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Desenvolvimento de um clareador dental a base de carvédo ativado de babacu e argila
atapulgita. LOUISE CRISTINA FREITAS SARAIVA. Orientador: Livio César Cunha
Nunes. Qualificacdo de Mestrado. Programa de Pds-Graduacdo em Ciéncias Farmacéuticas.
Centro de Ciéncias da Saude. Universidade Federal do Piaui, 2019.

RESUMO

A estética bucal constitui um meio pelo qual se promove a melhora da autoestima e proporciona
satisfacdo e bem-estar aos pacientes que a ela recorrem. Dentro desta area, destacam-se 0s
tratamentos clareadores. Os fabricantes de produtos de higiene bucal estdo constantemente
desenvolvendo melhorias e novas abordagens para o clareamento dental, a fim de atender as
exigentes expectativas dos pacientes e consumidores. Assim, este trabalho objetivou
desenvolver um clareador dental a base de substancias naturais e regionais, a saber, carvao
ativado de babagu e argila atapulgita. Foi realizada uma prospeccdo cientifica e tecnolégica, em
que foi possivel constatar as propriedades adsortivas de ambos os materiais, levando a alta
possibilidade de incorporacdo em produtos clareadores e revelando um campo promissor para
o desenvolvimento tecnoldgico, haja vista o baixo nimero de artigos e patentes envolvendo
estes materiais no campo odontoldgico. Em outro momento, foi realizado um estudo de
ativacgdo, caracterizacdo e avaliacdo da capacidade adsortiva do carvao de babacu e da argila
atapulgita, visando o desenvolvimento de clareadores dentais. As analises de difracao de raios-
X (DRX), area superficial (BET) e o teste de adsor¢do com azul de metileno realizados puderam
demonstrar e confirmar o poder de adsorcdo de ambos os materiais, especialmente quando eles
foram submetidos a ativacdo, corroborando os dados encontrados no levantamento
bibliogréfico realizado. Estes resultados sdo altamente relevantes, ao passo que a capacidade
adsortiva desses materiais esta altamente relacionada a capacidade de adsorver pigmentos,
cromoforos e corantes responsaveis pela mudanca de cor dos dentes. Um terceiro estudo
realizou uma avaliacdo in vitro da efetividade de novas formulac@es clareadoras dentais a base
de carvéo ativado de babacu e argila atapulgita. Infelizmente, ao realizar os testes de cor, ndo
foram detectadas diferencas estatisticamente significativas entre os grupos avaliados. E, apenas
no grupo do dentifricio convencional as diferencas estatisticamente significativas encontradas
de rugosidade média refletiram-se em um aumento da rugosidade superficial, oferecendo um
maior potencial de desgaste da superficie dos dentes em relagcdo aos demais produtos estudados.

Mais testes devem ser realizados para que se possa chegar a dados mais conclusivos.

Palavras-chave: clareamento dental, adsorgao, carvao ativado, babacgu, atapulgita.
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Development of a tooth whitening product based on babassu activated charcoal and
attapulgite clay. LOUISE CRISTINA FREITAS SARAIVA. Advisor: Livio César Cunha
Nunes. Master's degree. Postgraduate Program in Pharmaceutical Sciences. Center for Health
Sciences. Federal University of Piaui, 2019.

ABSTRACT

Oral aesthetics are a means by which self-esteem is improved and satisfaction and well-being
provided to patients who resort to it. Within this area, highlight the tooth whitening treatments.
Manufacturers of oral care products are constantly developing improvements and new
approaches to tooth whitening to meet the demanding expectations of patients and consumers.
Thus, this work aimed to develop a tooth whitening product based on natural and regional
substances, namely babassu activated charcoal and attapulgite clay. A scientific and
technological prospection was performed, in which it was possible to verify the adsorptive
properties of both materials, leading to the high possibility of incorporation in tooth whitening
products and revealing a promising field for technological development, given the low number
of articles and patents involving these materials in the dental field. At another time, a study of
activation, characterization and evaluation of the adsorptive capacity of babassu activated
charcoal and attapulgite clay was conducted, aiming at the development of tooth whitening
products. The X-ray diffraction (XRD), surface area (BET) and methylene blue adsorption test
performed could demonstrate and confirm the adsorption power of both materials, especially
when they were submitted to activation, corroborating the results. data found in the prospection
study performed. These results are highly relevant, while the adsorptive capacity of these
materials is highly related to the ability to adsorb pigments, chromophores and dyes responsible
for tooth color change. A third study conducted an in vitro evaluation of the effectiveness of
new babassu activated charcoal and attapulgite clay-based dental whitening formulations.
Unfortunately, when performing the color tests, no statistically significant differences were
detected between the groups evaluated. And only in the conventional dentifrice group did the
statistically significant differences found in mean roughness reflect an increase in surface
roughness, offering a greater potential for tooth surface wear compared to the other products

studied. More experiments should be performed to achieve more conclusive data.

Keywords: tooth whitening, adsorption, activated charcoal, babassu, attapulgite.
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1 INTRODUCAO

A estética bucal é um agente transformador, pois constitui um meio pelo qual se promove
melhora da autoestima, bem como atende a necessidades funcionais, proporcionando satisfacéo
e bem-estar ao paciente. A procura por este tipo de estética tem se tornado cada vez mais
frequente nos consultérios odontoldgicos, em especial o tratamento clareador. Para isso,
diversas técnicas e materiais clareadores tem sido estudados, com o intuito de demonstrar a
efetividade na obtencdo de dentes mais claros. Fabricantes de produtos de higiene bucal estéo
constantemente desenvolvendo melhorias e novas abordagens para o clareamento dental, a fim
de atender as exigentes expectativas dos pacientes e consumidores. Assim, hoje existe uma
enorme variedade de tipos de produtos e tecnologias disponiveis no mercado que abordam o
problema da colorago dentaria (ARAUJO et al., 2015; SANTOS et al., 2016).

As técnicas atuais para o clareamento dental utilizam como agente clareador o peroxido
de hidrogénio ou o perdxido de carbamida. Estes sdo aplicados atraves de geéis, em diferentes
concentracdes e variando-se o tempo de aplicacdo, podendo ser empregados sob a técnica
caseira ou a realizada em consultorio. Algumas reacfes adversas ao uso destes clareadores
podem ser citadas, como: irritacdo dos tecidos moles, hipersensibilidade e alteragdes pulpares,
alteracbes do esmalte dentario, resisténcia adesiva e alteragdes nos materiais restauradores.
Embora os estudos relatem a ocorréncia de reagcdes adversas como estas, estima-se que elas
sejam minimas e reversiveis, sendo o clareamento dental uma técnica eficaz e segura, se usada

de maneira criteriosa, planejada e seguindo as suas reais indicacfes (VIEIRA et al., 2015).

Recentemente, carvao ativado tem atraido interesse, pois atua em uma area superficial
elevada e, consequentemente, tem a capacidade de adsorver pigmentos, cromaéforos e corantes
responsaveis pela mudanca de cor dos dentes. O carvéo ativado é constituido basicamente de
uma base grafitica, em que os vértices e as bordas podem acomodar uma série de elementos
como oxigénio, nitrogénio e hidrogénio, que se apresentam como grupos funcionais. Estes
grupos funcionais e a alta area especifica sdo decorrentes do processo de ativagdo a que é
submetido e sdo os fatores que condicionam a sua capacidade adsorvente e, consequentemente,
a remocdo dos agentes que coram a superficie dentaria (BROOKS; BASHIRELAHI;
REYNOLDS, 2017; WU; TSENG; JUANG, 2005).

Como exemplo de material de baixo custo e facil acesso para a producdo de carvao

ativado temos o babacu, uma palmeira nativa do Brasil e disseminada por quase todo o interior
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do pais, desde o estado do Amazonas até o estado de S&o Paulo. Contudo, sdo nos estados do
Maranhdo, Piaui e Tocantins onde se localizam as principais ocorréncias. Nestes locais, 0
babacu ja tem destaque em diversas atividades, como o plano extrativista, a producéo artesanal
e as industrias de beneficiamento, representando elevada importancia ecolégica, social e
politica. A grande abundancia do babagu juntamente com suas caracteristicas fisico-quimicas o
tornam um material de diversas utilidades, inclusive sendo utilizado como material adsortivo
de moléculas quimicas (CARRAZA; AVILA; SILVA, 2012; CRUZ et al., 2012).

A atapulgita ou paligorsquita € um silicato de aluminio e magnésio hidratado que
apresenta uma aparéncia fibrosa. Algumas das caracteristicas distintivas da atapulgita séo a alta
capacidade de adsorcdo, alta superficie especifica, alta capacidade de troca catidnica,
consideravel poder de branqueamento e inércia quimica, Ihe conferindo diversos tipos de
aplicacdes industriais, como por exemplo, na formulagéo de clareadores dentais. Os principais
depdsitos de atapulgita, no Brasil, estdo situados no municipio de Guadalupe-Pl, distribuidos
por uma area de cerca de 700 km?, o que garante o facil acesso a este material e estimula seu
aproveitamento como forma de valorizacdo de potencialidades regionais (BALTAR et al.,
2009; PEREIRA NETO; ALMEIDA; CARVALHO, 1993; SANTOS; SANTOS, 1984).

Considerando o poder adsortivo cientificamente comprovado do carvao ativado e da
argila atapulgita, a busca por melhorias na estética bucal e o interesse do pais em desenvolver
produtos de origens naturais, torna-se relevante o desenvolvimento de uma formulagédo
odontolégica clareadora a partir da associacdo destes dois materiais oriundos do territério

brasileiro, além do estudo de comprovacao da sua efetividade.
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2 OBJETIVOS

2.1. Objetivo geral

e Desenvolver um clareador dental a base de carvao ativado de babacu e argila atapulgita

e avaliar comparativamente a produtos disponiveis no mercado.

2.2. Objetivos especificos

e Realizar um estudo prospectivo cientifico e tecnolédgico do carvéo ativado de babacu e
argila atapulgita como matérias-primas na formulacao de clareadores dentais;

e Ativar, caracterizar e avaliar a capacidade adsortiva do carvéo de coco babacu e da
argila atapulgita visando o desenvolvimento de um clareador dental;

e Desenvolver novas formulacGes clareadoras dentais a base de carvéo ativado de babagu

e argila atapulgita e realizar uma avaliagéo in vitro da sua efetividade.
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3 REVISAO DA LITERATURA

3.1. Clareamento dental

As alteracOes na coloragdo dos dentes podem ser classificadas em dois tipos: aquelas
resultantes de fatores extrinsecos, resultantes do consumo de alimentos com grande quantidade
de taninos como cha e vinho tinto, 0 uso de agentes quimicos como clorexidina, sais de estanho
e ferro, beber café e fumar cigarros. Manchas extrinsecas sdo frequentemente amarelas, marrons
ou pretas. Higiene oral inadequada pode ser um dos fatores que influenciam o acumulo de
manchas. Nas manchas intrinsecas, o pigmento se acumula na dentina tanto no processo de
desenvolvimento dentario quanto ap6s sua conclusio (CORTES et al., 2013; JOINER, 2006).

A procura por dentes, ndo s6 mais limpos, mas também mais brancos remonta a era da
Babildnia, onde foram encontrados manuscritos que descrevem mecanismos de limpar e
branquear os dentes (JOSHI, 2016). Apesar de atualmente nas formulacGes dentais
frequentemente serem encontrados mais de 20 ingredientes, ha alguns anos atras, a sua
composicéo era bastante rudimentar. Ha relatos de Celso em 25 a.C. sobre recomendagdes do
uso de sal marinho por gregos e judeus para limpar e branquear os dentes. Materiais diversos
como 0ssos de tibia, conchas e esponjas do mar, porcelana, alimen, sal-gema, raizes de cana
gueimadas, cevada tostada, pimenta, cascas de ovo, pedra-pomes e raspas de chifre queimado
reduzidos a p6é tem sido relatados em sua utilizacdo para branquear os dentes pelos povos
antigos (BOLEO, 1965; FISCHMAN, 1992; JARDIM; ALVES; MALTZ, 2009; LIPPERT,
2013).

O tratamento clareador € um método eficaz para restaurar ou clarear manchas de dentes
com uma variedade de métodos, sistemas e técnicas e pode ser geralmente classificado como
caseiro (clareamento noturno), em consultério (profissionalmente administrado) e através de
produtos over-the-counter (OTC) ou produtos do mercado de massa (JOINER, 2006). Os
produtos clareadores tém aumentado sua popularidade nos ultimos anos, em especial 0s
brangqueadores de venda livre, se tornando cada vez mais populares devido seu baixo custo para
0 consumidor e ao marketing esmagador desenvolvido pelas empresas fabricantes. A
sensibilidade dentéria e a irritacdo gengival ou das mucosas sdo os efeitos colaterais mais

comuns do clareamento dos dentes. O clareador ideal deve remover o maior niimero de manchas
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da superficie dentaria com o minimo de influéncia nas propriedades das estruturas dentarias
duras. As formulagGes devem ser desenvolvidas com vistas a minimizar os efeitos ndo
desejados, como sensibilidade dentaria e irritacdo das mucosas (AHRARI et al., 2017;
LIPPERT, 2013; MAJEED et al.; 2015).

Nos produtos clareadores dentais, 0s principais ingredientes ativos sdo agentes com

funcBGes mecanicas (agentes abrasivos), quimicas e/ou Opticas.

3.1.1. Os agentes abrasivos sdo substancias insollveis nos liquidos orais e atuam na
superficie dentaria mecanicamente pela escovacdo, removendo pigmentos e manchas. Atuam
basicamente nas manchas extrinsecas, ndo alterando a cor natural do dente (HORN et al., 2014;
JOINER et al., 2008). Podem ser exemplificados pelas silicas, 6xidos metalicos, fosfatos e
carbonatos (RIOS et al., 2015). A dureza, a forma, o tamanho, a distribui¢do e concentragéo de
abrasivos nas formulaces clareadoras afetam o grau de remocéao de manchas extrinsecas, sendo
0 tamanho das particulas diretamente proporcional ao grau de remocédo (SEONG et al., 2017).
Um ponto importante é que os agentes abrasivos presentes nas formulagdes clareadoras devem
realizar uma efetiva remocdo das manchas dentarias, sem, no entanto, produzir desgastes no

esmalte, 0 que, com 0 uso continuo, podera ser prejudicial a saude dental (TOSTES et al., 2009).

3.1.2. Os agentes clareadores quimicos podem ser de trés diferentes tipos: oxidantes
(perdxidos), enzimas (proteases) e fosfatos. O agente oxidante mais comum é o peroxido de
hidrogénio (H202). Na superficie dentéria este liberta &nions de oxigénio, provocando uma
reacdo de oxidacdo com liberacdo de radicais livres, quebrando assim as ligacdes duplas de
compostos organicos e inorganicos. E mais utilizado no clareamento de consultério, possui um
alto poder de penetracdo no esmalte e dentina, é ativado por luz e/ou calor (SILVA et al., 2015;
SOARES et al., 2010). O peroxido de carbamida (CHsN20O3) é um complexo estavel sélido e
cristalino que, ao entrar em contato com a saliva se decompde em peroxido de hidrogénio e
ureia, sendo a quimica da descoloracdo dentaria promovida pelo H202. O peroxido de
carbamida € o mais utilizado para clareamento caseiro e ndo precisa de calor e nem de
condicionamento acido (ARAUJO et al., 2015). A papaina e a bromelaina sdo enzimas
proteoliticas, respectivamente derivadas da papaia e do ananas, que tém o poder de quebrar
ligagBes peptidicas entre os aminodcidos das proteinas, de forma que hidrolisam a pelicula e
impedem que microrganismos e cromogenos se fixem na superficie dentaria
(CHAKRAVARTHY, ACHARYA, 2012). Os fosfatos, como os polifosfatos, sao
macromoléculas de anions que tém a capacidade de deslocar moléculas da superficie dentéria

funcionando como adjuvantes da superficie ativa de fosfato de célcio. Esses agentes podem se
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ligar ao fosfato de célcio na superficie do esmalte ou da dentina, dessorvendo proteinas coradas
da pelicula dentaria, bem como evitando que novos cromodgenos sejam adsorvidos a ela
(ALSHARA et al., 2014).

3.1.3. Os agentes dpticos contém pigmentos como a covarina azul, que agem para alterar
a cor aparente dos dentes, depositando uma pelicula fina e semitransparente de pigmento
azulado na superficie dentaria amarelada. Este filme modifica instantaneamente a interacdo da
luz incidente, resultando em dentes que parecem mais brancos e brilhantes (VAZ et al., 2019).
Este efeito imediato ap6s uma Unica escovagdo pode durar até oito horas, alterando a percepcéo
da cor dentaria sem remover pigmentacdo nem alterar a estrutura dentéria. Trata-se de um
procedimento minimamente invasivo e tem sido usado no tratamento de manchas tanto
intrinsecas como extrinsecas como alternativa a agentes mais invasivos, como é o caso dos
peroxidos (OLIVEIRA et al., 2016).

3.2. Carvéo ativado de coco babagu (Orbignya sp.)

O babacu é uma palmeira muito conhecida entre as populac@es tradicionais brasileiras, e
dependendo da regido, pode ser chamado também de coco-palmeira, coco-de-macaco, coco-
pindoba, baguacu, uauacu, catolé, andaia, andaja, indaia, pindoba, pindobassu ou ainda varios
outros nomes. A cadeia produtiva do babacu ¢ uma das mais representativas do extrativismo
vegetal no Brasil, em razdo da &rea de abrangéncia da palmeira babacu, bem como das inimeras
potencialidades e atividades econémicas que podem ser desenvolvidas a partir dela, e de sua
importancia para familias que sobrevivem da agricultura de subsisténcia associada a sua
exploracdo (CARRAZA; AVILA; SILVA, 2012).

Segundo Barbosa (2014), os babacuais somam cerca de 19 milhGes de hectares do
territorio brasileiro, do qual mais da metade (aproximadamente 10,3 milhGes de hectares) €
encontrado no Maranh&o e o restante distribuido em estados como Piaui, Tocantins, Goias,
Minas Gerais e Para, bem como em outras partes da América Latina como Bolivia, Coldmbia
e México. Estima-se que, apenas no Maranhdo, aproximadamente 400 mil familias, direta ou
indiretamente, vivem da economia do babacu. O extrativismo do babagu é praticado

historicamente principalmente por mulheres, conhecidas como quebradeiras de coco, cujas
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atividade estdo voltadas para a extracdo e comercializacdo do 6leo e demais subprodutos do
babagu.

Varios produtos e subprodutos do babagu podem ser utilizados, como por exemplo, as
fibras, as améndoas, a palha, 0 mesocarpo, o 6leo, o leite, a farinha, por fim, o carvao vegetal.
A producéo de carvao, na maioria das vezes, ocorre pelo processo de carbonizacdo do coco
inteiro de babacu, sem distincéo de suas partes, isto €, carbonizacdo do mesocarpo, endocarpo
e epicarpo (Figura 1), resultando em um material carbonaceo e altamente poroso (CARRAZA,
AVILA; SILVA, 2012). Ap6s a carbonizacdo, uma etapa denominada ativacio remove
produtos intermediérios e aumenta o nimero e as dimensdes dos poros do material (Figura 2)
e, consequentemente, sua area superficial adsortiva (MUCCIACITO, 2006). Os poros formados
durante esses processos sdo classificados em funcdo do seu didmetro como microporos (< 2
nm), mesoporos (2 - 50 nm) e macroporos (> 50 nm) (IUPAC, 1985). Em decorréncia das suas
propriedades adsortivas, o carvdo ativado obtido a partir do coco babacu ja teve sua acdo
estudada em atividades como remocdo de herbicidas (VOLTAN et al., 2016), farmacos
(SILVA, 2016) e corantes (HORITA et al., 2017) de aguas residuais.

Figura 1. Carbonizagdo do coco babagu para producdo de carvao.
(Fonte: CARRAZA,; AVILA; SILVA, 2012)
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Figura 2. Diferenga entre carvdo comum e carvéo ativado.
(Fonte: FERREIRA; OLIVEIRA, 2016)
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Atualmente no mercado ja se encontram disponiveis algumas opcbes de clareadores

dentais de venda livre baseados na a¢do adsortiva do carvéo ativado (Figura 3). Além disso, em

paises como a India, dentifricios em p6 baseados em carvéo ja sdo bastante comuns em éreas

rurais e semiurbanas sendo, nestes locais, a forma mais comum de praticar a higiene bucal
(BROOKS; BASHIRELAHI, REYNOLDS, 2017; SINGH et al., 2016). Assim, a produgdo de

dentifricios clareadores baseados em carvao ativado de babagu torna-se ndo apenas possivel,

como também de grande importancia considerando a ampla distribuicdo desta palmeira no

territério brasileiro, configurando no cenario econémico como mais uma alternativa de

aproveitamento fora tantos outros ja citados.

A

Figura 3. Foto de um dentifricio & base de carvao ativado.
(Fonte: BROOKS; BASHIRELAHI, REYNOLDS, 2017)



26

3.3. Argila atapulgita

A atapulgita ou paligorsquita € um silicato de aluminio e magnésio hidratado, que
apresenta uma estrutura em canal aberto, formando cristais alongados e geralmente com aspecto
fibroso. Faz parte do grupo das argilas, mais especificamente das hormitas, tendo um arranjo
mineraldgico em camadas (filossilicato) 2:1, contendo uma folha central de octaedros de 6xido
de aluminio e magnésio (Al2O3 e MgO) entre duas folhas tetraédricas de dxido de silicio (SiOz2)
(AMORIM; ANGELICA, 2011; GARCIA-ROMERO; BARRIOS; REVUELTA, 2004),

conforme observa-se na Figura 4.

°=Al & Mg
&=0OH

o= H,O Coord,
0= H,0 zeolitica

Figura 4. Detalhes da estrutura cristalina da atapulgita.
(Fonte: XAVIER et al., 2012)

Os depositos deste argilomineral ocorrem, quase que exclusivamente, em solos das zonas
aridas e semiaridas do mundo, sendo que no Brasil, os principais estdo localizados em
Guadalupe-PI (Figura 5), distribuidos por uma area de cerca de 700 km? (PEREIRA NETO;
ALMEIDA; CARVALHO, 1993).
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Figura 5. Mapa ilustrativo da regido de Guadalupe, PI/Brasil.
(Fonte: FURLANETTO, 2018)

A estrutura cristalina da atapulgita, com a presenga de microporos e canais em sua
estrutura, bem como a natureza alongada das particulas e a sua granulometria fina, conferem
uma alta superficie especifica e capacidade de sor¢do de diferentes tipos de espécies.
(MURRAY, 2000). Além disso, o elevado poder de sor¢do da atapulgita é decorrente das
substituicdes isomorficas que podem ocorrer na sua estrutura cristalina. As substituicbes mais
comuns sdo as de Si**, dos tetraedros, por cations trivalentes (AI** ou Fe®*) e de AI**, dos
octaedros, por cations divalentes (Mg?* ou Fe?*), levando a uma deficiéncia de cargas positivas
e, consequentemente, a um potencial negativo na superficie do argilomineral (GUERRA et al.,
2007).

Em geral, a eficiéncia das argilas minerais nos processos catalitico e adsortivo pode ser
melhorada através de modificacOes estruturais obtidas por ativagdo acida, térmica, intercalacdo
ou pilarizacdo. Cada unidade do cristal de atapulgita contém normalmente oito moléculas de
agua. Quando a agua zeolitica é removida, cada canal tem uma secéo transversal livre estimada

em aproximadamente 3,7 por 6,0 A paralela ao eixo longo. Devido ao nimero limitado de agua



28

zeolitica e &gua conectadas estruturalmente, coordenadas nos canais da folha octaédrica na
paligorsquita, a capacidade de adsorcdo deste mineral de argila pode ser melhorada pela
remocdo de moléculas de agua através da ativacdo térmica sem perda de qualquer outra
propriedades fisicas e quimicas (BERTELLA et al., 2010; BU; ZHANG; GUO, 2011). Algumas
outras modificacGes na estrutura da atapulgita podem ser realizadas, a fim de melhorar suas
propriedades adsortivas e direciona-las para adsorbatos especificos como por exemplo, a
atapulgita mercapto-funcionalizada para complexacdo de cddmio em aguas residuais (WANG
et al., 2019), formacdo de composto ternario com 6xido de grafeno magnético para remocéo de
propranolol em &guas residuais (DENG et al., 2019), organofilizacdo para adsorcdo de
compostos terpénicos de acdo inseticida (GHRAB et al., 2018).

Sendo assim, tem-se na atapulgita um material bastante atraente em virtude de
propriedades como alta area superficial especifica, alta capacidade de adsorcdo, poder de
branqueamento e capacidade de troca idnica. Estas propriedades ja sdo amplamente estudadas
e divulgadas no meio cientifico e trazem para a atualidade 6timas possibilidades para o

desenvolvimento de produtos inovadores, como os clareadores dentais (BALTAR et al., 2009).
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Estudo prospectivo cientifico e tecnoldgico do carvéo ativado de babacu e argila

atapulgita como matérias-primas na formulagdo de clareadores dentais

RESUMO

Nos recursos naturais do cenario nacional podem ser encontradas e exploradas substancias com
potencial para serem utilizadas no desenvolvimento tecnologico de produtos clareadores
dentais. Nesse contexto, o carvéo ativado obtido a partir do coco babacu e a argila atapulgita
surgem como possiveis matérias-primas para incorporacdo em formulacbes de dentifricios
clareadores, em virtude da sua area superficial elevada e consequente capacidade de adsorver
pigmentos, cromdforos e corantes responsaveis pela mudancga de cor dos dentes. Assim, 0
presente trabalho objetivou realizar uma prospeccao cientifica e tecnoldgica sobre a utilizacdo
do carvdo ativado de babacu e da argila atapulgita como matérias-primas na formulagdo de
clareadores dentais. A revisdo cientifica foi desenvolvida mediante a consulta nos bancos de
dados nacionais e internacionais, como Science Direct, PubMed, SciELO e Portal de Periodicos
da CAPES e a busca de patentes foi realizada nas bases de dados World Intellectual Property
Organization (WIPO), European Patente Office (EPO), United States Patent and Trademark
Office (USPTO) e no banco de dados do Instituto Nacional de Propriedade Industrial (INPI),
do Brasil. As propriedades adsortivas de ambos os materiais foram comprovadas através de
dados da literatura, inclusive ja sendo usadas para algumas finalidades, como a purificacdo de
aguas residuais. H& também alguns produtos odontoldgicos desenvolvidos com o carvao
ativado e a atapulgita em formulacgdes isoladas. Contudo, ainda ndo héa estudos cientificos, nem
registros de patente envolvendo a associacdo destes materiais, 0 que demonstra um campo
bastante promissor para esse tipo de pesquisa e chama atencao para a realizagéo de estudos mais
aprofundados e especificos que confirmem a acdo do carvdo ativado de babacgu e da argila

atapulgita no clareamento dos dentes.

Palavras-chave: adsorcéo, clareamento dental, carvao ativado, babacgu, atapulgita.
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Prospective scientific and technological study of babassu activated charcoal and
attapulgite clay as raw materials in the formulation of tooth whitening products

ABSTRACT

In the natural resources of the national scenario can be found and exploited substances with
potential to be used in the technological development of tooth whitening products. In this
context, activated charcoal obtained from babassu and attapulgite clay appear as possible raw
materials for incorporation in whitening dentifrice formulations, due to its high surface area and
consequent ability to adsorb pigments, chromophores and dyes responsible for the change color
of teeth. Thus, the present work aimed to carry out a scientific and technological survey on the
use of babassu activated charcoal and attapulgite clay as raw materials in the formulation of
tooth whitening products. The scientific review was developed by consulting national and
international databases such as Science Direct, PubMed, SciELO and Portal de Periodicos da
CAPES and the search for patents was carried out in the World Intellectual Property
Organization (WIPO), European Patent Office (EPO), United States Patent and Trademark
Office (USPTO) and in the database of Instituto Nacional de Propriedade Intelectual (INPI).
The adsorptive properties of both materials have been proven from literature data, including
they have been used for some purposes already, such as wastewater purification. There are also
some dental products developed with activated charcoal and attapulgite in different
formulations. However, there are no scientific studies, nor patent records involving the
association of these materials, which demonstrates a very promising field for this type of
research and draws attention to the completion of further and specific studies that confirm the

action of babassu activated charcoal and attapulgite clay in tooth whitening.

Keywords: adsorption, tooth whitening, activated charcoal, babassu, attapulgite.
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Estudo prospectivo cientifico e tecnoldgico do carvao ativado de babacu e argila

atapulgita como matérias-primas na formulagdo de clareadores dentais

1 INTRODUCAO

A estética bucal é um agente transformador, pois além de estar associada as necessidades
funcionais, contribui para a inclusdo social do individuo ao promover melhora da autoestima,
satisfacdo e bem-estar, proporcionando-o melhores possibilidades de comunicacdo e
relacionamento interpessoal (SANTOS et al., 2016). Ao buscar uma harmonia oral satisfatoria
com a forma e a cor dos dentes, a odontologia vem buscando desenvolver diversas alternativas
para a melhoria da estética dentaria. Para o tratamento das alteracbes cromaticas, o
procedimento mais utilizado atualmente é o clareamento dental. Com uma procura cada vez
maior nos consultérios odontoldgicos, esta temética tem sido estudada continuamente, de modo

a proporcionar seguranca e conforto aos pacientes (HENRIQUE et al., 2017).

Com o passar dos anos os dentes sofrem alteracGes de cor, que podem ocorrer por fatores
intrinsecos ou extrinsecos (ARAUJO et al., 2015). As substancias utilizadas rotineiramente para
o clareamento dental sdo os perdxidos de hidrogénio e de carbamida, e o procedimento pode
ser realizado no consultério odontolégico ou domiciliar sob supervisdo do cirurgido-dentista, a
depender da concentracdo do perdxido utilizado, bem como da correta indicacdo do
procedimento (PASQUALI; BERTAZZO; ANZILIERO, 2014).

Recentemente, 0s meios de comunicacdo tém apresentado um produto clareador dental,
de fabricacdo internacional, que consiste em um pd a base de carvéo vegetal ativado e um tipo
de argila branca. Este produto possui agéo clareadora diferente da que acontece usualmente com
0 uso dos peroxidos, removendo manchas, toxinas e placas bacterianas da superficie dos dentes

através de um processo chamado adsor¢do (MCCARTY et al., 2015).

Ao considerar os componentes ativos dessa nova formulacdo clareadora em pd, nos
recursos naturais do cendrio brasileiro podem ser encontradas e exploradas substancias com
potencial de substituicdo para serem utilizadas no desenvolvimento tecnoldgico de produtos
semelhantes, porém com alguma vantagem sobre o importado. Assim, tem-se disponibilidade

do carvédo do babacgu (Orbignya sp.) associado a argila atapulgita. O babacu € uma palmeira
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amplamente distribuida no Maranhdo, que pode ser aproveitada de forma integral e apresenta
uma variedade de subprodutos e coprodutos como 6leo de babagu, a torta protéica, biomassas
energéticas, farinhas amilaceas e o alcool amilaceo, e tem, hoje, a possibilidade de ser
aproveitado também na area farmacéutica e cosmética (SUDRE; SANTOS; MOREIRA, 2015).

O carvéo ativado a partir de materiais vegetais, como o coco babagu, tem sido estudado
por sua capacidade de adsorcao de substancias, e tem eficacia comprovada cientificamente no
tratamento da dgua para consumo humano, captacdo do fltor para dosagem, entre outros usos
(KONNO et al., 2008; EDDLESTON et al., 2008; WESTPHALEN; CORC}AO; BENETTI,
2016). O processo de ativacdo remove produtos intermediarios e aumenta o nimero e as
dimensGes dos poros do material e, consequentemente, sua area superficial adsortiva, com isso,
o material carbonaceo desenvolve uma rede porosa que ira reter a substancia a ser adsorvida
(MATTA et al., 2008; MUCCIACITO, 2006).

Assim como o carvao ativado, a atapulgita ou paligorsquita possui grande capacidade
adsortiva. Trata-se de um argilomineral com morfologia fibrosa, que apresenta uma estrutura
cristalina em camada 2:1 com uma dupla camada de tetraedro de silicio e uma camada central
de octaedro de magnésio, aluminio ou ferro. Os depdsitos deste argilomineral ocorrem quase
gue exclusivamente em solos das zonas aridas e semi-aridas do mundo, sendo que no Brasil, as
principais jazidas estdo localizadas no municipio de Guadalupe-PI, e existem varias pesquisas
visando o seu aproveitamento (PEREIRA NETO; ALMEIDA; CARVALHO, 1993). Esta argila
possui uma area de superficie relativamente alta e capacidade de troca catibnica igual a 40
meq/100 g, 0 que a caracteriza com um potencial adsorvente para adsor¢éo de ions inorganicos,
corantes organicos, agentes descorantes, dentre outros. Além disso, ha estudos cientificos que
comprovam a eficicia das argilas minerais como agentes antibacterianos (WILLIAMS;
HAYDEL, 2010; XAVIER et al., 2012).

A capacidade adsortiva desses materiais pode ser explorada em diversas aplicacdes,
como por exemplo, a sua incorporacdo em formulacdes de dentifricios branqueadores devido a
sua area superficial elevada e consequente capacidade de adsorver pigmentos, cromoforos e

corantes responsaveis pela mudanca de cor dos dentes (VAZ et al., 2019).

Diante do exposto, o carvdo de coco babagu, bem como sua associacdo com a argila
atapulgita, pode representar um potencial agente clareador atuante em pigmentacoes
extrinsecas, atuando como alternativa a substancias atualmente comercializadas danosas ao

substrato dentéario. Assim, o presente trabalho tem como objetivo realizar uma prospeccao
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cientifica e tecnoldgica sobre a utilizagdo do carvéo ativado de babacu e argila atapulgita como

matérias-primas na formulagéo de clareadores dentais.

2 METODOLOGIA

A revisdo cientifica foi desenvolvida mediante a consulta nos bancos de dados nacionais
e internacionais, como Science Direct, PubMed, SciELO e Portal de Periddicos da CAPES. Para
analise do contetdo, foram escolhidos todos os artigos presentes nos bancos de dados
supracitados que versavam em seu contetido sobre as propriedades do carvao ativado de babacu
e da argila atapulgita, concernentes ao seu poder de adsorcdo de substancias e com énfase no
clareamento dental. Inicialmente os artigos foram analisados pela leitura de titulo e resumo, em
seguida, aqueles elencados para analise foram lidos na integra. Os artigos cientificos foram
selecionados a partir do resumo e texto completo, com data de publica¢do durante o periodo de
2009 a 2019 e que retratassem as propriedades propostas no estudo. Além disso, os artigos de
revisao e artigos duplicados, encontrados em mais de uma das bases utilizadas também foram
excluidos. As buscas foram realizadas no més de maio de 2019, utilizando termos de busca em
inglés e portugués.

A busca de patentes foi realizada nas bases de dados World Intellectual Property
Organization (WIPO), European Patente Office (EPO), United States Patent and Trademark
Office (USPTO) e no banco de dados do Instituto Nacional de Propriedade Industrial (INPI),
do Brasil. A busca de patentes foi realizada em quatro etapas, sendo elas: a) levantamento dos
depdsitos de patentes relacionando os termos carvao ativado/atapulgita/paligorsquita com o
termo adsorc¢do; b) levantamento sobre depdsitos de patentes envolvendo a utilizagdo do coco
babacu como matéria-prima para a producdo de carvdo ativado; c¢) levantamento sobre o
desenvolvimento de invencdes originadas da associacdo entre o carvdo ativado e a
atapulgita/paligorsquita; e d) levantamento da ocorréncia de patentes relacionando o carvao
ativado e a argila atapulgita/paligorsquita em suas aplicaces odontoldgicas. Assim como na
revisao cientifica, a busca de patentes ocorreu durante maio de 2019, utilizando termos de busca
em inglés e portugués. As pesquisas nas bases de dados tecnologicas levaram em consideracao
resultados que continham os termos de busca no titulo e/ou resumo em cada base pesquisada.

N&o houve delimitacdo temporal para este levantamento.
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3 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1. Revisdo da literatura

A fim de realizar um levantamento sobre estudos cientificos mencionando possiveis
aplicacdes relacionadas as propriedades adsortivas dos materiais em questdo, realizou-se uma
busca por artigos associando os termos “carvao ativado” e “adsor¢do” e os termos “atapulgita”
ou “paligorsquita” e “adsor¢ao”. A busca nas bases de dados rendeu um total de 257 artigos
envolvendo carvéo ativado e 313 artigos envolvendo atapulgita, publicados entre os anos de
2009 e 2019 (Tabela 1). Apos a realizagdo da triagem, aplicando os critérios de inclusdo e
exclusdo expostos na metodologia, restaram 104 artigos abordando o carvéo ativado e 185

artigos abordando a atapulgita.

Tabela 1. Numero de artigos cientificos publicados nas bases PubMed, Science Direct, Periédicos CAPES e
SciELO por palavra-chave, entre 0s anos 2009 e 2019.

Science

PALAVRAS-CHAVE PubMed CAPES SciELO
Direct
activated charcoal and adsorption 87 15 69 13
carvdo ativado e adsor¢édo 0 0 20 53
attapulgite or palygorskite and adsorption 92 62 154 5
atapulgita ou paligorsquita e adsor¢éo 0 0 0 0

Verificou-se que dos 104 artigos envolvendo o carvdo ativado, 57,7% (60 artigos)
relatavam o seu uso para remocdo de substancias poluentes das aguas. Os contaminantes
hidricos podem ser classificados em trés grupos principais, tais como: a) poluentes organicos
(corantes, pesticidas, compostos clorados e produtos farmacéuticos); b) poluentes inorganicos
(metais pesados e fosfatos); ¢) microrganismos e excrementos. Infelizmente, a qualidade de
alguns recursos hidricos esta se deteriorando especialmente em decorréncia da forte exposicao
a contaminantes gerados por certas atividades industriais e agricolas (PANDEY; SHUKLA,;
SINGH, 2017).

Numerosas técnicas tém sido usadas para remover poluentes durante o tratamento e
purificacdo da agua, contudo, destas técnicas, a adsor¢do € amplamente usada por se tratar de

um método econdmico, eficaz, de facil operagdo e altamente resistentes aos compostos
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quimicos toxicos na dgua. Neste cenério, o carvao ativado aparece como uma tecnologia muito
promissora para a remocao de poluentes de solucdes aquosas, mostrando-se eficaz em todas as
categorias anteriormente citadas, com destaque para a adsorcdo de corantes (FIRDAUS et al.,
2018), metais pesados (SHINDE; PAWAR; CHASKAR, 2018), toxinas provenientes de
microrganismos (SILVA et al., 2017), medicamentos (SULAIMAN et al., 2015) e herbicidas
(VOLTAN et al., 2016).

Outra aplicacdo que se destacou foi a utilizacdo do carvéo ativado nas intoxicacdes por
medicamentos. A ingestdo oral de carvao ativado é conhecida ha muito tempo por reduzir a
absorcdo sistémica de muitos farmacos devido as suas propriedades de adsorcdo. Assim, é
tomado como um agente Util no manejo de overdoses agudas de medicamentos orais (REGMI
et al., 2017). Farmacos como amitriptilina, diazepam e paracetamol se mostraram plenamente
capazes de serem adsorvidos mediante 0 uso de carvéo ativado, sendo importante a ampla
divulgacdo de tais estudos para subsidiar a conduta médica nas emergéncias por intoxicacao
medicamentosa (HOEGBERG et al., 2010; SAH et al., 2016; YOUSEFI et al., 2017).

Com relacdo a atapulgita, a exemplo do que se observou nos estudos com carvao ativado,
foi verificado que 67,5% dos artigos selecionados (125 artigos) estavam voltados para estudos
de purificacdo das aguas, consolidando este material como mais uma alternativa nas atividades
de remocdo de contaminantes hidricos. Embora possua 6tima capacidade de adsor¢do no seu
estado natural de ocorréncia, tem sido bastante comum a utilizacdo da atapulgita modificada e
a associagdo com outros agentes, como forma de melhorar as propriedades adsortivas da
atapulgita natural ou direcionar sua capacidade de adsor¢do para alguma caracteristica
especifica do material a ser adsorvido (DENG et al., 2019; WANG et al., 2019).

A Tabela 2 a seguir representa o total de artigos cientificos encontrados nas bases de
dados cientificas para buscas associando o0s termos carvao ativado e babacu. SciELO foi a Gnica

base que ndo retornou nenhum artigo com estes termos de busca.

Tabela 2. Numero de artigos cientificos publicados nas bases PubMed, Science Direct, Periédicos CAPES e
SCIiELO por palavra-chave, entre os anos 2009 e 2019.

PALAVRAS-CHAVE PubMed Science CAPES SCIELO
Direct
activated charcoal and babassu 3 1 1 0

carvdo ativado e babagu 0 0 4 0
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Apos exclusdo das repeticdes e dos artigos que, apos a sua leitura integral, ndo estavam
de acordo com o propdsito da pesquisa, foi obtido um total de dois artigos, que estdo
representados no Quadro 1 a seguir. Ressalta-se que ambos os artigos aqui expostos foram
oriundos do Brasil, onde o coco babagu é uma das mais importantes palmeiras, ja sendo bastante
utilizado por uma infinidade de familias extrativistas em estados como Tocantins, Maranhdo e
Piaui. Nestes locais, 0 babacu se destaca desde o plano extrativista (coleta e quebra do coco) e
da producdo artesanal (de Oleo, sabonete, farinha e biscoito) até as grandes industrias de
beneficiamento, representando elevada importancia ecologica, social e politica (CARRAZA,
AVILA; SILVA, 2012).

Quadro 1. Estudos envolvendo aplicag¢fes do carvao ativado obtido a partir do coco babagu.

Autor, Ano

Titulo

Objetivos

Resultados

Alves et al., 2016

o] processo de
separagdo da albumina
de soro bovino usando
hidroxiapatita e carvao
de babacu ativo
(Orbignya martiana).

A albumina sérica bovina
desempenha  um  papel
importante devido as suas
propriedades funcionais e
nutricionais  por  possuir
peptideos bioativos, portanto,
foi utilizado um método de
adsorcdo para separar a
proteina, envolvendo
hidroxiapatita, hidroxiapatita
sintética e carvdo ativo de
babacu.

Foi obtido um rendimento da
albumina sérica bovina de
74,2%; 68,6% e 37,4% para
hidroxiapatita, hidroxiapatita
sintética e carvdo ativo de
babacu, respectivamente.

Paixao et al.,
2018

Carvéo ativado de coco
babacu impregnado
com nanoparticulas de
cobre por sintese verde

para a remogdo de
nitrato em  solucdo
aquosa.

Impregnar nanoparticulas de
cobre sobre o carvdo ativado
granulado de coco de babacu
pelo método de sintese verde,
utilizando um extrato aquoso
de hibisco, para melhorar as
propriedades funcionais do
carvdo e a adsorcdo de ions
nitrato.

Verificou-se que a
impregnacdo  aumenta a
eficiéncia do carvdo em 4
vezes em termos da
capacidade = méxima  de
adsorcdo, indicando que este é
um material promissor para a
remocao de nitrato em &guas
com excesso desse ion.

Ao pesquisar artigos cientificos relatando estudos que envolvessem a associagdo entre o
carvao ativado e a atapulgita, ndo foram encontrados resultados em nenhuma das bases de dados
cientificas pesquisadas. Este resultado demonstra um campo novo a ser explorado, e que, apesar
de ndo haver publicagcdes envolvendo estas associagdes dentro dos critérios de inclusédo
utilizados na pesquisa, revela-se um campo promissor em fungéo das propriedades ja citadas

pelos materiais em separado.

Ao buscar artigos cientificos relatando aplicagdes odontologicas envolvendo o carvao

ativado e a atapulgita, também verificou-se que este campo ainda é escasso de estudos.
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Observou-se que apenas uma base de dados continha artigos com esta tematica (PubMed) e ndo

foram encontrados artigos nas demais bases (Tabela 3).

Tabela 3. Nimero de artigos cientificos publicados nas bases PubMed, Science Direct, Periodicos CAPES e

SciELO por palavra-chave, entre os anos 2009 e 2019.

PALAVRAS-CHAVE

PubMed

Science

Direct

CAPES

SciELO

dentifrice and activated charcoal
dentifricio e carvdo ativado
dentifrice and attapulgite or palygorskyte
dentifricio e atapulgita ou paligorsquita
whitening toothpaste and activated charcoal
creme dental clareador e carvéo ativado
whitening toothpaste and attapulgite or palygorskite
creme dental clareador e atapulgita ou paligorsquita
tooth whitening and activated charcoal
clareamento dental e carvéo ativado
tooth whitening and attapulgite or palygorskite

clareamento dental e atapulgita ou paligorsquita

o o O +»r O O o wu

o O o -

0

O O O O o o o o o o o

O O O O O o o o o o o o

o O O O O o o o o o o o

Apesar de a busca envolvendo os termos carvao ativado e atapulgita ter retornado sete

artigos cientificos, foi detectada a ocorréncia de repeticdo nas bases de dados pela utilizacdo de

palavras-chave sinénimas, além de que, somado a isto, ao ler os artigos em sua integra,

verificou-se que apenas um deles estava de acordo com os propositos da pesquisa em questdo

(Quadro 2). Este fato atenta para o baixo nimero de artigos cientificos contendo estudos que

subsidiem a utilizacdo destas matérias-primas como potenciais componentes de produtos

odontoldgicos, contudo ndo exclui a possibilidade do desenvolvimento de aplicacdes que

venham a ser desenvolvidas neste campo.
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43

Autor, Ano

Titulo

Objetivos

Resultados

Vaz etal., 2019

Creme dental branqueador
contendo carvdo ativado,
covarina azul, peroxido de
hidrogénio ou microbeads:
qual é o mais eficaz?

Avaliar o desempenho do
clareamento apos 0
primeiro e continuo uso de
diferentes cremes dentais
clareadores.

Todos os cremes dentais
clareadores foram eficazes
para clarear o0s dentes
quando comparados a um
creme dental sem adicdo de

agentes clareadores, 0s
abrasivos microbead e a
covarina azul foram a
tecnologia ativa testada que
apresentou o melhor
desempenho  global de
clareamento dentério.

3.2. Busca de patentes

Com o objetivo de encontrar aplicaces mais abrangentes a respeito dos materiais
envolvidos neste estudo, primeiramente realizou-se uma busca associando 0s termos carvéo
ativado e atapulgita/paligorsquita com o termo adsorcdo, o que totalizou 2.888 depositos de
patentes. A quantidade de depdsitos de patentes encontrada em cada base de dados esta
representada na Tabela 4 a seguir.

Tabela 4. Numero de depdsitos de patentes encontradas por termo de busca em cada base de dados tecnoldgica
relacionando os termos carvéo ativado/atapulgita/paligorsquita com o termo adsorcao.

PALAVRAS-CHAVE INPI WIPO EPO USPTO
activated charcoal and adsorption 0 647 925 35
carvéo ativado e adsor¢éo 44 29 0 0
attapulgite or palygorskite and adsorption 0 51 1147 8
atapulgita ou paligorsquita e adsorcéo 2 0 0 0

A fim de refinar os resultados e permitir uma melhor discussao, procurou-se avaliar a
utilizacdo do coco babagu como matéria-prima para a produgéo de carvéo ativado nas suas mais
diversas aplicagdes. A busca resultou em apenas uma patente, que foi depositada na base de
dados brasileira (INPI), conforme representado no Quadro 3 a seguir. Este resultado vai ao
encontro daqueles encontrados na revisdo da literatura, colocando o Brasil como possivel
desenvolvedor de aplicacdes decorrentes do carvéo ativado de babagu em detrimento de outros

paises.
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Quadro 3. Patentes relatando aplicacdo do carvao ativado de coco babacu.

N° da patente
(classificagéo)

Ano depésito / inventor

Reivindicagdes principais (depositante)

Aditivo adsorvente de micotoxinas com atuag¢do contra fusarium|2017 / Rosimeri Venancio
BR 102017018369-6 A2 |toxinas (zearalenona, fumonisinas e t2), aflatoxinas e ocratoxina a| Redivo (Mineragéo e

(A23K e A23L) para alimentagdo animal composto de bentonita, zeolita e carvao Pesquisa Brasileira
ativado de coco babagu. LTDA)

Também procurou-se verificar o desenvolvimento de invengdes originadas da associagdo
entre o carvdo ativado e a atapulgita, 0 que gerou um total de 119 depositos de patentes

conforme a Tabela 5 a sequir.

Tabela 5. Numero de depdsitos de patentes encontradas por termo de busca em cada base de dados tecnoldgica
relacionando os termos carvéo ativado e atapulgita ou paligorsquita.

PALAVRAS-CHAVE INPI WIPO EPO USPTO
activated charcoal and attapulgite or palygorskite 0 56 61 1
carvdo ativado e atapulgita ou paligorsquita 1 0 0 0

Apobs a leitura detalhada dos depdsitos de patentes, constatou-se um total de 62 diferentes
invencOes entre as 119 patentes depositadas, revelando a ocorréncia de repeticdo de patentes
em mais de uma base de dados. A respeito da Classificacdo Internacional de Patentes (CIP) das
patentes encontradas neste ponto da pesquisa, verificou-se a predominancia das categorias B01
(“Processos ou aparelhos fisicos ou quimicos em geral”), com 35 patentes encontradas, e a
categoria C02 (“Tratamento de &gua, de aguas residuais, de esgotos ou de lamas e lodos™), com
18 patentes entre as invencOes encontradas. Estas categorias correlacionam-se as propriedades
adsortivas dos materiais e ao seu uso nos processos de descontaminacao das aguas, como fora
retratado no levantamento bibliogréfico anteriormente relatado, s6 que em relacdo aos materiais
ndo associados. Mostrando que, embora nao se tenha encontrado artigos cientificos com a
associacao carvao ativado / atapulgita, as aplicacdes tecnolégicas envolvendo esta associacdo

ja se encontram bastante comuns no campo das patentes.

Por fim, foi verificada a ocorréncia de patentes relacionando os produtos alvos deste
estudo em suas aplicacdes odontologicas. Foram encontrados um total 21 depdsitos de patentes
em duas das quatro bases de dados pesquisadas, sendo que ndo foram encontrados resultados
na base brasileira (INPI) nem na base americana (USPTQO) para as palavras-chaves utilizadas

nesta pesquisa, como se pode observar na Tabela 6 a seguir.
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Tabela 6. Numero de depdsitos de patentes encontradas por termo de busca em cada base de dados tecnoldgica
relacionando os termos carvéo ativado e atapulgita ou paligorsquita com termos de busca associados a aplicagdes

odontoldgicas.

PALAVRAS-CHAVE

INPI WIPO

EPO USPTO

dentifrice and activated charcoal
dentifricio e carvdo ativado
dentifrice and attapulgite or palygorskite
dentifricio e atapulgita ou paligorsquita
whitening toothpaste and activated charcoal
creme dental clareador e carvéo ativado
whitening toothpaste and attapulgite or palygorskite
creme dental clareador e atapulgita ou paligorsquita
tooth whitening and activated charcoal
clareamento dental e carvéo ativado
tooth whitening and attapulgite or palygorskite

clareamento dental e atapulgita ou paligorsquita

O O O O o o o o o o o o
O O O NN O O o N O M o -

O N O »~» O N

= O N O
o O O O O o o o o o o o

o

Apos leitura detalhada das patentes, observou-se que algumas delas se repetiam em mais

de uma base de dados e/ou em termos de busca sindnimos. O Quadro 4 relaciona os depdsitos

de patentes, excluindo as repeticbes e descreve as principais reivindicacdes neles contidos

(traducéo livre a partir das bases de dados).

Quadro 4. Patentes relatando as aplicacfes odontoldgicas do carvéo ativado e da atapulgita depositadas no WIPO

e EPO.
N° da patente Reivindicacses principais Ano depésito / inventor
(classificagdo) GOes p P (depositante)
JP2002145745 Agente dentifricio formulado com carvéo ativado para a remocgéao do| 2002 / Yoshioka Mayumi
(A61K e A61Q) mau halito. (Isshin Sangyo K.k.)
KR1020000071954 Pasta de dente contendo carvao ativado que é eficaz em periodontite,
L 2000 / Kwon, Joon Youl
(A61K) branqueamento e desodorizagéo.
IT1029651 Pasta de dente ndo abrasiva formulada com uma base detergente e
uma mistura de silica gel micronizada e carvao ativado, com agéo 1979 / Rialdi G
(A61K)
detergente e de clareamento nos dentes.
Preparacdo cosmética para o branqueamento dos dentes, .
GB2566963 compreendendo p6 de carvao ativado, uma base mineral (argila de 2017 ] Arash Peyami,
i e - . o Meg Nangle (Pro Teeth
(A61K e A61Q) bentonita e carbonato de calcio) e aromatizantes. O p6 de carvdo atua L
o Whitening Co Ltd)
como um adsorvente removendo manchas superficiais do dente.
IPS554332 Dentn_‘ncno mofe_nsnvo aos d_entes e a gengiva, _contendo umal 90/ Inoue Kiyoshi
quantidade reduzida de abrasivo, adicionando grafite e/ou carvdo
(A61K e A61Q) ativado (Inoue Japax Res)
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Dentifricio de cha verde formulado com argila atapulgita, argila -
- . . Lo : 2008 / Jia Jian, Yuan
atapulgita ativa, chd, flor de jasmim, machelia, alcaguz, borneol e .
CN101244023 : u C - Changbing, Xu
(A61K e A61Q) dodecil sulfato de sodio para adsorver e eliminar odores na cavidade Shengying, Xu Qinghua
bucal, reduzir a placa dentaria e o sangramento gengival e auxiliar gy(Jigé Jian) g
na prevencao de doencas orais.
Dentifricio herbal formulado com argila atapulgita purificada, argila
atapulgita ativa, herba cephalanoploris, menta, beldroega, rizoma de| 2008 / Yuan Zhangbing,
CN101229112 Cogongrass, babosa, Lophatherum gracile, folha de l6tus, alcaguz,| Jia Jian, Xu Qinghua, Xu
e odecil sulfato de sé6dio e borneol adequado para a remogdo de engying (Xu
A61K e A61Q dodecil sulfato de sodi b I ad d ao d Sh ing (X
halitose, reducdo da placa bacteriana e prevencéao de sangramento da Shengying)
gengiva.
Dentifricio da medicina tradicional chinesa formulado com argila
atapulgita negra purificada, argila atapulgita negra ativa, Cirsium
CN101224179 japonicum carbonizado, Flos sophorae carbonizado, Frutus crataegi| 2008 / Jia Jian, Yuan
(A61K € A610) carbonizado, rizoma de Zingiberis recens carbonizado, Radix| Zhangbing, Xu Qinghua,
sanguisorbae carbonizado, Imperata cylindrica, Cacumen| Xu Shengying (Jia Jian)
platycladi carbonizado, alcaguz, lauril sulfato de sddio e borneol
para eliminar a halitose e prevenir o sangramento da gengiva.
Dentifricio da medicina tradicional chinesa formulado com argila
atapulgita purificada, argila atapulgita ativa, herba cirsii japenici,
CN101224181 Flos sophorae, espinheiro, rizoma de zingiberis cozido, rhizoma| 2008 /Jia Jian, Yuan
(A61K € A61Q) imperatae, Chinese arborvitae twig, notoginseng , alcaguz, borneol e| Zhangbing, Xu Qinghua,
lauril sulfato de sddio para remocao da halitose, redugdo da placa| Xu Shengying (Jia Jian)
dentéria e do sangramento gengival, além de contribuir para a
prevencéo de doencas bucais.
Creme dental com efeito significante na remocéo da placa dentaria e
no clareamento dos dentes, resultado do sinergismo entre atapulgita
e 0 p6 carbonizado de Cinnamomum camphora e Mencius bamboo. - .
(2211}29611‘264143) A carbonizacdo melhora o efeito de adsor¢do, melhorando assim a Zob?la{nlz:wuwgg I(j;)hm
capacidade do creme dental em remover a placa dentaria. E
combinando com o efeito da atapulgita o efeito de descontaminacao
e branqueamento é mais 6bvio.
Limpador de dentes falsos (dentadura) formulado com argila
atapulgita ativada associada a uma solucdo de extratos da medicina 2018 / Lena Pen
CN108714120 tradicional chinesa, com excelente efeito bacteriostatico, pode -engreng
. . - (Bengbu Jiameishi False
(A61K e AB1P) rapidamente remover residuos e placa dentéria e clarear os dentes
: o . . L P Tooth Co Ltd)
falsos, pode prevenir a ocorréncia de periodontite, céarie dentaria e
gengivite, refrescar o halito e prolongar a vida Gtil dos dentes.

Legenda: Paises de origem das patentes: JP - Japdo; KR - Republica da Coreia; IT - Italia; GB - Reino Unido; CN
- China. Classificagdo Internacional de Patentes (CIP): A61K - PreparacOes para finalidades médicas,
odontoldgicas ou higiénicas; A61P - Atividade terapéutica especifica de compostos quimicos ou preparacdes
medicinais; A61Q - Uso especifico de cosméticos ou preparagdes similares para higiene pessoal.

4 CONCLUSAO

Da revisdo aqui apresentada conclui-se que, apesar de as caracteristicas adsortivas do
carvéo ativado de babagu e da argila atapulgita j& se encontrarem estudadas e divulgadas, até o
momento ainda ndo ha estudos cientificos envolvendo a sua associagdo na formulacdo de
clareadores dentais, nem produtos tecnologicamente desenvolvidos para serem empregados
com esta finalidade registrados nas bases de dados tecnoldgicas. Estes fatos demonstram um
campo bastante promissor para esse tipo de pesquisa, chamando a atencdo para a realizagdo de

estudos mais aprofundados e especificos que verifiqguem a acdo de clareamento dental do carvéo
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ativado de babacu e da argila atapulgita, buscando confirmacdo para as propriedades ja

relacionadas.
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Ativacédo, caracterizacdo e avaliacdo da capacidade adsortiva do carvao de coco babagu

e argila atapulgita visando o desenvolvimento de um clareador dental

RESUMO

Dentifricios clareadores sdo utilizados para remover mecanicamente biofilmes pigmentados e
cromoforos na superficie do esmalte dentario. Recentemente, materiais como carvéo ativado
tem atraido interesse na area odontoldgica, pois atuam em uma area superficial elevada e,
consequentemente, tem a capacidade de adsorver pigmentos, cromdforos e corantes
responsaveis pela mudanca de cor dos dentes. Adicionalmente, atapulgita comporta-se como
Otimo adsorvente de corantes, cuja propriedade ja serviu como base para o desenvolvimento de
diversas patentes com aplicacdo no clareamento dental. Com base nessas informagdes, este
estudo teve como objetivo realizar a ativacdo, caracterizacdo e avaliacdo das propriedades
adsortivas do carvéo de coco babacu e da argila atapulgita visando o desenvolvimento de um
clareador dental. Foram realizadas analises de difracdo de raios-X, area superficial (BET) e um
teste de adsorcdo com azul de metileno. Verificou-se que a ativagdo promoveu alteragfes na
estrutura dos materiais submetidos ao experimento, o que resultou em um aumento na area
superficial, provavelmente em decorréncia do aumento da quantidade e do volume de poros.
Estes resultados atentam para um 6timo poder de adsorcdo, que foi intensificado apds o
processo de ativacdo, revelando o carvao ativado de babacu e a argila atapulgita como materiais
promissores para 0 desenvolvimento de clareadores dentais. No entanto, ressalta-se que é
necessaria a realizacao de estudos mais aprofundados e especificos que confirmem a acéo de

clareamento nos dentes propriamente ditos.

Palavras-chave: carvao ativado, babacu, atapulgita, adsorcéo, clareamento dental.
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Activation, characterization and evaluation of adsorptive capacity of babassu coconut
charcoal and attapulgite clay aiming the development of a tooth whitening product

ABSTRACT

Whitening dentifrices are used to mechanically remove pigmented biofilms and chromophores
on the surface of the dental enamel. Recently, materials such as activated charcoal have
attracted interest in the dental area, since they act in a high surface area and, consequently, have
the capacity to adsorb pigments, chromophores and dyes responsible for the color change of the
teeth. Additionally, attapulgite behaves as a great dye adsorbent, whose property has already
served as the basis for the development of several patents with application in tooth whitening.
Based on this information, this study aimed to perform the activation, characterization and
evaluation of adsorptive properties of babassu coconut charcoal and attapulgite clay aiming the
development of a tooth whitening. X-ray diffraction, surface area (BET) and methylene blue
adsorption tests were performed. It was verified that the activation promoted changes in the
structure of the materials submitted to the experiment, which resulted in an increase in the
surface area, probably due to the increase in the quantity and volume of pores. These results
point to a good adsorption power, which was intensified after the activation process, revealing
the babassu activated charcoal and the attapulgite clay as promising materials for the
development of tooth whitening. However, it is emphasized that it is necessary to carry out
more detailed and specific studies that confirm the action of whitening on the teeth themselves.

Keywords: activated charcoal, babassu, attapulgite, adsorption, tooth whitening.
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Ativacédo, caracterizacéo e avaliacdo da capacidade adsortiva do carvao de coco babacgu
e argila atapulgita visando o desenvolvimento de um clareador dental

1 INTRODUCAO

A busca por carvéo ativado tem aumentado consideravelmente nos tempos modernos. Isto
se d& devido a propriedades como extensa area de superficie especifica, alto volume de poros,
estrutura porosa interna bem desenvolvida, durabilidade e alta estabilidade quimica e térmica.
Por estes motivos, o carvdo ativado tem sido utilizado como um adsorvente eficaz para a
remocdo de varios contaminantes organicos e inorganicos, tendo um papel importante na
inddstria quimica, farmacéutica e alimenticia (TRAN et al., 2017; ULFAH et al., 2017; ZHAO
etal., 2018).

Nesse contexto, o coco babagu, fruto de uma das mais importantes palmeiras brasileiras
e predominante em estados como Tocantins, Maranh&o e Piaui, surge como uma alternativa de
baixo custo e facil acesso para a producdo de carvao ativado. Nestes locais, 0 coco babacu ja
tem destaque em diversas atividades, como o plano extrativista, a produgédo artesanal e as
indUstrias de beneficiamento, representando elevada importancia ecolégica, social e politica
(CARRAZA:; AVILA; SILVA, 2012).

Carv0es ativados sdo obtidos através de duas etapas basicas: a carbonizacao e a ativacdo
propriamente dita. A carbonizagdo consiste no tratamento térmico (pirdlise) do precursor a
temperaturas superiores a 500°C com o objetivo de remover componentes volateis e gases leves,
produzindo uma massa de carbono fixo e uma estrutura porosa primaria que favorece a ativacéao
posterior. Com o0 aumento das temperaturas de carbonizacdo e o tempo de retencdo da
carbonizacdo, mais volateis sdo liberados e mais microporos sdo formados (HIDAYAT et al.,
2013; SANTOS, 2017).

A ativacdo do carvdo e realizada imediatamente ap0s a carbonizacdo, podendo ser
quimica ou fisica e tem como finalidade remover produtos intermediarios e aumentar o numero
e as dimensdes dos poros do material e, consequentemente, sua area superficial adsortiva
(MUCCIACITO, 2006). No processo de ativagdo quimica, o material a ser ativado é

impregnado com substancias quimicas como ZnCl,, H3sPO4, KOH, NaOH, CaCl,, H2SOg,
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K2COs dentre outras. Em seguida, 0 agente quimico e seus produtos de decomposi¢do sdo
removidos, expondo a estrutura porosa do carvdo ativado. A ativacdo fisica consiste em
submeter o carvdo a mesma temperatura ou em temperaturas superiores a carbonizacao, na
presenca de um gas oxidante como vapor d'agua, CO2 ou ambos (HERNANDEZ-MONTOYA,;
GARCIA-SERVIN; BUENO-LOPES, 2012; MARSH; RODRIGUEZ-REINOSO, 2006).

A atapulgita, também conhecida como paligorsquita, € um silicato hidratado de aluminio
e magnésio que existe na natureza como um mineral fibroso unidimensional, com grande area
superficial especifica, capacidade de troca catidnica e grupos hidroxila reativos na superficie.
Estas propriedades somadas a fatores como baixo custo, ndo-toxicidade e abundancia na
natureza tornam a atapulgita considerada como um adsorvente altamente viavel (MU; WANG,
2016). Atualmente, atapulgita tem chamado atencao por ser um étimo adsorvente ecolégico e
tem sido frequentemente usada para adsorver varios corantes (CHEN; CHEN; ZHU, 2019)
metais pesados (ZHANG et al., 2019) e compostos orgénicos (TSAI et al., 2016) presentes em

aguas residuais.

Alguns métodos tem sido amplamente empregados com a finalidade de aumentar a
capacidade de adsorcdo da atapulgita natural, como a ativacdo acida (BOUDRICHE et al.,
2011), ativacdo por calor (CHEN et al., 2011), incorporacdo em hidrogéis (CHEN; CHEN;
ZHU, 2019), troca idnica (XU; WANG; WANG, 2013), formacao de compdsitos com carbono
(LIU et al., 2014), organofuncionalizagdo (ZHANG et al., 2010), entre outros.

Dentifricios clareadores sdo utilizados para remover mecanicamente biofilmes
pigmentados e cromoforos na superficie do esmalte dentario (ALSHARA et al., 2014).
Recentemente, materiais como carvao ativado tem atraido interesse na area odontoldgica, pois
atuam em uma area superficial elevada e, consequentemente, tem a capacidade de adsorver
pigmentos, croméforos e corantes responsaveis pela mudanca de cor dos dentes (BROOKS;
BASHIRELAHI; REYNOLDS, 2017). Adicionalmente, atapulgita comporta-se como 6timo
adsorvente de corantes, cuja propriedade ja serviu como base para o desenvolvimento de
diversas patentes com aplicagdo no clareamento dental, tais como CN108714120 e
CN109172449. Com base nessas informacdes, este estudo teve como objetivo realizar a
ativacgdo, caracterizacdo e avaliacdo das propriedades adsortivas do carvédo de coco babagu e

atapulgita visando o desenvolvimento de um clareador dental.
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2 METODOLOGIA

2.1. Preparo e ativagdo do carvao ativado de coco babacu

O carvao vegetal do babacu foi obtido da empresa Babcoall Inc. do Brasil Ltda, localizada
no municipio de Unido - Piaui. O mesmo foi triturado e pulverizado em um Moinho Multiuso
Solab SL - 35, em seguida tamisado a 125 um para obtencdo de um poé fino e uniforme. A
ativacdo quimica foi escolhida por se tratar de um método mais rapido e utilizar temperaturas
mais baixas em relagdo ao método fisico (VISWANATHAN; INDRA NEEL;
VARADARAJAN, 2009). A ativacdo foi conduzida utilizando 20 g da amostra pulverizada,
adicionando-se 300 mL de solucdo de acido fosférico 0,033 mol/L e colocando-se sob agitacdo
por 3 horas em agitador mecénico (IKA® RW 20 digital) a aproximadamente 235 rpm para, em
seguida, deixar em repouso até completar 24 horas. Depois, a amostra foi lavada com agua
purificada até a obtencdo do pH neutro. A amostra foi centrifugada (Centrifuga de Bancada
Nova Instruments NI 1812) e colocada em 300 mL de solucdo de hidroxido de potassio 0,1
mol/L. Foi colocado sob agitacdo por 3 horas em agitador mecénico e deixado em repouso até
completar 24 horas. Apos esse tempo, a amostra foi novamente lavada até pH neutro. Para
separacdo do pd, foi utilizada uma centrifuga durante 10 minutos a 5000 rpm/min, sendo
retirado o sobrenadante e repetido o processo até que se recuperasse 0 maximo possivel de po.
Por fim, a amostra foi submetida a secagem em estufa (Solab SL-100) a 110°C por 24 horas. O
processo de ativacdo do carvao de babacu foi esquematizado na Figura 1 a seguir.
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Carvéo de coco Carvéo +
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pulverizado

Repouso até
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Centrifugacéo e
lavagem com
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Figura 1. Representacao esquematica da ativacao do carvdo de babacu.

2.2. Preparo e ativacdo da atapulgita

A atapulgita foi obtida da empresa Minera¢do Coimbra Ltda, situada no municipio de
Guadalupe - Piaui. A amostra foi triturada e pulverizada em um Moinho Multiuso Solab SL -
35, em seguida tamisada a 125 um para obtencao de um po6 fino e uniforme. A capacidade de
adsorcdo desta argila pode ser melhorada pela remocdo de moléculas de agua atraves da
ativacdo térmica e, assim, aumentar a capacidade de troca iénica e formar mais locais de
adsorcdo sem a perda de qualquer outra propriedade fisica e quimica (BU; ZHANG; GUO,
2011; CHEN et al., 2011). Portanto, atapulgita foi ativada via tratamento térmico a 200, 400 e
600°C em forno mufla (Magnu’s LTDA). Para o tratamento térmico, a mufla foi inicialmente

aquecida até a temperatura fixada (aproximadamente 30 minutos) e em seguida o material foi
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posto para tratar durante 6 horas de aquecimento com amostras diferentes para cada
temperatura. O processo de ativacdo da argila atapulgita foi esquematizado na Figura 2 a seguir.

Atapulgita

pulverizada

Ativagdo térmica (6h)

200°C
400°C
600°C

Figura 2. Representacdo esquematica da ativacao da argila atapulgita.

2.3. Caracterizacao das matérias-primas

2.3.1. Difracdo de raios-X (DRX)

Os compostos foram submetidos a analise de difracdo de raios X em Difratdmetro
PANalytical Empyrean. Foram realizadas varreduras em 20 no intervalo entre 5° a 75°, com
taxa de varredura de 2°/min, operando em poténcia de 40 kV/40 mA, com radiacéo de Co-Ka
(L=1,7890 A).

2.3.2. Area superficial

Foi obtida a partir do ajuste dos dados de adsorcdo de N2 a 77 K na equacdo de BET -
Brunauer/Emmett/Teller (BRUNAUER; EMMETT; TELLER, 1938), utilizando o

equipamento NOVA 2200e da Quantachrome Instruments.

2.3.3. Teste de adsor¢ao com azul de metileno

A solugéo-teste utilizada para a adsorgéo foi de azul de metileno na concentracéo inicial

de 50 mg/L. Em seguida, a curva de calibracéo foi construida, a partir da leitura no comprimento
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de onda de 664 nm em cinco pontos de concentracdo, sendo que um desses pontos foi a
concentracgéo utilizada para a fabricacéo da solucdes-teste.

Os ensaios foram feitos pela adi¢do de 0,2 g de amostra (carvéo ou atapulgita) em 50 mL
da solugéo-teste de azul de metileno. Em seguida, essa mistura foi agitada por 24 h, sendo que
foram feitas leituras das medidas de absorbancia para verificar a concentracdo do corante nos
tempos de 0, 4, 20 e 24 h. Assim, foi possivel verificar a quantidade de azul de metileno que
foi retido pelas amostras de carvéo e atapulgita. As analises foram feitas em triplicata e em

temperatura ambiente. Foi utilizado um espectrofotdmetro UV-1800 da Shimadzu Corporation.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1. Caracterizagdo das matérias-primas

3.1.1. Difracdo de raios-X (DRX)

Os difratogramas de raios-X dos carvdes natural e ativado obtidos a partir da do coco
babacu estdo apresentados na Figura 3. Os dois picos cristalinos em aproximadamente 26 igual
a 26° e 49° estdo associados ao carbono grafitico (JAIN; TRIPATHI, 2014). A localizacdo e a
amplitude desses picos de difracdo indicam que o carvao ativado apresenta uma estrutura de
carbono de menor grau cristalino, tendo em vista que os picos de difracdo da carvao ativado
estdo menos intensos e foram deslocados para menores valores de 26 (ARAKAWA et al., 2015;
SHRESTHA, 2016; SUNDARAMURTHY etal., 2011; ZHANG et al., 2004). Segundo Bezerra
(2017), o desempenho do carvdo como adsorvente esta diretamente relacionado a caracteristica
de um material predominantemente amorfo, que apresenta distribui¢fes de tamanhos de poros
ndo uniformes, havendo uma ampla aplicacdo, devido propiciarem grandes areas superficiais.
Além do carbono, pode-se inferir que provavelmente houve a formacdo de K>COz a partir das
reflexdes em 20 igual 28°, 31° ¢ 42° no padrdo de DRX do carvéo ativado. O K>COs é formado
pela reacdo do KOH com o CO; decorrente da degradagéo do coco babagu, durante o processo
quimico de ativacio (DIAZ-TERAN et al., 2003; JAIN; TRIPATHI, 2014).
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Figura 3. Difratograma de raios-X dos carvdes natural e ativado obtidos a partir do coco
babagu.

Geralmente a analise de DRX ¢é utilizada para confirmar a estrutura cristalina de argilas e
suas possiveis alteracGes apds tratamentos térmicos (BISWAS; SARKAR; NAIDU, 2017;
BISWAS; SARKAR; NAIDU, 2016; Ll etal., 2017). Os padr6es de DRX da atapulgita natural
e ativadas em diferentes temperaturas estdo mostrados na Figura 4. Na Figura 4, com o auxilio
do software X'Pert HighScore Plus, pode-se observar a presenca do pico de difragao em 20 =
9,87° (d = 10,4 A) que é caracteristico do plano 110 da atapulgita. A argila atapulgita apresentou
presenga de impureza de quartzo, como evidenciado pelas reflexdes em 26 = 31,06 ° (d = 3,34
A)e20=24,26°(d=4,26 A). A partir da Figura 4 é possivel notar que o tratamento térmico
a 400 e 600°C provocou mudangas significativas na atapulgita, pois observa-se o0
desaparecimento completo da difracdo em 20 = 9,87°, caracteristica do plano 110 do
argilomineral. Esse desaparecimento ocorre devido a remogdo das aguas estrutural e de
coordenacdo acarretando a distor¢do das folhas da atapulgita (BISWAS; SARKAR; NAIDU,
2016). Apos o tratamento térmico, os picos de difracdo do quartzo mantiveram-se praticamente
com a mesma intensidade, sugerindo que a temperatura tem pouca influéncia sob a reflexdo do

quartzo. Resultados semelhantes foram obtidos por Bu; Zhang; Guo (2011) e Silva et al. (2014).
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Figura 4. Difratograma de raios-X da atapulgita natural e ativada termicamente.

3.1.2. Area superficial

Uma das formas de se expressar a superficie especifica dos materiais, em mg?/g, é através
da determinacdo do volume de gas adsorvido fisicamente na superficie da amostra e de um
calculo que é realizado de acordo com a equacdo sugerida por Brunauer, Emmett e Teller
(BRUNAUER, EMMETT; TELLER, 1938). O carvdo ativado pode ser definido como um
material formado basicamente de carbono com alta porosidade. Como podemos observar na
Figura 5, a area superficial do carvao de babagu aumentou em um total de 113% com a ativacao,
mostrando que a ativacdo ocorreu de forma eficiente. Tal resultado é atribuido ao tratamento
realizado no material durante o processo no qual o tratamento com reagentes quimicos HsPOa
e KOH possibilitou a abertura dos poros do carvdo de coco babacu (CHANDRAKALA,
UPADHYAY, 2018; KACAN, 2016). Hadi et al. (2015) relataram que a ativacdo quimica
utilizando vérios agentes de ativacdo produz adsorventes muito superiores com areas

superficiais especificas mais elevadas do que os métodos de ativagéo fisica.
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Figura 5. Medidas da area superficial do carvdo de coco babacu natural e ativado.

Na Figura 6 a seguir observa-se que o volume dos poros também aumentou com o
aumento da temperatura de ativacdo, implicando na obtencdo de um material com amplo

potencial adsortivo.
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Figura 6. Medidas do volume de poros do carvéo de coco babagu natural e ativado.

A Figura 7 mostra os efeitos da temperatura de ativacdo na area superficial (BET) da

atapulgita. A variagao nos valores de area superficial estd associada a mudangas na estrutura da
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atapulgita devido a perda de agua, reforcando os resultados encontrados nas analises de DRX e
demonstrando que cada temperatura de tratamento influencia as alteragdes e a reorganizacédo da
superficie da argila mineral, em especial devido a perda de aguas hidroxilicas e zeoliticas
(XAVIER et al., 2014).

100+ 75.1

BET (m2qg)

L D D D DD D D S D D D S D D B B S b B B B B

Atapulgita Atapulgita Atapulgita Atapulgita
natural 200°C 400°C 600°C

Figura 7. Medidas da area superficial da atapulgita natural e ativada.

Observa-se que a area de superficie BET da atapulgita aumentou significativamente de
62,1 para 187,8 m?/g, ou seja, aproximadamente 202% ap0s a ativacdo e essa medida foi
aumentando gradualmente conforme o0 aumento da temperatura de tratamento do material. Isto
é importante a medida que uma maior capacidade de adsorcdo esta relacionada a maiores areas

de superficie e de volume total de poros (ZHANG et al., 2015).

A exemplo do que ocorreu com o carvdo, na Figura 8 a seguir observa-se que o volume
dos poros também aumentou com a ativacdo da atapulgita, demonstrando uma relacdo de
concordancia entre essas duas variaveis e reforcando o aumento do poder adsortivo causado

pela ativagao.
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Figura 8. Medidas do volume de poros da atapulgita natural e ativada.

3.1.3. Teste de adsorcdo com azul de metileno

Foi construida uma curva de calibragdo referente a substancia utilizada como adsorbato,
a saber, o azul de metileno, conforme Figura 9. A partir desse gréafico foi possivel obter uma
fungdo que permitisse a conversdo da absorbancia em concentragdo, funcdo esta que foi

utilizada no decorrer dos testes.
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Figura 9. Curva de calibracéo do azul de metileno a 664 nm.

Através das Figuras 10 e 11 é possivel observar uma queda vertiginosa na concentracdo
do azul de metileno no tempo de 4 h ao utilizar o carvéo ativado como adsorvente, obtendo uma
remocao de 65,03% pelos poros presentes na estrutura deste e mostrando maior eficiéncia na
remocao do corante da solugdo em relacdo ao carvao natural. Curiosamente, nas leituras de
absorbancia dos intervalos de 20 e 24 h, a concentracdo do azul de metileno voltou a aumentar.
Isso pode ser justificado pelo fato de que este processo de remogdo ocorre predominantemente
por adsorco fisica, o qual é reversivel (MARSH; RODRIGUEZ-REINOSO, 2006). Contudo,
para o objetivo a que esté se propondo esta pesquisa, que é o desenvolvimento de um clareador
dental, estas medidas sdo dispensaveis, visto que o0 processo de escovacdo para obter o
clareamento € um processo rapido, da ordem de minutos. O percentual de adsorcdo do carvédo

natural foi mais timido, obtendo uma taxa de 20,78% apenas ao final das 24 h.
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Figura 10. Curva de concentracdo do azul de metileno ao longo do tempo durante contato

com carvéo de coco babacu natural e ativado.
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Figura 11. Imagem comparativa entre a solucdo de azul de metileno nos tempos de Oh e 4h

apos a adicdo do carvdo ativado de coco babagu.

Na Figura 12 esté representada a curva de concentracdo do azul de metileno ao longo do
tempo durante contato com atapulgita natural e ativada termicamente. Observa-se uma gqueda
vertiginosa na concentracao do corante, semelhante ao que aconteceu com o carvéo ativado de
babagu, com um percentual de 79,45% de remogédo no tempo de 4 h obtido pela atapulgita
ativada a 400°C, aquela que obteve melhor resultado. A melhor taxa de adsor¢éo da atapulgita
em relacdo ao carvdo ativado pode estar relacionada ao fato de que a argila obteve uma area
superficial maior em comparacao ao carvdo ativado na analise de BET. Além disso, o poder
adsortivo da atapulgita pode ser explicado devido a mesma possuir cargas negativas
permanentes na sua superficie que podem remover corantes catidnicos, como o azul de metileno
(YANG et al., 2018).



69

Atapulgita natural
6,0 . .
] Atapulgita ativada 200°C
5'5'_ : —%— Atapulgita ativada 400°C
504 | —A— Atapulgita ativada 600°C
2 %7\
> 404
= '
2 3,5 '-:;:::II 3
& ] 4 > *
5 3,07 } -
8,1 |
[<B]
8 2,54 \
8 1 y ¥
1,0 §
0,54
P r T r Tttt
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26
Tempo (h)

Figura 12. Curva de concentracdo do azul de metileno ao longo do tempo durante contato

com atapulgita natural e ativada termicamente.

O processo de adsorcdo € um mecanismo fisico-quimico controlado por efeitos
sinérgicos. Em ambos os casos (carvao e atapulgita), a adsorcéo fisica desempenhou um papel
importante, devido aos ricos locais de adsorcdo e canais proporcionados pelas areas altas
superficiais especificas e alto volume de poros dos respectivos materiais. Na adsorcao fisica, a
maior porcdo do soluto é adsorvida dentro de um curto intervalo de tempo de contato, o que
ficou evidenciado nas curvas de concentracdo expostas (Figuras 10 e 12). Isto pode ser
explicado pelo fato de que um grande numero de sitios vagos na superficie estdo disponiveis
para adsorcdo durante o estdgio inicial, e ap6s um lapso de tempo, os locais vagos
remanescentes da superficie séo dificeis de serem ocupados devido a forgas repulsivas entre as
moléculas de soluto (DOGAN, OZDEMIR; ALKAN, 2007).
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4 CONCLUSAO

Atraveés destes resultados, foi possivel observar que o processo de ativacdo promoveu
modificacdes na estrutura dos materiais estudados. Estas modificacGes sdo importantes porque
aumentam a area de superficie e consequentemente, o seu poder de adsorcdo perante pigmentos
e outras substancias, provavelmente em decorréncia do aumento da quantidade e do volume de

poros

Dessa forma, carvdo ativado de babacu e argila atapulgita mostram-se bastante
promissores para o desenvolvimento de clareadores dentais, contudo, ressalta-se que é
necessaria a realizacdo de estudos que comprovem a acdo adsortiva de tais materiais na
superficie dos dentes, de forma a melhor subsidiar a sua inclusdo nas formulacdes clareadoras
dentais.
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CAPITULO III:

Avaliacdo in vitro da efetividade de novas formulacges clareadoras dentais a base de

carvao ativado de babacu e argila atapulgita
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Avaliacao in vitro da efetividade de novas formulagdes clareadoras dentais a base de
carvao ativado de babagu e argila atapulgita

RESUMO

A alta demanda do clareamento dental se reflete na distribuicao e uso de uma grande variedade
de materiais por profissionais da area odontologica, bem como na venda de produtos
diretamente ao consumidor, produtos conhecidos como over-the-counter (OTC), também
chamados produtos de venda livre. Em decorréncia da area superficial elevada e consequente
capacidade de adsorver pigmentos, cromoforos e corantes responsaveis pela mudanca de cor
dos dentes de ambos 0s materiais, carvdo ativado de babacu e argila atapulgita podem ser
explorados em diversas aplicacGes, como por exemplo, na incorporacdo em formulacGes de
dentifricios clareadores OTC. Em virtude da insuficiéncia de evidéncias cientificas para
substanciar os beneficios estéticos ou alegaces de seguranca destes tipos de produtos, este
estudo objetivou avaliar a eficacia, por meio do potencial clareador e abrasividade, de duas
novas formulagdes clareadoras dentais experimentais a base de carvdo ativado de babacu e
argila atapulgita, comparando-as com produtos ja existentes no mercado. Os produtos avaliados
foram submetidos a uma avalia¢do inicial de cor e rugosidade superficial, em seguida
submetidos a ciclos de escovacdo correspondentes a 30 dias de tratamento, nova leitura de cor
e rugosidade, seguido de novo ciclo de escovagéo correspondente a mais 30 dias de tratamento
(totalizando 60 dias) e uma leitura final de cor e rugosidade. Entretanto, ao realizar os testes de
cor, ndo foram detectadas diferencas estatisticamente significativas entre os grupos avaliados.
E, apenas no grupo do dentifricio convencional as diferencas estatisticamente significativas
encontradas de rugosidade média refletiram-se em um aumento da rugosidade superficial,
oferecendo um maior potencial de desgaste da superficie dos dentes em relacdo aos demais

produtos estudados.

Palavras-chave: clareamento dental, rugosidade superficial, carvdo ativado, babacu,
atapulgita.
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In vitro evaluation of the effectiveness of new babassu activated charcoal and attapulgite
clay-based tooth whitening formulations

ABSTRACT

The high demand for tooth whitening is reflected in the distribution and use of a wide variety
of materials by dental professionals, as well as the sale of products directly to the consumer,
products known as over-the-counter (OTC) products. Due to the high surface area and
consequent ability to adsorb pigments, chromophores and dyes responsible for the tooth color
change of both materials, babassu activated charcoal and attapulgite clay can be explored in
various applications, such as incorporation into formulations of OTC whitening products. Due
to the lack of scientific evidence to substantiate the aesthetic benefits or safety claims of these
types of products, this study aimed to evaluate the efficacy, through the whitening potential and
abrasiveness, of two new babassu activated charcoal and attapulgite clay-based experimental
tooth whitening formulations, comparing them with products already on the market. The
products evaluated were submitted to an initial color and surface roughness evaluation,
followed by brushing cycles corresponding to 30 days of treatment, a new color and roughness
reading, followed by a new brushing cycle corresponding to another 30 days of treatment
(totaling 60 days) and a final reading of color and roughness. However, when performing the
color tests, no statistically significant differences were detected between the groups evaluated.
And only in the conventional dentifrice group did the statistically significant differences found
in mean roughness reflect an increase in surface roughness, offering a greater potential for tooth

surface wear compared to the other products studied.

Keywords: tooth whitening, surface roughness, activated charcoal, babassu, attapulgite.
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Avaliacao in vitro da efetividade de novas formulagdes clareadoras dentais a base de
carvao ativado de babacu e argila atapulgita

1 INTRODUCAO

A preferéncia por dentes brancos e o grande apelo a estética na midia contribuiram para
aumentar a demanda por clareamento dental nos consultérios odontologicos (ALSHARA et al.,
2014; MARSHALL,; BERRY; WOLLUM, 2010; TIN-OO; SADDKI; HASSAN, 2011). A alta
demanda do clareamento dental se reflete na distribuicdo e uso de uma grande variedade de
materiais por profissionais da area odontoldgica, bem como na venda de produtos diretamente
ao consumidor, produtos conhecidos como over-the-counter (OTC), também chamados
produtos de venda livre. Por isso, atualmente existe uma gama de dentifricios branqueadores
OTC concebidos para branqueamento dentario em casa, sem prescricdo ou monitoramento do
dentista (DEMARCO; MEIRELES; MASOTTI, 2009; KWON; WERTZ, 2015).

Os produtos OTC consistem em uma grande variedade de métodos, ingredientes ativos,
concentracgdes e aditivos. Surgiram como uma alternativa de baixo custo ao clareamento dental
ndo supervisionado e estdo disponiveis em supermercados, farmécias e na internet (HASSON;
ISMAIL; NEIVA, 2006; DEMARCO; MEIRELES; MASOTTI, 2009; KWON; WERTZ,
2015). Nesse contexto, inserem-se os clareadores dentais & base de carvéo ativado. A prética de
escovar 0s dentes com produtos de carvdo estd ganhando popularidade, com as vendas de
dentifricios e pds de carvao rapidamente emergindo no mercado da internet (BROOKS;
BASHIRELAHI; REYNOLDS, 2017). Isso pode ser explicado pela alta capacidade dos carvdes
ativados em poder ligar e remover agentes de pigmentacdo de dentes, em funcdo de sua
capacidade de adsorcdo e de realizar troca i6nica através de seus poros nanométricos
(MCCARTY etal., 2015).

De forma semelhante temos a argila atapulgita (ou paligorsquita), um argilomineral com
alta area superficial especifica, capacidade de troca idnica e de retencdo de corantes via
adsorcdo (XAVIER et al., 2012; YOUCEF; BELAROUI; LOPEZ-GALINDO; 2019). Em
decorréncia da area superficial elevada e consequente capacidade de adsorver pigmentos,

cromoforos e corantes responsaveis pela mudanca de cor dos dentes de ambos os materiais, eles
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podem ser explorados em diversas aplicacbes, como por exemplo, na incorporagdo em

formulacdes de dentifricios branqueadores (VAZ et al., 2019).

Portanto, em virtude da insuficiéncia de evidéncias cientificas para substanciar 0s
beneficios estéticos ou alegacbes de seguranca destes tipos de OTC, este estudo in vitro
objetivou avaliar a eficacia, por meio do potencial clareador e abrasividade, de duas novas
formulacBes clareadoras dentais experimentais a base de carvéo ativado de babacu e argila

atapulgita, comparando-as com produtos ja existentes no mercado.

2 METODOLOGIA

2.1. Formulacgéo e preparo dos clareadores dentais

2.1.1. Formulagéo gel

Para a formacéo do gel utilizou-se carboximetilcelulose em agua destilada, em seguida
foi adicionado carvdo ativado de babacu e argila atapulgita na proporcdo de 3:1. Foram
adicionados sacarina sédica e mentol, com a funcdo de edulcorante e aromatizante,
respectivamente. Ao final adicionaram-se gotas de 6leo essencial de laranja e completou-se 0
volume do gel com agua destilada.

2.1.2. Formulacédo pd

Para a formulacdo em p@, utilizaram-se carvao ativado de babacu e argila atapulgita na
proporcdo de 3:1, adicionados de pequenas quantidades de sacarina sédica, mentol e 6leo
essencial de laranja para correcao das caracteristicas organolépticas.
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2.2. Estudo pré-clinico

2.2.1. Caracterizacéo do estudo

Foi realizado um estudo in vitro utilizando corpos de prova confeccionados a partir de
dentes bovinos com o objetivo de avaliar a eficacia dos agentes clareadores dentais
experimentais a base de carvdo ativado de babacu e argila atapulgita em duas formulacdes
diferentes (gel e pd), em comparacdo com produtos de mesma finalidade ja comercializados, e

com um grupo controle negativo (n=10).
2.2.2. Aspectos éticos

Por ser terem sido utilizados dentes bovinos (tecidos de animais mortos) provenientes de
animais ja eutanasiados em instituicbes procedentes do Centro de Controle de Zoonoses,
seguiu-se o disposto no capitulo VI, item 6.1.10 da Resolucdo Normativa do Concea n° 30, de
02 de fevereiro de 2016. Os dentes foram obtidos a partir de mandibulas dessecadas no setor de
abatimento do Frigotil — Frigorifico de Timon S.A. (Timon, MA, Brasil) e mantidos

refrigerados submersos em agua destilada.
2.2.3. Delineamento experimental

Os corpos de prova inicialmente foram submersos em agua destilada durante 7 dias
(Figura 1), no qual este liquido foi trocado a cada 24 horas, posteriormente foram secos em
papel toalha absorvente. Foram realizadas leituras de cor e rugosidade superficial inicial
(baseline), em seguida foram submetidos a escovacdo artificial com uso dos produtos
experimentais, controles positivo e negativo por ciclos equivalentes a 30 dias de escovacéo,
posteriormente foram novamente submetidos a leitura de cor e rugosidade superficial, seguindo
com a escovacdo artificial utilizando os mesmos produtos, por ciclos equivalentes a mais 30
dias de escovacao, totalizando 60 dias de uso dos produtos, e finalizando-se com leitura de cor

e rugosidade superficial final (Figura 2).



Figura 1. Corpos de prova imersos em agua destilada.

[ EXP_GEL I EXP_PO IPROFWHITEI TRIPLA IWHITEMAX

]

\

J

N

LEITURA DE COR + RUGOSIDADE SUPERFICIAL (BASELINE)

~~

ESCOVACAO ARTIFICIAL (1000 CICLOS)

~~

LEITURA DE COR + RUGOSIDADE SUPERFICIAL (30 DIAS)

~~

ESCOVACAO ARTIFICIAL (1000 CICLOS)

~~

.

LEITURA DE COR + RUGOSIDADE SUPERFICIAL (60 DIAS)

J

Figura 2. Fluxograma descritivo do delineamento experimental de acordo com 0s grupos

utilizados.
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2.2.4. Grupos experimentais
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Para compor 0s grupos experimentais, foram utilizados os produtos do Quadro 1.

Quadro 1. Produtos utilizados no experimento.

Identificacdo Produto Fabricante Agentes ativos Outros componentes
Gel Carvdo ativado | Agua, carboximetilcelulose,
EXP_GEL experimental LITE - UFPI de babacu e | sacarina sodica, mentol, oOleo
argila atapulgita. | essencial de laranja.
) ) . Carvdo ativado | sacaring sédica, mentol, 6leo
EXP_PO P6 experimental | LITE - UFPI de' babacu | essencial de laranja.
argila atapulgita.
Glicerina, agua, silica hidratada,
lauril sulfato de sédio, arginina,
sabor, goma de celulose,
Colgate® Total | Colgate- Fluoreto  de | poloxamero 407, pirofosfato
PROFWHITE | 12 Professional | Palmolive sodio, citrato de | tetrasedico, lcool  benzilico,
Whitening Industrial LTDA. | Zinco e oxido de | cocamidopropil betaina, fluoreto
Zinco. de sddio, sacarina sodica, goma
xantana, acido fosférico,
sucralose, Cl 77891, diéxido de
titanio, eugenol.
Agua, carbonato de célcio,
sorbitol, lauril sulfato de sédio,
Coluat monofluorofosfato de sodio,
® Tri olgate- aroma, oma celulose,
TRIPLA gg;%ate Tripla Palmolive Nao se aplica. pirofosfato ‘ tetrasadico,
Industrial LTDA. bicarbonato de sédio, alcool
benzilico, sacarina sddica, goma
xantana, hidréxido de sédio, ClI
74160, limoneno.
ZB ~ . 7 -
WHITEMAX | Whitemax® Empreendimentos | Carvao atl_vado Aroma_, 6leo da casca_de Citrus
digitais LTDA - | empd, caulim. aurantium doce (laranja).
ME

Legenda: LITE — Laboratério de Inovagdo Tecnoldgica e Empreendedorismo (Universidade Federal do Piaui).

2.2.5. Confecc¢éo dos corpos de prova

Os corpos de prova foram confeccionados a partir de blocos de dentes incisivos bovinos
com 7 mm de comprimento x 7 mm de largura x 2 mm de altura, os quais foram preparados a
partir da face vestibular do dente com disco carborundum diamantado. Posteriormente foram
posicionados em cavidades circulares de 12 mm de didmetro x 4 mm de altura de uma matriz
de teflon e em seguida incluidos por resina acrilica autopolimerizavel incolor (JET Classico,
Campo Limpo Paulista, SP, Brasil) manipulada de acordo com as propor¢6es recomendadas
pelo fabricante (Figura 3). Apds a polimerizagdo completa da resina, os corpos de prova foram

removidos da matriz e seguiu-se com a planificagcdo da superficie a qual estava exposta o bloco
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de dente e posteriormente polida, por meio de uma politriz mecénica Modelo PSK-2V (Skill-
Tec, Sdo Paulo, SP, Brasil), utilizando-se de lixas de granulacéo 360, 600 e 1200 (nesta ordem)
(Figura 4). Em seguida, os corpos de prova foram acondicionados em um recipiente contendo

agua destilada até a realizacdo do experimento.

CCOQCO0O0O®OU

Figura 3. Matriz de teflon com blocos de dentes posicionados e incluidos em resina acrilica
autopolimerizével incolor, durante o processo de polimerizacéo.

Figura 4. Politriz mecanica.
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2.2.6. Mensuracéo de cor

Para a leitura de cor, utilizou-se o espectrofotdmetro digital Vita EasyShade® (Vita
Zahnfabrik, Bad Sackingen, Alemanha) (Figura 5). A leitura foi realizada em quatro pontos da
amostra, abrangendo toda a sua superficie sobre um fundo branco e apenas um avaliador

realizou as leituras para minimizar viés.

Figura 5. Espectrofotdmetro — Vita EasyShade®.

Utilizou-se o sistema CIEDE2000. Este sistema utiliza das varidveis L, a e b. Onde L*
corresponde ao eixo perpendicular ao plano a*b* e indica a luminosidade da amostra, a*
consiste no eixo das cores verdes (-a) e vermelho (+a) e a variavel b* no eixo das cores azul (-
b) e amarelo (+b). Os eixos a* e b* possuem angulos retos e representam a dimensdo da
tonalidade ou cor. A féormula de diferenca de cor CIEDE2000 é baseada no espaco de cores
CIELAB. Dado um par de valores de cor no espaco CIELAB L*1, a*1, b*1 e L*2, a*2, b*2,

denotamos a diferenca de cor CIEDE2000 entre eles da seguinte forma (Figura 6):
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Figura 6. Equacéo do sistema CIEDE2000.
(Fonte: INTERNATIONAL COMMISSION ON ILLUMINATION, 2004)

Onde AL’, AC’ e AH’ sdo as diferencas de luminosidade (lightness), croma (chroma) e
matiz (hue) para um par de amostras no CIEDE2000 e Rt é uma fungéo que explica a interacéo
entre as diferencas de croma e de matiz na regido azul. As funcGes de ponderacao SL, SC e SH
ajustam a diferenca total de cor para a variacdo na localizagdo do par de diferencgas de cor nas
coordenadas L', a’ e b’ e os fatores paramétricos KL, KC e KH s&o termos de corre¢do para
condigdes experimentais (INTERNATIONAL COMMISSION ON ILLUMINATION, 2004).

2.2.7. Mensuracdo da rugosidade superficial

A rugosidade superficial foi mensurada por meio do rugosimetro Surfcorder SE1700
(Kosaka Lab, Akita, Japdo) (Figura 7). Este aparelho é um medidor de perfil superficial, que
utiliza a média aritmética entre os picos e vales registrados apds a agulha do rugosimetro
percorrer um trecho sob a superficie em analise. Estas leituras foram feitas em trés pontos da
superficie do corpo de prova.
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Figura 7. Rugosimetro — Surfcorder SE1700.

2.2.8. Escovacdo artificial

Os corpos de prova foram escovados artificialmente utilizando a maquina automatica de
escovacdo (Equilabor, Piracicaba, SP, Brasil). Os corpos de prova foram fixados com cola
guente em suportes e a superficie planificada das amostras ficou paralela a escova utilizada
(Figura 8). A méaquina simulou 1000 ciclos de escovagdo, valor correspondente a 30 dias de
uso, com velocidade de 5 movimentos por segundo, sob temperatura ambiente. A escovacéo foi
sucedida por leitura de cor e rugosidade superficial e nova escovagao correspondendo a mais
30 dias de escovacgdo (simulando 30 e 60 dias de uso). Os corpos de prova foram escovados
usando uma escova de cerdas macia, de nylon (Tek, Johnson & Johnson, S&o Paulo, SP, Brasil).
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Figura 8. Maquina automatica de escovacao.

2.2.9. Andlise dos dados

Os dados obtidos nas leituras de cor e rugosidade superficial antes e depois (30 e 60 dias)
do processo de escovacdo artificial de acordo com os grupos foram analisados pelo software R
(R CORE TEAM, 2013). Inicialmente os dados foram submetidos ao teste de normalidade de
Shapiro-Wilk (SHAPIRO; WILK, 1965), obtendo-se dados ndo normais, assim seguiu-se com
a aplicacdo do teste ndo-paramétrico de Kruskal-Wallis (KRUSKAL; WALLIS, 1952). Em
casos de efeitos significativos foi utilizado o teste de comparac6es multiplas de Dunn (DUNN,
1964). O efeito do uso dos dentifricios conforme a variacdo de tempo foi analisado pelo teste
de Wilcoxon (WILCOXON, 1945), uma alternativa ndo-paramétrica para testes do tipo

antes/depois pressupondo uma distribui¢do ndo normal.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1. Padréo cor

A Tabela 1 apresenta as médias e desvios padrbes dos valores de AE de forma descritiva,
considerando que ambos, AE_30 e AE_60, consistem na diferenca de cor em relacdo ao

baseline.



87

Tabela 1. Descricdo das médias e desvios padrdes dos valores de AE por grupo e tempo de
escovagéo.

AE 30 AE 60
Grupos Média Desvio Padréo Média Desvio Padréo
EXP_GEL 4,9748 3,2255 3,7480 2,2050
EXP_PO 4,5196 2,8273 4,5466 1,8129
PROFWHITE 4,5960 3,9206 4,9699 3,8429
TRIPLA 5,9193 5,7866 6,0002 5,7891
WHITEMAX 3,3898 1,5410 2,6438 1,9128

Com estes dados, percebe-se que existe elevada diferenca de variabilidade, o que leva a
violacdo da homogeneidade de variancias. A variabilidade em alguns grupos como o TRIPLA
é tdo alta que chega a se aproximar muito da média. Sobre este mesmo grupo, pode-se perceber
que 0 mesmo possui média maior do que os outros, quando comparando humericamente, apesar
de entre todos os grupos ndo haver diferencas estatisticamente significantes (p > 0,05). Com o

boxplot (Figura 9) é possivel comparar visualmente a variagdo dos grupos.

Grupo B3 Exp_GEL EF ExP_PO EH PROFWHITE ES TRIPLA B WHITEMAX

20+

[$)]
L

DE_30 DE. 60

Figura 9. Boxplot das medidas de AE por grupo e tempo de escovacao.
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As medianas entre 0s grupos sao muito parecidas (ponto que separa 50% dos dados), e
também as variabilidades dentro dos grupos se confundem, de forma que os intervalos (caixas)
se interceptam em todos eles. Por esses motivos a analise ndo-paramétrica de Kruskal-Wallis

ndo detectou diferenca entre 0s grupos.

Apesar de néo ter havido diferenca estatisticamente significante entre os grupos, pode-se
justificar um maior AE para o grupo TRIPLA pelo fato de que a formulacdo deste dentifricio
convencional possui agentes com poder de abrasividade (carbonatos e fosfatos), portanto um
clareamento geral maior em relagéo aos demais grupos pode ter sido resultante da acdo dos
agentes abrasivos presentes na formulacdo. Contudo, partindo desse pressuposto, este resultado
ndo poderia ser considerado satisfatorio se o efeito abrasivo estiver gerando um aumento
importante da rugosidade superficial dentéria, o que sera avaliado no estudo de rugosidade
superficial a seguir (RIOS et al., 2014; TOSTES et al., 2009).

E também de interesse verificar se 0s grupos apresentaram alteracéo significativa entre
baseline, 30 e 60 dias. Ou seja, verificar se houve clareamento estatisticamente significativo.
Como a variavel de coloragdo que estamos analisando e a diferenca em relacdo ao baseline, ndo
conseguimos comparar com baseline estatisticamente por ndo termos as mensuragoes diretas.
Para verificar se houve clareamento entre 30 e 60 dias foi utilizado o teste de Wilcoxon (Tabela
2). O teste de Wilcoxon tem como hipotese nula que a diferenca média entre antes e depois é
igual a zero.

Tabela 2. Valor de p comparando o clareamento entre os tempos de 30 e 60 dias, de acordo
com o teste de Wilcoxon.

Grupos p.valor
EXP_GEL 0,2753906
EXP_PO 0,9218750
PROFWHITE 0,4316406
TRIPLA 0,6250000
WHITEMAX 0,2753906

Pode-se perceber que, apesar de haver clareamento entre baseline e 30, e baseline e 60, a
partir de 30 dias o clareamento ndo avanga para nenhum dos grupos, comprovado por p > 0,05

para todos 0s grupos.



89

3.2. Padréao rugosidade

Alguns dentifricios de venda livre contém particulas abrasivas, que ajudam a remover as
manchas da superficie do esmalte (MELO; MANFROI; SPOHR, 2014). Contudo, um aumento
elevado da rugosidade pode ocasionar, a longo prazo, uma extensiva perda de substancia
dentéria, levando a hipersensibilidade severa, exposicdo da polpa dentaria e total

enfraguecimento da denticdo natural (SINGH et al., 2016).

No estudo da rugosidade superficial as pressuposicdes de normalidade e homogeneidade
de variéncias também ndo foram atendidas. Nos grupos imersos em agua destilada, os dados
em 30 dias ndo indicaram diferenca significativa, ja os de 60 dias indicaram. Segundo o teste
de Kruskal-Wallis, a0 menos um dos grupos apresentou diferenca estatisticamente significativa
em relacdo aos demais. O teste ndo-paramétrico de comparacGes multiplas de Dunn foi
realizado de forma a identificar qual o grupo que apresentou diferencas segundo o Kruskal-
Wallis. De forma a entender os resultados dos testes, esta se¢do traz a analise descritiva (Tabela
3).

Tabela 3. Descricdo das médias (em um) e desvios padrdes dos valores de rugosidade
superficial por grupo e tempo de escovacéo.

RM_BS RM_30 RM_60

_ Desvio ] Desvio o Desvio
Grupos Média Média Média

Padréo Padrao Padréao
EXP_GEL 0,3718 0,1684 0,1593 0,0655 0,1640 0,0659
EXP_PO 0,4264 0,3323 0,1722 0,0862 0,1896 0,0418
PROFWHITE 0,3053 0,1354 0,2355 0,2470 0,1619 0,0261
TRIPLA 0,2760 0,1717 0,1910 0,0463 0,3030 0,0843

WHITEMAX 0,3456 0,2468 0,2017 0,1019 0,2010 0,0727

E possivel perceber que o grupo TRIPLA possui a maior diferenca média da tabela em
relacdo as outras em 60 dias, comparando numericamente, o que foi confirmado pelo teste de
Kruskal-Wallis seguido pelo de Dunn. A seguir, o boxplot mostra por grupo e tempo de

escovacdo os valores de rugosidade nos grupos submersos em &gua destilada (Figura 10).
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Figura 10. Boxplot das medidas de rugosidade superficial por grupo e tempo de escovacao.

Pode-se perceber que as medianas dos grupos sdo muito parecidas (ponto que separa 50%
dos dados), e também que as variabilidades dentro dos grupos se confundem, de forma que os
intervalos (caixas) se interceptam em todos eles. A Unica excecao a essa interpretacdo € a do
grupo TRIPLA em RM_60, constatando um aumento significativo da rugosidade média. Este
fato poderia explicar por que o grupo TRIPLA obteve uma maior média de AE no estudo de cor
(mesmo que sem diferenca estatisticamente significativa em relagdo aos demais grupos), como
ja foi mencionado, houve um aumento da percepcao do clareamento resultante da presenca de
abrasivos na formulagéo do creme dental. Assim, um dentifricio com esse poder de abrasividade
ndo é bem aceito, haja vista que uma rugosidade alta pode estar relacionada a uma erosdo da
matriz organica da superficie dos dentes. Além disso, a rugosidade pode também afetar o
polimento da superficie de restauracdes, facilitar a agregacdo de placas e o crescimento
bacteriano, aumentando o risco de doencas gengivais e periodontais (AZRAK et al., 2010;
SOARES et al., 2013).

Uma baixa rugosidade nos grupos EXP_GEL, EXP_PO e WHITENING (considerando
os dados descritivos) demonstra 0 baixo potencial destes grupos para um efeito abrasivo e
explica que o AE decorrente da sua utilizagdo provavelmente ocorreu através do processo de

adsorcdo, haja vista que varios estudos ja confirmaram esta propriedade tanto para o carvao
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ativado como para a argila atapulgita (componentes ativos da formulagdo dos grupos em
questdo) (AL-RUFAIE; ALSULTANI; WAHEED, 2016; BU; ZHANG, G; GUO, 2011). J4 no
caso do PROFWHITE, a baixa rugosidade (também considerando os dados descritivos) pode
ser explicada porque na sua formulacdo ha presenca de arginina. A arginina € um aminoacido
que tem a capacidade de obliterar os tibulos dentinarios, além de ter se mostrado promissora
na reversédo dos efeitos desmineralizantes (WOLFF et al., 2013; YESILYURT et al., 2013).

E também de interesse, assim como foi feito com a coloracdo, verificar se a rugosidade
se altera significativamente no decorrer do tempo para cada grupo. Como a rugosidade foi
mensurada nos trés pontos, realizamos trés comparacdes para cada grupo: RM_BS com
RM_30, RM_BS com RM_60 e RM_30 com RM_60 (Tabela 4).

Tabela 4. Valor de p comparando a rugosidade superficial entre os tempos baseline e 30 dias,
baseline e 60 dias, e 30 e 60 dias, de acordo com o teste de Wilcoxon.

Grupos BS-30 BS-60 30-60
EXP_GEL 0,0019531 0,0019531 0,7695312
EXP_PO 0,0273438 0,0371094 0,3222656
PROFWHITE 0,0839844 0,0097656 0,7695312
TRIPLA 0,3222656 0,4921875 0,0039062
WHITEMAX 0,1308594 0,1054688 0,6250000

Neste caso, 0s grupos EXP_GEL e EXP_PO ja apresentaram mudancas estatisticamente
significantes desde os 30 dias. Contudo, ndo houve diferencas estatisticamente significantes
entre os tempos de 30 e 60. O grupo PROFWHITE apresentou diferenca estatisticamente
significativa somente a partir de 60 em relacdo ao baseline e o grupo TRIPLA apresentou
diferencas estatisticamente significantes apenas entre os tempos de 30 e 60. Sendo que, dentre
0s grupos e tempos em que houve diferencga estatisticamente significativa, apenas no grupo
TRIPLA essa diferenca encontrada refletiu-se em um aumento da rugosidade superficial,
oferecendo um maior potencial de desgaste da superficie dos dentes. Mesmo porque no teste de
comparacao entre grupos, TRIPLA foi Gnico que obteve resultados diferentes estatisticamente
significativos em relacdo aos demais grupos, observado pelo aumento da rugosidade média em
RM_60. WHITEMAX ndo apresentou diferencas estatisticamente significantes em nenhum dos

pontos do teste de Wilcoxon.
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4 CONCLUSOES

De acordo com a metodologia proposta para este estudo, pode-se concluir que:

- Ao realizar os testes de cor, ndo foram detectadas diferencas que sejam estatisticamente
significativas entre os grupos. Algumas diferengas numéricas puderam ser observadas na tabela
descritiva, entretanto, a analise descritiva sozinha ndo permite realizar inferéncias e ndo da
seguranca alguma de que os resultados possam ser reproduzidos e ndo sejam somente variacdo

das proprias amostras.

- Apenas no grupo TRIPLA as diferengas estatisticamente significativas encontradas de
rugosidade meédia refletiram-se em um aumento da rugosidade superficial, oferecendo um

maior potencial de desgaste da superficie dos dentes.

PERSPECTIVAS

e Realizar experimento com maior tamanho amostral, dessa forma aumentando as
chances de detectar diferencgas, caso existam (isto é, para um mesmo delineamento

experimental);

e Verificar a diferenca de cor antes e apds o clareamento de dentes imersos em uma

substancia pigmentante;
e Realizar experimento simulando maiores periodos de utilizacdo dos produtos;

e Padronizar as condicdes de analise, por exemplo, iluminacdo, distancia e angulo de

leitura;

e Melhorar o polimento dos corpos de prova.
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