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RESUMO 

AGUIAR, N. L. F. Efeito do extrato de limoneno na adesão de diferentes cimentos 

endodônticos à dentina radicular. Dissertação (Mestrado) – Faculdade de 

Odontologia de Ribeirão Preto, Universidade de São Paulo, Ribeirão Preto, 2023. 

O objetivo do presente estudo foi avaliar o efeito do uso do extrato de limoneno na 

resistência de união (RU) à dentina radicular de dentes tratados endodonticamente. 

Raízes unirradiculares foram selecionadas e instrumentadas pela técnica reciprocante 

(Wave One Gold®, Dentsply/Maillefer, Ballaigues, Suíça). Posteriormente, foram 

divididas aleatoriamente em três grupos (n=24) de acordo com o agente irrigador final 

utilizado: hipoclorito de sódio (NaOCl) a 2.5%, ácido etilenodiaminotetracético (EDTA) 

a 17% e extrato de Limoneno a 5%. As raízes foram novamente divididas (n=12) e 

obturadas pela técnica de cone único com o cimento à base de resina epóxica (AH 

Plus®, Dentsply De Trey, Konstanz, Alemanha) e o cimento biocerâmico (Bio-C 

Sealer®, Angelus, Londrina, PR, Brasil). Após obturação, as raízes foram 

armazenadas a 37 ºC por 3 dias e então seccionadas transversalmente em fatias 

(slices) de 2 mm de espessura, obtendo-se duas fatias de cada terço radicular. As 

fatias foram submetidas ao teste de push-out, com velocidade de 0.5 mm/min, e 

posterior análise do padrão de falha. Os dados de RU foram analisados por 3-way 

ANOVA e pós-teste de Tukey (p<.05). A distribuição dos padrões de falha foi expressa 

em porcentagem e comparada entre os grupos por meio do teste de exato de Fischer. 

Analisando a RU dos terços radiculares em relação aos tratamentos realizados, para 

cada um dos cimentos, verificou-se que houve maior RU à dentina utilizando o cimento 

à base de resina epóxi quando o canal foi irrigado com EDTA (5,0 ± 2,3) do que com 

NaOCl (1,8 ± 1,1) (p=0,0005) no terço cervical. A irrigação com limoneno resultou em 

valores intermediários em relação aos demais irrigadores (3,5 ± 1,9), sem diferença 

estatisticamente significante em relação a eles (p>0,05). Quando o cimento 

biocerâmico foi utilizado, houve maior RU para o terço apical, quando tratado com 

limoneno (9,4 ± 5,0) diferente dos outros terços (p<0,05) e diferente dos demais 

tratamentos (p<0,05). O padrão de falha mais prevalente na união cimento e dentina 

foi o misto, independente do tratamento à dentina e cimento utilizado. Conclui-se que 

a associação do limoneno com o cimento biocerâmico apresentou valores de RU 

superiores no terço apical indicando, efeito promissor para seu uso como solução 

irrigadora final em tratamentos endodônticos. 

Palavras-chave: resistência de união, irrigador, limoneno, interface dentina-cimento. 
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AGUIAR, N.L.F. Effect of limonene extract on the bond of different endodontic 

cements to root dentin. Dissertation (master’s degree) - Ribeirão Preto School of 

Dentistry, University of São Paulo, Ribeirão Preto, 2023. 

The aim of this study was to evaluate the effect of limonene extract on the bond 

strength (BS) to endodontically treated root dentin. Single-rooted teeth were selected 

and instrumented with a reciprocating system (Wave One Gold®, Dentsply/Maillefer, 

Ballaigues, Switzerland). Subsequently, they were randomly divided into three groups 

(n=24) according to the final irrigation solution used: 2.5% sodium hypochlorite 

(NaOCl), 17% ethylenediaminetetraacetic acid (EDTA), and 5% Limonene extract. The 

roots were further divided (n=12) and obturated using the single-cone technique with 

either epoxy resin-based (AH Plus®, Dentsply De Trey, Konstanz, Germany) or 

bioceramic root canal sealer (Bio-C Sealer® cement, Angelus, Londrina, PR, Brazil). 

After obturation, the roots were stored at 37 °C for 3 days and then sectioned 

transversely into 2-mm-thick slices, obtaining two slices from each root third. The slices 

were submitted to push-out test, at a crosshead speed of 0.5 mm/min, followed by 

analysis of failure pattern. BS data were analyzed using 3-way ANOVA and Tukey's 

post hoc test (p<.05). The distribution of failure pattern was expressed as percentage 

and compared between groups using the Fisher's exact test. Analyzing the BS of the 

root thirds in relation to the treatments, for each of the root canal sealer, it was found 

that there was higher BS to dentin using the epoxy resin-based sealer when the canal 

was irrigated with EDTA (5.0 ± 2.3) than with NaOCl (1.8 ± 1.1) (p=0.0005) on cervical 

third. Irrigation with limonene resulted in intermediate values compared to the other 

irrigants (3.5 ± 1.9), with no difference related to them (p>.05). When the bioceramic 

root canal sealer was used, there was higher BS in apical third when treated with 

limonene (9.4 ± 5.0) different from the other thirds (p<0.05). The most prevalent failure 

pattern between root canal sealer and dentin was mixed, regardless of the dentin 

treatment and sealer used. It can be concluded that the association of limonene with 

bioceramic root canal sealer showed superior bond strength values in the apical third, 

indicating a promising effect to be used as a final irrigant solution in endodontic 

treatments. 

 

Keywords: bond strength, irrigant, limonene, dentin-cement interface. 
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1. INTRODUÇÃO 
 

 O tratamento endodôntico fundamenta-se na limpeza biomecânica do sistema 

de canais radiculares (SCR), procedendo-se à eliminação físico-química do tecido 

pulpar inflamado e necrosado, com a ajuda de instrumentos, mediante irrigação, e 

obturação do SCR (REN et al., 2013). O sucesso da terapia endodôntica depende da 

eliminação de microrganismos no SCR e da prevenção de reinfecção. Os objetivos da 

instrumentação é facilitar a irrigação, limpeza e modelagem do SCR, bem como a 

obturação tridimensional (HAAPASALO et al., 2010; CHUBB, 2019). 

Os grupos planctônicos agrupam-se em uma matriz polissacarídica extracelular 

associada à parede do canal radicular para formar o biofilme (PRADA et al., 2019). 

Ademais, as bactérias gram-negativas possuem endotoxinas em suas paredes 

celulares que podem provocar resposta inflamatória (SIQUEIRA et al., 2022). Um dos 

principais objetivos da irrigação é a destruição desta comunidade microbiana e dos 

seus subprodutos (CHUBB, 2019). Durante e após a instrumentação, os irrigadores 

facilitam a remoção de microrganismos e da camada de smear layer do canal radicular 

por meio do mecanismo de lavagem, saponificação de gorduras, e desnaturação 

proteica. Os irrigadores ainda podem contribuir para a prevenção de compactação de 

tecido duro ou amolecido no terço apical, bem como, evitar a extrusão de debris para 

a região periapical (HAAPASALO et al., 2010; XU et al., 2022). Atualmente, a 

instrumentação é amplamente considerada um meio de fornecer acesso à anatomia 

apical para os irrigadores, que devem realizar a maior parte da limpeza e modelagem 

(PEREIRA et al., 2021; ALENCAR et al., 2021). 

A irrigação ideal e eficaz depende da combinação de uma ou mais soluções de 

irrigação e de alguns requisitos como: ação antimicrobiana, inativação de fatores de 

virulência bacterianos, remoção do biofilme, dissolução de restos de tecido pulpar, 

remoção de detritos de tecido duro, ausência de efeitos adversos, ampla 

disponibilidade e baixo custo (BOUTSIOUKIS et al., 2022).  

O irrigador mais utilizado é o hipoclorito de sódio (NaOCl), que se constitui em 

um oxidante altamente destrutivo, não seletivo, que reage prontamente com as 

biomoléculas, conferindo-lhe a capacidade de dissolver componentes de biofilme e 
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restos necróticos (ABUHAIMED et al., 2017; CAI et al., 2023). Além disso, contribui 

na redução dos fatores de virulência bacteriana, como endotoxinas e ácidos 

lipoteicóicos (ABUHAIMED et al., 2017) e também serve como lubrificante para 

instrumentos endodônticos (HAAPASALO et al., 2010). 

Os efeitos químicos do NaOCl são produzidos pelo cloro disponível livre, que 

consiste em hipoclorito (OCl) e ácido hipocloroso, ambos os agentes químicos são 

oxidantes fortes e suas qualidades relativas dependem do pH (ORLOWSKI et al., 

2020). Ainda não existe um consenso sobre a concentração ideal das soluções 

irrigadoras à base de NaOCl, com variações de 0,5% a 8,25% (STOJICIC et al., 2010; 

CULLEN et al., 2015, DEMENECH et al., 2021). Há, também, limitações no uso do 

NaOCl, que incluem citotoxidade, incapacidade de remover componentes inorgânicos 

da camada de smear layer e, em altas concentrações, efeitos adversos nas 

propriedades mecânicas das raízes; o NaOCl a 5% causa alterações estruturais 

irreversíveis na dentina radicular, o que influencia sua resistência à flexão e 

tenacidade, além disso, o uso prolongado aumenta a fragilidade da dentina 

(MARENDING et al.,2007, CHUBB, 2019, ORLOWSKI et al., 2020). 

Agentes desmineralizantes ou quelantes, como o ácido 

etilenodiaminotetracético (EDTA), compõem outro grupo de irrigadores endodônticos, 

que se ligam e formam complexos em forma de anel com íons metálicos, permitindo 

a dissolução efetiva do material inorgânico. O EDTA não afeta o tecido orgânico e tem 

efeito antimicrobiano limitado, por meio da quelação de cátions metálicos da 

membrana externa das bactérias (HÜLSMANN et al., 2003; HAAPASALO, et al., 

2014). O EDTA é utilizado como solução irrigadora final devido à sua ação quelante 

(LOTTANTI et al., 2009; SEN et al., 2009), capacidade de aumentar a permeabilidade 

da dentina (PASCON et al., 2012; SCELZA et al., 2000), de remover a camada de 

smear layer (CARVALHO et al., 2008; MOZAYENI et al., 2009; NASHER et al., 2016) 

e de sanificar o SCR (KISHEN et al., 2008). De acordo com a eficiência do EDTA, 

alguns fatores influenciam diretamente na sua ação, dentre eles, pode-se destacar o 

tempo de contato da solução, concentração, pH, agitação da solução, tensão 

superficial, temperatura da solução e volume final do irrigador (ORLOWSKI et al., 

2021). Alguns autores concluíram que, quanto maior o tempo de contato entre a 

solução e a parede dentinária, maior será a capacidade de remoção de matéria 

inorgânica (DE-DEUS et al., 2006, SAITO et al., 2008). 
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Entretanto, se esse agente é extruído não intencionalmente do canal radicular 

e atinge os tecidos periapicais (FERRAZ et al., 2001), pode causar apoptose, necrose 

(BALLAL et al., 2013), inflamação (ZACARRO SCELZA et al., 2010) e efeitos 

citotóxicos (VOUZARA et al., 2016). 

Uma opção ao uso do EDTA como irrigador final seria o ácido cítrico (CALT & 

SERPER, 2002; MANCINI et al., 2009), mas ambas as substâncias podem causar 

erosão da dentina inter e peritubular (TORABINEJAD et al., 2003; QIAN et al., 2011), 

o que pode aumentar o risco de fratura dental vertical (ZHANG et al., 2010; BELLI et 

al., 2014). Além disso, o EDTA é considerado um poluente orgânico na água e forma 

complexos com metais que permanecem no meio ambiente por muitos anos, já que 

não é facilmente biodegradável (MANCINI et al., 2009; XIE et al., 2007). 

Agentes químicos empregados em tratamentos deveriam ser biologicamente 

compatíveis, especialmente quando em contato com a região periapical (AMARAL et 

al., 2007). Assim, é preciso identificar agentes eficientes para remoção da camada de 

smear layer e que não tenham efeitos adversos, e algumas tentativas foram feitas 

nesse sentido. BELLO et al. (2019) testou o ácido glicólico, muito usado na indústria 

farmacêutica em cosméticos e na preparação de polímeros biocompatíveis. Os 

resultados demonstraram que o ácido glicólico removeu a camada de smear layer do 

canal radicular, entretanto apresentou citotoxicidade semelhante ao EDTA (BELLO et 

al., 2019). 

PIVATTO et al., (2020) testaram a solução de quitosana a 0,2% em 

comparação ao ácido acético 1% e EDTA 17%. Os resultados demonstraram que a 

quitosana e o ácido acético demonstraram efeito citotóxico semelhante ao EDTA, 

porém a quitosana inibiu metaloproteinases 2 e 9.  

Alguns estudos têm sido direcionados para encontrar novos agentes com 

atividades terapêuticas em Odontologia à base de produtos naturais (ALMADI et al., 

2018), incluindo a própolis (ABBASI et al., 2018) e o extrato da semente de uva 

(FEBVEY et al., 2022). Segundo DOS SANTOS et al (2019), o tratamento com o 

extrato da semente de uva, mesmo em altas concentrações e por longos períodos, 

não causou efeito citotóxico em células pulpares. Além disso, o extrato de semente 

de uva pode ter efeito bioestimulador e protetor sobre as células pulpares.  
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Monoterpenos são metabólitos secundários de plantas, frequentemente 

utilizados como antissépticos em geral (MA et al., 2020). O limoneno (d-limoneno) é 

um monocíclico monoterpeno, utilizado como o principal constituinte de óleos cítricos, 

como os encontrados em laranjas, toranjas e limões e tem sido bastante utilizado 

como aditivo de sabor/fragrância em perfumes, sabonetes, produtos farmacêuticos e 

alimentos devido a sua essência cítrica (KIM et al., 2013), além de ser muito utilizado 

em práticas médicas (SUH et al., 2017; RAVICHANDRAN et al., 2018; 

ANANDAKUMAR et al., 2021). 

LIU et al., (2020) foram os primeiros a demonstrar que o limoneno poderia ser 

utilizado em odontologia como produto para tratamento, a despeito de ser um 

componente de outros produtos, como os dentifrícios (XIE et al., 2010), e que essa 

substância pode ter maior efeito inibidor sobre o Streptococcus sobrinus que a 

clorexidina, além de apresentar potencial para inibir a progressão da cárie (LIU et al., 

2020). Segundo os autores, o limoneno pode inibir o crescimento de bactérias 

cariogênicas, sua adesão a produção de ácidos e de outros fatores de virulência 

cariogênica, como glucana insolúvel. Portanto, os principais componentes dessa 

substância podem impedir o avanço da cárie, já que o composto afeta as bactérias 

cariogênicas em termos de mineralização (MA et al., 2020). 

O limoneno é um composto orgânico que apresenta atividade antimicrobiana, 

anti-inflamatória, anti-carcinogênica e anticariogênica (MA et al., 2020; LIU et al., 

2020).  É considerada uma substância de baixa toxidade e segura, e sua distinta 

lipofilicidade proporciona aumento da absorção celular, principalmente na região 

intestinal, possibilitando boa biodisponibilidade na circulação sistêmica (SUN, 2007; 

ANANDAKUMAR et al., 2021). De acordo com COSTA et al., (2019), o d-limoneno 

apresentou atividade clínica relevante contra bactérias gram-positivas e gram-

negativas. 

Sendo assim, considerando as propriedades do limoneno e a literatura escassa 

do seu uso em Endodontia, resultado de pesquisas anteriores (MA et al., 2020; LIU et 

al., 2020) e a busca por novos métodos para irrigação final mediante a utilização de 

substâncias naturais e que apresentem menos efeitos adversos que o EDTA, o 

presente estudo avaliou o efeito do uso do extrato de Limoneno sobre a resistência 

de união à dentina radicular de dentes tratados endodonticamente e obturados com 
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os cimentos AH Plus® e Bio-C Sealer®, visando a conhecer o protocolo de irrigação 

final que permita a melhor resistência de união dentina/cimento obturador.

 

 

 

 

  



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

2.Proposição  
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2.  PROPOSIÇÃO 
 

O objetivo desse estudo in vitro foi avaliar o efeito do uso do extrato de 

Limoneno como irrigador final durante a realização do tratamento endodôntico em 

dentes obturados com diferentes cimentos endodônticos, à base de resina epóxi e 

biocerâmico, em relação:  

 À resistência de união ao cisalhamento por extrusão (push-out); 

 Ao padrão de falha após o teste de push-out por meio de estereomicroscópio. 

 

Este estudo partiu da hipótese que condutos tratados com limoneno 

produziriam maior resistência de união do cimento obturador à dentina 

radicular. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

 

 

 

 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

3.Material e Métodos 
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3.  MATERIAL E MÉTODOS 

 

Este estudo foi aprovado pelo Comitê de Ética em Pesquisa da Faculdade de 

Odontologia de Ribeirão Preto da Universidade de São Paulo (CAAE: 

67552923.8.0000.5419).  

O cálculo amostral foi obtido utilizando o software Epi-Info, no módulo 

STALCALC, versão 7.0 de acordo com as médias e desvio padrão do estudo piloto. 

Nível de probabilidade de α = 0,05 e poder estatístico de 0,8 foram considerados. O 

número mínimo de espécimes estimado foi de 12 para cada grupo.  

As raízes foram obtidas junto ao Banco de Dentes da FORP/USP e foram 

analisadas macroscopicamente e escaneadas em tomógrafo computadorizado de 

feixe cônico PreXion 3D® (Prexion Co. Ltd, Tóquio, Japão), com protocolo de aquisição 

endodôntico de 90 kV, 4 mA, 37 segundos, voxel isotrópico de 0.10 mm e campo de 

visão (FOV) de 5x5 mm. No programa OnDemand 3D Project Viewer (Cybermed Inc., 

Tustin, CA, USA), foram obtidos os dados morfométricos bidimensionais de 

circularidade e diâmetros maior e menor para determinação do grau de achatamento 

dos canais radiculares (VERSIANI; SOUSA-NETO, PÉCORA, 2011; PEREIRA et al., 

2015; ASSIS et al., 2020; ALVES DOS SANTOS et al., 2023). Dessa forma, foram 

selecionadas 72 raízes com canais radiculares ovais (relação diâmetro maior/diâmetro 

menor entre 1 e 2) (WU et al., 2000), com dimensão vestíbulo lingual/mesiodistal ≤ 1,5 

mm e 16 mm de comprimento radicular. 

Após a seleção das amostras, os canais radiculares foram irrigados com 2,5 

mL de hipoclorito de sódio (NaOCl) a 2,5% com seringa plástica descartável 

(Ultradent® Products Inc., South Jordan, UT, EUA) e explorados com o instrumento 

tipo K#15 (Dentsply® Maillefer, Ballaigues, Suiça) até que a extremidade livre do 

instrumento surgisse no forame apical. Dessa medida, subtraiu-se 1,0 mm para o 

estabelecimento do comprimento de trabalho (CT) (LOPES et al., 2020; ALVES DOS 

SANTOS et al., 2023). 

O preparo biomecânico foi realizado por meio da técnica de instrumentação por 

movimento reciprocante com o instrumento (Wave One Gold®, Dentsply/Maillefer, 

Ballaigues, Suíça), com torque e velocidade pré-estabelecidas pelo fabricante. O 

protocolo de irrigação final foi dividido de acordo com a substância química utilizada 

para essa finalidade, nos grupos do hipoclorito de sódio (NaOCl) à 2,5%, ácido 
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etilenodiaminotetracético (EDTA) à 17%, e extrato de Limoneno na concentração de 

5% (Tabela I). As soluções permaneceram no interior do canal radicular por 5 minutos 

após finalizada a instrumentação. A secagem dos canais foi realizada com a cânula 

de aspiração Capillary Tip (Ultradent® Products Inc., South Jordan, UT, EUA) e com 

cones de papel absorvente 45.05 (Dentsply Sirona®, Dentsply/Maillefer, Ballaigues, 

Suíça).  

 

Tabela I. Soluções irrigadoras com o nome comercial, fabricação e composição. 

Solução 
Nome 

Comercial 
Fabricante Composição 

Limoneno 
Pro Lyks - 

Natural® 

Hydroplan 

EB, São 

Paulo, 

SP/Brasil 

Óleo essencial de 

limoneno 

Hipoclorito de sódio NaOCl 

Asfer® 

Indústria 

Química. São 

Caetano do 

Sul – 

SP/Brasil 

 

Base de Hipoclorito de 

sódio 2,5% 

Ácido 

etilenodiaminotetracético 
EDTA 

Biodinâmica® 

química e 

farmacêutica 

LTDA. Ibiporã 

– PR/Brasil. 

Ácido 

Etilenodiaminotetracético 

Dissódico, Hidróxido de 

Sódio e Água 

Deionizada. 

 

Os canais foram obturados pela técnica de cone único WaveOne® Gold 

Conform FitTM (Dentsply Sirona, Dentsply/Maillefer, Ballaigues, Suíça). Os grupos 

foram subdivididos em dois: num deles os dentes foram obturados com o cimento à 

base de resina epóxi (AH Plus®, Dentsply De Trey, Konstanz, Alemanha) e, no outro, 

com o cimento Bio-C Sealer® (Angelus, Londrina, PR, Brasil) (Tabela II). As raízes 
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foram armazenadas em estufa a 37°C, por 3 dias. Todos os procedimentos incluindo 

o preparo biomecânico e obturação foram realizados pelo mesmo operador. 

 

Tabela II. Cimentos endodônticos. 

Material Principais componentes Lote Fabricante 

AH Plus® Pasta A - (bisphenol-A epoxy resin, 
bisphenol-F epoxy resin, tungstáto de 

cálcio, óxido de zircónio, sílica, 
pigmentos de óxido de ferro.  
Pasta B – dibenzyldiamine, 

aminoadamantane, tricyclodecane-
diamine, tungstáto de cálcio, óxido de 

zircônio, sílica, óleo de silicone. 

210400657 Dentsply, 

Baillaigues, Suíça 

Bio-C Sealer® Silicato de cálcio, aluminato de cálcio, 
óxido de cálcio, óxido de zircônio, óxido 
de ferro, dióxido de silício e agente de 

dispersão. 

64766 Londrina, PR, Brasil 

 

Para a obtenção das fatias para o teste de push-out, as raízes foram 

posicionadas em resina acrílica autopolimerizável (Jet, Clássico, São Paulo, SP, 

Brasil) adaptadas à cortadora metalográfica (Isomet 1000, Buehler, Lake Buff, IL, 

EUA) de forma que fossem seccionadas perpendicularmente ao seu longo eixo, no 

sentido mesiodistal, com disco diamantado dupla face de 0,3 mm de espessura, 

acionado na velocidade de 350 rpm, sob refrigeração. 

De cada terço radicular, foram obtidas duas fatias de dentina, com 2,0 mm (± 

0,2 mm) de espessura cada, totalizando seis fatias por raiz para realizar o teste de 

push-out. (Figura 1). 
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Figura 1. Representação esquemática da distribuição das fatias para o teste de push-out 
e avaliação do padrão de falha. 
 

Teste de resistência de união ao cisalhamento por extrusão (push-out) 

As fatias foram posicionadas em bases metálicas de aço inoxidável acopladas 

na porção inferior da máquina de ensaio universal modelo 2519-106 (Instron, Canton, 

MA, EUA). De acordo com o diâmetro do material obturador radicular nos terços 

cervical, médio e apical, foram selecionadas as bases metálicas com orifícios de 1,2 

mm, 1,5 mm e 2,5 mm de diâmetro em sua porção central e as hastes metálicas com 

ponta ativa de 0,8 mm, 1 mm e 1,5 mm de diâmetro. Os corpos-de-prova foram 

posicionados na mesma direção do orifício da base metálica com sua face cervical 

voltada para baixo e as hastes foram fixadas na porção superior da máquina de ensaio 

e posicionadas sobre o material intracanal; a máquina de ensaio foi acionada na 

velocidade constante de 0,5 mm/min até a tensão máxima necessária para 

deslocamento do material (ZANATTA et al., 2015; ASSIS et al., 2020; LOPES et al., 

2020; ALVES DOS SANTOS et al., 2023) (Figura 2). 
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Figura 2. Ensaio mecânico de resistência de união ao cisalhamento por extrusão: (A) Máquina de ensaio 
universal Instron 2519-106; (B) Bases metálicas de aço inoxidável com orifícios de 2,5 mm, 1,5 mm e 
1,2 mm de diâmetro em sua porção central (direita para esquerda); (C) Hastes metálicas com ponta 
ativa de 1,5 mm, 1,0 mm e 0,8 mm de diâmetro (de cima para baixo); (D) Posicionamento do conjunto 
haste, fatia e base; (E) Hastes metálicas com pontas ativas compatíveis com o diâmetro do material 
intracanal utilizadas para o teste de push-out dos respectivos slices do terço cervical, médio e apical (de 
cima para baixo). 

 
 

A força necessária para o deslocamento foi aferida em Newtons (N). Para 

cálculo da RU, a força resultante foi convertida em Mega Pascal (MPa), pela divisão 

da área lateral do material intracanal. Para o cálculo exato da área lateral aderida (SL), 

o aspecto geométrico do material intracanal (cimento obturador + guta-percha) foi 

considerado de acordo com o nível do corte realizado para obtenção das fatias. Para 

isso, antes da realização do teste, foi mensurada a altura (h) de cada fatia com auxílio 

de um paquímetro digital, como também o raio (maior e menor) por meio de 

estereomicroscópio Leica M165C (Leica Mycrosystems, Mannheim, Alemanha) 

usando o software Las v4.4 (Leica Mycrosystems, Mannheim, Alemanha) (Figura 3). 
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Figura 3. Tela de software mostrando a delimitação do material obturador 

intracanal para a mensuração do raio no estereomicroscópio Leica M165C, em 
que a ferramenta Circle Tool (Three Point Type) permite, por meio da demarcação 
de 3 pontos na interface adesiva, a determinação do raio. 

 

Assim, a área de adesão do cimento (em mm²) foi calculada pela fórmula da 

área lateral (SL):  

SL= π (R + r) √h2 + (R− r)2 

Nesta fórmula, “R” é a medida do raio da guta-percha e cimento obturador em 

sua porção coronal, “r” é a medida do raio da guta-percha e cimento obturador em sua 

porção apical e “h” é a altura/espessura da fatia. A partir destes dados, foi calculado 

a RU, em MPa, dividindo-se a força necessária para descolamento da guta-percha 

pela sua área lateral (RU=F/SL).  

Para a análise do tipo de falha, as fatias foram avaliadas com auxílio do 

estereomicroscópio Leica M165C (Leica Mycrosystems, Mannheim, Alemanha) com 

aumento de 25x e do programa de software LAS v4.4 (Leica Mycrosystems, 

Mannheim, Alemanha). As falhas observadas foram determinadas em percentuais e 

classificadas em: a) adesiva à dentina: quando o material obturador deslocou da 

dentina; b) adesiva ao cimento obturador: quando a guta-percha deslocou do cimento 

obturador; c) mista: quando o material obturador deslocou tanto da dentina quanto do 

cimento obturador; d) coesiva da dentina: quando ocorreu fratura na dentina; e) 

coesiva do cone de guta-percha: quando ocorreu fratura do cone (ASSIS et al., 2020; 

LOPES et al., 2020; ALVES DOS SANTOS et al., 2023) (Figura 4).  
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Figura 4. Imagens representativas dos tipos de falhas observadas após o teste de resistência de união. A) Adesiva 
à dentina: quando o material obturador deslocou da dentina ; B) Adesiva ao cimento obturador: quando a guta-
percha deslocou do cimento obturador; C) Adesiva mista: quando o material obturador deslocou tanto da dentina 
quanto do cimento obturador; D) Coesiva da dentina: evidenciando fratura na dentina; E) Coesiva do cone de guta-
percha: evidenciando fratura do cone. 
 

 

Análise dos dados 

 

Os dados de resistência de união foram inicialmente analisados quanto à 

distribuição normal utilizando o teste de Shapiro-Wilk (p > 0,05) e homocedasticidade 

pelo teste de Levene, apresentando distribuição normal e homogeneidade.  

O teste paramétrico ANOVA de três fatores (p < 0,05) foi utilizado para análise 

da influência e interação entre tratamento (limoneno, hipoclorito de sódio e EDTA), 

cimento (à base de resina epóxi ou biocerâmico) e terços radiculares (cervical, médio 

e apical). O pós teste de Tukey foi utilizado para comparações múltiplas. 

Para análise da prevalência dos padrões de falha encontrados após o teste de 

resistência de união, foi realizado o teste exato de Fischer.  
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4.  RESULTADOS 

 

Resistência de união 

Os valores de média e desvio-padrão obtidos a partir do teste de resistência de 

união ao cisalhamento por extrusão (push-out) para as variáveis cimentos 

obturadores, tratamentos e terços radiculares são apresentados na Tabela III. 

 

Tabela III.  Valores médios e desvio padrão em MPa, da resistência de união dos 

cimentos endodônticos à dentina radicular tratada com diferentes soluções, nos terços 

cervical, médio e apical.  

  

  Tratamentos 

  Limoneno EDTA NaOCl 

AHP Cervical 3,5 (1,9) abA 5,0 (2,3) aA# 1,8 (1,1) bA 
 

Médio 2,5 (1,0) aA 3,4 (2,1) aA 1,4 (0,6) aA 
 

Apical 2,2 (1,5) aA# 3,3 (2,1) aA 1,9 (0,9) aA 

 
Bioc Cervical 2,4 (1,6) aB 1,9 (1,5) aA* 1,4 (0,5) aA 

 

Médio 2,6 (1,9) aB 1,5 (0,9) aA 1,9 (1,4) aA 

 

Apical 9,4 (5,0) aA* 1,4 (0,9) bA 3,0 (2,1) bA 
Letras minúsculas na linha e maiúsculas na coluna, para um mesmo cimento, indicam diferença estatisticamente 
significante (p<0,05). Símbolos diferentes em mesmo tratamento e terço indica diferença estatisticamente 
significante entre cimentos. 

 

A análise de variância (3-way ANOVA, Tukey, p<0,05) evidenciou que, para o 

cimento à base de resina epóxi, não houve diferença significativa da resistência de 

união do cimento à dentina entre os terços analisados (p>0,05). Quanto ao cimento 

biocerâmico, houve maior resistência de união do cimento quando tratado com 

limoneno no terço apical, resultado diferente estatisticamente (p>0,05) em relação aos 

demais terços, que não apresentaram diferença entre si (p>0,05). Os demais 

tratamentos não resultaram em resistência de união com diferenças estatisticamente 

significantes entre si (p>0,05), independentemente do terço analisado. 

Analisando a resistência de união dos terços radiculares em relação aos 

tratamentos realizados para cada um dos cimentos, verificou-se que houve maior 
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resistência de união à dentina do cimento à base de resina epóxi quando tratado com 

EDTA® (5,0 ± 2,3), resultado com diferença estatisticamente significante em relação 

ao tratamento com NaOCl (1,8 ± 1,1) (p=0,0005), cujo tratamento resultou em 

menores valores de resistência de união que as demais soluções. O tratamento com 

limoneno resultou em valores intermediários em relação aos demais tratamentos (3,5 

± 1,9), sem diferença estatisticamente significante em relação a eles (p>0,05). 

Quanto ao cimento biocerâmico, houve diferença na resistência de união do 

cimento à dentina no terço apical, de forma que, após o tratamento com limoneno, 

houve maior resistência de união (9,4 ± 5,0), resultado com diferença estatisticamente 

em relação aos demais tratamentos (p<0,05), que não apresentaram diferenças 

estatisticamente significantes entre si (p = 0,2819).  

Quando comparada a resistência de união dos diferentes cimentos em dentina 

tratada com um mesmo tipo de tratamento e em um mesmo terço, verificou-se que, 

quando a dentina foi tratada com limoneno, houve maior resistência de união do 

cimento biocerâmico (9,4 ± 5,0) no terço apical, com diferença estatisticamente 

significante do cimento à base de resina epóxi (2,2 ± 1,5) (p<0,001).  

Quando a dentina foi tratada com EDTA®, verificou-se maior resistência de 

união do cimento à base de resina epóxica (5,0 ± 2,3) no terço cervical, com diferença 

estatisticamente significante em relação ao cimento biocerâmico (1,9 ± 1,5) (p = 

0,0008). Todos os demais tratamentos, não apresentaram diferença estatisticamente 

significante (p>0,05), independente do cimento utilizado ou terço analisado. 

 

 Análise do padrão de fratura 

 

Os resultados da análise do teste exato de Fischer e os dados percentuais da 

distribuição dos tipos de falha para cada grupo estão descritos nas Tabelas IV e V, 

respectivamente. O teste exato de Fischer demonstrou que, independente do cimento 

obturador utilizado, houve maior percentual de falhas mistas à dentina em relação aos 

demais tipos de falhas. Analisando-se os tratamentos, verificou-se que, independente 

do cimento obturador utilizado, o uso do EDTA resultou em quase 30% de fraturas 

coesivas à dentina e pequenas porcentagens de fraturas adesivas. Os mesmos 

achados foram encontrados após o tratamento com o Limoneno. Adicionalmente, 

quando utilizado o tratamento com NaOCl, não ocorreu nenhum tipo de fratura 
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adesiva, demonstrando que o tratamento é um fator significativo para a prevalência 

do padrão de fratura com esse tipo de cimento (AHP – p = 0,020 / Bioc - p < 0,001). 

 

Tabela IV. Resultado da análise do teste exato de Fisher da prevalência dos padrões 

de fratura em relação aos fatores cimento e tratamento. 

 

  Teste X2  Valor  df  p  

Padrão de falha x AHP  X2  11,9  6  0,064  

Teste exato de Fisher      0,020 

 N  232    

Padrão de falha x Bioc  X2  20,7  6  0,002 

Teste exato de Fisher     < 0,001  

 N  234    

Padrão de falha x Total  X2  22,3  6  0,001  

Teste exato de Fisher    < 0,001 

  N  466      

  

Tabela V. Percentual de falha após o teste de push-out para os diferentes cimentos 

endodônticos e tratamentos da dentina.  

Cimento Padrão de 

falha 
Limoneno EDTA NaOCl 

AHP AD 1,4 1,3 0,0 

AC 0,0 1,3 0,0 

CD 12,8 29,5 14,5 

M 85,9 69,2 85,5 

Biocerâmico AD 0,0 1,3 0,0 

AC 2,6 3,9 0,0 

CD 9,0 26,9 36,8 

M 88,5 68,0 67,1 

(AD) Adesiva à dentina; (AC) Adesiva ao cimento; (CD) Coesiva em dentina; (M) Mista. 
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A distribuição dos tipos de falhas entre os grupos pode ser visualizada nas 

figuras 5 e 6.  

 
 

Figura 5 – Distribuição percentual dos padrões de falha entre os diferentes 

tratamentos para os grupos obturados com cimento à base de resina epóxi. AD – 

Adesiva em dentina; AC – Adesiva em cimento; CD – Coesiva em dentina; M – Mista 

 

 
 

Figura 6 – Distribuição percentual dos padrões de falha entre os diferentes 

tratamentos para os grupos obturados com cimento biocerâmico. AD – Adesiva em 

dentina; AC – Adesiva em cimento; CD – Coesiva em dentina; M – Mista 
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5.  DISCUSSÃO 
 

Este estudo avaliou a resistência de união e análise da interface adesiva do 

tratamento da dentina com limoneno, EDTA e hipoclorito de sódio como agentes 

irrigadores finais, em dentes obturados com cimentos endodônticos à base de resina 

epóxi (AH Plus®) e biocerâmico (Bio-C Sealer®). Assim, de acordo com os resultados 

encontrados, a hipótese testada pode ser aceita, uma vez que os dentes tratados 

endodonticamente com limoneno apresentaram maiores valores de resistência de 

união no terço apical e não houve diferença significativa em relação aos demais 

tratamentos testados nos demais terços.  

Em relação à metodologia, foi realizada a análise da resistência de união por 

meio do teste de push-out, que permite a avaliação do desempenho mecânico da 

união entre a guta-percha e o cimento obturador nos terços cervical, médio e apical, 

seguida de análise complementar do padrão de falhas em estereomicroscópio, 

possibilitando a visualização da camada de cimento obturador endodôntico e a 

avaliação de espaços vazios presentes na interface adesiva (PAIOLA et al., 2018; 

YAMIN et al., 2018; ASSIS et al., 2020; LOPES et al., 2020; BERTOLINI et al., 2022; 

CIMPEAN et al., 2022; ROSA-E-SILVA et al., 2022; ALVES DOS SANTOS et al., 

2023). 

É importante salientar que, anteriormente à seleção dos dentes, foi realizada 

análise criteriosa dos elementos por meio da avaliação das imagens obtidas em 

tomografia computadorizada de feixe cônico (WU et al., 2001; PEREIRA et al., 2015), 

uma vez que a anatomia do canal radicular pode apresentar, em um mesmo grupo 

dental, secções transversais variadas de acordo com a razão entre as dimensões 

vestibulolingual e mesiodistal, sendo classificadas em circulares (razão igual a 1), 

ovais (razão entre 1 e 2), muito ovais (razão entre 2 e 4) e achatados (razão ≥4). Essa 

análise para a seleção da amostra é necessária pois a técnica de cone único pode ter 

limitações, especialmente em canais ovais, independentemente do cimento obturador 

utilizado. Levando isso em consideração, houve padronização da amostra 

selecionando canais radiculares circulares (razão igual a 1) de dentes unirradiculares 

para que o risco de viés fosse mínimo.  

A irrigação dos canais radiculares no tratamento endodôntico é uma das etapas 

do preparo da dentina para a remoção da camada de smear layer e na sanificação 
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intracanal. Por esta razão, diferentes técnicas de irrigação são desenvolvidas, 

estudadas e observadas na literatura, efetivamente removem detritos e 

microorganismos dos canais radiculares e, com isso, auxiliam na adesão entre o 

cimento endodôntico, guta-percha e dentina radicular (KIRMALI et al., 2021; 

CHANDARANI et al., 2022; ROY et al., 2022). 

No presente estudo, não houve diferença estatisticamente significante (p>0,05) 

entre os cimentos endodônticos, com exceção para os resultados dos grupos 

Limoneno no terço apical e no EDTA no terço cervical, apesar de estudos ressaltarem 

a boa penetração do cimento à base de resina epóxi (AH Plus®) em 

microirregularidades devido à sua capacidade de solubilidade e tempo de presa. 

Essas propriedades facilitam o imbricamento mecânico entre o cimento endodôntico, 

dentina e guta-percha, que, aliado à coesão entre as moléculas, promove maior 

adesão e maior resistência ao deslocamento do cimento da superfície dentinária 

(KURUP et al., 2021). 

O uso do limoneno para irrigação final seguido de obturação do canal radicular 

com cimento à base de resina epóxi (AH Plus®) apresentou valores de resistência de 

união semelhantes aos resultados obtidos com o cimento biocerâmico (Bio-C 

Sealer®), exceto no terço apical, onde o tratamento com limoneno apresentou maiores 

valores de resistência de união com padrão de falha mista ao material obturador.  

Dentre as propriedades que o limoneno apresenta, estão a capacidade 

antimicrobiana e a dissolução de bactérias e fungos da espécie Streptococcus mutans 

(SUN et al., 2018; LANDEO-VILLANUEVA et al., 2023; TORSHABI et al., 2023), 

Pseudomonas aeruginosa (CHEN et al., 2015), Staphylococcus aureus (ADUKWU et 

al., 2012), Escherichia coli (BUDZYNSKA et al., 2011) e depósitos de cárie presentes 

na superfície da dentina (LANDEO-VILLANUEVA et al., 2023). O mecanismo de ação 

do limoneno está relacionado com a ruptura lipídica da membrana citoplasmática do 

microrganismo fazendo com que esses compostos possam penetrar na célula e 

interagir com outros sítios intracelulares da atividade antibacteriana (LEACH 2000; 

LANDEO-VILLANUEVA et al., 2023). 

Além disso, a solução de limoneno pode penetrar e dissolver a camada 

superficial da matriz de colágeno e biofilme (LANDEO-VILLANUEVA et al., 2023), 

podendo agir na limpeza e remoção da camada de smear layer da dentina radicular, 

o que auxilia na adesão dos materiais obturadores à dentina, justificando os maiores 

valores de resistência de união no terço apical. De acordo com Ma et al., (2020), o 
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efeito do limoneno é mais significativo na dentina do que no esmalte, pois a dentina 

contém matriz orgânica, na qual o colágeno é cerca de 90% e isso auxilia na barreira 

mecânica para a deposição de minerais e aumentar a estabilidade do colágeno 

(HIRAISHI et al., 2017). 

O limoneno também é um desengraxante bastante usando na indústria agrícola 

e automotriz (ORSI et al., 2022). Dessa forma, pode diminuir a tensão superficial entre 

o cimento que ainda não tomou presa e a dentina radicular, aumentando o seu 

escoamento no interior do canal, permitindo que o cimento chegue ao ápice do canal 

em espessura mais homogênea, permitindo melhores resultados de resistência de 

união do que quando se empregam as demais soluções irrigadoras. A análise dessa 

região em microscopia eletrônica de varredura, em estudo futuro, poderá demonstrar 

tal efeito. 

Ressalta-se que, nos demais terços, o uso do limoneno não ocasionou 

diminuição da resistência de união em relação aos demais tratamentos, resultando 

em valores sem diferenças estatisticamente significantes entre eles (p>0,05). 

Ademais, a análise do padrão de fratura demonstrou que esse tratamento resultou em 

baixa prevalência de número de fraturas adesivas, sendo que as fraturas não adesivas 

foram as mais prevalentes, demonstrando boa união na interface dente/cimento. 

O uso do EDTA para a irrigação final seguido de obturação com o cimento à 

base de resina epóxi (AH Plus®) e biocerâmico (Bio-C Sealer®) apresentaram 

resistência de união sem diferença estatisticamente significante com padrão de falha 

mista (p>0,05). Conclusões semelhantes foram obtidas de Carvalho et al., (2017) e 

Tuncel et al., (2015), que verificaram que o uso de diferentes agentes quelantes para 

a remoção da camada de smear layer não apresentou diferença estatisticamente 

significante na resistência de união com os cimentos AH Plus® em comparação com 

iRoot® SP, Total Fill BC® Sealer e MTA® Fillapex. No entanto, para auxiliar na 

resistência de união, a rede de colágeno precisa ser exposta e a combinação do EDTA 

e hipoclorito de sódio é usada para dissolver componentes inorgânicos e orgânicos 

na camada de smear layer da dentina radicular (SIQUEIRA et al., 2000; BONSOR et 

al., 2005; STELZER et al., 2014; KUDEN et al., 2022). 

Por outro lado, o tratamento da dentina com hipoclorito de sódio apresentou 

valores inferiores da resistência de união com padrão de falha mista ao material 

obturador e isso pode ser explicado pela formação de camada de oxigênio na 

superfície dentinária, que ocorre pela clivagem em cloro e oxigênio (NAKATANI et al., 

https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0003996919310349?via=ihub#bib0075
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2017; AHAMED et al., 2021) e isso corrobora com estudo de Donnermeyer et al., 

(2019), que ressaltam que o hipoclorito de sódio não demonstrou nenhum efeito na 

adesão à dentina radicular. O hipoclorito de sódio é considerado uma solução 

irrigadora endodôntica com efeito antibacteriano e capacidade de dissolver tecidos 

orgânicos (NAKATANI et al., 2017; AHAMED et al., 2021). 

Os resultados do limoneno sugerem uma remoção eficiente da camada de 

smear layer da dentina radicular. Adicione-se a esse efeito o fato de o limoneno ser 

um produto natural. Nas últimas décadas, as substâncias de ocorrência natural têm 

recebido crescente atenção devido ao seu potencial uso na Odontologia. Isso porque 

apresentam baixa toxicidade comparadas aos agentes sintéticos, e por serem 

recursos sustentáveis e renováveis (BEDRAN-RUSSO et al., 2014). 

O EDTA, composto que seria o padrão ouro utilizado hoje em endodontia para 

a remoção da camada de smear layer, (LIU et al., 2021), é um composto sintético que 

pode levar a efeitos adversos ou colaterais (ALDOSKI et al., 2022), principalmente 

quanto à citotoxicidade (SERPER et al., 2001; PHOTHICHAILERT et al., 2023; 

MEEPRASERT et al., 2023). 

Assim, o limoneno, um dos monoterpenos mais comuns na natureza, com 

indicações seguras para administração em humanos (SUN, 2007), ao demostrar efeito 

positivo sobre remoção da camada de smear layer sem efeitos adversos, apresentaria 

potencial para ser utilizado como solução para irrigação endodôntica.   
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6.  CONCLUSÃO

 
 

Com base nos resultados deste estudo in vitro, conclui-se que: 

1. A associação do limoneno com o cimento biocerâmico apresentaram valores de 

resistência de união superiores no terço apical; 

2. A resistência de união dos cimentos após a irrigação final com limoneno foi, 

semelhante nos terços cervical e médio das raízes, independentemente do tipo de 

cimento obturador utilizado; 

3. A falha mais prevalente entre cimento e dentina foi a mista, independentemente do 

tipo de irrigação final empregado e do tipo de cimento endodôntico utilizado. 
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