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Effect of iodonium salt and chitosan 
on the physical and antibacterial 
properties of experimental infiltrants

Abstract:  Resinous  infiltrants  are  indicated  in  the  treatment  of 
incipient  carious  lesions,  and  further  development  of  these materials 
may  contribute  to  greater  control  of  these  lesions.  The  aim  of  this 
study  was  to  analyze  the  physical  and  antibacterial  properties  of 
experimental  infiltrants  containing  iodonium  salt  and  chitosan. Nine 
experimental infiltrants were formulated by varying the concentration 
of the diphenyliodonium salt (DPI) at 0, 0.5 and 1 mol%; and chitosan 
at  0,  0.12  and  0.25  g%.  The  infiltrants  contained  the monomeric  base 
of  triethylene  glycol  dimethacrylate  and  bisphenol-A  dimethacrylate 
ethoxylate in a 75 and 25% proportion by weight, respectively; 0.5 mol% 
camphorquinone  and  1  mol%  ethyl  4-dimethylaminobenzoate.  The 
degree  of  conversion  was  evaluated  using  Fourier  transformer 
infrared  spectroscopy,  and  the  flexural  strength  and  elastic modulus 
using  the  three-point  bending  test.  Sorption  and  solubility  in  water, 
and  antibacterial  analysis  (minimum  inhibitory  concentration  and 
minimum  bactericidal  concentration)  were  also  analyzed.  Data  was 
analyzed  statistically  by  two-way ANOVA  and  Tukey’s  test  (p<0.05), 
with  the  exception  of  the  antibacterial  test,  which was  evaluated  by 
visual inspection. In general, the infiltrant group containing 0.5% DPI 
and 0.12% chitosan showed high values of degree of conversion, higher 
values  of  elastic  modulus  and  flexural  strength,  and  lower  sorption 
values  in  relation  to  the  other  groups.  Antibacterial  activity  was 
observed in all the groups with DPI, regardless of the concentration of 
chitosan. The addition of DPI and chitosan to experimental infiltrants 
represents  a  valid  option  for  producing  infiltrants  with  desirable 
physical and antibacterial characteristics.

Keywords: Composite resins; Onium Compounds; Chitosan. 

Introduction

Recently, the production of dental materials that can prevent and/or 
treat carious lesions has grown, considering that the treatment of caries 
disease consequences is still one of the most common health-related 
concerns.1,2 Dental caries can be defined as a chronic disease of slow 
progression. Its first clinical manifestation is a white-spot lesion in enamel, 
characterized by the formation of tiny pores at the subsurface layer of 
enamel, whereas the surface of this tissue remains relatively intact.3 
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The first option for management of these lesions in 
permanent teeth usually includes remineralization 
strategies,4 whereas strategies such as fluoride therapy 
are not considered effective at more advanced stages 
of the disease. Conversely, conventional fillings that 
remove the enamel to access affected dentin lead to 
substantial concomitant healthy tissue loss.5

Although a minimally invasive approach for 
carious lesions still remains a challenge,6 the current 
principles of Minimally Invasive Dentistry seek 
conservative solutions to restore small and localized 
defects.7 Therefore, micro-invasive approaches, such 
as the infiltration of low-viscosity, hydrophobic 
resin-based materials into porous enamel, have 
been proposed as an alternative among invasive and 
non-invasive options, and have become a frequent 
choice for treatment of incipient carious lesions.5,6,8 
The literature suggests that the sealing of carious 
lesions with an inert material at their early stages 
might promote the control and arrest of lesions, 
inducing a change in the arrangement of the dentin 
tissue, with partial or complete obliteration of the 
dentin tubules.5 Hence, this treatment has been an 
alternative for inhibiting demineralization, since 
the diffusion pathways for cariogenic acids can 
be blocked by sealing the lesions.6 In the search 
to find materials with ideal properties to infiltrate 
carious lesions, experimental composites have been 
studied, including those based on triethylene glycol 
dimethacrylate (TEGDMA), known as “infiltrating 
agents,” which present good results in reducing 
carious lesion progression.9 Clearly, what is needed 
is an infiltrant with acceptable mechanical properties 
to stabilize the fragile structure of carious lesions. 
Accordingly, several formulations of infiltrating 
agents have been developed, which include different 
combinations of monomers, diluents, and solvents 
used to obtain a material with low viscosity, rigid 
state after polymerization, and high penetration 
capacity.9 However,  it  is difficult  to develop a 
composition with satisfactory flowability and 
adequate mechanical strength.

The  addit ion  of  bisphenol-A  ethoxylate 
dimethacrylate (BisEMA) is a feasible alternative to 
replace bisphenol-A glycidyl methacrylate (BisGMA), 
and also reduce  the viscosity of a  resin-based 

material.10 BisEMA has a molecular structure similar 
to BisGMA; consequently, both monomers present 
similar properties. Nevertheless, the absence of 
hydroxyl groups in the BisEMA molecules renders this 
monomer less viscous, and less susceptible to water 
sorption than BisGMA,11 thus providing important 
features that meet the requirements for promising 
infiltrant components. 

Moreover, the combined use of an ionic salt with 
camphorquinone might promote salt decomposition, 
thus enhancing free radical polymerization of 
dimethacrylates.12 There is evidence that the addition 
of ionic salts in resinous materials can improve their 
reactivity and polymerization potential, allowing 
the formation of polymers that are more resistant 
to water degradation, even in the presence of high 
concentrations of TEGDMA.13 In addition, the inclusion 
of an antibacterial agent in the infiltrating agent has 
been proposed, considering that restorative materials 
which show antibacterial activity are useful for 
eliminating the harmful effects caused by bacterial 
residues or bacterial microleakage.14

Chitosan is a polysaccharide generally considered 
non-toxic,  biocompatible,  and biodegradable, 
as well as a natural antibacterial agent.14,15 One 
of its antibacterial mechanisms is based on its 
positively-charged cellular characteristic that alters 
its permeability upon interaction with the bacterial 
cell,  thus leading to the escape of intracellular 
components, and to cell death. In recent years, this 
polysaccharide has been widely used in dentistry, 
possibly because of its action as a barrier against 
acid penetration, thereby interfering with dental 
enamel demineralization.14

Considering all the aforementioned information, 
new studies that propose and evaluate improvements 
in  the  composition  of  infiltrating  agents  are 
necessary. A primary line of investigation would 
be to determine the influence of different infiltrant 
compositions on the physicochemical properties 
of these infiltrants, in an attempt to minimize the 
risk of failure associated with the use resin-based 
materials of low viscosity. Thus, the aim of the present 
study was to add diphenyliodonium salt (DPI) and 
chitosan to experimental infiltrants, in different 
concentrations, to evaluate their physical, mechanical, 

2 Braz. Oral Res. 2019;33:e075



Flor-Ribeiro MD, Graziano TS, Aguirar FHB, Stipp RN, Marchi GM

and antibacterial properties. The null hypothesis 
was that the addition of iodonium salt and chitosan 
to experimental infiltrants would not alter their 
physical, mechanical, and antibacterial properties.

Methodology

Infiltrant formulation
Based on previous studies,16,17 nine groups of 

experimental infiltrants were tested (Table 1). The 
monomeric base of all the tested materials was 
composed of 75% TEGDMA (Sigma Aldrich, St. Louis, 
USA) and 25% BisEMA (Esstech, Essington, USA). 
The diluent monomer used was HEMA (Esstech, 
Essington, USA), at a 10% concentration (used as a 
solvent for the base monomers). The photoinitiator 
system was composed of 0.5% camphorquinone 
(Esstech Inc., Essington, USA), and 1% EDAB (Sigma 
Aldrich, St. Louis, USA). The concentrations of the 
salt added to the base of the infiltrants was based 
on a previous study by Ogliari et al.,12 in which the 
authors used 0.5 and 1 mol% diphenyliodonium 
hexafluorophosphate salt (DPI; Sigma-Aldrich, St. 
Louis, USA).

The chitosan (Sigma-Aldrich, St. Louis, USA) 
was prepared by dissolving 2 g of its powder in 1 L 
of 1 vol% acetic acid. The resulting preparation was 
then diluted in distilled water to obtain the desired 
ratio (0.12% and 0.25%, both by weight, according to 
the best results from Elsaka14). The materials were 
weighed on a high-precision analytical scale (Chyo 
JEX-200, YMC Co, Tokyo, Japan), and handled in a 
yellow-light environment with controlled humidity 
and temperature.

The resulting composites were homogenized 
using a magnetic mixer (Model M089, Piracicaba, 
Brazil) and packed in amber glass bottles covered 
with insulation tape, under refrigeration at 4ºC. The 
light-curing device used to perform all the tests was 
the polywave, 3rd-generation VALO light-emitting 
diode (LED) (Ultradent Products, S. Jordan, USA), 
with an irradiance of 1000 mW/cm2.

Degree of conversion
The degree of conversion of the experimental 

infiltrants (n = 5) was measured using Fourier 
transformer infrared spectroscopy (FTIR, Vertex 70, 
Bruker Optics, Germany). The wavelength ranged 
from 4000 cm-1 to 9840 cm-1, with 6 cm-1 resolution. 
Polyvinylsiloxane matrices (Express XT, 3M ESPE, 
St. Paul, USA) were used to prepare the specimens, 
handled according to the manufacturer’s instructions. 
Sample preparation consisted of pressing the matrix 
between two glass slides to a 1-mm thickness, as 
measured by a digital caliper (Mitutoyo, Tokyo, 
Japan). After the pre-reaction of polyvinylsiloxane, 
a 5-mm diameter hole was made at the center of 
the matrix, and the glass slide was secured to the 
machine readout with adhesive tape.

Next, the infiltrants were carefully placed in the 
matrix hole, and the matrix-infiltrant-glass slide 
assembly was positioned in the FTIR, so that the 
laser locator and the infrared source beams passed 
through the center of the sample. Spectra of uncured 
(control) and light-cured material were obtained. 
Each spectrum was subjected to 32-scan readings. 
Light-curing was carried out for 40 seconds. Data 
analysis was performed by Opus software v.6 (Bruker 
Optics, Germany).

The degree of conversion was calculated according 
to the ratio of the double aliphatic and aromatic 
carbon bonds used as the internal standard in the 
light-cured and the uncured states. The baseline 
technique was used to make the calculation 19, and was 
performed by the software itself. Then, the degree of 
conversion (%) was calculated as follows: 1st Equation 
- Residual double bond rate (cured sample/uncured 
sample x 100); 2nd Equation - Degree of conversion 
(%) - 100 - residual double bonds (%).

Table 1. Groups of experimental infiltrants according to 
composition in relation to diphenyliodonium salt (DPI) and 
chitosan concentration.

DPI (mol%)
Chitosan (w%)

0 0.12 0.25

0 G1 G2 G3

0.5 G4 G5 G6

1 G7 G8 G9

Basic composition of infiltrant: BisEMA (25%), TEGDMA (75%), 
HEMA (10%), CQ (0.5%), EDAB (1%). 
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Elastic modulus and flexural strength
Twelve samples (7 mm x 2 mm x 1 mm) of each 

group were made in polyvinylsiloxane matrices 
(Express XT, 3M ESPE, St. Paul, USA), according to 
ISO 178: 2001 specifications, except for length. Light-
curing of the samples was conducted for 40 seconds, 
under a mylar strip, and the specimens were stored 
for 24 hours at 37ºC.

The three-point bending test was performed in 
a universal testing machine (Instron, Model 4111, 
Instron, Canton, USA), with a 5-mm distance between 
the holders, at 0.5 mm/min speed and 50 N load, 
until the fracture of the samples. Prior to the test, 
the dimensions of each specimen were obtained 
with a digital caliper (Mitutoyo, Tokyo, Japan), and 
then transferred to Bluehill 2 software (Instron, 
Canton, MA, USA) to calculate the elastic modulus 
in GPa and the flexural strength in MPa, according 
to dimensions and strain.

Water sorption and solubility
Sorption and solubility tests were based on ISO 

4049: 2009 specifications, except for the sample size, 
and the water volume (mL) used. Disc samples of 
the infiltrants were prepared (5 mm x 1 mm, n = 5) 
in polyvinylsiloxane molds (Express XT, 3M ESPE, 
St. Paul, USA) that had been previously made in a 
Teflon matrix.

Right after light-curing, the samples were stored in 
a desiccator containing silica gel at 37ºC. The specimens 
were weighed repeatedly at 24-hour intervals for 4 
days until a constant initial mass (m1) was obtained, 
with a variation of less than 0.1 mg. The thickness and 
the diameter of the samples were measured using 
a digital caliper, and the measurements were then 
used to calculate the volume (V) of each specimen 
(in mm3).

Afterwards, the specimens were stored individually 
at 37°C in Eppendorf vials containing 2 mL of distilled 
water. After seven days of water storage, the samples 
were removed from the incubator and left at room 
temperature for 30 minutes. The specimens were 
then washed in running water, dried with absorbent 
paper, and weighed on an analytical scale (m2). The 
samples were further dried in a desiccator containing 
silica gel, and weighed daily until a constant mass 

(m3) was obtained, a process that took 6 days in this 
study. The sorption (So) and solubility (SL) values 
were calculated using the  following formulas: 
So = (m2-m3) / V; SL = (m1-m3) / V.

Antibacterial activity

Microorganisms and microbial sensitivity tests
The test microorganisms used were Streptococcus 

mutans   UA159  and  Lactobacillus ac idophilus 
LYO50DCU-S procured from the Laboratory of 
Microbiology and Immunology of the Piracicaba 
Dental School (University of Campinas, Piracicaba, 
Brazil). These species were chosen because they 
are indicative of the presence of caries, and are 
commonly associated with white spot lesions.19 The 
preparation of S. mutans and L. acidophilus strains 
was performed using a microdilution method, 
following the recommendations of the M7-A619 
protocol, with modifications. The microorganisms 
were maintained in a BHI medium (brain heart 
infusion - Difco Laboratories, Detroit, USA) with 
20% glycerol at -20°C. Each species was reactivated 
on BHI plates, and incubated at 37° C and 10% 
CO2 for 24 hours for S. mutans, and for 48 hours 
for L. acidophilus.

Immediately after the growth period, absorbance 
was adjusted in a spectrophotometer (10mV Genesys, 
Thermo Electron, USA) to obtain an inoculum 
concentration equivalent to 1.5 x 108 cells / mL. 
Serial dilution was performed to attain a 1.0 x 
106 cell / ml concentration in BHI broth (Difco 
Laboratories, Detrotit, USA). Minimum inhibitory 
concentration (MIC) and minimum bactericidal 
concentration (MBC) assays were performed to 
evaluate the bacteriostatic and bactericidal activities 
of the experimental infiltrants, respectively.

Minimum inhibitory concentration (MIC) and 
minimum bactericidal concentration (MBC)

The strains of both microorganisms were adjusted 
to 0.05 and 625 nm absorbance in a spectrophotometer 
(Genesys 10mV, Thermo Electron, Waltham, USA) 
to determine the MIC of the groups. The MIC and 
MBC determinations were performed according to 
the recommendations of the Clinical and Laboratory 
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Standards Institute.20 Bacterial cultures of each 
tested species were grown in BHI medium for 24 h 
and 48 h. Three to five colonies were selected from 
these cultures, and placed in 5 mL of BHI medium. 
This new broth culture was incubated at 35°C until 
obtaining an optical turbidity comparable to the 
standard 0.5 McFarland solution (spectrophotometer 
absorbance reading, ƛ = 625 nm, 0.05 absorbance), 
resulting in an inoculum containing approximately 
1 to 2 x 108 CFU / mL (colony forming units / mL). 
Serial dilutions (2X) of the infiltrant samples were 
placed in 96-well plates. The infiltrant concentration 
of subsequent wells was halved; thus, the first well 
had 50 μL, the second 25 μL, and so on until the 
infiltrant concentration was equal to 0 (zero) μL. 
Afterwards, the samples were light-cured, and the 
wells were filled with 100 μL of bacterial inoculum. 
When this inoculum  achieved the desired optical 
turbidity, it was diluted to contain 5 x 105 CFU / mL; 
50 μL of the new bacterial suspension was removed 
from this concentration and added to each well of 
the plate, resulting in a final concentration of 5 × 104 
CFU / well. The plates were incubated for 24 h in 
an oxygenated environment and analyzed visually 
for presence or absence of turbidity in the medium. 
The lowest concentration of the compound that 
did not show turbidity was considered MIC. MBC 
was determined by transferring a 10 μL aliquot of 
each well where no bacterial growth was present 
to a Petri dish containing BHI agar medium, and 
incubating for 24 h. The antibacterial test (MIC and 
MBC) was evaluated by visual inspection. The plate 
referring to the lowest concentration, where there 
was no bacterial growth, was considered the MBC. 
The growth of microorganisms was examined after 
24 and 48 hours.

Statistical analysis
Data were analyzed regarding normality and 

homogeneity of variances, and passed both the 
Kolmogorov-Smirnov and Shapiro-Wilk tests, 
with the exception of the antibacterial tests, which 
were analyzed by visual inspection. The results 
concerning the degree of conversion,  flexural 
strength, elastic modulus, sorption, and solubility 
were analyzed by two-way ANOVA, considering 

the factors “DPI concentration” and “chitosan 
concentration,”  followed by Tukey’s multiple 
comparison test. All analyses were performed at 
a significance level of 5% (α = 0.05).

Results

Degree of conversion
Since there was no statistical interaction between 

chitosan and DPI  factors,  they were evaluated 
separately, according to their respective general 
averages in the tested concentrations.

DPI at 0.5% showed no statistical difference in 
the degree of conversion of the infiltrant, compared 
with the concentration of 0% (Figure 1), indicating 
higher degree of conversion values, whereas 1% DPI 
plus chitosan showed a negative effect on the degree 
of conversion, from the lowest concentration (0.12%) 
to the maximum concentration tested (0.25%).

Elastic modulus
The chitosan-only groups had the lowest elastic 

modulus values (Figure 2). When DPI was added to 
the infiltrant formulation at a concentration of 0.5%, 
the optimal concentration of chitosan was 0.12%. 
However, when the salt concentration was increased 
to 1%, the best result was observed with the mixture 
containing 0.25% chitosan.

Flexural strength
Flexural strength results are described in Figure 3. 

The highest mean flexural strength was found with 
the combination of 0.5% DPI + 0.12% chitosan 
(Group 5). High flexural strength rates were also 
observed in groups: 7 (1% DPI, 0% chitosan) and 9 
(1% DPI, 0.25% chitosan).

Water sorption
The lowest water sorption rates were observed 

in Group 5 (0.5% DPI + 0.12% chitosan), and were 
statistically similar to those of groups 6 (0.5% DPI 
+ 0.25% chitosan) and 8 (1% DPI + 0.12% chitosan) 
(Figure 4). The highest water sorption rates were 
observed in the group with 0.5% DPI and no addition 
of chitosan (Group 4), and in the group with 1% DPI 
and 0.25% chitosan (Group 9).
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Figure 2. Mean values of elastic modulus (GPa) of experimental infiltrants, according to DPI (mol%) and chitosan (w%) concentrations.
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Figure 1. Mean values of degree of conversion (%) of experimental infiltrants, according to DPI (mol%) and chitosan (w%) concentrations.
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Solubility
Like the results for the degree of conversion test, 

those for the solubility test showed no interaction 
between chitosan and DPI. Thus, these factors were 
evaluated separately, according to their respective 
general averages in the tested concentrations.

The  lowest solubility values were observed 
without the addition of DPI (Figure 5). The solubility 
test indicated no statistical differences regarding 
the concentration of chitosan (p ≥ 0.05). Only DPI 

exhibited a statistical variation as an isolated factor. 
DPI increased the solubility of the material at both 0.5% 
and 1% concentrations, regardless of the concentration 
of chitosan involved.

Antibacterial activity
In regard to the antibacterial activity test (Table 2), 

groups 1, 2, and 3 (all with 0% salt) did not show any 
antibacterial activity, thus they exhibited bacterial 
growth, either when light-cured or left uncured. The 

Figure 4. Mean values of water sorption (μg/mm3) of experimental infiltrants, according to DPI (mol%) and chitosan (w%) 
concentrations.
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other groups induced antibacterial activity, both 
when light-cured and left uncured. 

The following interesting observation can be 
made: the higher the concentration of salt involved, 
the greater  the bacteriostatic and bactericidal 
activities analyzed. When light-cured, Group 4 was 
bacteriostatic for S. mutans and bactericidal for L. 
acidophilus, whereas groups 5, 6, 7, and 9 were found 
to be bactericidal for both strains, indicating that the 
salt at 0.5% obtained superior results when added to 
chitosan at 0.12 or 0.25%. On the other hand, when the 
salt was at the maximum tested concentration (1%), 
high antibiotic capacity was observed regardless of 
the presence of chitosan.

Discussion

Based on the results presented above, the null 
hypothesis was rejected, since the addition of both 
DIP and chitosan salts to the experimental infiltrants 

altered  the physicochemical and antibacterial 
properties of these materials. The present study 
indicates that the association between DIP salt and 
chitosan contributes to improving the formulation 
of experimental infiltrants. These two components 
presented a synergistic action, favoring the physical 
properties of the experimental infiltrating agents, in 
addition to an antibacterial effect.

The presence of both DPI and chitosan  led 
to a reduction in the degree of conversion of the 
experimental materials (Figure 1), in contrast with 
the findings of previous studies by Ogliari, et al.,12 
Gonçalves, et al.,13 and Dressano et al.,21 who obtained 
an increase in the degree of conversion in their 
results associated with the presence of the ion salt. 
However, Elsaka14 showed that chitosan at 0.12% 
and 0.25% concentrations in an adhesive, despite 
inducing significant antibacterial improvements, 
caused a decrease in the degree of conversion of 
the evaluated polymer. The degree of conversion 

Table 2. Antibacterial activity (MIC: minimal inhibitory concentration / MBC: minimal bactericidal concentration).

Varibles

S. mutans L. acidophilus

MIC (µg/mL) MBC (µg/mL)
Proportion

MIC (µg/mL) MBC (µg/mL)
Proportion

MBC:MIC MBC:MIC

G1
- - - - - -

(0% DPI; 0% CH)

G2 
- - - - - -

(0% DPI; 0.12% CH)

G3 
- - - - - -

(0% DPI; 0.25% CH)

G4
1.56 50 32:1** 0.78 0.78* 1:1***

(0.5% DPI; 0% CH)

G5 
3.13 3.13 1:1*** 0.78* 0.78* 1:1***

(0.5% DPI; 0.12% CH)

G6 
3.13 3.13 1:1*** 0.78* 0.78* 1:1***

(0.5% DPI; 0.25% CH)

G7
0.78* 3.13 4:1*** 0.78* 3.13 4:1***

(1% DPI; 0% CH)

G8 
0.78* 6.25 8:1 ** 0.78* 1.56 2:1***

(1% DPI; 0.12% CH)

G9 
0.78* 3.13 4:1*** 0.78* 0.78* 1:1***

(1% DPI; 0.25% CH)

*Maximum at the tested concentrations; **Bacteriostatic; ***Bactericidal. 
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is a determining factor for the physical-mechanical 
resistance of a polymer.22 However, no resin-based 
material is capable of achieving a complete degree 
of conversion, and even low conversion rate values 
have been accepted for composites and adhesives.23

In addition to low mechanical resistance, a low 
degree of conversion has been associated with higher 
permeability, higher water sorption, and lower 
biocompatibility of dental polymers due to higher 
leaching of uncured monomers.22,24 Nonetheless, 
the current literature does not accurately establish 
an acceptable minimum degree of conversion for 
composites. However, a negative correlation has 
been found 25 between the values for abrasion wear 
in composites and degree of conversion at 55-65%. 
Thus, degree of conversion values lower than 55% 
have been contraindicated for dental composites.25

According to the results shown in Figure 1, the 
infiltrating agent with DPI salt at 0.5% concentration 
did not result in any statistical difference when 
compared with this agent without DPI, in which case 
there was actually a higher degree of conversion. This 
indicates that the use of DPI at a concentration of 
0.5% can maintain a satisfactory degree of conversion 
for experimental infiltrants. This corroborates the 
findings by Gonçalves et al.,13 who demonstrated a 
higher degree of conversion with the addition of 0.5% 
DPI to experimental dental cements.

DPI   sa lt   has   been  assoc iated  with   the 
improvement of the polymerization potential of 
resin-based materials.12,13 DPI is capable of improving 
the photopolymerization kinetics of methacrylate 
free radicals up to twofold.13 Moreover, this salt 
may react with camphorquinone or EDAB amine, 
and with the inactive camphorquinone radicals 
produced in the photoactivation process,12 even if 
it does not absorb the known blue wavelength of 
current LEDs.

The  lower  values  of  degree  of  conversion 
associated with the increase in DPI concentration 
observed in this study could be attributed to the 
rapid polymerization that has been attributed to the 
DPI salt. This salt can act as an electron acceptor, 
leading to an increase in the initiation rate of new 
radicals generated from DPI fragmentation.13 This 
speeds up polymerization, and could explain the 

difference observed in the degree of conversion 
of the materials evaluated.26 On the other hand, 
according to the results of Figure 1, the presence 
of chitosan showed a negative effect on the degree 
of conversion of the experimental infiltrants, even 
at its lowest concentration (0.12%). However, it still 
presented a higher degree of conversion value than 
the 0.25% concentration of chitosan.

The properties of elastic modulus and flexural 
strength are related to the rigidity of the polymer 
formed, a rigidity determined by the extent of 
polymerization 28. In this study, the addition of chitosan 
to DPI was found to increase the elastic modulus 
significantly. The presence of DPI salt and chitosan 
has resulted in more resistant polymers (Figures 2 
and 3), despite a slightly lower degree of conversion 
associated with salt-containing groups. This can be 
explained by the ability of DPI to induce an increase 
in crosslinking density, leading to shorter polymer 
chains, and increased reaction speed and strength 
of the material.13 Chitosan might act as a reinforcing 
framework for methacrylates,28,29 by increasing the 
mechanical resistance of the infiltrants.

Figure 3 shows the flexural strength results, and 
reveals a possible correlation between the 0.5% DPI 
and the 0.12% chitosan concentrations (Group 5). 
The combination of these concentrations resulted in 
statistically higher flexural strength than that of all 
the other groups, indicating that the strength of the 
infiltrant is likely to increase by mixing these two 
elements (DPI and chitosan) at the above mentioned 
concentrations, thereby improving one of the main 
mechanical properties of dental materials.

Figures 4 and 5 show the results of the sorption 
and solubility tests. 

In general, TEGDMA has been associated with 
high sorption and solubility values, resulting 
from a relatively hydrophilic behavior that may 
involve water diffusion inside the polymer.22,30 
Since  the base of  the experimental  infiltrants 
used in the present study was composed of 75% 
TEGDMA, high sorption and solubility values 
were expected. Conversely, a beneficial effect of the 
interaction between DPI salt and chitosan in the 
water sorption of the resulting polymer could be 
perceived (Figure 4). This indicates that chitosan 
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plays a beneficial  role  in decreasing sorption 
values, provided it is used in the concentration of 
0.12%, whereas DPI salt also decreases sorption 
values, provided it is used in the concentration 
of 0.5%. Gonçalves, et al.13 also obtained favorable 
sorption results in experimental luting agents using 
this DPI salt concentration. However, the present 
study is the first to show a beneficial effect of the 
association between the ion salt and chitosan at the 
aforementioned concentrations, namely, lower water 
sorption in the resin matrix of the infiltrant, even 
at high concentrations of TEGDMA. On the other 
hand, regarding solubility (Figure 5), DPI has been 
found to have a negative influence at 0.5% and 1%, 
regardless of the concentration of chitosan involved; 
this is consistent with previous investigations.13,21 
The lower degree of conversion of the infiltrants 
containing ion salt and chitosan in their composition 
could have led to increased leaching of unreacted 
monomers during water storage.

Regarding the antibacterial evaluation (Table 2), 
a well-known concept determines that a substance 
is considered bactericidal when the MBC is the same 
or no more than fourfold greater than the MIC. 
On the other hand, it is considered bacteriostatic 
when the MBC is many-fold greater than the MIC.31 
Hence, a correlation between the DPI salt with 
greater antibacterial properties was hypothesized 
in relation to both S. mutans and L. acidophilus. In 
this study, chitosan might have played a secondary 
role in antibacterial action, since it showed an effect 
only when combined with DPI. There are previous 
studies14,15,28 that indicate a positive outcome regarding 
the addition of chitosan to dental materials, by 
improving their antibacterial effect. However, as 
far as the authors know, there are no reports in the 
literature indicating the antibacterial potential of the 
ion salt in dental materials.

Important conclusions may be drawn from this 
study regarding the addition of different salt and 
chitosan combinations to experimental infiltrants. 
The known interaction between amino groups 
that become positively charged with chitosan32 and 
the ionic nature of the diphenyliodonium salt are 
likely to produce mutually favorable mechanical 
and antibacterial properties that would improve 
the tested experimental infiltrants. If popularized, 
the use of infiltrating agents, coupled with public 
preventive measures, could lead to a decrease in 
dental caries, still considered a major public health 
problem.33 The consequential benefits would promote 
an increase in the quality of life of the population 
as a whole. However, further studies are needed to 
better elucidate the advantages of the clinical use of 
the tested infiltrants.

Conclusions

This  study  indicates  that  the  inclusion  of 
diphenyliodonium salt at 0.5% concentration improves 
the physicomechanical properties of experimental 
infiltrating agents, such as elastic modulus, flexural 
strength, and water sorption, and the addition of 0.12% 
chitosan favors the behavior of the ionic salt, not only 
regarding mechanical, but also antibacterial properties. 
The addition of ionic salt and chitosan to the experimental 
infiltrants is a viable alternative for improving mechanical 
and antibacterial infiltrant properties.

Acknowledgements
The authors would like to thank Professor Roberto 

R. Braga for the degree of conversion measurements 
performed at the University of São Paulo (USP). 
The authors also wish to thank Espaço da Escrita – 
Pró-Reitoria de Pesquisa UNICAMP – for the language 
revision services provided.

1. Wong A, Subar PE, Young DA. Dental caries: an update on dental trends and therapy. Adv Pediatr. 2017 Aug;64(1):307-30. 

https://doi.org/10.1016/j.yapd.2017.03.011

2. Maltz M, Jardim JJ, Alves LS. Health promotion and dental caries. Braz Oral Res. 2010;24 Suppl 1:18-25. 

https://doi.org/10.1590/S1806-83242010000500004

References

10 Braz. Oral Res. 2019;33:e075



Flor-Ribeiro MD, Graziano TS, Aguirar FHB, Stipp RN, Marchi GM

3. Yazkan B, Ermis RB. Effect of resin infiltration and microabrasion on the microhardness, surface roughness and morphology of incipient 

carious lesions. Acta Odontol Scand. 2018 Oct;76(7):473-81. https://doi.org/10.1080/00016357.2018.1437217

4. Punyanirun K, Yospiboonwong T, Kunapinun T, Thanyasrisung P, Trairatvorakul C. Silver diamine fluoride remineralized artificial incipient 

caries in permanent teeth after bacterial pH-cycling in-vitro. J Dent. 2018 Feb;69:55-9. https://doi.org/10.1016/j.jdent.2017.09.005

5. Paris S, Meyer-Lueckel H, Cölfen H, Kielbassa AM. Resin infiltration of artificial enamel caries lesions with experimental light curing 

resins. Dent Mater J. 2007 Jul;26(4):582-8. https://doi.org/10.4012/dmj.26.582

6. Paris S, Meyer-Lueckel H. Inhibition of caries progression by resin infiltration in situ. Caries Res. 2010;44(1):47-54. 

https://doi.org/10.1159/000275917

7. Fernández E, Martín J, Vildósola P, Oliveira Junior OB, Gordan V, Mjor I, et al. Can repair increase the longevity of composite resins? 

Results of a 10-year clinical trial. J Dent. 2015 Feb;43(2):279-86. https://doi.org/10.1016/j.jdent.2014.05.015

8. Meyer-Lueckel H, Paris S. Progression of artificial enamel caries lesions after infiltration with experimental light curing resins. Caries Res. 

2008;42(2):117-24. https://doi.org/10.1159/000118631

9. Paris S, Meyer-Lueckel H, Mueller J, Hummel M, Kielbassa AM. Progression of sealed initial bovine enamel lesions under demineralizing 

conditions in vitro. Caries Res. 2006;40(2):124-9. https://doi.org/10.1159/000091058  

10. Ferracane JL. New polymer resins for dental restoratives. Oper Dent. 2001;6:199-209.

11. Gonçalves F, Pfeifer CS, Ferracane JL, Braga RR. Contraction stress determinants in dimethacrylate composites. J Dent Res. 2008 

Apr;87(4):367-71. https://doi.org/10.1177/154405910808700404

12. Ogliari FA, Ely C, Petzhold CL, Demarco FF, Piva E. Onium salt improves the polymerization kinetics in an experimental dental adhesive 

resin. J Dent. 2007 Jul;35(7):583-7. https://doi.org/10.1016/j.jdent.2007.04.001

13. Gonçalves LS, Moraes RR, Ogliari FA, Boaro L, Braga RR, Consani S. Improved polymerization efficiency of methacrylate-based cements 

containing an iodonium salt. Dent Mater. 2013 Dec;29(12):1251-5. https://doi.org/10.1016/j.dental.2013.09.010

14. Elsaka SE. Antibacterial activity and adhesive properties of a chitosan-containing dental adhesive. Quintessence Int. 2012 Jul-

Aug;43(7):603-13.  

15. Mahapoka E, Arirachakaran P, Watthanaphanit A, Rujiravanit R, Poolthong S. Chitosan whiskers from shrimp shells incorporated into 

dimethacrylate-based dental resin sealant. Dent Mater J. 2012;31(2):273-9. https://doi.org/10.4012/dmj.2011-071

16. Araújo GS, Sfalcin RA, Araújo TG, Alonso RC, Puppin-Rontani RM. Evaluation of polymerization characteristics and penetration into 

enamel caries lesions of experimental infiltrants. J Dent. 2013 Nov;41(11):1014-9. https://doi.org/10.1016/j.jdent.2013.08.019

17. Inagaki LT, Dainezi VB, Alonso RC, Paula AB, Garcia-Godoy F, Puppin-Rontani RM, et al. Evaluation of sorption/solubility, 

softening, flexural strength and elastic modulus of experimental resin blends with chlorhexidine. J Dent. 2016 Jun;49:40-5. 

https://doi.org/10.1016/j.jdent.2016.04.006

18. Rueggeberg FA, Hashinger DT, Fairhurst CW. Calibration of FTIR conversion analysis of contemporary dental resin composites. Dent 

Mater. 1990 Oct;6(4):241-9. https://doi.org/10.1016/S0109-5641(05)80005-3

19. Alaluusua S. Salivary counts of mutans streptococci and lactobacilli and past caries experience in caries prediction. Caries Res. 1993;27 

Suppl 1:68-71. https://doi.org/10.1159/000261606

20. Clinical and Laboratory Standards Institute. Methods for dilution antimicrobial susceptibility tests f or bacteria that grow aerobically; 

Approved Standard—Ninth Edition. Wayne, PA: Clinical and Laboratory Standards Institute; 2012.

21. Dressano D, Palialol AR, Xavier TA, Braga RR, Oxman JD, Watts DC, et al. Effect of diphenyliodonium hexafluorophosphate on the 

physical and chemical properties of ethanolic solvated resins containing camphorquinone and 1-phenyl-1,2-propanedione sensitizers as 

initiators. Dent Mater. 2016 Jun;32(6):756-64. https://doi.org/10.1016/j.dental.2016.03.010

22. Van Landuyt KL, Snauwaert J, De Munck J, Peumans M, Yoshida Y, Poitevin A, et al. Systematic review of the chemical composition of 

contemporary dental adhesives. Biomaterials. 2007 Sep;28(26):3757-85. https://doi.org/10.1016/j.biomaterials.2007.04.044

23. Nunes TG, Garcia FC, Osorio R, Carvalho R, Toledano M. Polymerization efficacy of simplified adhesive systems studied by NMR and 

MRI techniques. Dent Mater. 2006 Oct;22(10):963-72. https://doi.org/10.1016/j.dental.2005.10.008

24. Galvão MR, Caldas SG, Bagnato VS, Rastelli ANS, Andrade MF. Evaluation of degree of conversion and hardness of dental composites 

photo-activated with different light guide tips. Eur J Dent. 2013 Jan;7(1):86-93.  

25. Soares LE, Liporoni PC, Martin AA. The effect of soft-start polymerization by second generation LEDs on the degree of conversion of resin 

composite. Oper Dent. 2007 Mar-Apr;32(2):160-5. https://doi.org/10.2341/06-45

26. Loguercio AD, Stanislawczuk R, Mittelstadt FG, Meier MM, Reis A. Effects of diphenyliodonium salt addition on the adhesive and 

mechanical properties of an experimental adhesive. J Dent. 2013 Jul;41(7):653-8. https://doi.org/10.1016/j.jdent.2013.04.009

27. Ferracane JL. Hygroscopic and hydrolytic effects in dental polymer networks [Review]. Dent Mater. 2006 Mar;22(3):211-22. 

https://doi.org/10.1016/j.dental.2005.05.005

28. Diolosà M, Donati I, Turco G, Cadenaro M, Di Lenarda R, Breschi L, et al. Use of methacrylate-modified chitosan to increase the 

durability of dentine bonding systems. Biomacromolecules. 2014 Dec;15(12):4606-13. https://doi.org/10.1021/bm5014124

11Braz. Oral Res. 2019;33:e075



Effect of iodonium salt and chitosan on the physical and antibacterial properties of experimental infiltrants

29. Elsaka S, Elnaghy A. Effect of addition of chitosan to self-etching primer: antibacterial activity and push-out bond strength to radicular 

dentin. J Biomed Res. 2012 Jul;26(4):288-94. https://doi.org/10.7555/JBR.26.20120042

30. Levison ME, Levison JH. Pharmacokinetics and pharmacodynamics of antibacterial agents. Infect Dis Clin North Am. 2009 

Dec;23(4):791-815. https://doi.org/10.1016/j.idc.2009.06.008

31. Rüttermann S, Dluzhevskaya I, Grosssteinbeck C, Raab WH, Janda R. Impact of replacing Bis-GMA and TEGDMA by 

other commercially available monomers on the properties of resin-based composites. Dent Mater. 2010 Apr;26(4):353-9. 

https://doi.org/10.1016/j.dental.2009.12.006

32. Kim JS, Shin DH. Inhibitory effect on Streptococcus mutans and mechanical properties of the chitosan containing composite resin. Restor 

Dent Endod. 2013 Feb;38(1):36-42. https://doi.org/10.5395/rde.2013.38.1.36

33. Boing AF, Bastos JL, Peres KG, Antunes JL, Peres MA. Social determinants of health and dental caries in Brazil:  

a systematic review of the literature between 1999 and 2010 [Review]. Rev Bras Epidemiol. 2014;17 Suppl 2:102-15. 

https://doi.org/10.1590/1809-4503201400060009

12 Braz. Oral Res. 2019;33:e075


