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Resumo  

O objetivo do presente estudo foi avaliar as propriedades antimicrobianas, físico-

mecânicas e de liberação de fluoreto do cimento de ionômero de vidro (CIV) associado 

ao hexametafosfato de sódio (HMP) microparticulado e nanoparticulado. Inicialmente, 

foram obtidas soluções de HMP nas concentrações 1, 3, 6, 9 e 12 % e a atividade 

antibacteriana foi avaliada contra Streptococcus mutans, Lactobacillus acidophilus e 

Actinomyces israelli por meio do teste de difusão em ágar. A mesma metodologia foi 

empregada para determinar a atividade antimicrobiana do CIV associado ao HMP nas 

concentrações de 6, 9 e 12 % microparticulado ou nanoparticulado. Foi determinada a 

liberação de fluoreto (F) e HMP em soluções de desmineralização e remineralização. 

Além disso, as resistências à tração diametral e compressão, dureza de superfície e grau 

de conversão de monômeros foram analisados. Testes paramétricos e não paramétricos 

foram realizados, após a verificação da homocedasticidade dos dados (p < 0,05). As 

soluções de 6, 9 e 12 % de HMP apresentaram melhor atividade antimicrobiana contra 

as bactérias testadas, sendo essas concentrações incorporadas ao CIV. Todas as 

concentrações de HMP associado ao CIV tiveram atividade antimicrobiana para todas 

as bactérias. Observou-se uma relação dose-resposta entre concentração de HMP no 

CIV e a atividade antimicrobiana. Com relação à liberação de F e HMP, os maiores 

valores ocorreram no primeiro dia em todos os grupos e as maiores médias de liberação 

ocorreram nos grupos contendo 9 e 12 % de HMP nanoparticulado. Entretanto, a 
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incorporação do HMP ao CIV reduziu as propriedades físico-mecânicas quando 

comparado ao CIV mostrando uma relação dose-resposta. Concluiu-se que a 

incorporação de HMP no CIV melhora a atividade antimicrobiana e aumenta a liberação 

de F, porém reduz suas propriedades físico-mecânicas. A redução das partículas de 

HMP levou a melhores resultados antimicrobianos e de liberação de fluoreto. 

 

Palavras-chave: Cimentos de ionômeros de vidro, Fosfatos, Nanopartículas, 

Polimerização, Força compressiva, Antibacterianos. 
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 Abstract 

The aim of this study was to evaluate antimicrobial, physico-mechanical and fluoride 

release properties of the glass ionomer cement (GIC) associated with HMP 

microparticle and nanoparticle. Initially, solutions of HMP were obtained at 

concentrations of 1, 3, 6, 9 and 12 %, and the antibacterial activity was evaluated 

against Streptococcus mutans, Lactobacillus acidophilus and Actinomyces israelli by 

agar diffusion test. The same methodology was used to determine the antimicrobial 

activity of GIC associated with HMP at concentrations of 6, 9 and 12 % microparticle 

or nanoparticle. The release of F and HMP were determined in demineralization and 

remineralization solutions. Furthermore, the resistance to diametral tensile and 

compression, surface hardness and the degree of conversion of monomers were 

measured. Parametric and non-parametric tests were performed, after checking 

homocedasticity data (p < 0.05). The solutions of  6, 9 and 12 % of HMP showed better 

antimicrobial activity against all bacteria tested, and these concentrations incorporated 

into the CIV. All concentrations of HMP incorporated into the GIC had antimicrobial 

activity for all bacteria. There was a dose-response relationship between concentration 

of HMP in the GIC and antimicrobial activity. Regarding the release of F and HMP, 

higher values occurred on the first day in all groups and the highest levels of release 

occurred in groups containing 9 and 12 % of HMP nanoparticle. However the 

incorporation of HMP in the GIC reduced values of physical and mechanical tests when 

compared to the GIC, showing a dose-response relationship. It was concluded that the 
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incorporation of HMP in GIC improves antimicrobial activity and increase the release 

of fluoride, but reduces its physical and mechanical properties. The reduction of 

particulate HMP led to better antimicrobial and fluoride release results. 

 

Keywords: Glass ionomer cements, Phosphates, Nanoparticles, Polymerization, 

Compressive strength, Anti-bacterial agents. 
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LISTA DE ABREVIATURAS 
 

HMP Hexametafosfato de sódio 

CIV Cimento de ionômero de vidro 

% Porcentagem 

F Fluoreto 

P Nível de significância 

BHI Brain Heart Infusion 

°C Grau Celsius 

µL Microlitro 

mL Mililitro 

nm Nanômetro 

M Microparticulado 

N Nanoparticulado 

µm Micrometro 

DRX Difração de raios-X 

LC Light-Cured 

G Grama 

mm Milímetro 

mW/cm2 Miliwatts por centímetro quadrado 

DES Desmineralização 

RE Remineralização 

Ca Cálcio 

P Fósforo 

mmol/L Milimolaridade 
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mol/L Molaridade 

KCl Cloreto de potássio 

pH Potencial hidrogeniônico 

µg F/mL Micrograma de fluoreto por mililitro 

TISAB Tampão ajustador de força iônica total 

μg/cm² Micrograma por centímetro quadrado 

HCl Ácido clorídrico  

µg P/mL Micrograma de fósforo por mililitro 

µg Micrograma 

mm/min Milímetro por minute 

kgf/cm2 Quilograma-força por centímetro quadrado 

Fr Força  

D Diâmetro 

T Altura 

MPa Megapascal 

n Número de repetições 

Mg Miligrama 

FTIR Espectroscopia no infravermelho transformada de Fourier 

cm-1 Por centímetro 

µg F/cm² Micrograma de fluoreto por centímetro quadrado 

µg HMP/cm²             Micrograma de hexametafosfato de sódio por centímetro 

quadrado 

KHN Dureza Knoop  

KBr Brometo de potássio 

LTDA Limitada 
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DP Desvio padrão 

UNESP Universidade Estadual Paulista 

SP São Paulo 

A/Abs Absorbância 

R Correlação 

 Pi 

< Menor 

TD Tração diametral 

GC Grau de conversão 

Na Sódio  

Mg Magnésio  

CHX Clorexidina 

MO Missouri 

UFSCar Universidade Federal de São Carlos 

MA Massachusetts 

ATCC American Type Culture Collection 

IAL Instituto Adolfo Lutz 

Co  Company 

St Saint 

Inc. Incorporation 

H Hora 

Fig Figura 

K Potássio  

Al  Alumínio 

Fe Ferro 
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COO- Grupamento carboxílico 

CH2=C-(CH3) Grupamento metacrilato  

Tel Telefone 

CEP Código de endereçamento postal 

+ Mais 

VT Vermont 

WI Wisconsin 

c-d-p Corpo-de-prova 

C = C Dupla ligação de carbono 
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Propriedades antimicrobianas, físico-mecânicas e de liberação de fluoreto do cimento de ionômero 

de vidro associado ao hexametafosfato de sódio microparticulado e nanoparticulado. 

 

Resumo 

Objetivos Avaliar as propriedades antimicrobianas, físico-mecânicas e de liberação de fluoreto do 

cimento de ionômero de vidro (CIV) associado ao hexametafosfato de sódio (HMP) microparticulado e 

nanoparticulado.  

Materiais e métodos Foram obtidas soluções de HMP nas concentrações 1, 3, 6, 9 e 12 % e a atividade 

antimicrobiana foi avaliada contra Streptococcus mutans, Lactobacillus acidophilus e Actinomyces 

israelli por meio do teste de difusão em ágar. A mesma metodologia foi empregada para determinar a 

atividade antimicrobiana do CIV associado ao HMP nas concentrações de 6, 9 e 12 % microparticulado 

ou nanoparticulado. Foi determinada a liberação de fluoreto (F) e HMP em soluções de desmineralização 

e remineralização. Os ensaios de tração diametral, compressão, dureza de superfície e grau de conversão 

de monômeros foram analisados. 

Resultados As soluções de 6, 9 e 12 % de HMP apresentaram melhor atividade antimicrobiana, sendo 

essas concentrações incorporadas ao CIV. Todas as concentrações incorporadas ao CIV tiveram atividade 

antimicrobiana perante as bactérias testadas. Observou-se uma relação dose-resposta entre concentração 

de HMP no CIV e a atividade antimicrobiana. As maiores médias de liberação de F e HMP ocorreram nos 

grupos contendo 9 e 12 % de HMP nanoparticulado. A incorporação do HMP ao CIV reduziu as 

propriedades físico-mecânicas quando comparado ao CIV. 

Conclusões A incorporação de HMP ao CIV melhora a atividade antimicrobiana e aumenta a liberação de 

fluoreto, porém reduz suas propriedades físico-mecânicas. 

Relevância clínica O CIV com HMP estaria indicado em pacientes com alto risco à cárie, pois demonstra 

potencial antimicrobiano e liberação de fluoreto, porém indicado para regiões de baixo esforço 

mastigotório ou restaurações provisórias, devido as propriedades mecânicas reduzidas.  

 

Palavras-chave: Cimentos de ionômeros de vidro, Fosfatos, Nanopartículas, Polimerização, Força 

compressiva, Antibacterianos. 
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Introdução  

A cárie dentária é o principal motivo da perda dentária. Com o avanço da Odontologia estão sendo 

estudados técnicas e materiais que possibilitem a mínima remoção do tecido cariado, com objetivo de 

conservar o remanescente dentário e minimizar danos pulpares [1–4]. Porém, mesmo após a remoção da 

camada amolecida e infectada e adequado selamento, bactérias viáveis têm sido encontradas na dentina 

remanescente afetada, após diferentes períodos de avaliação, independente do material aplicado na 

dentina cariada residual [1, 5-7].  

A ação inibitória dos cimentos de ionômero de vidro (CIVs) sobre o crescimento de microrganismos 

cariogênicos tem aplicação conhecida nos procedimentos de remoção incompleta de cárie [5, 8], devido à 

liberação de fluoreto para o meio bucal. Entretanto, essa liberação ocorre principalmente nas primeiras 24 

horas decaindo acentuadamente e tendendo a uma estabilização com o passar do tempo [9-12]. Em longo 

prazo, seria interessante potencializar a propriedade anticárie dos CIVs, adicionando agentes que 

favoreçam o processo de remineralização e aumentem a liberação de fluoreto, como os fosfatos 

inorgânicos [13]. Os fosfatos têm uma grande afinidade pela hidroxiapatita, impedindo o desprendimento 

de íons e reduzindo a área de superfície disponível para dissolução [14], o que produz um efeito anticárie 

no esmalte [15-17]. Dentre os sais de fosfato, o HMP é um fosfato muito utilizado na indústria como um 

agente antimicrobiano [18]. Quando associado aos dentifrícios com reduzida concentração de F melhorou 

a atividade anticárie [19]. 

A adição de substâncias antimicrobianas como antibióticos e a clorexidina ao CIV, aumentam a 

capacidade do material em eliminar a infecção residual na dentina, miminizando o risco de recidiva de 

cárie dentária e de danos à polpa [20, 21]. Como o HMP apresenta atividade antimicrobiana e quando 

associado ao fluoreto aumenta o efeito anticárie [19], sua adição ao CIV poderia melhorar seu 

desempenho quando aplicado sobre a dentina infectada. Além disso, a redução do tamanho das partículas 

de HMP em escala nanométrica poderia potencializar os efeitos antimicrobianos e anticárie. As 

propriedades das nanopartículas têm sido estudadas devido a sua elevada proporção entre área 

superficial e o volume do material, além da porcentagem mais alta de átomos em sua superfície 

quando comparadas a partículas maiores, o que pode torná-las mais reativas [22]. 

 Contudo, a adição de fosfato poderia alterar as propriedades físico-mecânicas do CIV. Estudo 

mostrou que a incorporação de nanopartículas de clorexidina-hexametafosfato ao CIV produziu pequena 

alteração na resistência à tração diametral, porém não significativa [23]. Assim, a utilização de 
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nanopartículas de HMP poderia melhorar as propriedades antimicrobianas e anticárie do CIV sem 

prejuízo das propriedades físico-mecânicas. Portanto, o objetivo do presente estudo foi avaliar as 

propriedades antimicrobianas, físico-mecânicas e de liberação de fluoreto do CIV associado ao HMP 

microparticulado e nanoparticulado. A hipótese nula do estudo foi que a incorporação do HMP ao CIV 

não alterasse seu efeito antimicrobiano, suas propriedades físico-mecânicas e de liberação de fluoreto. 

 

 Material e Método 

Avaliação da atividade antimicrobiana do HMP  

Teste de difusão em ágar com discos 

Inicialmente, foram obtidas soluções de HMP nas concentrações de 1, 3, 6, 9 e 12 % (Anexo A), 

definidas com base nos resultados obtidos por da Camara et al. [19] e Danelon et al. [24], para determinar 

a melhor concentração de HMP com atividade antimicrobiana para ser incorporada aos CIVs. Realizou-se 

ensaios de difusão em ágar [25] com as espécies Streptococcus mutans (ATCC 25175), Lactobacillus 

acidophilus (IAL#523) e Actinomyces israelli (ATCC 12102). Essas foram reativadas, a partir das suas 

culturas originais, em placas de BHI-ágar (Brain Heart Infusion) e incubadas a 37 oC por 48 horas. Em 

seguida, 5 colônias de cada espécie foram inseridas em caldo BHI individualmente e incubadas a 37 oC 

por 18-24 horas (Anexo A). Uma alíquota de 300 µL de cada suspensão bacteriana (densidade óptica de 

0,6 e absorbância de 550 nm) foi homogeneizada com 15 mL de BHI-ágar a 45 oC (Anexo A). Após a 

geleificação do meio de cultura, discos de papéis esterilizados foram colocados sobre a superfície do meio 

ágar. Uma alíquota de 5 µL de cada solução de HMP foi colocada sobre os discos de papéis (Anexo A). 

Para cada experimento também foi utilizada, como controle positivo, solução de digluconato de 

clorexidina (CHX) a 0,2 %. As placas foram mantidas por 2 horas na temperatura ambiente para permitir 

a difusão das soluções e em seguida incubadas a 37 oC por 24 horas. Duas medidas de cada halo de 

inibição foram mensuradas com o auxílio de paquímetro digital (Anexo A) e as médias calculadas. 

 

 Avaliação da atividade antimicrobiana dos CIVs contendo ou não HMP  

Preparo do HMP microparticulado (M) e nanoparticulado (N) 

Para padronizar o tamanho das partículas do HMP microparticulado em até 53 µm de diâmetro foi 

utilizado o agitador eletromagnético e peneira granulométrica (Bertel Indústria Metalúrgica LTDA, 

Caieiras, SP, Brasil) (Anexo B). 
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Para a redução do tamanho das partículas de HMP (Sigma-Aldrich Co., St. Louis, MO, Estados 

Unidos da América)  à escala nanométrica utilizou-se a técnica da moagem realizada no Instituto de 

Química da Universidade Federal de São Carlos (UFSCar). Primeiramente, o HMP foi pesado e 

armazenado em frascos de polietileno. Bolas de zircônia foram adicionadas ao HMP em associação com 

solvente (isopropanol) até recobrir as mesmas. Os frascos foram vedados com fita veda rosca e levados ao 

moinho de bolas, sendo submetidos à moagem por 48 horas. Em seguida, o pó foi submetido à filtração 

em peneiras granulométricas para a sua separação das bolas de zircônia. O frasco contendo o HMP foi 

lavado com isopropanol e o material filtrado foi vedado com papel alumínio e submetido à secagem em 

estufa à temperatura de 85°C para evaporação do solvente. O HMP foi submetido à trituração até atingir 

partículas com diâmetro médio de 38 nm, em almofariz de ágata, pesado e armazenado em frasco de 

polietileno. A difração de raios-X (DRX) foi utilizada para a identificação da estrutura cristalina e para 

estimativa do tamanho médio de HMP sem moagem e HMP moído por 48 horas (Anexo B). 

 

Preparo do CIV 

O CIV utilizado neste estudo foi o Fuji II LC (GC Corporation, Tokyo, Japão). O HMP 

microparticulado ou nanoparticulado foi adicionado ao pó do CIV em concentrações de 6, 9 e 12 %, 

separadamente, definidas com base nos resultados obtidos no teste de difusão em ágar nos discos. Para a 

adição do HMP ao pó do CIV, foi considerado para cada 100 g do produto final da mistura (CIV + HMP) 

a incorporação de 6, 9 e 12 g do HMP (Anexo C). A mistura foi homogeneizada em moinho de bolas 

(Planetary Micro Mill PULVERISETTE 7 classic line, Fritsch GmbH, Idar-Oberstein, Alemanha) por 5 

minutos (Anexo C). Para manipulação do material foi mantida a proporção pó-líquido do CIV 

recomendada pelo fabricante (3,2 g de pó para 1,0 g de líquido). 

 

Teste de difusão em ágar com CIVs 

A mesma metodologia realizada para o teste de difusão em ágar com discos foi realizada para o teste 

de difusão em ágar com CIVs. No entanto, foram confeccionados poços equidistantes no ágar com auxílio 

de cilindros com 4 mm de diâmetro esterilizados. O CIV e os CIVs com HMP nas concentrações descritas 

no item anterior foram manipulados e inseridos nos poços, preenchendo-os até a borda e 

fotopolimerizados (Blue Star 2, Microdont, Socorro, SP, Brasil), por período de 20 segundos em cada 

superfície, com intensidade de 1070 mW/cm2 (Anexo D).  
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Liberação de F e HMP dos CIVs 

Confecção dos corpos-de-prova  

Seis corpos-de-prova de cada material (5 mm de diâmetro e 2 mm de espessura) (Anexo E), foram 

confeccionados em matrizes metálicas definindo 7 grupos experimentais: CIV (controle), CIV com 6, 9 e 

12 % de HMP microparticulado, CIV com 6, 9 e 12 % de HMP nanoparticulado. A fotopolimerização  

foi realizada, por período de 20 segundos, nas superfícies superior e inferior [26]. 

 

Ciclagem de pH para liberação de F e HMP dos CIVs 

Seis corpos-de-prova de cada material foram colocados em tubos de ensaio de polipropileno com 

tampa, suspensos por um fio de aço inoxidável (Anexo E). Cada tubo continha 2 mL das soluções de 

desmineralização (DES) ou remineralização (RE) [26]. Inicialmente, os corpos-de-prova foram 

armazenados 6 horas em solução DES (Ca e P 2,0 mmol/L em tampão acetato 0,075 mol/L, em pH 4,7). 

Em seguida, as amostras foram transferidas para novos tubos contendo solução RE (Ca 1,5 mmol/L, P 0,9 

mmol/L, KCl 0,15 mol/L em tampão cacodilato 0,02 mol/L, em pH 7,0) permanecendo por 18 horas. Os 

tubos foram deixados sob agitação constante (mesa agitadora TE-420 Orbital – Tecnal, Piracicaba, SP, 

Brasil), à temperatura de 37 ºC (Anexo E). Estes procedimentos foram repetidos durante 15 dias (Anexo 

E). Os corpos-de-prova foram lavados com água deionizada e secos com papel absorvente antes de serem 

imersos em nova solução. As soluções foram recolhidas diariamente, identificadas e armazenadas em 

tubos de ensaio de polipropileno a 4 oC para leitura do F e HMP liberado. 

 

Análise de F e HMP nas soluções DES e RE 

Para a dosagem de fluoreto das soluções DES e RE foi utilizado o eletrodo específico (9409 BN, 

Orion Research, Inc., Beverly, MA, Estados Unidos da América) e microeletrodo de referência, 

previamente calibrados com soluções padrão de 0,0625 a 16 �g F/mL, acoplados a um analisador de íons 

Orion 720 A (Orion Research). Para as dosagens foram pipetadas 0,5 mL das soluções DES e RE e 

acrescido 0,5 mL de TISAB II (Tampão ajustador de força iônica total). As leituras foram realizadas sob 

agitação constante em agitador magnético (TE-081, Tecnal) (Anexo F). Esses valores foram convertidos 

para µg F/cm2. O HMP liberado pelos materiais foi dosado após hidrólise em meio ácido seguido da 

determinação do fósforo (P) liberado. Para isto, alíquotas de 0,2 mL das soluções DES ou RE foram 

acrescidas de 0,2 mL de ácido clorídrico (HCl) a 1,0 mol/L e aquecidas em banho fervente, a 100 oC, por 
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1 hora. Após a hidrólise, a concentração de P nas soluções foi determinada pelo método colorimétrico 

[27], em placas de 96 poços (Placa para cultura de células de fundo chato - Modelo 92096 - TPP, Suíça). 

Alíquotas de 0,02 mL das soluções DES ou RE foram utilizadas para as leituras em leitor de microplacas 

(PowerWave 340, Biotek, Winooski, VT, Estados Unidos da América), no comprimento de onda de 660 

nm (Anexo G). A concentração de P determinada nas soluções DES e RE após hidrólise ácida foi 

subtraída da quantidade de fósforo existente nas soluções DES (57,5 �7,6 µg P/mL) e RE (26,9 �2,7 µg 

P/mL) e o valor final considerado como a proveniente de HMP presente nas soluções. Esses valores 

foram convertidos para µg HMP/cm2. As concentrações de F e HMP das soluções DES e RE foram 

determinadas separadamente. Posteriormente, os resultados das soluções DES e RE foram somados (DES 

+ RE), completando um período de 24 horas e um ciclo da metodologia utilizada (ciclagem de pH), nos 

15 dias analisados. 

 

Determinação das propriedades físico-mecânicas dos CIVs  

 Avaliação da resistência à tração diametral 

Seis corpos-de-prova foram confeccionados por meio de matrizes com 6 mm de diâmetro x 3 mm de 

altura (Anexo H). Após os períodos de 1 e 7 dias de armazenamento em estufa a 37 oC, em ambiente 

úmido, os espécimes foram submetidos ao ensaio de resistência à tração diametral (TD), a uma 

velocidade de 1 mm/min, em posição horizontal, com carga de 500 N, até que ocorresse a fratura. Para 

tanto, foi utilizada uma máquina de ensaio universal Instron (DL3000, Instron Co., Canton, MA, Estados 

Unidos da América) (Anexo H). Os valores de tração diametral (kgf/cm2) foram calculados usando a 

equação: TD=2Fr/πDT, onde Fr é a força, D é o diâmetro e T é a altura do espécime e convertidos em 

MPa. 

 

Avaliação da resistência à compressão  

Seis corpos-de-prova foram confeccionados utilizando matrizes com 2 mm de diâmetro x 4 mm de 

altura (Anexo I). Após os períodos de armazenamento (como descrito anteriormente), os espécimes foram 

submetidos ao ensaio de resistência à compressão em máquina de ensaio universal Instron (DL3000, 

Instron Co.), a uma velocidade de 1 mm/min, em posição vertical, com carga de 500 N, até que ocorra a 

fratura (Anexo I). Os valores obtidos nos testes de compressão foram calculados (kgf/cm2) dividindo a 

força pela área e convertidos em MPa.  
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Avaliação da dureza de superfície 

Seis corpos-de-prova dos CIVs (5 mm de diâmetro e 2 mm de espessura), mantidos 1 dia em 

recipiente plástico e em ambiente úmido (37 oC), foram submetidos ao teste de dureza de superfície 

(Anexo J). O teste foi determinado utilizando microdurômetro (Micromet 5114 hardness tester,  Buehler, 

Lake Bluff, IL, Estados Unidos da América), sob carga estática (Knoop) de 100 g e tempo de 10 

segundos. Foram realizadas 5 impressões na superfície de topo do material distantes 500 µm entre si [26]. 

A seguir, os corpos-de-prova foram armazenados em estufa a 37 oC (100 % de umidade) e após 7 dias foi 

repetido o teste da dureza (Anexo J). 

 

Determinação do grau de conversão (GC) dos monômeros dos CIVs 

Os CIVs (n=4) foram manipulados, inseridos entre duas lâminas de vidro, pressionados formando um 

filme de aproximadamente 0,12 ± 0,02 mm, e fotopolimerizados por 20 segundos em cada lado da 

amostra. Em seguida, foram armazenados durante 1 e 7 dias em estufa a 37 oC. Após estes períodos, os 

filmes de CIVs foram triturados e misturados com brometo de potássio (KBr), na proporção de 1:70 

(mg:mg). As misturas foram colocadas na prensa (Pike Technologies, Madison, WI, Estados Unidos da 

América) para confecção das pastilhas, as quais foram analisadas imediatamente usando a técnica de 

espectroscopia no infravermelho transformada de Fourier (FTIR). Os espectros de absorção no 

infravermelho foram obtidos pelo método de transmissão em espectrofotômetro (Nexus 670, Nicolet 

Instrument Corporation, Madison, WI, Estados Unidos da América), na região espectral entre 500 e 2.000 

cm-1, utilizando 128 varreduras e 4 cm-1 de resolução. Para obtenção dos espectros de absorção do 

monômero, filmes da parte líquida do CIV foram depositados sobre pastilhas de KBr. Para tanto, foram 

preparados 10 amostras e o valor médio da razão Abs(C=C)/Abs(COO-) obtido foi de (10,09 ± 0,93). A 

determinação do grau de conversão na polimerização dos CIVs foi baseada na medida da diminuição da 

intensidade da banda de absorção associada ao metacrilato quando o monômero é convertido em polímero 

(Anexo K). Para o material estudado e as condições de preparação das amostras, foram utilizadas as 

bandas de absorção associadas a vibrações de estiramento das ligações C = C do monômero e COO� do 

ácido carboxílico, localizadas aproximadamente em 1640 e 1540 cm-1, respectivamente. O valor do grau 

de conversão foi determinado utilizando a seguinte equação: 

�� (%) = �1 − [���(�	�) ���(�

�)⁄ ]�
�í���

[���(�	�) ���(�

�)⁄ ]�
�ô���


� × 100.  
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Análise estatística 

Os dados dos halos de inibição (teste de difusão em ágar) mostraram-se heterogêneos e foram 

submetidos à análise de Kruskal-Wallis seguida pelo teste de Mann-Whitney. Para as variáveis 

concentração de F (µg F/cm2) e HMP (µg HMP/cm2) nas soluções DES e RE e valores obtidos dos testes 

físico-mecânicos (tração diametral – MPa, compressão – MPa, dureza dos materiais – KHN e grau de 

conversão – %) foram considerados como fatores de variação os materiais e o tempo. Os dados de 

liberação (F e HMP) mostraram distribuição heterogênea e foram submetidos à análise de variância (2-

critérios) seguida pelo teste de Student-Newman-Keuls. Os resultados de tração diametral e dureza 

apresentaram distribuição normal (Teste de Shapiro-Wilk) e homocedascidade (Teste de Cochran) após 

transformação logarítmica e, juntamente com os dados de compressão e grau de conversão, foram 

submetidos à análise de variância (2-critérios) seguida pelo teste de Student-Newman-Keuls. Todas as 

análises foram realizadas com o programa SigmaPlot versão 12.0 com limite de significância de 5%. 

 

 Resultados 

A ação antimicrobiana do HMP em solução aumentou de modo crescente com a concentração da 

solução, com exceção de 1 % que não apresentou atividade para nenhuma das bactérias testadas (Fig. 1). 

As concentrações de 3 e 6 % também não foram eficazes para Actinomyces israeli. A solução de HMP 12 

% nanopariculado apresentou os melhores resultados para todas as bactérias, quando comparada com as 

demais soluções. O controle positivo, a clorexidina, apresentou os maiores halos de inibição. 

Para os CIVs, houve atividade antimicrobiana para todas as concentrações e bactérias. Observou-se 

uma relação dose-resposta entre concentração de HMP no CIV e a atividade antimicrobiana mostrando 

diferença estatística entre as concentrações e tamanho de partículas, exceto para a de HMP 6 % 

microparticulado e HMP 6 % nanoparticulado contra as bactérias Streptococcus mutans e Actinomyces 

israelli. O CIV com HMP 12 % nanoparticulado apresentou melhor desempenho que os demais grupos 

(Fig. 2). 
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Fig. 1. Médias e desvio-padrão (barras) dos diâmetros dos halos de inibição de acordo com a bactéria e as 

diferentes concentrações de HMP. Letras distintas mostram diferença estatística entre as concentrações de 

HMP para cada bactéria.  

 

 

Fig. 2. Médias e desvio-padrão (barras) dos diâmetros dos halos de inibição de acordo com a bactéria e os 

CIVs. Letras distintas mostram diferenças estatísticas entre os CIVs para cada bactéria.  
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Com relação à liberação de F, os maiores valores ocorreram no primeiro dia em todos os grupos (p < 

0,05) (Fig. 3). A média do fluoreto total liberado durante os 15 dias foi maior no grupo do HMP 12 % 

nanoparticulado (p < 0,05) seguido do HMP 9 % nanoparticulado (p < 0,05). A partir do terceiro dia 

todos os grupos apresentaram liberação constante (Fig. 3). 

A análise da liberação de HMP total nas soluções de ciclagem pelos materiais mostrou que os grupos 

contendo HMP nanoparticulado apresentaram maiores valores (p < 0,05) quando comparados com os 

microparticulados (Fig. 4). As maiores médias de liberação do HMP (p < 0,05) ocorreram nos grupos 

contendo 9 e 12 % de HMP nanoparticulado sendo semelhantes entre si (p > 0,05). Todos os grupos 

apresentaram maior liberação de HMP no primeiro dia. A partir do segundo dia todos os grupos 

apresentaram liberação similar e constante. 
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Fig. 3. Valores médios de fluoreto liberado nas soluções DES e RE em função do tempo (15 dias). Barras 

verticais mostram o desvio padrão da média. *Valores médios (DP) de fluoreto total liberado nas soluções 

DES e RE durante 15 dias. Letras distintas mostram diferença estatística entre os grupos. 
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 Fig. 4. Valores médios de HMP liberado nas soluções DES e RE em função do tempo (15 dias). Barras 

verticais mostram o desvio padrão da média. *Valores médios (DP) de HMP total liberado nas soluções 

DES e RE durante 15 dias. Letras distintas mostram diferença estatística entre os grupos. 

 

Os ensaios mecânicos mostraram que a adição de HMP no material diminuiu a resistência à tração 

diametral (p < 0,05) quando comparado ao CIV (Fig. 5). A resistência foi maior no sétimo dia quando 

comparado ao primeiro dia (p < 0,05), com exceção das misturas contendo HMP nanoparticulado que não 

apresentaram diferença estatistíca. Houve uma correlação entre compressão e tração (r = 0,851, p < 

0,001). 

A adição de HMP no CIV leva a uma diminuição na resistencia à compressão (Fig. 6) quando 

comparado ao CIV (p < 0,05). Relação dose-resposta foi observada apenas no tempo de 1 dia. Maior 

resistência à compreessão foi verificada no sétimo dia quando comparada ao primeiro dia para todos os 

grupos estudados (p < 0,05). O HMP microparticulado levou a menores alterações na resistência à 

compressão quando comparado ao HMP nanoparticulado (p < 0,05). 
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Fig. 5. Valores médios da resistência à tração diametral de acordo com os grupos. Letras distintas 

mostram diferença estatística entre os grupos e o tempo. Barras verticais mostram o desvio padrão da 

média. 

 

 

Fig. 6. Valores médios da resistência à compressão de acordo com os grupos. Letras distintas mostram 

diferença estatística entre os grupos e o tempo. Barras verticais mostram o desvio padrão da média. 
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A incorporação do HMP ao CIV reduziu os valores de dureza de superfície (Fig. 7) quando 

comparado ao CIV (p < 0,05). O aumento na porcentagem de HMP diminuiu a dureza de superfície (p < 

0,05), exceto no primeiro dia para os grupos de HMP microparticulados. A dureza após 7 dias aumentou 

para todos os grupos (p < 0,05), com exceção do grupo de HMP 12 % nanoparticulado. Quanto ao 

tamanho das partículas, os grupos de HMP 6 e 9 % nanoparticulados apresentaram maior dureza quando 

comparado aos microparticulados, independente do tempo (p < 0,05). Houve uma correlação entre tração 

e dureza de superfície (r = 0,770, p < 0,001) e entre compressão e dureza (r = 0,670, p < 0,001). 

 

Fig. 7. Valores médios da dureza de superfície de acordo com os grupos. Letras distintas mostram 

diferença estatística entre os grupos e o tempo. Barras verticais mostram o desvio padrão da média. 

 

A adição do HMP nas concentrações de 9 e 12 % reduziu o grau de conversão quando 

comparado ao CIV (p < 0,05), exceto no tempo de 1 dia e concentração de 12 % M (Fig. 8). Não houve 

diferença significante entre o HMP microparticulado e nanoparticulado nos diferentes tempos de análise, 

considerando cada concentração. Houve uma correlação entre o grau de conversão e a compressão (r = 

0,392, p = 0,003), a tração (r = 0,490, p < 0,001) e a dureza (r = 0,414, p = 0,001). 
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Fig. 8. Valores médios do grau de conversão dos monômeros de acordo com os grupos. Letras distintas 

mostram diferença estatística entre os grupos e o tempo. Barras verticais mostram o desvio padrão da 

média. 

 

Discussão 

A adição de novos compostos aos cimentos de ionômero de vidro visa à melhora nas suas 

propriedades antimicrobianas, anticárie e físico-mecânicas. No presente estudo, a incorporação de HMP 

micro ou nanoparticulado ao CIV aumentou sua atividade antimicrobiana e a liberação de fluoreto, porém 

diminuiu suas propriedades físico-mêcanicas. Diante dos resultados obtidos a hipótese nula foi rejeitada. 

A utilização do CIV na técnica de remoção parcial da cárie exige uma ação antimicrobiana do material 

com a finalidade de inviabilizar as bactérias presentes na dentina residual evitando a possibilidade de 

danos pulpares. No presente estudo, o HMP mostrou uma ação inibitória contra a maioria das bactérias 

cariogênicas estudadas (Streptococcus mutans, Lactobacillus acidophilus e Actinomyces israelli) nas 

concentrações de 6, 9 e 12 % (Fig. 1), sendo essas associadas ao CIV. A ação antimicrobiana apresentou 

uma relação dose-resposta, ou seja, quanto maior a concentração de HMP na solução, maior a atividade 

antimicrobiana. Ao ser incorporado ao CIV, o efeito antimicrobiano do HMP também foi dependente da 

concentração no material (Fig. 2). Provavelmente, a capacidade de liberar HMP apresentada pelos CIVs 

(Fig. 4) seja um dos fatores desse efeito, mas não o principal. Apesar da redução do tamanho das 

partículas aumentar em aproximadamente 400% a liberação de HMP, a atividade antimicrobiana foi entre 

6 a 12% maior. Como HMP forma complexos com íons metálicos (Mg2+, Ca2+, K+, Al+, Fe3+) [28, 29,30], 
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existe uma maior probabilidade de ligações deste fosfato com os íons Mg2+ presentes nas camadas 

superficiais das bactérias. O íon Mg2+ é importante para a manutenção da barreira de permeabilidade e 

para o transporte de glicose, e a formação de complexo com HMP aumentaria a morte bacteriana [31].  

Assim, a maior reatividade das nanopartículas, em decorrência do maior número de átomos em sua 

superfície [22], teria maior reatividade com os íons Mg2+ que poderia explicar a melhor ação 

antimicrobiana dos CIVs com HMP nanoparticulado. 

A adição de HMP ao CIV aumentou em média 230 % a liberação de fluoreto (Fig. 3) o que pode 

ter também contribuído com o efeito antimicrobiano [32, 33]. Como o HMP tem forte afinidade com 

íons metálicos [28-30], durante a aglutinação do pó e líquido, o cálcio e o alumínio reagiriam com o HMP 

reduzindo a reação destes íons com o fluoreto [34]. Assim, o fluoreto estaria mais disponível para ser 

liberado podendo aumentar o efeito na remineralização da dentina cariada residual[32, 33] e na presença 

do HMP este efeito pode ser melhorado [20]. Entretanto, propriedades mecânicas diminuídas também 

estão associadas com aumento na liberação de F [35]. 

Apesar de o HMP ter levado a uma melhora na atividade antimicrobiana e na liberação de fluoreto, 

essa incorporação resultou em uma diminuição nas propriedades mecânicas, mesmo após sete dias. Os 

CIVs aumentam suas propriedades mecânicas com o passar do tempo, e isto é atribuído à reação ácido-

base tardia que ocorre com o material [36]. A maioria dos valores disponíveis na literatura para tração 

(15,7 – 35,9 MPa) [37-40], compressão (137,7 – 228,2 MPa) [38-41] e dureza (64,7 – 89,4 KHN) [42, 43] 

foram analisados após 1 dia de armazenamento. Os valores obtidos no presente estudo (Figs. 5, 6 e 7) 

para o CIV apresentam-se dentro da variação para este material. Com a adição do HMP houve uma 

redução de 52% (tração), 52% (compressão) e 36% (dureza), após 1 dia e de 50%, 43% e 46%, após 7 

dias. Alterações nas composições do pó e na relação pó-líquido podem ser responsáveis pelo aumento do 

tempo de endurecimento e decréscimo na resistência à compressão e tração diametral [44].  

A capacidade de formar complexos aos cátions durante a reação ácido-base também pode ter 

influenciado as propriedades mecânicas do material já que após 7 dias não houve uma melhora em 

relação ao CIV. A relação dose-resposta da concentração de HMP e a forte correlação [45] entre as 

análises de compressão, tração e dureza apontam o efeito do HMP sobre a reação ácido-base como a 

causa mais provável nas alterações das propriedades mecânicas. Como o ionômero de vidro estudado 

apresenta monômeros em sua composição, a reação de polimerização destes pode influenciar as 

propriedades mecânicas do material [46]. Porém, a conversão dos monômeros não se alterou entre os 
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tempos de análise, com exceção do primeiro dia para 12% microparticulado (Fig. 8), indicando que a 

melhora das propriedades mecânicas dos CIVs ao longo do tempo foi praticamente dependente da reação 

ácido-base e influenciada pela adição de HMP. Apesar de haver correlação entre o grau de conversão dos 

monômeros e as análises de compressão, tração e dureza, esta foi moderada. Isto pode indicar que o HMP 

influenciou o grau de conversão e este efeito ocorreu durante o processo de fotopolimerização. 

Consequentemente, pode ter contribuído com uma baixa propriedade mecânica dos CIVs no primeiro dia, 

principalmente nas concentrações maiores de HMP. É importante saber que o ionômero utilizado no 

presente estudo é constituído por ácidos poliacrílicos com caráter bifuncional, isto é, possuem 

grupamentos carboxílicos (COO-) em uma das extremidades e grupamentos metacrilatos [CH2=C-(CH3)] 

na outra. A hipótese seria que a redução da reação do grupo carboxílico às partículas de carga (silicato de 

alumínio) pode influir na polimerização do grupamento metacrilato, principalmente quando há muito 

grupamento carboxílico livre. 

Os resultados mostram que a adição do HMP ao CIV aumenta a atividade antimicrobiana e a 

liberação de fluoreto, na qual pode ser altamente efetivo para prevenir o desenvolvimento e a progressão 

de lesões cariosas após sua parcial remoção, porém reduz suas propriedades físico-mecânicas. São 

necessários estudos adequando a concentração de HMP e componentes dos CIVs com a finalidade de 

minimizar as alterações físico-mecânicas do material. Também testar a solubilidade e a adesividade, pois 

a presença do HMP pode disponibilizar uma maior quantidade de grupamento carboxílico livre para se 

ligar aos tecidos dentais o que poderia aumentar a adesão do material, mas aumentar sua solubilidade. 

Somando-se a isto verificar se a maior liberação de fluoreto associado a grande disponibilidade de HMP 

reduz a desmineralização e aumenta a remineralização das estruturas dentárias. 

De acordo com as condições testadas, pode-se concluir que a incorporação de HMP no CIV 

melhora a atividade antimicrobiana e aumenta a liberação de fluoreto, porém reduz suas propriedades 

físico-mecânicas. A redução das partículas de HMP levou a melhores resultados antimicrobianos e de 

liberação de fluoreto. 
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ANEXO A 

Teste de difusão em ágar com discos 
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ANEXO B 

Preparo do hexametafosfato de sódio microparticulado

 

                                                 

            

             

 Preparo do hexametafosfato de sódio nanoparticulado
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ANEXO C 

Preparo do cimento de ionômero de vidro 
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ANEXO D 

Teste de difusão em ágar com CIVs 
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ANEXO E 

Liberação de F e HMP dos materiais 
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ANEXO F 

Análise da liberação de F dos materiais  
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ANEXO G 

Análise da liberação de HMP dos materiais 
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ANEXO H 

Teste de tração diametral 
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ANEXO I 

Teste de compressão 
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ANEXO J 

Teste de dureza de superfície dos materiais 
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ANEXO K 

Determinação do grau de conversão dos monômeros dos CIVs 
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Região espectral mostrando as duas bandas de absorções utilizadas para estudar o grau de conversão. 

 


