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RESUMO

O cimento de ionbmero de vidro (CIV) é um material muito utilizado na
Odontologia por apresentar unido quimica a estrutura dental e liberacao de fluoretos. Apesar
disso, o CIV apresenta baixa resisténcia coesiva e altas taxas de sor¢ao e solubilidade, que
implicam em baixa longevidade e limitam as indicacdes de uso do material em restauracoes
definitivas. Na tentativa de melhorar estas propriedades, diferentes concentracdes de mica
foram adicionadas ao p6 do cimento de iondmero de vidro. As particulas adicionadas foram
caracterizadas em relacdo a microestrutura (MEV e EDS), e testes de resisténcia a
compressao, microdureza, medidas de brilho foram realizados para as seguintes
concentragbes de mica: 1%, 2,5%, 5%, 7,5% e 10%. Foram aplicados os testes de
normalidade e as analises estatisticas apropriadas, considerando-se o nivel de significancia
de 5%.A mica adicionada apresentava particulas com tamanho menor que 50 um, e de
acordo com a analise pelo EDS, o tipo identificado de mica foi a moscovita. Observou-se
que quanto maior a concentracdo de mica adicionada, um decréscimo significativo nos
valores de brilho e resisténcia coesiva foi registrado. Os valores médios de dureza néo
mostraram grandes variagfes. Portanto, sdo necessarias mais investigacdes para avaliar a

influéncia da mica nestas e em outras propriedades do cimento de iondbmero de vidro.

Palavras-chave: Cimentos de iondbmero de vidro. Mica. Resisténcia coesiva. Dureza de

superficie. Brilho de superficie.



ABSTRACT

Glass ionomer cement (GIC) is a material widely used in dentistry because it has
chemical bonding to dental structure and fluoride release. Despite that, GIC presents low
cohesive strength and high water sorption and solubility rates, which imply low longevity and
limit the indications of material use. In an attempt to improve the mechanical properties,
different concentrations of mica were added to GIC powder. Microstructure (SEM and EDS),
mechanical properties (cohesive resistance and microhardness) and gloss for all groups
(experimental groups containing amounts of mica: 1%, 2.5%, 5%, 7.5 % and 10% and
control group) were analyzed. Statistical normality tests were performed and the
comparisons between groups were done at 5% significance level using ANOVA and Tukey
tests. Mica particles were smaller than 50 um, and according to EDS analysis, muscovite
was the type of mica. A significant decrease in brightness and cohesive resistance was
observed for higher mica concentrations. The average hardness values did not show large
variations. Therefore, further investigations are needed to evaluate the influence of mica on
these and other properties of glass ionomer cement.

Key words: Glass lonomer cements. Mica. Cohesive strength. Surface hardness. Surface

gloss.
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1 INTRODUCAO

O cimento de iondbmero de vidro (CIV), desenvolvido por Wilson e Kent na
década de 1970e até hoje usado na odontologia, passou por diversas modificagbes ao longo
dos anos de modo que suas propriedades fossem melhoradas (Fook et al., 2008). E
formado por uma mistura de &cidos (poliacrilico, maleico, tartarico) e pé, composto por fltor,
aluminio e silicato, que ao serem misturados geleificam via reacdo &cido-base (Nicholson
JW, 1998). O produto obtido é constituido de particulas vitreas, com superficie revestida por
silica gel, e que estdo presentes em uma matriz formada pelos sais de poliacrilato, os quais
sao responsaveis pelo endurecimento dos cimentos (Bertolini et al., 2005).

Seu uso em odontologia est4 associado, principalmente, a capacidade de unido
gquimica com a estrutura dental, por meio dos grupamentos carboxilicos presentes na matriz
de &cido poliacrilico, com o calcio do dente; além da liberagéo de fluoretos e consequente
efeito anticariogénico (Anusavice et al., 2013), ja que interfere no processo de formacgéo e
acumulo de biofilme, e na produgéo de acidos pelas bactérias cariogénicas (Fucio et al.,
2008; Nakajo et al., 2008). E considerado um material biocompativel e possui baixa
solubilidade (Paradella, 2004).

Apesar de possuir estas vantagens, o CIV apresenta falhas quanto as suas
propriedades mecéanicas, como uma baixa resisténcia coesiva, que o torna muito fragil sob
tensbes (Xie et al., 2000; Anusavice et al., 2013), baixa resisténcia a abrasdo e a tragao, e
susceptibilidade a desidratacao (Bertolini et al., 2005; Silva et al., 2010).

Na tentativa de melhorar as propriedades mecénicas do ionémero de vidro, este
passou por algumas modificacdes, como a adicdo de particulas de limalha e,
posteriormente, de matriz resinosa (Anusavice et al., 2013). Estas modificacfes resultaram
em ganhos estruturais e mecanicos, e principalmente os cimentos maodificados por resina
apresentam maiores valores de resisténcia a flexdo e compresséo diametral, bem como
diminuicdo de sua rigidez (Xie et al., 2000). Contudo, sua capacidade de liberar fluoretos no
meio bucal e seu resultado estético diminuiram (Forsten et al., 1998).

Além dos ionbmeros reforcados por metais e resina, podemos ainda encontrar
0S convencionais e os de alta viscosidade, classificados assim de acordo com sua
composi¢do quimica (Fook et al., 2008). Quando se leva em consideragdo suas aplicacdes
clinicas, o CIV pode ser usado como material restaurador provisério, agente de cimentacéo
e de protecdo do complexo dentina-polpa. Seu uso como material restaurador definitivo é
mais frequente na clinica pediatrica, em técnicas do tipo restauracdo atraumatica (Croll et
al., 2002) ou em restauracbes de lesdes cervicais ndo cariosas (Kampanas et al.2018;
Mdedeiros et al., 2015).



Uma possivel forma de melhorar as propriedades mecanicas do material, sem
perder as vantagens do seu uso, esta na associagdo de compostos que apresentem
estrutura semelhante ao ionémero de vidro e que ndo interfram na sua reacdo de
geleificacdo (Carter et al., 1970). Sendo assim, podemos citar os minerais do grupo dos
filossilicatos, como a mica, que sdo compostos a base de silicio, e apresentam um arranjo
cristalino mais complexo, o que lhes confere boas caracteristicas de resisténcia (Carter et
al., 1970).

Devido ao fato dos filossilicatos apresentarem baixa condutividade térmica e
elétrica, sdo muito utilizados na construcdo civil, e na industria cosmética, em razado das
propriedades Opticas apresentadas (J Mendo, 2009). Na construcao civil, quando adicionado
em cimentos, reduz a viscosidade aparente (J Mendo, 2009), e sua utilizagdo em concreto e
reboco, pode alterar as propriedades de resisténcia a compresséo e condutividade de agua
dependendo do tamanho e quantidade de particulas adicionadas (Leemann et al., 2001).
Ademais, a incorporacdo controlada, de baixas concentracdes de micaceos em concretos,
causa aumento da resisténcia flexural do material (Leemann et al., 2001). Nao obstante, as
propriedades 6pticas da mica, como brilho e estabilidade da cor, favorecem seu uso em
tintas e pigmentos perolizados. Assim como a moscovita (KAl(SizAl)O19(OH,F),), outro
mineral do grupo da mica comumente utilizada em esmaltes, cosméticos para unhas, batons
e cremes(J Mendo, 2009).

Na odontologia, a mica ja foi utilizada em cerédmicas odontoldgicas com o intuito
de melhorar as propriedades de sinterizacdo e arranjo cristalino. Porém, as propriedades
mecanicas para 0os materiais ceramicos adicionados de mica ndo foram suficientemente
elevadas, possivelmente devido ao processo de sinterizacdo das ceramicas (Tinschert et al.,
2000).

Apesar dos resultados néo incentivadores, a adigdo ao cimento de iondbmero de
vidro (CIV), poderia apresentar um resultado satisfatério, na tentativa de melhorar as
propriedades mecéanicas do material, uma vez que o processo de sinterizagdo pelo qual a
ceramica passa nao se faz necessério para o CIV.

Neste sentido, tendo em vista a baixa resisténcia coesiva do CIV convencional e
o fato dos filossilicatos apresentarem arranjo cristalino similar, porém mais complexo, além
das propriedades térmicas, Opticas e mecénicas favoraveis, a incorporacdo desses minerais
ao CIV pode implicar em maior estabilidade da reac&o de geleificacdo, reforcar a estrutura
do iondmero e consequentemente melhorar suas propriedades mecanicas e opticas. A vista
disso, o0 objetivo do presente estudo foi analisar as propriedades mecéanicas, Opticas e o
arranjo microestrutural de um cimento de iondmero de vidro restaurador adicionado de um

mineral do grupo dos filossilicatos ao pé do material.
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2 REVISAO DA LITERATURA

Xie et al. (2000) analisou dez cimentos de ionbmero de vidro comercias e
determinou sua resisténcia a flexao (FS), resisténcia a compressado (CS), resisténcia a
tracdo diametral (DTS), dureza Knoop (KHN) e resisténcia ao desgaste. As imagens de MEV
serviram determinar as relacdes entre as propriedades mecéanicas e as microestruturas
desses cimentos. As amostras foram manipuladas seguindo as instrucbes de cada
fabricante e inseridas em matriz especificas para cada teste. Os cimentos convencionais
foram estocados por sete dias em agua destilada a 37°C e os modificados por resina
passaram pelo processo de fotoativacdo por quatro minutos. Os CIVMR apresentaram
valores mais altos de resisténcia a flexdo e a tracdo diametral. Os CIVs convencionais
apresentaram maiores valores de dureza e resisténcia ao desgaste. O CIV Vitremer
apresentou os maiores valores de resisténcia a flexdo e a tracdo diametral; Fuji Il e Ketac-
Molar exibiram valores mais altos de resisténcia a compressao. a-Silver e Ketac-Fil
apresentaram valores maiores de resisténcia ao desgaste. Os maiores valores de
resisténcia a flexao, resisténcia a tracdo diametral e resisténcia ao desgaste se deram aos
materiais que apresentaram melhor ligacao da matriz particula-polimero de vidro. Tamanhos
maiores de particulas de vidro e matriz mais integra resultaram em maior resisténcia ao
desgaste, enquanto que menores tamanhos de particulas de vidro proporcionaram menor
porosidade e foram correlacionados com maior resisténcia a compressdo e dureza. Em
suma, os autores observaram que os valores obtidos de cada material resultaram de fatores
como integridade da interface entre as particulas de vidro e a matriz polimérica, o tamanho
das particulas de vidro e a porosidade da matriz. Os autores acrescentam que mais

pesquisas sao necessarias para esclarecer os resultados obtidos no estudo.

Leeman et al. (2001) investigaram a influéncia das propriedades da argamassa e
do concreto acrescidos de mica com granulometria e mineralogia variaveis. Foram testadas
30 amostras de argamassa acrescidas de muscovita, biotita e clorito; e 4 amostras
acrescidas de concreto e muscovita. A resisténcia flexural e compressiva foram analisadas
no periodo de 28 dias, para ambos os grupos. O mesmo foi feito para a porosidade e
condutividade de agua. Para maiores concentracbes de mica e particulas com maior
granulometria (dos minerais muscovita, biotita e clorita), menores foram os valores de
resisténcia compressiva para argamassa e cimento. Para conteldos de até 2% de mica no
concreto e na argamassa, a resisténcia flexural ndo sofreu alteragdes significativas. O
aumento da quantidade de mica gerou aumento da condutividade de agua e porosidade da
massa. A adicdo de mica influenciou de forma negativa as propriedades da argamassa e do

concreto.
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Escocio et al. (2003) estudaram a influéncia da adicdo de mica na borracha
natural quanto as suas propriedades mecénicas e dindmico-mecanicas, além da densidade
de ligacOes cruzadas. O teor de mica incorporado variou entre 0, 10, 20, 25, 30, 35 e 40 phr.
Os resultados sugerem que interacdo da mica com a matriz de borracha natural ndo é de
natureza quimica; a presenca da mica facilitou o processamento da borracha natural.
Composicdes vulcanizadas de borracha natural com mica tém rigidez superior & borracha
natural, de acordo com os valores de dureza, densidade de ligagbes cruzadas, resiliéncia e
deformacdo permanente a compressdo. Foi observada reducdo das propriedades de
alongamento, resiliéncia e deformacdo permanente a compressao para amostras de
borracha natural com valores crescentes de mica. O melhor desempenho quanto a
resisténcia ao rasgamento e a tensdo na ruptura foi obtido com 30phr de mica. Os testes

dindmico-mecanicos estao de acordo com as propriedades fisico-mecanicas avaliadas.

Paradella (2004) revisou os principais conceitos ligados aos CIV, além de
apresentar suas indicagdes clinicas e as tendéncias das pesquisas atuais. O material
ganhou popularidade e tem sido usado em diversas situagfes clinicas. Foram idealizados
como substitutos dos cimentos de silicato, porém com vantagens adicionais. S8o materiais
com capacidade de adesdo ao dente devido a troca de ions entre o material e a estrutura
dentéria, apresentam o beneficio adicional da liberacdo continua de flGor, além de baixa
solubilidade e excelente biocompatibilidade. Apesar disso, novos materiais foram
introduzidos no mercado com o intuito de melhorar as propriedades do cimento ja existente.
Surgiram os Cermets, com o objetivo de melhorar a resisténcia do material, bem como os
cimentos de iondmero de vidro modificados por resina (CIV-MR). Fora da odontologia, tem
sido usado como materiais para fixagcdo de implantes cocleares e selamento de defeitos no
cranio, além de outras variadas fungdes cirdrgicas.

Os CIV como material para selamento de féssulas e fissuras apresentam a
vantagem de liberacao de flior e um efeito cariostéatico ja estabelecido. Podem ser utilizadas
também em pequenas restauracdes Classe | para dentes deciduos, como material de
preenchimento ou forramento, lesdes cervicais ndo-cariosas e material para a técnica
restauradora atraumatica (ART). Pesquisas atuais estudam formas de minimizar a
microinfiltracdo do material em restauragfes, além da diminuicdo da citotoxidade dos CIV-
MR. No campo da cirurgia buco-maxilo facial, a modificacdo do material resultou na
incorporacdo de hidroxiapatita ao liquido dos CIV 6sseos. Os CIV sé&o materiais importantes
na clinica diaria, conhecer sua correta utilizacdo e suas propriedades, é de suma

importancia pra que se consiga um bom desempenho clinico do material.
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Bertolini et al. (2005) buscou preparar pos de cimento de iondmero de vidro com
base no sistema ternario SiO, — Al,O; — CaO, pelo método dos precursores poliméricos. E a
partir deste sistema que os CIVs adquirem melhoras de suas propriedades, como
resisténcia mecanica e adesdo ao dente, com a adi¢cdo de fluoreto de calcio (CaF,) e
pentoxido de fésforo (P,Os) aos sistemas vitreos. Os reagentes usados para preparar 0s pos
foram tetraetilortosilicato (TEOS), nitrato de aluminio, citrato de célcio, acido citrico e
etilenoglicol; e o liquido usado foi o &cido poliacrilico. Foram avaliados a resisténcia a tragao
diametral e a microdureza dos grupos experimentais. Segundo o autor, o método dos
precursores poliméricos permitiu a preparacao do sistema vitreo; e 0s valores que 0s grupos

experimentais apresentaram foram semelhantes as dos cimentos comerciais.

Fook et. al. (2008) revisaram 0s conceitos ligados aos cimentos de iondmero de
vidro, suas propriedades e aplicacdes clinicas. S8o materiais que se destacaram por
apresentar propriedades biologicamente favoraveis, liberacdo de flior e bom desempenho
em longo prazo. Passaram por sucessivas modificacdes para atender a exigéncias clinicas
individuais, na tentativa de melhora suas propriedades mecéanicas principalmente.
Clinicamente foram classificados em Tipo I, Il e Ill; e em convencionais, reforcados por

metais, de alta viscosidade e modificados por resina, seguindo sua composigao quimica.

Fucio et al. (2008) avaliaram a rugosidade superficial, dureza e morfologia dos
materiais testados sob efeitos da interacdo com biofilme de Streptococcus mutans, por 30
dias, comparando com materiais armazenados em 100% de umidade relativa ou meio de
crescimento bacteriano. Vinte e cinco amostras de cada grupo foram confeccionadas; os
materiais testados foram: Filtek Supreme (FS), Vitremer (V) e Ketac Molar Easymix (KM) e
IPS Empress 2 (E2). As amostras foram divididas em trés grupos: 100% de umidade
relativa; meio de crescimento (BHI e 1% de sacarose); meio de crescimento de biofilme de
S. mutans. Apos 30 dias de armazenamento, os testes foram realizados. Para valores de
rugosidade e dureza superficial dos grupos E2 e FS, ndo houve diferenca estatistica entre
grupos 1, 2 e 3. Os materiais mantidos em 100% RH por 30 dias ndo apresentaram
diferenca nos valores de dureza. Amostras do grupo 3 de Vitremer e Ketac Molar
apresentaram meédias estatisticamente maiores de rugosidade superficial comparadas com
0S outros grupos. As imagens de MEV revelam um aumento na degradacéo da superficie do
grupo 1 para o grupo 3, para os materiais FS, V e KM. Concluiu-se entdo que o biofilme
acumulado em materiais restauradores promove alteracbes nos valores de rugosidade
superficial, dureza e microestrutura nas superficies do material em comparagdo com outras

condi¢cdes de armazenamento.
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Nakajo et al. (2009), avaliaram os componentes responsaveis por inibir a
producdo de acido dos estreptococos orais, no cimento de ionémero de vidro. Uma eluicdo
foi preparado por imersédo do CIV em solugédo salina tamponada. As concentragdes de
silicio, aluminio, estréncio, magnésio e célcio no eluato foram determinadas usando
espectrometria de absorgcédo atbmica. Foi avaliada a queda de pH e a taxa de producéo de
acido apos a adicdo de glicose na presenca ou auséncia do eluato, com Streptococcus
mutans NCTC 10449 e Streptococcus sanguinis NCTC 10556. Os produtos finais acidos da
glicose foram analisados pelo analisador de acido carboxilico. O eluato continha silicio,
fluoreto e aluminio, e pequenas concentracbes de estréncio, magnésio e calcio. Ocorreu
inibicdo da queda de pH e producédo de 4cido para os dois estreptococos, além da queda da
producdo de &cido latico. O autor concluiu que o fluoreto derivado do CIV, em pH acido,
inibe a producdo de acido dos estreptococos orais. A inibicdo da producdo de &cido
bacteriano protege diretamente contra a céarie dentaria e suprime o crescimento destas

bactérias. Mais estudos sdo necessarios para confirmar os resultados.

O relatério técnico (J Mendo, 2009) sobre o perfil da mica aborda as
caracteristicas e emprego deste mineral, bem como seu consumo, tecnologias e produtores.
Mica é um termo aplicado ao grupo dos minerais, constituidos por silicatos hidratados de
aluminio, potassio, sédio, ferro, magnésio e, por vezes, litio, com diferentes composicdes
guimicas e propriedades fisicas. Os minerais de importancia comercial sdo a moscovita
(sericita), a flogopita (biotita) e também a vermiculita. Seu uso se direciona como
componente na producdo de cimento, aditivos em lamas de perfuracdo de pocos de
petréleo, industrias de tintas, plastica, para moldes de pneus entre outros. Os principais
estados produtores do mineral sdo: Parana, Minas Gerais, Santa Catarina, Tocantins, S&o
Paulo, Rio Grande do Norte. A comercializacdo da mica se da na sua forma primaria através
de folhas. A muscovita e a flogopita séo flexiveis, elasticas e resistentes. A primeira resiste a
temperaturas em torno de 500°C e a segunda a temperaturas de 900° a 1.000°C.

A fluorflogopita s&o cristais sintéticos fabricados pela China com utilidade
comercial bastante limitada. Seu processo de producdo € complexo e o seu custo € muito
alto. No mundo, os principais depoésitos exploraveis de mica se concentram nos Estados
Unidos, Russia, Finlandia, Canadé, india, Republica da Coréia e Brasil. O mercado da mica
e da construgdo civil, além das atividades de perfuracdo de pocos de petréleo, esta
intimamente ligado.

A melhoria dos precos nos ultimos trés anos e os projetados estara levando as
empresas dessa substancia a investirem na pesquisa, producdo e melhorias de tecnologias.

A alternativa de fabricacdo da mica, feita pela China, ndo se prova economicamente viavel.
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Maneiras de otimizar esse custo devem ser investigadas, tendo em vista que as reservas

mundiais podem néo atender toda a demanda do mercado.

Silva et al. (2010) realizaram um a revisédo sistemética no periodo de 2000 a
2008 sobre as propriedades fisicas, mecéanicas e bioldgicas dos cimentos de iondbmero de
vidro.Trinta e nove artigos sobre propriedades do cimento de ionémero de vidro, foram
selecionados aleatoriamente. Os termos pesquisados foram cimentos de ionébmeros de
vidro, propriedades mecéanicas e biocompatibilidade. Foram avaliados os CIVs da 3M ESPE,
GC Corporation, SSWhite, DFL, Dentsply e SDI; alguns avaliaram o ionémero de vidro
convencional e outros 0 modificado por resina. Os trabalhos mostraram que mudancas no
CIV para melhorar suas propriedades fisicas e mecéanicas foram sugeridas. Os artigos
concordaram que a maior vantagem do cimento iondbmero de vidro em relagdo aos outros
materiais esta relacionada a sua capacidade de ligagdo a superficie dental, além da
continua liberagdo de fluor. A biocompatibilidade dos CIVs convencionais é bem
estabelecida, ao contrario do que se observa nos CIVMR. Estes, porém, apresentarem

gqualidades mecanicas superiores aqueles.

Mshali et al. (2012) analisaram como diferentes porcentagens de mica e cimento,
adicionadas no cascalho puro, alteram a resisténcia a compressdo ndo confinada deste
material. Outras propriedades relacionadas a forca, como compactacao, e o efeito da mica
nas altera¢des volumeétricas do cascalho tratado com cimento séo investigados. Este estudo
utilizou moscovita, cascalho puro, cimento fresco e agua da torneira. A resisténcia a
compressao nao confinada (UCS) foi o critério usado para avaliar o comportamento do
cascalho quando as variaveis mica e teor de cimento eram alterados. Adotou-se para um
grupo controle, uma quantidade confiavel de contetdo de mica inicial. As porcentagens
adicionadas de mica ao cascalho foram de 0, 2, 5, 10 e 15% em massa, combinados com
porcentagens crescentes (2, 4, 6 e 8%) de cimento. As amostras foram analisadas no
periodo de 7 e 28 dias. A preparagdo e o teste das amostras foram realizados de acordo
com os métodos padrédo de teste de materiais de construgdo de estradas (TMH1 1986).0s
resultados mostram que o UCS superior a 3 MPa € possivel estabilizando menos de 5% de
material de cascalho com mica com pelo menos 4% de cimento. O teor de mica acima de

10% resulta em UCS muito baixo, mesmo para o teor de cimento superior a 6%.

A dissertacdo de Relosi (2016) teve por objetivo desenvolver e caracterizar uma
tinta em po hibrida contendo diferentes teores de mica muscovita e MMT 30B. Elas foram
adicionadas nas porcentagens de 2, 4 e 6%. Os materiais passaram por analise

granulométrica, analise termogravimétrica, calorimetria  exploratéria  diferencial,
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espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier e microscopia eletronica de
varredura por emissdo de campo. As medidas de brilho, aderéncia, flexibilidade, resisténcia
ao impacto, impedancia eletroquimica, exposicdo a névoa salina e ensaio de chama
serviram para qualificar o efeito da incorporacao dos materiais nas propriedades fisicas e de
protecdo a corrosdo das tintas. Os resultados mostraram um aumento da dureza superficial
e a reducéo de brilho para maiores concentracdes dos argilominerais; maiores valores foram
observados com a adicado de 6% de MMT 30B. A aderéncia da tinta ndo se alterou com a
adicdo dos produtos. Os valores de resisténcia ao impacto e de flexibilidade das tintas
contendo moscovita foram superiores aos das tintas que continham MMT 30B, assim como
no ensaio de chama. O autor concluiu que 4% de concentracdo de mica resultou em uma

tinta com melhores propriedades.

Howrah et al. (2019) avaliaram os efeitos da adicdo de 3, 5 e 7% em peso de
micro p6 de aluminio ao CIV convencional nas propriedades mecénicas e seu efeito nos
processos de absor¢cdo e solubilidade. Inicialmente, as amostras foram pesadas e
misturadas, e entdo manipulas e inseridas em moldes de ago. Os resultados mostraram que
a adicdo de microparticulas de Al melhorou a resisténcia & compresséo e a resisténcia a
flexdo biaxial, com porcentagens de 3% de Al. Os valores de microdureza foram mais altos
com concentragdes de 5% de Al. Bebidas com menores valores de pH mostraram aumento
da porcentagem de absorcdo e solubilidade das amostras de Al, estas causam um efeito

prejudicial na restauracdes dentérias.
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3 PROPOSICAO

O propoésito deste estudo foi caracterizar as particulas de mica e a analisar as
propriedades mecénicas, 6pticas e arranjo micro estrutural de um cimento de iondmero de
vidro restaurador adicionado de um mineral do grupo dos filossilicatos (mica) ao pé do
material. Além de avaliar a microestrutura por microscopia eletronica de varredura (MEV) e
espectroscopia de energia dispersiva (EDS) das diferentes concentracbes de CIV
modificado por filossilicato em relagdo ao convencional para verificar a adequada

incorporacdo do mineral ao CIV.
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4 MATERIAL E METODOS

Este estudo, conduzido in vitro com andlises quantitativas e qualitativas em
relacdo as propriedades mecanicas, opticas da microestrutura de um cimento de ionébmero
de vidro modificado por diferentes concentracdes de mica micronizada. Para a realizacéo do
experimento foram utilizados 05 frascos de CIV restaurador Ketac Molar Easy Mix (3M
ESPE, St Paul — MN, EUA) e 50g de mica micronizada. A mica micronizada foi caracterizada
previamente a incorporacao ao ClV, conforme descrigdo a seguir:

4.1 Caracterizagcao da mica utilizada no estudo

A caracterizagdo granulométrica da mica micronizada foi realizada por meio do
sistema de peneiramento, sob agitacdo magnética. Foram colocadas 20g de mica em um
sistema de peneiras que cuja abertura variava entre 25um e1mm, deixados sob agitacao
magnética por 30 minutos em uma frequéncia de 6Hz. Ap6s os 30min, as quantidades de
mica remanescentes nos compartimentos de cada peneira foram pesadas em balanca de
precisdo. Assim, a homogeneidade do tamanho das particulas foi estabelecida e expressa
em porcentagem. Apenas as particulas capazes de passar pelas duas Ultimas peneiras
(menores que 50 um), foram utilizadas para incorporacdo ao p6 do CIV, por estarem de
acordo com os tamanhos das particulas dos cimentos de ionémero de vidro convencionais.
Além disso, nas analises por microscopia eletrdnica de varredura, as particulas foram

medidas em diferentes regides da amostra para confirmar o tamanho das mesmas.

4.1 Microscopia Eletrbnica de Varredura (MEV) e Espectroscopia de Energia
Dispersiva (EDS)

Além da andlise granulométrica, uma por¢cdo de mica foi colocada em stubs
metalicos e recoberta com ouro para analise de microscopia eletrénica de varredura. As
analises de MEV tiveram por finalidade caracterizar o formato predominante das particulas
de mica incorporadas ao CIV. As imagens foram obtidas em microscépio eletrénico de
varredura modelo JEOL JSM 5600 PV.

Do mesmo modo, uma por¢ao da mica foi recoberta com carbono e foram feitas
andlises de espectroscopia de energia dispersiva (EDS) para definir quais elementos
compdem a estrutura do material e a porcentagem desses elementos na estrutura. Assim,

foi possivel, de maneira indireta, caracterizar qual tipo de mica utilizada no experimento.
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4.3 Incorporacado da mica ao CIV

A adicdo da mica ao pé do cimento de ionémero de vidro restaurador foi feita por
meio de porcentagem em peso. Previamente ao inicio dos experimentos, uma medida da
concha dosadora do material convencional foi pesada em balanca de precisdo e o valor foi
utilizado como referéncia para distribuicdo das porcentagens de mica a serem adicionadas.
As concentragdes de mica adicionadas foram de 1%, 2,5%, 5%, 7,5% e 10% em relag&o ao
peso de uma medida de pd6. ApGs a adicdo das porcentagens de mica ao material
convencional, para cada grupo, o pd foi misturado em dispositivo de mistura automatico

durante 2 h para que houvesse melhor dispersédo da mica no p6 do CIV.

As porcentagens em peso de mineral adicionada ao pé de cimento de ionédmero
de vidro, bem como, a divisdo dos grupos e suas respectivas unidades amaostrais, para cada
ensaio, encontram-se descritos no quadro 1. Um grupo controle foi feito, com apenas o CIV

convencional, sem incorporacdo de nenhum aditivo

Quadro 1 - Descricdo do numero de amostras para cada grupo e teste.

GRUPOS RESISTENCIA COESIVA MEVEEDS BRILHO
EDUREZA

Controle 10 02 10
1% em peso (mica) 10 02 10
2,5% em peso (mica) 10 02 10
5% em peso (mica) 10 02 10
7,5% em peso (mica) 10 02 10
10% em peso (mica) 10 02 10

4.4 Resisténcia coesiva

Foram confeccionados 10espécimes em forma de ampulheta (1,5mm x 2,0mm
na regido de constricdo) de cada grupo, utilizando um molde de borracha modelo OMT200R
(Odeme Dental Research, Luzerna - SC, Brasil). Apos a geleificacdo, os discos foram
armazenados a 37°C em 100% de umidade relativa durante 24h para completar o processo
de maturacao da reacdo. Em seguida, os espécimes foram colocados em dispositivo para
micro-trac@o e levado a maquina de ensaio semi-universalOM100 (Odeme). Os espécimes

foram tracionados até a fratura utilizando uma relagcdo carga/velocidade de 1mm/min. Os
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valores expressos em kgF foram convertidos para MegaPascal (MPa) para obtencdo das
médias e desvios-padrdo da resisténcia coesiva do material.

4.5 Dureza Knoop (KHN)

Foram confeccionados 10 discos para cada grupo (10x2mm). Apds a
geleificacdo do material, os discos foram armazenados em ambiente controlado a 37°C e
100% de umidade relativa durante 24h para que ocorresse 0 processo de maturacdo do
material e estes pudessem ser polidos com lixas de carbeto de silicio. Apds o polimento, o0s
discos foram posicionados em Microdurbmetro (HMV-2 SHIMADZU, Japdo) para fazer as
endentagbes. Em cada disco foram realizadas cinco endentagfes utilizando uma relagéo
carga velocidade de 50g/5seg. As médias de dureza obtida para cada grupo foram

expressas em KHN.

4.6 Brilho

Oito amostras para cada grupo foram preparadas medindo 10 mm de diametro e
2 mm de espessura. A aglutinagdo foi manual e em seguida o cimento foi inserido em
matrizes de silicone utilizando seringa Centrix. Ap0s a geleificacdo as amostras foram
armazenadas em ambiente com 100% de umidade relativa a 37 °C. Ap6s 24h de
armazenamento, as amostras foram polidas com lixas de carbeto de silicio #600 e #1200 e
passadas em discos de feltro com pasta diamantada, lavadas e secas para as analises de
brilho. Em cada amostra foram realizadas trés leituras, com angulo de 60°, utilizando
brilhdbmetro ZGM 1120(ZEHNTNER TestingInstruments — Sissach, Suica) e foram obtidas as

médias dos valores e desvios-padrao dos dados.

4.7 Andlise estatistica

Os dados obtidos dos testes de resisténcia coesiva, Dureza de superficie e brilho
da superficie foram submetidos aos testes de Normalidade (Shapiro-Wilk) e analisadas a
homocedasticidade das variancias sendo entdo submetidos aos testes ANOVA um critério e
teste de Tukey para comparagdes entre 0s grupos, considerando-se o nivel de significancia
de 5%.
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5 RESULTADOS

5.1 MEV e EDS

A Figura 1 apresenta as imagens de MEV das particulas de mica. A figura 1A
mostra uma variacdo no formato das particulas presentes e pequenas diferencas quanto ao
tamanho, contudo, na figura 1B fica evidenciado ap6s as mensuracdes em diferentes areas,

gue as particulas apresentam tamanhos inferiores a 50um.

./‘,

i
X588 _ S@ym

XS@8 _ S5@um
b
Figura 1 - Imagens de microscopia eletrébnica de varredura das
particulas de mica, com magnificacdo de 500X. 1A
representa a distribuicdo e formato das particulas e
1B a mensuracdo das mesmas.
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A Figura 2 exibe os picos e as quantificacbes dos elementos presentes na
estrutura da mica, por meio de EDS. Foram identificados os elementos Silicio (51,19%),
Aluminio (28,39%) e Potassio (20,42%). Estes elementos sugerem que a mica utilizadaé do

tipo moscovita, baseada principalmente nesses trés elementos.
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Figura 2 - Picos (2A) e quantificacbes (2B) dos elementos presentes na

estrutura da mica analisada por meio de EDS.
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5.2 Resisténcia coesiva

Na tabela 1 podem ser observados as médias da resisténcia coesiva (RC),
dureza de superficie (KNP) e brilho, obtidas para cada grupo, e os resultados da analise
estatistica, a partir ANOVA e teste de Tukey. Em relacdo a RC, pode-se observar queo
grupo ClV+1%apresentou, significativamente as menores médias comparado ao grupo
controle, mas nédo difere dos demais grupos (CIV+2,5%, CIV+5%, CIV+7,5%, CIV+10%).
Assim, a adicdo de concentra¢cfes acima de 2,5% néo interferiram na resisténcia coesiva do
CIV.

5.3Dureza Knoop

Os resultados obtidos no teste de dureza de superficie observados na Tabela 1,
mostram que apenas a adicdo de 10% de mica ao CIV produziu diminuicdo da dureza de
superficie.Nas demais concentra¢cdes ndo houve diferenca significativa em relacdo ao

controle, quanto a dureza da superficie.

5.4 Brilho

Apos o preparo das amostras, e andlise no brilhbmetro, pode-se notar que os
valores de brilho decresceram significativamente com o aumento da concentracdo de mica,
a partir de 5%. Entre os grupos CIV+1% e CIV+2,5% n&o houve diferenca estatistica; assim
como entre os grupos CIV+5% e CIV+7,5%.0 grupo CIV+10% diferiu dos demais grupos, e

apresentou os menores valores de brilho entre todas as concentragdes utilizadas.
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Tabela 1 - Médias e desvios-padrao dos valores de resisténcia coesiva (R.C), dureza Knoop (KNP) e
brilho, para todos os grupos analisados.

Grupos R.C KNP BRILHO
CIv+1 31,68 + 7,02° 45,29 +11,73% 11,43 + 1,74%
CIV+5 25,98 + 12,63% 42,76 +5,78% 9,43 + 2,00

CIV+ 10 32,12 + 11,62% 38,74 +7,18° 5,15 + 1,04°

Médias seguidas por letras iguais néo diferem estatisticamente entre si pelo Teste de Tukey (p<0,05).
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6 DISCUSSAO

Com o objetivo de aprimorar as propriedades mecénicas e Opticas do CIV
convencional, foram adicionadas diferentes concentracdes de mica, identificada como
moscovita ao pé do cimento de iondmero de vidro. Os testes de resisténcia coesiva, dureza

e brilho foram aplicados em todos os grupos.

Os resultados obtidos a partir do teste de resisténcia coesiva revelaram que os
valores médios decresceram com maiores concentragbes de mica. O grupo controle
apresentou diferenca estatistica significante apenas com o grupo CIV+1. O mesmo padrédo
foi observado por Mshali et al. (2012) quando adicionaram moscovita ao concreto. Em seu
estudo foram adicionadas porcentagens de moscovita ao cascalho puro, e este adicionado a
diferentes concentragbes de cimento, de modo a investigar a influéncia da mica na
resisténcia a compressao deste material. O aumento do teor de mica resulta em uma
diminuicdo significativa e constante na taxa de resisténcia a compressédo das amostras, em

todos os niveis de teor de cimento em 7 dias.

Para Mshali et al. (2012), concentracdes elevadas de mica geram alteracdes na
acomodacado das particulas de moscovita com as particulas de cascalho de modo que a

resisténcia do material cai.

Leeman et al. (2001) observou que as forcas compressivas da argamassa e do
concreto acrescidos de mica, em diferentes granulometrias, também decresceu. Segundo o
autor, ao redor das particulas de mica contidas na matriz de concreto e argamassa, €
observado um aumento da porosidade local, ja que apenas pequenas particulas conseguem
preencher estas regides. Isto ocorre devido ao formato variado que as particulas de mica

possuem e aos gaps que se formam nestas areas.

Em relacdo a dureza, podemos observar que, estatisticamente, o grupo controle
ndo difere dos grupos CIV+1%, CIV+5% e CIV+7,5%. Os valores médios de dureza se
mantém proximos aos do grupo controle, com diferenca estatistica observada entre os
grupos CIV+2,5% e CIV+10%. Escécio et al. (2003) também observaram alteracdes das
propriedades mecénicas da borracha natural acrescida de mica. As variacfes observadas
nos valores de dureza mostraram que o desempenho mecanico observado também cresceu
com maiores concentragbes do mineral, exceto para o grupo com maior teor de mica
(40phr), em que os valores obtidos expressam excesso de carga adicionado na matriz.
Escocio et al. (2003) complementaram que a variagdo dos resultados observados se deve a
morfologia das composi¢cdes, causada pelas quantidades de mica, e pela dificuldade de

dispersdo desta carga em uma matriz organica.
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Howrah et al. (2019) acrescentaram que os valores de dureza do CIV maodificado
com microparticulas de aluminio aumentaram para porcentagens de 3%Al, e decresceram
em seguida. Segundo ele, no primeiro momento, as liga¢gdes quimicas entre o material
aditivo e a matriz corroboram para o aumento dos valores de dureza; em um segundo
momento, para maiores concentragdes de Al, ocorre reducdo da forca de coesdo do material

e consequente aparecimento de areas mais frageis na matriz.

O estudo Xie et al. (2000) reforca os conceitos acima mencionados. O autor
analisou dez cimentos de ionébmero de vidro comercias convencionais e modificados por
resina, e determinou dentre varias propriedades, os valores de resisténcia a compressao
(CS) e dureza Knoop (KHN). Em seu estudo, o ionébmero de vidro Ketac Molar apresentou
0s maiores valores de resisténcia a compressdo e dureza quando comparado com o0s
demais, como por exemplo, ao a-Silver, a-Fil e Fuji Il. O autor também conclui que materiais
com menores particulas de vidro, que apresentam menor porosidade microestrutural e
melhor ligagdo da matriz particula-polimero vidro possuem melhores propriedades. Esta
informacg&o, portanto, reforgca a também os estudos de Escaocio et al. (2003) e Howrah et al.
(2019), que excessos de carga (adicdo de mica, por exemplo) interferem de maneira

negativa nas propriedades do material.

Os valores de brilho obtidos com a analise das amostras demonstraram que este
decaiu com o aumento da concentracdo de mica; estatisticamente, o grupo controle ndo
diferiu dos grupos CIV+1% e CIV+2,5%.

O resultado acima pode ser explicado com base nas observacdes propostas por
Relosi (2016). O autor constatou que para maiores concentragdes de moscovita adicionadas
a tintas em po hibridas (epoxi/poliéster), aglomerados deste argilomineral presentes na
superficie da tinta, aumentam a rugosidade superficial do material e resultam em valores
mais baixos de brilho. Acrescenta ainda que a morfologia e tamanho das particulas, bem
como seus modificadores organicos e sua dispersédo na matriz afetam as caracteristicas de

brilho do material.

No presente estudo observou-se que para concentragbes de mica 1% e 2,5% os
valores de dureza e brilho ndo mostraram diferenca estatistica com o grupo controle. Porém,
para valores de resisténcia coesiva, 0 grupo 2,5% apresentou o pior desempenho. Seguindo
os trabalhos de Mshali et al. (2012), Leeman et al. (2001) e Relosi (2016), os autores
notaram que as propriedades de resisténcia e brilho dos materiais contendo concentracdes

de 2% de moscovita mostraram n&o afetar as propriedades dos materiais estudados. Mshali
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et al. (2012) concluiu que mica na concentracdo de 2%, apesar de nao implementar as
propriedades de resisténcia do concreto, serviu como agente estabilizador da mesma.

As alteracdes nas propriedades do CIV de alta viscosidade estéo relacionadas a
guantidade de mica adicionada. Observa-se quedada resisténcia coesiva quando se
adiciona pouca quantidade de mica (1%), porém, esta retoma os niveis do controle a partir
de 2,5%. Nesta concentragdo, estatisticamente, ndo ha interferéncia nas outras
propriedades de superficie analisadas, como a dureza e brilho do material. Outros testes de
desempenho da adi¢édo de 2,5% de mica ao CIV de alta viscosidade precisam ser realizados
como o efeito sobre a absorcdo e solubilidade a agua para assegurar 0 uso deste
filossilicato como adjuvante das propriedades de cimentos de ionémero de vidro com

menores desempenhos clinicos.
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3 CONCLUSAO

Baseados nos resultados obtidos neste estudo, pode-se concluir que a adi¢do de
mica em baixa concentragdo (1%) ao CIV de alta viscosidade tem a resisténcia coesiva
diminuida e que retoma os niveis do controle a partir de 2,5% e que nessa concentracdo
nao interfere com outras propriedades de superficie analisadas, como a dureza da superficie
e brilho do material.
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