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Resumo

Objetivo: o presente estudo tem por objetivo avaliar
a influéncia da adicdo de diferentes concentracoes de
subnitrato de bismuto (SN) nas propriedades de mate-
riais para base protética. Materias e método: foi adicio-
nada 0%, 1%, 2%, 5%, 10% e 20% de SN em peso em
resina acrilica autopolimerizavel da marca Classico e
submetidos aos ensaios de resisténcia a flexdo, micro-
dureza Knoop, radiopacidade, analise antimicrobiana,
rugosidade e caracterizagdo em micro-Raman. O teste
estatistico escolhido foram o ANOVA de uma via e o
teste de comparacoes multiplas de Tukey. O nivel de
significancia foi de 5% para todos os testes. Resultados:
os resultados de resisténcia a flexdao atingiram valores
acima do recomendado pela ISO 1567. Quanto maior
a concentragao da carga de SN maior o valor de mi-
crodureza Knoop, sendo estatisticamente significativo
em 10% e 20% (p<0,001); os resultados da rugosidade
mostraram valores abaixo do limiar, 0,2 ym. A adicao
de subnitrato de bismuto ndo obteve um potencial an-
timicrobiano, mas apresentou uma maior radiopacida-
de, (p<0,001). Conclusédo: diante dos dados, conclui-se
que a adicao da carga de SN influencia nas proprie-
dades mecanicas de resina acrilica significativamente,
destacando-se que a radiopacidade desse material faci-
lita a sua remogao quando ingerida ou aspirada.

Palavras-chave:  Bismuto.  Polimetil — metacrilato.

Radiopacidade.

Introducao

Na Odontologia, as resinas acrilicas sdo utili-
zadas por apresentarem propriedades e caracteris-
ticas essenciais para as funcgoes clinicas. Diversos
dispositivos protéticos sdo confeccionados com resi-
nas acrilicas, tais como dentaduras, coroas provisé-
rias e aparelhos ortodénticos?. Entretanto, as resi-
nas acrilicas ainda manifestam algumas limitacées
como a radiolucidez e a porosidade que podem levar
ao acimulo de microrganismos®.

Em casos de acidentes traumaticos com disposi-
tivos de resina acrilica, existem relatos de penetra-
cao de fragmentos em tecido mole do paciente ou de
aspiracdo. Por ndo ser um material com caracteris-
ticas radiopacas, sua remocéo pode tornar-se demo-
rada devido a dificuldade de localiza¢do por radio-
grafia. Dos pacientes que usam préteses dentdrias
removiveis®, de 30% a 60% apresentam estomatites
protéticas, condi¢do inflamatéria cronica associada
com a mucosa oral afetada®’. Assim, a adicdo de
substancias que possam melhorar a radiopacidade
e a capacidade antimicrobiana das resinas acrilicas
sao desejadas.

O subnitrato de bismuto (SN) que, além de ser
radiopaco, tem potencial antimicrobiano contra
Helicobacter pylori® pode ser uma alternativa de
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incremento dessas propriedades. Entretanto, esse
material ainda néo foi adicionado a resina acrilica
para base de proétese total. Assim, o objetivo desse
estudo é avaliar a influéncia da adicao de diferentes
concentracdes de SN nas caracteristicas de mate-
riais para base de prétese, bem como seu potencial
antimicrobiano.

Materiais e método

Este estudo foi realizado no Laboratério de Ma-
teriais Dentdrios (Lamad) e no Laboratério de Bio-
quimica e Microbiologia Bucal (LABIM) da Faculda-
de de Odontologia da UFRGS. Adicionou-se 0%, 1%,
2%, 5%, 10% e 20% de SN em peso em resina acrilica
autopolimerizavel da marca Classico (Artigos Odon-
tolégicos Classicos®, Sdo Paulo, SP, Brasil).

Confeccao dos corpos de prova

O material foi confeccionado de acordo com as
orientacdes do fabricante (2-p6:1-liquido, em mas-
sa), em que a propor¢do poé/liquido foi mensurada
em uma balanca analitica de precisdo (AUW220D,
Shimadzu, Tokyo, Japdo). Ap6s a manipulacio, a re-
sina acrilica autopolimerizavel foi inserida em uma
matriz metélica ou de polivinilsiloxano. Sobre a re-
sina autopolimerizavel foi colocada uma pelicula de
polietileno e sobre o conjunto, um peso de 300g.

Calculo da amostra

O nidmero amostral de cada ensaio foi calculado
por meio do programa de andlise estatistica Sigma
Stat. Para um nivel de significAncia de 5% e um
poder de estudo de 80% foi utilizado. Os parame-
tros utilizados para o calculo de cada metodologia
foram: diferenca minima detectavel, desvio-padréo
estimado dos residuos e namero de grupos. Os va-
lores foram baseados em estudos prévios realizados
pelo laboratério. Nos ensaios que apresentam nor-
matizacdo da ISO, o nimero amostral seguira a re-
comendacéo da especificacéo.

Analise Microbiolégica

Trés corpos de prova foram confeccionados para
cada grupo (SN 0%, SN 5% e SN 20%), totalizando 9
corpos de prova, com as dimensoes de 8 mm de dia-
metro e 2 mm de espessura para a analise microbio-
logica. Apés, foram lixados com lixas d’agua de gra-
nulacédo 600 e mantidos por 12 h a 37 °C em agua
destilada para remoc¢do do mondémero residual®'°.
Culturas puras de Candida albicans (ATCC 18804)
foram crescidas em placas de Agar Saboraud com
cloranfenicol (Neogen Corporation, Michigan, EUA)
a 25 °C. Os corpos de prova foram esterilizados em
plasma de hidrogénio e preparados por incubacgio
em saliva clarificada, através de unidades filtrantes
(0,2 nm; Millipore Corporation, Billerica, EUA) por
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30 min a 37 °C. Apés 24 h, as colonias foram suspen-
didas em microtubos, contendo 2 mL de caldo Brain
Heart Inf:usion (HiMedia Laboratories Pvt.Ltd,
Mumbai, India). A suspensio celular foi ajustada
através de um espectrofotometro em 0,32 a 520 nm
de absorbéncial?. Apés os espécimes serem removi-
dos da saliva, eles foram colocados em microtubos
com a suspensio celular ajustada de C. albicans.
Esses meios de cultura contendo os corpos de prova
foram incubados a 37 °C durante 72 h para a forma-
cao de biofilme. Apéds periodo de formacgdo de biofil-
me, os corpos de prova (LAMAD) foram colocados
em tubos com solugdo salina tamponada com fosfato
(PBS) estéril. Os microrganismos aderidos aos cor-
pos de prova foram removidos por sonicagdo a 7 W
por 30s. A solugéo sonicada foi serialmente diluida
e plaqueada em triplicata em meio de cultura Agar
Saboraud com cloranfenicol (Neogen Corporation,
Michigan, EUA). As placas foram incubadas a 37 °C
por 72 h em aerobiose. Apés esse periodo de incu-
bacdo, as unidades formadoras de colénia foram
contadas através de um microscépio estereoscépico
(Olympus® CX21, Tokyo, Japao) e os resultados fo-
ram expressos em unidades formadoras de colénia
(UFC) por area de C. albicans.

Microdureza Knoop

Um microdurémetro automatico HMV-2 (Shi-
madzu®, Tokyo, Japéo) foi utilizado para determi-
nar a microdureza Knoop. Foram confeccionados
cinco corpos de prova por grupo (n=5), totalizando
30 corpos de prova, com dimensées de 10 mm (+ 0,5
mm) de didmetro por 1,0 mm (+0,2 mm) de espessu-
ra. Posteriormente, foram lixados com lixas d’agua
de granulagéo 400, 600 e 1000, foram ainda polidos
com disco de feltro com pasta de 6xido de aluminio.
Os valores de microdureza foram obtidos através de
trés medidas realizadas na superficie de cada um
dos corpos de prova, uma no centro e as demais dis-
tantes 100 um do centro.

O valor de microdureza Knoop (KHN) foi obtido
por meio da medida da diagonal maior (d) de uma
penetragdo losangular, deixada pelo penetrador de
diamante de formato piramidal. O valor da diagonal
foi medido em pum, a partir de uma escala na ocular
do microscépio. A carga aplicada (c) foi de 25g du-
rante 10s. O calculo da microdureza Knoop foi reali-
zado de acordo com a equacgdo que segue (1):

KHN=[(14228 ¢) / (d2)] (1)
em que: 14228 é o valor de uma constante; c é
a carga aplicada em gramas; d é a diagonal maior

deixada pela penetra¢cdo em pm. O valor da micro-
dureza Knoop foi expresso em ntmero absoluto.

Resisténcia a flexao

Os corpos de prova para o ensaio de resisténcia
a flexdo, cinco de cada grupo (n=5) com um total de
30, foram produzidos de acordo com a especificagdo
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1567 da Internacional Organization of Standardi-
zation1ll com 64 mm de comprimento por 10 mm
altura e por 3 mm de espessura, utilizando uma
matriz de aco inoxidavel. Foram lixados com lixas
d’agua numero 400, 600 e 1000, polidas com disco
de feltro e pasta de 6xido de aluminio. Uma carga
crescente a partir de zero, com velocidade constante
de 5 mm/min (+ 1 mm/min), foi aplicada no centro
de cada corpo-de-prova, que se encontrava apoiado
nas duas extremidades. A carga foi aplicada até a
ruptura dos corpos de prova. A resisténcia a flexdo
(o) foi calculada, em megapascal (MPa), de acordo
com a equacgédo a seguir (2):
c = 3FL/2BH? (2)

em que F é a forca maxima, em Newtons; L é a
distancia, em milimetros, entre os suportes; B é a
largura, em milimetros, da amostra medida imedia-
tamente antes do teste; H é a altura em milimetros.

Rugosidade

A rugosidade foi aferida em trés corpos de prova
por grupo (n=3), com total de 18, com dimensdes de
8 mm de didmetro por 2 mm de espessura. Apdés,
foram lixados com lixas d’agua de granulac¢éo 400,
600 e 1000 e polidos com disco de feltro com pasta
de 6xido de aluminio. A andalise da rugosidade dos
corpos de prova foi realizada através de um rugosi-
metro digital SJ-201 (Mitutoyo®, Kawasaki-shi, Ka-
nagawa, Japdo). Esse aparelho contém um sensor,
que ao percorrer a superficie do material, atribui
valores, que definem picos e vales presentes nessa
superficie. O valor atribuido a area de picos e de va-
les é dividido pela distancia percorrida pelo sensor
em linha reta, fornecendo o parametro de rugosida-
de Ra em um. O aparelho forneceu a média de trés
percursos de 0,25 nm.

Radiopacidade

A fim de avaliar a radiopacidade, foram confec-
cionados cinco corpos de prova por grupo (n=5), no
total de 30 corpos de prova com 10 mm (= 0,5 mm)
de didmetro por 1,0 mm (+0,2 mm) de espessura,
utilizando uma matriz de polivinilsiloxano. Os exa-
mes radiograficos de todos os grupos foram reali-
zados com o sistema digital com placas de fésforo
VistaScan (Diirr Dental GmbH & CO.KG, Bieti-
gheim-Bissingen, Alemanha) em regime de 70 kVp,
8 mA, 0,6 segundos de exposicdo e distancia focal
de 400 mm. Sobre a placa foi posicionado um corpo-
-de-prova de cada grupo, totalizando seis amostras
em cada placa. Uma escala de aluminio foi posicio-
nada juntamente com os corpos de prova em todas
as tomadas radiograficas. A escala de aluminio uti-
lizada é composta por no minimo 98% de aluminio
e apresenta espessura que varia de 0,5mm até 9,0
mm, com incrementos de 0,5 mm. As imagens resul-
tantes foram transferidas para o computador, utili-
zando o scaner do sistema VistaScan, armazenadas
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em disco no formato TIFF e analisadas no progra-
ma Fotoshop CS (Adobe Systems Incorporated, San
Jose, Califérnia, EUA). Os valores médios e os des-
vios-padrdo dos niveis de cinza (em densidade de
pixels) dos corpos de prova e da escala de aluminio
foram obtidos em uma area padronizada por corpo-
-de-prova, previamente estabelecida de 8 mm2. O
ensaio foi repetido em cinco corpos de prova de cada
formulacgdo experimental e a radiopacidade equiva-
lente foi expressa em milimetros de aluminio!2.

Caracterizacao em micro-Raman

Uma espectrofotometria Micro-Raman foi re-
alizada, utilizando um microscépio SEN- TERRA
Raman (Bruker Optics, Ettlingen, Alemanha). A
amostra foi analisada usando um pardmetro de
micro-Raman: laser de diodo a 100 mW com com-
primento de onda de 785 nm e resolucéo de espectro
de ~3.5 cm-1. Um mapeamento unidimensional foi
feito por meio de uma linha de 70 mm sobre a area
central do corpo-de-prova com 1 mm de intervalo,
usando um estagio computadorizado XYZ. O tem-
po de acumulagdo por espectro foi de 5s com duas
co-adigcoes. Realizou-se um mapeamento com uma
amostra de resina acrilica com 20% de subnitrato
de bismuto em locais aleatérios's.

Analise dos resultados

A normalidade dos valores obtidos foi testada
através do teste Kolmogorov-Smirnov. O teste esta-
tistico escolhido foi 0 ANOVA de uma via e, havendo
diferenca, foi aplicado o teste de comparacoes mul-
tiplas de Tukey. O nivel de significdncia foi de 5%
para todos os testes.

Resultados

Os resultados da andlise microbiolégica estéo
representados na Tabela 1. Ndo houve diferenca es-
tatisticamente significativa entre os grupos 0%, SN
5% e SN 20% (p=0,087).

Tabela 1 — Valores da andlise microbioldgica expressa em unidades
formadoras de colénia

Concentracao UFC /mL
0% 3,6 (x0,1)*
5% 2,9 (0,5
20% 9 (x0,2)"
(

Letras mailsculas diferentes indicam dlferenga estatistica (p<0,05) na mes-
ma coluna.

Para o ensaio de microdureza Knoop (Figura 1),
os valores variaram entre 15,9 no grupo SN 0% e
20,7 no grupo SN 20%, o poder do estudo foi de 99,2
%. Nao houve diferenca significativa entre os gru-
pos 0%, 1%, 2%, 5%, e 10%, entretanto, houve com o
grupo SN 20%, (p<0,001).
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Figura 1 — Resultados do ensaio de microdureza Knoop
Os valores de rugosidade de todos os grupos fi-

caram abaixo de 0,2 pm (Figura 2), com p<0,001 e
poder do estudo de 99,2 %.
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Figura 2 — Resultados da rugosidade em micrometros

Para o teste de radiopacidade, Figura 3, quan-
to maior a concentracdo de subnitrato de bismuto,
maior o valor encontrado (p<0,001). Entretanto,
ndo houve diferenca entre os grupos de SN 0, 1%
e 2%, havendo somente entre o grupo de controle
(0%) e os grupos com adicdo de 5%, 10% e 20% de
subnitrato de bismuto.
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Figura 3 — Avaliagdo da radiopacidade da resina acrilica expressa em
mm de aluminio

Apesar de o grupo com adicdo de 20% de sub-

nitrato de bismuto apresentar valor médio de re-
sisténcia a flexdo inferior ao preconizado pela ISO
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1567, nenhum grupo com adicdo de carga apre-
sentou diferenca estatisticamente significativa em
relacdo ao grupo de controle (0%), de acordo com o
apresentado na Figura 4. O poder do estudo foi de
90 %, com p=0,003.
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Figura 4 — Resisténcia a flexao da resina acrilica

A Figura 5 apresenta o mapeamento, por meio
da espectroscopia micro-Raman, da superficie da
resina acrilica com subnitrato de bismuto. A distri-
bui¢do homogénea das particulas pode ser percebi-
da em toda a superficie da 4rea analisada.
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Figura 5 — Mapeamento por micro Raman da superficie da resina
acrilica com 20% de Subnitrato de Bismuto
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Discussao

As melhorias das propriedades mecinicas em
materiais para a confec¢do de préteses removiveis
induzem a busca de novos materiais. Devido ao fato
de o Subnitrato de Bismuto por (SN) constituir uma
carga com alto nimero atémico e apresentar pro-
priedade antimicrobiana, revela-se uma alternativa
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para inclusdo em materiais odontolégicos. A adi¢édo
de SN, neste trabalho, aumentou a dureza e a radio-
pacidade da resina acrilica sem influenciar negati-
vamente na rugosidade superficial e na resisténcia
a flexao. A distribuicdo das particulas se apresentou
homogénea em toda a superficie da resina acrilica.
Entretanto, independente da concentracio, a resina
com adicdo de carga nio apresentou efeito antimi-
crobiano sobre a C. albicans.

A dispersdo da incorporagdo de diferentes con-
centracoes de SN na resina acrilica ocorreu de ma-
neira homogénea. Por meio da espectroscopia Ra-
man (Figura 5), observa-se essa mistura homogénea
entre carga, concentragio de SN 20% e resina acrili-
ca. A adicdo de SN néo modificou a incorporagdo do
p6 com o liquido durante a sua manipulagcio, como
demonstrado por Rawls et al.*(1990), quando adi-
cionaram haletos de bismuto na matriz resinosa e
por Lang et al.’3(2000), quando incorporaram trife-
nilbismuto também em resina acrilica, assim como
conferiram radiopacidade a resina acrilica autopoli-
merizavel. No presente estudo, as concentragoes de
1% e 2% nao apresentaram diferengca com o grupo
de SN 0%, entretanto, acima de 5% obtiveram valo-
res estatisticamente significativos do grupo com 0%
de SN, tornando assim a resina acrilica autopolime-
rizavel radiopaca.

Apesar de o grupo com adigdo de 20% de SN
apresentar valor médio de resisténcia a flexéo infe-
rior ao preconizado pela ISO 1567, os valores médios
de todos os grupos ndo apresentaram diferenca es-
tatisticamente significativa com o grupo de controle.
A reducdo da resisténcia a flexdo do grupo com 20%
pode ter ocorrido pela alta concentragdo de carga no
corpo-de-prova, ocorrendo alguns pontos de aglutina-
¢do, os quais agiram como dreas de concentracdo de
tenséo, facilitando a fratura. Os valores de microdu-
reza Knoop entre os grupos de 0%, 1%, 2%, 5% e 10%
de SN nao apresentaram diferenga estatisticamente
significativa, mostrando diferenca apenas com o gru-
po que continha 20% de SN. Embora, a adig¢do de car-
gas inorgénicas possa levar a um aumento na micro-
dureza Knoop, no presente estudo, apenas o grupo
com 20% de SN apresentou valores estatisticamente
superiores ao grupo sem adi¢do. A auséncia de di-
ferenca entre os grupos com até 10% de carga pode
ser explicada pela presenca de cargas dispersas na
matriz orgdnica e quando o corpo-de-prova foi sub-
metido a indentagéo, a matriz orgénica subjacente a
carga cedeu, reduzindo os valores de durezalS.

Superficies bem polidas sdo de extrema impor-
tancia para o conforto do paciente e também para a
longevidade da prétese, garantindo a estética, a hi-
giene bucal e a baixa retengdo de biofilme!”. Assim,
a adi¢do de SN ndo modificou a rugosidade superfi-
cial dos corpos de prova, mesmo nas concentragoes
mais altas. Os resultados encontrados foram valo-
res abaixo do limiar de rugosidade, 0,2 um?®, tor-
nando essa superficie mais dificil de ser colonizada
por bactérias®.
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Para que o limiar de rugosidade néo interferis-
se na adesdo microbiana, diferentes corpos de prova
foram confeccionados para o ensaio antimicrobiano
para que ocorresse a formacdo de biofilme durante o
ensaio microbiolégico, uma vez que os corpos de prova
para a rugosidade estavam com valores de rugosidade
abaixo do limiar. Sabe-se que a imerséo do substrato
em saliva provoca uma diminui¢do na rugosidade da
superficie e na energia de superficie livre, diminuin-
do assim a quantidade de espécies de C. albicans nas
amostras, o que se confirmou neste estudo.

Entretanto, mesmo com essa diminui¢do, néo
foi constatado que a resina acrilica, quando incor-
porada ao Subnitrato de Bismuto, seja antimicro-
biana para a C. albicans. Provavelmente, a carga
incorporada ficou aprisionada no interior da rede
polimérica e ndo na superficie da resina acrilica,
assim, como também, nado houve lixiviagdo do ma-
terial para que ocorresse um efeito antimicrobiano.

Apesar do SN n&o ter apresentado, neste es-
tudo, potencial antimicrobiano, pode ser utilizado
para melhorar a microdureza Knoop, resisténcia a
flexdo, radiopacidade, sem interferir na rugosidade
da resina acrilica autopolimerizavel. Assim, a uti-
lizacdo de uma resina acrilica radiopatizante teria
como caracteristica a sua facil remog¢éo, quando in-
gerida ou aspirada acidentalmente por pacientes
que utilizam préteses removiveis.

Conclusao

A adi¢do de SN em resinas acrilicas autopolime-
rizaveis influencia significativamente nas proprie-
dades mecénicas, considerando que a radiopacidade
desse material facilita a sua remocédo em casos de
tais resinas serem ingeridas ou aspiradas aciden-
talmente.
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Abstract

Objective: The aim of this study was evaluate the effect
of adding different concentrations of bismuth subni-
trate (SN) on the properties of denture base materials.
Materials and method: Was added 0%, 1%, 2%, 5%,
10% and 20% weight of SN in acrylic resin (Classico)
and subjected to the tests of flexural strength, Knoop
hardness, radiopacity, antibacterial analysis, roughness
and characterization of micro-Raman spectroscopy. The
statistical test chosen was one-way ANOVA and Tukey.
The significance level was 5% for all tests. Results: The
results of flexural strength values were above the re-
commended by ISO 1567, the higher the concentration
load greater the Knoop hardness value, was statistically
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significant at 10 and 20%, p <0.001; results showed
roughness values below threshold roughness 0.2 pym.
The addition of bismuth subnitrate did not receive an
antimicrobial potential, but showed greater radiopacity,
p <0.001. Conclusion: Thus, the addition of this load
significantly influences the mechanical properties and
radiopacity of this material which facilitates their remo-
val when ingested or aspirated.

Keywords: Bismuth. Polymethyl methacrylate. Radi-
opacity.
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