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Resumo

Objetivos: Comparar as propriedades fisicas de resinas compostas experimentais com
diferentes concentracdes de prata coloidal, nomeadamente a microdureza de Vickers e a

sor¢do e solubilidade em agua em diferentes momentos temporais.

Métodos: Este trabalho consistiu na formulagdo e teste de quatro resinas compostas
experimentais, com uma matriz organica convencional de uretano dimetacrilato e
trietileno glicol dimetacrilato, adi¢do de 2-hidroxietilmetacrilato. A fase particulada
microhibrida continha vidros de bario aluminossilicatos em diferentes tamanhos e
nanoparticulas de silica. A fase organica foi adicionada prata coloidal, variando a
concentragdo em peso (0%; 0,5%; 1%; 2,5%). Foram confecionados discos de resina
composta (n=5, para cada experiéncia). Os testes de sorcao/solubilidade e dureza foram
realizados nos discos polimerizados. Os discos foram identificados e desidratados e apds
cada momento temporal (1 h, 12 h, 24 h, 1 semana, 1 més), foram pesados com uma
balanga analitica. As mesmas amostras, nos mesmos momentos temporais, foram
submetidas ao teste de microdureza Vickers (Shimadzu HMV; Shimadzu Corporation,
Téquio, Japao), onde foram realizadas 5 indentacdes para cada amostra. A estatistica

compreendeu ANOVA fatorial de medigdes repetidas.

Resultados: A incorporagdo de diferentes concentragdes de prata coloidal nas resinas
compostas experimentais ndo teve um impacto significativo na microdureza Vickers
(ANOVA medigoes repetidas, p<0,05). No entanto, foi observada uma diminuicdo da
microdureza ap6s a imersdo em agua, independentemente da concentracdo de prata
coloidal. No que diz respeito a sor¢do, a concentracao de prata coloidal ndo teve um efeito
significativo sobre a varidvel, mas afetou sim a solubilidade em 4gua, com diferengas

observadas entre o grupo de 2,5% e o controlo (Bonferroni, p<0,05).

Conclusido: A incorporagdo de prata coloidal nas resinas compostas experimentais nao
teve qualquer impacto na microdureza Vickers e na sor¢cdo de agua, com excegdo da

solubilidade a uma concentragao de 2,5%.






Abstract

Objectives: Compare the physical properties of experimental composite resins with
different concentrations of colloidal silver, namely Vickers microhardness and water

sorption and solubility at different time points.

Methods: This work consisted of formulating and testing four experimental composite
resins, with a conventional organic matrix of urethane dimethacrylate and triethylene
glycol dimethacrylate, plus 2-hydroxyethyl methacrylate. The microhybrid particulate
phase contained barium aluminosilicate glass in different sizes and silica nanoparticles.
Colloidal silver was added to the organic phase, varying the concentration by weight (0%;
0.5%; 1%; 2.5%). Composite resin disks were made (n=5 for each experiment).
Sorption/solubility and hardness tests were carried out on the polymerized discs. The
disks were identified and dehydrated and after each time point (1 h, 12 h, 24 h, 1 week, 1
month), they were weighed using an analytical balance Mettler Toledo XS. The same
samples, at the same time points, were subjected to the Vickers microhardness test
(Shimadzu HMV; Shimadzu Corporation, Tokyo, Japan), where 5 indentations were

made for each sample. The statistics comprised repeated-measures factorial ANOVA.

Results: Incorporating different concentrations of colloidal silver into the experimental
composite resins had no significant impact on Vickers microhardness (repeated-measures
ANOVA, p<0.05). However, a decrease in microhardness was observed after immersion
in water, regardless of the concentration of colloidal silver. With regard to sorption, the
concentration of colloidal silver had no significant effect on the variable, but it did affect
water solubility, with differences observed between the 2.5% group and the control

(Bonferroni, p<0.05).

Conclusion: The incorporation of colloidal silver into the experimental composite resins
had no impact on Vickers microhardness and water sorption, with the exception of

solubility at a concentration of 2.5%.
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Introdugdo

I. INTRODUCAO

As resinas compostas sdo atualmente o material de eleicdo para as restauracdes diretas
conservadoras praticadas na atualidade, em Medicina Dentaria. A popularidade deste material
aumentou nas ultimas décadas devido a procura crescente de restauragdes mais estéticas, mas
também mais conservadoras, € a preocupacdo publica com as restauracdes realizadas a
amalgama, material que contém mercurio (Stein et al., 2005a). Atualmente, a resina composta
¢ utilizada a nivel mundial na grande maioria das restauragdes dentarias realizadas, tornando-
se uma escolha privilegiada para a restauracdo dentaria estética e funcional (Dionysopoulos &

Gerasimidou, 2021).

As restauragdes efetuadas com resina composta seguem uma filosofia de economia
tecidular. Ao contrdrio da amalgama, que pressupde cavidades geométricas preparadas através
do desgaste de tecido higido, para garantir a sua reten¢do, as resinas compostas ndo exigem um
desenho cavitario especifico. Durante a preparacdo, apenas o tecido infetado, e em também na
maioria dos casos, o afetado por carie, ¢ removido. A retencdo nestes materiais ¢ garantida
através da adesdo, por intermédio de uma preparacdo quimica do substrato em func¢do do

sistema adesivo (Denis & Attal, 2013).

As resinas compostas utilizadas devem atender a requisitos mecanicos, biologicos e
estéticos. Embora haja cada vez mais materiais e equipamentos de alta qualidade disponiveis,
atualmente ndo existe uma resina composta ideal e universal. Cada tipo de resina composta
atende a indicacdes mais ou menos especificas, dependendo das caracteristicas clinicas e das
necessidades de cada doente (Denis & Attal, 2013). Assim, embora as resinas compostas
tenham passado por melhorias significativas nos ultimos anos, com reducdo do desgaste,
melhorias nas propriedades fisicas, diminui¢do acentuada da contracdo de polimerizacdo e
otimizagdo de suas propriedades estéticas, as taxas de falha clinica ainda sdo elevadas (Askar
et al., 2020). Estas taxas de falha estdo associadas a varias desvantagens ainda vigentes destes
materiais. Posto isto, torna-se importante rever as desvantagens dos materiais usados
atualmente para se poder formular novos materiais com propriedades vantajosas, que sera o

ambito desta dissertacao.
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Formulagdo resinas compostas experimentais com particulas funcionais e estudo das suas propriedades fisico-
quimicas

I.1 Resinas compostas

1.1.1 Generalidades

As resinas compostas tém sido um foco de consideravel investigag@o e desenvolvimento
nos ultimos 50 anos (Hussain et al., 2005). Estes materiais poliméricos t€ém propriedades oOticas
€ mecanicas, a certa medida, compardveis as encontradas nos tecidos mineralizados do dente,
o esmalte e da dentina (Ilie & Hickel, 2011a; Smata & Laissani, 2016). Sdo constituidos por
uma matriz organica de resina, que contém mondmeros de metacrilato, e uma fase inorganica
de reforgo constituida por particulas de carga vitreas. Ambas as fases sdo unidas por um agente
de ligacdo - o organossilano (Leprince et al., 2010). A fase organica pode representar entre 25%
a 50% do volume da resina composta (Leprince et al., 2010). Tipicamente, a matriz organica
baseia-se na inclusdo de mondmeros classificados como monometacrilatos ou dimetacrilatos,
os ultimos permitindo a cria¢do de ligagdes cruzadas dentro do polimero (Figura 1) (Leprince

etal., 2010).

Matriz .
organica ||

Figura 1. Representagdo esquematica de uma resina composta adaptado de (Leprince et al., 2010)

Cargas

v

Silano

Os mondmeros classificados como monometacrilatos contém na sua estrutura molecular
apenas um grupo de metacrilato, enquanto os dimetacrilatos contém dois grupos. A presenca de
dois grupos metacrilato permite uma polimeriza¢cdo mais eficiente e confere a capacidade de
reticulagdo, uma vez que os dois grupos podem reagir em conjunto para formar ligagdes
covalentes entre os monomeros. Isto leva a formacdo de cadeias poliméricas mais longas e
fortes (Barszczewska-Rybarek et al., 2020). No que toca as particulas de carga, o seu objetivo
¢ reduzir a propor¢ao de matriz organica, e, em virtude do seu refor¢o, melhorar as propriedades
mecanicas. Assim, em presen¢a de um alto teor de carga, hd um aumento da resisténcia a fratura

e ao desgaste, do mddulo de elasticidade e da dureza (Leprince et al., 2010).
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Introdugdo

I.1.2 Utilizagao de resinas compostas e problemas associados

Como ja anteriormente mencionado, as resinas compostas sdo atualmente o material
restaurador mais popular devido a sua estética e boas propriedades fisicas, oferecendo um
relativo biomimetismo. No entanto, ¢ também importante referir que as resinas compostas ainda
encontram varios problemas e limitacdes (Alzraikat et al., 2018). A possibilidade de fratura da
restauracdo e o desgaste por abrasdo sdo problemas frequentemente encontrados. Isto acontece
devido a sua degradagdo e fenomenos de stress a que eles sao submetidos no meio oral. Estas
limitagdes estdo em parte relacionadas com a natureza orgénica destes materiais poliméricos,
em contraste com a resisténcia e longevidade dos tecidos mineralizados (Hervas-Garcia et al.,

20006).

Para além disso, as resinas compostas podem sofrer uma degradacdo marginal ao longo
do tempo, o que constitui um aspeto fulcral neste estudo. A degradacao da rede polimérica que
compde as resinas compostas tem sido amplamente estudada (Askar et al., 2020; Ferracane,
2011; Zhou et al., 2019). Esta degradag@o pode ocorrer na interface dente-restauragdo, com uma
perda de integridade estrutural que pode levar a infiltracdo bacteriana e a penetragao de fluidos,
conduzindo a formagao de caries secundarias (Zimmerli et al., 2010). A degradacao das resinas
compostas ¢ um fenémeno complexo influenciado por vérios fatores, tais como as condi¢des
ambientais, a atividade enzimdtica, as forcas mecanicas e a composi¢do quimica dos
materiais(Ilie & Hickel, 2009). As resinas compostas sdo constituidas por uma matriz
poliméricarefor¢ada (Van Meerbeek et al., 2003), no entanto, apesar das suas promissoras
propriedades estéticas e mecanicas, estes materiais ndo sdo completamente inertes e podem

sofrer uma degradacdo progressiva ao longo do tempo.

A degradacdo das resinas compostas pode ser atribuida a varios mecanismos, tais como
a hidroélise das ligagdes éster na matriz polimérica, desgaste mecanico ou também a complexa
degradacdo da camada hibrida formada na interface dente-restauragdo (Guo et al., 2022). A
camada hibrida, formada durante a co-polimerizagdo dos componentes do sistema adesivo
impregnados na matriz organica da dentina, desempenha um papel essencial na adesdo e
impermeabilidade da restauragdo dentéaria (Opdam et al., 1998). Os metacrilatos polimerizam
através de uma reagdo de polimerizagdo em cadeia. Esse mecanismo ocorre em trés etapas

distintas: inicia¢do, propaga¢do e terminacdo. Os diferentes fatores envolvidos nessa reagao
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Formulagdo resinas compostas experimentais com particulas funcionais e estudo das suas propriedades fisico-
quimicas

dependem da natureza do monomero utilizado. De facto, quanto menor for a massa molar do
monoémero incluido e menos rigida for a sua estrutura quimica, maior serd a probabilidade de
atingir maiores taxas de conversdo finais, na polimerizacao (Peutzfeldt, 1997). A conversdo de
mondmeros livres em macromoléculas e, posteriormente, no polimero final resulta em uma
diminui¢do do volume do meio reacional, conhecida como contracdo de polimerizagdo. Para
uma mesma valéncia, quanto maior a massa molar do mondmero e/ou mais volumosa a
molécula, menor serd a contragdo. Por outro lado, quanto maior a taxa de conversao, maior sera
a contracao (Peutzfeldt, 1997). Como a resina composta estd, pelo menos em parte, ligado ao
seu ambiente por meio do adesivo dentario, a contra¢ao de polimerizacao resulta no surgimento

de problemas de tensdes mecanicas (Figura 2).

Descoloracdo marginal —

Esmalte

b

Resina composta

Dentina

L

Carie Secunaria

contragdo de polimerizagao

Polpa

=

Figura 2. Efeito de uma falha/gap marginal devido a contragdo de polimerizacéo

No entanto, esta camada hibrida pode sofrer alteracdes estruturais e degradacgdo
progressiva ao longo do tempo, o que pode comprometer a sua integridade e favorecer a
formagdo de microfissuras, permitindo a infiltracdo de bactérias e fluidos (Ferracane, 2011).
Por conseguinte, ¢ essencial compreender os mecanismos de degradacdo das resinas
compdsitas, a fim de desenvolver materiais com maior longevidade e resistentes a degradacao
(Ilie & Hickel, 2009). Estudos clinicos retrospectivos recentes reportaram que a taxa de
insucesso das restauracdes de resina composta pode atingir 50%. De entre as causas mais

frequentes de falha, a ocorréncia de céries secundarias € uma das principais (Shi et al., 2022).
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Introdugdo

I.1.3 Composiciao das resinas convencionais

I.1.3.1 Matriz organica

A fase organica das resinas compostas representa, em média, 25 a 50% do volume total
da resina composta. Inclui a matriz de resina, os solventes de viscosidade, o sistema de
fotoiniciagdo, mas também outros aditivos (Ferracane, 2011; Ilie & Hickel, 2011). A resina
matriz, que ¢ o componente polimerizavel, ¢ inicialmente uma mistura monomérica liquida, e
¢ submetida a uma reag¢do de adicdo para se transformar num polimero rigido (Stansbury &
Dickens, 2001). Esta transformagdo permite que as resinas compostas sejam utilizadas em
restauragdes dentdrias diretas. A fase organica revela algumas limitagdes, como a baixa
resisténcia mecanica, um elevado coeficiente de expansdo térmica € uma contragdo de
polimerizacdo inerente, significativa (Leprince et al., 2014). Estas caracteristicas influenciam
as principais propriedades das resinas compostas, incluindo o coeficiente de expansao térmica,

a contragdo final, e também a sua sor¢do de agua e posterior solubilidade.

Além disso, a percentagem e a quimica desta fase organica também influenciam as
propriedades mecanicas dos compositos (Leprince et al., 2014). Assim, é necessario um
equilibrio adequado dos componentes da fase organica para obter resinas compostas com o

desempenho desejado em restauragdes dentarias.

I.1.3.2 Fase inorganica

As particulas de carga melhoram as propriedades mecénicas das resinas compostas,
reforcando a matriz, aumentando a resisténcia a fractura e diminuindo a susceptibilidade ao
desgaste. Aumentam também o modulo de elasticidade e a dureza (Vreven et al., 2005). Esta
fase ¢ capaz de melhorar a estabilidade dimensional, a viscosidade e ajudar na facilidade de
manipulagdo. A reducdo do tamanho das particulas que se foram incluido nas diversas
formulagdes, ao longo dos anos, também melhorou as propriedades das resinas compostas,
particularmente em termos de estética e resisténcia ao desgaste (Sabbagh et al., 2004). As
particulas de carga tradicionais sdo feitos de vidro ou quartzo, enquanto que as microcargas sao
feitas de silica. A nanotecnologia permite a obtencao de resinas compostas com um alto teor em
pequenas particulas, a escala micro, mas também nano (sendo que a sua mistura d4 origem as

microhibridas), melhorando assim o acabamento superficial e a resisténcia ao desgaste. A
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Formulagdo resinas compostas experimentais com particulas funcionais e estudo das suas propriedades fisico-

quimicas
ligacdo forte e duravel entre as cargas e a matriz organica ¢ proporcionada por agentes de

ligacdo que como ja referido sdo os organossilanos (Fronza et al., 2017).

1.2 Propriedades de teste laboratorial de resinas compostas

I.2.1 Sorc¢ao e solubilidade

De entre as diversas propriedades necessarias a serem testadas, quando se formulam
materiais restauradores diretos, a sor¢ao e a solubilidade sdo propriedades muito importantes a
avaliar nas resinas compostas. O seu desempenho neste teste pode ser um preditor na
longevidade e estabilidade das restauragdes dentarias (Kumar & Sangi, 2014). A sor¢do refere-
se a capacidade de uma resina composta absorver um liquido, como a 4gua, quando imersa num
ambiente oral simulado. Mede a quantidade de dgua que ¢ absorvida pela resina composta
durante um determinado periodo. A sor¢do pode influenciar as propriedades fisicas e mecanicas
da resina composta, incluindo a sua estabilidade dimensional, resisténcia a descoloragdo e

resisténcia a degradacao.

Ja a solubilidade refere-se a capacidade de uma resina composta se dissolver num
liquido (Kumar & Sangi, 2014). Esta propriedade mede a quantidade de material que se dissolve
no liquido de teste. A solubilidade pode ser avaliada através da exposi¢ao da resina composta a
um meio oral simulado, normalmente dgua destilada, durante um periodo de tempo especifico
(Kumar & Sangi, 2014). Uma solubilidade excessiva pode levar a perda de material e a alteragao
das propriedades mecanicas da resina composta (Ferracane, 2006). Estes testes de sor¢do e
solubilidade sdo importantes para avaliar o desempenho a longo prazo das resinas compostas
(Ferracane, 2006). Por conseguinte, ¢ necessario compreender o comportamento das resinas
compostas em condigdes orais simuladas, a fim de formular materiais mais duraveis e

resistentes.

De acordo com a norma ISO 4049:2019, a sor¢do de dgua ¢ avaliada em conformidade
com um protocolo especifico. As amostras secas sdo imersas em agua destilada durante um
periodo de 7 dias, sendo depois medida a quantidade de dgua absorvida por peso. Do mesmo
modo, a norma ISO 4049:2019 especifica que a solubilidade deve ser determinada pesando
estas amostras depois de terem sido secas até um peso constante (ISO, 4049:2019). A fim de
obter resultados mais significativos e reduzir os tempos de teste, a ciclagem térmica ¢

frequentemente utilizada para acelerar o processo de envelhecimento dos cimentos compoésitos
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a base de resina. Isto permite avaliar mais eficazmente a sor¢do de dgua e a solubilidade do
material (Gale & Darvell, 1999). As normas ISO 4049 estabelecem critérios para avaliar a
absorcdo e a solubilidade em 4agua de materiais a base de polimeros. De acordo com estas
normas, sdo considerados aceitaveis valores de absorgdo de agua inferiores a 40 mg/mm?. Isto
implica que a resina tem a capacidade de adsorver uma determinada quantidade de agua sem
qualquer efeito adverso significativo nas suas propriedades fisicas ou quimicas. Quanto a
solubilidade em 4gua, é considerado aceitavel um valor inferior a 7,5 mg/mm?®. Este limite foi
estabelecido para garantir que o material ndo se dissolve significativamente quando exposto a

saliva ou a agua (ISO, 4049:2019).

1.2.2 Microdureza

Os testes das propriedades mecanicas das resinas compostas sdo, também, de
importancia crucial em Medicina Dentdria e nos materiais restauradores (Thomaidis et al.,
2013). O cumprimento de certos padrdes de exigéncia mecanica permitem assegurar a
qualidade e a longevidade das restauracdes dentarias, garantindo a sua resisténcia as forcas de
mastigacao, a sua resisténcia ao desgaste e a sua estabilidade ao longo do tempo em condigdes
real. Podem também revelar eventuais pontos fracos ou defeitos nos materiais, o que ajuda a

melhorar a sua formulagao (Manhart et al., 2000; Suryawanshi & Behera, 2022).

A microdureza é um exemplo de uma propriedade mecanica a ser testada. E uma medida
da resisténcia de um material a deformacdo plastica. E utilizada para avaliar a capacidade de
um material para resistir a for¢as aplicadas e manter a sua integridade estrutural (Moradian et
al., 2019a). No contexto das resinas compostas como materiais diretos, a microdureza da sua
superficie ¢ uma propriedade fisica crucial que influencia a durabilidade e o desempenho a
longo prazo das restauragdes (Ferracane, 1995). O teste de microdureza de Vickers ¢ um dos
testes mais escolhido para avaliar a microdureza superficial das resinas composta. E apreciado
pela sua precisdo e pela sua capacidade de fornecer medi¢cdes de microdureza em diferentes
escalas. O teste de microdureza de Vickers, semelhante ao método Brinell, Knoop, Rockwell,
utiliza uma piramide de base quadrada como indentador para medir a dureza de um material.
Uma carateristica vantajosa do ensaio de Vickers € a sua capacidade de determinar com precisao
a diagonal de um quadrado, por oposi¢do ao diametro de um circulo utilizado no ensaio Brinell.
O ensaio Vickers tem uma série de vantagens, como a polivaléncia de escala da macrodureza a
microdureza, como a utilizagdo de uma pirdmide de diamante, que reduz os erros que podem

ser causados pela deformacao do indentador e também ¢ adequado para materiais frageis (Moss
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& Basic, 2013; Lost & al., 1995). Este ensaio envolve a aplicagdo de uma carga pré-determinada
a superficie do material utilizando um indentador piramidal de diamante. A dimensdo da
indentacdo formada durante a indentacao ¢ medida e a dureza do material ¢ calculada em fungao

da forca aplicada e da area da indentacdo (Shahdad et al., 2007).

I.3 A carie

Ao referir as propriedades das resinas compostas testadas em laboratorio, bem como
informagdes gerais sobre estes materiais, ¢ necessario estabelecer uma ligacdo com o

desenvolvimento da carie dentaria, que ¢ a principal causa da utilizagdo de resinas compostas.

A carie dentéria ¢ uma patologia de carater progressivo, caracterizada pela destrui¢cao
fasica do esmalte, da dentina ou do cimento dentdrio por uma forte acdo acidica, iniciada pela
atividade metabolica microbiana na superficie do dente. O pH 4cido, que desencadeia a
desmineralizacdo inicial do esmalte dentario, chega a valores de 5,5 (Pereira et al., 2010). A
carie dentaria resulta de um desequilibrio ecoldgico na cavidade oral, perturbando o equilibrio
fisiolégico entre os minerais presentes no dente e os biofilmes microbianos. Mais
concretamente, a presenga de biofilmes microbianos, associada a um pH &cido, cria condigdes
propicias a desmineralizag@o dos tecidos dentérios. Este desequilibrio perturba a saude dentaria

e favorece o desenvolvimento da carie dentaria (Scheie & Petersen, 2004).

Os mecanismos envolvidos no processo de cérie sdo semelhantes para todos os tipos de
carie. As bactérias endogenas, principalmente Streptococcos mutans, Streptococcus sobrinus,
ou Lactobacillus spp, presente no biofilme dentério, produzem 4cidos organicos fracos como
subproduto do metabolismo de carboidratos fermentéveis. Esses acidos diminuem os valores
de pH local, abaixo de um ponto critico, resultando na desmineralizagdo dos tecidos dentarios
(Caufield et al., 2005; Featherstone, 2000; Featherstone, 2004). A desmineralizagao nas fases
iniciais pode ser revertida por meio da absorcdo de calcio, fosfato e flaor. O flaor atua como
um catalisador para a difusao de célcio e fosfato dentro do dente, promovendo a remineralizacao
das estruturas cristalinas da lesdo. As superficies cristalinas reconstruidas, compostas por
hidroxiapatita fluoretada e fluorapatite, apresentam uma maior resisténcia ao ataque acido em
comparagdo com a estrutura original. Além disso, as enzimas bacterianas como a-amilase,
Glycosyltransferase, também podem desempenhar um papel no desenvolvimento da carie

(Kurtz, 2002; Ren et al., 2016; Cannapieco et al., 1993).
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Desta forma, os materiais restauradores sdo utilizados para reparar lesdes de carie e
restaurar a integridade estrutural, funcional e estética dos dentes. Desempenham um papel
crucial na preservagdo da saude oral e na prevencgdo da progressdo das céries (Denis & Attal,
2013). Como ja abordado, os principais materiais restauradores diretos podem ser as amalgamas

dentarias, as resinas compostas, os cimentos de ionémero de vidro ou os materiais hibridos.

I.4 Materiais antibacterianos em Medicina Dentaria

I1.4.1 Resinas compostas antibacterianas

Apesar das melhorias significativas nas propriedades mecanicas das restauragdes de
resina composta a base de metacrilato, as suas capacidades antibacterianas sao inexistentes. As
resinas compostas dentarias sdo consideradas inertes devido a sua composi¢ao quimica estavel
e a sua reatividade quimica minima com os tecidos circundantes. Uma vez polimerizada, a
resina tem uma baixa afinidade com a agua e os ides presentes na cavidade oral.
Consequentemente, ndo reagem quimicamente com os tecidos dentdrios circundantes nem
sofrem uma degradacdo quimica significativa. Esta inércia quimica contribui para a estabilidade
e durabilidade a longo prazo das restauracdes dentarias de resina composta (Chaput & Faure,
2021). No entanto a acumulacdo de bactérias na superficie destes materiais pode atuar como
uma fonte bacteriana, encorajando o aparecimento de biofilme patogénico e desenvolvimento
de caries secundarias e doenga periodontal (Cruz et al., 2010; Montanaro et al., 2004). As
resinas compostas sao mais suscetiveis de acumular microrganismos do que as amalgamas e os
iondmeros de vidro. A superficie das resinas compostas € mais rugosa, 0 que cria areas propicias
a adesdo e ao crescimento bacteriano. Ao contrario dos iondémeros de vidro, que libertam
fluoreto com propriedades antibacterianas, as resinas compostas ndo contém ides
antimicrobianos, limitando a sua capacidade de inibir o crescimento bacteriano. Além disso,
podem formar-se poros microscopicos durante a polimerizacgao, proporcionando espago para os
microrganismos e protegendo-os das forcas mecanicas de limpeza (Bernardo et al., 2007,
Papagiannoulis et al., 2002). As resinas compostas dentdrias comerciais com propriedades
antibacterianas tém como objetivo inibir a acumulagdo de placa bacteriana na superficie dos
materiais e no dente a volta da restauragao.

Nas resinas compostas, a introdu¢do de um componente antibacteriano pode ser
conseguida através da modificacdo das particulas de carga ou da matriz de resina. As

abordagens para conferir atividade antibacteriana as resinas compostas dividem-se

19



Formulagdo resinas compostas experimentais com particulas funcionais e estudo das suas propriedades fisico-

quimicas

principalmente em duas categorias: a utilizacdo de um agente antimicrobiano soluvel libertado

ou um agente antibacteriano imobilizado ndo libertado. Estes agentes antibacterianos podem

assumir diferentes formas, quer se trate de particulas (s6lidos dispersos incluidos na resina para

a reforcar mecanicamente ou para lhe conferir propriedades) ou de mondmeros (componente
que forma a matriz polimérica da resina composta) (Beyth et al., 2014)(Tabela 1).

As particulas libertadas sdo componentes soluveis capazes de se difundirem num
ambiente aquoso. Uma agente antibacteriano bem conhecida € o fluoreto (Naoum et al., 2011).
Outras particulas antibacterianas amplamente utilizados em medicina e farmacologia sdo a prata
e o oxido de zinco (Reddy et al., 2016). As particulas antibacterianas nao libertadas podem ser
utilizadas para modificar as particulas de carga e produzir um efeito antibacteriano. Por
exemplo, Yoshida, Tanagawa, & Atsuta, (1999) relatam que um composito restaurador

experimental contendo cargas com suporte de prata inibe o crescimento de S. mutans.

Tabela 1. Tabela dos agentes antimicrobianos incorporados em compositos de resina. Adaptado de Beyth et

al. (2014)
Modificagao particulas de carga Modifica¢do matriz de resina
Agentes - Fluoreto de estroncio (SrF2) Trifluoreto de - Sais de acrilico-amina-HF Fluoreto de
. . itérbio (YbF3) acido metacriloilo
antibacterianos . .
- Ioes de prata - Acrilico-amina-BF3
libertados - Clorexidina
- Vidro Ag-silica .
- Cloreto de benzalcénio
- Oxido de zinco (ZnO) - Cloreto de cetilpiridinio
- Quitosano
Agentes - Enchimentos suportados em prata - Triclosan

- Brometo de metacriloiloxidodecilpiridinio - Polietilenoimina de amonio quaternario
(MDPB) (QPEI)

antibacterianos nao

libertados

I.4.1.1 Comerciais

Atualmente, no mercado dentdrio, existem resinas compostas com propriedades
antibacterianas que foram desenvolvidas e comercializadas por varios fabricantes. Os materiais
de restauracao bioativos sdo um desenvolvimento recente na medicina dentéria de restauragao
(Bagchi et al., 2023). Estas resinas compostas t€ém como objetivo reduzir a acumulacio de placa
bacteriana na superficie das restaura¢des dentdrias e/ou inibir o crescimento bacteriano na

superficie da restauragdo, ajudando assim a prevenir céries secundarias (Alansy et al., 2022).
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Entre as resinas compostas comerciais com propriedades antibacterianas, algumas das marcas

incluem:

- Beatifil Flow Plus X (Shofu Dental) : Esta resina contém cargas S-PRG que libertam
10es de fliior e 5 outros ides bioativos, inibindo a formagdo da placa bacteriana,
reduzindo a hipersensibilidade pos-operatéria e promovendo a remineralizacao.

Além disso, tampona e neutraliza os acidos (Shofu Dental).

- ACTIVA BioACTIVE (Pulpdent) : Este material, ¢ um ionémero de vidro
modificado por resina que contém uma matriz de resina i6nica bioactiva com uma
elevada taxa de libertagdo e recarga de ides de célcio (Ca2+), fosfato (PO43-) e
fluoreto (F-); a resina emborrachada ¢ resistente e duravel e contém cargas de
ionémero de vidro reactivas que, para além de uma elevada taxa de libertacdo de
fluoreto, imitam as propriedades fisicas e quimicas dos dentes naturais, tendo
também um efeito antibacteriano (Kunert & Lukomska-Szymanska, 2020; Lardani

et al., 2022).

Quanto a eficacia destes materiais, os resultados do estudo encorajam a utilizagdo de materiais
bioactivos (Lardani et al., 2022). Estes resultados sugerem que estes materiais podem reduzir a
acumulacdo de placa bacteriana, inibir o crescimento de bactérias cariogénicas e, por

conseguinte, contribuir para a prevencao de céries secundarias (Alansy et al., 2022).

1.4.1.2 Experimentais

E possivel efetuar modificagdes experimentais nas resinas compostas para lhes conferir
propriedades antibacterianas. Estas modificacdes podem ser obtidas através da modificagdo da
matriz da resina ou atuando sobre as particulas. Os agentes antimicrobianos adicionados a resina
podem ser libertados gradualmente ao longo do tempo ou imobilizados, para que exer¢am a sua
atividade antibacteriana em contacto com os microrganismos (Beyth et al., 2014).

Tém sido realizado muito esfor¢o para melhorar as actividades antibacterianas das
restauragdes dentarias, a maioria dos quais se centrou na libertagao ou libertagdo lenta de varios
agentes antibacterianos de baixo peso molecular incorporados, tais como antibioticos, ides de

zinco, ides de prata, iodo e clorexidina (Weng et al., 2012).
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Virios estudos avaliaram a eficacia desta abordagem e evidenciaram as limitagdes da
libertagdo progressiva (Weng et al., 2012). Um dos principais inconvenientes ¢ a redugdo da
sua eficdcia ao longo do tempo. E dificil controlar a cinética de libertagdio dos agentes
antimicrobianos, o que pode levar a uma diminui¢do da sua atividade. Além disso, existe um
risco potencial de toxicidade para os tecidos adjacentes devido a libertagdo continua de agentes
antimicrobianos. Outra grande preocupagdo ¢ o risco de aparecimento de estirpes bacterianas

resistentes a estes agentes (Imazato, 2003; Lino et al., 2013; Namba et al., 2009).

A libertacdo dos compostos antimicrobianos adicionados a matriz ou fase particulada
pode levar a formagdo de poros na estrutura do material de restauracdo. Isto pode comprometer
as propriedades mecanicas do material ao longo do tempo, afectando a sua longevidade e
propriedades mecanicas. Assim, para ultrapassar estas limitagdes, a investigagdo centrou-se na
imobilizacdo de agentes antimicrobianos em resinas experimentais. O objetivo desta abordagem
¢ manter os agentes antimicrobianos no interior da resina sem os libertar gradualmente. Isto
torna possivel controlar a sua atividade antibacteriana, minimizando os efeitos indesejaveis nos
tecidos adjacentes e preservando as propriedades mecanicas do material restaurador (Farrugia

& Camilleri, 2015; Imazato, 2003; Lino et al., 2013).

Autores como Varghese et al. (2022), investigaram nanoparticulas de 6xido, mostrando
boa efic4cia antibacteriana em bactérias clinicamente relevantes, enquanto que Han et al. (2021)
também investigou nanoparticulas de vidro bioativo numa nova resina composta hibrida
modificada e viu que a resina tem uma excelente biocompatibilidade, capacidade antibacteriana
contra S.mutans e capacidade de remineraliza¢do na dentina desmineralizada. Por outro lado,
autores como Kachoei et al. (2021), variaram os mondémeros da matriz, € observaram que a
incorporagdo de nanoparticulas de 6xido de zinco e dos seus compostos em resinas compostas
induziu propriedades antibacterianas contra agentes patogénicos orais e, de todas estas
nanoparticulas, o grupo da prata apresentou a melhor atividade antimicrobiana e a maior forca

de adesdo.

A nanotecnologia surgiu recentemente como um dominio em rapido crescimento com
numerosas aplicacdes nas ciéncias biomédicas. Ao mesmo tempo, a prata foi adoptada como
um material antimicrobiano ¢ desinfetante relativamente isento de efeitos adversos (Yin et al.,
2020). As nanoparticulas de prata possuem um amplo espetro de propriedades antibacterianas,

antifingicas e antivirais. Estas nanoparticulas tém a capacidade de penetrar nas paredes
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celulares das bactérias, modificando a estrutura das membranas celulares e causando mesmo a
morte celular. A sua eficacia deve-se ndo s6 ao seu tamanho nanométrico, mas também a sua
elevada relacdo superficie/volume(Yin et al., 2020). Estudos efetuados por Yoshida et al (1999)
o mesmo por Ai et al (2017) demonstraram que a incorporacdo de prata na composicao de
resinas compostas pode ser clinicamente util devido ao seu efeito inibidor a longo prazo contra

S. mutans e as suas propriedades mecanicas favoraveis.
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II. ENQUADRAMENTO

O desenvolvimento de materiais com propriedades antibacterianas estd a tornar-se
crucial para evitar a formagao de caries secundarias. Os materiais restauradores interagem com
os biofilmes orais, por isso, a adi¢gdo de caracteristicas teraputicas em novos materiais €
benéfica (Bayne et al., 2013). Por conseguinte, ¢ importante investigar novas formula¢des com
uma composicdo quimica otimizada para responder a esta necessidade clinica ndo satisfeita.
Devido a estas propriedades, a prata pode ser considerada como um agente antibacteriano
potencialmente benéfico quando incorporada em materiais restauradores. A citotoxicidade das
nanoparticulas de prata em fungos, protozoarios, certos virus e bactérias, incluindo
Staphylococcus aureus, Streptococcus mutans, Lactobacillus e Escherichia coli, foi confirmada
em diversos estudos anteriores (Kim et al., 2007; Martinez-Gutierrez et al., 2010; Monteiro et
al., 2009; Sondi & Salopek-Sondi, 2004). Uma vez que a prata ¢ eficaz contra estreptococos
orais e agentes patogénicos periodontais, e inibe a adesdo bacteriana a superficies e a formagao
de biofilme, ¢ um candidato potencial como agente antibacteriano (Monteiro et al., 2009;
Spacciapoli et al., 2001).

As propriedades antibacterianas da prata sdo conhecidas e testadas ha muito tempo, a
prata coloidal que tem propriedades similares ¢ uma alternativa que consiste em nanoparticulas
de prata suspensas em solventes (Goggin et al., 2014). Tem propriedades antibacterianas,
antifingicas e antivirais, o que o torna uma escolha atrativa para reduzir o crescimento de
microrganismos em resinas compostas (Vila Dominguez et al., 2020). A prata coloidal impede
a formacgao de biofilme por S. mutans, S. sanguis e S. salivarius (Tran et al., 2019a). Devido as
suas propriedades intrinsecas e ao tamanho das suas particulas, a prata coloidal esta a emergir
como um candidato privilegiado para incorporagdo na composi¢ao de resinas compostas.

Posto isto torna-se importante perceber se existe vantagem na adi¢do de prata coloidal
e se esta ndo afeta propriedades fisicas importantes dos materiais restauradores diretos, uma vez

que o uso deste tipo de prata ainda ndo foi explorado em resinas compostas experimentais.
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III. OBJETIVOS E HIPOTESE DE ESTUDO

O objetivo deste estudo &, primeiramente, formular novas resinas compostas experimentais,
incluindo na sua composicao prata coloidal liquida, com potencial capacidade antibacteriana,
variando a sua concentragdo em peso (0, 0.5, 1 ou 2.5%). Posteriormente, este estudo visa testar
a sua sor¢ao e solubilidade em agua, em diferentes momentos temporais, bem como a sua

microdureza de Vickers, no tempo inicial e final.

As hipoteses formuladas para o presente estudo sdo as seguintes:

Hipdtese Nula 0.1 O aumento da concentragdo de prata coloidal na formulacdo nado
afeta a microdureza de Vickers da resina composta experimental, ao longo do periodo

testado

Hipoétese Alternativa 1.1: O aumento da concentracao de prata coloidal na formulagdo
afeta a microdureza de Vickers da resina composta experimental, ao longo do periodo

testado

Hipétese Nula 0.2: O aumento da concentragdo de prata coloidal na formulagdo nado
influencia a sor¢ao e solubilidade da resina composta experimental, ao longo do periodo

testado
Hipotese Alternativa 2.2: O aumento da concentracdo de prata coloidal na formulagdo

influencia a sor¢ao e solubilidade da resina composta experimental, ao longo do periodo

testado
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IV. MATERIAIS E METODOS

IV.1 Materiais e composicao

Neste estudo foram criadas 4 resinas compostas experimentais diferentes. Os
monoémeros base utilizados foram o dimetacrilato de uretano (UDMA), juntamente com o
dimetacrilato de polipropileno glicol (PPGDMA) como diluente (Figura 3). Ambos foram
misturados com um sistema de fotoiniciagao contendo apenas canforoquinona. Adicionalmente,
foi adicionada prata coloidal liquida (Electron Microscopy Sciences, Inglaterra), usada em
concentragdes de 0,5, 1 e 2,5 %. As particulas de carga adicionadas consistiram em
aluminossilicatos de bario nos tamanhos de 1,5 um e 0,4 um, bem como nanoparticulas de silica
com um tamanho médio de 100 nm. Os materiais utilizados neste estudo estdo contemplados

na Tabela 2.

CH, CH,
CHg)\/P\/\/E\’HLCHa
0 0)
PPGDMA
o H o
YL ~_O N NS ONO\H}\
0]
Lr \/\|/7<\H T
UDMA

Figura 3. Estrutura quimica do PPGDMA e UDMA
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Tabela 2. Tabela dos materiais usados para a formulacdo das resinas compostas experimentais.

Material Composicio quimica Fabricante Lote

Aluminossilicatos de bario Dentsply Sirona,

. harl li
0,4 pm BaG (tamanho médio 0.4 um) Cdaér 132:{;?8 ;na 2103000683
Aluminossilicatos de bario ~ Dentsply Sirona,
1,5 ym BaG ah ... Charlotte, Carolina 2103000683
(tamanho médio 1,5 um) do Norte, EUA
Sigma-Aldrich,
UDMA Dimetacrilato de uretano Schnelldorf, 72869864
Germany
. . Sigma-Aldrich,
PPGDMA Dimetacrilato de Schnelldor, 25852497
polipropileno glico Germany
: s Dentsply Sirona,
Aerosil-50 Nanop ariuculas de silica Charlotte, Carolina 200100095
(100 nm) do Norte, EUA
PCM Products
CFQ Canforoquinona GmbH, Krefeld, 2102000343
Germany
Colloidal Silver . , . EMS, Hatfield,
Liquid Prata coloidal liquida Pennsylvania, EUA 230131

IV.2 Formulagdo das resinas compostas experimentais

As resinas compostas foram desenvolvidas no Laboratério de Biomateriais do Instituto
Universitario Egas Moniz. A resina € constituida por uma fase liquida e uma fase de particulas
solidas. A fase liquida foi preparada pela combinacao de dois mondémeros de metacrilato, como
mencionado em cima, bem como a canforoquinona (a 1 wt%, sem adi¢do de co-iniciadores) e
a prata liquida. A fase solida consistiu em vidros de bario de diferentes tamanhos (1.5 € 0.4 um),

nanoparticulas de silica.
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A fase liquida foi misturada a temperatura ambiente em potes opacos adicionando
dimetacrilato de uretano (60 wt%) a dimetacrilato de polipropilenoglicol (34 wt%) a 2-
hidroxietil metacrilato (5 wt%) e canforoquinona (1 wt%). As misturas foram feitas com
agitadores magnéticos, utilizando uma placa misturadora durante 48 h (300 rpm). Em seguida,
o p6 foi misturado com trés tipos diferentes de cargas, adicionadas sucessivamente na seguinte
ordem: vidros de bario de 1.5 um (60 wt%), vidros de bario de 0.4 um (30 wt%), nanoparticulas
de silica (10 wt%). A concentragdo de prata coloidal liquida variou de 0; 0.5; 1 ou 2.5 wt%. O
p6 foi misturado a 1000 rpm durante 15 s para compactar as particulas de fase inorganica. As
duas fases da resina composta foram misturadas utilizando um misturador centrifugo durante
45 s para obter a resina composta final. Foi realizado um teste preliminar de polimerizagao e a

resina foi armazenada num recipiente opaco a uma temperatura de 4°C.

IV.3 Protocolo de teste de sorcio e solubilidade da agua

Foram confecionados discos de resina composta (#=5) com 2 mm de espessura e 15 mm
de diametro, a partir de anéis metalicos de carbono. Os moldes foram colocados sobre uma
placa de vidro. Foi compactado em cima uma segunda placa de vidro, com folhas de acetato
interpostas, de modo que ambas as extremidades fossem planas. Os discos foram
fotopolimerizados durante 10 s em 5 localizagdes diferentes, que se intersetavam, em ambas
as faces, com um fotopolimerizador de LED modelo DB686 da COXO (Froshan COXO
Medical Instrument, Guangdong, China) com uma intensidade média de 950 mW/cm2,
monitorizada com a ajuda de um radidometro analdgico Optilux Radiometer (SDS Kerr, Orange,
EUA) antes de cada uso (Figura 4 e Figura 5). A espessura dos discos foi medida em 4 pontos

diferentes com uma craveira digital, e foi calculado o volume dos discos.

Os discos foram colocados num Exicador com silica gel, foram pesados todos os dias
com uma balancga analitica de precisdo + 0,001 g Mettler Toledo XS até se obter uma massa
constante M1 apds 15 dias. Os discos foram armazenados em recipientes com agua destilada
por um periodo de 28 dias no forno com uma temperatura de 37°C. A pesagem foi repetida e o
peso final foi registados M2. O mesmo procedimento utilizado para M1 foi utilizado para secar
novamente as amostras ¢ obter a massa M3 ap6s 15 dias. O volume V de cada disco foi
calculado de acordo com o principio de Arquimedes, utilizando uma bureta de 10 mL, graduada
a 0,5 mL.Este método foi adaptado do empregue por (Aljabo et al., 2015)(Vasconcelos e Cruz
etal., 2019).
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As instrugdes da norma SO 4049 foram seguidas para obter o grau de sor¢ao de agua

(WS) e solubilidade (SL). O WS e a SL foram calculados utilizando as seguintes equacdes:

M2-M3 M1-M3
S = oee—m—— = —
W v S v

Em que M1 ¢ a massa do provete seco, M2 ¢ a massa do espécime apds imersao em agua durante
7 dias e M3 ¢ a massa do espécime recondicionado, todas as massas em mg. V € o volume do
provete, em mm3.

Figura 4. Fotopolimerizacdo de um disco.

Figura 5. Discos de resina apds fotopolimerizagéo.
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IV.4 Protocolo de teste de Microdureza Vickers

As vinte amostras, no momento temporal inicial e final foram testadas no
microdurémetro de Vickers (Shimadzu HMV; Shimadzu Corporation, Téquio, Japao) (Figura

6).

Figura 6. Microdurometro de Vickers.

Este total de vinte amostras, foram utilizadas para avaliagdo da microdureza. Cinco
indentagdes aleatdrias Vickers, utilizando uma carga de 2.942 N e um tempo de carga de 10 s
foram realizadas na superficie superior de cada amostra antes e apds cada periodo de
armazenamento. A média das cincos medi¢des foi calculada e registada como o valor de
microdureza para cada superficie da amostra (Yilmaz Atali et al., 2022).0s valores finais de

microdureza de Vickers foram calculados com a seguinte Equacdo (Eq.1):

HV = (1.8544 x P) + D?

Equacéo 1. Calculo da microdureza de Vicker,, em que Hv representa a microdureza de Vickers, P a carga
e d representa a medida da diagonal.
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IV.5 Analise estatistica

A andlise estatistica dos resultados deste estudo foi realizada utilizando métodos
estatisticos descritivos e inferenciais. O software SPSS v. 26.0 for Mac (IBM Corporation,
Armonk, NY, EUA) foi utilizado para testar as hipdteses formuladas, com base em métodos de
estatistica inferencial (ANOVA one-way e ANOVA de medig¢des repetidas), utilizando o post-

hoc de Bonferroni, a um nivel de significancia de 5%.
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V. RESULTADOS

V.1 Microdureza de Vickers (inicial e apos 28 dias)

Na andlise da microdureza de Vickers, foi efetuada a comparagdo entre o momento
inicial, antes da imersdo em agua, e o tempo final (passado 28 dias), no contexto de diferentes
concentragdes de prata aplicadas nas resinas compostas experimentais que pode se observar na
figura 7. No que toca a diferenga entre as diferentes concentragdes, verificou-se que a
concentragdo de prata ndo influencia a microdureza resultante de Vickers (ANOVA medigdes
repetidas, between-subjects; p>0,05), com inexisténcia de diferen¢as significativas. Tanto o
grupo de controlo, como as diferentes concentragdes foram estatisticamente semelhantes.
Todavia, a analise das medi¢des repetidas demonstrou diferencas estatisticamente significativas
na microdureza ao longo do tempo, resultantes da imersdo em agua pelo periodo de tempo

estudado, com durezas inferiores registadas apds imersao.
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Figura 7. Microdureza de Vickers inicial e ap6s 28 dias. As barras de

erro representadas sdo o erro padrio.
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V.2 Resultados da sorcao e da solubilidade

No que concerne a sor¢do e solubilidade de agua, de forma similar, realizou-se uma analise
inferencial com base nas diferentes concentragdes testadas, comprovando que as diferentes
concentragdes de prata testadas ndo afetaram os valores de sor¢ao (ANOVA one-way; p=0,81),
mas afetaram os resultados de solubilidade (ANOVA one-way; p=0,015), em compara¢do com
o grupo de controlo. Especificamente nos resultados de solubilidade, verificaram-se apenas
diferengas entre o grupo de 2.5% e o grupo controlo, como comprovado pelo teste post-hoc
(Bonferroni, p=0,011). A tabela inferior sumariza os resultados dos testes de sor¢cdo e

solubilidade (Tabela 3).

Tabela 3. Tabela dos resultados dos testes de sor¢do e solubilidade (mg/mm?). Ws representa a sor¢io na
agua e S a solubilidade na agua.

95% de Intervalo de
Confianca para
Média
Desvio Erro Limite Limite

N Média | padrio | Padrio | inferior superior Minimo | Méximo

_Control | 5 15,6 2,4 1,1 12,7 18,6 13,3 19,5

0.5% 5 15,5 3,7 1,7 10,9 20,1 9,5 19,2

Ws 1% 5 13,6 2,3 1,0 10,8 16,5 11,3 16,7

2.5% 5 14,1 6,0 2,7 6,6 21,5 52 21,0

Total 20 14,7 3,7 0,8 13,0 16,4 5,2 21,0
Control

o 5 -2,8 1,0 0,5 -4,1 -1,5 -4,2 -1,7

o, | 5 -1,9 0,5 0,2 -2,5 -1,3 -2,3 -1,2

S % 5 -1,8 0,6 0,3 -2,5 -1,1 -2,6 -1,3

—_— 5 -1,2 0,4 0,2 -1,7 -0,7 -1,9 -0,8

2.5%
Total 20 -1,9 0,8 0,2 -2,3 -1,5 -4,2 -0,8
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VI. DISCUSSAO

VI.1 Importincia do estudo e justificativa

As resinas compostas tém sido amplamente adotadas para uma variedade de tratamentos
dentarios, tanto diretos como indiretos, devido as suas propriedades biomiméticas em relagdo a
amalgama. Nos Estados Unidos, em 2006, as restauracdes dentdrias de resina composta
representavam cerca de 70% do total de 173,2 milhdes de restauracdes dentarias, substituindo
gradualmente a amalgama devido as preocupagdes com o mercurio € ao aumento das
preferéncias estéticas (Spencer et al., 2014). Nao foram encontrados dados relativos a Europa
nesta data. Mas isto conduz a um problema, a taxa de insucesso das restauragdes de resina
composta ¢ cerca de duas vezes superior a das restauragdes de amalgama (Spencer et al., 2014;
Stein et al., 2005b). As restauragdes de resina composta tém uma maior acumulagdo de biofilme
do que a amalgama devido a superficie rugosa e porosa das resinas compostas (Carlén et al.,
2001; Spencer et al., 2014). Por conseguinte, sdo mais vulneraveis a caries secundarias (Spencer
et al., 2014) e podem sofrer uma degradagdo mais rapida. De facto, esta biodegradagdo esta
parcialmente ligada a ligacdo adesiva na interface entre o compodsito e o dente, um fator
importante na cadeia de eventos que leva a falha da restaurag@o (Pinna et al., 2017; Spencer et

al., 2014).

A degradacdo de uma resina composta pode ser hidrolitica (rutura das ligagdes quimicas
de uma molécula por presenga de 4gua) ou enzimatica (Santerre et al., 2001). De facto, os
mondmeros nas resinas compostas podem ser catalisados por enzimas salivares ou bacterianas,
as esterases (pseudocolinesterases, colesterol esterases). Estas esterases atuam sobre as
ligagdes éster, uretano e amida dos mondmeros (Delaviz et al., 2014), hidrolisando monémeros
como o Bis-GMA, TEGDMA ou Bis-EMA (Lin et al., 2005). Também a camada hibrida ¢
sujeita a estes fenomenos. A sua formagdo ¢ o resultado de um processo que envolve a
desmineralizag¢do da superficie dentdria, seguida da infiltragdo e polimerizagdo de monomeros
na dentina (Coelho et al., 2012). Vérios fatores podem ter uma influéncia a longo prazo na
estabilidade da camada hibrida, em particular a degradacao hidrolitica que pode ocorrer nas
fibras de colagénio e no sistema adesivo. Esta degradagdo tem o potencial de comprometer a
integridade do sistema adesivo, o que pode levar a infiltragdo de bactérias e nutrientes numa
escala nanométrica, encorajando assim o desenvolvimento de caries secundarias(De Munck et

al., 2005; Tjaderhane, 2015).
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Por conseguinte, ¢ imperativo que os materiais a base de resina adquiram propriedades
antibacterianas eficazes e duradouras, de modo a satisfazer os requisitos clinicos atuais (Xue et

al., 2020), mas mesmo ao atingi-las, devem conservar as suas propriedades fisicas e quimicas.

Estudos como os realizados por Boaro et al. (2019) e Wu et al. (2020) demonstraram
que a incorporagdo do componente como a clorexidina ou o Nanoparticulas de oxido de
magnésio (nano-MgO), com propriedades antibacterianas na fase particulada da resina, ou na
sua matriz organica pode efetivamente conferir propriedades antibacterianas. No estudo de
Boaro et al. (2019), as propriedades antibacterianas ¢ mecanicas de uma resina composta
carregada com clorexidina foram testadas em trés bactérias diferentes, Staphylococcus aureus,
Streptococcus mutans € Porphyromonas gingivalis. Os resultados confirmaram as propriedades
antibacterianas da resina composta experimental contra as bactérias testadas e concluiram que
a adicdo de clorexidina carregada ndo interferiu com as propriedades mecanicas testadas. Por
outro lado, no estudo de Wu et al. (2020), os resultados indicaram que a atividade antibacteriana
e a resisténcia ao desgaste das resinas compostas contendo nano-MgO eram superiores ao grupo
de controlo. Da mesma forma, tendo em conta estes estudos, ¢ essencial identificar um
composto com a capacidade de neutralizar os agentes patogénicos responsaveis pela formacao

de caries secundarias, sem que as propriedades resultantes sejam afetadas.

Muitos agentes antibacterianos tém sido testados ao longo dos anos. Neste estudo,
incidiu-se sobre o estudo da prata na sua forma coloidal. Estudos in vitro como os de Tran et
al. (2019), mostraram que um gel de prata coloidal ¢ eficaz na prevengdo da formagdo de
biofilme por S. mutans, S. sanguis e S. salivarius, bactérias relevantes na cavidade oral. Os
resultados mostraram que o gel de prata coloidal inibiam 100% das bactérias testadas em
comparagdo com o gel de controlo. Para além disso, o gel de prata coloidal também inibiu a
formagao de biofilme por estas trés bactérias em biofilme. Tran et al. (2019) concluiram dizendo
que este Ag-gel deveria ser testado quanto a sua capacidade de inibir a formacao de placa
bacteriana, utilizando-o como pasta de dentes. Outros estudos, como os de Nikoli¢ et al.
(2012.), mostraram que a prata coloidal tem uma forte atividade antimicrobiana contra S.
salivarius, Candida spp. incluindo C. albicans e C. krusei. Isto sugere que a adigdo de prata
coloidal na resina composta poderia fornecer propriedades antibacterianas desejaveis. Por esta
razdo, como ja dito, decidiu-se formular resinas compostas experimentais com adi¢do de prata

coloidal, e fazer um rastreio inicial as suas propriedades.
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Assim, o principal objetivo deste estudo foi desenvolver novas resinas compostas
experimentais contendo prata coloidal liquida em diferentes concentragdes (0%, 0,5%, 1% e
2,5%). Para este estudo foi tido em conta a norma ISO4049:2019, que fornece informagdes
sobre os ensaios necessarios para as propriedades fisicas e quimicas de uma resina composta

(ISO4049, 2019).

A andlise de microdureza Vickers ¢ normalmente utilizada para avaliar as resinas
compostas quanto a resisténcia a deformagdo plastica. Esta abordagem fornece informacdes
cruciais sobre a qualidade da polimerizacdo, a capacidade da resina para resistir as forcas
aplicadas, bem como a sua estabilidade estrutural. Ciccone-Nogueira et al. (2007), referem que
os ensaios de microdureza a profundidades especificas sdo um dos métodos mais utilizados para
avaliar a profundidade de polimerizagdo in vitro e indicam que como regra geral, uma dureza

elevada indica uma polimeriza¢do adequada.

J4 a sor¢do de dgua ¢ considerada como uma propriedade chave na determinacdo do

sucesso clinico de um material de restauragdo dentaria (Alshali et al., 2015).

Esta absorcao tem um efeito negativo na estabilidade hidrolitica das resinas compostas,
contribuindo para a deterioracdo das propriedades mecénicas, reducdo da resisténcia ao
desgaste e degradagdo hidrolitica das ligacdes, particularmente na interface resina-carga.

(Alshali et al., 2015). Os testes de sorcao e solubilidade serdo, portanto, aplicados neste estudo.

A incorporagdo de prata coloidal numa resina composta pode ter varios efeitos nas suas
propriedades. Em termos de microdureza, a presenca de nanoparticulas de prata coloidal pode
afetar o processo de polimerizagdo, tornando-o incompleto. Durner et al. (2011),incorporou
nanoparticulas de prata numa resina composta e verificou que a elevada area de superficie das
nanoparticulas influenciava a rea¢do de polimerizagdo. A perturbacdo da polimerizacdo foi

explicada por varios processos :

- A reflexdo da luz de polimerizacdo sobre as nanoparticulas.

- A emissdo de fotdes de baixa energia, resultando numa ativagdo ineficiente do

sistema fotoiniciador necessario para a polimerizagao

- Os eletrdes nas nanoparticulas de prata podem interagir com os eletroes

desemparelhados no sistema fotoiniciador, transferindo um eletrdo para o
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sistema fotoiniciador, formando ides Ag+; ou aceitando um eletrdo do sistema

fotoiniciador, atuando como um reservatorio de eletroes armazenados.

Com uma polimeriza¢do incompleta, poderia supor-se que, com a adicdo de prata
coloidal, poderiam formar-se microfissuras apds a polimerizacao, o que favoreceria uma maior
sor¢dao de agua. No entanto, estudos como os de Issa & Abdul-Fattah (2015) mostram que a
adi¢do de prata reduz muito a sor¢ao de agua e a solubilidade a concentragdes elevadas de prata.
Neste estudo a sor¢do de dgua ndo foi influenciada pela adicdo de prata coloidal onde ndo
encontramos diferencas significativas entre os grupos, mas a solubilidade foi tendo apresentado

diferenga significativa de todos os grupos para o grupo de 2.5%.

V1.2 Microdureza de Vickers

Os resultados obtidos nos testes de microdureza Vickers das resinas compostas
experimentais ndo revelaram uma relagdo significativa entre a variagdo da concentracdo de
prata coloidal e a microdureza, mesmo ap6s a imersao em agua. Consequentemente, a hipotese

nula 0.1 foi aceite.

Num estudo realizado por Ardestani et al. 2021), onde foram testadas as propriedades
mecanicas de uma resina composta com incorporagdo de nanofibras de silica fiadas por sopro
contendo nanoparticulas de prata, comparavel ao presente estudo, demonstrou que nao houve
diferencas estatisticamente significativas na dureza Vickers entre as diferentes resinas
compostas testadas quando foram armazenadas em agua. Este resultado esta de acordo com este

estudo.

Num estudo realizado por Moradian et al. (2019), onde testaram a microdureza de uma
resina composta com adi¢do de nanohidroxiapatite e nanoparticulas de prata em diferentes
quantidades, ndo houve diferencas significativas na dureza em compara¢do com a resina de
controlo. Os resultados deste estudo sdo semelhante ao do presente estudo, onde também nao

houve diferengas significativas na microdureza.

VI.3 Sorc¢ao e solubilidade

Os resultados obtidos nos testes de sor¢dao e solubilidade das resinas compostas
experimentais s6 revelaram uma diferenga significativo para o grupo de 2,5%, sendo os restante

grupos, semelhantes ao grupo controlo. Consequentemente a hipdtese nula 0.2 foi rejeitada.
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De acordo com a norma ISO 4049:2019, os limites a respeitar, nos teste de sor¢do e
solubilidade na agua sdo 40 mg/mm?3 para a absor¢do de agua e 7,5 mg/mm3 para a
solubilidade. A média dos resultados obtidos sdo muito abaixo dos limites impostos pela norma,

respeitando-a.

Chladek et al. (2012) testaram a sor¢ao e solubilidade de resinas compostas com adi¢ao
de nanoparticulas de prata e mostraram que o volume final apds uma imersdo de 28 dias,
aumentou, mas nao de forma significativa, exceto na solubilidade para a concentragdo mais
elevada de prata. Este estudo ¢ comparavel ao presente estudo, esta de acordo com os resultados
que mostraram que a adi¢do de prata coloidal na composi¢do da resina composta ndo teve efeito
significativo na sor¢do, mesmo em relagdo a solubilidade os resultados deste estudo estdo de
acordo, da mesma maneira encontrdmos uma diferenga significativa na solubilidade para o
grupo com a concentragdo de 2,5%, que podera ser explicada pela presenca de nanoparticulas
de prata na composicdo, que interferem na formacdo da rede polimérica, na reticulagdo e na

eficiéncia da polimerizagao.

A matriz da resina composta no presente estudo ¢ composta principalmente por UDMA.
(Barszczewska-Rybarek et al., 2020) estudaram uma nova resina composta com a matriz
UDMA e demonstraram que o UDMA nao contém grupos hidroxilo, o que reduz a sor¢ao de
agua na cadeia polimérica. De facto, como explicado por (Alshali et al., 2015), que testou a
sorcdo e a solubilidade de diferentes resinas compostas contendo BisGMA, BisEMA ou
UDMA, as resinas contendo UDMA tém um comportamento mais hidrofoébico do que as outras.
A baixa solubilidade demonstrada pelos resultados do presente estudo pode, portanto, ser

devida a natureza hidrofobica do mondémero que constitui a matriz da resina composta.

A sorc¢ao de agua varia de material para material, e varios fatores como o volume de
carga utilizado e as propriedades e composicdo quimica da matriz polimérica influenciam as
taxas de absor¢do. Este processo ¢ essencialmente baseado na difusdo e tem lugar no interior
da matriz organica da resina, pelo que, segundo o estudo de Alshali et al. (2015), a 4gua difunde-

se nos espacos intermoleculares da resina.

E possivelmente o caso da presente experiéncia, para a solubilidade relativa a resina
composta contendo 2,5% de prata coloidal. Os resultados da sorcao e solubilidade de dgua para
as resinas que contém 0,5% e 1% prata coloidal sdo equivalentes aos da resina do grupo de

controlo.
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Isto sugere que, a baixas concentracdes de prata coloidal (inferiores a 2,5%), a sor¢do e

a solubilidade ndo sdo afetadas pela incorporagao desta nanoparticula. No entanto, e importante
notar que a taxa de absor¢do de dgua pode ser mais lenta para algumas resinas e, mesmo apos
varios dias, o equilibrio nem sempre ¢ atingido. As taxas de absor¢do de agua dependem

principalmente da composi¢@o quimica das resinas (Toledano et al., 2003).

Para concluir, constatamos que os resultados estao dentro dos intervalos referidos pela

norma ISO 4049:2019.

V1.4 Limitacoes

A incorporacdo de prata coloidal em resinas compostas representa um avango no campo
da medicina dentaria. Oferece o potencial para melhorar as propriedades antibacterianas destes
materiais. No entanto, ¢ importante reconhecer que também existem limitagdes a esta

abordagem.

Um dos principais desafios associados a adi¢ao de prata coloidal ¢ o seu impacto na cor
das resinas compostas. Estudos como os de Chladek et al., (2011) demonstraram que a prata
pode induzir alteracdes de cor, mesmo para tons cinzentos ou azulados. Esta alteragdo de cor
pode ser um motivo de preocupacao, particularmente em restaura¢des dentarias visiveis, como
os dentes anteriores (Hadrup & Lam, 2014). De facto, o presente estudo confirma a alteragao
da cor, a figura 5 mostra que a cor das resinas compostas que contém prata coloidal em

diferentes percentagens ¢ mais cinzenta do que o controlo.

Além disso, o estudo de Durner et al. (2011) mostrou que nanoparticulas de prata em
resinas compostas podem influenciar o processo de polimerizagdo, modificando as
propriedades finais da resina, o que pode ser explicado pela elevada drea de superficie das
nanoparticulas. No caso da prata coloidal, esta interfere menos com a cor do que a prata pura,
mas isto deve-se ao facto de a prata estar diluida num solvente. Este solvente pode, por sua vez,
ser prejudicial para a matriz organica da resina, dispersando os mondémeros, modificando o

tempo de polimerizacdo ou mesmo libertando produtos toxicos.

Os solventes aqui utilizados, tolueno, alcool e 1,7,7-trimetilbiciclo[2.2.1]heptan-2-ona,
ainda ndo foram totalmente explorados em termos do seu impacto na matriz organica € no

processo de polimerizagdo. Esta questdo ¢ de particular importancia no contexto da prata
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coloidal e da sua utilizagdo em medicina dentéria, pois a literatura sobre este assunto continua

a ser limitada, tornando dificil confirmar a sua possivel influéncia.

Como mencionado anteriormente, a taxa de absor¢do de agua pode ser mais lenta para
algumas resinas e, mesmo apos varios dias, o equilibrio nem sempre ¢ atingido dependendo da
composi¢ao da resina (Toledano et al., 2003). Estudos como os de Alshali et al. (2015)
investigam a sor¢do e a solubilidade em 4gua de resinas convencionais a longo prazo (1 ano).
Concluiram que a sor¢ao de 4gua e a solubilidade dos compdsitos de resina sdo dependentes do
material e sdo altamente afetadas pelas particulas de carga incluidas e pela natureza hidrofilica
da matriz de resina. Estudos como o de You et al. (2012) também mostraram citotoxicidade em
relag@o as nanoparticulas de prata. Por conseguinte, deveriam ser efetuados testes para verificar

a citotoxicidade da prata coloidal incluida, no futuro.

VL.5 Recomendacdes futuras

Em primeira instancia, ¢ necessario efetuar muitos mais estudos in vitro para investigar
as propriedades mecanicas, fisicas e antibacterianas da incorporacdo de prata coloidal em
resinas compostas. Sera necessario repetir os estudos de sor¢cdo e solubilidade em agua, bem
como de microdureza, por exemplo, incorporando a prata coloidal noutras concentragdes ou
sem solvente.

Em termos de aplicagdo pratica, sdo necessarios estudos clinicos a longo prazo para
avaliar a estabilidade das propriedades das resinas compostas que contém prata coloidal em
condi¢des reais. Também os médicos dentistas devem continuar a prestar muita aten¢do aos
protocolos de fabrico, de modo a minimizar potenciais efeitos adversos que possam influenciar

a longevidade e a biocompatibilidade do material.

Em termos de investigagdo futura, os estudos poderiam centrar-se na otimizagdo da
incorporagdo da prata na composi¢ao das resinas compostas. Isto incluiria o impacto sobre as
propriedades fisico-quimicas e mecanicas desta particula, a toxicidade a longo prazo e o

impacto sobre as propriedades oOticas do material.
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Conclusdo

VII. CONCLUSAO

Em conclusdo, os resultados obtidos neste estudo sugerem que a incorporagao da prata
coloidal testada, na composi¢cao quimica das resinas compostas experimentais formuladas,
ndo teve um impacto significativo na microdureza de Vickers, nem na sor¢ao de dgua, pelo
periodo de tempo estudado. Contudo, afetou a solubilidade em maiores concentragdes
(2.5%). Assim, ¢ possivel verificar que nas concentragdes mais baixas, as propriedades

testadas ndo foram comprometidas.

A adicdo de prata coloidal podera abrir novas oportunidades para o desenvolvimento de
resinas compostas dentarias melhoradas. E essencial continuar a investigagio nesta area,
explorando também outros materiais, mas também investigando diferentes propriedades
que poderdo ser afetadas por esta adicdo, como a citotoxicidade, a cinética de

fotopolimerizagdo, e um periodo de envelhecimento maior.
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Perspetivas Futuras

VIII. PERSPECTIVAS FUTURAS

Tendo em conta o trabalho desenvolvido, em investigagdes futuras sera relevante:

e Testar concentracdes de prata coloidal com intervalos inferiores, entre 0,5 e 2%, para se
determinar o melhor racio a otimizar, no que toca as propriedades fisico-quimicas

resultantes

e Testar diferentes formas de inclusdo de particulas de prata na resina composta,
nomeadamente a comparagdo da sua inclusdo na matriz organica versus na fase

particulada

e Andlise de cor e da sua estabilidade consoante diferentes formas de inclusdo de prata

em resinas compostas experimentais, com colorimetro e espectrofotometria
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