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RESUMO 
 

O desenvolvimento de materiais restauradores com atividade remineralizante e 
antimicrobiana tem sido uma aspiração na odontologia restauradora como uma possível 
solução para reduzir as trocas das restaurações e preservar a estrutura dental. O 
objetivo desse estudo foi avaliar o módulo de elasticidade (E), resistência à flexão (RF) 
e grau de conversão (GC) de resinas compostas experimentais contendo diferentes 
percentuais de partículas bioativas de fosfato dicálcico dihidratado (DCPD) carregadas 
ou não com agente antimicrobiano clorexidina (CHX). Foram confeccionados um total 
de 8 resinas compostas experimentais com matrizes resinosas à base de Bis-GMA e 
TEGDMA em proporções de 1:1 em mols, sistema de fotoiniciação canforquinona (0,5% 
em massa) e amina (0,5% em massa) e incorporação de 5, 10, 15 ou 20% em massa 
de partículas de DCPD com ou sem CHX a 1%. O E e RF foram obtidos através do 
ensaio de flexão em três pontos (n=12). Para determinar o GC foi utilizado NIR-FTIR, 
calculando a área sob o pico 6165cm-1 (n=12). Os dados foram analisados utilizando 
ANOVA 2 fatores (tipo e percentual de partícula) e teste de Tukey, considerando nível 
global de significância de 5%. Os dados de E variaram entre 5,4 e 8,3 GPa. Os dados 
de E foram estatisticamente semelhantes entre os diferentes percentuais de partículas, 
com exceção do percentual de 5% de DCPD/CHX que foi estatisticamente maior que 
as demais, e da partícula DCPD/CHX 15% que teve valores menores de E. Os dados 
de RF variaram entre 40,6 e 62,3 MPa. Os dados de RF foram estatisticamente 
semelhantes tanto entre os diferentes percentuais quanto entre os diferentes tipos de 
partículas. O GC variou de 59 a 61% nos grupos apenas com partículas de DCPD e de 
36 a 61% no grupo DCPD/CHX. O GC foi estatisticamente semelhante para todos os 
grupos, a exceção foi o grupo com 20% de DCPD/CHX que apresentou menor GC 
(36%). Pode-se concluir que a incorporação de CHX nas partículas de DCPD não afetou 
a RF das resinas experimentais independente do percentual de partículas utilizada, nem 
o GC para maioria dos grupos, com exceção de queda do GC para 20% de DCPD/CHX. 
A incorporação de CHX nas partículas de DCPD apenas diminuiu o E quando usada 
com um percentual de 15%. 
  

 

 

Palavras-chave: resinas compostas; clorexidina; fosfato de cálcio; propriedades 
físicas. 
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ABSTRACT 
 

The development of restorative materials with remineralizing and antimicrobial activity 
has been an aspiration in restorative dentistry as a solution to reduce restoration 
replacements and preserve the tooth. The aim of this study was to evaluate the 
properties (elasticity modulus (E), flexural strength (RF), degree of conversion (DC) 
of experimental composites when bioactive particles of dicalcium phosphate dihydrate 
(DCPD) added or not with the antimicrobial agent chlorhexidine (CHX). A total of 8 
composites were prepared with resin matrices based on Bis-GMA and TEGDMA in 
proportions of 1:1 in moles, photoinitiation system camphorquinone (0.5% by mass) 
and amine (0.5% by mass), and incorporation of different percentages: 5, 10, 15 or 
20% of DCPD particles with or without CHX at 1%. The E and RF were obtained 
through the three-point bending test (n=12). To determine the degree of conversion, 
NIR-FTIR was used, calculating the area under the peak at 6165 cm-1 (n=12). Data 
were analyzed using 2-way ANOVA and Tukey's test, considering significance level 
of 5%. E ranged from 5.4 to 8.3 GPa. Elasticity modulus was statistically similar 
between the different percentages and between particles types, except for the 
percentage 5% DCPD/CHX which was statistically higher than the others, and the 
CHX 15% particle which had lower E values. RF ranged from 40.6 to 62.3 MPa. 
Flexural strength was statistically similar between different percentages and between 
distinct types of particles. The degree of conversion ranged from 59% to 61% in the 
groups with only DCPD particles and from 36% to 61% in the DCPD/CHX group. The 
degree of conversion was statistically similar for all groups, the exception was the 
group with 20% DCPD/CHX, which presented the lowest DC (36%). It can be 
concluded that the incorporation of CHX into the DCPD particles did not affect the RF 
of the experimental composites regardless of the percentage of particles used, nor 
the DC for most of the groups, except for a decrease in the DC for 20% DCPD/CHX. 
The incorporation of CHX into the DCPD particles only decreased the E when used 
with a percentage of 15%. 

 

 

 

Keywords: dental composites; chlorhexidine; calcium phosphate; mechanical 
properties. 
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1. INTRODUÇÃO 
 
 

O esmalte dentário é composto por inúmeros cristais nanométricos de 

ortofosfatos de cálcio em uma estrutura apatítica, agrupados em prismas ou 

bastonetes ordenados paralelamente, o que garante resistência mecânica, dureza, 

proteção biológica e estética do dente (DOROZHKIN, 2013). 

O processo de desmineralização e remineralização da estrutura dental 

(processo des-re) é contínuo na cavidade oral. A desmineralização é a dissolução 

dos cristais de apatita do esmalte através da perda de íons para a saliva ou biofilme. 

A remineralização é a precipitação mineral na superfície dental após a neutralização 

dos ácidos do biofilme, com reabastecimento dos íons dissolvidos (CHUNG; 

HUANG,2013; ROBSON et al., 2000). Tal processo é dinâmico e afetado por outros 

fatores, tais como, fluxo salivar e função tampão da saliva, presença de carboidratos 

fermentáveis e disponibilidade de íons solúveis no meio (ROSIN-GRGET et al., 

2013; WATSON et al., 2014). 

A lesão cariosa é o resultado do desequilíbrio desse processo des-re, 

causada pelos ácidos orgânicos (principalmente láctico e acético), produzidos por 

bactérias cariogênicas do biofilme (como Streptococcus mutans e Lactobacilos), dos 

carboidratos fermentáveis do açúcar, que abaixam o pH do meio para valores 

críticos, ou seja, pH< 5,5 ( WATSON et al., 2014). 

A cárie secundária, é uma das principais causas de falha e substituição de 

restaurações de resina composta (FERRACANE, 2011; JANDT, SIGUSCH, 2009; 

CHEN, 2010) e a incidência é maior para os materiais resinosos quando comparada 

a outros como, por exemplo, o amálgama (RASINES et al., 2014; DEMARCO et al., 

2012). 

O desenvolvimento de materiais restauradores com atividade antimicrobiana 

e remineralizante tem sido uma aspiração na odontologia restauradora como uma 

possível solução para reduzir as trocas das restaurações, e consequentemente, 

preservar ao máximo a estrutura dental. 

O agente antimicrobiano agiria diretamente na inibição de bactérias 

cariogênicas. Mediante a impossibilidade de se eliminar totalmente o biofilme, o uso 

de materiais que liberem substâncias antimicrobianas poderiam diminuir o impacto 

de sua patogenicidade e alterar o microbioma entre dente-restauração (SPENCER 

et al., 2014). Já a liberação de íons cálcio e fosfato pelo agente remineralizante 
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favorecia a remineralização, principalmente em pHs críticos (YANG et al., 2021). 

Dentre os ínumeros materiais com atividade antimicrobiana, a clorexidina 

(CHX) é considerada padrão ouro contra microrganismos bucais, e é amplamente 

utilizada para tratar e prevenir infecções orais, uma vez que atua contra as principais 

bactérias de interesse na Odontologia. Mesmo em pequenas concentrações, a 

clorexidina é capaz de causar morte e inibição bacteriana, e a sua atividade 

antimicrobiana tem relação direta com a sua concentração (CHENG et al., 2012 (1); 

ZHANG et al., 2014).  

Contudo, o uso de CHX incorporada as resinas compostas ainda possui 

limitações, uma vez que, quando adicionada diretamente a resina composta há 

diminuição das propriedades físicas e da integridade do material, além de liberação 

abrupta e não sustentada ao longo do tempo. Sendo assim, a incorporação da CHX 

tem sido associada a outras partículas carreadoras na tentativa de contornar tais 

limitações (ZHANG et al., 2014). 

Quanto aos agentes remineralizantes destacam-se os ortofosfatos, que além 

de liberarem íons cálcio e fosfato (ANTONUCCI, MISRA, PECKOO, 1981; CHIARI 

et al., 2015; PEETSCH et al, 2013; NATALE et al., 2017; RODRIGUES et al., 2018; 

(ALANIA et al., 2016), podem atuar como carreadores do agente antimicrobiano 

(DEMIRBUGA, DAYAN, BALKAYA, 2023).  

Contudo, a presença de fosfatos em resinas compostas podem dificultar a 

fotopolimerização, uma vez que muitos ortofosfatos apresentam índices de refração 

superiores ao da matriz orgânica da resina composta (RODRIGUES et al., 2015). 

Os fosfatos podem ainda prejudicar as propriedades físicas das resinas pela sua 

não interação química com a matriz orgânica, favorecendo propagação de defeitos 

quando aplicadas tensões (BRAGA, 2019). 

No estudo de Yang (2021), o autor sintetizou partículas bioativas com fosfato 

de cálcio amorfo (ACP) carreando o agente antimicrobiano clorexidina (CHX), numa 

estrutura de core-shell. O resultado obtido foi a inibição de Streptococcus mutans 

advinda da clorexidina, e liberação de íons cálcio/fosfato com consequente ação 

remineralizante decorrentes da presença do ACP. No entanto, as partículas de 

ACP/CHX afetaram negativamente a capacidade de fotopolimerização, com 

consequente redução de grau de conversão da resina composta. O autor observou 

também queda nos valores de resistência a flexão e módulo quanto maior a 

quantidade de partículas de ACP/ CHX. 
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 Neste contexto, destaca-se o Fosfato Dicálcico Dihidratado (DCPD), uma vez 

que este ortofosfato apresenta índices de refração entre 1,54 e 1,55, próximos aos 

valores da matriz orgânica (1,50 a 1,55) (RODRIGUES et al., 2014). Além disso, a 

presença de DCPD em resinas compostas, mesmo em frações baixas, está 

associada a recuperação mineral e redução da profundidade de lesões em esmalte 

(CHIARI, et al., 2015). O DCPD possui ainda outras vantagens, tais como maior 

facilidade de síntese e menor custo do que outros agentes carreadores e 

remineralizantes (DOROZHKIN, 2017; ALANIA et al., 2019). 

A literatura apontou também que a presença de DCPD em até 20% em volume 

de partículas, funcionalizadas ou não, não afetaram a formação da rede polimérica e 

o grau de conversão das resinas (RODRIGUES et al., 2018). Outro estudo 

demonstrou que não houve diminuição nas propriedades de grau de conversão e 

resistência a flexão em resinas compostas incorporadas com até 10% de partículas 

de DCPD, quando comparada a resina composta sem partículas de DCPD, como 

controle (ALANIA et al., 2016). 

 Recente estudo (SILVA, 2023) sintetizou partículas de clorexidina a 1% 

carreadas pelo DCPD, e confirmou atividade antimicrobiana destas partículas contra 

Streptococcus mutans. Contudo, não há na literatura artigos que elucidem qual o 

efeito nas propriedades (grau de conversão, resistência a flexão e módulo), de 

resinas compostas, quando na incorporação de diferentes percentuais do agente 

antimicrobiano clorexidina carreado pelo DCPD. 

   

  

.
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2. REVISÃO DE LITERATURA 

 
 
2.1 Generalidades sobre Fosfatos de cálcio 

 

 

 A composição dos ortofosfatos de cálcio compreendem 3 elementos químicos 

principais: cálcio, fósforo e oxigênio (DOROZHKIN, 2016). Os ortofosfatos são os 

principais constituintes minerais dos ossos e dentes (WANG, NANCOLLAS, 2008). 

Materiais a base de fosfato de cálcio são utilizados como substitutos ósseos por sua 

capacidade osteocondutiva e boa compatibilidade biológica (WANG et al., 2021). 

Contudo, os fosfatos de cálcio também estão associados a calcificações patogênicas 

como cálculo dentário, cálculo renal ou urinário (RAFAEEK, CHOI, EVANS, 2021). 

 A maior parte dos ortofosfatos são pouco solúveis em água, mas todos se 

dissolvem em ácido. Ao entrar em contato com tecidos vivos, o fosfato de cálcio pode 

ser dissolvido, e íons cálcio e fosfato liberados para o meio, fato que o torna útil como 

carreador de drogas, por possibilitar a liberação de  moléculas incorporadas (EPPLE 

et al., 2009). A baixa solubilidadde particularmente na presença de íons fluoreto, faz 

com que seja necessário ambientes ácidos para produzir íons capazes de se 

difundirem nas lesões de esmalte (DOROZHKIN, 2013). 

 Os ortofosfatos de cálcio preparados artificialmente possuem semelhança 

química com a parte inôrganica dos tecidos calcificados normais, como ossos e 

dentes, possuem boa biocompatibilidade, bioatividade e osteocondutividade 

(DOROZHKIN, 2017; DOROZHKIN, 2016). 

 Os fosfatos de cálcio possuem muitas fases que são dependentes das razões 

de Cálcio/Fosfato (Ca/P), da solubilidade, da temperatura e do pH. Compostos 

quimicamente puros possuem razão Ca/P entre 0,5 e 2,0 (Talela 1). Em linhas gerais, 

quanto menor esta proporção mais ácido e solúvel em água é a fase do fosfato de 

cálcio (DOROZHKIN, 2002). 

 Em soluções mais ácidas encontram-se frequentemente fases como a Brushita 

(DCPD). O DCPD tem sido apontado como possível precursor na formação de apatita. 

O DCPD consiste em cadeias de CaPO4 dispostas paralelamente entre si, com 

camadas de moléculas de água intercaladas em sua estrutura cristalina (WANG, 

NANCOLLAS, 2008). O DCPD também é apontado como um intermediário da 

mineralização óssea e do esmalte e vem sendo utilizado como intermediário para a 
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remineralização dentária, e controle da atividade da cárie, associado a cremes dentais 

com flúor (DOROZHKIN, 2017; DOROZHKIN, 2016).  Um estudo demonstrou que a 

adição de DCPD proporcionou melhor biodisponibilidade de íons fluoreto e cálcio 

livres (KUSUMA et al., 2022). A reação desencadeada pelo DCPD com íons fluoreto 

favorece a formação de fluorapatita (WEFEL; HARLESS, 1987). 

  

 

Tabela 1- Fases dos ortofosfatos de cálcio. 

 

Fase do ortofosfato de cálcio Razão Ca/P 

Fosfato monocálcico monohidratado MCPM 0,5 

Fosfato monocálcico anidro MCPA 0,5 

Fosfato dicálcico dihidratado DCPD 1,0 

Fosfato de cálcio anidro DCPA 1,0 

Fosfato octacálcico OCP 1,33 

α- Fosfato tricálcico α-TCP 1,5 

β- Fosfato tricálcico β-TCP 1,5 

Fosfato de cálcio amorfo ACP 1,2-2,2 

Hidroxiapatita carbonatada CDHA 1,5-1,67 

Hidroxiapatita HA ou HAP 1,67 

Fluorapatita FA ou FAP 1,67 

Oxiapatita AO 1,67 

Fosfato tetracálcico TTCP 2,0 

Adaptado de: Dorozhkin SV. Calcium orthophosphates (CaPO4): Occurrence and properties. 

Morphologie. 2017 Sep;101(334):p 127. 
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2.2 Generalidades sobre a Clorexidina 

 
  

 A clorexidina é considerada o antimicrobiano padrão ouro na odontologia. 

Possui amplo espectro de ação, pela sua capacidade de agir contra bactérias gram-

negativas e gram-positivas, leveduras, fungos e vírus lipofílicos (ZANATTA, 2022).  

 O mecanismo de ação antibacteriana é explicado pelo fato da molécula 

catiônica da clorexexidina ser atraída pela carga negativa da superfície bacteriana, e 

então adsorvida a membrana celular por interações eletrostáticas. Essa adsorção é 

concentração-dependente, por isso em altas concentrações ela causa precipitação e 

coagulação das proteínas citoplasmáticas e morte bacteriana; já em doses baixas a 

clorexidina altera a integridade da membrana celular resultando em extravasamento  

de componentes bacterianos de baixo peso molecular (ZANATTA, 2022). 

 A clorexidina ainda é considerada estável, não é citotóxica aos tecidos, parece 

não atravessar a barreira placentária, não provoca efeitos tóxicos colaterais 

sistêmicos com uso prolongado, bem como não promove alterações maléficas na 

microbiota oral (CHENG et al., 2017). 

 Uma de suas principais propriedades é a substantividade, advinda da sua 

composição dicatiônica, o que que confere uma ação bacteriostática prolongada e um 

efeito anti-biofilme significativo (CARRILHO et al., 2010; SOUZA et al., 2012; 

COUSIDO et al., 2010). O pH bucal também exerce influência sobre a ação da 

clorexidina, sendo alcançado melhor efeito na variação de 6.4 a 9.0 (ZANATTA, 2022). 

  Na odontologia, há evidências de benefícios quando utilizada a clorexidina para 

controle de biofilme, higienização de próteses, uso algumas doenças periodontais, 

cárie dentária, infecções associadas a extração, periimplantites, desinfecção 

endodôntica de canais e controle de aerosois bacterianos (BROOKES et al., 2020; 

AMORIM et al., 2004; PRIVITERA et al., 2017). Há inúmeras formas de utilização tais 

como bochechos, géis, dentifícios, sprays, etc (ZANATTA, 2022). 

 A clorexidina ainda é utilizada incorporada a resinas compostas dentárias 

buscando inibir o biofilme e consequentemente a cárie secundária. Sua incorporação 

vem sendo associada a outras moléculas carreadoras, uma vez que quando 

adicionada diretamente a resina composta diminui as propriedades físicas e a 

integridade do material, o que não ocorre quando incorporada em outras partículas 

(ZHANG et al., 2014).  
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 Contudo, a utilização da clorexidina deve ser ponderada uma vez que 

apresenta efeitos indesejáveis tais como manchas extrínsecas em dentes, alteração 

de paladar, formação de cálculo, descamações da mucosa oral, e mais raramente 

reações alérgicas graves (BROOKES et al., 2020; ZANATTA, 2022). A maior 

preocupação quanto a resistência à CHX é quando utlizada por períodos prolongados 

e em concentrações elevadas, como no uso diário de enxaguatórios bucais e cremes 

dentais, por exemplo (SALEEM et al., 2016).   

 Outra questão apontada na literatura é que o uso de contínuo da clorexidina 

poderia induzir mudanças profundas na composição da microbiota e na atividade 

metabólica, e em alguns casos até agravar a doença por favorecer maior número de 

cepas mais patogênicas ou por provocar alta produção de lactato, atingindo não só as 

bactérias associadas a doença no biofilme, mas também os microorganismos 

comensais (CHATZIGIANNIDOU et al., 2020). 

Apesar de haver relatos na literatura de resistência bacteriana à CHX, esta 

substância ainda é considerada muito eficaz e com um amplo espectro de ação 

(KAMPF, 2016; SALEEM et al., 2016). Sendo assim, seu uso é considerado seguro 

e adequado, e o risco desta substância promover seleção de bactérias resistentes 

é reduzido (MEYER, COOKSON, 2010).  

 

 
2.3 Materiais com Atividade Antimicrobiana 

 
  

 As resinas compostas são o material de primeira escolha para restaurações 

diretas atualmente. Contudo as principais razões de falha destas restaurações estão 

associadas a cárie segundária e fratura do material (DEMARCO et al., 2012; 

WORTHINGTON et al., 2021; BECK et al., 2015). Mediante este cenário, são 

empregados esforços no desenvolvimento de materias terapêuticos e bioativos, 

incluindo agentes antimicrobianos e remineralizantes (FERRACANE, 2011). 

 Quanto aos materiais restauradores com agentes antomicrobianos apontados 

na literatura, podemos citar: com flúor, nanopartículas de amônio quaternário, 

nanopartículas de prata, nanopartículas de óxido de zinco, nanopartículas de cobre, 

nanopartículas de óxido de magnésio, nanomateriais a base de outros metais, 

quitosana, peptídeos antimicrobianos (AMPs) e a clorexidina (CHENG, et al.,2017). A 

seguir, será brevemente descrito os pontos relevantes de cada um destes agentes 
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antimicrobianos. 

 Referente aos materiais com capacidade de liberar flúor, esses podem atuar 

como um reservatório e aumentar o nível deste flúor na saliva, no biofilme e nos 

tecidos duros dentais. As características de liberação e absorção de flúor dependem 

das matrizes, cargas e conteúdo de flúor, bem como dos mecanismos de fixação 

deste. Materiais liberadores de flúor, predominantemente ionômeros de vidro e 

compômeros, demostraram propriedades cariostáticas, afetando o metabolismo 

bacteriano sob condições cariogênicas simuladas in vitro. Contudo, a literatura ainda 

é conflitante sobre se esses materiais previnem ou inibem significativamente cárie 

secundária em comparação com restaurações não fluoretadas (WIEGAND, 

BUCHALLA, ATTIN, 2007). 

O amônio quaternário pode ser encontrado em diversas formas, tais como 

brometo de 12-metacriloiloxidodecilpiridínio (MDPB) (IMAZATO et al., 2003), 

dimetacrilato de amônio quaternário (QADM) (CHENG et al., 2012 (2)), 

dimetilaminohexadecil metacrilato (DMAHDM) (WU et al., 2015), e 

dimetilaminododecil metacrilato (DMADDM) (LI et al., 2014). Seu mecanismo de 

ação é romper a membrana celular da bactéria por meio do contato entre a célula 

bacteriana negativa e a carga positiva da amina quaternária e impedir sua adesão 

(GE et al., 2015). Contudo, essa ação exige contato direto e, consequentemente, a 

adsorção de proteínas nas superfícies das resinas compostas pode reduzir sua 

efetividade contra as bactérias (BEYTH et al., 2006; ZHANG et al., 2015 (1)). 

Existem dois métodos principais de incorporação do amônio quaternário em 

compósitos resinosos dentários a saber: polimerizados como monômeros de 

controle ou utilizados como partículas de enchimento (ALGARNI, 2024). 

Quanto ao monômero MDPB (brometo de 12-metacriloiloxidodecilpiridinio), 

em baixas concentrações (8 μg/ml) apresentou efeito bacteriostático ao interferir na 

atividade da enzima lactato desidrogenase bacteriana e inibiu a produção de ácido 

do Streptococcus mutans; já em concentrações mais elevadas (1.000 μg/ml) teve 

efeito bactericida sobre plancton e biofilme Streptococcus mutans (ALGARNI, 

2024). Outro estudo demonstra efeito inibitório sobre o Streptococcus mutans 

quando na incorporação de 2,5% de MDPB em adesivo, quando comparado ao 

grupo controle sem MDPB, sem alterar a resistência de união e o grau de conversão 

(IMAZATO et al., 2003).  
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Um estudo com resinas compostas incorporados com QADM, esse mostrou 

forte atividade antimicrobiana com redução da contagem de colônias, redução da 

atividade metabólica e da produção de ácido de biofilmes de Streptococcus mutans, 

mantendo as propriedades mecânicas semelhantes a resinas compostas comerciais 

(CHENG et al., 2012 (2)).  

Já em um trabalho que utilizou DMADDM incorporado ns resina composta e 

no adesivo, demonstraram inflamação pulpar mais leve e formação de dentina 

terciária maior do que quando comparado ao adesivo e compósito resinoso controle 

sem a DMADDM (LI et al., 2014). 

 Os nanocompostos a base de prata (Ag) possuem atividade antimicrobiana, 

antifúngica e antiviral. As nanopartículas de prata têm a capacidade de penetrar nas 

paredes celulares bacterianas, alterando a estrutura das membranas celulares 

resultando na morte celular; provocam ruptura da membrana citoplasmática e da 

parede celular, desnaturação do ribossomo, inibição de síntese proteica e ainda 

interrompem a formação de adenosina trifosfato (ATP), com efeito bactericida da Ag 

em bactérias gram-positivas e gram-negativas. Um artigo relatou que 1% seria a 

concentração máxima a ser de Ag no compósito resinoso para oferecer efeito 

antibacteriano sem alterar as propriedades dos material (ALGARNI, 2024; YIN et al., 

2020; MAKVANDI et al., 2020). 

 As nanopartículas de óxido de zinco são consideradas insolúveis e incolores, e 

apontadas como antibacterianos de amplo espectro, e tem demostrado efeito sobre 

Streptococcus mutans maior do que a Ag, quando utilizados na mesma concentração 

(1% em resinas compostas). Contudo a atividade antimicrobiana contra Lactobacilos 

é a mesma para ambos (MAKVANDI et al., 2020). As nanopartículas de cobre exibem 

capacidade antimicrobiana, incluindo atividade contra ínumeros patógenos orais como 

Staphylococcus aureus; Escherichia Coli, e Streptococcus mutans. Em baixas 

concentrações (1-2%) proporcionaram efeito antimicrobiano sem afetar as 

propriedades físicas, resistência de união e grau de conversão; contudo em 

concentrações mais altas (5%) reduziram significativamente o grau de conversão 

(ALGARNI, 2024; ARUN et al., 2020; MAKVANDI et al., 2020). 

 As nanoparículas de cobre (Cu) quando incorporadas a adesivos e materiais a 

base de ionômero de vidro aumentram significativamente o potencial microbicida. 

Acredita-se que as partículas de cobre se agregam na membrana da célula bacteriana, 
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criando buracos na superfície celular com consequente extravazamento de 

componentes intracelulares da bactéria, penetração do Cu e liberação de íons 

metálicos.  Contudo, a desvantagem está deste agente antimicrobiano está 

relacionada a citotoxicidade do Cu, que chega a ser maior do que da Ag (TORRES-

ROSAS et al., 2020; MAKVANDI et al., 2020). 

 As nanopartículas de óxido de Magnésio são substâncias biocompatíveis com 

atividade antimicrobiana contra patógenos orais. Seu modo de ação depende da 

liberação de íons de magnésio, causando ruptura da membtana celular bacteriana e 

redução do crescimento das bactérias. Em baixas concentrações (2-7.5% em peso) 

aumenta as propriedades anti-biofilme sem comprometer as propridades mecânicas, 

físico-químicas, e a biocompatibilidade dos materiais (ALGARNI, 2024). 

 Outros nanomateriais a base de metais são citados na literatura com atividade 

antimicrobiana, tais como a base de titânio, de ouro, de bismuto, de tântalo 

(MAKVANDI et al., 2020). A literatura relata também nanodiamantes, que são uma 

classe de partículas a base de carbono que teriam ação contra bactérias Gram 

Positivas e Gram negativas (MAKVANDI et al., 2020). 

A quitosana, por sua vez, é um polissacarídeo considerado antimicrobiano 

polimérico natural, biocompatível e biodegradável. Seu mecanismo de ação envolve 

ruptura da membrana celular, uma vez que as grandes partículas de quitosana 

carregadas positivamente interagem com a parede celular bacteriana carregada 

negativamente, aumentando a permeabilidade da membrana celular bacteriana 

(ZHAO et al., 2023).  Segundo estudo, a quitosana demonstrou atividade 

antimicrobiana contra Streptococcus mutans quando incorporadas a primer 

experimental, inativando as metaloproteinases presentes na dentina (SAHARIAH; 

MASSON, 2017). A quitosana promoveu ainda ligações cruzadas entre as fibrilas de 

colágeno, melhorando a integridade estrutural da dentina desmineralizada (NEVES et 

al., 2021). Enquanto alguns artigos apontam que tais nanopartículas também não 

diminuiram a resistência de união (NEVES et al., 2021), outros apontam piora nas 

propriedades mecânicas (dureza e resistência à flexão) do material (STENHAGEN et 

al., 2019). 

 Outra categoria de materiais antimicrobianos são os peptídeos antimicrobianos 

(AMPs- peptídoes de defesa do hospedeiro), que possuem ampla atividade contra 

bactérias, fungos, leveduras e vírus. Os aminoácidos carregados positivamente dos 

AMPs são atraídos eletrostaticamente por microorganismos carregados 
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negativamente. Estes materais quando incorporados em resinas compostas e 

adesivos conferiram atividade antimicrobiana e melhora da resistência de união 

(MAKVANDI et al., 2020). 

 A clorexidina, foco deste estudo, possui comprovada atividade antimicrobiana 

de amplo espectro (bactérias Gram negativas e Gram positivas), e baixa citotoxidade 

(ZHANG et al., 2014). Seu modo de ação consiste em penetrar e comprometer a 

integridade da célula. Em concentrações elevadas apresenta efeito bactericida 

causando  precipitação e coagulação citoplasmática (ALGARNI, 2024). 

 Contudo, a clorexidina não possuí ligações duplas de metacrilato e por isso não 

pode ser imobilizada em uma matriz polimérica sem que as propriedades físicas e 

mecânicas do polímero sejam reduzidas. Por este motivo, ela tem sido incorporada à 

outras partículas (YANG et al., 2021). Sua liberação também tende a ser rápida, com 

libertação descontrolada de rajadas que duram um curto período de tempo (CHENG 

et al., 2017). Esta questão vem sendo superada através do encapsulamento e/ou da 

nanoparticulação deste material. No encapsulamento a clorexidina é aprisionada em 

um veículo para ser liberada lentamente ao longo do tempo (ex. nanopartícula de sílica 

porosa contendo clorexidina). Na nanoparticulação, nanopartículas foram sintetizadas 

a partir de clorexidina e hexmetafostato de sódio, com liberação sustentada da 

clorexidina por longo período (MAKVANDI et al., 2020). 

 No artigo de Boaro (2019), incorporou-se a clorexidina a partícula de 

montmorilonita (MMT), e constatou inibição das bactérias Staphylococcus aureus, 

Streptococcus mutans e Porphyromonas Gingivalis, para todas os percentuais de 

clorexidina testados (2.5%, 5% e 10% em peso), exceto para 2.5% no caso da 

Porphyromonas Gingivalis. O estudo observou ainda que houve liberação lenta da 

clorexidina durante os 28 dias analisados. Outros autores corroboram com a atividade 

antibacteriana da clorexidina em compósitos resinosos (MENG et al., 2009; AKRAM 

et al., 2021; CARVALHO et al.,2021; PENG et al., 2022; MAI et al., 2019; 

PRIYADARSHINI et al., 2016). 

 

   

2.4 Materiais com Potencial Remineralizador 
 
  

 Os dentes sofrem ciclos constantes de perda mineral (pH oral baixo com 
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dissolução e perda mineral) e reparação (condições orais favorecendo a redeposição 

mineral)- processo des-re (ABOU NEEL et al., 2016; TOLEDANO, OSORIO, 2015). A 

perda ou ganho destes minerais ao longo do tempo é que determina se a lesão irá 

avançar, estabilizar ou regredir. A saliva, tem por sua vez um papel significativo na 

remineralização não só pela capacidade tampão para neutralizar o baixo pH, mas 

também por atuar como transportador de íons cálcio e fosfato que desempenham 

papel positivo na remineralização do esmalte (FAROOQ, BUGSHAN, 2020). 

 Neste contexto é que temos os materiais com função remineralizante. Os 

materiais bioativos para restaurações dentárias podem promover a remineralização 

da interface dente-material, evitando trocas e preservando a estrutura dental, uma vez 

que aumentam a disponibilidade de íons para o meio (KHAN, SYED, 2019). 

 Quanto aos materiais com ação remineralizante relatados na literatura, podemos 

citar: materiais a base de flúor (WIEGAND, BUCHALLA, ATTIN, 2007),                        vidros 

bioativos (TAHA et al., 2017), nanohidroxiapatita sintética (nHA) (LUNG et al., 2016), 

ortofosfatos (DOROZHKIN, 2013) tais como fosfato de cálcio amorfo estabilizado pelo 

fosfopeptídeo da caseína (CPP-ACP) (GONZÁLEZ, FERNÁNDEZ, 2018; MEYER-

LUECKEL et al., 2015), fosfato de cálcio amorfo (ACP) (LANGHORST, O'DONNELL, 

SKRTIC, 2009) ou fosfato dicálcico dihidratado (DCPD) (ALANIA et al., 2016; ALANIA 

et al., 2019; CHIARI et al., 2015). Uma breve descrição de cada um deles será 

realizada a seguir. 

 Os materiais a base de flúor são amplamente utilizados para remineralização do 

esmalte, há décadas. O flúor controla a cárie através do efeito tópico inibindo a 

desmineralização através da formção de fluorapatita na superfície do esmalte 

(AMAECHI, VAN LOVEREN, 2013; BYEON, LEE, BAE, 2016). A fluorapatita é menos 

solúvel que a hidroxiapatita, aumentando a resistência do esmalte à dissolução 

durante os ataques ácidos. Os produtos a base de flúor possuem ínumeras 

apresentações tais como cremes dentais, vernizes, enxaguatórios, géis, etc 

(WIEGAND, BUCHALLA, ATTIN, 2007). No artigo de Sauro (2023), o autor associou 

o flúor a fosfatos de cálcio em materiais restauradores, demonstrando liberação 

prolongada de íons fluoreto no meio. 

 Os vidros bioativos são promissores por induzirem a formação de apatita 

(hidroxiapatita ou fluorapatita) quando em contato com a saliva, o que favorece a 

remineralização em ambientes de baixo pH (TAHA et al., 2017). 

 A hidroxiapatita (HA) sintética é utilizada no processo de remineralização de 
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lesões de esmalte e cárie iniciais, favorecendo a deposição mineral principalmente 

na camada externa da lesão. Os mecanismos de ação, descritos na literatura, 

envolvem a deposição de nanopartículas de apatita na lesão cariosa preenchendo os 

microporos do esmalte formados pela desmineralização, bem como a atuação como 

reservatório de cálcio permitindo a precipitação de íons cálcio e fosfato, o que 

contribuiu para a remineralização superficial. A literatura apontou ainda que o tamanho 

da HA também pode influenciar nesse processo de remineralização (HUANG et al., 

2011; PEPLA et al., 2014). 

 O cálcio amorfo estabilizado pelo fosfopeptídeo da caseína (CPP-ACP) é um 

sistema estabilizado de cálcio e fosfato, no qual o fosfato de cálcio em alta 

concentração é mantido em suspensão, atuando na remineralização inclusive das 

partes mais profundas da lesão de cárie (COCHRANE, REYNOLDS, 2012; 

REYNOLDS, 2009). O CPP-ACP vem sendo introduzido em gomas de marcar e 

dentifrícios com efeito remineralizante (GONZÁLEZ, FERNÁNDEZ, 2018; MEYER-

LUECKEL et al., 2015). Outras evidências apontam que o CPP-ACP além da eficácia 

remineralizante, teriam influência benéfica na ecologia microbiana e na homeostase 

do biofilme, mediante sua ação anti-adesão, tamponante e mediadora do biofilme 

(PHILIP N, WALSH L, 2019). Uma revisão de literatura de 2019 (PITHON et al., 2019) 

apontou que os materiais a base de caseína-fosfato de cálcio amorfo (CPP-ACP), 

foram capazes de previnir e tratar as lesões ativas de mancha branca por 

neutralizarem o pH e induzirem remineralização. Outros artigos corroboram com este 

(UY et al., 2019; MA et al., 2019; AREF, ALRASHEED, 2022; DAI et al., 2019; 

COCHRANE et al., 2008; REISE et al., 2021; MAO et al.,2021; MEMARPOUR et al., 

2020). 

 O fosfato de cálcio amorfo (ACP) é utilizado na liberação de níveis 

supersaturados de íons de cálcio e fosfato, o que favorece a formação da apatita e 

portanto a recuperação mineral (WEIR, CHOW, XU, 2012). Esse ortofosfato é utilizado 

em inúmeros produtos tais como adesivos ortodônticos, selantes de fóssulas e 

fissuras, compósitos resinosos poliméricos, géis clareadores, etc (DOROZHKIN, 

2013; HUA et al., 2020; LIANG et al.,2019; GAO et al.,2020; YU et al., 2021; NIU et 

al., 2021; FAN et al., 2021; CHOW, WU, EVANS, 2011; GROBLER et al., 2011; 

JAHANBIN et al., 2017). 

  Em recente artigo de 2024 (DEGLI et al., 2024) os autores utilizaram um fosfato 

de cálcio extraído de espinha de peixe (CaP-N), e apontam atividade remineralizante 
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e boa oclusão de túbulos dentinários, com excelente interação com as estruturas 

mineralizadas e com as fibrilas colágenas expostas. Em outro artigo, nanopartículas 

de fosfato de cálcio foram sintetizadas (CaP-NCs) para aplicação em erosões de 

esmalte dentário, e os resultados do teste de microdureza indicaram grande potencial 

para reparo do estágio inicial de erosão no esmalte (WANG et al., 2022). 

  O DCPD, foco deste estudo, tem sido aplicado como agente remineralizante e 

como transportador bioativo (RODRIGUES et al., 2014). O estudo de Alania (2019), 

avaliou o efeito de compósitos resinosos experimentais contendo DCPD (0, 10 e 20%) 

na remineralização de cárie, concluindo que mesmo frações baixas de DCPD a 10%, 

independente da funcionalização com TEGDMA, foram capazes de promover a 

recuperação mineral e reduzir a profundidade das lesões de esmalte. Outro artigo da 

mesma autora, Alania (2016), avaliou a liberação de íons, a resistência à flexão e o 

grau de conversão de resinas compostas experimentais com partículas de DCPD 

(0,10 e 20% em volume), e constatou que a presença deste não reduziu o grau de 

conversão, e que a resistência à flexão com 10% de DCPD foi semelhante ao grupo 

controle sem DCPD. Houve liberação de íons cálcio, contudo, esta foi maior quanto 

maior a fração de DCPD. 

 O estudo de Chiari (2015), constatou a liberação em resinas compostas 

experimentais de íons cálcio para os grupos com DCPD a 0, 10% e 20% de forma 

constante durante os 28 dias analisados. Observou ainda, que não houve alteração 

no grau de conversão entre os grupos. Contudo, quanto maior o teor de DCPD, maior 

foi a redução nas propriedades mecânicas (flexão e módulo). Já a tenacidade a fratura 

aumentou com a adição de DCPD.  

 Em contrapartida, um estudo associando DCPD com resinas compostas,  

apontou que a incorporação do DCPD não minimizou a aderência do Streptococcus 

mutans, nem  a formação de biofilme em função das propriedades superficiais do 

material (IONESCU et al., 2017). 

 

 

2.5 Materiais que combinam Atividade Antimicrobiana e Potencial 
Remineralizador 

 

 Uma nova classe de materiais com características antimicrobianas e 

remineralizantes tem mostrado resultados promissores na reposição de minerais 
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perdidos, inibição de cárie recorrente, neutralização de ácidos, supressão de biofilme, 

proteção da polpa dentária e promoção na formação de dentina terciária (ZHANG et 

al, 2016(2)). 

Em um estudo de 2021 (ZHOU, LI, WONG, 2021), os autores apresentaram a 

síntese se um peptídeo bioativo capaz de inibir bactérias cariogênicas (Streptococcus 

mutans), e proteger os dentes da desmineralização em ambientes ácidos, induzindo 

a regeneração autocurativa no ambiente de remineralização. O mecanismo de 

mineralização estaria ligado ao fato das cargas negativas na camada mais externa do 

peptídeo bioativo repelirem íons de ácidos e atrairem íons de cálcio para 

remineralização.  Sendo assim, o peptídio biativo duplo seria um agente funcional 

promissor na prevenção de cárie secundária. 

No artigo de Melo (2016), o autor associou um agente antimicrobiano, a 

nanoparticulas de prata  (NAg) a nanopartículas de fosfato de cálcio Amorfo (NACP) 

em primer, adesivo e  resina composta.   Os resultados indicaram que os compostos 

odontológicos multiagentes foram capazes de reduzir o impacto ácido do biofilme oral 

e melhoraram a resistência à falha de fadiga da interface dentina-resina. 

 Outro estudo (ZHANG et al., 2016(1)) incorporou agente antimicrobiano  

(nanopartículas de prata- NAg) e nanopartículas remineralizantes  (fosfato de cálcio 

amorfo- NACP) em cimentos ortodônticos de ionômero de vidro modificados por 

compósitos resinosos. A conclusão do estudo apontou aumento da liberação de íons 

cálcio e fosfato na presença do NACP e que a presença do Nag produziu forte função 

antibacteriana, reduzindo significativamente a viabilidade do biofilme e a produção de 

ácido. 

 No trabalho de Chen (2014), o autor incorporou nanopartículas de amônio 

quaternário  em fosfato de cálcio amorfo (NACP) nas frações de massa 10%, 20%, 

30%, 40% e adicionou no adesivo, observando diminuição substancial da atividade 

metabólica do biofilme e da produção de ácido láctico. Além disso relatam redução 

dos microorganismos totais, estreptococus totais e Streptococcus mutans. O aumento 

do nível de NACP de 10 para 40 % também aumentou a liberação de íons cálcio e 

fosfato em uma ordem de magnitude. Quando na diminuição do pH de 7 para 4 houve 

aumento da liberação de íons no adesivo de 6-10 vezes, ou seja, foi favorável em pH 

ácido no qual estes íons são mais nescessários para inibir a cárie. 

 Em outro recente estudo, associou-se fosfato de cálcio e flúor nas 

concentrações de 0 (controle), 10 e 20 %. Os resultados demonstraram que na 



27 
 

concentração de 10% houve maior liberação de íons cálcio enquanto, na 

concentração de 20% maior liberação de íons fluoreto, mas que não houve diferença 

na liberação de íons fosfato. Os materiais com a nanopartícula também apresentaram 

maior atividade antibacteriana (ALAMBIAGA-CARAVACA et al., 2024). 

No estudo de  Cheng (2012 (1)), o autor desenvolveu resinas compostas com  

clorexidina como agente antimicrobiano, associada a nanopartículas de fosfato de 

cálcio amorfo  (ACP) ou fluoreto de cálcio (CaF2) e determinou as propriedades  

mecânicas e antimicrobianas. O autor concluiu que a incorporação da clorexidina em 

ambas as nanopartículas (ACP e CaF2), conferiram capacidade antimicrobiana, 

reduziram a produção de ácido do biofilme e a atividade metabólica em comparação 

ao controle, e que as propriedades mecânicas foram semelhantes à resina composta 

comercial (controle). 

  Um trabalho de 2022 (AL-QARNI et al.,2022), o autor relata potencial 

antibacteriano e remineralizável de compósitos resinosos adesivos contendo 

DMAHDM (dimetilaminohexadecil) e NACP (fosfato de cálcio amorfo), capazes de 

diminuir a atividade metabólica, a produção de ácido lático e as unidades formadoras 

de colônia do biofilme, e ainda, liberar altos níveis de íons cálcio e fosfato, inicialmente 

e após serem recarregados. O mesmo foi encontrado por outros autores (LI et al., 

2019; TAO et al., 2020; WU et al., 2015 (1); FEI et al., 2020; XIE et al., 2017; ZHANG 

et al., 2015(2))  

 No artigo de Yang (2021), o autor sintetizou nanopartículas  de clorexidina 

(CHX) e fosfato de cálcio amorfo (ACP), que foram incorporadas em resina composta 

(1, 5 e 10 % em peso) a fim de obter propriedades remineralizantes e antimicrobianas.  

Na síntese das partículas o autor observou a formação de uma estrutura núcleo-

invólucro (core-shell) com diâmetro de 98,5nm composta de ACP com o núcleo cheio 

de clorexidina. Essas partículas foram capazes de liberar íons fosfato, cálcio e 

clorexidina, bem como inibir o crescimento de Streptococcus mutans. A solução ainda 

apresentou capacidade  de remineralização, fato verificado por microscopia eletronica 

de varredura (MEV). Outros artigos também apontam benefícios da estrutura de core-

shell (CHATTERJEE et al., 2014; JENJOB, PHAKKEEREE, CRESPY, 2020). Outros 

autores também utilizaram o ACP associado a clorexidina e obtiveram resultados 

semelhantes (TAO et al., 2019; CAI et al., 2017). 
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3. OBJETIVO 
 

 O objetivo neste estudo foi avaliar as propriedades físico-químicas (GC, RF e 

E) de resinas compostas experimentais contendo diferentes percentuais de partículas 

bioativas de fosfato dicálcico dihidratado (DCPD) carregadas ou não com agente 

antimicrobiano clorexidina (CHX). 

 A hipótese do estudo foi que a inclusão das partículas de clorexidina carreadas 

pelo DCPD não influenciaria as propriedades físico-químicas da resina composta, 

independentemente do percentual utilizado. 
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4. MATERIAIS E MÉTODOS 
 

 Este trabalho foi desenvolvido no Laboratório URC da Universidade Santo 

Amaro em conjunto com o laboratório do Departamento de Biomateriais da 

Universidade  de São Paulo (FOUSP-SP). 

 

 
4.1  Síntese da Nanopartícula DCPD e DCPD/Clorexidina 

 

 A síntese da nanopartícula foi realizada em estudo anterior (SILVA, 2023) e 

obteve sucesso em termos de incorporação de CHX a 1% nas partículas de DCPD. 

As partículas bioativas sintetizadas foram fornecidas já prontas para realização desta 

pesquisa. 

Na fase anterior, Silva (2023) confirmou a presença de CHX nas partículas de 

DCPD/CHX pelo método de FTIR. Outros testes realizado pela autora que 

confirmaram e quantificaram a presença de clorexidina foram a análise elementar e 

espectrofotometria UV/Vis. A análise elementar mostrou a presença de maior teor de 

carbono (5,48%) para o DCPD/CHX enquanto o DCPD sem incorporação de CHX não 

apresentou percentual significativo de carbono. Com a espectrofotometria UV/Vis foi 

possível quantificar o grupo de DCPD/CHX com 1 %, que apresentava 11,32% de 

clorexidina para cada 1 g de DCPD. 

 Também foi avaliado por Silva (2023) o espalhamento de luz laser (D50) e 

foram detectados tamanhos de partículas de DCPD com 11 µm de diâmetro e área 

superficial de 0,73 m2/g e em DCPD/CHX 1% com 14 µm e área superficial de 0,57 

m2/g. A Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV), por sua vez, revelou a presença 

de partículas menores e de formato esférico (clorexidina) adsorvidas na superfície das 

placas de DCPD para os grupos DCPD/CHX 1%. 

 O estudo de Silva (2023) ainda demonstrou atividade antimicrobiana eficaz 

contra Streptococcus mutans mesmo em baixas concentrações (CIM:0.0038 mg/mL), 

para as partículas com 1% de CHX.  

Portanto, estas partículas já previamente sintetizadas e fornecidas prontas para 

utlização, possuíam potencial bioativo e foram incorporadas em resinas compostas no 

presente trabalho, em diferentes percentuais, conforme tabela 2. 
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Figura 1- Resumo dos resultados da fase anterior.  

  

 

 Quadro fornecido pela autora SILVA, 2023. 

 

4.2 Síntese das Resinas Compostas Experimentais 

 

 Resinas compostas experimentais foram confeccionados com matrizes 

resinosas à base de Bis-GMA (ESSTECH Technology Essington, PA) e TEGDMA 

(ESSTECH) na  proporção de 1:1 (em mols), 0,5% em massa de canforquinona e 

0,5% em massa de amina (4-dimetilaminoetilbenzoato). As resinas compostas foram 

manipulados em sala com iluminação amarela para evitar a polimerização durante o 

processo de confecção. 

 Primeiramente foi manipulado a matriz orgânica com o auxílio de uma balança 

analítica (Ohaus-Adventure, Xangai, China). Foram pesadas e misturadas 

manualmente 20 g de Bis-GMA e 11,17g de TEGDMA totalizando 31,17g nas quais 

foram adicionados 0,15 g de canforquinona e mais 0,15 g de amina. Este volume total 

obtido foi dividido em 8 potes com 3,8 g cada. As partículas já previamente 

sintetizadas de DCPD/CHX e DCPD foram então incorporadas em 4 percentuais de 

partículas bioativas 5% (0,19 g), 10% (0,38 g), 15% (0,57 g) e 20% (0,76 g) em massa, 

totalizando 8 grupos (tabela 3). Esta incorporação da carga foi feita através de um 

misturador automático à vácuo (SpeedMixer DAC 150 FVZ, Hauschild) por um período 

de 3 minutos numa velocidade de 3500 rpm. As resinas compostas foram 

armazenados em frascos escuros hermeticamente fechados, devidamente 

identificados, e mantidos sob refrigeração até o momento do uso. 
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4.3 Grupos Experimentais 

 

Tabela 2- Grupos experimentais 

                                                                                                        

Matriz orgânica 
Partícula bioativa  

Tipo Percentual (%massa) Nome grupo 

Bis-GMA TEGDMA 
(1:1 em mols), 

0,5% (em massa) 
de canforquinona e 
0,5% (em massa) 

de EDMAB 

DCPD/CHX 

5 DCPD/CHX 5 

10 DCPD/CHX 10 

15 DCPD/CHX 15 

20 DCPD/CHX 20 

DCPD 

 5      DCPD 5 

10 DCPD 10 

15 DCPD 15 

20  DCPD 20 

 

 

4.4 Grau de Conversão 

  

O grau de conversão dos materiais foi determinado por espectroscopia de 

Infravermelho com transformada de Fourier (FTIR). Os espécimes (n=12) foram 

confeccionados utilizando matriz de silicone com um orifício central de 7,0 mm de 

diâmetro e 1,0 mm de espessura, entre duas lâminas de vidro estabilizadas com fita 

adesiva. Após a inserção da resina composta, o conjunto foi posicionado no FTIR para 

que o feixe de laser atravessasse pelo centro do espécime (Figura 2). 

 Foram colhidos espectros no intervalo de comprimentos de onda entre 4000 

cm-1 a 9840 cm-1 com resolução de 6 cm-1, das resinas compostas não polimerizada 

e imediatamente após a polimerização. Foi utilizada uma dose de aproximadamente 

24 J/cm2 (Fotopolimerizador Radii-cal, 1200 mw/cm2, 20 segundos). Com o auxílio do 

software Opus v.6 (Bruker Optics), a área abaixo do pico 6165 cm-1, correspondente 

à ligação vinílica, foi calculada. O grau de conversão foi calculado considerando-se a 

área do espectro do material polimerizado e não polimerizado. 
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Figura 2- A) equipamento FTIR; B) corpo de prova em posição com feixe de laser 

centralizado. 

   

 

 

 

4.5 Módulo de Elasticidade e Resistência à Flexão 

 

Para cada resina composta dos 8 grupos experimentais, foram confeccionados 

doze corpos-de-prova (n=12) nas dimensões 10x2x1 mm, com auxílio de uma matriz 

de aço bi-partida e tira de poliéster. A fotoativação foi realizada utilizando uma dose 

de 24 J/cm2 (Fotopolimerizador Radii-cal, 1200 mw/cm2, 20 segundos), com a distância 

e inclinação da fonte de luz padrozinada. Os espécimes foram armazenados a seco a 

37ºC por 24 h após a fotoativação. O teste de flexão em três pontos foi realizado em 

máquina universal de ensaios (INSTRON), com distância entre os apoios de oito 

milímetros (Figura 3). De acordo com o gráfico de carga em função do deslocamento 

obtido para cada corpo-de-prova, valores compreendidos na porção linear foram 

utilizados para o cálculo do módulo de elasticidade em flexão, segundo a fórmula: 

 (1) 
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Onde: E é o módulo de elasticidade em flexão (GPa), C é a carga registrada durante 

a deformação elástica (N), L é a distância entre os apoios (mm), b é a largura do corpo 

de prova (mm), h é a altura do corpo de prova (mm) e d é a deflexão referente a C. 

Já para o cálculo da resistência à flexão foi utiliza a seguinte fórmula: 

                     (2) 

Onde: σ é a resistência à flexão (MPa), F é a carga máxima registrada (N) antes do 

espécime fraturar, L é a distância entre os apoios (mm), b é a largura do corpo de 

prova (mm), h é a altura do corpo de prova (mm). 

 

Figura 3- A) máquina de ensaio universal (INSTRON); B) corpo de prova com 

dimensões 10x2x1mm centralizado com distância entre os apoios de 8mm; C) 

corpo de prova após ensaio de flexão em 3 pontos. 
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5. ANÁLISE ESTATÍSTICA 

 
 Os dados foram analisados de acordo com a normalidade (Teste de 

Kolmogorov-Smirnov) e homocedasticidade dos dados (Teste de Levene). 

 Os dados obtidos no teste de flexão de 3 pontos, módulo de elasticidade e grau 

de conversão foram analisados através do teste ANOVA 2 fatores (tipo de partícula e 

percentual de partículas) e teste de Tukey, com nível global de significância de 5%. 
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6. RESULTADOS 

 

 
6.1  Grau de Conversão 

  

O grau de conversão variou de 59 a 63% nos grupos apenas com partículas de 

DCPD e de 36 a 61% no grupo DCPD/CHX. Não existiram diferenças estatísticas 

significantes para os grupos somente com partículas de DCPD, nem entre os grupos 

DCPD/CHX com 5, 10 e 15% em massa. Contudo, para o Grupo DCPD/CHX 20, o 

grau de conversão foi estatisticamente menor (36%), quando comporado aos demais 

grupos. Os dados abaixo se referem aos valores obtidos imediatamente após a 

polimerização. 

   

Tabela 3- Médias (Desvio-Padrão) para o grau de conversão para as resinas 

compostas experimentais.  

 

Tipo partícula x percentual  5% 10% 15% 20% 

DCPD 63 (7)A,a 59 (5)A,a 59 (4)A,a 61 (5)A,a 

DCPD/CHX 61 (5)A,a 59 (3)A,a 47 (6)A,a 36 (5)B,b 

 
Para o grau de conversão, médias seguidas pela mesma letra representam que não há diferenca 

estatística (p>0,05). Letras maiúsculas comparação na coluna. Letras minúsculas comparação na linha. 
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6.2 Módulo de Elasticidade e Resistência à Flexão 

 

Os dados de módulo de elasticidade (E) variaram entre 5,4 e 8,3 GPa. Os 

dados de E foram estatisticamente semelhantes entre os diferentes percentuais em 

massa (5, 10, 15 e 20%), com exceção do percentual de 5% de DCPD/CHX 5 que foi 

estatisticamente maior que os demais. Já referente os diferentes tipos de partículas 

(DCPD com e sem clorexidina), os dados também foram semelhantes entre si, com 

exceção do grupo experimental DCPD-CHX 15 que teve diminuição estatisticamente 

significante do E em relação aos demais grupos. 

 Os dados de resistência à flexão (RF) variaram entre 40,6 e 62,3 MPa. Os 

dados de RF foram estatisticamente semelhantes tanto entre os diferentes 

percentuais (5,10,15 e 20%) quanto entre as diferentes partículas (DCPD com e sem 

clorexidina).  

 

Tabela 4- Médias (Desvio padrão) dos dados de módulo de elasticidade (E) em 

GPa e resistência a flexão (RF) em MPa. 

 

Percentual  
de partículas 

 (% em massa) 
 

E (GPa) RF (MPa) 

DCPD/CHX DCPD DCPD/CHX DCPD 

5 8,3 (1,4) Aa 6,9 (1,1) Aa 62,3 (13,0) Aa 62,2 (15,3) Aa 

10 5,9 (1,2) Ba 6,3 (1,1) Aa 42,9 (10,9) Aa 54,2 (13,6) Aa 
15 5,4 (0,9) Bb 7,6 (1,1) Aa 40,6 (10,7) Aa 57,7 (14,5) Aa 
20 5,9 (1,1) Ba 6,9 (1,2) Aa 49,2 (12,2) Aa 59,5 (14,3) Aa 

 

Em cada coluna para uma mesma variável (E ou RF) valores seguidos pela mesma letra maiúscula 

representam que não há diferença estatistica significante (p>0,05), ou seja comparação entre as 

diferentes percentuais de uma mesma partícula. Em cada linha para uma mesma variável (E ou RF) 

valores seguidos pela mesma letra minúscula representam que não há diferença estatística 

significante (p>0,05), ou seja comparação entre as diferentes partículas (DCPD com ou sem CHX) 

para o mesmo percentual. 
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7 DISCUSSÃO 
 

 

Na presente tese, verificou-se que apesar da adição de CHX não ter afetado a 

RF das resinas compostas, sua adição em maiores percentuais diminuiu os valores 

de E (grupo DCPD/CHX 15%), e de GC (Grupo DCPD/CHX 20%). Dessa forma, a 

hipótese do estudo que a inclusão das partículas de clorexidina carreadas pelo DCPD 

não influenciaria as propriedades físico-químicas da resina composta, 

independentemente do percentual utilizado, foi rejeitada.  

 Os resultados deste trabalho apontam que não houve diferenças estatísticas 

no GC para os grupos quando incorporado os percentuais de DCPD com clorexidina 

a 5, 10 e 15% (Grupos DCPD/CHX 5, 10 e 15). Vários outros artigos na literatura 

apontam manutenção do grau de conversão em resinas compostas quando 

incorporada clorexidina carreada por outras partículas (PAVANELLO et al., 2023; 

BOARO et al., 2019; MEHDAWI et al., 2009; PALLAN et al., 2012; DEMIRBUĞA, 

DAYAN, BALKAYA, 2023). 

 Os valores obtidos de GC para maioria dos grupos deste estudo, variaram de 

47 a 63%, e estão dentro dos valores médios encontrados no grau de conversão de 

resinas compostas comerciais (ALHARBI et al., 2024; HATIPOĞLU et al., 2024). 

Contudo, somente o grupo de 20% DCPD/CHX, o grau de conversão foi 

estatisticamente menor (36%), indicando que a incorporação de uma maior 

quantidade de clorexidina pode ter afetado negativamente essa propriedade do 

material.  Outros autores apontam esta queda no GC com a adição de maiores 

porcentagens de agentes antimicrobianos (YANG et al.,2021; LONE et al., 2024).  

Quando avaliamos apenas os grupos com o agente remineralizante DCPD, sem 

a clorexidina, vemos que o aumento do percentual de particulas não afetou o grau de 

conversão. Alguns estudos corroboram que a adição de fosfatos em diferentes 

percentuais não interferiram na conversão do material (ROSTIROLLA et al., 2019; 

RODRIGUES et al., 2015; CHAICHANA et al., 2022; BHADILA et al.,2021;.LIMA et al., 

2024). 

Diferente do observado na presente tese, outros autores relatam ainda, queda 

no grau de conversão quando na incorporação de maiores quantidades de 

ortofosfatos, possivelmente decorrentes da diferença do índice de refração do fosfato 

e da matriz orgânica (ALMUTAIRI et al., 2021; BOHNS et at., 2019; ALJABO et al., 
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2015; PANPISUT et al., 2016; MEHDAWI et al., 2013). 

Outros trabalhos na literatura apontam, por sua vez, uma melhora na conversão 

de resinas compostas contendo partículas bioativas de fosfato, quando comporado à 

uma resina composta comercial ou experimental sem partículas como grupo controle, 

análise que não foi o foco deste estudo (KANGWANKAI et al., 2017; PANPISUT et al., 

2021; FALLAHZADEH et al., 2023; GARCIA et al., 2017; BHADILA et al., 2020; 

KARIMI et al., 2019; PAR et al., 2016; PAR et al., 2018; MITWALLI et al., 2021; 

SFALCIN et al., 2017). 

O grau de conversão (GC) está relacionado à quantidade de monômero da 

resina composta que se converteu na cadeia polimérica, ou seja, aponta para como 

foi o processo de polimerização da resina composta. Em linhas gerais, a porcentagem 

de GC geralmente representa a quantidade de ligações duplas de carbono que foram 

convertidas em ligações simples na cadeia de carbono (SANTOS et al., 2024). 

O grau de conversão é influenciado por fatores intrínsecos da resina composta, 

tais como a natureza dos monômeros, as partículas inorgânicas e os fotoiniciadores. 

Pode ainda, ser influenciado por fatores extrínsecos envolvendo as vias de 

polimerização (potência do aparelho fotoativador, distância da superfície a ser 

polimerizada, compatibilidade do comprimento de onda e do fotoinicador, espessura 

do material resinoso a ser fotativado) (SANTOS et al., 2024). 

 A baixa conversão pode resultar em monômeros livres que são lixiviados na 

cavidade oral, resultando baixa estabilidade química e física do material que sofrerá 

degradação, e consequente dimininuição da longevidade da restauração. Um baixo 

grau de conversão pode promover efeitos prejudiciais às propriedades físico-químicas 

dos materiais, tais como maior solubilidade, maior sorção de água, maior citotoxidade, 

baixa resistência à fratura e diminuição da dureza. Em contrapartida, uma alta 

porcentagem de GC, está correlacionada com melhores propriedades físicas, 

resultando em altos valores de resistência à flexão, módulo de elasticidade, 

tenacidade à fratura e dureza (SANTOS et al., 2024). 

Vale discutir o fato da clorexidina ser uma mólecula relativamente grande e que 

possui grupos catiônicos, o que pode ser a causa da diminuição encontrada no GC do 

grupo 20% DCPD/CHX, uma vez que a CHX compete com os monômeros por espaço 

durante a polimerização, além de aumentar a viscosidade da resina composta, 

dificultando o movimento dos radicais livres e assim reduzindo a eficiência da 

propagação da reação polimérica. Além disso a CHX também pode ter interagido 
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quimicamente com radicais livres, como um antioxidante, favorecendo a queda do GC 

quando em maior percentual (20%) (ZANATTA, 2022). 

Um outro questionamento deve ser abordado quanto ao grau de conversão e os 

fosfatos, uma vez que a incompatibilidade do indíce de refração entre a matriz 

resinosa e as partículas de fosfato utilizadas na resina composta podem afetar 

negativamente o grau de conversão do material. Há relatos na literatura de problemas 

relacionados à transmissão de luz em resinas compostas experimentais preenchidos 

com hidroxiapatita (HA), por exemplo (BRAGA, 2019). Contudo, o DCPD, fosfato 

utilizado neste estudo, possui índice de refração próximo ao da matriz resinosa 

favorecendo as propriedades ópticas e a conversão do material resultante 

(RODRIGUES et al.,2015).  

 As partículas de fosfato de cálcio (CaP) utilizadas como carreadores e como 

cargas liberadoras de íons em resinas compostas devem atender aos requisitos de 

tamanho semelhante ao da carga de reforço (alguns micrometros ou menos), alta área 

de superfície, serem dispersíveis e capazes de interagir químico e mecanicamente 

nas resinas compostas (BRAGA, 2019). 

 A inclusão de fosfatos de cálcio (CaP) podem afetar as propriedades mecânicas 

das resinas compostas, uma vez que estas partículas podem se comportar como 

inclusões de defeitos, criando potenciais locais de iniciação de fissuras dentro do 

material, fissuras essas que podem se propagar sob tensão, uma vez que a falta de 

interação química e micromecânica entre a matriz da resina composta e a partícula de 

fosfato de cálcio não permite distribuição eficaz de tensões (BRAGA, 2019).  

 O módulo de elasticidade, por outro lado, pode aumentar com a incorporação 

de CaP à resina composta, uma vez que esta propriedade é determinada pelo contato 

físico direto entre as partículas (BRAGA, 2019; RODRIGUES et al., 2018). O aumento 

da reticulação dos monômeros durante a fotopolimerização pode ser monitorado pelo 

módulo de elasticidade (BRAGA, 2019; XU, WEIR, SUN, 2009).  

Contudo, o trabalho de ALANIA (2016) apontou que não houve diferença 

estatisticamente significante nas propriedades de GC e RF em resinas compostas 

incorporadas com até 10% de partículas de DCPD, quando comparado a resina 

composta sem partículas de DCPD, como controle.  

 Nesta tese, a resistência à flexão foi estatisticamente semelhante para todos 

os grupos, tanto entre os diferentes percentuais (5, 10, 15 e 20% em massa) quanto 

entre as diferentes partículas (com e sem clorexidina). 
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Os dados obtidos de módulo, por sua vez, também foram estatisticamente 

semelhantes entre os diferentes percentuais, com exceção do percentual de 5% de 

DCPD/CHX que foi estatisticamente maior que os demais. Quando avaliamos os 

módulos das diferentes partículas, observamos que os valores também foram 

estatisticamente semelhantes, com exceção da partícula DCPD/CHX 15% que 

apresentou menores valores de módulo. 

 Muitos artigos corroboram com o encontrado na maior parte dos grupos deste 

estudo, ou seja, que a incorporação do agente antimicrobiano CHX com agente 

remineralizante (fosfato) não resultou em diminuição das propriedades de resistência 

à flexão e módulo (CHENG et al., 2012(1); ZHOU et al., 2020(1); BHADILA et al. 2020; 

ZHOU et al., 2020 (2); ZHOU et al., 2020(3), WEIR et al., 2017). 

 Contudo, vale discutir o resultado obtido no grupo DCPD/CHX 15 que 

apresentou menores valores de módulo com a incorporação da clorexidina, sugerindo 

assim efeito negativo nesta propriedade do material.  O fato da clorexidina ser uma 

mólecula relativamente grande que aumenta a viscosidade da resina composta e do 

DCPD aumentar os espaçamentos interpartículas devido a falta de ligação química da 

matriz resinosa e das partículas deste fosfato, podem ser os possíveis motivos da 

redução do módulo neste grupo (BRAGA, 2019; ZANATTA, 2022). Outros artigos 

também apontam tal queda na propriedade de E na presença de partículas bioativas 

(PALLAN et al., 2012; ALJABO et al., 2015; ALJABO et al., 2016; CADENARO et 

al.,2009; BERGHAUS et al., 2022; WU et al., 2015(2); BALHADDAD et al., 2020; 

CHAICHANA et al., 2022; PANPISUT et al., 2016; KANGWANKAI et al., 2017).  

 Mostra-se pertinente debater também, o melhor módulo encontrado para o 

grupo com percentual de DCPD/CHX 5 . Este resultado nos permite supor que a 

presença do antimicrobiano, em menor quantidade tenha melhorado a propriedade de 

módulo do material. O aumento no módulo na presença de clorexidina foi igualmente 

apontado em recente estudo (PAVANELLO et al., 2023). 

Quando avaliado na presente tese, somente os grupos DCPD sem clorexidina, 

observamos que tanto o módulo quanto a resistência à flexão apresentaram valores 

estatisticamente semelhantes entre os diferentes percentuais. Apesar do fosfato poder 

promover a redução no módulo pela alteração dos espaçamentos interpartículas isto 

não foi evidenciado neste estudo, diferente do apontado em outros trabalhos (BRAGA, 

2019; FALLAHZADEH et al., 2023; LIMA et al., 2024; VILELA et al., 2020; PANPISUT 

et al., 2021; MITWALLI et al., 2021). Os dados obtidos divergem também de outros 
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autores que apontam o aumento destas propriedades quando na incorporação de 

partículas remineralizantes (ZHANG et al., 2016 (2); SFALCIN et al., 2017).  

  Vale ressaltar que apesar dos valores de resistência à flexão encontrados neste 

trabalho serem estatisticamente semelhantes entre os diferentes percentuais e entre 

as diferentes partículas, estes valores ainda estão abaixo dos requisitos da ISO 4049, 

que aponta valores ideais maiores que 80 MPa para a resistência à flexão de resinas 

compostas diretas (ISO 4049, 2009). A funcionalização das partículas (com TEGDMA 

por exemplo), bem como a inclusão de cargas inorgânicas (como partículas de vidro 

por exemplo) poderiam melhorar as propriedades do material, fazendo que as resinas 

compostas experimentais estudadas atingissem os valores preconizados pela norma, 

fato a ser estudado em trabalhos futuros (MAROVIC et al., 2014; ANUSAVICE, 

ZHANG, SHEN, 2006; CAMPOS et al., 2023 (1 e 2) RODRIGUES et al., 2018; 

NATALE et al.,2018; da SILVA et al., 2024). 

Por fim, fica claro que os diferentes resultados apontados na literatura, sobre a 

redução ou não das propriedades (resistência à flexão, módulo de elasticidade e grau 

de conversão) das resinas compostas incorporados a agentes antimicrobianos e 

remineralizantes não é algo simples de se discutir, e envolvem inúmeros fatores a 

serem considerados, tais como: 

1) propriedades da partícula de fosfato a ser incorporado: mais ou menos solúveis, 

maiores ou menores em tamanho, índice de refração destas, funcionalizadas ou não, 

etc. 

2) tipo de antimicrobiano que será adicionado, e como ele será adicionado 

(diretamente à resina composta ou carreado por outra partícula); 

3) composição da matriz orgânica da resina composta base e seus monômeros; 

4) porcentagem das partículas bioativas adicionados na resina composta, maiores ou 

menores; 

4) presença de outras partículas que também serão incorporadas, tais como cargas 

inorgânicas de reforço. 

5) características inerentes a polimerização dos materiais resinos (aparelho 

fotoativador, tempo de fotoativação, distância da fotoativação, dentre outros). 
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8. CONCLUSÃO 
 
 

         A incorporação de CHX nas partículas de DCPD não afetou a RF das resinas 

compostas experimentais independente do percentual de partículas utilizada, nem o 

GC nos menores percentuais de partículas (até 15%). 

        A incorporação de CHX nas partículas de DCPD apenas diminuiu o E quando 

usada com percentual de 15%.  
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