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CUVINTE CHEIE: nano-hidroxiapatită biomimetică, remineralizare, AFM, eliberare de 

ioni, hidroxiapatită multi-substituită, paste de dinți, forsterit, efect antibacterian 

 

INTRODUCERE 

 

Scopul acestei teze de doctorat este acela de a investiga proprietățile fizico-chimice și 

biologice ale unor biomateriale avansate cu aplicații medicale bazate pe hidroxiapatite pure și 

substituite, obținute în cadrul Centrului de Cercetare Științifică în Chimie Fizică, CECHIF, 

respectiv HAP-5%Zn, HAP-0,23%Mg-3,09%Zn-2%Si-10%Sr și HAP-2,5%Mg-2,9%Si-

1,34%Zn). Conducător științific Profesor Universitar Dr. Maria Tomoaia-Cotisel: Fondatorul 

(2006) si Directorul (2006-prezent) Centrului CECHIF, din Universitatea Babeș-Bolyai, Cluj-

Napoca.  

Pentru realizarea scopului propus au fost abordate aspecte multiple conform unui design 

polifactorial complex a căror rezultate se regăsesc în articolele publicate sau în curs de publicare 

care vor fi prezentate în continuare. 

Astfel, Capitolele 1 și 2 fac o prezentare detaliată a unor aspecte teoretice legate de stadiul 

actual al cunoașterii în tehnologiile aplicate în îngrijirea orală și a conținutului în metaboliți 

secundari conținuți în genul Betula care au numeroase utilizări în produsele de îngrijire orală. 

Capitolul 3 prezintă aspecte privind hidroxiapatita pură (HAP) și trei hidroxiapatite 

multisubstituite, care contin Mg, Zn, Sr și Si, preparate printr-o metodă de precipitare și care au 

fost caracterizate prin tehnici diverse. Structura cristalină a hidroxiapatitei a fost confirmată atât 

prin analiza cu raze X (XRD), cât și prin spectroscopia FTIR. Structura chimică a fost verificată 

prin microscopie electronică (SEM-EDX). Detaliile legate de forma acestor materiale 

biocompatibile au fost evidențiate prin tehnici de imagistică, cum ar fi microscopia electronică de 

transmisie (TEM), microscopia electronică de scanare (SEM) și microscopia de forță atomică 

(AFM). Procesul de eliberare a elementelor în apă și într-un mediu simulat asemănător fluidului 

corporal (SBF) a fost monitorizat pe parcursul a 90 de zile, folosind spectrometria de emisie optică 

cu plasmă cuplată inductiv (ICP-OES).  

Capitolul 4 prezintă rezultatele unui experiment în cadrul căruia au fost dezvoltate două 

tipuri de paste de dinți, una cu nano-HAP și cealaltă cu hidroxiapatită multi-substituită (HAP-Mg-

Zn-Si) de dimensiuni nano, care au fost utilizate pentru tratarea suprafeței demineralizate artificial 

a smalțului dentar. Morfologia și rugozitatea suprafeței tuturor eșantioanelor de smalț au fost 

studiate prin microscopie de forță atomică (AFM) înainte și după aplicarea tratamentului cu pastele 

de dinți. Efectul pastelor de dinți a fost evidențiat prin diametrul mediu al nanoparticulelor 

ceramice depuse în stratul superficial neted de pe suprafața smalțului, având, la încheierea 

tratamentului de 10 zile, o rugozitate superficială redusă apropiată de cea a smalțului natural.  

Capitolul 5 prezintă rezultatele unor experimente realizate cu forsterit (FS, Mg2SiO4) care 

este un candidat promițător pentru aplicații ortopedice și dentare. Acest capitol studiază două 

metode de sinteză a forsteritului, și anume metoda sol-gel (FSsg) și de precipitare (FSpp), pe baza 
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unei abordări termodinamice. Gelul precursor și precipitatul au fost analizate prin analiză 

termogravimetrică (TG), analiză termogravimetrică diferențială (DTG) și calorimetrie diferențială 

cu scanare (DSC). Pulberile de FSsg și FSpp a fost caracterizate prin difracție de raze X (XRD) și 

microscopie de forță atomică (AFM). XRD relevă faptul că forsteritul sintetizat are o cristalinitate 

ridicată.  

În Capitolul 6 sunt prezentate rezultatele unor experimente în care au fost preparate patru 

paste de dinți noi pe bază de nano-hidroxiapatită biomimetică, cu o concentrație redusă (3,7%). 

Caracterizările prin difracție de raze X (XRD) și spectroscopie cu transformată Fourier în infraroșu 

(FTIR) au relevat dimensiuni ale cristalelor între 28 și 33 nm și o cristalinitate între 28 și 36%. 

Scopul acestui studiu a fost de a compara efectul acestor paste de dinți asupra remineralizării 

smalțului uman, care a fost demineralizat artificial prin imersie într-o soluție de acid fosforic. 

Experimentul s-a desfășurat timp de zece zile. Suprafețele smalțului dentar au fost analizate prin 

imagini AFM și a fost determinată rugozitatea suprafeței înainte și după tratament. Dimensiunea 

medie a particulelor de hidroxiapatită a fost între 30 și 40 nm. Rugozitatea suprafeței feliilor de 

smalț a fost investigată prin testul ANOVA one way și testul de comparație multiplă Bonferroni. 

Particulele nanométrice (cu o dimensiune medie de aproximativ 30 nm pentru HAP) au prezentat 

un potențial mare în procesul de remineralizare prin acoperirea regiunilor cu leziuni ale smalțului.  

Capitolul 7 prezintă rezultatele unui studiu în care au fost concepute 4 formule de pastă de 

dinți conținând 4 tipuri diferite de hidroxiapatită sintetică (1 hidroxiapatită pură și 3 tipuri de 

hidroxiapatită substituită, respectiv HAP-5%Zn, HAP-0,23%Mg-3,09%Zn-2%Si-10%Sr și HAP-

2,5%Mg- 2,9%Si -1,34%Zn). Experimentul s-a desfășurat pe o perioadă de 30 de zile și probele 

au fost analizate la intervale de 10 zile. Cu ajutorul tehnicilor de microscopie de forță atomică 

(AFM), s-a efectuat o investigație complexă care combină aspectele morfo-structurale și calitatea 

suprafeței. Imaginile topografice, profilele tridimensionale și capacitatea nanoparticulelor de 

hidroxiapatită de a forma filme subțiri auto-asamblate dezvăluie proprietăți excelente de restaurare 

ale pastelor de dinți testate, cu normalizarea nanostructurii producându-se în doar 10 zile de 

tratament.  La sfârșitul perioadei de tratament de 30 de zile, toate cele patru paste de dinți 

experimentale au dus la o remineralizare completă a smalțului artificial demineralizat. Acesta este 

un aspect cheie de luat în considerare pentru studiile viitoare. AFM  s-a dovedit a fi o tehnică 

eficientă pentru investigarea procesului de remineralizare a smalțului uman, atât în ceea ce privește 

modificările morfologice și structurale, cât și măsurătorile rugozității suprafeței. 

Capitolul 8 prezintă un studiu care are ca scop dezvoltarea de formule de pastă de dinți cu 

efecte combinate de remineralizare și antibacteriene, folosind ca biomateriale nano-hidroxiapatita 

(nHAP) și extractul de mesteacăn. Au fost proiectate unsprezece tipuri de paste de dinți conținând 

diferite concentrații de extract de mesteacăn și nHAP pur și substituit (HAP-5%Zn, HAP-

0,23%Mg-3,09%Zn-2%Si-10%Sr și HAP-2,5%Mg-2,9%Si-1,34%Zn). Pentru a evalua 

eficacitatea, au fost efectuate teste in vitro pe feliile de smalț demineralizat, analizând repararea 

suprafeței de smalț prin tehnici de microscopie de forță atomică (AFM). Activitatea antibacteriană 

a fost testată împotriva tulpinilor bacteriene de Enterococcus faecalis, Escherichia coli, 

Porphyromonas gingivalis, Streptococcus mutans și Staphylococcus aureus. Rezultatele au 
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evidențiat îmbunătățiri ale microstructurii smalțului datorate tratamentului cu pastă de dinți și 

eficacitatea antibacteriană variabilă a formulelor testate. Rezultate promițătoare au fost observate 

în cazul pastei de dinți P5, care conține HAP-5%Zn și 1,3% și extract de mesteacăn 1.3%, indicând 

proprietăți notabile de remineralizare și antibacteriene.  

Capitolul 9 prezintă un nanocompozit realizat din hidroxiapatită (HAP) și nanoparticule 

de argint (AgNPs), denumit HAP-4,5% AgNPs. HAP a fost pregătită folosind o tehnică de 

precipitare în mediu umed, iar AgNPs au fost obținute prin reducerea azotatului de argint cu 

glucoza într-un mediu bazic. HAP, AgNPs și nanocompozitul HAP-4,5% AgNPs au fost 

caracterizate prin difracție de raze X (XRD), microscopie electronică cu scanare (SEM) - 

spectroscopie cu raze X (EDS) și diferite metode imagistice: TEM și AFM. Efectul antibacterian 

al nanocompozitului HAP-4,5% AgNPs a fost testat folosind o tehnică de difuzie în agar nutritiv 

pe două specii patogene, una Gram-negativă (Salmonella typhimurium) și una Gram-pozitivă 

(Bacillus cereus), obținându-se rezultate promițătoare. Acest nanocompozit de hidroxiapatită-

argint poate fi utilizat ca un potențial component antimicrobian pentru implanturile dentare și 

ortopedice, sau poate fi utilizat ca cement osos în procedurile clinice. 

Capitolul 10 descrie Concluziile Generale ale cercetării din Teza de Doctorat. 

Capitolul 11 prezintă realizările candidatei în munca de cercetare științifică inclusă în 

aceasta Teză de doctorat.  
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;CAPITOLUL 1. TENDINȚE ACTUALE ÎN TEHNOLOGIILE DE 

ÎNGRIJIRE ORALĂ 

 

 

 

Conform studiului Global Burden of Disease din 2017, aproximativ 3,5 miliarde de oameni 

din întreaga lume sunt afectați de probleme dentare, dintre care cariile dentare netratate sunt cea 

mai frecventă problemă, Boala parodontala severa cauzata de o igiena orala deficitara, afectează 

la randul ei 10% din populatia lumii. Dovezile epidemiologice indică, de asemenea, o legătură 

între placa dentară și o serie de alte boli ale corpului uman. Microbiomul oral a fost implicat în 

boli autoimune și metabolice, cum ar fi obezitatea , diabetul zaharat și bolile cardiovasculare .Prin 

urmare, cercetarea și îmbunătățirea produselor de îngrijire orală pot ajuta la îmbunătățirea sănătății 

generale a pacienților. 

Scopul acestui capitol este de a face o prezentare detaliată a stadiului actual privind 

tehnologiile existente în îngrijirea orală. Este propusă o analiză comparativă a beneficiilor și a 

aspectelor negative legate de tehnologiile alternative aplicate în îngrijirea orală. Numeroase 

tehnologii inovatoare au fost introduse în igiena orală, orientate către personalizarea rutinelor de 

periaj și furnizarea de feedback privind periajul. Senzorii inteligenți, aplicații pe smartphone 

conectate care îi ghidează pe utilizatori în tehnici adecvate de periaj, tehnologia secvențierii ADN 

utilizată pentru formularea de produse de îngrijire orală orientate către mecanisme specifice de 

acțiune, sunt doar câteva exemple privind tehnologiile noi aplicate în îngrijirea orală. Produsele 

sunt nano-modificate și sunt folosiți transportori către zone specifice unde sunt eliberate. În urma 

analizei efectuate s-a concluzionat faptul că există o serie de limitări ale tehnologiilor de îngrijire 

orală de ultimă generație, principalele probleme în acest domeniu fiind legate de insuficiența sau 

lipsa totală a dovezilor riguroase pentru multe dintre produsele nou dezvoltate, precum și de faptul 

că accesul la astfel de produse noi este prohibitiv din punct de vedere financiar pentru o mare 

majoritate a populației. 
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CAPITOLUL 2. UTILIZAREA EXTRACTELOR DIN SPECII DE BETULA 

ÎN ÎNGRIJIREA ORALĂ TERAPEUTICĂ ȘI PREVENTIVĂ 

 

Capitolul 2 face o prezentare detaliată a genului Betula remarcat prin marea varietate de 

metaboliți secundari cu multiple aplicații medicale. Extractele vegetale sunt utilizate în practica 

stomatologică datorită activității lor benefice și a efectelor secundare minime. Cercetările 

fitochimice, farmacologice și toxicologice asupra extractelor din specii de Betula au demonstrat 

potențialul lor terapeutic. Plantele  conțin sute de molecule potențial utile. Infuziile, decocturile și 

izolatele de mesteacăn sunt utilizate tradițional în stomatologie și otorinolaringologie în 

tratamentul gingivitei, glositei, parodontitei, protecției țesuturilor dentare dure și stomatitei. 

Xilitolul extras din hemiceluloza din arborii de mesteacăn este utilizat ca înlocuitor de zahăr în 

produse farmaceutice, alimente și produse de igienă orală, cum ar fi pastele de dinți, guma de 

mestecat, siropurile și produsele de cofetărie. Xilitolul contribuie la reducerea riscului de carii 

dentare prin mai multe mecanisme. Acestea includ creșterea fluxului salivar și a pH-ului, reducerea 

xerostomiei (uscăciunea gurii), a inflamației gingivale și a eroziunii dentare. De asemenea, xilitolul 

ajută la prevenirea dezvoltării cariilor și promovează remineralizarea în cazul dentiției primare, 

poate contribui la inversarea procesului de avansare a cariilor incipiente. 

 Betulina, un alcool triterpenic pentaciclic izolat din seva de mesteacăn, a fost inclusă în 

nanocapsule încorporate în pastă de dinți. Streptococcus mutans este considerat principala cauză a 

cariilor dentare. Studiile au arătat că betulina are o activitate semnificativă împotriva biofilmului 

format de Streptococcus mutans. În funcție de doză, betulina poate inhiba formarea biofilmului cu 

până la 93% și aderența bacteriilor la suprafețele de sticlă cu până la 71%. Mecanismele biochimice 

și fiziologice, precum și toxicitatea preclinică detaliată, biodisponibilitatea, farmacocinetica și 

farmacodinamica diferitelor molecule biologic active sunt încă în curs de investigare. Pe lângă 

aplicațiile lor în stomatologie, compușii izolați din speciile de Betula au demonstrat activități 

antiartritice, anticanceroase, antidiabetice, antiinflamatorii, antimicrobiene, antioxidante, 

antivirale, gastroprotectoare, hepatoprotectoare și imunomodulatoare. Este necesară în continuare 

o abordare integrată, holistică pentru a stabili întregul potențial al genului Betula.  
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CAPITOLUL 3. HIDROXIAPATITE MULTISUBSTITUITE: 

ELIBERAREA DE IONI IN APA SI LICHID CORPORAL SIMULAT (SBF) 

 

Pentru ca biomaterialele bazate pe hidroxiapatită sintetică (HAP) să poată fi utilizate pentru 

a înlocui țesutul osos, este necesară crearea de hidroxiapatite HAPs cu structuri care se aseamănă 

cu faza minerală a osului natural [1]. 

Acest experiment a presupus pregatirea unei hidroxiapatite pure (HAP), a unei 

hidroxiapatite complexe triplu substituită cu Mg, Zn și Si (HAPc) și a două variante de 

hidroxiapatită complexă tetrasubstituită cu Mg, Zn, Si și Sr. Formulele teoretice au fost calculate 

pe baza presupunerii că , Mg2+, Zn2+ și Sr2+   înlocuiesc parțial ionii Ca2+ în structura rețelei de 

hidroxiapatită. În același timp, ionii de silicat SiO4
4-   înlocuiesc ionii de fosfat PO4

3- în compoziția 

chimică. Pentru a menține neutralitatea electrică structurală a rețelei, această substituție necesită o 

ajustare adecvată a numărului de ioni OH-  Această schimbare se realizează în conformitate cu 

formula generală: Ca10-x-y-zMgxZnySrz (PO4)6-u (SiO4)u (OH)2-u. 

Caracterizarea structurală prin XRD și morfologică prin AFM au confirmat structura HAP, 

care a fost prezentă ca fază unică în fiecare probă. S-a determinat gradul de cristalinitate al 

hidroxiapatitelor obținute precum și dimensiunea medie a nanoparticulelor constituente. 

 

                        

 
Figura 1. Eliberarea ionilor de Sr în mediul apos de la o zi până la 90 zile 

          Figura 1 indică o creștere graduală a eliberării de strontiu în timp. Studii au demonstrat, de 

asemenea, că solubilitatea hidroxiapatitelor substituite cu strontiu crește în mod continuu pe 

măsură ce conținutul de strontiu în compoziție este în creștere [11]. 

 

Figura 2. Nivelul ionilor de Sr din lichidul corporal simulat (SBF) de la o zi la 90 de zile  
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În lichidul corporal simulat (SBF), eliberarea de stronțiu (Sr) este mai mare decât în apa. 

Există o eliberare mai mare a ionilor de stronțiu din hidroxiapatite în SBF.  

 Concluzia acestui experiment a fost că o concentrație mai mare de stronțiu în structura 

HAP a afectat eliberarea acestuia în apă și în lichidul corporal simulat (SBF). Hidroxiapatitele 

multisubstituite conțin elemente fiziologie valoroase și au o eliberare îndelungată. Acest lucru 

sugerează că aceste biomateriale pot avea aplicații biomedicale promițătoare. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



13 

 

CAPITOLUL 4. REMINERALIZAREA  SMALȚULUI  DENTAR  CU  

NANOPARTICULE  DE HIDROXIAPATITĂ: UN STUDIU IN VITRO 

 

Au fost preparate două paste de dinți, una cu nano-HAP, denumită P1, și cealaltă cu nano-

HAP multi-substituită cu Mg, Zn și Si (ms-HAP, HAP-Mg-Zn-Si), denumită P2. Conținutul de 

particule ceramice în fiecare pastă de dinți a fost de 4,0%, iar dimensiunea medie a 

hidroxiapatitelor nano (nano-HAP-uri) a fost cuprinsă între 30 și 40 nm. Morfologia și rugozitatea 

suprafeței eșantioanelor de smalț au fost studiate prin microscopie de forță atomică (AFM) înainte 

și după aplicarea tratamentului cu pastele de dinți. Efectul pastelor de dinți a fost evidențiat prin 

diametrul mediu al nanoparticulelor ceramice depuse în stratul superficial neted de pe suprafața 

smalțului la încheierea tratamentului de 10 zile. 

 

 

Figura 3. Imagini AFM ale smalțului remineralizat tratat timp de 10 zile cu pasta de dinți P1: imaginea de 

topografie 2D (A), imaginea de fază (B), imaginea de amplitudine (C) și imaginea de topografie 3D (D), 

pentru o zonă scanată de 1 µm x 1 µm, și histograma (E) pe imaginea (A): distribuție gaussiana (linie 

continuă) a diametrului nanoparticulelor de HAP pe suprafața smalțului remineralizat (A); diametrul 

mediu este de 30 ± 4 nm. 
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Figura 4. Imagini AFM ale smalțului remineralizat tratat timp de 10 zile cu pasta de dinți P2: imagine de 

topografie 2D (A), imagine de fază (B), imagine de amplitudine (C) și imagine de topografie 3D (D), 

pentru zona scanată de 1 µm x 1 µm, și histograma (E) pe imaginea (A): distribuție gaussiană (linie 

întreagă) a diametrului nanoparticulelor de HAP de pe suprafața smalțului remineralizat (A); diametrul 

mediu este de 40 ± 2 nm.  

STUDIA UBB CHEMIA, LXVIII, 2, 2023 (99-113) 

 

 

Un alt obiectiv al acestui studiu a fost de a optimiza abordarea AFM în modul tapping 

pentru a caracteriza ultrastructura smalțului, prin imagini AFM, cum ar fi topografii 2D și 3D, 

precum și imagini de fază și amplitudine. 

Acest studiu comparativ in vitro a demonstrat că ambele pastele de dinți pot promova 

repararea suprafeței smalțului prin remineralizare și formarea unui strat protector de hidroxiapatită 

pe suprafața smalțului tratat. Pasta de dinți P2 s-a dovedit a fi cea mai bună dintre cele două, 

conducând la modificări morfologice stabile ale suprafeței smalțului dentar. În cele zece zile de 

tratament, leziunile demineralizate ale smalțului au fost remineralizate în totalitate, după cum arată 

investigațiile AFM, privind morfologia structurală și rugozitatea suprafeței. Nanoparticulele 

ceramice sintetice s-au aranjat în mod regulat în cadrul unui strat protector neted de pe suprafața 

smalțului, după tratament, asigurând o rugozitate a suprafeței redusă, apropiată de cea a smalțului 

natural, oferind astfel dovezi suplimentare ale eficacității pastei de dinți. 
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CAPITOLUL 5. MECANISME DE SINTETIZĂ A NANOPARTICULELOR 

DE FORSTERIT BAZATE PE ABORDĂRI TERMODINAMICE 

 

 

În acest studiu, au fost investigate diferite metode de preparare a pulberii de forsterit pentru 

aplicații medicale, pe baza abordării termodinamice, și s-a constatat că metoda sol-gel și co-

precipitarea sunt proceduri potrivite în acest scop.  

 

 

 

Figura 1. Curbele DSC (sus) și TG/DTG (jos) pentru gelul uscat FSsg (exo ↑, endo ↓) 

STUDIA UBB CHEMIA, LXVIII, 2, 2023 ( 37-51) 

 

Curbele termice din Figura 1 arată procesele care au loc în timpul încălzirii gelului uscat 

obținut după hidroliză și condensare a precursorilor, urmată de uscarea suplimentară. Eliminarea 

resturilor de apă din gelul uscat este un proces endoterm până la aproximativ 230°C, însoțit de o 

pierdere de masă de aproximativ 22%. Cele două procese exoterme următoare, unul între 233°C 

și 381°C și al doilea între 381°C și 465°C, sunt legate de oxidarea componentelor organice. 
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Figura 2. Curbele DSC (sus) și TG/DTG (jos) pentru precipitatul uscat FSpp (exo ↑, endo ↓) 

 

Curbele termice specifice încălzirii precipitatului uscat sunt prezentate în Figura 2. 

Eliminarea resturilor de apă din precipitatul uscat este caracterizată de două procese endoterme 

care au loc până la 360°C. Pierderea de masă atribuită acestor procese este de aproximativ 16% 

pentru primul proces și 16,2% pentru al doilea. Dehidroxilarea grupărilor  -SiOH și -MgOH poate 

fi atribuită următoarelor două procese endoterme, între 366°C și 582°C pentru –MgOH și la o 

temperatură mai mare, până la 800°C pentru –SiOH. 

Forsteritul cristalizează în sistemul ortorombic (grupa spațială Pbnm), având următorii 

parametrii de celulă: a = 4,75 Å, b = 10,20 Å și c = 5,98 Å. Spectrele XRD pentru ambele materiale 

de forsterit, FSsg și FSpp, sunt prezentate în Figura 3. Se remarcă faptul că pulberile obținute au 

o cristalinitate bine definită, mai ales în cazul FSsg. 

Figura 3. Modelele de difracție cu raze X pentru FSsg (a) și FSpp (b) 

Concluziilea acestui studiu au fost că alegerea căii de sinteză prezintă importanță, deoarece 

poate influența caracteristicile pulberii finale - forma și dimensiunea nanoparticulelor, distribuția 

și tendința de aglomerare, ceea ce, la rândul lor, afectează omogenitatea microstructurală a unui 

material ceramic și limitează astfel aplicațiile potențiale.  
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CAPITOLUL 6. REMINERALIZAREA INDUSĂ DE PASTELE DE DINȚI 

CU HIDROXIAPATITĂ BIOMIMETICĂ ASUPRA SMALȚULUI UMAN 

 

Au fost preparate patru paste de dinți noi pe bază de nano-hidroxiapatită biomimetică, pură și 

multisubstituită, așa cum se poate observa în tabelul următor. 

Tabel 1. Cele patru nanomateriale inovatoare utilizate pentru prepararea celor patru paste de dinți 

Simbol pastă 

de dinți 

Tipul HAP-ului Elemente de substituție 

(%, din masă) 

Formula chimică a HAP-ului 

P1 HAP-Zn Zn 5,00 Ca9.22Zn0.78(PO4)6(OH)2 

P2 HAP - Ca10(PO4)6(OH)2 

P3 HAP-Mg-Zn-Sr-Si Mg 0,23 

Zn 3,09 

Sr 10,00 

Si 2,00 

Ca8.19Mg0.10Zn0.5Sr1.21(PO4)5.25(SiO4)0.75(OH)1.25 

P4 HAP-Mg-Zn-Si Mg 2,50 

Zn 1,34 

Si 2,90 

Ca8.80Mg1.00Zn0.20(PO4)5.00(SiO4)1.00 (OH)1.00 

Spectrele XRD pentru cele patru HAP-uri utilizate sunt prezentate în Figura 1, împreună cu 

aspectul pentru HAP pur din PDF:74-0566 (linii verticale roșii). 

 

 

Figura 1. XRD pentru 4 HAPs: (A) hidroxiapatite, HAP, Ca10(PO4)6(OH)2, (B) Ca9.22Zn0.78(PO4)6(OH)2 (C) 

HAP-Mg-Zn-Si, Ca8.19Mg0.10Zn0.5Sr1.21(PO4)5.25(SiO4)0.75(OH)1.25, si (D) pentru HAP-Mg-Zn-Sr-Si, 

Ca8.19Mg0.10Zn0.5Sr1.21(PO4)5.25(SiO4)0.75(OH)1.25 comparat cu PDF:74-0566 
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Parametrii calculați ai rețelei (valorile a și c) au relevat doar schimbări minore odată cu 

modificarea compozițională în cadrul structurii HAP. Diferențele mici de compoziție duc la 

o ușoară distorsiune a rețelei HAP și, astfel, la o scădere ușoară a cristalinității sale (Tabelul 

2). S-a descoperit, de asemenea, că constantele rețelei a și c, au scăzut ușor odată cu substituția 

cu Zn în structura HAP. 

Tabelul 2. Estimări XRD ale dimensiunii cristalelor, gradului de cristalinitate și ai parametrilor rețelei pentru 

hidroxiapatită pură, HAP, și hidroxiapatitele substituite: HAP-Zn, HAP-Mg-Zn-Si și HAP-Mg-Zn-Sr-Si 

 

 

 

Figura 2. Spectrul FTIR al HAP liofilizat, (A), utilizat în pasta de dinți P2 și al HAP-Mg-Zn-Sr-Si, (B), 

utilizat în pasta de dinți P3. Absorbanța este normalizată la 1. 

 

Hidroxiapatite 

 

HAP-Zn 

 

HAP 

 

HAP-Mg-Zn-Sr-Si 

 

HAP-Mg-Zn-Si 

 

Pasta de dinți 

 

P1 P2 P3 P4 

Dimensiunea cristalelor (nm), din datele 

XRD 

 

30,3 33,1 

 

28,2 

 

30,6 

 

Cristalinitate (%), din datele XRD 

 

30,5 36,6 28,7 30,3 

Parametrii rețelei: 

a = b (nm) 

c (nm) 

0,9421 

0,6862 

0,9426 

0,6881 

0,9466 

0,6904 

0,9445 

0,6883 

Diametru mediu al NP-urilor (nm), din 

investigația AFM* 

 

40±5 30±3 37±4 38±5 
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Pentru măsurarea SEM-EDX, mostrele de pulberi de HAP au fost depuse în straturi subțiri pe 

plăcuțe SEM. Imaginea FE-SEM (Figura 3A) indică particule individuale la o magnificație mare. 

Diametrul mediu al particulelor de HAP a fost de 40,0 ± 7,5 nm. 

 

Figura 3. Imagine FE-SEM (A) pentru HAP; scara barei este de 100 nm; spectrul EDX (B), arată 

împreună toate elementele din imaginea FE-SEM (A). 

 

 

 

Figura 5. Imagine STEM (A) și spectrul EDX (B) pentru HAP-Mg-Zn-Sr-Si 
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Figura 10. Imagini AFM a două jumătăți de felii: o jumătate de felie a fost netratată (smalț natural ca 

martor) marcată cu o săgeată albă, iar cealaltă jumătate a fost smalț demineralizat prin tratament cu acid 

fosforic: (A) imagine topografică, (B) imagine a amplitudinii, (C) imagine 3D și (D) profil secțional pe 

săgeata albă din imaginea (A), reprezentând zona de smalț natural, (E) histogramă pe imaginea (A); 

diametru mediu al NP-urilor pe smalțul natural (42±5 nm) și pe smalțul demineralizat (73±6 nm). Zonă 

scanată de 1 μm x 1 μm. 

 

Concluziile acestui studiu au fost că pasta de dinți P3, cu hidroxiapatită tetrasubstituită 

(HAP-Mg-Zn-Sr-Si), a avut cel mai bun rezultat în ceea ce privește remineralizarea smalțului 

uman, comparativ cu celelalte paste de dinți (P1 și P4), având aproximativ aceeași eficiență de 

remineralizare ca pasta de dinți P2 după 10 zile de tratament. Particulele nanométrice (cu o 

dimensiune medie de aproximativ 30 nm pentru HAP) au prezentat un potențial mare în procesul 

de remineralizare prin acoperirea regiunilor cu leziuni ale smalțului. Toate rezultatele tratării 

smalțului uman timp de 10 zile cu fiecare dintre pastele de dinți P1-P4 ne conduc la ideea că aceste 

paste de dinți pot fi folosite cu succes pentru tratarea cariilor dentare incipiente și a smalțului 

demineralizat artificial. 
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CAPITOLUL 7. ÎMBUNĂTĂȚIREA REMINERALIZĂRII SMALȚULUI: 

PASTE DE DINȚI NOI CU HIDROXIAPATITĂ SUBSTITUITĂ PENTRU 

SĂNĂTATEA DENTARĂ 

 

În acest capitol s-a studiat efectul diferitelor formule de pastă de dinți, care conțin 

hidroxiapatită (cu substituții ale rețelei cu ioni benefici precum Sr, Zn, Si și Mg), asupra 

remineralizării smalțului tratat în prealabil cu acid. Scopul principal al acestui studiu este de a 

determina dacă adiția acestor ioni afectează procesul de remineralizare în comparație cu 

hidroxiapatita simplă. Tratamentul a fost aplicat timp de 30 de zile și caracterizarea probelor a fost 

făcută la fiecare 10 zile. Studii existente similare folosesc paste de dinți comerciale conținând 

hidroxiapatita cu zinc [68, 69]; hidroxiapatită cu carbonat de zinc [70, 71]; nano-carbonatul de 

hidroxiapatită substituit [72]; hidroxiapatită cu zinc-magneziu [73]; hidroxiapatita cu carbonat de 

magneziu-stronțiu [71, 74]. Cu toate acestea, nu există formule de pastă de dinți care să conțină 

hidroxiapatită cu combinațiile specifice de ioni utilizate de noi.  

Cele 4 probe de nanoHAP sintetizate au fost caracterizate în ceea ce privește distribuția 

dimensiunii folosind Microscopia de Forță Atomică, înainte de incorporarea lor în compozițiile 

pastelor de dinți. Astfel, toate pulberile au fost transferate pe lame de sticlă prin adsorbție verticală 

din dispersii apoase. 

Adsorbția nanoparticulelor de HAP dintr-o soluție apoasă pe un substrat solid 

demonstrează capacitatea lor de a forma filme subțiri auto-asamblate. Această proprietate de 

formare a filmului este esențială atunci când se ia în considerare stratul de protecție dorit format 

de anumite compoziții de pastă de dinți pe suprafața smalțului. Aici, HAP-5%Zn (P1) a demonstrat 

nanoparticule rotunde bine individualizate cu diametre de aproximativ 40 nm, poziționate într-un 

film bine structurat (Figura 1(a-d)), asigurând o suprafață uniformă, lipsită de aglomerări de 

particule. Rezultă o suprafață netedă cu rugozitate redusă. Figura 1(e-g) arată că hidroxiapatita 

simplă (HAP) utilizată în proba P2 are nanoparticule cu forme rotunde și diametre mai mici, de 

aproximativ 30 nm, care sunt foarte uniform adsorbite pe lamela de sticlă într-un film subțire neted 

și compact, fără a genera aglomerări de particule. 
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Figura 1. Imagini AFM ale nanoparticulelor de HAP utilizate în pastele de dinți: HAP-5%Zn (P1): (a) 

imagine topografică, (b) imagine tridimensională, (c) profil de-a lungul săgeții din imagine (a) și (d) 

histograma distribuției dimensiunii particulelor P1, RMS=4,0±1.3 nm; HAP simplu (P2): (e) imagine 

topografică, (f) imagine tridimensională, (g) profil de-a lungul săgeții din imagine (e) si (h) histograma 

distribuției dimensiunii particulelor P2 , RMS=3.4±1.2 nm. Zonă scanată 1 µm x 1µm. 

 

Figura 2(a-d) prezintă nanoparticule cu forme rotunde și diametre de aproximativ 40 nm în 

proba de HAP P3 (HAP-0.23%Mg-3.09%Zn-2%Si-10%Sr). Capacitatea lor de a fi adsorbite pe un 

substrat solid se materializează într-un film foarte compact și uniform. Acest fapt influențează 

rugozitatea filmului subțire, care este ușor mai mare decât în proba P2, dar totuși mai mică în 

comparație cu P1. Figura 2(e-h) arată un film subțire adsorbit relativ neregulat de hidroxiapatită 

complexă în proba P4 datorită prezenței unor nanoparticule mai mari de aproximativ 45 nm, care 

sunt punctele centrale ale unei rețele uniforme de nanoparticule de hidroxiapatită de aproximativ 

40 nm. Acest factor crește ușor rugozitatea filmului subțire. 
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Figura 2. Imagini AFM ale nanoparticulelor de HAP  utilizate în pastele de dinți:  HAP-0.23%Mg-

3.09%Zn-2%Si-10%Sr (P3): (a) imagine topografică,( b) imagine tridimensională,( c) profil de-a lungul 

săgeții din imagine (a)și (d) histograma distribuției dimensiunii particulelor P3, RMS=3.4± 1.2 nm; HAP-

2.5%Mg-2.9%Si-1.34%Zn (P4): (e) imagine topografică, (f) imagine tridimensională, (g) profil de-a 

lungul săgeții din imagine (e) și (h) histograma distribuției dimensiunii particulelor P4, RMS=5.2± 2.2 

nm. Zonă scanată 1 µm x 1µm. 

          Figura 3(a-d) prezintă microstructura fină a smalțului sănătos (PC - control pozitiv), care este 

caracterizată printr-o coeziune excelentă a materialului mineral atât în interiorul, cât și între 

prismele smalțului. Nanoparticulele sunt foarte bine sudate împreună, ducând la o topografie 

netedă a smalțului. În schimb, se pot observa schimbări distincte în morfologie cu ajutorul 

tratamentului cu acid ortofosforic. Smalțul demineralizat (NC - control negativ) prezintă o 

dezorganizare profundă a suprafeței după demineralizare, ceea ce se poate observa prin 

individualizarea puternică a zonelor adiacente între două prismele consecutive și prin eroziunea 

interioară a prismelor (Figura 3(g-k)). Acest lucru se reflectă în creșterea valorilor rugozității de la 

un RMS sănătos de 70,6 nm la un RMS de 258,3 nm. Histograma din Figura 3f (PC) și Figura 3l 

(NC) evidențiază o creștere semnificativă a dimensiunii HAP de la o medie de 40 nm pentru 

smalțul normal la aproximativ 60-80 nm, cu o medie de 75 nm pentru smalțul tratat cu acid. 
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Figura 3. Imagini AFM ale smalțului sănătos, control pozitiv (PC): a-f, și smalțul demineralizat, 

control negativ (NC): g-l, unde a, g sunt imagini topografice 2D, aria scanata este  5 μm x5 μm ; c, i sunt 

imagini topografice 2D, aria scanata 1 μm x1 μm; b, h, d și j sunt imagini 3D corespunzătoare fiecărei 

imagini 2D;  e and k sunt profilurile de-a lungul săgeților albe din imaginile c și i; f și l sunt histograme 

ale distribuției dimensiunii particulelor pentru fiecare probă, respectiv PC si NC. 

 

În continuarea experimentului a fost testat efectul de remineralizare a celor 4 paste de dinți 

obținute pe felii de dinți care au fost în prealabil demineralizați artificial. Rezultatele au arătat că 

toate cele patru formule de pastă de dinți au avut caracteristici excelente de restaurare a smalțului. 

Interesant, după 10 zile de tratament, se produce o normalizare a nanostructurii smalțului uman 

artificial demineralizat, cu valori RMS aproape comparabile cu cele ale smalțului natural sănătos. 

O mai bună acoperire a suprafețelor smalțului poate fi observată prin prelungirea duratei 

tratamentului, urmată de o consolidare a nanoparticulelor de HAP produse pe suprafața smalțului.  
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La sfârșitul perioadei de tratament de 30 de zile, toate cele patru paste de dinți experimentale au 

dus la o remineralizare completă a smalțului artificial demineralizat. Acesta este un aspect cheie 

de luat în considerare pentru studiile viitoare. 

Pentru analiza statistică s-a folosit GraphPad Prism 6 (GraphPad Software, Inc., La Jolla, 

CA, SUA) pentru Windows. Toate datele privind rugozitatea suprafeței RRMS, sunt definite ca 

valoarea medie ± SD a cel puțin trei experimente independente. Diferențele semnificative între 

grupurile de felii de smalț au fost identificate prin aplicarea analizei ANOVA one way, urmată de 

testul post hoc Bonferroni pentru comparații multiple, cu stabilirea semnificației pentru valori p < 

0,05. 

 

Figura 6A. Reprezentare grafică conform eșantioanelor de valori RMS obținute prin AFM (zonă de 

scanare 5 µm x 5 µm) după 10, 20 și 30 de zile de tratament a suprafețelor demineralizate cu pastele de 

dinți testate P1, P2, P3 și P4. Analiza statistică a comparat datele obținute din eșantioanele tratate cu 

pastele de dinți P1, P2, P3 și P4 cu controlul pozitiv și, respectiv, controlul negativ, utilizând analiza 

ANOVA one way, urmată de testul post-hoc Bonferroni pentru comparații multiple. În grafice sunt 

ilustrate nivelurile de semnificație statistică în felul următor: p <0.001 *** (extrem de semnificativ), p 

între 0.001-0.01 ** (foarte semnificativ), p între 0.01-0.05 * (semnificativ). 

 

Factorii morfologici care, împreună cu rugozitatea suprafeței, pot descrie eficacitatea 

tratamentului de remineralizare a smalțului includ forma și dimensiunea nanoparticulelor de HAP 

care au remineralizat suprafața smalțului, regularitatea cu care sunt depuse pe suprafață și 

compactarea straturilor depuse. AFM  s-a dovedit a fi o tehnică eficientă pentru investigarea 

procesului de remineralizare a smalțului uman, atât în ceea ce privește modificările morfologice și 

structurale, cât și măsurătorile rugozității suprafeței. 
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CAPITOLUL  8. PROGRESE ÎN FORMULAREA PASTELOR DE DINȚI 

FUNCȚIONALE: NANO-HIDROXIAPATITA ȘI EXTRACTUL DE 

MESTEACĂN  

 

Acest studiu își propune să dezvolte paste de dinți funcționale cu remineralizare combinată 

a smalțului și efecte antibacteriene folosind nano-hidroxiapatite (nHAP) și extract de mesteacăn. 

Au fost concepute unsprezece paste de dinți (notate P1-P11), care conțin concentrații diferite de 

extract de mesteacăn și concentrații constante de nHAP pur sau nHAP substituit. 

Evaluarea capacității de remineralizare a fost făcută prin studii AFM. 

Activitatea antibacteriană a fost evaluată folosind testul de difuzie cu discuri în agar, o 

metodă pentru testarea standard a susceptibilității antimicrobiene care implică măsurarea 

diametrelor zonei de inhibiție. Au fost testate 5 tulpinii bacteriene.  

 

 

 
 

     Figura 5. Zonele de inhibiție a Streptococcus mutans după perioada de incubație 

 

Diametrul zonei de inhibiție în bacilul Gram-negativ Porphyromonas gingivalis a fost 

mai mare pentru eșantioanele 11, 10 și, respectiv, pentru eșantioanele 5 și 6 (Figura 6). 

 

 
 

            Figura 6. Zonele de inhibiție ale lui Porphyromonas gingivalis după perioada de incubație 
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Pentru toate eșantioanele analizate, s-a detectat o zonă clară în bacteriile comensale Gram-

pozitive și anaerobe, Enterococcus faecalis. Diametrele de inhibiție au variat, cu cele mai mari 

fiind înregistrate în eșantioanele 11 și 10 (Figura 7). 

 

 

 
 

            Figura 7. Zonele de inhibiție ale lui Enterococcus faecalis după perioada de incubație 

 

În cazul tulpinii anaerobe Gram-negative de Escherichia coli, s-au observat, de asemenea, 

zone de inhibiție pentru toate eșantioanele testate. Pentru această tulpină, cel mai mare diametru 

de inhibiție a fost obținut pentru eșantioanele 11 și 10. Celelalte eșantioane au înregistrat zone de 

inhibiție mai mici (Figura 8). 

 

 

 
 

            Figura 8. Zonele de inhibiție pentru Escherichia coli după perioada de incubație 

 

 

Existența sensibilității în cazul bacteriilor Gram-pozitive Staphylococcus aureus poate fi 

observată în cazul variantelor P10, P11, P9 și P7. Nu s-a observat o regiune distinctă în jurul 

tăieturii în cazul variantelor experimentale P2-P4. (Figura 9). 
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      Figura 9. Zonele de inhibiție ale Staphylococcus aureus după perioada de incubație. 

 

 

 

Tabel 3. Inhibiția creșterii bacteriene indusă de pastele de dinți 

 Diametrul zonei de inhibiție (mm) 

Eșantion Streptococcus 

mutans ATCC 

25175 

Porphyromonas 

gingivalis ATCC 

33277 

Enterococcus 

faecalis ATCC 

29212 

Escherichia 

coli ATCC 

25922 

Staphylococcus 

aureus ATCC 

25923 

P1 8,3±0,6 13,3±1,5 11,3±0,6 15,0±0 9,0±0 

P2 8,3±1,2 12,0±0 11,3±1,2 12,3±1,2 - 

P3 - * 9,3±0,6 9,3±0,6 10,0±0 - 

P4 - - 9,0±0 8,3±0,57 - 

P5 21,6±1,2 27,0±0 24,3±0,6 20,3±0,57 10,3±0,57 

P6 16,3±0,6 26,6±1,2 25,0±0 20,3±1,15 20,0±0 

P7 16,0±0 17,0±0 15,3±1,2 20,0±0 22,3±1,2 

P8 18,3±1,5 25,3±0,6 18,3±1,5 25,3±1,2 16,0±0 

P9 22,0±0 15,3±1,2 25,0±0 25,0±0 21,3±0,57 

P10 20.3±0,57 28,0±0 29,3±0,6 29,0±0 25,3±1,52 

P11 - 32,3±0,6 30,0±0 29,3±0,57 30,0±0 

* (-) lipsa zonei de inhibiție 
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Figura 10. Inhibarea tulpinilor bacteriene sub acțiunea tratamentului cu pastele de dinți 

 

 

Analiza statistică a rugozității relevă schimbări semnificative între variantele 

experimentale, demonstrând că tratamentele cu pastă de dinți sunt eficiente în remineralizarea 

smalțului. Ordinea de clasificare a eficacității în acest proces este: PC = P2 = P3 > P4 > P1, 

reflectând capacitatea nanoparticulelor de HAP de dimensiuni mici de a penetra porii smalțului și 

de a repara deteriorările microstructurale. Ionii substituiți eliberați de structura modificată a HAP 

contribuie, de asemenea, la restaurarea smalțului, crescându-i rezistența. 

În ceea ce privește acțiunea antimicrobiană, experimentele dezvăluie cum diferite tulpini 

bacteriene reacționează la compozițiile diferite ale pastelor de dinți. Chiar și pastele de dinți care 

conțin doar nHAP au activitate antibacteriană, care este îmbunătățită prin adăugarea de zinc ca 

element de substituție în nHAP. Comparând diferitele grupuri de variante de pastă de dinți se 

remarcă variații semnificative în inhibiția creșterii bacteriene, atribuite prezenței de metaboliți 

secundari în extractul de mesteacăn. Dintre speciile bacteriene examinate, Enterococcus faecalis 

ATCC 29212 și Escherichia coli ATCC 25922 au avut cea mai mare sensibilitate, urmate aproape 

de Porphyromonas gingivalis ATCC 33277. Streptococcus mutans a fost clasificat în centrul 

speciilor bacteriene testate. Dintre speciile examinate, Staphylococcus aureus ATCC 25923 a avut 

cea mai mică inhibiție a creșterii sub tratamentul aplicat. 

Atunci când se iau în considerare atât eficacitatea de remineralizare, cât și cea 

antibacteriană, pasta de dinți P5 iese în evidență ca o opțiune convingătoare datorită activității sale 

moderate antibacteriene și potențialului său bun de remineralizare. 
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CAPITOLUL 9. NANOCOMPOZIT PE BAZĂ DE HIDROXIAPATITĂ ȘI 

ARGINT CU ACTIVITATE ANTIBACTERIANĂ 

 

Această lucrare prezintă un nanocompozit realizat din hidroxiapatită (HAP) și 

nanoparticule de argint (AgNPs), denumit HAP-4,5% AgNPs. HAP a fost pregătită folosind o 

tehnică de precipitare în mediu umed, iar AgNPs au fost obținute prin reducerea azotatului de 

argint cu glucoza într-un mediu bazic. HAP, AgNPs și nanocompozitul HAP-4,5% AgNPs au fost 

caracterizate prin difracție de raze X (XRD), microscopie electronică cu scanare (SEM) - 

spectroscopie cu raze X (EDS) și diferite metode imagistice: TEM și AFM. 

 

 

Figura. 1. Spectru UV-Vis pentru dispersia apoasă de AgNPs (A) și imagine TEM pentru AgNPs 

(B); bara de scară este de 100 nm. Diametrul mediu al AgNPs este de aproximativ 13 nm. Valoarea 

potențialului zeta pentru AgNPs este negativă, -39 mV, asigurând o stabilitate electrostatică ridicată a 

dispersiei AgNPs. 

 

Spectrul UV-Vis al dispersiei conținând AgNPs prezintă banda specifică de absorbție SPR 

a Ag, cu un maxim la 405 nm (Fig. 1A). Spectrul nu s-a schimbat în decurs de 1 an, evidențiind 

astfel stabilitatea ridicată a dispersiei AgNPs. 

Prezența argintului cristalin este evidențiată în Figura 2 pentru HAP-4.5% Ag, unde apar 

liniile pentru argint din PDF 89-3722. Poziția lor este în concordanță cu cea găsită pentru 

particulele de nanoargint [56] pentru planurile (111), (200), (220), (311) și (222) ale Ag, 

corespunzând maximelor la valorile unghiului 2θ de 38,32, 44,50, 64,61, 77,54 și 81,68°, respectiv. 

În Figura 2, difracția cea mai intensă a argintului (planul (111)) în HAP-4.5% Ag apare distinct, în 

timp ce celelalte linii de difracție ale Ag sunt parțial suprapuse pe maximele de difracție ale HAP. 
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Figura. 2. Modelul XRD pentru HAP-4.5% Ag comparat cu PDF 89-3722 pentru Ag (liniile roșii 

verticale) 

Imaginile AFM pentru nanocompozitul HAP-4.5% Ag, pe eșantion obținut prin adsorbție 

pe placă de sticlă, sunt prezentate în Figura 4. După cum arată imaginile AFM (A, B și C) și din 

profilul secțiunii transversale (D), dimensiunea medie a particulelor este de 54 nm ± 8 nm în acest 

nanocompozit. 

 

 

Figura 4. Imagini AFM ale nanocompozitului HAP-4.5 wt% AgNPs adsorbit pe o placă de sticlă: 

A) imagine topografică, B) imagine a amplitudinii, C) imagine 3D și D) profil pe săgeata albă din 

imaginea (A). Zonă scanată 2 μm x 2 μm. Înălțimea maximă 30 nm, rugozitatea suprafeței evaluată ca 

medie pătratică a rădăcinii, Rrms = 4.8 nm. Diametrul mediu al particulelor este determinat din mai multe 

profiluri (cel puțin 10) ca fiind de 54 nm ± 8nm. 



32 

 

În concluzie, s-a dezvoltat eficient o tehnică simplă pentru sintetizarea nanocompozitului 

HAP-AgNPs cu un conținut de argint de 4,5%. Utilizând XRD, SEM-EDS, TEM și AFM, s-au 

verificat caracteristicile morfologice și compoziționale ale nanocompozitului pregătit. Imaginile 

TEM, SEM și AFM au arătat dimensiunea și forma particulelor de HAP, cu și fără AgNPs, iar 

măsurătorile XRD și EDS au confirmat prezența argintului. 

Atât tulpinile Gram-negative cât și cele Gram-pozitive au fost distruse de HAP-4,5% 

AgNPs care a fost investigat. Aceste constatări implică faptul că compozitul nostru ar putea fi 

considerat un material antibacterian și că ar putea fi utilizat în stomatologie și în implanturi 

ortopedice. 
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CAPITOLUL 10. CONCLUZII GENERALE 

 

 

1, Activitatea de cercetare s-a bazat pe numeroase tehnici de lucru cum ar fi: difracția de 

raze X (XRD), spectroscopia FTIR, microscopie electronică cu scanare (SEM) - spectroscopie cu 

raze X (EDS). Structura chimică a fost verificată prin microscopie electronică cu dispersie de 

energie a razelor X (SEM-EDX). Detaliile legate de forma acestor materiale biocompatibile au 

fost evidențiate prin tehnici de imagistică, cum ar fi microscopia electronică de transmisie (TEM), 

microscopia electronică de baleiaj (SEM) și microscopia de forță atomică (AFM). Procesul de 

eliberare a elementelor în apă a fost urmărit folosind spectrometria de emisie optică cu plasmă 

cuplată inductiv (ICP-OES). Activitatea antibacteriană a fost evaluată folosind testul de difuzie cu 

discuri în agar, o metodă standardizată a susceptibilității antimicrobiene care implică măsurarea 

diametrelor zonei de inhibiție 

2. Pe baza informațiilor de ultimă oră privind tehnologiile inovative aplicate în domeniul 

biomedical se poate concluziona faptul că produsele de îngijire orală necesită în continuare studii 

aprofundate care să le mărească eficiența. Cercetarea din spatele acestor noi produse se 

concentrează mai mult pe eficacitate decât pe eficiența reală, lipsind comparațiile adecvate și fiind 

rar confirmată prin studii clinice controlate. Desi există o varietate mare de metode de cercetare, 

surse de date și instrumente analitice disponibile, s-au realizat doar câteva analize comparative 

între produse diferite, iar multe dintre rezultate sunt controversate. Principalele probleme în acest 

domeniu sunt legate de insuficiența sau lipsa totală a dovezilor riguroase pentru multe dintre 

produsele nou dezvoltate, precum și de faptul că accesul la astfel de produse noi este prohibitiv 

din punct de vedere financiar pentru o mare majoritate a populației. 

3. În experimentele efectuate privind eliberarea componentelor în soluții apoase în 

structura hidroxiapatitei (HAP), au fost introduse elemente de substituție, cu efecte biologice 

semnificative, potrivit cercetărilor fizico-chimice realizate. O concentrație mai mare de stronțiu în 

structura HAP a afectat eliberarea acestuia atât în apă, cât și în lichidul corporal simulat (SBF). S-

a observat, de asemenea, o tendință de formare a unei hidroxiapatite biomimetice noi în SBF.  

4. În experimentul privind producerea pastelor de dinți care conțin hidroxiapatită sintetică 

stoichiometrică, s-a constatat faptul că HAP multi-substituită, este cea mai eficientă în compoziția 

pastei de dinți, conducând la modificări morfologice stabile ale suprafeței smalțului dentar. În cele 

zece zile de tratament, leziunile demineralizate ale smalțului au fost remineralizate în totalitate, 

după cum arată investigațiile AFM. Aceste paste de dinți pot fi utilizate ca agenți potențiali pentru 

remineralizarea suprafeței smalțului. Nanoparticulele ceramice sintetice s-au aranjat în mod 

regulat în cadrul unui strat protector neted de pe suprafața smalțului, asigurând o rugozitate a 

suprafeței redusă, apropiată de cea a smalțului natural, oferind astfel dovezi suplimentare ale 

eficacității pastei de dinți. 

5. În experimentul privind sinteza de forsterit se poate concluziona faptul că alegerea căii 

de sinteză poate influența caracteristicile pulberii finale - forma și dimensiunea nanoparticulelor, 
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distribuția și tendința de aglomerare, ceea ce, la rândul lor, afectează omogenitatea 

microstructurală a unui material ceramic și limitează astfel aplicațiile potențiale. Forsteritul a fost 

sintetizat cu succes prin metoda sol-gel (FSsg) și prin metoda precipitării (FSpp), conducând la 

nanoparticule mai mici (30 nm) prin metoda precipitării în comparație cu nanoparticulele (40 nm) 

obținute prin metoda sol-gel. 

 6. În experimentul de obținere și de testare a pastelor de dinți biomimetice cu o concentrație 

redusă (3,7%) de hidroxiapatită a fost pus în evidență faptul că pasta de dinți P3, cu hidroxiapatită 

tetrasubstituită (HAP-Mg-Zn-Sr-Si), a avut cel mai bun rezultat în ceea ce privește remineralizarea 

smalțului uman, comparativ cu celelalte paste de dinți (P1 și P4), având aproximativ aceeași 

eficiență de remineralizare ca pasta de dinți P2 după 10 zile de tratament. Particulele nanométrice 

(cu o dimensiune medie de aproximativ 30 nm pentru HAP) au prezentat un potențial mare în 

procesul de remineralizare prin acoperirea regiunilor cu leziuni ale smalțului. Toate rezultatele 

tratării smalțului uman timp de 10 zile cu fiecare dintre pastele de dinți P1-P4 ne conduc la ideea 

că aceste paste de dinți pot fi folosite cu succes pentru tratarea cariilor dentare incipiente și a 

smalțului demineralizat artificial. 

7. Într-o etapă ulterioară a cercetării efectul de remineralizare a fost testat într-un interval 

de 30 de zile remarcându-se faptul că după 10 zile de tratament, se produce o normalizare a 

nanostructurii smalțului uman artificial demineralizat, cu valori RMS aproape comparabile cu cele 

ale smalțului natural sănătos. O mai bună acoperire a suprafețelor smalțului poate fi observată prin 

prelungirea duratei tratamentului, urmată de o consolidare a nanoparticulelor de HAP produse pe 

suprafața smalțului. Rezultatele au arătat că toate cele patru formule de pastă de dinți au avut 

caracteristici excelente de restaurare a smalțului. Interesant. La sfârșitul perioadei de tratament de 

30 de zile, toate cele patru paste de dinți experimentale au dus la o remineralizare completă a 

smalțului artificial demineralizat. Factorii morfologici care, împreună cu rugozitatea suprafeței, 

pot descrie eficacitatea tratamentului de remineralizare a smalțului includ forma și dimensiunea 

nanoparticulelor de HAP care au remineralizat suprafața smalțului, regularitatea cu care sunt 

depuse pe suprafață și compactarea straturilor depuse.  

8. AFM  s-a dovedit a fi o tehnică eficientă pentru investigarea procesului de remineralizare 

a smalțului uman, atât în ceea ce privește modificările morfologice și structurale, cât și 

măsurătorile rugozității suprafeței. 

9. Morfologia suprafeței eșantioanelor studiate arată dispersia omogenă a nanoparticulelor 

globulare de HAP pe suprafețele de smalț, cu dimensiuni diferite pentru diferite tratamente. 

Analiza statistică a rugozității relevă schimbări semnificative între variantele experimentale, 

demonstrând că tratamentele cu pastă de dinți sunt eficiente în remineralizarea smalțului. Ordinea 

de clasificare a eficacității în acest proces este: PC = P2 = P3 > P4 > P1, reflectând capacitatea 

nanoparticulelor de HAP de dimensiuni mici de a penetra porii smalțului și de a repara deteriorările 

microstructurale. Ionii substituiți eliberați de structura modificată a HAP contribuie, de asemenea, 

la restaurarea smalțului, crescându-i rezistența. 

10. În ceea ce privește acțiunea antimicrobiană, experimentele dezvăluie cum diferite 

tulpini bacteriene reacționează la compozițiile diferite ale pastelor de dinți. Se remarcă variații 
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semnificative în inhibiția creșterii bacteriene, atribuite prezenței de metaboliți secundari în 

extractul de mesteacăn. Dintre speciile bacteriene examinate, Enterococcus faecalis ATCC 29212 

și Escherichia coli ATCC 25922 au avut cea mai mare sensibilitate, urmate aproape de 

Porphyromonas gingivalis ATCC 33277. Streptococcus mutans a fost clasificat în centrul speciilor 

bacteriene testate. Dintre speciile examinate, Staphylococcus aureus ATCC 25923 a avut cea mai 

mică inhibiție a creșterii sub tratamentul aplicat. 

11.A fost selectată varianta de compoziție de pastă de dinți optimă pentru realizarea 

concomitentă a acțiunii de remineralizare și antibacteriană, care conține HAP substituit cu zinc și 

extract de mesteacăn 1.3%. 

12. În etapa finală s-a dezvoltat eficient o tehnică simplă pentru sintetiza nanocompozitului 

HAP-AgNPs cu un conținut de argint de 4,5% care are efect antibacterian demonstrat împotriva 

tulpinilor de Bacillus cereus și Salmonella typhimurium. Aceste constatări implică faptul că 

compozitul nostru ar putea fi considerat un material antibacterian și că ar putea fi utilizat în 

stomatologie și în implanturi ortopedice. 
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