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RESUMO

Yoshioka L. Caracterizagdo do cimento de ionomero de vidro encapsulado e
influéncia da aceleracéo da reacdo de presa nas propriedades e resisténcia de uniao
a dentina — Estudo in vitro. [tese] Sdo Paulo: Universidade de Sao Paulo, Faculdade
de Odontologia; 2019. Versao Original.

O cimento de iondmero 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 reacdo de presa inicial do material.
Objetivo: Avaliar a influéncia de aceleracdo da reacdo de presa de cimentos de
ionbmero de vidro encapsulado nas propriedades biomecanicas, além de
caracterizar a microestrutura do CIV. Métodos: Para os testes de resisténcia a
flexdo (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
aceleracdo de presa inicial (aquecimento da capsula, aplicacdo de ultrassom ou
técnica dupla), além do grupo controle preparado sem influéncia de qualquer
interferéncia externa. O ensaio de RF de trés pontos (n=10) foi realizado com
velocidade de 0,5mm/min. Para KHN (n=10) foram realizadas indentacées na
superficie do corpo de prova utilizando a piramide de Knoop com carga de 25 g por
30 s. Os dados foram analisados com ANOVA e teste de Tukey com nivel de
significancia de 5%. A caracterizacédo do CIV foi realizada com 3 grupos, Fuji 9 Gold
Label, Equia Forte e Riva Self Cure. A andlise quimica elementar foi realizada com a
técnica de fluorescéncia de raios X (FRX). A analise de distribuicdo de particulas foi
realizada com a técnica de difracéo a laser. O peso do p6 dos CIV foi medido em
balanca analitica. A analise de imagens da microestrutura e microanalise quimica foi
realizada de duas formas para os 3 grupos de CIV, apenas do p6é de cada um dos
grupos e da superficie de corpos de prova de cada um dos 3 grupos experimentais
(n=3). Todas as amostras foram analisadas em Microscopio Eletrénico de Varredura
(MEV) nos aumentos de 100X, 1000X, 1200X e 4000X. A microanalise quimica foi
realizada com o aumento de 1200X com sistema de espectrOmetro de raios X por
dispersdo de energia (EDS). Resultados: Resultados: N&o foram observadas
diferenca estatisticamente significantes entre os grupos experimentais de CIV

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



guimica elementar revelou que os elementos presentes em maior porcentagem nos
trés CIV estudados sao Al20s, SiO2 e F. Equia Forte apresenta predominio de
particulas de maior tamanho, 40% das particulas apresentam tamanho entre 13,06
MM e 66,61 um na composicdo do pd, Fuji 9 Gold Label possui 40% das particulas
gue apresentam tamanho entre 7,57 um e 26,06 um e Riva Self Cure possui
particulas de menor tamanho, sendo 40% das particulas apresentam tamanho entre
4,90 um e 23,64 pm. Conclusdes: A aceleracdo da reacdo de presa inicial nos
cimentos de iondbmero de vidro encapsulados, nao influencia as propriedades
biomecanicas avaliadas. A composicdo quimica e microestrutural de particulas do
CIV atuam na performance dos cimentos de ionébmero de vidro, sendo possivel até

acelerar da reacao de presa do CIV.

Palavras-chave: Cimentos de ionémeros de vidro. Andlise quimica. Dureza.

Resisténcia a flexdo. Microscopia eletrdnica 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] S&o Paulo: University of Sdo Paulo, Faculty of Dentistry; 2019.
Original Version.

The Glass lonomer 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 259 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 Al2Os, SiO2 and F

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



predominance of larger particles, whose size was between 13.06um and 66.61um in
40% of the powder composition. Fuji 9 Gold Label displayed 40% of the particles size
between 7.57uym and 26.06um. Riva Self Cure presented smaller particles, whose
size was between 4.90 ym and 23.64 ym 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 INTRODUCAO

O cimento de iondbmero de vidro (CIV) foi desenvolvido na década de 1970 por
Alan Wilson e Brian Kent a partir de extensos estudos e experimentos para
aperfeicoar 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, cimentacdo, base e
forramento (Cattani-Lorente et al., 1999, Vieira et al., 2006).

Nos ultimos anos, cada vez mais o CIV € utilizado como material restaurador
definitivo devido ao constante aprimoramento do material em suas propriedades
mecanicas e oOpticas. E importante que o CIV utilizado como material restaurador
definitivo apresente boas propriedades biomecanicas. Consequentemente, para
melhorar a aplicabilidade clinica do CIV, houveram modificacdes consideraveis em
sua formulacédo e nas propriedades fisicas, mecanicas, opticas e de manipulacédo
(Daifalla; Mobarak, 2015).

As vantagens desse material incluem preparo dentario com minima remocao
de tecido sadio, liberacdo de fluor, adesdo quimica com o esmalte e dentina sem
necessidade de um agente intermediario, excelente biocompatibilidade, expanséao
térmica semelhante & do dente, potencial cariostatico (Azevedo et al., 2012; Tolidis
et al., 2016; llie, 2018).

Ao aumentar a carga do CIV convencional, aumentou-se a resisténcia de
unido do material com o dente, resisténcia de flexdo, 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 satisfatéria em
restauracdes oclusais (de Amorim et al., 2018; llie, 2018; Nomoto et al., 2004;
Faccin et al., 2009; Mickenautsch et al., 2010; Fabian 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 manipulacéo correta do CIV almejando o bom desempenho
clinico, € necessaria dosagem adequada e espatulacdo no tempo proposto pelo

fabricante para que a reacdo quimica ocorra idealmente. Caso haja negligéncia por
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parte do operador durante a dosagem ou até mesmo com a manipulacdo, as
propriedades do material poderdo ser comprometidas, aumentando o risco de
falhas.

Na versdo encapsulada do CIV, o fabricante garante exata proporcao
po:liquido do material, para assegurar que ocorra incorporacdo correta e
homogénea das particulas do material durante a manipulacdo mecanizada, de
modo que as propriedades funcionais ndo sejam susceptiveis a variabilidade
induzida pelo operador (Cattani-Lorente et al., 1999; Nomoto et al., 2004; Prentice
et al., 2005; Fabian Molina et al., 2013; Molina et al., 2013).

Uma das desvantagens do CIV é sua reacado de presa lenta o que faz com que
o material seja mais vulneravel a contaminacéo precoce com umidade durante as
24 horas iniciais ap0s sua manipulacdo (Yiu et al., 2004; Azevedo et al., 2012).
Frente a essa questdo, tem sido investigada diversas formas para reduzir o tempo
de reacdo de presa inicial do material com o uso de dispositivos externos e até
mesmo modificagcdes em sua formulacao.

Diversos estudos

Essa tese foi dividida em dois capitulos para avaliar a influéncia da aceleracao
da reacdo de presa de cimentos de ionémero de vidro encapsulado nas
propriedades biomecénicas e resisténcia de unido a dentina e também discutir a

caracterizacao da composicéo do cimento de iondmero de vidro.
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2 PROPOSICAO

O objetivo da tese € analisar a aceleragédo de presa dos cimentos de ionémero
de vidro encapsulado por meio de aquecimento da capsula e utilizagdo do
ultrassom em relacéo a resisténcia flexural e analise da dureza superficial, além de
caracterizar a microestrutura de cimentos de ionémero de vidro mediante a
analises de quimica elementar, distribuicdo do tamanho das particulas,
microestrutura do material e microandlise quimica por meio de microscopio

eletrénico de varredura.

Esta tese foi dividida em dois capitulos:

I.  Influéncia da aceleragcéo da reagéo de presa de cimentos de ionOmero de
vidro versao encapsulado nas propriedades biomecanicas. Estudo in
vitro.

Il. Caracterizagdo quimica e microestrutural do cimento de ionébmero de

vidro.
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3 CAPITULOI

Influéncia da aceleracao da reacao de presa de cimentos de ionémero de

vidro versao encapsulado nas propriedades biomecéanicas. Estudo in vitro.

3.1 INTRODUCAO

O cimento de iondmero de vidro € formado por uma reacdo quimica do tipo
acido-base entre a solucédo aquosa de acido poliacrilico e a degradacéo do vidro de
floraluminosilicato (Kleeverlaan et al., 2004). Essa reacdo quimica é lenta e a
maturacdo continua mesmo apo0s as primeiras 24 horas (Yiu et al., 2004) o que
torna o CIV um material susceptivel a contaminacdo prematura de umidade,
podendo sofrer sinérese ou embebicdo durante seu processo de maturacao
(Kleeverlaan et al., 2004). Devido a essa vulnerabilidade, propriedades como
resisténcia inicial do material, dureza e resisténcia ao desgaste podem ser
comprometidas (Cattani-Lorente et al., 1999; Azevedo et al., 2012; Fabian Molina et
al., 2013).

Frente a essa adversidade, diversas tentativas tem sido realizadas para
superar a maturacdo lenta do material, e assim, minimizar a chance de
contaminacdo com umidade, além de aprimorar as propriedades biomecanicas
(Tolidis et al., 2016; Thanjal et al., 2010; Azevedo et al., 2012; Daifalla; Mobarak,
2015).

Estudos estédo focados em métodos que acelerem a reacdo de presa inicial do
CIV e o uso de energia externa aplicada ap6s sua manipulacdo poderia resultar
numa reacdo de presa inicial mais rapida (Tolidis et al., 2016; Algera et al., 2005;
Thanjal et al., 2010; Guglielmi et al., 2011; Azevedo et al., 2012; Gorseta et al.,
2012; Fabian Molina et al., 2013; Dehurtevent et al., 2015). Os resultados
reportados até o presente momento mostram aumento na dureza de superficie,
além da diminuicdo de absorcdo de agua pela aceleracdo da reacao acido-base
presente na fase de geleificacdo (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 reacdo quimica. Seguindo esse principio de aceleracdo por
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aguecimento do material, recentes estudos realizaram tentativas de acelerar a
reacdo de presa do CIV versdo encapsulado previamente e até mesmo apos a
manipulacdo mecéanica, por meio de imersdo da capsula em &gua morna ou
utilizagc&o de ultrassom ap6s manipulacdo (Dehurtevent et al., 2015).

Essa forma de aceleracdo da reacéao inicial do CIV encapsulado por meio de
aguecimento e com o uso de ultrassom, poderia reduzir o tempo de espera pelo
paciente até o CIV completar sua reacdo de presa inicial durante o tratamento
odontoldgico.

Entretanto, a literatura € escassa em relacdo aos resultados do efeito do pré-
aguecimento realizado com a capsula e utilizacdo do ultrassom na aceleracéo da
reacdo de presa inicial do CIV versdo encapsulado nas propriedades
biomecéanicas.

Sendo assim, esse estudo in vitro pretende contribuir na avaliacédo do efeito do
pré-aquecimento da capsula do CIV e utilizacdo do ultrassom nas propriedades

biomecanicas e possiveis vantagens e desvantagens da técnica utilizada.

3.2 MATERIAIS E METODOS

3.2.1 Descrigéo geral e selegdo da amostra

A aceleracdo de presa inicial do CIV por meio de aguecimento da capsula,
ultrassom, e técnica dupla (aquecimento + ultrassom), esteve presente nos
seguintes experimentos: resisténcia a flexdo (RF) e analise da dureza superficial.

Os CIVs utlizados, bem como seus fabricantes, composicbes e
caracteristicas estdo descritos no quadro 3.1. As técnicas de uso e manipulacao

recomendadas pelo fabricante, estdo descritos no Quadro 3.2.
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Quadro 3.1 - Caracteristicas técnicas dos materiais testados

Material | Fabricante Composicao Lote/Validade | Cor
Equia Compartimento 1: Acido poliacrilico,
Fgrte GC. Japio acido tartarico 1709191 A2
Capsula ~ap Compartimento 2: Vidro de fldor-alumino- 18/09/2019
silicato, acido poliacrilico
Riva Self Compartimento 1: Fluoreto de silicato de
I\(lliree SDI, aluminio, acido poliacrilico B1706262F A2
Capsula Australia Compartimento 2: acido poliacrilico, 09/2019
acido tartérico.
Quadro 3.2 - Cimentos de iondmero de vidro, técnicas de uso
Material Técnica de uso

Agitar a capsula para afofar o pd, em seguida, pressionar o émbolo
na parte inferior até nivelar com o corpo da capsula. Ativar a capsula

Equia Forte | uma vez com aplicador, em seguida, posicionar a capsula no
Céapsula amalgamador, triturar por 10s, retirar e posiciona-la no aplicador.

Apertar o gatilho do aplicador até o cimento de ionébmero de vidro
atingir o bocal.

Ative a capsula empurrando o émbolo até que esteja rente ao corpo

Riva Self da capsula. Em seguida, coloque a capsula no amalgamador. Triture

Cure

por 10s. Remova imediatamente a capsula e cologue-a no aplicador.

Céapsula Aperte o gatilho do aplicador até que o material chegue a ponta da

capsula.

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

experimentais, de acordo com o CIV utilizado e o tipo de aceleracéo da reacdo de

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

Material Acelerador de presa inicial

Controle

Aquecimento da capsula

Equia Forte Aplicagéo de ultrassom

Técnica dupla (aquecimento da capsula + aplicacdo

de ultrassom)

Controle

Aquecimento da capsula

Riva Self Cure Aplicacao de ultrassom

Técnica dupla (aquecimento da capsula + aplicacédo

de ultrassom)

Todos os espécimes foram preparados por um Unico operador treinado e
calibrado, em ambiente com temperatura constante de 24°C (x1C°).

A ordem de preparo dos espécimes foi randomizada (www.random.org/lists/)
e 0 operador foi cego em relacdo a ordem dos grupos, um auxiliar ndo-cego foi o
responsavel por dizer ao operador qual o material e método de aceleracao deveria
ser utilizado e apOs realizado o preparo do espécime, o mesmo auxiliar foi
responsavel por armazenar o espécime preparado no recipiente referente ao grupo
experimental.

A aceleracao da reacdo de presa inicial foi realizada da mesma forma para

as analises de RF e dureza superficial

3.2.1.1 Grupo controle

Seguiu as recomendacfes de manipulacédo estabelecidas pelos fabricantes,

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


http://www.random.org/lists/
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3.2.1.2 Grupo aceleracao por meio de aguecimento da capsula

Previamente a manipulacdo mecéanica do material segundo as instrucdes
estabelecidas pelo fabricante, a capsula do CIV foi lacrada em plastico a vacuo
(Figura 3.1) e imersa por 3 min em recipiente de banho-maria modelo 100 (Fanem,
Brasil) contendo agua a temperatura constante de 37° C (Figura 3.2) em seguida, a
capsula foi manipulada seguindo as orientagBes propostas pelo fabricante. Apés
manipulacdo mecanica em amalgamador (Amalgamix Il, Gnatus/Brasil), a capsula
foi acoplada ao aplicador e o material foi inserido em uma das matrizes de acordo
com o0 ensaio proposto, em seguida foi posicionada uma tira de poliéster sobre o
material na matriz e uma lamina de vidro foi posicionada sobre esta, recebendo

entdo pressao digital por 1min.

Figura 3.1 - Capsula de CIV embalada em plastico e lacrada

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

Fonte: A autora

3.2.1.3 Grupo aceleracao por meio de ultrassom

Apés manipulacdo do material de acordo com as instruges do fabricante, o
mesmo foi inserido em uma das matrizes de acordo com 0 ensaio proposto. Em
seguida, uma tira de poliéster foi posicionada sobre o material e uma lamina de
vidro foi posicionada sobre a tira de poliéster com pressao digital, imediatamente,
em seguida, a lamina 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 poténcia,
deslizando-o sobre toda superficie 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 aceleracao por meio da técnica dupla (aquecimento da capsula +

aplicacao de ultrassom)

Previamente a manipulacdo mecéanica do material segundo as instrucdes
propostas pelo fabricante, a capsula do CIV foi embalada com pléastico, lacrada
(Figura 3.1) e imersa por 3 min em recipiente de banho-maria modelo 100 (Fanem,
Brasil) contendo agua a temperatura constante de 37° C (Figura 3.2), em seguida,
a capsula foi manipulada segundo as orientagdes propostas pelo fabricante. Apés a
manipulacdo mecanica em amalgamador Amalgamix Il (Gnatus, Brasil) a capsula
foi acoplada ao aplicador e o material inserido em uma das matrizes de acordo com
0 ensaio proposto. Uma tira de poliéster foi posicionada sobre o material, e por
cima, uma lamina de vidro sobre presséo digital foi utilizada para escoar o material
na matriz, a lamina 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 poténcia,
deslizando-o sobre toda superficie do material (Guglielmi et al., 2011; Azevedo et
al., 2012).



36

3.2.2 Resisténcia a flexao (RF)

3.2.2.1 Preparo dos corpos de prova

Para a analise de resisténcia a flexdo os corpos de prova (n=10) foram
confeccionados em matriz metdlica bipartida com dimensdes 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
guadro 1 e inserido na matriz. Todos os corpos de prova permaneceram dentro da
matriz por 15 min previamente a sua remoc¢do. Apés desinclusdo da matriz, os
excessos de material do corpo de prova foram removidos com ajuda de lamina de
bisturi, os espécimes receberam protecdo superficial com vaselina sélida e em

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

Figura 3.4 - Matriz metdlica bipartida (A) partes separadas que comp8em a matriz (B) matriz
metalica bipartida unida

Fonte: A autora

3.2.2.2 Teste de Resisténcia a Flexao

Apbs o periodo de armazenamento, 0s corpos de prova foram secos com
papel absorvente e suas dimensdes verificadas com paquimetro digital (Mitutoyo,

Japao) com precisdo de 0,01lmm e tabuladas. Em seguida, foram posicionados em
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dispositivo para ensaio de resisténcia a flexdo acoplado a maquina de ensaios
universais (Modelo 5565, Instron, Estados Unidos) com célula de carga de 1000 N.
Os pontos de apoio sdo formados por dois cilindros com 2 mm de diametro,
localizados paralelamente a distancia de 8 mm entre seus centros. O terceiro
ponto, responsavel pela aplicacdo 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 - llustrac@o de corpo de prova posicionado em dispositivo para ensaio de resisténcia a
flexdo de 3 pontos

Fonte: A autora

Os valores de carga de ruptura, em Newtons, foram tabulados com as
dimensdes dos espécimes para o calculo da tensdo maxima de resisténcia a flexao
obtidos a partir da equacdo (Equacéo 1), onde R é a resisténcia a flexdo em MPa,
F corresponde a carga medida no momento da fratura (N), d é a distancia entre
apoios em mm, b e h, respectivamente, a largura (mm) e espessura (mm) do corpo

de prova.

Equacgéao 1
o 3Fd
~ 2bh?
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3.2.3 Dureza superficial

3.2.3.1 Preparo dos corpos de prova

Para a andlise de dureza superficial, foram preparados espécimes (n=10) de
2,0 mm de altura e 6,0 mm de diametro, confeccionados com auxilio de matriz
metalica rosqueavel (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 remocao.
ApoOs a desinclusdo da matriz, os excessos de material foram removidos com
auxilio de lamina de bisturi, em seguida, receberam protecdo superficial com
vaselina solida e armazenados em agua destilada a 37°C por 24 h.

Figura 3.6 - Matriz metalica rosqueavel utilizada no preparo dos corpos de prova para analise de
dureza superficial

Fonte: A autora
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3.2.3.2 Analise da dureza (KHN)

Apbs o periodo de armazenamento, a superficie de cada corpo de prova foi
polida manualmente com lixa de carbeto de silicio granulacdo 1200 por 30 s.

Foram realizadas 5 indentacdes na superficie do corpo de prova utilizando a
piramide de Knoop com carga de 25 g por 30 s em durdmetro HMV-2 (Shimadzu,
Japao) (Figura 3.7) para obtencdo dos valores de dureza. O valor final de dureza
superficial do corpo de prova corresponde a média das 5 indentacdes realizadas.

Figura 3.7 - Durbmetro HMV-2 Shimadzu utilizado na analise da dureza superficial

Fonte: A autora

3.3 ANALISE ESTATISTICA

Para andlise estatistica dos dados, foi utilizado o programa IBM SPSS
Statistics verséo 25.

Os dados obtidos em todas analises realizadas foram submetidos aos testes
de normalidade Kolmogorov-Smirnov e Teste de Levene para verificar a
homocedasticidade, em seguida foram avaliados por Analise de Variancia
(ANOVA) e Teste de Tukey para comparagdes multiplas. O nivel de significancia
adotado para todas as andlises foi de 5%.
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3.4 RESULTADOS

3.4.1 Resisténcia Flexural

Os resultados obtidos no teste de resisténcia flexural estdo representados na

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

Tabela 3.1 - Médias (desvio padrao) da resisténcia a flexdo (Mpa) para todos 0s grupos
experimentais avaliados

_ cv EQUIA FORTE RIVA SELF CURE
ACELERACAO
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)
TECNICA-DUPLA 51,11 (5,23) 50,02 (6,95)

Figura 3.8 - Médias e desvio padréo da resisténcia a flexao (N) para todos 0s grupos experimentais
avaliados. Letras iguais indicam auséncia de diferencas estatisticamente significantes
(p>0,05)

Resisténcia Flexural

80
70 2

60 Ea—

: |
s a a a

50 I I I -

40 - - MEquia Forte
30 1 [ Riva Self Cure
20 - —

10 -+ —

0 T T

Controle  Aquecimento Ultrassom  Aquecimento
+ Ultrassom
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3.4.2 Dureza Superficial

Os resultados obtidos na andlise de dureza superficial estdo representados na
tabela 3.2. A figura 3.9 mostra a andlise de Tukey para os resultados.

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

. cv EQUIA FORTE RIVA SELF CURE
ACELERACAO
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)
TECNICA DUPLA 22,16 (7,00) 19,33 (5,06)

Figura 3.9 - Médias e desvio padrao da dureza superficial para todos os grupos experimentais
avaliados. Letras iguais indicam auséncia de diferencas estatisticamente significantes

(p>0,05)
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As figuras 3.9 a 3.14 representam as superficies analisadas apdés indentacao
com carga de 25¢g por 30s dos grupos experimentais.

Figura 3.10 - Fotomicrografia da superficie analisada apés indentacdo Knoop com aplicacdo de
carga de 25g imagem representativa do grupo Riva Self Cure — controle

Fonte: A autora

Figura 3.11 - Fotomicrografia da superficie analisada apés indentacdo Knoop com aplicacdo 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 superficie analisada apés indentacdo Knoop com aplicacdo de
carga de 25¢g imagem representativa do grupo Equia Forte — aquecimento

Fonte: A autora

Figura 3.13 - Fotomicrografia da superficie analisada apés indentacdo Knoop com aplicacdo de
carga de 25g imagem representativa do grupo Equia Forte — técnica dupla
(aguecimento da cépsula + aplicacé@o de ultrassom)

Fonte: A autora
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3.5 DISCUSSAO

Embora o cimento de ionébmero de vidro tenha evoluido progressivamente
desde sua criagdo na década de 70, o material ainda possui limitacbes
significativas, sendo uma dessas a lenta reacdo de presa inicial. Constantes
estudos buscam de diversas maneiras diminuir o tempo de reacdo de presa do CIV
e ainda obter melhorias nas propriedades biomecéanicas.

A formulacéo do CIV versdo encapsulado € menos reativa do que a versao p6-
liquido com manipulacdo manual, devido a manipulacdo mecanica que causa efeito
de aceleracdo da reacdo de presa, portanto, essa menor reatividade na
formulacdo, permite que o material tenha satisfatério tempo de trabalho e reacdo
de presa (Sidhu; Nicholson, 2013).

Para Nomoto et al. (2004) o CIV versao encapsulado tende a apresentar maior
porosidade quando comparado com a versao po-liquido. Durante o processo de
manipulagdo mecanica, ocorre maior incorporacao de bolhas, resultando em maior
guantidade, tamanho e volume de bolhas quando comparado com a manipulacao
manual que apresenta menor porosidade. Em contrapartida, a versdo encapsulada,
reduz a variabilidade causada pelo operador durante dosagem e manipulacéo
inadequada (Cattani-Lorente et al., 1999).

A vibracao realizada pelo uso do ultrassom promove mistura mais homogénea
entre as particulas de vidro e o acido poliacrilico (O’'Brien et al., 2010; Azevedo et
al., 2012; Thanjal et al., 2010; Kleverlaan et al., 2004), acredita-se que a vibracao
pode desaglutinar particulas compactadas presentes no p6 do CIV, além de reduzir
o tamanho das particulas de vidro aumentando a superficie de contato com o acido
poliacrilico (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 relacdo a utilizacdo do
ultrassom para diminuir o tempo de reagdo de presa inicial e melhorar as
propriedades biomecéanicas. Azevedo et al. (2012) afirmam em seu estudos que a
aplicacdo de ultrassom aumenta a dureza superficial, ja Daifalla et al. (2015)
afirmam que aplicacdo de ultrassom além de ndo aumentar a dureza superficial dos
CIV testados, néo influencia na liberacdo de ions flior e nem reduz a porosidade
presente no CIV. Por sua vez, Tolidis et al. (2016) concluiu em seus estudos que 0

grupo que recebeu aplicacdo de ultrassom teve reducdo de liberacdo de fluor
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guando comparado ao grupo controle, consequentemente, houve reducdo nas
propriedades anticariogénicas do material.

Com relacdo ao protocolo e preparo dos corpos de prova, ainda ndo ha
consenso na literatura sobre o tempo, frequéncia e poténcia de aplicagdo do
ultrassom. Encontramos diversos estudos que utilizaram tempo de aplicacdo do
ultrassom de forma bastante variada, Daifalla e Mobarak (2015) realizaram seus
experimentos com uso de ultrassom com o tempo de aplicagcdo de 10 se 20 s e
poténcia de 25-30khz, ja 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 aplicacao
de ultrassom com frequéncia de 5 kHz e Tolidis et al., 2016 aplicou ultrassom por
55s e 36khz em poténcia maxima.

No estudo de O’'Brien et al. (2010) o pré-aguecimento foi feito com a capsula
imersa em agua a 40°C (x1°C) por 90 s. Quando reproduzimos esse mesmo tempo
e temperatura em um estudo piloto, ndo foi possivel 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 imersao da capsula para 37°C por 90 s.

Durante a realizacdo dos testes propostos em nosso estudo, pudemos verificar
gue o pré-aquecimento das capsulas de CIV em agua a 37°C por 90 s acelera a
reagdo de presa inicial do material e reduziu consideravelmente o tempo de
trabalho.

Inicialmente em nossa pesquisa foi planejado realizar o teste de resisténcia de
unido a dentina para avaliar a influéncia da aceleracdo da reacdo de presa na
adesao do material ao dente de acordo com 0s grupos experimentais presentes no
estudo, porém, durante o ensaio piloto realizado, o pré-aquecimento da capsula em
agua a 37°C por 90 s impossibilitou o adequado preenchimento da canula de
polietileno com o CIV devido a grande reducéo do tempo de trabalho.

A principal caracteristica do CIV é a reacdo quimica lenta que ocorre entre o
célcio presente no dente com o vidro de fluoraminosilicato e o acido poliacrilico,
acreditamos que ao acelerar a reacdo de presa inicial, essa reacdo quimica que
ocorre entre 0s componentes do material com o dente é afetada de forma
prejudicial, interferindo, principalmente na adeséo 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 aplicacdo de ultrassom. Ainda nao foi
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descrito se o repentino aumento de temperatura pode causar danos para a polpa
dentaria. Dessa maneira, acreditamos que seja uma consideracdo importante para
ser avaliada antes que outros estudos sejam conduzidos nessa linha de pesquisa
clinica.

Para Tolidis et al. (2016), o aumento de temperatura no CIV provoca
evaporacao do liquido, aumentando a proporcao po:liquido e consequentemente
melhora nas propriedades mecanicas. Acreditamos que a melhora nas
propriedades mecéanicas seja importante para o CIV, porém, ndo sabemos o0 quanto
essa evaporacao do liquido prejudica na reacdo quimica final do material. com as
estruturas do dente, ou seja, ndo sabemos se tal fato compromete principalmente a
resisténcia de unido do material, ou até mesmo a longevidade que ainda nao foi
avaliada na literatura.

Em estudos feitos por Fabian Molina et al. (2013), os autores concluiram que
cimentos de ionébmero de vidro de presa rapida, ndo apresentaram melhora nas
propriedades fisico-mecanicas.

Observamos que o método utilizado de pré-aquecimento da capsula de CIV
em agua a 37°C por 90 s acelerou a reacao de presa inicial do material de modo
gue inviabilizou que fosse avaliada a resisténcia de unido do material. Acreditamos
gue esse meétodo para acelerar a reacao de presa, € prejudicial principalmente na
excessiva reducdo do tempo disponivel de trabalho, portanto, ndo recomendamos
gue esse método seja realizado in vivo.

Ao que pudemos observar, a crescente busca em transformar o CIV em um
material restaurador perfeitamente ideal, sdo conduzidos estudos visando melhorar
as caracteristicas do CIV e indicam o uso de dispositivos externos sem avaliar ou
relatar possiveis consequéncias negativas e até mesmo a piora em propriedades
consideradas satisfatérias no material. Cada estudo é conduzido seguindo
protocolos diferentes, com marcas de CIV diferentes dificultando a reproducédo de
tais ensaios 0 que geraria grande imprecisédo se realmente fossem reproduzidos in
Vivo, pois cada marca comercial necessitaria de um protocolo especifico para obter
os resultados relatados, aumentando a influéncia do operador, o que vai contra aos

avancos para reduzir a variabilidade induzida pelo operador.
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3.6 CONCLUSAO

Concluimos que a aceleragdo da reacdo de presa inicial nos cimentos de
iondbmero de vidro encapsulados, nao influencia as propriedades biomecanicas

avaliadas.
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4 CAPITULO II

Caracterizagcdo quimica e microestrutural do cimento de iondmero de vidro

4.1 INTRODUCAO

O cimento de ionémero de vidro (CIV) € um material restaurador amplamente
utilizado na Odontologia por apresentar importantes propriedades fisicas e
biolégicas com destaque para liberacdo de ions flor ao dente, capacidade
adesiva, associada a biocompatibilidade (Vieira et al., 2006; Salom&o-Miranda et
al., 2013; Freire et al., 2013; Guedes et al., 2015).

O CIV baseia-se na reacao quimica entre o po de vidro de fluoraminosilicato e
uma solucdo aquosa contendo &acidos poliacrilico e tartarico. Imediatamente apos
misturar o p6 com o liquido, inicia-se a reacdo de presa inicial por meio da reagéo
guimica que ocorre pelo ataque acido degradando as particulas de vidro de
fluoraluminosilicato, liberando ions calcio e aluminio que migram para a fase
aquosa do cimento. O calcio entdo reage com as cadeias anidnicas do poliacido
formando o poliacrilato de célcio, originando uma matriz de gel. A porcdo mais
externa das particulas de vidro reagem com o acido, transformando-se em gel,
enquanto as porc¢des nao 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 inicio do desenvolvimento do CIV, varios fatores mostraram
influenciar propriedades de resisténcia compressao dos CIV incluindo massa molar
do polimero, concentracdo da solucédo acida, proporcédo po-liquido e presenca de
agentes quelantes (Nicholson, 1998; Guedes et al., 2015).

Modificagcdes consideraveis, tem sido feitas desde a criagdo do CIV com o
intuito de melhorar principalmente as propriedades mecanicas consideradas
relativamente baixas durante a reacao de presa inicial (Kaplan et al., 2004; Vieira et
al., 2006).

Atualmente, o CIV estd disponivel no mercado odontoldégico em diferentes

apresentacdes comerciais com grande variedade de formulagdes, principalmente
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em relacdo a composicao, proporcdo po-liquido e tamanho de particulas presentes
no material.

Técnicas microscopicas e espectroscopicas sdo bastante utilizadas para
realizar a caracterizagdo de materiais disponibilizando informacdes
complementares em relacdo ao material estudado (Nicholson, 1998; Queiroz et al.,
2012).

A identificacdo dos componentes presentes no material € importante pois
levara a percepcdo de como o material atua nas propriedades mecéanicas, fisicas,
guimicas e biologicas (Guedes et al., 2015).

Sendo assim, esse estudo pretende caracterizar e analisar a constituicdo da
microestrutura quimica e da superficie do CIV com o propdsito de contribuir na
compreensao de como a composicéo presente no CIV atua nas particularidades do

material.

4.2 MATERIAIS E METODOS

4.2.1 Amostras estudadas

O estudo analisou trés cimentos de iondmero de vidro (CIV), Fuji 9 Gold Label
(GC, Japao), Equia Forte (GC, Japao) e Riva Self Cure (SDI, Australia).

Os CIV utilizados, bem como seu fabricante, composi¢cOes e caracteristicas
estdo descritos no Quadro 4.1, as técnicas de manipulacdo recomendadas pelo

fabricante estdo descritas no quadro 4.2.
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Quadro 4.1 - Materiais restauradores e seus respectivos fabricantes, composicdes, lote, validade e

cor

Material Fabricante Composicao Lote/Validade | Cor
1506011
Fuji 9 Gold Pa: silica, vidro de fluor- 06/2018
Label GC, Japéao alumino-silicato A2
Pé:Liquido Liquido: acido poliacrilico, agua 1610031
02/10/2019
Compartimento 1: Acido 1605271
Equia Forte poliac'rl'lico, écido. tartarico 26/05/2018
Capsula GC, Japéo Compartimento 2: Vidro de fltor A2
alumino-silicato, acido 1709191
poliacrilico 18/09/2019
Compartimento 1: Fluoreto de B1606142E
Riva Self silicato de _alum_l’nio, acido 09/2018
Cure SDI, poliacrilico A2
. Australia Compartimento 2: acido
Céapsula B1706262F
poliacrilico, &cido tartarico. 09/2019

Fonte: A autora

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

Material/Fabricante

Técnica de manipulacéo

Fuji 9 gold label
Pé:liquido
GC, Japéao

Proporcéo pd/liquido 1:1

Dispor o pé e o liquido sobre o bloco de espatulacdo. Com ajuda de
uma espatula de plastico, divida o p6 em 2 partes iguais. Misture a
primeira parte com todo o liquido durante 10 s. Incorpore a parte
restante do pd e misture durante 15-20 s.

Equia Forte
Céapsula
GC, Japéao

Agitar a capsula para afofar o p6, em seguida, pressionar o émbolo na
parte inferior até nivelar com o corpo da cpsula. Ativar a capsula uma
vez com aplicador, em seguida, posicionar a cipsula no amalgamador,
triturar por 10 s, retirar e posiciona-la no aplicador. Apertar o gatilho do
aplicador até o cimento de iondbmero de vidro atingir o bocal.

Riva Self Cure
Céapsula
SDI, Australia

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

Fonte: A autora
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Para realizar as analises do estudo, o p6é do CIV foi pesado em balanca
analitica modelo Adventurer (OHAUS, Estados Unidos). Para andlise quimica
elementar foi utilizado aproximadamente 3 g do p6é de cada CIV, para analise de
distribuicdo de particulas utilizou-se aproximadamente 2 g do p6 de cada CIV e
para avaliar o peso do CIV foi realizado em 1 medida de p0, ou o0 pd presente em
uma capsula de cada CIV estudado.

Para a andlise em microscopio eletrénico de varredura os espécimes foram
preparados de forma aleatorizada por um Unico operador treinado e calibrado, em

ambiente com temperatura constante de 24°C (x1C°).

4.2.2 Analise quimica 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 fluorescéncia de raios X (FRX) em espectrdmetro S8 Tiger (Bruker,
Alemanha) com a calibracdo Standardless (STD-1), cujo método permite detectar e
guantificar os elementos quimicos compreendidos entre o flior e o uranio (Figura
4.1).

A determinagéo 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 periddica ilustrando os elementos compreendidos pelo método Standarless
(STD-1) utilizado na espectroscopia de fluorescéncia de raios-X (FRX)
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Fonte: Laboratério LCT-Poli USP
4.2.3 Analise de distribuicdo de tamanho de particulas

Para realizar a andlise de distribuicdo de particulas, foram necessarios 2,0 g
do p6 de cada um dos CIV presentes no estudo, pesados em balanca analitica
modelo Adventurer (OHAUS, Estados Unidos).

A determinacdo da distribuicdo granulométrica foi realizada em aparelho
Master Sizer 2000 VRES.54 (Malvern Instruments, Reino Unido) pela técnica de
difracdo laser, também conhecida como técnica granulométrica por espalhamento
de luz laser de baixo angulo.

O meio dispersante para leitura e preparo da amostra foi alcool isopropilico. A
velocidade da bomba foi 2500 rpm.

Para o preparo das amostras colocou-se 2,0 g do p6 de cada CIV em 50 ml de
alcool isopropilico sob agitacdo 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
dispersdo adequada das particulas. A amostra de Equia Forte foi excluida da
necessidade do uso do ultrassom, por apresentar dispersdo adequada das
particulas apés a agitacdo no meio dispersante (alcool isopropilico).

O intervalo de tamanho de particulas avaliado foi de 0,020 um a 2000,000 pm.
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O diametro médio de Sauter representa a média dos diametros de esferas de
area superficial igual a das particulas reais.

O tamanho das particulas foi avaliado em porcentagem na amostra.

4.2.4 Peso do cimento de iondmero de vidro

Para avaliar o peso do p6 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 préprio fabricante para o CIV Fuji 9 Gold Label, ou o contetdo total do p6 de
CIV armazenado no interior de 1 capsula para Equia Forte e Riva Self Cure.

A pesagem das amostras foi realizada em ambiente fechado, livre de corrente
de ar e realizada em balanca analitica modelo Adventurer (OHAUS, Estados
Unidos).

Apés ligar a balanca, aguardou-se 20 minutos antes de iniciar a pesagem.
ApOs esse periodo, realizou-se a determinacdo da tara, pois o0 po de cada amostra
foi acondicionado em embalagem plastica padronizada no momento da pesagem.
Em seguida, colocou-se cada amostra do material avaliado na balanca e fechou-se
a capela da balanca por completo para evitar que influéncias externas interferissem
na pesagem. Aguardou-se que a afericdo 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 Analise de imagens da microestrutura e microanalise quimica

A andlise em microscopio eletrénico de varredura (MEV), foi realizada na
superficie de corpos de prova previamente preparados, bem como, no p6 do CIV
de cada um dos grupos avaliados. Para as analises em MEV, os corpos de prova
preparados e o pé do CIV foram divididos em 3 grupos (n=3) de acordo com o CIV
como descrito no item 4.2.1.
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Para o preparo dos corpos de prova, 0s espécimes foram manipulados de
acordo com as instrucdes dos respectivos fabricantes (Quadro 4.2) e inseridos em
matriz metalica rosqueéavel com dimensdes de 2,0 mm de altura e 6,0 mm de
diametro.

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. Apds manipulacao
do CIV de acordo com o grupo experimental, o material foi inserido na matriz e
imediatamente apds insercdo, uma tira de poliéster foi posicionada sobre o material
na matriz e com ajuda de uma lamina de vidro e realizou-se pressao digital para
acomodacéao do material.

Os corpos de prova permaneceram no interior da matriz por 15 min
previamente a sua remocéo. Apds a desinclusdo dos corpos de prova da matriz, os
excessos de material foram removidos com auxilio de lamina de bisturi, em
seguida, os espécimes receberam protecdo superficial com vaselina sélida, e
armazenados em agua destilada a 37°C por 24 h.

Apds o periodo de armazenamento, 0os corpos de prova foram secos em
secadora por 20 horas. Em seguida, permaneceram em secadora a vacuo por 2
horas. Apés o processo de secagem, os espécimes foram posicionados em stubs
de aluminio fixados com fita de carbono dupla-face, logo apds, os espécimes foram
submetidos a metalizacdo da superficie com platina e analisados em MEV Quanta
600FEG (FEI, Estados Unidos) em modo alto vacuo com abertura de 15 Kev.
Foram realizados 4 aumentos para cada amostra, sendo 100X, 1000X, 1200X e
4000X.

Apds obtencdo das imagens, a microandlise quimica foi realizada com
aumento de 1200X com sistema de espectrometro de raios X por dispersao de
energia - EDS Quantax (Bruker, Alemanha). Foram escolhidas 3 areas aleatérias

para realizar as analises qualitativas e quantitativas.

4.3 RESULTADOS

4.3.1 Analise quimica elementar



58

A composicao quimica dos materiais avaliados esta exposta no quadro 4.3 e

os valores expressos foram normalizados a 100%

Quadro 4.3 - Porcentagem de cada elemento quimico presente nos cimentos de ionémero de vidro
avaliados e porcentagem da perda ao fogo (PF)

Elemento quimico Fuji 9 Gold Label Equia Forte Riva Self Cure
F 13,6 16,9 11,4
Na20 1,81 3,41 2,00
Al203 29,1 25,7 26,5
SiO2 27,8 23,1 27,2
P20s 3,55 3,59 3,61
SOs 0,186 0,083 0,149
Cl 0,032 0,023 --
K20 0,034 3,29 --
CaO 0,070 0,064 0,084
TiO2 0,326 0,079 --
Fe203 0,038 0,038 0,023
NiO -- -- 0,004
CuO -- -- 0,007
Zn0O -- -- 0,014
SrO 9,87 7,17 13,4
BaO 0,191 0,083 0,128
La203 <0,001 2,53
PF 13,3 14,0 15,5

A amostra do Fuji 9 Gold Label é constituida principalmente por F (13,6%),
Na20 (1,81%), Al203 (29,1%), SiO? (27,8%), P20s (3,55%), ClI (0,032%), K20
(0,034%), TiO2 (0,326%) SrO (9,87%), BaO (0,191%).
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A amostra do Equia Forte é constituida principalmente por F (16,9%), Na2O
(3,41%), Al203 (25,7%), SiO2 (23,1%), P20s (3,59%), Cl (0,023%), K20 (3,29%),
TiO2 (0,079%), SrO (7,17%), BaO (0,083%), La203 (2,53%).

A amostra do Riva Self Cure é constituida principalmente por F (11,4%), Na2O
(2,00%), Al20s3 (26,5%), SiO2 (27,2%), P20s (3,61%), NiO (0,004%), CuO (0,007%),
ZnO (0,014%), SrO (13,4%), BaO (0,128%).

4.3.2 Analise de distribuicdo de tamanho de particulas
As andlises de distribuicdo de tamanho de particulas para os seguintes CIVs

Fuji 9 Gold Label (Anexo A), Equia Forte (Anexo B) e Riva Self Cure (Anexo C).
O gréfico 4.1 apresenta a distribuicdo do tamanho de particulas do p6 de CIV

Fuji 9 Gold Label.

Grafico 4.1 — Distribuicdo do tamanho de particulas do p6 de cimento de ionémero de vidro Fuji 9

Gold Label
Particle Size Distribution
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Segundo os valores apresentados pela curva acumulativa (Grafico 4.1), o p6
do CIV Fuji 9 Gold Label apresenta 10% de particulas com tamanho abaixo de
1,714um, 50% de particulas presentes possuem tamanho abaixo de 7,570um e por

fim, 90% das particulas possuem tamanho abaixo de 26,067um.
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A curva de frequéncia apresentada no grafico 4.1 é classificada como
bimodal, sendo que um dos picos esta localizado mais a esquerda do grafico, o que
equivale a uma populacdo de particulas com menor tamanho.

O didmetro médio de Sauter corresponde a 4,102um e o valor do diametro
meédio de volume corresponde a 11,136um.

O gréfico 4.2 apresenta a distribuicdo do tamanho de particulas do p6 de CIV

Equia Forte.

Grafico 4.2 — Distribuicdo do tamanho de particulas do pé de cimento de iondmero de vidro Equia
Forte

Particle Size Distribution
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Ja para o p6 do CIV Equia Forte, os valores apresentados pela curva
acumulativa (Grafico 4.2), apresenta 10% de particulas com tamanho abaixo de
3,017um, 50% de particulas presentes possuem tamanho abaixo de 13,064um e
por fim, 90% das particulas possuem tamanho abaixo de 66,617um.

A curva de frequéncia apresentada no grafico 4.2 é classificada como
unimodal, sendo que a base da curva apresenta maior volume deslocado para o
lado direito do gréafico, o que equivale a uma populacédo de particulas com maiores
tamanhos.

O didametro médio de Sauter corresponde a 7,168um e o valor do diametro
meédio de volume corresponde a 25,688um.

O gréfico 4.3 apresenta a distribuicdo do tamanho de particulas do p6 de CIV
Riva Self Cure.
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Grafico 4.3 — Distribuicdo do tamanho de particulas do p6 de cimento de iondmero de vidro Riva

Self Cure
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Segundo os resultados apresentados pela curva acumulativa (Grafico 4.3), o
p6 do CIV Riva self cure apresenta 10% de particulas com tamanho abaixo de
1,590um, 50% de particulas presentes possuem tamanho abaixo de 4,903um e por
fim, 90% das particulas possuem tamanho abaixo de 23,641um.

A curva de frequéncia apresentada no grafico 4.3 €& classificada como
bimodal, sendo que um dos picos esta localizado mais a esquerda do grafico, o que
equivale a uma populacdo de particulas de tamanhos menores.

O didametro médio de Sauter corresponde a 3,442um e o valor do diametro

meédio de volume corresponde a 9,260um.

4.3.3 Peso dos cimentos de iondmero de vidro

A guantidade de po de CIV presente na capsula de Equia Forte e Riva Self
Cure equivalem a aproximadamente o dobro de 1 medida padronizada com a
colher dosadora do p6 de CIV Fuji 9 Gold Label na versdo pé-liquido. Portanto,

como observado no gréfico 4.4, os CIVs encapsulados possuem peso semelhante.
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Grafico 4.4 — Peso médio em gramas dos cimentos de iondmero de vidro Fuji 9 Gold Label, Equia
Forte e Riva Self Cure

Peso dos Cimentos de londmero de Vidro
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Fonte: A autora

4.3.4 Analise de imagens da microestrutura e microanalise quimica

As figuras 4.2 — 4.4 representam fotomicrografias da superficie 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).



Figura 4.2 - Fotomicrografia em MEV com aumento de 100X — Fuji 9 Gold Label

L

LCT - POLIL_

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

10,9 mm 104 pm

Fonte: A autora

A microandlise quimica da composicdo do CIV foi realizada com aumento de
1200X e a figura 4.5 representa a superficie analisada do corpo de prova de CIV
Fuji 9 Gold Label. Foram selecionadas 3 areas menores (indicadas com algarismos
de 1 a 3) de forma aleatéria para avaliar e quantificar os elementos quimicos
presentes por EDS. A figura 4.6 apresenta os 3 graficos dos espectros elaborados,
sendo que a abscissa corresponde a energia dos fétons (keV) e a ordenada
corresponde ao numero de fotons recebidos (contagens) em cada uma das
analises realizadas nas respectivas areas selecionadas.

Os valores expressos em porcentagem de massa de cada elemento quimico
presente no CIV Fuji 9 Gold Label nos 3 espectros analisados e a média estédo

descritos na tabela 4.1.
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Figura 4.5 - Fotomicrografia em MEV com aumento de 1200X -. Microandlise quimica da
composicao do CIV Fuji 9 Gold Label nas areas selecionadas com os algarismos de 1
a3

Fonte: A autora
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Figura 4.6 - Imagens dos espectros representativos das 3 areas selecionadas em MEV para
microanalise quimica da composicao do CIV Fuji 9 Gold Label por EDS

. cps/eV cps/eVv

cps/eVv

Fonte: A autora

Tabela 4.1 - Porcentagem em massa (%) dos principais elementos quimicos presentes no CIV Fuji 9
Gold Label - espectro de 3 areas 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 MEDIO | 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 superficie 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

HV [ det | [ mag _—l. HRW | 1mm—
15.00 kv | BSED | 12 100% | 4.14 mm LCT - POLL_USP

Fonte: A autora

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

v Tt |y { Cmaa 01| HRW
15.00 kv | BSED | 12 1000x | 414 pm LCT - POLL_USP

100 ym ———

Fonte: A autora



68

Figura 4.9 - Fotomicrografia em MEV com aumento de 4000X — Equia Forte

det mag ] HFW

15,00 kV | BSED 9 5.5 | 4000x | 104 pm

Fonte: A autora

A figura 4.10 representa a superficie analisada do corpo de prova de CIV
Equia Forte com aumento de 1200X. Para realizar a microanalise quimica do
material, foram selecionadas 3 areas (indicadas com algarismos de 1 a 3) de forma
aleatéria para avaliar e quantificar os elementos quimicos presentes por EDS. A
figura 4.11 apresenta os 3 graficos dos espectros elaborados.

Os valores expressos em porcentagem de massa de cada elemento quimico
presente no CIV Equia Forte nos 3 espectros analisados e a média estdo descritos

na tabela 4.2.
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Figura 4.10 - Fotomicrografia em MEV com aumento de 1200X —. Microandlise quimica da
composicao do CIV Equia Forte nas areas selecionadas com os algarismos de 1 a 3

Fonte: A autora
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Figura 4.11 - Imagens dos espectros representativos das 3 areas selecionadas em

microanalise quimica da composicdo do CIV Equia Forte por EDS
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Fonte: A autora

Tabela 4.2 - Porcentagem em massa (%) dos principais elementos quimicos presentes no CIV
Equia Forte - espectro de 3 areas analisadas por EDS e o valor médio obtido

Espectro
1
2
3
Valor médio

C
27,40
27,22
27,32
27,31

O
32,49
32,96
31,92
32,46

F
9,96
10,15
10,08
10,06

Na
1,81
1,72
1,69
1,74

Al
14,01
13,75
13,90
13,88

Si
14,33
14,21
15,09
14,54
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As figuras 4.12 — 4.14 representam fotomicrografias da superficie 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

1.14 mm

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
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Fonte: A autora

A figura 4.15 representa a superficie analisada do corpo de prova de CIV Riva
Self Cure com aumento de 1200X. Para realizar a microandlise quimica do
material, foram selecionadas 3 areas (indicadas com algarismos de 1 a 3) de forma
aleatdria para avaliar e quantificar os elementos quimicos presentes por EDS. A
figura 4.16 apresenta os 3 gréaficos dos espectros elaborados.

Os valores expressos em porcentagem de massa de cada elemento quimico
presente no CIV Riva Self Cure nos 3 espectros analisados e a média estédo
descritos na tabela 4.3.
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Figura 4.15 - Fotomicrografia em MEV com aumento de 1200X —. Microandlise quimica da
composicao do CIV Riva Self Cure nas areas selecionadas com os algarismos de 1
a3

Fonte: A autora
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Figura 4.16 - Imagens dos espectros representativos das 3 areas selecionadas em MEV para
microanalise quimica da composicdo do CIV Riva Self Cure por EDS
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Fonte: A autora

Tabela 4.3 - Porcentagem em massa (%) dos principais elementos quimicos presentes no CIV Riva
Self Cure - espectro de 3 areas analisadas por EDS e o valor médio obtido

Espectro C O F Na Al Si
1 2435 2583 524 0,94 16,66 26,98
2 25,09 2546 5,35 0,58 17,09 26,44
3 24,19 25223 5,64 0,74 17,10 27,11

Valor Médio 24,54 2551 541 0,75 16,95 26,84



75

As figuras 4.17 — 4.19 representam fotomicrografias do p6 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 - p6 de CIV Fuji 9 Gold Label

spot | mag I'; L |
55 | 100x 4.14 mm LCT - POLI_USP

Fonte: A autora

Figura 4.18 - Fotomicrografia em MEV com aumento de 1000X — p6 de CIV Fuji 9 Gold Label

__- RN -\ | -
vac mode i\ \ spot | mag [J HRW | 100 pm
High vacuum | 15.00 kV | BSED | 17,7 mm | 5.5 | 1000 x | 414 pm LCT - POLI_USP

Fonte: A autora
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Figura 4.19 - Fotomicrografia em MEV com aumento de 4000X - p6 de CIV Fuji 9 Gold Label

|

e HY | det WD [spot | mag O | HRw | T
High vacuum | 15.00 kV | BSED | 17.7 mm | 5.5 | 4 000 x | 104 pm LCT - POLI_USP

Fonte: A autora

A microandlise quimica da composi¢cdo do p6 do CIV Fuji 9 Gold Label foi
realizada com aumento de 1200X (Figura 4.20). Foram selecionadas 3 areas
menores (indicadas com algarismos de 1 a 3) de forma aleatéria para avaliar e
guantificar os elementos quimicos presentes por EDS. A figura 4.21 apresenta os 3
graficos dos espectros elaborados, realizadas nas respectivas areas selecionadas.

Os valores expressos em porcentagem de massa de cada elemento quimico
presente no po de CIV Fuji 9 Gold Label nos 3 espectros analisados e a média

estao descritos na tabela 4.4.
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Figura 4.20 - Fotomicrografia em MEV com aumento de 1200X — Microanalise quimica da
composicdo do p6 de CIV Fuji 9 Gold Label nas areas selecionadas com os
algarismos de 1 a 3

Fonte: A autora
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Figura 4.21 - Imagens dos espectros representativos das 3 areas selecionadas em MEV para
microanalise quimica da composicao do p6é de CIV Fuji 9 Gold Label por EDS

cps/eV cps/eV
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Fonte: A autora

Tabela 4.4 - Porcentagem em massa (%) dos principais elementos quimicos presentes no p6 de CIV
Fuji 9 Gold Label - espectro de 3 areas analisadas por EDS e o valor médio obtido

ESPECTRO C O F NA AL Sl
1 20,84 27,14 1481 1,24 13,77 22,20
2 23,67 27,33 15,62 1,43 12,41 19,54
3 18,40 21,28 1255 0,83 17,30 29,64

VALOR MEDIO: | 20,97 25,25 1433 1,17 1450 23,79
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As figuras 4.22 — 4.24 representam fotomicrografias do pé 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 - p6 de CIV Equia Forte

vacmode | HV | det | WD nag ]| HPW | 1 mm
High vacuum | 15.00 kV | BSED | 178 mm | 55 | 100x  4.14 mm LCT - POLI_USP

Fonte: A autora

Figura 4.23 - Fotomicrografia em MEV com aumento de 1000X - p6 de CIV Equia Forte

ot @
¢ HV det WD t | mag O H | 100 pm
High vacuum | 1500 kV | BSED | 178 mm 55 | 1000 x | 414 pm LCT - POLL_USP

vac [i:
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Figura 4.24 - Fotomicrografia em MEV com aumento de 4000X - p6 de CIV Equia Forte

) AR

L

vac mode “.'J. det WD .'4_'0'. [ mag [ [ Hew | —— 30 pm
High vacuum | 15.00 kV | BSED | 178 mm | 5.5 | 4 000 x | 104 pm LCT - POLI_USP

Fonte: A autora

A microanalise quimica da composicéao do p6 de CIV Equia Forte foi realizada
com aumento de 1200X, a figura 4.25 representa a superficie analisada do po de
CIV Equia Forte. Foram selecionadas 3 areas menores (indicadas com algarismos
de 1 a 3) de forma aleatéria para avaliar e quantificar os elementos quimicos
presentes por EDS. A figura 4.26 apresenta os 3 graficos dos espectros elaborados
em cada uma das analises realizadas nas respectivas areas selecionadas.

Os valores expressos em porcentagem de massa de cada elemento quimico
presente no pé de CIV Equia Forte nos 3 espectros analisados e a média estédo

descritos na tabela 4.5.
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Figura 4.25 - Fotomicrografia em MEV com aumento de 1200X — Microanalise quimica da
composicao do p6 de CIV Equia Forte nas areas selecionadas com os algarismos
delas3

Fonte: A autora
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Figura 4.26 - Imagens dos espectros representativos das 3 areas selecionadas em MEV para
microanalise quimica da composicao do p6 de CIV Equia Forte por EDS

Sps/ev cps/eV

cps/eV

Fonte: A autora

Tabela 4.5 - Porcentagem em massa (%) dos principais elementos quimicos presentes no p6 de CIV
Equia Forte - espectro de 3 areas analisadas por EDS e o valor médio obtido

ESPECTRO C O F NA AL Sl
1 15,54 24,57 21,79 2,84 1549 19,78
2 42,63 29,68 5,69 9,86 12,14

3 17,99 23,68 19,94 2,11 1558 20,70
VALOR MEDIO: | 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 pé 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 - p6 de CIV Riva Self Cure

vac mode

High vacuum | 15,00 kV | BSED | 178 mm 5.5

Fonte: A autora
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Figura 4.28 - Fotomicrografia em MEV com aumento de 1000X - p6 de CIV Riva Self Cure

ot 1 " : i A
v HY det WD spot | mag [J HFW | 100 pm
High vacuum | 15.00 kV | BSED | 178 mm | 55 | 1000 x | 414 pm LCT - POLI_USP

Fonte: A autora

Figura 4.29 - Fotomicrografia em MEV com aumento de 4000X - p6 de CIV Riva Self Cure

[ det | wo [spot | mag3| HRW — 11
High vacuum | 15.00 kV | BSED | 17.7 mm | 5.5 | 4 000 x | 104 pm LCT - POLI_USP

Fonte: A autora

A figura 4.30 representa a fotomicrografia do p6 do CIV Riva Self Cure com

aumento de 1200X para microanalise quimica da composicéo do p6 do CIV. Foram
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selecionadas 3 areas menores (indicadas com algarismos de 1 a 3) de forma
aleatéria para avaliar e quantificar os elementos quimicos presentes por EDS. A
figura 4.31 apresenta os 3 graficos dos espectros elaborados em cada uma das
analises realizadas nas respectivas areas selecionadas.

Os valores expressos em porcentagem de massa de cada elemento quimico
presente no pé do CIV Riva Self Cure nos 3 espectros analisados e a média estéao

descritos na tabela 4.6.
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Figura 4.30 - Fotomicrografia em MEV com aumento de 1200X — Microanalise quimica da
composicdo do p6é de CIV Riva Self Cure nas areas selecionadas com os
algarismos de 1 a 3

Fonte: A autora
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Figura 4.31 - Imagens dos espectros representativos das 3 areas selecionadas em MEV para
microanalise quimica da composicao do pé de CIV Riva Self Cure por EDS
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Fonte: A autora

Tabela 4.6 - Porcentagem em massa (%) dos principais elementos quimicos presentes no p6 do CIV
Riva Self Cure - espectro de 3 areas 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 MEDIO: | 18,93 26,93 15,43 1,72 14,37 22,62
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4.4 DISCUSSAO

A adicdo de elementos quimicos sdo fortes aliados para conferir melhores
propriedades para o CIV.

O resultado da analise quimica elementar, revelou que os elementos quimicos
gue aparecem em maior porcentagem nos CIVs avaliados sado Al203, SiO2 e F
confirmando os achados de Guedes et al. (2015) e Sidhu e Nicholson, (2016). A
presenca do F é importante, pois mesmo em baixas concentracdes tem a
capacidade de protec&o contra a desmineralizacao.

Para melhorar a capacidade de radiopacidade elementos como Ba (Freire et
al., 2013), Sr (Igbal, 2012; Sidhu e Nicholson, 2016), além de Zn e La séo
acrescidos na composicao do CIV (Igbal, 2012). Observamos a presenca de BaO
nos ClVs avaliados, sendo a maior concentragcdo encontrada no Fuiji 9 Gold Label
(0,191%), Zn foi encontrado apenas em Riva Self Cure (0,014%) e La203 esta
presente em Equia Forte (2,53%).

Quando os elementos Na, Ca e Al sdo adicionados, € induzida a formacao de
areas mais basicas nas particulas de vidro, tornando mais susceptiveis para que
ocorra 0 ataque acido quando comparado a silica pura (Nicholson, 1998; Igbal,
2012).

O elemento P20s esta presente em concentragcbes semelhantes nos CIV
avaliados. A presenca de fosforo na composicao, permite que o tempo de trabalho
seja prolongado, além de aumentar a dureza superficial (Igbal, 2012).

A andlise de distribuicdo de particulas realizada, mostrou que dentre os 3
materiais avaliados, CIV Equia Forte apresenta predominancia de particulas
maiores, enquanto Riva Self Cure apresentou predominancia de particulas de
menor tamanho. O resultado da analise, evidenciou que no CIV Equia Forte 90%
de particulas tem tamanho abaixo de 66,617um, valor 2,5 vezes maior do que
encontrado em Fuji 9 Gold Label, e 2,8 vezes maior do que o tamanho de
particulas presentes em Riva Self Cure.

A curva de frequéncia do CIV Equia Forte € a mais homogénea e mais
préxima de uma curva gaussiana, enquanto que as curvas de frequéncia de Fuji 9
Gold Label e Riva Self Cure apresentam-se nitidamente deslocadas para esquerda,

ou seja, confirmam predominio de particulas menores.
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A reducdo do tamanho das particulas € uma das estratégias para acelerar a
reacao de presa e melhorar as propriedades mecéanicas do CIV (Yap et al., 2003;
Azevedo et al., 2012; Punnathara et al. 2017, Igbal, 2012).

Segundo Yap et al. (2003) e Kaplan et al. (2004) as particulas de menor
tamanho resultam em maior area superficial para que ocorra interacdo do vidro
com o acido promovendo, portanto, uma taxa de maturacdo mais rapida.

As micrografias das amostras preparadas dos materiais presentes no estudo
obtidas por meio de MEV, permitiram observar de um modo geral boa interacao
das particulas com a matriz, o que resulta em homogeneidade na matriz polimérica.
As superficies dos corpos de prova dos trés materiais avaliados apresentam trincas
e fendas que podem ser atribuidas a fatores como, processo da reacdo de presa
do material, periodo de secagem das amostras e ao alto vacuo utilizado no MEV.

Nas micrografias das amostras com aumento de 400X e 4000X, CIV Fuji 9
Gold Label e Riva Self Cure apresentam superficie com predominancia de
particulas com tamanhos homogéneos e de menor tamanho quando comparados a
Equia Forte, o qual pudemos observar maior variabilidade no tamanho das
particulas evidenciando a presenca de particulas maiores em toda superficie do
corpo de prova esses achados confirmam os resultados encontrados na analise de
distribuicdo de particulas.

Freire et al. (2013) afirma que durante a manipulacdo do material, as
particulas de tamanhos reduzidos sdo melhor incorporadas a matriz polimérica,
havendo, portanto, maior empacotamento das particulas. Concordamos com tal
afirmacdo, pois as particulas menores sdo capazes de preencher os espacgos
vazios causados pelas particulas de maior tamanho.

A composi¢cdo quimica evidenciada no espectro de EDS corrobora com os
resultados da analise quimica realizada e confirmam os achados de Freire et al.
(2013).
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4.5 CONCLUSAO

Concluimos que a caracterizacdo e analise da constituicdo da microestrutura do
CIV permite identificar sua composicdo quimica, tornando possivel acrescentar

elementos quimicos capazes de melhorar as particularidades do material
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5 CONCLUSAO FINAL

A aceleracdo da reacdo de presa do CIV encapsulado por meio de
aquecimento da capsula e uso de ultrassom nao influenciou as propriedades
biomecanicas avaliadas.

Para melhorar a performance dos cimentos de ionébmero de vidro,
modificacdes na composi¢cdo quimica e microestruturais de particulas quando
realizados pelo fabricante, sdo eficazes e seguros no aprimoramento das
propriedades biomecanicas sendo possivel até acelerar da reacdo de presa do
CIV.
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ANEXO A - Distribuicdo de tamanho de particulas de Fuji 9 Gold Label

Escola Politécnica da Universidade de Sao Paulo
Departamento de Engenharia de Minas e de Petroleo

Laboratério de Caracterizag@o Tecnologica
Av. Prof. Mello Moraes, 2373 CEP 05508-030 Sao Paulo - SP www.lct.poli.usp.br

Tel: 11 3091-5151  e-mail: Ict@Ict.poli.usp.br

RESULTADOS DE DISTRIBUICAO DE TAMANHO DE PARTICULAS

Relatério:
MAL 5048-17

Cliente:
LAYSA YOSHIOKA

Amostra:
Fuji 9

Notas:
Vel.Bomba:2500rpm

Meio de dispersdo:élcool isoproplliico

Ultrassom: 1min.

POP:

Analista:
Lucas

Data da medida:
terga-feira, 11 de julho de 2017 09:30:20

Data da andlise:
terga-feira, 11 de julho de 2017 10:08:18

Fonte de resultados:

Edited

Cédigo LR.: Amostrador: Tipo de andlise: Sensitividade:
1.88_1 Hydro 2000MU (A) General purpose Normal

LR. da particula: Absorgio: Faixa de tamanho: Obscurescéncia:
1.680 1 0.020 o 2000000 um 745 %
Dispersante: I.R. do dispersante: Residuo: Result Emulation:
isopropy! alcohol 1.377 0.367 % Off
Concentragio: Span : Uniformidade: Tipo de distribulgéo:
0.0040 %\Vol 3217 1 Volume

Area superf. espec.: D[3,2]: DI4,3):

146 milg 4.102 pm 11.136 pm

d{0.1): 1.714 pm

d0.5: 7570  pm

d(0.9): 26.067 pm

ﬁ!!ﬂ Vol Under % Size(prm) | Vol Under % Size (pm) | Vol Under % ﬁjgm! Vol Uinder % Size (pm) | Vel Under % Size (um) | Vol Under %
0.020 oon 0142 00 1.002 as TmE 47,99 50,238 EIT] 55,656 100.00
ooz 0.00 0,158 oo 1125 428 To62 51.58 S6.068 2998 399.052 100,00
nms oo 0478 000 1262 553 a4 5.2 B3248 100,00 447,744 100,00
ooee 0.00 0200 oog 1415 Tm 10024 5893 T0.853 100.00 502377 100,00
0032 .00 0224 0,00 1.569 amn 11.247 ek} TaE21 100,00 SEIETT 100.00
0036 o0y 0252 000 1.783 107 12618 660 80337 100,00 832456 100,00
0,040 oo 0283 0o 20003 1292 14158 TO.E3 100237 100.00 Toa.E2T 100,00
0,045 o.0n oamr 000 2244 1538 15.887 T443 112488 100,00 TEE2N 100,00
0,050 o.00 0,356 000 2518 18.08 1TES T840 126191 100,00 BE3.36T 00,00
0,058 ooy 0299 08 2825 2084 20,000 Bx 141,589 100.00 1002.374 100,00
oS3 ooy 0448 015 am 24,00 22440 BS79 168,858 100.00 1124683 100,00
oor oo 0502 o assr o 25178 E9.08 178.250 100.00 1261915 100,00
0,080 oo 0.564 053 asn 3053 28.251 | 200,000 100.00 1415802 100,00
0.0as oo 0632 iF:4] a4mr fec k) 3608 o448 224,404 100,00 1588.656 100,00
0.100 000 ano 132 S024 a 35.566 64T 251.785 100,00 TR 502 100,00
0112 0.0 0,796 1.76 sear 0.9 30905 8.0 282508 10000 2000.000 100:00
0,126 0.00 0833 242 k=] 444 #4774 .10 6D 100.00

Particle Size Distribution
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R
<
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3
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Particle Size (pm)

Profa. Dra. Carina Ulsen
Coordenadora do LCT

Malvem Instruments Lid.
Malvern, UK

To! i= +]44] (0) 1684-892456 Fax +(44] (0) 1684.852769

Dra. Maria Manuela Tassinari
Pesquisadora do LCT

Mastersizer 2000 Ver, 5.54
Serial Number : MAL 1024504

M.Sc. Guilherme Nery
Pesquisador do LCT

File name: MAL 5048-17
Record Number: 52
11 jul 2017 10:46:48
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ANEXO B - Distribuicao de tamanho de particulas de Equia Forte

Escola Politécnica da Universidade de Sao Paulo

Departamento de Engenharia de Minas e de Petroleo

Laboratério de Caracterizagcao Tecnoldgica
Av. Prof. Mello Moraes, 2373 CEP 05508-030 Sao Paulo - SP www.lct. poli.usp.br
e-mail: lct@lct.poli.usp.br

Tel: 11 3091-5151

5

RESULTADOS DE DISTRIBUIGAO DE TAMANHO DE PARTICULAS

Relatério: POP: Data da medida:
MAL 5047-17 segunda-feira, 10 de julho de 2017 12:30:55
Cliente: Analista: Data da andlise:
LAYSA YOSHIOKA Lucas terga-feira, 11 de julho de 2017 10:41:16
Amostra: Fonte de resultados:
EQUIA Edited
Notas:
Vel.Bomba:2500rpm
Meio de dispers&o:alcool isopropllico.
Cédigo LR.: Amostrador: Tipo de anilise: Sensitividade:
1.68_1 Hydro 2000MU (A) General purpose Normal
LR. da particula: Absorgéo: Faixa de tamanho: Obscurescéncia:
1.680 1 0020 to 2000.000 um 7.62 %
Dispersante: I.R. do dispersante: Residuo: Result Emulation:
isopropy! alcohol 1.377 0.943 % Off
Concentragio: Span: Uniformidade: Tipo de distribuigao:
0.0073 %\Vol 4.868 1.46 Volume
Area superf. espec.: D[3,2]: D[4,3]:
0.837 mg 7.168 um 25.688 pm
d{0.1): 3.017 pm d{0.5): 13.064 um d{0.9): 66.617 um
Size (pm) | Vol Under % Size (pm) | Vol Under % | Vaume %] | Size (pm) | Vol Under % Size Vol Under % S [ Va Urd= 5% |
0.020 00 0,142 000 3 7.0 FE P B4 6,656 100,00
o0z 000 015 000 1125 133 7862 302 56.368 7.3 9,052 10000
0025 000 o178 000 1262 185 8534 604 63248 8937 47744 100.00
0028 000 0200 000 1418 249 10024 3835 70963 2076 502377 100.00
0032 0.00 0z 000 1580 327 1247 4390 79821 8210 83677 10000
0008 000 0252 000 1783 419 12619 4688 80337 3.3 632456 100.00
0040 000 0283 000 2000 524 14158 5328 100237 8461 ToR.E27 100.00
0045 000 0317 [T 2244 642 15.887 57.88 112468 75 TIE214 100.00
0050 000 03% 000 2518 772 7825 (-3 126191 34 93,367 100.00
0058 000 0389 000 2825 214 20,000 6638 141,509 9786 1002374 100.00
0083 0.00 0448 000 1170 1068 2440 70,09 158,866 o842 124563 10000
o071 0.00 0502 oo 557 1236 25178 T34z 178.250 a0 1261915 100.00
0,080 000 0564 o7 3891 1421 2251 76.35 200,000 .50 1415802 10000
o008 0.00 0812 018 4477 16.26 31608 891 24,404 20.84 1568656 100.00
0100 000 orio 025 5024 1856 5,555 81.13 254,785 2047 1782502 100.00
012 000 0798 042 5837 2115 2905 809 282508 100.00 2000.000 100.00
01268 000 0853 064 6325 2407 .77 8483 316979 100.00
Particle Size Distribution
6
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Particle Size (um)
Profa, Dra, Carina Ulsen Dra. Maria Manuela Tassinari M.Sc. Guilherme Nery
Coordenadora do LCT Pesquisadora do LCT Pesquisador do LCT
Malvern Instruments Lid. Mastersizer 2000 Ver. 5.54 File name: MAL 5047-17
Matvern, UK Serial Number | MAL 1024504 Record Number: 32

Tel := +{dd] (0) 1684-802456 Fax +[44] (0) 1684-802789

1l 2007 10:42:16
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ANEXO C - Distribuicdo de tamanho de particulas de Riva Self Cure

Escola Politécnica da Universidade de Sao Paulo
Departamento de Engenharia de Minas e de Petréleo

Laboratorio de Caracterizagao Tecnoldgica
Av. Prof. Mello Moraes, 2373 CEP 05508-030 Sao Paulo - 5P www.lct.poli.usp_br
Tel: 11 3091-5151  e-mail: Ict@lct.poli.usp br

RESULTADOS DE DISTRIBUIGAO DE TAMANHO DE PARTICULAS

Data da medida:
segunda-feira, 10 de julho de 2017 12:22:34

Data da andlise:
terga-feira, 11 de julho de 2017 10:17.05

Relatério: POP:

MAL 5046-17

Cllents: Analista:

LAYSA YOSHIOKA Lucas

Amostra: Fonte de resultados:
RIVAII Edited

Notas:

el Bomba: 2500

rpm
Meio de dispers&o.dicool isopropilico
Ultrassom:1min.

Cédigo L.R.: Amostrader: Tipo de andlise: Sensitividade:
1.68_1 Hydro 2000MU (A) General purpose Mormal
I.R. da particula: Absorgiio: Faixa de tamanho: Obscurescéncia:
1.680 1 0020 to 2000.000 um B8.14 %
Dispersante: I.R. do dispersante: Residuo: Result Emulation:
isopropyl alcohol 1377 0,442 % off
Concentraglo: Span: Uniformidade: Tipe de distribulgéo:
0.0038 %Vl 4.487 1.24 Volume
Area superf, espec.: D[3,2): D[4,3):
1.74 milg 3442 pm 9,260 pm
d(0.1): 1680  pm d(0.5): 4803  pm d(0.9): 23.841 pm
Size(um) | VaiUndor | [ Size (im) | Vel Urer | | Seolum | WAUnder | [ Szelum | vel Urder % [(Size fumi | Vel Under % Bze (um) | Vel Under % |
@0 [T 04z 000 1,002 37 | _n?% BZ81 5028 EART :;ua! 10000
oo [T 0158 om 1126 43 Te @820 368 ] 28052 10000
aos [11:1] 0178 0m 1282 584 BE3 6833 63248 -8 ] 447 T4 10000
ams [ 0200 om 1418 7m0 1004 7224 To.863 957 s2a7 10000
a2 .00 0224 om 1588 868 1247 Tame TRE 100.00 L=t 10000
ame L1 sz 0w 1783 27 12815 5 sa3a7 1coca 812458 100.00
as40 000 0283 0m 2000 1588 W18 0 100237 10000 08627 10000
o4 (1] o7 001 2244 15.48 12887 -] 112468 100.00 TR 10000
a0s0 ace o358 008 2518 24 75 8460 28181 100.00 Bza367 10000
s ace 0368 014 2m5 EE 20000 a0 41588 10000 1062374 10000
005 ace D48 025 3170 n® 24 %10 150,866 10000 1124683 10000
o ate 0502 040 3547 e =478 8108 78250 10000 1261575 10000
0080 aw 0584 nse a1 am 281 1) 200000 100,00 1415882 10000
ooss aoo o832 068 4477 4344 oll: - B4a4 8404 10000 153656 100.00
0100 Qoo ome 1 6024 50.63 s.588 1) ;788 100.00 17E2 502 10000
o112 Qo 0788 168 5837 s518 35,605 o704 202508 100,00 2000.000 100.00
0128 000 0,863 M B.325 50.44 44.774 6803 JEETH 100,00
6 100
- 5 -4 80
4 { 60
s - 40
2
9 4 20
- T 70 700 1008
Particle Size (um)

Profa. Dra. Carina Ulsen Dra, Maria Manuela Tassinari
Coordenadora do LCT Pesquisadora do LCT
Malvarn Instruments Lid Mastersizer 2000 Ver, 5.54
Makern, UK Serial Number : MAL1024504

Tel m +[44] (C) 1884-B02456 Fax +[44] (0) 1684-892785

M.Sc. Guilherme Nery
Pesquisador do LCT

File name: MAL 5048-17
Record Number: 41
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