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com nanopartículas de ZnO e TiO2 puras e decoradas com prata, obtidas por diferentes sínteses 
[Tese de Doutorado]. Araraquara: Faculdade de Odontologia da UNESP; 2017. 
 

RESUMO  

 

Estudos recentes relatam que resinas compostas contendo nanopartículas (NPs) de 

óxidos metálicos, tais como óxido de zinco (ZnO) e dióxido de titânio (TiO2) têm potencial 

antibacteriano e podem controlar a formação do biofilme oral cariogênico. O objetivo desse 

estudo foi avaliar a capacidade antibacteriana de uma resina composta modificada por NPs de 

óxido de zinco e dióxido de titânio puras e decoradas com prata (ZnO, ZnO/Ag, TiO2 e 

TiO2/Ag), bem como, avaliar as propriedades de resistência à compressão e à tensão diametral, 

estabilidade de cor, rugosidade superficial e grau de conversão após modificação da resina 

composta com as NPs. As NPs foram sintetizadas pelos métodos dos precursores poliméricos 

e hidrotermal assistido por micro-ondas, e caracterizadas por DRX, área de superfície BET, 

FTIR e MET. A resina FiltekTM Z350XT modificada com 0,5; 1 e 2% (em massa) foi testada 

sobre Streptococcus mutans por meio do teste do contato direto (UFC/mL) para determinação 

da menor concentração inibitória e então avaliada em biofilme de 7 dias por meio decontagem 

das unidades formadoras de colônias (UFC/mL). As resistências à compressão e à tração 

diametral da resina composta modificada (n=40) foram avaliadas utilizando-se máquina de 

ensaio universal (EMIC). O grau de conversão (n=25) foi realizado por análise em FTIR e a 

leitura da rugosidade superficial (n=50) foi realizada utilizando-se rugosímetro portátil. A 

estabilidade de cor (n=180) foi avaliada por leitura espectrofotométrica após imersão dos 

espécimes em solução de café e saliva artificial.  Os dados foram analisados utilizando-se o 

software IBM SPSS Statistics 20.0 (SPSS Inc. Chicago, EUA) por ANOVA a um fator para a 

atividade antibacteriana e testes mecânicos; ANOVA a dois fatores e teste de Tukey para o grau 

de conversão; ANOVA de medidas repetidas e pós teste com ajuste de Bonferroni para 

estabilidade de cor e teste de rugosidade superficial, com nível de significância de 5%. A 



 

 

inclusão de 2% (em massa) de NPs de ZnO e TiO2 puros e decorados com Ag na resina 

composta inibiu o crescimento do biofilme de S. mutans, sem drásticas alterações nas 

propriedades mecânicas e físicas. Melhora nas propriedades mecânicas foi alcançada após a 

inclusão de TiO2/Ag. O grau de conversão permaneceu inalterado após a modificação da resina 

com todas os NPs testadas e a rugosidade superficial não foi significativamente alterada após a 

inclusão de TiO2/Ag (PREC POL). A estabilidade de cor da resina foi afetada após a inclusão 

das nanopartículas, especialmente quando armazenada em solução de café e após 90 dias. O 

desenvolvimento de um material restaurador dental antibacteriano que iniba a formação do 

biofilme de S. mutans sobre sua superfície sem sacrificar suas propriedades mecânicas e físicas 

poderia evitar a progressão de cáries secundárias.  

 

  

PALAVRAS-CHAVE: Nanotecnologia. Nanoestruturas. Resinas compostas. Produtos com 

ação antimicrobiana.  

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 



 

 

Dias HB. Antibacterial, physical and mechanical properties of a composite resin modified with 
pure and silver-decorated ZnO and TiO2 nanoparticles, obtained by different synthesis [Tese 
de Doutorado]. Araraquara: Faculdade de Odontologia da UNESP; 2017. 
 

ABSTRACT 

Different methods to inhibit biofilm formation on dental restorative materials have 

been studied for decades and recent studies report that composite resins containing metal oxide 

nanoparticles (NPs), such as zinc oxide (ZnO) and titanium dioxide (TiO2), have antibacterial 

potential and can control the formation of cariogenic oral biofilm. In this way, the purpose of 

this study was to evaluate the antibacterial capacity of a resin modified by pure and silver 

decorated ZnO and TiO2 (ZnO, ZnO/Ag, TiO2 and TiO2/Ag) NPs and to evaluate the 

compressive and diametral tensile strength, color stability, surface roughness and degree of 

conversion after modification of the composite resin with the NPs. The NPs were synthesized 

by polymeric precursor and microwave-assisted hydrothermal methods, characterized by XRD, 

BET surface area, FTIR and MET. The direct contact test with Filtek ™ Z350XT modified with 

0.5; 1 and 2% (by mass) of NPs against Streptococcus mutans was performed in order to choose 

the minor concentration to perform the other tests. The modified resin was tested against the 7-

days S. mutans biofilm.  

The compressive strength and diametral tensile strength of the modified composite resin 

(n = 40) was tested using a universal test machine (EMIC). The degree of conversion (n = 25) 

was performed by FTIR analysis and the surface roughness reading (n = 50) was performed 

using a portable surface roughness tester. The color stability (n=180) was evaluated by 

spectrophotometric readings after storage in coffee solution and artificial saliva. The data was 

analyzed using the software IBM SPSS Statistics 20.0 (SPSS Inc. Chicago, USA). One-way 

ANOVA were performed to antibacterial and mechanical tests data, two-way ANOVA for 

degree of conversion and a mixed model repeated measurements ANOVA and a post hoc test 

for repeated measures with adjustment of Bonferroni were performed for surface roughness and 



 

 

color stability test. All tests were performed at 5% significance level. The inclusion of 2% 

(wt%) of ZnO and ZnO/Ag NPs from different synthesis provide S. mutans biofilm formation 

control without sacrificing of mechanical and physical properties of the composite resin, when 

the inclusion of pure and Ag decorated TiO2 into the composite resin can decrease S. mutans 

biofilm formation over the resin surface. An enhancement of mechanical properties was 

achieved after inclusion of TiO2/Ag. The degree of conversion remains unchanging after resin 

modification with all tested NPs and the surface rougnhess was not significantly increased after 

inclusion of TiO2/Ag (PREC POL). Regarding the color stability, after inclusion of 

nanoparticles, the color stability was affected, especially when stored in coffee solution after 

90 days. The development of an antibacterial dental restorative material that hind S. mutans 

biofilm without sacrificing mechanical and physical properties could decrease the progression 

of secondary caries. 

 

 

 

KEYWORDS: Nanotechnology. Nanostructures. Composite resins. Products with 
antimicrobial action. 
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1 INTRODUÇÃO  

           

Materiais compósitos podem ser definidos como um composto de dois ou mais 

materiais diferentes com propriedades que são superiores ou intermediárias àquelas dos 

constituintes individualmente (Anusavice3, 2013). Resinas compostas são compósitos que 

contém como constituintes principais matriz polimérica e partículas inorgânicas de carga, 

além de um agente de ligação que promove a ligação entre as partículas de carga e a matriz 

resinosa, um agente iniciador necessário para a polimerização e inibidor da mesma reação. 

As resinas compostas podem ser distinguidas, dentre outros fatores, pelas características de 

suas partículas de carga e em particular pelo seu tamanho (Ferracane9, 2001).  

Sua formulação evoluiu significantemente desde que foram introduzidas na 

Odontologia há mais de 50 anos. Até recentemente, as mudanças mais importantes 

envolveram as partículas de carga do material (Anusavice3, 2013; Ferracane9, 2001), com o 

desenvolvimento de compósitos nanoparticulados, contendo apenas partículas em 

nanoescala, além de compósitos nanohíbridos que incluem nanopartículas em sua 

composição. O desenvolvimento de novas formulações de resinas compostas evoluiu 

constantemente nos últimos anos. Dessa forma, resinas compostas nanoparticuladas e 

nanohíbridas representam o estágio mais avançado em termos de composição de partículas 

desses materiais (Ferracane9, 2001). 

 Nanopartículas são unidades moleculares tipicamente definidas como tendo 

diâmetros compreendidos entre 0,1 e 100 nm, tendo seu uso disseminado na formulação de 

resinas compostas, por propiciarem melhor resistência flexural e microdurea superficial, 

além de melhor estética após confecção de restaurações, quando comparadas às resinas 

híbridas e microparticuladas (Ferracane9, 2001; Saunders22, 2009). Resinas compostas 

nanoparticuladas são compostas por partículas de carga entre 20 e 75 nanômetros 

(Ferracane9, 2001). Nessas, as partículas se distribuem adequadamente dentro do compósito 

dental, permitindo assim melhora na viscosidade do material. Além disso, essas resinas 

mostram melhor dureza e resistência à abrasão (Conceição6, 2007; Saunders22, 2009). As 

propriedades reológicas favoráveis desses materiais facilitam a manipulação e inserção no 

preparo cavitário a ser restaurado. Resinas compostas nanoparticuladas se mostram mais 

resistentes e com menor contração de polimerização, mantendo a baixa viscosidade. 

Proporcionam maior lisura superficial após acabamento e polimento, quando comparadas às 

antecessoras e esse aspecto aliado à sua elevada resistência mecânica, tem influenciado na 
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sua utilização clínica, tanto em dentes posteriores quanto anteriores (Conceição6, 2007; 

Klapdohr, Moszner13, 2005; Saunders22, 2009; Schneider et al.23, 2006).  

Apesar das excelentes propriedades e vantagens em utilizar resinas compostas 

nanoparticuladas, seus componentes têm pouco ou nenhum efeito antibacteriano (Hojati et 

al.11, 2013). Pesquisas laboratoriais e clínicas demonstraram que, comparando-se com outros 

materiais restauradores e tecidos dentários duros, a resina composta proporciona maior 

acúmulo de biofilme, o que resulta em maior prevalência de cáries secundárias nas margens 

de restaurações confeccionadas com esse material (Chen et al.5, 2012; Fermaniam8, 1984; 

Hojati et al.11, 2013). Um dos métodos para prevenir lesões cariosas nas margens das 

restaurações é o uso de materiais resistentes ao acúmulo bacteriano. Dessa forma, estudos 

recentes têm focado na atividade antibacteriana desses materiais, a fim de minimizar o risco 

do aparecimento de lesões cariosas secundárias (Chen et al.5, 2012; Hojati et al.11, 2013).   

Dentre os agentes utilizados para promover ação antibacteriana em resinas 

compostas, nanopartículas de metais (como prata e zinco) e polímeros antimicrobianos 

ganharam interesse significativo ao longo dos anos, devido às notáveis propriedades 

antimicrobianas (Sahu et al.21, 2013). O excelente efeito antibacteriano destes agentes 

contendo nanopartículas é atribuído, principalmente, à grande área de superfície que 

possuem em relação ao volume, permitindo maior presença de átomos na superfície, o que 

proporciona o máximo contato das partículas com o meio. Além disso, o pequeno tamanho 

dessas partículas torna a penetração através das membranas celulares mais fácil, afetando 

processos intracelulares, resultando em maiores reatividade e atividade antimicrobiana 

(Sahu et al.21, 2013). 

Nos últimos anos, pesquisas têm sido focadas na modificação de partículas de carga 

para se obter resinas compostas com propriedades antibacterianas (Allaker1, 2010; Hojati et 

al.11, 2013; Liang et al.15, 2012). Dentre os métodos usados para a síntese de nanopartículas, 

destaca-se o método dos precursores poliméricos, uma modificação da síntese de Pechini 

(Pechini19, 1967; Walton24, 2002). Partículas inorgânicas, como a prata (por exemplo, íon 

prata e nanopartículas de prata) são agentes antibacterianos de amplo espectro e seu 

mecanismo antibacteriano está associado com a sua interação com o grupo tiol de compostos 

de células bacterianas. A ligação da prata com a parede celular inibe o processo de 

respiração. Pura ou como dopante de outros agentes, têm mostrado resultados 

particularmente encorajadores como antibacterianos. Um estudo que avaliou a adição de 

nanopartículas de prata (Ag), de benzoato de prata, sílica dopada com prata, materiais 
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híbridos zinco-prata, e óxido de zinco mostraram que todos forneceram compósitos 

odontológicos com atividade antibacteriana (Chen et al.5, 2012).   

Com potencial antibacteriano, o ZnO além de possuir excelentes propriedades 

físicas e químicas, exibe, provavelmente, a maior variedade de diferentes nanoestruturas, 

tais como: nanowires, nanorods, nanobelts, nanopencils, nanosprings, nanocombs, 

nanoboxes, nanorings entre outros. A atividade antibacteriana de nanopartículas de ZnO é 

dependente do tamanho das mesmas mostrando efeito antibacteriano em bactérias gram-

positivas e negativas (Raghupathi et al.20, 2011; Sahu et al.21, 2013).  O estudo das 

propriedades antibacteriana, física e mecânica de resinas compostas do tipo flow contendo 

nanopartículas de ZnO, realizado por Hojati et al.11 (2013), revelou significante inibição do 

crescimento de Streptococcus mutans pela resina modificada,  além de  observarem 

insignificantes alterações nas propriedades mecânicas com a inclusão de pequenas 

quantidades (cerca de 1%) de nanopartículas (Sahu et al.21, 2013).  

O TiO2 é um material fotocatalítico que ocorre como dois importantes polimorfos: 

a fase rutilo estável e a anatase metaestável. Estes polimorfos exibem propriedades diferentes 

e, consequentemente, diferentes performances fotocatalíticas (Cui et al.7, 2012). 

Nanopartículas de TiO2 têm demonstrado eficácia multifuncional. Com a diminuição do 

tamanho das partículas, especialmente  menores que 50 nm, elas apresentam atividades 

fotoinduzidas, liberando energia que pode ser expressa quimicamente na forma de radicais 

livres e que pode ser aplicada em atividades fotocatalíticas incluindo inibição de bactérias e 

vírus (Fu et al.10, 2005). No estudo de Cai et al.4 (2014), foi avaliado in vitro a inativação 

fotocatalítica de biofilme de Streptococcus mutans em adesivo dental contendo 

nanopartículas de TiO2. Utilizando 8,43 J/cm2 de dose de radiação UV-A, observaram que o 

novo adesivo foi capaz de reduzir o número de células bacterianas viáveis em ordem de 

magnitude correspondente a 90% dessas células. Além disso, a resistência a adesão do 

adesivo não foi afetada com a inclusão de até 30% em peso de nanopartículas de TiO2 (Cai 

et al.4, 2014) 

Nanotubos de TiO2 sintetizados por oxidação eletroquímica sobre bloco de titânio 

puro exibiram atividade anti Streptococcus mutans (Cui et al.7, 2012).  Híbridos de titânio-

prata (TiO2.Ag) testados em bactérias altamente patogênicas como Escherichia coli 

mostraram significante atividade antimicrobiana, que deve estar ligada à mesoporosidade, 

alta área superficial e energia de band gap do TiO2, aliando-se à capacidade antimicrobiana 

da Ag (Liu et al.16, 2008).  
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Embora a incorporação de nanopartículas de metais e óxidos metálicos em 

compósitos dentais proporcionem atividade antibacteriana como demonstrado por alguns 

estudos, podem afetar adversamente diferentes propriedades desses materiais (Allaker1, 

2010; Lepri, Palma-Dibb14, 2012; Liang et al.15, 2012; Lizenboim et al.17, 2008; Melo et 

al.18, 2013). Outra desvantagem pode ser a pobre estabilidade de cor obtida em materiais 

contendo nanopartículas metálicas tornando essa propriedade provavelmente clinicamente 

inaceitável em se tratando de materiais estéticos (Chen et al.5, 2012). 

Observa-se que, apesar dos estudos atuais abordarem a capacidade antibacteriana 

de resinas compostas e outros materiais dentários contendo nanopartículas, suas 

propriedades físicas e mecânicas não foram amplamente estudadas, bem como a inserção de 

híbridos como ZnO.Ag e TiO2.Ag, uma vez que as propriedades como efeitos fotocatalítico 

e antibacteriano de híbridos, devem ser diferente daquelas exibidas por cada material 

isoladamente (Allaker1, 2010; Hojati et al.11, 2013; Liang et al.15, 2012; Lizenboim et al.17, 

2008; Melo et al.18, 2013)..  

Dessa forma, o domínio daas técnicas de síntese, caracterização e conhecimento das 

propriedades físico-químicas dos nanomateriais usados como partículas de carga em resinas 

compostas, pode levar a obtenção de um compósito que demonstre atividade antibacteriana 

sem alteração nas propriedades mecânicas e ópticas originais. O desenvolvimento de um 

material restaurador dental antibacteriano que iniba a formação do biofilme de S. mutans 

sobre sua superfície, poderia evitar a progressão de cáries secundárias.  
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4 CONCLUSÃO    

 

   O teste antibacteriano envolvendo biofilme maduro e contagem de unidades 

formadoras de colônia é o padrão ouro dentro das pesquisas, além disso biofilmes maduros 

podem ser até 500 vezes mais resistentes a produtos com ação antimicrobiana que células livres 

crescendo de forma planctônica, o que favorece os resultados obtidos nesse estudo. O uso de 

nanocompósitos tais como ZnO/Ag e TiO2/Ag melhoraram o efeito antibacteriano do material 

provavelmente por meio do efeito sinergético existente entre a prata e esses óxidos de metais. 

Esse efeito sinergético, associado às propriedades físicas dessas nanopartículas, tais como área 

superficial e morfologia, permitiram ainda maior contato entre a superfície do nanomaterial e a 

célula bacteriana, além de aumentar sua capacidade de inibição celular. As alterações nas 

propriedades físicas e mecânicas são dependentes da concentração de nanopartículas utilizada 

e da presença ou não da prata. As drásticas alterações de cor, estão ainda, relacionadas ao fato 

do contato contínuo da resina composta com as soluções corantes. Ainda que significantemente 

afetadas pela inclusão das nanopartículas à resina composta, outras propriedades como a 

resistência à compressão foram melhoradas a partir do tratamento de superfície com um agente 

organosilano, e associando-se esses achados ao fator antibacteriano comprovado, sugere-se que 

o uso de nanopartículas de ZnO e TiO2, decoradas ou não com Ag, podem ser boas opções de 

partículas de carga no desenvolvimento de resinas compostas restauradoras dentais, desde que 

bem definidas a concentração e composição ideal. Os achados desse estudo servirão como 

dados preliminares para a realização de uma série de pesquisas que podem levar à formulação 

de uma resina composta com propriedade antibacteriana. 
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*De acordo com o Guia de Trabalhos Acadêmicos da FOAr, adaptado das Normas Vancouver. 
Disponível no site da Biblioteca: http://www.foar.unesp.br/Home/Biblioteca/guia-de-
normalizacao-marco-2015.pdf 
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