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RESUMO 

O objetivo deste estudo foi avaliar o efeito da radioterapia na composição 

química e propriedades mecânicas da dentina humana com foco na região 

cervical. Para isso, foram utilizados dez dentes terceiros molares hígidos que 
foram submetidos à radioterapia in vitro de acordo com o seguinte protocolo 

radioterápico: 2 Gy diários, 5 dias por semana por 7 semanas, totalizando 70 

Gy. Os dentes foram divididos de acordo com os grupos experimentais (n=5): 

Grupo não irradiado (NR) e Grupo Irradiado (IR). Para cada grupo foi avaliada 

a dentina da região cervical. Foi feita avaliação da composição química por 

meio de Espectroscopia Infravermelha Transformada de Fourier (FTIR) e 

Espectroscopia Raman avaliando os seguintes parâmetros: razão 

mineral/matriz (M:M), razão carbonato/mineral (C:M), razão amida I/amida III  e 

razão amida I/CH2. E avaliação das propriedades mecânicas por meio de 

ensaio de Nanodureza e Módulo de Elasticidade. Teste T foi feito para análise 

estatística em cada parâmetro avaliado comparando grupo NR e IR. Para a 

razão M:M, apenas o Raman detectou diferença estatística entre os grupos 

(p<0,001). Já para a C:M, houve diferença significante na avaliação feita pelo 

FTIR (p=0,004). Para a razão amida I/amida III houve diferença para FTIR e 

Raman (p=0,007 e p<0,001, respectivamente). E para razão amida I/CH2 

houve diferença estatística apenas para o Raman (p<0,001). Para avaliação 

mecânica Teste T mostrou diferença entre os grupos apenas para nanodureza 

(p=0,03). Pode-se concluir que a radioterapia alterou a composição química e a 

nanodureza da dentina cervical. O Raman e o FTIR apresentam-se como 

metodologias complementares para avaliar alterações na composição química. 

 

Palavras chaves: Dentina, Propriedades Biomecânicas, Radioterapia. 
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ABSTRACT 

The objetive of this study was to evaluate the effect of radiotherapy on the 

chemical composition and mechanical properties of human dentine focused on 

the cervical region. For this, healthy third ten molar teeth were used, which were 

submitted to radiotherapy in vitro according to the following radiotherapy 

protocol: 2 Gy per day, 5 days per Week for 7 weeks, totaling 70 Gy. The teeth 

were divided according to the experimental groups (n = 5): Non-irradiated group 

(NR) and Irradiated group (IR). For each group the dentin of the cervical region 

was evaluated. It was evaluated the chemical composition by Fourier Transform 

Infrared Spectroscopy (FTIR) and Raman Spectroscopy using the following 

parameters: mineral / matrix ratio (M: M), carbonate / mineral ratio (C: M), 

amide I / amide ratio III and amide ratio I / CH2. And evaluation of the 

mechanical properties by means of Nanohardness test and Elastic Modulus. T-

test was done for statistical analysis in each parameter evaluated comparing 

group NR and IR. For the M: M, only the Raman detected statistical difference 

between the groups (p <0.001). As for the C: M, there was a significant 

difference in the FTIR evaluation (p = 0.004). For the amide I / amide III ratio 

there was difference for FTIR and Raman (p = 0.007 and p <0.001, 

respectively). And for amide I / CH2 ratio there was statistical difference only for 

Raman (p <0.001). For mechanical evaluation T test showed difference 

between the groups only for nanohardness (p = 0.03). It can be concluded that 

radiotherapy altered the chemical composition and nanohardness of cervical 

dentin. Raman and FTIR are presented as complementary methodologies to 

evaluate changes in chemical composition. 

 

Keywords: Dentin, Biomechanical properties, Radiotherapy. 
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INTRODUÇÃO E REFERENCIAL TEÓRICO 

 

Com o avanço das tecnologias medicinais e melhora na qualidade de 

vida, o envelhecimento da população se tornou algo comum (Jansma et al., 

1993; Vissink et al., 2003). Houve um grande aumento dos cuidados com a 

saúde, dentre eles, com a saúde bucal. Com isso, espera-se que cada vez 

mais pacientes sejam diagnosticados precocemente com câncer de cabeça e 

pescoço (Andrews e Griffiths, 2001). A estimativa de novos casos de câncer de 

cabeça e pescoço no Brasil para o ano de 2016 era de 15.490, segundo o 

Instituto Nacional de Câncer (INCA, 2015). Esse tipo de câncer acomete 

principalmente a cavidade oral (maxila e mandíbula), estruturas periorais, 

faringe e laringe (Jemal et al., 2008). São responsáveis por 900 mil novos 

casos por ano no mundo (Silveira et al., 2012), sendo a sexta causa de morte 

por câncer (Ruiz et al., 2006).   

Atualmente, a medicina dispõe de alguns tipos de tratamento de câncer 

de cabeça e pescoço, como por exemplo, cirurgia e tratamentos à base de 

irradiação (radioterapia) e/ou quimioterapia (Beumer, Curtis e Marunick, 1996). 

A radioterapia é um método eficiente de destruir células tumorais através de 

feixes de radiações ionizantes, onde uma dose pré-determinada de radiação é 

aplicada, por um certo período de tempo, a um volume de tecido onde o tumor 

se encontra, para assim eliminar as células tumorais e manter, o máximo 

possível, as células sadias do tecido envolvido (INCA, Radioterapia, 1993). Os 

tratamentos são feitos basicamente pelo que se denomina como 

“fracionamento ideal”. Neste tratamento uma dose total de 65 a 72 Gy de 

radiação de alta energia de raios x é aplicada, em fracções diárias de 1,8 a 2 

Gy, durante aproximadamente 7 semanas, 5 dias por semana (Beumer, Curtis 

e Marunick, 1996; Seikaly et al., 2004; Jham et al., 2006; Kielbassa et al., 2006; 

Nutting et al., 2011).  

Várias complicações induzidas por radiação ocorrem após o tratamento 

por radioterapia na região de cabeça e pescoço (Kielbassa et al., 2006).  Estas 

complicações afetam principalmente estruturas importantes como as glândulas 

salivares, dentes, mucosas orais, ossos e papilas gustativas (Andrews e 
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Griffiths, 2001). Os danos causados na dentição começam a ocorrer no 

primeiro ano após o tratamento radioterápico e tornam-se mais graves ao longo 

dos anos (Karmiol et al., 1975). Como consequência pode-se citar: a perda do 

paladar, sensibilidade ou dor dos tecidos moles, infecções por fungos e 

mucosite e a hiposalivação que pode causar a xerostomia, sensação de secura 

da boca (Anneroth et al., 1985; Beumer, Curtis e Marunick, 1996; Lee et al., 

2002; Jham & Freire, 2006; Kielbassa et al., 2006; Osailan et al., 2011).  

Ainda por conta da dor decorrente da mucosite e da associação com a 

perda de paladar, comum aos pacientes irradiados, ocorrem modificações na 

dieta, normalmente com aumento do consumo de alimentos menos fibrosos e 

mais ricos em carboidratos, e consequentemente mais cariogênicos (Pankhurst 

et al., 1996; Kielbassa et al., 2006; Sciubba e Goldenberg, 2006). Também 

pode gerar problemas mais sérios como: músculos atrofiados na região da 

mandíbula, trismo, mudanças da microflora bacteriana e de proteínas e a 

osteorradionecrose da mandíbula (Beumer, Curtis e Marunick, 1996; Jham & 

Freire, 2006; Kielbassa et al., 2006).  

Mas, além de causar danos às estruturas que envolvem a cabeça e 

pescoço, a radioterapia pode acarretar mudanças físicas e químicas nos 

dentes. Como modificação das propriedades mecânicas, pode-se citar a 

alteração da microdureza superficial (Kielbassa et al., 1997; Franzel et al., 

2006), resistência à tração e resistência à fratura (Aoba et al., 1981; Baker, 

1982; Soares et al., 2010).  

Sobre os efeitos que são causados diretamente na composição química 

dos dentes, há uma redução da interação entre os componentes orgânicos e os 

cristais de hidroxiapatita do esmalte e da dentina, o que também justifica a 

fragilidade do dente frente ao acometimento das cáries de irradiação (Lieshout 

& Bots, 2014). Estudos demonstram que a imunorreatividade do colágeno tipo 

IV dentro da matriz orgânica do esmalte é reduzida após doses elevadas de 

radiação in vivo. Assim, a diminuição do colágeno tipo IV em dentes 

submetidos à radioterapia pode representar um mecanismo de instabilidade da 

junção amelodentinária (McGuire et. al., 2014).  Além disso, a medida que se 

aumenta a dose de irradiação, há também o aumento das alterações 
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morfológicas na região interprismática do esmalte, enquanto que na dentina há 

uma fragmentação das fibrilas colágenas, acompanhada pela presença de 

fissuras e obliteração dos túbulos dentinários (Gonçalves et al., 2014).   

Dessa forma, o conhecimento sobre a composição química da dentina é 

importante para melhor compreender os efeitos da radioterapia sobre os 

tecidos dentais duros. A dentina é um tecido de origem mesenquimal, constitui 

o corpo do dente e tem como funções principais proteger a polpa e dar suporte 

para o esmalte sobrejacente. A dentina madura é composta de 

aproximadamente 70% mineral, 20% matriz orgânica e 10% de água. Seu 

componente inorgânico consiste em hidroxiapatita e a parte orgânica é 

fundamentalmente colágeno, que proporciona a resiliência necessária para a 

coroa suportar o ato mastigatório. As estruturas organizacionais da dentina são 

os túbulos dentinários, que abrigam os prolongamentos citoplasmáticos dos 

odontoblastos e são responsáveis pela transmissão dos estímulos à polpa 

(Avery, 2005; Nanci, 2013). 

Assim, por apresentar um maior teor de água a dentina é mais 

vulnerável aos efeitos da radiação do que o esmalte (Gonçalves et al., 2014), 

pois a radiação afeta as moléculas de água nela presentes, formando radicais 

livres reativos, como oxigênio e peróxido de hidrogênio, que interagem com 

biomoléculas e causam danos celulares (Fang et al., 2002). Este processo 

pode causar desnaturação dos componentes orgânicos das estruturas 

dentárias (Pioch et al., 1992).  

O desenvolvimento de lesões de cárie ocorre com uma grande 

frequência nos dentes de pacientes submetidos à radioterapia (Silva et al., 

2009). A mudança provocada na microbiota bucal onde a placa bacteriana 

torna-se altamente acidogênica, leva a um aumento progressivo de 

Streptococcus mutans, Lactobacillus e Candida sp. (Matos et al., 1995). Estes 

microrganismos, mergulhados em um meio com baixo pH e fluxo salivar, 

devido ao dano causado pela radiação às glândulas salivares, causam uma 

desmineralização da estrutura dental. Esta desmineralização ocorre 

inicialmente em esmalte. Com a manutenção das condições ambientais para a 

doença, as lesões progridem, levando à desmineralização do tecido dentinário. 
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Além disso, na porção de dentina, há uma perda de matriz orgânica causada 

pelas bactérias e enzimas proteolíticas bacterianas (Thylstrup & Fejerskov, 

2001). Porém, em pacientes submetidos a tratamento radioterápico, as lesões 

cariosas se desenvolvem de forma mais severa e possui características 

particulares (Kielbassa et al.,1997; Kielbassa et al., 2002; Soares et al., 2010).  

É muito comum o desenvolvimento da cárie de radiação. Este tipo de 

cárie é mais predominante no terço cervical do dente (junção 

amelocementária), iniciando pela face vestibular e posteriormente pela lingual, 

progredindo então ao redor do dente, como uma lesão anelar, que pode levar à 

perda da coroa (Garone et al., 1990). Esta modificação está intimamente ligada 

às mudanças que ocorrem na composição química e propriedades mecânicas 

dos dentes, tais como: a desorganização ou perda de estruturas minerais e 

gradual desnaturação das fibrilas de colágeno; redução da microdureza de 

superfície e resistência à tração e à fratura (Kielbassa et al., 1997; Franzel et 

al., 2006; Fejerskov et al., 2008; Soares et al., 2010). 

Neste contexto, torna-se importante avaliar a composição química e 

propriedades mecânicas da dentina cervical irradiada. A hipótese deste estudo 

é que a radioterapia irá influenciar na composição química e propriedades 

mecânicas da dentina humana cervical. 

PROPOSIÇÃO  

O objetivo deste estudo foi avaliar o efeito da radioterapia na 

composição quimíca e propriedades mecânicas da dentina humana, variando:  

I. Irradiação  

a. Grupo Controle - não irradiado (NR). 

b. Grupo irradiado (IR).  
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MATERIAIS E MÉTODOS 

(1) Delineamento experimental  

Unidade experimental: terceiros molares humanos extraídos.  

Fator em estudo: Irradiação em dois níveis (não irradiado e irradiado).  

Variável resposta: razão mineral/matriz (M:M), razão carbonato/mineral (C:M), 

razão amida I/amida III, razão amida I/CH2, nanadureza e módulo de 

elasticidade.   

Método de análise: Espectroscopia Infravermelha Transformada de Fourier 

(FTIR), Espectroscopia Raman, e avaliação da Nanodureza e Módulo de 

Elasticidade (E) por meio de nanodurômetro. 

Método estatístico: Os dados foram analisados primeiramente quanto à 

possibilidade de realização de análise paramétrica. Como todos apresentaram 

normalidade e homogeneidade utililizou-se Teste T para comparação entre os 

grupos Irradiado e Não Irradiado para cada metodologia utlizada. 

 (2) Seleção, limpeza e armazenagem dos dentes 

Após ter sido aprovado no comitê de ética em pesquisa com seres 

humanos da Universidade Federal de Uberlândia, sob registro na Plataforma 

Brasil dado por CAAE 49206815.7.0000.5152, foram coletados e selecionados 

10 dentes terceiros molares humanos íntegros com indicação clínica de 

exodontia. Os dentes foram coletados nas Clínicas de Cirurgia da Faculdade 

de Odontologia da Universidade Federal de Uberlândia. Posteriormente, foram 

limpos com curetas periodontais e submetidos à profilaxia com pedra-pomes e 

água, sendo então armazenados em água deionizada e destilada a 

temperatura de 4ºC e trocada semanalmente (Figuras 1 e 2). Os dentes foram 

limpos e examinados sob microscópio estereoscópico (Leica MS5, 

LeicaMicroscopy Systems Ltd, Heerbrugg, Suíça) para evidência de cárie e 

outros defeitos estruturais. 
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Figura 1 – Dentes armazenados em          Figura 2 – Dentes terceiros molares 

água deionizada e destilada.                      hígidos coletados. 

 

(3) Grupos experimentais 

 Os 10 dentes selecionados foram divididos em 2 grupos experimentais 

para realização das metodologias propostas (Figura 3). 

 

Figura 3 – Grupos experimentais e metodologias propostas. 

(4) Irradiação dos dentes 

 Os dentes irradiados foram submetidos ao mesmo protocolo 

radioterápico utilizado pelos pacientes do Hospital do Câncer da Universidade 
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Federal do Triângulo Mineiro (UFTM), com acelerador linear (Clinac 600C 

Varian® - Feixe de 6 MV) (Figura 4), 2 Gy diários, 5 dias por semana durante 

35 dias, totalizando 70 Gy. Durante o momento irradiação os dentes ficaram 

em umidade relativa. E após, foram mantidos imersos em água deionizada e 

destilada, trocada semanalmente. 

 

 
Figura 4 – Acelerador linear para 

Radioterapia. 

 
 (5) Preparo dos dentes 

Os dentes foram fixados em placa de acrílico com godiva em bastões 

(Kerr Corporation, CA, USA) (Figura 6) e seccionados com disco diamantado 

de dupla face (Extec, EUA), montado em cortadeira de precisão (Isomet 1000; 

Buehler, Lake Bluff, IL, EUA), sob refrigeração (Figura 7). O primeiro corte foi 

feito na junção amelocementária e em seguinda foi feito um corte 2,5 mm 

abaixo da junção (Figura 8), obtendo uma porção do dente correspondente à 

região cervical (Figura 9). Posteriormente, outro corte foi realizado para 

remoção de esmalte, mantendo assim a porção de dentina em análise no 

estudo. E, por fim, foram feitos cortes nas porções de dentina, de modo a obter 

amostras de mesmas dimensões (4x4x3 mm) (Figura 10) para avaliação por 

meio das metodologias propostas (Figura 11). As análises metodológicas foram 

realizadas na superfície de dentina na região da junção, onde os túbulos 

dentinário estão perpendiculares. Todos os testes foram feitos na mesma 

amostra, sendo realizado o FTIR e o Raman primeiro por serem não 

destrutivos e posteriormente a nanodureza. Para isso, foram feitas marcações 
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com verniz nessa superfície para padronização. O preparo das amostras e 

metodologias propostas estão resumidos em esquema (Figura 12). 

  

Figura 6 – Dente posicionado na          Figura 7 – Dente posicionado na  

placa de acrílico preso com godiva.      cortadeira de precisão. 

       

Figura 8 – Corte na porção radicular a         Figura 9 – Porção de dente corres-  

2,5 mm abaixo da junção.                               pondente à região cervical. 

   

 

                                    Figura 10 – Amostras de dentina  

                                         após remoção de esmalte.  
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Figura 12 – Preparo das amostras e metodologias propostas. 

 

(6) FTIR 

 A composição química dos grupos avaliados foi realizada por meio de 

Espectroscopia Infravermelha Transformada de Fourier (FTIR, Vertex 70 - 

Bruker, Ettlingen, Alemanha) com reflectância total atenuada (ATR). As 

superfícies de teste foram posicionadas contra o cristal de diamante da unidade 

ATR / FTIR e pressionadas com uma prensa/garra a uma pressão constante 

para facilitar o contato evitando variações ao longo da superfície (Figura 13). 

Cada amostra foi escaneada 32 vezes em cada medida FTIR, e o espectro 

adquirido é a média de todas essas varreduras ao longo de um intervalo de 

comprimento de onda de 4.000 a 400 cm-1 com uma resolução de 4 cm-1. As 

bandas consideradas para este estudo correspondem à constituição orgânica e 

inorgânica da dentina e foram analisadas: amida I (1815 cm-1 - 1590 cm-1 / pico 

1655 cm-1), amida III (1351 cm-1 - 1180 cm-1 / pico 1235 cm-1), CH2 (1420 cm-1 - 

1480 cm-1 / pico 1450 cm-1), fosfato (1181 cm-1 - 886 cm-1 / pico 1035 cm-1) e 

carbonato (920 cm-1 – 820 cm-1 / pico 872 cm-1) (Bachmann et al., 2005; Boskey 

et al., 2007; Botta et al., 2012). As intensidades das bandas foram 

determinadas após a realização de baseline correction e normalização. As 

posições dos centros e das larguras das bandas foram obtidas e as áreas 

foram calculadas de acordo com os seguintes parâmetros: (1) relação mineral / 

matriz (M: M), atribuído à vibração ν3 do íon fosfato e ao alongamento C = O 
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da amida de colágeno tipo I, respectivamente; (2) relação carbonato / mineral 

(C: M); (3) relação amida I / amida III; e (4) relação amida I / CH2, atribuído ao 

alongamento C = O da amida de colágeno tipo I e aos anéis de prolina e 

hidroxiprolina, respectivamente (T.Jiang et al., 2007; Y.Liu et al., 2014). Os 

espectros foram analisados pelo software OPUS 6.5 (Bruker, Ettlingen, 

Alemanha) (Figura 14). 

 

Figura 13 – Análise do FTIR no Espectrofotômetro. 

 

Figura 14 – Exemplo de espectro obtido por meio do software OPUS 6,5 para 

a dentina do grupo controle. 
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(7) Espectroscopia RAMAN 

Para esta metodologia, contamos com o apoio do Instituto de Física da 

Universidade Federal de Uberlândia, onde foi utilizado um espectrômetro 

LabRam HR Evolution Raman (HoribaLabRam, Villeneuve d'Ascq, França) 

(Figura 15), operando com um poder de excitação de 20 mW com radiação 

emitida por um laser He-Ne (632,8 nm).  O sinal Raman foi adquirido usando 

uma grade de 600 linhas / mm centrada entre 300 e 3.100 cm-1 com um orifício 

confocal de 400 μm. Foram obtidos cinco espectros Raman em cada amostra 

para evitar a possibilidade de erro, e posteriormente foi feito média entre os 

espectros. Um monitor de alta resolução permitiu a identificação visual da 

posição em que os espectros Raman foram coletados sob uma objetiva de 

100x (Figura 16). 

Foi utilizado o software OriginPro 7.5 (OriginLab Corporation, 

Northampton, MA, EUA) para analisar os dados adquiridos. Os espectros foram 

ajustados por correção de linha de base de ponto múltiplo manual. O pico 

vibracional v1 do fosfato a 960 cm-1 foi selecionado como padrão interno para a 

normalização. O pico a 1.070 cm-1 é atribuído à vibração v1 do grupo carbonato 

e o pico a 960 cm-1 é atribuído à vibração v1 do grupo fosfato na hidroxiapatita. 

Os picos 1.246 / 1.270, 1.450 e 1.655 / 1.667 cm-1 correspondem à amida III, 

CH2 e amida I, respectivamente (M.Jastrzebska et al., 2003; C.Xu et al., 2011) 

(Figura 17). 

Com base nos dados espectrais Raman, a proporção de fosfato v1 para 

amida I foi calculada para analisar as diferenças na relação mineral / matriz (M: 

M) dos espécimes. A proporção de carbonato a 1.070 cm-1 a fosfato a 960 cm-1 

foi obtida para analisar diferenças na composição mineral (C: M). Para 

determinar a natureza do colágeno nos espécimes, foram calculados os 

seguintes índices: (1) amida I / amida III que diz respeito à organização do 

colágeno; e (2) amida I / CH2 indica alteração da qualidade do colágeno 

(Salehi et al., 2013; Toledano et al., 2015). 
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    Figura 15 - Espectômetro Raman (LabRam HR Evolution Raman, Horiba).  

 

Figura 16 - Imagem da superfície de dentina 

observada no Raman. 

 

Figura 17 - Exemplo do espectro Raman obtido com o software OriginPro 7.5 

para a dentina do grupo controle. 
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 (8) Nanodureza e Módulo de Elasticidade 

 Para a realização dos padrões de nanodureza e módulo de elasticidade, 

contamos com o poio do Instituto de Física da Universidade Estadual de Ponta 

Grossa – PR, onde  foi utilizado o aparelho nanodurômetro ASMEC – 

Advanced Surface Mechanics GmbH (Grupo Zwick Roell, Oliver & Pharr, 2004, 

Alemanha), com um indicador piramidal de base triangular de ponta de 

diamante Berkovich (Figuras 18 e 19).  

Previamente ao ensaio, as amostras foram incluídas em uma placa de 

acrílico e cera para posterior polimento (Figura 20). A inclusão foi feita 

seguindo um mapeamento esquematizado para padronização das amostras 

(Figura 21). O polimento foi realizado primeiramente com lixa d’água nº 800 

(Norton S/A, Campinas, SP, Brasil), durante 3 minutos e irrigação constante. 

Em seguida com lixas d’água nº 1200 e 1500 (Norton S/A, Campinas, SP, 

Brasil), durante 5 minutos e irrigação constante. E por fim, lixa d’água nº 2000 

(Norton S/A, Campinas, SP, Brasil) com pastas diamantadas metalográficas 1 e 

¼ (Arotec, São Paulo, SP, Brasil), durante 5 minutos com cada pasta (Figuras 

22, 23 e 24). Após cada sessão de polimento, as amostras foram imersas em 

água em Ultra-Som para remoção de resíduos durante 5 minutos (Figuras 25 e 

26). 

Um ciclo completo de aplicação de força com cargas e descargas 

variando entre 0,3 e 15 mN foi realizado. Para se ter um conjunto 

representativo, foram feitas 12 indentações por amostra separadas 50 µm entre 

si. As cargas lineares começaram a operar com força de 0,3 mN, atingindo 

15mN em aproximadamente 130 segunds, após 50 µm, seguindo a direção da 

ponta (Figura 27). As penetrações da ponta foram monitorados antes, durante 

e depois do zero. Os perfis de carregamento e a recuperação elástica que 

ocorreram durante as indentações foram determinadas, tendo em conta a 

topografia de superfície original. 

 As amostras foram então incluídas com cera em placas de aço e em 

uma esteira de corrimento para leitura no aparelho (Figura 28). Um monitor de 

alta resolução permitiu a identificação visual da posição em que as imagens 
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Raman foram coletadas sob uma objetiva de 100x. Os 12 pontos foram 

selecionados em uma região onde não havia túbulos dentinários, para assim, 

não influenciar os valores de dureza, há uma distância de 50 µm entre si 

(Figuras 29 e 30). As mensurações foram realizadas por um software do 

próprio aparelho conforme os valores padronizados para dentina.   

 Com base nos valores obtidos, o próprio programa efetua a média entre 

as 12 indentações, excluindo aquelas que tiveram valores muito discrepantes 

da maioria, dando assim os valores de dureza e módulo de elasticidade em 

uma escala nanométrica (Figura 31).  

      

Figuras 18 e 19 - Aparelho nanodurômetro ASMEC – Advanced Surface 

Mechanics GmbH (Grupo Zwick Roell, Oliver & Pharr, 2004, Alemanha) 

          

Figura 20 – Amostras incluídas          Figura 21 – Mapeamento esquematizado 
em cera de abelha.                           para padronização das amostras. 
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       Figura 22 – Lixas D’água.                                  Figura 23 – Polimento.  

 

Figura 24 – Pastas diamantadas metalográficas. 

            

Figura 25 – Aparelho Ultra-som.              Figura 26 – Amostras em Ultra-som 
                                                                  para remoção de resíduos. 
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Figura 27 – Valores padronizados para aplicação de carga. 

 

 
Figura 28 – Amostras incluídas para leitura no 

nanodurômetro. 
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Figura 29 – Imagem da superfície de dentina observada no nanodurômetro e 

os pontos de indentação demarcados. 
 

 
Figura 30 – Exemplo de uma indentação. 
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Figura 31 – Exemplo de um gráfico de aplicação de força x tempo para 

determinação da dureza e módulo de elasticidade. 
 

(9) Análises Estatísticas 

Os dados foram avaliados quanto à distribuição normal (Shapiro-Wilk, p 

> 0,05) e teste de igualdade de variâncias (teste de Levene, p > 0,05), seguido 

do teste estatístico paramétrico Teste T, comparando grupo Irradiado e Não 

Irradiado. Empregou-se um nível de significância de α=0,05. Foi utilizado o 

programa estatístico Sigma Plot versão 12.0 (Systat Software, Inc., San Jose, 

CA 95110 EUA). 

 

 

 



30 

 

 

RESULTADOS 

(1) Análise Química 

FTIR 
As médias das áreas individuais de cada banda avaliada no FTIR estão 

apresentadas na Tabela 1. Observa-se que o grupo irradiado apresentou 

valores maiores das áreas, com exceção da banda do carbonato. 

Médias e desvio padrão para as razões avaliadas no FTIR são 

apresentados na Tabela 2. Não houve diferença estatística para a razão M: M 

(p = 0,255) e nem para a razão amida I/CH2 (p=0,918). Para a razão C:M, 

houve diferença estatística (p = 0,004), bem como a razão Amida I/amida III (p 

= 0,007). Observou-se que o grupo irradiado apresentou valores mais baixos 

das razões em relação ao grupo controle, independentemente da significância 

estatística. 

Tabela 1. Médias das áreas integradas de cada componente químico avaliado 

pelo FTIR 

 Amida I Amida III CH2 Fosfato Carbonato 

Controle 1,43 0,19 0,15 13,35 0,37 

Irradiado 1,62 0,25 0,17 13,62 0,31 

 

Tabela 2. Médias (desvio padrão) para as razões dos parâmetros avaliados 

pelo FTIR 

 
Razão Fosfato/ 

Amida I 

Razão 
Carbonato/ 

Fosfato 

Razão 

Amida I/ 

Amida III 

Razão Amida 

I/CH2 

Controle 9,54 (1,78) A 0,028 (0,001) A 7,35 (0,46) A 9,59 (1,06) A 

Irradiado 8,43 (0,95) A 0,022 (0,002) B 6,03 (0,66) B 9,50 (1,54) A 

 Letras diferentes mostram diferença estatística na vertical 
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RAMAN 

As médias das áreas individuais de cada banda avaliada no Raman 

estão apresentadas na Tabela 3. Observa-se que o grupo irradiado apresentou 

maiores valores para os componentes orgânicos e uma estabilidade em 

comparação com o grupo controle para os componentes inorgânicos. 

Média e desvio padrão para as razões avaliadas no Raman estão 

apresentadas na Tabela 4. A razão M:M mostrou diferença estatística (p 

<0,001), enquanto que a razão C:M não mostrou diferença estatística (p = 

0,987). As razões Amida I/Amida III e Amida I/CH2 apresentaram significância 

estatística (p <0,001). 

Tabela 3. Médias das áreas integradas de cada componente químico avaliado 

pelo Raman 

 Amida I Amida III CH2 Fosfato Carbonato 

Controle 0,07 0,05 0,07 1 0,17 

Irradiado 0,12 0,07 0,06 1 0,17 

 

Tabela 4. Média (desvio padrão) para as razões dos parâmetros avaliados pelo 

Raman  

 Razão 

Fosfato/ 

Amida I 

Razão 
Carbonato/ 

Fosfato 

Razão 

Amida I/ 

Amida III 

Razão Amida 

I/CH2 

Controle 14,22 (1,38) A 0,175 (0,004) A 1,28 (0,10) B 0,91 (0,014) B 

Irradiado  8,14 (0,63) B 0,175 (0,009) A 1,71 (0,16) A 2,15 (0,12) A 

Letras diferentes mostram diferença estatística na vertical 

 

 

 



32 

 

 

(2) Análise Mecânica 

NANODUREZA E MÓDULO DE ELASTICIDADE 

Médias e desvio padrão para os parâmetros mecânicos obtidos pelos 

ensaios de nanodureza e módulo de elasticidade são mostrados na Tabela 5. 

Houve diferença estatística para nanodureza (p = 0,03), no qual o grupo 

irradiado apresentou valores mais baixos. No entanto, não houve diferença 

estatística para o módulo de elasticidade (p = 0,213). 

Tabela 5. Média e desvio padrão para as análises de Nanodureza e Módulo de 

Elasticidade  

 Nanodureza Módulo de Elasticidade 

Controle 0,59 (0,02) A 19,94 (1,75) A 

Irradiado 0,55 (0,02) B 18,40 (1,85) A 

     Letras diferentes mostram diferença estatística na vertical 

 

DISCUSSÃO 

A hipótese do presente estudo foi aceita, uma vez que a irradiação foi 

capaz de alterar a composição química das amostras de dentina da região 

cervical e isso comprometeu seu comportamento mecânico. A cárie 

relacionada à radiação ocorre de forma a circundar a área cervical dos dentes, 

o que leva a crer que esta área é mais susceptível à sua formação (Walker et 

al., 2011). Após a realização de radioterapia, é possível observar alterações na 

translucidez e na cor dos dentes, por meio de pigmentação marrom das 

superfícies cervicais do esmalte e da dentina e um aumento da friabilidade, 

com consequente perda de estrutura dentária na mesma região (Kielbassaet 

al., 1997; Kielbassaet al., 1999; Kielbassa et al., 2006). A literatura mostra que 

mudanças induzidas pela radiação na estrutura colágena pode potencialmente 

impactar a estabilidade da junção amelocementária, levando a delaminação do 

esmalte após o tratamento (Reed et al., 2015). Além disso, há perda de 

colágeno tipo IV em dentes submetidos à radioterapia, e este representa um 
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mecanismo de instabilidade da junção amelocementária (McGuire et. al., 

2014).Todas essas alterações tornam os dentes irradiados mais susceptíveis 

ao acometimento de cárie na região cervical (região de junção), e por isso a 

importância de estudar o comportamento da dentina neste local específico.  

As metodologias empregadas, FTIR e Raman, são metodologias 

capazes de avaliar a composição química, orgânica e inorgânica de um 

material (Bistey et al., 2007). Já a Nanodureza e Módulo de Elasticidade avalia 

o comportamento mecânico (Franzel et al., 2009). Assim, os métodos são 

complementares de forma a nos fornece informações importantes para se 

compreender melhor o que acontece no tecido dentinário. 

A Espectroscopia Infravermelha Transformada de Fourier (FTIR) é a 

medida da intensidade da absorção de luz infravermelha e por uma amostra 

dada em determinado comprimento de onda. A luz infravermelha tem energia 

suficiente para alterar a vibração das moléculas a níveis de energia mais 

elevados (Tolstoy et al., 2003). Especificamente em sólidos, esses efeitos - 

cujas energias estão na região do infravermelho - influem diretamente nas 

condutividades elétrica e térmica do material, além de nos fornecerem valiosas 

informações sobre as condições estruturais e composicionais do objeto de 

estudo. Tipicamente, os modos vibracionais ópticos de um sólido estão 

localizadas na faixa do espectro eletromagnético correspondente à radiação 

infravermelha. Daí a justificativa para a utilização desse tipo de radiação em 

experimentos de espectroscopia de absorção óptica que objetivem obter 

informações sobre os modos vibracionais de materiais (Martin, 1980). 

Já o chamado Espalhamento Raman acontece quando uma onda 

eletromagnética atinge a superfície de um meio e uma fração da luz é refletida 

enquanto que o resto é transmitido para dentro do material. Da parcela da 

radiação transmitida através da superfície, uma fração desta é absorvida na 

forma de calor e a outra é retransmitida na forma de luz espalhada. A luz 

emergente apresenta em seu bojo uma pequena parcela composta de 

frequências diferentes daquela incidente. Com o Raman, é possível traçar um 

gráfico que relaciona as intensidades relativas dos picos dos espectros com 

cada energia da radiação com a qual a amostra foi excitada. O máximo dessa 
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curva mostrará qual energia de excitação produz a maior intensidade de 

espalhamento, fornecendo, portanto, a diferença de energia entre dois estados 

possíveis. Como consequência, essa curva de ressonância confere à 

espectroscopia Raman uma possibilidade de se determinar as energias das 

transições eletrônicas de materiais a partir de seus espectros vibracionais 

(Long, 1977). 

Como é possível notar, os processos físicos envolvidos são diferentes 

entre estas duas metodologias (Zieba-Palus et al., 2006). Apesar de serem 

baseadas em processos de interação entre radiação e matéria, cada uma 

dessas técnicas é fundamentada em um fenômeno físico diferente. Apesar das 

duas metodologias abrangerem comprimentos de onde iguais, há uma 

diferença na interação com a matéria, fazendo com que esses métodos de 

análise sejam complementares quando da análise química mais aprofundada 

das amostras (Qing et al., 2016). 

A Nanoindentação é um termo usado para designar experiências de 

indentação onde cargas muito baixas são usadas para pressionar uma 

superfície dura de maneira controlada. Como características importantes do 

processo, a carga aplicada, o deslocamento do indentador e o tempo são 

registrados continuamente durante a experiência. Devido à sua versatilidade, a 

nanoindentação é um dos métodos mais importantes para obter as 

propriedades mecânicas nas regiões próximas da superfície e pode ser 

aplicado a praticamente todos os tipos de materiais sólidos. Esta técnica, 

possibilita a aferição de profundidade e resolução de carga, o que é muito útil 

para correlacionar o comportamento mecânico em nanoescala com a estrutura 

do material (Lepienski et al., 2003). 

Os testes convencionais de Vickers e Brinnel usam a imagem de 

indicação para medir a área de contato necessária para calcular a dureza. Ao 

contrário disso, em nanoindentação, a área de contato é obtida a partir dos 

dados de carga e deslocamento registrados em um ciclo de carga-descarga 

completo, sem a necessidade de métodos de imagem. Se forem realizadas 

análises mais elaboradas, outras propriedades mecânicas, como o módulo de 
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elasticidade, tensões residuais na superfície, deformação, entre outros, podem 

também ser determinadas (Lepienski et al., 2003). 

No presente trabalho foram utilizados dentes irradiados in vitro, uma vez 

que ao sofrer radiação direta, é possível avaliar de forma isolada os efeitos 

causados na composição química e comportamento mecânico da dentina, sem 

interferências como pH, xerostomia e dieta dos pacientes (Lieshout & Bots, 

2014; Jawad et al., 2015). Todos os dentes selecionados receberam 70 Gy no 

total da radiação, fraccionados em 2,0 Gy diários. Esse protocolo é o utilizado 

para tratamento de pacientes com câncer na região de cabeça e pescoço, em 

vários centros de tratamento. A partir de 30 Gy, o dano à estrutura dentária é 

irreversível, sendo que à medida que aumenta a dose de radiação, aumentam-

se também as sequelas orais da radioterapia (Gonçalves et al., 2014; Mellara 

et al., 2014; Liang et al., 2016).  

Durante todo o estudo, as amostras foram mantidas em água 

deionizada, trocada semanalmente, a fim de evitar a incorporação de novos 

íons e componentes químicos às mesmas. Em pesquisas com espectroscopias 

FTIR e Raman a água deionizada parece ser o melhor meio de 

armazenamento, já que ela passa por um processo de purificação no qual é 

feita a remoção total de íons e eliminam-se minerais, metais e outros 

contaminantes (Jiang et al., 2007; Ferreira et al., 2016). Além disso, estudos 

anteriores também indicaram que a matriz orgânica da dentina pode 

permanecer química e mecanicamente estável, mesmo após longos períodos 

de armazenagem em água deionizada (Carvalho et al., 2000; Carrilho et al., 

2005). 

Ao avaliar os resultados das análises químicas, pode-se observar que 

ambas as metodologias mostraram diferenças nos valores das áreas 

individuais ao observar grupo irradiado e grupo controle. Observam-se valores 

maiores para as áreas dos grupos irradiados para os componentes orgânicos, 

tanto para FTIR como Raman, com exceção do CH2 na análise Raman. Isso 

acontece porque a radioterapia provoca a quebra das moléculas de água, 

formandos radicais livres reativos, como oxigênio e peróxido de hidrogênio, que 

ao interagirem com as biomoléculas, causam danos celulares (Fang et al., 
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2002). Este processo pode levar a uma desnaturação dos componentes 

orgânicos das estruturas dentinárias (Pioch et al., 1992). Assim a porção 

orgânica é mais propensa a apresentar alterações frente à radioterapia. Ocorre 

uma reorganização molecular e os radicais livres se ligam e formam novas 

moléculas organizadas (Gonçalves et al., 2014). 

Em relação às razões avaliadas, observam-se algumas semelhanças 

entre os resultados do Raman e FTIR. A área da Amida I apresentou-se maior 

para o grupo irradiado. A amida I é a banda de absorção mais intensa nas 

proteínas e participa de quase todas as razões avaliadas. Em ambos os 

métodos, a razão amida I/amida III, que avalia alterações em relação à 

organização do colágeno, apresentou diferença estatística e mostrou que com 

a radioterapia, houve uma desorganização da estrutura (Toledano et al., 2015). 

Já as alterações na razão amida I/CH2 indicam se há uma alteração na 

qualidade de colágeno (Salehi et al., 2013; Toledano et al., 2015). Como o 

colágeno é a proteína mais abundante da dentina (90%), sua degradação tem 

um impacto significativo na integridade estrutural deste tecido, o que pode ser 

observado em elementos dentários afetados por cárie que se tornam 

mecanicamente e funcionalmente comprometidos. Para esta razão, a 

metodologia Raman apresentou maior sensibilidade ao detectar diferenças 

entre os grupos, já na análise por FTIR não houve diferença significativa. 

Em relação às razões que envolvem componentes inorgânicos, observa-

se uma diminuição da razão fosfato/amida I, que está relacionada com a 

variação do valor de amida I, já que o fosfato manteve-se estável para ambas 

as análises. No FTIR observou-se valores mais baixos do carbonato e uma 

diferença significativa para a razão carbonato/fosfato, que se relaciona ao 

conteúdo mineral, apresentando diminuição com a radioterapia. Diante dessas 

alterações pode-se sugerir que a radiação induz alterações químicas na 

dentina, componentes orgânicos e inorgânicos se reestruturam aumentando a 

percepção de determinadas bandas e diminuindo de outras. Ainda é difícil 

explicar como essas alterações ocorrem, mas os resultados desse trabalho e a 

literatura comprova que elas existem (Reed et al., 2015; Qing et al., 2016). Já 

foi mosrado na literatura que pode ocorrer um descarboxilação das ligações 
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laterais do colágeno e isso justificaria as altrações na estrutura da dentina 

(Pioch et. al., 1998). Além disso, a conformação de tripla hélice do colágeno 

super enrolada é sensível à diferentes níveis de radiação (Moscovich et al., 

1999). Por isso, altas doses de energia, como a radiação, pode induzir 

alteração na estrutura do colágeno. 

Como reflexo das alterações químicas, a estrutura dentinária também 

apresentou alteração na propriedade mecânica, diminuindo a nanodureza. 

Muitos trabalhos mostram uma diminuição da dureza frente à radioterapia 

(Gonçalves et al., 2014; Lieshout & Bots, 2014; Qing et al., 2016). No entanto 

ainda não há um consenso na literatura devido às diferentes metodologias e 

condições de ensaio (Lieshout & Bots, 2014). O colágeno contido na dentina é 

reforçado por depósitos minerais intrafibrilares, enquanto cada fibrila é cercada 

por depósitos minerais extrafibrilares (Hübner et al., 2005). Os minerais 

intrafibrilares que endurecem as fibrilas de colágeno dominam o 

comportamento elástico da dentina em condições normais de carga (Hübner et 

al., 2005). A irradiação com alta energia pode destruir os minerais 

intrafibrilares, e essa destruição pode tornar-se mais severa com o aumento da 

dose de radiação. Essa destruição e a alteração estrutural que ocorre na 

estrutura do colágeno estão relacionadas com a diminuição da nanodureza. 

Já com relação ao módulo de elasticidade (E), ele representa a rigidez 

de um material (Zhang et al., 2014). Quanto menor o módulo de elasticidade, 

menos rígido será o material e maior é a sua capacidade de recuperação 

elástica (Kinney et al., 2003). Os resultados do presente estudo para esta 

propriedade não mostraram alteração significativa após a radioterapia. A 

dentina é um material não muito rígido pois apresenta muito material orgânico 

na sua composição. Apesar da alteração mostrada na estrutura orgânica, esta 

não foi capaz de alterar a rigidez da dentina.  

Após a radioterapia, houve alterações na estrutura química e na 

propriedade mecânica de nanodureza da dentina. Esse dado deve sempre 

intrigar pesquisadores e clínicos que trabalham com esses pacientes, para que 

assim, cada vez mais, busquem meios que minimizem esses efeitos deletérios 

da radiação e criem alternativas preventivas e restauradoras que sejam 
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eficientes para reabilitar esses pacientes. Estudos clínicos de 

acompanhamento longitudinal são necessários para demonstrar melhor os 

riscos dessas complicações juntamente com os fatores externos relacionados 

às alterações da dieta dos pacientes, pH bucal e hipossalivação. 

Todos esses fatores contribuem para o acometimento de cárie nesses 

pacientes, e a alteração da estrutura potencializa o desenvolvimento da 

doença, causando uma destruição severa dos dentes pela cárie de radiação. A 

prevenção e o tratamento contínuo após a radioterapia se tornam uma questão 

prioritária para as próximas pesquisas, buscando devolver qualidade de vida 

aos pacientes com câncer de cabeça e pescoço. 

CONCLUSÃO 

Com a realização deste trabalho pode-se concluir: 

• A radioterapia foi capaz de alterar a organização e qualidade do 

colágeno.  

• Raman e FTIR apresentaram-se como metodologias complementares 

para avaliar  composição química da dentina cervical; 

• A radioterapia alterou a propriedade mecânica de nanodureza da dentina 

cervical. 
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