numa proporção 1:1 (dentifrício/ 
água destilada), inseridos no dispositivo do equipamento e 
trocados a cada escovação simulada. 

• Ciclagem de pH
Os espécimes foram tratados com as pastas duas vezes ao 

dia, antes e após a desmineralização. Os espécimes foram 
submetidos a um modelo de ciclagem de pH (desminerali-
zação 6 h/ remineralização 18 h por dia), durante quatorze 
dias.

Os espécimes de esmalte foram submetidos ao seguinte 
modelo de ciclagem de pH: imersão na solução desminerali-
zante [0.1 mol/L de ácido lático; 1% de carboximetilcelulose; 
3mmol/L de cloreto de cálcio e 1.8 mmol/L de fosfato mo-
nobásico de potássio pH ≅ 4,6] por 6 horas diárias e imer-
são na solução remineralizante [1,5 mmol/L de nitrato de 
cálcio tetrahidratado, 0,9 mmol/L fosfato de sódio dibásico 
di-hidratado, 150 mmol/L de cloreto de potássio tampão/L 
de Tris 0,02 mol, 0,05 ppm de flúor, pH 7,0] por 18 horas. 
Foram utilizados 30 ml por espécime, numa temperatura 
de 37ºC, sem agitação. Os espécimes foram tratados com as 
pastas, conforme descrito anteriormente, antes e após o ci-
clo de desmineralização.10

• Rugosidade
Todos os espécimes tiveram a rugosidade de superfície 

avaliada, inicialmente e após o tratamento, utilizando um 
rugosímetro de superfície (Surftest SJ 201, Mitutoyo, Tóquio, 
Japão). Quatro traços de rugosidade espaçados em 120º, com 
um percurso de 0,25 mm e uma velocidade de 0,1 mm/s, fo-
ram registrados para cada amostra, e a média da rugosidade 
da superfície (Ra - µm) foi determinada. O parâmetro Ra foi 
obtido utilizando a seguinte fórmula:

 

Onde L é o comprimento da secção e f(x) é a função de 
deslocamento.

• Análise Estatística
Os valores de rugosidade foram estatisticamente trata-

dos por Anova e posteriormente pelo teste de Comparação 
múltipla entre pares de Bonferroni e Holm, utilizando-se o 
software SigmaPlot versão 11.0 (Systat Software).

Resultados
A tabela 1 apresenta os valores de Ra em cada amostra 

obtidos nos diferentes grupos, nos diferentes períodos de 
avaliação.
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Já na tabela 2, podem ser observados os valores médios de Ra nos diferentes grupos testados.

Na análise estatística pela comparação múltipla entre pa-
res (Tabela 2), os testes de Bonferroni e Holm demonstra-
ram um aumento significativo da rugosidade superficial de 
todas as médias de Ra após 7 e 14 dias de tratamento (p < 
0,01), quando comparadas com as médias de Ra no baseline. 
E na comparação entre os grupos de tratamento, após 7 dias 
não houve diferença estatisticamente significativa no com-
portamento dos dentifrícios (p > 0,05), porém após 14 dias, 
houve um aumento das médias de Ra no grupo 1 (dentifrício 
convencional) estatisticamente significativo (p < 0,05). 

Discussão
O esmalte dental é uma estrutura mineralizada, formada 

principalmente por cristais de hidroxiapatita que, depen-
dendo das condições do meio, como, por exemplo, acúmulo 
de biofilme, higiene deficiente e substrato favorável, o de-
sequilíbrio entre a perda e ganho de minerais prevalece. A 
redução da concentração mineral é devido à queda de pH 
abaixo do nível crítico para dissolução da hidroxiapatita.11

Com o objetivo de reproduzir e simular a perda e ganho 
de minerais, ou seja, desmineralização e remineralização, 
que ocorre na cavidade bucal, lesões artificiais são recriadas 

 Baseline 7 dias 14 dias

Grupo 1 Média DP Média DP Média DP

Dente 1 0,10 0,01 0,29 0,03 0,71 0,01

Dente 2 0,13 0,02 0,61 0,08 1,02 0,01

Dente 3 0,12 0,03 0,31 0,02 0,69 0,01

Dente 4 0,11 0,03 0,26 0,03 0,61 0,11

Dente 5 0,11 0,01 0,24 0,01 0,46 0,03

Dente 6 0,11 0,04 0,45 0,03 0,97 0,04

Grupo 2 Média DP Média DP Média DP

Dente 7 0,09 0,02 0,26 0,01 0,40 0,01

Dente 8 0,10 0,02 0,21 0,03 0,35 0,02

Dente 9 0,09 0,02 0,22 0,01 0,31 0,01

Dente 10 0,09 0,01 0,27 0,01 0,55 0,03

Dente 11 0,13 0,02 0,55 0,06 0,56 0,01

Dente 12 0,12 0,02 0,23 0,02 0,85 0,04

 Baseline 7 dias 14 dias

Grupo 1 Média DP Média DP Média DP

0,11a 0,01 0,36b 0,14 0,74c 0,21

Grupo 2 Média DP Média DP Média DP

0,10a 0,02 0,29b 0,13 0,50b 0,20

Tabela 1. Resultado do teste de rugosidade (médias de Ra e desvio padrão (DP) da média)

Tabela 2. Média de valores de rugosidade dos grupos testados

Obs.: Letras diferentes significam diferença estatística

nos estudos in vitro.12 Em sua maioria, são compostas por 
ácido lático ou acético e permitem a formação de lesões de 
cárie incipientes.13 Portanto, foi utilizado neste estudo um 
desafio desmineralizante (solução com ácido lático) simu-
lando alto desafio de cárie e remineralizante com os denti-
frícios e imersão em solução neutra. O objetivo foi simular 
duas escovações e seis refeições diárias - o total foi de 6 horas 
de pH crítico em torno de 4,0 e 18 horas de pH neutro 7,0.14

Quando essas lesões de cárie ainda estão em estágio in-
cipiente, clinicamente identificadas como manchas brancas, 
terapias remineralizadoras podem reverter seu progresso, 
além de reparar essas lesões.1 Para tanto, dentifrícios com 
fluoretos são o protocolo convencional para prevenção da 
formação dessas lesões e para remineralização. A presença 
constante de qualquer íon flúor na cavidade oral possibilita 
ao flúor uma atuação considerada anticárie.15 Em contrapar-
tida, qualquer F absorvido pelo organismo e, consequente-
mente, circulante através da corrente sanguínea possui po-
tencial de manifestar alguns efeitos colaterais. Estes efeitos 
colaterais são dependentes da dose absorvida e também do 
tipo de exposição ao fluoreto. A toxicidade causada pelo íon 
F pode ser dividida em aguda e crônica, ambos sendo efei-
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tos sistêmicos do flúor. Os sintomas da toxicidade aguda, 
que ocorre quando uma grande dose de flúor é ingerida 
de uma só vez, incluem vômitos, mal estar gástrico, hiper-
salivação, suor frio, queda de pressão, arritmia cardíaca, 
desorientação, coma e até mesmo a morte do indivíduo.15 

A toxicidade crônica pelo íon flúor se manifesta como flu-
orose dental, que é uma alteração do esmalte que acontece 
durante o período de formação dos dentes como consequ-
ência da ingestão excessiva de fluoretos por um período de 
tempo prolongado. Contemporaneamente, a fluorose den-
tária decorre da ingestão de fluoretos através de múltiplas 
fontes de flúor, sendo estas geralmente a água e dentifrícios 
fluoretados.16

Além disso, concentrações altas de flúor podem limi-
tar a remineralização da subsuperfície de esmalte desmi-
neralizada, já que causam rápida precipitação mineral na 
superfície do esmalte e obstrução dos poros da superfície 
do esmalte. Este fato pode explicar a baixa eficácia dos flu-
oretos em promover o ganho mineral de esmalte e, conse-
quentemente, alterar a cor das lesões de mancha branca.5

Considerando as limitações supracitadas em relação à 
utilização de fluoretos, torna-se importante a busca por 
compostos bioativos alternativos ao flúor que sejam uma 
opção viável de utilização pela população e que possam 
ser seguramente incorporados aos produtos de uso odon-
tológico, como nos dentifrícios, sem oferecer os riscos de 
toxicidade pertencentes ao íon flúor. Portanto, o objetivo 
deste trabalho foi avaliar in vitro o efeito de um dentifrí-
cio com nanohidroxiapatita na rugosidade de superfície do 
esmalte bovino submetido à ciclagem de pH por meio de 
teste de rugosidade de superfície, simulando alto desafio 
cariogênico, comparando-o a um dentifrício convencional 
com flúor.

As características físicas e ópticas da superfície de esmal-
te nos indicam atividade ou não das lesões iniciais de cárie. 
Lesões de cárie ativa são descritas como manchas brancas, 
opacas e rugosas. Posteriormente, com a adequação da hi-
giene oral, essas manchas se tornam inativas com aspecto 
liso e brilhoso. Clinicamente, o diagnóstico dessas lesões 
se dá a partir da observação visual da superfície (opaca ou 
brilhosa) e tátil, com relação à textura superficial (lisa ou 
rugosa).17 A partir desse conceito, foi escolhido o teste de 
rugosidade de superfície para a avaliação da superfície de 
esmalte tratada nesse estudo, se aproximando da realidade 
clínica de diagnóstico de lesões iniciais de cárie e processo 
de remineralização. Segundo Field et al.,18 apesar de vários 
métodos disponíveis para avaliação in vitro das mudanças 
de superfície de esmalte, o teste de rugosidade de superfície 
ainda é o principal e mais reportado nos estudos.

Os resultados desse estudo demonstraram que a rugo-
sidade de superfície do esmalte submetido à ciclagem de 
pH e tratamento com dentifrício convencional com flúor 
foi maior do que com o tratamento com dentifrício expe-
rimental com nanoHAp, após quatorze dias. O que suge-
re um processo de reversão da desmineralização, ou seja, 
uma maior remineralização superficial do esmalte tratado 
com nanoHAp, demonstrado por uma maior lisura su-
perficial. Concordando assim com as recomendações de 
uso pelo fabricante, de no mínimo quatorze dias para que 
haja esse processo de remineralização.  Este estudo está de 
acordo com Tschoppe et al.19 que encontraram que cremes 
dentais que contenham nanoHAp revelaram efeitos remi-
neralizantes mais elevados em comparação com dentifrí-
cios fluoretados (AmF) em dentina bovina e tendências 
comparáveis foram obtidas para o esmalte. Além disso, 
Souza et al.13 utilizaram uma pasta experimental à base de 
nanoHAp e encontraram resultados que sugeriram a re-
dução da desmineralização na dentina e um aumento na 
remineralização do esmalte.

  Em contrapartida, Comar et al.20 avaliaram in vitro 
o potencial de pastas experimentais contendo nanopartí-
culas de hidroxiapatita a 10% e 20% (nanoHAp), com ou 
sem fluoreto, na prevenção da desmineralização dentária 
e concluíram que as pastas experimentais nanoHAp, inde-
pendentemente da presença ou não de fluoreto, não foram 
capazes de reduzir a desmineralização dentária in vitro. 
Há de se ressaltar, no entanto, que no trabalho de Comar 
et al.20os autores fizeram a avaliação por meio de teste de 
dureza longitudinal, não permitindo assim a comparação 
com os resultados obtidos neste estudo.

Vale ressaltar que este estudo foi realizado in vitro e, 
apesar da metodologia tentar se aproximar ao máximo do 
que ocorre na cavidade bucal, ela não corresponde exata-
mente à realidade clínica. Com isso, sugere-se a continui-
dade novos estudos para avaliar a real eficácia desses mate-
riais, realizando-se outros testes, tais quais as avaliações de 
cor e brilho, microdureza, imagens em MEV e contagem 
de elementos Ca e P. 

Devido aos resultados promissores desta pesquisa su-
gerimos que a nanohidroxiapatita deve continuar sendo 
estudada, com estudos complementares in situ e in vivo 
para melhor elucidar os efeitos desse composto em outras 
propriedades além da rugosidade superficial, assim como a 
realização de outras avaliações e testes.

Conclusão
Conclui-se que o dentifrício experimental à base de 

nanoHAp promoveu uma menor rugosidade do que o 
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convencional com flúor após 14 dias de tratamento sob 
condições de ciclagem de pH, sugerindo um aumento no 
processo de remineralização superficial do esmalte. 

O presente estudo mostra-se de extrema importância 
para a comunidade científica por encontrar resultados bas-
tante promissores em relação à nanohidroxiapatita, um 
composto bioativo e biocompatível que pode ser utilizado 

como alternativa aos fluoretos nos dentifrícios. Este estudo 
sugere que dentifrícios contendo nanohidroxiapatita pos-
suem um potencial remineralizador considerável e inclusive 
maior do que os dentifrícios convencionais fluoretados, po-
dendo ser uma excelente alternativa aos dentifrícios conten-
do flúor, considerando-se as limitações da utilização deste 
elemento, que já foram claramente descritas na literatura.
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