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RESUMO
Dentifrício fluoretado deve conter pelo menos 1.000 ppm (mg F/kg) do seu flúor total (FT) na for-

ma quimicamente solúvel (FST) para ter o potencial máximo de interferir com o processo de cárie. Em 
formulações de dentifrícios contendo cálcio no abrasivo, a concentração de FST (íon flúor + íon MFP) 
diminui em função do tempo de armazenamento. Os quatro dentifrícios a base de MFP/CaCO3 mais 
vendidos no Brasil são capazes de manter 1.000 ppm de FST nos produtos pelo prazo de um ano de 
fabricação, mas não é conhecido o que ocorre até o final do prazo de validade. Assim, o objetivo deste 
estudo foi avaliar a concentração de FST nesses dentifrícios ao final do seu prazo de validade. Após 
as análises iniciais realizadas em 2010, os cremes dentais (n=30) foram armazenados à temperatura 
laboratorial (25°C) e as concentrações de FT e FST foram novamente determinadas em 2012, próximo a 
data de vencimento (36 meses). As análises foram feitas utilizando protocolo validado de extração, as 
determinações foram feitas com eletrodo íon específico e os resultados expressos em ppm F (mg F/kg). 
A concentração (média±dp;n=30) de FT encontrada (1.415,2±62,8) estava de acordo com o declarado 
pelo fabricante (1.450 ppm F), porém a de FST foi 44% menor (814,7±74,7). Ao final do prazo de valida-
de, os dentifrícios brasileiros mais vendidos não mantêm uma concentração de FST máxima desejável, 
mostrando tanto a importância do Cirurgião-Dentista na orientação do paciente como a necessidade 
da revisão da resolução Anvisa nº 79 que regulamenta a matéria sobre dentifrícios.

Descritores: dentifrícios; cremes dentais; flúor; compostos de flúor; cárie dentária

ABSTRACT
Fluoride toothpaste should contain at least 1,000 ppm (mg F/kg) of fluoride chemically soluble to 

have the maximum potential to interfere with the caries process. In formulations containing calcium-
-based abrasives, the concentration of total soluble fluoride (TSF = fluoride ion + MFP ion) decreases 
according to the storage time. The four MFP/CaCO3-based toothpastes most consumed in Brazil are able 
to maintain 1,000 ppm of TSF throughout one year of manufacturing, but it is not known if it would 
be maintained up to the expiration date. Thus, this study evaluated the concentration of TSF in these 
toothpastes at the end of expiration date. As control, the total fluoride (TF) concentration was also 
determined. After the analysis of fresh samples conducted in 2010, the toothpastes tube (n=30) were 
stored at temperature of 25°C and the determinations of TF and TSF concentrations were again assessed 
in 2012, close to the expiration date of the toothpastes (3 years). The analyses were made using a valida-
ted protocol of extraction, the determinations were made with an ion specific electrode and the results 
were expressed in ppm F (mg F/kg). The concentration (mean±SD;n=30) of TF found (1.415.2±62.8) was 
according to the declared by the manufacturer (1.450 ppm), but the TSF was 44% lower (814.7±74.7). 
At expiration, the most sold MFP/CaCO3-based brazilian toothpastes do not maintain the maximum TSF 
concentration required, showing not only the relevance of the Dentist to advise the patients about this 
subject, but also the necessity to review the Brazilian regulation about toothpastes.

 Descriptors: dentifrices; toothpastes; fluoride; fluoride compounds; dental caries
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RELEVÂNCIA CLÍNICA
Compete ao Cirurgião-Dentista recomendar para o seu pacien-

te o dentifrício mais apropriado para a sua saúde bucal e, portanto 
ele deve orientar o paciente quanto a composição e importância 
do prazo de validade dos produtos, os quais estão declarados na 
embalagem.

INTRODUÇÃO
A recomendação do uso de dentifrício fluoretado para o con-

trole de cárie é fortemente baseada em evidência de dezenas de 
resultados de estudos clínicos randomizados e controlados em 
comparação com a escovação usando dentifrício não fluoretado.1 
Também está baseada em evidência que, além do dentifrício ser 
fluoretado, ele precisa ter uma concentração mínima de fluoreto 
para ser obtido o máximo benefício anticárie. Essa concentração 
deve ser de pelo menos 1.000 ppm F (mg F/kg), para que tan-
to a dentição decídua2 como a permanente3 tenham o máximo 
benefício anticárie da escovação dental. Em acréscimo, essa con-
centração de 1.000 ppm F deve estar numa forma solúvel para 
que o fluoreto possa interferir com o processo de cárie, reduzindo 
a desmineralização e ativando a remineralização dental.4 Entre-
tanto, a concentração de flúor solúvel depende diretamente da 
compatibilidade química entre o agente fluoretado e o abrasivo 
utilizado nos dentifrícios.5

No Brasil, a maioria dos dentifrícios utilizados pela popula-
ção tem como agente abrasivo o carbonato de cálcio (CaCO3).

6 
Por conterem Ca no abrasivo eles são formulados com mono-
fluorfosfato de sódio (MFP = Na2FPO3).  O monofluorfosfato de 
sódio dissolvido libera na formulação de dentifrício o íon mono-
fluorfosfato (FPO3

2-), no qual o flúor está ligado covalentemente 
ao radical fosfato. Como o flúor está ligado covalentemente ao 
fosfato, ele não reage imediatamente com Ca++ quando o denti-
frício é produzido. Entretanto, em função do tempo, o MFP sofre 
hidrólise liberando íon flúor, o qual é inativado pelos íons Ca++ 
do abrasivo. Entretanto, essa reação é lenta e com o passar do 

tempo há redução gradativa de flúor solúvel e consequente au-
mento de flúor insolúvel em formulações contendo MFP/CaCO3. 
Assim, nessas formulações parte do flúor total (FT) está solúvel 
na forma de íon MFP mais íon flúor (flúor solúvel total, FST) e 
parte está insolúvel (inativo contra a cárie). 

Tanto a concentração total de flúor (FT) como a solúvel (FST) 
em dentífricos brasileiros tem sido avaliada desde o início da déca-
da de 1980.7 Recentemente, os cinco dentifrícios fluoretados mais 
vendidos no Brasil e adquiridos nas cinco regiões do país foram 
analisados quanto às concentrações de flúor total e flúor solúvel 
total.6 Destes, quatro eram formulados com MFP/CaCO3, e um com 
NaF/SiO2. A concentração de FT encontrada em todos os denti-
frícios estava de acordo com a declarada pelo fabricante (1.450 
ppm F). Entretanto, naqueles à base de MFP/CaCO3 havia em média 
21% de flúor insolúvel. Subsequentemente, os autores também 
mostraram evidência que por pelo menos um ano do prazo de 
fabricação, esses dentifrícios manteriam na formulação uma con-
centração de FST superior a 1.000 ppm F.8  

No Brasil, está vigente a Resolução 79 de 28 de agosto de 
20009, a qual apenas determina que a concentração máxima FT 
presente nas formulações de dentifrícios não deve exceder 0,15% 
expresso em flúor (1.500 ppm F) sem especificar quanto de flúor 
solúvel (potencialmente ativo contra cárie) um dentifrício deveria 
conter e manter pelo seu prazo de validade de 3 anos. Assim, o ob-
jetivo desse estudo foi determinar a concentração de FT e FST nos 
dentifrícios formulados com MFP/CaCO3 mais vendidos no Brasil, 
ao final do prazo de validade dos mesmos.

MATERIAIS E MÉTODOS

Delineamento Experimental
Amostras (n=30) dos quatro dentifrícios à base MFP/CaCO3

 (Ta-
bela 1) mais vendidos no Brasil e comprados em 2010 nas cinco 
regiões brasileiras foram mantidos a temperatura ambiente (25°C) 
até próximo do prazo de validade de 3 anos especificado na em-

Dentifrícios Código
Agente 

Abrasivo
Agente

Fluoretado

Concentração 
de fluoreto

(ppm F = mg 
F/kg)

Prazo de 
validade

Data da 
análise 

laboratorial

Colgate Tripla Ação
Menta Original (n= 9) A

Carbonato de 
cálcio

MFP 1.450 09 a 11/12 08 a 09/12

Colgate AntiCárie (n= 7) B
Carbonato de 

cálcio
MFP 1.450 09 a 11/12 08 a 09/12

Colgate Tripla Ação
Menta Suave (n= 7) C

Carbonato de 
cálcio

MFP 1.450 09 a 11/12 08 a 09/12

Sorriso Dentes
Brancos (n= 7) D

Carbonato de 
cálcio

MFP 1.450 09 a 11/12 08 a 09/12

TABELA 1
Informações sobre os dentifrícios analisados e data da última determinação laboratorial feita
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balagem. Nestes dentifrícios armazenados foram determinadas 
em 2012 as concentrações de flúor total (FT) e solúvel total (FST). 
Todas as análises foram feitas em duplicata. Essas concentrações 
nas amostras recém-adquiridas (4 a 15 meses de fabricação) foram 
determinadas em 2010.6

Determinação da concentração de fluoreto
As análises foram feitas de acordo com Cury et al. (2010).10 Uma 

quantidade entre 90 e 100 mg (± 0,01 mg) de cada dentifrício foi 
pesada em duplicata e vigorosamente homogeneizada em 10 mL de 
água purificada. Duplicatas de 0,25 mL da suspensão foram pipetadas 
e transferidas para tubos plásticos de ensaio para a determinação de 
flúor total (FT). O restante da suspensão foi centrifugada a 3.000 g, 
por 10 min à temperatura ambiente, para precipitar o fluoreto insolú-
vel ligado ao abrasivo. Duplicatas de 0,25 mL do sobrenadante foram 
transferidas para tubos plásticos para a determinação da concentra-
ção de flúor solúvel total (FST). Aos tubos FT e FST foi adicionado 0,25 
mL de HCl 2,0 M e eles foram incubados à 45°C durante 1 h, sob agi-
tação. Nos tubos FT, o ácido promove a dissolução do flúor insolúvel e 
a hidrólise do MFP e nos tubos FST apenas a hidrólise dos íons MFP. O 
conteúdo de todos os tubos foi neutralizado com 0,5 mL de NaOH 1,0 
M e tamponado com 1,0 mL de TISAB II (1,0 M de tampão de acetato, 
pH 5,0, contendo NaCl 1,0 M e 0,4% CDTA). Assim, nos tubos FT foram 
feitas as determinações de flúor total presente nos cremes dentais, 
isto é o flúor total solúvel (proveniente dos íons MFP + íon F livre) e do 
insolúvel (ligado ao abrasivo). Nos tubos FST, foram determinadas as 
concentrações de flúor quimicamente solúveis (MFP + F-).

As dosagens foram realizadas utilizando um eletrodo íon específico 
modelo 96-09, Orion Research, Cambridge, MA, EUA) acoplado a um ana-
lisador de íons (Orion StarA214; Orion Research, Cambridge, MA, EUA), 
previamente calibrado com padrões de F contendo 0,625 - 4,0 ppm F, pre-

parados nas mesmas condições das amostras. Uma análise de regressão 
linear entre os padrões da concentração de F e mV foi desenvolvida (r2> 
0,999) e usada para calcular a concentração de F em cada amostra, que foi 
expressa em ppm de F (mg F/kg). Os coeficientes de variação das análises 
repetidas (duplicata) foram inferiores a 2%. Para a análise dos dados, a 
média e o desvio padrão da concentração de FT e FST para cada marca 
foram calculados utilizando o software Excel (Microsoft ®).

RESULTADOS
A figura 1 mostra que a concentração de flúor total (FT) em cada 

dentifrício e a média deles (1.415,2±62,8 ppm F;n=30) está de acordo 
com o especificado na embalagem (tabela 1).  Por outro lado, a con-
centração de flúor total solúvel (FST) variou de 765,5 a 858,5 ppm F, 
sendo menor no dentifrício B e maior no A (Figura 1). Em média, ob-
servou-se que próximo à expiração do prazo de validade a concentra-
ção média (±dp) de FST nos 30 dentifrícios foi de 814,7 ± 74,7 ppm F.

DISCUSSÃO
Embora a regulamentação brasileira9, à semelhança da europeia11 e 

do Mercosul12, apenas especifique o máximo de flúor total (FT) que um 
dentifrício deve conter (1.500 ppm F), o importante tanto em termos 
do benefício anticárie como da segurança quanto a fluorose dental, é 
quanto desse FT está quimicamente solúvel na formulação. A fração 
quimicamente solúvel representa aquela biodisponível, quer seja para o 
efeito local anticárie do flúor quando os dentes são escovados13, como 
aquela sistêmica que é absorvida14 levando ao risco de fluorose dental.15

Nas formulações de dentifrício à base NaF, SnF2 e fluoreto de ami-
na, o fluoreto na formulação está na forma de íon flúor (F-), o qual 
está totalmente solúvel porque os abrasivos usados não contem Ca, 
geralmente são à base de sílica. Quando os dentifrícios contém Ca no 
abrasivo, caso do presente trabalho, a forma química de flúor usada 

FIGURA 1
Concentração (ppm F) de flúor total (FT) e flúor solúvel total (FST) encontrada nos dentifrícios avaliados (média; dp; n=7-9, n=30 geral)
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é o MFP para garantir uma maior estabilidade química da formula-
ção. Nos dentifrícios à base de MFP/CaCO3, parte do FT está solúvel na 
forma de íons MFP e F- e parte está insolúvel pela reação do íon flúor 
com os íons Ca do abrasivo e a proporção de FST/FT depende do tempo 
de fabricação do dentifrício e condições de armazenamento.16

Dentifrício, fluoretado ou não, é considerado pelas legislações do 
Mercosul12, da Comunidade Europeia11 e a brasileira9 como produto 
cosmético, com prazo de validade de 3 anos. Esse prazo de validade 
não tem qualquer valor com relação à flúor desde que essas regula-
mentações não especificam a concentração mínima de flúor solúvel 
que um dentifrício deveria manter durante seu prazo de validade. 
Como elas apenas fazem menção ao FT, este é constante porque re-
presenta a soma das concentrações de FST e de flúor insolúvel, as 
quais sofrem mudanças em função do tempo e do tipo de formulação.

De fato, como quimicamente esperado, nossos dados (Figura 1) 
mostraram que a concentração de FT nos dentifrícios analisados ao 
final dos seus prazos de validade não se alterou quando comparado 
com a análise inicial feita por Ricomini et al., (2012)6. Em acréscimo, 
como a concentração de FT não foi superior ao máximo permitido pela 
resolução nº 79 da Anvisa que é de 1.500 ppm F9, a princípio todos os 
dentifrícios analisados estão de acordo com a legislação brasileira.

Entretanto, a concentração de FST diminuiu durante o tempo que 
os dentifrícios permaneceram armazenados. Quando eles foram adqui-
ridos em 20106, foi encontrado neles em média 1129,1 ppm F de FST. 
Essa concentração durante 2 anos de armazenamento a 25ºC sofreu 
uma redução média de 28%, pois a concentração média de 1.129,1 
ppm F encontrada em 2010 se reduziu em 2012 para 814,1 ppm F.  

Assim, se os dentifrícios à base de MFP/CaCO3 mais vendidos no Brasil 
forem utilizados próximo do prazo de validade de 3 anos eles não promo-
verão o máximo benefício anticárie que se espera deles porque a concen-
tração de FST é inferior a 1.000 ppm F2,3. Por outro lado, se esses mesmos 
dentifrícios forem consumidos dentro do prazo de 1 ano de fabricação 

se estima que será mantida uma concentração superior a 1.000 ppm F.8

Desse modo, os dados do presente trabalho dão suporte para pu-
blicação recente sobre a necessidade de revisão da Resolução 79 da 
Anvisa17 quanto à qualidade do flúor em dentifrícios, porque se nesses 
dentifrícios mais consumidos pela população ainda se mantém pelo 
prazo de validade concentração de FST garantindo algum benefício 
anticárie, o mesmo não se observa com outros produtos do mercado. 
O agravante maior é que eles estão sendo distribuídos para popula-
ções socialmente vulneráveis à cárie.18

 
CONCLUSÃO
Ao final do prazo de validade, os dentifrícios brasileiros mais ven-

didos e formulados com MFP/CaCO3 não mantém uma concentração 
de FST máxima desejável, mostrando tanto a importância do Cirurgião-
-Dentista na orientação do paciente, como a necessidade da revisão da 
resolução Anvisa nº 79 que regulamenta a matéria sobre dentifrícios.

APLICAÇÃO CLINICA
Como compete ao Cirurgião-Dentista recomendar para o seu pa-

ciente o dentifrício mais apropriado para a sua saúde bucal, ele deve 
orientar o paciente quanto à composição e importância do prazo de 
validade dos produtos, os quais estão declarados na embalagem.
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