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RESUMO 

Este estudo in vitro objetivou investigar a influência da incorporação de 

diferentes concentrações de nanotubos de dióxido de titânio (n-TiO2) nas propriedades 

físicas do cimento de ionômero de vidro (CIV). Ao Ketac Molar EasyMix foi incorporado 

concentrações de n-TiO2 (0%, 3%; 5%; 7% em peso), sintetizados pelo método alcalino (~ 

20 nm de tamanho e ~ 10nm de diâmentro). O tempo de reação de presa inicial e final foi 

avaliado após 90 s da aglutinação usando as agulhas maior e menor calibre de Gillmore, 

repectivamente (n=12). O tempo da perda de brilho foi calculado com o auxílio de um relógio 

digital (TIMEX). As avaliações foram realizadas seguindo as especificações da ISO 9917-1 e 

o experimento foi repetido por duas vezes. Os dados foram submetidos a ANOVA e teste de 

Tukey (α=0,05). O CIV contendo 7% de n-TiO2 exibiu o valor mais elevado de tempo de 

presa inicial (328 ± 20 s), diferindo estatisticamente do grupo controle (188 ± 9 s), do grupo 

contendo 3% de n-TiO2 (245 ± 30 s), e de 5 de n-TiO2 (245 ± 1 s) (p<0,01). Para o tempo de 

presa final e perda de brilho não houve diferença significativa entre os grupos com e sem a 

presença de n-TiO2 (p≥0,05). Pode-se concluir que a incorporação na concentração de 7% 

de n-TiO2 ao CIV alterou a velocidade de presa inicial do cimento, entretanto concentrações 

mais baixas mantem o tempo de presa inicial do produto sem a adição de n-TiO2. A 

velocidade da presa final e a perda de brilho não se alteram pela incorporação da 

nanotecnologia. 

Palavras-chave: Cimento  de ion me o de vid o. Nanotecnologia. Tit nio. 

  



 
 

ABSTRACT 

The aim of this in vitro study was investigate the performance of the glass 

ionomer cement (GIC) incorporated with titanium dioxide nanotube (n-TiO2). n-TiO2 (0%, 3%; 

5%; 7% by weight) synthesized by the alkaline method (~ 20 nm of length and ~ 10 nm of 

diameter) were incorporated into GIC (Ketac Molar EasyMix) powder component. Physical 

analysis included inicial and final setting times, and brightness of cement.  Setting times of 

experimental groups were evaluated using Gilmore needles after 90 s of agglutination using 

from large to small needles, respectively (n= 12). The brightness loss time was calculated 

with a digital clock (TIMEX). The evaluations were performed following the specifications of 

ISO 9917-1 and the experiment was repeated twice. Data were submitted to ANOVA and 

Tukey te t (α = 0.05). The GIC containing 7% n-TiO2 exhibited the highest initial chemical 

setting time (328 SD 20 s), differing statistically from the control group (188 SD 9 s) and the 

group containing 3% n-TiO2 (245 SD 30 s) and 5% n-TiO2 (245 SD 1 s) (p <0.01). For the 

final chemical setting time and brightness loss there was no significant difference between 

groups with and without TiO2 nanotube  (p≥0.05). In conclu ion, 7% n-TiO2 into GIC altered 

the initial chemical setting time, however lower concentrations maintain the initial chemical 

setting time of the product without nanotecnology. Final chemical setting time and brightness 

loss do not change by incorporating nanotechnology. 

Key words: Glass ionomer cements. Nanotechnology. Titanium. 
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1 INTRODUÇÃO 

O cimento de ionômero de vidro (CIV) é empregado na área odontológica há 

mais de 40 anos, este material é composto por um pó de vidro de fluoro-alumino-silicato de 

cálcio, e pelo líquido, o ácido poliacrílico (McLean., 1974; Holmgren et al., 2013). O CIV 

pode ser indicado em casos de tratamento restaurador atraumático, selantes, forramento e 

cimentação (AAPD, 2004; Frencken, 2014). Por ser um material biocompatível, tem como 

características principais a adesão aos tecidos dentários, a liberação de flúor e o coeficiente 

de expansão térmico semelhante ao elemento dental (McLean e Wilson, 1974; Gladys et al., 

1997; Wiegand et al., 2007; Markovic et al., 2012). Ainda que a prevenção de lesões de 

cáries tenham demonstrado uma eficácia com o uso dos CIVs convencionais (Rahimttola e 

Svan Amerongen, 2002; Wang et al., 2004; Vieira et al., 2006; Cefaly et al., 2007; Zanata et 

al., 2011; Amorim et al., 2012; Amorim et al., 2014; Frencken,2014; Mickenautsch, 2015; 

Mickenautsch e Yengopal, 2016), há uma preocupação com relação a retenção do material 

restaurador em sua perda parcial ou total, infiltrações marginais e recidiva de cáries (Yip e 

Smales. 2002; Rahimttola e Svan Amerongen, 2002; Wang et al., 2004; Vieria et al., 2006; 

Frencken et al., 2007; Zanata et al., 2011; Amorim et al., 2012; Amorim et al., 2014; 

Frencken, 2014; Mickenautsch, 2015). 

Materiais compostos pela nanotecnologia poderiam ser incorporados nos CIVs 

convencionais com o objetivo de melhorar suas propriedades elétricas, químicas, mecânicas 

e ópticas, superando suas limitações (Zhang et al., 2005; Beun et al., 2007; de Paula et al., 

2011). A sílica, o alumínio e titânio são exemplos de nanoparticulas utilizadas com esta 

finalidade (El-Negoly et al., 2014; Poosti et al., 2013; Zhao e Xie., 2009), sendo o titânio um 

elemento sem risco de toxicidade, quimicamente estável e aditivo inorgânico. (Yang et al., 

2001). 

Ainda que existam estudos que comprovem resultados satisfatórios quanto as 

propriedades dos CIVs convencionais agregados por nanotecnologia (Zhao e Xie., 2009; 

Elsaka et al., 2011; El-Negoly et al., 2014; Cibim et al., 2017), há poucos relatos sobre a 

caracterização física de materiais odontológicos ionoméricos incorporados com nanotubos 

de dióxido de titânio. Deve-se considerar se as nanoestruturas poderiam permear a matriz 

dos CIVs em formação e interferirem na reação inicial de presa do material, pois esta é uma 

fase relevante na manutenção de suas propriedades. 

Neste contexto, a composição do cimento de ionômero de vidro se dá por um pó 

constituído por óxido de silício (SiO2), óxido de alumínio (Al2O3) e fluoreto de cálcio (CaF2) 

(Baratieri et al., 1986). Em menores quantidades, também pode ser encontrado neste 
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produto elementos como o magnésio e o sódio (Carvalho, 1998). O frasco do líquido do CIV 

contém um ácido polialcenóico, composto pelos ácidos poliacrílicos e polimaléico. A adição 

do ácido tartárico tem a intenção de prolongar o tempo de trabalho do CIV (Nicholson et al., 

1998), enquanto que a incorporação do ácido itacônico impede ou retarda a reação química 

dos ácidos no processo de armazenamento do material (Nicholson, 1998). 

A reação de presa dos CIVs convencionais ocorre em três estágios. A primeira 

fase inicia-se na aglutinação do pó com o líquido levando ao deslocamento de íons, 

representada pelo momento em que os ácidos umedecem a camada mais periférica das 

partículas de vidro presentes no pó. Íons de cálcio e alumínio deslocados pelo hidrogênio, 

reagem com o flúor formando fluoretos de cálcio e de alumínio. Dependendo da acidez do 

meio fluoreto de cálcio pode reagir com os polímeros acrílicos resultando em complexos 

estáveis. A aplicação do material deve ser realizada nessa fase, enquanto o mesmo ainda 

se apresenta com brilho, ou seja, com a presença de grupos carboxílicos livres para que 

consiga se unir ao dente. A perda de brilho do material indica o término do tempo de 

trabalho, ou seja, após a perda do brilho, se o material ainda não foi levado à cavidade, 

deve ser desprezado e outra dosagem e manipulação devem ser realizadas, ressaltando 

que a reação de presa continua mesmo após a perda de brilho (Bussadori et al., 2003). A 

segunda etapa da reação inicia-se em cerca de 5 a 10 minutos após a espatulação e é 

caracterizada pela formação de uma matriz de gel de poliácidos, na qual o cálcio carregado 

positivamente reage com poliácidos ligados negativamente, resultando na formação de 

ligações iônicas de poliacrilato de cálcio. Ao atingir esse estágio, após um certo tempo, o 

CIV endurece. A terceira e última fase dessa reação é a formação do gel de sílica 

incorporado do vidro à matriz, este processo se dá nas primeiras 24 horas, sendo possível 

notar quando o material atingir sua fase final de endurecimento, uma expansão da umidade. 

(Bussadori et al., 2003). 

Perante a complexidade da reação de presa dos CIVs e a necessidade de não a 

desfavorecer, torna-se necessária a caracterização desses novos materiais e, sendo assim, 

a hipótese deste estudo é que CIVs contendo nanotubos de TiO2 aprimoram suas 

propriedades físicas, influenciando positivamente a interação entre nanoestrutura e a matriz 

do material ionomérico, possibilitando uma inovação tecnológica na fabricação de futuros 

produtos odontológicos. Sendo assim, afirma-se a hipótese que a incorporação de diferentes 

concentrações de nanotubos de TiO2 influência positivamente as propriedades físicas do 

cimento de ionômero de vidro (CIV) convencional. 
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2 REVISÃO DA LITERATURA 

2.1 Cimento de ionômero de vidro 

Segundo Vieria et al., (2006) a criação do CIV se deu por volta da década de 70, 

a partir do desenvolvimento do cimento de silicato. Inicialmente este material foi utilizado em 

pequenas restaurações, e mais tarde, passou a ser empregado uma alternativa para 

cimentação de próteses, base cavitária, forramento e selante dentinário. Originalmente este 

material era difícil de manusear, exibia baixa resistência ao desgaste e era quebradiço 

(AAPD, 2004). Vieira et al; (2006), afirmam também que avanços na formulação do CIV 

convencional trouxe melhorias como a liberação de flúor na cavidade oral, adesão química 

ao dente, biocompatibilidade, podendo ser utilizado em amplas situações odontológicas. 

Pinheiro et al., (2016) descrevem que a composição básica do CIV é de 

aproximandamente 29% de óxido de silício, 16,6% de oxido de alumínio, 34% de fluoreto de 

cálcio, 7% de fluoreto de alumínio 3% de fluoreto de sódio e 9,8% de fosfato de alumínio. O 

líquido é uma solução aquosa com 45% de água, 30% de ácido poliacrílico, 10% de ácido 

tartárico e 15% de ácido itacônico. Pó e líquido quando misturados resultam em uma reação 

ácido-base formando um sal hidratado, capaz de agir como um ligante entre as partículas de 

vidro. 

A reação de presa dos CIVs convencionais, é descrita por Vieira et al., (2006) 

como a reação entre o íon hidrogênio com às partículas de vidro, ocorrendo liberação dos 

íons alumínio e cálcio fazendo com que estes migrem para a fase aquosa do material. Uma 

matriz de gel é formada pelo poliacrilato de cálcio resultante da reação das cadeias 

aniônicas do poliácido com o cálcio. A porção mais periférica das partículas de vidro 

interagem com o ácido e formam um gel, enquanto que as porções que não foram reagidas 

transformam-se em carga da matriz de gel de polissais. Com isto, o material tem o seu 

endurecimento, e lentamente alumínio será liberado formando poliacrilato de alumínio, que 

tem como função a maturação da matriz. 

Ainda de acordo com Vieira et al., (2006) dentre as propriedades deste material 

que os tornam favoráveis em situações odontológicas podem ser citados: a ligação química 

ao esmalte e dentina; expansão térmica semelhante ao elemento dental; biocompatibilidade; 

captação de flúor (de dentifrícios, enxaguatórios bucais e aplicações tópicas); liberação de 

flúor e diminuição da sensibilidade à umidade quando comparada às resinas (Guidelines 

AAPD, 2004). Devido ao índice de expansão térmica ser semelhante ao dente, e este 

material não possuir contração de polimerização no momento da presa, o índice de 

infiltração marginal do CIV é menor. Este material deve ser inserido em um único 
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incremento, o que diminuí o tempo clínico e melhora a qualidade do tratamento (Vieira et al., 

2006). 

Para Vieira et al., (2006) e de Amorim et al., (2018) o CIV apresenta algumas 

limitações como sua resistência adesiva considerada baixa, principalmente comparada às 

resinas compostas. Este material sofre o processo de sinérese e embebição para o meio 

externo após ser introduzido na cavidade bucal, pois no momento em que ocorre a reação 

de presa do cimento, pode haver desidratação ou a captação de água da saliva, e diante 

disto, é necessário uma proteção superficial após sua aplicação, como por exemplo, a 

vaselina. Ainda, ao ser utilizado em estudos clínicos em regiões de maior esforço 

mastigatório verificou excessivo desgaste e fratura do material restaurador (de Amorim et 

al., 2018). 

Pinheiro et al., (2016) relatam que os avanços encontrados na literatura sobre 

este material restaurador, estão relacionados aos problemas em suas propriedades, como a 

cor, que pode ser considerada insatisfatória quando comparada ao dente, o desgaste 

superficial e a sensibilidade do CIV em relação ao meio ácido.  

 

2.2 Nanotecnologia 

Khademolhosseini et al., (2012) citam que devido às limitações do CIV, esforços 

notáveis foram feitos para melhorias e aprimoramentos das propriedades físicas e 

mecânicas desse material como a adição de ligas de amálgama e aço inoxidável, além de 

diferentes cargas de prata, carbono e fibras de alumino-silicato e a incorporação de 

hidroxiapatita foram levadas em consideração para superar as desvantagens. Mais 

recentemente estudos foram feitos com a introdução de nanopartículas de dióxido de titânio, 

hidroxiapatita, fluoroapatita na matriz CIV visando melhores resultados em sua resistência 

mecânica. 

Segundo de Paula., (2011) a nanotecnologia pode ser considerada como a área 

que produz e manipula materiais e estruturas, através de métodos físicos ou químicos, e 

que abrangem o tamanho na faixa de 1 a 100 nanômetros. Seu uso visa melhores 

resultados em propriedades elétrica, química, ópticas dos materiais (de Paula et al; 2011). 

Devido às partículas possuírem uma pequena dimensão e uma ampla distribuição de 

tamanhos, pode ser aumentada a carga resultando em melhorias como resistência à tração, 

à compressão e à fratura. Entretanto, o fato de as partículas de carga possuírem um 

pequeno tamanho, propriedades ópticas dos compósitos podem ser melhoradas, pois seu 

diâmetro é uma fração do comprimento de onda da luz visível (0,4-0,8 m), resultando na 
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incapacidade do olho humano em detecta- lás. Além disso, a taxa de desgaste é diminuída e 

o brilho a retenção é melhor. 

De acordo com Zhao e Xie., (2009) dentre as nanopartículas a sílica, alumina e 

titânio têm sido utilizados com sucesso em pesquisas buscando aperfeiçoar a resistência ao 

desgaste e as forças mecânicas. Para Cibim et al., (2017) o TiO2 têm sido estudado devido 

a sua estabilidade química, não toxicidade, biocompatíbilidade e bons resultados em 

propriedades mecânicas de compósitos e materiais híbridos. Arruda et al., (2015) afirma que 

quando as partículas de TiO2 apresentam-se menores que 50 nanômetros este material 

demostra-se multifuncional e eficaz. 

Arruda et al., (2015) ainda afirma que a síntese de nanotubos de TiO2 pode ser 

realizada por três principais métodos: oxidação anódica assistida por moldes e soluções 

alcalinas hidrotérmica. A formação nanotubos de TiO2 ocorre a partir da ondulação de folhas 

do dióxido de titânio durante a fase alcalina.  

Vimbela et al., (2017) afirmam que nano-TiO2 pode ser encontrado em três 

estruturas cristalinas: a anatase, brukide e rutilo. Dentre estas, a anatase apresenta a maior 

atividade antibacteriana. Sob temperaturas de 600 ° C a 700 ° C, estruturas de anatase 

produzem OH em uma reação fotocatalítica, capaz de perfurar a parede bacteriana e mata-

las. O titânio têm sido um nanomaterial promissor nas indústrias para uma redução no 

crescimento de bactérias e no campo médico para a diminuição em infecções. 

 

2.3 CIV e Nanotecnologia 

Zhao e Xie., (2009) incorporaram nanopartículas esféricas em um CIV 

convencional mostrando que estas (modificada em nano, micro ou superfície) aumentaram a 

resistência ao atrito em aproximadamente 50%, porém diminuiram a resistência à abrasão. 

A incorporação de 13% das nanopartículas esféricas de sílica melhoraram efetivamente a 

resistência ao atrito e dureza superficial do cimento. 

Para Ana et al., (2003) a inclusão de vidros bioativos no ionômero de vidro 

modificado por resina buscou superar as limitações mecânicas do CIV, resultando em maior 

resistência mecânica e resistência em desintegração. Os cimentos modificados por resinas 

contendo 33% em peso de vidros biotivos não obtiveram diferenças no tempo de presa 

enquanto que os contendo 50% de vidros bioativos foram observadas diferenças 

significativas (tempo de presa foi prologado ou encurtado dependendo do tipo de vidro 

bioativo incorporado).  
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Dickey et al; (2016) avaliaram o impacto do germânio na reação de presa dos 

CIVs de silicato de zinco. Cinco composições do pó de vidro de <45m foram sintetizadas, 

resultando que os CIVs contendo germânio revelaram um atraso no tempo da reação de 

presa inicial. 

Prentice et al., (2006) adicionaram partículas nano de trifluoreto de itérbio (YbF3) 

e sulfato de bário (BaSO4) em um CIV convencional nas concentrações 1, 2, 5, 10, 15 e 

25% em peso.  Os tempos de trabalho e presa inicial foram diminuídos com a adição de 

YbF3. A adição de BaSO4 em baixas concentrações reduziu os tempos de trabalho e de 

presa inicial, entretanto, a adição das nanopartículas em altas concentrações aumentou o 

tempo de trabalho. Neste trabalhou concluiu-se que ao alterar a proporção do pó do 

ionomero altera-se o tempo da reação de presa, uma vez que houve redução na proporção 

do pó do ionômero convencional diluindo das nanopartículas de TiO2. 

De Paula et al., (2011) avaliaram a degradação biomecânica de dois nano-

materiais restauradores, Ketac N100 que é um CIV modificado com resina e um composto, o 

Filtek Z350, em comparação com materiais convencionais (Vitremer e TPH Spectrum).  O 

composto Filtek Z350 exibiu a melhor resistência à abrasão por escovação, enquanto que o 

Ketac N100 resultou em uma fragilidade a biodegradação devido a sua matriz mais externa 

ser frágil sob este processo, sugerindo a necessidade de procedimentos de acabamento e 

polimento após o tratamento de restauração. O material Vitremer apresentou uma 

resistência satisfatória à biodegradação, mas a exposição de suas partículas após abrasão 

promoveu os maiores valores de rugosidade. Neste estudo demonstrou-se que a 

nanotecnologia incorporada nestes materiais foi importante para a resistência superior à 

degradação biomecânica. 

El Negoly et al., (2014) observaram o efeito da adição de nanopartículas de TiO2 

nas propriedades mecanométricas dos materiais restauradores baseados em CIV 

convencional. Os dados do estudo mostraram um aumento significativo na resistência à 

compressão deste material após a incorporação de 3% e 5% de nanopartículas de TiO2 em 

peso, enquanto que 7% diminuíram. Houve também um aumento significativo nos valores de 

resistência à flexão após a adição das nanopartículas de TiO2. 

Khademolhosseini et al., (2012) relatam que partículas nano de titânio e alumínio 

foram utilizadas como material de reforço ao CIV comercial nas concentrações de 1% a 10% 

de titânio em peso. Resultados demostraram que as propriedades mecânicas são 

potencializadas conforme a quantidade de nanopartículas de TiO2 até 5% em peso. Essas 

nanopartículas são capazes de melhoria significativa nas propriedades mecânicas do CIV 

convencional, bem como a biocompatibilidade e propriedades estéticas.  
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Ao suplementar CIV convencional com nanopartículas de TiO2 de <25 nm em 

concentrações de 3% e 5% em peso, na análise de Garcias Contreras et al., (2015) estes 

CIVs demonstraram ser um material promissor pois apresentaram um aumento na 

resistência à flexão, resistência à compressão, redução da atividade microbiana comparado 

do cimento convencional. 

Assim como Cibim et al., (2017) estudaram o desempenho do CIV adicionando a 

nanotubos de 20nm de comprimento e 10nm de diâmetro, nas concentrações de 3%, 5%, 

7% em peso de TiO2 ao componente em pó do ionômero convencional Ketac Molar 

EasyMix. Na análise físico-química biológica incluindo espectroscopia de energia dispersiva 

(EDS), rugosidade de superfície (SR), dureza Knoop (SH), análise de liberação de flúor, 

citotoxidade, morfologia celular e composição da matriz extracelular revelou que grupos com 

5% de TiO2 obtiveram melhorias nas propriedades físicos-químicas comparadas ao grupo 

3%, enquanto que na espectroscopia de energia dispersiva e rugosidade de superfície não 

houve efeitos significativos em qualquer concentração de TiO2 adicionada. Quanto ao grupo 

7% de TiO2 apresentou-se valores de dureza Knoop diminuídos. A liberação de flúor 

resultou em maior tempo para grupos contendo 5% e 7%, enquanto que a morfologia celular 

e composição de matriz extracelular foi afetado positivamente pela concentração de 5% de 

TiO2. 

Elsaka et al., (2011) também estudaram sobre as nanopartículas nas 

concentrações de 3%, 5% e 7% em peso ao CIV convencional avaliando as propriedades 

físicas e antibacterianas. Neste estudo contou também com uma análise nas modificações 

no tempo de presa do material ionomérico após a incorporação das nanopartículas de TiO2, 

concluindo-se que o tempo de presa para os grupos com as nanopartículas de TiO2 diminuiu 

conforme o aumento das concentrações de nanopartículas, porém os valores ainda se 

mantiveram dentro dos limites de recomendação ISO. 
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3 PROPOSIÇÃO 

O presente estudo in vitro investigará a possíveis melhorias na reação de presa 

inicial (tempo de geleificação) e perda de brilho (início da reação de presa final) do cimento 

de ionômero de vidro após a incorporação de diferentes concentrações de nanotubos de 

TiO2 (n-TiO2) nas propriedades físicas do cimento de ionômero de vidro (CIV) convencional. 
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4 MATERIAL E MÉTODOS 

4.1 Delineamento experimental 

O CIV convencional utilizado foi o Ketac Mola  Ea ymix™ (3M/ESPE, 

Maplewood, Minnesota, USA. Composto por: água, ácido tartárico, copolímero de ácido 

acrílico e ácido maleico, na cor A3. Lotes: 642344, 632442, 659013, 656075).  As amostras 

CIV foram distribuídas aleatoriamente em quatro grupos experimentais com base nos níveis 

de concentração de n-TiO2: Ketac Molar (KM) = Controle; KM + 3% n-TiO2; KM + 5% de n-

TiO2 e KM + 7% de n-TiO2 em peso (n = 12). 

4.2 Obtenção dos nanotubos de Dióxido de Titânio (n-TiO2) 

Os n-TiO2 (diâmetro ~ 10 nm e tamanho ~ 20 nm) foram formados por uma única 

folha do material enrolada em espiral, os quais foram sintetizados pelo método alcalino 

(Arruda et al., 2015), no Laboratório de Materiais Avançados, do Departamento de Física, da 

Faculdade de Ciências da Universidade Estadual Paulista Júlio de Mesquita Filho. O 

preparo dos nanotubos foi iniciado misturando 12 g de TiO2 na forma anatase (Aldrich, 99%) 

em 200 mL de NaOH 10 M. Esta mistura foi mantida em recipiente aberto de Teflon e banho 

de glicerina a 120°C durante 24 h. As sínteses foram realizadas à pressão ambiente, onde 

apenas os reagentes precursores foram submetidos a tratamento alcalino. Após o 

tratamento alcalino, lavou-se esta mistura com ácido clorídrico 0,1 M e água deionizada, 

repetidamente, para remover os íons de sódio e o pH da solução ser ajustado para 7. 

Finalmente, os materiais obtidos foram secos em forno convencional a 200°C durante 24 h, 

em atmosfera de ar (Arruda et al., 2015). A aquisição dos nanotubos foi decorrente de 

parceria firmada com o colaborador deste projeto Prof. Dr. Paulo Noronha Lisboa-Filho 

(UNESP/Bauru). 

4.3 Preparo do cimento de ionômero de vidro experimental 

Nanotubos de TiO2 foram pesados em balança de precisão 0,0001 g 

(Engenharia BEL; Monza, Milão, Itália) e adicionados manualmente ao pó CIV [Ketac Molar 

Easymix® - cor A3; Pó: vidro de fluorsilicato de Al-Ca-La, ácido copolímero a 5% (ácido 

acrílico e ácido maleico) (15 g); Líquido: ácido polialquenóico, ácido tartárico, água (10 g)] 

(3M/ESPE, Maplewood, Minnesota, EUA) nas concentrações de 3, 5 e 7% em peso antes 

da aglutinação. Essas concentrações foram baseadas nas análises de Elsaka et al. (2011), 

El-Negory et al., (2014) e Cibim et al., (2017) que verificaram melhoria nas propriedades 
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mecânicas e biológicas nas concentrações de 5 e 7% de TiO2 e interferência positiva na 

microdureza superficial e a liberação de flúor nos ionômeros na presença de 5% de TiO2 

(Cibim et al., 2017). Para o processo de homogeneização dos nanotubos TiO2 ao CIV foi 

utilizado método manual por meio de vortexadora QL-901 (Biomixer, Taft, CA, EUA) durante 

2 minutos (Cibim et al., 2017). A não utilização do vórtex por esse período dificultava a 

aglutinação do pó ao líquido (ácido poliacrílico) e, consequentemente, não possibilitava a 

proporção pó-líquido (1:1) recomendada pelo fabricante. Os materiais (controle e 

experimental) foram mantidos em ambiente seco e na ausência de luz até a sua utilização. 

 

Figura 1 - Ionômero de vidro convencional – Ketac Molar Easy Mix (KM) (A); Pó de CIV e n-

TiO2 antes da mistura manual; (B) Balança de precisão para pesar as diferentes 

concentrações de  n-TiO2 (3%; 5%; 7% em peso) (C). 

 

4.4 Confecção dos corpos-de-prova (cdp) 

Para efetuação deste estudo foi realizado a padronização do peso do pó e do 

líquido (ácido poliacrílico) para todos os grupos experimentais (KM, 3%, 5% e 7% de n-TiO2 

em peso) obtendo-se os valores máximos e mínimos que poderiam ser trabalhados em cada 

manipulação. Para isto, foi seguindo a especificação da ISO #7489 e pesagem dos materiais 

na balança de precisão 0,0001 g (Engenharia BEL; Monza, Milão, Itália) com n=12. A partir 

dos resultados foi feito a análise da média e do desvio padrão, determinando então os 

valores limites trabalhados no experimento para cada grupo. 

A princípio a padronização do peso da gota do líquido seria como descrito acima, 

porém, ao realizar os primeiros experimentos observou-se que o material manipulado 

apresentava-se muito fluído, principalmente o ionômero de vidro sem n-TiO2, desta forma foi 

necessário decrescer 0,01g do valor inicial do peso do líquido em balança de precisão 

0,0001 g (Engenharia BEL; Monza, Milão, Itália) e ao mesmo tempo ir testando a 

espatulação do ionômero em todas as concentrações com e sem n-TiO2 com a redução 

 

C A
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feita, até atingir um valor de peso da gota do líquido de 0,08 g a 0,09 g que permitia a 

consistência correta do material. 

Após padronização do líquido (gota) e da porção do pó do ionômero de vidro 

com e sem n-TiO2, iniciou-se os experimentos para a avaliação do tempo de presa e perda 

do brilho. 

 

Figura 2 - Padronização do pó do CIV em balança de precisão 0,0001 g (Engenharia BEL; Monza, 

Milão, Itália) (A) e (B), Padronização do líquido (ácido poliacrílico) (C) e (D) em balança de 

precisão 0,0001 g (Engenharia BEL; Monza, Milão, Itália). 

 

4.5  Avaliação da Propriedade Física 

A análise do tempo da reação de presa foi realizada em cada cdp de cada grupo 

experimental. Os experimentos foram executados, a temperatura de (23°C ± 1°C) e umidade 

de 50%. Para esta padronização foi utilizado a sala de controle de temperatura e umidade 

do laboratório de Materiais Dentários da Faculdade de Odontologia de Piracicaba- 

UNICAMP. 

A manipulação do material foi executada por 1 minuto de acordo com a instrução 

do fabricante, com espátula metálica sobre bloco de papel impermeável. A metodologia do 

experimento foi feita seguindo a especificação da ISO 9917-1. Após a aglutinação do 

material, aguardou-se 90 s para o inicio das medidas com as agulhas Gillmore. 

Primeiramente, foi utilizado a agulha de Gillmore de maior calibre, em intervalos de 30 s, 

seguida das mensurações com a agulha menor calibre, também em intervalos de 30 s. O 

momento de troca da agulha foi determinado quando a agulha de maior calibre não 

promovia a marcas da sua circunferência total no CIV. Este momento foi considerado o 

tempo de presa inicial do material. O tempo de presa final foi considerado quando a agulha 

de Gillmore de menor calibre não marcava a sua circunferência no material. 

A  B
B 

C D 
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A análise de perda do brilho do CIV foi realizada manipulando o material 

segundo a instrução do fabricante. Diante disto, foi cronometrado o tempo decorrido desde o 

início da aglutinação da primeira metade do pó até o momento em que na superfície do 

material há um aparecimento do efeito fosco (Pinheiro et al.,2016). Deste modo, a perda de 

brilho do material foi observada com auxílio de um digital TIMEX (Busssadori et al., 2003). 

 

Figura 3 - Mesa laboratorial (A); Aglutinação do pó CIV e líquido em papel impermeável com espátula 

#24 (B); Aglutinação após 90 segundos (C); Agulha Gillmore de maior calibre em intervalos 

de 30 segundos (D); Agulha Gillmore de menor calibre em intervalos de 30 segundos (E); 

Marcações das circunferências das agulhas Gillmore e avaliação da perda do brilho (F). 

 

4.6  Análise estatística  

Os dados foram testados quanto à sua normalidade de distribuição pelo teste de 

Shapiro-Wilk e submetidos aos testes estatísticos apropriados para cada situação, 

considerando nível de significância de 5%. 

 

 

  

A  B  C 
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5 RESULTADOS 

Os valores de médias e desvio padrão (DP) em segundos (s) dos tempos de 

presa inicial, final e perda de brilho apresentam-se na Tabela 1. KM contendo 7 % de TiO2 

exibiu o valor mais elevado de tempo diferindo estatisticamente dos grupos controle (KM) e 

do grupo contendo 3% de TiO2 (p<0,01) (Tabela 1). Para as variáveis tempo de presa final e 

perda de brilho não houve diferença significativa entre os grupos com e sem a presença de 

nanotubos de TiO2 (p≥0,05) (Tabela 1). 

 

Tabela 1 - Média e Desvio padrão do tempo de presa inicial (s), tempo de presa final (s) e perda 

de brilho (s). 

Grupos experimentais Tempo de presa inicial Tempo de presa final Perda do brilho 

KM (controle) 334,25 (7,47) B 400,83 (12,19) A 322,25 (7,48) A 

KM + 3% TiO2 331,75 (7,23) B 394,5 (11,61) A 322,25 (7,48) A 

KM + 5% TiO2  335,75 (10,26) AB 395 (11,10) A 319,91 (7,06) A 

KM + 7% TiO2 344,16 (6,84) A 400,16 (7,46) A 326,41 (7,58) A 

Legenda: Letras diferentes indicam diferença estatística significante pelo teste de ANOVA e Tukey teste. Maiúsculas na vertical (p<0,05). 

KM=Ketac Molar EasyMix; TiO2=dióxido de titânio. 
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6 DISCUSSÃO 

Um material odontológico restaurador tem como objetivo devolver à estética e a 

função mastigatória dos elementos dentais. O CIV é empregado na área odontológica em 

tratamento restaurador minimamente invasivo, por apresentar biocompatibilidade ao tecidos 

dental (Frencken et al.,1999), captar e liberar flúor, ligar-se químicamente ao esmalte e 

dentina (Vieria et al., 2006), entretanto este material sofre algumas limitações como sua 

resistência adesiva considerada baixa (Vieira et al., 2006), infiltrações marginais e até 

mesmo a fratura do material restaurador (Yip & Smales, 2002; Rahimttola & Svan 

Amerongen, 2002; Wang et al., 2004; Frencken et al., 2007; Zanata et al., 2011; Amorim et 

al., 2012; Amorim et al., 2014; Frencken, 2014; Mickenautsch, 2015) 

Estudos têm incorporado nanopartículas ao CIV convencional visando melhorias 

nas propriedades mecânicas, ópticas e físicas (Beun et al., 2007; Zhang et al., 2005; de 

Paula et al., 2011). O titânio é uma das nanoestruturas capazes de possuir estabilidade 

química e não toxicidade (Cibim et al., 2017). Entretanto, é crucial que a inclusão dessas 

nanoestruturas não desfavoreça as propriedades do CIV (Elsaka et al., 2011).  

Um dos maiores obstáculos na prática de trabalho com este material é o 

processo de sinérese e embebição dentro da cavidade bucal, pois aqueles cimentos que 

possuem seu tempo presa maior expõem-se aos efeitos deletérios da contaminação por 

umidade (Baig e Fleming, 2015). Essa limitação pode contribuir para a proliferação 

bacteriana e a falha da restauração (Cibim et al., 2017). Com relação ao brilho do material, 

se após a sua perda ele ainda não foi levado à cavidade, este deve ser desprezado e então 

realizada uma nova dosagem e manipulação do material (Galan Jr., 1999), pois a aparência 

fosca indica que existe uma inadequada quantidade de ácido residual livre, e isto é crítico 

para adesão do material ao dente (Anusavise, 2005).  

Neste presente estudo ao adicionarmos nanotubos de dióxido de titânio nas 

concentrações 3%, 5% e 7% (Elsaka et al., 2011) ao CIV convencional (Ketac Molar) 

obtivemos como resultados que a adição de 7% n-TiO2 alterou a velocidade de presa inicial 

do cimento, apresentando um tempo de presa maior comparado ao grupo 3% TiO2 e 

controle. Entretanto as concentrações mais baixas mantem o tempo de presa inicial do 

produto sem a adição de nanotubos de TiO2.  

Esse resultado pode ser explicado pela redução na proporção do pó do 

ionômero causado pela diluição das nanopartículas de TiO2 (Prentice et al.,2006), pela 

formação de um complexo químico iônico que retarda o início da geleificação sem impedir 

que ocorram as ligações cruzadas da matriz do CIV, mantendo suas propriedades 
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mecânicas (Dickey et al., 2016), e conforme a proporção na concentração de nanopartículas 

adicionadas ao CIV (Ana et al.,2003). Concordando com os nossos resultados, quando foi 

incorporado ao CIV convencional nanopartículas de sulfato de bário (BaSO4) (Prentice et al., 

2006), germânio (Dickey et al., 2016) e vidro biotivos (Ana et al., 2003) também se observou 

que uma alteração na proporção da concentração de partículas ocorre um acréscimo do 

tempo de presa do material. 

Entretanto, Elsaka et al., (2011), ao incorporar diferentes concentrações de TiO2 

ao CIV, observou diminuição do tempo de presa com o aumento das concentrações de n-

TiO2 em comparação ao CIV convencional. Isto pode ser atribuído a um contato das 

nanopartículas com a matriz do CIV. O tempo da presa reflete a velocidade de ligação 

cruzada dos poliácidos por meio da ligação ácido-base com vidro presente no ionômero. 

Uma vez que ocorre o aumento da concentração de nanotubos de TiO2 maior é o número de 

nanopartículas para reagir com as partículas de vidro e consequentemente a velocidade da 

reação dos poliácidos se torna mais lenta, resultando em um tempo de presa maior. É 

importante ressaltar que Elsaka e seus colaboradores (2011) não citam o diâmetro utilizado 

dos nanotubos de TiO2 em seu experimento. O tamanho, a distribuição da partícula e a 

formação das ligações cruzadas durante a reação desempenha um papel importante nas 

propriedades mecânicas finais do CIV (Khademolhosseini et al., 2012). Assim como, é 

possível observar na pesquisa de Ercan et al., (2011) que ao utilizar nanomodificacação na 

superfície de titânio em nanotubos com maiores diâmetros (40-80 nm) menos bactérias 

vivas estavam presentes comparados a nanotubos de 20 nm, afirmando que o tamanho das 

partículas influenciam no resultado final. 

Garcia-Contreras et al., (2015) comprovou que a adição de 3% e 5% de 

nanopartículas de TiO2 reduziu a atividade microbiana e aumentou a resistência à flexão e à 

compressão comparado do cimento convencional, e ainda Cibim et al., (2017) verificou que 

a concentração de 5% de TiO2 aumentou sua microdureza. Em concentrações maiores de 

TiO2, como nos grupos de 7%, ocorre uma ligação interfacial insuficiente do ionômero aos 

nanotubos e isto afeta a dureza do material. Em contraste, em níveis mais baixos de TiO2 

não afetou estas interações na matriz. O que comprova que menores concentrações além 

de manter o tempo de presa inicial semelhante ao do CIV convencional, como observado 

neste estudo, ainda proporciona melhorias nas atividades mecânicas do material. 

Para a análise do tempo de presa final e a perda do brilho não apresentou 

diferença significativa entre os grupos com e sem a presença de n-TiO2. A perda do brilho 

está relacionada com o tempo de trabalho. Conforme descrito na literatura básica de 

Anusavice, (2005), esta perda ocorre durante a reação de geleificação, e indica uma 
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redução na presença de poliácidos disponíveis para se ligar às partículas de vidro, isso está 

relacionado diretamente com os tempos de trabalho e presa do material, uma vez que não 

houve no presente estudo diferença no tempo presa final os resultados encontrados para 

perda brilho estão de acordo com o esperado. 

Apesar deste estudo tersido desenvolvido totalmente em método in vitro e não 

simular perfeitamente as condições de um estudo clínico, os resultados obtidos mostram 

que o material experimental está dentro das recomendações da ISSO 9917-1 para todas as 

análises. O uso de nanotecnologias com o objetivo de melhorias nas propriedades do CIV 

afim de um bom desempenho na prática clínica é um conceito novo, que tem obtido 

resultados promissores com relação a melhorias nas características físico-mecânicas deste 

material. Estudos futuros devem ser considerados para definir melhor os benefícios do uso 

do TiO2 nas propriedades do CIV convencional. 
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7 CONCLUSÃO 

Ao incorporar a concentração de 7% de n-TiO2 ao CIV conclui-se que houve 

alteração na velocidade de presa inicial do cimento, entretanto concentrações mais baixas 

mantem o tempo de presa inicial do produto sem a adição de n-TiO2. A velocidade da presa 

final e a perda de brilho não se alteram pela incorporação da nanotecnologia. 
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