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ZIOTTI, I. R. Viabilidade do uso de soluções de extratos naturais no tratamento 
restaurador da dentina – Faculdade de Odontologia de Ribeirão Preto, Universidade 
de São Paulo, Ribeirão Preto, 2015. 
 
 
Este estudo teve por objetivo avaliar, in vitro, a viabilidade do uso de soluções de 
extratos naturais no tratamento restaurador da dentina, por meio do ensaio de 
resistência à microtração e análise qualitativa da superfície dentinária e interface 
adesiva em microscopia eletrônica de varredura (MEV). A amostra foi composta de 90 
fragmentos de dentina bovina. Os fragmentos foram planificados, polidos e 
condicionados com ácido fosfórico 37% e, em seguida, divididos de acordo com o 
tratamento da dentina em 5 níveis: GI – Sem tratamento (controle), GII – Solução de 
extrato de Camellia sinensis (chá verde), GIII – Solução de extrato de Punica granatum 
(romã), GIV – Solução de extrato de Vitis vinifera (semente de uva), GV – Solução de 
extrato de Lycium barbarum (goji berry). Os espécimes que foram utilizados na análise 
da resistência de união e interface adesiva tiveram as superfícies restauradas com 
adesivo (Adper Single Bond 2 - 3M) e resina composta (Filtek Z250 - 3M). Os 60 
fragmentos utilizados para o teste de microtração (6 mm x 6 mm x 6 mm) foram 
seccionados em palitos de aproximadamente 1 mm2, obtendo-se 4 palitos por dente 
(n=12). Após o teste, o padrão de falhas foi analisado em microscopia de varredura 
confocal a laser (MVCL). Para análise da interface adesiva, 15 fragmentos (6 mm x 3 
mm x 3 mm) foram tratados com as soluções (n=3), restaurados e preparados para 
MEV. Os 15 fragmentos (3 mm x 3 mm x 3 mm) destinados à análise da superfície 
foram tratados com as soluções (n=3) e preparados para MEV. Os dados do teste de 
microtração (MPa) foram submetidos à ANOVA e teste de Tukey (p=0,05). Os maiores 
valores médios de resistência adesiva (p < 0,05) foram obtidos nos grupos controle 
(sem tratamento, GI – 25,69 ± 6,32), extrato de Camellia sinenis (chá verde, GII - 28,14 
± 7,66) e extrato de Vitis vinifera (semente de uva, GIV - 25,55 ± 4,00), sendo estes 
iguais entre si (p > 0,05). Os fragmentos tratados com o extrato de Punica granatum 
apresentaram os menores valores médios (p < 0,05) de resistência adesiva (Romã, 
GIII – 17,42 ± 4,82). Os fragmentos que receberam o extrato de Lycium barbarum 
apresentaram valores intermediários (Goji Berry, GV - 23,44 ± 6,78), ora similares aos 
dos grupos com maiores médias, ora iguais ao grupo de menor média de resistência 
adesiva (p > 0,05). Falhas adesivas foram predominantes nos grupos experimentais. 
Na análise em MEV da superfície dentinária, verificou-se superfície regular, sem 
camada de smear e com abertura dos túbulos dentinários em todos os grupos 
analisados. Na análise da interface adesiva, houve boa hibridização da embocadura 
dos canais, e presença de tags resinosos na maioria dos túbulos dentinários, 
sugerindo formação de camada hibrida. As soluções de Camellia sinensis, Vitis 
vinifera e Lycium barbarum não interferiram negativamente na resistência de união 
quando comparados ao grupo controle, sem tratamento. 
 
 
 
Palavras-chave: adesividade, dentina, extratos vegetais, microscopia eletrônica de 
varredura. 
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Ziotti, IR. Viability of using natural extracts solutions in dentin restorative 
treatment - Ribeirão Preto Dental School, University of São Paulo, Ribeirão Preto, 
2015. 
 
 
This study aimed to evaluate, in vitro, the viability of using natural extracts solutions in 
dentin restorative treatment, by microtensile bond strength test and qualitative analysis 
of dentin morphology surface and adhesive interface under scanning electron 
microscopy (SEM). Sample was composed of 90 fragments of intracoronary bovine 
dentin. The fragments were flattened, etched with 37% phosphoric acid and then were 
divided according to the dentin treatments: GI - Untreated (control), GII - Camellia 
sinensis extract solution (green tea), GIII - Punica granatum extract solution 
(pomegranate), GIV - Vitis vinifera extract solution (grape seed), GV - Lycium 
barbarum extract solution (goji berry). Specimens that were used on the bond strength 
test and adhesive interface analysis were restored with adhesive (Single Bond 2 - 3M) 
and composite resin (Filtek Z250 - 3M). The 60 fragments used to microtensile test 
(MPa) (6mm x 6mm x 6mm) were sectioned at approximately 1mm2 sticks, 4 destined 
to the bonding interface analysis (n=12). After the test, the failure pattern was analyzed 
in confocal laser scanning microscopy (CLSM). For adhesive interface analysis, 15 
pieces (6mm x 3mm x 3mm) were treated with solutions, restored and prepared for 
SEM (n=3). The 15 fragments (3mm x 3mm x 3mm) destined for surface analysis were 
treated with solutions and prepared for SEM (n=3). The microtensile test (MPa) data 
were submitted to ANOVA and Tukey test (p=0.05). The highest values of bond 
strength (p<0.05) were obtained in the control groups (untreated, GI - 25.69 ± 6.32), 
Camellia sinenis extract (green tea, GII - 28.14 ± 7. 66) and Vitis vinifera extract (grape 
seed, GIV - 25.55 ± 4.00), which are equal to each other (p>0.05). The fragments 
treated with Punica granatum extract (Pomegranate, GIII - 17.42 ± 4.82) showed 
lowest values of bond strength (p <0.05). Fragments treated with Lycium barbarum 
extract showed intermediate values (Goji Berry, GV - 23.44 ± 6.78), similar to those of 
groups with higher values and to the lower values group of bond strength (p>0.05). 
Adhesive failures were predominant in all groups. The SEM analysis of the dentin 
surface demonstrated that there was a regular surface, without smear layer and open 
dentinal tubules in all groups analyzed. The adhesive interface analysis, showed that 
there was good hybridization of the entrance of dentinal tubules, and presence of resin 
tags in most dentinal tubules, suggesting formation of hybrid layer. The extracts 
solutions of Camellia sinensis, Vitis vinifera and Lycium barbarum did not interfere 
negatively on the bond strength when compared to the control group without treatment. 
 

 

 

Keywords: adhesion, dentin, plant extracts, scanning electron microscopy. 
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Introdução 

 

 

 

Medicamentos à base de plantas têm sido utilizados para o tratamento de 

diversas doenças (OLIVEIRA et al., 2013; LI et al., 2014). Na Odontologia, o uso de 

extratos naturais está sendo estudado em diferentes áreas, como soluções irrigantes 

para desinfecção dos canais radiculares (GHONMODE et al., 2013), agente inibidor 

de bactérias cariogênicas e de doenças periodontais (SAKANADA;  HOKADA, 2004; 

HIASAWA et al., 2006; SUYAMA et al., 2011; JAZAERI et al., 2015), para redução da 

abrasão e erosão dental (MAGALHÃES et al., 2009) antimicrobianos contra patógenos 

orais (ABDOLLAHZEDEH et al., 2011; OLIVEIRA et al., 2013), meio de 

armazenamento para dentes avulsionados (TAVASSOLI-HOJJATI et al., 2014; 

BHARATH et al., 2015), agente antifúngico utilizado em próteses (ANTUNES et al., 

2014) e como agente oxidante após clareamento dental (KHAMVERDI et al., 2013). 

Os extratos naturais têm sido empregados na Odontologia Restauradora 

visando melhorar a estabilidade do colágeno e inibir a ativação das metaloproteinases 

(MMPs) (KATO et al., 2012; HIRAISHI et al., 2013; VIDAL et al., 2014), enzimas 

proteolíticas que atuam na biodegradação da matriz orgânica da dentina (DU et al., 

2012; HIRAISHI et al., 2013; ZHENG et al., 2015). Previamente ao procedimento 

restaurador, o condicionamento com ácido fosfórico expõe as fibrilas da matriz de 

colágeno, que são infiltradas com monômeros resinosos (TEZVERGIL-MUTLUAY et 

al., 2013), em seus espaços interfibrilares, formando a camada híbrida (CASTELLAN 

et al., 2013; TEZVERGIL-MUTLUAY et al., 2013), responsável pela retenção 
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micromecânica do material resinoso ao substrato (CASTELLAN et al., 2013; 

SCHEFFEL et al., 2014).  

A impregnação insuficiente de adesivo na matriz colágena da dentina pode 

causar exposição e desorganização das fibras de colágeno (CASTELLAN et al., 

2013). Além disso, acelera a degradação do colágeno e reduz a capacidade de 

adesão do material restaurador à dentina (SANTOS et al., 2011; LIU, R. R. et al., 

2014). Falhas na penetração dos adesivos dentais podem acelerar a ação das MMPs 

endógenas da matriz dentinária, degradando as fibras de colágeno da dentina, e por 

consequência, causa fragilização da interface resina/dentina (DU et al., 2012; LIU, R. 

R. et al., 2014). 

O colágeno tipo I corresponde a 90% da matriz orgânica dentinária, enquanto 

os outros 10% correspondem à proteínas não colágenas, como fosfoproteinas e 

proteoglicanos (BEDRAN-RUSSO et al., 2006; CASTELLAN et al., 2010). Estudos têm 

proposto o pré-tratamento da dentina com soluções a fim de induzir a formação de 

ligações cruzadas nas fibras colágenas, para melhorar a estabilidade da matriz 

(CASTELLAN, et al., 2010 FANG et al., 2012; CASTELLAN et al., 2013).  

Dentre as soluções utilizadas para o pré-tratamento da dentina, destacam-se 

aquelas compostas por extratos naturais. O chá verde é extraído da planta Camellia 

sinensis (KHAMVERDI et al., 2013). Seus compostos são antioxidantes, pois têm a 

capacidade de destruir os radicais livres (KHAMVERDI et al., 2013) e possui atividade 

inibitória contra MMPs (DU et al., 2012; SANTIAGO et al., 2013). A epigalocatequina-

3-galato (EGCG) é a catequina mais ativa e abundante no chá verde (DU et al., 2012; 

SANTIAGO et al., 2013) e tem sido utilizada na Odontologia para a prevenção de cárie 

(NAROTZKI et al., 2012), diminuição da perda de dentina em processos erosivos e 
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abrasivos (MAGALHÃES et al., 2009), redução de halitose (NAROTZKI et al., 2012) e 

na redução de biofilme causador de doenças periodontais (ASAHI et al., 2014). 

A romã (Punica granatum) é nativa da região norte da Índia, cultivada também 

em partes do sudoeste da América, Califórnia, México, Arizona e África 

(ABDOLLAHZADEH et al., 2010). Possui ação antibactericida, antifúngica e antiviral 

(ABDOLLAHZADEH et al., 2010; BAKKIYARAJ et al., 2013). Está sendo estudada no 

tratamento de hemorragias, patologias respiratórias e hipertensão arterial 

(TAVASSOLI-HOJJATI et al., 2014). Em Odontologia, o extrato da Punica granatum 

tem demonstrado possuir propriedades antibacterianas (BHADBHADE et al., 

2011; BAKKIYARAJ et al., 2013) e antifúngicas (BAKKIYARAJ et al., 2013), porém, 

seu efeito como agente modificador da matriz colágena dentinária ainda é 

desconhecido. 

O extrato de semente de uva é derivado das sementes de Vitis vinifera 

(PERUMALLA; RETTIARACHCHY, 2011), e consiste principalmente em 

proantocianidinas (PERUMALLA; RETTIARACHCHY, 2011; LIU, Y. et al., 2014) que 

interagem com proteínas ricas em prolina, como o colágeno (HIRAISHi et al.,2013), 

aumentando a resistência à biodegradação da matriz dentinária por enzimas 

colagenolíticas (EPASINGHE et al, 2014). O extrato de semente de uva possui 

propriedades antioxidantes, antimicrobianas, antiinflamatórias e anticancerígenas 

(ZHAO et al., 2014). Na dentina, diminui as taxas de biodegradação (BREDAN-

RUSSO et al., 2011, LIU, Y. et al., 2014), melhora as propriedades mecânicas da 

matriz orgânica (BREDAN-RUSSO et al., 2011; SANTOS et al., 2011) e possui 

capacidade de induzir ligações cruzadas na matriz colágena (LIU; WANG, 2013; LIU, 

R. R. et al., 2014).  
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O Goji Berry (Lycium barbarum) é encontrado principalmente na região 

sudoeste e central da Ásia e Mediterrâneo, mas também é cultivada na América do 

Norte e Austrália (POTTERAT, 2010).  O Goji Berry está sendo avaliado em diversas 

áreas devido às suas propriedades nutritivas (CARNÉS et al., 2013; MOCAN et al., 

2014), antioxidantes (SONG et al., 2011; MOCAN et al., 2014), anti-cancerígenas (LI 

et al., 2014), hipoglicêmicas (MOCAN et al., 2014), antiinflamatórias (SONG et al., 

2011; WU et al.,2012) e no tratamento de glaucoma (SONG et al., 2011). Entretanto, 

ainda não há estudos com esse extrato natural em Odontologia. 

Considerando que os componentes bioativos das soluções de extratos naturais 

podem modificar o colágeno da matriz dentinária, reumidificar a superfície 

desmineralizada pelo ácido fosfórico, além de proteger as fibras expostas, torna-se 

relevante avaliar a capacidade adesiva do material restaurador à dentina e a 

morfologia da interface previamente tratadas com tais soluções.
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Proposição 

 

 

 

O objetivo geral do presente estudo foi avaliar o uso de soluções de extratos 

naturais (extrato de Camellia sinensis, extrato de Punica granatum, extrato de Vitis 

vinifera e extrato de Lycium barbarum), durante o tratamento restaurador da dentina. 

Para tanto, o trabalho será dividido em objetivos específicos, no quais serão 

analisadas a: 

1) Resistência de união da interface adesiva por meio de teste de 

microtração (MPa), seguida da análise do padrão de fratura em microscopia de 

varredura confocal a laser.  

2) Morfologia da superfície dentinária e da interface adesiva após o 

tratamento com as soluções propostas, em microscopia eletrônica de varredura 

(MEV).
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Materiais e Metodos 

 

 

 

Delineamento experimental 

 

 O estudo foi realizado de modo casualizado e a amostra foi composta de 90 

fragmentos de dentina intracoronária bovina, sendo 60 fragmentos utilizados na 

análise da resistência adesiva (n=12), 15 fragmentos utilizados na análise da 

superfície dentinária (n=3) e 15 fragmentos na análise da interface adesiva (n=3).  

 O fator de variação foi o tratamento da superfície dentinária com soluções de 

extratos naturais em 5 níveis: sem tratamento (controle), extrato de Camellia sinensis 

(chá verde), extrato de Punica granatum (romã), extrato de Vitis vinifera (semente de 

uva) e extrato de Lycium barbarum (goji berry). 

 As variáveis de respostas foram: 1) análise da resistência de união da interface 

adesiva por meio de teste de microtração (Mpa), seguida da avaliação do padrão de 

fratura; 2) análise qualitativa da morfologia da superfície dentinária e da interface 

adesiva por meio de MEV.  

 O desenho esquemático do delineamento experimental deste estudo está 

representado na Figura 1.  
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Figura 1 – Desenho esquemático do delineamento experimental.  
 

 

Seleção da amostra 

 

 Foram selecionados 72 incisivos bovinos, examinados macroscopicamente por 

meio de lupa estereoscópica (Leica Microsystems, Wetzlar, Alemanha) com aumento 

de 20x, que não apresentassem fissuras profundas ou fraturas na coroa. Os incisivos 

foram conservados em solução de timol 0,1% a 9°C e lavados em água corrente por 

24 horas para completa eliminação do mesmo.  

 

 

Preparo da amostra 

 

 Os dentes foram fixos com cera para fundição em placa de acrílico e 

seccionados transversalmente na junção amelocementária para separar as coroas 

das raízes, utilizando disco diamantado dupla face (Isomet 1000; Buehler, Alemanha) 
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sob refrigeração, montado em máquina de corte (Isomet 1000; Buehler, Alemanha) 

(Figura 1). 

 Seccionou-se as faces vestibulares das coroas de forma a obter fragmentos de 

6 mm de altura x 6 mm de largura x 3 mm de espessura (Figura 2). Os fragmentos 

tiveram as superfícies dentinárias planificadas em politriz refrigerada (Arotec, Cotia, 

SP, Brasil) com lixa de carbeto de silício de granulação 600, durante 15 segundos, 

para padronizar a camada de smear (Figura 3).  

 Os 8 fragmentos dentinários utilizados nos testes de análise da interface 

adesiva, por meio de MEV, foram seccionados ao meio, de forma a obter 16 

fragmentos de 6 mm de altura x 3 mm de largura x 3 mm de espessura, enquanto que 

para a análise da superfície dentinária, 4 fragmentos foram seccionados de forma a 

obter-se 16 fragmentos de cada, com 3 mm de altura x 3 mm de largura x 3 mm de 

espessura, dos quais 15 foram utilizados e 1 descartado. 

 
Figura 1 – Incisivos bovinos: (a) e (b) Incisivos selecionados; (c) Incisivo fixado à placa 
de acrílico com cera para fundição para posterior secção dos espécimes. 
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Figura 2 – Secção dos espécimes: (a) Incisivo bovino posicionado em máquina de corte; (b) Espécimes 
seccionados, sem planificação e polimento.  
 
 
 

 
Figura 3 – Planificação e polimento: (a) Espécime sendo polido; (b) Espécimes planificados e polidos. 

 

 

Preparo das soluções 

 

 As soluções foram aviadas no Laboratório de Pesquisas em Dentística do 

Departamento de Odontologia Restauradora da FORP-USP, no momento do uso. 

 O extrato aquoso de Camellia sinensis foi preparado utilizando-se pó do extrato 

de chá verde (Aurea Pharma, Ribeirão Preto, SP, Brasil) e água destilada 

(MAGALHÃES et al., 2009; KATO et al., 2009). O extrato de Punica granatum foi 

preparado utilizando-se pó do extrato de Romã (Aurea Pharma, Ribeirão Preto, SP, 

Brasil) e água destilada (WANG et al., 2013). O extrato de Vitis vinifera foi preparado 
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utilizando-se pó do extrato de semente de uva (Aurea Pharma, Ribeirão Preto, SP, 

Brasil) e água destilada (LIU; WANG, 2013). O extrato de Lycium barbarum foi 

preparado utilizando-se pó do extrato de goji berry (Aurea Pharma, Ribeirão Preto, 

SP, Brasil) e água destilada (WU et al., 2012). 

 Todas as soluções foram preparadas na concentração de 0,5%, padronizadas 

em estudo piloto. Os extratos foram pesados em balança analítica, adicionou-se água 

destilada e as soluções permaneceram em agitador por 15 minutos, seguida de 

ultrassom por 15 minutos e após, agitação novamente por 15 minutos. Após o preparo, 

as soluções foram levadas ao Laboratório de Físico-química de Superfícies e 

Colóides, do Departamento de Química da Faculdade de Filosofia, Ciências e Letras 

de Ribeirão Preto - USP, para serem submetidas a centrifugação (Mini Hight Speed 

Centrifuge, Topscien Instrument, Ningbo, China), por 2 minutos, a velocidade de 11 

rpm e posterior separação do líquido do precipitado. 

 Para avaliar se houve dissolução dos extratos, os mesmos foram preparados e 

mantidos em repouso por 24 horas. Observou-se que os extratos de Camellia sinensis 

e de Vitis vinifera se solubilizaram totalmente e não houve precipitado, o que não 

ocorreu com os extratos de Punica granatum e Lycium barbarum, e por isso, soluções, 

permaneceram em estufa a 60oC por 24 horas, para completa evaporação do solvente 

e posterior pesagem do precipitado (Figura 4).  
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Figura 4 – Pesagem do precipitado: (a) Solução pronta; (b) Após evaporação da água; (c) 
Pesagem da parte sólida. 

 

 

Tratamento da superfície 

 

 Realizou-se a aplicação de ácido fosfórico a 37% (Condac 37, FGM, São Paulo, 

Brasil) por 15 segundos na superfície de todos os fragmentos, seguida de lavagem 

com água destilada por 30 segundos e secagem com papel absorvente. Em seguida, 

os espécimes foram divididos aleatoriamente em 5 grupos e receberam tratamento da 

superfície dentinária com as seguintes soluções experimentais: GI – sem tratamento 

(controle), GII – solução de extrato de Camellia sinensis (chá verde), GIII – solução 

de extrato de Punica granatum (romã), GIV – solução de extrato de Vitis vinifera 

(semente de uva), GV – solução de extrato de Lycium barbarum (goji berry). Foi 

aplicado 1 mL de cada solução na superfície dental com micropipeta e permaneceu 

em contato com a dentina por 1 minuto. Em seguida, o excesso das soluções foi 

removido com auxílio de cânula de sucção e os fragmentos foram secos com papel 

absorvente. 
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MEV da superfície dentinária 

 

 Após o tratamento da dentina com as soluções propostas, os fragmentos 

destinados à MEV da superfície dentinária foram imersos em glutaraldeído a 2,5% 

tamponado com cacodilato de sódio a 0,1M com pH 7,4 à temperatura de 4oC por 12 

horas, seguido de lavagem em água destilada por 3 minutos e imersão em água 

destilada por 1 hora, com trocas a cada 20 minutos. Em seguida, os espécimes 

sofreram desidratação em etanol de 25°, 50°, 75°, 95° GL, mediante imersão por 20 

minutos em cada solução, posterior imersão por 1 h em etanol 100° GL, e por fim, 

foram imersos em HMDS por 10 minutos, a fim de obter-se secagem química dos 

fragmentos. Finalizada a desidratação, foram fixos em stubs metálicos e cobertos com 

fina camada da liga ouro-paladium em aparelho de metalização a vácuo (Bal-Tec AG, 

Balzers, Liechtenstein). A varredura de toda a superfície do espécime foi realizada e 

posteriormente, foi fotografada, em diferentes aumentos, a área mais representativa 

de cada grupo.  

 

 

Procedimento restaurador 

 

 Posteriormente ao tratamento das superfícies, nos fragmentos que foram 

submetidos ao teste de microtração e à MEV da interface adesiva, aplicou-se, de 

acordo com as normas do fabricante, duas camadas do adesivo (Adper Single Bond 

2, 3M ESPE, St. Paul, MN, EUA) de forma ativa com posterior evaporação do solvente 

e fotopolimerização por 20 segundos. Utilizou-se a resina composta Filtek Z250 (3M 

ESPE, St. Paul, MN, EUA) (Figura 5), incluída em incrementos de 1 mm cada, com 
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auxílio de espátula n. 1 (Duflex, Rio de Janeiro, RJ, Brasil) polimerizada mediante 

aplicação de luz LED (Gnatus, Ribeirão Preto, SP, Brasil) por 20 segundos em cada 

incremento, mantendo-se o aparelho à distância de 10 cm da superfície da resina, 

com auxílio de um dispositivo pré-fabricado, formando um bloco de resina com 

dimensões de 6 mm de altura x 6 mm de largura x 3 mm de espessura (Figura 6). 

Após o procedimento restaurador, os espécimes foram armazenados em água 

destilada a 37°C por 24 horas. 

 
Figura 5 - Materiais utilizados durante o procedimento restaurador: (A) Resina composta 
Filtek Z250 XT (3M ESPE); (B) Ácido fosfórico à 37% Condac 37 (FGM); (C) Adesivo Adper 
Single Bond 2 (3M ESPE). 

 

 
Figura 6 – Procedimento restaurador: (a) Espécime inicial; (b) Aplicação de ácido fosfórico a 37%; (c) 
Lavagem do ácido fosfórico; (d) Aplicação do adesivo; (e) Acomodação da resina composta no 
espécime. 
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Secção dos espécimes para o teste de microtração 

 

 Os 60 espécimes restaurados para o teste de microtração foram seccionados 

com irrigação constante em cortadeira de precisão (lsomet 1000; Buehler, Lake Bluff, 

IL, EUA) (Figura 7). Descartaram-se as extremidades da restauração e foram obtidos 

4 palitos de 1,0 ± 0,2 mm² de área transversal, extraídos da porção central do 

espécime (PROFETA et al., 2012). A espessura do fragmento será confirmada com 

paquímetro digital (Mitutoyo, Toquio, Japão).  

 
Figura 7 – Secção dos palitos para o teste de microtração: (a) Espécime restaurado posicionado em 
máquina de corte; (b) Primeiras secções em único sentido. 

 

 

Teste de resistência adesiva à microtração 

 

 Os espécimes foram posicionados em suporte próprio e fixados entre as duas 

barras da máquina universal de ensaio (Instron Corporation, Canton, MA, EUA) por 

meio de um adesivo à base de cianocrilato (SuperBonder, Henkel Ltda., São Paulo, 

SP, Brasil), e submetidos a força de tração com velocidade de 0,5 mm/min, utilizando 

uma célula de carga de 50 kgf, até a falha (Figura 8). Os valores de resistência adesiva 

foram expressos em megapascal (MPa), fornecidos pelo programa por meio do 

cálculo das secções transversais dos palitos, medidas previamente ao teste. 
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 As superfícies envolvidas na fratura de cada espécime foram analisadas em 

microscópio de varredura confocal a laser 3D (LEXT OLS4000®, Olympus 

Corporation, Japão) para classificação quanto ao padrão de fratura. Foram 

classificadas em adesiva, quando a superfície dentinária estivesse coberta por fina 

camada de material adesivo; coesiva do material, quando a superfície estivesse 

coberta por resina composta; coesiva do substrato, quando a falha ocorrer na dentina; 

e mista, nas situações em que houver a combinação dos tipos adesiva e coesiva, 

como demonstrado na figura 9. 

 

 
Figura 8 – Teste de microtração: (a) Palito fixado ao dispositivo com adesivo à base de 
cianocrilato; (b) Palito fraturado após o teste; (c) Dispositivo posicionado na máquina de ensaio.  
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Figura 9 – Análise do padrão de falha: (a) Falha adesiva; (b) Falha do material restaurador; (c) 
Falha do substrato (dentina); (e) Falha mista.  

 

 

MEV da interface adesiva 

 

  Dez espécimes restaurados com o mesmo material empregado no teste de 

microtração foram destinados à análise da interface adesiva, por meio de MEV. Cada 

espécime foi cortado ao meio, e as secções foram polidas com lixas de granulação 

600 e 1.200 por 30 segundos cada, seguida de polimento com discos de feltro e 

alumina 0,3 µm e 0,05 µm, por 5 minutos cada. Após polimento, as secções receberam 
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ácido fosfórico a 37% (Condac 37, FGM, São Paulo, Brasil) por 20 segundos, seguido 

de lavagem pelo mesmo tempo e então, foram imersos em cuba ultrassônica por 10 

minutos (sendo realizada a troca da água após 5 minutos) e imersas em glutaraldeído 

a 2,5% tamponado com cacodilato de sódio a 0,1M com pH 7,4 à temperatura de 4oC 

por 12 horas, seguido de lavagem em água destilada corrente por 3 minutos e imersão 

em água destilada por 1 hora, com trocas a cada 20 minutos. Em seguida, os 

espécimes sofreram desidratação em etanol de 25°, 50°, 75°, 95° GL, mediante 

imersão por 20 minutos em cada solução, posterior imersão por 1 h em etanol 100° 

GL, e por fim, foram imersos em HMDS por 10 minutos, a fim de obter-se secagem 

química dos fragmentos. Posteriormente, os corpos de prova, foram fixados em stubs 

metálicos, metalizados e analisados em microscópio eletrônico de varredura (EVO 50; 

Carl Zeiss, Cambridge, Inglaterra). A interface adesiva foi analisada de forma 

qualitativa e foram observadas a presença e uniformidade da camada híbrida, os tags 

e possíveis gaps, e as falhas de união da interface adesiva submetida aos diferentes 

pré-tratamentos da dentina. 

 

 

Análise dos dados 

 

Os dados obtidos após o ensaio de resistência adesiva à microtração foram 

submetidos à análise estatística por meio do software Statistical Package for Social 

Science para Windows (SPSS 19, SPSS Inc, Chicago, IL, EUA), com o nível de 

significância de 5%.  
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Os dados apresentaram distribuição normal (teste de Kolmogorov-Smirnov) e 

homogênea (teste de Barlett) e foram então analisados por Análise de Variância a um 

critério e teste complementar de Tukey (p<0,05).  

A análise do tipo de falha após o teste de resistência adesiva foi realizada em 

microscopia de varredura confocal a laser e ilustrada em gráfico. Realizou-se também 

análise qualitativa das imagens obtidas em microscopia eletrônica de varredura da 

superfície e interface material restaurador/dentina.  
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Resultados 

 

 

 

1. Ensaio de resistência adesiva à microtração 

 

Para este ensaio, foram obtidos quatro palitos por dente, e os valores médios 

de resistência adesiva à microtração foram calculados por elemento dental (n = 12).  

Os dados apresentaram-se normais e homogêneos e foram analisados por 

Análise de Variância (p < 0,05) com um fator de variação: soluções de extratos 

naturais. Após a Análise de Variância, verificou-se diferença estatisticamente 

significante entre os grupos (p = 0,0013). Os valores médios e desvio-padrões da 

resistência adesiva dos grupos estudados estão dispostos na Tabela I e ilustrados na 

Figura 10. 

Tabela I. Médias dos valores de resistência adesiva e desvio-padrões dos grupos estudados. 

Grupos experimentais Média e desvio padrão 
Teste de Tukey 

(p ≤ 0,05)* 

GI – controle, sem tratamento 25,69 ± 6,32 a 

GII – extrato de Camellia sinensis 28,14 ± 7,66 a 

GIII – extrato de Punica granatum 17,42 ± 4,82 b 

GIV – extrato de Vitis vinífera 25,55 ± 4,00 a 

GV – extrato de Lycium barbarum 23,44 ± 6,78 ab 

*Letras diferentes indicam diferença estatisticamente significante.  
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Realizado o teste complementar de Tukey, observou-se que os maiores valores 

médios de resistência adesiva (p < 0,05) foram obtidos nos grupos controle (sem 

tratamento, GI – 25,69 ± 6,32), extrato de Camellia sinenis (chá verde, GII - 28,14 ± 

7,66) e extrato de Vitis vinifera (semente de uva, GIV - 25,55 ± 4,00), sendo estes 

iguais entre si (p > 0,05). 

Os fragmentos de dentina tratados com o extrato de Punica granatum 

apresentaram os menores valores médios (p < 0,05) de resistência adesiva (Romã, 

GIII – 17,42 ± 4,82).  

Os fragmentos que receberam o extrato de Lycium barbarum apresentaram 

valores intermediários (Goji Berry, GV - 23,44 ± 6,78), ora similares aos dos grupos 

com maiores médias, ora iguais ao grupo de menor média de resistência adesiva (p > 

0,05). 

 

 

Figura 10 - Representação gráfica dos valores médios e desvios-padrões obtidos no 
teste de resistência adesiva à microtração. 
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Os padrões de fratura foram analisados em microscopia de varredura confocal 

a laser (Figura 11) e classificados em: adesiva, coesiva da dentina, coesiva do material 

restaurador e mista. 

Verificou-se predominio de falhas adesivas em todos os grupos. O GV (extrato 

de Lycium barbarum) foi o grupo que apresentou maior quantidade de fraturas mistas.  

 

Figura 11 – Representação gráfica dos valores percentuais do padrão de fratura nos diferentes 
grupos experimentais. 

 

 

2. Análise qualitativa da morfologia da superfície dentinária tratada com as 

diferentes soluções 

 

 

Após a aplicação das soluções de extratos naturais nas superfícies dentinárias 

tratadas previamente com ácido fosfórico 37%, verificou-se superfície regular, sem 

camada de smear e com abertura dos túbulos dentinários em todos os grupos 

analisados. 
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Observa-se nos grupos GIII (extrato de Punica granatum), GIV (extrato de Vitis 

vinífera) e GV (extrato de Lycium barbarum) maior desmineralização da dentina 

peritubular e maior abertura da embocadura dos túbulos dentinários e diminuição da 

dentina intertubular, representados nas figuras 12 e 13. 

 
Figura 12 – Fotomicrografias (1000x) representativas da superfície dentinária de cada grupo 
experimental: (a) GI – grupo controle, tratamento apenas com ácido fosfórico 37%; (b) GII – ácido 
fosfórico 37% seguido da aplicação de extrato de Camellia sinensis; (c) GIII – ácido fosfórico 
37% seguido de extrato de Punica granatum; (d) GIV – ácido fosfórico 37% seguido de extrato 
de Vitis vinifera; (e) GV – ácido fosfórico 37% seguido de extrato de Lycium barbarum. 

 



Resultados | 33 

 

 

 

Figura 13 – Fotomicrografias em maior aumento (2000x) representativas da superfície 
dentinária tratadas com ácido fosfórico seguido das soluções: (a) Extrato de Camellia 
sinensis n; (b) Extrato de Punica granatum; (c) Extrato de Vitis vinifera; (d) GV – Extrato de 
Lycium barbarum. Notar a possível presença de grânulos residuais da solução de Punica 
granatum presentes no interior dos túbulos dentinários (setas). 

 

Nota-se nas imagens do extrato de Punica granatum presença de grânulos no 

interior de alguns túbulos dentinários, possivelmente decorrente de resíduos da 

solução. 

 

 

3. Análise qualitativa da morfologia da interface adesiva 

 

A interface adesiva foi analisada por meio de MEV (Figura 14) e pode-se 

observar que nos grupos GI (controle, sem aplicação de solução), GII (extrato de 

Camellia sinenis), GIV (extrato de Vitis vinifera) e GV (extrato de Lycium barbarum) 

houve hibridização da embocadura dos canais, e presença de tags resinosos na 

maioria dos túbulos dentinários, sugerindo formação de camada hibrida. 
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No GIII (extrato de Punica granatum), sugere-se presença de grânulos no 

interior dos túbulos dentinários. No GV (extrato de Lycium barbarum) nota-se 

formação mais discreta e menos homogênea da camada hibrida, em comparação aos 

demais grupos. 

 
Figura 14 – Imagens obtidas através de MEV, representativas da interface adesiva de cada grupo: 
(a) GI – grupo controle; (b) GII – grupo extrato de Camellia sinensis; (c) GIII – grupo extrato de 
Punica granatum; (d) GIV – grupo extrato de Vitis vinífera; (e) GV – grupo extrato de Lycium 
barbarum. R=Resina, A=Adesivo, CH=Camada híbrida, T=Tag, D=Dentina. 
 

Em todos os grupos, podem-se observar túbulos dentinários parcialmente 

hibridizados e presença de tags resinosos.
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A literatura recente tem destacado as propriedades favoráveis ao uso de 

extratos naturais em Odontologia (CASTELLAN et al., 2010; ABDOLLAHZADEH et 

al., 2011; FANG et al., 2012; KHAMVERDI et al., 2013; CASTELLAN et al., 2013; LIU 

et al., 2014; BHARATH et al., 2015; JAZAERI et al., 2015; ZHENG et al., 2015). Essas 

soluções podem reidratar a dentina desmineralizada pelo ácido fosfórico, proteger as 

fibras colágenas e permitir a completa penetração dos monômeros resinosos do 

adesivo na matriz colágena e túbulos dentinários (DE MUNCK et al., 2005; BRESCHI 

et al., 2008; CARDOSO et al., 2011). No entanto, pouco se sabe sobre a viabilidade 

do uso dessas soluções para o aumento da capacidade adesiva do material 

restaurador ao substrato dental. 

Assim, foi proposto a análise da força de adesão do material restaurador 

resinoso à dentina tratada com soluções de extratos naturais, por ensaio de 

microtração, e análise em MEV da superfície dentinária e interface adesiva.  

Neste estudo, utilizou-se o teste de microtração, por possibilitar a mensuração 

da resistência adesiva em diferentes regiões do mesmo dente, além de permitir melhor 

distribuição das tensões e garantir resultados fidedignos (GIANNINI et al., 2004). 

Apesar da dificuldade técnica do preparo dos espécimes (PASHLEY et al., 1999), os 

estudos que utilizam a técnica de microtração estão aumentando nos últimos anos 

(NERI et al., 2011; FANG et al., 2012; SANTIAGO et al., 2013; LIU, R. R. et al., 2014).  

No entanto, é preciso ressaltar que devido às dimensões reduzidas do espécime 

utilizado no teste de microtração, a análise do padrão de falhas deve ser realizada em 

equipamento com alta resolução e aumento, como a microscopia eletrônica de 

varredura (MEV) ou a microscopia de varredura confocal a laser (MVCL), sendo esta 

última a escolhida no presente estudo, tendo em vista a capacidade de gerar imagens 

tridimensionais. 
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A análise qualitativa da superfície dentinária e da interface adesiva foi realizada 

por meio de MEV, método pelo qual se consegue caracterizar a topografia da 

superfície dental tratada com diferentes substâncias, assim como a interface adesiva, 

por possuir alta resolução e contraste de densidade (PROFETA et al., 2012).  

Outro aspecto da metodologia que merece destaque é o fato de ter sido 

utilizado o ácido fosfórico na dentina previamente à aplicação das soluções. Para que 

ocorra a formação da camada hibrida, é necessário a remoção da camada de smear, 

com consequente exposição dos túbulos dentinários e das fibrilas da matriz de 

colágeno por meio da aplicação do ácido na superfície da dentina (DE MUNCK et al., 

2005; PERDIGÃO, 2007; BRESCHI et al., 2008). Posterior à desmineralização da 

dentina, é preciso que haja certa umidade no substrato para facilitar a impregnação 

dos túbulos e o encapsulamento das fibrilas de colágeno pelos monômeros do adesivo 

(PERDIGÃO, 2007), que após a polimerização, se tornam micromecanicamente 

entrelaçados nos espaços criados (DE MUNCK et al., 2005; BRESCHI et al., 2008; 

CARDOSO et al., 2011). 

A substituição incompleta do conteúdo mineral pelos monômeros resinosos 

resulta em colágeno exposto e desprotegido, tornando-o mais susceptível à 

degradação ao longo do tempo (LIU et al., 2011; CARDOSO et al., 2011). Supõe-se 

que as soluções de extratos naturais possam reumidificar a superfície dentinária 

desmineralizada e aumentar a quantidade de ligações cruzadas da matriz colágena, 

a fim de evitar o colapso das fibras. Dessa forma, ocorreria aumento da força de 

adesão imediata e maior resistência à degradação da interface adesiva (BEDRAN-

RUSSO et al., 2014; SABATINI; PASHLEY, 2014). 

Os resultados deste estudo mostraram que a aplicação do extrato de Camellia 

sinensis e do extrato de Vitis vinifera na dentina condicionada promoveu resistência 
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de união do material restaurador semelhante à dentina que não recebeu solução 

(controle tratado apenas com ácido fosfórico), e estes não diferiram dos espécimes 

tratados com o extrato de Lycium barbarum. 

Resultado similar ao presente estudo foi observado por Neri et al. (2011), no 

qual encontraram valores semelhantes de resistência adesiva imediata da dentina 

tratada com chá verde quando comparada ao controle sem tratamento. Já Santiago 

et al. (2013) verificaram resistência de união imediata (teste de microtração) do 

material restaurador à dentina inferior quando a dentina foi tratada com extrato de 

camellia sinensis. 

O extrato de Camellia sinensis (chá verde) é composto por cerca de 4.000 

compostos bioativos, constituídos principalmente por polifenóis (SUMPIO et al., 2006; 

MAHMOOD et al., 2010) no qual encontram-se as catequinas e os flavonóides 

(SUMPIO et al., 2006), sendo a epigalocatequina (EGCG) a mais abundante 

(MAHMOOD et al., 2010; DU et al., 2012; KHAMVERDI et al., 2013). A EGCG atua na 

reumidificação do substrato dentinário (ZHENG et al., 2015) e apresenta efeito indutor 

de ligações cruzadas no colágeno dentinário (JACKSON et al., 2010; VIDAL et al., 

2014), atribuída à síntese de hidroxiprolina e hidrolisina, com estabilização da tripla 

hélice da molécula, que por sua vez, proporciona maior resistência fibrilar da matriz 

(JACKSON et al., 2010).  

Além dessas propriedades, estudos (KATO et al., 2012; VIDAL et al., 2014; 

ZHENG et al., 2015) tem demonstrado a capacidade da solução de chá verde inibir a 

ação das metaloproteinases, que são enzimas endógenas do substrato dental 

capazes de degradar a matriz de colágeno. 

O extrato de semente de uva, derivado das sementes de Vitis vinifera, possui 

baixa toxicidade (MACEDO et al., 2009) e tem como constituinte principal as 
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proantocianidinas (MACEDO et al., 2009; PERUMALLA; RETTIARACHCHY, 2011), 

que são bioflavonóides (BEDRAN-RUSSO et al., 2006) também capazes de induzir 

ligações cruzadas na matriz colágena dentinária (MACEDO et al., 2009; LIU; WANG, 

2013; LIU, R. R. et al., 2014).  

O mecanismo de reticulação entre as proantocianidinas e colágeno ainda não 

é bem definido (CASTELAN et al., 2010), por isso, há 4 hipóteses de interações 

propostas: as ligações covalentes, ligações iônicas, ligações de hidrogênio e 

interações hidrófobas (BEDRAN-RUSSO et al., 2006; MACEDO et al., 2009). 

Acredita-se, portanto, que os bioflavonóides também sejam capazes de induzir a 

formação de ligações adicionais intra- e intermoleculares do colágeno (BEDRAN-

RUSSO et al., 2006), e assim melhorar as propriedades mecânicas da dentina 

(BEDRAN-RUSSO et al., 2006; MACEDO et al., 2009; CASTELAN et al., 2010). 

Pesquisas anteriores (MACEDO et al., 2009; CASTELLAN et al., 2010; 

SRINIVASULU et al., 2012; CASTELLAN et al., 2013) avaliaram a efetividade do 

extrato de semente de uva como agente modificador da matriz colágena dentinária na 

força de união e estabilidade da dentina e demonstraram que seu uso aumentou a 

resistência de união da resina composta à dentina. Uma possível explicação para a 

diferença encontrada entre os estudos anteriores e o presente estudo é o fato das 

concentrações serem diferentes. Nestes estudos foram utilizadas concentrações de 

6,5% (MACEDO et al., 2009; CASTELLAN et al., 2010; SRINIVASULU et al., 2012; 

CASTELLAN et al., 2013) e de 5 a 15% (FANG et al., 2012) e utilizou-se, no presente 

estudo 0,5% para todas as soluções. 

Optou-se por padronizar a concentração das soluções em 0,5% com base nos 

estudos prévios que também utilizaram concentrações reduzidas das soluções 

(BEDRAN-RUSSO et al., 2006; MAGALHÃES et al., 2009; BERTRAN-RUSSO et al., 
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2011; HIRAISHI et al., 2013) e obtiveram resultados positivos com os extratos de chá 

verde e semente de uva. Além disso, foi realizado estudo piloto em microscopia 

eletrônica de varredura com diferentes concentrações (0,5%, 1% e 5%), a fim de 

selecionar aquela que deixasse menos resíduo granuloso do pó na solução e 

proporcionasse interface adesiva favorável. 

Na análise da interface adesiva por MEV, tanto dos espécimes tratados com 

extrato de chá verde quanto nos de semente de uva, pode-se observar que houve 

formação de camada híbrida homogênea e presença de tags resinosos, semelhante 

à interface do grupo controle. 

 Os espécimes tratados com o extrato de Punica granatum (romã) 

apresentaram os menores valores de resistência adesiva, estatisticamente similares 

apenas aos tratados com o extrato de Lycium barbarum (goji berry). 

A romã possui como constituintes os flavonóides polifenólicos, que possuem 

propriedades antioxidantes, anti-inflamatórias e antibacterianas (TAVASSOLI-

HOJJATI et al., 2014; BAKKIYARAJ et al., 2013).  Estudos em Odontologia sugerem 

a eficácia do tratamento com Punica granatum no controle de agentes patogénicos 

orais responsáveis pela cárie, (ABDOLLAHZEDEH et al., 2011, MEHTA et al., 2014), 

por doenças periodontais (ABDOLLAHZEDEH et al., 2011, BATISTA et al., 2014), 

como agente antimicrobiano e antifúngico (ABDOLLAHZEDEH et al., 2011, 

MANSOURIAN et al., 2014), como solução inibidora de formação de biofilme em fios 

ortodônticos (VAHID DASTJERDI et al., 2014) e como meio de armazenamento para 

dentes avulsionados (TAVASSOLI-HOJJATI et al., 2014). Não há trabalhos até o 

momento utilizando o extrato da Punica granatum em estudos de resistência adesiva 

e não se sabe ao certo se este composto promove efeito modificador da matriz 

colágena dentinária. 
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Os fragmentos dentais deste estudo tratados com o extrato de Punica granatum 

apresentaram indícios de resíduos granulosos no interior dos túbulos dentinários e na 

superfície, visto em microscopia eletrônica de varredura. Supõe-se que esses 

grânulos tenham influenciado negativamente os valores de resistência adesiva. 

Acredita-se que outros métodos de extração do componente bioativo, como a infusão 

da casca ou da folha da planta, possa eliminar a ocorrência de resíduos granulosos 

e, se a solução for realizada em maior concentração, pode ocorrer a potencialização 

dos efeitos.   

Os espécimes que foram tratados com o extrato de Lycium barbarum (goji 

berry) apresentaram valores intermediários de resistência de união à microtração. 

Este extrato não reduziu a força de união quando comparado ao controle, e também 

foi estatisticamente semelhante aos extratos de Camellia sinenis e de Vitis vinífera.  

A goji berry é constituída por polissacarídeos, carotenoides, flavonoides, 

vitaminas, em especial riboflavina, tiamina e ácido ascórbico, e aminoácidos livres, 

como a prolina (POTTERAT et al., 2010). Os componentes nela encontrados possuem 

várias atividades biológicas, como neuroproteção, imunomodulação, propriedades 

antioxidantes (MOCAN et al., 2014; SONG et al., 2011), atividade anticancerígena 

(MOCAN et al., 2014, WU et al., 2012), citoproteção, efeitos sobre o envelhecimento 

(MOCAN et al., 2014) e atividade antiinflamatória (SONG et al., 2011; WU et a, 2012). 

Até o momento, não há estudos publicados com o extrato de Lycium barbarum na 

Odontologia.  

Pela análise em MEV deste estudo, sugere-se que o extrato de Lycium 

barbarum promoveu ligeira desmineralização da dentina peritubular, com 

consequente abertura da embocadura dos túbulos, quando comparados aos tratados 
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apenas com ácido fosfórico, possivelmente contribuindo para a formação de boa 

interface adesiva.  

Na análise do padrão de falhas, em MVCL, observou-se predomínio de falhas 

adesivas nos grupos experimentais, porém o grupo tratado com extrato de Lycium 

barbarum (goji berry), foi o que apresentou maior quantidade de fraturas mistas 

(combinação dos tipos adesiva e coesiva) quando comparado aos outros grupos.  A 

maior porcentagem de falhas mistas sugere melhor interface adesiva e consequente 

resistência de união (PERDIGÃO, 2007; FANG et al., 2012).  

Apesar das soluções de extrato de Camellia sinensis, Vitis vinífera e Lycium 

barbarum não terem aumentado a resistência adesiva em relação ao controle, estas 

soluções não interferiram negativamente na resistência de união imediata do material 

restaurador à dentina. Por esse fato, aliado às inúmeras propriedades positivas acima 

supracitadas, não se deve descartar o potencial promissor dessas soluções como 

biomodificadoras da dentina.  

Apesar das limitações de um estudo in vitro, essa pesquisa abre perspectivas 

para que novas sejam conduzidas a fim de avaliar outros protocolos de extração do 

princípio bioativo, diferentes concentrações da solução e modos de aplicação das 

soluções de extratos naturais na dentina. Essas novas propostas de protocolo adesivo 

tem potencial para melhorar durabilidade da interface a longo prazo e podem ser uma 

abordagem adjuvante de outras estratégias, tais como a remineralização do substrato 

dental. 
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Assim, com base na metodologia utilizada e nos resultados obtidos neste 

estudo, é lícito concluir que: 

 

1. O uso das soluções de extratos naturais de Camellia sinensis, Vitis 

vinifera e Lycium barbarum não interferiu negativamente na resistência 

de união da interface adesiva quando comparados ao controle (dentina 

tratada apenas com ácido fosfórico). 

2.  A solução de Punica granatum diminuiu a resistência de união do 

material restaurador à dentina quando comparada ao controle.  

3. As soluções de extrato naturais não interferiram negativamente na 

morfologia da interface adesiva, pois proporcionaram formação de 

camada hídrida com tags resinosos. Os espécimes tratados com solução 

de Punica granatum exibiram indícios de grânulos residuais da solução 

na dentina. 
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