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RESUMO 
 

 

Yoshioka L. Caracterização do cimento de ionômero de vidro encapsulado e 
influência da aceleração da reação de presa nas propriedades e resistência de união 
à dentina – Estudo in vitro. [tese] São Paulo: Universidade de São Paulo, Faculdade 
de Odontologia; 2019. Versão Original. 
 
O cimento de ionômero de vidro (CIV) é um material restaurador amplamente 

utilizado na odontologia. Possui vantagens que beneficiam seu uso e algumas 

desvantagens, sendo uma delas a lenta reação de presa inicial do material. 

Objetivo: Avaliar a influência de aceleração da reação de presa de cimentos de 

ionômero de vidro encapsulado nas propriedades biomecânicas, além de 

caracterizar a microestrutura do CIV. Métodos: Para os testes de resistência à 

flexão (RF) e dureza Knoop (KHN), 8 grupos experimentais foram divididos de 

acordo com o CIV encapsulado utilizado (Equia Forte ou Riva Self Cure), o tipo de 

aceleração de presa inicial (aquecimento da cápsula, aplicação de ultrassom ou 

técnica dupla), além do grupo controle preparado sem influência de qualquer 

interferência externa. O ensaio de RF de três pontos (n=10) foi realizado com 

velocidade de 0,5mm/min. Para KHN (n=10) foram realizadas indentações na 

superfície do corpo de prova utilizando a pirâmide de Knoop com carga de 25 g por 

30 s. Os dados foram analisados com ANOVA e teste de Tukey com nível de 

significância de 5%. A caracterização do CIV foi realizada com 3 grupos, Fuji 9 Gold 

Label, Equia Forte e Riva Self Cure. A análise química elementar foi realizada com a 

técnica de fluorescência de raios X (FRX). A análise de distribuição de partículas foi 

realizada com a técnica de difração a laser. O peso do pó dos CIV foi medido em 

balança analítica. A análise de imagens da microestrutura e microanálise química foi 

realizada de duas formas para os 3 grupos de CIV, apenas do pó de cada um dos 

grupos e da superfície de corpos de prova de cada um dos 3 grupos experimentais 

(n=3). Todas as amostras foram analisadas em Microscópio Eletrônico de Varredura 

(MEV) nos aumentos de 100X, 1000X, 1200X e 4000X. A microanálise química foi 

realizada com o aumento de 1200X com sistema de espectrômetro de raios X por 

dispersão de energia (EDS). Resultados: Resultados: Não foram observadas 

diferença estatisticamente significantes entre os grupos experimentais de CIV 

encapsulados Equia Forte e Riva Self Cure nos testes de RF e KHN. A análise 



química elementar revelou que os elementos presentes em maior porcentagem nos 

três CIV estudados são Al2O3, SiO2 e F. Equia Forte apresenta predomínio de 

partículas de maior tamanho, 40% das partículas apresentam tamanho entre 13,06 

µm e 66,61 µm na composição do pó,  Fuji 9 Gold Label possui 40% das partículas 

que apresentam tamanho entre 7,57 µm e 26,06 µm e Riva Self Cure possui 

partículas de menor tamanho, sendo 40% das partículas apresentam tamanho entre 

4,90 µm e 23,64 µm. Conclusões: A aceleração da reação de presa inicial nos 

cimentos de ionômero de vidro encapsulados, não influencia as propriedades 

biomecânicas avaliadas. A composição química e microestrutural de partículas do 

CIV atuam na performance dos cimentos de ionômero de vidro, sendo possível até 

acelerar da reação de presa do CIV. 

 

 

Palavras-chave: Cimentos de ionômeros de vidro. Análise química. Dureza. 

Resistência à flexão. Microscopia eletrônica de varredura. 

 



ABSTRACT 
 

 

Yoshioka L. Characterization of encapsulated glass ionomer cement and influence of 

acceleration of setting reaction on properties and bond strength to dentin - In vitro 

study. [thesis] São Paulo: University of São Paulo, Faculty of Dentistry; 2019. 

Original Version. 

 

The Glass Ionomer Cement (GIC) is a restorative material widely used in dentistry. 

Despite presenting some advantages that benefit its use, there are some 

disadvantages, such as slow initial setting reaction. Aim: To evaluate the influence of 

setting reaction acceleration of encapsulated GIC on its biomechanical properties 

and to characterize GIC microstructure. Methods: For Flexural Strength (FS) and 

Knoop Hardness (HK) testing, 8 experimental groups were divided according to the 

encapsulated GIC (Equia Forte or Riva Self Cure), the type of initial setting reaction 

acceleration (capsule heating, ultrasound application or double technique), and the 

control group prepared without the influence of any external interference. The three-

point FS assay (n=10) was performed at a speed of 0.5mm/min. For HK (n=10), 

some indentations were done on the surface of the specimen using the Knoop 

Pyramid with a load of 25g during 30s. Data were analyzed with ANOVA and Tukey's 

test with significance level of 5%. GIC characterization was performed within the 3 

groups, Fuji 9 Gold Label, Equia Forte and Riva Self Cure. Elemental chemical 

analysis was performed using the X-Ray Fluorescence (XRF) technique. The particle 

distribution analysis was carried out using laser diffraction. GIC powder weight was 

measured on an analytical scale. Microstructure image analysis and chemical 

microanalysis were performed in two ways for the 3 groups of GIC, only using the 

powder of each group and the surface of test specimens from each experimental 

groups (n=3). All samples were analyzed in Scanning Electron Microscope (SEM) at 

magnification of 100X, 1000X, 1200X and 4000X. The chemical microanalysis was 

performed at 1200X magnification using Energy Dispersive X-ray Spectrometry 

(EDS). Results: There were no statistically significant differences between the 

experimental groups of encapsulated GIC Equia Forte and Riva Self Cure in the FS 

and HK tests. The chemical analysis revealed that the elements Al2O3, SiO2 and F 

were present in a higher percentage in all GIC analyzed. Equia Forte presented 



predominance of larger particles, whose size was between 13.06μm and 66.61μm in 

40% of the powder composition. Fuji 9 Gold Label displayed 40% of the particles size 

between 7.57μm and 26.06μm. Riva Self Cure presented smaller particles, whose 

size was between 4.90 μm and 23.64 μm in 40% of all particles. Conclusions: Initial 

setting reaction acceleration of encapsulated GIC does not influence the 

biomechanical properties evaluated. The chemical and microstructural composition of 

GIC particles act on the performance of glass ionomer cements, being possible even 

to accelerate its setting reaction. 

 

 

Keywords: Glass ionomer cement. Chemical analysis. Hardness. Flexural strength. 

Scanning electron microscopy. 
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1 INTRODUÇÃO 
 

 

O cimento de ionômero de vidro (CIV) foi desenvolvido na década de 1970 por 

Alan Wilson e Brian Kent a partir de extensos estudos e experimentos para 

aperfeiçoar o cimento de silicato utilizado na época como principal material 

restaurador (Wilson, 1996; Vieira et al., 2006). 

Logo, o CIV passou a exercer papel relevante na Odontologia restauradora 

sendo amplamente utilizado como material restaurador, cimentação, base e 

forramento (Cattani-Lorente et al., 1999, Vieira et al., 2006). 

Nos últimos anos, cada vez mais o CIV é utilizado como material restaurador 

definitivo devido ao constante aprimoramento do material em suas propriedades 

mecânicas e ópticas. É importante que o CIV utilizado como material restaurador 

definitivo apresente boas propriedades biomecânicas. Consequentemente, para 

melhorar a aplicabilidade clínica do CIV, houveram modificações consideráveis em 

sua formulação e nas propriedades físicas, mecânicas, ópticas e de manipulação 

(Daifalla; Mobarak, 2015). 

As vantagens desse material incluem preparo dentário com mínima remoção 

de tecido sadio, liberação de flúor, adesão química com o esmalte e dentina sem 

necessidade de um agente intermediário, excelente biocompatibilidade, expansão 

térmica semelhante à do dente, potencial cariostático (Azevedo et al., 2012; Tolidis 

et al., 2016; Ilie, 2018). 

Ao aumentar a carga do CIV convencional, aumentou-se a resistência de 

união do material com o dente, resistência de flexão, a dureza superficial e dessa 

forma originou-se o CIV de alta viscosidade (Frencken et al., 2004; Daifalla; 

Mobarak, 2015).  

Os CIV de alta viscosidade apresentam longevidade satisfatória em 

restaurações oclusais (de Amorim et al., 2018; Ilie, 2018; Nomoto et al., 2004; 

Faccin et al., 2009; Mickenautsch et al., 2010; Fábian Molina et al., 2013) e, até 

mesmo oclusoproximais, quando comparados a outros materiais restauradores 

convencionais (de Amorim et al., 2018; Tedesco et al., 2017; Raggio et al., 2012). 

Para que ocorra a manipulação correta do CIV almejando o bom desempenho 

clínico, é necessária dosagem adequada e espatulação no tempo proposto pelo 

fabricante para que a reação química ocorra idealmente. Caso haja negligência por 
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parte do operador durante a dosagem ou até mesmo com a manipulação, as 

propriedades do material poderão ser comprometidas, aumentando o risco de 

falhas. 

Na versão encapsulada do CIV, o fabricante garante exata proporção 

pó:líquido do material, para assegurar que ocorra incorporação correta e 

homogênea das partículas do material durante a manipulação mecanizada, de 

modo que as propriedades funcionais não sejam susceptíveis à variabilidade 

induzida pelo operador (Cattani-Lorente et al., 1999; Nomoto et al., 2004; Prentice 

et al., 2005; Fabián Molina et al., 2013; Molina et al., 2013). 

Uma das desvantagens do CIV é sua reação de presa lenta o que faz com que 

o material seja mais vulnerável a contaminação precoce com umidade durante as 

24 horas iniciais após sua manipulação (Yiu et al., 2004; Azevedo et al., 2012). 

Frente a essa questão, tem sido investigada diversas formas para reduzir o tempo 

de reação de presa inicial do material com o uso de dispositivos externos e até 

mesmo modificações em sua formulação. 

Diversos estudos  

Essa tese foi dividida em dois capítulos para avaliar a influência da aceleração 

da reação de presa de cimentos de ionômero de vidro encapsulado nas 

propriedades biomecânicas e resistência de união à dentina e também discutir a 

caracterização da composição do cimento de ionômero de vidro. 
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2 PROPOSIÇÃO 
 

O objetivo da tese é analisar a aceleração de presa dos cimentos de ionômero 

de vidro encapsulado por meio de aquecimento da cápsula e utilização do 

ultrassom em relação à resistência flexural e análise da dureza superficial, além de 

caracterizar a microestrutura de cimentos de ionômero de vidro mediante a 

análises de química elementar, distribuição do tamanho das partículas, 

microestrutura do material e microanálise química por meio de microscópio 

eletrônico de varredura. 

 

Esta tese foi dividida em dois capítulos: 

I. Influência da aceleração da reação de presa de cimentos de ionômero de 

vidro versão encapsulado nas propriedades biomecânicas. Estudo in 

vitro. 

II. Caracterização química e microestrutural do cimento de ionômero de 

vidro. 
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3 CAPÍTULO I 
 
 
Influência da aceleração da reação de presa de cimentos de ionômero de 
vidro versão encapsulado nas propriedades biomecânicas. Estudo in vitro. 
 
3.1 INTRODUÇÃO 

 
O cimento de ionômero de vidro é formado por uma reação química do tipo 

ácido-base entre a solução aquosa de ácido poliacrílico e a degradação do vidro de 

flúoraluminosilicato (Kleeverlaan et al., 2004). Essa reação química é lenta e a 

maturação continua mesmo após as primeiras 24 horas (Yiu et al., 2004) o que 

torna o CIV um material susceptível a contaminação prematura de umidade, 

podendo sofrer sinérese ou embebição durante seu processo de maturação 

(Kleeverlaan et al., 2004). Devido a essa vulnerabilidade, propriedades como 

resistência inicial do material, dureza e resistência ao desgaste podem ser 

comprometidas (Cattani-Lorente et al., 1999; Azevedo et al., 2012; Fabián Molina et 

al., 2013). 

Frente a essa adversidade, diversas tentativas tem sido realizadas para 

superar a maturação lenta do material, e assim, minimizar a chance de 

contaminação com umidade, além de aprimorar as propriedades biomecânicas 

(Tolidis et al., 2016; Thanjal et al., 2010; Azevedo et al., 2012; Daifalla; Mobarak, 

2015).  

Estudos estão focados em métodos que acelerem a reação de presa inicial do 

CIV e o uso de energia externa aplicada após sua manipulação poderia resultar 

numa reação de presa inicial mais rápida (Tolidis et al., 2016; Algera et al., 2005; 

Thanjal et al., 2010; Guglielmi et al., 2011; Azevedo et al., 2012; Gorseta et al., 

2012; Fabián  Molina et al., 2013; Dehurtevent et al., 2015). Os resultados 

reportados até o presente momento mostram aumento na dureza de superfície, 

além da diminuição de absorção de água pela aceleração da reação ácido-base 

presente na fase de geleificação (Moshaverinia et al., 2011). 

Segundo Kleverlaan et al. (2004) ao aplicar energia cinética do aparelho de 

ultrassom no CIV, ocorre aumento da temperatura e consequentemente, aumenta a 

velocidade da reação química. Seguindo esse princípio de aceleração por 
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aquecimento do material, recentes estudos realizaram tentativas de acelerar a 

reação de presa do CIV versão encapsulado previamente e até mesmo após a 

manipulação mecânica, por meio de imersão da cápsula em água morna ou 

utilização de ultrassom após manipulação (Dehurtevent et al., 2015). 

Essa forma de aceleração da reação inicial do CIV encapsulado por meio de 

aquecimento e com o uso de ultrassom, poderia reduzir o tempo de espera pelo 

paciente até o CIV completar sua reação de presa inicial durante o tratamento 

odontológico. 

Entretanto, a literatura é escassa em relação aos resultados do efeito do pré-

aquecimento realizado com a cápsula e utilização do ultrassom na aceleração da 

reação de presa inicial do CIV versão encapsulado nas propriedades 

biomecânicas. 

Sendo assim, esse estudo in vitro pretende contribuir na avaliação do efeito do 

pré-aquecimento da cápsula do CIV e utilização do ultrassom nas propriedades 

biomecânicas e possíveis vantagens e desvantagens da técnica utilizada. 

 

 

3.2 MATERIAIS E MÉTODOS 

 
3.2.1 Descrição geral e seleção da amostra  

 

A aceleração de presa inicial do CIV por meio de aquecimento da cápsula, 

ultrassom, e técnica dupla (aquecimento + ultrassom), esteve presente nos 

seguintes experimentos: resistência à flexão (RF) e análise da dureza superficial. 

Os CIVs utilizados, bem como seus fabricantes, composições e 

características estão descritos no quadro 3.1. As técnicas de uso e manipulação 

recomendadas pelo fabricante, estão descritos no Quadro 3.2. 
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Quadro 3.1 - Características técnicas dos materiais testados 

 

Material Fabricante Composição Lote/Validade Cor 

Equia 
Forte 

Cápsula 
GC, Japão 

Compartimento 1: Ácido poliacrílico, 
ácido tartárico 
Compartimento 2: Vidro de flúor-alumino-
silicato, ácido poliacrílico 

1709191 
18/09/2019 

A2 

Riva Self 
Cure 

Cápsula 

SDI, 
Austrália 

Compartimento 1: Fluoreto de silicato de 
alumínio, ácido poliacrílico 
Compartimento 2: ácido poliacrílico, 
ácido tartárico. 

B1706262F 
09/2019 

A2 

 

 
Quadro 3.2 - Cimentos de ionômero de vidro, técnicas de uso 

 

Material Técnica de uso 

Equia Forte 
Cápsula  

Agitar a cápsula para afofar o pó, em seguida, pressionar o êmbolo 
na parte inferior até nivelar com o corpo da cápsula. Ativar a cápsula 
uma vez com aplicador, em seguida, posicionar a cápsula no 
amalgamador, triturar por 10s, retirar e posicioná-la no aplicador. 
Apertar o gatilho do aplicador até o cimento de ionômero de vidro 
atingir o bocal. 

Riva Self 
Cure 

Cápsula  

Ative a cápsula empurrando o êmbolo até que esteja rente ao corpo 
da cápsula. Em seguida, coloque a cápsula no amalgamador. Triture 
por 10s. Remova imediatamente a cápsula e coloque-a no aplicador. 
Aperte o gatilho do aplicador até que o material chegue a ponta da 
cápsula. 

 

 

Para as análises de RF e dureza superficial foram considerados oito grupos 

experimentais, de acordo com o CIV utilizado e o tipo de aceleração da reação de 

presa (Quadro 3.3). 
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Quadro 3.3 - Divisão dos grupos de acordo com o CIV e o tipo de aceleração de presa inicial 

 

Material Acelerador de presa inicial 

Equia Forte 
 

Controle 

Aquecimento da cápsula 

Aplicação de ultrassom 

Técnica dupla (aquecimento da cápsula + aplicação 

de ultrassom) 

Riva Self Cure 
 

Controle 

Aquecimento da cápsula 

Aplicação de ultrassom 

Técnica dupla (aquecimento da cápsula + aplicação 

de ultrassom) 

 

 

Todos os espécimes foram preparados por um único operador treinado e 

calibrado, em ambiente com temperatura constante de 24°C (±1C°). 

A ordem de preparo dos espécimes foi randomizada (www.random.org/lists/) 

e o operador foi cego em relação a ordem dos grupos, um auxiliar não-cego foi o 

responsável por dizer ao operador qual o material e método de aceleração deveria 

ser utilizado e após realizado o preparo do espécime, o mesmo auxiliar foi 

responsável por armazenar o espécime preparado no recipiente referente ao grupo 

experimental. 

A aceleração da reação de presa inicial foi realizada da mesma forma para 

as análises de RF e dureza superficial 

 

 

3.2.1.1 Grupo controle 

 

Seguiu as recomendações de manipulação estabelecidas pelos fabricantes, 

sem qualquer interferência de outro fator externo (Quadro 3.1). 

 

 

http://www.random.org/lists/
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3.2.1.2 Grupo aceleração por meio de aquecimento da cápsula 

 

Previamente à manipulação mecânica do material segundo as instruções 

estabelecidas pelo fabricante, a cápsula do CIV foi lacrada em plástico a vácuo 

(Figura 3.1) e imersa por 3 min em recipiente de banho-maria modelo 100 (Fanem, 

Brasil) contendo água à temperatura constante de 37° C (Figura 3.2) em seguida, a 

cápsula foi manipulada seguindo as orientações propostas pelo fabricante. Após 

manipulação mecânica em amalgamador (Amalgamix II, Gnatus/Brasil), a cápsula 

foi acoplada ao aplicador e o material foi inserido em uma das matrizes de acordo 

com o ensaio proposto, em seguida foi posicionada uma tira de poliéster sobre o 

material na matriz e uma lâmina de vidro foi posicionada sobre esta, recebendo 

então pressão digital por 1min. 

 

 
Figura 3.1 - Cápsula de CIV embalada em plástico e lacrada 

 

 
Fonte: A autora 
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Figura 3.2 - Cápsula de CIV embalada em plástico lacrado e imersa em recipiente de banho-maria 
com água a temperatura de 37°C por 3 min 

 

 
Fonte: A autora 

 

 

3.2.1.3 Grupo aceleração por meio de ultrassom 

 

Após manipulação do material de acordo com as instruções do fabricante, o 

mesmo foi inserido em uma das matrizes de acordo com o ensaio proposto. Em 

seguida, uma tira de poliéster foi posicionada sobre o material e uma lâmina de 

vidro foi posicionada sobre a tira de poliéster com pressão digital, imediatamente, 

em seguida, a lâmina foi retirada e a ponta do ultrassom Advance SE (Microdont, 

Brasil) foi posicionada no centro do espécime sobre a tira de poliéster (Figura 3.3) e 

o ultrassom foi acionado durante 20 segundos em 30 kHz, com meia potência, 

deslizando-o sobre toda superfície do material (Guglielmi et al., 2011; Azevedo et 

al., 2012). 
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Figura 3.3 - Ponta do ultrassom posicionada sobre tira de poliéster 
 

 
Fonte: A autora 

 

 

3.2.1.4 Grupo aceleração por meio da técnica dupla (aquecimento da cápsula + 

aplicação de ultrassom) 

 

Previamente à manipulação mecânica do material segundo as instruções 

propostas pelo fabricante, a cápsula do CIV foi embalada com plástico, lacrada 

(Figura 3.1) e imersa por 3 min em recipiente de banho-maria modelo 100 (Fanem, 

Brasil) contendo água a temperatura constante de 37° C (Figura 3.2), em seguida, 

a cápsula foi manipulada segundo as orientações propostas pelo fabricante. Após a 

manipulação mecânica em amalgamador Amalgamix II (Gnatus, Brasil) a cápsula 

foi acoplada ao aplicador e o material inserido em uma das matrizes de acordo com 

o ensaio proposto. Uma tira de poliéster foi posicionada sobre o material, e por 

cima, uma lâmina de vidro sobre pressão digital foi utilizada para escoar o material 

na matriz, a lâmina foi retirada e a ponta do ultrassom Advance SE (Microdont, 

Brasil) foi posicionada no centro do espécime sobre a tira de poliéster (Figura 3.3) e 

o ultrassom foi acionado por 20 segundos em 30 kHz, com meia potência, 

deslizando-o sobre toda superfície do material (Guglielmi et al., 2011; Azevedo et 

al., 2012). 
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3.2.2 Resistência à flexão (RF) 
 

3.2.2.1 Preparo dos corpos de prova 

 

Para a análise de resistência à flexão os corpos de prova (n=10) foram 

confeccionados em matriz metálica bipartida com dimensões de 10 mm de 

comprimento, 2 mm de largura e 2mm de altura (ISO 9917-2) (Figura 3.4). O 

material foi manipulado de acordo com o grupo experimental como descrito no 

quadro 1 e inserido na matriz. Todos os corpos de prova permaneceram dentro da 

matriz por 15 min previamente a sua remoção. Após desinclusão da matriz, os 

excessos de material do corpo de prova foram removidos com ajuda de lâmina de 

bisturi, os espécimes receberam proteção superficial com vaselina sólida e em 

seguida foram armazenados em água destilada a 37°C por 24 h. 

 

 
Figura 3.4 - Matriz metálica bipartida (A) partes separadas que compõem a matriz (B) matriz 

metálica bipartida unida 
 

 
Fonte: A autora 

 

 

3.2.2.2 Teste de Resistência à Flexão 

 

Após o período de armazenamento, os corpos de prova foram secos com 

papel absorvente e suas dimensões verificadas com paquímetro digital (Mitutoyo, 

Japão) com precisão de 0,01mm e tabuladas. Em seguida, foram posicionados em 
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dispositivo para ensaio de resistência à flexão acoplado a máquina de ensaios 

universais (Modelo 5565, Instron, Estados Unidos) com célula de carga de 1000 N. 

Os pontos de apoio são formados por dois cilindros com 2 mm de diâmetro, 

localizados paralelamente à distância de 8 mm entre seus centros. O terceiro 

ponto, responsável pela aplicação da carga, estava centralizado e paralelo aos 

demais (Figura 3.5). O ensaio foi realizado com velocidade de 0,5 mm/min. 

 

 
Figura 3.5 - Ilustração de corpo de prova posicionado em dispositivo para ensaio de resistência à 

flexão de 3 pontos 
 

 
Fonte: A autora 

 

 

Os valores de carga de ruptura, em Newtons, foram tabulados com as 

dimensões dos espécimes para o cálculo da tensão máxima de resistência à flexão 

obtidos a partir da equação (Equação 1), onde R é a resistência à flexão em MPa, 

F corresponde à carga medida no momento da fratura (N), d é a distância entre 

apoios em mm, b e h, respectivamente, a largura (mm) e espessura (mm) do corpo 

de prova. 

 

Equação 1 
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3.2.3 Dureza superficial  
 

3.2.3.1 Preparo dos corpos de prova 

 

Para a análise de dureza superficial, foram preparados espécimes (n=10) de 

2,0 mm de altura e 6,0 mm de diâmetro, confeccionados com auxílio de matriz 

metálica rosqueável (Figura 3.6). O material foi manipulado de acordo com o grupo 

experimental como descrito no quadro 3.2 e inseridos na matriz. Os corpos de 

prova permaneceram no interior da matriz por 15 min previamente a sua remoção. 

Após a desinclusão da matriz, os excessos de material foram removidos com 

auxílio de lâmina de bisturi, em seguida, receberam proteção superficial com 

vaselina sólida e armazenados em água destilada a 37°C por 24 h. 

 

 
Figura 3.6 - Matriz metálica rosqueável utilizada no preparo dos corpos de prova para análise de 

dureza superficial 
 

 
Fonte: A autora 
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3.2.3.2 Análise da dureza (KHN) 

 

Após o período de armazenamento, a superfície de cada corpo de prova foi 

polida manualmente com lixa de carbeto de silício granulação 1200 por 30 s. 

Foram realizadas 5 indentações na superfície do corpo de prova utilizando a 

pirâmide de Knoop com carga de 25 g por 30 s em durômetro HMV-2 (Shimadzu, 

Japão) (Figura 3.7) para obtenção dos valores de dureza. O valor final de dureza 

superficial do corpo de prova corresponde a média das 5 indentações realizadas. 

 

 
Figura 3.7 - Durômetro HMV-2 Shimadzu utilizado na análise da dureza superficial 

 

 
Fonte: A autora 

 

 

3.3 ANÁLISE ESTATÍSTICA  

  

Para análise estatística dos dados, foi utilizado o programa IBM SPSS 

Statistics versão 25. 

Os dados obtidos em todas análises realizadas foram submetidos aos testes 

de normalidade Kolmogorov-Smirnov e Teste de Levene para verificar a 

homocedasticidade, em seguida foram avaliados por Análise de Variância 

(ANOVA) e Teste de Tukey para comparações múltiplas. O nível de significância 

adotado para todas as análises foi de 5%. 
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3.4 RESULTADOS 

 
 

3.4.1 Resistência Flexural 
 

Os resultados obtidos no teste de resistência flexural estão representados na 

tabela 3.1. A figura 3.8 mostra a análise de Tukey para os resultados. 

 
Tabela 3.1 - Médias (desvio padrão) da resistência à flexão (Mpa) para todos os grupos 

experimentais avaliados 
 

                        CIV 

ACELERAÇÃO 
EQUIA FORTE RIVA SELF CURE 

CONTROLE 52,53 (6,81) 46,08 (5,42) 

AQUECIMENTO 49,93 (4,49) 48,95 (5,29) 

ULTRASSOM 50,74 (4,56) 55,94 (12,28) 

TÉCNICA-DUPLA 51,11 (5,23) 50,02 (6,95) 

 

 
Figura 3.8 - Médias e desvio padrão da resistência à flexão (N) para todos os grupos experimentais 

avaliados. Letras iguais indicam ausência de diferenças estatisticamente significantes 
(p>0,05) 
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3.4.2 Dureza Superficial 
 

Os resultados obtidos na análise de dureza superficial estão representados na 

tabela 3.2. A figura 3.9 mostra a análise de Tukey para os resultados. 

 

 
Tabela 3.2 - Médias (desvios padrão) de dureza superficial Knoop (KNH) para todos os grupos 

experimentais avaliados 
 

                           CIV 

ACELERAÇÃO 
EQUIA FORTE RIVA SELF CURE 

CONTROLE 18,22 (7,55) 25,63 (5,36) 

AQUECIMENTO 20,56 (8,75) 18,84 (4,85) 

ULTRASSOM 18,60 (7,32) 19,53 (7,06) 

TÉCNICA DUPLA 22,16 (7,00) 19,33 (5,06) 

 

 

 
Figura 3.9 - Médias e desvio padrão da dureza superficial para todos os grupos experimentais 

avaliados. Letras iguais indicam ausência de diferenças estatisticamente significantes 
(p>0,05) 
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As figuras 3.9 a 3.14 representam as superfícies analisadas após indentação 

com carga de 25g por 30s dos grupos experimentais. 

 

 
Figura 3.10 - Fotomicrografia da superfície analisada após indentação Knoop com aplicação de 

carga de 25g imagem representativa do grupo Riva Self Cure – controle 
 

 
Fonte: A autora 

 
Figura 3.11 - Fotomicrografia da superfície analisada após indentação Knoop com aplicação de 

carga de 25g imagem representativa do grupo Riva Self Cure – grupo ultrassom 
 

 
Fonte: A autora 
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Figura 3.12 - Fotomicrografia da superfície analisada após indentação Knoop com aplicação de 
carga de 25g imagem representativa do grupo Equia Forte – aquecimento 

 

 
Fonte: A autora 

 

 
Figura 3.13 - Fotomicrografia da superfície analisada após indentação Knoop com aplicação de 

carga de 25g imagem representativa do grupo Equia Forte – técnica dupla 
(aquecimento da cápsula + aplicação de ultrassom) 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
Fonte: A autora 
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3.5 DISCUSSÃO 

 

Embora o cimento de ionômero de vidro tenha evoluído progressivamente 

desde sua criação na década de 70, o material ainda possui limitações 

significativas, sendo uma dessas a lenta reação de presa inicial. Constantes 

estudos buscam de diversas maneiras diminuir o tempo de reação de presa do CIV 

e ainda obter melhorias nas propriedades biomecânicas. 

A formulação do CIV versão encapsulado é menos reativa do que a versão pó-

líquido com manipulação manual, devido a manipulação mecânica que causa efeito 

de aceleração da reação de presa, portanto, essa menor reatividade na 

formulação, permite que o material tenha satisfatório tempo de trabalho e reação 

de presa (Sidhu; Nicholson, 2013). 

Para Nomoto et al. (2004) o CIV versão encapsulado tende a apresentar maior 

porosidade quando comparado com a versão pó-líquido. Durante o processo de 

manipulação mecânica, ocorre maior incorporação de bolhas, resultando em maior 

quantidade, tamanho e volume de bolhas quando comparado com a manipulação 

manual que apresenta menor porosidade. Em contrapartida, a versão encapsulada, 

reduz a variabilidade causada pelo operador durante dosagem e manipulação 

inadequada (Cattani-Lorente et al., 1999). 

A vibração realizada pelo uso do ultrassom promove mistura mais homogênea 

entre as partículas de vidro e o ácido poliacrílico (O’Brien et al., 2010; Azevedo et 

al., 2012; Thanjal et al., 2010; Kleverlaan et al., 2004), acredita-se que a vibração 

pode desaglutinar partículas compactadas presentes no pó do CIV, além de reduzir 

o tamanho das partículas de vidro aumentando a superfície de contato com o ácido 

poliacrílico (Azevedo et al., 2012; Gorseta et al., 2012) além de reduzir a 

porosidade do material (O’Brien et al., 2010). 

A literatura apresenta resultados controversos em relação a utilização do 

ultrassom para diminuir o tempo de reação de presa inicial e melhorar as 

propriedades biomecânicas. Azevedo et al. (2012) afirmam em seu estudos que a 

aplicação de ultrassom aumenta a dureza superficial, já Daifalla et al. (2015) 

afirmam que aplicação de ultrassom além de não aumentar a dureza superficial dos 

CIV testados, não influencia na liberação de íons flúor e nem reduz a porosidade 

presente no CIV. Por sua vez, Tolidis et al. (2016) concluiu em seus estudos que o 

grupo que recebeu aplicação de ultrassom teve redução de liberação de flúor 
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quando comparado ao grupo controle, consequentemente, houve redução nas 

propriedades anticariogênicas do material. 

Com relação ao protocolo e preparo dos corpos de prova, ainda não há 

consenso na literatura sobre o tempo, frequência e potência de aplicação do 

ultrassom. Encontramos diversos estudos que utilizaram tempo de aplicação do 

ultrassom de forma bastante variada, Daifalla e Mobarak (2015) realizaram seus 

experimentos com uso de ultrassom com o tempo de aplicação de 10 s e 20 s e 

potência de 25-30khz, já no estudo de Dehurtevent et al., 2015 foi realizado com 

tempo de 35 s. Gorseta et al 2014 por sua vez utilizou 40 s de tempo de aplicação 

de ultrassom com frequência de 5 kHz e Tolidis et al., 2016 aplicou ultrassom por 

55s e 36khz em potência máxima. 

No estudo de O’Brien et al. (2010) o pré-aquecimento foi feito com a cápsula 

imersa em água a 40°C (±1°C) por 90 s. Quando reproduzimos esse mesmo tempo 

e temperatura em um estudo piloto, não foi possível aplicar o ultrassom , pois o CIV 

endurecia antes de finalizar o preenchimento do material na matriz, inviabilizando o 

preparo adequado dos corpos de prova. Devido a esse motivo, reduzimos a 

temperatura de imersão da cápsula para 37°C por 90 s.  

Durante a realização dos testes propostos em nosso estudo, pudemos verificar 

que o pré-aquecimento das cápsulas de CIV em água a 37°C por 90 s acelera a 

reação de presa inicial do material e reduziu consideravelmente o tempo de 

trabalho. 

Inicialmente em nossa pesquisa foi planejado realizar o teste de resistência de 

união à dentina para avaliar a influência da aceleração da reação de presa na 

adesão do material ao dente de acordo com os grupos experimentais presentes no 

estudo, porém, durante o ensaio piloto realizado, o pré-aquecimento da cápsula em 

água a 37°C por 90 s impossibilitou o adequado preenchimento da cânula de 

polietileno com o CIV devido a grande redução do tempo de trabalho. 

A principal característica do CIV é a reação química lenta que ocorre entre o 

cálcio presente no dente com o vidro de fluoraminosilicato e o ácido poliacrílico, 

acreditamos que ao acelerar a reação de presa inicial, essa reação química que 

ocorre entre os componentes do material com o dente é afetada de forma 

prejudicial, interferindo, principalmente na adesão do CIV com o dente. 

O’ Brien et al. (2010) e Kleverlaan et al. (2004) observaram aumento de 

temperatura de 13°C no CIV durante a aplicação de ultrassom. Ainda não foi 
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descrito se o repentino aumento de temperatura pode causar danos para a polpa 

dentária. Dessa maneira, acreditamos que seja uma consideração importante para 

ser avaliada antes que outros estudos sejam conduzidos nessa linha de pesquisa 

clínica. 

Para Tolidis et al. (2016), o aumento de temperatura no CIV provoca 

evaporação do líquido, aumentando a proporção pó:líquido e consequentemente 

melhora nas propriedades mecânicas. Acreditamos que a melhora nas 

propriedades mecânicas seja importante para o CIV, porém, não sabemos o quanto 

essa evaporação do líquido prejudica na reação química final do material. com as 

estruturas do dente, ou seja, não sabemos se tal fato compromete principalmente a 

resistência de união do material, ou até mesmo a longevidade que ainda não foi 

avaliada na literatura. 

Em estudos feitos por Fábian Molina et al. (2013), os autores concluíram que 

cimentos de ionômero de vidro de presa rápida, não apresentaram melhora nas 

propriedades físico-mecânicas. 

Observamos que o método utilizado de pré-aquecimento da cápsula de CIV 

em água a 37°C por 90 s acelerou a reação de presa inicial do material de modo 

que inviabilizou que fosse avaliada a resistência de união do material. Acreditamos 

que esse método para acelerar a reação de presa, é prejudicial principalmente na 

excessiva redução do tempo disponível de trabalho, portanto, não recomendamos 

que esse método seja realizado in vivo. 

Ao que pudemos observar, a crescente busca em transformar o CIV em um 

material restaurador perfeitamente ideal, são conduzidos estudos visando melhorar 

as características do CIV e indicam o uso de dispositivos externos sem avaliar ou 

relatar possíveis consequências negativas e até mesmo a piora em propriedades 

consideradas satisfatórias no material. Cada estudo é conduzido seguindo 

protocolos diferentes, com marcas de CIV diferentes dificultando a reprodução de 

tais ensaios o que geraria grande imprecisão se realmente fossem reproduzidos in 

vivo, pois cada marca comercial necessitaria de um protocolo específico para obter 

os resultados relatados, aumentando a influência do operador, o que vai contra aos 

avanços para reduzir a variabilidade induzida pelo operador. 
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3.6 CONCLUSÃO 

 
Concluímos que a aceleração da reação de presa inicial nos cimentos de 

ionômero de vidro encapsulados, não influencia as propriedades biomecânicas 

avaliadas. 
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4 CAPÍTULO II 
 
Caracterização química e microestrutural do cimento de ionômero de vidro 
 
 
4.1 INTRODUÇÃO 

 
 

O cimento de ionômero de vidro (CIV) é um material restaurador amplamente 

utilizado na Odontologia por apresentar importantes propriedades físicas e 

biológicas com destaque para liberação de íons flúor ao dente, capacidade 

adesiva, associada a biocompatibilidade (Vieira et al., 2006; Salomão-Miranda et 

al., 2013; Freire et al., 2013; Guedes et al., 2015). 

O CIV baseia-se na reação química entre o pó de vidro de fluoraminosilicato e 

uma solução aquosa contendo ácidos poliacrílico e tartárico. Imediatamente após 

misturar o pó com o líquido, inicia-se a reação de presa inicial por meio da reação 

química que ocorre pelo ataque ácido degradando as partículas de vidro de 

fluoraluminosilicato, liberando íons cálcio e alumínio que migram para a fase 

aquosa do cimento. O cálcio então reage com as cadeias aniônicas do poliácido 

formando o poliacrilato de cálcio, originando uma matriz de gel. A porção mais 

externa das partículas de vidro reagem com o ácido, transformando-se em gel, 

enquanto as porções não reagidas atuam como carga da matriz (Nicholson, 1998; 

Vieira et al., 2006; Freire et al., 2013; Guedes et al., 2015; Sidhu; Nicholson., 2016; 

Tolidis et al., 2016). 

Logo no início do desenvolvimento do CIV, vários fatores mostraram 

influenciar propriedades de resistência compressão dos CIV incluindo massa molar 

do polímero, concentração da solução ácida, proporção pó-líquido e presença de 

agentes quelantes (Nicholson, 1998; Guedes et al., 2015). 

Modificações consideráveis, tem sido feitas desde a criação do CIV com o 

intuito de melhorar principalmente as propriedades mecânicas consideradas 

relativamente baixas durante a reação de presa inicial (Kaplan et al., 2004; Vieira et 

al., 2006). 

Atualmente, o CIV está disponível no mercado odontológico em diferentes 

apresentações comerciais com grande variedade de formulações, principalmente 
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em relação a composição, proporção pó-líquido e tamanho de partículas presentes 

no material.  

Técnicas microscópicas e espectroscópicas são bastante utilizadas para 

realizar a caracterização de materiais disponibilizando informações 

complementares em relação ao material estudado (Nicholson, 1998; Queiroz et al., 

2012). 

A identificação dos componentes presentes no material é importante pois 

levará a percepção de como o material atua nas propriedades mecânicas, físicas, 

químicas e biológicas (Guedes et al., 2015). 

Sendo assim, esse estudo pretende caracterizar e analisar a constituição da 

microestrutura química e da superfície do CIV com o propósito de contribuir na 

compreensão de como a composição presente no CIV atua nas particularidades do 

material. 

 

 
4.2 MATERIAIS E MÉTODOS 

 

4.2.1 Amostras estudadas  
 

O estudo analisou três cimentos de ionômero de vidro (CIV), Fuji 9 Gold Label 

(GC, Japão), Equia Forte (GC, Japão) e Riva Self Cure (SDI, Austrália). 

Os CIV utilizados, bem como seu fabricante, composições e características 

estão descritos no Quadro 4.1, as técnicas de manipulação recomendadas pelo 

fabricante estão descritas no quadro 4.2. 
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Quadro 4.1 - Materiais restauradores e seus respectivos fabricantes, composições, lote, validade e 
cor 

 

Material Fabricante Composição Lote/Validade Cor 

Fuji 9 Gold 
Label 

Pó:Líquido 
GC, Japão 

Pó: sílica, vidro de flúor-
alumino-silicato 

Líquido: ácido poliacrílico, água 

1506011 
06/2018 

 
1610031 

02/10/2019 

A2 

Equia Forte 
Cápsula GC, Japão 

Compartimento 1: Ácido 
poliacrílico, ácido tartárico 

Compartimento 2: Vidro de flúor 
alumino-silicato, ácido 

poliacrílico 

1605271 
26/05/2018 

 
1709191 

18/09/2019 

A2 

Riva Self 
Cure 

Cápsula 

SDI, 
Austrália 

Compartimento 1: Fluoreto de 
silicato de alumínio, ácido 

poliacrílico 
Compartimento 2: ácido 

poliacrílico, ácido tartárico. 

B1606142F 
09/2018 

 
B1706262F 

09/2019 

A2 

 
Fonte: A autora 

 

 
Quadro 4.2 - Materiais restauradores e seus respectivos fabricantes e técnicas de manipulação 

 

Material/Fabricante Técnica de manipulação 

Fuji 9 gold label 
Pó:líquido 
GC, Japão 

Proporção pó/líquido 1:1 
Dispor o pó e o líquido sobre o bloco de espatulação. Com ajuda de 
uma espátula de plástico, divida o pó em 2 partes iguais. Misture a 
primeira parte com todo o líquido durante 10 s. Incorpore a parte 
restante do pó e misture durante 15-20 s. 

Equia Forte 
Cápsula 

GC, Japão 

Agitar a cápsula para afofar o pó, em seguida, pressionar o êmbolo na 
parte inferior até nivelar com o corpo da cápsula. Ativar a cápsula uma 
vez com aplicador, em seguida, posicionar a cápsula no amalgamador, 
triturar por 10 s, retirar e posicioná-la no aplicador. Apertar o gatilho do 
aplicador até o cimento de ionômero de vidro atingir o bocal. 

Riva Self Cure 
Cápsula 

SDI, Australia 

Ative a cápsula empurrando o êmbolo até que esteja rente ao corpo da 
cápsula. Em seguida, coloque a cápsula no amalgamador. Triture por 
10 s. Remova imediatamente a cápsula e coloque-a no aplicador. 
Aperte o gatilho do aplicador até que o material chegue a ponta da 
cápsula. 

 
Fonte: A autora 
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Para realizar as análises do estudo, o pó do CIV foi pesado em balança 

analítica modelo Adventurer (OHAUS, Estados Unidos). Para análise química 

elementar foi utilizado aproximadamente 3 g do pó de cada CIV, para análise de 

distribuição de partículas utilizou-se aproximadamente 2 g do pó de cada CIV e 

para avaliar o peso do CIV foi realizado em 1 medida de pó, ou o pó presente em 

uma cápsula de cada CIV estudado. 

Para a análise em microscópio eletrônico de varredura os espécimes foram 

preparados de forma aleatorizada por um único operador treinado e calibrado, em 

ambiente com temperatura constante de 24°C (±1C°). 

 

 

4.2.2 Análise química elementar  
 

Inicialmente as amostras contendo aproximadamente 3g de cada um dos CIV 

presentes no estudo foram prensadas (HTP-40, Herzog, Alemanha) e avaliadas 

pela técnica de fluorescência de raios X (FRX) em espectrômetro S8 Tiger (Bruker, 

Alemanha) com a calibração Standardless (STD-1), cujo método permite detectar e 

quantificar os elementos químicos compreendidos entre o flúor e o urânio (Figura 

4.1). 

A determinação da perda ao fogo (PF) foi realizada com a amostra calcinada 

em mufla a 1.020°C por 2h. 
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Figura 4.1 - Tabela periódica ilustrando os elementos compreendidos pelo método Standarless 

(STD-1) utilizado na espectroscopia de fluorescência de raios-X (FRX) 
 

 
Fonte: Laboratório LCT-Poli USP 

4.2.3 Análise de distribuição de tamanho de partículas 
 

Para realizar a análise de distribuição de partículas, foram necessários 2,0 g 

do pó de cada um dos CIV presentes no estudo, pesados em balança analítica 

modelo Adventurer (OHAUS, Estados Unidos). 

A determinação da distribuição granulométrica foi realizada em aparelho 

Master Sizer 2000 VRE5.54 (Malvern Instruments, Reino Unido) pela técnica de 

difração laser, também conhecida como técnica granulométrica por espalhamento 

de luz laser de baixo ângulo. 

O meio dispersante para leitura e preparo da amostra foi álcool isopropílico. A 

velocidade da bomba foi 2500 rpm. 

Para o preparo das amostras colocou-se 2,0 g do pó de cada CIV em 50 ml de 

álcool isopropílico sob agitação por 5 min. Em seguida, as amostras de Fuji 9 Gold 

Label e Riva Self Cure permaneceram em ultrassom por 60 s para que houvesse 

dispersão adequada das partículas. A amostra de Equia Forte foi excluída da 

necessidade do uso do ultrassom, por apresentar dispersão adequada das 

partículas após a agitação no meio dispersante (álcool isopropílico). 

O intervalo de tamanho de partículas avaliado foi de 0,020 µm a 2000,000 µm. 
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O diâmetro médio de Sauter representa a média dos diâmetros de esferas de 

área superficial igual a das partículas reais. 

O tamanho das partículas foi avaliado em porcentagem na amostra. 

 

 
4.2.4 Peso do cimento de ionômero de vidro 
 

Para avaliar o peso do pó de CIV, as amostras foram divididas em 3 grupos 

(n=5) de acordo com o material avaliado conforme descrito no sub-item 4.2.1. 

Cada uma das amostras continha 1 medida rasa da colher dosadora fornecida 

pelo próprio fabricante para o CIV Fuji 9 Gold Label, ou o conteúdo total do pó de 

CIV armazenado no interior de 1 cápsula para Equia Forte e Riva Self Cure. 

A pesagem das amostras foi realizada em ambiente fechado, livre de corrente 

de ar e realizada em balança analítica modelo Adventurer (OHAUS, Estados 

Unidos). 

Após ligar a balança, aguardou-se 20 minutos antes de iniciar a pesagem. 

Após esse período, realizou-se a determinação da tara, pois o pó de cada amostra 

foi acondicionado em embalagem plástica padronizada no momento da pesagem. 

Em seguida, colocou-se cada amostra do material avaliado na balança e fechou-se 

a capela da balança por completo para evitar que influências externas interferissem 

na pesagem. Aguardou-se que a aferição estabilizasse para confirmar o resultado 

obtido. 

O valor do peso em gramas de cada amostra de CIV foi considerado como a 

média das 3 pesagens realizadas para cada uma das amostras. 

 

 

4.2.5 Análise de imagens da microestrutura e microanálise química 
 

A análise em microscópio eletrônico de varredura (MEV), foi realizada na 

superfície de corpos de prova previamente preparados, bem como, no pó do CIV 

de cada um dos grupos avaliados. Para as análises em MEV, os corpos de prova 

preparados e o pó do CIV foram divididos em 3 grupos (n=3) de acordo com o CIV 

como descrito no item 4.2.1. 



57 

 

Para o preparo dos corpos de prova, os espécimes foram manipulados de 

acordo com as instruções dos respectivos fabricantes (Quadro 4.2) e inseridos em 

matriz metálica rosqueável com dimensões de 2,0 mm de altura e 6,0 mm de 

diâmetro. 

Uma tira de poliéster cortada foi posicionada na base da matriz, em seguida a 

segunda parte da matriz foi rosqueada sobre a tira de poliéster. Após manipulação 

do CIV de acordo com o grupo experimental, o material foi inserido na matriz e 

imediatamente após inserção, uma tira de poliéster foi posicionada sobre o material 

na matriz e com ajuda de uma lâmina de vidro e realizou-se pressão digital para 

acomodação do material. 

Os corpos de prova permaneceram no interior da matriz por 15 min 

previamente a sua remoção. Após a desinclusão dos corpos de prova da matriz, os 

excessos de material foram removidos com auxílio de lâmina de bisturi, em 

seguida, os espécimes receberam proteção superficial com vaselina sólida, e 

armazenados em água destilada a 37°C por 24 h. 

Após o período de armazenamento, os corpos de prova foram secos em 

secadora por 20 horas. Em seguida, permaneceram em secadora a vácuo por 2 

horas. Após o processo de secagem, os espécimes foram posicionados em stubs 

de alumínio fixados com fita de carbono dupla-face, logo após, os espécimes foram 

submetidos a metalização da superfície com platina e analisados em MEV Quanta 

600FEG (FEI, Estados Unidos) em modo alto vácuo com abertura de 15 Kev. 

Foram realizados 4 aumentos para cada amostra, sendo 100X, 1000X, 1200X e 

4000X. 

Após obtenção das imagens, a microanálise química foi realizada com 

aumento de 1200X com sistema de espectrômetro de raios X por dispersão de 

energia - EDS Quantax (Bruker, Alemanha). Foram escolhidas 3 áreas aleatórias 

para realizar as análises qualitativas e quantitativas. 

 
 
4.3 RESULTADOS 

 

4.3.1 Análise química elementar 
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A composição química dos materiais avaliados está exposta no quadro 4.3 e 

os valores expressos foram normalizados a 100%  

 
Quadro 4.3 - Porcentagem de cada elemento químico presente nos cimentos de ionômero de vidro 

avaliados e porcentagem da perda ao fogo (PF) 
 

Elemento químico Fuji 9 Gold Label Equia Forte Riva Self Cure 

F 13,6 16,9 11,4 

Na2O 1,81 3,41 2,00 

Al2O3 29,1 25,7 26,5 

SiO2 27,8 23,1 27,2 

P2O5 3,55 3,59 3,61 

SO3 0,186 0,083 0,149 

Cl 0,032 0,023 -- 

K2O 0,034 3,29 -- 

CaO 0,070 0,064 0,084 

TiO2 0,326 0,079 -- 

Fe2O3 0,038 0,038 0,023 

NiO -- -- 0,004 

CuO -- -- 0,007 

ZnO -- -- 0,014 

SrO 9,87 7,17 13,4 

BaO 0,191 0,083 0,128 

La2O3 <0,001 2,53 --- 

PF 13,3 14,0 15,5 

 

 

A amostra do Fuji 9 Gold Label é constituída principalmente por F (13,6%), 

Na2O (1,81%), Al2O3 (29,1%), SiO2 (27,8%), P2O5 (3,55%), Cl (0,032%), K2O 

(0,034%), TiO2 (0,326%) SrO (9,87%), BaO (0,191%).  
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A amostra do Equia Forte é constituída principalmente por F (16,9%), Na2O 

(3,41%), Al2O3 (25,7%), SiO2 (23,1%), P2O5 (3,59%), Cl (0,023%), K2O (3,29%), 

TiO2 (0,079%), SrO (7,17%), BaO (0,083%), La2O3 (2,53%).  

 

A amostra do Riva Self Cure é constituída principalmente por F (11,4%), Na2O 

(2,00%), Al2O3 (26,5%), SiO2 (27,2%), P2O5 (3,61%), NiO (0,004%), CuO (0,007%), 

ZnO (0,014%), SrO (13,4%), BaO (0,128%). 

 

 

4.3.2 Análise de distribuição de tamanho de partículas 
 

As análises de distribuição de tamanho de partículas para os seguintes CIVs 

Fuji 9 Gold Label (Anexo A), Equia Forte (Anexo B) e Riva Self Cure (Anexo C). 

O gráfico 4.1 apresenta a distribuição do tamanho de partículas do pó de CIV 

Fuji 9 Gold Label. 

 

 
Gráfico 4.1 – Distribuição do tamanho de partículas do pó de cimento de ionômero de vidro Fuji 9 

Gold Label 
 

 
 
 

Segundo os valores apresentados pela curva acumulativa (Gráfico 4.1), o pó 

do CIV Fuji 9 Gold Label apresenta 10% de partículas com tamanho abaixo de 

1,714µm, 50% de partículas presentes possuem tamanho abaixo de 7,570µm e por 

fim, 90% das partículas possuem tamanho abaixo de 26,067µm. 
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A curva de frequência apresentada no gráfico 4.1 é classificada como 

bimodal, sendo que um dos picos está localizado mais à esquerda do gráfico, o que 

equivale a uma população de partículas com menor tamanho. 

O diâmetro médio de Sauter corresponde a 4,102µm e o valor do diâmetro 

médio de volume corresponde a 11,136µm. 

O gráfico 4.2 apresenta a distribuição do tamanho de partículas do pó de CIV 

Equia Forte. 

 
 

Gráfico 4.2 – Distribuição do tamanho de partículas do pó de cimento de ionômero de vidro Equia 
Forte 

 

 
 
 

Já para o pó do CIV Equia Forte, os valores apresentados pela curva 

acumulativa (Gráfico 4.2), apresenta 10% de partículas com tamanho abaixo de 

3,017µm, 50% de partículas presentes possuem tamanho abaixo de 13,064µm e 

por fim, 90% das partículas possuem tamanho abaixo de 66,617µm. 

A curva de frequência apresentada no gráfico 4.2 é classificada como 

unimodal, sendo que a base da curva apresenta maior volume deslocado para o 

lado direito do gráfico, o que equivale a uma população de partículas com maiores 

tamanhos. 

O diâmetro médio de Sauter corresponde a 7,168µm e o valor do diâmetro 

médio de volume corresponde a 25,688µm. 

O gráfico 4.3 apresenta a distribuição do tamanho de partículas do pó de CIV 

Riva Self Cure. 
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Gráfico 4.3 – Distribuição do tamanho de partículas do pó de cimento de ionômero de vidro Riva 

Self Cure 
 

 
 

 

Segundo os resultados apresentados pela curva acumulativa (Gráfico 4.3), o 

pó do CIV Riva self cure apresenta 10% de partículas com tamanho abaixo de 

1,590µm, 50% de partículas presentes possuem tamanho abaixo de 4,903µm e por 

fim, 90% das partículas possuem tamanho abaixo de 23,641µm. 

A curva de frequência apresentada no gráfico 4.3 é classificada como 

bimodal, sendo que um dos picos está localizado mais à esquerda do gráfico, o que 

equivale a uma população de partículas de tamanhos menores. 

O diâmetro médio de Sauter corresponde a 3,442µm e o valor do diâmetro 

médio de volume corresponde a 9,260µm. 

 

 

4.3.3 Peso dos cimentos de ionômero de vidro 
 

A quantidade de pó de CIV presente na cápsula de Equia Forte e Riva Self 

Cure equivalem a aproximadamente o dobro de 1 medida padronizada com a 

colher dosadora do pó de CIV Fuji 9 Gold Label na versão pó-líquido. Portanto, 

como observado no gráfico 4.4, os CIVs encapsulados possuem peso semelhante. 

 

 

 

 



62 

 

Gráfico 4.4 – Peso médio em gramas dos cimentos de ionômero de vidro Fuji 9 Gold Label, Equia 
Forte e Riva Self Cure 

 

 
Fonte: A autora 

 

 

4.3.4 Análise de imagens da microestrutura e microanálise química 
 

As figuras 4.2 – 4.4 representam fotomicrografias da superfície do corpo de 

prova do CIV Fuji 9 Gold Label obtidas por meio de MEV com aumentos de 100X 

(Figura 4.2), 1000X (Figura 4.3) e 4000X (Figura 4.4). 
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Figura 4.2 - Fotomicrografia em MEV com aumento de 100X – Fuji 9 Gold Label 
 

 
Fonte: A autora 

 

 
Figura 4.3 - Fotomicrografia em MEV com aumento de 1000X – Fuji 9 Gold Label 

 

 
Fonte: A autora 
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Figura 4.4 - Fotomicrografia em MEV com aumento de 4000X – Fuji 9 Gold Label 
 

 
Fonte: A autora 

 

 

A microanálise química da composição do CIV foi realizada com aumento de 

1200X e a figura 4.5 representa a superfície analisada do corpo de prova de CIV 

Fuji 9 Gold Label. Foram selecionadas 3 áreas menores (indicadas com algarismos 

de 1 a 3) de forma aleatória para avaliar e quantificar os elementos químicos 

presentes por EDS. A figura 4.6 apresenta os 3 gráficos dos espectros elaborados, 

sendo que a abscissa corresponde a energia dos fótons (keV) e a ordenada 

corresponde ao número de fótons recebidos (contagens) em cada uma das 

análises realizadas nas respectivas áreas selecionadas. 

Os valores expressos em porcentagem de massa de cada elemento químico 

presente no CIV Fuji 9 Gold Label nos 3 espectros analisados e a média estão 

descritos na tabela 4.1. 
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Figura 4.5 - Fotomicrografia em MEV com aumento de 1200X –. Microanálise química da 

composição do CIV Fuji 9 Gold Label nas áreas selecionadas com os algarismos de 1 
a 3 

 

 
Fonte: A autora 
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Figura 4.6 - Imagens dos espectros representativos das 3 áreas selecionadas em MEV para 
microanálise química da composição do CIV Fuji 9 Gold Label por EDS 

 

 
Fonte: A autora 

 

 
Tabela 4.1 - Porcentagem em massa (%) dos principais elementos químicos presentes no CIV Fuji 9 

Gold Label - espectro de 3 áreas analisadas por EDS e o valor médio obtido 
 

ESPECTRO C O F NA AL SI 
1 28,23 31,78 7,48 0,90 13,79 17,83 
2 27,57 31,52 7,21 0,62 14,24 18,85 
3 27,88 32,13 6,13 0,72 14,16 18,98 

VALOR MÉDIO 27,89 31,81 6,94 0,75 14,06 18,55 
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As figuras 4.7 – 4.9 representam fotomicrografias da superfície do corpo de 

prova do CIV Equia Forte obtidas por meio de MEV com aumentos de 100X (Figura 

4.7), 1000X (Figura 4.8) e 4000X (Figura 4.9). 

 
Figura 4.7 - Fotomicrografia em MEV com aumento de 100X – Equia Forte 

 

 
Fonte: A autora 

 
Figura 4.8 - Fotomicrografia em MEV com aumento de 1000X – Equia Forte 

 

 
Fonte: A autora 
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Figura 4.9 - Fotomicrografia em MEV com aumento de 4000X – Equia Forte 
 

 
Fonte: A autora 

 

 

A figura 4.10 representa a superfície analisada do corpo de prova de CIV 

Equia Forte com aumento de 1200X. Para realizar a microanálise química do 

material, foram selecionadas 3 áreas (indicadas com algarismos de 1 a 3) de forma 

aleatória para avaliar e quantificar os elementos químicos presentes por EDS. A 

figura 4.11 apresenta os 3 gráficos dos espectros elaborados. 

Os valores expressos em porcentagem de massa de cada elemento químico 

presente no CIV Equia Forte nos 3 espectros analisados e a média estão descritos 

na tabela 4.2.  
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Figura 4.10 - Fotomicrografia em MEV com aumento de 1200X –. Microanálise química da 
composição do CIV Equia Forte nas áreas selecionadas com os algarismos de 1 a 3 

 

 
Fonte: A autora 
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Figura 4.11 - Imagens dos espectros representativos das 3 áreas selecionadas em MEV para 
microanálise química da composição do CIV Equia Forte por EDS 

 

 
Fonte: A autora 

 

 
Tabela 4.2 - Porcentagem em massa (%) dos principais elementos químicos presentes no CIV 

Equia Forte - espectro de 3 áreas analisadas por EDS e o valor médio obtido 
 

Espectro C O F Na Al Si 
1 27,40 32,49 9,96 1,81 14,01 14,33 
2 27,22 32,96 10,15 1,72 13,75 14,21 
3 27,32 31,92 10,08 1,69 13,90 15,09 

Valor médio 27,31 32,46 10,06 1,74 13,88 14,54 
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As figuras 4.12 – 4.14 representam fotomicrografias da superfície do corpo de 

prova do CIV Riva Self Cure obtidas por meio de MEV com aumentos de 100X 

(Figura 4.12), 1000X (Figura 4.13) e 4000X (Figura 4.14). 

 
Figura 4.12 - Fotomicrografia em MEV com aumento de 100X – Riva Self Cure 

 

 
Fonte: A autora 

 

 
Figura 4.13 - Fotomicrografia em MEV com aumento de 1000X – Riva Self Cure 

 

 
Fonte: A autora 
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Figura 4.14 - Fotomicrografia em MEV com aumento de 4000X – Riva Self Cure 
 

 
Fonte: A autora 

 

 

A figura 4.15 representa a superfície analisada do corpo de prova de CIV Riva 

Self Cure com aumento de 1200X. Para realizar a microanálise química do 

material, foram selecionadas 3 áreas (indicadas com algarismos de 1 a 3) de forma 

aleatória para avaliar e quantificar os elementos químicos presentes por EDS. A 

figura 4.16 apresenta os 3 gráficos dos espectros elaborados. 

Os valores expressos em porcentagem de massa de cada elemento químico 

presente no CIV Riva Self Cure nos 3 espectros analisados e a média estão 

descritos na tabela 4.3.  
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Figura 4.15 - Fotomicrografia em MEV com aumento de 1200X –. Microanálise química da 
composição do CIV Riva Self Cure nas áreas selecionadas com os algarismos de 1 
a 3 

 

 
Fonte: A autora 

 



74 

 

Figura 4.16 - Imagens dos espectros representativos das 3 áreas selecionadas em MEV para 
microanálise química da composição do CIV Riva Self Cure por EDS 

 

 
Fonte: A autora 

 
 
Tabela 4.3 - Porcentagem em massa (%) dos principais elementos químicos presentes no CIV Riva 

Self Cure - espectro de 3 áreas analisadas por EDS e o valor médio obtido 
 

Espectro C O F Na Al Si 
1 24,35 25,83 5,24 0,94 16,66 26,98 
2 25,09 25,46 5,35 0,58 17,09 26,44 
3 24,19 25,23 5,64 0,74 17,10 27,11 

Valor Médio 24,54 25,51 5,41 0,75 16,95 26,84 
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As figuras 4.17 – 4.19 representam fotomicrografias do pó de CIV Fuji 9 Gold 

Label obtidas por meio de MEV com aumentos de 100X (Figura 4.17), 1000X 

(Figura 4.18) e 4000X (Figura 4.19). 

 
Figura 4.17 - Fotomicrografia em MEV com aumento de 100X - pó de CIV Fuji 9 Gold Label 

 

 
Fonte: A autora 

 
 

Figura 4.18 - Fotomicrografia em MEV com aumento de 1000X – pó de CIV Fuji 9 Gold Label 
 

 
Fonte: A autora 
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Figura 4.19 - Fotomicrografia em MEV com aumento de 4000X - pó de CIV Fuji 9 Gold Label 
 

 
Fonte: A autora 

 
 

A microanálise química da composição do pó do CIV Fuji 9 Gold Label foi 

realizada com aumento de 1200X (Figura 4.20). Foram selecionadas 3 áreas 

menores (indicadas com algarismos de 1 a 3) de forma aleatória para avaliar e 

quantificar os elementos químicos presentes por EDS. A figura 4.21 apresenta os 3 

gráficos dos espectros elaborados, realizadas nas respectivas áreas selecionadas. 

 Os valores expressos em porcentagem de massa de cada elemento químico 

presente no pó de CIV Fuji 9 Gold Label nos 3 espectros analisados e a média 

estão descritos na tabela 4.4.  
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Figura 4.20 - Fotomicrografia em MEV com aumento de 1200X – Microanálise química da 
composição do pó de CIV Fuji 9 Gold Label nas áreas selecionadas com os 
algarismos de 1 a 3 

 

 
Fonte: A autora 
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Figura 4.21 - Imagens dos espectros representativos das 3 áreas selecionadas em MEV para 
microanálise química da composição do pó de CIV Fuji 9 Gold Label por EDS 

 

 
Fonte: A autora 

 
 

Tabela 4.4 - Porcentagem em massa (%) dos principais elementos químicos presentes no pó de CIV 
Fuji 9 Gold Label - espectro de 3 áreas analisadas por EDS e o valor médio obtido 

 
ESPECTRO C O F NA AL SI 

1 20,84 27,14 14,81 1,24 13,77 22,20 
2 23,67 27,33 15,62 1,43 12,41 19,54 
3 18,40 21,28 12,55 0,83 17,30 29,64 

VALOR MÉDIO: 20,97 25,25 14,33 1,17 14,50 23,79 
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As figuras 4.22 – 4.24 representam fotomicrografias do pó de CIV Equia Forte 

obtidas por meio de MEV com aumentos de 100X (Figura 4.22), 1000X (Figura 

4.23) e 4000X (Figura 4.24). 

 
 

Figura 4.22 - Fotomicrografia em MEV com aumento de 100X - pó de CIV Equia Forte 
 

 
 Fonte: A autora 

 
 

Figura 4.23 - Fotomicrografia em MEV com aumento de 1000X - pó de CIV Equia Forte 
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Figura 4.24 - Fotomicrografia em MEV com aumento de 4000X - pó de CIV Equia Forte 

 

 
Fonte: A autora 

 
 

A microanálise química da composição do pó de CIV Equia Forte foi realizada 

com aumento de 1200X, a figura 4.25 representa a superfície analisada do pó de 

CIV Equia Forte. Foram selecionadas 3 áreas menores (indicadas com algarismos 

de 1 a 3) de forma aleatória para avaliar e quantificar os elementos químicos 

presentes por EDS. A figura 4.26 apresenta os 3 gráficos dos espectros elaborados 

em cada uma das análises realizadas nas respectivas áreas selecionadas. 

 Os valores expressos em porcentagem de massa de cada elemento químico 

presente no pó de CIV Equia Forte nos 3 espectros analisados e a média estão 

descritos na tabela 4.5. 
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Figura 4.25 - Fotomicrografia em MEV com aumento de 1200X – Microanálise química da 
composição do pó de CIV Equia Forte nas áreas selecionadas com os algarismos 
de 1 a 3 

 

 
Fonte: A autora 
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Figura 4.26 - Imagens dos espectros representativos das 3 áreas selecionadas em MEV para 
microanálise química da composição do pó de CIV Equia Forte por EDS 

 

 
Fonte: A autora 

 
 

Tabela 4.5 - Porcentagem em massa (%) dos principais elementos químicos presentes no pó de CIV 
Equia Forte - espectro de 3 áreas analisadas por EDS e o valor médio obtido 

 
ESPECTRO C O F NA AL SI 

1 15,54 24,57 21,79 2,84 15,49 19,78 
2 

 
42,63 29,68 5,69 9,86 12,14 

3 17,99 23,68 19,94 2,11 15,58 20,70 
VALOR MÉDIO: 16,76 30,29 23,80 3,55 13,64 17,54 
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As figuras 4.27 – 4.29 representam fotomicrografias do pó de CIV Riva Self 

Cure obtidas por meio de MEV com aumentos de 100X (Figura 4.27), 1000X 

(Figura 4.28) e 4000X (Figura 4.29). 

 
 

Figura 4.27 - Fotomicrografia em MEV com aumento de 100X - pó de CIV Riva Self Cure 
 

 
Fonte: A autora 
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Figura 4.28 - Fotomicrografia em MEV com aumento de 1000X - pó de CIV Riva Self Cure 

 

 
Fonte: A autora 

 
Figura 4.29 - Fotomicrografia em MEV com aumento de 4000X - pó de CIV Riva Self Cure 

 

 
Fonte: A autora 

 
 

A figura 4.30 representa a fotomicrografia do pó do CIV Riva Self Cure com 

aumento de 1200X para microanálise química da composição do pó do CIV. Foram 
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selecionadas 3 áreas menores (indicadas com algarismos de 1 a 3) de forma 

aleatória para avaliar e quantificar os elementos químicos presentes por EDS. A 

figura 4.31 apresenta os 3 gráficos dos espectros elaborados em cada uma das 

análises realizadas nas respectivas áreas selecionadas. 

 Os valores expressos em porcentagem de massa de cada elemento químico 

presente no pó do CIV Riva Self Cure nos 3 espectros analisados e a média estão 

descritos na tabela 4.6. 
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Figura 4.30 - Fotomicrografia em MEV com aumento de 1200X – Microanálise química da 
composição do pó de CIV Riva Self Cure nas áreas selecionadas com os 
algarismos de 1 a 3 

 

 
Fonte: A autora 
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Figura 4.31 - Imagens dos espectros representativos das 3 áreas selecionadas em MEV para 
microanálise química da composição do pó de CIV Riva Self Cure por EDS 

 

 
Fonte: A autora 

 

 
Tabela 4.6 - Porcentagem em massa (%) dos principais elementos químicos presentes no pó do CIV 

Riva Self Cure - espectro de 3 áreas analisadas por EDS e o valor médio obtido 
 

ESPECTRO C O F NA AL SI 
1 16,52 25,60 12,69 1,57 16,72 26,91 
2 18,91 28,14 17,00 1,90 13,33 20,72 
3 21,35 27,06 16,60 1,69 13,07 20,23 

VALOR MÉDIO: 18,93 26,93 15,43 1,72 14,37 22,62 
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4.4 DISCUSSÃO 

 

 

A adição de elementos químicos são fortes aliados para conferir melhores 

propriedades para o CIV. 

O resultado da análise química elementar, revelou que os elementos químicos 

que aparecem em maior porcentagem nos CIVs avaliados são Al2O3, SiO2 e F 

confirmando os achados de Guedes et al. (2015) e Sidhu e Nicholson, (2016). A 

presença do F é importante, pois mesmo em baixas concentrações tem a 

capacidade de proteção contra a desmineralização. 

Para melhorar a capacidade de radiopacidade elementos como Ba (Freire et 

al., 2013), Sr (Iqbal, 2012; Sidhu e Nicholson, 2016), além de Zn e La são 

acrescidos na composição do CIV (Iqbal, 2012). Observamos a presença de BaO 

nos CIVs avaliados, sendo a maior concentração encontrada no Fuiji 9 Gold Label 

(0,191%), Zn foi encontrado apenas em Riva Self Cure (0,014%) e La2O3 está 

presente em Equia Forte (2,53%). 

Quando os elementos Na, Ca e Al são adicionados, é induzida a formação de 

áreas mais básicas nas partículas de vidro, tornando mais susceptíveis para que 

ocorra o ataque ácido quando comparado a sílica pura (Nicholson, 1998; Iqbal, 

2012). 

O elemento P2O5 está presente em concentrações semelhantes nos CIV 

avaliados. A presença de fósforo na composição, permite que o tempo de trabalho 

seja prolongado, além de aumentar a dureza superficial (Iqbal, 2012). 

A análise de distribuição de partículas realizada, mostrou que dentre os 3 

materiais avaliados, CIV Equia Forte apresenta predominância de partículas 

maiores, enquanto Riva Self Cure apresentou predominância de partículas de 

menor tamanho. O resultado da análise, evidenciou que no CIV Equia Forte 90% 

de partículas tem tamanho abaixo de 66,617µm, valor 2,5 vezes maior do que 

encontrado em Fuji 9 Gold Label, e 2,8 vezes maior do que o tamanho de 

partículas presentes em Riva Self Cure.  

A curva de frequência do CIV Equia Forte é a mais homogênea e mais 

próxima de uma curva gaussiana, enquanto que as curvas de frequência de Fuji 9 

Gold Label e Riva Self Cure apresentam-se nitidamente deslocadas para esquerda, 

ou seja, confirmam predomínio de partículas menores. 
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A redução do tamanho das partículas é uma das estratégias para acelerar a 

reação de presa e melhorar as propriedades mecânicas do CIV (Yap et al., 2003; 

Azevedo et al., 2012; Punnathara et al. 2017, Iqbal, 2012). 

Segundo Yap et al. (2003) e Kaplan et al. (2004) as partículas de menor 

tamanho resultam em maior área superficial para que ocorra interação do vidro 

com o ácido promovendo, portanto, uma taxa de maturação mais rápida. 

As micrografias das amostras preparadas dos materiais presentes no estudo 

obtidas por meio de MEV, permitiram observar de um modo geral boa interação 

das partículas com a matriz, o que resulta em homogeneidade na matriz polimérica. 

As superfícies dos corpos de prova dos três materiais avaliados apresentam trincas 

e fendas que podem ser atribuídas a fatores como, processo da reação de presa 

do material, período de secagem das amostras e ao alto vácuo utilizado no MEV. 

Nas micrografias das amostras com aumento de 400X e 4000X, CIV Fuji 9 

Gold Label e Riva Self Cure apresentam superfície com predominância de 

partículas com tamanhos homogêneos e de menor tamanho quando comparados a 

Equia Forte, o qual pudemos observar maior variabilidade no tamanho das 

partículas evidenciando a presença de partículas maiores em toda superfície do 

corpo de prova esses achados confirmam os resultados encontrados na análise de 

distribuição de partículas. 

Freire et al. (2013) afirma que durante a manipulação do material, as 

partículas de tamanhos reduzidos são melhor incorporadas a matriz polimérica, 

havendo, portanto, maior empacotamento das partículas. Concordamos com tal 

afirmação, pois as partículas menores são capazes de preencher os espaços 

vazios causados pelas partículas de maior tamanho.  

A composição química evidenciada no espectro de EDS corrobora com os 

resultados da análise química realizada e confirmam os achados de Freire et al. 

(2013).  
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4.5 CONCLUSÃO 

 

Concluimos que a caracterização e análise da constituição da microestrutura do 

CIV permite identificar sua composição química, tornando possível acrescentar 

elementos químicos capazes de melhorar as particularidades do material 
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5 CONCLUSÃO FINAL 
 

A aceleração da reação de presa do CIV encapsulado por meio de 

aquecimento da cápsula e uso de ultrassom não influenciou as propriedades 

biomecânicas avaliadas. 

Para melhorar a performance dos cimentos de ionômero de vidro, 

modificações na composição química e microestruturais de partículas quando 

realizados pelo fabricante, são eficazes e seguros no aprimoramento das 

propriedades biomecânicas sendo possível até acelerar da reação de presa do 

CIV. 
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 ANEXO A - Distribuição de tamanho de partículas de Fuji 9 Gold Label 
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ANEXO B - Distribuição de tamanho de partículas de Equia Forte 
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ANEXO C - Distribuição de tamanho de partículas de Riva Self Cure 
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