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Ossos suinos sao frequentemente utilizados como modelo biolégico em varios
estudos a respeito de ossos humanos. Sendo assim, neste trabalho, amostras de
o0ssos suinos foram irradiados com doses de 50 a 500 Gy. As amostras foram
inicialmente analisadas utilizando-se a técnica de Ressonéncia Paramagnética
Eletronica (RPE). Depois, amostras irradiadas com as mesmas doses foram analisadas
através da técnica de Difracdo de Raios X. Todas as medi¢cdes foram realizadas
utilizando-se os equipamentos disponiveis no Laboratério de Instrumentacdo Nuclear
(LIN/COPPE-UFRJ). A dose absorvida pelas amostras foi determinada por RPE,
porém, as medidas s6 foram compativeis com os valores esperados para doses acima
de 200 Gy. Através do teste de t-Student, verificou-se que existem diferencas
significativas entre os perfis de difracdo das amostras controle e das amostras
irradiadas. Os resultados desse trabalho mostraram que o processo de irradiagao, com
as doses utilizadas, provoca alteragdes em nivel molecular nos ossos, e que com o

sistema dosimétrico utilizado sé é apropriado para doses relativamente elevadas.
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Swine bones are frequently used as a biological model in many studies about
human bones.So that, in this work, some swine bone samples were irradiated with
doses between 50 and 500 Gy. The samples were initially analyzed using the Electron
Paramagnetic Resonance (RPE) technique. After that, some samples irradiated with the
same doses were analyzed using the X-ray Diffraction (XRD) technique. All the
measurements were done using the materials available in the Nuclear Instrumentation
Laboratory (LIN — COPPE — UFRJ). The absorbed doses were determined using RPE,
but the measurements were compatible with the waited values just for the doses above
200 Gy. Through the t-Student test, we checked there are significant changes between
the diffraction profiles of the control samples and the irradiated samples. The results of
this work show the irradiation process, with the used doses, causes changes in
molecular level in bones. It was possible to conclude that the dosimeter system used is

appropriate just for relatively high doses.
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CAPITULO |

INTRODUGAO

1.1 — Suinos como modelo biolégico

Ossos suinos vém sido utilizados, na pesquisa experimental, para aumentar o
conhecimento sobre 0ssos humanos, sugerindo que a densidade e metabolismo dsseo
é semelhante em ambas as espécies (Trento, 2006).

Suinos tém sido utilizados em estudos sobre implantes dentarios. (Wierzchos et
AL, 2008) utilizaram suinos para avaliar a biocompatibilidade de implantes dentarios de
tithnio através das técnicas de Microscopia Eletrénica por Escaneamento (SEM) e
Imageamento por Elétrons Retroespalhados (BSE), de forma que foi possivel avaliar o
contato entre a superficie do implante e a superficie 6ssea que o rodeia. (Meyer et al
2004), também utilizaram implantes de titdnio em ossos suinos, e verificaram através
das técnicas SEM, Microscopia por Transmisséo de Elétrons (TEM) e também através
de estudos histolégicos que os implantes foram bem incorporados ao tecido ésseo.

(Sachs et al, 2008) sumarizaram varios dos avangos recentes dos
xenotransplantes entre suinos e primatas, analisando os resultados alcangados em

varios 6rgaos, inclusive 0ssos.

1.2 — Dosimetria RPE

Ressonancia paramagnética eletronica (RPE) é uma técnica de espectrometria
baseada na absorcdo de energia eletromagnética por elétrons desemparelhados na

presenca de um forte campo magnético. Esta técnica possui a vantagem de que, ao



interagir com a hidroxiapatita (por¢gdo mineral de ossos e dentes), a radiagéao ionizante
produz radicais livres estaveis, cuja concentracao possui dependéncia linear com a
dose absorvida (Schauer et al, 1996). Sendo assim, é possivel construir uma curva de
calibracdo concentracdo x dose que permite a determinagcdo da dose aplicada em
mostras irradiadas com doses desconhecidas (Desrosiers & Schaer, 2001).

A dosimetria RPE tem sido utilizada na medi¢ao da dose absorvida por ossos e
dentes em caso de acidentes. Schauer et al utilizou dosimetria RPE para determinar a
dose absorvida pelos dedos de um operario exposto a um feixe de um acelerador
industrial (Schauer et al, 1996). Trompier et al mediram a dose absorvida por pacientes
expostos acidentalmente a uma alta dose de radiagcdo em radioterapia (Trompier et al,
2007).

A técnica de dosimetria RPE também pode ser utilizada em dosimetria médica.
(Schauer, Akinori, Romanyukha, 2007) utilizaram alanina como dosimetro em
radioterapia. (Ciesielski et al 2007) utilizaram a técnica de dosimetria RPE para medir a
dose absorvida por dentes de pacientes submetidos a radioterapia.

Além disso, a espectrometria RPE é amplamente utilizada na detecgdo e
dosimetria de alimentos irradiados. O padrdo europeu de detecgdo de alimentos
irradiados utiliza RPE nos ossos para dosimetria de galinha, peixe e pernas de ra
irradiados, RPE na celulose no controle de morangos e paprica e no agucar cristalino

no controle de mamao, manga, figos secos e passas irradiados. (Almeida, 2006).

1.3 — Difragao de raios X

Difragdo de raios X é uma técnica de medida baseada no espalhamento

coerente de raios x. Ela possui a vantagem de fornecer informagdes sobre a estrutura



molecular, e as vezes até atOmica, da amostra analisada (Gofii & Alonso, 2000).
Através de um detector convenientemente posicionado, € possivel construir-se um
grafico conhecido como perfil de difragao ou difratograma, que constitui a “assinatura”
do material analisado (Amorim, 2007).

A técnica de difragcdo de raios X vem sido utilizada na caracterizagao de
diversos materiais, tendo, desse modo, varias aplicacbes praticas. Podemos citar
Oliveira, (2008) e Amorim, (2007), que utilizaram espalhamento coerente de raios X no
estudo do inchamento de argilomineirais. Essa técnica pode ser utilizada também no
controle de alimentos irradiados (Almeida, 2006).

Na area médica, podemos citar (Castro, 2006), que utilizou a técnica de
tomografia por difragdo de raios x no estudo de tecidos biolégicos, no caso mama,
utero e rim, de forma que foi possivel verificar diferencas estruturais entre os tecidos
saudaveis e patologicos. Filgueiras, (2006) utilizou difragdo de raios x para caracterizar
o tecido sanguineo, e Pinto, (2008) verificou a diferenga entre perfis de difragao entre
amostras de sangue n&o irradiadas e irradiadas.

Existem varios estudos envolvendo difragao de raios X em ossos, com objetivos
distintos. Barroso relacionou a area sob picos de difragdo e a densidade mineral em
ossos (Barroso et al, 2007).

Michel et al utilizou difragdo de raios x para investigar o efeito do aquecimento
em ossos de cervo (Michel et al, 1998).

Almer e Stocku utilizaram a técnica de difragdo de raios x para estudar tensoes
em 0ssos caninos (Almer & Stock, 2005).

Rokita quantificou o grau de alinhamento (orientagdo) dos minerais em ossos

trabeculares através da area sob picos de difragdo (Rokita et al, 2005).



1.4 — Objetivos e organizagao do trabalho

Este trabalho tem como objetivos a dosimetria e avaliacdo dos efeitos
moleculares pelo processo de irradiacdo em ossos. Ossos humanos sdo expostos a
radiagdo em varias ocasides, seja em casos de radioterapia ou radiodiagnéstico
(Schauer, Akinori, Romanyukha, 2007), exposi¢cdes acidentais (Schauer et al, 1996) ou
quando em bancos de ossos, onde 0ssos sao conservados através de irradiagéo (Azar
2009).

Foram utilizados ossos suinos como modelo para estudar os efeitos em ossos
humanos, ja que ossos suinos sao baratos e de facil obtengao.

A técnica de RPE foi utilizada com o objetivo de verificar sua viabilidade , na
medicido da dose absorvida por 0ssos, no caso de exposicdes crénicas localizadas.

A técnica de difracao de raios X foi utilizada, primeiramente, na caracterizagcao
do osso suino nao irradiado. Em seguida, foram caracterizados ossos irradiados com
doses distintas, a fim de verificar se ocorreram modificagcbes em seus perfis. Alteragbes
nos perfis de difragcdo das amostras irradiadas significam a existéncia de alteracbes em
suas estruturas moleculares.

No capitulo Il deste texto, sdo discutidas as bases tedricas deste trabalho, que é
a morfologia e fisiologia dos ossos humanos e de mamiferos em geral e as técnicas de
Ressonancia Paramagnética Eletronica e Difragdo de Raios-X. No capitulo I, sdo
explicados detalhadamente os materiais utilizados e técnicas empregadas neste
trabalho, com detalhes sobre a obtencdo e preparacdo das amostras, caracteristicas
dos equipamentos utilizados e as técnicas de medicdo. No capitulo IV, sao
apresentados os resultados experimentais e no ultimo capitulo, os resultados sao

discutidos, sdo apresentadas as conclusdes e sugestdes para trabalhos futuros.



CAPITULO Il

FUNDAMENTOS TEORICOS

Neste capitulo sdo explicadas as bases tedricas desse trabalho. Comegamos
com uma explanacdo basica sobre o tecido 6sseo. Em seguida, sdo explicados a
Ressonancia Paramagnética Eletronica e a Difragdo de Raios-X, que sédo as técnicas
de espectrometria utilizadas neste trabalho. Finalizando, ha uma discussédo sobre os

meétodos de analise de dados utilizados.

2.1 — O Tecido 6sseo

O tecido 6sseo € um tecido conjuntivo bem rigido, encontrado no esqueleto dos
vertebrados, onde ele é o tecido mais abundante (Nogueira, 2008). Suas fungdes séo
dar suporte ao corpo e permitir a locomogéao do individuo. O osso é composto por uma
parte mineral, constituido basicamente por hidroxiapatita, cuja férmula quimica é
Cap(PO4)e(OH),, além de uma porgao organica. (Hiller e Wess, 2006).

A principal proteina que compde o tecido dsseo é o colageno tipo |, composta
por trés cadeias polipeptidicas helicoidais, enroladas juntas em uma estrutura
helicoidal tripla, onde as hélices sdo arranjadas em fibrilas. Ha ainda outras proteinas,
como a osteocina. Existem ainda por¢des minerais dentro e ao redor das fibrilas. Essa

porcéo mineral € a responsavel pela rigidez do tecido 6sseo (Hiller e Wess, 2006).



2.1.1 — As células o6sseas

As principais células encontradas no tecido 6sseo sdo os osteoblastos,
osteoclastos e ostedcitos (Nogueira, 2008).

Os osteoblastos sdo as células responsaveis pela formagao do osso. Elas fixam
a matriz de colageno, na qual o mineral é posteriormente depositado, e estas
provavelmente tém algum papel na sua mineralizagéo.

Os osteoclastos séo as células destruidoras do osso. Sao células grandes e
multinucleadas, derivadas de células precursoras presentes no sangue. Destrogcos das
estruturas 6sseas sao colocadas em pequenas vesiculas que passam através do corpo
da célula e sdo depois despejadas. Apds terminarem seu trabalho, os osteoclastos

desaparecem e presumidamente morrem.

Os ostedcitos sdo as células do corpo 6sseo, que derivam dos osteoblastos.
Elas estao aprisionadas no osso compacto e se conectam as células vizinhas através

de pequenos canais com 0,2 a 0,3 ym de didametro. (Currey, 2002).

2.1.2 — Classificagao do tecido 6sseo

Existem varias maneiras de se classificar o tecido 6sseo. Uma das formas de se
fazer essa classificacdo é de acordo com a sua forma. Os ossos podem ser longos,
curtos, chatos, irregulares e sesamoides.

Os ossos longos sao estruturas tubulares, como os Uumeros nos bragos e as
falanges nos dedos. Os ossos curtos sdo cubicos e sdo encontrados apenas no
tornozelo e no punho. Os ossos chatos possuem a fungao de proteger certos 6rgaos,
como por exemplo, os ossos do cranio que protegem o cérebro. Os ossos irregulares,
tais como os ossos da face, possuem diferentes formas. Os ossos semamodides se

desenvolvem em certos tenddes, com o intuito de protegé-los. (Moore e Agur, 2007).



Outra forma de se classificar o tecido 6sseo é como tecido cortical ou compacto
e tecido trabecular ou esponjoso. Ambos possuem o mesmo tipo de células e
substancias intercelulares, mudando entre si apenas a disposicao de seus elementos e

a quantidade de espagos medulares. (Nogueira,2008)
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Fig. lI-1: Alguns dos elementos 6sseos

No tecido 6sseo trabecular, as laminulas de tecido ésseo sdo irregulares em
forma e tamanho, e se arranjam de forma a deixar entre si espagos ou lacunas que se
comunicam umas com as outras, chamadas trabéculas. (Nogueira,2008). Essas
trabéculas possuem aproximadamente 0,1mm de didmetro e 1 mm de extensdo. Na
maioria dos casos, 0 0sso trabecular é revestido por osso cortical (Currey, 2002).

No tecido 6sseo compacto , as laminulas de tecido 6sseo sao fortemente unidas
umas as outras, sem que haja espagos entre elas. Por esta razéo, este tecido é mais

rigido e denso. Apresenta ainda um conjunto de canais que sao percorridos por nervos



e vasos sanguineos: canais de Wolkmann e canais de Havers. Por ser uma regido
irrigada e enervada, os ossos tém sensibilidade, alto metabolismo e capacidade de

regeneracgao. (Nogueira 2008)

2.2 — Ressonancia Paramagnética Eletronica

2.2.1 — Propriedades magnéticas da matéria

A imantacdo M de um material é definida como o momento magnético por
unidade de volume. A susceptibilidade magnética por unidade de volume é definida

pela equagéao

Onde up € a permissividade magnética do vacuo, M a imantacéo e B é a intensidade

do campo magnético macroscopico.

A suscetibilidade magnética determina o comportamento magnético de um
material. Materiais que possuem suscetibilidade magnética negativa sdo chamados de
diamagnéticos. Ja aqueles que possuem suscetibilidade magnética positiva sao
chamados paramagnéticos. Discutiremos abaixo alguns casos em que ocorre o
paramagnetismo (Kittel et al, 1995):

e Atomos, moléculas e defeitos em redes que possuem nimero impar de elétrons, de
modo que, neste caso, o numero de spin total ndo pode ser nulo, onde temos, por
exemplo, atomos livres de sddio e radicais organicos livres;

e Atomos livres e ions que contenham uma camada eletrénica interna incompleta;

e lons que tenham a mesma estrutura eletrénica dos elementos de transigdo, terras

raras e actinideos, como, por exemplo, os fons Mn*" e U*";



e Uns poucos elementos que possuem numero par de elétrons, tais como o oxigénio

molecular;

e Metais.

2.2.2 - Aressonancia paramagnética eletronica

A espectroscopia por Ressonancia Paramagnética Eletrbnica (RPE), também
conhecida como Ressonancia de Spin Eletrénico (ESR), fundamenta-se no fenbmeno
de absor¢ao de microondas por ions ou moléculas paramagnéticas na presenca de um
campo magnético estatico (Santos, 2006). Quando elétrons desemparelhados sao
submetidos a um campo magnético estatico, as dire¢des do spin desses elétrons, que
sdo inicialmente aleatdrias, se orientam de forma a terem o sentido igual ou contrario
ao campo magnético. Essas duas situagcdes sao energeticamente distintas e

conhecidas como “spin up” e “spin down”. (figura 11-2). (lkeya,1993).
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Fig 11-2: O spin dos elétrons inicialmente aleatérios (a) se orientam na diregao

de um campo magnético externo (b).



Elétrons livres possuem um momento angular intrinseco, o momento angular de

spin. Resulta dai a existéncia de um momento de dipolo magnético us, dado por:

HS = =8 1yS

Onde ge = 2,002319 é uma constante, o fator de Landé para o elétron livre, y, €
o magnéton de Bohr, e S é o operador de spin, que para o elétron livre tem apenas um
autovalor, %2, e sua componente na direcdo z dois autoestados degenerados,
denotados por [+1/2] e [-1/2], com autovalores ms = +1/2, respectivamente.

Quando submetido a um campo magnético estatico, o dipolo magnético alinha-
se em sua diregao e ocorre uma quebra da degenerescéncia dos autoestados de spin,
conhecida como Efeito Zeeman.

Convencionando a direcao z paralela ao campo magnético By, as energias
possiveis do elétron sob a acdo do campo serao:

£ t8.18,
2

A figura [I-3 mostra a separacado dos niveis de energia entre os estados up e

down:

Energia

Campo magnetico (Bg )

Figura II-3 : Absorgao de energia eletromagnética por elétrons livres (Santos, 2006)

A diferenga entre estes niveis de energia é dada por
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Uy =—8. B,

Na situagao em que uma onda eletromagnética cujo quanta de energia £ =hv,
sendo h a constante de Planck e v a freqliéncia da onda eletromagnética coincide com

o valor de AE, ou seja,

gelleBO - hV

ocorre a ressonancia paramagnética eletrénica (lkeya, 1993). Nessa condi¢ao, o spin
de alguns elétrons muda de orientagdo. Um dos estados de spin, up ou down, passa a
ser mais favorecido que o outro (Mamani, 2007). O valor de g para elétrons livres é 2,0,
porém, devido a correcdes relativisticas (Santos, 2006) e a interagao spin orbita (lkeya,

1993), ha um desvio desse valor.

2.2.3 — O espectro RPE

A condigdo de ressonadncia RPE pode ser obtida variando-se o campo
magnético e mantendo-se a frequéncia das microondas constante (lkeya, 1993),
possibilitando, assim, a obtencao do espectro para a amostra analisada.

A figura lI-4 mostra um espectro de absor¢cdo RPE. Na pratica, o espectro é
registrado na forma da derivada primeira dP/dB, onde P é a poténcia de microondas

absorvida pela amostra e B € o campo magnético (Mamani,2007).
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Figura 11-4: Espectro de absor¢ado de poténcia, onde Br € o campo de ressonancia

((Mamani,2007 — adaptado)
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Figura II-5: Derivada primeira do espectro de absor¢ao (Mamani,2007 — adaptado)

O fator g, ja citado anteriormente, € um parametro de grande importancia na
analise de um espectro RPE. Elétrons desemparelhados, em diferentes ambientes, tém
valores de g ligeiramente diferentes, e essa pequena diferenga pode servir para

identificar diferentes centros magnéticos (Mamani,2007).

2.2.4 — Analise de tecidos calcificados utilizando RPE

A espectrometria RPE é amplamente utilizada na dosimetria de tecidos
calcificados, tais como esmalte dentario, dentina e ossos. O método de dosimetria
retrospectiva usando esses tecidos € baseado na medida de radicais livres induzidos
por radiagdes ionizantes na hidroxiapatita. Durante o processo de mineralizacdo da
hidroxiapatita, ions de carbonato s&o incorporados a rede cristalina. Sob a absorgéo de

radiacao ionizante, os ions de carbonato capturam elétrons livres da matriz cristalina e

12



formam radicais livres, nesse caso, o radical CO,, que possui o fator g de
aproximadamente 2,002. A quantidade de radicais formados depende da dose
absorvida, e esta pode ser quantificada utilizando RPE. (Desrosiers & Schauer, 2001).
A intensidade do sinal de um RPE nao indica diretamente a dose absorvida por
uma determinada amostra, porém pode ser feita uma calibragao intensidade x dose. O
método mais utilizado na estimativa da dose absorvida por tecidos calcificados é o
chamado Método das Doses Aditivas . Este método consiste em re-irradiar a amostra
para construir a curva de calibragdo especifica para aquela amostra. (fig.ll-5). Esse
método tipicamente requer de 4 a 5 incrementos de dose. A intensidade do sinal do
RPE pode ser definida como a amplitude de pico a pico do sinal obtido para aquela

amostra (Desrosiers e Schauer, 2001).

Intensidade &

Intensidade dewido

a dose wicial

-

T 0 d, d, d, d, d,
Dioze wicial Dioze aditiva

Figura II-6: O método da dose aditiva para reconstru¢ao da dose de uma amostra.

(Desrosiers e Schauer, 2001 - adaptado)
Pela figura 1I-5, nota-se que a intensidade do sinal do RPE cresce linearmente

com a dose. A dose absorvida inicial da amostra é obtida através de uma extrapolagao

inversa (Desrosiers e Schauer, 2001).
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2.3 — Difragao de raios X

Quando um feixe de raios X monocromatico incide em um cristal sob diferentes
angulos, provocando espalhamento, o feixe difratado pode ser medido por um detector
de raios X, posicionado adequadamente, produzindo um grafico chamado perfil de
difragcao ou difratograma. Este grafico relaciona a intensidade da radiagdo medida pelo
detector com o angulo de espalhamento 26, que € o angulo entre o feixe incidente e o
feixe espalhado. O difratograma é unico para cada tipo de cristal e € muitas vezes
denominado como a assinatura do material e o perfil de difracdo de uma mistura é a
soma dos perfis de difracdo de seus constituintes. A figura 1lI-7 mostra um

difratograma.(Amorim, 2007).
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Figura lI-7: Perfil de difracdo do NaCl

Na condigao de espalhamento, os raios X quando interagem com o meio, tém seu
comprimento de onda incidente associado as dimensdes do centro espalhador ou da

abertura de uma fenda por onde ele tera que passar (fig. 11-8).
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Fig.ll-8: Espalhamento de raios x, (Castro, 2006)

Considerando d como a dimensao do centro espalhador ou as dimensdes de uma
rede cristalina e A o comprimento de onda da radiagdo incidente, podemos observar

trés condig¢des de espalhamento na figura 11-6:

Para d << A, o espalhamento é isotrdpico.
Para d >> A, o espalhamento é governado pelas leis da 6ptica geométrica.
Para d = A, o fendbmeno de difragéo ocorre, gerando uma dependéncia angular na

radiacdo espalhada.

O motivo de se usar ondas eletromagnéticas na regido dos raios X em cristalografia
€ devido ao espacamento entre as camadas de atomos em um cristal possuir a mesma
ordem de grandeza do comprimento de onda dessa radiagdo, onde o fendmeno da
difragdo pode ser observado.

Para obtermos padrbes de difragdo acentuados em cristais, as ondas espalhadas
devem interagir construtivamente entre si. Esse fendmeno €& conhecido como
interferéncia construtiva e ocorre quando as ondas espalhadas estdo em fase, ou seja,

a diferenca de caminho entre os planos do cristal deve ser a um multiplo inteiro do
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comprimento de onda. Essa condi¢do € atendida quando um conjunto de planos desse

cristal satisfaz a equacgao de Bragg:

nA =2dsen @

onde n é um numero inteiro positivo, A o comprimento de onda da radiagao

difratada e 6 o dngulo de espalhamento (Castro, 2006).

2.3.1- Fendmenos de espalhamento

A radiagdo espalhada torna-se interessante para o nosso estudo, na medida em
que os fotons espalhados carregam informagdes sobre a estrutura e o tipo do tecido,
informacado essa que nao é considerada na radiologia e/ou tomografia tradicional
(Castro, 2006).

O fendmeno de espalhamento € a conseqliéncia da interagdo dos fétons de raios X
com os elétrons da rede cristalina do material. O espectro da radiagdo espalhada é
composto por uma componente da mesma energia da radiacéo incidente e outra com
energia menor, sendo que a diferenca de energia depende do angulo de espalhamento
(Amorim, 2007).

O espalhamento denominado incoerente, ou inelastico, ocorre quando a radiagao
incide sobre o meio, interagindo com ele, mudando seu momento linear e energia.
Devido a transferéncia de energia e momento cedida pelo féton ao meio espalhador,
ha o surgimento de um novo féton, com energia e momento menores. Nesse
espalhamento, a radiacdo espalhada ndo tem direcdo definida. O espalhamento
coerente nao possibilita a ocorréncia de interferéncia entre as ondas espalhadas

O espalhamento coerente, ou elastico, ocorre quando a radiagdo espalhada pelo
material apresenta a mesma energia da radiagdo incidente, ou com variagdo muito

pequena em relacdo a ela, porém com troca no momento linear. O espalhamento
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elastico de fotons por elétrons livres € denominado espalhamento Thomson e o
espalhamento elastico de fétons por elétrons atdbmicos € denominado espalhamento de

Rayleigh (Amorim, 2007).
2.3.1.1- Espalhamento Thomson

O espalhamento Thomson € uma aproximagao do espalhamento Rayleigh, no qual
o féton de raios X é espalhado por um elétron livre em repouso, fora da influéncia de
qualquer campo externo, e, durante o espalhamento, sujeito apenas ao campo da
radiacdo (Amorim, 2007).

Obter, experimentalmente, elétrons livres € muito dificil, sendo impossivel,
entretanto, pode-se utilizar elementos leves nos quais a fraca energia de ligagao dos
orbitais mais externos é uma étima aproximacéao (Castro, 2006).

O espalhamento elastico é dado, quantitativamente, em fungcdo da amplitude de

espalhamento A e de uma secgao de choque elastico diferencial (do/dQ).

99 ar
dQ

2.3.1.2 — Espalhamento Rayleigh

Quando o elétron esta ligado ao nucleo, o conceito de localizagéo do elétron deve
ser substituido por uma densidade de probabilidade de se encontrar o elétron em uma
dada posigao. A radiagao interagindo com essa nuvem ¢é absorvida e depois emitida
com o mesmo comprimento de onda da radiagao incidente (Castro, 2006). Isso quer

dizer que nao ha transferéncia de energia para o atomo (Pinto, 2008).
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Considerando que cada parte da nuvem eletrénica interage com o féton como se
fosse um elétron livre, a secao de choque Rayleigh sera a se¢cao de choque Thomson

multiplicada pelo termo de interferéncia:

(do )
\dQ JRaylsigh 4L/t .

O fator entre colchetes é chamado de Fator de Forma do atomo. As amplitudes do
espalhamento elastico de fotons por elétrons ligados também podem ser obtidas

multiplicando-se as amplitudes de Thomson pelo fator de Forma (Castro, 2006).

2.4 — Nocgoes de analise de dados

Em qualquer experimento cientifico, o tratamento dos dados adquiridos é de
vital importancia para a confirmacado ou refutacdo de uma hipétese. Nesta seccao,

serdo discutidos alguns métodos utilizados nesse tratamento.

2.4.1 — Ajuste de fungoes

Em determinadas situagbes, argumentos experimentais e tedricos levam a
hipotese de que exista uma relagdo de causa e efeito entre elas, descrita por uma
relagado funcional y=f(x). A determinagéo dessa relacao é chamada ajuste de fung¢ao. O
caso mais simples e imediato é aquele em que o coeficiente de correlacao linear (r)
entre as medidas duas grandezas € bem proximo a unidade (Oguri et al, 2005), ou
seja, as grandezas podem ser relacionadas por uma fungao linear.

Seja um conjunto de N pares de medidas (xi,yi) das grandezas x e y, onde as

incertezas associadas as medidas de x sdo bem menores que as associadas a y, e
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para as quais se deseja ajustar a reta y(x) = ax + b, ou seja, determinar os parametros

aeb.

Supondo que os erros de cada medida de y (yi) sejam idénticos, o método dos
minimos quadrados consiste na minimizagdo da soma dos quadrados dos residuos, yi-

y(xi), ou seja, da fungao S(a,b), expressa por:

S(a,b)=Z[y,. _y(xi)]z :Z(yi —ax; _b)2

Impondo-se as condi¢gbes de minimizagéo, temos que:

oS ul

=2y x(v.—ax. = b)=0
2 Zl, (b ; —b)
oS ul

—=-2 —ax, —b)=0
% Zl(y, ; —b)

Podemos reescrever o sistema de equagdes como:

N N N
(in )a + (in)b = zxiyi
i=1 i=1 i=1

(in)a+Nb:(Zyi)

Assim, temos a solugcao dos parametros como:

WX
\y 1) xy-ay

O erro dos parametros a e b sdo dados por:
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Onde o termo (y, —ax, —b) da equagéo acima é conhecido como residuo das

medidas de y em relagdo aos valores previstos pela reta de ajuste.
E, no caso de uma interpolacdo inversa, ou seja, no caso de queremos calcular

valores de x a partir das medidas de y, o erro é calculado pela seguinte equagao:

Que é a estimativa do erro de uma medida de x.

2.4.2 - Estatistica descritiva

A estatistica descritiva € o ramo da estatistica que aplica varias técnicas que
permitem sumarizar um conjunto de dados (Pinto, 2008), onde é possivel descrever

sua tendéncia central (valor esperado) e sua dispersao.
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2.4.2.1 — Medidas de tendéncia central

Matematicamente, existem varias maneiras de se estimar a tendéncia central de
um conjunto de dados. Vamos discutir aqui trés deles: mediana, moda e média

(Sternstein, 1994).

Mediana: Considere um conjunto de valores, arranjados em ordem crescente
ou decrescente. A mediana € definida como o valor central desse conjunto. No caso de
termos dois valores centrais, a mediana € calculada somando-se esses valores e
dividindo o resultado por dois.

A mediana nao é afetada pela amplitude (diferenca entre o maior e 0 menor
valor de um conjunto de dados), de forma que a mediana é indicada como medida de
tendéncia central quando os valores extremos sao de alguma forma “suspeitos”, ou

quando se deseja diminuir a influéncia deles.

Moda: E o valor mais freqiiente de um conjunto de dados. Se um valor precisa
ser escolhido como base para certas decisbes, frequentemente se usa a moda.

Quando dois numeros em um conjunto s&o igualmente frequentes, e esta
freqliéncia é mais alta do que a dos outros, essa distribuicdo é chamada de bimodal.
Quando uma frequéncia € mais alta que a outra, mas ainda assim ambas sdo

consideradamente maiores do que as outras, também se usa o termo bimodal.

Média : Enquanto que a mediana e moda sao mais utilizadas em estatistica

descritiva, a média, ou mais especificamente a média aritmética, é frequentemente

utilizada em inferéncia estatistica. A média é definida matematicamente como:
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N
>
i=1

N

x_

Onde 2x é a soma de todos os elementos do conjunto e n € o numero de
elementos. Ao contrario da mediana e da moda, a média é afetada pelos valores

extremos.

2.4.2.2 — Medidas de dispersao

Em estatistica descritiva, além das medidas de tendéncia central, € importante
conhecer o quao dispersas os elementos de um conjunto de dados estdo. Serado

discutidos abaixo duas dessas medidas: a variancia e o desvio padrao.

Variancia: Essa medida indica a dispersdao em torno da média. A variancia,
denotada por 0% é a média dos quadrados das discrepancias de cada medida em

relagdo a média:
N —
z ()Cl- - x)z
2_ i=1

o=
N

Desvio padrao: O desvio padrao, denotado por g, € um parametro de
dispersao amplamente utilizado. Ele é definido como a raiz quadrada da variancia.

(Sternstein,1994).
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2.4.2.3 - Testes de hipbteses

O teste de uma hipotese estatistica é talvez a mais importante area da teoria de
decisdo. Em todos problemas, duas hipoteses complementares sdo consideradas: A
hipétese nula, rRPEesentada por HO, que representa que nao houve mudancga. A outra
hipotese, que sera aceita caso HO seja rejeitada, € denominada hipotese alternativa e é
denotada por H1. Essas hipdteses sdo mutuamente excludentes, ou seja, aceitar HO
significa rejeitar H1 e vice versa (Pinto, 2008).

Um procedimento de tomada de decisdo pode acarretar em dois tipos de
decisao incorreta. Pode-se rejeitar a hipétese nula quando ela é verdadeira (erro tipo )
ou pode-se falhar em rejeitar HO quando de fato ela é falsa (erro tipo Il).

Esses dois tipos de erro estdo relacionados de forma que, ao reduzir a
probabilidade de ocorréncia de um deles, aumenta-se automaticamente a
probabilidade da ocorréncia do outro. De modo geral, controla-se apenas o erro tipo |
através do nivel de significancia (a) que consiste na probabilidade maxima da
ocorréncia do erro tipo .

Dentro do teste de hipéteses, € importante o conhecimento do p-valor, que é a
probabilidade de se observar resultados tao extremos quanto os obtidos se a hipotese

nula for verdadeira. As seguintes interpretagdes de p-valores podem ser uteis:

e p20,1=>N&o existe evidéncia contra HO

e p<0,1=>Fraca evidéncia contra HO

e p< 0,05 => Evidéncia significativa contra HO

e p<0,01 => Evidéncia altamente significativa contra HO

e p<0,001 => Evidéncia extremamente significativa contra HO
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Normalmente, usa-se o p-valor de 0,05 como patamar para avaliar a hipétese
nula. Se um p-valor for inferior a 0,05, podemos rejeitar a hipétese nula. Caso

contrario, ndo temos evidéncia que nos permita rejeitar a hipdtese nula (Pinto, 2008).

Teste de t-Student e Anova.

O teste de t-Student é utilizado para verificar se as médias de duas populagdes
sao significativamente diferentes. Ja o teste de analise de variancia (ANOVA) é uma
extensao do teste de t-Student, onde é possivel comparar as médias de duas ou mais
populagdes.

O teste ANOVA ¢ realizado através das variancias entre as populagdes e as
variancias internas de cada populagdo. Matematicamente, podemos descrever essa
relacado através do F-valor, definido como:

F= diferenca entre as populagcbes / diferenca dentro das populagdes
Quanto maior for o F valor, maior a evidéncia de que as médias das populagées

sao diferentes.
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CAPITULO Il

MATERIAIS E METODOS

A confiabilidade dos resultados em qualquer trabalho experimental depende
intimamente dos materiais e dos procedimentos adotados na execugdo deste. Neste
capitulo, sdo descritos detalhadamente as caracteristicas dos equipamentos utilizados

bem como a metodologia utilizada durante toda a execugéo do trabalho.

3.1 — Preparagao das amostras

As amostras de ossos suinos foram obtidas em mercados e agougues. Foram
utilizados somente ossos corticais provenientes de pernis suinos.

Primeiramente, os ossos foram limpos utilizando-se um bisturi, de forma que
toda a carne e gordura foram retiradas dos ossos. Em seguida, os 0ssos, ja limpos,
foram deixados secando sob temperatura ambiente por quarenta e oito horas.

Apos o processo de secagem, os 0ossos foram pulverizados e entdo peneirados,
utilizando sempre a mesma peneira. A figura llI-1 mostra o osso inteiro e a figura 1ll-2

mostra o 0sso ja pulverizado.

Figura IlI-1: Amostras de 0ssos suinos
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Figura 1lI-2 : osso suino pulverizado

Apo6s pulverizadas, as amostras foram colocadas em ependorfs, para serem
entdo irradiadas. As amostras destinadas a analise por RPE possuiam massa igual a
100mg, e as amostras destinadas a analise por difragdo de raios X possuiam massa
igual a 150mg. No total, foram feitas 118 amostras para difracdo de raios X e 120

amostras para analise por RPE.

3.2 — Irradiagao das amostras

Para irradiar as amostras, foi utilizado um irradiador Gammacel 220 Excel,
presente no Laboratério de Instrumentagdo Nuclear (LIN-COPPE-UFRJ). Este

irradiador trabalha com uma fonte de *°Co.
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Figura IlI-3: irradiador Gammacel 220 Excel

As amostras foram irradiadas com doses de 50, 100, 200, 300, 400, 500 Gy.

3.3 — Analise por RPE

3.3.1 — Ainstrumentacgao

O espectrémetro RPE utilizado nesse trabalho foi o EMS 104, fabricado pela
Bruker. Esse espectrdbmetro opera na banda X (9,5 GHz), e o mesmo se encontra no

Laboratério de Instrumentagao Nuclear (LIN-COPPE-UFRJ).
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Figura llI-4: Espectrémetro RPE Bruker EMS 104

As amostras, previamente irradiadas, foram colocadas em tubos quartzo e

entio analisadas.

3.3.2 — Otimizagao dos parametros

O analisador RPE utilizado possui varios parametros que podem ser ajustados,
porém, nesse trabalho, foram ajustados quatro deles: numero de varreduras,
comprimento da amostra, poténcia das microondas e modulagdo do sinal. Os demais

parametros foram mantidos com seus valores de fabrica.

NUmero de varreduras: Esse parametro indica o niumero de vezes que o
analisador RPE varre todo o espectro. E importante que sejam feitas varias varreduras,
a fim de melhorar a relagéo sinal/ruido. Foram feitas 40 varreduras para cada amostra.
Com esse numero de varreduras e 0s outros parametros ajustados de fabrica, o tempo

de aquisi¢ao foi de aproximadamente oito minutos.
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Comprimento da amostra: Este pardmetro deve ser ajustado toda vez que
uma amostra for ser analisada. Para fazer esse ajuste, deve-se utilizar um simulador
de cavidade. Coloca-se o tubo de quartzo contendo a amostra e entao inseri-la no
simulador, que possui um mecanismo que permite ajustar a posicao vertical do tubo.
Deve-se ajustar a posicdo do tubo de forma que a marca central do simulador (figura
[11-V) figue no centro da amostra. O valor do comprimento da amostra é o valor medido

no fundo da amostra.

Figura IlI-V: Amostra no simulador de cavidade

Poténcia das microondas: Um parémetro essencial € a poténcia das
microondas, que deve ser otimizado para o experimento a ser feito. Para tal, foi
utilizada uma amostra irradiada com 500 Gy. Foi feita a analise fixando-se os outros
parametros e variando a poténcia. Verificou-se que a amplitude do sinal RPE cresce
com a poténcia, e através de um grafico poténcia x amplitude, foi possivel determinar a

melhor poténcia para este trabalho.
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Modulagao do sinal: O ultimo dos parametros ajustados foi a modulagcéo do
sinal que, assim como a poténcia, deve ser ajustada para o experimento em questao.
Foi utilizada a mesma amostra da otimizacdo da poténcia, porém, neste caso, variou-
se a modulagdo, mantendo-se os outros parametros fixos. Verificou-se que a largura
do pico do sinal variava com a modulagao e, através de um grafico modulagdo x

largura do sinal, foi possivel determinar a melhor modulagéo para este trabalho.

3.3.3 — Dosimetria das amostras

Para determinar a dose absorvida pelas amostras, foi utilizado o método das
doses aditivas (segdo 2.2.4). Primeiramente, foram analisadas amostras né&o
irradiadas, cujo sinal foi utilizado para determinar o background.

Em seguida, foram analisadas as amostras irradiadas. As amostras
previamente irradiadas foram analisadas no espectrémetro RPE. Em seguida, elas
foram novamente irradiadas com dose de 100 Gy e analisadas no espectrometro RPE
outra vez. Apos essa segunda anadlise, as amostras foram mais uma vez irradiadas

com dose de 100 Gy. Esse procedimento foi repetido cinco para cada amostra.

3.4 — Analise por difragao de raios-X

3.4.1 — A instrumentacao

Para realizar as medigdes com difracdo de raios X, foi utilizado o difratbmetro

Shimadzu XRD 6000, conforme mostrado na figura I1-6.
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Figura IlI-VI: Difratbmetro Shimadzu XRD 6000. Em (a), temos o tubo de raios X, (b) o

porta amostra, (c) o detector, (d) o brago 26 e (e) o brago 6.

Este difratdmetro possui um tubo de raios X com energia de 8 keV, um anodo
de cobre, um detector cintilador e um sistema de fendas utilizado para colimar o feixe
de raios X.

Foi utilizada a geometria 6 - 20 para a realizagdo das medidas. Os valores

utilizados estao listados na tabela I11-1.
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Tabela lllI-1: Parametros de operagao do difratdmetro de raios X

Parametro Valor
Tenséo 40 kV
Corrente 30 mA

Angulo inicial 20°
Angulo final 45°
Passo angular 0,05°
Taxa angular 2°/min

As amostras a serem analisadas foram colocadas no porta amostra, onde os
perfis de difracdo das amostras foram levantados em triplicata, assumindo como valor
final a média dos trés perfis. Os dados foram coletados através de um computador

dedicado, utilizando o software XRD 6000.

3.4.2 — Parametros de caracterizagao

As amostras analisadas por difragcdo de raios X possuem picos bastante
caracteristicos, que sdo as suas “assinaturas”. Em todas as amostras, observou-se a
presencga de quatro picos de difragcao. A figura IlI-7 mostra o perfil de difragcdo de uma

amostra nédo irradiada, ja descontada a radiacéo de background.
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Figura IlI-7 : Perfil de difragdo uma amostra de osso ndo irradiada

A caracterizagao dos perfis foi feita a partir dos seguintes parametros:

1 — Posicao angular dos picos
2 — Largura a meia altura (FWHM)
3 - Intensidade dos picos

4 — Area dos picos

A intensidade e a largura a meia altura dos picos estéo indicadas na figura IlI-7.
A area dos picos € a area do grafico abaixo de cada pico e a posigéo angular € o valor
do angulo no qual a radiacdo espalhada é maxima. Esses parametros foram obtidos
utilizando-se o software Origin PRO 7.5, com auxilio da ferramenta Peak Analisys.

Conhecendo-se os valores de cada parametro para todas as amostras
analisadas, foi realizada a estatistica descritiva para cada valor de dose, a fim de
caracterizar as amostras. Foi calculada a média, desvio padrao, varidncia, mediana e
moda para cada parametro dos perfis. Em seguida, foi realizado o teste t de Student

para duas amostras independentes, para verificar se existem diferengas significativas
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dos valores destes pardmetros entre as amostras ndo irradiadas e as amostras

irradiadas com diversos valores de dose.
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CAPITULO IV

RESULTADOS

Neste capitulo, sdo apresentados os resultados experimentais das medidas de

difragdo de raios x e de ressonancia paramagnética eletronica.

4.1 — Analise por RPE

4.1.1 — Otimizagao dos parametros de operagao

Os parametros de operacao de um analisador RPE, especialmente a poténcia

das microondas e a modulagéo do sinal, devem ser otimizados para o experimento a

ser realizado (3.3.2). A figura IV-1 mostra o grafico poténcia x area sob o sinal RPE:

Dupla integragao (<103 u.a.)

& 10 15 20 25
Foténcia {miy)

Figura IV-1: Poténcia x dupla integracao

Neste caso, foi utilizada area sob o sinal de RPE apés a dupla integragéo do

sinal observado, conforme recomendado por (Jiang, sem ano de publicacdo). Como foi

dito na segéao (2.2.3), o espectro observado em um espectrometro RPE corresponde a
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derivada do espectro de absorgdo. Ao realizarmos a dupla integracdo, estamos
trabalhando com a area sob o espectro de absorg¢ao. Utilizamos como poténcia de
operacado 12,5 mW, que, como podemos ver na figura IV-1, corresponde a poténcia
mais alta antes da saturagao do sinal.

A figura IV-2 mostra o grafico Modulagao x largura da linha, onde a largura da

linha é a amplitude horizontal do sinal observado:

14=

Largura da Linha (x10%4 T)
T

0 2 4 § 8 10 12 14 1B 18
Modulacao (x10%-4 T}

Figura IV-2 : Modulagao x Largura da linha

O valor da modulacdo utilizado foi o de 4.02x10™* T, pois é valor mais alto de

modulacéo antes de um abrupto crescimento do sinal.

4.1.2 — Dosimetria das amostras

Agora, mostraremos como foi estimada a dose absorvida pelas amostras

irradiadas.
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O primeiro passo foi analisar uma amostra nao irradiada, a fim de verificar o
sinal de background. A figura IV-3 mostra o espectro RPE de uma amostra nao

irradiada:

Figura IV-3: Sinal RPE de uma amostra ndo irradiada

Em seguida, foi levantado o espectro de uma amostra irradiada, conforme

mostrado nas figura IV-4 a |V-6:

[ |
| |
| |
| |
| |
| I
| |
A
| |

Figura IV-4: Sinal RPE de uma amostra irradiada com 100 Gy
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Figura IV-5: Sinal RPE de uma amostra irradiada com 300 Gy

S A T
| | | I
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Figura IV-6 Espectro RPE de uma amostra irradiada com 500Gy

Nota-se que, no caso de uma amostra nao irradiada, ha apenas um sinal,

enquanto que nas amostras irradiadas, ha um sinal mais externo, que corresponde ao
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sinal de background, e um sinal interno, que € o sinal dosimétrico, devido aos radicais
de CO? criados pelo processo de irradiacdo. E a amplitude de pico a pico deste sinal
que sera levada em conta na determinacdo da dose absorvida pelas amostras.
Podemos notar também que, no caso das amostras de 100 Gy, o sinal de background
€ maior do que o sinal dosimétrico, 0 que ndo impede a media de dose. Conforme a
dose vai aumentando, maior € o sinal dosimétrico em relacdo ao sinal de background,
de forma que fica mais facil diferencia-los. Além disso, a relacdo sinal/ruido diminui
com o aumento da dose.

Através de uma regressao linear, foram determinadas as doses absorvidas
pelas amostras. A figura V-7 mostra o grafico dose aditiva x amplitude para uma
amostra irradiadas com 300 Gy. As outras amostras, exceto aquelas irradiadas com 50

e 100 Gy, tiveram resposta semelhante.

12E7

Intensidade

l=
D = (305 +6) Gy

-3E?||||||||||||||||||||||||||||||||||||||
-400 -200 0 200 400

Dose aditiva (Gy)

Figura IV-7: Dosimetria pelo método das doses aditivas de uma amostra irradiada com

300 Gy

A figura IV-8 mostra um grafico indicando as porcentagens das amostras que

foram compativeis com os valores esperados com precisdo de 1 e 20. As que tinham
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uma discrepancia em relagdo ao valor de referéncia maior do que 20 foram
consideradas como nao compativeis com os valores irradiados. Nao foi possivel
determinar a dose para as amostras de 50Gy, pois os sinais destas eram pequenos

demais, de forma que néao foi possivel diferenciar o sinal dosimétrico do sinal de

background.

g 100- — — e e
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T 80 -

® @ 1sigma

[=]
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\'l:l-

[=]

('R 0-

100 200 300 400 500
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Figura IV-8 : compatibilidade dos valores de dose medidos em relagc&o aos valores

irradiados

Pela figura acima, podemos notar que a partir de 300Gy, todas as doses
estimadas pelo método proposto foram compativeis com os valores irradiados com
precisao de 1 0. Para as amostras de 200Gy, 25% das amostras foram compativeis em
1 0 e 75% foram compativeis em 2 . Nenhuma das amostras de 100Gy foi compativel
com os valores de irradiagao, e nao foi possivel realizar a dosimetria das amostras de
50Gy, pois o sinal ERP era muito baixo, de forma que nao foi possivel diferenciar o

sinal de background do sinal dosimétrico.

40



4.2 — Analise por difragao de raios X

4.2.1 — Caracterizagcao dos perfis de difragcao

A figura V-9 mostra o perfil de difragao tipico para uma amostra de 0sso suino:
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Figura IV-9: perfil de difragdo de amostra de osso suino
Nao existem diferengas visiveis nas formas dos perfis nao irradiados e

irradiados. Porém, a partir das medidas quantitativas de seus parametros, é possivel

determinar se existem diferencgas significativas entre eles, para cada valor de dose.
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4.2.2 — Estatistica descritiva dos parametros de caracterizagao

Foi realizada a estatistica descritiva dos parametros de caracterizacao dos
perfis de difragdo para cada dose. A intensidade e area dos picos foram normalizadas
da seguinte forma: A intensidade e a area mais alta de todos os picos foi considerada
como 100 unidades arbitrarias, e os valores para as demais doses foram normalizados

a partir destes. As tabelas IV-1 a IV-7 mostram os resultados obtidos:

Tabela IV-1: Caracterizagao do perfil de difragcao de 0 Gy (n=22)

parametro Media | mediana | moda | variancia | desvio padrao

01 25,84 | 2585 |2590| 0,005 0,69
FHWMA1 0,77 0,78 0,62 | 0,009533 0,10
Intensidade 1 | 18,91 19,34 | 13,52 9,41 3,07
Area 1 17,86 | 18,26 | 12,77 8,4 2,90

02 28,64 | 2852 | 28,45 0,16 0,40
FHWM2 1,19 1,17 - 0,22 0,46
Intensidade 2 | 4,48 4,50 - 1,95 1,40
Area 2 4,36 4,26 - 4,37 2,09

03 31,98 | 31,97 |31,95| 0,003 0,06
FHWM3 1,55 1,56 1,54 0,005 0,07
Intensidade 3 | 56,05 | 54,56 - 41,34 6,43
Area 3 100 96,08 - 1,76 13,28

04 39,66 39,7 39,7 0,06 0,25
FHWM4 1,37 1,31 1,28 0,07 0,26
Intensidade 4 | 7,47 7,71 7,92 21 1,45
Area 4 8,85 8,53 | 9,62 4,15 2,04
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Tabela IV-2: Caracterizacao do perfil de difragdo — 50Gy (n=16)

parametro media | mediana moda variancia | desvio padrao

01 25,75 | 25,75 25,75 0,003 0,05
FHWM1 0,75 0,75 0,87 0,02 0,14
Intensidade 1 | 16,32 1,66 17,71 2,58 1,61
Area 1 11,94 | 11,87 - 1,52 1,23
02 28,47 | 28,47 28,35 0,08 0,23
FHWM2 0,99 1,02 - 0,10 0,32
Intensidade 2 | 3,27 3,11 3,26 0,96 9,82
Area 2 2,83 2,60 - 1,74 1,32

03 31,91 31,90 31,90 0,005 0,07
FHWM3 1,56 1,56 - 0,01 0,11
Intensidade 3 | 48,07 | 49,15 - 14,01 3,74
Area 3 84,13 | 87,37 - 75,46 8,69
04 39,51 39,51 39,65 0,02 0,16
FHWM4 1,33 1,33 - 0,07 0,27
Intensidade 4 | 5,10 5,12 - 0,08 0,09
Area 4 6,35 6,34 - 3,78 1,94
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Tabela IV-3 :

Caracterizagao do perfil de difragao — 100Gy (n=16)

parametro media | mediana moda variancia | desvio padrao

01 25,79 | 25,80 25,75 0,003 0,06
FHWMA1 0,85 0,84 0,84 0,01 0,08
Intensidade 1 | 17,05 | 16,78 14,92 3,07 1,75
Area 1 13,59 | 13,10 - 1,53 1,23

02 28,52 | 28,50 28,20 0,11 0,33
FHWM2 1,23 1,06 - 0,14 0,38
Intensidade 2 | 3,48 3,47 3,49 0,97 0,98
Area 2 3,39 3,50 - 1,54 1,24

03 31,95 | 31,95 31,90 0,005 0,07
FHWM3 1,57 1,57 1,54 0,01 0,09
Intensidade 3 | 52,71 51,64 - 16,51 4,06
Area 3 94,30 | 94,31 - 87,99 9,38

04 39,57 | 39,55 39,50 0,036 0,19
FHWM4 1,36 1,35 1,10 0,05 0,23
Intensidade 4 | 5,72 5,59 5,59 0,47 0,68
Area 4 7,50 7,47 - 1,93 1,39
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Tabela IV-4 : Caracterizagéo do perfil de difragao — 200Gy (n=16)

parametro média | mediana | moda | variancia | desvio padrao

01 25,81 25,80 25,75 0,004 0,06
FHWM1 0,81 0,81 0,76 0,004 0,06
Intensidade 1 | 17,98 18,18 19,11 2,23 1,49
Area 1 13,88 14,03 11,91 1,41 1,19
02 28,50 28,55 28,55 0,06 0,24
FHWM2 0,86 0,87 0,87 0,11 0,33
Intensidade 2 | 3,40 3,45 - 0,99 1,00
Area 2 2,66 3,07 - 1,30 1,14

03 31,92 31,95 31,95 0,01 0,09
FHWM3 1,54 1,53 1,562 0,004 0,07
Intensidade 3 | 52,13 51,87 44,52 13,14 3,62
Area 3 91,34 90,21 84,64 33,21 5,76

04 39,57 39,50 39,45 0,03 0,16
FHWM4 1,38 1,36 - 0,07 0,27
Intensidade 4 | 5,98 5,86 - 0,49 0,70
Area 4 8,04 7,89 10,50 3,26 1,80




Tabela IV-5 : Caracterizacao do perfil de difragao — 300Gy (n=16)

parametro meédia | mediana | moda | variancia | desvio padrao

01 25,80 25,80 25,85 0,003 0,05
FHWM1 0,76 0,76 - 0,006 0,08
Intensidade 1 | 16,96 17,10 17,25 1,75 1,32
Area 1 12,58 12,89 12,90 1,19 1,09

02 28,52 28,52 28,05 0,09 0,31
FHWM2 1,18 1,24 - 0,17 0,41
Intensidade 2 | 3,64 3,85 - 0,69 0,83
Area 2 4,03 3,75 - 1,98 1,41

03 31,94 31,95 31,95 0,003 0,06
FHWM3 1,55 1,54 - 0,01 0,10
Intensidade 3 | 50,54 50,50 - 9,78 3,13
Area 3 88,33 89,28 - 59,4 7,71

04 39,46 39,40 39,40 0,04 0,21
FHWM4 1,40 1,39 - 0,03 0,17
Intensidade 4 | 6,06 6,09 6,06 0,47 0,69
Area 4 8,19 8,19 - 2,62 1,62
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Tabela IV-6 : Caracterizagéo do perfil de difragao — 400Gy (n=16)

parametro meédia | mediana | moda | variancia | desvio padrao

01 25,79 25,80 25,80 0,003 0,06
FHWM1 0,80 0,82 4(4)1,77 0,01 0,09
Intensidade 1 | 16,01 16,32 15,85 517 2,27
Area 1 12,30 12,07 11,89 0,97 0,99

02 28,56 28,55 28,75 0,06 0,25
FHWM2 1,16 1,01 - 0,14 0,37
Intensidade 2 | 3,60 3,67 4,88 1,14 1,07
Area 2 3,38 3,68 - 1,39 1,18

03 31,93 31,95 32,00 0,003 0,06
FHWM3 1,56 1,55 1,55 0,003 0,05
Intensidade 3 | 48,07 49,18 - 17,75 4,21
Area 3 82,85 83,23 89,02 45,94 6,78

04 39,51 39,55 39,35 0,02 0,16
FHWM4 1,31 1,38 1,40 0,07 0,26
Intensidade 4 | 5,57 5,40 5,13 0,63 0,79
Area 4 6,69 6,96 7,95 1,97 1,40




Tabela IV-7 : Caracterizacao do perfil de difragao — 500Gy (n=16)

parametro meédia | mediana | moda | variancia | desvio padrao

01 25,78 25,75 25,85 0,004 0,07
FHWM1 0,76 0,81 0,63 0,01 0,11
Intensidade 1 | 17,65 17,25 16,78 5,45 2,33
Area 1 13,33 13,45 10,68 4,77 2,18

62 28,44 28,40 28,40 0,03 0,17
FHWM2 1,05 0,99 0,78 0,19 0,43
03 31,93 31,95 32,00 0,01 0,10
FHWM 3 1,53 1,53 1,51 0,01 0,08
Intensidade 3 | 51,22 50,83 41,23 41,75 6,46
Area 3 89,84 93,29 75,08 136,54 11,68

04 39,57 39,60 39,65 0,01 0,11
FHWM4 1,24 1,37 0,93 0,05 0,22
Intensidade 4 | 6,37 6,24 5,38 1,38 1,17
Area 4 7,83 7,88 10,66 4,76 2,18

4.2.3 — Teste de hipéteses

Agora, serdo mostrados os resultados dos testes de hipéteses realizados, com
o intuito de verificar se existem diferencas significativas entre as médias das amostras
irradiadas e ndo irradiadas. O teste estatistico utilizado foi o teste t de Student, onde as
meédias de cada paradmetro de caracterizagao para cada dose foram comparadas com

os parametros das amostras nao irradiadas.
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O critério utilizado para avaliar se as diferencas entre as médias das amostras
sao significativas foi o p-valor. Como o teste foi realizado com o nivel de confianga de
95%, foi considerado que as amostras sao significativamente diferentes se o p-valor for
menor do que 0,05. No caso de um p-valor maior do que este, foi considerado que as
médias das populagdes sdo iguais, sendo as eventuais diferencas devidas as
flutuagdes estatisticas. As tabelas V-8 a IV-13 mostram os resultados dos testes
realizados, onde sdo comparadas as médias dos parametros das amostras nao

irradiadas e das amostras irradiadas com distintos valores de dose.

Tabela IV-8: Teste t Student para amostras de 50 Gy

Parametro 0 Gy 50 Gy p-valor
01 25,84+ 0,69 | 25,75+ 0,05 | 0,0003
FHWM1 0,77 + 0,10 0,75+0,14 | 0,6074
Intensidade 1 | 18,91 + 3,07 | 16,32 + 1,61 | 0,0064
Area 1 17,86 +2,90 | 11,94 +1,23 0
02 28,64 + 0,40 | 28,47 +0,28 | 0,1699
FHWM2 1,19 + 0,46 0,99 + 0,32 | 0,1644
Intensidade 2 | 4,48 + 1,40 3,27 + 0,98 | 0,0081
Area 2 4,36 + 2,09 2,83+1,32 | 0,0194
03 31,98 + 0,06 | 31,91 +0,07 | 0,0047
FHWM3 1,55 + 0,07 1,56 + 0,11 | 0,6489
Intensidade 3 56,05+6,43 48,07 + 3,74 | 0,0002
Area 3 100,00+ 13,28 | 84,13 + 8,69 | 0,0004
04 39,66 + 0,25 | 39,51 + 0,16 | 0,0537
FHWM4 1,37 + 0,26 1,33 + 0,27 | 0,6001
Intensidade4 7,47 + 1,45 5,10 + 0,09 | 0,0000
Area 4 8,85+204 | 6,35+1,94 | 0,0009
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Tabela IV-9: Teste t Student para amostras de 100 Gy

parametro 0 Gy 100 Gy p-valor
01 25,84 +0,69 | 25,79+ 0,06 | 0,0200
FHWM1 0,77 + 0,10 0,85+ 0,08 | 0,0109
Intensidade 1 18,91 + 3,07 17,05+ 1,75 | 0,0359
Area 1 17,86 +2,90 | 13,59 + 1,23 0
02 28,64 +0,40 | 28,52 +0,33 | 0,3281
FHWM2 1,19 + 0,46 1,23 +0,38 | 0,7833
Intensidade 2 | 4,48 + 1,40 3,48 +0,98 | 0,0189
Area 2 4,36 + 2,09 3,39+1,24 | 0,1073
03 31,98 +0,06 | 31,95+0,07 | 0,1767
FHWM3 1,55 + 0,07 1,567 + 0,09 | 0,3438
Intensidade 3 56,05+6,43 52,71 + 4,06 | 0,0759
Area 3 100,00+ 13,28 | 94,30 + 9,38 | 0,1509
04 39,66 + 0,25 | 39,57 + 0,19 | 0,2064
FHWM4 1,37 + 0,26 1,36 + 0,23 | 0,9183
Intensidade 4 7,47 + 1,45 5,72+ 0,68 | 0,0001
Area 4 8,85+2,04 7,50 + 1,39 | 0,0278
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Tabela IV-10: Teste t Student para amostras de 200 Gy

parametro 0 Gy 200 Gy p-valor
01 25,84 +0,69 | 25,81 +0,06 | 0,2593
FHWM1 0,77 + 0,10 0,81 +0,06 | 0,2203
Intensidade 1| 18,91+ 3,07 | 17,98 + 1,49 | 0,2859
Area 1 17,86 +2,90 | 13,88+ 1,19 | 0,5093

02 28,64 +0,40 | 28,50+ 0,24 | 0,2236
FHWM2 1,19 + 0,46 0,86 + 0,33 | 0,0245
Intensidade 2 | 4,48 + 1,40 3,40 + 1,00 | 0,0022
Area 2 4,36 + 2,09 2,66 +1,14 | 0,0070

03 31,98 +0,06 | 31,92 +0,09 | 0,0261
FHWM3 1,55 + 0,07 1,54 + 0,07 | 0,7215
Intensidade 3 | 56,05+6,43 | 52,13 + 3,62 | 0,0396
Area 3 100,00+ 13,28 | 91,34 + 5,76 | 0,0235

04 39,66 + 0,25 | 39,57 + 0,16 | 0,2056
FHWM4 1,37 + 0,26 1,38 + 0,27 | 0,0008
Intensidade 4 7,47 + 1,45 5,98 +0,70 | 0,2221
Area 4 8,85+ 2,04 8,04 +1,80 | 0,9771
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Tabela IV-11: Teste t Student para amostras de 300 Gy

parametro 0 Gy 300 Gy p-valor
01 25,84 + 0,69 | 25,80+ 0,05 | 0,0868
FHWM1 0,77 + 0,10 0,76 + 0,08 | 0,8842
Intensidade 1| 18,91 + 3,07 | 16,96 + 1,32 | 0,0274
Area 1 17,86 +2,90 | 12,58 +1,09 | 0,1475

02 28,64 + 0,40 | 28,52 +0,31| 0,3658
FHWM2 1,19 + 0,46 1,18 + 0,41 | 0,9412
Intensidade 2 | 4,48 + 1,40 3,64 + 0,83 | 0,0493
Area 2 4,36 + 2,09 4,03 +1,41 | 0,6063

03 31,98 + 0,06 | 31,94 + 0,06 | 0,0453
FHWM3 1,55 + 0,07 1,65+ 0,10 | 0,8246
Intensidade 3 56,05+6,43 50,54 + 3,13 | 0,0053
Area 3 100,00+ 13,28 | 88,33 + 7,71 | 0,0054

04 39,66 + 0,25 | 39,46 + 0,21 | 0,0170
FHWM4 1,37 + 0,26 1,40+ 0,17 | 0,7388
Intensidade 4 7,47 + 1,45 6,06 + 0,69 | 0,0018
Area 4 8,85+ 2,04 8,19+1,62 | 0,3137
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Tabela IV-12: Teste t Student para amostras de 400 Gy

parametro 0 Gy 400 Gy p-valor
01 25,84 + 0,69 | 25,79 + 0,06 | 0,0455
FHWM1 0,77 + 0,10 0,80 + 0,09 | 0,4017
Intensidade 1 | 18,91 + 3,07 | 16,01 + 2,27 | 0,0037
Area 1 17,86 +2,90 | 12,30+ 0,99 | 0,0500

02 28,64 + 0,40 | 28,56 +0,25| 0,4780
FHWM2 1,19 + 0,46 1,16 + 0,37 | 0,8597
Intensidade 2 | 4,48 + 1,40 3,60+ 1,07 | 0,0472
Area 2 4,36 + 2,09 3,38+1,18 | 0,1076

03 31,98 + 0,06 | 31,93 +0,06 | 0,0223
FHWM3 1,565 + 0,07 1,56 + 0,05 | 0,5377
Intensidade 3 56,05+6,43 48,07 + 4,21 | 0,0002
Area 3 100,00+ 13,28 | 82,85 + 6,78 | 0,0001

04 39,66 + 0,25 | 39,51 +0,16 | 0,0493
FHWM4 1,37 + 0,26 1,31+ 0,26 | 0,4484
Intensidade 4 7,47 + 1,45 5,57+ 0,79 | 0,0001
Area 4 885+204 | 6,69+ 1,40 | 0,0011
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Tabela IV-13: Teste t Student para amostras de 500 Gy

parametro 0 Gy 500 Gy p-valor
01 25,84 +0,69 | 25,78 +0,07 | 0,0145
FHWM1 0,77 + 0,10 0,76 + 0,11 | 0,8581
Intensidade 1 | 18,91 +3,07 | 17,65+2,33 | 0,1973
Area 1 17,86 +2,90 | 13,33 +2,18 | 0,8393

02 28,64 +0,40 | 28,44 +0,17 | 0,0925
FHWM2 1,19 + 0,46 1,05+0,43 | 0,3658
Intensidade 2 4,48 + 1,40 3,69+142 | 0,1095
Area 2 4,36 + 2,09 3,04 +1,55 | 0,0500

03 31,98 +0,06 | 31,93+0,10 | 0,0100
FHWM3 1,55 + 0,07 1,53 + 0,08 | 0,4452
Intensidade 3 56,05+6,43 51,22 + 6,46 | 0,0353
Area 3 100,00+ 13,28 | 89,84 + 11,68 | 0,0253

04 39,66 + 0,25 | 39,57 +0,11 | 0,2008
FHWM4 1,37 + 0,26 1,24 + 0,22 | 0,1284
Intensidade 4 7,47 + 1,45 6,37 + 1,17 | 0,0226
Area 4 8,85 + 2,04 7,83+2,18 | 0,1653

Os valores em negrito correspondem aos p-valores menores do que 0,05, ou
seja, os casos em que ha diferenca significativa entre as médias das populagdes
analisadas. Os resultados dos testes realizados mostram que existem alteragdes em

diversos parametros para todas as doses analisadas.
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CAPITULO V

CONCLUSOES E TRABALHOS FUTUROS

5.1 — Ressonancia paramagnética eletronica

As amostras irradiadas foram analisadas utilizando a técnica de Ressonancia
Paramagnética Eletrénica, com a qual foi medida com sucesso a dose das amostras de
200 a 500 Gy.

Foi realizada a dosimetria, pelo método das doses aditivas, para as amostras de
100 Gy, porém, os resultados foram discrepantes com o valor esperado em mais de
dois erros padrdes, de forma que eles foram considerados incompativeis com o valor
esperado. Uma causa provavel para isso € que o sinal dosimétrico para estas amostras
possui amplitude menor do que o sinal de background (figura IV-4).

Ja no caso das amostras de 50 Gy, nao foi possivel sequer tentar estimar a
dose, ja que nao houve como identificar o sinal dosimétrico, de forma que nao foi
possivel diferenciar o sinal das amostras irradiadas com este valor de dose e o sinal
das amostras ndo irradiadas.

Estes resultados mostram que o sistema dosimétrico (osso suino + analisador
RPE) utilizado s6 é indicado para dosimetria de altas doses, como controle de
alimentos irradiados, por exemplo. Para aplicacdes de baixas doses, como dosimetria
médica ou até mesmo de acidentes envolvendo radiacbes ionizantes, o sistema

dosimétrico utilizado neste trabalho ndo apresentara bons resultados.
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5.2 — Difragao de raios X

A técnica de difracdo de raios X foi empregada na caracterizagdo de 0ssos
suinos irradiados e ndo irradiados, através da posigéo, intensidade, area e largura a
meia altura de quatro picos.

Utilizando o teste de t-Student para comparar as médias das populacbes das
amostras de controle e irradiadas com cada valor de dose, foi possivel verificar que
houve alteracdes significativas em seus perfis de difracdo, ou seja, o processo de
irradiagéo, para doses de 50 a 500Gy, provoca alteragdes na estrutura molecular do

o0sso cortical.

5.3 — Trabalhos futuros

Para um trabalho futuro utilizando RPE, sugere-se que seja utilizado um
sistema dosimétrico sensivel a baixas doses, como em (Khan et al 2005), que utilizou
um espectrébmetro JEOL JES FA-100 para estimar doses de (0,44 + 0,02) até (4,42 +
0,22) Gy em dentes caninos.

Outro trabalho envolvendo RPE que poderia ser feito € verificar a viabilidade do
uso de osso suino como material dosimétrico. Para tal, deve-se utilizar tanto o osso
suino quanto um material dosimétrico padrdo, como a hidroxiapatita pura, por exemplo,
e comparar os resultados.

Para melhorar a caracterizacdo dos perfis de difracdo de amostras de osso
suino, sugere-se, além do aumento do niumero de amostras analisadas, a mudanca de
alguns parametros de operagao do difratbmetro de raios x. O passo angular poderia
ser mudado de 0,05° para 0,01°, a fim de melhorar a resolugdo das medidas. O tempo
de aquisicdo também pode ser mudado de 2°s para 1 ou 0,5%s. Esse mudanca

aumentaria a taxa de contagem.
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Um estudo que pode ser realizado é a analise do efeito da irradiagéo de baixas
doses, que seria um trabalho semelhante a este, mas com importantes aplicagcdes na
area médica. Por outro lado, irradiacdo com doses altas, de 10 a 50 kGy, é utilizada
como método de conservagao em bancos de ossos (Azar, 2009), e poderia ser feito um
estudo sobre os efeitos que a irradiagao com estas doses.

Outro estudo que pode ser feito é a verificagdo dos efeitos da radiacdo em
0sso0s humanos, e os perfis de difracdo desses podem ser comparados com os perfis
dos ossos suinos, a fim de verificar se ossos suinos podem realmente ser utilizados
como modelo para estudo de efeitos da radiagcdo em ossos humanos.

Por ultimo, poderia ser verificada a possibilidade de encontrar um fator de

calibragéo entre o difratdmetro de raios X e o espectrémetro RPE.
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