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SYNTHESIS, CHARACTERIZATION, ANTIMICROBIAL ACTIVITY OF COPPER FERRITE NANOPARTICLES AND THEIR
INCORPORATION IN GLASS IONOMER CEMENT. Pure cubic copper ferrite (c-CuFe,0,), cerium-doped cubic copper ferrite
(c-CuCeFe,0,) and pure tetragonal copper ferrite (t-CuFe,0,) nanoparticles were synthesized from the proteic sol-gel method, and

characterized by X-ray diffraction, Rietveld method, FT-IR spectroscopy, and field emission scanning electron microscope. The

antibacterial activity of the particles was tested in vitro against pathogenic Gram-positive, Gram-negative bacteria. Thus, it has been

observed that the nanoparticles are capable of inhibiting the growth of such microorganisms. The nanoparticles were incorporated

into glass ionomer cement, followed by Vickers microhardness evaluation. It is concluded that the cubic copper ferrite showed the

best antimicrobial result, being the most suitable for market studies (industrial and biomedical).

Keywords: antimicrobial activities; glass ionomer cements; nanoparticles; Fourier transform infrared spectroscopy; electron

microscopy.

INTRODUCAO

O desenvolvimento de novos materiais com propriedades
aprimoradas € um desafio para os cientistas de materiais que buscam
atender as recentes demandas biotecnoldgicas. As propriedades
especiais requeridas para aplicagdes biomédicas de nanoparticulas
magnéticas sdo o controle preciso do tamanho de particula, dispersao,
propriedades antibacterianas e biocompatibilidade.! Aplicagdes de
nanoparticulas magnéticas estdo relacionadas com as propriedades
Opticas, tamanho, forma, aspectos da superficie, entre outros, os quais
irdo determinar a sua funcéo.’

A European Comission® definiu as nanoparticulas (NPs) como
materiais com dimensdo de 1-100 nm. Por apresentarem tamanho
nanométrico e terem aplicagdo tanto tecnoldgica quanto biomédica,
as nanoparticulas t€ém relevante papel na interacdo com entidades
microscopicas de interesse.*’

Um avan¢o no desenvolvimento de materiais aconteceu com
a articulag@o experimental entre as ciéncias fisica, quimica, de
materiais, de saide e as engenharias. Dentre esses materiais, as
nanoparticulas de ferritas podem ser incluidas.

Dentre a classificag@o cristalografica das ferritas, aquelas que
apresentam arranjo cristalino do tipo espinélio podem apresentar
potencial antimicrobiano contra bactérias e fungos resistentes.!
Ha estudo atual que investiga a atuacdo dessas nanoparticulas em
agentes patogénicos.® As nanoparticulas de ferrita de zinco e cobalto
apresentaram-se como material candidato para fins industriais e
biomédicos.”® Enquanto a matriz de ferrita de cobre dopada com {ons
cério (Ce*) apresentou aumento do potencial antimicrobiano com o
aumento das concentracdes do fon de terras raras.’

Em relagdo a sintese, surgiu uma variagdo do método sol-gel
convencional, o método sol-gel protéico, que utiliza precursores
poliméricos de origem orgénica, tais como a gelatina de origem
animal para a produgdo de nanoparticulas metélicas. O método
sol-gel protéico para sintese das ferritas apresenta vantagens, tais
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como boa homogeneidade, controle de espessura e estrutura, além
de baixo custo.!*!!

Assim, a partir da demanda pelo desenvolvimento de novos
materiais e produtos para aplicagdo biomédica, e pensando em
métodos de prevencdo de doengas bucais, busca-se o controle
do biofilme bacteriano em avaliagdes laboratoriais de agentes
antimicrobianos com modelos de biofilme para determinar o potencial
desses agentes.'?

A escolha das ferritas foi realizada analisando algumas das
suas caracteristicas e/ou propriedades, além de tratar-se de um
dos materiais mais importantes na nanotecnologia na atualidade.
Assim, o objetivo desse trabalho foi sintetizar, caracterizar e avaliar
a atividade antimicrobiana de nanoparticula de ferrita de cobre
diante da possibilidade de desenvolvimento de biomateriais que
pudessem ser incorporados em materiais na drea da satide, com
resultados promissores. Para isso, preparou-se a nanoparticula
de ferrita de cobre (CuFe,0,), sendo ela nas simetrias ctbica
(c-CuFe,0,), cibica dopada com cério (c-CuCeFe,0,) e tetragonal
pura (t-CuFe,0,). Avaliou-se in vitro a atividade antimicrobiana
frente ao Streptococcus mutans e Escherichia coli, e verificou-
se a dureza superficial de cimento ionomérico modificado pela
incorporagdo da ferrita.

PARTE EXPERIMENTAL
Sintese das ferritas

A sintese das ferritas do tipo espinélio (MFe,O,, M = Co, Ni
e Cu) foi feita pelo método sol-gel protéico com uso de gelatina
de origem animal como agente polimerizante (no Laboratério de
Materiais Ceramicos do Departamento de Engenharia de Materiais da
Universidade Federal da Paraiba (UFPB)). O processo de sintese para
cada ferrita consistiu, inicialmente, (i) na dissolucdo de 2 g de gelatina
comercial (Dr. Oetker, Brasil) em 50 mL de dgua destilada aquecida
a temperatura compreendida na faixa de 60-70 °C sob constante
agitacdo por aproximadamente 10 min; (if) acrescentou-se o nitrato
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de ferro (Fe(NO,);.9H,0, 99%, Merck) na solucdo precursora, sob
agitacio constante por 20 min para total dissolugdo; (iii) em seguida,
acrescentou-se o nitrato de cobre (Cu(NO,),.6H,0, 99%, Merck) e
o nitrato de cério (Ce(NO,),.6H,0, 99%, Merck) com elevacdo da
temperatura para 90 °C, sob agita¢@o constante até a formagao do gel;
(iv) apds a formacdo do gel, a solugido foi para a secagem em forno
mufla a temperatura de 300 °C por 2 h com uma taxa de aquecimento
de 2 °C min™'. Finalizado o processo de secagem, (v) o pd precursor
de cada uma das ferritas foi macerado para a etapa de calcinagdo, a
qual foi feita a 800 °C para a ferrita de cobre tetragonal e a 500 °C
para ferrita de cobre cubica pura e a dopada com cério, durante 4 h
a uma taxa de 10 °C min™'. As massas dos nitratos fonte de cdtions
trivalentes e divalentes levou em consideracio a estequiometria de
cada composigdo.!*!316

Caracterizacio das ferritas de cobre

As amostras calcinadas foram caracterizadas por difragdo
de raios-X (DRX, D2PHASER, Bruker) usando radiagdo
Cu-Ko (A = 1,5418 A). Os dados de DRX foram obtidos dentro
do intervalo de 10-80° (20) com passo de 0,02° e uma taxa de
varredura de 5° min'.

Andlise quantitativa de fase, dos pardmetros de rede, tamanho de
cristalito e ocupancia dos sitios catidnicos das amostras foram obtidos
a partir do refinamento de Rietveld aplicado aos padrdes de difragdo.

Os espectros de FT-IR foram obtidos utilizando um espectrémetro
Shimadzu IRAffinity-1 na regido de 4000 a 400 cm™.

A morfologia das amostras foi obtida por microscopia eletronica
de varredura de emissdo de campo (FESEM, Carl Zeiss, modelo
Supra 35-VP).

Avaliacio de atividade antimicrobiana

A atividade antimicrobiana da ferrita de cobre em forma de pé
foi testada sobre cepas padronizadas (INCQS e ATCC) previamente
cultivadas. As cepas bacterianas testadas foram Streptococcus mutans
INCQS 00446 e Escherichia coli ATCC 25922 fornecidas pela
Fiocruz, Brasil.

As bactérias foram estocadas em glicerol a 10% e mantidas
a temperatura de —4 °C até o momento da realiza¢do dos testes
microbiolégicos, quando foram mantidas a temperatura ambiente.
Para a realizac@o dos experimentos, realizou-se o cultivo das cepas
bacterianas, em condi¢des ideais, por 24 h em estufa a 37 °C. Os
microrganismos foram padronizados na 0,5 da escala de McFarland.

Pogos de BHI dgar na placa de Petri foram preenchidos com
100 puL de uma dispersdo coloidal contendo 10 mg 10 mL" do
espécime com dgua deionizada estéril (1 mg mL™! de ferrita de cobre).
Outros pogos, foram preenchidos com 100 uL de digluconato de
clorexidina a 0,12% (controle positivo) e 100 pL de solugdo salina a
0,9% (controle negativo)."’

Assim, apds 24 h de incubacdo foi medido o didmetro do halo
de inibi¢do com auxilio de um paquimetro.

A concentrago inibitéria minima (CIM) foi conduzida segundo a
técnica de difusdo em dgar. Trés pocos foram preenchidos com 10 L
de uma dilui¢do seriada correspondendo a 5, 4, 3,2, 1, 0,5, 0,25, 0,20
€ 0,15% para S. mutanse 1, 0,5, 0,25, 0,20, 0,15 ¢ 0,10% para E. coli
a partir da solugido de estoque contendo 10 mg 1000 pL-' do espécime
com dgua deionizada estéril e colocado no BHI dgar. O quarto poco
foi preenchido com 10 pLL do controle positivo.

As placas foram incubadas por 24 h em condigdes especificas para
cada in6culo e apés o periodo de incubagdo foi medido o didmetro
do halo de inibi¢do com auxilio de um paquimetro.
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Incorporacao de ferrita de cobre em cimento de ionomero de
vidro e avaliacao da microdureza

As amostras foram compostas pelo cimento de iondmero de vidro
(CIV) Tonofil Plus® convencional, como grupo controle. O cimento
com ferrita de cobre (cubica, dopada com cério e tetragonal) foi
preparado pela incorporag@o do p6 de ferrita nas concentragdes de
2 e 5% ao p6 do CIV. Dois corpos de prova de cada grupo foram
confeccionados, sendo GO: cimento de iondmero de vidro sem
incorporacdo de ferrita; G1: cimento de iondmero de vidro com
incorporagdo de ferrita de cobre ctibica; G2: cimento de iondmero
de vidro com incorporacdo de ferrita de cobre dopada com cério;
G3: cimento de iondmero de vidro com incorporagdo de ferrita de
cobre tetragonal.

Os materiais foram manipulados de acordo com as instrugdes
do fabricante em ambiente com temperatura e umidade controladas.
Para confec¢@o dos corpos de prova, foi utilizada uma matriz de
polipropileno com cavidade central de 8 mm de didmetro por 2 mm
de espessura. O material foi transferido para uma placa de vidro
adaptada utilizando fita crepe e coberta com uma fina camada de
vaselina. Apés a insercio do material na superficie, foi colocada uma
tira matriz de poliéster para planificar a superficie.

Antes da manipulacdo dos CIV, os mesmos foram pesados
em balanca analitica para padroniza¢do do proporcionamento pd
resultando em 175 mg e o liquido foi padronizado uma média de
50 uL em cada gota.

Os corpos de prova de CIV foram mantidos na matriz de
polipropileno por 30 min. Apds a retirada dos corpos de prova
da matriz, os excessos foram removidos com lamina de bisturi e,
posteriormente, mantidos em recipiente imido por 24 h a temperatura
ambiente. As medidas de dureza iniciais foram realizadas apds 24 h,
contadas a partir da obtengdo dos corpos de prova, em microdurémetro
HMV2 (Shimadzu, Japao). A medida de dureza Vickers foi realizada
nas superficies de topo, em trés pontos equidistantes, utilizando carga
de 10 g por 15 s. Em seguida, para cada superficie, foi feita uma
média das trés endentagdes, que foi transformada automaticamente
em numero de dureza Vickers (VHN), utilizando a seguinte férmula
(Equacdo 1):'®

HV = 1,854F/d? (D
Analise estatistica

Os dados foram conduzidos para banco de dados informatizados
e analisados pela estatistica descritiva (média, desvio-padrdo,
mediana) e inferencial, com aplicac@o de teste ¢ de Student. O nivel
de significancia adotado foi de 5%.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Os padroes de DRX das amostras calcinadas (Figura 1) foram
indexados ao espinélio da ferrita de cobre cibica (Fm-3m (227),
JCPDS 77 0010), sendo c-CuFe,0O, a ferrita de cobre pura (Figura 1a)
e c-CuCeFe,0, a ferrita de cobre dopada com cério (Figura 1b), e
indexado ao espinélio da ferrita de cobre tetragonal (I41/amd (141),
JCPDS 34 0425), amostra t-CuFe,0, (Figura Ic).

Nao hd picos adicionais relacionados a fases secunddrias em
nenhuma das amostras, garantindo pureza de fase dentro do limite de
detec¢dao de DRX. Além disso, a formacao de fase pura para a ferrita
de cobre dopada com cério (c-CuCeFe,0,) indica que os fons Ce**
foram completamente inseridos na estrutura do espinélio ctbico de
CuFe,0, substituindo parcialmente os fons Fe** nos sitios octaédricos
(sitios B). A andlise quantitativa obtida a partir do refinamento de
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Figura 1. Padrdo de DRX refinado da ferrita de cobre: (a) ciibica pura
(c-CuFe,0,), (b) ciibica dopada com cério (c-CuCeFe,0,) e (c) tetragonal
pura (t-CuFe,0,)

Rietveld € mostrada na Tabela 1. O tamanho médio de cristalito
das mesmas foi de 56, 67 e 74 nm para c-CuFe,0,, c-CuCeFe,0, e
t-CuFe,0,, respectivamente. Para ferritas do tipo espinélio, a férmula
geral é dada por (M74Fe")[M%Fe3*;]O,, em que & € o grau de inversdo
que define a fragdo de fons divalentes (M?**) e fons trivalentes (Fe*")
nos sitios tetraédricos (A) e octaédricos [B]. A partir dos resultados
de refinamento de Rietveld (Tabela 1) entende-se que todas as ferritas
de cobre obtidas sdo do tipo espinélio misto, uma vez que os fons
Cu?* ocupam tanto os sitios tetraédricos quanto os sitios octaédricos.
Os parametros de rede das amostras calcinadas estdo de acordo com
os relatados em trabalhos anteriores.**!'* De acordo com os fatores
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de concordancia do refinamento Rietveld (Tabela 1), observa-se que
os valores de > =R, /R, indicam boa concordancia entre os dados
experimentais e calculados.

Os espectros de infravermelho (FT-IR) caracteristicos das
amostras, registrados em temperatura ambiente na faixa de 4000 a
400 cm’, sdo mostrados na Figura 2. A faixa de absor¢dao em torno
de 3436 e 1631 cm™ € devido as vibragdes de alongamento das
moléculas de H,O e grupos O-H, respectivamente. A banda 2351 cm’!
corresponde a vibracdo do grupo nitrato residual usado na sintese.
Ferritas do tipo espinélio exibem duas bandas ativas dentro da faixa
de infravermelho, a banda de alta frequéncia (600-550 cm™) e a banda
de baixa frequéncia (450-340 cm™'), ambas associadas ao estiramento
das ligacdes entre os fons metalicos e 0 oxigénio nos sitios tetraédrico
e octaédrico, respectivamente. As bandas de absor¢do observadas em
torno de 590 cm™ dentro da faixa de 600-550 cm™! sdo atribuidas aos
complexos tetraédricos que representam a banda de alta frequéncia
e indicam a formacdo da estrutura espinélio para todas as amostras.

Ha formac@o do espinélio, nesse caso, de ferrita de cobre, porque as
bandas de absor¢ao sdo caracteristicas do sitio octaédrico e tetraédrico,
ou seja, equivalentes aos espécimes utilizados no estudo.?**!
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Figura 2. Espectros FT-IR da ferrita de cobre ciibica pura (c-CuFe,0,), ciibica
dopada com cério (c-CuCeFe,0,) e tetragonal pura (t-CuFe,0,)

Na Figura 3, pode-se observar a configura¢do do espinélio de
ferrita de cobre (CuFe,0,). As ferritas do tipo espinélio geralmente
possuem fon metdlico divalente ou podem ser uma associagio de
dois ou mais fons metdlicos no caso das ferritas mistas. Observa-se
que os fons metdlicos sdo distribuidos no reticulo cristalino em sitios
tetraédricos e octaédricos cujos vértices sdo ocupados por atomos
de oxigénio formando um arranjo que pode ser do tipo cibico ou
do tipo tetragonal.

Tabela 1. Pardmetros das ferritas de cobre tipo c-CuFe,0,, c-CuCeFe,0, e t-CuFe,0,, obtidos a partir do refinamento de Rietveld

Ocupancia Fatores de concordancia
Amostra Dpex (mm) 2 (A) Sitio A (8) Sitio B (16d)
Ryp (%) Ry (%) x
Cu2+ C63+ Fe3+ Cu2+ C63+ Fel+
c-CuFe,0, 56 8,4101 0,567 - 0,433 0,433 - 1,567 10,31 6,32 1,63
c-CuCeFe,0, 67 8,3743 0,463 0,271 0,266 0,537 0,727 0,736 13,24 8,43 1,57
alc
t-CuFe,0, 74 5,8196/8,6885 0,371 - 0,629 0,629 - 1,371 11,9 6,66 1,78

Sitio tetraédrico (A); sitio octaédrico (B). DDRX: tamanho médio de cristalito; a: pardmetro de rede; R,,: perfil ponderado; R.,,: valor esperado; y*: qualidade

do refinamento; a/c: lados da estrutura.

wp*
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c-CuFe,20, t-CuFe,20,
Figura 3. Configuragdo de um espinélio da ferrita de cobre ciibica pura
(c-CuFe,0,) e tetragonal pura (t-CuFe,0,)

A andlise morfoldgica das amostras (Figura 4) revelou particulas
significativamente aglomeradas para todas as amostras. As amostras
de simetria ctibica, c-CuFe,0, (Figura 4a) e c-CuCeFe,O, (Figura 4c)
apresentaram particulas de morfologia esféricas, enquanto a amostra
de simetria tetragonal, t-CuFe,O, (Figura 4e), apresentou morfologia
de particulas arredondadas e irregulares. A diferenca na morfologia das
amostras pode estar relacionada a simetria das mesmas, uma vez que a
ferrita de cobre sofre transi¢do de fase, da fase cubica para tetragonal,
de acordo com a temperatura de calcinacdo devido ao efeito Jahn-Teller,
o qual estd relacionado ao ambiente de oxigénio do fon de cobre que

Quim. Nova

pode sofrer distor¢io, remocao da degenerescéncia orbital dos estados
de elétrons e reducdo da energia total do sistema.’>?* Além disso, foi
possivel obter a distribui¢do de tamanho de particula das amostras a
partir das imagens de FESEM. A distribui¢io do tamanho de particulas
foi do tipo lognormal para todas as amostras. O tamanho médio de
particula foi de 61 nm (c-CuFe,0,), 70 nm (c-CuCeFe,0,) e 83 nm
(t-CuFe,0,) estando em boa concordancia com os tamanhos de cristalito
obtidos pelo refinamento do padrdo de DRX e sdo consideradas
nanoparticulas (NPs < 100 nm).>>

Para o teste de difusdo em 4gar, observou-se a formacao de halo
de inibicdo nas duas cepas testadas, S. mutans e E. coli.

Como pode ser observado na Tabela 2, para S. mutans, a média
dos halos com ferrita de cobre cubica e ferrita de cobre dopada com
cério foi de 32,26 e 20,13 mm, respectivamente, com diferencga
estatisticamente significativa em relacdo ao controle positivo
(p <0,001).

J4 no teste de difusdo realizado com a ferrita tetragonal
(t-CuFe,0,), tanto para S. mutans quanto para E. coli, ndo houve
formacéo de halo de inibicéo.

O mecanismo exato do comportamento antimicrobiano das
nanoparticulas (NPs) de ferrita de cobre sintetizadas ndo € claro e requer
mais estudos. Entretanto, algumas sugestdes podem ser derivadas dos
resultados obtidos neste estudo. Como ja citado, a relacdo da acdo
antimicrobiana da ferrita de cobre cubica pode estar relacionada com
trés fatores: o tamanho da particula, drea de superficie, a simetria da
estrutura cristalina (ctibica ou tetragonal) e/ou as vacancias de oxigénio
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Figura 4. (a, c, ¢) Imagem de FESEM e (b, d, f) distribui¢cdo de tamanho de particula da ferrita de cobre CuFe,0,
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Tabela 2. Atividade antimicrobiana da ferrita de cobre ctbica (c-CuFe,0,) e
ctibica dopada com cério (c-CuCeFe,0,)

Halo de inibigdo

Média
Cepa bacteriana
c-CuFe,0, c-CuCeFe,0, CLX
(mm) (mm) (mm)
S. mutans INCQS 00446 32,26%* 20,13%* 21,7
E. coli ATCC 25922 30,08%* 0,0 19,2

c-CuFe,0,: ferrita de cobre cubica. c-CuCeFe,0,: ferrita de cobre dopada
com cério. CLX: digluconato de clorexidina. *p < 0,001.

presentes em cada amostra.'*>?3 A atividade antimicrobiana da ferrita
de cobre ctibica pode ter sido favorecida pelo seu menor tamanho de
nanoparticulas, somado ao fato do cobre ter uma forte afinidade com
biomoléculas.'** O comprometimento do efeito antimicrobiano da
ferrita dopada com cério pode ser compreendido pela tendéncia do
fon terras raras em formar aglomerados em ambiente imido/dispersdo
coloidal, com reflexo direto na redugéo da drea de superficie® e limitado
contato com fon Cu?*.* Entretanto, os halos de inibigdo das ferritas de
cobre ctibica pura e com cério foram superiores aos observados em
estudo prévio.*

No resultado do teste de concentracdo inibitéria minima (CIM)
por difusdo frente a S. mutans, a ferrita de cobre cibica dopada
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com cério (c-CuCeFe,0,) demonstrou melhor atividade, levando
em consideracgio o tamanho do halo, na concentragio de 0,5%. J4 a
ferrita de cobre ctbica sem dopagem (c-CuFe,0,) teve seu melhor
desempenho da concentragio de 4% e a ferrita de cobre tetragonal
(t-CuFe,0,) na concentracdo de 0,15% (Figura 5a).

No resultado do teste de concentragdo inibitdria minima (CIM)
por difusdo frente a E. coli, a ferrita de cobre cubica dopada com
cério (c-CuCeFe,0,) demonstrou melhor atividade, levando em
consideragdo o tamanho do halo, frente a S. mutans, na concentracéio
de 0,5%. A ferrita de cobre ctibica sem dopagem (c-CuFe,0,)
também teve seu melhor desempenho da concentrag@o de 0,5% e a
ferrita de cobre tetragonal (t-CuFe,O,) na concentragdo de 0,15%,
demonstrando que em menores concentragdes hd um melhor
desempenho da particula quando frente a E. coli (Figura 5b).

No presente estudo, bactérias Gram-postivas e Gram-negativas
foram susceptiveis a nanoparticula de ferrita, corroborando resultados
de estudos prévios.?**”® A diferenca nas rotas de sintese das ferritas:
método sol-gel com dcido citrico,? coprecipitagdo?’ e combustdo,*
bem como falta de padronizacdo das cepas bacterianas podem
justificar diferentes efeitos observados nas bactérias Gram-positivas
e Gram-negativas entre os estudos.

Alguns pesquisadores**-*! afirmam que o mecanismo antibacte-
riano das NPs pode ser dividido em trés tipos: o primeiro mecanis-
mo seria as NPs interagindo com a parede e membrana celular do
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Figura 5. Distribui¢cdo do tamanho do halo por concentragdo da ferrita de cobre frente a S. mutans (a) e E. coli (b) (concentragdo inibitéria minima por teste
de difusdo)
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peptidoglicano e causando lise celular; o segundo mecanismo seria
a interacdo das NPs com proteinas bacterianas e interrompendo a
sintese de proteinas; e o terceiro mecanismo seria a interacéio das NPs
com o DNA bacteriano (citoplasmatico) e prevenindo a replicaciio
do mesmo. Apesar da significativa atividade antibacteriana das NPs,
ainda existem limitagdes para aplicacdo, que incluem concentra¢oes
antibacterianas inconsistentes contra microbiofilme, toxicidade e
efeitos potencialmente indesejdveis no corpo humano.

A medida que o tamanho da particula diminui, a relacdo
c-CuFe,0,/t-CuFe,0, aumenta, levando a um aumento no valor
liquido de magnetizacdo de saturagdo. Além disso, a formagdo
de vacéncias de oxigénio e Cu®* na rede cristalina da ferrita e
estabilizagdo da ferrita cibica de cobre ctibica em condi¢des normais®?
podem explicar o efeito biocida superior a fase cubica quando
comparada a fase tetragonal de CuFe,0O,.

Estudo prévio® sugeriu um mecanismo de agdo como alvo
a membrana celular, com redu¢do de Cu*, pois o Cu* tem forte
afinidade de ligacdo e capacidade de redugdo de préteinas na
membrana celular. Assim, com a producio de espécies reativas
de oxigénio, ocorre quebra do DNA e desnaturaciio de proteinas
funcionais. A atividade biocida do material pode ser potencializada
pela producdo de diferentes espécies altamente oxidantes.*

Testes de microdureza

Diante da andlise da ferrita, surge a perspectiva de agregar valor ao
cimento ionomérico pela incorporagao das nanoparticulas, entretanto,
a incorporacdo da ferrita de cobre reduziu a eficiéncia mecéanica do
material restaurador, reduzindo a dureza do material, prejudicou
também a estética, j4 que o material apresentou colorac@o escurecida
ap0ds sua manipulagdo.

Por meio do parametro de dureza Vickers, observou-se que
aumentando a concentragdo da ferrita, maiores efeitos sobre as
propriedades fisicas da mistura foram encontrados, porém sem
diferenca estatisticamente significante, como pode ser visto na
Tabela 3. O grupo controle foi o material com os maiores valores de
dureza, apresentando diferenga estatisticamente significante entre os
grupos que apresentaram modificag@o por ferrita (p = 0,008).

Sugere-se, em contrapartida, que o aumento da concentragdo de
algum tipo de agente antimicrobiano pode provocar uma diminui¢do
na reagdo entre as particulas de vidro e o liquido do cimento de
iondmero de vidro (CIV), aumentando tanto o nimero de particulas
ndo reagidas quanto a absorcdo de dgua, o que pode diminuir a
resisténcia do CIV a compressio.*

Tabela 3. Média e desvio padrao (+ DP) dos valores de microdureza do
cimento convencional de iondmero de vidro e modificados pela ferrita

Grupo Média (= DP) da microdureza
GO 29,3 (£ 12,26)*

G12% 18,85 (£ 2,04)8
G2 5% 19,46 (£ 2,11)8
G3 2% 17,83 (£ 2,92)8
G4 5% 18,73 (£ 3,24)8
G5 2% 17,63 (+ 1,68)8
G6 5% 19,43 (+ 4,51)8

GO: Cimento de iondmero de vidro sem incorporacio de ferrita. G1 e
G2: Cimento de iondmero de vidro com incorporagdo de ferrita de cobre
ctibica. G3 e G4: Cimento de iondmero de vidro com incorporagio de
ferrita de cobre dopada com cério. G5 e G6: Cimento de iondmero de vidro
com incorporagdo de ferrita de cobre tetragonal. Letras diferentes indicam
diferenca estatisticamente significativa. Teste de Anova com post test de
Tukey, p = 0,008.

Quim. Nova

CONCLUSOES

A andlise morfolégica das amostras demonstrou que a ferrita de
simetria cibica e a cibica dopada com cério apresentaram particulas
de morfologia esféricas, enquanto a ferrita de simetria tetragonal
apresentou morfologia de particulas esféricas levemente distorcidas.

A ferrita de cobre apresentou potencial bacteriostatico e
bactericida frente ao Streptococcus mutans e a Escherichia coli em
crescimento planctdnico, sendo mais efetiva contra S. mutans.

Observou-se que a ferrita de cobre de simetria cibica sem
dopagem apresentou melhores resultados que as demais amostras,
o que pode estar relacionado a possiveis vacancias de oxigénio, ou
ao menor tamanho de particulas, sua simetria e consequentemente
maior drea superficial de contato.

No que diz respeito a dopagem com cério na ferrita de cobre
cubica, esta ndo resulta na melhoria da qualidade da amostra no que
diz respeito a atividade antimicrobiana, nem a dispensag¢ao de elevada
energia de calcinacio na formagdo da ferrita de cobre tetragonal se
mostra efetiva. Logo, a ferrita de cobre ctbica pura seria a mais
adequada para estudo de mercado.

Os resultados deste estudo in vitro demonstraram que
incorporagio da ferrita de cobre ao CIV reduziu a resisténcia mecénica
do material restaurador, além do prejuizo estético, levando a uma
repercussao clinica negativa. Logo, ndo hd necessidade de estudos
adicionais para avaliar os efeitos clinicos e eficicia da mistura de
ferrita com o cimento de ionémero de vidro.

Sugere-se, como perspectivas futuras do produto, que a
incorpora¢do da ferrita possa ser realizada para testes antimicrobianos
em outros materiais quando ndo ocorra necessidades estéticas ou de
resisténcia mecanica.
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