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Resumo

Nesse trabalho, uma revisdo dos métodos de testes de resisténcia de unido de pinos
de fibra de vidro a dentina é apresentada. As principais varidveis que influenciam os
testes de resisténcia de unido estdo relacionadas com o substrato, as propriedades
das amostras, a preparacdo das amostras e a metodologia dos testes. O impacto
dessas variaveis sobre o resultado de ensaio € analisado. A busca foi realizada em
estudos publicados entre 2007 e 2015. A maioria dos testes realizados, nessa revisao,
foram os de push-out (75%), de pull-out (13%) e de microtragdo (11,9%), mostrando
uma inversao em comparagdo com os resultados encontrados em estudos publicados
entre 2005 e 2010, quando o teste de push-out foi usado em uma proporgéo de 2% e o
teste de microtragdo em uma proporcao de 67%. O teste de push-out surge como uma
ferramenta pratica para se avaliar a resisténcia ao cisalhamento interfacial entre o pino
de fibra e as paredes dos canais radiculares. Apdés a descricdo das variaveis que
interferem nos testes de resisténcia de unido aplicados em pinos de fibra de vidro e
dentina foi proposta uma melhoria da qualidade dos ensaios de resisténcia de unido
pela aplicagdo de um planejamento de experimento de um ensaio de pull-out para
determinar quais as variaveis sao mais influentes nas respostas, obtendo maior
precisdo estatistica nos resultados dos testes de resisténcia de unido de pinos de fibra
de vidro a dentina e menor custo, permitindo resultados mais confiaveis, em um tempo
menor.

Palavras-chave

Odontologia. planejamento de experimento. adesdo. pinos de fibra de vidro. testes de
resisténcia de unido.



Abstract

In this work a review of the test methods for bond strength of glass fiber posts to dentin
is presented. The main variables that influence the bond strength tests are related to
substrate, to specimen properties, specimen preparation and test methodology. The
impact of these variables on the test outcome is analyzed. The search was performed
on studies published between 2007 and 2015. Most of the tests carried out, in the
literature, were the push-out (75%), pull-out (13%) and microtensile (11,9%) tests,
showing an inversion compared to the results found in studies published between 2005
and 2010, when push-out test was used in a proportion of 2% and microtensile test in a
proportion of 67%. The push-out test emerged as a practical tool for evaluating the
interfacial shear strength between fiber post and root canal walls. After the description
of the variables that affect the bond strength test of glass fiber post to dentin it was
proposed an improvement in quality of the bond strength test by applying a design of
experiment of a pull-out test to determine which variables are most influential in the
test, obtaining greater statistical accuracy of the results of bond strength test of glass
fiber post to dentin, lower cost, allowing for more reliable results in less time.

Keywords

Dentistry. design of experiment. adhesion. glass fiber post. bond strength tests.
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Introducao

Os pinos de fibra tém sido amplamente utilizados em dentes tratados
endodonticamente nos ultimos anos. Uma das vantagens do uso de pinos de fibra é a
utilizacdo da técnica de unido por adesdo, o que requer minima intervencdo sobre a
superficie dentinaria. Além disso, pinos de fibra tém um modulo de elasticidade
semelhante a dentina, resultando em uma distribuicdo de tensdes mais homogénea ao
longo do sistema de canais radiculares. Assim, os pinos de fibra minimizam o risco de
fraturas radiculares e levam a um modo de falha mais favoravel comparados com os

pinos metélicos.

A durabilidade de restauracdes de dentes tratados endodonticamente depende
de muitos fatores basicos [1], incluindo a quantidade de remanescente dentario
coronal, procedimentos restauradores e os materiais utilizados [2, 3], que parecem ser
0s principais fatores que afetam a longevidade do dente. Embora os percentuais
baixos de taxas de falhas e desempenho clinico satisfatério tenham sido relatados
guando foram utilizados pinos de fibra [4, 5, 6], dentes despolpados ainda séo
considerados mais vulneraveis e suscetiveis as fraturas, em comparacdo com 0S

dentes vitais [7].

O sucesso clinico de uma restauracéo depende da qualidade e da durabilidade
da unido adesiva entre o pino de fibra e a estrutura do dente. Portanto, é fundamental
que o método de ensaio utilizado para avaliar a for¢ca de unido forneca informacao
exata sobre o desempenho de materiais [8]. Comentarios publicados nas décadas de
1990 e 2010 [9-13] mostraram uma relagcéo entre as condi¢cdes para a adeséo do pino
ao substrato, incluindo o modo de aplicacdo do cimento, pré-tratamento dos pinos e as
condicdes de armazenamento das amostras. No entanto somente algumas variaveis

que influenciam nos testes de resisténcia de unido foram discutidas.

Os testes de resisténcia de unido podem ser influenciados por muitas variaveis,
que incluem: a concep¢do da amostra, o tamanho da area de superficie de adeséo, a
configuracdo de carga e os tipos de materiais [2, 16-18]. O alto mddulo de elasticidade
de um composto aderido, a espessura da camada adesiva entre a dentina do canal

radicular e o pino, o formato do pino e do canal, entre outros, sdo varidveis que
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influenciam a distribuicdo das tensGes ao longo da interface de unido [3, 18, 19] e,

consequentemente, nos resultados dos testes de resisténcia de unido.

Dependendo da area de adeséo, macrotestes e microtestes sao realizados. A
forca de macroteste pode ser medida por cisalhamento a tracdo ou utilizando um
protocolo de teste de push-out. Esses métodos utilizam amostras com uma area de
adesdo superior a 3mm? [90]. Embora se conhecam "macrotestes" por sua
simplicidade, eles tém suas falhas inerentes (ou seja, macrotestes de resisténcia de
unido resultam em falhas coesivas e superestimacao da resisténcia de unido). Para se
reduzirem as falhas, os microtestes foram introduzidos (aproximadamente 1mm? de
area de adeséao). Hoje em dia, esses testes sdo 0s testes de resisténcia de unido mais
comumente utilizados [18]. Areas de adesdo pequenas tém menos defeitos e,
portanto, resultam em medicdes de resisténcia de unido mais significativas [15].
Microtestes sdo classificados nos seguintes tipos: testes de microcisalhamento,
microtrag&o, micro-pull-out e micro-push-out baseados nas forgas exercidas sobre as

amostras.

Um estudo de Munck et al [66] realizado no banco de dados PubMed, em 2010,
utilizando as palavras-chave "resisténcia de uniao” e “dentina”, selecionou 871 estudos
contendo informacdes sobre a unido de pinos a dentina. Em adicdo aos dados de
resisténcia de uniao, (isto é, média de resisténcia de unido, desvio padrdo e o nimero
de falhas de pré-teste), outros parametros relevantes relacionados com a adeséo ao
substrato, a preparacéo da superficie, as condi¢cdes de armazenagem e o potencial de
envelhecimento artificial foram registrados. Os resultados mostraram que 0sS ensaios
de resisténcia de unido mais realizados foram: os testes de resisténcia de unido
microtragdo (67%), seguido de macrocisalhamento (18%), microcisalhamento (9%),
macrotracao (4%) e push-out (2%). Mais recentemente, Sirisha [18] e Sarkis-Onofre
[62], realizaram revisOes de literatura [18, 62], no entanto, ndo foram discutidos os
passos de preparacdo das amostras e sua colocacao nos dispositivos das maquinas
de teste. Em adicéo, diferentes cimentos resinosos e sistemas adesivos tém diferentes
propriedades mecanicas que tornam dificil comparar os resultados dos testes. Por
outro lado, diferentes irrigantes sédo utilizados na preparacdo da dentina radicular e da
superficie de pinos fibra de vidro. Estes irrigantes apresentam diferentes propriedades,

gue irdo influenciar os resultados finais dos testes.

As variacbes nas forcas de unido sdo geralmente relacionadas com os

diferentes procedimentos adesivos, porém muito pouca atencdo tem sido dada aos
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detalhes das condi¢des do teste e o papel critico do tamanho da amostra. Todos estes

fatores podem afetar os resultados dos testes e sua confiabilidade.

Esse trabalho teve como objetivo principal propor uma melhoria na qualidade
dos ensaios pela aplicacdo do planejamento de experimento, obtendo maior precisdo
estatistica nos resultados dos testes de resisténcia de unido de pinos de fibra de vidro
a dentina e menor custo, permitindo resultados mais confiaveis, em um tempo menor.
Os objetivos especificos foram: descrever os testes de resisténcia de unido, suas
vantagens e limitagdes; identificar as principais variaveis que influenciam os testes de
resisténcia de unido (sendo elas relacionadas ao substrato, as propriedades das
amostras, preparagdo das amostras e metodologia do teste); analisar os impactos
dessas varidveis sobre os resultados dos testes; e propor o planejamento de

experimento como uma melhoria aos testes de resisténcia de uniéo.

A metodologia utilizada nesse estudo abordou uma reviséo de literatura e uma
proposta de melhoria dos testes através do planejamento de experimento usando o
software Statistica.

Os dados foram coletados na base de dados PubMed (Biblioteca EUA Nacional
de Medicina, 8600 Rockville Pike, Bethesda, MD 20894, EUA) e Scopus (Elsevier BV)
usando as palavras-chave "teste de adesao", "pinos de fibra de vidro" e "resisténcia de
unido". A busca foi realizada em estudos publicados entre 2007 e 2015 e foram
selecionadas 502 publicagBes relevantes. Além disso, foram utilizados os seguintes

parametros de busca: "teste de push-out”, "teste de pull-out” e "teste de microtracéo".

A tabela 1 resume os principais temas considerados nas publicages revisadas
[1-206]. Os testes foram divididos em ensaios destrutivos (ou seja, push-out,
microtracdo e os testes de pull-out) e ensaios ndo destrutivos. Os ensaios nao
destrutivos (ou seja, microdureza, ultra microdureza, nanodureza, ciclagem mecénica,
MEYV, etc) foram classificados como "outros testes". Ao analisar os dados da Tabela 1
pode-se observar que a maioria dos testes realizados na literatura foram o de push-out
(75%), de pull-out (13%) e os testes de microtracdo (11,9%) (os calculos das

porcentagens relativas foram feitos com base apenas nos ensaios destrutivos).
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Tabela 1 - Lista dos artigos revisados

Principais topicos

Publicag&o por ano

Topicos 2007 2008 2009 2010 2011 2012 2013 2014 2015 2007/2015 -/2015
Push-out 1 1 7 6 8 6 14 12 8 63
Pull-out 1 1 1 2 1 1 3 1 11
Microtracao 2 2 1 1 2 1 10
Outros testes 9 3 7 5 4 7 3 12 53
Revisbes 3 1 1 3 1 13
Outros (i.e.
tratamentos de
superficie, MEV,
etc) 56
Total 206

Um modelo matematico hipotético para os testes de resisténcia de unido sera
utilizado em conjunto com software Matlab, para se obter um conjunto de dados que
serdo utilizados no planejamento de experimento. Sera utilizado o software Statistica
para se determinarem as varidveis que exercem maior influéncia na resisténcia de

unido, através da elaboragédo do DOE.

O sucesso clinico de uma restauracdo depende da qualidade e durabilidade
unido adesiva entre o pino de fibra e a estrutura do dente. Portanto, é fundamental que
0 método de ensaio utilizado para avaliar a resisténcia de unido forneca informacdes

precisas sobre o desempenho de materiais [8].

A relevancia dessa proposta de estudo veio a partir da revisao bibliografica que
apresenta resultados controversos sobre o desempenho de materiais adesivos em

pinos de fibra de vidro a dentina.

Durante a revisdo bibliogréfica foi observado que nenhum dos estudos
revistados abordava modelos matematicos para 0sS ensaios propostos nem o
Planejamento de experimento. Assim, propbe-se o Planejamento de experimento
como uma melhoria do ensaio de resisténcia de unido. O Planejamento de
experimento € uma técnica utilizada para se planejar experimentos, ou seja, para
definir quais dados, em que quantidade e em que condi¢cdes esses dados devem ser

coletados durante um determinado experimento, buscando a maior precisdo estatistica
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possivel na resposta e o menor custo. E, portanto, uma técnica de extrema
importéncia para a industria, pois seu emprego permite resultados mais confiaveis

economizando dinheiro e tempo [207].
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1 — Revisao Bibliogréafica

1.1 - Métodos de ensaio para a resisténcia de unido de pinos de fibra de vidro a
dentina

Os testes de resisténcia de unido sdo classificados em macrotestes, onde a
area de adesdo é superior a 3mm?, e microtestes, com menos de 1mm? de area de
adesdo [8]. Os testes de resisténcia de unido de laboratério podem ser estaticos ou
dindmicos. A geometria da amostra e 0 modo de carga afetam a resisténcia de unido
entre o pino de fibra e a dentina radicular, a distribuicdo de tensées e o modo de falha
[185]. Os testes de resisténcia de unido mais comumente usadas para acessar a
retencdo do pino no canal radicular sdo os testes de push-out, microtracdo e pull-out,

gue foram brevemente analisados nessa secéo.

1.1.1 - Teste de push-out

Nesse método, a carga é aplicada por meio de um émbolo montado na
maquina de ensaio universal. O émbolo deve proporcionar uma cobertura quase
completa do material de teste sem tocar a parede do canal radicular. Esse método €
util para se testar a retencao de pinos cimentados em canais radiculares [63]. Afirmou-
se que a sua geometria in vitro parece ser mais proxima dos cenarios clinicos do que
outros testes mecanicos (isto €, teste de microtracdo), que avaliam somente a
resisténcia de unido adesiva [67, 68]. Goracci et al [176] modificaram o tradicional
teste de push-out para um teste de push-out “fatia fina", chamando os resultados de
teste de resisténcia de unido micro-push-out. Assim, o teste de micro-push-out é uma
modificagdo do teste de push-out, onde a espessura da amostra é igual ou inferior a
1mm. Foi relatado na Ref. [8] que um teste de push-out modificado e um teste de
microtracdo proporcionaram maiores valores de resisténcia de unido que os métodos
de push-out e pull-out tradicionais. Além disso, as diferencas regionais da adesédo dos
pinos dentro do canal radicular, ou seja, variacdes entre as regides cervical, medial e

apical da raiz, podem ser avaliadas. [175].

Uma vantagem do teste de push-out € que é mais facil de executar, tem menos

falhas coesivas no pré-teste e desvio padrdo menor [68]. Os testes de push-out
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também exibiram uma distribuicdo de tensdes mais homogénea por andlise de
elementos finitos do que a técnica de microtracdo [174]. No entanto, as principais
limitacbes sdo as relativas aos modelos que tém suas coroas completamente
restauradas, o que pode limitar a aplicacdo direta dos resultados para condicdes
clinicas [144]. Outro fator que pode limitar a aplicagdo do teste de micro-push-out é o
processo de corte para a preparagdo das amostras, especialmente em casos de
dentes submetidos a ciclos térmicos, tal como o processo de corte, pode induzir
artefatos que poderiam influenciar os resultados do ensaio [72]. A introducdo de
artefatos também pode acontecer durante o corte da raiz [181]. Além disso, esse
método apresenta outras desvantagens, tais como diferencas na for¢a para desalojar
0 pino de fibra de vidro, in vitro e in vivo [181], limitagbes a posi¢cdo da amostra e
também o angulo em que a carga é aplicada, o que pode influenciar nos resultados
dos testes [8]. No entanto, ao se medir a resisténcia de unido de pinos de fibra
cimentados, o teste de push-out parece ser mais confidvel do que os testes de
microtracdo [68] e fornece uma melhor estimativa da eficacia da adesdo quando
ocorre falha em paralelo com a interface pino-cimento-dentina, que se assemelha a
situagdo clinica [171]. A Figura 1 apresenta imagens experimentais do set-up

(configuracéo) para o teste de push-out [146].

—+ puncao

ponta

Figura 1 - Montagem do teste de resisténcia de unido push-out. (A) fotografia do
conjunto instalado em uma maquina universal de testes, (B) um diagrama esquematico
ampliado da &rea circular de (A) (p: pino, t: dente, r: resina acrilica, h: furo para o pino
e saida do pino no carregamento de push-out) [146].
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1.1.2 - Teste de microtracédo

O teste de resisténcia de unido permite a medi¢cao de forcas transversais sobre
as pequenas areas ligadas, tanto quanto dentro do canal radicular. Esse tipo de teste
foi introduzido em 1994 por Sano [15]. Adicionalmente, o processamento da amostra
ou a real preparacdo das micro-amostras € requerida apds o procedimento de adesao.
No entanto, a principal vantagem € que ele envolve uma economia real de dentes
(com vérias micro amostras provenientes de um dente). Além disso, a obteng&o de um
grande nimero de amostras a partir de um dente reduz o coeficiente de variacdo do
método ( coeficiente de variacdo é uma medida de disperséao relativa, empregada para
estimar a precisdo de experimentos e representa 0 desvio-padrdo expresso como
porcentagem da média. Sua principal qualidade é a capacidade de comparacdo de
distribuicdes diferentes) em comparagdo com ensaios de cisalhamento e de tragéo
[184]. Como afirmado anteriormente, as amostras com reduzidas dimensfes também
tém menos falhas coesivas [185, 186, 202] e faciltam a analise das fraturas em
microscopia eletrénica de varredura ou de transmissdo [15]. As principais
desvantegens sdo intensidade do trabalho, a demanda técnica, o potencial de
desidratacdo das amostras menores, dificuldade em medir resisténcia de unido
inferiores a 5 MPa, dificuldade em fabricar espécimes com geometria consistente e
falha prematura das amostras antes do teste, quando a adeséo é fraca [13, 185]. Uma
llustracdo esquematica do procedimento para a preparacdo de amostras de
microtragdo ajustadas pode ser visto na Fig. 2 [68]. Resumindo, o teste de resisténcia
de unido microtracdo ndo € apropriado para uso com materiais de preenchimento
intracanal por causa da alta porcentagem de falhas de unido prematuras e da grande

variagdo nos resultados do teste [174].


https://pt.wikipedia.org/w/index.php?title=Medida_de_dispers%C3%A3o&action=edit&redlink=1
https://pt.wikipedia.org/wiki/Desvio-padr%C3%A3o
https://pt.wikipedia.org/wiki/M%C3%A9dia
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. 3N

Figura 2 - Processo para a preparacao de amostras de microtracdo ajustadas. A) A
raiz com o pino cimentado é seccionada transversalmente em uma série de fatias com
1mm de espessura. B) Este € o corpo para o ensaio de microtragdo. Por meio de uma

broca de diamante refrigerada a agua, cada fatia é cortada com um perfil de
ampulheta [68].

1.1.3 - Teste de pull-out

O teste de pull-out € um tipo de teste de cisalhamento, que é usado para testes
de retencdo de pinos no canal radicular [18]. O uso deste teste fornece uma maneira
rapida e conveniente de comparar a estabilidade do pino. Os pinos com maior
retencdo sdo mais resistentes ao deslocamento como resultado de tensdes laterais
oclusais [164]. Webber et al. [145] usou esse teste para se estudar a influéncia do
comprimento do pino sobre a resisténcia de unido. Seus resultados sdo comparaveis
aos resultados clinicos obtidos, embora apenas poucos estudos relatem essa
metodologia [188].

Esse método de ensaio distribui melhor a tensédo e é considerado capaz de
medir com precisdo a resisténcia de unido entre dentina e pino [126]. Além disso, é

mais adequado do que o teste de push-out quando o objetivo é medir a forca de



23

retencdo do pino ao longo do canal [145]. No entanto, o grande nimero de pinos de
fibra utilizado aumenta o seu custo e reduz a sua popularidade [115]. A Figura 3
mostra um desenho esquematico de preparacdo de amostras para o teste de pull-out

N
M mm

Carga de

T T Pull-out
S5

Figura 3 - Desenho esquematico da preparacédo de amostras para o teste de pull-out
[70].

Para resumir, existem diferentes métodos de teste utilizados para quantificar a
adesdo obtida nas interfaces de pino-cimento-adesivo-dentina. A maioria dos testes
encontrados na revisdo de literatura foram os de push-out (75%). Em 2010 esses
testes eram minoria (2%). Uma explicacdo para essa inversao pode ser o fato de que
0s métodos de push-out tém a vantagem de simular mais precisamente as condi¢des
clinicas, apresentam menos falhas no pré-teste, permitem a utilizacdo de um maior
namero de amostras a partir de um Unico dente. Além disso, os testes de resisténcia

de unido de cisalhamento, de tracdo e de pull-out séo caros.
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1.2 - Variaveis que influenciam os resultados de testes de resisténcia de uniéo
de pinos de fibra de vidro a dentina

As seguintes variaveis foram consideradas nesta analise: varidveis que
influenciam a cimentacao de pino de fibra no canal radicular (isto é, smear layer, tipo
de sistema adesivo e cimento); variaveis relacionadas com as propriedades da
amostra (isto é, modulo de elasticidade do pino de fibra de vidro, modulo de
elasticidade do cimento resinoso); efeito do tratamento superficial dos pinos de fibra de
vidro na resisténcia de unido; variaveis relacionadas ao formato do canal e do pino;
variaveis de influéncia relacionadas com a mecanica do teste (isto é, tipo de carga e
velocidade de cruzeta); e as variaveis relacionadas com a geometria da amostra e a

distribuicdo de tensdes.

1.2.1 - Variaveis que influenciam a cimentacé&o do pino de fibra no canal radicular

Diversas variaveis podem comprometer a adeséo dos pinos no canal radicular,
como a morfologia da dentina no canal radicular, sistema adesivo e cimento [68, 85,
89], a capacidade de cura pela luz e pela contracdo de polimerizacao [88]. A utilizacéo
de um sistema de cimentacgéo resinosa adequado € particularmente importante, uma
vez que isso afeta diretamente a qualidade da interface dente-cimento [68, 85, 90].
Assim, as principais variaveis que influenciam a cimentagdo do pino de fibra no canal
radicular sdo a smear layer e o tipo de sistema adesivo e cimento usados, que serao

rapidamente discutidos na se¢do seguinte.

1.2.1.1 - Smear layer

A camada smear layer é formada durante a preparacdo do canal radicular e
consiste de detritos de dentina do canal radicular, guta-percha e selante. Esta camada
pode ser plastificada, devido ao aquecimento friccional da broca [73]. A qualidade da
smear layer pode interferir com a unido adesiva dos pinos de fibra, influenciando,

assim, os resultados dos ensaios de resisténcia de unido [72]. Desde que a remocao
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ou modificagcdo da camada smear layer € um protocolo justificavel em odontologia, a
necessidade de estudos da resisténcia de unido realizada com a camada smear layer
intacta € questionavel. No entanto, estudos contraditorios foram relatados por
pesquisadores sobre o efeito da camada smear layer [51, 52]. Alguns estudos
relataram baixas resisténcias de unido a dentina sobre camadas mais espessas de
smear layer [51], enquanto outros informaram néo haver influéncia [52]. Isso pode ser
parcialmente explicado por diferencas na rugosidade, espessura da camada smear
layer (variando de 0,9 a 2,6 um), densidade e fixacdo a estrutura dental subjacente,

que é dependente da forma como a camada smear layer € criada [206].

Vérios estudos apresentam diferentes métodos para remover a camada smear
layer e estudaram o efeito dessa camada na resisténcia de unido [29, 30, 74-80, 107].
Por exemplo, métodos mecénicos, utilizando ferramentas rotativas e abrasivas, podem
ser utilizados para limpar o canal [74]. Além dos métodos mecanicos, varios agentes
quimicos como o0 hipoclorito de sodio (NaOCl) [67, 75, 76], &cido
etilenodiaminotetracético (EDTA), [75] clorexidina [76] ou etanol [77] podem ser
utilizados para remover a camada smear layer. Embora, o NaOCl e o0 EDTA sejam
agentes de irrigacdo comuns, foi demonstrado que o uso prolongado e em elevadas
concentracdes pode ter um efeito adverso sobre as propriedades fisicas da dentina do
canal radicular (isto é, reducdo da resisténcia a flexdo, do mddulo de elasticidade e da
dureza) [81 ]. Outros estudos abordaram a utilizagdo de acido poliacrilico, mas o
aumento na resisténcia de unido nao foi significativo [64]. Por outro lado, uma maior
forca de adesdo foi observada com sistemas de condicionamento acido, onde a

camada smear layer foi removida [85].

As propriedades fisicas do substrato como a matriz organica e colageno,
hidroxiapatita e distribuicdo e organizacdo microestrutural também afetam a adesao
[82]. A penetracdo de mondmeros de resina na superficie de dentina cria uma
retencdo micromecanica entre o colageno e a resina, formando uma camada hibrida.
A criacdo de uma camada hibrida eficiente é possivel através de um condicionado
adequado da dentina com acido inorganico (acido fosférico) ou acido orgéanico
(metacrilato carboxilico) [71]. No entanto, existem adesivos autocondicionantes que
ndo necessitam de enxaguamento, que podem dissolver parcialmente a camada de
smear layer e penetrar nos tubulos dentinarios, realizando hibridagéo. Por outro lado,
os adesivos de trés etapas, onde € necessaria a aplicacdo de sistemas de erosdao,

seguido pelo iniciador hidrofilo e pelo agente de colagem hidréfobo, exibem maiores
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valores de resisténcia de unido [83]. Além disso, nem todos os sistemas demonstram
formacdo da camada hibrida homogénea e penetracdo no interior dos tubulos
dentinérios, apesar das condigbes complicadas para a adesdo dentro do canal
radicular. Assim, é necessario discutir outras variaveis que possam comprometer a
cimentacdo adesiva dos pinos no canal radicular (isto €, o alto Fator-C e as diferencas

nos valores de pH dos sistemas adesivos utilizados).

1.2.2 - Tipo de sistema adesivo e cimento

Os sistemas adesivos atuais podem reagir com as estruturas dentarias (isto é,
smear layer) tanto pela abordagem de condicionamento &cido como pela
autocondicionante. Para o condicionamento acido, a retengdo micromecéanica com a
dentina da raiz é obtida por um passo de condicionamento com &cido fosférico seguido
pela aplicagcdo de um adesivo (aplicados separadamente (sistemas de trés passos) ou
em combinacao (sistemas de dois passos)); enquanto a abordagem autocondicionante
utiliza mondmeros acidos sem lavagem que simultaneamente condicionam, preparam
e se infiltrarm na dentina, resultando na adesé&o por hibridacdo rasa com hidroxiapatita
residual e um adesivo (aplicados separadamente (sistemas de duas etapas) ou em
uma solugcédo (sistemas tudo-em-um)). A preferéncia pela crescente utilizacdo de
sistemas simplificados (sistemas dois passos, condicionamento total e tudo-em-um

autocondicionante) € devido a diminui¢cdo do tempo de cadeira.

Varios agentes de cimentacao foram propostos para a adeséo de pinos de fibra
a dentina do canal radicular usados com sistemas adesivos autocondicionantes ou
condicionamento acido [203, 204]. Nos ultimos anos, novas féormulas de cimento
resinoso que possuem capacidade autoadesiva tém sido desenvolvidas. Esses
cimentos tém a vantagem de ndo necessitar de qualquer pré-tratamento da dentina
[205]. Vérios estudos in vitro demonstraram um bom desempenho da resisténcia de
unido para a cimentacdo de pinos de fibra com cimentos resinosos autoadesivos [74,
77,154, 175,182, 204].

Outros fatores que influenciam o processo adesivo sdo o alto Fator-C em
canais radiculares [30], dificuldade da cura do cimento e do adesivo dentro do canal

radicular [1, 91] e incompatibilidade quimica entre o sistema adesivo e cimento
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resinoso [91, 196]. O Fator-C esta relacionado com a configuragcao da cavidade e é a
razdo entre a area de superficie aderida e a ndo aderida em uma cavidade [92]. O
Fator-C € maior quando o pino é inserido no canal e esta associado com a diminuigdo
da resisténcia de unido [93]. Evidéncias indicam que um baixo grau de conversdo nao
reduz necessariamente a retencdo pino [96]. Em um canal radicular, o Fator-C é
sempre critico [4, 97]. Dependendo do didmetro e do comprimento do canal, o Fator-C
pode variar de 20 a 100 [5] e pode mesmo exceder a 200 [4], representando uma

situacao clinica desfavoravel.

Por outro lado, a contragéo da polimeriza¢do no espaco confinado de um canal
de raiz intacta pode exceder a forca de aderéncia do cimento/dentina, causando
descolagem [4]. Nos niveis apicais do canal, um menor grau de conversédo pode ser
uma vantagem, pois proporciona menor tensdo de contragdo, reduzindo assim o
impacto do Fator-C [98]. Isso pode explicar os resultados semelhantes com cimentos
duais (Rely-X ARCTM comercializados pela 3M Company, St Paul MN, EUA e
Panavia™, Kuraray Co., Ltd, Osaka, Japédo.) e cimentos autocura (C & B Metabond™,
Parkell, Farmingdale, NY, EUA e Fuji Plus, GC Co., Téquio, Japao), que anteriormente
revelou baixa contracdo de polimerizacao [4]. Um estudo de laboratério relatou uma
maior for¢ca de polimerizagdo, menor resisténcia de unido para push-out e maior
nanoinfiltracdo ocorrendo em cimentos resinosos com uma maior proporcdo de
enchimento em comparagdo com aqueles com menor porcentagem de carga de
enchimento [99]. Além disso, quando existem diferengas nos valores de pH nos
sistemas adesivos utilizados, ha um baixo grau de conversdo de materiais resinosos
de autocura [91,100]. Por exemplo, demonstrou-se que os monémeros acidos da
resina foram mal polimerizados na presencga de sistemas peréxido-amina redox, tal

como as aminas terciarias foram neutralizadas [100].

Para resumir, a morfologia da dentina; o sistema de unido; e o cimento e sua
cura podem interferir com a formacdo da camada hibrida ao longo das paredes do

canal radicular, afetando a retencdo do pino.

1.3 — Variaveis relacionadas as geometrias das amostras

As principais varidveis de influéncia relacionadas com as geometrias das

amostras (variaveis relacionadas para testar as propriedades de amostras) sao: a area
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de unido, o médulo de elasticidade (relacionado as propriedades mecanicas dos

materiais) do pino de fibra de vidro e o moédulo de elasticidade do compdsito resinoso.

1.3.1 - Area de adesao

A norma ISO/TR 11405 [14] nédo identifica um valor especifico para a area de
unido, mas menciona uma clara delimitacdo da area de unido como um requisito
importante e mostra um diagrama de um molde dividido com um furo de 3mm de
didmetro [8]. Recomenda-se que o diametro da superficie de unido deve ser levado

em consideracdo ao se comparar forgas de unido.

1.3.2 - O médulo de elasticidade do pino de fibra de vidro e do compdsito
resinoso

Os pinos de fibra de vidro tém um modulo de elasticidade (E=18-22GPa)
semelhante ao médulo de elasticidade da dentina humana (E=18GPa), ao contrario da
ceramica (E=200GPa) e que foram introduzidos para proporcionar uma distribuicao
mais uniforme da carga ao longo da interface pino-cimento-dentina [103-105];
evitando-se, assim, a concentracdo de tensdes, minimizando-se fraturas verticais da
raiz e representando uma opc¢do de tratamento mais confidvel para os dentes
severamente comprometidos [105, 106, 36]. Estudos clinicos demonstraram uma taxa
de sucesso de 95% até 99% para os dentes restaurados com pinos de fibra, sem
ocorréncia de fratura radicular durante os periodos de estudo [106, 108, 109]. Os
resultados dos testes de resisténcia de unido sao também influenciados pelas
propriedades mecénicas do composito resinoso. O modulo de elasticidade elevado do
composito, a espessura da camada de adesivo e a distancia de aplicacdo da carga
resultaram em uma distribuicdo de tens@o n&o uniforme ao longo da interface de uniédo
[18, 19].

Ao investigar-se a distribuicdo de tensdo na interface dentina-cimento-pino,
mostrou-se que quanto mais fina a interface de cimentacdo (canal de pequeno
didmetro), mais elevado o nivel de tensédo (omax). Os niveis de tensdo diferem em
21% entre 0 modelo com a mais alta tensdo e 0 modelo com a menor tensao [130].

Este comportamento deveu-se a transferéncia de tensao de estruturas com um menor
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mddulo elastico para estruturas com um maior médulo de elasticidade, o que favorece
a concentracdo de tensdo no pino (isto €, o médulo de elasticidade do pino reforcado
com fibra (FRC) é de cerca de (40GPa) sendo maior que o mddulo de elasticidade da
dentina (18,6 GPa) e que o mdédulo de elasticidade do cimento resinoso (8 GPa)).
Além disso, 0 momento gerou uma maior concentracdo de tenséo de tracdo na face

lingual do pino [130].

Em contraste, outro estudo mostrou que a espessura do cimento de resina nao
afeta a concentracdo de tenséo na interface do cimento [131]. Assim, concluiu-se que
0 mbdulo de elasticidade do cimento resinoso é mais importante para as
concentracbes de tensdo do que a espessura dessa camada [132]. Portanto, a
diferenca das propriedades mecéanicas de materiais diferentes (cimento-pino-dentina)
€ muito importante. Essa combinacdo de materiais provoca uma grande concentracao
de tensdo quando uma carga é aplicada ao sistema e é mais critica quando a
diferenca dos modulos de elasticidade entre os materiais € aumentada. Nesse caso,
as maiores diferencas sdo na rigidez entre o pino e o0 cimento, em seguida,

provavelmente, o cimento vai fraturar na interface com o pino [133].

1.4 - Efeito do tratamento superficial de pinos de fibra de vidro naresisténcia de
unido

A unido duradoura entre cimentos resinosos e pinos de fibra se baseia na
interagdo micromecanica e quimica. As resinas epoxi altamente reticuladas e com alto
grau de conversao constituem o principal componente dos pinos de fibra. No entanto,
as resinas epOxi ndo sdo capazes de reagir com os mondémeros funcionais dos
cimentos resinosos. Por isso, varios métodos de pré-tratamento de superficie sao
usados para expor as fibras dos pinos para melhorar as interacdes micromecéanicas. A
resisténcia de unido do pino de fibra é melhorada por trés procedimentos diferentes:
através do aumento da rugosidade e da area de adeséo ao pino de fibra para melhorar
a retencdo micromecanica com jato de areia e ataque &cido [101, 114-119]; através da
promocao da unido quimica entre o pino e o composito [128, 186] e, finalmente, o
terceiro, através da combinacdo dos componentes micromecanicos e quimicos [37,
87,114-120].

Estudos anteriores demonstraram que essas técnicas de tratamento de

superficie de pinos aumentam a resisténcia de uniao entre o pino de fibra e o substrato
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do compdsito resinoso e pode modificar a forma do pino e, consequentemente, reduzir

seu ajuste dentro do canal radicular [101,114-119].

A limpeza da superficie dos pinos de fibra realizada por jato de areia pode
melhorar significativamente o angulo de contato da superficie do polimero e reduzir a
energia interfacial da interface de unido. Esses efeitos aumentam consideravelmente a
resisténcia de unido [120]. O sulfeto de hidrogénio, permanganato de potassio, silano
e peroxido de hidrogénio sdo exemplos de solucdes quimicas utilizadas para o
tratamento de superficie [86, 121-124]. A aplicacdo de acido ascorbico é dependente
do aumento da duracdo da exposi¢cdo ao antioxidante [124]. Outros exemplos séo a
utilizacdo de: etanol [70, 86], antioxidantes como a hesperidina, ascorbato de sédio ou
acido rosmarinico [123]. Recentemente, um estudo descobriu que a utilizacdo de
polidopamina na superficie do pino € eficaz em melhorar a resisténcia de uniéo entre

cimentos resinosos e pinos de fibra sem danificar a superficie dos pinos [57].

Além disso, clinicamente, a silanizacdo da superficie do pino € o pré-tratamento
mais utilizado para se melhorar a adesédo. No entanto, esse procedimento de pré-
tratamento produziu resultados contraditérios (alguns estudos relataram que
silanizagcdo ndo tem um efeito significativo na resisténcia de unido de cimentos
resinosos com pinos, enquanto outros relataram um efeito crescente sobre a
resisténcia de unido através da silanizagéo [125-129]). Os principais efeitos desse preé-
tratamento sédo melhorar a molhabilidade da superficie, bem como a formagédo de uma
ponte quimica entre as particulas de enchimento e as fibras do pino e a matriz da

resina adesiva ou cimento resinoso [129].

Constatou-se, também, que o tratamento de superficie com H,O, pode
aumentar a resisténcia de unido de pinos de fibra cimentados com cimentos
convencionais. O efeito antioxidante, como o dos agentes de tratamento de superficie
de pinos, depende das caracteristicas dos cimentos utilizados para o procedimento
adesivo [123].

Além disso, tem-se especulado que a interface entre 0os cimentos resinosos
produzidos e pinos silanizados pode ser afetada pelo fenbmeno de enfraguecimento
hidrolitico dificultando uma boa interagdo entre esses materiais. A aplicacdo de um
adesivo hidrofébico em um pino previamente silanizado aumenta a retencdo do pino

de fibra, provavelmente devido a uma reducéo da hidrélise [125].
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Para resumir, tratamentos de superficie de pinos representam um fator
importante quando se lida com pinos de fibra reembasado com resina composta e 0s
clinicos devem estar cientes das indicacdes especificas para o tratamento que eles

podem executar.

1.5 - Formato do canal e do pino

As configuragdes transversais do canal radicular foram classificadas como
cilindrica, oval, oval longa, achatada ou irregular. No entanto, a propor¢do de canal
oval na denticdo humana € elevada [136]. Os pinos de fibra ovais reduzem a
espessura do cimento resinoso e aumentam a forca de retencdo do pino e também
reproduzem anatomicamente a forma oval do canal radicular [137]. HA também
geometrias de amostras com a interface de unido cilindrica que sdo apresentadas na

literatura [8].

Alguns estudos encontraram a distribuicdo de tenséo nos pinos de fibra ovais e
circulares examinando o efeito sobre a espessura do cimento resinoso em torno dos
pinos, como pode ser visto na Figura 4 [135]. Ndo foram observadas diferencas
significativas em termos de resisténcia de unido push-out entre os pinos de fibra ovais
e circulares [135]. As espessuras de cimento resinoso em pinos ovais foram
superiores aos dos pinos circulares em amostras de tergos cervical, médio e apical e a
concluséo foi que a espessura do cimento resinoso ndo afeta a resisténcia de uniao
push-out [135].
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Figura 4 - (A) Aspecto cervical de uma fatia de pino de fibra circular, (B) Aspecto apical
de uma fatia de pino de fibra circular (C) Aspecto cervical de uma fatia de pino de fibra
oval, (D) Aspecto apical de uma fatia de pino de fibra oval [135]

O estudo de Castro Albuquerque et al. [103], apresentou como resultados que
a geometria e materiais do pino ndo afetam a distribuicdo de tensédo na andlise de

pinos cdnicos, cilindricos e cilindricos de dois estagios.

Como mencionado anteriormente, a propor¢cdo de canais ovais na denticdo
humana é alta, mesmo na regido apical [136] e os pinos de fibra ovais foram
introduzidos para se prevenir a preparacao inadequada do espac¢o do pino em canais
radiculares ovais. Pinos de fibra ovais reduzem a espessura do cimento resinoso e
aumentam a forca de retencdo do pino, uma vez que reproduzem anatomicamente a

forma oval dos canais radiculares [137].

Vérios estudos avaliam os ter¢cos do canal radicular de acordo com 0s niveis
cervical, médio e apical [77, 85, 86, 102, 112, 120,124, 125, 131, 134, 139, 141-144,
169, 181]. Foi observada diferenca na resisténcia de unido nos tergos apical, médio e
cervical da dentina do canal radicular com 0 mesmo cimento resinoso. Por exemplo,
alguns autores descobriram que as resisténcias de unido de cimentos resinosos
convencionais em canais radiculares sdo maiores nas areas cervicais e diminuem na
direcdo do terco apical [102, 112, 181]. Outra pesquisa avaliou a influéncia do

comprimento dos canais e dos pinos, quando cimentados em diferentes
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comprimentos, com uma melhor resisténcia de unido para o grupo com 2/3 do canal
preparado [145].

A distribuicdo de tensdo em um modelo de dente usando pinos de fibra de
mesmo material, mas com diferentes formas geométricas, foi investigada na Ref [138].
Foi mostrado que a tensao de von Mises no pino de fibra circular foi maior do que no
pino de fibra oval. A distribuicio méaxima de von Mises ocorreu no agente de
cimentagdo, em ambos os grupos. Além disso, a tensdo de von Mises concentrou-se
no tergo cervical da dentina radicular, perto da area de pino, em ambos 0s grupos nas
Figuras 5 e 6 [138].

=

0,000 10,000 {mm)
5,000

Figura 5 - von Mises para pino de fibra oval [138].
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Figura 6 - von Mises para pino de fibra circular [138].

Para se concluir, a geometria do pino tem um efeito muito importante na
distribuicdo de tensdo na interface pino-dentina. As tensfes interfaciais podem ser
maiores em restauragcdes pino-ndcleo usando pinos de fibra circulares do que

naqueles com pinos de fibra oval, e por esta razdo os pinos ovais séo preferidos.

1.6 - Variaveis de influéncia relacionadas com a mecéanica de teste

1.6.1-Tipo de carga

A escolha da configuracdo de montagem do teste tem uma influéncia
importante sobre a distribuicdo de tensdo. Aa amostras estéo ligadas ao dispositivo de
fixacdo (pinca) das maquinas de ensaios mecéanicos, quer por dispositivos ativos ou
passivos. A aplicagdo de uma carga anormal na amostra ou no mecanismo de fixagao

altera significativamente a distribuicdo de tens@o na interface de unido [147]. Um
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pincamento ativo pode ser mecanico ou através de uma cola de secagem rapida.
Podem ocorrer forcas de flexdo durante a aplicagdo da carga em um alinhamento néo
paralelo da amostra, linha de adesdo ndo perpendicular as superficies dos modelos

e/ou as forcas de um pingcamento irregular [147, 148].

A distancia entre o ponto de aplicacdo da carga e a interface de unido em
ensaios de cisalhamento também afeta a distribuicdo da tensédo. A ISO recomenda o
posicionamento do dispositivo de teste segurando a amostra na posicao correta com a
interface adesiva a 0,5mm de distancia da faca de cisalhamento, para ensaios de
cisalhamento [14]. Nos testes de push-out, o didmetro do puncdo pode afetar a
resisténcia de unido. Nenhum efeito foi observado quando o diametro era de 90% do
didmetro do canal, mas a resisténcia de unido foi menor quando o didmetro do puncao
foi de 50-60% do didmetro do canal [22].

Alguns estudos descrevem como as amostras foram fixadas na méaquina de
ensaio ou simplesmente informam que a carga foi aplicada sem pressdo sobre o
cimento. Outros relataram que os didmetros dos “pinos-puncdo” estavam de acordo
com o tamanho das amostras em todos os testes e que foi induzida uma carga no pino
no sentido de apical para coronal, sem aplicar qualquer pressdo no cimento e/ou na
dentina [85, 146, 149-158]. Todos asseguraram que a forca foi aplicada corretamente.
A Figura 7 apresenta imagens experimentais do set-up (arranjo) para o teste de push-
out [183]. As Figuras 7 [183] e 8 [150] apresentam alguns exemplos de montagem de
teste (teste de resisténcia de unido push-out na Fig. 7, teste de micro-push-out na Fig.
8).
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Figura 7 - Imagens de set-ups experimentais (A) Aplicacdo do laser, (B) Processo de
seccionamento em fatias do pino/dentina, (C) Medicado de comprimento real, (D)
Aplicagéo da carga compressiva [183].
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Figura 8 - Esquema (a) e imagem (b) do sistema de carregamento utilizado para
realizar o ensaio de micro-push-out; (C) curva tipica de forca-deslocamento registrada
para uma amostra genérica submetida ao teste micro-push-out [150].

A Figura 8c mostra uma curva tipica de forca-deslocamento registrada para
uma amostra genérica submetida ao teste micro-push-out e quatro regides diferentes
podem ser vistas. Uma regido inicial (destacada em vermelho) em que, devido a folga
existente entre a amostra e a placa de aluminio, assim como a ponta da haste e a
amostra, 0os pequenos valores de for¢ca sdo registadoss para grandes valores de
deslocamento; uma segunda regido (destacada em azul), onde ocorre um aumento
guasi-linear da forca com o deslocamento; uma terceira regido (destacada em verde),
onde uma diminui¢cdo repentina da forca ocorre, o que indica que o estado critico de
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falha tenha sido alcancado; uma quarta regido (realcada a cinza), onde, devido ao fato
de as porcdes de area de unido na interface pino-cimento que ainda nao falharam
oporem-se ao deslocamento da haste, observa-se um pequeno aumento da forca
[150].

1.6.2 - Velocidades do ensaio

As velocidades de ensaio variam de 0,01mm/min a 10mm/min e varios estudos
foram realizados para estudar a influéncia da velocidade de ensaio nos testes de
resisténcia de unido [70, 75, 85, 98, 135, 145, 146, 161-168, 172 ]. Ao contrario de
resultados controversos dos macrotestes, ao se medirem as resisténcias de unido a
microtracdo, alguns estudos tém relatado que a influéncia da velocidade de ensaio é
insignificante [167, 168]. Poitevin et al. [168] recomenda uma velocidade de ensaio de

Imm/min para um padréo de tempo-tensdo mais uniforme.

1.7 - Variaveis relacionadas a geometria da amostra e a distribuicao de tensédo

Castellan et al. [8] investigou por MEF (Métodos de Elementos Finitos) a
utiizacdo de um novo teste de push-out, aumentando a altura do pino de fibra
utilizada. O pino de punc¢éo se encaixa melhor ao pino, o que beneficia uma aplicagéo
de carga mais segura e mais precisa. As Figuras 9 e 10 [8] mostram os modelos 3D-
MEF, correspondendo aos testes experimentais e a distribuicdo de tens&o usando os
critérios de von Mises. Foi avaliada a capacidade dos testes de resisténcia de unido
para medir com precisdo a resisténcia de unido de pinos de fibra cimentados em
canais radiculares. A MEF demonstrou que a geometria das amostras, para 0s
diferentes testes de resisténcia de unido, teve uma grande influéncia sobre o padréo

de distribuicéo de tenséo.

Uma alta concentracdo de tenséo foi observada na regido recortada do modelo
de microtragéo do tipo ampulheta (modelo HM) na superficie externa do pino, ou perto
dela. Para o push-out (modelo PS), uma alta concentracdo de de tensdo ficou
aparente na superficie superior do pino, enquanto que a distribuicdo de tensédo é mais

uniforme em toda a interface cimento/dentina. Em contraste, o pull-out (modelo PL) e
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push-out modificado (modelo MP) apresentaram um padrdo de distribuicdo de tensdo
em forma de U, como consequéncia da configuracdo do carregamento. A interface
cimento/pino para os modelos de PS, PL, e MP foram submetidos a uma concentragédo

de tensdo mais elevada do que a interface cimento/dentina [8].
I C % D

Figura 9 - Quatro modelos 3D-MEF, correspondendo aos testes experimentais, foram
desenvolvidos por software CAD/CAE. (A) areas; (B) volumes; (C) malha de
estruturas; e (D) distribuicdo de tensdao, utilizando o critério de von Mises. (E)

Dispositivo utilizado para o teste de resisténcia de unido [8]
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Figura 10 - Distribuicdo de tensdes usando o critério de von Mises [8].

Aksornmuang et al. [187] investigaram as qualidades de duas interfaces de
resina a dentina e pino de fibra e identificaram a parte mais fraca avaliando as
resisténcias de unido regionais a microtracdo de quatro tipos de pinos de fibra a
dentina do canal radicular cimentados com compdsitos resinosos de cura dual.
Amostras em forma de ampulheta, também foram usadas para medir a resisténcia de
unido entre a dentina radicular e os pinos de fibra, no entanto, eles produzem um
elevado numero de falhas prematuras [174]. A alta variabilidade afeta os resultados,
mesmo depois de se eliminar ou se substituir os resultados de resisténcia de unido
zero. Durante o recorte por broca das amostras em forma ampulheta, vibracdes sdo
transmitidas para as interfaces, que sofrem tensdo de uma maneira descontrolada
[16]. Além disso, €, na pratica, muito dificil limitar o contacto da ponta da broca sobre a
superficie do pino a um ponto, de modo a dividir a interface de unido em duas
metades, sem exercer qualquer acdo de rompimento de unido na interface cimento-
pino-dentina [68].

As principais variaveis que influenciam a resisténcia de unido de pinos de fibra

de vidro em canais radiculares foram resumidas na tabela 2.
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Tabela 2 - Variaveis que influenciam a resisténcia de unido de pinos de fibra de vidro

em canais radiculares.

Variavies que influenciam na resisténcia de unido

. N Area de Geometria
Cimentagao =
. adesao e Formato das
Smear do pino no . Testes
Autores propriedades do canal P amostras e
layer canal : mecanicos . .., .
. das e do pino distribui¢éo
radicular x
amostras de tensdes
Goracci et al [68, 88, 186, Y Y Y Y Y
63, 176]
Bitter et al [6, 44, 74, 77, Y Y Y
117, 122, 154, 182]
Cecchin et al [60, 79] Y
Farina et al [41, 55, 69] Y Y Y Y
Perdigao et al [127, 128, Y Y
194]
Ebrahimi et al [85] Y Y
Er et al [135] Y
Das et al [48, 134] Y
Graiff et al [70] Y
Chang et al [146] Y Y
Grassi et al [150] Y Y
Khoroushi et al [123, 158] Y
Zicari et al [89, 129] Y

A camada smear layer, tipo de sistema adesivo e cimento, a area de unido e o

modulo de elasticidade do pino de fibra de vidro, o médulo de elasticidade do cimento

resinoso sdo de grande importancia. Além disso, um tratamento de superficie

adequado deve ser realizado nos pinos de fibra de vidro antes da cimentag&o do pino

no canal radicular. As formas do canal e do pino também influenciam os resultados do

teste. Finalmente, a velocidade de cruzeta e o tipo de carga aplicados e a geometria

da amostra afetam a distribuicdo de tensdo e, consequentemente, os resultados do

teste de resisténcia de unido. Para concluir, todas essas variaveis interferem

diretamente nos resultados de resisténcia de unido de pinos de fibra de vidro no canal

radicular.
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2 — Planejamento de experimento (DOE)

O planejamento experimental € uma técnica em que se pode determinar as
variaveis que exercem maior influéncia no desempenho de um determinado processo
podendo-se obter resultados como a reducdo da variagdo do processo e melhor
concordancia entre os valores nominais obtidos e os valores pretendidos; a reducao
do tempo do processo; a reducédo do custo operacional; a melhoria no rendimento do

processo [209] e minimizacdo da sensibilidade a fatores externos [215].

A metodologia de projetos de experimentos foi aplicada pela primeira vez em
experimentos de agricultura, difundindo-se rapidamente em campos como agronomia,

biologia, engenharia quimica, industrial e de producéo [217, 218].

Um experimento bem projetado € importante porque os resultados e as
conclusBes que podem ser tiradas a partir do experimento dependem, em grandes

medidas, da maneira pela qual os dados foram coletados [208].

O que se deseja é obter-se um modelo matematico apropriado para descrever
um certo fendmeno, utilizando-se o minimo possivel de experimentos. O planejamento
de experimento permite eficiéncia e economia no processo experimental e 0 uso de
métodos estatisticos na andlise dos dados obtidos resultam em objetividade cientifica
nas conclusdes [209]. Por exemplo, nos testes de pull-out sdo utilizados um grande
namero de pinos de fibra, isto eleva o seu custo e reduz a sua popularidade [115].

Neste caso pode-se utilizar o planejamento de experimento.

Através do planejamento de experimento, pode-se avaliar diferentes materiais
[209]. Por exemplo, em um processo de cura de resinas termorrigidas, a temperatura
de cura e a quantidade de catalisador sédo variaveis importantes na determinacdo do
tempo de cura da resina polimérica. E necessario escolher, de acordo com a
conveniéncia do pesquisador, limites inferior e superior de valores da temperatura de
cura e da quantidade do catalisador. Corridas experimentais devem ser realizadas a
fim de se obter dados do tempo de cura para cada combinacéo dos limites de valores
da temperatura de cura e da quantidade de catalisador. A partir desses resultados,
técnicas estatisticas devem ser utilizadas de modo a se concluir algo em relagéo a

dependéncia do tempo de cura com as variaveis analisadas [209].
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A importancia do planejamento de experimento é a sua utilizagdo como uma
ferramenta para engenheiros e cientistas para ser usado no desenvolvimento de
design e desenvolvimento de produto, bem como no desenvolvimento e melhoria de
processos. O uso de planejamento experimental no inicio do ciclo do produto pode
reduzir substancialmente o tempo de desenvolvimento e os custos, que conduzem a
processos e produtos com melhor desempenho no campo e tém maior confiabilidade

do que aqueles desenvolvidos utilizando outras abordagens [208].

Todo planejamento experimental comega com uma série inicial de
experimentos, com o objetivo de definir as varidveis e 0s niveis importantes. Podemos
ter variaveis qualitativas (tipo de catalisador, tipo de equipamento, operador, etc.) e
quantitativas (temperatura, presséo, concentracao indice de inflagdo, ph do meio, etc.).
Os resultados devem ser analisados e modificagbes pertinentes devem ser feitas no

planejamento experimental [219].

2.1 —Finalidade do DOE

O planejamento de um experimento tem a finalidade de determinar quais
variaveis sao mais influentes na resposta y; determinar o valor a ser atribuido aos x's
influentes de modo que y esteja perto da exigéncia nominal; determinar o valor a ser
atribuido aos x's influentes de modo que a variabilidade em y seja pequena;
determinar o valor a ser atribuido aos x’s influentes de modo que os efeitos das

variaveis nao controlaveis sejam minimizados [210].

2.2 - Etapas para o desenvolvimento de um planejamento de experimento

2.2.1 - Caracterizacao do problema

Na pratica, geralmente é dificil se perceber que existe um problema que exige
experimentos planejados formais, de maneira que pode nao ser facil obter-se um

relato claro de problema que seja aceito por todos. No entanto é de primordial
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importancia se desenvolver todas as idéias do problema e se definir de forma clara os

objetivos especificos do experimento [210, 215].

2.2.2 - Escolha dos fatores de influéncia e niveis

Devem ser escolhidos os fatores que devem variar, 0s intervalos sobre os
quais esses fatores irdo variar e os niveis especificos nos quais cada rodada sera
feita. Exige-se conhecimento do processo para realizacdo do experimento. Esse
conhecimento, em geral, € uma combinacdo de experiéncia pratica e conhecimento
tedrico. E importante a investigacdo de todos os fatores importantes e evitar ser

excessivamente influenciado pela experiéncia passada [210, 215].

2.2.3 - Selecédo das variaveis de resposta

Na escolha da variavel-resposta, o experimentador deve ter certeza de que
aquela variavel realmente fornece informacgéo util sobre o processo em estudo e a
capacidade de medida dessa variavel. Se a capacidade do medidor é baixa, entao
apenas grandes efeitos dos fatores serdo detectados pelo experimento, ou serdo

necessarias muitas réplicas [210, 215].

2.2.4 - Determinacdo de um modelo de planejamento de experimento

A escolha do planejamento envolve consideragdo sobre o tamanho da amostra
(numero de replicacdes), selecdo de uma ordem adequada de rodadas para as
tentativas experimentais, ou se a formacdo de blocos ou outras restricbes de

aleatorizacdo estédo envolvidas [210, 215].
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2.2.5 -Conducéao do experimento

Durante a realizagdo do experimento, é de vital importancia monitorar o
processo, para garantir que tudo esteja sendo feito de acordo com o planejamento.
Erros no procedimento experimental nessa etapa, em geral, comprometem a validade
do experimento [210, 215].

2.2.6 - Analise dos dados

Métodos estatisticos devem ser usados para analisar os dados, de modo que
os resultados e conclusfes sejam objetivos e ndo de opinido. Se o experimento foi
planejado corretamente o método estatistico para analise ndo sera um problema. A
andlise de residuos e a verificacdo da validade do modelo sdo importantes e devem
ser feitas [210, 215].

2.2.7 - Conclusdes e recomendacbes

Uma vez analisados os dados, o experimento deve acarretar conclusbes
praticas sobre os resultados e recomendar um curso de acao. Deve-se auxiliar de
métodos gréficos, particularmente na apresentacdo dos resultados para outras
pessoas. Sequéncias de acompanhamento e testes de confirmagdo devem ser

também realizados para validar as conclusdes do experimento [210, 215].

Um experimento planejado é um teste, ou uma série de testes, nos quais sdo
feitas as mudancas propositais nas variaveis de entrada de um processo, de modo
gue possam ser observadas e identificadas mudancas correspondentes na resposta.
O processo pode ser visualizado como uma combinagdo de maquinas, métodos e

pessoas, que transforma um material de entrada em um produto [210].

Esse produto pode ter uma ou mais caracteristicas de qualidade observaveis.

Algumas das variaveis do processo sao controlaveis, enquanto outras nao sao
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controlaveis. Algumas vezes, esses fatores ndo controlaveis sdo chamados fatores de
ruido. Todas essas caracteristicas devem ser analisadas para o planejamento do

experimento, incluindo ainda a especificacdo do objetivo do estudo [210].

2.3 - Principios béasicos de um planejamento de experimento

Os trés principios basicos de um planejamento de experimento sdo: replicagéo,
aleatoriedade e blocagem.

2.3.1 — Repeticéo

Fazer um experimento com repeticbes é muito importante por dois motivos. O
primeiro € que isso permite a obtencdo do erro experimental. A estimativa desse erro é
bésica para se verificar se as diferengcas observadas nos dados sdo estatisticamente
diferentes. O segundo motivo se refere ao fato de que, se a média de uma amostra for
usada para se estimar o efeito de um fator no experimento, a replicagdo permite a

obtencédo de uma estimativa mais precisa desse efeito [219].

2.3.2 — Aleatoriedade

Os métodos estatisticos requerem que as observagfes, ou 0S erros, sejam
variaveis aleatorias distribuidas independentemente. Os experimentos, com suas
réplicas, devem ser realizados de forma aleatéria, de modo a garantir a distribuicédo
equanime de todos os fatores ndo considerados. Por exemplo, ao se realizar um
experimento para se definir as variaveis determinantes do acabamento da pegca em
uma retifica, devemos cuidar da aleatoriedade na execugcdo do experimento, pois
fatores criticos que nao estdo no estudo, como temperatura ambiente e lote de matéria
prima, podem influenciar as variaveis de interesse de forma diferenciada, o que

compromete a independéncia e a variabilidade entre os erros experimentais [219].



46

2.3.3-Blocagem

A blocagem é uma técnica extremamente importante, utilizada com o objetivo
de se aumentar a precisdo de um experimento. Em certos processos, pode-se
controlar e avaliar, sistematicamente, a variabilidade resultante da presenca de fatores
conhecidos que perturbam o sistema, mas que ndo se tem interesse em estuda-los. A
blocagem é usada, por exemplo, quando uma determinada medida experimental é
feita por duas diferentes pessoas, levando-se a uma possivel ndo homogeneidade nos
dados. Outro exemplo seria quando um determinado produto é produzido sob as
mesmas condi¢cdes operacionais, mas em diferentes bateladas. De modo a evitar a

ndo homogeneidade, € melhor tratar-se cada pessoa e batelada como um bloco [219].

Os experimentos devem ser realizados sequencialmente. O primeiro deles,
denominado experimento de peneiramento (screening experiment), € usado para se
determinar quais variaveis sao importantes (variaveis criticas). Os experimentos
subsequentes sao usados para se definir os niveis das variaveis criticas identificadas

anteriormente, que resultam em um melhor desempenho do processo [219].

2.4 - Os principais softwares recomendados atualmente

7

O Statistica, desenvolvido pela Stat Soft, € um dos sistemas com melhor

interface gréafica e com diversos recursos de analises gréficas [211].

O SAS, desenvolvido pela SAS, é um dos melhores sistemas e esta entre os

mais amplamente utilizados por estatisticos [212].

O MinitabTM (Statistical Software), desenvolvido pela Minitab, trata-se de um
software classico em termos de andlise estatistica. Amplamente difundido tem como

seu forte o fato de possuir seus procedimentos de célculo bastante validados [213].

O site da internet da Interactive Statistical Pages realiza andlises estatisticas.
Possui uma grande quantidade de links de softwares sobre estatistica na internet. O
site indica varios softwares e até executa, dentro dessa pagina, algumas analises

estatisticas basicas [214].
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Concluindo, o planejamento de experimento permite uma redugcao no namero
de experimentos em um teste, além de fornecer recursos gréaficos e numéricos para se
avaliar um experimento. Quando existem muitos fatores que influenciam um
experimento, utiliza-se, geralmente, o método multifatorial do tipo “um fator por vez’.
Esse método despreza as interagdes entre os fatores que podem ser mais importantes
que os efeitos isolados dos fatores. O planejamento de experimento leva em conta
essas interacbes e auxilia na determinacdo dos fatores que, individualmente ou

combinados, dominam o comportamento das variaveis dependentes.
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3 — Planejamento de experimento de um ensaio de pull-out

A Resisténcia de unido de pinos de fibra de vidro a dentina é influenciada por
diversos fatores. Durante os experimentos, alguns fatores podem ser variados, outros
podem ser mantidos constantes e outros ndo podem ser variados nem mantidos
constantes [208]. Dentre os que podem ser variados podemos citar: o tipo de cimento
utilizado, o tipo de tratamento de superficie do pino de fibra de vidro, o tempo de cura
e o tipo de irrigante. Ha fatores, como a temperatura e a umidade do ar, que podem
ser mantidos constantes, mas que ndo ha interesse em se variar. Ha, ainda, fatores
gque nao se podem controlar, como por exemplo, a tensdo da rede elétrica que pode

influenciar nas maquinas utilizadas para os experimentos.

Existem vérias estratégias de experimentagdo, como por exemplo, DOE
(Design of Experiment), OFAT (One Factor At Time) e ensaios nao-estruturados.
Neste trabalho, a estratégia escolhida foi o planejamento de experimento do tipo
fatorial fracionario (DOE 3 ®™), porque além de considerar a influéncia individual de
cada fator também considera as suas interacdes, além de reduzir o nimero de
experimentos necessarios [208]. Este procedimento vai se explicado a seguir no item
3.1

3.1 - Execucgéo do DOE

Um conjunto de dados de resisténcia de unido de pull-out foi gerado a partir de
um programa de simulacdo escrito em linguagem do tipo script para o software Matlab
2012 [220] (Anexo 1), especificamente desenvolvido para esse estudo, baseado em um

Modelo de Regresséo Linear Mdltiplo [208], sendo a sua equacéao geral dada por:

Y =Bo+ B1 X1+ B2 Xo+ B3z Xz« Pa Xa + P12 X1 X2 + Baz X1 X3 + B2z Xo Xz + P12z X1 Xz X3,

onde a variavel “y” (variavel dependente) representa a resisténcia de uniao em MPa.
As variaveis “xi” representam os fatores que influenciam a resisténcia de unido
(variaveis independentes), sendo que: “x,“ representa o tipo de cimento, “x,” o tipo de
tratamento de superficie do pino de fibra de vidro, “x;” o tempo de cura e “x;”
representa o tipo de irrigante. Os “B’s” sdo coeficientes constantes (em MPa) que sao

caracteristicas dos materiais e processos empregados e suas interacfes (tipos de
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cimento, tratamentos de superficie do pino de fibra de vidro, tempos de cura e tipos de

irrigante). Os niveis das variaveis independentes (“xi”) podem assumir os valores

discretos de: -1, 0 e 1.

O moédulo “DOE 3 ®*P” do software Statistica 8 foi utilizado para gerar uma
sequéncia aleatdria de experimentos do tipo Planejamento Fatorial Fracionario, que

combina diferentes niveis dos quatro fatores (X, Xz, X3 € Xy).

O método “DOE 3 &P” & o planejamento de experimentos no qual s&o
utilizados trés niveis para cada fator, “k” fatores e um redutor no numero de

experimentos “p”, que depende no numero de fatores [208]. Nesse estudo teremos
k=4, p=1.

O numero total de combinagdes possiveis de quatro fatores (X;, X, X3 € Xga),
cada um podendo assumir trés niveis (-1, 0 ou 1) é de 3* = 81 experimentos. Esse tipo
de experimento é denominado “DOE 3k“ (full factorial design). O método Fatorial
Fracionario, “DOE 3 ®P” utilizado nesse estudo, permite a reducdo do numero de
experimentos mantendo o nivel de confianga dentro de limites aceitaveis [208]. No
caso desse estudo, permite a reducéo de 81 para 27 experimentos. O método utilizado
exige, ainda, que sejam feitas réplicas dos experimentos e nesse estudo foi feita uma

réplica, o que resultou em um total de 54 experimentos.

A tabela gerada pelo Statistica 8 [211] com a sequéncia das combinac¢des dos
niveis atribuidos a cada fator e os resultados dos experimentos simulados no Matlab

2012 encontra-se no Anexo Il.

Portanto, um conjunto de testes de resisténcia de unido de pull-out foi gerado a
partir de um programa de simulacdo utilizando o Software Matlab (Mathworks) que
utilizou uma sequéncia aleatéria de experimentos gerada pelo Software Statistica 8 do
tipo 3%, com k = 4 fatores de 3 niveis e 1 repeticdo [211]. O programa de simulacdo
encontra-se no Anexo |.

A justificativa para a escolha do teste de pull-out é que, nesse teste, apenas
uma amostra por elemento dentério € gerada, o que eleva o custo; aumenta o tempo
de realizacdo dos testes; exige conhecimento técnico; as amostras ndo podem ser
preparadas num unico dia. Embora ele seja o teste mais indicado para se estudar a
influéncia do comprimento do pino sobre a resisténcia de unido, por causa desses

fatores, ele ndo € muito popular [145].
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Neste trabalho foi proposto um modelo matemético, no software Matlab 2012
(The MathWorks, Inc.) para simular o comportamento da resisténcia de unido pull-out
de um pino de fibra de vidro a dentina, utilizando-se como fatores independentes trés
tipos de cimento, trés tipos de preparacdo de superficie do pino, trés tempos de cura
do cimento e trés tipos de irrigante. No modelo, levam-se em conta as influéncias
desses fatores individualmente e suas interacdes, além de se adicionar variabilidade
aos resultados. Os fatores escolhidos para a proposta de DOE também estdo
relacionados com a revisdo bibliografica, onde foram verificadas as varidveis que

influenciam nos testes de resisténcia de unido de pinos de fibra de vidro a dentina.

Nos testes simulados de resisténcia de unido pull-out de pinos de fibra de vidro
a dentina, foram testados os Tipos de Cimento (A, B e C); os Tipos de Tratamentos de
Superficie dos Pinos de Fibra de Vidro (sem tratamento, com Jateamento de Areia,
com aplicagdo de Silano); os Tempos de Cura (tempo de espera: 1 dia; 7 dias; 30

dias); os Tipos de Irrigante (A, B e C).

A hipé6tese nula considerada no modelo foi de que os cimentos, o tratamento de
superficie e o tempo de cura nao influenciam nos resultados de testes de resisténcia

de unido de pinos de fibra de vidro a dentina.

3.2 — Resultados

O grafico de Pareto (figura 11) permite visualizar a influéncia de cada fator na
variavel dependente. Os fatores cujas barras excedem a linha pontilhada vermelha

(p=0.05) influenciam a variavel dependente.
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Grafico de Pareto de Efeitos Padronizados; Variavel: Resisténcia de Unido (MPa)

4 fatores com 3-niveis ; 1 Bloco; 1 Repeticdo; 54 Rodadas;
Média Quadratica Residual=0.817687
Variavel Dependente: Resist. Unido (MPa)

T T T T T T T T T

_

(1)Tipo Cimento(L) 15.92531

_
(2)Trat. Supeficie(L) / 7.889726
(3)Tempo de Cura(L) / 4.37694
Tempo de Cura(Q) / 2.178212 )
(4)Tipo Irrigante(L) / _0_5;37707
Trat. Supeficie(Q) . -0‘6%3355
Tipo Irrigante(Q) 0A46i1242
Tipo Cimento(Q) 0.2é45964 ]
p=(;.05

Estimativa do Efeito Padronizado (Valor Absoluto)

Figura 11 — Gréfico de Pareto de efeitos padronizados [211].

As estimativas dos efeitos dos fatores (os tipos de: cimentos, tratamentos de

superficie, tempo de cura e irrigantes) na resisténcia de unido, sdo apresentadas na

tabela 3.

Tabela 3 - Tabela das estimativas dos efeitos:

Regr. Coeficientes de Regresséo; Var.:Resisténcia de Unido (MPa); R-sqr=0.88342;Adj:0.86269

4 fatores com 3-niveis , 1 Bloco, 1 Repeticdo; 54 Rodadas; Média Quadratica Residual=0.817687

Variavel Dependente: Resisténcia de Unido (MPa)

Beta SE (45) p -95,% +95,%
Coeficiente de Erro Padrao valor-p Limite de Limite de

Fator Regressao Confianca Confianga
Média/Interceptagdo 7,797307 0,369163 21,12159 0,000000 7,05377 8,540839
(1)Tipo Cimento(L) 2,400114 0,150710 15,92537 0,000000 2,09657 2,703660
Tipo Cimento(Q) -0,066459 0,261038 -0,25460 0,800195 -0,59222 0,459297
(2)Trat. Supeficie(L) 1,189061 0,150710 7,88973 0,000000 0,88552 1,492607
Trat. Supeficie(Q) 0,178512 0,261038 0,68386 0,497573 -0,34724 0,704269
(3)Tempo de Cura(L) 0,659649 0,150710 4,37694 0,000071 0,35610 0,963195
Tempo de Cura(Q) -0,568595 0,261038 -2,17821 0,034670 -1,09435 -0,042838
(4)Tipo Irrigante(L) -0,103644 0,150710 -0,68771 0,495167 -0,40719 0,199901
Tipo Irrigante(Q) -0,120401 0,261038 -0,46124 0,646847 -0,64616 0,405355

Fonte: Software Statistica 8 [211]
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O moédulo “DOE 3%P” do software Statistica 8 possui um sub-médulo para
calcular os Coeficientes de Regressdo dos fatores que influenciam a variavel
dependente (Resisténcia de Unido). Os dados da Resisténcia de Unido foram
simulados pelo software Matlab 2012 e exportados para o Statistica 8 [211]. O
Statistica 8 utiliza esses dados para estimar os coeficientes (B0, B1, B2, B3 e p4) do
modelo linear empirico que gerou esses dados. Os valores em vermelho (na tabela 3)
estdo relacionados a um valor-p<0.05, ou seja, tém influéncia na resisténcia de unido
com um nivel de confianca de 95%. A letra que aparece entre parénteses ao lado do
nome do fator representa o tipo de regressao utilizada: linear (L) ou quadrética (Q)
[211]. Os efeitos mais influentes sdo: Tipo de Cimento, Tratamento de Superficie e
Tempo de Cura. O fator tipo de irrigante ndo influencia a resisténcia de unido
(p=0.495).

Os coeficientes de regressado da tabela 3 (obtidos pelo software Statistica 8)
estdo de acordo com os coeficientes utilizados no modelo que foi desenvolvido no
Matlab 2012 [220] para simular o teste de resisténcia de unido pull-out. No script

Matlab 2012 (anexo I), temos a seguinte linha que descreve o modelo empirico:

y341_X2(i) = (7.5 + 2.5*x1 + 1.5*x2 + 0.75*x3 + 0.001*x4 + 0.5*x1*x2 + 0.25*x1*x3 +
0.05*x1*x2*x3)*rr(i);

Que equivale a:
y=(7.5+25x%x; +1.5%, + 0.75 x5+ 0.001 x4+ 0.5 Xy Xo + 0.25 X1 X3+ 0.05 X3 X5 X3) Ir

O modelo utilizado é baseado em Modelo de Regressao Linear Multiplo [208]. Utilizou-
se um coeficiente muito baixo (0.001) para o fator x4, uma vez que se pretende,
deliberadamente, que esse fator ndo tenha qualquer influéncia na variavel

dependente, sendo sua equacéo geral:
Y =Bot+ B1 X1+ B2 Xo+ B3z X3+ Ba Xa + P12 X1 Xo + P13z X1 X3 + Baz X2 X3 + P12z X1 X2 X3

Comparando a equacao geral com a equacdo utilizada no script, temos 0s seguintes

coeficientes arbitrarios:
Bo =75, Bl =25, [32:1 5, Bg =075, 64 =0001, BlZ =05, BlS= 025, Bzg =0, 6123 =0.05.
onde:

X; € 0 Tipo de Cimento (para o Tipo A: x;= -1, Tipo B: x;= 0, Tipo C: x;= 1);
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X2 € 0 Tipo de Tratamento de Superficie (para o0 Sem Tratamento: x,= -1, Jateamento

de Areia: x,= 0, Com Silano: x,= 1);
X3 € 0 Tempo de Cura (para o 1 dia: x,= -1, 7 dias: x,= 0, 30 dias: x,= 1); e
X4 € 0 Tipo de Irrigante (para o Tipo A: x;= -1, Tipo B: x;= 0, Tipo C: x;= 1);

Os coeficientes obtidos pelo software Statistica e apresentados na tabela 3
foram [211]:

Bo=7.80; B1=2.40; B,=1.19; B3=0.66; B,=0; B12=0; B13= 0; B23=0; B123=0.

O modelo obtido pela regressédo esta proximo do utilizado na simulagao do

Matlab, considerando-se que foi incluido um fator de variabilidade no modelo (rr).

O grafico da Figura 12, compara os resultados observados (simulados no
Matlab) com os valores preditos na regressao linear obtida no Statistica. Percebe-se
que os valores observados (em azul) estdo bem distribuidos em torno da reta
vermelha que representa os valores previstos pela regressao linear, mostrando a

adequacédo da regressao.

Essa adequacdo pode ser verificada, também, pelo gréafico da figura 13, onde
sdo apresentados o0s residuos comparados aos valores previstos da variavel

dependente, os quais estdo bem distribuidos e com média aproximadamente nula.
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Valores Observados vs. Previstos
4 fatores com 3 niveis; 1 Bloco; 1 Repeticdo; 54 Rodadas; Média Quadratica Residual=0.817687
Variavel Dependente: Resisténcia de Uniéo (MPa)
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Figura 12 — Valores Observados (simulados) versus Valores Previstos pela regressao

linear [211].
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Valores Previstos vs. Residuos
4 fatores com 3 niveis; 1 Bloco; 1 Repeticdo; 54 Rodadas; Média Quadratica Residual=0.817687
Variavel Dependente: Resist. Unido (MPa)
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Figura. 13 - Residuos comparados aos valores previstos da variavel depende [211].

3.2.1 — Teste de Normalidade

A normalidade da varidvel dependente pode ser aferida pelo aspecto do
Histograma da Figura 14 e pelo valor da estatistica do teste de Shapiro-Wilk. O valor
da estatistica do teste de Shapiro-Wilk calculado pelo software Statistica é W=0.97500
e o valor-p=0.31661. Como o valor-p=0.31661 € maior que 0.05, deve-se rejeitar a
hiptese de ndo normalidade dos dados (hipOtese nula), ou seja, a distribuicdo é

normal.
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Histograma: Resisténcia de Unido (MPa)
Shapiro-Wilk W=0.97500, p=0.31661
— Normal Esperada
20 .

18
16 |
14
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o N » ()]

X <= Limite de Categoria (MPa)

Figura 14 — Histograma da variavel dependente “Resisténcia de Uniao” [211].

3.2.2 - Gréaficos 3D de superficie

Os Gréficos 3D de superficie permitem avaliar simultaneamente a influéncia de
dois fatores na variavel dependente.

As Figuras 15, 16, 17, 18, 19 e 20 mostram um efeito combinado de dois
fatores de cada vez na Resisténcia de Unido. Pode-se perceber que o fator Tipo de
Irrigante (x4) n&o tem influéncia na Resisténcia de Unido e que o fator Tipo de Cimento
(x1) € o que tem maior influéncia, o que esta de acordo com o modelo de simulacao.
Os gréficos mostram que ndo existem interagcdes significativas, mas podem ser
visualizados os efeitos combinados das varidveis independentes na Resisténcia de
Unido. Esses resultados eram esperados uma vez que o modelo matematico utilizado
apresenta valores de coeficientes muito baixos de resisténcia de unido para as

interagBes entre as variaveis independentes Tipo de Cimento, Tempo de Cura, Tipos
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de Tratamento de Superficie e Tipos de Irrigante. A intensado era verificar se o software

Statistica era capaz de identificar a equacéo linear proposta e as interacbes e
combinac0fes ideais entre as variaveis independentes. O que de fato ocorreu.

3D Surface Plot of Resist. Uniao (MPa) against Tipo Cimento and Trat. Supeficie
6v*54c

Resist. Unido (MPa) = 7,4331+2,3684"x+1,301*y

s
3T N = °
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>
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<10
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Figura 15 — O gréfico apresenta a “Resisténcia de Unido” (eixo z) versus “Tipo de
Cimento” (eixo x) versus tipo de “Tratamento de Superficie” (eixo y). Nota-se que a
combinagdo que apresenta a maior resisténcia de unido € entre o cimento tipo C e o
tratamento de superficie com silano. A que apresenta menor resisténcia de unido é

entre o cimento do tipo A sem tratamento de superficie [211].



3D Surface Plot of Resist. Uniao (MPa) against Tipo Cimento and Tempo de Cura
6v*54c

Resist. Uniao (MPa) = 7,4331+2,3684"x+0,7865"y
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Figura 16 — “Resisténcia de Unido” (eixo z) versus “Tipo de Cimento” (eixo x) versus
“Tempo de Cura” (eixo y). Nota-se que a combinagéo que apresenta a maior
resisténcia de unido é entre o cimento tipo C e o maior tempo de cura — 30 dias. A
que apresenta menor resisténcia de unido é entre o cimento do tipo A com o menor
tempo de cura — 1 dia [211].

3D Surface Plot of Resist. Unidao (MPa) against Tipo Cimento and Tipo Irrigante
6v*54c

Resist. Uniao (MPa) = 7,4331+2,3684*x+0,0196™y
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Figura 17 — “Resisténcia de Unido” (eixo z) versus “Tipo de Cimento” (eixo x) versus
“Tipo de Irrigante” (eixo y). O tipo de irrigante ndo tem influéncia na resisténcia de
unido [211].
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3D Surface Plot of Resist. Unido (MPa) against Trat. Supeficie and Tempo de Cura
6v*54c

Resist. Unido (MPa) = 7,4331+1,301*x+0,7865"y
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Figura 18 — “Resisténcia de Unido” (eixo z) versus “Tratamento de Superficie” (eixo x)
versus “Tempo de Cura” (eixo y). Nota-se que a combinacdo que apresenta a maior
resisténcia de unido é entre o tempo de cura com 30 dias e o tratamento de superficie
com silano. A que apresenta menor resisténcia de unido é entre o tempo de cura de 1

dia e sem tratamento de superficie [211].

3D Surface Plot of Resist. Uniao (MPa) against Trat. Supeficie and Tipo Irrigante
6v*54c

Resist. Unido (MPa) = 7,4331+1,301*x+0,0196"y
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Figura 19 — “Resisténcia de Unido” (eixo z) versus “Tratamento de Superficie” (eixo x)
versus “Tipo de Irrigante” (eixo y). O tipo de irrigante ndo tem influéncia na resisténcia
de unido [211].

59



3D Surface Plot of Resist. Uniao (MPa) against Tempo de Cura and Tipo Irrigante
6v*54c

Resist. Unido (MPa) = 7,4331+0,7865*x+0,0196%y
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Figura 20 — “Resisténcia de Unido” (eixo z) versus “Tempo de Cura” (eixo x) versus
“Tipo de Irrigante” (eixo y). O tipo de irrigante ndo tem influéncia na resisténcia de
unido [211].

3.3. Conclusdes

O planejamento de experimento fatorial fracionario permite uma redugdo no

namero de experimentos em um teste, comparado com o planejamento fatorial pleno.

Foi proposta a melhoria dos ensaios de resisténcia de unido pela aplicacdo de

um planejamento de experimento de um ensaio de pull-out para determinar quais as
variaveis sdo mais influentes

O planejamento proposto tem um numero total de combinacgbes possiveis de
guatro fatores (X1, X2, X3 € X4), cada um podendo assumir trés niveis (-1, 0 ou 1) é de
34 = 81 experimentos “DOE 3k“ (full factorial design). Optamos por aplicar o método
Fatorial Fracionario, “DOE 3%"”  que permite a reducéo do nimero de experimentos

mantendo o nivel de confianca dentro de limites aceitaveis. No caso desse estudo,
permite a reducéo de 81 para 27 experimentos.
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Os resultados obtidos permitiram identificar os coeficientes do modelo
matematico com uma boa precisdo, avaliar a normalidade da distribuicdo da variavel

dependente além de identificar os efeitos das interacdes dos fatores independentes.

Como resultado dos testes realizados no Statistica, pode-se concluir que a
melhor resisténcia de unido foi obtida com a combinacdo do cimento tipo C, tratamento

de superficie com silano e tempo de cura de trinta dias.

O gréfico de Pareto permite visualizar a influéncia de cada fator na variavel
dependente. Os fatores que foram identificados como os que mais exercem influéncia
o teste proposto foram os tipos de cimentos, tratamento de superficie e o tempo de

espera para cura, considerando-se a regressao linear.

A tabela de estimativa dos efeitos apresenta os coeficientes de regresséo linear
calculados pelo Statistica a partir de dados simulados no Matlab do modelo
“Modelo_DOE_341 X2.m". Os resultados mostram que os valores p inferiores a 0.05
correspondem a significancia estatistica dos coeficientes calculados para todos os
fatores. Os fatores que tém significAncia estatistica e que influenciam na resisténcia de
unido sao o tipo de cimento, o tratamento de superficie e o tempo de espera para a
cura (a hipétese nula foi aceita, considerando-se como hipétese nula que os cimentos,
o tratamento de superficie e o tempo de espera para a cura influenciam nos resultados

de testes de resisténcia de unidao de pinos de fibra de vidro a dentina).

A normalidade foi verificada utilizando-se a estatistica de Shapiro-Wilk. A
normalidade da variavel dependente pode ser aferida pelo aspecto do Histograma e
pelo valor da estatistica do teste de Shapiro-Wilk. O valor da estatistica do teste de
Shapiro-Wilk foi calculado pelo software Statistica (W=0.97500) sendo o valor-
p=0.31661. Como o valor-p=0.31661 é maior que 0.05, deve-se rejeitar a hipétese nula
de ndo-normalidade, devendo-se aceitar a hipétese alternativa de que a distribuicéo é

normal.

A andlise do conjunto de graficos 3D de superficie monstram que o fator “Tipo
de Irrigante” (x4) ndo tem influéncia na “Resisténcia de Uni&o” e que o fator “Tipo de
Cimento” (x;) € o que tem maior influéncia, o que estd de acordo com o modelo de

simulacéo.

O gréfico de resultados observados versus valores previstos comparou 0S
resultados observados (simulados no Matlab) com os valores previstos na regressao

linear obtida no Statistica. Observa-se uma distribuicdo em torno da reta vermelha que
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representa os valores previstos pela regressao linear, mostrando a adequacdo da

regressao.

Essa adequacédo pode ser verificada, também, pelo grafico de residuos, onde
sdo apresentados os residuos comparados aos valores preditos da variavel

dependente, os quais estdo bem distribuidos e com média aproximadamente nula.
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Considerag0es finais

Os testes de resisténcia de unido de pinos de fibra de vidro a dentina séo
realizados por varios métodos de teste mecéanico. O enorme numero de variaveis dos
testes envolvidos e nenhum acordo real sobre a normatizacéo dos testes, dificultam a
comparagédo dos resultados. A maioria dos testes realizados, na literatura entre 2007 e
2015, foram testes de push-out (75%), de pull-out (13%) e microtragdo (11,9%),
mostrando uma inversdo em comparacdo com os resultados encontrados em estudos
publicados entre 2005 e 2010, quando os testes push-out foram utilizados numa
proporgdo de 2% e o teste de microtragdo em uma proporcédo de 67%. O teste de
push-out emerge como uma ferramenta pratica para avaliar a resisténcia ao
cisalhamento interfacial entre os pinos de fibra de vidro e as paredes dos canais
radiculares e tem a vantagem de simular mais precisamente o quadro clinico. Por
outro lado, investigar-se a retencdo dos pinos a raiz dos canais parece ser mais util do

gue se testar as forcas de unido dos pinos de fibra.

A qualidade dos ensaios pode ser melhorada pela aplicacdo de protocolos
padronizados na metodologia dos testes. No entanto, as maiores limitacbes estédo
relacionadas com a utilizagdo de dentes com estruturas diferentes, tais como
diferentes espessuras de dentina e formatos diferentes de canal. Estas diferengas na
estrutura do dente tornam dificil a padronizacéo da espessura do cimento resinoso e a

preparagdo do espaco do pino, por exemplo.

Os testes de resisténcia de unido sdo realizados ap0s a cimentacdo do pino de
fibra de vidro no canal radicular. A cimentagdo do pino de fibra de vidro é realizada
com cimentos resinosos que podem ser associados a sistemas adesivos que aderem
0 pino a dentina. As propriedades destes materiais sdo criticas, como 0 agente de
cimentacdo que ndo possui todas as propriedades ideais para promover a adeséo de
pinos de fibra de vidro & dentina e ndo ha consenso sobre quais agentes de irrigagéo
devem ser usados durante a preparagdo dos canais radiculares e sua influéncia sobre
a degradacao do adesivo. Em adicdo, ha outros fatores criticos a serem levados em
conta. Por exemplo, a geometria do canal radicular e do pino (isto é, a escolha entre
as secoes transversais circulares e ovais de canais e pinos podem afetar os resultados
dos testes), o tipo de carga aplicada no teste pode interferir nos resultados do teste (a
aplicacdo de uma carga anormal na amostra ou no mecanismo de fixacdo altera

significativamente a distribuicdo de tensdes na interface de unido).
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Durante a revisdo bibliografica foi observado que nenhum dos estudos
revistados abordava modelos mateméticos para 0s ensaios propostos, nem o
planejamento de experimento. ApOs a descricdo das variaveis que interferem nos
testes de resisténcia de unido aplicados em pinos de fibra de vidro e dentina foi
proposta a melhoria dos ensaios de resisténcia de unido pela aplicagdo de um
planejamento de experimento de um ensaio de pull-out para determinar quais as
variaveis sdo mais influentes nas respostas. Foi proposto um modelo matemético, no
software Matlab 2012 (The MathWorks, Inc.) para simular o comportamento da
resisténcia de unido pull-out de um pino de fibra de vidro a dentina, utilizando-se como
fatores independentes trés tipos de cimento, trés tipos de preparacdo de superficie do
pino, trés tempos de cura do cimento e trés tipos de irrigante. No modelo, foram
consideradas as influéncias desses fatores individualmente, suas interagfes, e foi

adicionada a variabilidade aos resultados.

Foi utilizado o software Statistica 8 (StatSoft, Inc.) para gerar a sequéncia dos
testes (54 experimentos). Essa sequéncia de testes foi utilizada no modelo mateméatico
de simulacdo do Matlab para se obter um conjunto de dados de resisténcia de unido

que foram exportados para o software Statistica e, em seguida, analisados.

Uma vez que se conhecia o modelo matematico criado no Matlab, ao se utilizar
o software Statistica, foi verificada a influéncia dos fatores independentes na
resisténcia de unido conhecendo-se apenas o0s dados de resisténcia de unido
exportados do Matlab para o Statistica, a partr de um ndmero minimo de
experimentos. Dessa forma, foi simulada uma situagdo real onde se efetuaram
experimentos variando-se os fatores independentes e medindo-se a variaveis
dependentes (no caso foi proposto apenas uma variavel dependente = resisténcia de

unido).

Apesar das limitacbes desse estudo de ndo poder realizar os testes de
resisténcia de unido de pinos de fibra de vido em dentina, os resultados obtidos
permitiram identificar os coeficientes do modelo matematico com uma boa preciséo,
avaliar a normalidade da distribuicdo da variavel dependente além de identificar os

efeitos das intera¢des dos fatores independentes.

Porpbe-se para estudos futuros a realizacdo do planejamento de experimento a
partir dos resultados obtidos em testes de pull-out; e a analise da influéncia do formato
dos canais e dos pinos através desse teste, ja que foram encontrados poucos estudos

com esses objetivos.
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Abstract

In this paper, a review of the test methods for bond strength of glass fiber posts to
dentin ispresented. The main variables that influence the bond strength tests are related
to substrate, tospecimen properties, specimen preparation and test methodology. The
impact of these variables on the test outcome is analyzed. The search was performed on
studies published between 2007 and 2015. Most of the tests carried out, in the literature,
were the push-out (75%), pull-out (13%) and microtensile (11,9%) tests, showing an
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when push-out test was used in a proportion of 2% and microtensile test in a proportion
of 67%. The push-out test emerged as a practical tool for evaluating the interfacial shear
strength between fiber post and root canal walls.
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1 - Introduction

Fiber posts have been widely used in endodontically treated teeth in the last years. One
of the advantages of using fiber posts is the use of adhesive bonding technique, which
requires minimal intervention on the dentin surface. In addition, fiber posts have an
elastic modulus similar to dentin, resulting in more homogeneous stress distribution
along the root canal system. Thus, fiber post minimizes the risk of root fractures and

lead to more favorable failure mode than metallic posts.

The durability of restored endodontically treated teeth depends on many basic factors
[1] including the amount of remaining coronal structure, restorative procedures and the
materials used [2, 3], which appear to be the key factors affecting the longevity of the
tooth. Although low percentage failure rates and satisfactory clinical performance have
been reported when fiber posts were used [4, 5, 6], pulpless teeth are still considered

more vulnerable and susceptible to fracture in comparison to vital teeth [7].

The clinical success of a recovery depends on the quality and durability of the bonding
joint between the fiber post and the tooth structure. Therefore, it is fundamental that the
test method used to evaluate the bond strength provides accurate information on the
materials performance [8]. Reviews published in the decades of 1990 and 2010 [9-13]
showed a relationship between the conditions for adhesion of post to the substrate,
including cement application mode, post pretreatment and sample storage conditions,

but only few discussed the variables that influence the bond strength tests.
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The bond strength tests might be influenced by many variables which include: the
specimen design, the size of the adhesion surface area, the loading configuration and the
type of materials [2, 16-18]. The high modulus of elasticity of a bonded composite, the
thickness of the adhesive layer between the dentin of the root canal and the post, the
format of post and the canal, among others, are variables that influence the stress
distribution along the bonded interface [3, 18, 19] and consequently the outcome of the

bond strength tests.

Depending on the bonding area, macro-bond tests and micro-bond tests are performed.

The macro-bond strength can be measured by shear, tensile, or using a push-out test
protocol. These methods use specimens with a bonding area higher than 3 mm2 [90].

Although “macro-tests” are known for their simplicity, they have their inherent flaws
(i.e. macro bond strength tests result in cohesive failures and overestimation of bond

strengths). To reduce the failures, micro-bond strength tests were introduced

. 2 :
(approximately 1 mm of adhesion area). Nowadays, these tests are the most commonly

used bond-strength tests [18]. Small adhesion areas have less defects and thus result in
more significant bond strength measurements [15]. Micro-bond strength tests are
categorized into the following types: micro-shear, micro-tensile, micro-pull out and

micro-push out tests based on the stresses exerted on the test specimens.

A study of Munck et al [66] performed in the PubMed database, in 2010, using the
keywords "dentin bond strength”, has selected 871 studies containing information about
bonding of the post to dentin. In addition to the bond strength data, (i.e. mean bond
strength, standard deviation, and number of pre-test failure), other relevant parameters

concerning the adhesion to substrate, the surface preparation, storage conditions,
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potential artificial aging were recorded. Their results showed that the bond strength tests
most carried out were: microtensile (67%), followed by macro-shear (18%), micro-shear
(9%), macrotensile (4%) and push-out bond strength test (2%). More recently, Sirisha
[18] and Sarkis-Onofre [62], have conducted literature reviews on the main variables
that affect the bond strength tests [18, 62]. However, the steps of sample preparation
and their attachment to the devices of test machines were not discussed. In adition,
different resin cements and adhesives systems have different mechanical properties
which make difficult to compare the tests results. On the other hand, different irrigators
are used for preparation of root dentin and glass fiber post surfaces with different

properties, which will influence the final results of the tests.

The variations in bond strengths are usually considered to be related to the different
adhesive procedures, however far too little attention has been paid to the details of the
testing conditions and the critical role of specimen size. All these factors may affect the

results of the tests and their reliability.

In this paper, a review of the test methods for bond strength of glass fiber posts to
dentin is presented. The main variables that influence the bond strength tests (related to
substrate, to specimen properties, specimen preparation and test methodology) and their

impact on the test results is analyzed.

The databases searched were the PubMed (U.S. National Library of Medicine, 8600
Rockville Pike, Bethesda, MD 20894, USA) and Scopus (Elsevier B.V.) using the
keywords "adhesion test", "glass fiber post” and "bond strength”. The search was
performed on studies published between 2007 and 2015 and 502 relevant publications

were selected. Furthermore, the following search parameters were used: "push-out test",
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"pull-out test” and "microtensile test”. Table 1 summarizes the main topics considered
in the reviewed publications [1-206]. The tests were divided in destructive (i.e. push-
out, microtensile and pull-out tests) and non-destructive tests. The non-destructive tests
(i.e. microhardness, ultra microhardness, nanohardness, mechanical cycling, SEM, etc)
were categorised as "other tests". By analysing the data from Table 1 it can be seen that
most of the tests carried out, in the literature, were the push-out (75%), pull-out (13%)
and microtensile (11,9%) tests (the calculation of the relative percentage were made

based only on the destructive tests).

2 - Test methods for bond strength of glass fiber
posts to dentin

The bond strength tests are categorized into macro-tests where the bond area is higher
2 : : 2
than 3 mm~ and micro-tests with less than 1 mm bond area [8]. The laboratory bond

strength tests can be static or dynamic tests. The geometry of the specimen and the load
mode affect the bond strength between fiber post and root dentin, the stress distribution
and the failure mode [185]. The most commonly used bond-strength tests to acces the
post retention in the root canal are the push out, microtensile and pull out tests and were

briefly analysed in this section.

2.1. Push-out Test

In this method, the load is applied through a plunger mounted in the universal testing
machine. The plunger must provide near complete coverage of the testing material
without touching the root canal wall. This method is useful to test retention of posts

luted in root canals [63]. It was stated that its in vitro design appears to be more closely
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to clinical scenarios than others mechanical tests (i.e., microtensile bond test), which
evaluate only the adhesive bond strength [67, 68]. Goracci et al [176] modified the
traditional push-out test to a "thin slice™ push-out test calling the results as "micro™

push-out bond strength. Thus, the micro-push-out test is a modification of the push out

. . . 2 .
test where the specimen thickness is less than or equal to 1 mm. It was reported in Ref.

[8] that a modified push-out approach and micro-tensile test provided higher values of
bond strength than traditional pull-out and push-out methods. Also, regional differences
of post adhesion inside the root canal, i.e. variations between cervical, middle and apical

thirds of the root, can be evaluated. [175].

One advantage of the push-out test is that is easier to perform, has less cohesive failures
in the pretest and smaller standard deviation [68]. Push-out tests also showed a more
homogeneous stress distribution by finite element analysis than microtensile technique
[174]. However, the main limitations are those relating to the specimens that have
completely restored their crowns, which may limit the direct application of the results to
clinical conditions [144]. Another factor that can limit the application of the micro-
push-out test is the cutting process for specimens’ preparation, especially in cases of
teeth subjected to thermocycling, as the cutting process can induce artifacts that could
influence the results of the test [72]. The introduction of artifacts can also happen during
the cutting of the root [181]. Moreover, this method presents other shortcomings, such
as differences in the force to dislodge the glass fiber post in vitro and in vivo [181],
limitations on the specimen position and also the angle at which the load is applied
which can influence the tests result [8]. However, when measuring the bond strength of
luted fiber posts, the push-out test appears to be more reliable than the microtensile tests

[68] and provides a better estimate of the effectiveness of the adhesion as failure occurs
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in parallel with the post-cement-dentine interface, which resembles the clinical situation

[171]. Figure 1 presents an experimental set-up images for the push-out test [146].

2.2. Microtensile test

The microtensile bond strength test enables the measurement of transverse forces on
small bonded areas, such as inside of the root canal. This type of testing was introduced
in 1994 by Sano [15]. Further specimen processing or the actual preparation of the
micro-specimens is required after the bonding procedure. However, the principal
advantage is that it involves better economic use of teeth (with multiple micro
specimens taken from one tooth). Besides, obtaining a large number of specimens from
a tooth reduce the coefficient of variation of the method (in medical studies, the
coefficient of variation is used as a measure of precision and repeatability of data)
compared to tensile and shear tests [184]. As stated earlier, specimens with reduced
dimensions also have less cohesive failures [185, 186, 202] and facilitate the analysis of
fractures in scanning electron microscopy or transmission [15]. The main disatvanteges
are the labor intensity, technical demand, dehydration potential of these smaller
samples, difficulty in measuring bond strengths lower than 5 MPa, difficulty in
fabricating specimens with consistent geometry and premature failure of specimens
prior to testing when adhesion is weak [13, 185]. A schematic illustration of the
procedure for the preparation of trimmed microtensile specimens can be seen in Fig. 2
[68]. Moreover, micro-tensile bond strength test is not appropriate for use with
intracanal filling materials because of the high percentage of premature bond failures

and the large variation in test results [174].
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2.3. Pull-out Test

Pull-out test is a type of shear test which is used for post retention tests on the root canal
[18]. The use of this test provides a quick and convenient way to compare the post
stability. Posts with higher retention are more resistant to dislodgement as a result of
lateral occlusal stresses [164]. Webber et al. [145], used this test to study the influence
of the post length on the bond strength. Their results are comparable to clinical findings,

although only few studies report this methodology [188].

This test method distributes the stress better, and is considered able to accurately
measure the bond strength between dentin and post [126]. Also, is more suitable than
the push-out when the goal is to measure the post retention force along the canal [145].
However, the large number of fiber posts used increase its cost and reduce its popularity
[115]. Figure 3 shows a schematic drawing of preparation of specimens for pull-out test

[70].

To summarize, there are different test methods used to quantify the adhesion achieved at
the post-cement—adhesive—dentin interfaces. Most of the tests carried out, in the
literature between 2007 and 2015, were the push-out (75%), pull-out (13%) and
microtensile (11,9%) tests (see Table 1), showing an inversion compared to the results
found in studies published between 2005 and 2010, when push-out tests were used in a
proportion of 2% and microtensile test in a proportion of 67% [66]. One explanation of
this inversion is the fact that the shear, tension and pull-out bond strength tests are
expensive, while the microtensile and the push-out bond strength tests which enable the
use of a larger number of samples from a single tooth are less expensive. Also, the

push-out methods has the benefit of more closely simulating the clinical condition.
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3 - Variables that influence the tests results of
bond

strength of glass fiber posts to dentin

The following variables were considered in this review: variables that influence
cimentation of fiber post in the root canal (i.e. smear layer, type os adhesive system and
cement); variables related to specimen properties (i.e. modulus of elasticity of the glass
fiber post, modulus of elasticity of the resin cement); effect of surface treatment of glass
fiber posts on bond strength; variables related to canal and post shape; variables of
influence related to test mechanics (i.e. load type and crosshead speed); and the

variables related to the specimen geometry and the stress distribution.

3.1 Variables that influence cementation of fiber post in the
root canal

Several variables can compromise posts” adhesion in the root canal such as dentin
morphology of root canal, adhesive system and cement [68, 85, 89], the curing capacity
by light and polymerization shrinkage [88]. The use of a suitable resin cementation
system is particularly important, because it directly affects the quality of tooth-cement
interface [68, 85, 90]. Thus, the main variables that influence cementation of fiber post
in the root canal are the "smear layer” and the type of adhesive and cement system used

and they will be briefly discussed in the following section.
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3.1.1. Smear Layer

The smear layer is formed during the preparation of the root canal and consists of dentin
debris from the root canal, gutta-percha and sealant. This layer can be plasticized due to
the drill frictional heating [73]. The quality of smear layer can interfere with the
adhesive bonding of the fiber posts, thus influencing the results of the adhesion strength
tests [72]. Since either removal or modification of smear layer is a justified protocol in
dentistry, the need of bond strength studies performed with intact smear layer is
questionable. Nevertheless, contradictory studies were reported by researchers regarding
the effect of smear layer [51, 52]. Some studies reported low dentin bond strengths over
thick dentin smear layers [51], while others reported no influence [52]. This can be
partially explained by differences in roughness, smear layer thickness (ranging from 0.9
to 2.6 mm), density, and attachment to the underlying tooth structure, which is

dependent on the way the smear layer is created [206].

Several studies present different methods to remove the smear layer and studied the
effect of smear layer on the bond strength [29, 30, 74-80, 107]. For example,
mechanical methods using rotary and abrasive tools, can be used to clean the canal [74].
In addition to the mechanical methods, various chemical agents such as sodium
hypochlorite (NaOCI) [67, 75, 76], ethylenediaminetetraacetic acid (EDTA), [75]
chlorohexidine [76] or ethanol [77] can be used to remove the “smear layer”. Although,
NaOCl and EDTA are common irrigation agents, it was shown that prolonged use at
high concentrations may have an adverse effect on the physical properties of the root
canal dentin (i.e. the reduction of flexural strength, modulus of elasticity, and hardness)

[81]. Other studies have addressed the use of polyacrylic acid but the increase in the
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bond strength was not significant [64]. On the other hand, higher bond strengths were

observed with acid conditioning systems where the smear layer has been removed [85].

The physical properties of the substrate as the organic matrix and collagen,
hydroxyapatite and distribution and microstructural organization also affect the
adhesion [82]. The resin monomers penetration on the surface of dentin creates a
micromechanical interlock between collagen and the resin forming a hybrid layer. The
creation of an efficient hybrid layer is possible by a suitable dentin conditioning with
inorganic (phosphoric acid) or organic acids (carboxylic methacrylates) [71]. However,
there are self-etching adhesives that do not require rinsing which can partially dissolve
the smear layer and penetrate the dentinal tubules, performing hybridization. On the
other hand, the three steps adhesives, where the application of etching systems is
required, followed by the hydrophilic primer and hydrophobic bonding agent show
greater bond strength values [83]. Moreover, not all systems demonstrate homogenous
hybrid layer formation and penetration into the dentinal tubules in spite of the
complicating conditions for adhesion inside the root canal. Thus, it is necessary to
discuss other variables that may compromise the adhesive cementation of the posts in
the root canal (i.e. the high Factor C and differences in pH values of the used adhesive

systems).

3.1.2. Type of adhesive system and cement

Current adhesive systems can react with the dental structures (i.e smear layer) by either
etch-and-rinse or self-etch approaches. For the etch-and-rinse the micromechanical
interlocking with the root dentin is obtained by a conditioning step using phosphoric

acid followed by the application of an adhesive (applied separately (three-step systems)
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or in combination (two-step systems)); while the self-etch approach uses non-rinse
acidic monomers that simultaneously condition, prime, and infiltrate the dentin,
resulting in adhesion by shallow hybridization with residual hydroxyapatite and an
adhesive (applied separately (two-step systems) or in one solution (all-in-one systems)).
The increasing preference for using simplified systems (two-step total-etch and all-in-

one self-etch systems) is due to the shortening of chair time.

Various luting agents have been proposed for bonding fiber posts to root canal dentin
used with self-etching or etch-and-rinse adhesive systems [203, 204]. In recent years,
new resin cement formulas have been developed that have a self-adhesive capacity.
These cements have the advantage of not requiring any dentin pretreatment [205].
Several in vitro studies demonstrated a good bond strength performance for luting fiber

posts with self-adhesive resin cements [74, 77, 154, 175, 182, 204].

Other factors that influence the adhesive procedure are the high C-Factor in root canals
[30], cement and adhesive curing difficulty within the root canal [1, 91] and chemical
incompatibility between the adhesive system and resin cement [91, 196]. C-Factor is
related to the cavity configuration and is the ratio of the bonded surface area in a cavity
to the unbonded surface area [92]. C-Factor is higher when the post is inserted into the
canal and is associated with decreased bond strength [93]. Evidences indicate that a low
degree of conversion does not necessarily reduce the post retention [96]. In a root canal,
the C-factor is always critical [4, 97]. Depending on the diameter and length of the
canal, the C-factor can range from 20 to 100 [5] and can even exceed 200 [4],

representing an unfavorable clinical situation.

On the other hand, the polymerization shrinkage in the confined space of an intact root
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canal can exceed the strength of adhesion of the cement/dentin, causing debonding [4].
In the canal apical levels, a lower degree of conversion may be an advantage, as it

provides lower shrinkage stress, thereby reducing the C-factor impact [98]. This may

explain the similar results with dual-cure cements (Rely-X ARCTNI marketed by the 3M
Company, St Paul MN, USA and PanaviaTM, Kuraray Co., Ltd, Osaka, Japan’) and self-

cure cement (C & B Metabond TM, Parkell, Farmingdale, NY, USA and Fuji Plus, GC

Co., Tokyo, Japan), which previously revealed low polymerization shrinkage [4]. A
laboratory study reported higher polymerization strength, lower bond strength to push-
out and higer nanoleakage occurring in resin cements with a higher proportion of filler
compared to those with lower filler loading [99]. Additionally, when there are
differences in the pH values of the adhesive systems used, there is a low degree of
conversion of self-cure material resins [91, 100]. For example, it was shown that acidic
resin monomers polymerized poorly in the presence of peroxide-amine redox systems,

as the tertiary amines were neutralized [100].

To summarize, the dentin morphology, bonding system and cement and its cure may
interfere with the hybrid layer formation along the root canal walls, affecting post

retention.

3.2 Variables related to specimen properties

The principal variables of influence related to the specimen properties are: the bonding
area, the elastic modulus of the glass fiber post and the elastic modulus of the resin

composite.
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3.2.1. Bonding area

The ISO/TR 11405 [14] does not identify a specific value for bond area but it mentions
a clear delimitation of the bonding area as an important requirement and shows a
diagram of a split mould with a 3-mm diameter hole [8]. It is recommended that the
diameter of the bonded surface must be taken into consideration while comparing bond

strengths.

3.2.2. The elastic modulus of the glass fiber post and of the resin
composite

Glass fiber posts have an elastic modulus ( E=18-22 GPa) similar to the elastic modulus
of human dentin (E=18 GPa), unlike ceramic (E=200 GPa), and they were introduced to
provide a more uniform load distribution along the post-cement-dentin interface [103-
105]; thus avoiding stress concentration, minimizing vertical root fractures, and
representing a more reliable treatment option for severely compromised teeth [105, 106,
36]. Clinical studies have shown a success rate of 95% up to 99% for teeth restored with
fiber posts without occurrence of root fracture during the study periods [106, 108, 109].
The results of bond strength tests are also influenced by the mechanical properties of the
composite resin. The high modulus of the composite, the thickness of the adhesive
layer, and load application distance resulted in non-uniform stress distribution along
bonded interfaces [18, 19].

By investigating the distribution of stress at the dentin-cement-post interface, it was
shown that the thinner the cementing interface (small diameter canal), the higher the

level of stress (omax)- Stress levels differ by 21% between the model with the highest

stress and the model with the lowest stress [130]. This behavior was due to stress
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transfer from structures with a lower elastic modulus to structures with a higher elastic
modulus, which favors stress concentration on the post (i.e. the elastic modulus of the
fiber reinforced post (FRC) is approximately (40 GPa) being greater than the elastic
modulus of the dentin (18.6 GPa) and elastic modulus of the resin cement (8 GPa)).
Furthermore, the moment generated a higher tensile stresses concentration at the lingual

surface of the post [130].

In contrast, another study showed that the thickness of the resin cement does not affect
the stress concentration in the cement interface [131]. However, it was concluded that
the modulus of elasticity of the resin cement is more important to stress concentrations
than the thickness of this layer [132]. Therefore, the difference in mechanical properties
of different materials (cement-post-dentin) is very important. This combination of
materials causes great stress concentration when a load is applied to the system and is
most critical when the difference in modulus of elasticity between the materials is
increased. In this case the greatest differences are in stiffness between the post and the

cement, then probably the cement will fracture at the interface with the post [133].

3.3. Effect of surface treatment of glass fiber posts on bond
strength

Durable bond between resin cements and fiber posts relies on micromechanical and
chemical interaction. Highly cross-linked epoxy resins with high degree of conversion
constitute the main component of the fiber posts. However, epoxy resins are unable to
react with the functional monomers of resin cements. Therefore, several surface
pretreatment methods are used to expose the posts' fibers to enhance the

micromechanical interactions. The bond strength of the fiber post is improved by three
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different procedures: by increasing the roughness and the adhesion area to the fiber post
to improve the micromechanical retention by sandblasting and etching [101, 114-119];
by promoting chemical bonding between post and composite [128, 186] and finally the
third one, by combining both micromechanical and chemical components [37, 87, 114-

120].

Previous studies have shown that these treatment techniques of the post surface increase
the bond strength between fiber post and resin composite substrate and can modify the

shape of the post and consequently reduce its fit within the root canal [101, 114-119].

The cleaning of the surface of the fiber posts carried out by sandblasting may
significantly improve the contact angle of the polymer surface and reduce the interfacial
energy of the bonding interface. These effects considerably increase the bond strength
[120]. Hydrofluoric acid, potassium permanganate, silane and hydrogen peroxide are
examples of chemical solutions used for surface treatment [86, 121-124]. The
application of ascorbic acid is dependent on the increasing duration of exposure to the
antioxidant [124]. Other examples are the use of ethanol [70, 86], antioxidants such
hesperidin, sodium ascorbate or rosmarinic acid [123]. Recently, a study of use of
polidopamina at the post surface was found to be effective in improving the bond
strength between resin cements and fiber posts without damaging the surface of the

posts [57].

Moreover, clinically, the post surface silanization is the most widely used pretreatment
for enhancing adhesion. However, this pretreatment procedure yielded contradictory
results (some studies reported that silanization does not have a significant effect on

bond strengths of resin cements to posts, whereas others reported an increasing effect on
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bond strengths via silanization [125-129]. The main effects of this pretreatment is to
improve the surface wettability as well as the formation of a chemical bridge between
the filler particles and fibers of the post and the adhesive resin matrix or resin cement

[129].

It was also found that the surface treatment with HoO» can increase the bond strength of

fiber posts cemented with conventional resin cements. The antioxidant effect as posts
surface treatment agents depends on the characteristics of resin cements used for

adhesive procedure [123].

Furthermore, it has been speculated that the interface between resin cements produced
and silanized posts can be affected by the hydrolytic weakening phenomenon dificulting
good interaction between these materials. The application of a hydrophobic adhesive in
a previously silanized post enhances the fiber post retention, probably due to a reduction

of hydrolysis [125].

To summarize, surface post treatments represent an important factor when dealing with
resin-based fiber posts and clinicians should be aware of the specific indications for

treatment that they can perform.

3.4. Canal and Post Shape

Cross-sectional root canal configurations have been classified as cylindrical, oval, long
oval, flattened or irregular. However, the proportion of oval canal in the human
dentition is high [136]. Oval fiber posts reduce the thickness of the resin cement and
increase its post holding force and also anatomically reproduce the oval shape of the

root canal [137]. There are also specimens design with cylindrical bonded interface
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studied in the literature [8].

Some studies found the stress distribution in oval and circular posts fiber by examining
the effect on resin cement thickness around posts as can be seen in Figure 4 [135]. No
significant differences in terms of push-out bond strength between the oval and circular
fiber posts were observed [135]. The resin cement thicknesses of oval posts were higher
than those of the circular posts in specimens from cervical, middle and apical thirds and
the conclusion was that the resin cement thickness does not affect the push-out bond

strength [135].

de Castro Albuquerque et al. [103] found that post geometry and material did not affect
the stress distribution in an analysis of tapered, cylindrical, and two-stage cylindrical

posts made of three different materials.

As mentioned earlier, the proportion of oval canals in the human dentition is high, even
in the apical region [136] and the oval fiber posts were introduced to prevent
inappropriate post-space preparation in oval root canals. Oval fiber posts reduce the
resin cement thickness and increase post-retention strength, as they anatomically

reproduce the oval form of root canals [137].

Several studies evaluate thirds of the root canal according to the cervical, middle and
apical levels [77, 85, 86, 102, 112, 120, 124, 125, 131, 134, 139, 141-144, 169, 181].
Difference in bond strengths at apical, middle, and coronal thirds of the root canal
dentin with the same resin cement was observed. For example, some authors found that
the bond strengths of conventional resin cements in root canals are greater in cervical
areas and lower toward the apical third [102, 112, 181]. Other research evaluated the

influence of the length of the canals and posts when cemented in different lengths with
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improved bond strength values for the group with 2/3 of the prepared canal [145].

The stress distribution in a tooth model using the same fiber material posts but with
different geometric shapes was investigated in Ref [138]. It was shown that the von
Mises stress in circular fiber post was higher than in the oval fiber post. The maximum
distribution of von Mises stress ocurred in the cementing agent in both groups.
Furthermore, von Mises stress were concentrated in the coronal third of the root dentin,

close to the post area in both groups in Figures 5 and 6 [138].

To conclude, the post geometry have a very important effect on stress distribution at the
post-dentin interface. Interfacial stresses can be higher in post-core restorations using
circular fiber posts than in those with oval fiber posts, and for this reason oval post are

preffered.

3.5 Variables of influence related to test mechanics

3.5.1. Load Type

The choice of testing assembly has an important influence on stress distribution.
Specimens are tied to the gripping device of mechanical testing machines either by
active or passive devices. The application of an abnormal load on the sample or on the
gripping mechanism significantly change the stress distribution in the bonding interface
[147]. An active gripping can be mechanical or by a fast drying glue. Bending forces
can occur during application of the load for a non-parallel alignment of the specimen,
not perpendicular bondline to model surfaces and/or the forces of irregular gripping

[147, 148].

The distance between the point of load application and the bonded interface in shear
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tests also affects stress distribution. The ISO recommends positioning the test fixture
holding the sample in the correct position with the adhesive interface at 0.5 mm far
from shear knife for shear tests [14]. In the push-out tests, the diameter of the punch
may affect the bond strength. No effect was observed when the diameter was 90% of the
canal diameter, but bond strength was lower when the punch diameter was 50-60% of

the canal size [22].

Some studies describe how samples were fixed in the test machine or simply inform that
the load was applied without pressure on the cement. Others have reported that the
diameters of the "punch pins" in all tests were in accordance with the size of samples
and induced a load from apical to the coronal direction on the post without applying any
pressure over cement and/or over dentin [85, 146, 149-158]. All ensured that the force
was properly applied. Figure 7 presents an experimental set-up images for the push-out
test [183]. Figures 7 [183] and 8 [150] presents some examples of testing assembly

(push-out bond strength test in Fig. 7, micro-push-out test in Fig. 8).

Fig 8c shows a typical force-displacement curve registered for the generic sample
submitted to micro-push-out test and four different regions can be seen. An initial
region (highlighted in red) in which, due to the clearance existing between the sample
and the aluminium plate, as well as the rod tip and the sample, small values of force are
registered against large displacement values; a second region (highlighted in blue)
where a quasi-linear increase of the force with the displacement occurs; a third region
(highlighted in green) where a sudden decrease of the force occurs, which indicates that
the critical condition of failure has been reached; a fourth region (highlighted in grey)
where, due to the fact that the portions of the bonding area at the post-cement interface

that did not fail yet oppose the further displacement of the rod, a small increase of the
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force is observed [150].

3.5.2 Crosshead speeds

Crosshead speeds vary from 0.01 mm/min to 10 mm/min and various studies were
performed to study the influence of test speed on the bond strength tests [70, 75, 85, 98,
135, 145, 146, 161-168, 172]. Unlike controversial results of the macro-tests, when
measuring micro-tensile bond strengths, some studies have reported that the influence
of crosshead speed is insignificant [167, 168]. Poitevin et al. [168] recommended a

cross-head speed of 1 mm/min for a more uniform stress-time pattern.

3.6. Variables related to the specimen geometry and the
stress distribution

Castellan et al [8] investigated by FEA the use of a new push-out test by increasing the
height of the used fiber post. The punch pin fits better to post, which benefit a safer and
more precise load application. Figures 9, and 10 [8] shows the 3D-FEA models,
corresponding to the experimental tests and the stress distribution using von Mises
criteria. The ability of bond strength tests to accurately measure the bond strength of
fiber posts luted into root canals was evaluated. FEA demonstrated that the geometry of
the specimens for the different bond strength tests had a great influence on the stress
distribution pattern. A high stress concentration was observed in the trimmed region of
the hourglass microtensile (HM model) at, or close to, the external surface of the post.
For the push-out (PS model), a high stress concentration was apparent at the top surface
of the post, while the stress distribution is more uniform around the cement/dentin
interface. In contrast, the pull-out (PL) and modified push-out (MP models) presented a

stress distribution pattern that was U-shaped as a consequence of the loading
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arrangement. The cement/post interface for the PS, PL, and MP models were subjected

to a higher stress concentration than the cement/dentin interface [8].

Aksornmuang et al [187] investigated the qualities of two resin interfaces to dentin and
fiber post and identified the weaker part by evaluating the regional microtensile bond
strengths of four kinds of fiber posts to root canal dentin luted with dual-cure resin
composites. Specimens in the form of hourglass, are also used to measure the bond
strength between root dentin and fiber posts, however they produce a high number of
premature failures [174]. The high variability affects the results even after eliminating
or replacing the zero bonds. During bur-trimming of the hourglass shaped specimens
vibrations are transmitted to the interfaces, which are stressed in an uncontrolled way
[16]. Moreover, it is practically very difficult to limit the contact of bur tip on the post
surface to one point, so as to just divide the bonded interface into two halves, without

exerting any disrupting action on the cement—post—dentin interface [68].

The principal variables influencing the bond strength of glass fiber posts to root canals
were summarised in table 2.

The smear layer, type os adhesive system and cement, the bonded area and the modulus
of elasticity of the glass fiber post, modulus of elasticity of the resin cement are of great
importance. Also, an adequate surface treatment of glass fiber posts should be
performed before post cementing in the root canal. The canal and post shape are also
influencing the test results. Finally, the load type and crosshead speed applied and the
specimen geometry affect the stress distribution and in consequence the bond strength
test results. To conclude, all these variables interfere directly in the bond strength results

of glass fiber post to root canal.
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4. Conclusions

The bond strength tests of glass fiber posts to dentin are performed by various
mechanical testing methods and the enormous number of test variables involved and no
real agreement on test standardization, make difficult the comparation of the results.
Most of the tests carried out, in the literature between 2007 and 2015, were the push-out
(75%), pull-out (13%) and microtensile (11,9%) tests, showing an inversion compared
to the results found in studies published between 2005 and 2010, when push-out tests
were used in a proportion of 2% and microtensile test in a proportion of 67% [66]. The
push-out test emerged as a practical tool for evaluating the interfacial shear strength
between fiber post and root canal walls as has the benefit of more closely simulating the
clinical condition. On the other hand, investigating the retention of the posts to the root

canals appears be more useful than testing the bond strengths of the fiber posts.

The validity of the tests can be improved by application of standardized protocols in test
methodology. However, the major limitations are related to the use of different tooth
structures, such as different dentin thicknesses and root canal shapes. These differences
in tooth structure make difficult the standardization of resin cement thickness and post

space preparation, for example.

The bond strength tests are carried out after the cementing of the glass fiber post in the
root canal. The cementing of the glass fiber post is performed with resin cements which
can be associated with adhesive systems adhering the post to dentin. The properties of
these materials are critical, as no cementing agent has all of the ideal properties to

promote adhesion of glass fiber post to dentin and there is no consensus on which
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irrigation agents should be used during preparation of root canals and their influence on
the degradation of the adhesive. In adition, there are others critical factors to be taken
into account. For example, the geometry of the post and root canal (i.e. the choice
between circular and oval cross sections of canals and posts can affect the test results),
the type of load applied in the test may interfere in the test results (the application of an
abnormal load on the sample or on the gripping mechanism significantly change the

stress distribution in the bonding interface).
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Fig. 1. Assembly of the push-out bond strength test. (A) photograph of the assembly
installed on a universal testing machine, (B) a magnified schematic diagram of the
circled area of (A) (p: post, t: tooth, r: acrylic resin, h: hole for the post being pushed-

out on loading) [146].
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Fig. 2. Procedure for the preparation of trimmed microtensile specimens. A) The post
cemented root is transversely sectioned into a series of1-mm thick slices. B) By means
of a water cooled diamond bur, each slice is trimmed to an hourglass profile [68].
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Fig. 3. Schematic drawing of preparation of specimens for pull-out test [70].
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Fig. 4 - (A) Cervical aspect of circular fiber-post slice, (B) Apical aspect of circular

fiber-post slice, (C) Cervical aspect of oval fiber-post slice, (D) Apical aspect of oval

fiberpost slice [135]
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Fig. 5. von Mises stresses for oval fiber post [138].
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Fig. 6. von Mises stresses for circular fiber post [138].
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Fig. 7. Experimental set-ups images. (A) laser application, (B) post/dentin slice section
process, (C) actual length measurement, (D) compressive load application [183].
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Fig. 8 Schematic (a) and picture (b) of the loading system utilized to perform the micro-
push-out test; (c) typical force-displacement curve registered for the generic sample
submitted to micro-push-out test [150].
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Fig. 9 — Four 3D-FEA models, corresponding to experimental tests, were developed by
CAD/CAE software. (A) areas; (B) volumes; (C) mesh of structures; and (D) stress

distribution using von Mises criteria. (E) Device used for bond strength test [8].
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Fig. 10— Stress distribution using von Mises criteria [8].
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Table 1 List of the main topics considered in the reviewed publications.

Main topics

Publication Year

Topic
2007 2008 2009 2010 2011 2012 2013 2014 2015 -/2015
Push-out test 1 1 7 6 8 6 14 12 8 63
Pull-out test 1 1 1 2 1 1 3 1 11
Microtensile test 2 2 1 1 1 2 1 10
Other tests 9 3 7 5 4 7 3 3 12 53
Reviews 2 3 1 1 1 13

Others (i.e. surface

treatment, FEM, etc) 56

Total 206
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Table 2. Variables influencing the bond strength of glass fiber posts to root canals.

Variables influencing bond strength of glass fiber posts to root canals

Cementation Bonding Specimen
Canal
Smear  of the post areaand Test geometry
Autors and post
layer in the root  specimen mechanics and stress
shape
canal properties distribution
Goracci et al [68, Y Y Y Y Y
88, 186, 63, 176]
Bitter et al [6, 44, Y Y Y
74, 77, 117, 122,
154, 182]
Cecchin et al [60, Y
79]
Farina et al [41, 55, Y Y Y Y
69]
Perdigdo et al [127, Y Y

128, 194]



Ebrahimietal [85] Y

Er et al [135]

Das et al [48, 134]

Graiff et al [70]

Chang et al [146]

Grassi et al [150]

Khoroushi et al

[123, 158]

Zicari et al [89,

129]

Y
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Apéndice Il - Programa de simulagéo do teste de resisténcia de unido pull-out :

%Planejamento de Experimento com 4 fatores tipo 3*(k-p) com 1 repeticdo
% k=4 e p=1, resultando em 3”(4-1) x 2 = 54 rodadas (27 originais e 1
% repeticdo)

% x1=Tipo de Cimento

% -1 corresponde ao cimento tipo A
% 0 corresponde ao cimento tipo B
% 1 corresponde ao cimento tipo C

% x2= Tratamento de Superficie

% -1 corresponde a sem tratamento de superficie

% 0 corresponde a com tratamento de superficie por jato de areia
% 1 corresponde a com tratamento de superficie por silano

% x3= Tempo de Cura

% -1 corresponde ao tempo de cura de 1 dia
% 0 corresponde ao tempo de cura de 7 dias
% 1 corresponde ao tempo de cura de 30 dias

% x4= Tipo de irrigante

% -1 corresponde ao irrigante A
% 0 corresponde ao irrigante B
% 1 corresponde ao irrigante C

% Tabela aleatdria gerada no Statistica para as 54 rodadas

Tabela_DOE= ...
[1-1-10;
0 -1-11;
0;
1 -1;

o o
OFRr O R P =, OF o4
o

o o
B
O
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101 0;
-1-1 -1 -1;

101 0;

-10 1 -1

1 -111;

-10 -11;
0 -1-11;
-10 -11;
001 1

DR

__n.U
o T4
- O -

O

% gera um vetor "rr'" de 54 numeros randémicos com distribui¢ao normal,

-11 0 -1;

0 0 -10;
1 -1-10;

0 -11 -1;
-1-10 1
100 1
01 -1-1
00 -10;
-10 0 0
1 -11 1;
11 -11;
111 1
1-10 -1;
-1-11 0;
10 -1-1;
-1-1-1-1;
01 -1-1;
010 1

000 -1;
110 0]

ao=0.1

1 e desvio padr
rr = normrnd(1,0.1,[1 54]);

% com média
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fori=1:54;

x1=Tabela_DOE(i,1);% Tipo de Cimento

x2= Tabela_DOE(i,2);% Tratamento de Superficie

x3= Tabela_DOE(i,3);% Tempo de Cura

x4= Tabela_DOE(i,4);% Tipo de Irrigante (propositalmente terd efeito
% desprezivel sobre a resisténcia de uniao no modelo)

% equacao linear para simular um conjunto de resultados de

% resisténcia de unido (MPa) em testes de push-out

y341_X2(i) = (7.5 + 2.5*x1 + 1.5*x2 + 0.75*x3 + 0.001*x4 + 0.5*x1*x2 + ...
0.25*x1*x3 + 0.05*x1*x2*x3)*rr(i);

%0bservagoes:

% 1 — O valor médio é de 7.5 MPa (termo independente ou valor médio)
% 2 - O Tipo de Cimento (x1) terd um efeito de -2.5, 0 e +2.5MPa

% sobre a

% Resisténcia de Unido para valores de x1 de -1, 0 e +1, respectivamente;
% 3 - O Tratamento de Superficie (x2) terd um efeito de -1.5, 0 e 1.5MPa
% sobre a Resisténcia de Unido para valores de x2 de -1, 0 e +1,

% respectivamente;

% 4 - O Tempo de Cura (x3) terd um efeito de -0.75, 0 e +0.75MPa sobre a
% Resisténcia de Unido para valores de x3 de -1, 0 e +1, respectivamente;
% 5 - O Tipo de Irrigante (x4) terd um efeito de -0.001, 0 e +0.001MPa

% sobre a Resisténcia de Unido para valores de x4 de -1, 0 e +1,
%respectivamente;

% 6 - A interacdo entre x1 e x2 tera um efeito variando de -0.5, 0 e

% +0.5MPa sobre a Resisténcia de Unido para valoresde xl ex2de-1,0e
% +1;

% 7 - A interacdo entre x1 e x3 terda um efeito de -0.25, 0 e +0.25MPa

% sobre a Resisténcia de Unido para valores de x1 e x3de-1,0e +1;

% 8 - A interacdo entre x1, x2 e x3 terd um efeito de -0.05, 0 e +0.05MPa
% sobre a Resisténcia de Unido para valores de x1,x2 ex3de-1,0e +1;
% 9 - O fator rr(i) adiciona ao valor calculado da Resisténcia de Unido

% 10 - um desvio padrdo equivalente a 10% do valor da Resisténcia de

% Unido para conferir variabilidade ao modelo.

end

ResUniy341_X2 =y341 X2';% tranpoe o vetor de resultados para se facilitar
% sua exportagdao do Matlab para o Statistica

Fonte: Elaborado com o software Matlab 2012 [220].



Apéndice Il — Tabela de resultados de experimentos do Statistica 8 com os
resultados simulados no Matlab:
3**(4-1) Projeto Fatorial Fracionario, 1 bloco , 27 rodadas
(Modelo_ResUni_tabela_54.sta) + 1 réplica
Réplica | Tipo Trat. Tempo | Tipo Resist.
Cimento |Supeficie | de Cura |lmigante | Unido
Rodada (MPa)
46 2 1 ] 1 0 6,38
37 2 0 ] 1 1 5,44
38 2 0 -1 0 0 5,96
33 2 -1 0 1 -1 5,79
26 1 1 1 0 V] 13,03
14 1 0 0 0 -1 8.51
9 1 -1 1 1 1 4,84
18 1 0 1 1 0 9.59
34 2 -1 1 -1 0 5,75
50 2 1 0 0 1 10,72
7 1 -1 1 -1 v] 4,83
5 1 -1 0 0 v] 4,50
39 2 0 -1 1 -1 7.28
44 2 0 1 0 1 8,90
51 2 1 0 1 0 11,61
28 2 -1 -1 -1 -1 3,12
24 1 1 0 1 0 9,20
6 1 -1 0 1 -1 5,92
47 2 1 -1 0 -1 8,95
30 2 -1 -1 1 0 5,29
15 1 0 0 1 1 6,99
2 1 1 ] 0 1 347
21 1 1 -1 1 1 7.63
31 2 -1 0 -1 1 4.48
10 1 0 -1 -1 1 493
4 1 -1 0 -1 1 5,09
54 2 1 1 1 -1 11,13
27 1 1 1 1 -1 10,78
42 2 0 0 1 1 5,42
35 2 -1 1 0 -1 6,72
49 2 1 0 -1 -1 8.28
45 2 0 1 1 v] 8,52
8 1 -1 1 0 -1 5,91
13 1 0 0 -1 v] 5,65
19 1 1 -1 -1 v] 7.06
12 1 0 -1 1 -1 7.3
29 2 -1 -1 0 1 4,09
23 1 1 0 0 1 8,09
43 2 0 1 -1 -1 7,81
40 2 0 0 -1 0 6,55
1 1 0 -1 0 0 7,09
25 1 1 1 -1 1 11,95
32 2 -1 0 0 0 497
48 2 1 -1 1 1 10,12
52 2 1 1 -1 1 9.81
36 2 -1 1 1 1 6,23
20 1 1 -1 0 -1 9,13
3 1 -1 -1 1 V] 5,23
22 1 1 0 -1 -1 9,66
1 1 -1 -1 -1 -1 3,62
16 1 0 1 -1 -1 797
17 1 0 1 0 1 9,67
41 2 0 0 0 -1 6,88
53 2 1 1 0 v] 12,69

Fonte: Elaborado com o software Statistica 8 [211]
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Apéndice IV - Tabela de resultados de experimentos do Statistica 8 com os
resultados simulados no Matlab, com fatores expressos de modo qualitativo:

3**(4-1) Projeto Fatorial Fracionario; 1 bloco; 54 rodadas (27 rodadas + 1
repeticao)
Rodada Tipo de Tratamento | Tempo | Tipode | Resisténcia
Repeticao| Cimento |de Supeficie| de Cura | Irrigante de Uniao
(MPa)
46 2 tipo C sem trat. 1 dia tipo B 6,38
37 2 tipo B sem ftrat. 1 dia tipo C 5,44
38 2 tipo B sem trat. 7 dias tipo B 6,96
33 2 tipo A jat. areia 30 dias tipo A 5,79
26 1 tipo C silano 7 dias tipo B 13,03
14 1 tipo B jat. areia 7 dias tipo A 8,51
9 1 tipo A silano 30 dias tipo C 4,84
18 1 tipo B silano 30 dias tipo A 9,59
34 2 tipo A silano 1 dia tipo B 575
50 2 tipo C jat. areia 7 dias tipo C 10,72
7 1 tipo A silano 1 dia tipo B 4,83
5 1 tipo A jat. areia 7 dias tipo B 4,50
39 2 tipo B sem trat. 30 dias tipo A 7,28
44 2 tipo B silano 7 dias tipo C 8,90
51 2 tipo C jat. areia 30 dias tipo B 11,61
28 2 tipo A sem trat. 1 dia tipo A 3,12
24 1 tipo C jat. areia 30 dias tipo B 9,20
6 1 tipo A jat. areia 30 dias tipo A 5,92
47 2 tipo C sem trat. 7 dias tipo A 8,95
30 2 tipo A sem frat. 30 dias tipo B 5,29
15 1 tipo B jat. areia 30 dias tipo C 6,99
2 1 tipo A sem trat. 7 dias tipo C 3,47
21 1 tipo C sem frat. 30 dias tipo C 7,63
31 2 tipo A jat. areia 1 dia tipo C 4,48
10 1 tipo B sem frat. 1 dia tipo C 4,93
4 1 tipo A jat. areia 1 dia tipo C 5,09
54 2 tipo C silano 30 dias tipo A 11,15
27 1 tipo C silano 30 dias tipo A 10,78
42 2 tipo B jat. areia 30 dias tipo C 8,42
35 2 tipo A silano 7 dias tipo A 6,72
49 2 tipo C jat. areia 1 dia tipo A 8,28
45 2 tipo B silano 30 dias tipo B 8,52
8 1 tipo A silano 7 dias tipo A 5,91
13 1 tipo B jat. areia 1 dia tipo B 5,65
19 1 tipo C sem frat. 1 dia tipo B 7,06
12 1 tipo B sem frat. 30 dias tipo A 7,31
29 2 tipo A sem trat. 7 dias tipo C 4,09
23 1 tipo C jat. areia 7 dias tipo C 8,09
43 2 tipo B silano 1 dia tipo A 7,81
40 2 tipo B jat. areia 1 dia tipo B 6,55
11 1 tipo B sem frat. 7 dias tipo B 7,09
25 1 tipo C silano 1 dia tipo C 11,95
32 2 tipo A jat. areia 7 dias tipo B 4,97
48 2 tipo C sem frat. 30 dias tipo C 10,12
52 2 tipo C silano 1 dia tipo C 9,81
36 2 tipo A silano 30 dias tipo C 6,23
20 1 tipo C sem trat. 7 dias tipo A 9,13
3 1 tipo A sem frat. 30 dias tipo B 5,23
22 1 tipo C jat. areia 1 dia tipo A 9,66
1 1 tipo A sem frat. 1 dia tipo A 3,62
16 1 tipo B silano 1 dia tipo A 7,77

Fonte: Elaborado com o softaware Statistica 8 [211].
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