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The process of scientific discovery is, in effect, a
continual flight from wonder

Albert Einstein
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Alteragoes Quimicas e Fisicas de Tecidos
Duros Irradiados por Laser de Neodimio Chaveado

Andrea Antunes Pereira

Resumo

O presente trabalho situa-se na drea de Lasers em Ciéncias da Vida e visa contribuir
para a prevencao de céries, propondo o estudo das propriedades quimicas, fisicas e
morfologicas dos tecidos dentais duros apés a interacao com radiacao laser em 1.064nm,
avaliada no dominio da largura temporal da ordem de nanosegundos.

A identificagdo e quantificagio dos elementos quimicos presentes nas amostras de
tecido duro foi efetivada através das técnicas de Energia Dispersiva de Raios-X (EDS),
Fluorescéncia de Raios-X (FRX) e Ativacio por Néutron Instrumental (INAA). Deter-
minamos a razdo de dtomos de [Ca]/[P] para as diferentes técnicas. Os valores médios
da razao de atomos de [Cal/[P] foi superior para a quase totalidade das amostras
irradiadas.

Foi efetivada a andlise em diferentes regides da superficie e para diferentes 4reas
permitindo uma descri¢do quanto a mudanca quimica na 4rea total do espécime e a
avaliagao da homogeneidade composicional de cada espécime. Uma comparacio entre
os resultados das técnicas de FRX e INAA foi realizada.

Com base na andlise morfoldgica das superficies irradiadas com laser de Nd:YAG
chaveado determinamos a 4rea abrangida pela irradiacdo para os pardmetros desta
tese, assim esta técnica permitiu-nos visualizar as regides de fusdo e re-solidificacao.
Os pardmetros variaram de 10 J/em? para 40 J/cm? para larguras temporais de 6 ns,
10 ns e 200 ns e taxas de repeticao de 5 e 7 Hz. A espectroscopia no Infravermelho
por transformada de Fourier foi o método fisico-quimico utilizado para o estudo das
interagoes energéticas nos compostos organicos e inorganicos constituintes da estrutura
dental. Observamos as modificagdes nos espectros de absorbancia caracteristicos dos
tecidos dentais no perfodo anterior e posterior a irradiacio para as condi¢des definidas

desta tese. Os resultados indicaram uma reducdo nas bandas relativas ao conteiido



vi

protéico e dgua, juntamente com alteragoes nos grupos fosfato e carbonato. Determi-
namos a razao entre a area da banda controle e irradiada e os resultados sugeriram um
aumento na area sob a curva para as distintas condigbes de irradiacio.

Monitoramos o aumento da temperatura ocasionado pela irradiacio com o uso
de um termopar tipo-T fixado na cAmara pulpar. O resultado obtido para o maior
valor de densidade de energia mostrou-se inferior a 5 °C, o que viabiliza seu uso sem
comprometimento da polpa. dental.

Com base em modelos apresentados na literatura para a transferéncia de calor
efetivamos simulacoes numérica utilizando os parametros de irradiacio desta tese e
simulamos a variagdo da temperatura em profundidade e para distintos tempos de

exposi¢ao sob o esmalte e a dentina.



Chemical and Physical Analysis on Hard Tissues
after Irradiation with Short Pulse Nd:YAG Laser

Andrea Antunes Pereira

Abstract

This work reports on a study that was designed to investigate chemical, physical and
morphological alterations in the dental enamel surface. The influence of application
of laser in enamel surface by microscopic technical, X-ray fluorescence for chemical
analysis, physical property as well as hardness and thermal analysis with Nd:YAG
laser is also pointed out. A prototype of Nd:YAG (Q-switched) laser developed at
the Center of Lasers and Applications - Institute of Energetic and Nuclear Research,
aiming applications in the Medical Sciences that typical wavelength of 1.064 nm was
used. The modifications in human dental enamel chemical composition for major and
trace elements are here outlined. The accuracy of procedures was performed by analysis
of natural hydroxyapatite as standard reference material.

The identification and quantification of the chemical elements presented in the den-
tal tissue samples were performed trough EDS, XRF and INAA. We determined the
rate Calcium/Phosphorus (Ca/P) for different techniques. We performed an analysis
in different regions of the surface and for different areas allowing a description of the
chemical change in the total area of the specimen and the assessment of the compo-
sitional homogeneity of the each specimen. A comparison between XRF and INAA is
presented. Based on morphological analysis of the irradiated surfaces with short pulse
Nd:YAG laser we determined the area surrounded by the irradiation for the parame-
ters for this thesis, and this technique allowed us to visualize the regions of fusion and
re-solidification. The energy densities ranged from 10 J /em? to 40 J/em?, with pulse
width of 6, 10 e 200 ns, and repetition rates of 5 and 7 Haz.

In this thesis, FTIR-spectroscopy is used to analyze powder of mineralized tissue
as well as enamel, dentine, root and cementum for human and bovine teeth after

irradiation with short-pulse Nd:YAG laser. Characteristic spectra were obtained for
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the proteins components and mineral compound of dental tissue.

We determined the rate between the area of the control and irradiated bands and
the results pointed out an enlargement in the area below the curve of the distinct
conditions of irradiation.

We monitored the raise of temperature caused by irradiation using the T-thermocouple
fixed on the pulpar chamber. The result obtained for the highest value of the energy
density was inferior to 5 °C, which indicates that its use is viable without damage on
the dental pulp.

Based on models already presented in the literature for the heat transfer we per-
formed numeric simulations using the irradiation parameters from this thesis and we
simulated the temperature variation in deepness and for different exposition time on

the enamel and the dentine.

Keywords: teeth, Nd:YAG laser, XRF, INAA. CA/P, rate, nanosecond, picosecond,
FT-IR, absorption bands
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Capitulo 1

Introducao

A agregagao de novas tecnologias no desenvolvimento de técnicas e sistemas experi-
mentais inovadores, na busca de interpretacoes satisfatdrias acerca do complexo mundo
biolégico, tem sido efetuada fregiientemente nas 1ltimas décadas. Essa associagao de
idéias corresponde a uma estratégia multidisciplinar de geragao de hipdteses que per-
mitem a compreensdo mais detalhada e funcional de tais sistemas.

A presente tese pretende apresentar uma descrigao dos mecanismos de interacao do
laser de Nd:YAG de pulsos curtos com os tecidos dentais. Uma descri¢ao sucinta dos
diferentes empregos do laser de Nd:YAG como auxiliar em tratamentos odontologicos
é apresentada.

A cérie dental é uma doenca multifatorial que envolve desde caracteristicas genéticas
até as relacionadas ao meio oral [2]. Como a doencga é apresentada por grande parte
da populacdo, seu tratamento deve ser priorizado. A prevaléncia das cdries e o desen-
volvimento de estudos dos mecanismos de progresso da doenga tém apontado para a
importancia do diagndstico precoce (desde o inicio de sua incidéncia) e do tratamento
restaurador sem traumas. A busca de métodos eficazes de diagnéstico da lesdo e de
agentes preventivos tem sido intensificada nas tltimas décadas, permitindo assim uma
abordagem cada vez mais enfatica da utilizagdo do laser como elemento auxiliar no
processo preventivo.

Na década de 80, o trabalho de Pinto [3] diagnostica altissimos padroes de ataque
pela cdrie dental em todas as faixas etarias. O grafico da Figura 1.1 mostra a evolugao

da doenca em grupos etérios. O crescimento continuo do indice de cérie ao longo da

1
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vida tem como razao primordial e dominante 2 realizacdo de extracdes muiltiplas e em

larga escala, sendo esta a manifestacao principal do quadro epidemiolégico vigente.

HIl D entes Restaurados e Extraidos

100 Dentes Cariados com Extragéo Indicada

90
80
70
60
50
40
30
20
10

Percentual (%)

529 102192022930 23940 24950 a5960 a6970 a79

Faixa Etaria

Figura 1.1: Percentuais de Incidéncia de Cérie por faixa etdria (Dados extraidos do

trabalho de Pinto,V. [3}).

O efeito da radiacéo laser sobre estruturas biolégicas pode ser avaliado em termos do
que ocorre quando a energia proveniente da luz laser interage com a matéria. Qutros
mecanismos de interagao do tecido com a luz laser envolvem processos biolégicos e
fisiolégicos do tecido, os quais sido mais complexos em natureza e refletem uma maior
interelagdo intrinseca & matéria viva. Portanto, no que se refere & interacio entre
a radiacao e o tecido devemos ter total controle dos parametros da fonte laser e o
conhecimento das propriedades fisicas dos tecidos biolégicos que pretendemos estudar.

Nos tecidos dentais duros, a radiacao laser pode ser absorvida, espalhada, refletida
e transmitida. O efeito coadjuvante do laser est4 relacionado com os parametros do
laser, tais como: comprimento de onda, intensidade, densidade de energia, largura
de pulso e coeficiente de absor¢do dos tecidos a serem irradiados. Ambas as partes

mecénica e térmica da interagio sio influenciadas pela natureza do material e pelas
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varidveis acima mencionadas. Quando um feixe irradia a superficie do tecido, parte
da luz penetra no tecido e parte pode ser refletida difusamente. A energia absorvida é
convertida em calor e distribuida através do tecido. Essa conversio e a sua distribuicdo
espacial sao baseadas na combinacio das propriedades épticas e térmicas particulares
a cada tecido, conforme apresentado na figura 1.2.

Identificaremos inicialmente as propriedades fundamentais e parametros da fonte
laser que serao imprescindiveis para a compreensao das alteragbes ocasionadas no
tecido apés esta interacdo. O primeiro parametro é o comprimento da radiacio emi-
tida pelo laser, sua densidade de energia e caracteristicas temporais do feixe, regime
de operacao continuo ou pulsado e a taxa de repeticao.

Outros aspectos relacionados aos procedimentos experimentais para a interacao tais
como modo contato e ndo contato. por fibra-6ptica ou feixe focalizado sobre a superficie
também sdo considerados para uma descri¢ao desta interacao. Os pardmetros energia
e duragao de pulso do laser sio relevantes para nosso estudo, pois a relacao com

experimentos ja efetivados com pulso longo de Nd:YAG abordados na literatura sera

efetuada.
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Figura 1.2: Coeficiente de absorcao para os croméforos do tecido dental relacionado

com distintos comprimentos de onda.

Os fatores biolégicos que influenciam esta interagao sao mais extensos. Incluem-se
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as propriedades 6pticas de varios elementos do tecido que sao responsaveis por compo-
nentes quimicos e moleculares especificos no tecido que reagem com a energia da, fonte
laser. A propriedade éptica do tecido determina a natureza e a extensiao da resposta
do tecido através dos processos de absor¢éo, transmissio e reflexio e espalhamento do
feixe laser [4]. Outros fatores sdo associados a Vérios tipos de processos fisiolégicos e
mecanicos que ocorrem como resultado das transformactes de energia dentro do tecido.
Estes incluem conducéo de calor e dissipagdo dentro da massa tecidual, resposta infla-
matdria do tecido e mecanismos de reparacao.

Métodos tipicos para a descricdo do efeito dos lasers sobre o tecido dental tém sido
objeto de estudo de outras especialidades. As modalidades usadas para a caracterizacao
das modificacdes morfolgicas da superficie tem sido: 1) Perfilometria ; 2)exame por
microscopia eletrénica de varredura; 3) processamento de 1magens digitais de fotomi-
crografias; 4)programas de software para o desenvolvimento de equagoes fractais para
caracterizacao morfolégica da superficie; 5)andlise elementar das alteragoes fisico-
quimicas sob a superficie; e 6)topografia tridimensional grdfica para reconstrucdo da
superficie do esmalte. Dentre os métodos acima, mencionados, executaremos a micro-
scopia eletronica de varredura e anélise elementar das alteragoes fisico-quimicas sob a
superficie.

Como exemplos da aplicacao do laser de Nd:YAG em Odontologia, podemos destacar:
prevengao de cdrie dental [5-7,9,10], remocio de tecidos duros cariados [11], cirurgias
de remocdo de tecidos moles [12], redugdo microbiana endodéntica e periodontal [13],
tratamento para a hipersensibilidade dentsria, [14], entre outros.

Nas aplicagdes biomédicas, lasers de pulsos de longa duracao temporal sio freqiiente-
mente utilizados e tém-se estabelecido parametros de irradiacio para o emprego em
tecidos dentais duros e moles. Efeitos dinimicos produzidos pela interacdo do laser
com o material tém diferentes morfologias tais como ablagao, fusdo e re-solidificacio.
A influéncia de diferentes larguras temporais do pulso de laser é efetiva no controle do
dano término e consequentemente do nao comprometimento do tecido em estudo.

O estudo da interacao da radiacdo laser com tecidos dentais moles e duros é, atual-
mente, um campo de intensa investigacdo. Isso se deve aos resultados favordveis obtidos

na utilizacdo desta tecnologia em cirurgias orais. A remocdo de tumores e lesdes de
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mucosa e outros tecidos moles bucais com lasers de rubi, argénio, neodimio e diéxido
de carbono resultou em procedimentos com campo operatério mais limpo, excelente
hemostasia e em geral com pés-operatério melhor do que com técnicas convencionais
somente, permitindo o estudo de novas aplicacdes em cavidade oral [2].

O ntmero de cirurgides dentistas interessados na utilizacao do laser para o trata-
mento de tecidos moles e duros tem aumentado significativamente nos tltimos anos. Os
motivos do interesse sdo fundamentados no fato do laser ser uma tecnologia promissora
para o desenvolvimento de aplicacdes nas dreas médicas e a possibilidade de realizacao

de tratamentos com mais sucesso do que os convencionalmente utilizados.

1.1  Motivacao

O laser de Nd:YAG empregado nesta pesquisa é um protétipo desenvolvido no Centro
de Lasers e Aplicacoes do IPEN cujo sistema de montagem experimental permite a
realizagao de modificacdes em sua configuracao permitindo com isso, o uso deste como
uma fonte de radiagio pulsada, operando na faixa temporal de centenas de microsegun-
dos. Com a insercao de um chaveador passivo na cavidade 6ptica, podemos operar com
larguras temporais da ordem de nanosegundos. Este artefato garante a flexibilidade
do sistema para aplicacdes biomédicas em estudos in vitro como proposto nesta tese.
Também utilizamos sistemas laser em operacao na Universidade Federal de Pernam-
buco operando na faixa temporal de 6 ns e 200 ns com a finalidade de comparar os
resultados obtidos com o protétipo desenvolvido no Instituto e com lasers comerciais.

No que se refere ao tecido em analise, estamos longe de caracterizar completamente
os mecanismos de interagdo entre a radiacio laser e os tecidos bioldgicos devido &
variagao nas propriedades fisicas e quimicas, particularmente. A interacao do laser com
o tecido pode ser interpretada e classificada para interagdes fototérmicas, fotomecanicas
ou fotoquimicas, entretanto, muitas interacoes nao estao claramente entendidas e nem
inseridas nas categorias descritas. Assim, é bastante complexo definir os limites destas
interagGes e conseqilentemente caracterizar de maneira conclusiva estes sistemas.

A busca por métodos efetivos de prevencao de céries, que possam ser implantados,

principalmente em grandes centros de atendimentos a pacientes é desejavel e necesséria
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a um pafs como o Brasil que é considerado como tendo um dos majores indices de céries

do mundo.

1.2 Aspectos de Originalidade

A contribuigéo original deste trabalho é a avaliagdo das alteragoes quimicas ocorridas
nos tecidos odontoldgicos duros irradiados com laser de Nd-YAG chaveado pelo uso da

técnica de FTIR.

1.3 Organizacao da Tese

No Capitulo 2, apresentamos os objetivos propostos para esta tese. No Capitulo 3
descrevemos detalhadamente o tecido duro e as implicacdes da instauracdo do processo
cariogénico no mesmo, seguidos da importancia do desenvolvimento de mecanismos
preventivos para o combate & cdrie. As consideragoes sobre o laser, seus parametros,
configuracao e sistema 6ptico e os atributos ideais da argumentacao para a selecao
do Nd:YAG como laser mais adequado nesta proposta constam no Capitulo 4. As
técnicas empregadas para a caracterizagao do material bioldgico sdo exploradas no
Capftulo 5, no qual destacamos os limites de resolucao especifico a cada técnica para
as situagoes-problema de interesse. No Capitulo 6, apresentamos os resultados obtidos e
uma discusséo dos mesmos, através da correlagao entre resultados de diferentes técnicas
experimentais e comparacio destes resultados & outros obtidos recentemente na litera-
tura. Propomos no Capitulo 7 uma abordagem tedrica sobre os mecanismos térmicos de
transporte da radiagao laser para o tecido biolégico enfocando detalhes desta interagao
para diferentes larguras temporais a partir de modelos definidos na literatura. Uma
comparagao com nosso conjunto de resultados experimentais para o transporte de calor
ao longo do tecido dental permitiu-nos a realizacdo de uma simulacdo numérica. As
consideragoes finais do trabalho sio apresentadas no Capitulo 8, no qual destacamos
nossas principais contribuicoes e nossas perspectivas para prosseguimento de trabalhos

acerca das interagdes aqui estudadas.
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Capitulo 2

Objetivos

O objetivo principal desta tese é a investigacao das propriedades quimicas e fisicas do
tecido dental apds a interacao com a luz proveniente de uma fonte laser de neodimio,
operando nos regimes chaveado (Q-switched) e modo acoplado (Mode- Locking). Preten-
de-se avaliar o efeito de variacao da taxa de repetigdo e larguras temporais (subnanose-
gundos e dezenas de nanosegundos) nas mudangas estruturais da superficie do esmalte,
para verificar se a irradiagdo proporciona uma superficie mais resistente fisicamente e
quimicamente.

Para avaliar as modificacdes morfoldgicas em seguimento a irradiacéo dos espécimes
com laser empregamos a técnica de microscopia eletronica de varredura.

As alteracoes provenientes da interagao laser com os compostos orginicos e in-
orgénicos dos tecidos dentais submetidos 3 irradiacao foram mensuradas por espectro-
scopia por transformada de Fourier na regido do infravermelho préximo.

As concentragdes quimicas médias dos macroelementos e elementos traco para os
tecidos nao irradiados e submetidos & acéo do laser foram analisados por Fluorescéncia
de Raios-X, Energia Dispersiva de Raios-X e Ativagdo por Néutron Instrumental.

Implementamos ainda uma técnica numérica para simulagao da propagacao de calor
ao longo do tecido dental durante a irradiagao com laser para as condigbes definidas

neste trabalho.



Capitulo 3
Evolucao histérica

Estudos sobre a interacdo da luz laser em tecidos duros sio recentes e estao concen-
trados principalmente nos processos de preparagao de cavidades. Nesses trabalhos
foram utilizados diversos lasers, entre eles os de neodimio, argénio, diéxido de car-
bono, hélmio, érbio, hélio-nednio e arseneto de galio-aluminio. Os primeiros estudos
clinicos utilizaram o laser em cirurgias de tecido mole e os estudos subsequentes foram
extendidos para tecidos duros.

Renovado entusiasmo ocorreu em meados de 1980 com a introdugao do primeiro
laser especificamente designado para uso na cavidade oral (15].

As primeiras aplicacdes do laser de Nd:YAG em tecidos dentais consideraram
invidvel o uso desse laser em funcdo do aquecimento excessivo em alguns estudos
de gerador de necrose pulpar [16], devido aos pardmetros de irradiacdo e modo de
operacao.

O laser de Nd:YAG emite um comprimento de onda com maior penetracio nos teci-
dos dentais duros quando comparado & outros laser como Erbio e CO,, devido & pouca
absorcédo pela hidroxiapatita, 4gua e o pelos demais croméforos que sao constituintes
deste tecido .

A aplicagdo do laser de Nd:YAG pulsado sobre a superficie do esmalte resultou
numa superficie regular e num aumento na resisténcia a, ataques com solucao 4cida
[6]. O aspecto morfolégico da superficie apresenta regioes fundidas para densidade de
energia de 50 J/cm? que produz a elevacao transiente de temperatura na superficie de

aproximadamente 1000°C.
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Estudos relatam a eficiéncia deste laser em processos de remocao de tecido cariado
presente no esmalte e dentina com uso aprovado pelo érgao responsavel pela fiscalizacao
de medicamentos nos Estados Unidos (FDA-Food Drug Administration,).

Muitos trabalhos empregaram fotoiniciadores objetivando aumentar a eficiéncia de
absor¢éo do laser de Nd:YAG pelo tecido alvo para o tratamento dos tecidos dentais
duros [5,17-19].

A anélise “in vitro” dos efeitos do laser de Nd:YAG em superficies de esmalte
dental foram investigadas para distintas densidades de energia seguida da aplicacao
de fldor fosfato acidulado, anterior e posteriormente & irradiacdo [20]. Uma camada
superficial de croméforo absorvedor foi aplicada sobre a superficie com a finalidade
de produzir um aumento na absor¢do do laser. Os resultados obtidos demonstraram
que a distribuicao de célcio, fésforo e fitior para o grupo controle correspondia a um
valor inferior ao obtido apés a aplicagdo de fliior fosfato acidulado e que a distribuicao
de flior era superior neste caso. Nas dreas circunvizinhas & regidgo modificada pelo
laser detectou-se maior concentragao de célcio e flior, com uma reducdo do contetido
de fosfato. Alguns autores sustentam a hipétese de que a reducéo na quantidade de
fosfato possibilita um acréscimo na solubilidade do esmalte [21].

Estudo posterior apresenta a irradiacao de sulcos e fissuras com laser de Nd:YAG.
Esta pesquisa teve como objetivo a avaliagdo do grau de limpeza resultante da irra-
diacdo e a correlacdo com a resisténcia i ataques dcidos contraida pela superficie do
esmalte. Oitenta e oito espécimes receberam a aplicacao de croméforo absorvedor [17].
A energia laser foi fornecida ao tecido por meio de uma, fibra éptica com didmetro de
200 micrometros. A energia utilizada foi de 0.75 J com pulso de duragao temporal de
0.3 ms, uma taxa de repetigao de 20 Hz e o tempo de exposicao do tecido ao laser foi
limitado 4 0.5 s. Avaliacio morfolégica mostrou 4reas de fusdo na superficie irradiada.

Regides de sulcos e fissuras de dentes pré-molares foram irradiados com laser de
Nd:YAG através de uma fibra com didmetro de 320 micrémetros. Vinte dentes rece-
beram uma camada superficial de pigmento absorvedor (tinta nanquim) anteriormente
a irradiacao (19]. Aspectos da superficie aps a irradiacdo confirmaram a presencga de
dreas de fusdo. Para a avaliagdo do selamento de sulcos e fissuras, os autores obser-

vam que um procedimento convencional deveria ser usado para um completo selamento
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dessas regioes, tendo em vista que somente a irradiacdo néo produz o selamento.

Estudo “in vivo” foi desenvolvido visando uma avaliagio prolongada (um ano) das
modificagoes morfolégicas em pacientes com faixa etéria de seis a quinze anos. Trezen-
tos e trinta e dois dentes permanentes selecionados possufam auséncia de cavitagoes
ocasionadas por cdrie ou descalcificacdo na regido dos sulcos [5]. Os espécimes foram ir-
radiados com laser de Nd:YAG com imediata aplicagao de fltior. As laterais da mesma
posigao relativa corresponderam ao grupo controle. Para verificar a eficiéncia de pig-
mentos absorvedores foi efetuada uma comparacao entre tinta nanquim, delineador,
solugao evidenciadora de placa bacteriana e finalmente, uma mistura de pé de carvio
dissolvida em dgua e etanol. Os diferentes cromdéforos foram aplicados na superficie do
esmalte, com posterior irradiagao dos espécimes.

A inspecdo morfoldgica foi verificada por microscopia eletronica de varredura (MEV).
Os resultados mais expressivos foram obtidos com a tinta nanquim e a solucao de carvao
devido a presenca de regides das superficies do esmalte fundidas e ressolidificadas. Dos
cromdforos avaliados, a mistura de carvao correspondeu ao agente mais facilmente
removido e sua aplicagao clinica num estudo desta dimensao foi pioneira.

Os parametros de irradiacéo corresponderam & poténcia média de 0.6 W, energia
de 60 mJ e taxa de repeticdo de 10 Hz; um sistema de fibra 6ptica com didmetro de
300 micrometros foi usado para remeter a energia ao tecido, com densidade de energia
aproximada de 85 J/cm?. Movimentos de varredura foram efetuados com a fibra sobre
0s sulcos e seguidos da aplicacao de fliior. Este estudo validou o uso clinico do laser
de Nd:YAG com seqiiente aplicacio topica de fliior. As alteracoes morfoldgicas na
superficie através da observacao de fusio e ressolidificagdo juntamente com a aplicacao
de fliior constituem um tratamento auxiliar satisfatério para o controle da doenca cérie.

Outra constatacdo da viabilidade do uso do laser de Nd:YAG em processos pre-
ventivos foi observada num estudo comparativo com o laser de Er:YAG [22]. O laser
de Nd:YAG com densidade de energia de 31.08 J/cm?, taxa de repeticio de 10 Hz e
tempo de exposicao de 60 s mostrou que a modificacgo morfolégica com acréscimo na
resisténcia a ataques com 4cidos foi efetiva, correspondendo um indicativo da eficicia
do uso do laser como método alternativo na. prevencao de céries oclusais.

Podemos destacar a aplicacio da radiacao-laser em tecidos moles como coadjuvante
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em cirurgias periodontais, gengivectomia e remogao de pigmentacao em tecido gengi-
val. Na endodontia, alguns lasers tém apresentado resultados excelentes na redugao
bacteriana intracanal. No campo da dentistica, j4 é possivel o uso do laser na remogao
de caries e detritos dos sulcos, féssulas e fissuras, preparos cavitarios e outros. Na
prevencao de céries, o uso da luz laser é um método novo e eficaz, havendo nos 1ltimos
anos um mimero significativo de pesquisas que propiciaram o avanco desta aplicacao.

A cérie afeta uma porcao considersvel da populagao brasileira causando altos niveis
de auséncia & atividades profissionais e do dia-a-dia. Comparado & outros pafses temos
um dos maiores indices de caries de todo mundo, segundo a Organizacao Mundial da
Satide- OMS. Este fato reforca a necessidade de encontrarmos um método eficaz para a
prevencao desta doenga que atinge tantos individuos em nosso meio. Pesquisas indicam
que o laser tem se mostrado muito eficaz na, prevencao de cdries, principalmente quando
associado ao flilor fosfato acidulado.

A revisao prévia da literatura indica que alguns tipos de lasers tém sido usados com
sucesso na prevengao de céries, especialmente se associado com fldor do tipo fosfato
acidulado, e que a penetracdo do laser é mais efetiva em alguns tipos de fissuras e
sulcos do que em outros. Esses resultados, somados & experiéncia prévia do grupo que
vem desenvolvendo atividades na 4rea de prevencao “in vitro” desde 1992, fazem deste
trabalho uma consequéncia natural desta evolugao.

Os primeiros trabalhos sobre prevencao de cdries, com laser na Odontologia, re-
montam & 1964 [23]. Pesquisadores demonstraram que a aplicagdo “in vivo” do laser
de rubi no esmalte dentdrio estava associado & reducdo do grau de desmineralizacio do
mesmo em ambientes 4cidos. Entretanto, este laser ndo é bem absorvido pelos com-
ponentes do esmalte e dentina acarretando em excessiva, elevacao de temperatura, o
que pode comprometer a vitalidade pulpar e mesmo do periodonto. Posteriormente,
outros autores pesquisaram o efeito de vérios tipos de lasers sobre o esmalte dentério e
a sua relagao com o aumento da resisténcia do esmalte & sua desmineralizacao. Virias
pesquisas demonstraram que o laser permite um decréscimo na permeabilidade e na
solubilidade do esmalte resultando assim numa alteracdo da composicao mineral da
estrutura dental.

Pesquisas foram realizadas no Japao [6,7,20,24-26] visando examinar a resisténcia
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do esmalte dental submetido ao laser de N d:YAG, quando exposto & um meio 4cido
(produtos do metabolismo dos microorganismos da cavidade oral). A eficdcia da as-
sociagao do laser de Nd:YAG seguida da aplicagdo de fliior na prevencao de céries
incipientes foi determinada em trabalho publicado em 1991 [27]. A resisténcia &cida
foi determinada pela quantidade de célcio dissolvido pela superficie do esmalte em
solugao 4cida, a absorcao de flitor foi determinada, por testes de microdurezas e técnica
de microradiografia. O resultado obtido mostrou um aumento na resisténcia acida do
esmalte apds a irradiacdo com laser e também que quando este procedimento foi as-
sociado ao tratamento com fldor apés a irradiacdo. A remineralizacdo foi notavel no
caso da associagdo do laser seguida do tratamento com fltor.

Estudo desenvolvido na década de 80 [6] avaliou a resisténcia & solucio acida
(pH=4.5, 4 dias) de dentes humanos recém extraidos. Os dentes foram submetidos
ao tratamento com a solucdo acida. Os resultados quantitativos apontaram que dos
60 dentes (higidos) analisados, aproximadamente 3/4 nao apresentaram evidéncias de
desmineralizacio e 1/4 apresentaram desmineralizacao moderada.

Extensiva atividade de pesquisa indicou um aumento da resisténcia do esmalte
dental apés a irradiacio com vérios lasers [20,24-29]. Neste estudo concluiu-se que o
seguimento para uso clinico era mais indicado com laser de Nd:YAG produzindo pulsos
da ordem de microsegundos ou nanosegundos.

Dentes pré-molares, recém extraidos foram irradiados com laser de Nd:YAG e
concluiu-se que o vedamento total das fissuras foi dependente do tipo de abertura
e profundidade [19]. Outro estudo verificou o efeito do laser de Nd:YAG no esmalte
dentdrio, “in vitro”, através da anglise por fluorescéncia de Raios-X e pelo Microscépio
de Eletrénico de Varredura (MEV) [30]. Conclufram que a maior resisténcia ao ataque
4cido foi obtida para os grupos irradiados e tratados com flidor fosfato acidulado pos-
teriormente [10].

A energia absorvida do feixe de laser pode resultar na destruicdo do tecido alvo
através do processo de conversao de calor. Esta é uma reagao foto-térmica que atua de
forma ampla e significativa, numa variedade de procedimentos cirurgicos, na remocao
de céries e preparo cavitdrio, na modificagao do esmalte, da dentina e no clareamento

dental. O laser de Nd:YAG com comprimento de onda de 1.064 nm é o mais utilizado
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em Odontologia, estando disponivel em modo continuo e também no modo de operacao
pulsado (free-running). A energia de emissio do laser permite ao tecido relaxar ter-
micamente por um longo perfodo de tempo, sendo mais confortdvel para o paciente.
Apresenta pouca absorcéo para o tecido e alguma para a dgua.

Atualmente foram realizados estudos com a finalidade de determinar mudancas
fisicas, quimicas e morfolégicas depois da irradiacéo laser. Esses resultados nao foram
conclusivos devido as diversas contradicoes existentes nas medidas experimentais obti-
das sobre as caracteristicas épticas dos tecidos duros.

Estudos anteriores envolvendo o esmalte dental argumentam que lasers pulsados
sS40 necessdrios para a determinacao da superficie dental desejdvel para a prevencio de
caries.

Uma comparagéao entre nove diferentes lasers visando identificar o melhor sistema,
com relagao & resisténcia do esmalte dental frente a desmineralizagéo [31] foi efetivada.
O laser de Nd:YAG de pulso normal (pulsos de duracdo de centenas de microsegundos)
proporcionou a maior resisténcia dcida do esmalte dental imediatamente apds a irra-
diagao com densidade de energia e observou-se uma superficie vitrificada. A resisténcia
acida do esmalte irradiado foi observada mesmo apds ataque com solugao 4cida, sig-
nificando que a estrutura da superficie do esmalte ainda persistiu com tratamento de
laser associado ao fldor (APF). A inibicio da dissolugao de célcio foi de 90%.

Estudo in wvitro foi efetivado com amostras de esmalte dental humano, irradiadas
com laser e submetidas & meio de cultura de S.mutans. Os pardmetros de irradiacao
usados nesta pesquisa variaram de 83.75 a 187.5 J Jem™2. A morfologia da superficie
apresentou aspectos de fusao e resolidificacio. Os autores observaram um aumento da
resisténcia & descalcificacio promovida pelo laser quando comparada ao grupo controle
(321

Como exemplos da aplicacdo do laser de Nd:YAG em Odontologia destacamos:
prevencao de carie dental [5—7,20,24,25,28,29,31,32] , remocao de tecidos duros cariados
[11], cirurgias de remocao de tecidos moles [12,33], esterilizagdo e limpeza superficial e
hipersensibilidade dent4ria [13,14], entre outros.

Investigagao realizada recentemente compara o uso de pulsos ultracurtos com larguras

temporais de nanosegundo e picosegundo no mecanismo de ablagdo do esmalte dental
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através da técnica de microscopia eletrdnica de varredura. Nesse trabalho os autores
concluem que o laser Nd:YAG picossegundos possibilitou a execugdo de micropreparos
mais adequados & prética odontoldgica e dano térmico inferior ao obtido com aplicacao
de pulsos da ordem de nanosegundos. Com relacao a anélise composicional verificou-se
um aumento na propor¢do Ca/P tanto para o esmalte dental quanto para a dentina
ocasionando assim maior resisténcia & estrutura dental (34].

A avaliacao morfolégica dos efeitos do laser de Nd:YAG @Q-switched no esmalte e
as alteragdes quimicas nos tecidos residuais foram obtidos por Espectroscopia Raman
em pesquisa recente [35]. A profundidade da cratera obtida com funcdo da taxa de
repetigao corresponden a variagio de 1 a 5 yum por pulso. A anélise estatistica mostrou
que a profundidade da cavidade obtida aumenta com o niimero de pulsos. Para to-
dos os tecidos avaliados, os espectros Raman foram idénticos nao havendo alteracio
estatisticamente significativa entre tecido ndo irradiado e irradiado. Nesse estudo, a
ablagao do esmalte foi pequena comparada a outros tecidos mineralizados.

Pesquisadores concordam [36,37] de forma geral que a absorcio do laser pelo tecido
é especffica para cada comprimento de onda em particular, e do tecido em andlise, mas
o efeito do modo de operacao, taxa de repeti¢ao, duragdo do pulso e energia fornecida
ao tecido e fluéncia nio estdo totalmente esclarecidos [15], o que justifica a presente

investigacao.



Capitulo 4

Os Tecidos Dentais Mineralizados e

o laser de Nd:YAG

4.1 Tecidos Dentais Mineralizados

Os tecidos mineralizados, esmalte, dentina e cemento, sdo sélidos permedveis com
estruturas complexas, conforme observamos na figura 4.1, em que o mineral cristalino
estd intimamente associado com o material organico. O componente mineral, uma
forma impura de hidroxiapatita, constitui-se de 96% em peso no esmalte e 72% em

peso na dentina seca [38].

esmalte
Coroa dentina
gengiva
polpa
raiz
ceEmento

Figura 4.1: Constituintes de um dente.
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A hidroxiapatita é um composto mineralizado que consiste de mimisculos cristalitos
que formam os chamados prismas do esmalte, com didmetros alcancando valores de 4
nm & 6 nm. A estrutura cristalina do esmalte sdo incorporadas impurezas, entre as
quais destacamos, os fons Cl-, F~, Na*, K* e Mg?*. A visualizacdo do arranjo das
particulas é mostrado na figura 4.2.

A incorporagao de impurezas por troca ionica ou difusao afeta a morfologia, solu-
bilidade e parametros de rede da hidroxiapatita e consequentemente a estabilidade do
tecido. O processo de desmineralizacao em bioapatitas é frequentemente determinado
pela quantidade e localizacio dos fons de carbonatos na rede da hidroxiapatita. Na

figura 4.3 temos a estrutura cristalina na hidroxiapatita.

ﬂats;’g;; 2
S 5

() Calcio @ Hidroganio

Guigénin

Figura 4.2: Arranjo das particulas que formam a hidroxiapatita.
A férmula estrutural da hidroxiapatita é:

Calo(PO4)6(OH)2 (41)
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Figura 4.3: Estrutura cristalina da hidroxiapatita.

o qual corresponde a 44 dtomos por célula. Nesta célula, agregam-se 4tomos de Ca,
O,PeH.
A estrutura cristalina da hidroxiapatita é hexagonal com grupo cristalografico es-

pacial P63/m e parametros de rede:

a=b=9432A ¢=6.8814 (4.2)

4.1.1 Esmalte

O esmalte dental é a estrutura mais rica em célcio do corpo humano e também a
de maior dureza. Contém cerca de 97% de sais de cdlcio e apenas 3% de 4gua e
matéria organica (principalmente proteina) [2]. Outra peculiaridade do esmalte é ser
um derivado epitelial calcificado, enquanto as outras estruturas dos dentes derivam da
mesoderma.

Os prismas tém um trajeto complicado dentro do esmalte. Partindo da dentina,
indo primeiramente em dire¢ao perpendicular & superficie do dente. Na regiao média
orientam-se em espiral e, finalmente, assumem de novo a mesma dire¢io perpendicular.

Nas porgoes mais laterais da coroa, os prismas do esmalte seguem um curso horizon-
tal, perpendicular portanto, ao grande eixo do dente. Este é um composto de pequenos
cristais de sais de fosfato de célcio (hidroxiapatita) sobre os quais se absorvem carbo-

natos, magnésio, sédio, potéssio e outros fons engastados numa fina rede, muito forte de
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fibras protéicas completamente insoltiveis. A pequena dimensao da estrutura cristalina
dos sais torna o esmalte muito duro.

Do mesmo modo, a rede de fibras protéicas transforma o esmalte muito resistente
a ataques 4cidos, enzimas e outros agentes corrosivos porque esta proteina, dentre as
que conhecemos, é uma das mais resistentes e insoliiveis.

A extensao para o qual a proteina do esmalte influencia a taxa e direcao do ataque
pode ser deduzida do conhecimento sobre a distribuicdo de proteina no dente. A
concentracao de magnésio e carbonato sdo igualmente relevantes, a primeira mudanga
caridtica detectdvel no esmalte envolve a perda de magnésio e parte mineral rica em
carbonato. As regides do esmalte com altas concentragoes de magnésio e carbonato

tendem a ser mais suscetiveis & cérie.

4.1.2 Dentina

A dentina é composta por 70% de contelido mineral, 18% de matéria organica e 12%
de d4gua. A por¢do inorganica da dentina é formada de cristais de hidroxiapatita semel-
hantes aos do osso e do cemento. O eixo destes cristais, como o das fibras coldgenas,
dispoem-se paralelamente & superficie da dentina, perpendicular aos canalitos dentinais
que se originam na cimara pulpar e se dirigem para o limite amelo-dentinal [38].

A porcao orgénica da dentina compoem-se em cerca de 93% de uma proteina
estdvel, o coldgeno; a fracio restante é formada por lipideos, polissacdrideos, com-
postos protéicos de coladgeno ainda nao identificados e 4cidos citricos. A composi¢ao
quimica da dentina varia com a idade do dente e a mineralizacdo normal é progressiva,
mesmo apos o dente estar completamente formado [38].

A dureza e a elasticidade da dentina sao da mesma ordem de grandeza que as do

cemento e do 0sso.

4.1.3 Raiz

A raiz é constituida por uma fina camada de cemento e uma porgao maior de dentina
radicular, o que lhe confere composicao quimicamente similar a dentina. Pequenas

variagoes ocorrem com o contetido organico desta porgao de tecido, devido a existéncia
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da fina camada de cemento.

4.1.4 Cemento

O cemento é um tecido conjuntivo mineralizado que recobre a dentina radicular, sendo
uma fina camada que varia de 30 & 200 um dependendo da dire¢do em que se encon-
tra [39]. Sua composigio quimica corresponde a aproximadamente 55 % de matéria
organica e 45 % de matéria inorganica. Sua matriz organica é constituida principal-

mente de coldgeno do tipo I.

4.1.5 A carie

A cérie dental ¢ definida como um processo altamente destrutivo dos tecidos mineral-
izados devido & agao de bactérias da cavidade oral. A acdo da bactéria é preferencial
nas regioes de sulcos e fissuras da superficie do esmalte. O interesse por métodos efi-
cientes de prevengdo e auxiliares no tratamento da cérie é grande, e muitas pesquisas
tem sido desenvolvidas na tentativa de contribuir nesse sentido. Em anos recentes,
informagao considerdvel tem sido obtida no estudo sobre a cronologia e seqiiéncia do
aparecimento de diferentes tipos de bactéria na boca [2,39].

Os microrganismos responséveis pela instauracio da doenca da carie produzem
dcido latico e 4cido acético, reduzindo o pH para valores de aproximadamente 3.5. O
grau de acidez e a solubilidade da hidroxiapatita sdo fortemente relatados pela reacio

quimica:

Ca1g(PO4)s(OH)s + 8H' «» 10Ca®* + 6HPO* + 2H,0 (4.3)

Essa reacao representa o rdpido processo de perda mineral que ocorre com o esmalte
em questao de poucos dias. O célcio da hidroxiapatita é ionizado e liberado pela
saliva. Este processo transforma o esmalte muito duro numa estrutura muito porosa e
permedvel. Usualmente, esse tipo de perda é associado a mudanga na cor. A lesdo de

cérie aparece como diminuigio no brilho da superficie e é de dificil detecgao.
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4.2 O laser de Nd:YAG

O laser de Nd:YAG pertence ao grupo de lasers com meio ativo sélido. Este é composto
por um cristal de YAG (Granada de [trio e Aluminio) dopado com Neodimio. O modo
de operagao laser pode ser continuo ou pulsado, com comprimento principal de onda
de 1.064 nm, com poténcia e niimero de pulsos por segundo ajustdveis & configuracio
do equipamento. Corresponde a faixa do infravermelho proximo no espectro eletro-
magnético e utiliza outro sistema laser para indicar o caminho do feixe, normalmente
um laser de He-Ne ou diodo executa, esta funcao.

O laser de Nd:YAG é um dos mais utilizados lasers de estado sélido. Qualitati-
vamente opera de forma semelhante ao laser de Rubi que foi o primeiro a ser desen-
volvido. Os 4tomos de neodimio apresentam concentragoes em niveis de impurezas
(bruto 1%) nos materiais da rede cristalina e sio excitados pela luz de uma fonte ex-
terna, produzindo uma inversio de populagio no bastao do material laser. Na figura
4.4 mostramos o exemplo de bastio laser. A impureza produz uma concentracao de
neodimio sobre a ordem de 10%° 4tomos por centimetro ciibico, que é geralmente o ideal
para a acao do laser. O bastdo é montado numa cavidade optica que produz a real-
imentagdo necessaria para a agdo do laser. O resultado é um laser versatil que pode

emitir um feixe de luz pulsado ou contfnuo, e que tem sido uma ferramenta padrao

para diversas aplicacoes.

Figura 4.4: Exemplo de bastdo laser

As principais caracteristicas da radiagdo laser sao a sua coeréncia temporal e espa-

cial, a sua monocromaticidade e a sua alta colimacdo. Estas propriedades tinicas per-
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mitem a obtencdo de feixes com altas poténcias pico (>GW), permitindo seu uso em
inimeras 4reas de aplica¢do (industria, instrumentacdo cientifica, armamento bélico,
entre outros). Na figura 4.5, apresentamos um esquema do grupo de lasers desenvolvi-

dos até hoje sendo que muitos deles sdo amplamente utilizados em Odontologia.

. Lasers a Gas

Figura 4.5: Grupo de lasers desenvolvidos, muitos deles sdo aplicados atualmente em

Odontologia.

Os lasers possuem dois modos de funcionamento, de acordo com a forma de bombea-
mento: modo continuo e modo pulsado. Com relacdo ao comportamento tempo-
ral, podem ser classificados segundo seu regime de operacdo em: emissdo continua,
emissao pulsada, emissdo chaveada (Q-switched) e emissdo acoplada (Mode-locking).
No primeiro modo, o meio laser é excitado de forma continua, emitindo radiacao con-
tinuamente.

No regime pulsado, o funcionamento pode ser dirigido pelo modo de bombeamento,
e os impulsos tipicos destes lasers tém duragao que variam de 50 us a 10 ms, conforme
mostrado na figura 4.6. No modo chaveado o bombeamento é efetuado para além
do limiar de acdo laser, permitindo a emissdo laser apenas quando o bombeamento
alcanga um nivel suficiente. Produz-se desta forma, pulsos de alta intensidade (da
ordem de mJ) e curta duracdo (da ordem de ns), na figura 4.7 é apresentado o perfil
temporal deste modo. No modo de emissdo acoplado (mode locking), a existéncia de

varios modos de oscilacdo com fases acopladas sao utilizadas na obtencdo de pulsos
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com duragdo em torno de picossegundos, podendo chegar a poténcia em torno de GW.
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Figura 4.6: Pulso longo de laser de Nd:YAG da ordem de us
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Figura 4.7: Pulso curto de laser de Nd:YAG da ordem de ns.

As principais vantagens para o uso do laser de Nd:YAG- modo Q-Switched [4,40)
sao: pequeno dano térmico em relagdo aos lasers de pulso longo, se controlada a sua
taxa de repetigdo, versatilidade, podendo ser usado em diversas aplicagdes na drea
odontoldgica, pois permite o tratamento controlado da superficie do esmalte.

As dificuldades estao relacionadas & forte dependéncia da interacdo entre o laser e

o material, em relago s propriedades fisicas da matriz dental, devido &s variacdes na
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estrutura quimica do mesmo, & falta de padrao para referéncia e, ainda, & quantificagao
dos agentes desmineralizadores.
Na figura 4.8, apresentamos um esquema simplificado da interagao e propagagao

térmica de um pulso de laser de Nd:YAG longo comparado com um pulso curto.

Figura 4.8: Interacao do laser de pulso curto e pulso longo com o tecido.

A largura temporal do pulso representa o tempo de interagdo entre a radiagao e o
tecido dental. Deste modo, a figura 4.8 indica que para uma largura temporal da ordem
de nanosegundos a propagacao térmica é reduzida causando menor dano ao tecido em

profundidade e vizinhanca do pulso.

4.2.1 Interagao Laser-Tecido

Fendmenos importantes ocorrem quando um feixe laser incide sobre a superficie de um
tecido opaco. A absorcao da radiacao laser pelo tecido pode ocasionar aquecimento su-
perficial, mudangca de fase, ejecio de particulas (4tomos, moléculas, fons e fragmentos),

formacao de plasmas (ionizacio do material) e ondas de choque [40]. Os mecanismos da
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interacdo laser-tecido nao estdo completamente esclarecidos. Os parametros decisivos
desta interagdo sao a densidade de energia e comprimento de onda da radiagao e as
propriedades Opticas do tecido em questao.

Os fendmenos predominantes dessa interacdo sdo a vaporizagdo e a ablagdo. A
vaporizagao estd relacionada ao mecanismo térmico que se sucede a irradiacao. Este
mecanismo é dominante para pulsos com duracao da ordem de microsegundos (ps)
e intensidade de 105Wem~2. Um répido processo converte a energia absorvida em
calor e o fenomeno de vaporizacao ocorre. Embora o mecanismo descrito seja essen-
cialmente térmico, a caracterizacao total, através de modelos termodinamicos, ainda
requer aprimoramento. Este fato justifica-se & curta duragao do pulso e ao aqueci-
mento pontual, ocasionando uma variagdo nas propriedades térmicas e dpticas durante
o processo. Desse modo, aspectos da caracterizacdo dos tecidos dentais como fusao
parcial do tecido e variacio de conteiido vaporizado podem ser observados [4,40].

A ablacdo é o principal processo para feixes de alta densidade de poténcia (10°Wem™2)
e duragao da ordem de 107%s (ns). O aquecimento ¢ instantaneo, transpondo a tem-
peratura de vaporizacdo. Neste caso, a absor¢ao da energia do feixe em uma parte
do tempo de duracgéo do pulso e antes que o material das finas camadas da superficie,
nas camadas mais inferiores gera-se uma explosdo. Este fendmeno nao é térmico e a
formagdo de um plasma na parte superior da superficie do tecido pode ocasionar a
vaporizagio da superficie [4,40]. A definicdo do limiar destes processos é elementar, o
que contribui para que uma combinacio entre os dois fenémenos possa ser observado.

Fatores relacionados especificamente ao tecido biol6gico analisado como a sua pig-
mentacao, composicoes quimicas e percentuais de dgua influenciam em propriedades
fisicas como a absorcdo para o comprimento de onda de emissao do laser em estudo.

Podemos constatar que a radiacdo laser de Nd:YAG é absorvida pelo tecido pig-
mentado e, com menor intensidade pela d4gua. A baixa absorgio dptica corresponde a
alta penetracdo da radiacdo, o que intensifica a exigéncia de um controle da densidade

de energia aplicada ao tecido [41].



Capitulo 5

Materiais e Métodos

5.1 Caracterizacao da Estrutura Dental

Neste capitulo discorreremos sobre os métodos experimentais utilizados para a carac-
terizagao dos tecidos dentais propostos nesta tese.

Ha vérios métodos para a andlise da composicdo quimica do tecido dental, entre-
tanto, cada método produz informagéao parcial da interacio em estudo.

A apresentagdo das técnicas para anélise da composicdo quimica foram: Espec-
trometria de Fluorescéncia de Raios-X, Espectrometria Dispersiva de Raios-X e Ativacao
por Néutron Instrumental. Neste caso, apenas a Ativagdo com Néutron Instrumental
foi um ensaio destrutivo. As técnicas sao abordadas tratando a peculiaridade relativa,
a preparagao das amostras e o modo de operacdo do equipamento.

O método mais comum atualmente usado é o espectrometro de energia dispersiva
(EDS) por permitir uma andlise composicional pontual ou por 4rea, rdpida juntamente
com a prévia andlise morfoldgica da regiao. Esta anlise permite a determinacdo de
elementos majoritdrios e minoritérios presentes na amostra sempre correlacionando a
andlise para o grupo néo irradiado e irradiado com laser. Nesta situacdo comumente
verificamos a variagdo composicional associada com a mudanca na morfologia da su-
perficie.

A espectrometria de Fluorescéncia de Raios-X é comumente utilizada para anélises
elementares qualitativas e semiquantitativas de amostras de distintas composicdes e

aplicagoes no qual enquadra-se o tecido dental duro.

25
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Comparada & outras técnicas aplicdveis e competitivas quanto & informagao fornecida,
temos a Espectroscopia por Absor¢do Atomica (AAS), Espectroscopia com Fonte de
Plasma Induzido (ICPS) e Anilise por Ativagdo com Néutron Instrumental (INAA). A
vantagem da técnica de FRX ¢ ser ndo destrutiva, multi—elementar répida e de custo
acessivel. Possui um limite de deteccdo aceitével para a maior parte dos elementos
da tabela periédica e é aplicdvel para concentragdes maximas (préximas a 100 %) e
minimas (poucas partes por milhdo, ppm).

Conjuntamente com a anélise quimica foi realizada a andlise morfolégica da su-
perficie e determinamos a 4rea abrangida pela irradiég,éo assim como a visualizagao de
regides de fusdo e re-solidificagio com a formacdo de crateras para os parametros de
densidade de energia mais altos. A avaliacdo morfoldgica foi efetivada pelas técnicas
de Microscopia ()ptica e Microscopia Eletronica de Varredura.

A descrigao da técnica de Espectroscopia no Infravermelho por Transformada de
Fourier, na qual analisamos os compostos organicos e inorganicos integrantes dos teci-
dos analisados é também exibida neste capitulo juntamente com a metodologia de

preparagdo das amostras e particularidades do equipamento.
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Figura 5.1: Resolugao e limite de deteccao de métodos analiticos.

As técnicas experimentais selecionadas para esta tese apresentam resolucéo e limite
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de detecgao de acordo com a figura 5.1. Podemos observar através desta figura que
as mesmas avaliam com precisdo o conteido elementar no alcance de 10 ppm. A
informagao referente & imagem da superficie pela Microscopia Eletronica de Varredura
restringe-se & agdo num intervalo limitante de 1 mm e 100 A.

Nesta tese utilizamos ensaios ndao destrutivos basicamente, que sao designados para,
aplicacoes de métodos técnicos para examinar materiais, de modo, a ndo prejudicar sua
futura utilidade, para detectar, localizar, medir e avaliar descontinuidade, defeitos, e
outras imperfeicoes, para aferir integridade, propriedades e composicao. Desse modo,
permitiu-nos, por exemplo, a associagao da técnica de fluorescéncia de Raios-X junta-

mente com a microdureza Vickers.

5.2 Materiais

5.2.1 Amostras de Tecidos Dentais

Posteriormente & aprovagio do protocolo de pesquisa pelo Comité de Etica em Pesquisa
(conforme parecer em anexo), os espécimes terceiros molares humano e dentes bovinos
foram selecionados sem fraturas e com auséncia de céries.

Apés a separacdo dos espécimes, os mesmos foram limpos para a remocio de
residuos teciduais e em seguida armazenados em solucdo fisiolégica. A troca da solucao
ocorreu periodicamente em intervalos de 5 dias.

As amostras consistem de secgoes transversais do espécimes seccionadas com disco

diamantado.

95.2.2 Laser de Nd:YAG Chaveado

Para efetuar os ensaios propostos nesta tese, utilizamos o protétipo de laser de Nd:YAG
projetado e desenvolvido no Centro de Lasers e Aplicacoes, operando no modo pulsado,
com chaveador passivo ajustado (@Q-switched). Os parametros de irradiacao ajustados
fixaram-se em largura temporal de 10 ns e a taxa de repeticdo correspondeu a 10 Hz.

Nas tabelas 5.1, 5.2 e 5.3 apresentamos os parametros do laser considerados neste

estudo.
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Tabela 5.1: LASER - Proté6tipo- Nd:YAG (IPEN)

Energia por Fluéncia  Poténcia Largura Taxa de

pulso (mJ) (Jem™2) Pico (MW) Temporal (ns) Repeticio (Hz)

73 40 7.5 10 5

Tabela 5.2: LASER- Comercial- Nd:YAG Continuum-Surelite- SSP

Energia por Fluéncia  Poténcia Largura Taxa de

pulso (mJ) (Jem™2) Pico (MW) Temporal (ns) Repetigao (Hz)

25 40 ) ) 5
12.5 20 2.5 ) 5

6.8 11 1.4 ) )

O laser de Nd:YAG, comercial, com largura temporal de 6 ns e 200 ns utilizado
na Universidade Federal de Pernambuco operando no modo Q-switched e Mode-locked

correspondeu ao Antares, Modelo 76-s da Marca Coherent fabricado na cidade de Palo
Alto, CA.

Trés valores de densidade de energia foram considerados: 10, 20 e 40 J/cm?.

Tabela 5.3: LASER - Comercial- Nd:YAG (UFPE)

Energia por Fluéncia  Poténcia Largura Taxa de

pulso (mJ) (Jem™2) Pico (MW) Temporal (ns) Repetigéo (Hz)

45 22.5 0.22 200 7
20 10 0.1 200 7

Os espécimes foram divididos em grupos amostrais permitindo assim a execucao de
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ensaios. Para todos os experimentos houve comparagao entre o grupo definido como
controle (néo irradiado) e os grupos submetidos & agéo laser.

Para a determinagao do perfil temporal do laser utilizamos um osciloscépio da marca
Tektronix, modelo TDS 360, digital.

Na figura 5.2, temos o sistema protétipo laser utilizado, juntamente com o motor

de passo e montagem para fixacio da amostra.

Porta amostra

0t0r de Paso

S R WA PR PRI

Laser de Nd:YAG

Figura 5.2: Esquema da montagem experimental destacando o laser, porta-amostra e

motor de passo utilizados nos ensaios experimentais.

5.3 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

Microscopia é o estudo da estrutura fina e morfologia de objetos com o uso do mi-
croscépio. A resolucdo e o contraste sio parametros chaves em estudos microscépicos.
O espécime e o método de preparacio também afetam a informagao obtida como o con-
traste, permitindo que as estruturas sejam distinguiveis. H4 variagoes microscopicas
em resolugao avaliada, magnificacio, mecanismo de contraste e profundidade de foco e

de campo.
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O microscépio eletronico de varredura possibilita a obtencdo de morfologia e to-
pografia de superficies, com aumento de até 300.000 vezes. A resolucdo das imagens
pode ser facilmente controlada a partir do maior tempo de varredura, assim como uma
melhor nitidez é obtida com a mudanca da distancia focal da lente objetiva. As ima-
gens obtidas mostram detalhes relevantes de suas superficies. Porém, para uma an4lise
mais detalhada foram necessdrias focalizacoes em diferentes pontos das amostras, e
simultaneamente mudancas na magnitude dessas regides. A resolucao e o contraste sao
parametros chaves em estudos microscépicos.

Os microscépios Gpticos produzem imagens com uma pequena profundidade de foco
enquanto que o microscopio eletronico de varredura tem uma grande profundidade de
foco e também uma grande profundidade de campo [42].

Artigos de revisao descrevem a aplicacdo das técnicas de microscopia para o estudo
da estrutura dental. A microscopia eletronica de varredura permite caracterizar a
superficie de materiais, sua topografia, dimensées dos graos, homogeneidade, anélise
cristalogréfica e dispersao das particulas com dimensdes entre 2-50 nm.

O interesse das técnicas microscépicas fundamenta-se na obtencdo de uma ca-
racterizagao adequada da superficie dos tecidos dentais, diagnosticando as alteragdes
provenientes da irradiagdo com laser. Este fato sugere-nos a utilizaciao de técnicas de

analise morfolégica complementares, sendo que cada qual permite-nos uma avaliagao

distinta.

Tabela 5.4: Técnicas de caracterizacdo: alcances em tamanho.
Microscopia, ()ptica 200nm - 200pm
Microscopia Eletronica de Varredura 4nm-4mm
Microscopia Eletrénica de Transmissao 0.2nm-0.2mm

Nesta tese, nos concentramos no uso da microscopia éptica e eletronica de varredura
para a caraterizagao morfolégica das superficies dentais. Na tabela 5.4, indicamos qual
alcance da técnica, relacionado ao tamanho das particulas e também na tabela 5.5

algumas informagées importantes sobre as propriedades das técnicas.
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Tabela 5.5: Propriedades das Técnicas de Microscopia,

Técnica MO MEV MET
Resolucéao 300 nm 10 nm 0.2 nm
Alcance 2—2000 20-10° 200—2 x108

Pode—se observar

superficie ou buraco apenas a superficie

ambiente do espécime ambiente alto vacuo alto vécuo
Danos devido & radiacao nao pequeno severo
Preparacao do espécime facil facil muito dificil
Aniélises quimicas nao sim, raios—X sim, raios—X e

perda de energia do e—

Detecta orientacao sim nao sim

molecular

9.3.1 Funcionamento do MEV

A imagem formada pelo microscépio eletronico é originada a partir da varredura feita
por um estreito feixe de elétrons na superficie do material analisado, obtendo-se uma
imagem com aparéncia tridimensional. Na figura 5.3 exibimos uma foto do equipamento
JEOL-5900.

Estes elétrons experimentam vérios tipos de interacoes com os dtomos superficiais,
dentre os quais estdo os processos de espalhamento elastico, responsivel pela emissao
de elétrons retroespalhados e o de espalhamento ineléstico, o que causa a emissio de
elétrons com baixa energia entre 5-50 €V, chamados elétrons secundarios e Raios-X.
Os elétrons retro-espalhados e secunddrios sao detectados pelo microscépio eletrdnico
de varredura para a formacio da imagem do espécime analisado.

O contraste topografico observado nas cores preto e branco das imagens, surge
devido a dependéncia do angulo de incidéncia entre o feixe e a superficie do material

e também da posigao do detector. Dependendo deste angulo, o nimero e a trajetéria
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Figura 5.3: Foto do equipamento JEOL-5900

dos elétrons retro-espalhados e o niimero de elétrons secunddrios pode variar. Quanto
maior for o niimero de elétrons retroespalhados e secundérios emitidos pela superficie,
mais brilhante serd a imagem obtida. Isto ocorre em regides dos contornos dos graos e
elevacoes da superficie.

A analise da radiagao de raios-X fornece tanto informagdes composicionais quanti-
tativa quanto qualitativa das regides focalizadas.

A analise de EDS realizada no Microscépio Eletrénico de Varredura (MEV) €
uma técnica bastante eficiente para a determinacdo da composi¢ao de materiais desco-
nhecidos, verificacdo de contaminacgdes ou confirmagéo de valores composicionais, porém
para uma anslise mais precisa a amostra deve ser analisada em diferentes regioes de sua
superficie e com diferentes magnificagdes para que se possa determinar um valor médio
da quantidade dos elementos constituintes podendo ainda verificar sua homogeneidade

composicional.

5.3.2 Componentes do Microscépio Eletronico de Varredura

O MEV consiste basicamente de uma coluna Sptica-eletronica, caméara para amostras,
sistema de vécuo e um sistema de imagem. Na figura 5.4, apresentamos os componentes

do microscépio eletronico de varredura.
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Figura 5.4: Componentes do Microscépio Eletronico de Varredura

5.3.3 Preparagao das amostras para o MEV

A preparagao das amostras de tecido dental para o exame no MEV requer cuidados
bésicos como a desidratacdo e a metalizacdo. A analise da superficie com boa resolugao
tem variagoes em fungdo do preparo executado e também da qualidade do equipamento.

A diferenca do potencial entre o 4nodo e o cdtodo aplicado para que os elétrons
deixem o filamento de tungsténio foi 0 mesmo para todas as amostras, ou seja, 30 KV.

Assim como o tempo de varredura, 40 segundos.

5.3.4 Técnica de Energia dispersiva (EDS) com detetor de

Silicio dopado com Litio

Nessa técnica os raios-X removidos da amostra sdo captados pelo detector, através
de um cristal semicondutor. Este semicondutor é um material que possibilita alguma,
dificuldade de passagem aos elétrons. O papel do cristal semicondutor é converter os

raios-X em sinais eletronicos. Os sinais eletronicos produzidos pelo cristal de Si(Li) sdo
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amplificados e distribuidos em um analisador multicanal de acordo com suas energias,
constituindo-se um histograma. A intensidade dos picos ocupa o eixo das ordenadas
e tem por unidade a contagem por segundo (cps) e o eixo das abscissas apresenta as
energias cuja unidade corresponde & quilo-elétron-volt (KeV).

Através da técnica de Energia dispersiva (EDS) com detector de Silicio dopado
com Litio determinamos a concentracao média e relativa de elementos majoritdrios nas
amostras de esmalte dental humano controle e irradiada. Foi efetivada uma anélise
em diferentes regides da superficie para diferentes dreas permitindo uma andlise mais
precisa quanto a mudanga quimica na drea total do espécime e a avaliacdo da homo-
geneidade composicional de cada espécime.

A aplicagao mais eficiente do EDS é a andlise qualitativa, que permite a identificacao
dos elementos presentes na amostra. Através do mapeamento de raios-X é possivel
também obter uma distribuicdo dos elementos na amostra. H4 também a aplicacdo do
EDS para andlise quantitativa provenientes dos espectros de raios-X, o que permite a
determinacdao da composicio elementar real da amostra.

Para a identificacao dos elementos que compdem uma amostra a ser analisada, o
programa tem em sua memoria espectros de amostras padroes de todos os elementos
quimicos da tabela periddica, isto é, as intensidades relativas, os picos pertinentes a
um certo elemento estdo registradas, podendo assim ser comparadas (diretamente pelo
programa) com as dos picos obtidos na amostra em questao. Identificando os elementos
que compoem o material.

A obtencdo de anélises quantitativas confidveis e reprodutiveis é permitida uti-
lizando corrente do feixe estdvel, 4ngulo de deteccao dos raios X adequados e amostra
plana e de polimento excelente. Atualmente, o EDS tem sido empregado na caracter-
izacao de implantes dentdrios e em estudos que verificam a viabilidade da utilizagao
do laser para tratamentos de dentes com céries. O instrumento utilizado para anélise

quimica é um MEV com um espectrometro de raios-X acoplado.
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5.4 Espectrometria de Fluorescéncia de Raios-X

Essa técnica possibilita a identificacdo e quantificacdo de raios-X secundarios obtidos
através da irradiacdo dos elementos caracterizados numa amostra com um feixe de
raios-X primérios como objeto de excitacdo [30,43-47]. No processo de irradiagdo da
amostra, um ou mais elétrons sao removidos o que gera um desbalanco dos elétrons
nos orbitais da amostra alvo, ocorrendo entdo a emissdo de radiacdo caracteristica
secundaria.

Assim cada elemento tem um espectro de fluorescéncia de emissao de Raios-X car-
acteristico, formado por radiagGes caracteristicas de energias distintas, possibilitando

analisar qualitativamente e quantitativamente a amostra.

Figura 5.5: Etapa 1 e etapa 2 do mecanismo de FRX

rafiagae
Inc.gernte
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Figura 5.6: Etapa 3 e etapa 4 do mecanismo de FRX

Na Etapa 1, um elétron na camada K é ejetado do dtomo por uma excitagao
primaria externa de raios-X, criando um buraco. Na etapa que se sucede, um elétron
da camada L ou M “desprende-se” para preencher o buraco. Neste processo, ele emite

um tnico raio-X caracteristico para este elemento e produz um buraco na camada L
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ou M. As etapas 1 e 2 sdo mostradas na figura 5.5.

Na Etapa 3, quando um buraco é criado na camada L pela outra excitagao primaria
de raios-X ou pelo evento anterior, um elétron da camada M ou L “desprende-se” para
ocupar o buraco. Neste processo, ele emite um unico raio-X caracteristico para este
elemento e produz um buraco na camada M ou N. Na Etapa 4, h§ transferéncia da
energia de excitacdo do interior do 4tomo, a qual é transferida para um dos elétrons
externos conduzindo a ejecdo do 4tomo. As etapas 3 e 4 estio ilustradas na, figura 5.6.

Ma figura 5.7, apresentamos um esquema indicativo do processo de FRX e o aparato

experimental utilizado.
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Figura 5.7: Diagrama esquemético do processo de FRX.

Na figura 5.8, mostramos uma foto da janela de posicionamento da amostra que

permite limitar a regifo de incidéncia do feixe de Raios-X.
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Figura 5.8: Foto da janela de posicionamento da amostra com delimitante da regiao

de interacao com o feixe de Raios-X.
5.5 Ativacao com Néutron Instrumental

Esta técnica é bem estabelecida, exata e possui boa sensibilidade para parte dos ele-
mentos quimicos da tabela periédica. E possivel detectar concentracao de percentuais
(%) até inferior a parte por bilhdo (ppb).

Utilizamos o método de comparacdo que consiste no uso de um material de re-
feréncia de composigdo quimica semelhante & amostra a ser analisada. A obtencao da
concentragao dos elementos foi feita por comparacdo direta com o padrao. O padrao
de referéncia utilizado foi o pé de hidroxiapatita certificado.

Inicialmente, obtivemos a mesma massa entre as amostras e o padrao para manter
a simetria geométrica. Efetivamos o selamento das cépsulas e em todas as etapas de
andlise as condigbes de ativagdo e contagem foram mantidas fixas.

A caracterizacgo da amostra biolégica pelo método de Ativacdo por Néutron In-
strumental envolve dois processos: a irradiacio das amostras em um reator nuclear e
a medida da ativagdo induzida por espectroscopia gama. A ativacao foi realizada pela
exposicao da amostra & um fluxo de néutrons, transformando os elementos estdveis em
radioativos pela reagdo nuclear (n,y). A medida da radioatividade foi realizada em um
detector semicondutor de alta resolugao [49].

A ativagdo das amostras foi efetuada em duas etapas de acordo com a meia-vida

dos radio-nuclideos analisados.
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Para a determinacéo de Mg, Cl e Mn, amostras e padrdes foram irradiados por um
minuto por um fluxo de néutrons térmicos de 4.10"n.ecm™257!, e por um periodo de
8 horas no reator nuclear IEA-R1 do Instituto de Pesquisas Energéticas e Nucleares,
em fluxo de néutrons térmicos de 2.7.10"2n.cm=2.5s~1. A determinacao dos elementos
foi efetivada através de espectrometro de raios gama constituido de um detector de
Germénio hiperpuro cuja resolucao corresponde & 1.83 KeV para o fotopico de energia
de 1332 KeV do ®Co, e analisador de sinal associado com 4096 canais.

Através desta técnica foram analisadas as condigdes analiticas como o método mais
adequado de preparacao das amostras, irradiacao e contagem temporal, limites de de-
teccao, acuracidade e a precisao do método foram analisados com base no estudo com-
parativo dos resultados obtidos por FRX e INAA. Quanto ao padrao foram definidos

os elementos de interesse, sendo entio preparadas as amostras.

5.6 Espectroscopia no Infravermelho por Transfor-

mada de Fourier

Existem dois tipos de vibragdes moleculares: as deformagoes axiais e as deformacaes
angulares. Uma vibracéo de deformagéo axial é um movimento ritmico ao longo do eixo
da ligacdo, de forma que a distancia interatémica aumenta e diminua alternadamente.
As vibracoes de deformagdo angular correspondem & variagoes dos angulos de ligacao,
seja internamente num conjunto de dtomos, ou seja, deste grupo de 4tomos em relacao
a4 molécula como um todo. Podemos visualizar estes tipos de vibragdes na figura 5.8.

Em uma molécula os 4tomos vibram e rotacionam na posicao do seu centro de
massa. Se a vibragio é pequena, o movimento pode ser aproximado por um movimento
harménico simples. Os fendmenos de vibrago e rotacio sio usados para determinar
08 compostos constituintes de um determinado material e sua estrutura.

Para a compreensio deste processo, a interagao entre a radiacio e a matéria deve
ser analisada. Existem diferentes técnicas que permitem analisar esta interacdo. A
Espectroscopia por Transformada, de Fourier tem oferecido bons resultados em andlise
de compostos presentes em amostras biolégicas.

A absor¢do pode ser determinada em todas as partes do espectro na regiao do
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Infravermelho, ndo apenas para um comprimento de onda especifico.

A radiagdo infravermelha na faixa de 10.000 & 100 et quando absorvida, converte-
se em energia de vibragdo molecular. O espectro vibracional mostra-se como uma série
de bandas.

Estudos espectroscépicos mostraram que os tecidos dentais duros possuem uma
janela de absorcao 6ptica entre 400-4000 em™!, permitindo a observacido de varias
linhas de absor¢ao dos compostos organicos e inorgénicos associados.

A espectroscopia no Infravermelho por transformada de Fourier é um método fisico-
quimico para o estudo das interacoes energéticas dos compostos quimicos, por meio de
uma fonte de luz de freqiiéncia fixa. A grande vantagem na utilizacdo deste método
consiste na obtencao de uma boa relagio sinal/ruido, conseguindo-se espectros de 6tima
qualidade em curtos perfodos de tempo, além da possibilidade de analisar materiais
em suas formas naturais. Estas caracteristicas possibilitam determinar quantidades

diminutas de substancias (da ordem de ppm).

Figura 5.9: Modos de deformacio axial e angular.

A figura 5.9, mostra os modos de deformacdo axial e angular possiveis para um

grupo AX, de uma molécula.

3.6.1 Principio de Funcionamento

A radiagdo contendo todos os comprimentos de onda é separada em dois feixes, um
deles percorrendo uma distancia fixa e o outro, uma disténcia varidvel (espelho movel).
Quando a diferenca entre os comprimentos de onda correspondentes é um miiltiplo
inteiro do feixe, ocorre interferéncia construtiva. A interferéncia destrutiva ocorre
quando a diferenca é um miiltiplo impar de um quarto do comprimento de onda. O
resultado de uma variagdo completa de comprimentos de onda, é uma série oscilatéria

de combinagoes destrutivas ou construtivas que conhecemos como interferograma.
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Uma transformagdo de Fourier converte este interferograma do dominio temporal
para o dominio de frequéncias. A resolucao desta técnica corresponde & um valor menor
do que 0.01 em™!. O resultado de varias varreduras é combinado para diminuir o ruido
e 0s espectros de podem ser obtidos com uma por¢ao muito pequena de amostra. Na
figura 5.10, podemos observar a foto do aparelho de FTIR.

As intensidades das bandas podem ser expressas como transmitancia (T) ou ab-
sorbancia (A). A transmitancia é a razao entre a energia radiante transmitida por uma

amostra e a energia radiante que nela incide.

- T (5.1)

A absorbancia corresponde ao logaritmo na base 10, do reciproco da transmitancia.

sendo:

1
A= — 5.2
0910T (5.2)

As posigoes das bandas no espectro infravermelho sio apresentadas nesta tese em
mimero de onda (7), cuja unidade é em=). Essa unidade é proporcional a energia de
vibragao [48].

A radiagdo absorvida pela molécula corresponde a diferentes niveis de energia vi-
bracionais e rotacionais. A concentracao minima que pode ser detectada com FTIR é

de aproximadamente 0.2 ppm.
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Figura 5.10: Foto do aparelho FTIR

59.6.2 Preparagao das amostras de KBr

Examinamos os sélidos pelo método de preparacao do disco prensado. A amostra é
inteiramente misturada com brometo de potdssio seco (KBr). A mistura foi feita por
moagem em um almofariz liso de 4gata. Para que um bom espectro seja obtido a
mistura deve estar homogénea e as particulas devem ter no mdximo 2 L.

A amostra é misturada completamente com KBr na propor¢ao aproximada de 1%
a 3% por peso e prensada para formar uma pastilha com espessura de cerca de 1 mm,
relativamente transparente a olho ni. A atmosfera ambiente é tipicamente usada para

esta técnica. Como referéncia uma pastilha pura de KBr é usada [48].
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Na figura 5.11, apresentamos um pastilhador e na figura 5.12, algumas pastilhas
confeccionadas para os experimentos. Um esquema do aparato éptico do equipamento

consta da ilustracio 5.13.

Figura 5.11: Modelo de Pastilhador para a confeccio das pastilhas de KBr.

Figura 5.12: Pastilhas de KBr.

O processo de aquisi¢ao e tratamento do sinal detectado pelo equipamento passa
por algumas etapas, como a aquisicao do espectro do sinal da amostra de referéncia e a
construcao do interferograma associado seguido da comparacao com o sinal da amostra
e a diferenga entre estes sinais constituem o espectro de transmissao para determinada
amostra. Detalhes dessa descricdo podem ser visualizados na figura 5.14.

Mede-se a radiagdo transmitida ou absorvida num certo intervalo da faixa espectral.
O sinal gerado corresponde & diferenca entre a radiacio transmitida por um material
tomado como referéncia e a radiacao transmitida pela amostra analisada, num certo

comprimento de onda.
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Figura 5.13: Representacao esquemadtica de um interferometro de Michelson.

5.6.3 Aspectos fisicos

O processo de absorc¢ao de radiacao por um material é aquele no qual um quanta de
radiagao excita um centro de absor¢do no material com um nivel de energia E; para

um nivel mais alto E;, o que é representado pela equagao abaixo:

E;— Ey = hv (5.3)

na qual v é a frequéncia da radiacao e h é a constante de Planck.

A radiagdo eletromagnética incide no material a ser estudado com uma intensidade
Iy e deixa o material com uma intensidade I. A equacgao diferencial que descreve a
taxa de mudanga de intensidade, devido & absorcao da radiagao eletromagnética pelo

material é:

ar _
dr

na qual v é o coeficiente de absor¢ao que depende do material e do comprimento de

—~I (5.4)

onda da radiag@o. A integracdo desta equagio nos fornece como resultado a sentenca:

I = Lyezp(—(x) (5.5)

o qual é conhecida como Lei de Beer.
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Figura 5.14: Interferograma da amostra padrio e tecido bioldgico gerando o espectro

de transmissao

Como mencionado anteriormente esta técnica é usual para estudos de amostras
biolégicas por permitir o uso de quantidades diminutas de material, o que contribui
para o desenvolvimento de estudos in vivo e in vitro com niimero reduzido de espécimes.

Os espectros de absorbancia das amostras de tecidos dentais foram obtidos com um
espectrofotometro Bomem DA-8 FTIR, para a regido de 4000-400 crn™! |, & temperatura
ambiente. Na andlise no infravermelho do pé de tecidos dentais foi usado KBr (2 mg

(amostra)/300 mg (KBr)).
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5.7 Microdureza Vickers

O comportamento mecanico de materiais através de teste de dureza reflete a carac-
teristica do material durante o tratamento [50-53]. Entretanto, resultados do teste
de microdureza podem ser diretamente usados para identificar sua condicao apés um
dado tratamento o tratamento. Um progresso significativo tem sido feito para o en-
tendimento da estrutura e funcéo do esmalte dental nas tiltimas décadas [50,51,54,55].

O objetivo desta anslise é verificar as variagoes na microdureza ocasionadas pelo
tratamento superficial com laser, correlacionando sua estrutura com medidas de dureza,
antes e apos a irradiacdo. A figura 5.15, temos o perfil de identacdo apds a aplicacio
de uma carga na superficie.

A condicdo de carga uada nesta tese corresponde & 100 gramas por 10 s. A partir
de cada impressao duas diagonais sio medidas usando um microscépio 6ptico com
aumento de 100 x.

A microdureza do esmalte dental tem sido associada com o aumento na concen-
tracao de célcio depois de vagarosa descalcificacéo e ataque 4cido. Vérios autores tém
relacionado a microdureza e a perda de célcio ocasionada no esmalte dental (21,56-58].
A dureza do esmalte do dente é uma propriedade fisiolégica essencial do esmalte, en-
quanto que o contetido de célcio é um importante pardmetro em mineralizacio, desmin-
eralizacado e remineralizacdo. Em trés diferentes direcoes em relacao as direcoes de ori-
entag¢ao dos prismas do esmalte, medidas de microdureza nao indicam uma anisotropia
mecanica. Experimentos de microdureza feitos em seccoes longitudinais do dente re-
alizados por diferentes autores mostram que a camada da superficie tem sua dureza
aumentada apds a irradiacdo [59].

A dureza do esmalte e dentina tem sido estudada por diversos pesquisadores que tem
usado habitualmente identadores esféricos, Vickers e Knoop. Entretanto, o identador
Knoop € o mais usado em amostras dentais. A dureza Knoop para o esmalte dental

alcanga de 272 & 440 KHN e para a dentina de 50 & 70 KHN [59].
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Figura 5.15: Esquema do identador para medida de dureza Vickers.

5.7.1 Principio de Operacao

Todo equipamento padrao de microdureza, opera com principio similar. Um identador
de diamante com geometria padrao, por exemplo, um quadrado de 136 graus baseado
num diamante piramidal (Vickers) é identado sobre uma carga conhecida, na superficie
da amostra. A carga é aplicada por um periodo conhecido de tempo, de 10 4 15 s, e
depois o identador é removido. A 4rea de contado do identador resultante é calculada
a partir da diagonal de identacdo. Conforme indicado na figura 5.16.

A medida é feita usando um micrémetro ocular, duas laminas sob o micréometro sao
alinhadas com os vértices opostos do identador e sua separacao € verificada na escala
do micrémetro. A iluminacdo é ajustada de forma a obter o maximo de contraste.
As lentes do microscépio 6ptico de teste de microdureza sio desenhadas para dar
profundidade limitada de campo e facilitar medidas precisas.

Medidas do comprimento da diagonal curta e longa de cada identacao foi estimada
para 0.5 microns, a resolucio na escala fina do instrumento teve como valor inicial 0.5
microns. Valores da dureza Vickers foram calculados para esmalte e dentina de acordo

Com a equacgao:

A(mm?)

na qual C corresponde a carga de teste e A representa a area da superficie.



Capitulo 6

Resultados e Discussoes

Algumas importantes propriedades dos tecidos dentais incluem as propriedades épticas
e tribolégicas. Nesta pesquisa, estudamos as propriedades Gpticas como, absorbancia
para os tecidos dentais: esmalte, dentina, raiz e cemento para dentes humanos e dentes
bovinos e a refletncia para o cemento bovino. As propriedades dpticas foram avaliadas
na regiao do infravermelho préximo.

Sao apresentados os resultados para a Microscopia Eletronica de Varredura junta-
mente com a composicdo quimica dos tecidos dentais por Energia Dispersiva de Raios-
X, Fluorescéncia de Raios-X, Ativacdo com Néutron Instrumental, Espectroscopia no

Infravermelho por Transformada de Fourier e Microdureza Vickers.

6.1 Microscopia Eletronica de Varredura

Foram adquiridas fotomicrografias eletrénicas de varredura com aumentos originais
padronizados de 33, 100, 300, 500, 1200, 3000 e 10000 X. Nas micrografias ana-
lisamos as modificacdes morfolégicas devido a irradiacio com laser de Neodimio para
0s parametros estabelecidos nesta tese.

Obtivemos numa primeira etapa uma estimativa da variagio da espessura do es-
malte ao longo do dente, seguindo da face oclusal para a raiz e da lateral do esmalte

para a dentina, conforme pode ser visualizado na figura 6.1.

47
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Figura 6.1: Micrografia eletrénica do corte transversal do tecido dental humano. Di-

mensao de esmalte e dentina, espessura frontal e lateral.

Selecionamos um conjunto de micrografias eletronicas para cada parametro de ir-
radiacao com a finalidade de representar a morfologia resultante para cada condicdo
experimental.

Na figura 6.2, exibimos a micrografia eletrénica da regidao néo irradiada de esmalte

dental humano. Observamos ondulagdes caracteristicas do tecido, as linhas de Retzius

[39].

Figura 6.2: Micrografia eletronica de varredura de esmalte dental humano nao irradi-

ado.

Irradiamos a superficie do esmalte com densidade de energia de 10 a 40 J/cm?. Na
figura 6.3, visualiza-se a incidéncia de um pulso, observando detalhes da morfologia
alterada quando comparada ao tecido controle.

As amostras irradiadas com densidade de energia de 40 J/cem? e largura temporal
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Figura 6.3: Regido do esmalte dental irradiada com laser de Nd:YAG, densidade de
energia 40 J/cm?, largura temporal de 6 ns e taxa de repeticao de 5 Hz. Observa-se

halo lateral.

Figura 6.4: Fotomicrografia eletrénica de varredura de esmalte dental humano sub-
metido a irradiagao com densidade de energia de 40 J/crn?, largura de pulso de 6 ns e

taxa de repeticao igual & 5 Hz.

de 6 ns e taxa de repeticio 5 Hz apresentaram aspectos de fusao e formacao de bor-
das laterais a partir de residuos provenientes do derretimento do material orgénico,
conforme pode ser visualizado na figura 6.4.

Notamos que as superficies irradiadas apresentam, de acordo com a densidade de
energia e largura temporal aplicadas, dimensao distinta e 4reas com tratamento da

superficie, também como padrio para cada paradmetro considerado.
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Figura 6.5: Micrografia eletronica de varredura de esmalte dental humano submetido
a irradiacdo com densidade de energia de 11 J/cm?, largura de pulso de 6 ns e taxa de

repeticao igual a 5 Hz.

Figura 6.6: Micrografia eletronica de varredura de esmalte dental humano submetido a
irradiacao com densidade de energia de 22.5 J/cm?, largura de pulso de 200 ns e taxa

de repeticao igual & 7 Hz.
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Figura 6.7: Micrografia eletronica de varredura de esmalte dental humano irradiado

com laser de Nd:YAG com pardmetros: 40 J /em?, 10 ns, 5 Hz (aumento 1000X).

As dimensdes da regizo abrangida pela incidéncia do feixe estao mostradas na tabela

6.1.

Tabela 6.1: Dimensdo da regido de esmalte dental humano modificada pelo laser para

diferentes densidades de energia aplicada.

Largura temporal Densidade de Energia Diametro (pun)

6 ns 40 J/em? 72
6 ns 20 J/cm? 47
6 ns 11.5 J/em? 33
200 ns 22.5 J/em? 40

Nao observamos o aparecimento de trincas provenientes de efeitos térmicos devido
a irradiacao do esmalte dental.

Nas micrografias obtidas para diferentes aumentos observamos regides nao abla-
cionadas com auséncia de fraturas. Conforme podemos visualizar nas figuras 6.3 &
6.7.

A superficie irradiada para o parametro de 40 J/cm? apresenta mudanca morfolégica
com regides sobressalentes que constituem basicamente contetido mineral. Podemos

visualizar as regides irradiadas nas micrografias eletronica da figuras 6.8, 6.9 e 6.11.
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Figura 6.8: Micrografia eletronica de varredura de esmalte dental humano irradiado

com laser de Nd:YAG com parametros: 40 J Jem?, 10 ns, 5 Hz (aumento 10000X).

Figura 6.9: Micrografia eletrénica de varredura de esmalte dental humano irradiado

com laser de Nd:YAG com pardmetros: 40 J /em?, 10 ns, 5 Hz (aumento 20000X)
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Figura 6.11: Resultado da profundidade atingida pelo feixe de pulso curto em funcao

da densidade de energia aplicada.

Cortes transversais permitiram a verificacio do efeito induzido pelo laser em profun-
didade no espécime de esmalte dental humano apés a irradiagao com laser de Nd:YAG,
conforme podemos observar na figura 6.10.

Para os espécimes de esmalte dental humano analisados, os resultados indicam que
diferentes densidades de energia induzem alteracdes ao longo da superficie com distintas
espessuras, no caso deste trabalho ndo houve ablacio do material e a regido modificada

pelo laser foi inferior & 5 pum.
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O objetivo da realizagao do ensaio com &4cido ldtico e acético foi verificar as mod-
ificacoes no esmalte bovino apds tratamento com 4cido para simular o efeito micro-

biolégico, juntamente com a efetividade do uso de laser.

Figura 6.12: Micrografia eletronica de varredura de esmalte dental bovino destacando

a regiao prismatica apds ataque com 4cido latico.

Na figura 6.12, observa-se a regido prisméatica apés ataque com &cido latico. Na
regiao irradiada e submetida ao ataque 4cido temos a estrutura prismética reduzida,

conforme visualiza-se na figura 6.14.

Figura 6.13: Micrografia eletronica de varredura de esmalte dental bovino destacando

a regido prismética apds ataque com 4cido acético.

A morfologia superficial dos prismas de esmalte bovino apresentada na figura 6.13

possue estrutura similar & figura 6.12. Entretanto, nota-se que o material organico das
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regioes interprismdticas € mais preservado, devido as diferenca entre 0s dois tipos de
4cidos. As modificacdes morfoldgica apds a irradiagao com laser apresentam-se nas

figuras 6.14 e 6.15.

Figura 6.14: Micrografia eletronica de varredura de esmalte dental bovino irradiado 40

J/em?, 10 ns, 10 Hz, destacando a regiao prismatica apés ataque com écido latico.

Figura 6.15: Micrografia eletronica de varredura de esmalte dental bovino irradiado 40

J/em?, 10 ns, 10 Hz, destacando a regiao prismética apés ataque com acido acético.
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6.2 Espectrometria por Energia dispersiva (EDS)

com detetor de Silicio dopado com Litio

Foram estudadas por EDS seis amostras para cada grupo. Os dados adquiridos foram
analisados estatisticamente pela Correlacao de Pearson e anédlise de Variancia.

A composicio dos elementos traco presentes na camada do esmalte dental pode ser
afetada pela saliva [6] na regido entre 100 a 150 um da superficie [7].

Na anélise deste resultado consideramos quatro elementos essenciais Ca, P, O e F.

Uma correlagio entre a presenca destes elementos est4 disponivel na literatura (8]
com relacdo & tendéncia para cérie, designam-os como influentes no processo cariogénico
(F,P), levemente influentes (Mo, V, Cu, Sr, B, Li, Au), sem influéncia na cérie (Ba,
Al, Ni, Fe, Pd, Ti), suportam a lesdo (Se, Mg, Cd, Pb, Pt, Si) e sao incertos quanto
ao papel no processo (Br, Be, Co, Mn, Sn, Zn e I).

A razdo da concentracdo de cdlcio pela concentragao de fésforo é varidvel na apatita
sendo o valor aproximado de 1.67 o mais aceito. Os elementos que comumente sao
incorporados & estrutura de hidroxiapatita sio carbonato, citrato, sédio, magnésio,
potéssio, cloro e quantidades varidveis de fliior. Um dos fatores relevantes para o fliior
é sua propriedade de alterar a dureza do cristal. Outro fator determinante é que a
hidroxiapatita é a forma menos soliivel de fosfato de calcio em pH neutro.

Apresentamos, para a superficie controle valores da razao [Ca]/[P] de diferentes
autores sendo que nossos resultados sdo da mesma ordem de grandeza destes. Essa
andlise contribui para nos certificarmos da coeréncia existentes nos resultados aqui
expostos.

Na figura 6.16, apresentamos os percentuais obtidos para os elementos principais do
esmalte dental humano no irradiadas e irradiadas com densidade de energia de 40J/cm?,
10 ns e 5 Hz. Na figura 6.17, mostramos um espectro tipico de EDS comparando uma
amostra controle e irradiada de esmalte dental. Nesta figura visualizamos a perda de

fosforo apds a irradiagao.
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Tabela 6.2: Analise elementar para o esmalte (% peso) por EDS para densidade de

energia de 40 J/cm?, largura temporal 10 ns, 5 Hz.

Elemento Atomico Ca Na Cl K Ca/P

Tecido Dental A A A A A

Esmalte Humano Controle 64.83 34.01 0.45 0.71 0 1.91

Esmalte Humano Irradiado 46.27 22.05 10.85 18.71 212 210

Esmalte Bovino Controle 66.08 32.56 0.48 0.78 0.1 203

Esmalte Bovino Irradiado 42.95 20.74 12.78 19.25 428 2.07
=Numero de amostras 6

Andlise em triplicata

Tabela 6.3: Resultado da anilise quantitativa do esmalte dental apés a irradiacdo com

laser.

Areas Examinadas Ca/P
Densidade de Energia 10 J/em? 40 J/em?
Centro da cratera 2.28 224
Margem da cratera (derretimento) 217 2.00
Periferia nao irradiada 2.07 1.96
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Figura 6.16: Percentual em peso de elementos majoritdrios existentes em amostras de

esmalte dental humano nao irradiadas adquiridas por EDS.

Os resultados apresentados na tabela 6.2 indicam que a concentragéo [Ca]/[P] au-
mentou 10 % para o esmalte dental humano e 2 % para o esmalte dental bovino apos
a irradiacao com laser.

A razdo [Ca}/[P] para o centro, margem da cratera e periferia nao irradiada foram
2.24, 2.00 e 1.96, respectivamente, conforme mostrado na tabela 6.3. Isto indica que
houve uma modificacio somente na 4rea na qual observamos o aumento no relevo da
superficie com halo lateral.

A transformacao de fase e mudanca estrutural do esmalte para distintos intervalos

de temperatura tem sido estudado [60].
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a : : .
OK i 1997 0K 1807
FK 387 FK 0.51
p PK 2476 PK 2574
CaK 51.39 P CaK 5560

F
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Figura 6.17: Espectro caracteristico de uma amostra de esmalte dental humano-
Percentual em peso de emementos majoritdrios e trago existentes em amostras de

esmalte dental humano.

A apatita do esmalte e dentina fundem acima de 1000 °C. Durante a irradiacao com
laser pulsado, o gradiente de temperatura decresce rapidamente ocorrendo mudanca
estrutural e composicional devido a considerdvel aumento em temperatura numa fina
camada sem afetar a regido sub jacente, este fato pode ser verificado na tabela 6.3.

A energia do laser causa uma répida elevagdo da temperatura local induzindo a
fusdo, resolidificacdo e a decomposigéo dos cristais de hidroxiapatita [61].

Como mencionado anteriormente, o grau das mudancas é afetado pelas carac-
teristicas 6pticas do tecido, assim as mudancas variam de acordo com o tipo de laser
e tecido. Geralmente, a irradiacio com lasers de pulso curto é acompanhada por um
microplasma. O tempo de vida do microplasma é da ordem de 40 segundos, mas pro-
duz alta temperatura, aproximadamente 10.000 °C [62]. O microplasma produz uma
mudanca composicional, estrutural e de fase numa camada muito fina da superficie.

Amostra de tecido dental bovino apresenta composi¢cdo quimica semelhante ao
tecido dental humano, deste modo podemos utilizar o dente bovino cujas dimensoes
permitem a separacdo dos constituinte do dente com maior precisao.

Nas figuras 6.17 e 6.18, mostramos a variacao quimica elementar de amostra de

esmalte bovino controle e irradiado com densidade de energia de 20 J/cm?, 6 ns e 5

Hz.



6.2. Espectrometria por Energia dispersiva (EDS) com detetor de Silicio
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Figura 6.18: Mapeamento da composicdo quimica elementar de amostra de esmalte
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Figura 6.19: Mapa da composicio quimica elementar de amostra de esmalte dental

bovino irradiado para a condigdo de energia 20 J Jem?.
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6.3 Correlagao entre o teor de Calcio e Fésforo

A correlagéo é definida como o grau de associacio entre varidveis quantitativas e prediz
o comportamento de uma variavel em fungao de outra a partir de um conjunto de dados
experimentais.

A correlagdo corresponde a medida da similaridade e associacdo entre varidveis.
Sua utilizagao para a andlise estatistica de dados provenientes de ensaios quimicos tém
sido apresentada frequentemente.

Utilizamos a correlagdo com o intuito de definir uma possivel dependéncia linear
entre o teor de Cilcio e Fésforo presente nos tecidos dentais controle e irradiados com
distintos parametros do laser-

Para a verificacdo do acima exposto, calculamos a correlacdo de Pearson, a partir
do coeficiente de correlagao definido por 7, verificando a dependéncia linear entre dois
grupos de valores quantitativos. A correlacio de Pearson determina a extensio da
relagéo linear entre dois valores quantitativos (expressao 6.1).

O grau de associagdo é méaximo quando r corresponde a 1, o que representa uma
relagao diretamente proporcional e r com valor -1 indica uma relacdo inversamente
proporcional, sendo que entre as varidveis. Quando o valor é igual a zero ou préximo

de zero, representa a auséncia de uma relagdo de linearidade entre as varidveis.

Sl -B-7)
N CEE SO

Os resultados mostrados nas figuras 6.20, 6.21 e 6.22, para o coeficiente de cor-

(6.1)

relagao, mostram que embora sejam distintas densidades de energia aplicadas e largura
temporal de mesma ordem, os valores de r mantém um padrao de correlacdo positiva,
indicando que existe uma relacao linearmente proporcional entre os contetidos de Ca e
P, no periodo anterior e posterior 4 irradiacao com laser.

Com base nos pardmetros utilizados neste estudo, as densidades de energia, larguras
temporais e as taxas de repetigdo aplicadas foram indicativo de que um padrao de
mudanca morfolégica juntamente com alteracio na composicdo quimica produz um
aumento de resisténcia & ataques cariogénicos sem comprometimento da superficie e

prejuizo em razao do efeito térmico ao tecido adjacente.
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Figura 6.20: Correlagao entre teor de Clcio e Fésforo presente no esmalte dental (nao

irradiado) cujo r=0.803.
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Figura 6.21: Correlagdo entre teor de Célcio e Fésforo presente nos tecidos dentais

controle cujo r=0.637, densidade de energia 20 J Jem?, 6 ns, 5 Hz .
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Figura 6.22: Correlagio entre teor de Calcio e Fésforo presente nos tecidos dentais

irradiado cujo r=0.612, densidade de energia 40 J/em?, 10 ns, 5 Hz.

As densidades de energia aplicadas foram inferiores as densidades sugeridas para
ablacionar o tecido. Assim, os pardmetros propostos neste estudo destinaram-se a
tratar sem retirar material do tecido, isto é, modificar a superficie visando unicamente
a formacéo de regides com microespacos suficientes para infiltrar solugdes fluoretadas

€ outros agentes com efeito de prevenir o surgimento de lesdes do tipo carie.
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6.4 Fluorescéncia de Raios-X

Conforme descrito no capitulo 5, a técnica de FRX permite a determinagao dos ele-
mentos majoridrios presentes na amostra de tecido. A tabela 6.4, apresenta os valores
da concentracao dos elementos Célcio e Fésforo obtidos aplicando esta técnica.
Medidas destinadas a avaliar a variacao no conteiido quimico dos espécimes foram
efetuadas para 32 amostras de esmalte dental por FRX. Estas amostras foram exami-
nadas em duas etapas: antes do tratamento a laser e apds o tratamento. O tratamento
a laser consistiu de irradiacdo com densidade de energia igual a 40 J/cm?, largura
temporal de 10 ns e taxa de repeticio de 5 Hz. Apresentamos na tabela 6.4 os valores

de Ca e P obtidos no experimento com valor médio e desvio padrao associado.

Tabela 6.4: Analise elementar para o esmalte (% peso) por FRX.

Elemento Atomico CatDP PXDP O+DP F+DP Ca/P

Tecido Dental

Esmalte Humano Controle 42.784+1.79 19.4440.3 37.744+1.91 0.1+0.22 2.2
Esmalte Humano Irradiado 45.36+3.28 14.244+6.37 39.64+5.28 0.24 3.24
N= Numero de amostras 32 32 32 32

Nas tabelas 6.5 e 6.6, observamos os valores para os elementos majoritdrios cuja
taxa entre os elementos Célcio e Fésforo para o esmalte dental humano correspondem
a 2.09 e 2.1, respectivamente. Entendemos que estes valores nao sao absolutos, mas
constituem uma medida importante para a comparagao com os resultados apresentados.

A anilise dos valores da composicdo quimica indica que a irradiagdo com laser
para o parametro de 40 J/cm?, largura temporal de 10 ns e taxa de repeticdo de 5 Hz
apresenta um aumento de 10% para o conteiido de Célcio e uma redugdo de 20 % no
contetido de Fdsforo, conforme a tabela 6.4.

Na tabela 6.6, temos os valor da razdo Ca/P para a dentina humana. Os valores
obtidos para a dentina bovina foram razoavelmente superiores, conforme visualiza-se

na tabela 6.7. O aumento da razdo Ca/P para a dentina bovina correspondeu a 7%.
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Tabela 6.5: Composicao quimica do esmalte dental (percentual em peso) estabelecida

por Hodge,H.C. [38].

Contetido Mineral Média Ca/P
Calcio 36.1 2.09
Fésforo 17.3
Carbonatos 3.0
Magnésio 0.5
Sédio 0.2
Potéssio 0.3
Cloro 0.3
Enxofre 0.3
Cobre 0.01
Zinco 0.016
Fhior 0.016
Silicio 0.003
Ferro 0.0025

Tabela 6.6: Composigdo quimica do esmalte dental (percentual em peso) estabelecida

por Zipkin, L. [63].

Conteido Mineral Esmalte Dentina Osso
Caélcio 35.9 25.9 39.4
Fésforo 17.0 12.6 18.0
Fldor 0.01 0.02 0.095

Ca/P 2.1 2.06 2.2
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Tabela 6.7: Analise elementar para a dentina bovina (% peso) por FRX.

Elemento Atomico Ca+DP P+DP O+DP Ca/P
Tecido Dental

Dentina Bovina Controle 40.74 £1.43 13.47 +0.51 45.88+1.82 3.02
Dentina Bovina Irradiada, 46.67 £4.55 14.57 +1.37 38.75 +591 3.20
N= Nimero de amostras 5 5 3 5

Densidade de Energia 40 J/cm 2 10 ns

A tabela 6.8, apresenta valores composicionais obtidos de pastilhas de tecido dental.
Verificamos que os resultados tiveram menor variabilidade do que os obtidos para
fragmentos de amostras do dente. Ressalta-se que a razao Ca/P foi superior neste caso
bara as amostras de esmalte humano, esmalte bovino e hidroxiapatita, com valores
inferiores para dentina e cemento. Este fato est4 relacionado & separagao das amostras
para confeccdo das pastilhas.

Com relacdo ao cemento bovino, os resultados obtidos indicam um aumento abaixo
de 30% para a razao Ca/P, de acordo com os resultados apresentados na tabela 6.9.

Concluimos que nao h4 diferenca significante no percentual por peso de Cilcio
obtido entre o grupo nio irradiado e irradiado com laser para 40Jem™2, 10 ns, 10
Hz, conforme apresentado na tabela. Verificamos também que para o contetido de
Fésforo hé diferenca significante entre o grupo nao irradiado e irradiado com laser para
40Jcem ™2, 10 ns, 10 Hz, na tabela esta andlise é apresentada.

Durante a pesquisa realizamos um estudo comparativo entre a técnica de espec-
troscopia de Raios-X e a técnica de Ativacdo com Néutron Instrumental com o intuito
de verificar a precisdo da técnica, frente & proposta inicial do trabalho. Posteriormente
discorreremos sobre o ensaio experimental realizado e seus indicativos.

Para produzir resultados conexos, deve ser aplicada uma COITeGao, que permita-nos
considerar um intervalo médio de valores da composi¢ao elementar sem detrimento
para a proposta em desenvolvimento. FEsta COITeCa0 permite sugerirmos um valor
que comtemple uma maior totalidade de individuos. Na tabela 6.10, apresentamos os

valores obtidos por diferentes métodos analiticos para a concentracdo de Calcio. Nesta
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Tabela 6.8: Anélise da composicéo quimica elementar (% peso) para pastilhas de teci-
dos dentais por FRX (parametro de 40 J /em?, largura temporal de 10 ns e taxa de

repeticao de 10 Hz.

Elemento Atomico CaxSD P£SD 0O+SD F£SD Ca/P
Tecido Dental

Esmalte Humano Controle  56.54+0.59 20.31£0.16 22.40+1.06 0.752-0.51 2.78
Esmalte Humano Irradiado  55.2141.09 19.27+0.24 25.23+1.31 0.29+0.25 2.86
Esmalte Bovino Controle 51.41£2.10 20.60+0.50 27.92+2.63 0.06+£0.11 2.49
Esmalte Bovino Irradiado 52.28+0.80 20.18+£0.19 26.98+1.02 0.75+0.51  2.59
Dentina Humana Controle  62.76+2.03 16.854+0.29 20.33+2.22 0.06+0.10  3.72
Dentina Humana Irradiada  61.594+2.14 16.7440.33 20.86+2.40 0.80+0.103  3.68
Cemento Humano Controle  67.68+1.08 11.68+0.16 20.38+1.21 0 5.79
Cemento Humano Irradiado  63.6141.29 12.89+0.15 23.49+1.42 0 4.93
Hap Controle 46.49+0.52 20.864+0.15 32.2640.66 0.384+0.26 2.23
Hap Irradiada, 46.85+0.92 20.65+0.27 32.284+0.82 0.28+0.38  2.27
N 3 3 3 3

Tabela 6.9: Analise elementar para o cemento bovino (% peso) por FRX.

Elemento Atomico Ca P 0 Ca/P
Tecido Dental A A A

Cemento Bovino Controle 31.18 11.65 57.18 2.67
Cemento Bovino Irradiado 27.47 9.57 62.96 2.87
Cemento Bovino Controle 30.29 11.02 58.69 2.75
Cemento Bovino Irradiado 19.93 5.68 74.59 3.51
Cemento Bovino Controle 30.86 11.75 57.44 2.63
Cemento Bovino Irradiado 31.31 11.47 57.23 2.73
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Tabela 6.10: Resultado da andlise de variancia de um fator para o contetido de Céalcio

do cemento bovino por FRX (40Jem™2, 10 ns, 5 Hz).

Célcio

Fonte de variabilidade Soma dos Quadrados Quadrado Médio F p
Entre grupos 31.1853 31.1833 1.52 0.2632
erro 122.786 20.4643

total 153.971

Tabela 6.11: Resultado da anélise de variancia de um fator para o contelido de Fésforo

da amostra de cemento bovino por FRX (40Jem™2, 10 ns. 5 Hz).

Fésforo

Fonte de variabilidade Soma dos Quadrados Quadrado Médio F p
Entre grupos 828.164 828.164 270.28 0.0000
€erro 18.3844 3.06407

total 846.548
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Figura 6.23: Percentuais de elementos majoritdrios obtidos por FRX para cemento

dental bovino controle e irradiado (40Jerm™2, 10 ns, 5 Hz).
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Figura 6.24: Elementos majoritdrios e traco presentes em amostras de tecido dental.

tabela temos como percentual méximo medido 43.6 e valor minimo igual a 29.5.
As investigacoes efetuadas neste trabalho e os resultados alcangados ressaltam a

boa aplicabilidade da técnica de FRX para analisar as alteragoes induzidas pelo laser

nos tecidos dentais duros.

6.5 Ativagao com Néutron Instrumental

Esta técnica foi utilizada para a determinagéo de elementos majoritarios e trago acumu-
lados no tecido dental. Através desta técnica foram analisadas as condigdes analiticas
como o método mais adequado de preparacao das amostras, irradiacao e contagem tem-
poral, limites de detecgéo, acuracidade e precisdo do método foram estudados baseado
no estudo comparativo dos resultados obtidos por FRX e INAA.

Na tabela 6.11 apresentamos a concentracdo do elemento Zinco obtido por INAA.
Uma comparacao com resultados publicados é também apresentado nesta tabela. Quanto
ao padrao foram definidos os elementos de interesse e preparadas as amostras. Con-
forme mostrado na tabela 6.12.

O uso da técnica de INAA permitiu verificarmos as flutuagdes nos valores obti-

dos comparando amostras com a composi¢do quimica analisadas anteriormente por
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Tabela 6.12: Concentracao de Cdleio no esmalte dental de dentes molares sem lesgo.

Referéncia n Média Método Analitico
Soremark and Samsahl, 1961 15 36.4+1 RNAA
Litlle et al. 1962 60 36.1

Besic et al. 1 31.0-37.5 EPXRMA
Retief et al. 1971 8 37.01+0.6 INAA
Derise et al. 1974 175 35.24+0.5 AAS
Ahlberg and Akselssom, 1976 1 35-30 EPXRMA
Turkstra, 1977 8 37.0+0.6 INAA
Breus, 1981 80 39.7+0.1 RDDR
Bodart et al.,1981 80 30 SP
Olkkonem et al., 1982 22 31.612.7 EDXRF in vivo
Borovsky et al., 1984 39 37.44+2.6 EXRMA
Borovsky et al., 1987 16 29.54+2.1 CH
Nikolishin et al., 1989 5) 37.04+0.3 EPXRMA
Udovitskaya and Parpalei, 1989 140 34.5+0.9 CH
Borovsky and Lukinykh, 1991 30 37.0240.01 AES
Manea-Krichten et al., 1991 6 36.540.4 MS
Aeshed et al., 1994 1 43.6+0.4 RBS
Nikolishin et al., 1989 35 36.3%+0.8 INAA
Nikolishin et al., 1989 5) 37.0£0.3 EPXRMA

Nossos Resultados [45], 2002 32 42.74+0.8 FRX
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Tabela 6.13: Concentracdo de Zinco no esmalte dental de dentes molares sem lesao.

Referéncia n Média Método Analitico
Maksimovsky et al, 1969 14 122-209 INAA
Desire et al.,1974 173 180—187 INAA
Borovsky et al.,1991 30 17042 INAA
Nossos Resultados, 2002 3 156+7 INAA

Tabela 6.14: Comparacéo qualitativa da concentracao de Calcio entre as técnicas de
FRX e INAA.

Caprx-e1 > Cappx_fap Carnvaa-er > Carnvaa_pap
Carrx—e2 > Cappx_fiap Carnas-e2 > Carnaa—map

Caprx-a> Caprx—e1 > C arrx-Hop Carnaa—a > Carnan-e1 > Carnaa_pap

Carrx—r > Cappx_q4 Carnaa—r > Carnaa_g
el= esmalte 1 e2= esmalte 2
d= dentina I= raiz

Hap= Hidroxiapatita
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FRX. Os resultados adquiridos por INAA mostraram que as proporgoes estao em con-
cordancia para as duas técnicas.

Resultados da literatura sugerem uma correlagéo entre concentracdo de magnésio
e a densidade do esmalte dental e possivelmente entre magnésio e a concentragao de
protefnas. Regides do esmalte com alta concentracio de magnésio sdo mais suscetiveis
a cdrie. A concentracdo de magnésio nas particulas assume valores de 0.1 para 0.6 com
ocasional valor 1. Em cada uma das sec¢oes analisadas a concentragao aumentou da
superficie para o interior do esmalte. Podemos visualizar na figura 6.25 que o valor
obtido para o Mg foi superior ao encontrado para o Al e Zn, cujo valor néo foi detectado
por outras técnicas.

Resultados da distribuicio mineral em secdes mesio-distais de esmalte de dentes
pré-molares permanentes indicam uma concentrago (percentual em peso) de Caélcio
de 36.0 & 39.0 e uma concentracdo de fésforo de 17.4 & 18.6 e a concentragao de
magnésio variou de 0.18 &4 0.30. Os autores argumentam que devido as dificuldades
vivenciadas para a determinagdo da concentracao de célcio, fésforo e magnésio numa
mesma amostra os valores para célcio e fésforo podem estar ligeiramente elevados. A
localizagao ultraestrutural do magnésio no tecido néo esta totalmente esclarecida e uma
possibilidade e que ele esteja associado & fase mineral, entretanto no niicleo central dos
cristalitos do esmalte. Estudos envolvendo espectroscopia Raman tem sustentado esta
hipétese.

Estudos realizados com dentes incisivos de ratos relatam que as concentracoes de
carbonato e magnésio diminuem com os estégios de formacao do dente. Esta afirmagao
é coerente, pois a concentragdo tende a ser alta préxima a juncdo amelodentinal e é
também compativel com a sugestao de que no niicleo dos prismas do esmalte, verificado

por 1nicroscopia eletronica contém relativamente altas concentracoes de ambos os fons.
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6.6 Espectroscopia por Transformada de Fourier

As caracteristicas espectrais mais intensas para os tecidos dentais encontram-se nas
regioes do espectro de 620 e 582 crm~!, 961 em™, 1030 em™!, 1081 em~! e 1100 em-1
todas essas bandas estdo associadas aos fons fosfatos . J4 os fons carbonatos podem
ser encontrados em sitios de OH~ na rede de fosfato de célcio hidratado que forma o
esmalte. Uma banda relativamente intensa, aparece e corresponde a 878 em~1. Ban-
das relacionadas as vibragées do grupo carbonato contribuem para as caracteristicas
espectrais na regido que compreende 1410 4 1360 em ™,

O espectro de absorbancia do esmalte, dentina e rafiz foram obtidos para dentes
humanos e bovinos. As amostras irradiadas mostraram uma redugdo na regido da
agua, fosfato, carbonato e matéria organica. Observamos uma redugdo nos compostos
basicamente organicos. Os resultados espectrais indicam uma alteracdo no espectro de
absorbancia dos compostos inorganicos que correspondem 3 absorcao do grupo fosfato,

um dos componente principais dos tecidos dentais.
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6.6.1 Esmalte

Os espectros de absorbancia de FTIR das amostras de tecidos dentais controle e irra-
diados podem ser visualizados nas figuras 6.26, 6.27. 6.28 e 6.29. Na faixa espectral de
400-4000 crn™! observamos as mudangas nas bandas relacionadas ao conteido organico
(protefnas e dgua) e inorganico (fosfato e carbonato). As avaliacdes das mudancas
ocorridas nos grupos funcionais basearam-se na comparacao das intensidades relativas

das bandas de absorbancia pré e pés irradiacio com laser.

—e+—Irradiado 10 Jicm’, 6ns, 5Hz

—e—1Irradiado 40 Jcm Z, 6ns,5Hz
—co—Controle

Absorbancia {u.a.)

500 1000 1500 2006 2500 3000 3500 4000
NUmero de Onda (cm™)

Figura 6.25: Espectro de absorbancia de amostra de esmalte dental humano submetido

a A = 1.064nm, 10 e 40 J/cm? e largura de pulso de 6 ns, 5 Hz.

Na figura 6.26, mostramos o espectro obtido para o esmalte dental humano para
densidade de energia de 10 e 40 J/cm?, largura temporal de 6 ns e taxa de repeticao
de 5 Hz. Alteragtes ocorreram para os dois valores de densidade de energia na por¢ao

organica e bandas relativas a dgua. Detalhes sdo mostrados nas figuras 6.27, 6.28 e

6.29 com ampliacao das bandas.
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Figura 6.26: Espectro de absorbancia por FTIR de esmalte dental humano submetido
a A = 1.064nm, 40 e 10 J/cm? e largura de pulso de 6 ns para a faixa espectral de
1800 a 1300 cm™!. Observa-se diferencas na intensidade relativa das bandas amida I
(1650 cm™!), amida II (1550 cm™!) e carbonato (1425-1450 em~!). A banda amida I

é suprimida apds a irradiagdo enquanto que as outras bandas sdo reduzidas.
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Figura 6.27: Espectro de absorbancia por FTIR de esmalte dental humano submetido
a A = 1.064nm, 40 e 10 J/cm? e largura de pulso de 6 ns para a faixa espectral de 1500
a 800 em~!. Nao h4 diferenca nas bandas obtidas correspondente ao grupo fosfato
e carbonato, apenas verficamos uma reducao na intensidade relativa das bandas de

fosfato (1160 -1030 cm™1), carbonato (970- 870-cm™1).



6.6. Espectroscopia por Transformada de Fourier 76

—as—Irradiado 10 Jem’, 6ns, 5 Hz
—«—Irradiado 40 Jiem’, 6ns, 5 Hz
—o— Controle

—

o

3

L

©

®

o

e

o

]

1 1 1 L
400 500 600 700 800 900

NUmero de Onda (¢m™)

Figura 6.28: Espectro de absorbancia por FTIR de esmalte dental humano submetido
a A = 1.064nm, 40 e 10 J/cm? e largura de pulso de 6 ns para regiao de 900- 400 cm L.

Nao apresenta modificacbes nas posicdes das bandas. mas a reducdo na intensidade

relativa é observada.

Os espectros obtidos foram ajustados matematicamente para o cdlculo da drea sob
cada banda. Na figura 6.30 podemos observar um exemplo do ajuste para curvas
obtidas.

Apresentamos na figura 6.31 uma comparagdo entre os espectros de esmalte e
dentina para a regido de 1300 a 700 cm™!. Visualizamos a banda central a 1030
em~!. Observamos uma diferenca na forma dos picos & 1260, 960, 870 e 810 em—L. As
bandas em 1260 ™! e 810 cm ™! aparecem apenas na dentina e 870 em™! apresenta-se
com intensidade relativa reduzida no esmalte. A diferenca na composicdo quimica do

esmalte e dentina justifica a existéncia de distintas bandas caracteristicas [64].
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Figura 6.29: Ajuste matemdtico para a determinacao da 4rea sob as bandas.
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Figura 6.30: Espectro de absorbéancia de esmalte e dentina humana. O espectro permite

a comparagao entre os comportamento

de 1030 em™'.

s dos constituintes do esmalte e dentina na regiao
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Na figura 6.32, temos o espectro de absorbancia para o esmalte dental bovino con-
trole e irradiado com densidade de energia de 20 J/cm?, largura temporal de 6 ns e
taxa de repeticao de 5 Hz.

Existem diferentes maneiras de examinar as razdes entre os valores de drea sob cada
banda para os espectros de amostras irradiadas comparadas ao espectro das amostras
controle. Adotamos a determinacéo da area sob cada banda em fungdo da absorbancia.

Podemos visualizar na figura 6.33 a relagio entre a area estimada sob a banda e
o respectivo valor da absorbancia para o esmalte dental humano controle e irradiado
para a condigao: 40 J/cm?, 6 ns e 5 Hz. Observa-se que a reta obtida para a superficie
irradiada apresenta valores superiores para as condicoes de irradiagao definidas.

A figura 6.33 aparece a titulo de comparacao com a figura 6.34. A razao determinada
entre a drea do pico mais intenso 1.030 cm ™! relacionado a drea sob as outras bandas

obtidas no espectro de esmalte dental humano é apresentada.

Bovine Enamel
—v— Controle

e 40 Jfem?, 6 ns, 5 Hz
—=n— 20 Jicm®, 6 ns, 5 Hz

Absorbance (arb. units)

'l 1 1 | 1 1 2 1 1 1

2500 2000 1500 1000 500
Wavenumber (cm’)

Figura 6.31: Espectro de absorbancia de esmalte bovino para a condigao 20 J/cm?, 6

ns, 5 Hz.
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Figura 6.32: Area sob as bandas de absorbancia de esmalte dental humano controle e

irradiado.
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Figura 6.33: Razdo da 4rea da banda & 1030 em™! sob as bandas de absorbancia de

esmalte dental humano controle e irradiado, 40 J/cm?, 6 ns e 5 Hz.
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Figura 6.34: Espectro de Reflexao de esmalte humano.
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Figura 6.35: Espectro de Reflexdo de esmalte bovino.
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Figura 6.36: Espectro de absorbabanda de esmalte humano controle e irradiado para

a regiao a 1030 cm 1.
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Figura 6.37: ’Area sob as bandas de absorbéncia de esmalte bovino controle e irradiada.
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Tabela 6.15: Valores médios de analise da taxa I/C para as bandas predominantes em

amostra de Esmalte Dental Humano.

Absorbancia Controle Irradiado ~ Razao (I/C) Aumento (%)
564 - Fosfato 1.143 1.14372 1.001 0.1

604 - Fosfato 0.95268 0.88634 0.93036

872 - Carbonato 0.30449 0.30028 0.98617

1032 - Fosfato 2.31546 2.38693 1.031 3.1

1415 - Carbonato 0.3031 0.29583 0.97601

1459 - Carbonato 0.38133 0.3667 0.96163

1550 - Amida II 0.16322 0.14033 0.85976

1660 - Amida 1 0.07969 0.11045 1.386 38

I= irradiado

C= controle

A tabela 6.15 mostra os valores de absorbancia para as principais bandas do espectro
de esmalte dental humano. Apresentamos o célculo da razéo irradido (I) pelo controle
(C) e a variagao obtida. O aumento mais expressivo ocorreu na banda associada a
amida [, representando a modificagao na matriz organica do esmalte dental humano.

Na figura 6.35 e 6.36, apresentamos o espectro de reflexio para o esmalte dental
humano e bovino. Observamos no espectro que a banda & 1000 cm ™! é expressiva nos
dois espectros, através do espectro de reflexdo é possivel determinar as alteraces nos
grupos fosfato e carbonato.

A figura 6.37 apresenta o espectro de absorbancia para o esmalte dental humano
controle e irradiado. Podemos visualizar na figura 6.38 a drea sob as bandas de ab-

sorbancia de esmalte bovino controle e irradiado.
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6.6.2 Dentina

Para a dentina humana e bovina este trabalho confirma as posicoes dos picos em
1.650 cm™! (amida I) 1.550 em™ (amida I1), 1445 em ™! (carbonato), 1030 crm~! e 960
cm™ ! (fosfato e carbonato), 870 cin~! (carbonato).

Conforme podemos visualizar nos espectros das figuras , as bandas mais intensas

associadas as vibracoes do grupo fosfato PO} ocorrem para 1100 - 1000 cm~! e 600

- 550 em L.

A banda relacionada ao carbonato corresponde a 1450 - 1425 em~! e
estd acoplada com a banda da Amida I ( 1550 em™!, N-H e C-H) e hidroxila OH 1 (
1630cm ™). A fase mineral da dentina esta intimamente associada as bandas relativas
ao ortofosfato nas posigoes 1030 - 1160 em™1, 600- 560 ¢m~' e o carbonato em 870

em™L.

Os resultados obtidos para dentina humana e bovina indicam que o laser de Nd:YAG
produz fusao e resolidificagao da dentina. A mudanca na morfologia, composicao e fase
da dentina ocorreram devido o gradiente de temperatura gerado durante a interacao. A
alta energia deste laser causa a fusdo da hidroxiapatita presente na dentina e decompoe
para o6xido de célcio ou fosfato de célcio amorfo.

Uma descricdo das reagdes que podem ocorrer na dentina, devido o aumento de

temperatura, tem sido utilizada por alguns autores [61,65]. As referidas reacdes sao:

2HPO;* — P,0O7* + H,0, (230 — 550°C) (6.2)

P,0;* +20H™ — 2P0O;3 + H,0, (550 — 700°C) (6.3)

ﬁ - CG3(PO4)2 — & — CCLg(PO4)2, (112500) (64)
CQ3(PO4)6(0H)2 — 200 — Cag(PO4)2 + CCL4P209 + H20, (1300°C) (65)

A figura 6.39 mostra o espectro de absorbancia para a dentina bovina antes e apés
a irradiagdo com laser. As bandas relativa ao grupos fosfato 1030, 1160, 600 e 560

cm™! e a banda de carbonato cujo pico esté em 870 cm~! e 960 crn ! correspondem a
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fase mineral da dentina. As bandas mais intensas associadas com vibracoes em PO;?
ocorrem para 1100-1.000 cm™!. A banda na posicio 1133 ein~! corresponde a HPO;?
e para a banda em 634 ¢m™! temos a vibracao do OH .

A banda de carbonato 1.450 - 1.425 em™! coincidiu com a banda Amida Il e OH~}

na posigao 1.630 crn~! temos assim uma sobreposicdo destas bandas.

Tabela 6.16: Valores Médios das bandas de absorbancia para dentina bovina.

Absorbéncia Controle  Irradiado  Razéo (I/C) Aumento (%) Redugao
564 - Fosfato 0.9147 1.0067 1.1006 10.06
604 - Fosfato 0.8196 0.9174 1.1193 11.94
872 - Fosfato 0.5041 0.6255 1.2408 24.08
1032 - Fosfato 1.3737 1.4521 1.0571 5.71
1415 - Carbonato 0.5950 0.7393 1.2425 24.25
1459 - Carbonato 0.6151 0.7577 1.2318 23.18
1550 - Amida II 0.5048 0.6812 1.3494 34.94
1660 - Amida 1 0.5856 0.7576 1.2937 29.37

I= irradiado

C= controle

Na figura 6.40 apresentamos a 4rea sob as bandas de absorbancia de dentina bovina
controle e irradiado.

A figura 6.41 mostra os valores obtidos para a drea sob as bandas de absorbancia
de dentina humana controle e irradiada para a condicdo de 40 J/cm?, 6 ns e 5Hz.

A drea sob as bandas de absorbancia de dentina humana controle e irradiada para
a condigao de 20 J/cm?, 6 ns e 5Hz é apresentada na figura 6.42. Podemos visualizar

a diferenga nas retas representativas do espectro da amostra controle e irradiada.
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Figura 6.38: Espectro de absorbancia de dentina bovina submetida a irradiacio com

densidades de energia de 10 € 22.5 J /em?, largura temporal de 200 ns e taxa de repeticao
de 7 Hz.
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Figura 6.39: Area sob as bandas de absorbancia de dentina humana, controle e irradiada.
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Figura 6.40: Area sob as bandas de absorbancia de dentina humana controle e irradiada

para 40 J/cm?, 6ns, 5Ha.
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Figura 6.41: Area sob as bandas de absorbancia de dentina bovina controle e irradiada.
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6.6.3 Raiz Dental

Os espectros de absorbancia obtidos para a a dentina radicular indicam uma redugao
nas bandas atribuidas a proteina, isto é, amida I , amida II e a amida III sao notadas
quando comparamos as curvas para os espectros controle e irradiado. O espectro
também apresenta uma banda de absor¢ao O-H entre 3500 e 3300 em™! relacionados
a agua.

Os resultados espectrais indicam uma redugao nas bandas de absorcao atribuidas

para proteina.
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Figura 6.42: Area sob as bandas de absorbancia de dentina radicular bovina controle

e irradiada.

Uma comparacio entre as drea sob as bandas obtidas dos espectros coletados para
superficie ndo irradiada e irradiada da raiz bovina é apresentada na figura 6.43.
Podemos verificar nas figuras 6.44 e 6.45 que houve uma redugao na banda relativa
a 4gua e um aumento expressivo nos picos da posigao 564 em™~! indicando alteracao no
grupo fosfato.
1

O espectro da figura 6.44 mostra uma redugao significativa na banda a 1550 cm™

que corresponde a amida II. Uma modificacdo na banda relativa ao grupo fosfato
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Figura 6.43: Relacdo entre intensidades para raiz bovina controle e irradiada para a

condicao de 10 J/em?, 200 ns e 7 Hz.
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Figura 6.44: Espectro de absorbincia da raiz bovina para o pico relativo ao grupo

fosfato na posicao 1.030 cm™ (10 J/cm?, 200 ns e 7 Hz).
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Figura 6.45: Relacdo entre absorbancia para raiz bovina controle e irradiada para o

pico relativo a Amida I e IT (10 J/cm?, 200 ns e 7 Hz).
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Figura 6.46: Relacio entre absorbancia para raiz bovina controle e irradiada para 20

J/em? 6 nse 5 Hz .
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aparece na posi¢ao 564 cm 1.

Na figura 6.45, observamos a banda da posicdo 1.030 ¢m™' e mudanga na banda
apés a irradiacdo para 10 J/cm?, 6 ns e 5 Hz.

Uma ampliacao da faixa espectral permite-nos visualizar uma diferenca entre grupos
representativos da matriz organica. O espectro irradiado indica uma alteracao na
resolucdo das bandas amida I e II com alargamento da banda nestas posicoes, conforme
apresentadona figura 6.46.

Na figura 6.47, temos o espectro de absorbancia para a rafz bovina irradiada para
20 J/em?, 6 ns e 5 Hz. O espectro mostra uma reducéo das bandas amida I e Il

principalmente.

6.6.4 Cemento Dental

Apresentamos na figura 6.48 espectro de absorbancia para o cemento bovino. Nao ob-
servamos neste espectro variacio nas bandas de absorbancia no que se refere a aparec-
imento ou supressdo de bandas seja relacionada ao contetido orgénico ou inorganico do
tecido.

Entretanto, observa-se mudanca na absorbancia (intensidade das bandas) com um

aumento para as curvas dos grupos irradiados.

Tabela 6.17: Valores Médios de picos de absorcao para amostra de cemento bovino.

Absorbancia Controle Irradiado  Razéo (I/C) Aumento
564 - Fosfato 0.8092 0.8336 1.030 3.0
604 - Fosfato 0.7247 0.7472 1.031 3.1
872 - Fosfato 0.4842 0.4877 1.007 0.7
1032 - Fosfato 1.2437 1.2871 1.035 3.5
1415 - Carbonato 0.5712 0.5790 1.014 1.4
1459 - Carbonato 0.5955 0.6043 1.015 1.5
1550 - Amida II 0.5068 0.5134 1.013 1.3

1660 - Amida I 0.5245 0.5317 1.014 14
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Figura 6.47: Espectro de absorbancia do cemento bovino.
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Figura 6.48: Relagao entre intensidades para cemento bovino controle e irradiado para

o pico relativo a Amida L.

Observando o espectro de absorcio do cemento dental na figura 6.48, submetido a
acao do laser. Nao observamos neste espectro variagao nos picos de absor ¢ao no que
se refere a aparecimento ou supressio de bandas seja relacionada ao contetido organico
ou inorganico do tecido. Entretanto, observa-se mudanca na absorbancia (intensidade

dos picos) com um aumento para as curvas dos grupos irradiados.
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Figura 6.49: Relacdo entre intensidades para cemento bovino controle e irradiado para

o pico relativo a Amida I1.

Os grupos fosfatos presentes nos cristais de hidroxiapatita estao fortemente ligados
as moléculas de dgua. Portanto, a interagao laser-tecido ocorreu de maneira a priorizar
uma reagao quimica que contribua para a quebra destas ligacoes. Embora o mecanismo
de propagacao térmica nao seja dominante devido ao limite imposto pela densidade
de energia aplicada e largura temporal, temos ainda uma reagio termoquimica que
justifica a reducao do elemento fésforo o que corrobora para um acréscimo na taxa
Ca/P. Estudos publicados por pesquisadores tem utilizado o aumento desta taxa como
regulador da resisténcia acida adquirida pelo tecido apos a irradiagdo. A justificativa
para a variacdo no valor desta taxa para a dentina e cemento é similar a enfocada
anteriormente, entretanto devemos considerar a diferencas na estrutura dos tecidos o
que lhes confere diferentes relacio entre contetido organico e inorgénico. Desse modo
mudam as caracteristicas do tecido. O tecido de dentina e cemento possui espagos
maiores com contetido orgénico.

Os espectros adquiridos revelam vibracdes de ambos componentes organicos e in-
organicos. A maior contribuicdo de proteinas sio indicados pelas bandas de absorcéo,
1.650 cmn~! (amida I, C=0), 1.550 em™! (amida II, N-H e C-N) e 1.240 em~! (amide
II, C-N e N-H). Contribui¢des da fase mineral sio as bandas ortofosfato para 1.030

em™t, 1.160 em™1, 600 cn~t, 560 cm™, e banda carbonato 870 ern=!. A banda de
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Figura 6.50: Relagao entre intensidades para cemento bovino controle e irradiado para

o pico relativo a Amida III.
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Figura 6.51: Relagdo entre intensidades para cemento bovino controle e irradiado para

o pico relativo a Carbonato.
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Figura 6.53: Espectro de absorbancia de cemento bovino.
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carbonato para 1.450 cm~! e 1425 em™! sdo sobrepostas com contribuigdes da banda,

amida II.

A banda de absor¢ao para 2.380 cm-—! estd associada com CO,, uma contaminacao

no ambiente interno do compartimento da amostra.
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Figura 6.54: Espectro de Reflexio de cemento bovino.

Comparando os tecidos nio irradiados e irradiados, as diferengas espectrais corre-

sponderam num decréscimo na, intensidade relativa das bandas de absorgéo dos grupos

amida IT e amida, III em todas as superficies submetidas ao tratamento com laser.
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Figura 6.55: Espectro de Reflexdo de cemento bovino.
6.7 Microdureza Vickers

Testes de microdureza sao importantes em experimentos envolvendo os mecanismos de
de- e remineralizagao [59]. A dureza do dente tem sido avaliada por diversos métodos,
sendo a micro-identagéo preferida. Recentemente, a dureza da dentina foi avaliada
determinando-se a nano-identagao usando um microseépio de forca atomica [66).

Apresentamos na tabela 6.18 uma comparacio quantitativa entre os valores obtidos
na literatura, para o esmalte e dentina. A seguir apresentamos um grafico representi-
tativo da diagonal medida (figura 6.56) e a microdureza associada (figura 6.57).

Na figura 6.57, mostramos os valores de microdureza obtidos para a densidade de
energia de 40 J/cm? e largura temporal de 10 ns, 5 Hz.

Alguns autores tém mostrado que a microdureza do esmalte aumenta apés a ir-
radiacao com laser de Nd:YAG e outros tém apresentado um decréscimo no valor da
microdureza no momento posterior 4 irradiacio, conforme podemos visualizar na tabela
6.18.

Na tabela apresentamos valores médios obtidos de microdureza do esmalte dental
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Tabela 6.18: Valores de Microdureza Vickers para esmalte e dentina segundo exposto

na literatura.

Autores

Craig e Peyton [67]
Collys et al. [68]
Wilson e Love [69]
Gutierrez et al. [70]

Davidson et al. [58]

Esmalte (VHN)

Valor Minimo Valor Maximo
344449 418+60
369+25 43135
263+26 327+40

270 360
327434 36717

Tabela 6.19: Valores Médios de Microdureza Vickers esmalte dental humano e bovino

com distintas condigoes de irradiagao.

10 J/cm?, 6 ns
20 J/cm?, 6 ns
22.5 J/em?, 200 ns
N

Esmalte (VHN)

HC HI BC BI
374117 412427 35515 398132
385+15 430+24 367£19 422422
410+18 442+26 392114 434124

6
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humano e bovino para distintas densidades de energia e largura de pulso. As variacoes
do desvio padrao das amostras mostra uma ampla e significativa variagdo. Este fato
também foi observado nos resultados presentes na tabela 6.19.

Os resultados obtidos neste trabalho sugerem que a microdureza do esmalte au-
menta apds 4 irradiacdo. Entretanto, ndo observamos a existéncia de uma relagao
de proporcionalidade entre a densidade de energia aplicada e os valores experimentais
obtidos para a microdureza Vickers.

Para o esmalte humano, uma investigacao indicou que os valores de dureza, contetido
mineral e densidade decrescem gradualmente do exterior da superficie para a juncao
amelo-dentinal [71]. A anélise composional do esmalte mostrou uma moderada cor-
relacdo entre os valores de microdureza Vickers e a concentracdo de P e uma baixa
correlagdo com Ca. Uma indicagdo de que os valores de Microdureza Vickers e os

percentuais de Ca e P decrescem nas porcoes externas, centrais e interiores [71].



Capitulo 7

Modelo Térmico Associado

7.1 Introducao

Lasers tém sido aplicados em medicina e odontologia por mais de trés décadas . Entre-
tanto, a maioria das aplicagdes em medicina e odontologia envolve efeitos térmicos. A
radiagao laser é absorvida pelo tecido e o calor gerado € usado para a terapia (algumas
aplicagdes como o uso de luminescéncia ou espalhamento para o diagnéstico ou o uso de
comprimentos de onda especificos para indugdo de reagbes quimicas ou biomodulacio
nao envolvem efeitos térmicos).

Quando o feixe laser é focalizado sobre o tecido o calor gerado poderd causar: coa-
gulagdo, jungao de tecidos, hipertermia e ablagdo a laser entre outros efeitos. Em
todas essas aplicages as condicoes de irradiacao devem ser cuidadosamente definidas.
O aquecimento sem evaporacao pode algumas vezes ser preferencial se usarmos com-
primentos de onda que ndo sdo altamente absorvidos pelo tecido, gerando calor em
profundidade no tecido. Entretanto, a densidade de energia deve manter certos limites
causando minimos danos térmicos nas 4reas vizinhas ou adjacentes e tecidos funcionais
sujeitos a necrose como a polpa dental.

O problema tedrico para calcular a distribuigdo de temperatura e os resultados dos
efeitos térmicos sobre o tecido nao é simples [72]. Normalmente a solugéo requer uma
série de hipdteses e o uso de métodos numéricos. Métodos semelhantes foram usados
no passado por vdrios autores para calcular a distribuigdo de temperatura no tecido

exposto a radiagao laser.
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Uma revisao de trabalhos e modelos foi desenvolvida por Mckenzie [73], objetivando
a compreensao dos processos térmicos nos tecidos irradiados. Estes estudos sio muito
especificos, enfocando a investigacao de processos térmicos em certas partes do corpo
e sobre condicoes fisicas limitadas.

A temperatura limite e danos térmicos no dente exposto ao laser de CO, (74,
75]foram calculados. Modelos previamente desenvolvidos nio consideravam as larguras
temporais da ordem de grandeza de “pulso curto” e este fator constituiu-se num limi-
tante para muitos modelos.

Feixes de laser tém uma, simetria cilindrica ao redor do seu eixo, esta caracteristica
permite-nos reduzir o problema tridimensional (3D) para um problema bidimensional
(2D) através da escolha de um modelo cilindrico axissimétrico, no qual o eixo de sime-
tria do corpo irradiado coincide com o eixo de propagacdo do feixe.

Para considerar diferentes condigdes de irradiacio é essencial vincularmos ao mo-
delo os distintos processos térmicos que podem ocorrem para o calculo. Os processos
térmicos sao: condugdo de calor dentro do tecido, convecgdo de calor para a anélise
dos efeitos sobre a superficie.

Os modelos analiticos e numéricos consideram a largura temporal do feixe, a den-
sidade de energia assim como as propriedades térmicas e Gpticas do tecido dental,
incluindo o coeficiente de absorgao para o comprimento de onda incidente. Neste tra-
balho, o didmetro do feixe é muito maior que a profundidade modificada do tecido.

Se considerarmos que a temperatura de um corpo é elevada quando ele recebe
energia podemos através da primeira lei da termodinimica estimar o valor méximo
da temperatura na camara pulpar. Definido-se um volume médio do dente. para as
condi¢oes de irradiacdo estabelecidas neste trabalho a temperatura méxima atingida
na polpa corresponde ao valor inferior a 3 °C.

A simulag¢do numérica baseada em modelos da literatura é utilizada neste trabalho
para a determinagao da variagao da temperatura em regides locais préximas a superficie
visando determinar o valor mdximo de temperatura na superficie e a profundidade

modificada pela radiacao.
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7.2 Monitoramento da Temperatura

O monitoramento da elevagao térmica foi efetuado para os parametros do laser com
méximo de 40 J/em? visando verificar qual o aumento da temperatura produzido na
camara pulpar. Estudos indicaram que a elevacao térmica ocasiona lesdes, como necrose
pulpar [76,77].

Um termoelemento ou termopar consiste de dois fios metélicos de ligas diferentes,
0s quais tem uma juncdo comum denominada juncdo quente. Uma diferenca de tem-
peratura entre a jungao quente e os terminais livres resultam em uma forca eletromotriz
termoelétrica, cujo valor depende da diferenca de temperatura. Essa tensdo pode ser
medida com um milivoltimetro graduado em °C ou F conectando-se os terminais livres
(juncdo fria) do termopar ao instrumento. A forga eletromotriz termoelétrica depende
da diferenca de temperatura entre a juncio quente e a fria de cada um dos condu-
tores tomados individualmente (efeito Thomson) e das caracterfsticas de composicio
dos materiais dos fios soldados na juncdo quente (efeito Peltier). Como os circuitos
termoelétricos industriais possuem muitas juntas com diversos metais nao semelhantes
(conectores ou terminais, fios de extensdo, chaves, compensadores, etc.), todas, de-
vem ser mantidas a uma temperatura constante de referéncia, geralmente °C exceto
a jungao quente. Entao a forca eletromotriz resultante depende da temperatura desta
unica juncdo e somente dela.

Na tabela 7.1 apresentamos as caracteristicas do termopar utilizado no experimento.

Tabela 7.1: Caracteristicas do Termopar Tipo T

Termopar Tipo T (Cobre Constantan)

Termo elemento Positivo (TP) Cu 100%
Termo elemento Negativo (TN) Cu 55% Ni45%
Faixa de Utilizacao -270C a 400C
fem produzida -6.258mV a 20.872mV

Devido & grande homogeneidade com que o cobre pode ser processado, possuem

uma boa precisdo. Em temperaturas acima de 300 °C, a oxidagdo do cobre torna-se
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muito intensa, reduzindo sua vida 1itil e provocando desvios em sua curva de resposta
original.

As temperaturas foram medidas por meio de termopar (Tipo T), acoplado a um sis-
tema de aquisi¢do de dados com interface para comunicacao direta com o computador.
O sistema de aquisicao de dados, dotado de software préprio foi programado para fazer
leituras em intervalos regulares de 50 segundos. A fixacio das juncoes quentes no dente
ocorreu com o uso de pasta térmica sob as pontas sensiveis (juncoes) em contato com a,
parede da cAmara pulpar. O monitoramento da temperatura foi feito ao longo do eixo
orientado segundo a posi¢do do termopar na cavidade pulpar. Utilizamos os resultados
obtidos do monitoramento da variacio de temperatura na cadmara pulpar através da
inclusao destes dados na forma matricial em modelo teérico para a simulacio numérica,
permitindo assim usarmos as condicoes iniciais do ensaio experimental.

Os resultados mostraram que na condicao critica para uma, varredura no periodo de
60 segundos ininterruptos com o maior pardmetro de energia fixo num tinico ponto da
amostra a variagao de temperatura detectada pelo termopar nao excedeu. Isso nos in-
dica que quando utilizamos uma fonte de radiacdo laser com largura temporal de 10 ns
o processo de transferéncia de calor em volume no minimo 10 vezes maior que o volume
determinado pelo didmetro do feixe, fixado numa tnica posicdo da amostra, apresenta
variacao de temperatura na cAmara pulpar imperceptivel para o mesmo mantendo-se
menor que corresponde ao erro do aparelho.

Na figura 7.1, apresentamos a variacio na temperatura pulpar quando irradiamos
o dente com laser continuo com poténcia 4W, resultados estes obtidos por Frentzen e
Koort [36]. Os valores de temperatura sio altfssimos e indicativo de que ocasionaréo

a necrose pulpar.

7.3 Modelos Analiticos

7.3.1 Modelo Térmico para um tnico pulso

Para eliminar o dano térmico do laser, a espessura da regido afetada pelo calor deve
ser limitada por poucos micrometros. Estabelecemos que o comprimento de difusdo

térmica v4ot estima a extensao da regido afetada pelo calor, sendo o a difusividade
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Figura 7.1: Valores da temperatura obtidos para um laser de Nd:YAG operando no

modo continuo.

térmica do material e ¢ o tempo de aquecimento. Consideramos o aquecimento de
um tnico pulso laser, ¢ é a duracdo do pulso fy. Neste caso, lasers de pulso curto
apresentam pequenas regioes afetadas pelo calor, laser chaveado, por possuir duracao
de pulso curta e alta poténcia de pico.

A duracao do pulso do laser Nd:YAG chaveado corresponde a valores de 10 ns,
100 ns e 200 ns. O comprimento de de difusao é de 13.7 um quando o laser aquece a
superficie do esmalte por 10 ns .

Na tabela 7.2, temos as propriedades termofisicas dos tecidos dentais utilizadas

para a realizacao dos célculos analiticos propostos.

Tabela 7.2: Parametros térmicos de tecidos dentais duros usados no célculo

Condutividade térmica Capacidade térmica Densidade

(cal/scm°C) (cal/g°C) (g/em?)
Esmalte 2.23+0.11 1073 0.17 2.80
Dentina 1.39£0.12 1073 0.38 1.96
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Figura 7.2: Mapeamento da variagao da temperatura- (Valores Médios).

Clomo o alcance da difusdao térmica é muito menor que a escala do diametro do

feixe de luz no foco, isto é, abaixo de 100pum, o calor fAlutuante do pulso de laser pode

ser aproximado para a condugao térmica de uma dimensdo que é perpendicular para

o aquecimento da superficie (dire¢ao z) assumindo uma superficie plana de um corpo

semi-infinito que é aquecido uniformemente.

A equacédo de condugdo térmica é:
82

. (1.1

=0

o

Para a primeira aproximagao, ¢ assumido que um pulso de laser retangular atua

sobre a superficie (z=0).

[(8) =1 — 0 <t <iol(t)=0— t(0,1) (7.2)

A condicdo de contorno é€:

AI() = —+(3 )0 (73)

na qual A é o coeficiente de absorgao do tecido para o feixe de laser, [ éa densidade

de energia e k é a condutividade térmica do material.
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Figura 7.3: Variacdo da temperatura relacionado com a profundidade atingida pelo

laser.

No estdgio de aquecimento a temperatura para diferentes profundidades muda com

o tempo, na qual ierfc é a integral da fungao erro tabelada (erfc).

2AIv ot Z
T(Z, = Y ey 74
( )OStStq K €7 fc\/m ( )

A temperatura da superficie corresponde a:

2A1 |at -
T(0,t)ost<ta = ——\[ (7.3)

Depois da acdo do laser a temperatura para diferentes profundidades é:

A temperatura na superficie comporta-se de acordo com a equagao abaixo:

(0, sy = A1 — [VE= ()] (7.6)

- P

i

Quando t = ¢, a temperatura da superficie assume o valor maximo dado por:

Tmaz = 2—4{ gt_ﬂ_ (77)

K ™

7.3.2 Fluxo de calor numa regido semi-infinita

Na literatura existem outros modelos analiticos que estimam a distribuigao de temper-

atura, temporal e espacial induzida por radiacéo laser absorvida pela superficie [78,79].
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Figura 7.4: Variacao da temperatura relacionado com o tempo de exposigao.

O modelo aqui proposto supoe uma simetria radial da distribuigao e que as pro-
priedades térmicas do material absorverdor sao constantes, devido ao fato de que pe-
quenas variagoes locais serem pequenas.

A equagdo diferencial que fornece o fluxo de calor em uma regiao semi-infinita do

material que sofre a radi¢do incidente, pode ser descrita por:

oT(r, z,t)
ot

na qual T(r,z,t) representam a temperatura como fungao da posicao radial (1),

VIkVI[T(r, z,t]] + A(r, 2,1) = cp (7.8)

profundidade (z) e com o tempo (t), sendo que k 'e a condutividade térmica, pho e
a densidade do material, ¢ o calor especifico, € A(r,z,t) representa a transferéncia de
calor por unidade de volume e unidade de tempo como fungéao da posi¢ao e do tempo.

A condicao inicial e dada por:

T("',Z,t) = T07t = O) V”‘v Vz (79)

as condi¢des de contorno sao:

oT(r,z,t) 0

emz =0 t>0 (7.10)
0z
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Figura 7.5: Comportamento térmico associado com a profundidade para diferentes

larguras temporais.

Uma solugao analitica da equacdo (7.11) pode ser aplicado também para uma placa

de espessura L, para:

L2
4kt

> 1 (7.11)
na qual ¢ € o intervalo de tempo de interesse. Integrando a equacéo para uma fonte

de luz, caracterizada por um perfil gaussiano de raio d, podemos obter:

0d2 2 2 2
Tir.op = xp {—(z ) —1r ot +d°)l 7.12
(e pcw)lE/z@m 77 P [ /akt) = 1*/(akt + )Y (7.12)

na qual Ey é a densidade de energia no centro do feixe, p a densidade do material,
c é o calor especifico e k é a difusividade térmica.

A elevagdo da temperatura como funcio da profundidade no esmalte dental irradi-
ado para o comprimento de onda de 1.064 nm e larguras temporais de 6, 10, 100, 200
ns foi calculada analiticamente, conforme apresentado na figura. Os cilculos analiticos
efetivados produzem temperaturas que aproximam-se de 3000 °C para a superficie ex-
terna [80]. A fusdo do esmalte ocorre para temperaturas entre 800 e 1300 °C e a
vaporizacao da hidroxiapatita ocorre para valores maiores de temperatura (1600 - 2000
°C').

E esperado que a temperatura exceda o ponto de fusao do esmalte, parte do material
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Em unidades de 0.01 um.
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é ejetado da superficie resultando na perda da energia depositada com concomitante
reducio na espessura da zona modificada.

Para muitos casos no qual o tecido é exposto a pulsos curtos o transporte de calor
por convecgdo pode ser desconsiderado na vizinhanca do ponto irradiado, devido a

rapida mudanga de temperatura nesta regiao.
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Figura 7.8: Variacao da temperatura com a profundidade para a dentina, com diferentes
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Conclusoes

Os resultados obtidos mostram que as técnica de MEV e EDS suplementam-se mutual-
mente na analise da morfoldgica e da composicao quimica dos tecidos dentais. A partir
dos resultados obtidos concluimos que o gradiente de temperatura no tecido ocasiona
uma variacdo na morfologia e composi¢ao quimica das regioes analisadas indicando o
mecanismo de propagacao do laser do ponto de irradiagéo e em contornos ao redor da
regiao de incidéncia.

Observamos mudancas morfolégicas, nas propriedades fisicas e quimicas para todas
as larguras temporais e densidades de energia aplicadas.

Para os experimentos realizados ha um indicativo de que a razao Ca/P aumenta
com a elevacdo da temperatura. Neste processo alguns fons de fésforo podem evaporar
devido o fato do fésforo ser volatilizado com facilidade quando a temperatura ¢ superior
21125°C. A evaporacio do fésforo é um dos indicios mais significativos para o aumento
da razdo Ca/P quando o tecido é tratado com laser.

A variacdo na densidade de energia, taxa de repeticéo e largura temporal demonstra
as possiveis e ainda necessirias investigagoes valendo-se dos parametros utilizados.
Os processos de interacio laser-tecido resultam em arranjos altamente organizados e
complicados dos prismas de esmalte e constitui um assunto com a necessidade de maior
aprofundamento.

Nossos resultados sugerem um aumento na razao Ca/P para as condigdes de irra-
diagdo definidas nesta tese.

Através da analise morfolégica por MEV observamos as formagdes decorrentes da
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fusdo e re-solidificacao do esmalte, com aumento da rugosidade superficial com gran-
ulagoes variadas e com regioes de picos e vales sinuosos de acordo com o aspecto tridi-
mensional visualizado nas micrografias eletronicas obtidas no MEV, permitindo assim
a incorporagao de fons de distintos elementos quimicos. Observamos um aumento na
microdureza apds a irradiacio.

Os resultados obtidos pela técnica de FTIR comprovaram as mudangas no compor-
tamento molecular inerente ao tecido dental complementando as anélises morfolégicas
e quimicas. Os resultados de analises quimicas obtidos nesta tese para o grupo controle
estao em acordo trabalhos publicados confirmando nossas hipdteses.

Para o esmalte dental humano irradiado com densidade de energia de 10 e 40 J/cm?,
observamos uma modificacdo nas bandas caracteristicas de amida I e amida II.

As amostras de dentina para 20 J/cm?, 6 ns indicaram modificagdo nos bandas de
amida II, amida I e carbonato. Para a raiz bovina nas condicoes de 20 J/cm?. 6 ns
também observa-se alteragoes nos grupos amida I e amida II

Os resultados obtidos permitem-nos concluir que o tratamento laser promove mu-
danga na razdo proteina/mineral e uma aumento da drea sob a curva obtida para os
compostos dentais, entretanto essa mudanca nao é significativa para todos os tecidos
avaliados.

Obtivemos valores de temperatura na camara pulpar inferiores aos que ocasionam
necrose da polpa. Sendo este fato indicativo da boa aplicabilidade deste laser para
acoes preventivas da doenca cérie.

No capitulo 7 foi realizado, com o apoio de modelos existentes na literatura, uma
simulacdo numérica o qual considerou os mecanismos térmicos associados a interagao
do laser de Nd:YAG com os tecidos dentais e verificando o efeito do mesmo em pro-
fundidade.

As simulaes numéricas indicaram que a temperatura aumenta com a densidade de
energia aplicada e que o comportamento obtido estd de acordo com as modificagoes

morfolégica devido o aumento de temperatura.
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Anexo 1

Trabalho aprovado pelo Comité de Etica em Pesquisas em Seres Humanos do IPEN.
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