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RESUMO 
 

O objetivo do presente trabalho foi avaliar o efeito da incorporação de quitosana e 

nanodiamantes na estabilidade de cor, rugosidade superficial, intensidade de 

fluorescência e microdureza em um cimento de ionômero de vidro. Para o estudo, 40 

amostras foram confeccionadas e divididas em 4 grupos experimentais de acordo 

com a incorporação de quitosana e nanodiamantes em cimento ionomérico Fuji II: 

Grupo 1 (controle): nenhuma incorporação; Grupo 2: com 10% de quitosana; Grupo 

3: com 10% de nanodiamantes; Grupo 4: com 5% de quitosana e 5% de 

nanodiamantes. A estabilidade cromática, rugosidade superfical, intensidade de 

fluorescência e microdureza foram mensuradas respectivamente pelos 

equipamentos espectrofotômetro de reflexão ultravioleta visível; rugosímetro, 

espectrofotômetro de fluorescência e microdurômetro. As amostras foram 

armazenadas individualmente em vinho tinto por 28 dias e, então, novamente 

analisadas. Os dados obtidos foram submetidos à Análise de Variância e teste de 

Tukey (α = 0,05). Amostras representativas de todos os grupos experimentais antes 

e após o envelhecimento foram submetidas à microscopia eletrônica de varredura e 

espectroscopia de energia dispersiva. A incorporação de 5% de quitosana e 5% de 

nanodiamantes promoveu resultados semelhantes ao grupo controle. Sendo assim, 

de maneira geral, a incorporação de 5% de quitosana e 5% de nanodiamantes é 

uma escolha satisfatória no aprimoramento das propriedades do cimento de 

ionômero de vidro. 

 
 Palavras-chaves: Cimento de ionômero de vidro; Quitosana; Nanodiamantes. 
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ABSTRACT 

 

The objective of this work was to evaluate the effect of chitosan and nanodiamonds 

incorporation on color stability, surface roughness, fluorescence intensity and 

microhardness of a glass ionomer cement. For the study, 40 samples were made 

and shared into 4 experimental groups according to the incorporation of chitosan and 

nanodiamonds in Fuji II ionomeric cement: Group 1 (control): with no add 

incorporation; Group 2: with 10% chitosan; Group 3: with 10% nanodiamonds; Group 

4: with 5% chitosan and 5% nanodiamonds. The chromatic stability, surface 

roughness, fluorescence intensity and microhardness were measured respectively by 

the ultraviolet visible reflection spectrophotometer equipment; rugosimeter, 

fluorescence spectrophotometer and microhardness tester, before and after 

immersion for 28 days in red wine. The data obtained were analyzed by ANOVA and 

Tukey's test (α = 0.05). Samples from all experimental groups before and after aging 

were subjected to scanning electron microscopy and energy dispersive 

spectroscopy. The incorporation of 5% chitosan and 5% nanodiamonds promotes 

results similar to the control group. In this manner, the incorporation of 5% 

nanodiamond and 5% nanodiamond seems to be promissing in the improvement of 

glass ionomer cement. 
 

 
 Keywords: glass ionomer cement; chitosan; nanodiamond. 

  



 
 

LISTA DE FIGURAS 

 

Figura 1 - Matrizes de silicone de adição 13 

Figura 2 - Amostras do cimento ionomérico 14 

Figura 3 - Espectrofotômetro de reflexão ultravioleta visível, modelo UV-2450 15 

Figura 4 - Gráfico da obtenção do espectro cromático do espécime 15 

Figura 5 - Perfilômetro, modelo Surftest SJ 400 16 

Figura 6 - Análise da rugosidade superficial 16 

Figura 7 - Espectrofotômetro de fluorescência, modelo RF-5301 PC 17 

Figura 8 - Gráfico da obtenção do espectro de fluorescência 17 

Figura 9 - Microdurômetro Micromet 5114 18 

Figura 10 - Indentação no cimento ionomérico 18 

Figura 11 - Amostra representativa do grupo controle (sem incorporação) 24 

Figura 12 - Amostra representativa do grupo ionomérico incorporado com 

10% de quitosana 24 

Figura 13 - Amostra representativa do grupo ionomérico incorporado com 

10% de nanodiamantes 25 

Figura 14 - Amostra representativa do grupo ionomérico com 5% de 

quitosana e 5% de nanodiamantes 25 

Figura 15 - Espectro dos elementos obtidos (porcentagem) para o grupo 

controle (sem incorporação) antes (A) e após o envelhecimento 

(B) 26 

Figura 16 - Espectro dos elementos obtidos (porcentagem) para o grupo 

ionomérico incorporado com 10% de quitosana antes (A) e após 

o envelhecimento (B) 26 

Figura 17 - Espectro dos elementos obtidos (porcentagem) para o grupo 

ionomérico incorporado com 10% de nanodiamantes antes (A) e 

após o envelhecimento (B) 26 

Figura 18 - Espectro dos elementos obtidos (porcentagem) para o grupo 

ionomérico incorporado com 5% de quitosana e 5% de 

nanodiamantes antes (A) e após o envelhecimento (B) 27 



 
 

LISTA DE TABELAS 

Tabela 1 - Composição dos grupos de cimentos de ionômeros de vidro 12 

Tabela 2 - Valores de alteração de cor (ΔE ± desvio padrão) em função 

dos grupos experimentais do cimento de ionômero de vidro 20 

Tabela 3 - Média e desvio padrão dos parâmetros colorimétricos (ΔL*, Δa* 

e Δb*) dos grupos experimentais do cimento de ionômero de 

vidro 20 

Tabela 4 - Valores de rugosidade superficial (Ra e Rz ± desvio padrão) 

em função dos grupos experimentais do cimento de ionômero 

de vidro antes e após o envelhecimento em solução de vinho 21 

Tabela 5 - Valores de intensidade de fluorescência (± desvio padrão) em 

função dos grupos experimentais do cimento de ionômero de 

vidro antes e após o envelhecimento em solução de vinho 22 

Tabela 6 - Valores de microdureza Knoop (± desvio padrão) em função 

dos grupos experimentais do cimento de ionômero de vidro 

antes e após o envelhecimento em solução de vinho 23 

 

  



 
 

SUMÁRIO 
 

INTRODUÇÃO ............................................................................................................ 9 

MATERIAIS E MÉTODOS ......................................................................................... 12 

Materiais .......................................................................................................................................... 12 

Confecção dos blocos de cimento de ionômero de vidro ................................................ 12 

Avaliação da estabilidade de cor ............................................................................................. 14 

Rugosidade Superficial ............................................................................................................... 15 

Intensidade de Fluorescência ................................................................................................... 16 

Microdureza Knoop ...................................................................................................................... 17 

Processo de Envelhecimento das Amostras ........................................................................ 18 

Microscopia eletrônica de varredura (MEV) e espectroscopia de energia 

dispersiva (EDS) ........................................................................................................................... 19 

Análise estatística ......................................................................................................................... 19 

RESULTADOS .......................................................................................................... 20 

Estabilidade de Cor ...................................................................................................................... 20 

Rugosidade Superficial ............................................................................................................... 21 

Intensidade de Fluorescência ................................................................................................... 22 

Microdureza .................................................................................................................................... 23 

Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV) ........................................................................ 23 

Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS) ..................................................................... 26 

DISCUSSÃO ............................................................................................................. 28 

CONCLUSÃO ............................................................................................................ 32 

REFERÊNCIAS ......................................................................................................... 33 

 

 



9 
 

INTRODUÇÃO 

 

Introduzido no final da década de 1960 por Wilson e Kent, o cimento de 

ionômero de vidro é um material de coloração semelhante ao dente,1 cujas 

propriedades como adesão química a estruturas dentárias, coeficiente de expansão 

térmica semelhante ao dente e biocompatibilidade o faz ser material de escolha para 

tratamento restaurador atraumático.2,3 Além das características citadas, os cimentos 

de ionômero de vidro possuem ação anticariogênica, pois as substâncias presentes 

em sua composição, ao se ligarem no elemento dental, liberam íons de flúor ao 

longo do tempo.3-6 

Apesar destas vantagens, apresentam como limitações baixa resistência 

ao desgaste e fragilidade limitando a sua aplicabilidade clínica, uma vez que 

apresentam vulnerabilidade às tensões e às forças oriundas do sistema 

estomatognático. Ademais, estudos in vitro e in vivo têm relatado a ocorrência de 

acúmulo de placa bacteriana sobre materiais restauradores, o que poderia ocasionar 

condições clínicas insatisfatórias, tais como mau hálito, cáries secundárias, 

sangramento, gengivite e em casos mais severos a periodontite.3,7-10  

Neste sentido, pesquisadores têm avaliado a influência da incorporação 

de agentes antibacterianos em materiais restauradores com o intuito de aumentar a 

longevidade clínica destes materiais na cavidade oral.9-12 A quitosana, polissacarídeo 

derivado da quitina encontrada em exoesqueletos de crustáceos, é um biomaterial 

que tem se destacado na incorporação de materiais restauradores em virtude de sua 

biocompatibilidade, biodegrabilidade, propriedades adesivas ao substrato dentário, 

propriedades anti-inflamatórias e antibacteriana, prevenção da desmineralização do 
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esmalte dentário e inibição do acúmulo de placa bacteriana,13-17 além de servir como 

um material de reforço para o composto restaurador.3,17 Embora não se saiba 

exatamente o mecanismo de ação da quitosana, seu uso tem sido amplamente 

empregado em diferentes materiais odontológicos tais como sistemas adesivos, 

colutórios bucais, dentifrícios, resinas compostas e cimentos de ionômero de vidro. 

Estudos têm demonstrado efetividade da associação da substância quitosana com a 

atividade antibacteriana para Streptococcus presentes na cavidade bucal, 

proporcionando uma atuação satisfatória e benéfica, uma vez que estes micro-

organismos estão diretamente relacionados no desenvolvimento da doença 

cárie.18,19 

Devido à baixa resistência ao desgaste e a fragilidade dos cimentos de 

ionômeros de vidro convencionais, seria de grande interesse o estudo para 

incorporação de outros biomateriais capazes de aprimorar as propriedades 

mecânicas dos cimentos ionoméricos, dentre eles partículas de nanodiamantes. 

Nanomateriais a base de carbono, também denominados de nanodiamantes têm 

sido amplamente empregados em materiais devido as suas propriedades de 

biocompatibilidade, dureza, condutividade térmica e elevada resistência mecânica.20-

23 O reforço de materiais pela incorporação de nanodiamantes em matrizes 

poliméricas tem demonstrado resultados interessantes e satisfatórios.23 Dessa 

forma, a avaliação da incorporação de nanodiamantes em cimentos ionoméricos 

seria de grande valia, uma vez que podem proporcionar maiores propriedades 

mecânicas e maior longevidade ao material restaurador. 

Além das propriedades intrínsecas dos materiais ionoméricos, algumas 

ações do cotidiano, tais como a ingestão de alimentos e bebidas contendo corantes, 

podem influenciar a estrutura dos cimentos de ionômero de vidro. A incorporação de 
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corantes no material restaurador poderia ocorrer devido à capacidade da sorção do 

líquido pela matriz orgânica e também pela textura superficial do material que 

poderia agir como uma estrutura irregular resultante da ação ácida provocando a 

alteração cromática da restauração.24 Como resultado destas reações, o 

manchamento se torna uma das principais preocupações clínicas, acarretando em 

substituição das restaurações.  

A ingestão de vinho provoca maiores chances de manchamento devido à 

presença de corantes em sua composição. Além disso, o baixo pH é o que mais 

desperta o cuidado da interação desta solução com as superfícies dentárias e dos 

materiais restauradores.25 O alto conteúdo de etanol e tanino podem afetar a 

integridade superficial e causar a alteração da restauração, além de permitir o 

amolecimento da matriz orgânica afetando as propriedades mecânicas e rugosidade 

superficial do cimento ionomêrico.26,27      

Sendo assim, o objetivo deste estudo foi avaliar o efeito da incorporação 

de quitosana e nanodiamantes na estabilidade de cor, rugosidade superficial, 

intensidade de fluorescência e microdureza de um cimento de ionômero de vidro. As 

hipóteses nulas testadas foram: 1) A incorporação de quitosana e nanodiamantes 

não influenciaria na estabilidade de cor, rugosidade superficial, intensidade de 

fluorescência e microdureza do material restaurador; 2) o envelhecimento na 

solução de vinho tinto não causaria alterações na rugosidade superficial, intensidade 

de fluorescência e microdureza do cimento de ionômero de vidro.  
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MATERIAIS E MÉTODOS 
 

Materiais 

Os materiais utilizados neste estudo estão ilustrados na tabela 1. 

Tabela 1 - Composição dos grupos de cimentos de ionômeros de vidro 

Grupos Pó Líquido 

Fuji II Pó não modificado 
Líquido de ácido poliacrílico 

não modificado 

Fuji II-Q 
Pó modificado com 10% de 

quitosana 

Líquido de ácido poliacrílico 

não modificado 

Fuji II-D 
Pó modificado com 10% de 

nanodiamantes 

Líquido de ácido poliacrílico 

não modificado 

Fuji II-QD 
Pó modificado com 5% de 

quitosana e 5% de nanodiamantes 

Líquido de ácido poliacrílico 

não modificado 

 

 

Confecção dos blocos de cimento de ionômero de vidro 

Quatro materiais foram avaliados: ionômero de vidro Fuji II (GC 

Corporation, Tokyo, Japão) sem incorporação de nenhum aditivo (grupo Fuji II); 

ionômero de vidro modificado pela incorporação de 10% de quitosana (Fuji II-Q); 

ionômero de vidro modificado pela incorporação de 10% de nanodiamante (Fuji II-D); 

e ionômero de vidro modificado pela incorporação de 5% de quitosana e 5% de 

nanodiamante (Fuji II-QD). As partículas de quitosana, que tem grau desacetilação 

de 90% e peso molecular de 375 KDa (Sigma Chemical Co., St. Louis, Missouri, 

EUA), e/ou nanodiamantes, partículas de carbono com diâmetro médio entre 2 a 8 

nm (Ebersoles), foram incorporadas ao pó do cimento de ionômero de vidro e 

misturadas através de um misturador mecânico por 5 minutos, e subsequentemente 
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por um misturador ultrassônico durante 3 minutos a fim de se obter uma consistência 

homogenia do material.27-29  

Dez amostras de cimento de cada grupo foram confeccionadas utilizando 

uma matriz pré-conformada (5 mm de diâmetro e 2 mm de profundidade) de silicone 

de adição (Express XT, 3M ESPE, St. Paul, MN, USA) (Figura 1). O cimento 

ionomérico foi manuseado de acordo com as recomendações do fabricante e 

inserido utilizando uma espátula Thompson. Após a inserção, uma tira de poliéster 

transparente e uma fina placa de vidro foram colocadas sobre o compósito na parte 

superior da matriz a fim de nivelar o material. As amostras foram planificadas 

manualmente com lixa de granulação 600, 800 e 1200 (Extec Corp, Enfield, CT, 

USA) sob refrigeração em água e polidas com pastas diamantadas (6, 3, e 1 μm - 

Extec Corp, Enfield, CT, USA) por um período de 3 minutos cada etapa. A seguir, as 

amostras foram submetidas a banho de ultrassom (Cristófoli, Campo Mourão, PR, 

Brasil) por 5 minutos para remoção de resíduos a cada troca de lixa e pastas 

diamantadas e no final do processo (Figura 2). 

.  

 

Figura 1 - Matrizes de silicone de adição 
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Figura 2 - Amostras do cimento ionomérico 

 

Avaliação da estabilidade de cor  

As amostras foram submetidas à análise cromática inicial, por meio de um 

Espectrofotômetro de Reflexão Ultravioleta Visível*, Modelo UV-2450 (Shimadzu, Kyoto, 

Japão) (Figura 3), com a avaliação de cor calculada através do Sistema CIE L*a*b*, 

estabelecido pela Comission Internacionale de I´Eclairaga – CIE. Este consiste de dois eixos 

a* e b*, que possuem ângulos retos e representam a dimensão de tonalidade ou cor (a*: 

proporção vermelho-verde; b*: proporção amarelo-azul). O terceiro eixo é o brilho, 

representado pela letra L*. Este é perpendicular ao plano a*b*. Com este sistema, qualquer 

cor pode ser especificada com as coordenadas L*, a*, b*. Foi realizada uma demarcação na 

porção posterior de cada amostra para permitir a sua padronização de inserção no 

dispositivo de análise de cor. Foram realizadas cinco leituras de análise de cor para cada 

amostra e posteriormente os valores foram submetidos a uma média aritmética (Figura 4).   

A estabilidade de cor foi determinada pela diferença (ΔE) entre as coordenadas 

obtidas das amostras antes e após o procedimento de envelhecimento. A mudança de cor, 

ΔE, é comumente usada para representar uma diferença de cor e é calculada a partir da 

fórmula:27,30 

                                                 ΔE= √ (ΔL*)2 + (Δa*)2 + (Δb*)2 
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Figura 3 - Espectrofotômetro de reflexão ultravioleta visível, modelo UV-2450 

 

Figura 4 - Gráfico da obtenção do espectro cromático do espécime 

        

Rugosidade Superficial 

A rugosidade de superfície foi determinada com perfilômetro (Surftest SJ 400, 

Mitutoyo Corp., Tóquio, Japão) (Figura 5). A ponta medidora do perfilômetro foi posicionada 

na superfície do espécime e os valores de Ra e Rz foram mensurados usando cut-off de 

0,8mm, à velocidade de 0,1mm/s (Figura 6). Três leituras foram realizadas sobre cada 

superfície em diferentes posições, e uma média aritmética foi calculada. Cada leitura foi 

obtida após girar o espécime em 120 graus.27,31  

    



16 
 

 

Figura 5 - Perfilômetro, modelo Surftest SJ 400 

 

Figura 6 - Análise da rugosidade superficial 

        

Intensidade de Fluorescência 

As leituras de fluorescência foram realizadas em todas as amostras utilizando o 

espectrofotômetro de fluorescência RF-5301 PC (Shimadzu Corp., Kyoto, Japão) (Figura 7). 

Os espécimes foram fixados no espectrofluorímetro com incidência do feixe de excitação no 

centro da amostra (370nm), com “slits” de emissão de 5,0 nm de abertura. Os dados obtidos 

foram registrados no computador acoplado ao espectrofluorímetro na forma de gráfico, 

registrando todos os valores de intensidade de fluorescência que se encontrarem no 

espectro de luz visível entre 400 nm e 600 nm. A média dos valores de intensidade de 

fluorescência entre 420 nm e 470 nm de comprimento de onda, correspondentes ao 

espectro de luz visível entre o violeta e o azul, foi calculada. Foram realizadas três leituras 

em cada espécime e uma média aritmética foi realizada posteriormente (Figura 8).32 
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Figura 7 - Espectrofotômetro de fluorescência, modelo RF-5301 PC 

 

Figura 8 - Gráfico da obtenção do espectro de fluorescência 

 

 Microdureza Knoop 

Os espécimes foram levados ao microdurômetro Micromet 5114 (Buehler, Lake 

Bluff, USA) (Figura 9), para verificação da microdureza do cimento de ionômero de vidro 

para cada grupo experimental. Cinco endentações foram realizadas usando uma carga de 

25 gramas durante 5 segundos (Figura 10) e uma média aritmética foi realizada 

posteriormente. Os valores de dureza Knoop foram avaliados pelo software Buehler 

OmniMet (Buehler, Lake Bluff, USA).33
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Figura 9 - Microdurômetro Micromet 5114 

 

Figura 10 - Indentação no cimento ionomérico 

 

Processo de Envelhecimento das Amostras 

Após as leituras iniciais de estabilidade de cor, rugosidade superficial, 

intensidade de fluorescência e microdureza, as amostras de cada grupo foram imersas 

individualmente em frascos contendo 5 ml de vinho tinto (Valdorella, Malbec, Argentina) por 

um período de 28 dias, mantidos em estufa (ECB-2, Adamo Products for Laboratory Ltda, 

Piracicaba, São Paulo, Brasil) em temperatura de 37°C. Os frascos foram selados para 

prevenir a evaporação da solução a qual foi trocada semanalmente.27,34 
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Microscopia eletrônica de varredura (MEV) e espectroscopia de energia 

dispersiva (EDS)  

Amostras representativas de cada grupo (n=2), pré e pós-envelhecidas em 

vinho, foram fixadas em stubs metálico, sendo metalizadas com ouro em metalizador 

(Balzers SCD-050 sputter coater, Alemanha) e levados em microscopia eletrônica de 

varredura (JEOL JSM 500LV, Tóquio, Japão) para ilustração da morfologia superficial do 

material restaurador.35 Ademais, foi analisada a composição do material restaurador para 

cada grupo experimental utilizando espectroscopia de energia dispersiva (JEOL JSM 500LV, 

Tóquio, Japão).  

 

Análise estatística 

Os dados da estabilidade de cor, rugosidade superficial, intensidade de 

fluorescência e microdureza foram submetidos ao teste de normalidade (Teste de Shapiro-

Wilk; Programa Bioestat 2.0) e homogeneidade (Teste de Bartlett; Programa Assistat 7.7 

beta). As médias de estabilidade de cor foram submetidas à ANOVA (Programa 5.0 

Statview, Versão 5.0.1) e teste de Tukey (α = 0,05). As médias de rugosidade superficial, 

intensidade de fluorescência e microdureza foram submetidas à ANOVA 2 fatores para 

medidas repetidas (Programa 5.0 Statview, Versão 5.0.1) e teste de Tukey (α = 0,05).  
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RESULTADOS 
 

Estabilidade de Cor 

Os valores da estabilidade de cor (ΔE) e dos parâmetros de cada coordenada 

colorimétrica (ΔL*, Δa* e Δb*) para os diferentes grupos de cimento de ionômero de vidro 

estão ilustrados na Tabela 2 e 3. De acordo com a Tabela 2, pode-se observar que houve 

diferença significante na comparação entre os grupos experimentais de cimento de 

ionômero de vidro (p < 0,05). A incorporação de 10% de quitosana no material ionomérico 

promoveu maiores valores de alteração cromática quando comparado ao cimento de 

ionômero de vidro incorporado com 10% de nanodiamantes (p = 0,0037). Entretanto, não 

houve diferença significante na comparação com os grupos de ionômero de vidro sem 

incorporação (controle) e incorporado com 5% de quitosana e 5% nanodiamantes (p > 0,05).   

 

Tabela 2 - Valores de alteração de cor (ΔE ± desvio padrão) em função dos grupos experimentais do 

cimento de ionômero de vidro 

Grupos Fuji II Fuji II-Q Fuji II-D Fuji II-QD 

 9,17 ± 3,36 AB   12,24 ± 2,76 A  5,86 ± 1,35 B 8,10 ± 5,56 AB  

Médias seguidas por letras distintas apresentam diferença estatisticamente significante (p < 0,05). 

 

Tabela 3 - Média e desvio padrão dos parâmetros colorimétricos (ΔL*, Δa* e Δb*) dos grupos 

experimentais do cimento de ionômero de vidro 

Grupos 

Parâmetros 

Fuji II Fuji II-Q Fuji II-D Fuji II-QD 

ΔL* - 8,26 ± 4,13  - 10,42 ± 3,32   - 3,17 ± 4,10  - 6,23 ± 6,17  

Δa* 2,01 ± 0,78  5,20 ± 0,64   1,49 ± 0,44   3,06 ± 1,04  

Δb* - 0,82 ± 2,46  - 0,08 ± 3,44   2,35 ± 1,96  2,72 ± 1,73  
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Rugosidade Superficial 

Os valores da rugosidade superficial (Ra e Rz) para os diferentes grupos de 

cimento de ionômero de vidro, antes e após o envelhecimento, estão ilustrados na Tabela 4. 

De acordo com a Tabela 4, não houve diferença significativa nos valores de Ra e Rz para os 

diferentes grupos experimentais do material ionomérico antes do envelhecimento (p > 0,05). 

Porém, após o envelhecimento das amostras em solução de vinho tinto, o grupo de cimento 

de ionômero de vidro incorporado com 10% de quitosana apresentou maiores valores de 

rugosidade (Ra e Rz) em relação ao material incorporado com 10% de nanodiamantes (Ra 

[p = 0.0083] e Rz [p = 0,0325]). Não houve diferença estatística na rugosidade superficial 

(Ra e Rz) comparando o grupo incorporado com 10% de quitosana para o grupo controle 

(sem incorporação) e para o grupo incorporado com 5% de quitosana e 5% de 

nanodiamantes (p > 0,05). Com relação ao envelhecimento, pode-se notar que a solução de 

vinho promoveu maiores alterações para ambos os parâmetros de rugosidade superficial 

(Ra e Rz) de todos os grupos experimentais quando comparados aos valores antes do 

envelhecimento (p > 0,05) (Tabela 4). 

 

Tabela 4 - Valores de rugosidade superficial (Ra e Rz ± desvio padrão) em função dos grupos 

experimentais do cimento de ionômero de vidro antes e após o envelhecimento em solução de vinho 

Grupos Fuji II Fuji II-Q Fuji II-D Fuji II-QD 

Ra     

Antes Envelhecimento 0,78 ± 0,29 B a 0,80 ± 0,16 B a 0,62 ± 0,14 B a 0,74 ± 0,09 B a 

Após Envelhecimento 3,35 ± 1,69 A ab 4,52 ± 1,94 A a 2,03 ± 1,15 A b 3,51 ± 1,10 A ab 

Rz     

Antes Envelhecimento 6,19 ± 2,61 B a 5,02 ± 1,70 B a 4,34 ± 1,94 B a 5,54 ± 1,22 B a 

Após Envelhecimento 19,82 ± 10,22 A ab 25,98 ± 9,02 A a 13,48 ± 6,10 A b 22,52 ± 10,94 A ab 

Médias seguidas por letras distintas (maiúsculas na coluna e minúsculas na linha) apresentam 

diferença estatisticamente significante para cada parâmetro avaliado (p < 0,05). 
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Intensidade de Fluorescência 

Os valores da intensidade de fluorescência para os diferentes cimentos de 

ionômero de vidro, antes e após o envelhecimento, estão ilustrados na Tabela 5. De acordo 

com a Tabela 5, pode-se observar que a incorporação de 10% de quitosana e a 

incorporação de 5% de quitosana juntamente com 5% de nanodiamantes ao material 

ionomérico promoveram maiores valores de intensidade de fluorescência quando 

comparados ao grupo controle (sem incorporação) antes do envelhecimento (p < 0,05). 

Entretanto, após o envelhecimento, o grupo controle apresentou maiores valores de 

intensidade de fluorescência quando comparado com os grupos de cimento de ionômero de 

vidro incorporado com 10% de quitosana e com o grupo incorporado com 5% de quitosana e 

5% de nanodiamantes (p < 0,05). Não houve diferença estatisticamente significante na 

comparação entre o grupo controle com o grupo do material ionomérico incorporado com 

10% de nanodiamantes antes e após o envelhecimento (p > 0,05). A solução de vinho 

promoveu menores valores de intensidade de fluorescência para todos os grupos 

experimentais quando comparado aos valores de pré-ciclagem (p < 0,05), exceto para o 

grupo controle (p > 0,05) (Tabela 5).  

 

Tabela 5 - Valores de intensidade de fluorescência (± desvio padrão) em função dos grupos 

experimentais do cimento de ionômero de vidro antes e após o envelhecimento em solução de vinho 

Grupos Fuji II Fuji II-Q Fuji II-D Fuji II-QD 

Antes Envelhecimento 40,03 ± 14,59 A b 112,60 ± 57,00 A a 86,21 ± 34,92 A ab 99,21 ± 49,31 A a 

Após Envelhecimento 66,51 ± 30,75 A a 23,88 ± 13,86 B b 48,84 ± 33,15 B ab 27,57 ± 16,61 B b 

Médias seguidas por letras distintas (maiúsculas na coluna e minúsculas na linha) apresentam 

diferença estatisticamente significante (p < 0,05). 
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Microdureza 

Os valores da microdureza Knoop para os diferentes grupos de cimento de 

ionômero de vidro, antes e após o envelhecimento, estão ilustrados na Tabela 6. De acordo 

com a Tabela 6, pode-se observar que o material ionomérico incorporado com 10% de 

nanodiamantes apresentou maiores valores de dureza antes do envelhecimento quando 

comparado aos demais grupos experimentais (p < 0,05). Entretanto, após o período de 

envelhecimento em solução de vinho, não houve diferença estatisticamente significante 

entre todos os grupos experimentais (p > 0,05). O envelhecimento promoveu uma 

diminuição significativa nos valores da microdureza Knoop para todos os grupos 

ionoméricos (p < 0,05).  

 

Tabela 6 - Valores de microdureza Knoop (± desvio padrão) em função dos grupos experimentais do 

cimento de ionômero de vidro antes e após o envelhecimento em solução de vinho 

Grupos Fuji II Fuji II-Q Fuji II-D Fuji II-QD 

Antes Envelhecimento 88,63 ± 26,49 A b 82,63 ± 18,79 A b 123,03 ± 28,36 A a 82,92 ± 12,23 A b 

Após Envelhecimento 35,84 ± 12,30 B a 32,37 ± 11,08 B a 33,19 ± 9,59 B a 39,09 ± 6,67 B a 

Médias seguidas por letras distintas (maiúsculas na coluna e minúsculas na linha) apresentam 

diferença estatisticamente significante (p < 0,05). 

 

Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV)  

As imagens obtidas em microscopia eletrônica de varredura dos grupos 

experimentais antes e após o envelhecimento estão ilustradas nas Figuras 11 a 14. 
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Figura 11 - Amostra representativa do grupo controle (sem incorporação) 

 

 

 

 

 

A e B) Pré-envelhecimento com ampliação de 500 x e 2000 x, 
respectivamente; C e D) Pós-envelhecimento com ampliação de 500 x e 
2000 x, respectivamente.  

 

Figura 12 - Amostra representativa do grupo ionomérico incorporado com 

10% de quitosana 

 

 

 

A e B) Pré-envelhecimento com ampliação de 500 x e 2000 x, 
respectivamente; C e D) Pós-envelhecimento com ampliação de 500 x e 
2000 x, respectivamente.  

 

B A 

D C 

B A 

D C 
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Figura 13 - Amostra representativa do grupo ionomérico incorporado com 

10% de nanodiamantes 

 

 

 

 

 

 

 

 

A e B) Pré-envelhecimento com ampliação de 500 x e 2000 x, 
respectivamente; C e D)  Pós-envelhecimento com ampliação de 500 x e 
2000 x, respectivamente.  

 

Figura 14 - Amostra representativa do grupo ionomérico com 5% de 

quitosana e 5% de nanodiamantes 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

A e B) Pré-envelhecimento com ampliação de 500 x e 2000 x, 
respectivamente; C e D) Pós-envelhecimento com ampliação de 500 x e 
2000 x, respectivamente. 

B A 

D C 

B A 

D C 
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Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS) 

Os espectros dos elementos obtidos através da espectroscopia de energia 

dispersiva dos grupos experimentais antes e após o envelhecimento estão ilustrados nas 

Figuras 15 a 18. 

 

Figura 15 - Espectro dos elementos obtidos (porcentagem) para o grupo controle (sem incorporação) 

antes (A) e após o envelhecimento (B) 

 

 

Figura 16 - Espectro dos elementos obtidos (porcentagem) para o grupo ionomérico incorporado com 

10% de quitosana antes (A) e após o envelhecimento (B) 

 

 

Figura 17 - Espectro dos elementos obtidos (porcentagem) para o grupo ionomérico incorporado com 
10% de nanodiamantes antes (A) e após o envelhecimento (B) 

 

 

 

 

 

 

A B 

A 

C – 5.58     O – 42.72    F - 4.30    Na - 6.82        

Al -  22.16   Si – 14.81   P – 10.94  Cl - 2.93     

K – 1.88     Ca – 1.27   Ti – 0.74   Sr – 15.17  

 

C – 3.97     O – 42.41    F - 15.55    Na - 

8.22        Al -  22.49   Si – 15.02   P – 8.45     

K – 1.20    Ca – 15.19  Mg – 0.21    

 

C – 2.25     O – 47.18    F - 4.22    Na - 10.21        

Al -  25.60   Si – 5.98   P – 27.48  Cl - 8.58     

K – 6.32     Ca – 1.00   Sr – 18.59  Ba - 0.60  

 

C – 3.06     O – 47.77    F – 16.02    Na - 

6.71        Al - 22.40   Si – 12.78   P – 15.63    

K – 4.98     Ca – 15.44   Mg - 0.58  Cl - 0.17 

 

C – 1.83     O – 32.85    F - 7.20    Na - 4.57        

Al -  18.32   Si – 9.94   P - 1 8.80     K – 

3.61    Ca – 0.78   Cl – 1.20    Sr – 11.94    

 

C – 3.59     O – 40.10    F - 9.12    Na - 

5.24        Al -  17.01   Si – 15.75   P – 

13.95     K – 3.92    Ca – 9.30  Cl – 0.25    

 

B A 

B A 

B A 
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Figura 18 - Espectro dos elementos obtidos (porcentagem) para o grupo ionomérico incorporado com 

5% de quitosana e 5% de nanodiamantes antes (A) e após o envelhecimento (B) 

 

  

C – 2.44     O – 20.48    F - 2.73    Na - 14.16        

Al -  12.92   Si – 11.52   P – 5.39     K – 1.23    

Ca – 0.54  Cl – 14.59   Ti – 0.35    Sr – 12.02   

 

C – 4.42     O – 36.80    F - 7.29    Na - 5.35        

Al -  19.25   Si – 7.10   P – 20.11    K – 4.47    

Ca – 0.69  Cl – 2.98     Sr – 14.11   Ba – 0.43    

 

B A 
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DISCUSSÃO  
 

A incorporação de algumas substâncias, tais como quitosana e nanodiamantes, 

tem sido frequentemente investigada com o objetivo de aprimorar a biocompatibilidade e as 

propriedades mecânicas de materiais restauradores temporários e definitivos, dentre eles as 

resinas compostas, resinas bisacrílicas e cimentos de ionômero de vidro.15-17,27 Frente às 

limitações das propriedades mecânicas e biológicas dos cimentos ionoméricos, o objetivo 

deste estudo in vitro foi avaliar o efeito da incorporação de quitosana e nanodiamantes sob 

diferentes concentrações na estabilidade de cor, rugosidade superficial, intensidade de 

fluorescência e microdureza de um cimento de ionômero de vidro.   

O cimento de ionômero de vidro é um dos principais materiais restauradores 

bioativos e a primeira escolha de material no tratamento restaurador atraumático, uma vez 

que adere quimicamente de forma satisfatória a estrutura dentária permitindo a liberação de 

fluoreto, reduzindo a proliferação bacteriana e favorecendo o processo de remineralização 

do elemento dental. De acordo com Mishra et al.,36 os cimentos ionoméricos apresentam 

liberação de fluoreto aproximadamente de 10 ppm durante as 48 horas após a sua inserção 

na cavidade bucal.36 Entretanto, esta liberação pode ser considerada ineficiente para um 

efeito antibacteriano eficaz e desejável.36 Desta forma, autores vêm estudando a 

incorporação de agentes antibacterianos na composição de cimentos ionoméricos, tais 

como o digluconato de clorexidina e a quitosana.36   

A quitosana é um polissacarídeo catiônico produzido através do processo de 

desacetilação da quitina, sendo este polissacarídeo amplamente utilizado em aplicações 

biomédicas devido a sua alta biocompatibilidade e propriedades antimicrobianas.37 A quitina 

é um pó amarelado de estrutura cristalina ou amorfa, altamente hidrofóbica e insolúvel em 

água.38  A quitosana, produto final da processo de desacetilação, apresenta-se como um pó, 

de granulação heterogênea, mais escura que a de origem, levemente amarelada e com uma 

textura mais ressecada.38 Essa coloração pode ter influenciado nos valores finais da análise 
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cromática, um vez que o material ionomérico incorporado com 10% de quitosana apresentou 

maiores valores dos parâmetros colorimétricos para o eixo “L” e “a” (Tabela 3), 

proporcionando maiores valores de alteração cromática para este grupo experimental 

(Tabela 2). 

 Partículas de nanodiamantes têm sido amplamente estudadas devido a sua 

incorporação nas matrizes de materiais poliméricos com o objetivo de melhorar suas 

propriedades mecânicas.39 A característica da inserção dos nanodiamantes na composição 

dos materiais odontológicos se deve ao fato da sua inércia. Entretanto, sua superfície ainda 

continua reativa, se tornando um material biocompatível. As partículas incorporadas, no 

entanto, também tendem a sofrer agregação, reduzindo a energia superficial.39-41 Este fator 

pode ter corroborado para os menores valores numéricos da rugosidade superficial do grupo 

ionomérico incorporado com 10% de nanodiamantes quando comparado com os demais 

grupos experimentais, tanto para os parâmetros Ra e Rz avaliados antes e após o 

envelhecimento na solução de vinho (Tabela 4).  

A rugosidade dos cimentos de ionômeros de vidro convencionais está 

diretamente relacionada a alguns fatores dentre eles, tamanho e forma das partículas de 

vidro; adesão entre as partículas e a matriz; resistência inerente aos constituintes dos 

cimentos; e a reação de presa de cada tipo de material.40,41 Nanodiamantes são 

nanopartículas de carbono com uma estrutura octaédrica semelhante a um diamante com 

um diâmetro de aproximadamente 2 a 8 nm.39 Desta forma, pode-se especular também que 

os menores valores dos parâmetros da rugosidade superficial para este grupo se deve ao 

fato dos nanodiamantes terem preenchidos os espaços intermediários entre as partículas 

constituintes do material ionomérico, promovendo menor rugosidade superficial (Tabela 4).    

Como um tipo de nanomaterial à base de carbono, os nanodiamantes são 

considerados atualmente um nano-aditivo promissor para as aplicações biomédicas devido 

ao seu tamanho de partícula em escala nanométrica, além de sua satisfatória 

biocompatibilidade e propriedade mecânica.39 Cao et al.39 avaliaram a incorporação de 



30 
 

partículas de nanodiamantes funcionalizadas com copolímero catiônico hidrofílico na 

composição de resinas compostas, aprimorando as propriedades mecânicas, tais como 

dureza, resistência e módulo flexural, além do aprimoramento da atividade antibacteriana do 

compósito.39 A incorporação de 10% de nanodiamantes ao material ionomérico promoveu 

maiores valores iniciais de dureza ao material em relação ao grupo controle (Tabela 6), 

corroborando com os resultados encontrados por Cao et al.   

O armazenamento dos espécimes na solução de vinho tinto influenciou 

significativamente nas propriedades ópticas e mecânicas do material ionomérico, 

independentemente da concentração de incorporação de quitosana e/ou nanodiamantes 

(Tabelas 2 a 6), rejeitando a segunda hipótese nula deste estudo. Especula-se que o pH 

reduzido da solução de vinho tinto possa ter causado o amolecimento da matriz de polissal 

do material ionomérico, sendo este material relativamente solúvel em soluções ácidas 

comparados com soluções neutras.42,43 É importante enfatizar que o pH ácido utilizado na 

presente experimento pode não representar a situação clínica da cavidade oral devido à 

diluição da solução pela saliva, escovação dos elementos dentários e o período de contato 

da solução de vinho com os dentes e restaurações. A diminuição dos valores das 

propriedades mecânicas (Tabelas 4 e 6) pode estar diretamente relacionada com o efeito do 

vinho no material restaurador, especulando-se que a solução etílica promoveu uma 

desintegração e degradação hidrolítica na matriz de polissal e/ou nas partículas de carga,44 

exacerbando a formação de micro rachaduras e fissuras no material ionomérico como pode 

ser observado nas imagens de microscopia eletrônica de varredura (Figuras 11 a 14). A 

análise de espectroscopia por energia dispersiva mostrou que o envelhecimento na solução 

de vinho tinto foi capaz de diminuir a concentração porcentual do elemento carbono (C) dos 

grupos experimentais incorporados com 10% de quitosana e 10% de nanodiamantes 

(Figuras 16 e 17), sendo este elemento o principal constituinte das partículas de quitosana 

(C6H11O4N)n e nanodiamantes (C)n.  
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Embora os resultados do presente estudo mostrem que a incorporação de 5% de 

quitosana e 5% de nanodiamantes ao material ionomérico não promoveu de maneira geral 

diferença significante para o grupo controle quando avaliado as propriedades ópticas e 

mecânicas (Tabela 2 a 6), é necessário ressaltar a efetividade de biocompatibilidade, 

biodegrabilidade, propriedades adesivas ao substrato dentário, propriedades anti-

inflamatórias e antibacteriana, prevenção da desmineralização do esmalte dentário e 

inibição do acúmulo de placa bacteriana destes componentes já comprovados 

cientificamente.13-17 Desta forma, a associação de 5% de quitosana com 5% de 

nanodiamantes torna-se uma concentração satisfatória na incorporação do material 

ionomérico, uma vez que contêm a atividade antibacteriana e a associação de ambos 

componentes não promoveu prejuízo nas propriedades ópticas e mecânicas do material 

restaurador.  

Compreender os componentes empregados na formulação dos compósitos 

odontológicos torna-se imprescindível no aprimoramento e consequentemente na 

longevidade destes materiais na cavidade oral. Dessa forma, estudos futuros são 

necessários a fim de complementar as discussões em torno do aprimoramento das 

propriedades mecânicas e biológicas dos cimentos de ionômeros de vidro, bem como 

avaliar o comportamento destes ao longo do tempo. Ademais, alguns fatores limitantes 

deste estudo devem ser levados em consideração, tais como a utilização de apenas um tipo 

de cimento ionomérico, a utilização de apenas duas concentrações de quitosana e 

nanodiamantes, e por se tratar de um estudo in vitro, sendo que a transferência dos 

resultados a nível laboratorial para a condição clínica deve ser realizada com cautela, uma 

vez que os estudos in vitro não conseguem simular de maneira fidedigna a condição da 

cavidade bucal.  
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CONCLUSÃO 

Baseado na metodologia adotada e nos resultados obtidos do presente estudo, 

foi possível concluir que a incorporação de quitosana e nanodiamantes influenciou na 

estabilidade de cor, rugosidade superficial, intensidade de fluorescência e microdureza do 

cimento de ionômero de vidro. A incorporação de 5% de quitosana e 5% de nanodiamantes 

é uma alternativa satisfatória no aprimoramento das propriedades ópticas e mecânicas do 

cimento ionomérico. Ademais, o envelhecimento na solução de vinho foi capaz de degradar 

as propriedades do material ionomérico, independente da concentração de quitosana e 

nanodiamantes incorporados ao material restaurador.  
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