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Resumo - Resinas Filtek 2250 (3M Dental) foram estudadas utilizando técnicas fotoacusticas para
monitorar a evolucdo da fotopolimerizagdo com o tempo, e para calcular a efusividade e
difusividade térmica das mesmas antes e depois de serem polimerizadas, para diferentes
espessuras do polimero. Na fotoacustica a amplitude do som gerado depende da forma como o
material estudado conduz calor. Neste caso, o sinal fotoacuUstico foi monitorado durante a
fotopolimerizacdo. Observou-se uma mudanca no sinal fotoacustico apés a fotopolimerizacdo e
concluiu-se que néo estd diretamente relacionada com o grau de polimerizagdo da resina
fotopolimerizavel. Foi observado que a efusividade térmica aumenta apds a fotopolimerizagédo,e
isto explica a queda no sinal fotoacUstico ap6s a iluminacdo da resina. Também pode ser
observado que os pardmetros térmicos aumentam com o aumento da espessura da resina, porém,

até o presente momento néo se pode explicar o porque deste aumento.
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1. Introducao

As resinas fotopolimerizaveis iniciam o
processo de polimerizacdo através da
absorcdo de luz por um iniciador, que uma
vez ativado reage com um agente redutor
para produzir radicais livres. A partir dai,
ocorre a polimerizagdo dos mondmeros
metacrilicos que formam uma matriz
polimérica com ligacGes cruzadas [1,2].

O processo de polimerizacdo pode ser
analisado através da mudanca nas
propriedades térmicas da resina, pois a
formacdo das cadeias poliméricas deve
favorecer a conducéo de calor. Uma técnica
experimental ndo invasiva que permite fazer
este tipo de estudo é a técnica fotoacustica,
gue esta baseada no efeito fotoacustico.

O efeito fotoacustico consiste na geracao
de som ap06s a absorcao de radiacédo pulsada
por algum absorvedor numa camara fechada.
O modelo aceito para explicar o efeito
fotoacustico em sélidos € o modelo do “pistéo
acustico” proposto por Rosencwaig e Gersho
em 1976, e que é conhecido como o modelo

Rosencwaig-Gersho. Neste modelo, Iluz
pulsada absorvida pela matéria é
transformada em calor também pulsado, que
por sua vez produz aumentos modulados de
temperatura e pressdo na interface entre a
superficie do sdlido e o gas adjacente,
gerando um som numa céamara fechada. A
amplitude do som depende da forma como o
material estudado conduz o calor, em
particular, depende da  difusividade,
condutividade e efusividade térmicas [3].

Um problema que surge no processo de
polimerizagdo das resinas fotopolimerizaveis
€ a variacdo do grau de polimerizagdo na
resina quando a espessura de polimerizacdo
muda. Isto porque a luz usada deve decair
exponencialmente ao longo da espessura do
material, o que ird provocar um gradiente de
polimerizacéo na direc&o do feixe de luz.

O objetivo deste trabalho é estudar o
comportamento das resinas Filtek Z250 (3M
Dental), aplicadas em odontologia, utilizando
técnicas fotoacusticas para 0 monitoramento
da evolucdo da fotopolimerizacdo com o
tempo, bem como calcular a efusividade e
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difusividade térmica das mesmas antes e
depois de serem polimerizadas, para
diferentes espessuras do polimero.

2. Materiais e Métodos

No esquema fotoacustico, a luz emitida
por uma lampada haldégena de Tungsténio
(Xelux, 24V-250W) foi pulsada por um
modulador mecénico (chopper) (Stanford
Research Systems, modelo SR540) que,
juntamente com o microfone da célula
fotoacustica foram conectados a um
amplificador sincrono (lock-in) (Stanford
Reasearch Systems, modelo SR530), que
recebeu as informacdes sobre a frequéncia
de referéncia do chopper e o sinal
fotoacustico. O lock-in mediu a amplitude e a
fase do sinal do microfone simultaneamente,
e foi conectado a um microcomputador para
aquisicdo dos dados. Como a informacao dos
parametros térmicos encontra-se no sinal
fotoacUstico em fungdo da freqiiéncia dos
pulsos de luz, foi realizada uma varredura de
frequéncia e os dados gerados foram
analisados através do software Microcal
Origin®, de onde foram retirados os
parametros necessarios para o calculo da
efusividade e difusividade térmica.

Para a analise da evolucdo temporal e
célculo da efusividade térmica das resinas
antes e depois da fotopolimerizagdo, foi
utilizada uma célula fotoacUstica de duas
faces (Fig. 1), onde foi colocada uma folha de
aluminio (25 um) e por cima desta um anel
de PVC, com o mesmo diametro interno da
camara da célula. Ambos foram fixados com
graxa de silicone, cuja finalidade, além da
fixac&o, foi a vedagao.
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Figura 1 - Corte transversal de uma célula
fotoacustica com duas faces.

Resina

O fotopolimerizador (Gnatus Optilight
600), utilizado na odontologia, apresentava
poténcia de 110 mW, num didmetro de 1,0
cm (densidade de poténcia de 140 mW/cmz),

foi posicionado perpendicularmente a 5,0 mm
da resina.

Fez-se uma varredura de freqiiéncia (250
Hz a 350 Hz) na célula s6 com o aluminio, e
uma nova varredura com a resina por cima
do aluminio para poder calcular da
efusividade térmica da resina pré-
polimerizada.

Realizou-se uma aquisicdo temporal do
sinal fotoacustico durante 2 minutos, onde a
resina foi fotopolimerizada aos 50 segundos,
por 20 segundos, durante a aquisicdo do
sinal. A mesma foi feita para a analise da
cinética de polimerizacdo da resina, e a
frequéncia foi pré-fixada (17 Hz).

Para o célculo da efusividade térmica da
resina ja polimerizada, foi feita uma nova
varredura de freqiiéncia, com 0s mesmos
parametros da anterior.

O célculo da efusividade térmica foi feito
seguindo a metodologia descrita em [4].

Esse procedimento foi repetido por 7
vezes. Variou-se a espessura do anel de
PVC (e por tanto a espessura da resina pré-
polimerizada) e repetiram-se as medidas. As
espessuras de resinas utilizadas foram: 0,8
mm, 1,3 mm, 1,8 mm, 2,3 mm e 2,8 mm.

Para o célculo da difusividade térmica foi
usado o método da descontinuidade da fase
do sinal predita pelo modelo de Rosecwaig-
Gersho no esquema de célula fotoacUstica
aberta (OPC) [5] (Fig. 2).
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Figura 2 - Seccdo transversal da OPC. A
radiacdo modulada incide sobre a superficie
da amostra que fecha a cAmara de ar.

Para estas medidas, a resina
fotopolimerizada foi lixada até 250 um de
espessura e colada na célula com graxa de
silicone. Por nédo ser totalmente opaca, colou-
se sobre a resina uma folha de aluminio (25
um de espessura), com Oleo de bomba
difusora, para que a mesma estivesse no
regime opticamente opaco. Fez-se uma
varredura de frequéncia (10 Hz a 350 Hz),
com o sinal da fase zerada no lock-in.
Identificou-se a frequéncia da primeira
descontinuidade, obtendo-se a freqiiéncia de
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corte correspondente e calculou-se a
difusividade térmica, conforme descrito em

(5]
3. Resultados e discusséao

Um exemplo de grafico do sinal
fotoacustico em funcéo do tempo é mostrado
na Fig. 3, onde é possivel observar a queda
do sinal no momento da fotopolimerizacéo, e
também a presenca de dois patamares
distintos (antes e depois da polimerizag&o).
As médias dos quocientes entre 0s
patamares depois e antes da
fotopolimerizacdo foram colocados na Tabela
I, em fung&o das espessuras das amostras.
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Figura 3 - Grafico do sinal fotoacustico

versus tempo de uma amostra de 0,8 mm de

resina Filtek Z250 (3M Dental).

Tabela | - Médias dos quocientes entre os
patamares (Pgepois / Panes) das curvas de
fotopolimerizacdo de acordo com as
espessuras das amostras. Os valores
correspondem com a média de 7 medicdes.
O erro mostrado nos valores médios
corresponde ao desvio padréo.
Espessurade Quociente dos

fotopolimerizacdo patamares
0,8 mm 0,86 + 0,03
1,3 mm 0,84 + 0,05
1,8 mm 0,85 + 0,02
2,3 mm 0,83 + 0,06
2,8 mm 0,76 + 0,02

Observa-se na Tabela | uma queda dos
guocientes apés 2,3 mm de espessura, ou
seja, o sinal fotoacUstico do material
polimerizado decresce mais para
espessuras da amostra maiores que 2,3 mm.

Na configuracdo experimental utilizada o
sinal fotoacustico deve decrescer com o
aumento da dissipacdo térmica na amostra,
uma vez que o fluxo de calor gerado pela luz
modulada na folha de aluminio se divide

entre a amostra e a camada de ar adjacente
ao aluminio no interior da célula fotoacustica.
Portanto, quanto mais calor vai para o lado
da amostra, menos calor sobra para a
geracao do sinal fotoacustico.

Nas amostras poliméricas, a
condutividade térmica deve aumentar com o
aumento no grau de polimerizagcdo. Para as
resinas fotopolimerizaveis estudadas espera-
se gue, quanto maior a espessura, menor
seja 0 grau de polimerizacdo devido a
dificuldade de penetracdo da luz. O que
pode-se observar na Tabela | é que a
proporcdo na diminuicdo do sinal é mantida
até uma espessura de 2,3 mm, o que
indicaria que o grau de polimerizacdo é
semelhante para espessuras menores.
Porém, para 2,8 mm o sinal fotoacustico
decresceu mais do que o esperado. Se a
gueda no sinal estiver relacionado com o
grau de polimerizacdo, entdo o que seria
esperado € que a queda do sinal fosse
menor cada vez que o grau de polimerizacdo
diminue, e ndo ao contrario. Dessa forma, no
momento ndo podemos inferir uma relaco
entre o grau de polimerizacdo e a queda do
sinal fotoacustico. Assim, atribuimos o
decréscimo do sinal ao aumento da
dissipacdo térmica na amostra em funcao,
simplesmente, do aumento de espessura.
Uma possivel explicacdo é que com o
aumento da espessura da resina, apos o
processo de fotopolimerizacdo, estejam
ainda em andamento outros mecanismos de
polimerizacdo residual, que absorvem calor
do ambiente num processo do tipo
endotérmico.

Os valores das efusividades térmicas
medidos experimentalmente para a resina
antes e depois da fotopolimerizacdo sado
mostrados na Tabela Il. Nota-se que para
todas as espessuras, 0s valores das
efusividades aumentaram apoés a
polimerizacdo. Isso ocorre porque quando a
resina é polimerizada, aumenta a capacidade
da resina de trocar (ou absorver) calor com o
meio ambiente, fazendo com que o sinal
caisse. Comparando-se os valores da Tabela
Il com valores de efusividade térmica de
materiais acrilicos (aproximadamente 0,05
W.s*2.K*.cm?), percebe-se que eles estdo
relativamente altos. Mas quando os mesmos
valores sdo comparados aos da carga da
resina, neste caso cristais de vidro (0,135
W.s*.K™.cm?), nota-se que 0s mesmos sdo
de mesma ordem [3].
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Tabela Il - Valores das efusividades térmicas
das resinas antes e depois da polimerizagao
de acordo com as espessuras das amostras.
Os valores correspondem com a média de 7
medicbes. O erro mostrado nos valores
médios corresponde ao desvio padrao.

Espessura Antes Depois
(mm) (W.s">Kxem? (W.s¥K'.cm?
0,8 0,146 + 0,028 0,270 + 0,052
1.3 0,268 + 0,058 0,433 + 0,056
1,8 0,181 + 0,038 0,298 + 0,041
2,3 0,193 + 0,027 0,327 + 0,070

2,8 0,259 + 0,032 0,412 + 0,054

A Tabela Ill mostra os valores das
difusividades térmicas das resinas ja
polimerizadas de acordo com as espessuras
de polimerizacdo das mesmas.

Tabela 1l - Valores das difusividades
térmicas das resinas depois da polimerizacdo
de acordo com as espessuras de
polimerizacdo das amostras. Os valores
correspondem com a média de 7 medicdes
para cada espessura. O erro mostrado nos
valores médios corresponde ao desvio
padréo.

Espessura Difusividade térmica

(mm) (cm?/s)
0,8 0,0154 + 0,0041
1,3 0,0255 + 0,0045
1,8 0,0190 + 0,0143
2,3 0,0332 + 0,0158
2,8 0,0307 + 0,0176

Observando-se os valores da Tabela IV
nota-se que as difusividades térmicas tém
uma tendéncia a aumentar seus valores de
acordo com o aumento da espessura, assim
como a efusividade térmica. O espalhamento
dos dados (verificado no alto valor de desvio
padréo) deve estar relacionado com a
constituicéio heterogénea da resina. Os altos
valores do espalhamento ndo permitem
diferenciar os valores médios entre as
diferentes espessuras e unicamente pode-se
afirmar que a tendéncia dos valores da
difusividade é aumentar até 2,3 mm e depois
a tendéncia é estabilizar.

4. Concluséao

Os resultados obtidos durante o
desenvolvimento deste trabalho nos

permitem afirmar o seguinte: a mudanca no
sinal fotoacustico ap6s a fotopolimerizacao
nao esta diretamente relacionada com o grau
de polimerizacdo da resina fotopolimerizavel.
Até a espessura de 2,3 mm o comportamento
térmico da resina é semelhante e apés esta
espessura 0s parametros térmicos
aumentam. O aumento na efusividade
térmica ap6s a fotopolimerizagdo explica a
gueda no sinal fotoacustico apés a
iluminagdo da resina. Porém, até o presente
momento ndo pudemos explicar o porque do
aumento nos parametros térmicos com o
aumento da espessura.
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