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RESUMO

O cimento de iondmero de vidro convencional restaurador (ionémero de vidro) € um
material restaurador de uso versatil na odontologia. Apresenta excelentes propriedades como
liberacdo de fldor e adesdo a estrutura dentaria, entretanto ndo apresenta boa resisténcia
mecanica. Essa limitacdo ndo permite o seu uso em areas de grande esfor¢co mastigatorio. A
nanocelulose tem sido usada como agente de refor¢co em diversos tipos de materiais. O seu uso
na area biomédica e odontoldgica deve-se a sua capacidade de reforcar a matriz de compositos.
A nanocelulose pode ser extraida na forma de nanocristais (CNC). Assim, o objetivo deste
trabalho foi avaliar se a adicdo de CNC melhora as propriedades mecanicas do iondmero de
vidro. Foram confeccionados os corpos de prova, dividas em grupos contendo a porcentagem
em peso de CNC (0,2%, 0,4% e 0,6%) e um grupo controle (sem modificacdes). As técnicas de
caracterizacdo foram FTIR e DRX. O FTIR demonstrou que ndo ha diferenca das ligacdes
quimicas entre o GC e os grupos com adicdo. Foram avaliadas as propriedades mecanicas do
material ap6s 24h pelos ensaios de resisténcia a compressdo e resisténcia a tracdo por
compressdo diametral. Os resultados foram tratados e plotados, obtendo os graficos de tensdo
X deformacdo, a média de cada grupo pontos da maxima deformacéo, onde o GC apresentou
média e desvio-padrdo de 91,52 (3,36) MPa; 0,2% de 109,11 (10,51) MPa; 0,4% de 93,19 (1,97)
MPa e 0,6% 76,63 (8,49) MPa. Os dados foram analisados por meio da analise de varidncia
(ANOVA) e teste de Tukey apresentaram diferencas significantes entre os grupos. O grupo com
adicdo de 0,2% apresentou média de 109,11 (+ 10,51) MPa, sendo o melhor grupo, um aumento
de 19% quando comparado ao grupo controle. O grupo com adicdo de 0,4% um aumento de
1,8% e o de 0,6% uma diminuicéo de 16%.

Palavras-chave: iondmero de vidro, nanocristais de celulose, resisténcia a compressdo, DRX,
FTIR.



ABSTRACT

Conventional glass ionomer cement is a versatile restorative material in dentistry. It has
excellent properties such as fluoride release and adhesion to tooth structure, however it does
not have good mechanical resistance. This limitation does not allow its use in areas of great
masticatory effort. A nanocellulose has been used as a reinforcing agent in different types of
materials. Its use in the biomedical and dental field is due to its ability to reinforce the composite
matrix. A nanocellulose can be extracted in the form of nanocrystals (CNC). Thus, the aim of
this work was to evaluate whether the addition of CNC improves the mechanical properties of
the material. The specimens were made, divided into groups containing the percentage by
weight of CNC (0.2%, 0.4% and 0.6%) and a control group (without modifications). The
characterization techniques were FTIR and DRX. The active FTIR that there is no difference
in bindings between the GC and the groups with addition. They were evaluated as mechanical
properties of the cement after 24 hours by compressive strength and tensile strength by
diametrical compression tests. The results were treated and plotted, obtaining the stress X strain
graphs, the mean of each group of points of maximum strain, where the CG presented mean
and standard deviation of 91.52 (3.36) MPa; 0.2% of 109.11 (10.51) MPa; 0.4% of 93.19 (1.97)
MPa and 0.6% 76.63 (8.49) MPa. Data were dissipated through analysis of variance (ANOVA)
and significant differences between groups. The group with the addition of 0.2% mean
presentation of 109.11 (+ 10.51) MPa, being the best group, an increase of 19% when compared
to the control group. The group with the addition of 0.4% an increase of 1.8% and the 0.6%
group a decrease of 16%.

Keywords: glass ionomer cement, cellulose nanocrystals, mechanical properties, XRD,
FTIR.
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1 INTRODUCAO

O ionbmero de vidro é um material restaurador consagrado na odontologia. A sua
comercializacdo iniciou-se em 1970 e, desde entdo, tem sido objeto de diversas pesquisas para
solucionar uma caracteristica que limita o seu uso: a baixa resisténcia mecénica (ANUSAVICE;
SHEN; RAWLS, 2013; E BAHSI, S SAGMAK; , O CELLIK, 2019). Apesar disso, as suas
principais vantagens sdo a liberacdo de fluor na interface dente-restauracdo (SIDHU;
NICHOLSON, 2016). Além disso, apresenta versatilidade clinica, podendo ser usado para
diversos fins como restauracdo, cimentacdo, preenchimento de nudcleo, forramento e base
(ANUSAVICE; SHEN; RAWLS, 2013; CORREA; OGASAWARA, 2006).

Apesar de possuir diversas aplicagdes, a baixa resisténcia mecéanica faz com que um
aumento na resisténcia e uma melhoria nas propriedades mecanicas seja objetivo de diversas
pesquisas. Ha relatos de diversos materiais utilizados para esse aumento. Alguns dos estudos
adicionaram fibras de vidro, fibras de carbono, nanoparticulas de TiO, particulas de prata,
teobromina e nanocelulose (BAIG; FLEMING, 2015; SILVA, 2013).

Os avancos na nanotecnologia permitem que novos materiais, na escala nano, ganhem
prestigio nas pesquisas e na industria. Dentre esses materiais destaca-se a nanocelulose devido
as suas propriedades atraentes, uma vez que possui excelentes propriedades mecanicas, alta
area de superficie, grupos hidroxila para modificacdo e provéem de fontes renovaveis (HALIB
et al., 2017) A nanocelulose pode ser extraida da celulose, e, dependendo do método de
extracdo, obter-se nanocristais de celulose (CNC) ou nanofibrilas de celulose (NFC). Ha
também a nanocelulose excretadas por bactérias (PHANTHONG et al., 2018).

A nanocelulose apresenta excelentes propriedades mecanicas, dessa forma, sdo usadas
para aumentar a resisténcia de diversos materiais (KARGARZADEH et al., 2017;
PHANTHONG et al., 2018). Por isso uma de suas diversas aplicacbes sdo como agentes de
reforco de compositos (HALIB et al., 2017; SHAK; PANG; MAH, 2018; SHANKARAN,
2018), tais como o ionémero de vidro.

A adicéo de nanocelulose ao ionémero de vidro para reforca-lo com o objetivo de aumentar
as suas propriedades mecanicas demonstraram melhoras significativas destas, compatibilidade e
reatividade entre a nanocelulose e a matriz cimenticia e biocompatibilidade (MENEZES-SILVA et
al., 2019a, 2016; SILVA et al., 2013; SILVA, 2013).

Assim o presente estudo avalia a incorporacdo de nanocristais de celulose no ionémero
de vidro. Afim de unir ambos os materiais disponiveis comercialmente e melhorar os iondmeros

disponiveis no mercado, uma vez que o ionémero de vidro é amplamente utilizado na odontologia
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por apresentar Otimas caracteristicas, mas que apresenta necessidade de melhorar a resisténcia

mecanica.

2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo Geral

Avaliar se a adicao de nanocristais de celulose melhora as propriedades mecanicas do

iondmero de vidro.

2.2 Objetivos Especificos

» Avaliar as propriedades mecanicas do ionémero apds a adicdo de diferentes quantidades
de nanocristais de celulose e compara-los com o grupo controle, pelos ensaios de

resisténcia a compressdo, modulo de elasticidade e resisténcia a compressdo diametral;

» Caracterizar o iondbmero sem modificacbes e o modificado por Espectroscopia de
infravermelho por transformada de Fourier (FTIR) e por Difratometria de raios X
(DRX).

3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3. lon6mero de vidro

3.1.1 Os precursores do iondmero de vidro e 0 seu surgimento

O cimento de iondmero de vidro convencional foi desenvolvido em 1971, resultado da
evolugéo dos cimentos de silicato e policarboxilato. O cimento de silicato era o principal
material de escolha para restauracdo da denti¢cdo anterior, entretanto eram poucos resistentes,
sensiveis a erosao acida e ndo possuiam boa adesd@o a estrutura dentéria, além de ndo serem
biocompativeis. (BAIG; FLEMING, 2015; SILVA et al., 2010; WILSON, 1996; WILSON;
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BATCHELOR, 1968). Foram entdo realizadas diversas modificacdes para melhorar suas
caracteristicas, uma delas foi a modificacdo do pd para aumentar a reatividade com o liquido,
este por sua vez sofreu modificacdes tornando-se poliacido para melhorar a manipulacéo,
manuseio e durabilidade (BAIG; FLEMING, 2015).

A primeira tentativa de melhorar o cimento de silicato foi apds a compreensdo que sua
matriz era composta de fosfato de aluminio e célcio, dessa forma houve a substituicdo do &cido
fosforico por um &cido organico mais fraco (BAIG; FLEMING, 2015; SILVA et al., 2010;
WILSON, 1996; WILSON; BATCHELOR, 1968). A modificacdo foi o teste de um poliacido
composto pelos &cidos piravico, tartarico, tanico, fluorobdrico, glicerofosforico e
tetrafosforico, em diversas concentracdes, e misturados ao pé de aluminossilicato. Os
resultados foram cimentos com bom tempo de trabalho, porém tempo de geleificacdo lento e
baixa estabilidade hidrolitica, impossibilitando o seu uso clinico (BAIG; FLEMING, 2015;
SILVA et al., 2010; WILSON, 1996; WILSON; BATCHELOR, 1968).

Outra descoberta importante para os avanc¢os nas modifica¢fes do ionémero de vidro a
compressdo da reatividade do vidro ser controlada pela razdo alumina: silica, levando a
cimentos hidroliticamente estaveis ao reformular o vidro. Entretanto, ndo bastou apenas
modificar essa relacdo e, sim, apds a adicdo de fltor e célcio, que surgiu o cimento sob 0 nome
ASPA (poliacrilato de aluminossilicato) (BAIG; FLEMING, 2015; SILVA et al., 2010). Este
possuia um elevado tempo de presa (geleificacdo) e acabava sofrendo influencia pelo ambiente
umido do meio bucal, levantando essa questdo como um ponto a ser solucionado, pois o cimento
sofria com a perda e ganho de 4gua (BAIG; FLEMING, 2015; WANDERLEY et al., 2019).

Para melhorar as caracteristicas do cimento promissor, testaram a adi¢do de um quelante
ao adicionar &cido citrico, salicilico, acetilona, poliglicol e &cido tartarico, observando o
endurecimento do cimento com o uso de cada um. De todos, 0 &cido tartarico aumentou o tempo
de trabalho, diminuiu o tempo de endurecimento, aumentou a resisténcia a fratura e a dissolucéo
acida. Assim, a principal fungéo do &cido tartarico é aumentar o tempo de trabalho (SILVA et
al., 2010; WANDERLEY et al., 2019; WILSON, 1996; WILSON; CRISP; FERNER, 1976;
WILSON; BATCHELOR, 1968).

Apbs diversos testes, o cimento de ionémero de vidro foi comercializado em 1975 sob
o nome “ASPA”, na apresentagdo clinica de p6 e liquido, para mistura manual. Ao realizarem
testes de manipulacdo evidenciaram a necessidade do uso de iondmero previamente dosado,
evitando a variabilidade no manuseio pelo usuario ao realizar a propor¢do do po e liquido,
assim, em 1978 comercializou-se o “ASPA” encapsulado (KENT; LEWIS; WILSON, 1979;
SILVA et al., 2010; WILSON, 1996).
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3.1.2 Classificacdo, composicdo e manipulacdo do ionémero de vidro

E um material versatil, com diversas aplicagdes clinicas, bem difundido na odontologia,
podendo ser usado, de acordo com a sua finalidade, em coroas protéticas, pinos intracanal,
material para base e forramento de cavidades dentéarias, selamentos de fdssulas e fissuras,
tratamentos endoddnticos e no Tratamento Restaurador Atraumatico (ART). A técnica ART
consiste na remocéao por meio de colheres de dentina o tecido cariado, restauragéo da cavidade
e selamento com o ionémero de vidro (ANUSAVICE; SHEN; RAWLS, 2013; FOOK et al.,
2008; SIDHU; NICHOLSON, 2016).

A classificacdo quanto a composicdo os divide em convencional, de alta viscosidade,
modificado por resina e reforcado por metais (FOOK et al., 2008). H& também os cimentos
anidros, os carbdmeros e as resinas modificadas por polidcidos (WANDERLEY et al., 2011).
A classificacdo da ISO é quanto a finalidade clinica é dividida em tipo | para cimentagdo, tipo
Il para restauracdo, tipo Il para forramento ou base. Algumas das aplicacbes clinicas do
ionbmero de vidro sdo nas areas de odontologia restauradora, odontopediatria, cirurgia
endoddntica, pés-endoddntica, tratamento restaurador atraumatico (ART) e proteses dentarias
(BAIG; FLEMING, 2015; MENEZES-SILVA; PEREIRA; SANTOS, 2017; SIDHU;
NICHOLSON, 2016).

Figura 1 - lonémero de vidro restaurador da marca Maxxion R, embalagem com 1 frasco de pé com
15g, 1 frasco de liquido com 10g, 1colher dosadora de p6 e 1 bloco de espatulagéo
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Fonte: FGM, DENTSCARE LTDA, Brasil



Figura 2 - londmero de vidro da marca Maxxion C para cimentagdo, embalagem com 1 frasco de po
com 15g, 1 frasco de liquido com 10g, 1colher dosadora de p6 e 1 bloco de espatulagdo
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Fonte: FGM, DENTSCARE LTDA, Brasil
Figura 3 - londmero de vidro F, para forracéo
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Fonte: SS White Artigos Dentéarios Ltda

As apresentacbes comerciais o dividem em 2 frascos sendo o pé e o liquido para
espatulacdo (Figuras 6, 7 e 8), em bloco de papel ou placa de vidro e com a espatula flexivel
(n° 24), contendo uma colher dosadora; em cépsula dosadas e levadas ao amalgamador para
mistura (Figura 10 A-B-C); em pastas, sendo 2 pastas dosadas e misturadas na placa de vidro e
manipuladas com espatula flexivel (n° 24) (MENEZES-SILVA et al., 2019a; SIDHU;
NICHOLSON, 2016).

A manipulagdo na clinica do ionémero de vidro precisa ser realizada seguindo
corretamente 0 passo a passo e as recomendacdes do fabricante. Esta etapa é delicada e, se, por
impericia do profissional, o material ndo for proporcionado corretamente, ou manipulado com
0s instrumentais adequados, o resultado final do material pode ficar comprometido
(ANUSAVICE; SHEN; RAWLS, 2013; FOOK et al., 2008).

Dessa forma os fatores que devem ser controlados pelo profissional s&o o uso da correta
proporc¢do de po e liquido, de acordo com cada fabricante, 0 uso dos materiais adequados para
a manipulacdo, o uso de isolamento na cavidade bucal para controle da umidade no meio
(ANUSAVICE; SHEN; RAWLS, 2013; E BAHSI, S SAGMAK; , O CELLIK, 2019). Caso
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algum desses fatores ndo seja controlado o ionbmero pode apresentar solubilidade, a sua
resisténcia diminuida, problemas de adesdo a estrutura dental (SIDHU; NICHOLSON, 2016;
STAMBOULIS; HILL; LAW, 2005).

A manipulacdo do iondbmero de vidro de apresentacdo comercial de 2 frascos (Figuras
6, 7 e 8), 0 de liquido e o de pd, consiste em previamente remover o tecido cariado ou limpar a
cavidade, de acordo com a finalidade, o condicionamento da cavidade com o liquido (o &cido
do ionébmero) por 10 segundos, lavar em abundancia e secar cautelosamente evitando a
desidratacdo excessiva. Agitar o frasco do pé para a homogeneizacdo. A temperatura ambiente
deve ser entre 18 °C e 28 °C, pois abaixo disso 0 tempo de trabalho diminui, acima aumenta
(ANUSAVICE; SHEN; RAWLS, 2013; E BAHSI, S SAGMAK; , O CELLIK, 2019).

O po6 deve ser proporcionado com a colher medidora, de acordo com as proporgdes de
cada fabricante, e colocado na placa de vidro, como na Figura 9, ou bloco de espatulagdo.
Despejar a quantidade de gotas definida pelo fabricante na placa. Dividir ao meio a quantidade
de pd, incorporar ao liquido aos poucos, o tempo de manipulacdo e mistura deve ser entre 45
segundos a 1 minuto, usando uma espatula plastica ou espatula flexivel numero 24
(ANUSAVICE; SHEN; RAWLS, 2013; CORREA; OGASAWARA, 2006; PORENCZUK et
al., 2019; SIDHU; NICHOLSON, 2016).

Figura 4 - Manipulacéo do ionémero de vidro

Fonte: USP, 2013. Disponivel em: http://eaulas.usp.br/portal/video.action?idltem=3254

Apols a mistura deve-se levar a cavidade, usando uma seringa especifica Centrix
(Centrix, DFL Ind., Sao Paulo, SP, Brasil), ou um aplicador de hidréxido de calcio ou uma
espatula de inserc¢do, enquanto ainda apresenta brilho, entre 3 e 4 minutos ja ocorre a presa
inicial do material (BAIG; FLEMING, 2015; MENNE-HAPP; ILIE, 2013). A presa final é apds

24h, por esse motivo deve-se proteger do meio a restauracdo com o uso de um agente de
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protecdo superficial (selante de superficie do proprio fabricante, vaselina e em caso de auséncia
destes usa-se esmalte de unhas incolor) (ANUSAVICE; SHEN; RAWLS, 2013).

O ionébmero de vidro encapsulado dispensa a espatulacdo manual, uma vez que as
capsulas ja sdo dosadas, sendo apenas necessario a agitacdo mecéanica, assim uma de suas
vantagens é a diminuigdo de possiveis erros durante a proporcdo de liquido e p6 ou durante a
manipulagéo. Os passos que antecedem a manipulagéo s&o 0s mesmos do iondmero de 2 frascos
(ANUSAVICE; SHEN; RAWLS, 2013; SIDHU; NICHOLSON, 2016).

Figura 5 - (A) lonémero de vidro encapsulado, (B) Cépsula inserida no amalgamador, (C) Amalgamador

(B) (C)

Fonte: SDI Brasil Industria e Comercio Ltda

As capsulas possuem uma membrana interna que separa o pé e o liquido, estes ja estéo
dosados nas propor¢des adequadas. A membrana € rompida ao empurrar o émbolo da capsula
(Figura 10 A) e levada ao amalgamador para agitacdo por 10 segundos (Figura 10 B e C). Com
0 auxilio de um aplicador proprio, leva-se a capsula para insercdo do material na cavidade.
Apos a presa inicial de 4 minutos, faz-se a aplicacdo do selante de superficie (ANUSAVICE;
SHEN; RAWLS, 2013; DOWLING; SCHMITT; FLEMING, 2014; SIDHU; NICHOLSON,
2016).

Tabela 1 - Composicdo do lonémero de Vidro Restaurador

Po Elementos (%) Liquido Elementos
(%)
CaF, 34,3 Agua 45,0

SiO» 29,0 Acido poliacrilico 30,0



Al,O3 16,6 Acido tartarico 10,0

Mg,Na 20,1 Acido itaconico 15,0

Fonte: adaptado de Corréa e Ogasawara (2006)

O iondmero de vidro convencional que se apresenta comercialmente como um p6 e um
liquido tem a sua composicdo na Tabela 1 (CORREA; OGASAWARA, 2006). O p6 consiste
em Silica (SiOz), Alumina (Al2O3) e Fluoreto de Célcio (CaF2) de carater basico para poderem
reagir com o acido do liquido e formar um sal (WANDERLEY et al., 2019). O vidro de
aluminio-silicato, com adicéo de fluoreto e fosfato, apresenta resultados clinicos satisfatorios
(MOBERG etal., 2019; STAMBOULIS; HILL; LAW, 2005). Ha também a presenca de célcio,
este em alguns estudos foi substituido por estréncio para aumentar a radiopacidade, sem
modificar o aspecto estético, e em alguns casos essa substituicdo aumentou a liberacéo de fldor
(E BAHSI, S SAGMAK; , O CELLIK, 2019; SHAHID et al., 2013).

Os vidros a base de silica ndo sdo reativos nem basicos devidos a sua estrutura de
tetraedros de SiOs ligados em cadeia. Ao adicionar alumina, h4 uma reconfiguracdo e o
aluminio apresenta uma geometria tetraédrica, o AlO4 tetraedro. Como o aluminio possui carga
+3 e 0 oxigénio possui carga +4, o Na* e o Ca* acabam ligando-se ao Al, portanto o carater
basico e a reatividade se devem a presenca de Na* e Ca*2 (ou Sr*?). Outro elemento essencial é
o fluoreto que € liberado ao ser inserido na cavidade e interage com a interface dente-
restauracdo (FAREED; STAMBOULIS, 2014; STAMBOULIS; HILL; LAW, 2005).
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Figura 6 - Estrutura dos tipos de acidos que fazer parte dos poliacidos do liquido do ionémero de vidro
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Fonte: Anusavice; Shen; Rawls (2013)

O liquido é composto por homopolimero ou copolimero de &cido acrilico, com os co-
polimeros podendo ser acido itaconico, tricarbalico, maléico ou tartarico (figura 11). Estes
aumentam a reatividade e diminuem a viscosidade do cimento, o &cido tartarico é responsavel
pelo aumento no tempo de presa e o itacdnico impede a reagdo dos acidos entre si durante o
armazenamento (SIDHU; NICHOLSON, 2016; WILSON, 1996; YLI-URPO et al., 2019).

H& uma marca que utiliza um poliacido (acido acrilico) contendo acido vinil fosforoso,
e 0 Seu uso € apenas para modificar o tempo de reacdo de presa (SIDHU; NICHOLSON, 2016).
O polimero influencia nas propriedades do cimento final, dessa forma altos pesos moleculares
aumenta a resisténcia do cimento, entretanto aumentam a viscosidade, uma propriedade que
nem sempre é desejada. Assim o0s pesos moleculares sdo usados de forma a balancear esses
efeitos (BAIG; FLEMING, 2015; FAREED; STAMBOULIS, 2014).

Diversos estudos foram realizados com os acidos citados. Os cimentos de
homopolimeros de &cido acrilico apresentaram aumento na resisténcia a compressao. Os
cimentos de copolimeros de acido acrilico e maleico apresentaram aumento de resisténcia a
compressdo até um ponto, com declinio. Do ponto de vista clinico, ndo ha evidéncias que essa
diferenca de resisténcia a compressao indique que um tipo seja superior ao outro (BAIG;
FLEMING, 2015; MOBERG et al., 2019; SIDHU; NICHOLSON, 2016; WANDERLEY et al.,
2019; WILSON, 1996; YLI-URPO et al., 2019).
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3.1.3 Reacdo de presa (geleificacao)

Na manipulacdo, a reacdo de presa € do tipo acido-base para formar um sal hidratado,
que atua como matriz de ligacdo entre as particulas de vidro (SPAIJIC et al., 2019;
WANDERLEY et al., 2011). A reacdo de presa ocorre em trés fases: deslocamento de ions,
formagc&o da matriz de hidrogel e o gel de polissais. E do tipo acido-base, aonde os ions H* sdo
liberados dos grupos carboxilicos, reduzindo o pH do meio, assim as particulas sdo dissolvidas,
liberando calcio (Ca?*), alumina (Al*) e fltor (F*). Estes se ligam aos grupos COO" das cadeias
do acido formando a matriz de policarboxilato de célcio, que se liga a dois grupos carboxilicos,
e de aluminio que se liga a trés grupos carboxilicos. Essa matriz envolve as particulas que ndo
foram totalmente dissolvidas (FOOK et al., 2008; WANDERLEY et al., 2011; YLI-URPO et
al., 2019).

A agua tem um papel critico na reacdo de presa do ionémero de vidro. Ela é o0 meio no
qual ocorre a reacéo, hidratando a matriz formada de ligagdes cruzadas e formando uma matriz
estavel e resistente. Assim, se 0 cimento recém-misturado for exposto ao meio bucal sem
nenhuma camada de protecdo, ou isolamento, a superficie ird apresentar fendas e trincas, como
resultado da desidratagcdo (Figura 12) (ANUSAVICE; SHEN; RAWLS, 2013). Se ocorrer
contaminagcdo com &gua ao ser inserido na cavidade, mesmo por algumas semanas apés sua
inser¢do, pode causar a dissolucdo da matriz formada por cations e anions nas areas
circundantes (YLI-URPO et al., 2019).

Figura 7 - Superficie de uma restauragdo em ionémero de vidro com trincas devido a protecdo contra a umidade
ter sido inadequada

-

Fonte: Anusavice; Shen; Rawls (2013)

O cimento é o resultado do aglomerado de particulas de p6 que ndo reagiram, imersos
em uma matriz de gel de silica e polissal de calcio e aluminio (Figura 13). Os elementos do po
conferem a resisténcia, rigidez e liberacédo de fltor. O acido tartarico é responsavel por aumentar

0 tempo de presa, 0 &cido itaconico € incorporado a fim de retardar a rea¢do quimica dos acidos

21



durante o armazenamento (FOOK et al., 2008). Alguns estudos para melhorar as propriedades
mecanicas do cimento testaram a aplicacdo de um dispositivo ultrassonico e de um de calor
direto, os resultados demonstraram uma melhora nas propriedades por estes acelerarem a reacéo
de presa inicial (SIDHU; NICHOLSON, 2016).

Figura 8 - Em azul escuro sdo as particulas de vidro néo dissolvidas, envoltas pelo gel em azul claro, os
ions Al+3 e Ca+2 formam polissais com os grupos COO- do acido poliacrilico, formando uma estrutura de
ligacGes cruzadas

Fonte: Anusavice; Shen; Rawls (2013)

O do tipo anidro possui poliacidos liofilizados agregados ao po e o liquido agua destilada
ou solucdo aquosa de acido tartarico a 10%. Os cimentos reforcados por metais possuem
particulas metélicas incorporadas ao p6é do convencional, os cemets sdo resultado da
sinterizacdo de particulas de prata e silica tornando-os radiopacos (FOOK et al., 2008). O
modificado por resina sofreu adicdo de mondmeros de metacrilato, principalmente o 2-
hidroxietilmetacrilato (HEMA), possui trés formas de reacao de presa: a reagdo acido-base entre
0 p6 de vidro e o acido policarboxilico, a reacdo de polimerizacao fotoativada dos radicais livres
e a polimerizacdo quimica da resina (FOOK et al., 2008; SPAJIC et al., 2019; WANDERLEY
etal., 2011).

3.1.4 Caracteristicas, vantagens e desvantagens do cimento de iondmero convencional e dos
modificados
Devido a sua baixa resisténcia mecénica e solubilidade em meio aquoso, somado aos

avancos da tecnologia e pesquisa em materiais, o ionémero de vidro sofreu modificagfes numa
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tentativa de diminuir essas caracteristicas (MENEZES-SILVA et al., 2019a; SIDHU,;
NICHOLSON, 2016). As mudancas realizadas no p6 sao referentes ao aumento da reatividade
com o liquido, o resultado foi 0 surgimento do cimento de ionémero de vidro refor¢ados por
metais, 0 modificado por resina, o carbdmero de vidro e o de alta viscosidade (ANUSAVICE;
SHEN; RAWLS, 2013).

Entretanto o iondmero modificado por metais apresentou cor acinzentada sendo pouco
estético, além de ndo melhorar as propriedades mecanicas; o cimento modificado por resina
melhorou as propriedades fisicas, resisténcia e longevidade, porém apresentam piora no
coeficiente de expansdo térmica, contracdo de polimerizacdo, maior custo, além de a presenca
de metacrilato de 2-hidroxietila (HEMA) diminuir a biocompatibilidade (FOOK et al., 2008;
SIDHU; NICHOLSON, 2016). A baixa resisténcia mecanica do ionémero de vidro
convencional, somado com a sua versatilidade clinica, faz com que um aumento na resisténcia
e propriedades mecanicas sejam desejaveis (BAIG; FLEMING, 2015).

O Glass Carbomer ou carbdémero de vidro é semelhante ao ionémero de vidro, com
particulas de p6 nanométricas e fluorapatita, com a finalidade de reforcar o cimento. Para a
reacao de presa exige uma fonte de energia por meio de uma fonte de luz de 1400mW/cm?,
entre 60 a 90 segundos, uma ldampada de LED indicada pelo fabricante, que acelera a reacéo de
presa, entretanto ndo influencia nas propriedades mecéanicas (LOPES, 2018; MENNE-HAPP;
ILIE, 2013). Os de alta viscosidade sdo caracterizados por maior nimero de particulas de vidro,
em tamanho menor ao convencional, com o intuito de aplicacdo em cavidades com grande
exposicao ou esforcos mastigatérios (SILVA, 2013).

Dentre as inimeras vantagens do iondmero de vidro convencional, as principais sdo que
apresenta adesao quimica aos tecidos dentarios e a liberacéo de fltor. A adeséo ocorre por meio
dos grupos carboxilicos do &cido que se ligam com o calcio existente no esmalte, dentina e
cimento. Para uma boa adesdo deve-se usar a correta proporcao po-liquido, manipulacéo e
insercdo. A adesividade diminui a microinfiltracio na interface dente-restauracdo
(ANUSAVICE; SHEN; RAWLS, 2013; FOOK et al., 2008; SIDHU; NICHOLSON, 2016).

A liberacdo de fltor promove a agdo anticariogénica devido a formacéo de fluorapatita.
O fluoreto de célcio ¢é incorporado durante a fabricacéo do vidro, o fluor é liberado pelo material
no local onde foi aplicado, inibindo o avango das lesGes cariosas, diminuindo a
desmineralizacdo (FOOK et al., 2008; WANDERLEY et al., 2011).

Outras vantagens sdo o coeficiente de expansdo térmica linear semelhante aos tecidos
dentarios, biocompatibilidade, bom resultado estético, inibicdo da acdo bacteriana e sua
facilidade de aplicacdo e uso clinico (E BAHSI, S SAGMAK; , O CELLIK, 2019). Algumas
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desvantagens e limitagcdes do iondmero de vidro convencional sdo a baixa resisténcia mecéanica,
a tracdo e a compressao, o tempo de presa (geleificacdo) prolongado, sensibilidade a umidade
0 que o torna sensivel a alteracBes higroscopicas (sinérese e embebicdo), translucidez limitada
o0 que interfere na finalidade estética (FOOK et al., 2008).

3.1.5 Caracteristicas e composicao elementar dos iondbmeros comerciais

O estudo de Nakatani (2013) avaliou a composi¢cdo quimica elementar e a superficie
externa de trés marcas de cimento de iondémero convencional, sendo Maxxion R, Vitro Fil e
Vidrion. A anélise quimica elementar foi realizada por meio da espectroscopia de disperséo de
raios-X (EDX) e a superficie externa por microscopia eletronica de varredura (MEV).

De acordo com cada fabricante, as composi¢Ges sdo: Maxxion R - p6 com vidro de
aluminofluorsilicato, acido policarboxilico e fluoreto de célcio, liquido contendo acido tartarico
e agua; VitroFil - p6 contém silicato de estréncio e aluminio, &cido poliacrilico desidratado,
Oxido de ferro e o liquido com &cido poliacrilico, agua destilada e acido tartarico; Vidrion R -
p6 contendo fluorsilicato de sddio célcio aluminio, sulfato de bario, acido poliacrilico,
pigmentos, o liquido contém &cido tartarico e agua destilada.

Os resultados da analise do EDX, os cimentos apresentaram 5,11%p de fldor no
Maxxion R, 7,43% no VitroFil e 3,83%p no Vidrion. Nas microfotografias obtidas pela MEV
notou-se uma superficie irregular, com particulas de formas e tamanhos similares. Dessa forma,
dos componentes descritos pelos fabricantes, em sua maioria, correspondeu ao encontrado nas
analises (NAKATANI, 2013).

3.1.6 lonébmero de vidro reforgados por fibras, cristais, polimeros

O ionémero de vidro sofreu modificacdes ao longo do tempo para melhorar as suas
aplicacdes clinicas, suas propriedades, manipulacdo, eficacia e longevidade (BAIG;
FLEMING, 2015; SPAJIC et al., 2019; WANDERLEY et al., 2019). As modifica¢bes quanto
a matriz do iondmero levou a adi¢do de particulas como o intuito de reforca-lo (BAIG;
FLEMING, 2015).

Alguns foram a incorporacdo de fibras (KOBAYASHI et al., 2000; LOHBAUER et al.,
2003; MENEZES-SILVA et al., 2015; OLDFIELD; ELLIS, 1991; SILVA et al., 2013),
nanocristais (MENEZES-SILVA et al., 2019a, 2016; MENEZES-SILVA; PEREIRA,;
SANTOS, 2017), particulas metélicas (DOWLING; SCHMITT; FLEMING, 2014; ELSAKA,
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HAMOUDA,; SWAIN, 2011; WALLS et al., 1987), teobromina (CEVALLOS GONZALEZ et
al., 2019), hidroxiapatita (LUCAS; ARITA; NISHINO, 2003; MOHEET et al., 2018) e
particulas de vidro bioativo (YLI-URPO et al., 2019).

Um dos tipos de fibra adicionados foram as fibras de carbono. Um dos estudos fez
adicao de fibras de carbono, de 250 a 100 pum de comprimento e 8 um de diametro, e fibras de
alumina, de 500 um de comprimento ¢ 3 um de didmetro. Foram adicionadas aos pds dos
iondmeros antes da manipulagdo, manipulados e inseridos em um molde de 4,5 mm de
didmetro. Os corpos de prova foram levados a testes de flex&o, que apresentaram resultados de
melhora na adicéo de 5% de fibra de carbono, entretanto a adi¢do de alumina apresentou piora
nas propriedades mecéanicas (OLDFIELD; ELLIS, 1991).

Outro tipo de fibra testado foi a adigéo de fibras vidro curtas (CaO-P20s-Si0,-Al203),
de diversos comprimentos e diametros, sendo 33,5a100,4 um e 9,7 a 21,5 pm, respectivamente.
Adicionou-se ao p6 de um cimento de mistura manual, variando o volume de adi¢do a cada
20%.0s corpos de prova foram submetidos aos testes de resisténcia a tracdo diametral (discos
de 6mm didmetro e 3 mm de espessura) e teste de resisténcia a flexdo (barras de 25 mm de
comprimento, 6 mm de largura e 3 mm de espessura). A adicdo de até 60% do peso melhorou
os resultados de ambos os testes, adicdo acima de 60% apresentou piora nos resultados
(KOBAYASHI et al., 2000).

Foram testadas a adicdo de fibras de vidro SiO2-Al,03-CaO-NaF-AlFz-NasAlFs, nos
tamanhos de 580 a 160 um de comprimento e 26 um de didmetro. Para o teste de resisténcia a
fratura por compressdo foram confeccionados corpos de prova de 6mm de altura e 4 mm de
diametro, variando a adi¢do das particulas entre 40 a 45% do peso do acido. Para o ensaio de
resisténcia a flexdo prepararam corpos de prova em barra medindo 25mm de comprimento, 2
mm de largura e 2mm de espessura. Observou-se um aumento nos resultados de resisténcia a
flexdo (16 MPa) quando comparado ao cimento ndo reforgado (10 Mpa) (LOHBAUER et al.,
2003).

Outro estudo analisou a adi¢do de nanoparticulas de dioxido de titdnio em pé ao liquido
do &cido poliacrilico de peso molecular de 40.000, na concentragdo de 40%, misturou-se ao po
de cimento de duas marcas, para a confec¢cdo dos corpos de prova (6mm de altura, 4 mm de
diametro). Os teste de resisténcia a compresséo indicaram que nao houve alteragéo significativa
dos valores de resisténcia (DOWLING; SCHMITT; FLEMING, 2014).

Em outro estudo, a adi¢do de nanoparticulas de TiO2ao pé do cimento para avaliar a
tenacidade a fratura, resisténcia a compressao, resisténcia a flexdo, resisténcia a adesdo e

microdureza. Os resultados apontaram que a adi¢do das nanoparticulas melhorou a tenacidade
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a fratura, a resisténcia a flexdo e a compressdo. Apresentou piora na microdureza da superficie
(ELSAKA; HAMOUDA,; SWAIN, 2011).

Ap0s a adicdo de particulas de prata ao pdé de vidro do cimento houve melhora em
algumas propriedades como aumento da resisténcia a compressdo, o limite de fadiga a
compressdo e a resisténcia a abrasdo. Apresentou um tempo de presa inicial mais rapido, quando
comparado ao cimento sem modificacdo. Entretanto apresentou menor modulo de elasticidade
e resisténcia a flexdo (WALLS et al., 1987).

O uso de teobromina no cimento de iondmero buscou melhorar a sua microdureza,
sorcao, solubilidade, alteracdo de cor e liberacdo de flGor na saliva. Ao ser comparado com o
iondbmero ndo modificado, melhorou a microdureza (p <0,05), as outras propriedades, sorcéo,
solubilidade, cor e liberacdo de flGor permaneceram sem mudanca significativa (p >0,05)
(CEVALLOS GONZALEZ et al., 2019).

A incorporagdo de hidroxiapatita no cimento foi avaliada por Lucas, Arita e Nishino
(2003). Analisou a melhora da tenacidade a fratura e resisténcia ao cisalhamento. Os resultados
apontaram que apos a adicdo melhora na tenacidade a fratura, aumentando ap6s 15 minutos.
Apresentou melhora na resisténcia adesiva a dentina. Os resultados da MEV mostraram um
cimento coeso. Assim, o cimento reforcado com hidroxiapatita apresenta bom progndstico
clinico (LUCAS; ARITA; NISHINO, 2003).

Moheet et al. (2018) analisou a adicdo de nano-hidroxiapatita-silica ao ionémero de
vidro. Os ensaios avaliaram a dureza superficial, resisténcia a compressao, resisténcia a flexao
e ao cisalhamento. Os resultados da MEV apontaram uma mistura de particulas de silica
esférica (50 nm) e hidroxiapatita alongadas (100 e 200 nm). Apds a adicdo de 10% de nano-
hidroxiapatita-silica a dureza, resisténcia a compressao, resisténcia a flexao e resisténcia ao
cisalhamento apresentaram melhora. De uma forma geral, a adi¢do da nano-hidroxiapatita-
silica melhorou as propriedades mecénicas do iondmero de vidro (MOHEET et al., 2018).

A adicdo de particulas de vidro bioativo ao iondémero de vidro avaliou a melhoria das
propriedades de resisténcia a compressdao e o0 modulo de elasticidade de Young. No p6 do
cimento adicionou-se de 10 a 30% em peso das particulas de vidro bioativo. A resisténcia a
compressdo diminuiu conforme aumentava a porcentagem de vidro bioativo adicionado. A
microdureza superficial aumentou 55% nos cimentos modificados comparados aos nao
modificados (YLI-URPO et al., 2019).

3.1.7 londmero de vidro refor¢ados por nanofibrilas e nanocristais de celulose
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Em seus diversos estudos, Menezes-Silva et al (2013, 2015, 2016, 2018, 2019)
adicionou nanofibrilas e nanocristais de celulose, com o objetivo de melhorar as propriedades
mecanicas do cimento (MENEZES-SILVA et al., 2016). A caracteristica hidrofilica da celulose
permite com que esta se incorpore ao cimento. A forma das nanofibrilas de celulose facilita a
dispersdo de forma homogénea no liquido e a sua distribui¢cdo no cimento. Nos resultados da
MEYV observou-se um agregado fibrilar de nanoparticulas na matriz do cimento. A associa¢éo
entre as nanofibrilas de celulose permite a formacdo dessa estrutura que fornece aumento da
resisténcia (SILVA et al., 2013; SILVA, 2013).

Em um dos estudos avaliou as propriedades mecanicas apés a adi¢do de microfibras e
nanofibrilas de celulose no iondémero de vidro. A adi¢do ocorreu durante a manipulagdo do
cimento. Os corpos de prova do ensaio de resisténcia a compressdao e a tracdo foram
confeccionados em moldes de teflon, medindo 4 mm de didmetro e 8 mm de comprimento, com
um grupo controle que nao foi modificado. Os resultados apontaram melhora significativa nas
propriedades mecénicas. As andlises de MEV e do FTIR apresentaram a interacdo entre as
fibras, a matriz do iondmero e as particulas de carga (SILVA et al., 2013; SILVA, 2013).

Outro estudo avaliou o cimento modificado por fibras de celulose. Dividiu-se me dois
grupos, sendo um controle, outro com a adicao de 3,62 % em peso de fibras, e outro com 7,24
% em peso de fibras. Os resultados mostraram que o testes de resisténcia a compressdo, médulo
de elasticidade, tracdo diametral, no grupo com adicdo de 7,24%. A caracterizagdo por
microscopia eletrdnica de varredura (SEM) e por difratometria de raios X por energia dispersiva
(EDS) mostraram particulas com forma homogénea na superficie do cimento, a matriz com
fibras entrelacadas e intercaladas. Nos espectros do EDS observou-se composic¢des elementares
dos elementos que compdes o cimento (MENEZES-SILVA et al., 2015).

Outro avaliou a adicdo de nanofibrilas e nanocristais de celulose. As diferentes
proporcdes de cada um foram adicionadas ao cimento enquanto este era manipulado
manualmente. Os testes para avaliar as propriedades mecanicas foram a resisténcia a tracéo
diametral compressiva, mddulo, microdureza superficial e resisténcia ao desgaste. Foram
caracterizados pela e caracterizada por microscopia eletrénica de varredura (MEV),
espectroscopia de raios X por energia dispersiva (EDS), microscopia eletronica de transmisséo
(TEM) e FTIR. A adicdo de nanofibrilas ndo apresentou melhoras significativas nas
propriedades mecénicas, porém a adi¢do de nanocristais mostrou melhoras significativas nas
propriedades mecanicas (MENEZES-SILVA et al., 2016).

O mesmo autor, em outro estudo, avaliou quanto a biocompatibilidade do cimento apds

aadicdo de microfibras e nanocristais de celulose. As amostras foram preparadas, uma contendo
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adicdo de nanocristais outra de microfibras no iondmero de vidro. Foram implantadas no tecido
subcutaneo na regido dorsal de 15 ratos (Rattus norvegicus albinus). Os aspectos avaliados
histologicamente foram o tipo de células inflamatdrias, fibroblastos, vasos sanguineos,
macrofagos, células gigantes, tipo de reacdo inflamatoria e espessura da capsula (um). O melhor
reparo tecidual foi observado no cimento modificado por nanocristais, ao apresentar maior
quantidade de fibroblastos, menor quantidade de macréfagos e células mononucleares, auséncia
de neutrofilos polimorfonucleares e de células gigantes. Todos apresentaram
biocompatibilidade satisfatdria, mas o com adicdo de nanocristais apresentou melhor reparo
tecidual (MENEZES-SILVA; PEREIRA; SANTQOS, 2017).

O seu estudo mais recente avaliou as propriedades mecéanicas e caracterizou o ionémero
de vidro modificado por nanocristais de celulose. Os testes mecanicos avaliaram a resisténcia
acompressdo e resisténcia a tracdo diametral. Além de avaliar a liberacdo de fltor, caracterizou-
se por microscopia eletrénica de transmisséo (TEM) e por microscopia eletrénica de varredura
(SEM), enquanto a caracterizacdo quimica foi por FTIR. A adicdo de 0,2% de peso de
nanocristais apresentou os melhores resultados nas propriedades mecanicas. A TEM e MEV
mostraram um agregado fibrilar de nanoparticulas intercaladas na matriz. Ndo foi possivel
identificar por FTIR qualquer diferenca de ligagdo quimica nos compostos formados
(MENEZES-SILVA et al., 2019a).

3.2 Celulose: uma fonte renovavel

No século XXI a sociedade voltou-se para a conservacao ambiental devido ao crescente
impacto das mudancas climaticas, consequentemente aumentou a busca por materiais de fonte
renovaveis (DUFRESNE, 2013; PHANTHONG et al., 2018). Materiais a base de petroleo
possuem a sua disponibilidade limitada, além de ndo serem biodegradaveis nem ecoldgicos
(JOHANSSON et al., 2012). Esse fator, somado a necessidade de utilizar materiais naturais e
de fontes renovaveis, aumentou a demanda por produtos que ndo sejam a base de petroleo.
Neste cendrio surge o uso e aplicagdes de biomassas como fonte renovavel (DUFRESNE,
2013).

Biomassa refere-se a qualquer forma de matéria organica encontrada na Terra, sendo
plantas, animais e micro-organismos. No aspecto da bioquimica sdo a celulose, a lignina, 0s
acucares, as gorduras e as proteinas (DUFRESNE, 2013; HOUGHTON; HOLE, 2008;
KANTENBACHER, 2010; OTHMAN et al., 2017). Algumas das diversas biomassas que sao
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fontes de celulose sdo madeira, fibras, sementes, algas, algumas bactérias (PHANTHONG et
al., 2018).

E o polimero natural mais abundante da Terra (DUFRESNE, 2013; OTHMAN et al.,
2017; SALAS et al., 2014; SHAK; PANG; MAH, 2018; SHANKARAN, 2018). E promissora
nas pesquisas e na engenharia, possuindo diversas aplicacbes e inumeras vantagens
(DUFRESNE, 2013; SHAK; PANG; MAH, 2018). Mesmo com seus diversos usos desde 0s
primordios da humanidade, somado ao fato de ser o polimero natural mais abundante e
disponivel na natureza, apenas recentemente houve um destaque para 0 seu uso como material
nanoestruturado: a nanocelulose (DUFRESNE, 2013).

Desde a década de 90, em materiais ecossustentaveis atraiu a atengdo para materiais
considerados “verdes”, isto € que sejam de fontes renovaveis, ndo poluentes e de facil acesso
(DUFRESNE, 2013). Assim de os materiais que sao recursos de base bioldgica, possuem alto
potencial de melhorar os produtos existentes, agregar valor a estes, além de baixo impacto sobre
0 meio ambiente (MISHRA; SABU; TIWARI, 2018; SHAK; PANG; MAH, 2018).

A soma desses fatores, juntamente com 0s avangos na nanotecnologia, em especial dos
nanomateriais, proporciona 0 surgimento, aprimoramento e avanco na producdo de
nanocelulose (HALIB et al.,, 2017; SHANKARAN, 2018). Devido a disponibilidade de
recursos vegetais, 0s extratos vegetais sdo uma das categorias mais visadas na pesquisa para a
sintese de nanomateriais ecoldgicos (LOOW et al., 2017; SHAK; PANG; MAH, 2018).

3.2.1 Fontes de celulose e sua estrutura

A celulose possui diversas fontes, algumas delas sdo madeira, fibras, gramineas,
sementes, algas, fungos, alguns invertebrados e algumas bactérias (PHANTHONG et al., 2018).
A fonte convencional € de planta superior, podendo provir de residuos agricolas, como troncos
de palmeiras, cachos de frutas, espigas de milho, palha de trigo, bagaco de cana, entre outros
(HALIB et al., 2017; PHANTHONG et al., 2018). A sua estrutura hierarquica permite que de
um biocomposito celular macroscépico, no exemplo genérico uma arvore, composta de
celulose, hemicelulose, lignina, extrativos, entre outros, seja obtida em nanoescala a
nanocelulose (Figura 1) (POSTEK et al., 2011).
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Figura 9- Estrutura hierarquica da madeira da arvore até a obtencéo de celulose.
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Fonte: POSTEK et al (2011)

As plantas possuem niveis hierarquicos celulares, assim como os tecidos que compde 0
corpo humano, sdo compostos de celulose, hemicelulose, lignina, cera, pigmento, pectina,
extrativos. Madeira e outros materiais lignocelulosicos sdo nanocompositos fibrilares
celulosicos. O conceito de nanocompdsitos sdo materiais multifasicos em que pelo menos uma
das fases constituintes tem uma dimensdo <100 nm (PHANTHONG et al., 2018; POSTEK et
al., 2011; SHAK; PANG; MAH, 2018).

Figura 10 - Estrutura principal da parede celular da planta na biomassa lignocelulésicas, composta por
lignina, hemicelulose e celulose.

Lignina Celulose

Hemicelulose
IParede celular Nanofibrila

Fonte: adaptado de Phanthong et al. (2018)



A estrutura da parede celular lignoceluldsica é constituida por trés tipos de polimeros:
lignina, hemicelulose e celulose. A composigdo e proporgéo desses trés componentes variam
nas especies, tipos e fontes de biomassa lignocelulosicas. Assim, a lignina representa cerca de
10 a 25% de biomassa seca. Nas paredes celulares das plantas (Figura 2) a lignina ¢ aglutinante
e estd redor da celulose e hemicelulose. A hemicelulose representa cerca de 20 a 35% na
biomassa lignocelul6sicas. A celulose é o principal componente da biomassa lignocelulésicas
localizado principalmente na parede celular da planta em cerca de 35-50%, fornece resisténcia
e protecdo (LEE et al., 2014; PHANTHONG et al., 2018).

3.2.2 Tipos de nanocelulose

Nanocelulose é uma fibra natural extraida da celulose. O seu tamanho é menor que 100
nm de didmetro, podendo variar em micrémetros de comprimento. E uma nanofibra
biodegradavel, peso leve, baixa densidade (1,6 g cm-3), com propriedades de resisténcia, alta
rigidez, modulo de elasticidade (até 220 GPa), alta resisténcia a tracdo (até 10 GPa) (BHAT et
al., 2019; PHANTHONG et al., 2018). E transparente, a sua reatividade deve-se aos grupos
hidroxila.

Divide-se em trés tipos principais: nanocristais de celulose (CNC, cellulose
nanocrystals), nanofibrilas de celulose (CmF, cellulose microfibres) nanocelulose bacteriana
(BC, bacterial nanocellulose). (BHAT et al., 2019; LIN; DUFRESNE, 2014; LIN; HUANG,;
DUFRESNE, 2012). Mesmo os tipos sendo semelhantes em composi¢do quimica, as suas
diferencgas sdo a morfologia, tamanho de particula, cristalinidade e algumas propriedades. Isto
deve-se a diferenca de fontes e métodos de extracdo (PHANTHONG et al., 2018; SHAK;
PANG; MAH, 2018).

Quanto as nomenclaturas na literatura encontram-se alguns sindnimos. Para 0s
nanocristais de celulose encontram-se os termos celulose nanocristalina, whiskers,
microcristais. J& para as nanofilbrilas de celulose nota-se o uso dos termos nanofibrilas,
microfibrilas, celulose nanofibrilada, celulose microfibrilada (BHAT et al., 2019; LIN;
DUFRESNE, 2014).
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Figura 11 - Nanocristais de celulose extraidos a partir de fibrilas de celulose apds hidrolise acida
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Fonte: adaptado de Phanthong et al. (2018)

Nanocristais de celulose (Figura 3) sdo extraidos a partir de fibrilas de celulose por
hidrdlise acida, apresentam alta resisténcia. O seu formato é de bastéo ou agulha, tendo entre 2
e 20 nm de diametro e 100 a 500 nm de comprimento (LIN; DUFRESNE, 2014; OTHMAN et
al., 2017). Possui a composicdo quimica da celulose cristalina, o que lhe confere alta
cristalinidade, uma vez que as partes amorfas sdo removidas durante a hidrélise &cida,
permanecendo as partes cristalinas (PHANTHONG et al., 2018).

Figura 12 - Nanofibrilas de celulose obtidos a partir de fibrilas de celulose apds processamento
mecanico
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Fonte: adaptado de Phanthong et al. (2018)

Nanofibrilas ou microfibrilas (Figura 4) é a nanocelulose longa, flexivel e emaranhada
que é extraida das fibrilas de celulose por métodos mecénicos. A sua forma é de fibrilas longas,
com 1 a 100 nm de didametro e 500 a 2000 nm de comprimento. Contém na sua estrutura a
composi¢do quimica da celulose com as regides cristalina e amorfa (ABDUL KHALIL et al.,
2016; BHAT et al., 2019). Em relacéo a celulose nanofibrilada tem o comprimento mais longo,
alta area de superficie e grande quantidade de grupos hidroxila, o que Ihe permite modificar a
sua superficie (PHANTHONG et al., 2018).

A nanocelulose bacteriana difere da nanocristalina e nanofibrilada uma vez que estas
séo extraidas da biomassa lignocelulosicas. A nanocelulose bacteriana é produzida a partir da
acumulacdo de baixo peso molecular de agucares por bactérias especificas por alguns dias até

duas semanas (OTHMAN et al., 2017). A celulose bacteriana é excretada de forma extracelular
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por bactérias pertencentes aos @géneros Acetobacter, Agrobacterium, Alcaligenes,
Pseudomonas, Rhizobium e Sarcina (HALIB et al., 2017). A nanocelulose bacteriana possui
as mesmas composicdes quimicas que outros dois tipos de nanoceluloses. E na forma de fitas
torcidas com diametros médios de 20 a 100 nm (PHANTHONG et al., 2018).

Figura 13 - Resumo comparativo entre os nanocristais e nanofribrilas de celulose

Diametro: 1 — 100 nm
Comprimento: 500 — 2000 nm

Diametro: 2 - 20 nm

Comprimento: 100 - 500 nm

Fonte: adaptado de Phanthong et al. (2018)

Comparando-se 0 CNC a CmF (Figura 5), encontram-se diferencas geradas pelos
métodos de obtencdo, a hidrélise &cida das fibrilas de celulose, remove a por¢do amorfa,
resultado em bastdes cristalinos. O processamento mecanico fornece fibras alongadas, com
porcao cristalina e amorfa. Além disso a NFC possui alta relagdo de aspecto (comprimento para
diametro), alta area superficial e alto nimero de grupos hidroxila, facilmente acessiveis para
modificacdo da superficie (PHANTHONG et al., 2018).

3.2.3 Vantagens e aplicacOes da nanocelulose

As vantagens da nanocelulose residem nas suas propriedades, dentre elas as
propriedades mecénicas, um vez que sdo usados para aumentar a resisténcia de diversos
materiais (KARGARZADEH etal., 2017; LEE et al., 2014; PHANTHONG et al., 2018). Possui
alta biocompatibilidade, biodegradabilidade, baixo custo, de facil disponibilidade e ndo é toxica
(HALIB et al., 2017; SHAK; PANG; MAH, 2018).
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Outras vantagens sdo a alta area de superficie e devido a sua estrutura possuir grupos
hidroxila que permitem interagdo com outros materiais (PHANTHONG et al., 2018). Do ponto
de vista ecoldgico pode ser extraida de residuos agricolas, culturas energéticas e residuos
florestais (ABDUL KHALIL et al., 2016; SHAK; PANG; MAH, 2018).

Algumas das aplicacbes da nanocelulose sdo como agentes de reforcos de compositos,
filmes antimicrobianos, filmes transparentes, implantes biomédicos, produtos farmacéuticos,
carreadores de farmacos, fibras e téxteis, componentes eletronicos, baterias e supercapacitores
(HALIBetal., 2017; PHANTHONG et al., 2018; SHAK; PANG; MAH, 2018; SHANKARAN,
2018).

4 MATERIAIS E METODOS EXPERIMENTAIS

4.1 DESENHO DE ESTUDO

Trata-se de um estudo experimental laboratorial, quantitativo e qualitativo. Foi
desenvolvido no Laboratério de Sintese e Caracterizacdo de Nanomateriais (LSCN), que fica
localizado no Centro de Tecnologia Professor Harlan Julu Guerra Marcelice (CTHM), situado
no Instituto Federal de Tecnologia do Amazonas — IFAM, Campus Manaus Distrito Industrial
(CMDI).

4.2 MATERIAIS

4.2.1 lonémero de vidro restaurador

Utilizou-se uma marca de ionémero de vidro para restauracdo encontrada facilmente no
mercado o Maxxion R (FGM, Joinville - SC, Brasil). A apresentacdo comercial do mesmo &
uma caixa contendo 1 frasco de po de 10g, 1 frasco de liquido de 8g, 1 colher dosadora, 1 bula,
1 bloco de papel para espatulacao.

De acordo com o fabricante a composi¢do do pé é de iondmero de vidro micronizado e
ingredientes inativos: pigmentos (6xidos de ferro), cargas (silica e zirconia) e fluoreto de
potassio. O liquido possui como principio ativo acido poliacrilico e acido tartarico, o

ingrediente inativo é a 4gua deionizada.
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4.2.2 Nanocristais de celulose

Os nanocristais foram doados pela University of Maine (Process Development Center,
Orono, ME, Estados Unidos). Sao obtidos por métodos padronizados e em escala industrial. As
especificacOes técnicas sdo CAS Number: 9004-34-6, 4% de concentracdo em um gel aquoso,
dimensGes dos nanocristais de 5-20 nm de largura e 150-200 nm comprimento, hidrofilica,

densidade de 1g/cms3,

4.1.3 Matriz bipartida

Para os testes mecéanicos adquiriam-se 2 matrizes (figura 14). De acordo com a norma
de cada ensaio definiu-se a matriz de 4mm x 6mm para 0 ensaio de resisténcia a compressdo
(ABNT NBR ISO 9917-1:2019) e a de 4mm x 8mm (ABNT NBR 7222:2011) para a resisténcia

a tracdo por compressdo diametral.

Figura 14 Matriz bipartida de aco

Fonte: ODEME Dental Research. Disponivel em:
https://www.odeme.com.br/produtos_selecionado.php?id_produto=76.

4.2.4 Materiais de moldagem

A medida do pé foi realizada com a colher dosadora fornecida pelo fabricante. Utilizou-
se placa de vidro grossa e espatula flexivel n® 24 para a manipulagdo do material, utilizaram-se
calcadores de amalgama para compactagdo do material na matriz e tiras de poliéster. Para
manter pressionado o material durante a reacdo de geleificagdo utilizaram-se pesos de 4009
(figura 15).

Outros materiais utilizados foram paquimetro digital para conferir os CPs, estufa com
controle de temperatura, epedorffs com vaselina liquida para armazenamentos dos CPs,

termdmetro, alcool 70° e papel toalha para limpar os materiais.

Figura 15 Bancada com material para moldagem dos corpos de prova


http://www.odeme.com.br/produtos_selecionado.php?id_produto=76
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Fonte: autor

4.3 Diviséo dos grupos dos corpos de prova

Foram confeccionados 10 corpos de prova (CP) de cada grupo (n=10). Foram divididos
em 4 grupos, sendo 1 controle e 3 grupos com adi¢do de nanocristais. A legenda usada para
nomear os grupos foi: GC — grupo controle e nos outros 3 as porcentagens em peso da adi¢do

de nanocristais (0,2%, 0,4%, 0,6%) de acordo com a tabela abaixo:

Tabela 2 - Nomenclatura do grupo controle e os grupos com adi¢do de nanocristais

Marca Porcentagem em peso Nome do Grupo n
de nanocristais

0,0% GC 10
Maxxion R 0,6% 0,6 10
0,4% 0,4 10
0,2% 0,2 10

Fonte: autor

4.4 Incorporagdo de nanocristais de celulose ao de ionémero de vidro

Os CNC séo armazenados em um gel aquoso. Para a adi¢cdo dos CNC inicialmente
definiu-se o peso da massa seca de CNC. Para poder evaporar 0 componente aquoso levou-se
ao evaporador centrifugo Speed-vac, no Centro de Estudos do Instituto Lebnidas & Maria
Deane (ILMD/Fiocruz Amazonia).

No evaporador colocaram-se 3 eppendorfs abertos contendo 1 ml cada do gel com CNC
a 37°C, por 15 minutos, até a total evaporacgdo do veiculo aquoso. Com as 3 medidas calculou-

se uma média de 0,87 g de CNC em 1 ml do gel aquoso que contém os CNC.



Com base nessa medida pesou-se em balanca de precisdo e foi adicionado,
respectivamente, 0,2%, 0,4% e 0,6% de CNC em relagcdo & massa total do ionémero de vidro.
Os nanocristais de celulose foram adicionados ao liquido do ionémero de vidro, levados a manta

aquecedora com bastdo magnéetico de teflon por 5 minutos para a homogeneizacao (figura 16).

Figura 16 Manta aquecedora com o liquido e barra magnética de teflon agitando o liquido

Fonte: au_tor

4.5 Preparacdo das amostras e confeccdo dos corpos de prova

Para o ensaio de resisténcia a compressdo (n=10) os corpos de prova foram
confeccionados em um molde bipartido de ago com 6mm de altura e 4mm de didmetro (figura
14), conforme a norma ABNT NBR I1SO 9917-1:2019. Para os testes de resisténcia a tracéo
diametral (n=10) usou-se um molde bipartido de aco (6mm de altura e 8 mm de didmetro) de
acordo com a norma ABNT NBR 7222:2011.

4.6 Estudo piloto para definicdo dos parametros

Realizou-se um estudo piloto para definir as melhores condi¢fes para moldagem. As
variaveis testadas foram: (1) o tempo para retirar os corpos de prova do molde, (2) o veiculo
em que foram armazenados apds a remocdo (agua destilada ou vaselina liquida), (3) a
temperatura e (4) umidade da cdmara de armazenamento, (5) a quantidade de material inserido
no molde, (6) o instrumento para insercdo (seringa centrix ou espatula de insercéo e calcadores).
Com base no estudo piloto definiram-se os pardmetros a serem utilizados.
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4.7 Parametros e método de moldagem

O mesmo operador treinado realizou a confec¢cdo de todos os corpos de prova (figura
18) Seguiu-se a propor¢cdo do fabricante na relacdo de 1:1 liquido:p6. Utilizou-se para a
resisténcia a compressao 2 porcdes de po e 2 de liquido, para a compressdo diametral 3 porcdes
de cada. Manipulou-se em placa de vidro com espatula flexivel n® 24. Respeitou-se o tempo de

manipulagéo de 1 minuto (figura 17). Manipulou-se em ambiente com temperatura de 23 °C.

Figura 17 - Manipulacéo do iondmero de vidro com espatula n® 24 e crondmetro

Fonte: autor

Figura 18 Operador treinado manipulando o ionbmero

;m_

Fonte: autor



Abaixo do molde colocou-se uma placa de vidro e uma tira de poliéster. A inser¢do no
molde foi com uma espatula de inser¢do e calcadores de améalgama para evitar bolhas (Figura
19).

Figura 19 Insercéo na matriz com auxilio de calcadores

Fonte: autor

Colocava-se outra placa de vidro. O conjunto era pressionado para extravasar 0 €xcesso
de material e colocado um peso de 4009 sobre para evitar a formacao de bolhas de ar durante o

endurecimento (figura 20).

Figura 20 Conjunto matriz, placas de vidro, tiras de poliéster e pesos prontos para serem levados a
estufa

Fonte: autor

O conjunto foi armazenado a 37 °C e umidade de no minimo 30% por 1 hora em uma
estufa. Apds isso foram removidos dos moldes, retirava-se 0 excesso de material (figura 21),
realizavam-se 0s acabamentos para serem medidos (figura 22). Caso nao tivessem o tamanho

ideal eram descartados.
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Figura 21 Corpos de prova ap6s 1h sem os acabamentos

Fonte: autor

Figura 22 Paquimetro digital medindo um corpo de prova

Mitutoyo 5™

Fonte: autor

Depois eram armazenados em eppendorf contendo 1ml de vaselina liquida a 37 °C por

23h, na mesma estufa utilizada previamente (figura 23), para entdo realizar os testes mecanicos.

Figura 23 Estufa com o higrometro e os epedorffs contendo os corpos de prova

Fonte: autor
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4.8 Ensaios mecanicos

Os testes mecanicos de resisténcia a compressao e a tracao diametral foram realizados
em uma prensa mecanica (Figura 24) marca MicroTest modelo EM2/200/FR, a qual possui
capacidade de 200 kN, pertence ao Laboratdrio de Ensaios de Tracdo e Compressdo do Instituto
Federal do Amazonas (IFAM), Campus Manaus Distrito Industrial (CMDI), no Centro de
Tecnologia Professor Harlan J. G. Marcelice (CTHM).

Figura 24 Prensa mecanica MicroTest, modelo EM2/200/FR (capacidade total de 200 kN)

Fonte: autor

Os parametros do ensaio seguiram as normas previamente citadas. Para o ensaio de
resisténcia a compressao definiu-se sensibilidade de fratura de 20%, velocidade de aproximacao
de 100 mm/min, pré-carga de 0,005 kN, velocidade da pré-carga de 0,75 mm/min, velocidade
do ensaio de 0,75 mm/min, maxima deformacdo de 2mm e forca maxima de 3 kN.

Os mesmos parametros foram utilizados no ensaio de resisténcia a tracdo por
compressdo diametral, modificou-se apenas a velocidade do ensaio para 0,5 mm/min. Os
resultados foram usados para avaliar as melhoras das propriedades mecanicas, dos grupos com
adicéo de nanocristais, quando comparados aos grupos controles.

A viabilizagdo do ensaio foi gracas a estrutura para adaptacéo da prensa. A configuragao
utilizada consistia em: dispositivo de carga de 200 KN que estava desativado (figura 25-A),
servindo apenas para acoplar o dispositivo de carga de 3 kN (figura 25-B), um dispositivo para

aproximagcéo das plataformas (figura 25-C), plataforma superior e inferior (figura 25-D e E).
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Figura 25 Dispositivos utilizados na adaptagdo da prensa mecénica para 0s ensaios mecanicos

Fonte: autor

4.8.1 Resisténcia a compressao:
Os corpos de prova (n=10) foram testados até a fratura ocorrer. Os resultados foram
tabulados e os dados utilizados para analise estatistica, além da elaboracdo do grafico tensao-

deformacéo para comparacao dos resultados.

De acordo com a equagao:

4F
Resisténcia a compressao = — MPa
I

Onde: F = carga na fratura e d = diametro.
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4.8.2 Modulo de elasticidade

Calculou-se com base nos resultados do teste de resisténcia & compressao pela equacao:

oo Cp
&

- ——MPa
Al
Y10
Onde: E = mddulo de elasticidade, P = carga, A = area transversal, Al =aumento de

comprimento e lo = comprimento inicial.
4.8.3 Resisténcia a tracdo diametral:

Os corpos de prova (n=10) foram submetidos ao ensaio. Os dados obtidos foram

tabulados e os dados usados na analise estatistica. Conforme a equacao:

2
Resisténcia a tracdo diametral = _dl MPa
T

Onde: F = carga na fratura, d = didmetro e [ = comprimento.
4.8.4 Processamento dos dados obtidos nos testes de resisténcia mecanica

Os resultados de ambos os testes foram obtidos por meio de computador acoplado a prensa.
Foram tratados e plotados no software Origin 2018 versdo 8.0 (OriginLab Corporation). Obtiveram-
se os gréaficos tensdo X deformacao.

Os dados coletados nos ensaios mecanicos foram analisados quantitativamente e
submetidos a testes estatisticos para avaliar a significancia por meio software Excel versao 2016
(Microsoft Office) e do Past versdo 4.03 (Natural History Museum, University of Oslo). Realizou-
se a anélise de variancia (ANOVA) e o teste de Tukey, ao nivel de significancia de 5%, para
verificar diferencas estatisticamente significativas entre os fatores analisados e entre 0s grupos.

Obteve-se de um grafico comparativos entre as médias.



4.9 Técnicas de caracterizacdo

4.9.1 Espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR):

Foi realizado no Espectrofotometro de Infravermelho, da marca Shimadzu — modelo IR
Prestige 21, do Laboratério de Sintese e Caracterizacdo de Nanomateriais (LSCN), do Instituto
Federal do Amazonas, Campus Distrito Industrial Manaus (IFAM — CMDI). A analise foi
efetuada por absorbancia, com uma velocidade de 0,2 cm/s, resolugdo de 4 cm™, nos intervalos
entre 4000 e 400 cm™, obtidos com 32 varreduras.

Os resultados foram analisados para identificar a estrutura quimica molecular dos
compositos formados, a fim de identificar as bandas caracteristicas do ionémero, comparando
se houve mudanca significativa entre o grupo controle e os modificados. Os dados obtidos foram

plotados no software Origin 2018 versédo 8.0 (OriginLab Corporation).

4.9.2 Difratometria de Raios X (DRX)

Foram analisadas as amostras a fim de identificar as fases cristalinas, definir os estados
amorfos e cristalinos. Foi realizado no difratdbmetro Bruker D2 Phaser do Laboratdrio de Sintese
e Caracterizacdo de Nanomateriais (LSCN), do Instituto Federal do Amazonas, Campus
Distrito Industrial Manaus (IFAM — CMDI).

Os parametros experimentais foram tensdo de 30 Kv, corrente de 10 mA, faixa de
varredura 5° > 26 > 80°, anodo de cobre (A = 1,541 A), passo angular 0,02°. Os padrdes obtidos
foram comparados com os encontrados no Inorganic Crystal Structure Database (ICSD). Os

dados foram plotados no software Origin 2018 verséo 8.0 (OriginLab Corporation).

5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Resisténcia a compressdo axial e diametral

Apbs o tratamento dos dados resultantes do ensaio calculou-se as médias e desvio-
padréo dos 4 grupos. Ha diferenca significativa entre os pontos da maxima deformacao (tabela
3). O grupo controle (figura 27) apresentou média de 91,52 (+ 3,36) MPa, a qual de acordo com
a norma utilizada deveria ser no minimo de 100 MPa. Em seus estudos Menezes-Silva
encontrou como média no seu grupo controle de 23,66 (8,48) MPa (MENEZES-SILVA et al.,
2015), em outro encontrou de 49,15 (+ 46,00) MPa (MENEZES-SILVA et al., 2016), no mais
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recente foi de 98,42 (+ 3,67) MPa (MENEZES-SILVA et al., 2019a). Outro autor encontrou no
GC a média de 104 MPa (CHO et al., 1999).

Figura 26 Tensdo X Deformacéo grupo controle
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40
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000 005 0,70 0,15 0,20 025 030 035 040 045
Deformagio (mm)

Fonte: autor

A diferenca entre primeiros estudos do Menezes-Silva (2015, 2016) é que nédo foi
informado qual a marca do iondmero utilizado e como foi demonstrado em sua pesquisa de
2019 ha diferencas significativas entre as marcas escolhidas. O resultado do neste estudo
aproxima-se do encontrado no seu estudo de 2019, sendo em ambos estudos utilizado a mesma
marca de iondmero.

A principal diferenca encontra-se no método de armazenamento dos CPs, sendo
escolhida a vaselina liquida. Escolheu-se com base no manual Perfil Técnico do fabricante
(FGM, 2011), que afirma uma resisténcia de 102,4 (+ 6,2) MPa. A figura 26 demonstra que as
médias segundo a andlise de variancia possuem diferencas significativas, sendo o melhor
resultado o com adigéo de 0,2% de CNC.

Tabela 3 Média e DP resisténcia maxima a compressao

Resisténcia maxima a compressao

Grupo  Meédia (MPa) Desvio-padréao p Post-hoc
GC 91,52 + 3,36 A
0,2% 109,11 +10,51 <0,05 B
0,4% 93,19 + 1,97 A
0,6% 76,63 + 8,49 C

Fonte: autor
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Figura 27 Distribui¢do das médias e desvio padrdo da resisténcia & compressao

Resisténcia a compressao entre 0s grupos
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Média
Fonte: autor
O grupo com adicdo de 0,2% (figura 28) apresentou média de 109,11 (+ 10,51) MPa,
um aumento de 19% quando comparado ao grupo controle. O grupo com adi¢do de 0,4% um

aumento de 1,8% e o de 0,6% uma diminuicdo de 16%.

Figura 28 Tensdo X Deformac&o grupo adicdo de 0,2%
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Fonte: autor

O grupo com adicdo de 0,4% (figura 29) neste estudo nédo se aproximou aos resultados
obtidos por Menezes-Silva (2016). Ele afirma ter encontrado 103,22 (+ 26,42) MPa e nesse



estudo é apontado como o melhor resultado de adi¢cdo. No entanto no estudo mais recente de
2019 o unico percentual de peso de CNC testado foi de 0,2% em diversas marcas. Em todas ele
obteve aumento significativo da resisténcia. O grupo com adicdo 0,2% obteve o melhor
resultado dentre os grupos. No seu estudo de 2016, Menezes-Silva encontrou um resultado de
57,57 (+ 17,46) MPa, ja no de 2019 de 130,28 (+ 25,30) MPa.

Figura 29 Tensdo X Deformacéo grupo adicdo de 0,4%
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Fonte: autor

Como foi comentado previamente a diferenca entre este estudo e do autor mencionado
foi a forma de armazenamento. Outra diferenga foi o instrumento utilizado para insercdo do
material na matriz, neste foi espatula de insercéo e calcadores, no dele seringa. A escolha do
método de insercdo baseou-se nos resultados do estudo piloto, onde obtiveram-se resultados de
resisténcia a compressdo inferiores nos grupos com a seringa Centrix (DLF, Rio de Janeiro,
Brasil). N&o foi esclarecido qual seringa o autor utilizou, mas notamos a dificuldade de o
material ser expelido pela ponta da Centrix, principalmente pelo fato de que o material fica mais
viscoso apos a adicdo dos nanocristais. Outro ponto € o tipo de CNC utilizado. O autor
Menezes-Silva extraiu 0s nanocristais de celulose da polpa de eucalipto, o presente estudo

utilizou nanocristais obtidos de forma industrial.
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O grupo com adigdo de 0,6% (figura 30) apresentou média 76,63 (+ 8,49) MPa, em seu
estudo de 2016 Menezes-Silva apresentou 74,30 (+ 18,86) MPa. Os resultados estdo abaixo do
grupo controle o que demonstra que essa adi¢céo é o limite que torna o material fragil. Acredita-
se que essa reducdo seja devido a formacgédo de um agregado que ndo interage com a matriz do
iondmero, diferentemente da adi¢éo de 0,2% e 0,4% onde a matriz e 0s nanocristais integram-
se.

Em outro estudo afirma-se uma média para o grupo controle de 98 MPa (+ 12,0) para o
iondmero da marca GC Fuji IX (GC, Tokyo, Japan), para o Ketac Universal (3M ESPE, Seefeld,
Germany) uma média de 71 MPa (+ 7,0). Nos grupos com adi¢do de 10% do peso de hollow
glass obteve 96,5 MPa (+ 9,0) (GAROUSHI; VALLITTU; LASSILA, 2016).

O autor Lohbauer et al. (2003) encontrou em seu GC uma média de 64 MPa, a qual,
apos adicao de fibras de vidro SiO2-Al,03-CaO-NaF-AlFz-NasAlFs, aumentou para 170 MPa
(LOHBAUER et al., 2003).

Figura 30 Tensdo X Deformacéo grupo adicéo de 0,6%
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Fonte: autor

O modulo de elasticidade (tabela 4) do grupo 0,2% mostra um aumento de 5%
quando comparado ao GC, ja o de 0,4% um aumento de 2% e o de 0,6% uma diminuicdo de

13%. Em seus estudos Menezes-Silva afirma ter encontrado para 0 GC um modulo de
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elasticidade de 512,61 MPa (+ 205,61), para 0 0,2% de 1321,03 MPa (+ 532,81), para 0 0,4%
de 1337,75 MPa (+ 215,32), para o de 0,6% de 1370,34 MPa (+ 223,19) (MENEZES-SILVA
etal., 2019a) (MENEZES-SILVA et al., 2016). Em um estudo mais antigo (MENEZES-SILVA
etal., 2015), encontrou um maédulo de elasticidade no grupo controle de 1 GPa (+ 1,53), estando

abaixo do valor obtidos neste estudo.

Tabela 4 Médulo de elasticidade

Moadulo de Elasticidade

Grupo  Média(MPa) Desvio-Padrao P Posthoc

GC 1587,53 242,95 AB
0,2% 1673,12 297,89 <0,05 A
0,4% 1559,09 142,32 AB
0,6% 1377,32 205,70 AC

Fonte: autor

A distribuicdo de média e desvio-padrdo da resisténcia maxima a compressao por tracao
diametral estdo demonstradas na tabela 5 e 6. As médias segundo a analise de variancia possuem
diferengas significativas, sendo o melhor resultado o com adi¢cdo de 0,2% de CNC.
Comparando-se com outro estudo que encontrou o resultado de 28,27 MPa (+ 14,27) para o
GC, de 48,52 MPa (+ 15,98) para o de 0,2%, de 43,16 MPa (+ 14,39) para o de 0,4%, de 28,86
MPa (+ 9,73) para o de 0,6% (MENEZES-SILVA et al., 2016). Em outro estudo apresentou
para o grupo controle média de 16,85 (+ 8,12) MPa e para o grupo com adicao de 0,2% média
de 24,21 MPa (+ 2,26) (MENEZES-SILVA et al., 2019a).

Tabela 5 Média e DP resisténcia maxima a compressao por tragdo diametral

Resisténcia maxima a compressao por tracdo diametral

Grupo Meédia DP p Post-hoc
GC 7,23 +0,44 A
0,2% 11,40 +1,75 <0,05 B
0,4% 8,30 +0,51 A
0,6% 6,21 +0,77 AC

Fonte: autor
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Tabela 6 Distribuicdo das médias e desvio padrao da resisténcia a tragdo por compressao diametral

Resisténcia a tracdo por compressao diametral entre

0S grupos

12
11
10

9

8

7 \
6 $
5

4

GC 0,20% 0,40% 0,60%
Média  7,239796 11,401397 8,305175 6,217087

GC ——-0,20% —+—0,40% —»—0,60%

Fonte: autor

A resisténcia a tracdo por compressao diametral encontrada por Cho et al. (1999) foi de
no grupo controle foi de 19 MPa. (CHO et al., 1999). Em outro estudo afirma-se uma média
para o grupo controle de 7,8 MPa (+ 1,7) para o ionbmero da marca GC Fuji IX (GC, Tokyo,
Japan), para o Ketac Universal (3M ESPE, Seefeld, Germany) uma média de 9,1 MPa (+ 2,9).
Nos grupos com adicdo de 10% do peso de hollow glass obteve um aumento de 17,1 MPa
(+3,5) (GAROUSHI; VALLITTU; LASSILA, 2016).

As médias encontradas para a resisténcia a compressao por tracao diametral diferem das
encontradas nos trabalhos de Menezes-Silva et al. (2016, 2019), no entanto sdo semelhantes as
encontradas nos estudos de Cho et al. (1999) e Garoushi et al (2016). Onde os mesmos

avaliaram um ionémero de qualidade superior ao usado neste estudo.

5.2 Espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR)

Nota-se a presenca da banda caracteristica de Si-OH entre 3500 cm™ e 3000 cm™. Entre
1700 cm™ e 1730 cm a banda caracteristica do grupamento COO", as quais sio bandas referentes
as bandas referentes ao estiramento das ligagdes C—O e C=0 do &cido poliacrilico. Nota-se o
grupamento do poliacrilato de aluminio, representado por Al entre as bandas 1400 cm™ e 1450
cm™, que comprova que as ligagdes Si — O — Al da rede vitrea foram hidrolisadas pelo acido

poliacrilico.



Figura 31 FTIR dos 4 grupos
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Fonte: autor

O poliacrilato de calcio foi representado por Ca e encontra-se entre 1400 cm™ e 1410
cm™. O grupamento Si—-OH encontra-se entre 1180 cm™ e 1190 cm™, o qual apresenta uma
banda referente ao estiramento assimétrico das ligacbes Si-O da rede vitrea. Com base na
analise dos espectros pode-se afirmar que ndo ha diferenca de ligacdo quimica entre o iondmero
de vidro com e sem adicdo de CNC (BERTOLINI et al., 2005; MENEZES-SILVA et al., 20193,
2016; WAN; YAP; HASTINGS, 1999; YIP; TO, 2005).

5.3 Difratometria de Raios X (DRX)

A partir da analise de DRX obteve-se 0 padrdo abaixo do p6 do ionbmero de vidro
(figura 32). Em vermelho o padrdo do quartzo alpha (ICSD 62404) o qual é compativel com os
picos mais intensos em 20°, 25° 50° e 68° e diversos picos menores. O padrdo do po do
iondbmero de vidro é predominantemente amorfo, com algumas fases cristalinas, portanto é um
material semicristalino, vitro-ceramico. O principal composto do p6 é o vidro de aluminio-
silicato. Observa-se que o oxido de aluminio ndo apresenta fase cristalina e por isso néo foi
possivel compara-lo ao padrio obtido (CORREA; OGASAWARA, 2006; FREIRE et al., 2013;
MOSHAVERINIA et al., 2008; WANDERLEY et al., 2019).
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Intensidade (U.A)

Figura 32 Padréo de DRX do p6 do iondmero de vidro
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6 CONCLUSOES

Foi possivel a caracterizacdo das ligagcdes quimicas por meio do FTIR e comprovar que
ndo ha mudancas significativas apés a adicdo de CNC. As caracteristicas mecanicas,
principalmente a resisténcia a compressdo, sdo fundamentais para compreender o iondmero de
vidro. Entende-se que ap6s a adigdo de 0,2% de CNC houve um aumento da resisténcia
mecanica.

Desde a sua criacdao o iondbmero de vidro € um material promissor e que possui utilidade
na odontologia diariamente. No entanto, sua baixa resisténcia o torna limitado. E importante
ressaltar que existem diferencas significativas quanto a resisténcia a compressdo e ao prego
entre as diversas marcar existentes no mercado. Materiais importados apresentam uma 6tima
resisténcia, no entanto um preco elevado.

Ao solucionar a sua baixa resisténcia por meio da adi¢do de nanocelulose, seré possivel
proporcionar a comunidade odontoldgica e a sociedade como um todo um material excepcional.
Somando os seus beneficios ao ter um material restaurador resistente, que libera flGor, tem adeséo
a estrutura dentaria e, em alguns casos, ndo precisa de materiais de custo elevado, como
fotopolimerizador, caneta de alta rotagdo, compressor de ar. Podendo ser usado em locais distantes,
isolados geograficamente, na técnica de ART (remocdo do tecido cariado de forma manual e

restauracdo com iondémero de vidro) ou outras técnicas restauradoras.
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7 TRABALHOS FUTUROS

Com base nesta pesquisa, sugere-se outras atividades a fim de caracterizar e melhorar o

produto final obtido:

1.

N o o &~ W

Analise de microscopia eletronica de varredura para caracterizar a superficie do
iondmero e a interacdo com 0s CNC.

Anédlise elementar por meio da fluorescéncia de raios-X, a fim de determinar os
elementos presentes.

Testes de biocompatibilidade in vivo.

Teste de tempo de presa para avaliar a trabalhabilidade do iondmero de vidro.

Teste de microdureza como forma de melhor entender as propriedades mecénicas.
Variagdes da metodologia apresentada como armazenamento em saliva artificial.
Testar diferentes marcas de iondmero comercialmente disponivel, uma vez que como
diversos estudos apontaram ha diferencas no comportamento mecéanico dentre as
marcas.

Teste de solubilidade, uma vez que é um material higroscopico e que pode ter essa
caracteristica melhorada ou ndo pela adicdo do CNC.

Testar adicéo de outros agentes de reforgo promissores como diéxido de titanio, grafeno,

hidroxiapatita.

10. Testar adicdo de nanofibrilas e nanolignina de celulose.

54



8 REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

ABDUL KHALIL, H. P. S. et al. A review on chitosan-cellulose blends and
nanocellulose reinforced chitosan biocomposites: Properties and their applications.
Carbohydrate Polymers, [s. I.], v. 150, p. 216-226, 2016. Disponivel em:
<http://dx.doi.org/10.1016/j.carbpol.2016.05.028>

ANUSAVICE, Kenneth; SHEN, Chiayi; RAWLS, Ralph. Phillips Materiais
Dentarios. 122 ed. Rio de Janeiro: Elsevier, 2013.

BAIG, Mirza Shahzad; FLEMING, Garry J. P. Conventional glass-ionomer materials:
A review of the developments in glass powder, polyacid liquid and the strategies of
reinforcement. Journal of Dentistry, [s. I.], v. 43, n. 8, p. 897-912, 2015. Disponivel em:
<http://dx.doi.org/10.1016/j.jdent.2015.04.004>

BERTOLINI, Marcio Jose et al. Artigo. [s. I.], v. 28, n. 5, p. 813-816, 2005.

BHAT, A. H. et al. Cellulose an ageless renewable green nanomaterial for medical
applications: An overview of ionic liquids in extraction, separation and dissolution of cellulose.
International Journal of Biological Macromolecules, [s. I.], v. 129, p. 750-777, 2019.
Disponivel em: <https://doi.org/10.1016/j.ijbiomac.2018.12.190>

CEVALLOS GONZALEZ, Fabricio Marcelo et al. Effects of theobromine addition on
chemical and mechanical properties of a conventional glass ionomer cement. Progress in
Biomaterials, [s. I.], v. 8, n. 1, p. 23-29, 2019. Disponivel em:
<https://doi.org/10.1007/s40204-019-0107-8>

CHO, George C. et al. Diametral and compressive strength of dental core materials. [s.
1], [s.d.].

CORREA, Luis Gustavo Pessoa; OGASAWARA, Tsuneharu. Estudos comparativos de
alguns cimentos ionomeéricos convencionais. Mateéria (Rio de Janeiro), [s. I.], v. 11, n. 3, p.
297-305, 2006.

DOWLING, A. H.; SCHMITT, W. S.; FLEMING, G. J. P. Modification of titanium
dioxide particles to reinforce glass-ionomer restoratives. Dental Materials, [s. I.], v. 30, p.
e159-e160, 2014. Disponivel em: <http://dx.doi.org/10.1016/j.dental.2014.08.324>

DUFRESNE, Alain. Nanocellulose: A new ageless bionanomaterial. Materials Today,
[s. L], v. 16, n. 6, p. 220-227, 2013. Disponivel em:
<http://dx.doi.org/10.1016/j.mattod.2013.06.004>

E BAHSI, S SAGMAK, B. Dayi; , O CELLIK, Z. Akkus. Types of Glass lonomer
Cements. [s. 1], p. 961-970, 2019.

55


http://dx.doi.org/10.1016/j.carbpol.2016.05.028
http://dx.doi.org/10.1016/j.jdent.2015.04.004
http://dx.doi.org/10.1016/j.dental.2014.08.324
http://dx.doi.org/10.1016/j.mattod.2013.06.004

ELSAKA, Shaymaa E.; HAMOUDA, Ibrahim M.; SWAIN, Michael V. Titanium
dioxide nanoparticles addition to a conventional glass-ionomer restorative: Influence on
physical and antibacterial properties. Journal of Dentistry, [s. I.], v. 39, n. 9, p. 589-598, 2011.
Disponivel em: <http://dx.doi.org/10.1016/j.jdent.2011.05.006>

FAREED, Muhammad A.; STAMBOULIS, Artemis. Nanoclay addition to a
conventional glass ionomer cements: Influence on physical properties. European Journal of
Dentistry, [s. 1], v. 8, n. 4, p. 456-463, 2014.

FGM. Perfil TécnicoJoinville, SCFGM, , 2011. Disponivel em: <www.fgm.ind.br>

FOOK, A C. B. M. et al. Materiais odontologicos : Cimentos de ionémero de vidro.
Revista Eletrénica de Materiais e Processos, [s. 1], v. 3, n. 1, p. 40-45, 2008. Disponivel em:
<http://dema.ufcg.edu.br/revista/index.php/REMAP/article/viewFile/52/86>

FREIRE, W. P. et al. Desenvolvimento e caracterizacdo microestrutural e mecanica de
cimentos de iondmero de vidro. [s. I.], v. 2, p. 87-95, 2013.

GAROUSHI, Sufyan; VALLITTU, Pekka; LASSILA, Lippo. Hollow glass fibers in
reinforcing glass ionomer. Dental Materials, [s. 1], v. 33, n. 2, p. e86—€93, 2016. Disponivel
em: <http://dx.doi.org/10.1016/j.dental.2016.10.004>

HALIB, Nadia et al. Potential applications of nanocellulose-containing materials in the
biomedical field. Materials, [s. I.], v. 10, n. 8, p. 1-31, 2017.

HOUGHTON, R. A.; HOLE, Woods. Quantities of Biomass Importance. Small, [s. I.],
n. 1990, p. 448-453, 2008.

JOHANSSON, Caisa et al. Renewable fibers and bio-based materials for packaging
applications - A review of recent developments. BioResources, [s. I.], v. 7, n. 2, p. 2506-2552,
2012.

KANTENBACHER, Joe. Renewable Energy. [s.l.] : Elsevier Inc., 2010. Disponivel
em: <http://dx.doi.org/10.1016/B978-1-85617-804-4.00005-7>

KARGARZADEH, Hanieh et al. Recent developments on nanocellulose reinforced
polymer nanocomposites: A review. Polymer, [s. I.], v. 132, p. 368-393, 2017. Disponivel em:
<https://doi.org/10.1016/j.polymer.2017.09.043>

KENT, Brian E.; LEWIS, Brian G.; WILSON, Alan D. Glass lonomer Cement
Formulations: I. The Preparation of Novel Fluoroaluminosilicate Glasses High in Fluorine.
Journal of Dental Research, [s. I.], v. 58, n. 6, p. 1607-1619, 1979.

KOBAYASHI, Masahiro et al. Strengthening of glass-ionomer cement by compounding
short fibres with CaO-P205-Si02-Al203 glass. Biomaterials, [s. I.], v. 21, n. 20, p. 2051—
2058, 2000.

56


http://dx.doi.org/10.1016/j.jdent.2011.05.006
http://dx.doi.org/10.1016/j.jdent.2011.05.006
http://www.fgm.ind.br/
http://dema.ufcg.edu.br/revista/index.php/REMAP/article/viewFile/52/86
http://dx.doi.org/10.1016/j.dental.2016.10.004
http://dx.doi.org/10.1016/B978-1-85617-804-4.00005-7

LEE, Koon Yang et al. On the use of nanocellulose as reinforcement in polymer matrix
composites. Composites Science and Technology, [s. I.], v. 105, p. 15-27, 2014. Disponivel
em: <http://dx.doi.org/10.1016/j.compscitech.2014.08.032>

LIN, Ning; DUFRESNE, Alain. Nanocellulose in biomedicine: Current status and future
prospect. European Polymer Journal, [s. ], v. 59, p. 302-325, 2014. Disponivel em:
<http://dx.doi.org/10.1016/j.eurpolymj.2014.07.025>

LIN, Ning; HUANG, Jin; DUFRESNE, Alain. Preparation, properties and applications
of polysaccharide nanocrystals in advanced functional nanomaterials: A review. Nanoscale, [s.
I.], v. 4,n.11, p. 3274-3294, 2012.

LOHBAUER, Ulrich et al. Reactive fibre reinforced glass ionomer cements.
Biomaterials, [s. I.], v. 24, n. 17, p. 2901-2907, 2003.

LOOW, Yu Loong et al. Potential use of deep eutectic solvents to facilitate
lignocellulosic biomass utilization and conversion. Cellulose, [s. 1], v. 24, n. 9, p. 35913618,
2017.

LOPES, Célia Maria Condeixa de Franga. APLICABILIDADE DO CIMENTO DE
CARBOMERO DE VIDRO NO TRATAMENTO RESTAURADOR ATRAUMATICO:
AVALIACAO LABORATORIAL E CLINICA. 2018. [s. 1.], 2018.

LUCAS, Milanita E.; ARITA, Kenji; NISHINO, Mizuho. Toughness, bonding and
fluoride-release properties of hydroxyapatite-added glass ionomer cement. Biomaterials, [s.
I.], v. 24, n. 21, p. 3787-3794, 2003.

MENEZES-SILVA, Rafael et al. Effects of the reinforced cellulose nanocrystals on
glass-ionomer cements. [s. I.], n. 2018, p. 1-10, 2019. a.

MENEZES-SILVA, Rafael et al. Mechanical and optical properties of conventional
restorative glass- ionomer cements - a systematic review Abstract. [s. I.], p. 1-9, 2019. b.

MENEZES-SILVA, Rafael M. et al. Dental glass ionomer cement reinforced by
cellulose micro fi bers and cellulose nanocrystals. Materials Science & Engineering C, [s. |.],
v. 58, p. 389-395, 2016. Disponivel em: <http://dx.doi.org/10.1016/j.msec.2015.08.041>

MENEZES-SILVA, Rafael Menezes et al. Addition of mechanically processed
cellulosic fibers to ionomer cement: mechanical properties. Brazilian oral research, [s. |.], v.
29,n. 1, p. 1-8, 2015.

MENEZES-SILVA, Rafael; PEREIRA, Fabiano Vargas; SANTOS, Maria Helena.
Biocompatibility of a New Dental Glass lonomer Cement with Cellulose Microfibers and
Cellulose Nanocrystals. [s. I.], v. 28, p. 172-178, 2017.

MENNE-HAPP, Ulrike; ILIE, Nicoleta. Effect of gloss and heat on the mechanical

57


http://dx.doi.org/10.1016/j.compscitech.2014.08.032
http://dx.doi.org/10.1016/j.eurpolymj.2014.07.025
http://dx.doi.org/10.1016/j.msec.2015.08.041
http://dx.doi.org/10.1016/j.msec.2015.08.041

behaviour of a glass carbomer cement. Journal of Dentistry, [s. I.], v. 41, n. 3, p. 223-230,
2013. Disponivel em: <http://dx.doi.org/10.1016/j.jdent.2012.11.005>

MISHRA, Raghvendra Kumar; SABU, Arjun; TIWARI, Santosh K. Materials
chemistry and the futurist eco-friendly applications of nanocellulose: Status and prospect.
Journal of Saudi Chemical Society, [s. I.], v. 22, n. 8, p. 949-978, 2018. Disponivel em:
<https://doi.org/10.1016/j.jscs.2018.02.005>

MOBERG, Matthew et al. Physical property investigation of contemporary glass
ionomer and resin-modified glass ionomer restorative materials. Clinical Oral Investigations,
[s. 1], v. 23, n. 3, p. 1295-1308, 2019.

MOHEET, Imran Alam et al. Evaluation of mechanical properties and bond strength of
nano-hydroxyapatite-silica added glass ionomer cement. Ceramics International, [s. 1], v. 44,
n. 8, p. 9899-9906, 2018. Disponivel em: <https://doi.org/10.1016/j.ceramint.2018.03.010>

MOSHAVERINIA, Alireza et al. Effects of incorporation of hydroxyapatite and
fluoroapatite nanobioceramics into conventional glass ionomer cements ( GIC ). [s. |.], v. 4, p.
432-440, 2008.

NAKATANI, MARIANA KYOSEN. Caracterizacdo quimica e estrutural de
cimentos de iondmero de vidro. 2013. UNIVERSIDADE FEDERAL DE GOIAS, [s. 1.], 2013.

OLDFIELD, C. W. B.; ELLIS, Bryan. Fibrous reinforcement of glass-ionomer cements.
Clinical Materials, [s. ], v. 7, n. 4, p. 313-323, 1991.

OTHMAN et al. Nanocellulose: Preparation methods and applications. In: Cellulose-
Reinforced Nanofibre Composites: Production, Properties and Applications. [s.l: s.n.]. p.
261-276.

PHANTHONG, Patchiya et al. Nanocellulose: Extraction and application. Carbon
Resources Conversion, [s. I.], v. 1, n. 1, p. 32-43, 2018.

PORENCZUK, Alicja et al. A comparison of the remineralizing potential of dental
restorative materials by analyzing their fluoride release profiles. Advances in Clinical and
Experimental Medicine, [s. I.], v. 28, n. 6, p. 0-0, 2019.

POSTEK, Michael T. et al. Development of the metrology and imaging of cellulose
nanocrystals. Measurement Science and Technology, [s. 1], v. 22, n. 2, 2011.

SALAS, Carlos et al. Nanocellulose properties and applications in colloids and
interfaces. Current Opinion in Colloid and Interface Science, [s. I.], v. 19, n. 5, p. 383-396,
2014. Disponivel em: <http://dx.doi.org/10.1016/j.cocis.2014.10.003>

SHAHID, S. et al. Glass ionomer cements : Effect of strontium substitution on esthetics
, radiopacity and fluoride release. Dental Materials, [s. I.], v. 30, n. 3, p. 308-313, 2013.

58


http://dx.doi.org/10.1016/j.jdent.2012.11.005
http://dx.doi.org/10.1016/j.jdent.2012.11.005
http://dx.doi.org/10.1016/j.cocis.2014.10.003
http://dx.doi.org/10.1016/j.cocis.2014.10.003

Disponivel em: <http://dx.doi.org/10.1016/j.dental.2013.12.003>

SHAK, Katrina Pui Yee; PANG, Yean Ling; MAH, Shee Keat. Nanocellulose: Recent
advances and its prospects in environmental remediation. Beilstein Journal of
Nanotechnology, [s. I.], v. 9, n. 1, p. 2479-2498, 2018.

SHANKARAN, Dhesingh Ravi. Cellulose Nanocrystals for Health Care
Applications. [s.l.] : Elsevier Ltd., 2018. Disponivel em: <http://dx.doi.org/10.1016/B978-0-
08-101971-9.00015-6>

SIDHU, Sharanbir; NICHOLSON, John. A Review of Glass-lonomer Cements for
Clinical Dentistry. Journal of Functional Biomaterials, [s. I.], v. 7, n. 3, p. 16, 2016.

SILVA, Raphaela Juvenal Da et al. Glass ionomer cements properties: a systematic
review. Odontologia Clinica e Cientifica, [s. I.], v. 9, n. 2, p. 125-129, 2010.

SILVA, R. M. et al. Effects of cellulose fibers on the physical and chemical properties
of glass ionomer dental restorative materials. Materials Research Bulletin, [s. 1], v. 48, n. 1,
p. 118-126, 2013. Disponivel em: <http://dx.doi.org/10.1016/j.materresbull.2012.10.016>

SILVA, Rafael Menezes. Compdsitos De Cimento lonomérico Modificados Com Fibras
Celul6sicas: Caracterizagdo, Comportamento Mecanico, Atividade Antimicrobiana E
Biocompatibilidade. [s. I.], p. 114, 2013.

SPAJIC, Jelena et al. Effects of curing modes on the microhardness of resin-modified
glass ionomer cements. Acta Stomatologica Croatica, [s. I.], v. 53, n. 1, p. 3746, 2019.

STAMBOULIS, Artemis; HILL, Robert G.; LAW, Robert V. Structural

characterization of fluorine containing glasses by 19F, 27Al, 29Si and 31P MAS-NMR
spectroscopy. Journal of Non-Crystalline Solids, [s. I.], v. 351, n. 40-42, p. 32893295, 2005.
WALLS, A. W. G. et al. The properties of a glass polyalkenoate (ionomer) cement
incorporating sintered metallic particles. Dental Materials, [s. I.], v. 3, n. 3, p. 113-116, 1987.

WAN, Andrew C. A.; YAP, Adrian U. J.; HASTINGS, Garth W. Acid-base complex
reactions in resin-modified and conventional glass ionomer cements. Journal of Biomedical
Materials Research, [s. 1], v. 48, n. 5, p. 700-704, 1999.

WANDERLEY, Francisco et al. Utilizagdo do ionémero de vidro em odontopediatria
Glass lonomer cemnent in pediatric desistry. [s. I.], v. 10, n. 1, p. 13-17, 2011.

WANDERLEY, Francisco et al. Progress in Polymer Science Recent advances in
surface-modified cellulose nanofibrils. Dental Materials, [s. I.], v. 53, n. 2, p. 1689-1699,
2019. Disponivel em: <https://doi.org/10.1016/j.dental.2019.05.012>

WILSON, A. D. A hard decade’s work: Steps in the invention of the glass-ionomer
cement. Journal of Dental Research, [s. |.], v. 75, n. 10, p. 1723-1727, 1996.

59


http://dx.doi.org/10.1016/j.dental.2013.12.003
http://dx.doi.org/10.1016/j.dental.2013.12.003
http://dx.doi.org/10.1016/B978-0-
http://dx.doi.org/10.1016/j.materresbull.2012.10.016
http://dx.doi.org/10.1016/j.materresbull.2012.10.016

WILSON, A. D.; CRISP, S.; FERNER, A. J. Reactions in Glass-lonomer Cements: V.
Effect of Chelating Comonomers on Setting Behavior. Journal of Dental Research, [s. I.], v.
55, n. 3, p. 489-495, 1976.

WILSON, Alan D.; BATCHELOR, Reginald F. Dental Silicate Cements: III.

Environment and Durability. Journal of Dental Research, [s. I.], v. 47,n. 1, p. 115-120, 1968.

YIP, H. K,; TO, W. M. An FTIR study of the effects of artificial saliva on the physical
characteristics of the glass ionomer cements used for art. [s. I.], p. 695-703, 2005.

YLI-URPO, Helena et al. Color stability, roughness, and water sorption/solubility of
glass ionomer-Based restorative materials. Nigerian Journal of Clinical Practice, [s. I.], v. 53,
n. 6, p. 824-832, 2019. Disponivel em: <https://doi.org/10.1016/j.prosdent.2019.03.012>

60



61

9. APENDICE
9.1 ANOVA — Teste de Resisténcia & compressao
Legenda: médias com diferenca estatisticamente significativa
RESUMO
Grupo Contagem  Soma Média Variancia DP IC LI LS
GC 10 9152156 91,522  11,32802 3,365713 2,41 89,11387 93,92924
0,2 10 1091,161 109,116  110,5151 10,51261 7,52 101,5958 116,6364
0,4 10 931,9839 93,198  3,889348 1,972143 1,41 91,78761 94,60918
0,6 10 766,3476 76,635  72,21858 8,498152 6,08 70,55555 82,71397
Fonte: autor
ANOVA
Fonte da variacéo SQ ol MQ F valor-P  F critico
Entre grupos 5291,905 3 1763,96844 3564455 7,09E-11 2,8662656
Dentro dos grupos  1781,559 36 49,4877525
Total 7073,464 39
Fonte: autor
9.2 ANOVA — Teste de resisténcia a tracdo por compressao diametral
RESUMO
Grupo Contagem Soma Meédia Variancia  DP IC LI LS
GC 10 72,39796 7,239796 0,200037 0,447255 0,319947 6,919849 7,559743
0,2 10 114,014 11,401397 3,07561 1,753742 1,254551 10,14685 12,65595
0,4 10 83,05175 8,305175 0,261102 0,510982 0,365534 7,939641 8,670709
0,6 10 62,17087 6,217087 0,597384 0,772906 0,552904 5,664183 6,769991
Fonte:autor
ANOVA
Fonte da
variagao SQ gl MQ F valor-P  F critico
Entre grupos 150,8092 3 50,269718 48,63869 9,54E-13 2,866266
Dentro dos
grupos 37,20721 36 1,0335336
Total 188,0164 39




