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RESUMO

A propolis € uma substancia resinosa produzida pelas abelhas da espécie Apis
mellifera, a partir da mistura de exsudatos de brotos, folhas e botdes florais, de
espécies vegetais com secre¢des salivares das abelhas. Comprovadamente, a
prépolis apresenta atividade antimicrobiana e antiinflamatéria. Esse estudo teve
por objetivo desenvolver fios dentais de politetrafluoroetileno (PTFE) revestidos
com extrato de prépolis vermelha brasileira. Fios de PTFE foram modificados
com permanganato de potassio e acido nitrico, e a seguir revestidos com
extrato de propolis vermelha brasileira (PVB) nas concentracbées de 500, 1000,
2000 e 3000 pg/mL. A presenca do extrato de PVB nos fios foi investigada por
meio de cromatografia liquida de alta eficiéncia e espectroscopia no
infravermelho com transformadas de Fourier. A atividade antioxidante dos fios
foi testada utilizando- se 0 método DPPH e a morfologia superficial analisada
em microscopia eletrébnica de varredura (MEV). Foram identificados
biomarcadores da PVB, com mais alta quantidade de liquiritigenina
(6,20pg/mL), isoliquiritigenina (6,19ug/mL) e formononetina (6,90ug/mL). A
presenca de PVB e atividade antioxidante foi comprovada nos fios dentais.
Imagens em MEV mostraram que houve modificacdo da superficie lisa do fio
de PTFE (antes), que se tornou mais porosa e com ranhuras depois do
tratamento com permanganato de potassio e acido nitrico. Apds o revestimento
com o extrato de PVB os fios aparentaram terem sido recobertos por uma
substancia que lhes conferiu uma superficie mais uniforme. A partir da
metodologia proposta, foi possivel desenvolver um fio dental de PTFE revestido
com PVB nas concentragdes de 500, 1000, 2000 e 3000ug/mL com atividade

antioxidante.

Palavras-chave: Dispositivos para o cuidado bucal domiciliar; Prépolis; Higiene

bucal; Carie dentaria/Prevencao & controle.



ABSTRACT

Propolis is a resinous material produced by Apis mellifera bees, from a mixture
of exudates, leaves, flower and buds of plant species with bee salivary
secretions. Propolis has been proven to have antimicrobial and anti-
inflammatory activity. This study aimed to develop polytetrafluoroethylene
(PTFE) dental floss coated with Brazilian red propolis extract. PTFE dental floss
was modified with potassium permanganate and nitric acid, and then coated
with Brazilian red propolis extract (PVB) at following concentrations of 500,
1000, 2000 and 3000 ug/mL. The presence of PVB extract in the dental floss
was investigated using high- performance liquid chromatography and Fourier
transform infrared spectroscopy. The antioxidant activity of the dental floss was
tested using the DPPH method and the surface morphology was examined
using scanning electron microscopy (SEM). PVB biomarkers were identified,
with higher amounts of liquiritigenin (6.20ug/mL), isoliquiritigenin (6.19ug/mL)
and formononetin (6.90ug/mL). The presence of PVB and antioxidant activity of
the dental floss has been proven. SEM images showed that there was a change
in the smooth surface of the PTFE dental floss (before), which became more
porous and rougher after treatment with potassium permanganate and nitric
acid. After coating with PVB extract, the dental floss appeared to have been
covered with a substance that gave them a more uniform surface. Using the
proposed methodology, it was possible to develop a PTFE dental floss coated
with PVB at 500, 1000, 2000 and 3000ug/mL concentrations with antioxidant

activity.

Keywords: Devices for home oral care; Propolis; Oral hygiene; Dental

caries/Prevention & control.
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1 INTRODUGAO

A carie dentaria e doencas periodontais sdo muitos prevalentes e podem
causar danos como dores, dificuldades na digestdo, mastigagcao, fonagao e até
perda dentaria. Com sua progressdo aspectos funcionais, fisioldgicos e
estéticos sdao comprometidos no individuo, além de aspectos psicologicos,
afetando sua autoestima (Moraes; Cohen, 2021).

A causa principal da carie e doencgas periodontais € uma dieta rica em
agucares, associada a suscetibilidade do hospedeiro, presenca de micro-
organismos e fatores ambientais que formam o biofiime dental (Zhu et al.,
2022). Esse biofilme dental é formado por uma matriz de polissacarideos,
proteinas e DNA, onde estdo associadas inumeras bactérias (Wholska et al.,
2016). A estrutura do biofilme dentario protege as bactérias dos mecanismos
de resposta imune e da atividade farmacéutica, dificultando a resolucdo da
infecgao (Sharma et al., 2019).

Dentre esses fatores que causam a carie e a doenga periodontal, o
biofilme dentario formado na superficie dos dentes pode ser controlado e
prevenido com a higienizagdo da cavidade oral, a qual promove resultados
positivos na manutencgao do equilibrio da microbiota (Kauer et al., 2016).

A perda do equilibrio da microbiota oral proporciona a colonizagado de
micro-organismos gram-positivos anaerobios (Lactobacillus e Streptococcus
mutans) formando o biofilme dental nas superficies dos dentes. Porém, com a
escovacgao, o biofilme dental, € desorganizado pela agdo mecanica das cerdas
das escovas, desacelerando seu crescimento (Ferraz; Carvalho, 2022)

O controle mecanico realizado com escovas dentais para manter a
higiene oral € acessivel e simples, porém, o contato das cerdas das escovas
com a superficie dental é limitado, uma vez que se restringe a remocao do
biofilme dental apenas nas faces linguais, palatinas, vestibulares e oclusais
necessitando do auxilio do fio dental nas faces interproximais para uma

higienizacdo completa (Neves et al., 2020; Worthington et al., 2019). Produtos
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naturais tém sido usados como base para desenvolvimento de muitos
antimicrobianos desde os meados do século XX (Rossiter; Fletcher; Wuest,
2017) e, consequentemente, chamaram atencdo para terapia de infeccoes
orais (Chinsembu 2016; Jeon et al., 2011; Silva et al., 2020). Um desses
produtos, a propolis vermelha brasileira.

A propolis vermelha brasileira € uma substancia resinosa coletada pelas
abelhas da espécie Apis mellifera, obtida a partir de exsudatos de brotos,
folnas e botdes florais, misturadas a secrecbes salivares, utilizadas para
construgdo, manutengao e protecédo de suas colmeias (Barrientos et al., 2012).
Essa substancia natural é atdxica, antimicrobiana e anti-inflamatdrias, ideal
para aplicagao na prevencgao e tratamento de doencgas infecciosas da cavidade
oral (Cao et al., 2024).

A prépolis apresenta atividade antimicrobiana e antibiofilme (Queiroga et
al., 2023) e é uma importante fonte de aplicagbes farmacéuticas em
odontologia (Curutiu et al., 2020). Assim, a investigacdo de substancias
antimicrobianas que sejam econdmica e ecologicamente sustentaveis é de
grande relevancia.

Ao considerar a propolis como uma alternativa ao uso de
antimicrobianos classicos para o controle do biofiime dental, esse estudo
inédito, propde, apesar dos varios tipos de revestimentos disponibilizados no
comércio, aliar as boas propriedades mecanicas do politetrafluoretileno (PTFE)
a bioatividade da PVB.



22

OBJETIVOS

2 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GERAL

Desenvolver fios dentais de politetrafluoroetiieno (PTFE) revestidos com

extrato de prépolis vermelha brasileira.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

1. Obter o extrato de prépolis vermelha brasileira (PVB)

2. Desenvolver um fio dental de PTFE revestido com extrato de PVB
nas concentragdes de 500, 1000, 2000 e 3000 pg/mL;

3. Verificar a alteragdo de massa dos fios dentais apds revestimento dos

fios com PVB;
4. Caracterizar os fios dentais de PTFE revestidos com extrato de

PVB (CLAE, FTIR, DPPH e MEV).
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3 REVISAO DE LITERATURA

3.1 FIO DENTAL

Em 1815, Levi Spear Parmly, cirurgido-dentista, observou a
necessidade de dispositivos auxiliares de higiene bucal nas faces
interproximais dos dentes. A ideia para criagdo do fio dental, surge da
ineficiéncia da escovagdo em alcancar os contatos interdentais (Koji et al.,
2022).

Desenvolvido por Levi Spear Pamply (1815), o fio dental era
confeccionado com fio seda, e seu uso era recomendado apoés refeicbes nas
regides interproximais dos dentes. A primeira produgdo em larga escala na
industria, foi iniciada em 1888, pela empresa Codman & Shurtleft, e
posteriormente, pela empresa Johnson & Johnson (1898), a qual obteve a
primeira patente do fio dental (Silva; Ribeiro, 2022).

Mas, somente em 1882, essa ideia ganha impulso e o fio dental passa
a ser um produto fabricado industrialmente, e posteriormente, patenteado em
meados de 1889, através da empresa de cosméticos Jhonson e Jhonson®
(Koji et al., 2022).

O uso do fio dental, tornou-se popular apés a Segunda Guerra Mundial
com a criagdo de um fio dental composto por nylon, idealizado por Charles
Bass, diferente do fio dental de seda. Esse fio dental de nylon apresentava
maior flexibilidade e resisténcia, com maior qualidade e eficacia na limpeza
interdental (Teich et al., 2014).

O fio dental passa a ser desenvolvido até os dias atuais com a
finalidade de remover e desorganizar o bioflme nas superficies
interproximais, entretanto, o crescimento e desorganizacdo do biofilme
aderido em superficies rugosas, cicatriculas, féssulas e fissuras (Silva;
Ribeiro, 2022), superficies vestibular, lingual e palatina, deve ser removido

através da escovacéo (Ferraz; Carvalho, 2022)
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Existe uma variedade de técnicas e recursos disponiveis para higiene
oral. Aos profissionais de saude bucal, cabe transformar essas evidéncias
cientificas em informagdes mais simplificadas, sem muitas variacbes de
técnicas utilizadas no cotidiano do paciente, com instru¢cdes, motivagdes
eficazes (Slot; Valkenburg; Weijiden, 2020), e adequada escolha dos meios
de controle (Silva; Ribeiro, 2022).

Ferramentas de controle mecanico para cuidado domiciliar, escova
dentaria e fio dental, agem de maneira indispensavel na prevencao da carie
dentaria e doenga periodontal (Silva et al., 2018) propiciam a remog¢ao do
biofilme em regides que requerem maior habilidade ao considerar condi¢des
anatémicas de maior dificuldade de acesso e morfologicas, como apinhamento
dentario e irregularidades na raiz dentaria. Métodos de controle mecanico sao
os mais utilizados na pratica diaria pelos beneficios na prevencao da carie e
doenga periodontal, por razées econdmicas e de seguranga. Esses produtos
sdo comercializados e frequentemente modificados pelos fabricantes, com o
objetivo de melhorar tempo de uso e o conforto (Salzer et al., 2000).

Estruturalmente, o fio dental pode ser fabricado como monofilamento
composto de politetrafluoretileno expandido ou fibras de poliéster (Polifil)
composto por filamentos simples torcidos e em numeros variados, em que o
didmetro, o grau e a orientagao dos filamentos dependem do produto, ou ainda,
pode ser chamado de pseudopolifil, quando os filamentos unicos de Palifil
estdo embutidos em uma matriz (Salzer et al., 2000). Além disso, o fio dental
pode ser encerado para facilitar a colocagcdo entre dentes fortemente
justapostos, aos quais podem ser adicionados aromatizantes e agentes
preventivos, como o fluoreto (Ferraz; Carvalho, 2022; Salzer et al., 2000).

Os fios de PTFE possuem uma alta resisténcia a tragdo, baixa
aderéncia, permitindo o deslize nas superficies dentais sem rasgar ou ficar
preso, com baixo coeficiente de atrito, além de uma boa estabilidade térmica a
quebra e a abrasado, sendo um material de baixo custo, eficacia e seguranca
(Canto et al., 2011).
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Figura 1 - Estrutura quimica do PTFE
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Fonte: Prof. Dr. Hélio Wiebeck; Marcus Vinicius Seixas, Escola Politécnica da Universidade
Federal de Sdo Paulo - USP (2012), modificado pela autora (2024).

3.2 CONTROLE DO BIOFILME

O Dbiofilme dental é rico em polissacarideos n&o calcificados e
glicoproteinas aglutinadas (Menezes et al., 2020), organizada em trés
dimensdes: base em material extracelular, oriundo do metabolismo celular e
fatores do ambiente oral que favorece o crescimento e a proliferagao de micro-
organismos nas superficies dentarias (Simdes; Oliveira Filho, 2021).

O biofilme é o fator etioléogico das doencas carie e periodontal,
associada a multiplos fatores condicionantes, ndo considerado o fator principal.
Ao evitar a formacado desse complexo microbiano, através de intervencdes
preventivas, havera auséncia dessas doengas (Menezes et al., 2020).

As principais bactérias do biofilme sao os Streptococcus mutans e os
Lactobacillus, possuem um potencial cariogénico na decomposicdo da
sacarose e producdo de acidos. Apds a ingestdo de sacarose, esses

participaram ativamente do processo de fermentagdo, ao transformar essa
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sacarose em polissacarideos, acido lactico e moléculas de adenosina trifosfato
(ATP) (Tanner et al., 2018).

O controle do biofiime depende de métodos de controle eficazes e
diariamente executados pelo individuo, além de forgas fisioldgicas naturais,
padrées ligados a mastigagdo e desenvolvimento da denticdo de cada
individuo (Salzer et al., 2000).

O biofilme pode ser desorganizado por métodos de higiene oral,
mecanicos € quimicos, que ao agir de forma conjunta sido eficazes na
prevencdo da carie e doenga periodontal (Ansari et al., 2020). O controle
quimico adjunto a escovagao melhora a higiene oral e estimula o controle do
biofiime através de produtos a base de fluoretos e pirofosfatos soluveis que
agem contra a formacgao do calculo dentario e como bactericidas (Menezes et
al., 2020)

Na técnica de controle mecanico do biofilme sao utilizados dispositivos,
como a escova nas faces (vestibular, lingual, palatina) e o fio dental nas faces
interproximais (mesial e distal), com técnicas manuais que promovem a
desorganizagao e/ou remogao do biofilme dental (Salzer et al., 2000; Koji et al.,
2022).

3.3 PROPOLIS VERMELHA BRASILEIRA

Com seis grandes biomas e uma grande diversidade de vegetagdes
regionais, o Brasil, € considerado o maior produtor de prépolis do mundo. A
comercializagao da propolis pelas industrias farmacéuticas € uma alternativa
preventiva e terapéutica em determinadas doengas (Aguiar et al., 2018).

A prépolis € uma mistura resinosa complexa, composta por substancias
obtidas a partir de exsudatos de brotos, folhas e botdes florais, coletadas de
espécies vegetais por abelhas da espécie melifera africanizada (Apis mellifera).
Essa mistura quando manipulada dentro da colmeia, acrescida de secrecdes
salivares e cera, dara origem a um composto resinoso com baixa solubilidade,
que servira para reparos dos favos de mel, manutengao da temperatura interna
da colmeia, proteg¢ao contra micro-organismos e preservagao de insetos mortos
(Aguiar et al., 2018; Souza et al., 2019).
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Figura 2 - Abelha Apis mellifera e a planta Dalbergia ecastophyllum.

Fonte: Adaptado de Propolis: Usos Biotecnolégicos/ Org: Alfredina S. Araujo; Maria do

Socorro Ara; Weverto P. Medeiros — Issu (2021), modificado pela autora (2024).

Apos sua elaboragao pelas abelhas, a propolis, apresentara diferencas
caracterizadas conforme a genética, propriedades quimicas, fisicas
(consisténcia), bioldgicas (antibacteriana, antiviral, antifungica) e organolépticas
(cor e odor), derivando os tipos verde, vermelho e marrom (Souza et al., 2019).

Os treze tipos de propolis existentes no Brasil, foram catalogadas e
distinguidas segundo a sua caracteristica geograficas, vegetais e influéncias
climaticas (pressédo, atmosférica, vento, temperatura, umidade relativa,
luminosida) e que influenciam na variagdo da sua composi¢do quimica e

diferencia a propolis nas suas atividades farmacoldgicas (Franchin et al., 2018).

Na regido litoral do Nordeste, predomina o 13° tipo de prépolis
brasileira, nos Estados de Alagoas, Paraiba, Bahia e Pernambuco, destacando-
se o Estado de Alagoas, na produgdo e pesquisa da prépolis vermelha
brasileira (PVB), conhecida como rabo-de-bugio, originada da planta
leguminosa Dalbergia ecastophyllum (Franchin et al., 2018) e encontrada na

regido dos manguezais (Aguiar et al., 2018).
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Ao considerar suas propriedades terapéuticas descritas na literatura, a
propolis vermelha, rica em flavonoides e com inumeras propriedades
bioldgicas, apresenta beneficios quanto atividade cicatrizante (Peter et al.,
2017); anti- inflamatéria (Jung et al., 2008) e antitumoral (Watanabe et al.,
2011; Sforcin e Bankova, 2011; Sawicka et al.,2012); antimicrobiana e
antioxidante (Jiang et al., 2020); antiviral (Aguiar, 2018); antifungica (Sobreira
et al., 2020).

Os principais componentes quimicos presentes na prépolis que sao os
grupos: isoflavonas, flavonas, flavonoides, pterocarpanos xantonas, auronas,
taninos e terpenos (Sena-Lopes et al., 2018), além vanadio, cobre, ferro, calcio,
silicio e aluminio (Oryan; Alemzadeh; Moshiri et al., 2018).

Porém, existem componentes quimicos presentes em altas
concentracbes, como propriedade exclusiva da PVB, que a diferencia dos
demais tipos de prépolis, considerados marcadores quimicos, tais como: metil
isoeugenol, metil eugenol, formononetina, biochanina A, isoliquiritigenina,
liquiritigenina, medicarfina, homopterocarpan, quercetina e vestitol, que
permitem distingui-la de outros tipos brasileiros de prépolisoflavonas
formononetina, biochanina A, pinocembrina, medicarpina, isoliquiritigenina,

liquiritigenina, vestitol, elemicina e isoelemicina ( Mendonga et al., 2015).

3.3.1 Atividade anticariogénica da PVB

A carie dentaria € uma doenga multifatorial correlacionada a dieta,
microbiota e resposta do hospedeiro. O biofilme dental que contém bactérias
Streptococcus mutans é o principal agente causador da cérie (Barrietos et al.,
2012).

A propolis vermelha brasileira tem atividade antimicrobiana sobre micro-
organismos como: Escherichia coli, Staphylococcus aureus, Pseudomonas sp.,
Enterococus sp., e Streptococcus sp., Staphylococcus aureus (Bittencourt et
al., 2015; Do Nascimento et al., 2018) Streptococcus mutans (Oldoni et al.,
2011), Candida albicans (Sobreira, 2020).

Componentes polifendlicos da PVB possuem acgédo antibacteriana e

inibem a formacao do biofilme. No estudo realizado por Ota e colaboradores
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(1998), ja se demonstrou uma grandeatividade antimicrobiana contra

Streptococcus mutans e Lactobacillus (Ota et al., 1998).

3.3.2 Mecanismo de agdo antimicrobiana da PVB

Dentre os componentes da propolis, dezessete substancias, como
flavonoides, acidos fendlicos, ésteres, cetonas, aldeidos fendlicos, ocasionam
danos as estruturas funcionais e estruturais da parede celular dos micro-
organismos (Nediji et al., 2014; Picoli et al., 2016), como ilustrado na figura 3

abaixo.

Figura 3 - Estrutura celular das bactérias.
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Fonte: http://educacao.globo.com/biologia/assunto/microbiologia/bacterias.html (2015),
modificado pela autora (2024).

A ruptura da integridade da membrana celular das bactérias esta
relacionada ao totarol (flavonona) que € um diterpenoide hidrofobico com alto
coeficiente na quebra das ligagoes fosfolipideo/agua (Torres et al., 2018).

A desestruturagao dos polissacarideos extracelulares da parede celular
(PEC) de bactérias responsaveis pela formacao do biofilme dentario, impedem
a adesdo desses micro-organismos nas superficies dentarias e dificultam a

difusdo da matriz do biofilme dentario e o0 consequente aumento na


http://educacao.globo.com/biologia/assunto/microbiologia/bacterias.html
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concentragcédo do acido essencial para formacgao inicial da les&do cariosa (Leites;
Pinto; Sousa, 2006).

As atividades bacteriostatica e bactericida € atribuida a atividade
antioxidante que inibem a multiplicagdo das bactérias, da sintese de proteinas
e RNApolimerase e rompimento da membrana citoplasmatica (Takaisi-Kikuni;
Schilder, 1994; Capasso; Castaldo, 2002).

Esses compostos quimicos da PVB também atuam na parede celular de
células fungicas, como a Candida albicans, inibindo a atividade da enzima

extracelular fosfolipase e a sua adesao aos tecidos (SOBREIRA et al., 2020).
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4 MATERIAIS E METODOS

41TIPO DE ESTUDO

Esse € um estudo in vitro, que foi desenvolvido nos Laboratérios de

Caracterizacado e Analise de Biomateriais (LaCa-Bio/FOUFAL), Laboratério de

Andlises Farmacéuticas (LAFA-ICF) e no Laboratério de Quimica, Campus
Maceio, do Instituto Federal de Alagoas (IFAL).

4.2 REAGENTES

Os reagentes utilizados nos experimentos possuiam grau de pureza

analitica e estao discriminados na Tabela 1.

Tabela 1 - Reagentes utilizados.

REAGENTES FORMUL FABRICANTES
A
Acetona C3HsO Quimica Contemporanea LTDA, SP —
Brasil
Alcool etilico absoluto P.A. Quimica Moderna, SP-Brasil
] C2HsO
Agua deionizada H20 Quimica Moderna, SP-Brasil
Permanganato de potéssio KMnO4
Acetonitrila HPLC gradiente CHsCN Sigma-Aldrich, SP -Brasil
Sigma-Aldrich, SP -Brasil
2,2-difenil-1-picril-hidrazil (DPPH) C1sH12Ns
Os
Acido nitrico HNO3 NEON Quimica Fispq, SP — Brasil

Fonte: autoria propria (2024)
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4.3 ELABORACAO DO EXTRATO DE PROPOLIS VERMELHA BRASILEIRA
(PVB)

A propolis bruta foi coletada em 16 de dezembro de 2021, na regido de
mangues do Estado de Alagoas, Brasil. O projeto foi registrado no SISGEN
(Sistema Nacional de Gestdao do Patriménio Genético e do Conhecimento
Tradicional Associado), com o0 numero de cadastro A827143.

A extracado foi realizada manualmente. Inicialmente 50 g de prépolis
bruta foi macerada e colocada em um béquer com 200mL de etanol a 80%°GL
(80:20 v/v) e mantido no escuro sem agitagéo por 48 horas, o sobrenadante foi
removido através de uma pipeta e colocado em outro béquer, e foi adicionado
200mL de etanol a (80:20 v/v). Todo esse processo foi realizado em ftriplicata.

A porcéo liquida final total (600mL) foi filtrada através de filtro Quality de
papel e submetido a destilacdo sob pressao reduzida em um evaporador
rotativo (modelo IKA RV 10; Marca IKA Works / IKA Werke GmbH & Co. KG)
em banho maria a 35-40°C (pressdo em 800 mmHg e velocidade de 155 rpm),
para remoc¢ao do solvente.

Apods a rota evaporacgao, o extrato foi acondicionado em um recipiente de
vidro, no escuro, a 27°C para remogao do solvente residual. Ao final foram
obtidos 33g de extrato etandlico de prépolis vermelha. O extrato de PVB foi
ressuspenso etanol/agua (80:20 v/v) a uma concentracdo de 1000 pg/mL e
levado para agitagdo em placa agitadora (Quimis® Q261M23, Brasil), na

velocidade de 200 rpm, até sua completa dissolugéo.

4.4 PRODUCAO DOS FIOS DENTAIS COM PVB

As amostras experimentais de fita dental de politetrafluoretileno (PTFE)
de filamento unico, encerado com cera microcristalina (Colgate® Total,
Colgate, Sao José dos Campos, SP, BR) foram cortadas em pedacos de 22
cm, pesados em balanca precisdo analitica com 10° casas decimais para
obtermos a pesagem inicial das amostras de fio dentais sem revestimento do

extrato de PVB e mantidas em frascos do tipo Falcon até a etapa de tratamento
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da superficie prévio ao revestimento do fio com extrato de PVB, que foi

executado seguindo- se a metodologia de Fu, C. et al. (2014), modificada.

4.4.1 Procedimento de modificagcdo da superficie do fio de PTFE

As amostras de fio de PTFE foram lavadas com acetona e depois com
agua destilada, por 30 minutos em cada substancia, em oscilag&do ultrassonica,
para remover a cera e as impurezas da superficie das amostras de fios dentais.
Apods a limpeza, as amostras foram secas em uma estufa microbiologica, a
37°C por 24 horas e, a seguir, mantida em dessecadora de silica para posterior
experimento.

A solugdo de permanganato de potassio com uma concentragdo de 6%
em peso foi preparada adicionando-se 6 g de permanganato de potassio
(KMnOs4) em 94 g de agua destilada. Ao conteddo foram adicionados 5mL de
(65-68) w% de acido nitrico (HNOs) sob agitagdo por meia hora, e obteve-se
uma solugédo homogénea de KMnO4/HNO:s.

As amostras de PTFE Ilimpas foram imersas na solugao de
KMnO4/HNO3 a 45°C + 2°C por 5 horas, sob agitacdo, como ilustra a figura 4,
e depois, foram sucessivamente enxaguadas com acetona e agua destilada
sob oscilacdo ultrassénica por cinco vezes, cada vez por 12 minutos. As

amostras tratadas foram secas na estufa bacteriolégica a 37°C por 24 horas.

4.4.2 Revestimento do fio dental com PVB

Os fios foram colocados, suspensos e estirados, em tubos Falcon de
50mL esterilizados contendo uma solugcdo de PVB e etanol (m/v) nas
concentragdes de 500, 1000, 2000 e 3000 ug/mL e mantidos durante 24h, em
repouso a 25°C, em ambiente isento de luz como ilustrado na figura 4A e 4B.
Apods esse tempo, os fios permaneceram em estufa microbiolégica durante 24h
a 37'C para secagem. A seguir foram acondicionados em embalagens
individuais estéreis até o momento dos testes. Fio dental ndo revestido com

extrato de PVB foi usado como controle.
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Figura 4 - Técnica utilizada para manter os fios suspenso e esticados no tubo Falcon de
50mL para revestimento com extrato de PVB nas concentragdes de 500, 1000, 2000 e
3000ug/mL

Fonte: autoria propria (2024).

4.5 CARACTERIZACAO DOS FIOS DENTAIS

4.5.1 Extragao da PVB dos fios revestidos

Os fios dentais, tratados e ndo tratados com KMnO4/HNO3 foram pesados
em balanca analitica (Tabela 2) com a finalidade de obtermos a obtendo-se o
peso correspondente ao revestimento de PVB em cada amostra (peso da
amostra de fio dental com revestimento — peso do fio dental sem revestimento).
Dos fios tratados e revestidos com PVB, foram selecionadas de cada
concentracdo a amostra que apresentou a maior massa residual
(500pg/mL:1280ug/mL; 1000pg/mL: 220pg/mL; 2000pg/mL:1310ug/mL e
3000ug/ mL: 980ug/mL).

Todas as amostras foram identificadas e colocadas individualmente em
tubos Eppendorf, sendo acrescentado 1mL de etanol absoluto a cada tubo com
0 objetivo de extrair das amostras o extrato de PVB. As amostras foram
colocadas no banho ultrassénico durante 24 minutos. Em seguida, o material
extraido foi diluido nas concentragdes de 250, 500 e 750 ug/mL e reservadas
para as andlises de CLAE e da atividade antioxidante (DPPH) dos fios
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revestidos. Ja as amostras de fios dentais que nao receberam tratamento com
permanganato de potassio e acido nitrico (NT) e foram revestidas nas
concentragbes 500, 1000, 2000 e 3000ug/mL, foram selecionadas as que
obtiveram maior massa residual, respectivamente, 530pg/mL, 270pg/mL,
630pg/mL e 470pg/mL.

Tabela 2 — Peso das amostras selecionadas de fios dentais tratados (T) e nao tratados
(NT) com KMNO4/HNO3

AMOSTRAS CONCENTRAGOES
500pg/mL 1000 pg/mL  2000ug/mL  3000ug/MI

Fios dentais tratados com 1280 ug/mL 220 pg/mL 1310 pg/mL 970 pg/mL

KMNO4/HNO; (T)
Fios dentais nao tratados 530 pg/mL 270 ug/mL 630 ug/mL 470ng/
com KMNO4/HNO; (NT) mL

4.5.2 Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia (CLAE)

Os fios foram processados como descrito no item 4.5.2, com o objetivo de
extrair o revestimento PVB das amostras de fios dentais nas concentragdes de
500, 1000, 2000 e 3000ug/mL. E a seguir, a identificagdo e quantificacdo de
marcadores no EARP foi realizada seguindo-se a metodologia de Nascimento
et al. (2016), usando cromatografia liquida de ultra eficiéncia acoplada a um
detector de arranjo de diodo (UPLC-DAD) de Shimadzu. O equipamento
consistiu dos seguintes médulos: bomba de alta pressao (modelo LC-20ADXR),
desgaseificador (modelo DGU-20A3R), auto-injetor (modelo SIL-20AXR),
coluna cromatografica em estufa, detector de arranjo de fotodiodos (modelo
EPDM-20A), controlador (modelo CBM-20A) e software Shimadzu Labsolution.

A separacgédo dos flavonoides ocorreu utilizando-se uma coluna de fase
reversa (C18, 150mm 4,6mm; 5um) e uma fase mével composta pelo solvente
A (agua Milli-Q) e solvente B (acetonitrila), bombeados a uma vazéo de 0,3mL/

min. O gradiente inicial de eluicdo consistiu de 70% de agua (A) e 30% de
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actonitrila (B) (v/v). A coluna foi eluida variando-se a porcentagem de (B) da
seguinte forma: 0-2 min 30% B, 2-5 min 36% B, 5-8 min 46% B, 8-11 min 52%
B,11-14 min 52% B, 14-17 min 57% B, 17-20 min 62% B, 20-24 min 62% B, 24-
28 min 68% B, 28-32 min 72% B, 32-36 min 90% B, 36-42 min 97% B, 42-50
min 100% B, 50-55 min 100% B, 55-57 min acetonitrila foi reduzida para 30% e
es condicao foi mantida até 60 min.

Este método longo foi desenvolvido com o objetivo de lavar a coluna
durante a analise com acetonitrila a 100%, evitar a falta de preciséo e perda de
precisdo durante o ensaio de aprisionamento, e evitar incrustagdo em coluna e
acumulo excessivo de pressao por retencao irreversivel de compostos
apolares, terpenos e guttiferonas presentes no extrato de FR brasileiro. O
volume de injegao foi de 2uL. Os padrdes analiticos dos flavonoides descritos
como marcadores (daidzeina, liquiritigenina, pele de pinobaksina,
isoliquiritigenina, formononetina, pinocembrina e biochanina que foram
preparados em uma solugéo estoque de 10.000ug/mL, usando acetona como
solvente e diluidos a uma concentragao de 500ug/mL. Todo o experimento foi

realizado em triplicata.

4.5.3 Analise do potencial antioxidante por DPPH

O reagente de DPPH (0,004 mM) foi pesado em uma balanga analitica
da marca (®Shimadzu AX 200) e solubilizado em 100 mL de etanol absoluto,
para preparagao de uma solucado estoque de 100 mL de DPPH em etanol na
concentragcdo de 0,04 mg/mL. Essa solugédo foi acondicionada livre de
luminosidade e mantida a 4°C, com aspecto fluido e coloragao violeta.

Os fios foram processados como descrito no item 4.5.1, com o objetivo
de extrair, das amostras de fios dentais revestidos, o extrato de PVB.

Apds a extragao da prépolis dos fios dentais a solugdo de etanol/prépolis
foi transferida para um baldo volumétrico de 5mL, onde adicionamos 2mL da
solucao de DPPH e completamos o baldao volumétrico até 5mL com etanol
absoluto. As solucdes contidas nos baldes volumétricos foram colocadas em
repouso. Apdés 30 min de repouso, na auséncia de luz, foi medida a

absorbancia em um espectrofotdmetro (®Shimadzu UV-1280), em modo



39

fotometria com comprimento de onda (A) de 518 nm. Todo o experimento foi
realizado em triplicata.

A capacidade antirradicalar foi expressa através do ICso (ug/mL), que
corresponde a concentracdo necessaria de amostra para diminuir em 50% a
absorbancia inicial do radical DPPH. O calculo do ICso foi conduzido a partir de
uma regressao linear utilizando os dados colorimétricos obtidos a partir da

seguinte equacéo:

NA (%) = (Acontrole - Aamostra)x 100%

Acontrole)

Onde A (controle) = absorbancia da solugéo do controle negativo e A

(amostra) = absorbancia das dissolu¢des dos referidos grupos.

4.5.4 Andlise da superficie em microscopia eletrbnica de varredura
(MEV)

O estudo da morfologia das moléculas dos fios dentais tratados com
permanganato de potassio e acido nitrico e revestidos com extrato de PVB nas
concentragdes de 500, 1000, 2000 e 3000ug/mL foi realizado no Laborat6rio de
Quimica, Campus Maceio, do Instituto Federal de Alagoas (IFAL), em
Microscopio Eletrénico de Varredura, modelo Vega3 da marca ® Tescan. Em
porta-amostra circular de ago (stub) foram colocadas tiras finas de carbono
dupla face, para fazer o depdsito da diferentes amostras de fios dentais secas
sintetizadas e dos materiais gerados Tonset, Tendset © Tfina. A metalizagdo das
amostras realizada em metalizador (“Sputter Coater”’) modelo Quorum Q150R
ES, com alvo de ouro durante 2 minutos (Corrente de 10mA). As imagens

foram visualizadas em de 10um, 100um e 200um.

4.5.5 Espectroscopia no Infravermelho com transformadas de Fourier
(FTIR)
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A analise das amostras de fios dentais tratadas com a solugcdo de
permanganato de potassio mais acido nitrico e revestidos com extrato de
PVB nas concentragcdes de 500, 1000, 2000 e 3000ug/mL, foram realizadas
com o método amostragem ATR (Reflectédncia Total Atenuada) com
Espectroscopia em Infravermelho com transformadas de Fourier (FTIR), nos
modos absorbancia (A) e Transmitancia (T), com uma faixa de comprimento
de onda de 4000cm™" a 600cm™, resolucéo de 64 varreduras.

Os espectros foram analisados utilizando-se o software GraphPad
Prisma, para analises dos grupos funcionais presentes nos dois modos

(absorbancia e transmitancia).
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5 RESULTADOS

5.1 Aspecto macroscopico

Apdés o tratamento com a solugdo de KMnOs4/ HNOs e antes do
revestimento com extrato de PVB, os fios dentais mostram-se escurecimento
superficial ndo uniforme. Depois de revestidos com extrato de PVB, os fios

apresentaram coloragéo (Figura 5).

Figura 5 - Aspecto macroscopico das amostras de fios dentais apds tratamento com a solugao
de KMnO4/HNOs3 (5-A) e depois de serem tratados e revestidos com extrato de PVB (5-B).

Fio de PTFE tratados com KMn,/HNO;

Fios revestidos com PVB

Fonte: autoria prépria (2024)
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5.2 Aspecto microscopico

As imagens em microscopia eletrbnica de varredura (MEV) dos fios de
PTFE tratadas e ndo tratadas com KMnO4/HNOs3 e revestidos com PVB sédo
mostradas na Figura 6. A Figura 6A mostra que a amostra n&o tratada tinha
superficie lisa. A amostra tratada com KMnO4/HNO3, no entanto, apresentou
uma superficie com aspecto mais poroso e com ranhuras (Figura 6B). O fio
tratado e revestido com extrato de PVB aparenta ter sido recoberto com uma
substancia que |he conferiu exibiu uma superficie mais uniforme.

As ranhuras foram geralmente caracterizadas como compostos
inorganicos quando comparadas com polimeros, especialmente para o PTFE

macio. caracteristica hidrofilica da superficie de PTFE tratada (Fu et al., 2014).

Figura 6 - Imagens MEV do fio de PTFE sem nenhum tratamento (A), tratado com

KMnO4/HNOs (B) e apos revestimento com extrato de PVB (C)
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Fonte: autoria propria (2024)




45

5.3 Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia (CLAE)

Os resultados da caracterizacdo quimica dos fios dentais revestidos com
extrato de PVB nas amostras por CLAE mostraram concentragdes variadas
isoflavonoides como a daidzeina, liquiritigenina, pinobanksina, isoliquiritigenina,
formononetina, pinocembrina e biochanina (Figura 7 e Tabela 3). O carater
quimico das amostras de fios dentais tratadas previamente com KMn4/HNOs3
(Figura 8 e Tabela 4) e as sem tratamento prévio com KMn4/HNOs (Figura 9 e
Tabela 5), revestidas com extrato de PVB (NT) 3000ug/mL, comparadas ao
extrato de PVB LT2 FV de 500ug/mL (Figura 5 e Tabela 3) demonstrou uma
maior concentragdo da daidzeina com 3,65 pg/mL no comprimento de onda de
249nm quando comparada a amostra do fio dental tratado com (T) 3000ug/mL;
da liquiritigenina com 6,71pg/mL de concentragdo no comprimento de onda de
275nm e da formononetina com 7,89 ng/mL de concentragdo no comprimento
de onda de 249nm.

Portanto, a atividade na amostra de fio dental que nao recebeu tratamento
prévio com KMn4/HNOs3 (NT) 3000ug/mL apresentou uma maior concentragao
dos componentes do extrato de PVB quando comparado ao fio dental
previamente tratado com KMn4/HNO3 (T) 3000ug/mL.



Figura 7 - Analise do grupo dos

isoflavonoides:
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1-dadzeina; 2-liquiritigenina; 3-

pinobanksina; 4- isoliquiritigenina; 5-formononetina; 6-7-pinocembrina e biochanina no

extrato de PVB LT2 FV 500ug/mL
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Fonte: autoria propria (2024).

Tabela 3 - Extrato de PVB LT2 FV 500pug/mL

Isoflavonoides TR Area Conc. (ug/mL)
Daidzeina 12,79 41.373 2,86
Liquiritigenina 12,61 74.144 6,20
Pinobanksina 15,95 46.736 1,06
Isoliquiritigenina 17,28 126.210 6,19
Formononetina 18,13 147.940 6,90
Pinocembrina 23,24 10.878 0,62
Biochanina 23,31 23.328 0,67

Fonte: autoria propria (2024).

A (nm)
249nm

275nm
289nm

366nm
249nm
290nm

260nm
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Figura 8 - Analise do grupo dos isoflavonodes: 1-daidzeina; 2-liquiritigenina; 3-pinobanksina;

4- isoliquiritigenina; 5-formononetina; 6-7-pinocembrina e biochanina no fio dental com

tratamento com KMnO4/HNO3 revestido com extrato de PVB a 3000pg/mL (T3) a

9700ug/mL
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Tabela 4 - Fio dental com tratamento com KMnO4/HNO3 revestido com extrato de PVB a

3000pg/mL (T3) a 9700ug/mL

Isoflavonoides TR
Daidzeina 12,73
Liquiritigenina 12,56
Pinobanksina 16,09
Isoliquiritigenina 17,289
Formononetina 18,10
Pinocembrina 23,24
Biochanina A 23,51

Fonte: autoria propria (2024).

Area
30.903
46.451
14.427
66.515
96.776
7.612
10.260

Conc. (ug/mL)
214
3,89
0,36
3,28
4,52
0,45
0,34

A (nm)
249nm
275nm
289nm
366nm
249nm
290nm
260nm
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Figura 9 - Analise do grupo dos isoflavonoides: 1-daidzeina; 2-liquiritigenina; 3-pinobanksina;

4- isoliquiritigenina; 5-formononetina; 6-7-pinocembrina e biochanina no fio dental sem
tratamento com KMnO4/HNO3; revestidos com extrato de PVB a 3000pg/mL (NT3) a 9400ug/mL
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Tabela 5 - Fio dental sem tratamento com KMnO4/HNOS3 revestidos com extrato de PVB a
3000g/mL (NT3) a 9400g/mL.

Isoflavonoides
Daidzeina
Liquiritigenina
Pinobanksina
Isoliquiritigenina
Formononetina
Pinocembrina

Biochanina

TR
12,75
16,08
16,08
17,29
18,11
23,26
23,53

Fonte: autoria propria (2024).

Area
52.908
80.243
29.476
116.542
169.228
20.373
19.695

Conc. (ug/mL)
3,65
6,71
0,69
5,72
7,89
1,12
0,58

A (nm)
249nm
275nm
289nm
366nm
249nm
290nm
260nm
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5.4 Analise do potencial antioxidante dos fios por DPPH

Segundo Barreto et al. (2022), extratos que apresentaram maiores
atividades antioxidantes também exibiram maior atividade antimicrobianas e
elevados teores totais de compostos fendlicos e flavonoides.

O 2,2-Difenil-1-picrilhidrazil (DPPH) é um teste popular, rapido, facil e
acessivel para a medicdo de propriedade antioxidante, que inclui o uso de
radicais livres para avaliar o potencial de substancias para servirem como
fornecedoras de hidrogénio ou eliminadores de radicais livres (ERL). A técnica
de teste do DPPH esta associada a eliminagcdo do DPPH, que é um radical livre
estabilizado. O radical livre DPPH interage com um elétron estranho para
produzir uma forte absorbancia em 517 nm, ou seja, uma tonalidade roxa. Um
antioxidante ERL, por exemplo, reage com o DPPH para formar DPPHH, que
tem uma absorbancia menor que o DPPH devido a menor quantidade de
hidrogénio. E radical em comparacdo a forma DPPH-H, pois causa
descoloracao, ou tonalidade amarela, a medida que aumenta o numero de
elétrons absorvidos. A descoloragcido afeta significativamente a capacidade de
reducao. Assim que as solugdes DPPH sdao combinadas com a fonte do atomo
de hidrogénio, o estado inferior da difenilpicrilhidrazina € formado, perdendo
sua cor violeta (Balyan et al., 2022).

A porcentagem de atividade antioxidante (%AA) é equivalente a
quantidade de DDPH consumida pelo antioxidante, sendo a quantidade de
antioxidante necessaria para decrescer a concentragao inicial de DPPH em
50% denominada concentragdo eficiente (CEsp), ou concentragdo inibitoria
(Cls0). Quanto maior o consumo de DPPH por uma amostra, menor sera a sua
CEso e maior a sua atividade antioxidante. Ou seja, quanto menor for a CEso,
menor sera a quantidade de extrato necessaria para oxidar 50% dos radicais
DPPH disponiveis na reagcdo. Sendo assim, quanto maior a concentragao da
amostra e menor a absorbéancia, maior o consumo de DPPH (Kasioti et al.,
2017).

Na Figura 10, apresenta-se o percentual antioxidante dos fios dentais
revestidos com extrato de PVB, com e sem tratamento prévio. As amostras de

fios dentais revestidas com extrato de PVB a 500ug/mL diluida na
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concentragédo de 250ug/mL, obtiveram uma capacidade de antioxidante, isto &,
uma CEs inferior a 50%, tanto no fio dental que ndo recebeu o tratamento
prévio com KMnO4/HNO3 (NT) 500ug/mL como o fio tratado com
KMnO4/HNO3 (T) 500ug/mL, com menos de 20%, demonstrando a ineficiéncia
de sequestro dos radicais lives.

Ja os fios dentais revestidos com extrato de PVB a 1000ug/mL diluido
na concentragédo de 250ug/mL sem tratamento KMnO4/HNO3 (NT) 1000pg/mL
apresentou uma capacidade antioxidante de 40% quando comparado ao fio
dental que recebeu tratamento prévio com KMnO4/HNO3 (T) 1000ug/mL, que
foi de 30%. Os fios dentais revestidos com extrato de PVB a 2000ug/mL diluido
na concentracdo de 250ug/mL, tanto os sem tratamento com KMnO4/HNO3
(NT) 2000ug/mL e o com tratamento KMnO4/HNO3 (NT) 2000ug/mL
apresentaram uma capacidade antioxidante menor que 40%.

Na analise dos fios dentais revestidos com extrato de PVB a 3000ug/mL
diluido na concentragdo de 250ug/mL sem tratamento com KMnO4/HNO3 (NT)
3000ug/mL e o com tratamento KMnO4/HNO3 (T) 3000ug/mL apresentaram
uma capacidade antioxidante inferior a 40%.

Nos fios dentais analisados nas concentragcbes de 500pg/mL e
revestidos com extrato de PVB a 500ug/mL, o que néo recebeu tratamento com
KMnO4/HNO3 (NT) 500ug/mL obteve uma capacidade antioxidante maior que
40%, comparado ao que recebeu tratamento com KMnO4/HNO3 (T) 500ug/mL
apresentaram uma capacidade antioxidante menor que 20%.

Ja na analise dos fios dentais que n&o receberam tratamento prévio com
KMnO4/HNOs3 e revestidos nas concentragdes de 2000ug/mL (NT) 2000pg/mL
e 3000ug/mL (NT) 3000ug/mL obtiveram uma absorbancia acima de 50% e
55%, respectivamente. Ambos fios dentais que receberam tratamento com
KMnO4/HNO3 (T) 2000pug/mL e (T) 3000ug/mL apresentaram uma capacidade
antioxidante abaixo de 50%.

Os fios dentais sem tratamento com KMnO4/HNO3 diluidosna
concentragcédo de 750ug/mL revestidos com extrato de PVB a 500ug/mL (NT)
500ug/mL e a 1000ug/mL (NT) 1000ug/mL e os que n&o receberam
tratamento com KMnO4/HNO3 obtiveram uma capacidade antioxidante

abaixo de 50%, n&o havendo diferenga significativa entre os fios dentais que
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nao receberam tratamento (NT) 500ug/mL e (NT) 1000ug/mL e os fios dentais
que foram tratados (T) 500ug/mL e (T) 1000ug/mL.

Na analise das amostras de fios dentais diluidas na concentracédo a
750ug/mL e revestidas com extrato de PVB a 2000pg/mL sem tratamento
com KMnO4/HNOs (NT) 2000ug/mL apresentou uma capacidade antioxidante
acima de 50%, ja os que receberam tratamento com KMnO4/HNOs (T)
2000pg/mL, apresentou uma capacidade antioxidante abaixo de 50%.

Ao analisarmos os fios dentais na concentragéo a 750ug/mL revestidos
com extrato de PVB a 3000ug/mL, ambos ultrapassaram 50% capacidade
antioxidante (CEs). Os fios dentais que n&o receberam tratamento com
KMnO4/HNO3 (NT) 3000ug/mL com 70% da capacidade antioxidante e os que
receberam tratamento com KMnO4/HNOs (T) 3000ug/mL com 55% de
absorbancia, respectivamente.

A Figura 10, mostra que dos fios dentais revestidos com extrato de
PVB nas concentragdes de 2000 e 3000ug/mL, e aqueles que nao receberam
tratamento prévio com KMnO4/HNO3 (NT) mostram uma maior capacidade de
sequestro de radicais livres do que os que foram tratados com KMnO4/HNO3
(T). Contrariamente, os fios revestidos com extrato de PVB nas
concentragbes de 500ug/mL e 1000pg/mL apresentaram maior atividade
antioxidante quando receberam o tratamento prévio com KMnO4/HNOs3 (T),
exceto o fio dental na concentragéo de 500ug/mL.

O tratamento dos fios com KMnO4/HNOs teve a finalidade de aumentar
a capacidade de molhamento da superficie de PTFE pelo extrato de PVB (Fu
et al., 2014). Possivelmente, em concentragdes mais altas a capacidade de
penetracédo no fio base seja menor devido a viscosidade e outras interagdes
quimicas, o que mantém o extrato de PVB mais superficial e proporciona
maior solubilidade durante a extragcdo para o teste. O inverso pode ter
acontecido com os fios revestidos em menor concentracdo, havendo maior
penetracao no interior do fio e reduzindo o potencial de extragcdo do PVB que

foi revestidos.
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Figura 10 - Analise da capacidade de sequestro dos radicais DPPH (%) quanto a

concentragdo em (ug/mL) em amostras de fios dentais sem tratamento com KMnO4/HNO3 (NT),

revestidos com extrato de PVB a 500, 1000, 2000 e 3000ug/mL
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Fonte: autoria propria (2024).
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5.5 Espectroscopia no Infravermelho com transformadas de Fourier (FTIR)

Com o teste de FTIR podemos verificar a presenca de extrato de PVB
aderido ao fio dental quando n&o tratado e revestidos nas concentragdes de
300ug/mL e 100ug/mL (Figura 10), detectamos a absorbancia do extrato de
PVB menor que 0,2 em um comprimento de onda de 4000 a 3500 cm™ e 1750
a 1250 cm’com presenga de ligagbes carbono-flior (C-F), mostrando-se

ineficaz (Figura 10)

Figura 11 - Analise da absorbancia de amostras de fios dentais revestidos com extrato de PVB

nas concentragdes de 100ug/mL e 300ug/mL
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Quanto a transmitancia comparamos fios tratados com KMnO4/HNO3 e
nao tratados, revestidos com extrato de PVB a 100ug/mL. O fio dental
submetido ao tratamento por periodo de 2 horas e o sem tratamento em
percentual de 100%, ndo houve revestimento significativo com extrato de PVB
(Figura 11).

Figura 12 - Analise da transmitancia de amostras de fios dentais revestidos com extrato de
PVB na concentragdo de 100ug/mL com tratamento com KMnO4/HNO3s e sem tratamento com
KMnO4/HNOs3.
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Porém, quando comparado o fio dental sem tratamento revestidos com
extrato de PVB na concentracédo de 100ug/mL, tratados por periodo de 2h e
por um periodo de 4h, percebemos que segunda ao percentual de
transmitancia, do fio dental tratado por um periodo de 4 h, apresentou um

maior revestimento de PVB (Figura 12).
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Figura 13 - Analise da transmitdncia de amostras de fios dentais revestidos com extrato de
PVB na concentragdo de 100ug/mL tratado com KMnO4/HNOs por 2 horas, por 4 horas e sem
tratamento com KMnO4/HNO3
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O percentual de transmitancia (T%) no fio dental tratado por um periodo
de 4 horas comparado ao fio dental tratado por 2 horas, houve um melhor
revestimento do fio dental com solugéo de extrato de PVB apds 4 horas, ambos

revestidos com solucéo de extrato de PVB de 100ug/mL (Figura 13).
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Figura 14 - Analise da transmitancia de amostras de fios dentais revestidos com extrato de
PVB na concentragdo de 200ug/mL, tratado com KMnO4/HNOs3 por 3 horas e 4 horas.
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Quando comparados aos fios que receberam tratamento com
KMnO4/HNOs e revestidos com extrato de PVB a 200ug/mL, aos né&o tratados
previamente e revestidos com solugdo de extrato de PVB a 300ug/mL, houve
maior presenca de propolis em fios submetidos ao tratamento apenas em

alguns pontos (Figura 14).
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Figura 15 - Analise da transmitancia de amostras de fios dentais revestidos com extrato de
PVB nas concentragbes de 200ug/mL, tratados com KMnO4/HNO3 por 3 horas e por 4 horas, e

fio dental revestido na concentragdo de 300ug/mL sem tratamento com KMnO4/HNO3
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6 DISCUSSAO

O experimento foi realizado com fios dentais de politetrafluoretileno
(PTFE). O PTFE, segundo Xu et al. (2012), é um polimero que possui
conformacgao helicoidal e com polaridade assimétrica, utilizado pela industria
através por meio do processo de estiramento, devido sua resisténcia quimica
estavel e biocompatibilidade, e sua resisténcia fisica, com baixa constante
dielétrica (Xu et al., 2012).

De acordo com Dorfer et al. (2001), o fio dental de PTFE €& mais
recomendado que o fio dental de nylon, por sua eficacia na limpeza
interproximal dos dentes superiores (regidao dos molares), devido a qualidade
do deslizamento, ndo desfiando facilmente por ser um fio de monofilamento,
contrario ao fio dental de nylon (Dorfer et al., 2001).

Segundo Canto et al. (2011), o PTFE, € um dos materiais mais utilizados
na fabricagéo de fios dentais por considerado um material de alto desempenho
comparado ao nylon, devido sua alta resisténcia quimica e a impactos (Canto
et al., 2011).

A propriedade hidrofébica do PTFE confere a esse material uma alta
capacidade de tensao estatica, entre 5 kv ~ 25 kv. Essa superficie hidrofébica
(energia livre superficial de 18,6 mJ/m?), com baixa polarizagédo das ligagdes
Carbono — Fluor (C-F), por ser um fluoropolimero com estrutura molecular (-
CF2- CF2)n (Asfarali; Periyasamy; Kim et al., 2023).

A modificagdo da superficie do PTFE, alvo de pesquisa nos ultimos
anos, tornando-a mais equilibrada, com uma superficie adesiva e com mais
molhabilidade, sem que ocorra modificagdo da membrana de PTFE. Dentre os
métodos fisicos e quimicos, o tratamento do plasma tem menor custo, & limpo
e suporta aumento de carga, ndo alterando a propriedade do volume do
material (Asfarali; Periyasamy; Kim et al., 2023).

A alteracdo da superficie com o método do tratamento com plasma
otimiza a morfologia do PTFE, reduz a hidrofobicidade, diminuindo o angulo de

140° para 108°, em um curto espago de tempo. A intensidade do CF2 diminuiu
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com o aumento da intensidade de desfluoragao, proporcionando a formagéao de
novos grupos polares (Asfarali; Periyasamy; Kim et al., 2023).

Para Fu et al. (2014), essa modificagdo da superficie de hidrofébica para
hidrofilica ndo pode ser causada pela desfluoragdo do PTFE, mas pelo
tratamento com KMnO4 e HNO3, mas pelo tratamento prévio com 6xidos de
manganés hidrofilicos ou hidréxidos de manganés que cobrem a superficie do
substrato de PTFE, formando uma tampa superior hidrofilica melhorando sua
adeséo a outros materiais (Fu et al., 2014).

As amostras de fios dentais nao tratadas com permanganato de potassio
e acido nitrico apresentaram uma menor capacidade de adesao a propolis
vermelha, que recobriu apenas a superficie. Em seus estudos, Xu et al. (2012)
e Fu et al. (2014), afirmam que o PTFE por apresentar fortes interagdes (C-F),
o que dificulta a interagdo com solutos hidrofdbicos em agua devido sua inércia
quimica e fisica. Essas membranas de PTFE sao facilmente sujas por
absorgao, diminuindo o fluxo, a regeneracéao frequente da membrana e vida util
mais curta. Existem alguns esfor¢os para melhorar a hidrofilicidade do PTFE
através de técnicas com irradiagdes com feixe de elétrons, modificagcdo de
plasma de pressdao normal, polimerizacdo de enxerto de superficie e
tratamentos quimicos (Xu et al., 2012; Fu et al., 2014).

Como demonstrado nesse estudo, as amostras de fio dental que
receberam tratamento previamente com permanganato de potassio e acido
nitrico tiveram um aumento da capacidade de molhamento da superficie,
aumentando a capacidade de penetracdo e reduzindo o potencial de extracéo
do extrato de PVB, mesmo em menores concentragdes. O tratamento das
amostras de fios dentais com permanganato de potassio e acido nitrico
metodologia de Fu et al. (2014)

As amostras de fios dentais tratadas com permanganato de potassio e
acido nitrico apresentaram alteragdo macroscopica como a mudanca de
coloracao de branca para preta de forma descontinua, e apds revestimento
com extrato de propolis apresentaram cor marrom e alteragdo microscoépica
(MEV) caracterizada pela presenga de ranhuras e aspecto mais poroso da
superficie como demonstrado por Fu et al. (2014) em seus estudos, onde
houve mudancga superficial da folha de PTFE. Ao compararmos as amostras

espectros de fios tratados analisados com FTIR em periodos durante 2h, 3h e
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4h a 45°C + 2°C, observamos um menor revestimento com solugédo do extrato
de PVB, nos periodos de 3h quando comparado ao tratado por um periodo de
4h, mesmo em menores concentragbes. Segundo a metodologia adotada por
Fu et al. (2014), o PTFE deve receber tratamento na solugdo de permanganato
de potassio e acido nitrico deve ser realizada por um periodo de 5h a 100°C.
As amostras de fios dentais tratados com permanganato de potassio e
acido nitrico por 5h a 45°C + 2°C, tiveram uma menor capacidade de sequestro
do radical DPPH, néao pela ineficiéncia do tratamento prévio dos fios, mas pelo
aumento da capacidade do extrato de prépolis vermelha aderir nesses fios, ja
que o tratamento torna a superficie do PTFE mais rugosa pela presencga de
ranhuras, dificultando sua extracdo em etanol, diferentemente dos fios nao
tratados, que apresentam uma superficie lisa, apenas formando uma camada
de revestimento de prépolis vermelha, facilmente removida em solugcdo de

etanol.



)

CONCLUSAQ
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7 CONCLUSAO

Utilizando a metodologia proposta, foi possivel desenvolver um fio dental
de PTFE revestido com PVB nas concentragdes de 500, 1000, 2000 e 3000ug/

mL com atividade antioxidante.
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8 PERSPECTIVAS

1. Testes de aceitagdo pelos profissionais odontélogos e ndo odontologos;
2. Ensaios clinicos

3. Avaliacdo da atividade antimicrobiana dos fios dentais com extrato de
PVB
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