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Fernandes ABF. Ensaios mecanicos para avaliacao da interface adesiva em diferentes
substratos [Tese de Doutorado]. Curitiba: Universidade Positivo; 2023.

RESUMO

O objetivo desta tese foi determinar e comparar os resultados, a variabilidade e a
confiabilidade obtidos por trés diferentes ensaios de avaliacéo da interface adesiva em
esmalte, dentina e no reparo de resina composta. Cento e oitenta dentes bovinos foram
utilizados no presente estudo para a confeccdo de espécimes de esmalte e de dentina,
como substrato para 0s ensaios de resisténcia de unido a microtragdo, ao
microcisalnamento e de tenacidade interfacial (iFT). Para o reparo em resina, foram
confeccionados espécimes de resina composta bulk-fill (Filtek One, 3M) e envelhecida
por termociclagem. As interfaces adesivas foram criadas em todos os substratos com a
aplicacdo de um sistema adesivo universal (Single Bond Universal, 3M) e uma resina
composta bulk-fill. Para todos os ensaios, 0s espécimes (n=30) foram armazenados em
agua em estufa a 37°C por 24 h. Os resultados de resisténcia de unido foram analisados
por ANOVA a dois fatores e teste de Tukey (a=5%) e analise de Weibull pelo método
da maxima verossimilhanca. De acordo com os resultados, nos ensaios de microtracéo e
microcisalnamento, a resisténcia de unido a resina composta foi significativamente
maior do que ao esmalte e a dentina, que foram semelhantes entre si. Para o iFT, ndo
houve diferenca estatisticamente significativa entre os substratos. O coeficiente de
variacéo foi de 0,25 a 0,30 para o microcisalhamento, de 0,32 a 0,44 para a microtracao
e de 0,53 a 0,59 para tenacidade interfacial. Para todos os substratos, o moédulo de
Weibull (m) foi semelhante para os ensaios de microcisalnamento (esmalte=3,68;
dentina=3,50; resina=4,44) e microtracdo (esmalte=2,60; dentina=2,14; resina=4,54), e
menores para tenacidade interfacial (esmalte=0,37; dentina=0,25; resina=0,19). Pode-se

concluir que o ensaio de resisténcia de unido ao microcisalhamento, para todos os
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substratos (esmalte, dentina e resina composta), demonstrou maior confiabilidade do
gue o ensaio de microtracao e tenacidade interfacial, apresentando menor coeficiente de

variacdo e maior modulo de Weibull.

Palavras-chave: resisténcia de unido, tenacidade interfacial, adesivos dentindrios,

esmalte, dentina, resina composta.



Fernandes ABF. Mechanical tests to evaluate the adhesive interface on different
substrates [Tese de Doutorado]. Curitiba: Universidade Positivo; 2023.

ABSTRACT

The aim of this thesis was to determine and compare the results, variability and
reliability obtained by three different tests evaluating the adhesive interface on enamel,
dentin and composite resin repair. One hundred and eighty bovine teeth were used in the
present study for the preparation of enamel and dentin specimens, as a substrate for
microtensile bond strength, microshear bond strength and interfacial toughness (iFT)
tests. For resin repair, specimens of bulk-fill composite resin (Filtek One, 3M)
polymerized and aged by thermocycling were made. Adhesive interfaces were created
on all substrates by applying a universal adhesive system (Single Bond Universal, 3M)
and a bulk-fill composite resin. For all tests, the specimens (n=30) were stored in water
INSIDE an oven at 370C for 24 h. Bond strength results were analyzed by two-way
ANOVA and Tukey test ((J=5%) and Weibull analysis by maximum likelihood method.
According to the results, in the microtensile and microshear tests, the bond strength to
the composite resin was significantly higher than to enamel and dentin, which were
similar to each other. For iFT, there was no statistically significant difference between
substrates. The coefficient of variation ranged from 0.25 to 0.30 for microshear, from
0.32 to 0.44 for microtensile, and from 0.53 to 0.59 for interfacial toughness. For all
substrates, the Weibull modulus (m) was SIMILAR TO microshear (enamel=3.68;
dentin=3.50; resin=4.44) and microtensile (enamel=2.60; dentin=2) tests. .14;
resin=4.54), and lower for interfacial toughness (enamel=0.37; dentin=0.25;
resin=0.19). It can be concluded that the microshear bond strength test, for all substrates

(enamel, dentin and composite resin), demonstrated greater reliability than the



microtensile and interfacial toughness test, showing a lower coefficient of variation and

a higher Weibull modulus.

Keywords: bond strength, interfacial toughness, dental adhesives, enamel, dentin,

composite resin.
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MANUSCRITO

Diferentes ensaios mecanicos para avaliacédo da interface adesiva em esmalte,

dentina e reparo em resina composta !

RESUMO

Objetivos: Determinar e comparar os resultados, a variabilidade e a confiabilidade
obtidos por trés diferentes ensaios de avaliacdo da interface adesiva em esmalte, dentina
e no reparo de resina composta.

Métodos: Cento e oitenta dentes bovinos foram utilizados no presente estudo para a
confecgdo de espécimes de esmalte e de dentina, como substrato para os ensaios de
resisténcia de unido a microtra¢do, ao microcisalnamento e de tenacidade interfacial
(iFT). Para o reparo em resina, foram confeccionados espécimes de resina composta
bulk-fill (Filtek One, 3M) polimerizada e envelhecida por termociclagem. As interfaces
adesivas foram criadas em todos os substratos com a aplicacdo de um sistema adesivo
universal (Single Bond Universal, 3M) e uma resina composta bulk-fill. Para todos os
ensaios, os especimes (n=30) foram armazenados em agua em estufa a 37°C por 24 h.
Os resultados de resisténcia de unido foram analisados por ANOVA a dois fatores e
teste de Tukey (a=5%) e analise de Weibull pelo método da méxima verossimilhanca.
Resultados: Nos ensaios de microtracdo e microcisalhamento, a resisténcia de unido a
resina composta foi significativamente maior do que ao esmalte e a dentina, que foram
semelhantes entre si. Para o iFT, ndo houve diferenca estatisticamente significativa

entre os substratos. O coeficiente de variagdo foi de 0,25 a 0,30 para o

! Manuscrito serd submetido ao periédico International Journal of Adhesion and
Adhesives. Manuscrito formatado de acordo com as normas especificas do periddico
(acessado em: 31/07/2023).



microcisalhamento, de 0,32 a 0,44 para a microtracdo e de 0,53 a 0,59 para iFT. Para
todos os substratos, o0 médulo de Weibull (m) foi semelhante para os ensaios de
microcisalnamento (esmalte=3,68; dentina=3,50; resina=4,44) e microtragdo
(esmalte=2,60; dentina=2,14; resina=4,54), e menores para iFT (esmalte=0,37,
dentina=0,25; resina=0,19).

Conclusfes: O ensaio de resisténcia de unido ao microcisalhamento, para todos os
substratos (esmalte, dentina e resina composta), demonstrou maior confiabilidade do
que o ensaio de microtracédo e iFT, apresentando menor coeficiente de variagdo e maior

maodulo de Weibull.

Relevancia clinica: Os ensaios de resisténcia de unido sdo ferramentas importantes para
auxiliar na compreensdao dos mecanismos de adesdo entre materiais resinosos e 0s
diferentes substratos. A realizacdo de ensaios mecanicos que apresentam maior
confiabilidade permite comparar melhor os dados obtidos em diferentes estudos,
auxiliando na obtencdo de protocolos de adesdo que promovam maior longevidade a

interface adesiva.

Palavras-chave: resisténcia de unido, tenacidade interfacial, adesivos dentindrios,

esmalte, dentina, resina composta.



INTRODUCAO

A qualidade da adesdo de materiais resinosos a estrutura dental e a diferentes
materiais restauradores é um fator determinante para o sucesso de procedimentos
restauradores adesivos [1-4]. Uma das maneiras de avaliar a eficacia e a longevidade da
interface adesiva entre diferentes sistemas adesivos e diferentes substratos (esmalte,
dentina e materiais dentarios) € por meio de ensaios mecénicos de resisténcia de unido
[5,6]. Existem diferentes métodos para avaliar a resisténcia da unido entre sistemas
adesivo e substrato. Além disso, muitos fatores, como sensibilidade técnica, treinamento
do operador e substrato podem afetar os valores obtidos em cada ensaio mecanico [5,6].
Uma das maiores limitacGes dos estudos laboratoriais é a dificuldade em simular as
situagdes clinicas no que diz respeito a forma como os materiais séo utilizados ou a
geometria da interface adesiva utilizada nos diferentes ensaios [7,8].

Dentre os ensaios de resisténcia de unido mais tradicionais estd o de microtracédo
(microtensile bond strength, pTBS), que envolve a aplicacdo de uma forca de tragéo na
interface dente-restauragéo até a fratura do espécime. O espécime é obtido por meio da
seccdo vertical da amostra apds adesdo ao substrato em varias se¢des seriadas, com
espécimes na forma de ampulhetas ou palitos, compostos de uma metade de material
restaurador e uma metade do substrato dentario ou outro material [5,9,10]. As vantagens
deste método é o melhor controle das diferencas regionais em substratos especificos,
como a dentina, o melhor aproveitamento do substrato dentéario e a melhor distribuicao
de tensdo na interface adesiva durante o teste. A maior vantagem do método é que se
pode obter falhas de unido exclusivamente adesivas de materiais se a area de superficie
é de cerca de 1 mm? por causa da melhor distribuicdo de tensdo na verdadeira interface
de unido. Como limitacdes desse método podemos citar o preparo complexo dos

espécimes que envolve o corte preciso e pode tomar bastante tempo, a necessidade de



grande padronizacdo com dimensdes bastante precisas para permitir um correto
alinhamento na maquina de ensaio e a possibilidade de concentracdo de tensdes geradas
durante a confeccdo dos espécimes (corte), que por pode induzir microfissuras e falhas
de superficie ou até a perda de espécimes [5,9,10].

O ensaio de resisténcia de unido ao microcisalhnamento (microshear bond
strength, uSBS) consiste na adesdo de um espécime cilindrico na superficie do substrato
preparado e na subsequente aplicacdo de uma carga de cisalhamento na interface
adesiva até que ocorra a falha na unido. Uma das vantagens desse método é sua
simplicidade, pois a confecgéo dos espécimes é relativamente facil de ser realizada. Este
método permite a avaliacdo de pequenas areas de unido em dentes e outros substratos e
preparacdo de varios espécimes de um mesmo dente, como no caso do ensaio de
microtracdo [5]. Além disso, ndo ha o envolvimento de procedimentos de corte para a
conformacdo dos espécimes [6], 0 que pode ser uma vantagem. No entanto, a
concentracdo de estresse nas bordas do cilindro durante o ensaio mecanico pode levar a
falhas prematuras. Dependendo do substrato, tipo de material, pode ser dificil a
manipulagdo de espécimes muito pequenos na superficie, como por exemplo adesédo de
cimentos resinosos a zirconia sem nenhum tratamento de superficie. Outra limitacdo
deste método é que a distribuicdo de tensbes durante o ensaio pode ndo ser uniforme em
toda a interface adesiva, o que pode gerar falhas coesivas no substrato ou no material
[5,11,12].

Os ensaios de resisténcia de unido a microtracdo e microcisalhamento tem sido
utilizado comumente para avaliacdo da resisténcia de unido, entretanto, devido as suas
limitacdes, outros tipos de ensaios mecanicos como a tenacidade interfacial (interfacial
fracture toughness, iFT) tem se tornado populares para avaliacdo da interface adesiva. O

ensaio de iFT avalia a energia necessaria para propagar uma trinca ao longo da interface



adesiva. Essa energia reflete a resisténcia da interface a propagacdo de trincas,
fornecendo informac6es sobre o desempenho do adesivo. Varias versdes de métodos de
tenacidade interfacial para avaliagdo da resisténciade unido a dentina foram relatadas na
literatura, incluindo entalhe em chevron de haste curta, prisma triangular sem entalhe,
entalhe em chevron e mini-resisténcia a fratura interfacial interfacial [6,13-15]. A
vantagem desse método é que pode ser utilizado para avaliar interfaces complexas.
Além disso, este tipo de ensaio parece ser mais preciso e reprodutivel, revelando melhor
as propriedades interfaciais e sendo menos dependentes do teste [6,16,17]. Entretanto,
este método apresenta algumas limitacbes como: a complexidade do proprio teste que
pode ser tecnicamente desafiadora e pode exigir equipamentos especializados; a dificil
padronizacdo dos espécimes; falta de protocolos e diretrizes padronizados para a
realizacdo do ensaio; e a complexidade de interpretacdo e analise dos resultados,
relacionando-os com o desempenho clinico [13,14,18].

A escolha do ensaio mecanico para avaliar a resisténcia de unido depende do
contexto clinico e dos objetivos de cada estudo. Embora o0s ensaios de
microcisalhamento e microtragdo sejam mais comuns e amplamente utilizados devido a
sua relativa simplicidade, os ensaios de tenacidade interfacial fornecem informacgdes
valiosas sobre a resisténcia a fratura de interfaces adesivas. Deve-se considerar as
vantagens e limitacGes de cada teste ao selecionar o método apropriado para suas
necessidades. Dessa forma, este estudo teve como objetivo determinar e comparar 0s
resultados, a variabilidade e a confiabilidade obtidos por trés diferentes ensaios
mecanicos de avaliacdo da interface adesiva (microtragdo, microcisalhamento e
tenacidade interfacial) nos substratos de esmalte, dentina e resina composta. A hipotese
nula seria de que ndo haveria diferenca nos parametros avaliados de variabilidade e a

confiabilidade obtidos pelos diferentes ensaios mecanicos, em cada um dos substratos.



MATERIAL E METODOS

Neste estudo, foram realizados ensaios mecénicos de resisténcia de unido a
microtracao, ao microcisalhamento e de tenacidade interfacial nos trés substratos mais
relevantes para a formacao de interfaces adesivas (esmalte, dentina e resina composta).

Cento e oitenta dentes bovinos foram utilizados para a confecgédo de espécimes,
sendo 60 dentes para cada ensaio mecénico (30 para esmalte e 30 para dentina). Os
dentes foram limpos com escovas de Robinson e pedra-pomes, e colocados em solucéo
neutra de cloraminaT a 0,5% para desinfeccdo. Até o0 momento do uso, os dentes foram
mantidos sob refrigeracao (4°C) em agua destilada trocada semanalmente.

Preparo de todos os espécimes e a conducdo dos ensaios mecanicos foram
realizados por um unico operador experiente e familiarizado com os diferentes ensaios

de adesao.

Ensaio mecanico de microtracéo

Para obtencdo dos substratos de esmalte e dentina, as raizes dos dentes foram
seccionadas transversalmente com auxilio de uma cortadeira (IsoMet 1000 Precision
Saw, Buehler, Lake Bluff, IL, EUA) e descartadas. Em seguida, as coroas dos dentes
(n=60) foram desgastadas na superficie vestibular até a obtencdo de uma éarea plana em
esmalte com aproximadamente 8 mm? (n=30), utilizando lixas de carbeto de silicio com
granulacdo 180, 400 e 600 por 1 minuto sob refrigeracdo com agua em politriz
semiautomatica (Buehler MetaServ 250, Lake Bluff, IL, EUA). Para obtencdo dos
substratos em dentina (n=30) os mesmos procedimentos foram realizados, desgastando
a face vestibular até a obtencdo de uma area plana em dentina (6 mm?). Além disso,

para padronizacdo da smear layer, as superficies de dentina foram desgastadas com



lixas de carbeto de silicio com granulacao 600 por 1 minuto sob refrigeracdo com agua
como demonstrado na figura 1.

Para obtencdo do substrato de resina composta (reparo em resina), foram
confeccionados blocos de resina composta polimerizada envelhecida por termociclagem
(n=30). Moldes de silicone com 10 x 10 x 4 mm foram utilizados para confec¢do dos
blocos de uma resina composta do tipo bulk-fill (Filtek One, 3M, St. Paul, MN, EUA).
Os blocos em resina foram submetidos a termociclagem (OMC200, Odeme, Luzerna,
SC, Brasil) por 50.000 ciclos de 15 s cada, com temperatura de 5°C e 55°C, que
correspondem aproximadamente a 5 anos de envelhecimento fisioldgico na cavidade
oral [19].

Apos a remocédo do excesso de umidade com papel absorvente das superficies
dos substratos para adesdo (esmalte, dentina e resina composta), foi aplicado acido
fosférico 37% (Condac 37, FGM, Joinville, SC, Brasil) por 30 s em esmalte e 15 s em
dentina e resina composta; seguido de lavagem abundante com jatos de agua; remocao
do excesso de agua com papel absorvente, deixando a dentina Umida; aplicacéo ativa
por 15 s de duas camadas de adesivo universal (Single Bond Universal, 3M, St. Paul,
MN, EUA), seguido de leve jato de ar para evaporar o solvente; e fotoativacdo por 20 s
com um aparelho fotopolimerizador LED com irradiancia 1000 mW/cm? (Demi Led,
Kerr, Orange, CA, EUA).

Para o ensaio mecanico de microtracdo, sobre as superficies hibridizadas, foram
construidos blocos de resina composta (Filtek One, 3M, St. Paul, MN, EUA), com
altura média de 5 mm. Na sequéncia, 0s espécimes foram seccionados com auxilio da
cortadora de precisdo IsoMet 1000, sob refrigeracéo, para se obter palitos de dimenséao 1
x 1 x 10 mm. A érea da seccdo transversal foi calculada apds determinacdo das

dimensdes dos espécimes com o auxilio de um paquimetro digital (799, Starrett, Athol,



Massachusetts, EUA), com precisao de 0,01 mm. Os espécimes foram armazenados em
agua destilada em uma estufa (37°C) por 24 h, e os mesmos foram entdo fixados com
uma cola a base de cianoacrilato gel (ZAP, Odeme, Luzerna, SC, Brasil) a um
dispositivo para ensaio de microtracdo, acoplado & uma maquina de ensaio universal
(DL 2000, EMIC, Séo José dos Pinhais, PR, Brasil). O ensaio de microtracdo foi
realizado utilizando-se uma célula de carga de 50 kgf a uma velocidade de 0,5 mm/min
até a fratura. A forca necessariapara a fratura do espécime (em N) foi dividida pela area

de adesdo (em mm?) e os resultados expressos em MPa.

Corte do substrato Esmalte ou Dentina

_ IZE:E:!_, EII:IE%D

Confecgao do espécimes 1y

1x1x10mm

Figura 1 — Representacdo esquematica da obtencdo de corpos-de-prova para o ensaio
mecéanico de microtracao.

Ensaio mecanico de microcisalhamento
Para o ensaio de microcisalhamento foram utilizados 60 dentes (30 para

espécimes de esmalte, 30 para espécimes de dentina). Os procedimentos para obtencao



dos substratos de esmalte e dentina (corte e desgaste das coroas dos dentes) e confeccao
do substrato de resina composta envelhecida foram os mesmos descritos para o ensaio
de microtragdo. Entretanto, para este ensaio, os diferentes substratos foram incluidos em
cilindros de PVC (1,2 cm de altura e 2,5 cm de didmetro) com resina acrilica
autopolimerizavel (Jet, Artigos Odontoldgicos Classico Ltda, Sdo Paulo, Brasil), como
ilustrado na Figura 2.

Apos, as superficies dos substratos foram submetidas a hibridiza¢ao seguindo o
mesmo protocolo descrito no ensaio de microtragcdo. Para obtencdo dos espécimes de
microcisalhamento, matrizes transparentes cilindricas com 0,7 mm de didmetro interno
e 1 mm de altura (Tygon tubing, R-3603, Saint-Gobain Performance Plastics, Maime
Lakes, FL, EUA) foram utilizadas. As matrizes transparentes cilindricas foram
posicionadas sobre os substratos ja hibridizados e tiveram seu volume interno
preenchido com uma resina composta do tipo bulk-fill (Filtek One, 3M, St. Paul, MN,
EUA). Os cilindros foram fotoativados por 20 s. As matrizes foram imediatamente
removidas apés 10 minutos com o auxilio de lamina de bisturi para expor os cilindros
de resina composta com area de unido de 0,38 mm?2,

Para o ensaio de resisténciade unido ao microcisalhamento, os espécimes foram
adaptados a um dispositivo acoplado a méaquina de ensaios universal (DL2000, EMIC,
Sdo José dos Pinhais, PR, Brasil) com uma célula de carga de 50 kgf. Antes da
realizacdo dos ensaios, o dispositivo foi alinhado para permitir que a alca de
carregamento (fio de aco com 0,2 mm de diametro) fosse colocada 0 mais proximo
possivel da interface de unido na base dos cilindros. O carregamento foi realizado com
velocidade de 0,5 mm/min até a fratura dos espécimes. A resisténcia de unido ao
microcisalhamento foi calculada dividindo-se a forca maxima (em N) pela area de uniéo

(em mm?) e expressa em MPa.



Corte do substrato Esmalte ou Dentina
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Confeccdo do espécimes

Figura 2 — Representacdo esquematica da obtencdo de corpos-de-prova para 0 ensaio
mecéanico de microcisalhamento.

Ensaio mecanico de tenacidade interfacial

Para o ensaio de tenacidade interfacial, foram utilizados 60 dentes bovinos (30
para esmalte e 30 para dentina). Para realizacdo deste ensaio mecanico os espécimes
devem possuir forma de barra com dimensges finais de 10 x 4 x 3 mm. Assim, as coroas
dos dentes foram seccionadas no sentido do comprimento, com dimensdes aproximadas
de 2 x 4 x 3 mm, para obtencdo dos substratos de esmalte e dentina, utilizando
cortadeira metalografica. Como os blocos de esmalte e dentina sdo menores do que a
dimensdo necessaria para o ensaio, foi confeccionada restauracdo com resina composta

para atingir uma dimensao de 10 x 4 x 3 mm (Figura 3).
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Para a obtencdo do substrato em resina composta envelhecida, moldes de
silicone com 20 x 4 x 3 mm foram utilizados para confeccdo de 15 barras em resina
composta bulk-fill (Filtek One, 3M). Em seguida, as barras foram submetidas a
termociclagem (OMC200, Odeme, Luzerna, SC, Brasil) por 50.000 ciclos de 15 s cada,
com temperatura de 5°C e 55°C, que correspondem aproximadamente a 5 anos de
envelhecimento fisioldgico na cavidade oral [19]. Apos o envelhecimento, as 15 barras
de resina envelhecida foram seccionadas transversalmente ao meio, resultado em 30
hemi-barras com aproximadamente 10 mm de comprimento.

Os substratos de esmalte, dentina e resina composta envelhecida foram
submetidos aos procedimentos de hibridizacéo, seguindo o protocolo descrito no ensaio
de microtracdo. As barras de esmalte, dentina e as hemi-barras de resina composta
envelhecidas foram inseridas novamente ao molde de silicone de 20 x 4 x 3 mm e na
parte vazia do molde foram colocados novos incrementos de resina composta,
completando as barras.

Os espécimes foram armazenados em agua destilada em uma estufa a 37°C por
24 h. As barras finalizadas foram polidas manualmente em uma politriz, de modo a ndo
alterar significativamente suas dimensdes finais. Um entalhe de aproximadamente 0,5
mm de profundidade foi confeccionado em cada espécime na interface reparada
utilizando um disco diamantado de 150 mm de espessura em cortadeira (IsoMet 1000,
Buehler, Lake BIluff, IL, EUA). Para isso, os espécimes foram manualmente
posicionados na maquina para garantir o controle do entalhe inicial. Logo apds uma
lamina nova de barbear em aco inoxidavel (Modelo L.101H, ElI Nozha, Alexandria,
Egito) com espessura de 0,05mm foi posicionada no entalhe inicial com uma forca leve
(5-10 N) aplicada manualmente com movimentos suaves de vai-e-vem 0 mais reto

possivel, juntamente com uma pasta diamantada para polimento (Diamond Excel,
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Granulacéo extra-fina de 2 a 4 microns, FGM, Joinville SC, Brasil). A forca aplicada
para criar o entalhe inicial e final foi padronizada por meio de estudo piloto utilizando
um monitor de pressao [20]. Um estereomicroscopio (Olympus BX41, Olympus, Center
Valley, PA) calibrado com magnificagéo de 30x, foi utilizado para examinar e mensurar
ambos os valores iniciais e finais da profundidade do entalhe em forma de V. O entalhe
em V final foi uniforme e apresentava 1,0 £ 0,2 mm de profundidade.

Os espécimes com o entalhe em V foram submetidos ao teste de tenacidade
interfacial (K utilizando um dispositivo de flexao de 4 pontos. A face de 3 mm com o
entalhe em V foi posicionada para baixo (voltada para o lado de tracdo) e os espécimes
foram carregados em maquina de ensaio universal (Emic DL 2000, Emic, Sdo José dos
Pinhais, Brasil), com velocidade de 0,5 mm/min. A carga de falha foi registrada e a
largura (b) e espessura (w) de cada espécime foram registradas utilizando um
paquimetro digital (Digimatic Micrometer, Mitutoyo Corporation, Japao).

A tenacidade interfacial K. (MPa*m1/2) foi calculada baseada em metodologia
previamente publicada [14] utilizando a seguinte equagéo:

K= Fb \w.S1-S2w 3 Va2(1-a)1.5.Y

Y= 1.9887-1.326a— (3.49—.68a+1.35a2).a(1-a)(1+a)2

Onde:

K= tenacidade interfacial

a = profundidade relativa do entalhe em V (média das medidas de profundidade de 3
entalhes dividida pela espessura do espécime)

Y = fator de intensidade de concentracgéo de tenséo.

F = carga de fratura.

b = largura do espécime.

W = espessura do espécime.
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S1 = distancia entre os apoios inferiores.

S2 =distancia interna entre 0s apoios superiores.

Corte do substrato Esmalte e Resina

Confeccdo do espécimes

# #

—»E—»%

Corte do substrato Dentina

Confeccdo do espécimes

S i
[ I = SX& - -

- K ) - B— =

- i

Figura 3 — Representacdo esquematica da obtencdo de corpos-de-prova para 0 ensaio
mecanico de tenacidade interfacial.

Analise de falha e estatistica
Apols todos os ensaios mecanicos, as superficies dos espécimes foram
examinadas em estereomicroscopio para determinar o modo de falha, classificando-o
em adesiva, coesiva em esmalte, em dentina, em resina ou mista.
Os dados obtidos por meio dos ensaios mecanicos foram submetidos a uma
analise estatistica descritiva, analise de variancia (ANOVA) dois fatores (substrato e
ensaio) e teste de Tukey com nivel de significancia de 5% e poder de 80%. As analises
foram realizadas utilizando-se o software SigmaPlot 12.0. Também foi realizada anélise
de Weibull pelo método da méxima verossimilhanga, com determinacao da resisténcia
caracteristica e modulo de Weibull. As andlises foram realizadas utilizando-se o

software Minitab 17.1.
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RESULTADOS

A analise de variancia (ANOVA a dois fatores) indicou diferencas
estatisticamente significantes para os fatores principais substrato (p < 0,001) e ensaio (p
< 0,001), bem como para a interacdo dupla (p < 0,001). A Tabela 1 ilustra as médias,
desvios-padrdo e coeficiente de variagdo dos valores de resisténcia de unido para 0s

diferentes ensaios e substratos.

Tabela 1 — Médias, desvios-padrdo e coeficiente de variacao da resisténciade unido para
0s substratos esmalte, dentina e resina composta.

Resisténcia de unido

Tenacidade
Microtracdo (MPa) Microcisalhamento (MPa) Interfacial
(MPa.m??)

Substrato

Esmalte | 25,34 + 11,03 (0,44) ® | 35,50+ 10,50 (0,30) B | 0,32 + 0,17 (0,53) °

Dentina | 22,57 + 11,57 (0,51) B | 36,42 + 11,28 (0,31) B2 | 0,22 + 0,13 (0,59) A°

Resina | 26,69 844 (0,32) " | 47,93+12,00(0,25)% | 0,17 + 0,09 (0,56) A°

Em cada coluna, valores seguidos das mesmas letras maiusculas sdo estatisticamente
semelhantes (Tukey, p > 0,05). Em cada linha, valores seguidos das mesmas letras
minusculas sdo estatisticamente semelhantes (Tukey, p > 0,05).

Considerando os valores de resisténcia de unido ao esmalte, & dentina e a resina
composta, 0 ensaio de microcisalhamento apresentou maior média, seguido do ensaio de
microtracdo e por fim pelo ensaio de tenacidade interfacial. Quando comparamos 0s
substratos dentro de um mesmo ensaio, observou-se que para microtragdo e
microcisalhamento, a resisténcia de unido para resina composta foi significativamente
maior do que ao esmalte e a dentina, que foram semelhantes entre si. Para tenacidade
interfacial, ndo houve diferenca estatisticamente significativa entre os substratos. O
coeficiente de variacdo foi de 0,25 a 0,30 para o ensaio de microcisalhamento, de 0,32 a

0,44 para a microtracdo e de 0,53 a 0,59 para tenacidade interfacial (Tabela 1).
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As Tabelas 2 a 4 e a Figura 4 a 6 mostram os resultados da analise de Weibull

para a resisténcia de unido ao esmalte, dentina e resina composta.

Tabela 2 — Modulo de Weibull e resisténcia caracteristica para a resisténcia de unido ao
esmalte. Nos parénteses, estd mostrado o intervalo de confianca de 95%.

Parametros
de Weibull

Microtracédo

Microcisalhamento

Tenacidade interfacial

m

2,60 (1,89 - 3,55)°

3,68 (2,82 - 4,82)°

0,37 (0,30 - 0,45) °

So

28,57 (24,45 - 33,38) P

39,31 (35,47 - 43,56) 2

1,98 (1,45-2,71)°

S5%

9,10 (5,91 - 14,02) @

17,56 (13,44 - 22,96) ®

0,08 (0,05 - 0,14)"

S10%

12,01 (8,45 - 17,07) P

21,35 (17,14 - 26,60) @

0,12 (0,07- 0,19)°

Em cada linha, valores seguidos das mesmas letras sobrescritas sao significativamente
semelhantes (sobreposicdo dos intervalos de confianca).

Tabela 3 — Mddulo de Weibull e resisténcia caracteristica para a resisténcia de unido a
dentina. Nos parénteses, estd mostrado o intervalo de confianca de 95%.

Parametros
de Weibull

Microtracdo

Microcisalhamento

Tenacidade interfacial

m

2,14 (1,61 - 2,88)°

3,50 (2,68 - 4,58)°

0,25 (0,20 - 0,31) ®

So

25,61 (21,09 - 31,10) °

40,46 (36,31 - 45,09) 2

1,86 (1,40 - 2,48)°

S5%

6,41 (3,91 - 10,50) P

17,31 (13,05 - 22,98) @

0,05 (0,03 - 0,09)°

S10%

8,97 (5,97 - 13,46) P

21,27 (16,86 - 26,83) ?

0,07 (0,05 - 0,12)°

Em cada linha, valores seguidos das mesmas letras sobrescritas sdo significativamente
semelhantes (sobreposi¢édo dos intervalos de confianca).

Tabela 4 — Mddulo de Weibull e resisténcia caracteristica para a resisténcia de unido a
resina. Nos parénteses, estd mostrado o intervalo de confianca de 95%.

Parametros
de Weibull

Microtracdo

Microcisalhamento

Tenacidade interfacial

m

4,54 (3,54 - 5,81) 2

4,44 (3,39 - 5,81)2

0,19 (0,15 - 0,23) ®

So

35,34 (32,75 - 38,14) °

52,56 (48,33 - 57,16) @

1,96 (1,55 - 2,49)°

S5%

18,36 (15,03 - 22,44)

26,92 (21,56 - 33,63)°

0,04 (0,03 - 0,07)°

S10%

21,52 (18,26 - 25,37) P

31,66 (26,39 - 37,98) @

0,06 (0,04 - 0,0)°

Em cada linha, valores seguidos das mesmas letras sobrescritas sdo significativamente
semelhantes (sobreposicédo dos intervalos de confianca).
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Para todos os substratos, 0 médulo de Weibull (m) foi semelhante para os
ensaios de microcisalhamento e microtracdo, e menores para tenacidade interfacial. A
resisténcia caracteristica, valor de resisténciaa fraturano qual a probabilidade de falha é
63,2% (so), foi significativamente maior para o ensaio de microcisalhamento do que
para microtracdo, em todos os substratos avaliados, e com valores significativamente
menores para o0 ensaio de tenacidade interfacial. O mesmo resultado foi obtido para a
resisténcia na probabilidade de falha de 10% (s10%). Para a resisténcia na probabilidade
de falha de 5% (ss»), houve diferenga significativa entre microtracdo e

microcisalhamento apenas em dentina, maior valor para o ensaio de microcisalhamento.

Probability plot for bond strength - enamel
Weibull - 95% CI
Complete Data - ML Estimates
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Figura 4 — Gréfico de Weibull para uTBS (microtracdo), uSBS (microcisalhamento) iFT
(tenacidade interfacial) para unido ao esmalte, demonstrando a confiabilidade de cada
grupo. Linhas pontilhadas representam limites de confianca de 95% para cada ensaio.
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Probability plot for bond strength - dentin
Weibull - 95% CI
Complete Data - ML Estimates
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Figura 5 — Grafico de Weibull para uTBS (microtracdo), uSBS (microcisalhamento) iFT
(tenacidade interfacial) para unido a dentina, demonstrando a confiabilidade de cada
grupo. Linhas pontilhadas representam limites de confianga de 95% para cada ensaio.
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Figura 6 — Gréfico de Weibull para uTBS (microtracdo), uSBS (microcisalhamento) iFT
(tenacidade interfacial) para unido a resina, demonstrando a confiabilidade de cada
grupo. Linhas pontilhadas representam limites de confianca de 95% para cada ensaio.
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Os resultados da analise de falha mostraram que todos 0s grupos apresentaram
predominantemente falhas predominantemente adesivas (entre 77 e 89%) e mistas (entre
11 e 23%). Nenhum grupo apresentou falhas coesivas em esmalte, dentina ou resina

(Tabela 5).

Tabela 5 — Andlise de falha (em porcentagem) em funcéo do teste e o tipo de substrato.

Substrato Ensaio Falha
Adesiva Mista Coesiva
Microtragéo 86% 14% 0%
Esmalte Microcisalhamento 87% 13% 0%
Tenacidade interfacial 88% 12% 0%
Microtragdo 85% 15% 0%
Dentina Microcisalhamento 87% 13% 0%
Tenacidade interfacial 88% 12% 0%
Microtracdo 89% 11% 0%
Resina Microcisalhamento 81% 19% 0%
Tenacidade interfacial 77% 23% 0%
DISCUSSAO

Este estudo foi realizado com o objetivo de comparar os resultados obtidos por
trés diferentes ensaios mecanicos para avaliar a interface adesiva (microtracéo,
microcisalnamento e tenacidade interfacial) em esmalte, dentina e em uma situacéo
simulada de reparo de restauracGes de resina composta. Com base nos resultados
obtidos neste estudo, a hipotese foi rejeitada, uma vez que os ensaios de microtracao,
microcisalhamento e tenacidade interfacial produziram resultados diferentes para os
mesmos substratos.

A confiabilidade de um método de ensaio depende de varios fatores, incluindo
sua validade, reprodutibilidade e capacidade de fornecer resultados consistentes e
precisos. Neste estudo, dentre os métodos avaliados (microtragdo, microcisalhamento e

tenacidade interfacial), ndo ha um método claramente superior em termos de
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confiabilidade. Todos apresentaram resultados consistentes e precisos. Ainda, pode-se
observar gque todos os métodos demonstraram uma predominancia de falhas adesivas ou
mistas, indicando que a forca aplicada para atingir a falha do espécime estava localizada
na interface adesiva.

Varios fatores podem afetar a confiabilidade de um método, como a
padronizagdo dos procedimentos de preparacdo de amostras, a precisdo dos
equipamentos de teste, a habilidade dos operadores e a interpretagdo dos resultados.
Além disso, a confiabilidade também pode variar dependendo das caracteristicas do
material sendo testado e do tipo de interface avaliada [14].

Comparando o0s meétodos deste estudo observou-se que tanto o
microcisalhamento quanto a microtracdo apresentaram 0 mesmo comportamento nos
diferentes substratos. De modo geral o microcisalhamento apresentou menor
variabilidade dos dados e maiores valores de resisténcia de unido nos diferentes
substratos, quando comparado aos demais métodos. Isso pode ter ocorrido pela maior
facilidade no controle e padronizagdo no preparo dos espécimes, induzindo menor
tensdo sobre o espécime antes do ensaio propriamente dito. Santos et al. (2023) [12]
caracterizaram diferentes desenhos de ensaios utilizados para analise da resisténcia de
unido entre ceramicae cimento resinoso, obteve gque o teste de microcisalhamento foi o
mais confiavel, enquanto o teste de microtracdo foi classificado como o teste mais
dificil em termos de preparacdo do corpo de prova e execucao do teste.

Fornazari et al. (2020) [21] avaliaram a confiabilidade dos testes de resisténcia
de unido por microcisalhamento e microtracdo em reparos com resina composta. Ambos
0s ensaios de resisténciade unido exibiram um comportamento dependente do material.
O teste de resisténciade unido a microtracdo demonstrou maior confiabilidade do que o

teste de microcisalhamento para avaliacdo do reparo do compasito. Esta variacao pode
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ter influéncia na concentracdo de tensdes na interface e, portanto, nos valores de
resisténcia de adesé&o.

Andrade et al. (2012) [22] avaliaram as variacdes no uso de matrizes de
polietileno para a confeccdo dos cilindros de resina compostas no teste de
microcisalhamento, e se este fator poderia afetar na resisténcia de unido a dentina. Os
autores concluiram que a remocao da matriz de polietileno antes da colocagao da haste
composta na dentina pode afeta os valores de uSBS. No presente estudo, foi utilizada
uma matriz de polietileno fina para gerar menos tensées no momento da sua remocao.

O presente estudo utilizou uma resina do tipo bulk-fill para a confec¢do dos
espécimes, de maneira a reduzir a tensdo de polimerizacdo em relagdo a outras resinas
compostas fluidas. Andrade et al. (2010) [23] avaliaram o efeito de dois tipos de resina
composta na microtracdo e testes de resisténcia de unido ao microcisalhamento em
esmalte, e correlacionar as médias de resisténcia de unido entre eles. Foi observado que
uma resina composta microhibrida deve ser preferencialmente utilizada para testes de
uTBS e uSBS devido ao numero reduzido de falhas coesivas e ao nimero de valores
elevados de resisténcia de unido obtidos, o que torna o teste mais sensivel para medir
diferencas entre condi¢des experimentais.

Uma anélise Weibull fornece informacGes relacionadas ao desempenho de um
material adesivo [24], refletindo a variabilidade e a confiabilidade dos resultados
[24,25]. E caracterizado por dois pardmetros principais, a saber, 0 médulo Weibull e um
valor de resisténcia, representando a tensao necessaria para causar uma falha, que pode
ser usado para avaliar o desempenho em um nivel percentual constante de probabilidade
de falha. A resisténciacaracteristica (s0) & o valor da resisténciacom uma probabilidade
de falha de 63,2% e é um parametro de localizagdo. Em particular, uma resisténcia

caracteristica alta desloca os dados para a direita, enquanto uma resisténcia
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caracteristica baixa desloca os dados para a esquerda no grafico [26]. A probabilidade
de falha em 10% reflete falhas precoces em situacdes clinicas [27]. Pode-se observar
gue o ensaio de microcisalhamento apresentou mddulo de Weibull semelhante e menor
coeficiente de variagdo, em relacdo ao teste de microtragdo, mostrando menor disperséo
dos dados e nivel de confiabilidade semelhante. Uma alta variabilidade na resisténcia de
unido € traduzida em baixos valores de m, o que indica uma baixa confiabilidade da
resisténcia caracteristica, devido a presenca de falhas criticas [25]. No presente estudo,
0s grupos microtragdo e microcisalhamento exibiram valores de m préximos, mostrando
nivel semelhante de confiabilidade.

O ensaio que apresentou maior variabilidade nos dados foi o de tenacidade
interfacial, quando comparado aos demais métodos. Embora ndo tenha demonstrado
diferencanos valores obtidos nos diferentes substratos. Esse método foi proposto como
um método alternativo para medir a eficacia da unido em laboratério. Em geral, os
ensaios deste tipo parecem ser mais precisos e mais reprodutiveis. No entanto, o preparo
dos espécimes para 0 ensaio de tenacidade interfacial é trabalhoso, demorado e
geralmente requer uma quantidade substancial de material resinoso [5,6].

Ritter et al. (2019) [6] apontam que existem varias versdes de métodos de
tenacidade interfacial (iFT) para avaliacdo da resisténcia de unido in vitro, incluindo
métodos com uso de entalhe em chevron de haste curta, prisma triangular sem entalhe,
entalhe em chevron e fratura mini-interfacial dureza. Esses testes parecem ser mais
precisos e reprodutiveis, revelando melhor as propriedades interfaciais e sendo menos
dependentes do teste [6,16,28].

Souza et al. (2016) [27] avaliaram a interface adesiva de cimentos resinosos por
meio de ensaios de tenacidade interfacial e microtracdo e observaram uma correlacédo

moderada nos resultados obtidos por ambos os métodos. Os autores sugerem no estudo
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que os métodos podem fornecer informacg6es complementares, sendo ambos importantes
no estudo do desempenho dos cimentos resinosos. Belli et al. (2018) [29], em uma
revisdo sobre os ensaios de tenacidade a fratura em materiais restauradores, concluiram
gue um dos aspectos mais importantes ao realizar estes ensaios de tenacidade é a
necessidade de proficiéncia na fabricacdo dos espécimes e na execucgdo das diferentes
variacOes nas metodologias, sugerindo que erros podem ocorrer se esses aspectos ndo
forem executados adequadamente. J& Pongprueksa et al. (2016) [13,30] validaram um
novo teste de tenacidade a fraturamini-interfacial (mini-iFT) em sua aplicabilidade para
ensaios de adesdo ao esmalte e dentina e concluiram que o mini-iFT pode ser
considerado um método alternativo valido para avaliar as propriedades mecéanicas das
interfaces adesivas.

No grafico de Weibull para uTBS, uSBS e iFT para unido ao esmalte, dentina e
resina composta demonstrando a confiabilidade de cada grupo, as linhas pontilhadas do
IFT que representam limites de confianca de 95% para cada ensaio apresentam uma
maior dispersdo quando comparado aos outros grupos. 1sso se deve principalmente a
técnica delicada deste teste. Quando comparado somente iFT, para a unido de resina,
esmalte e dentina, nota-se que ocorre uma maior uniformidade das linhas pontilhas no
teste com reparo de resina composta, pela maior facilidade de conseguir um corpo de
prova nas dimensdes necessarias.

A literatura indica que os diferentes ensaios mecénicos sé&o material
dependentes [5], dependendo do tipo de interface adesiva avaliada um ensaio mecanico
especifico pode ser indicado. Por exemplo, ao avaliar a resisténcia de unido de
diferentes cimentos resinosos sobre a zircnia, um ensaio de microcisalhamento pode
induzir a muitas falhas precoces dos espécimes [12]. EI Mourad (2012) [5] revisa

criticamente a validade de diferentes métodos de teste de resisténcia de unido para
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avaliacdo da eficacia de adesdo de materiais adesivos a estrutura dentaria e concluiu que
0s métodos de teste de resisténcia de adesdo para avaliar a eficacia devem ser bem
padronizados, pois existem muitos fatores que afetam a medicéo, e alguns desses fatores
ndo podem ser totalmente controlados, o que pode levar a variacbes. Como a resisténcia
de unido ao cisalhamento diminuem com o aumento da profundidade e permeabilidade
da dentina e a resisténcia a tragdo do esmalte é dependente da orientagdo prismatica e
demonstraram menor UTBS em espécimes tensionados perpendicularmente ao longo
eixo do prisma do que em espécimes tensionados paralelamente ao eixo do prisma. A
confiabilidade de qualquer um desses métodos dependera da adesdo rigorosa aos
protocolos de teste e da capacidade de controlar as variaveis que podem influenciar os
resultados. E importante escolher o método mais apropriado para o objetivo do estudo
ou da aplicacdo clinica e garantir que os procedimentos sejam realizados de maneira

precisa e consistente.

CONCLUSAO

O ensaio de resisténcia de unido ao microcisalhamento, para todos os substratos
(esmalte, dentina e resina composta), demonstrou maior confiabilidade do que o ensaio
de microtragéo e tenacidade interfacial, apresentando menor coeficiente de variacao e

maior médulo de Weibull.
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