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Resumo

Introdugao: Os cimentos de iondmero de vidro (CIV) sdo materiais com baixa resisténcia a tragdo e ao cisalhamento,
mostrando-se, portanto, contraindicados para areas sujeitas as grandes cargas oclusais. Objetivo: Avaliar o efeito da
incorporagdo de nanotubos de carbono em CIV por meio de dureza superficial Knoop. Material e método: Foram
confeccionados 48 espécimes, divididos em quatro grupos, de acordo com o tipo de CIV (n=12) - convencional ou
de alta viscosidade, incorporados ou ndo de nanotubos de carbono (NC) a 2%: (A) Vidrion R; (B) Vidrion R + NC
2%; (C) Vitro Molar, e (D) Vitro Molar + NC 2%. Os espécimes foram preparados utilizando-se seringa Centrix, para
inser¢do do material em moldes plasticos, e armazenados em agua deionizada por 24 horas. Apds polimento, realizou-se
o teste de dureza superficial com penetrador do tipo Knoop. Foram realizadas cinco endentagdes em cada espécime,
distanciadas entre si em 100 pm. Resultado: Os valores médios de dureza foram 58,96 + 8,29 (A), 34,81 + 5,78 (B),
60,84 £ 4,91 (C) e 41,97 + 5,45 (D). O teste ANOVA detectou diferencas estatisticamente significantes para os dois
parametros estudados, tipo de material (p=0,016) e inclusdo de NC (p<0,0001). Pelo teste de Tukey, observou-se que
os grupos A e C foram estatisticamente semelhantes (p>0,05), enquanto os grupos B e D apresentaram diferencas
significativas (p<0,05). Ao comparar o fator incorporagao ou nao de NC, observou-se diferenca significativa entre
os grupos A e B, e entre os grupos C e D (p<0,05). Conclusio: A incorporagao de nanotubos de carbono influenciou
negativamente os valores de dureza superficial para os dois tipos de CIV utilizados.

Descritores: Cimentos de ion6meros de vidro; nanotubos de carbono; testes de dureza.

Abstract

Introduction: Glass ionomer cements (GIC) are materials with low tensile and shear bond strength and therefore
contraindicated in areas subjected to high occlusal stress loads. Aim: To evaluate the effect of incorporation of carbon
nanotubes in GICs, conventional or indicated for the Atraumatic Restorative Treatment (ART), through the superficial
microhardness test. Material and method: Forty-eight specimens were prepared and divided into 4 groups according
to the type of GIC (n=12): conventional or high viscosity, embedded or not with 2% carbon nanotubes (CN): (A)
Vidrion R, (B) Vidrion R + 2% CN, (C) Vitro Molar and (D) Vitro Molar + 2% CN. The specimens were inserted
into plastic molds with Centrix syringe and stored in deionized water for 24 hours. After polishing, the superficial
hardness was performed with a Knoop indenter. Five indentations were made on each specimen, with distance of
100 micrometers between indentations. Result: The average hardness values were 58.96 + 8.29 (A) 34.81 + 5.78 (B)
491 £ 60.84 (C) 41.97 + 5.45 (D). ANOVA detected significant difference for the two varibales, material (p=0,016)
and CN inclusion (p<0,0001). Tukey test revealed that the groups A and C were statistically similar (p>0.05), while
the B and D groups showed significant differences (p<0.05). When comparing the incorporation or not of factor CN,
there was significant difference between groups A and B and between C and D groups (p<0.05). Conclusion: The
incorporation of CNTs negatively influenced the values of surface hardness for the two types of GIC used.

Descriptors: Glass ionomer cements; carbon nanotubes; hardness tests.

INTRODUCAO
O Tratamento Restaurador Atraumatico (TRA) é uma técnica cimento de iondmero de vidro (CIV)'2 E utilizada em situacdes
que se baseia na remogao de tecido cariado por meio da utilizagéo em que instrumentos rotatdrios convencionais ndo podem ser

de instrumentos manuais e a restaura¢do da cavidade com um utilizados, por falta/escassez de energia elétrica, ou em situagoes
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especiais, como bebés, pacientes com necessidades especiais e
criangas medrosas e ndo colaboradoras. A utilizagdo dos CIVs se
deve ao fato de serem materiais biocompativeis; possuirem efeito
isolante em relagéo as alteragdes térmicas do meio bucal; atuarem
como um agente antibacteriano, pela liberacdo de fltior, e ainda
pela possibilidade de manipula¢do manual'?.

As propriedades mecanicas e as caracteristicas clinicas e de
manuseio, principalmente dos CIV convencionais, ja se encontram
bem delineadas na literatura®*. Embora o cimento de iondmero de
vidro seja o material de escolha para a técnica do TRA, ainda é o
principal ponto de falha da técnica, pois ndo sao indicados para
dreas de esforgos mastigatérios®’. Varias tentativas de melhorar
as propriedades mecénicas dos CIVs sdo relatadas na literatura,
dentre as quais, temos: incorporac¢io de particulas de vidro®® ou
hidroxiapatita'® & mistura, aceleracao da presa com pontas de
ultrassom'!, entre outras.

A descoberta dos nanotubos de carbono (CNT) em 1991,
por lijima'?, representou grande evolugao cientifica, sugerindo
aplicagdes tecnologicas e especulagdes tedricas excepcionais, devidas,
principalmente, ao seu comportamento eletréonico singular®.
Os CNTs sao uma forma alotrépica do carbono caracterizada
pelo enrolamento de uma ou varias folhas de grafeno de forma
concéntrica e cilindrica, e com cavidade interna oca'. Estes sdo
materiais estratégicos, com grande interesse tecnoldgico, devido
principalmente & sua estrutura singular, a qual lhe confere um
conjunto peculiar de propriedades mecénicas, dpticas, térmicas,
quimicas e eletronicas®. A versatilidade desses materiais permite
que sejam explorados em diferentes areas de pesquisa e aplicagao.

Os nanotubos de carbono estdo atraindo uma atenc¢do consideravel
na drea médica/odontoldgica por ser um material bioinerte e por
suas propriedades fisicas e inicas. Estudos recentes tém mostrado
que os nanotubos de carbono podem ser utilizados como materiais
biomédicos, uma vez que podem melhorar a resisténcia dos materiais
compositos®'é; podem induzir o aumento de adesdo e proliferagéo
de células*, como de odontoblastos e fibroblastos's; atuar sobre o
efeito de nucleacio de hidroxiapatita e iniciadores de precipitagio
de apatita'®, e proporcionar atividade antimicrobiana®'’. Além destas
observagdes, hd relato de aumento das propriedades mecénicas
quando incorporados os nanotubos de carbono de parede tinica a
ceramica de alumina, na ordem de 300%°. Estas propriedades de
nanotubos de carbono tém gerado interesse quanto a sua utilizagao
em Odontologia.

Partindo destas informagdes encontradas na literatura, realizou-se
este estudo com o intuito de avaliar o efeito da incorporagio de
nanotubos de carbono em CIV, por meio de dureza superficial Knoop.

MATERIAL E METODO

Estudo Piloto

Para se determinar a propor¢do ideal de nanotubos em relacdo
a quantidade de p6 do CIV, foram confeccionados corpos de
prova cilindricos (de 5 mm de didmetro e 4 mm de espessura)
com concentragdes crescentes de nanotubos (0,5%, 1% e 2%). A
concentracgio ideal seria aquela que os dados apresentassem melhores
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caracteristicas de dureza superficial com a menor quantidade de
nanotubos incorporada. Optou-se por utilizar a concentragio de
2%, por proporcionar uma mensuragao facilitada em associagdo a
queda de dureza superficial similar as outras duas concentragoes
testadas. Os dados do teste piloto estdo presentes na Tabela 1.

Material e Amostra

Foram testados dois tipos de CIV: um convencional (VR, Vidrion
R - S.S White, Rio de Janeiro, Brasil) e outro de alta viscosidade
(VM, Vitro Molar - Nova DFL, Rio de Janeiro, Brasil).

Nanotubos de carbono de paredes simples com dimensoes de
1 a3 nm de didmetro e 1.000 nm de comprimento foram utilizados
neste estudo (Laboratério de Nanomateriais do Departamento de
Fisicada UFMG). Assim, nanotubo de carbono a 2% foi incorporado
aos dois tipos de CIV (Vidrion R + nanotubo de carbono a 2% e
Vitro Molar + nanotubo de carbono a 2%).

A partir dos dados obtidos com o teste piloto (média e desvio
padrao), o calculo amostral foi realizado (G* Power 3 for Mac).
Utilizando-se os parametros: poder do teste a 80%, numero de
grupos a serem testados igual a dois, erro de probabilidade a 0,05
e f = 0,986842, chegou-se ao cilculo amostral de 12 espécimes

por grupo.
Confecgdo dos Espécimes

Para a confec¢do dos espécimes, inicialmente determinou-se
a massa de po6 e liquido do CIV em balanga de precisdo analitica
(Shimadzu, Japdo), para padronizar o proporcionamento dos
componentes do CIV. Para os grupos A e C (sem nanotubos de
carbono), foram proporcionados 0,5 g do p6 e 0,2 g do liquido. Para
os grupos B e D (refor¢ados por nanotubos de carbono), foram
proporcionados 0,49 g do pé, 0,01 g do nanotubo e 0,2 g do liquido.

Os CIVs foram manipulados de acordo com as recomendagoes
dos fabricantes, em bloco de papel e com espatula metalica. O CIV
manipulado foi inserido com auxilio de seringa Centrix em moldes
plasticos, para a confecgdo de espécimes com propor¢des de 4 mm
de espessura e 5 mm de didmetro. Em seguida, realizou-se a pressao
com matriz de poliéster e lamina de vidro sobre a superficie do
espécime para promogao de superficie reta e lisa. As superficies
expostas foram entao protegidas com vaselina solida.

Ap6s a presa inicial (10 a 15 minutos), os espécimes foram
removidos do molde plastico, protegidos com vaselina sélida e
conservados em recipientes contendo agua deionizada por 24 horas'.
Apds esse periodo, os espécimes foram fixados com cera pegajosa

Tabela 1. Valores médios de microdureza superficial para diferentes
concentragdes de NC - teste piloto. Valores em KHN

Grupos Vidrion R Vitro Molar
Sem nanotubos 53,2+ 10,4 48,8 + 1,5
Com nanotubos - 0,5% 45,7 +3,8 39,6 1,9
Com nanotubos - 1,0% 37,1+3,7 389+1,1
Com nanotubos - 2,0% 34,5+5.2 37,0 £4,1
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em blocos de resina acrilica e tiveram as superficies polidas por
meio de maquina politriz circular (EcoMet/AutoMet 250, Buehler,
EUA), com lixas P4000 (Extec Corp, Enfield, CT, EUA).

Dureza Superficial

Os corpos de prova foram submetidos a andalise de dureza
superficial com endentador tipo Knoop em microdurémetro
digital (HMV-2, Shimadzu, Japao), utilizando-se forca de 25 g
e 30 segundos de tempo de endentagdo, pré-determinados em
estudo piloto. Cinco medi¢des foram realizadas na superficie de
cada espécime, distanciadas entre si em 100 pum, e a média foi
utilizada como resultado. Os dados obtidos foram registrados em
unidade KHN.

Andlise Estatistica

Os dados foram tabulados e submetidos a andlise estatistica
para se determinar a influéncia da incorporagdo de nanotubos
de carbono aos CIVs estudados. Foi utilizado, neste estudo, o
teste ANOVA, tendo como variaveis o tipo de CIV utilizado e a
incorporagdo de nanotubos de carbono. O teste de Tukey foi aplicado
para se realizarem comparag¢des multiplas entre os grupos. O nivel
de significancia foi de 5% (p<0,05).

RESULTADO

Houve diferencga estatisticamente significante entre os dois
materiais (p=0,016), de acordo com o teste ANOVA. O Vitro Molar
apresentou maijores valores KHN (51,41 + 10,89), em comparagdo
ao Vidrion R (46,88 * 14,16). A variavel incorporagdo de NC
também foi estatisticamente significante de acordo com o teste
ANOVA (p<0,0001). A inclusdo de NC resultou em valores KHN
menores que o grupo sem inclusdo, 38,9 + 6,60 e 59,90 * 6,73,
respectivamente.

Os resultados das comparagdes multiplas (Tukey) entre os quatro
grupos estio apresentados na Tabela 2. E possivel observar que nio
houve diferenca estatisticamente significante entre o Vidrion Re o
Vitro Molar sem o nanotubo de carbono. Entretanto, o Vitro Molar
apresentou valor significativamente maior de dureza superficial,
quando comparado ao Vidrion R com nanotubo de carbono.

DISCUSSAO

O estudo teve por objetivo avaliar a influéncia dos nanotubos
de carbono incorporados a dois tipos diferentes de cimentos de
iondmero de vidro (alta viscosidade e convencional). A hipétese foi

Tabela 2. Valores médios de microdureza superficial e desvio padrao
de cada grupo. Valores em KHN

Grupos Vidrion R Vitro Molar

Sem nanotubos 58,96 + 8,29 Aa 60,84 + 4,91 A¢

Com nanotubos 34,81 + 5,78 Ab 41,97 + 5,45 B

Letras sobrescritas maiusculas representam diferencas estatisticas nas linhas.
Letras mintsculas representam diferengas estatisticas nas colunas (Tukey, p<0,05).
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testar se a incorporagao dos nanotubos de carbono poderia melhorar
as propriedades dos materiais quanto a microdureza superficial.
Entretanto, os resultados observados revelam que a incorpora¢ao
dos nanotubos de carbono, seja em cimentos de iondmero de
vidro com alta viscosidade ou em cimentos de ionémero de vidro
convencionais, influenciou negativamente a dureza superficial dos
materiais analisados.

Pode-se verificar que ha diferenca estatisticamente significante
entre VM e VR, em que VM apresenta maiores valores. Este
comportamento ocorre, pois as composi¢oes dos materiais sdo
distintas, sendo o VM um CIV de alta viscosidade empregado em
TRA, que suporta maiores esforgos e confere maior resisténcia. O
cimento de ionémero de vidro de alta viscosidade apresenta em
sua composicao particulas menores, porém em maior quantidade,
resultando em propor¢ao pé/liquido aumentada e, consequentemente,
propriedades mecanicas melhoradas, o que suporta os resultados
observados'?.

Alguns estudos sugerem que os CIVs convencionais nao sejam
utilizados frequentemente como material restaurador devido a
sua relativa precariedade em propriedades mecanicas, ao serem
comparados a outros materiais restauradores'. Ambos os cimentos
de ionoémero de vidro (VM e VR) apresentaram menores valores
de dureza superficial, quando analisados com a incorporagao dos
nanotubos de carbono. Uma das causas a serem exploradas ¢ o
comportamento dos nanotubos de carbono quando incorporados ao
CIV, em que sua presenca possa influenciar nas cadeias poliméricas,
principalmente na fase de geleificagao.

Yap?, em 2002, verificou que a microdureza superficial dos
CIVs em 24 horas foi significantemente menor que em uma semana
e, por sua vez, menor que em um més, concluindo que o CIV
endurece com o passar do tempo, devido a continua formacédo de
pontes de sais de aluminio ap6s a fase de geleifica¢do. As amostras
deste estudo, que receberam ou nio a inclusdo de nanotubos de
carbono, foram analisadas apds 24 horas da confecgao, sugerindo
que a inclusdo de nanotubos de carbono possa ter retardado o
processo de geleificagdo dos CIVs, resultando em microdureza
superficial reduzida.

Quando se compararam os quatro grupos analisados, o fator
material possuiu diferenga estatisticamente significante somente
quando da inclusido dos nanotubos de carbono. A incorporagao dos
nanotubos de carbono fragilizou o material analisado, podendo-se
correlacionar aos estudos de inclusdo de argilas modificadas ao CIV,
o0s quais se desgastaram superficialmente em maior grau quando
dainsergao da argila®. Uma das justificativas foi a aglomeracéo das
particulas, que diminuem a resisténcia em algumas areas, podendo
ter ocorrido o mesmo com os nanotubos de carbono nos CIVs, no
presente estudo. A dispersio dos nanotubos em meio aquoso e a
sua aglutinag¢do ainda sio comportamentos que requerem maior
compreensao. Sabe-se que o tipo de solucdo em que este material
é disperso influencia na sua distribui¢do na mistura®. Os presentes
resultados se assemelham aos de Sakkar*, em que se concluiu que
a incorporag¢do de metais no CIV ndo ¢ indicada para produzir
nenhuma melhoria em propriedades como resisténcia a tragdo e
tenacidade a fratura.
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Estudos realizados com particulas de vidro incorporadas ao
CIV concluiram que o fator tempo e a concentragdo do material
incorporado influenciam nos resultados, sendo a fibra de vidro
uma modificagdo positiva no CIV"*, o que néo foi constatado no
presente estudo.

CONCLUSAO

Pdde-se concluir que a incorporagdo de nanotubos de carbono
em CIV de alta viscosidade e CIV convencional influenciou
negativamente na avaliacdo de microdureza superficial de ambos
os materiais, apos o periodo de 24 horas. Assim, novos estudos sao
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necessarios, com a incorporagdo de nanotubos de carbono em formas
distintas, como dispersao das particulas em alta velocidade, pois sua
influéncia positiva pode ser encontrada. Outras anilises estruturais,
como microscopia eletronica de varredura e espectroscopia de
dispersdo de energia, podem auxiliar na elucidagdo da dispersao
dos nanotubos na mistura de CIV.
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