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CARACTERIZACAO ESPECTROSCOPICA E TERMICA
DE ESMALTE E DENTINA BOVINOS UTILIZANDO O
EFEITO FOTOACUSTICO

SANDRO FERNANDO STOLF

RESUMO

As propriedades dpticas e térmicas dos tecidos dentais determinam a na-
tureza e extensao da resposta destes aos processos de absor¢io, transmissao, reflexio
e espalhamento da radiagdo laser e do calor produzido quando da absorcio desta
radiagao. O presente trabalho trata da caracterizagio espectroscépica dos tecidos
dentarios bovinos: esmalte e dentina e da determinacio da difusividade térmica da
dentina bovina. A caracterizagao espectroscépica foi efetuada na regido do infraver-
melho préximo, de 900 nm a 2500 nm, onde atuam a maioria dos lasers para trata-
mento clinico dental. A técnica fotoacistica foi utilizada para se registrar os espectros
de dentina e esmalte sob a forma de pé, fatias e blocos. Espectros fotoacisticos de
dentina e esmalte foram obtidos antes e apés a aplicagdo de verniz fluoretado (2,26%)
por 2, 5 e 10 A. Também foram registrados espectros dos mesmos tecidos, apés a
irradiagao destes com os lasers de Nd:YAG, Er:YAG, Ho:YLF e CO,. Os resulta-
dos mostram que, para a regido estudada, a presenca da hidroxila na composicio da
hidroxiapatita, somada a presenca de 4gua na matéria organica e dispersa no volume
do dente, impde uma grande dificuldade para se conseguir resolver bandas de outros
componentes e o que predomina sdo sobretons e combinagoes das vibragdes do O-H.
A difusividade térmica foi determinada para a dentina bovina, também com o uso de
técnicas fotoacusticas. A difusividade térmica determina a taxa na qual o calor se
difunde pelo tecido; assim, quanto maior o seu valor mais rapidamente o calor ir4 fluir
pelo tecido e mais rapidamente a temperatura ird aumentar. Como muitos estudos,
que visam a compreensao dos processos de transferéncia de calor através dos tecidos
dentais, utilizam dentes bovinos, é importante que se determine a difusividade térmica
destes tecidos para posteriormente se estender os estudos para dentes humanos e entao
estabelecer os melhores parametros para a aplicagao segura do laser no dente. O valor

médio encontrado para a difusividade térmica da dentina bovina foi, para ambasa as



diregdes dos tubulos dentinérios 2,0 (+0,1).107% em?/s. significando que nao existe
diferenca na taxa de propagacao de calor para as diregoes paralela ou perpendicular

aos tubulos dentindrios.



SPECTROSCOPIC AND THERMAL
CHARACTERIZATION OF BOVINE ENAMEL AND
DENTINE USING THE PHOTOACOUSTIC EFFECT

SANDRO FERNANDO STOLF

ABSTRACT

The optical and thermal properties of dental tissues determine the nature
and extent of the tissue response through the processes of absorption, transmission,
reflection and scattering of the laser ligth and the heat produced by the absorption of
that light. The spectroscopic characterization of bovine dentine and enamel, and the
determination of the thermal diffusivity were the aim of this study. The photoacoustic
spectra from these tissues were obtained in the Near-InfraRed range 900 — 2500 nm,
which is the clinical range for odontological application of most lasers. Photoacoustic
spectra were taken from block, slices and powder of enamel and dentine. Also
photoacoustic spectra were registered before and after 2, 5 and 10 & of topical fluoride
(2.26%) application. Using the same technique spectra were taken from dentine and
enamel after irradiation with Nd:YAG, Er:YAG, Ho:YLF and CO,. It is evident from
the results that the presence of O-H in the composition of hydroxyapatite and the water
present in the teeth tissue make the obtention of spectrum from components other
than O-H bond a very difficult task. In this way, only bands assigned to overtones
and combinations of O-H stretch were observed. The thermal diffusivity of the bovine
dentine was also measured using the photoacoustic technique. The thermal diffusivity is
the physical quantity which measures the rate of heat diffusion throughout the sample.
For higher values of the thermal diffusivity the heat diffusion and temperature rise will
be faster. As there is many studies devoted to the processes of heat transfer throughout
dental tissues using bovine teeth, it is important the determination of its thermal
diffusivity. The measured value was found to be a = 2.0 (£0.1).10~2 e¢m?/s for the
both direction, perpendicular and parallel to the dentinal tubules.These values indicate

that there is no difference between the thermal diffusivities for the both directions.
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Introducgao e Objetivos

O interesse crescente na utilizacio do laser nos varios ramos das ciéncias da
vida tem levado pesquisadores, tanto fisicos, quimicos, bidlogos e engenheiros quanto
profissionais clinicos, a se dedicarem a investigacao das propriedades dos tecidos bio-
l6gicos. Dentre as varidveis estudadas, a determinagado das propriedades térmicas e
opticas de tecidos humanos e animais, é especialmente importante, pois seu conheci-
mento permite o controle dos efeitos da aplicagao do laser no tecido. O conhecimento
destas propriedades também auxilia o desenvolvimento de equipamentos dedicados e a
determinagao de protocolos de aplicagao clinica mais seguros.

As propriedades 6pticas de um material, especificamente um tecido bioldgi-
co, relacionam a luz aos efeitos que esta causa quando interage com o tecido. A reflexao
fornece informagédo, por exemplo, sobre a rugosidade de uma superficie enquanto que
a refragao fornece a informagao sobre a velocidade da luz em um material. A absorgao
ocorre quando a energia da luz é convertida em outras formas de energia, principalmente
calor. Os fétons podem ainda sofrer espalhamento ou ser transmitidos através do
tecido. O comportamento destas propriedades em fungao do comprimento de onda
da luz incidente é estudado pela espectroscopia, cujas informagdes sao importantes no
momento da escolha do efeito que se deseja causar no tecido que sofrera irradiagao.

A condutividade e a difusividade térmica sao propriedades que fornecem
informagdes sobre a forma com que o calor gerado no tecido, devido a absorgao da luz
incidente, se propaga. A difusividade térmica esta relacionada ao fluxo de calor em um
meio sob condi¢des nao estacionarias e sua determinagao é fundamental na caracteri-
zagao térmica de tecidos bioldgicos, pois é um parametro necessario para os calculos de
transporte de calor no tecido. Estes calculos fornecem os perfis de temperatura no meio
devidos a absorgao da luz, por exemplo. Desse modo, pode-se avaliar, previamente,
qual é a variagao de temperatura que um tecido ird sofrer quando for submetido a

determinadas condigdes de irradiagdo e assim previnir possiveis danos a este tecido.
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As técnicas que utilizam o Efeito Fotoacustico. descoberto por A. G. Bell
em 1880[1], sao adequadas para o estudo de propriedades dpticas e térmicas de materi-
ais, pois além de sua ocorréncia estar diretamente relacionada com estas propriedades.
ele ainda é bastante versatil quanto ao tipo e a forma dos materiais estudados. O
efeito citado é percebido quando se ilumina de forma intermitente, com luz visivel ou
de outros intervalos do espectro eletromagnético, um material contido em um com-
partimento hermeticamente vedado. A energia absorvida pelo material, convertida em
calor, da surgimento a uma variagao periédica da pressdo no interior deste comparti-
mento. Esta variacdo periddica de pressio pode entdo ser detectada por meio de um
transdutor adequado, como um microfone. Quando o modo mais comum de relaxagao
for nao-radiativo, podé-se utilizar este efeito para a obtengao do espectro de absor¢ao
do material a ser analisado, registrando-se o sinal do microfone em funcdo do com-
primento de onda da radiagao incidente. Como a intensidade do sinal fotoacustico é
proporcional a quantidade de luz absorvida pelo material, existe uma estreita corres-
pondéncia entre o espectro fotoacistico e o espectro de absor¢ao éptico convencional.
Ainda, como somente a luz absorvida produz o sinal acistico, a parte espalhada ndo
interfere de forma significativa na obtencdo do espectro de absor¢ao. Desta forma,
os processos de preparagao do material a ser estudado siao simplificados, permitindo
estudar materiais apresentados de diferentes formas, como sélidos, liquidos, gases, pds,
géis e tecidos bioldgicos sem grandes modificagdes na montagem experimental. O efeito
fotoacustico tem sido usado, também, para a determinagao da difusividade térmica de
materials, uma vez que o sinal fotoacistico depende deste parametro.

Neste trabalho utiliza-se o efeito fotoacustico para a caracterizacao de ma-
terials biolégicos, especificamente tecidos dentarios bovinos. Os objetivos sao: efetuar
a caracterizagdo espectroscopica, na regiao do infravermelho préximo (900 a 2500 nm),
de tecidos dentdrios bovinos higidos e alterados por irradiagao com laser ou aplicagao
de flior e determinar a difusividade térmica destes tecidos. Para isso sao empregadas
as técnicas fotoacisticas para espectroscopia e difusividade térmica.

A escolha dos tecidos dentdrios como objeto de investigagao por técnicas
fotoacusticas éﬁfgiu»'&‘e;wnecessidade de se determinar as propriedades fisicas destes
tecidos, para os quais a literatura 6 bastante escassa e desse modo contribuir para o
aumento do acervo de conhecimentos nesta area. Ainda, justifica-se essa escolha pelo

interesse em aprender os fundamentos do efeito e das técnicas fotoacusticas em uma
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irea onde o potencial da aplicacao destas técnicas € promissor e a interdisciplinaridade
envolvida atrativa.

A freqiiente utilizacao de dentes bovinos nos estudos da interagao laser-
tecido, seja por razoes de facilidade na obtengao de amostras ou mesmo por aspectos
éticos envolvidos no uso de amostras humanas, motivou a escolha destes tecidos neste
trabalho, tanto pelas razoes apresentadas, quahto pela necessidade de fornecer as pro-
priedades destes tecidos aos trabalhos que analisam os efeitos da aplicagao do laser no
dente bovino. Quanto as diferencas entre os dentes bovinos e humanos pode-se dizer.
por analise espectroscépica no infravermelho(2], que se restringem a pequenas variagoes
na concentracio dos compostos. A analise dos elementos quimicos presentes nos dentes
bovinos, humanos e suinos, por emissio de raios-x induzida por prétons (PIXE)[3, 4],
evidencia diferencas somente quanto a composicao de elementos em forma de tragos,
como cobre e estroncio. As diferencas sio mais notaveis quando se observa a micro-
morfologia de tecidos humanos e bovinos. A andlise por microscopia eletrénica de
varredura (SEM) revela variagdes no tamanho dos cristais no esmalte; o esmalte hu-
mano apresenta a area da secio transversal dos cristais menor que o esmalte bovinol[5].
A dentina humana apresenta o didmetro dos tibulos dentinarios menor do que a dentina
bovina[6]. Portanto, a extensio dos resultados originados neste trabalho, para tecidos
humanos, deve levar em conta estas diferengas.

A regido do infravermelho préximo, do espectro eletromagnético, fol esco-
lhida por concentrar a maijoria dos lasers utilizados e pesquisados na pratica clinica
odontolégica. Justifica-se, portanto, pela necessidade de prover informagdes sobre as
propriedades de absor¢ao dos tecidos dentais nesta regiao do espectro. Outro fator que
determinou a escolha desta regido foi a existéncia de trabalhos, utilizando as técnicas
fotoacistica, na regido do infravermelho médio. Estes trabalhos investigaram os efeitos
de lasers, dcidos e outros tratamentos em dentina, esmalte e cemento humanos|7, 8§,
9, 10].

A importancia da determinagio da difusividade térmica dos tecidos denta-
rios bovinos se justifica pelos motivos j& expostos anteriormente, mas mais especifica-
mente por que alguns limites de temperatura precisam ser rigorosamente controlados
durante a aplicacio do laser nos tecidos dentais. Durante a aplicagao do laser em dente
humano, a temperatura na polpa e nos ligamentos periodontais nao pode apresentar

um acréscimo superior a 5°C[11] e 10°C[12, 13], respectivamente. Acima destes limites
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os danos causados aos tecidos sao irreversiveis, colocando em risco a saude do dente.
A monitoracao da temperatura pode ser feita de forma direta, em estudos tn vitro no
laboratério. utilizando um termopar, por exemplo. Mas o mesmo nao ¢ aplicavel nos
procedimentos clinicos, onde o controle da temperatura deve ser feito por meio dos
parametros do laser.

Um breve histérico sobre o efeito fotoacustico e os mecanismos de geragao do
sinal fotoactstico estiao apresentados no capitulo 1 juntamente com as possibilidades do
uso deste efeito para a determinagéo de propriedades 6pticas e térmicas dos materiais.

No capitulo 2, estdo apresentados os métodos e as técnicas para o registro
dos espectros e para a determinagao da difusividade térmica dos tecidos estudados.
Também estio relatados os procedimentos de preparagao das amostras usadas.

Os resultados da difusividade térmica da dentina bovina, originados deste
trabalho, estio apresentados no capitulo 3 juntamente com as discussoes sobre valores
determinados pelos varios métodos usados e a comparagio destes com os valores apre-
sentados na literatura para a dentina humana, uma vez que a literatura nao apresenta
valores desta propriedade para os tecidos bovinos.

Os espectros dos tecidos de esmalte e dentina bovina estao apresentados no

capitulo 4. Ainda neste capitulo estes espectros sao analisados e discutidos.



CAPITULO 1

Efeito Fotoacustico

No presente capitulo estio apresentados os fundamentos do efeito fo-
toacustico, decoberto por Alexander Graham Bell em 1880. Na segao 1.1, é apresentado
umn breve histérico sobre a descoberta e a evolugao deste fendomeno. Em seguida, na
secio 1.2, discorre-se sobre os mecanismos de geragao do sinal fotoacistico onde estao
apresentados os modelos tedricos usados na interpretagio dos dados experimentais pro-
duzidos neste trabalho. Por fim, na secio 1.3, estdo destacadas as aplicagdes praticas
que podem ser feitas com o efeito fotoacistico para a determinagado de propriedades de

materiais.

1.1 Histdrico

Em 1880, Alexander Graham Bell descobriu que ao se iluminar um material
de forma intermitente podia-se ouvir um som partindo do mesmo. Este som dependia
da freqliéncia da luz e da forma como ela era interrompida e, pelo controle destes
parametros, podia-se controlar a qualidade do som emitido pelo material. “Podemos,
desta forma, sem utilizarmos fios condutores como no telefone elétrico, falar de um
ponto a outro onde possamos projetar um feixe de luz”, disse Bell durante a apresen-
tacdo do seu trabalho[1] para a Americam Association for the Advancement of Science
em 27 de agosto de 1880, em Boston. Bell construiu, com a colaboragao do amigo
Sumner Tainter, um dispositivo batizado de “Fotofone” e, com o mesmo, Tainter que
estava a 213 m de distancia no alto de um edificio, conseguiu falar com Bell que estava
dentro do seu laboratério.

O telefone “celular” de Bell ndo era muito versatil, mas o seu principio

de funcionamento, o “Efeito Fotoacustico” comegou a ser empregado na analise de
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materiais. O préprio Bell[14] investigou a relagdo entre a incidéncia de luz solar e a
intensidade do som para diferentes materiais. Entretanto, os estudos de Bell foram
somente qualitativos e apesar da agitacao causada no inicio, o efeito fotoacustico foi
logo relegado ao esquecimento devido a dificuldade de se detectar o sinal. uma vez que
o detector usado era o proprio ouvido. Isso tornava dificil a obtencao de resultados
objetivos e mesmo impossivel destes serem quantificados. Foi Viengerov. em 1938[15].
quem primeiramente usou o efeito fotoacistico para a analise qualitativa e quantitativa
de misturas gasosas, usando um microfone como detector. Em 1938, Gross ¢t al obser-
varam este efeito em sdlidos[16] e liquidos[17]. Entretanto, a sensibilidade do aparato
utilizado era muito baixa para aplicagdes analiticas. Foi a partir da década de 70, prin-
cipalmente com a publicagao por Rosencwaig e Gersho[18], em 1976, da teoria do efeito
fotoacistico para sélidos, que o efeito fotoacistico comegou a ser empregado no estudo
de materiais sélidas. Desde entdo, outras teorias foram apresentadas(19, 20, 21, 22] e

a técnica tem sido disseminada e usada com sucesso nas areas da Fisica[23, 24, 23],
Biologia[26, 27, 28] e Medicina[29, 30].

1.2 Mecanismos de geragao do sinal fotoacustico

A geragdo do sinal fotoacistico pode ser classificada em direta e indireta.
Na geragio direta a onda acistica é formada no material onde incide a luz; j4 na
geragao indireta a onda acistica é produzida no meio no qual o material esta in-
serido. Para uma célula onde o meio de transporte das ondas acisticas é gasoso o
transdutor para detecgio destas ondas é um microfone. O principal mecanismo de
geragio do sinal fotoacustico em sdlidos é a condugio de calor da amostra para o gas
da célula[l8]. A expansdo térmica da amostra também gera ondas acusticas no
adjacente & amostra[l19]. No entanto, esse efeito s6 é importante no caso de amostras
com baixos coeficientes de absor¢do e para altas freqiiéncias de modulagao. A flexao
termoelastica de uma amostra em forma de fatia pode ter uma grande contribuigao
para a formagao do sinal fotoacustico. Esse efeito é devido, essencialmente, ao gradi-
ente de temperatura dentro da amostra e € perpendicular ao lado de maior dimenséo

desta. Essa flexdao periddica da superficie da amostra é que produz o sinal acistico[31}].
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Figura 1.1: Esquema de uma célula fotoacustica tipica.

1.2.1 Modelo Rosencwaig-Gersho

Baseado nos resultados apresentados por Parker[32], A. Rosencwaig e A.
Gersho mostraram que o fluxo periédico de calor é o mecanismo principal de geragio
do sinal acustico. Considerando uma célula fotoacistica padrdo, como a mostrada
na figural.l, o modelo R-G considera que a oscilagido de pressdo no interior da célula
¢ determinada somente pela distribuicio de calor no sistema gas-amostra-suporte e

resolve a equagdo de difusdo do calor, em uma dimenséo, para este sistema[18§].

0T 1 0T
el 1.1
81‘2 Qy 8t ’ ( )
onde
k;
Q= ——
PiCi

é a difusividade térmica, k; a condutividade térmica, p; a densidade e ¢; calor especifico
a pressao constante, para o meio i(com t=g: gas, s: amostra e b: suporte). Desse
modo, a distribuicdo de temperatura na célula é encontrada resolvendo-se a equagio
da difusao do calor[33] (eq. 1.1) para os trés meios (gas, amostra e suporte) usando-se
as condigoes de contorno apropriadas:(a) a continuidade da temperatura e do fluxo de
calor nas interfaces z = 0 e £ = —(; (b) a temperaturaem z = {, eem z = —{ — ¢,

seja a temperatura ambiente. A solugdo explicita de 7" na interface sélido-gds (z = 0),
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é dada por
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" 2k, (37 = 07)
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onde
B kyay B kqa,

b=

i

r=(1+7)

PP
ksa,’  ksay’ 2a,’ o = (14J)a
e a definicao dos parametros é a que segue:

Iy: Intensidade da luz incidente

¢ = b, para o suporte; = g, para o gas;

£;: espessura;

{: espessura da amostra;

k;: condutividade térmica;

a; = (2%‘,)1/2: coeficiente de difusao térmica;

w =27 f; f: freqiéncia de modulagao;

pi = 1/a;: comprimento de difusdo térmico;

B: coeficiente de absorgio dptica;

pp = 1/B: comprimento de absorgdo dptica

A solugao da eq. 1.1, na interface z = 0 é funcdo periédica do tempo e,
devido a esse aquecimento periédico, a camada de gas nesta interface sofre expansao
e contragao periodicas, que pode ser entendido como sendo um pistao térmico em-
purrando e soltando o restante da coluna de gis. Cria-se, desta forma, uma onda de
pressao que pode ser registrada por um transdutor apropriado. Rosencwaig e Gersho
consideram que a camada de gés fronteirica, em z = 27y, onde a variagao periddica da
temperatura é completamente amortecida, é um gas ideal e sofre expansao/contragao
isobarica (P = CTFE) e que o restante da coluna de gas se expande/contrai adiabati-
camente (PV? = CTE, v é a razao entre os calores especificos, a pressdo e a volume

constante). Assim,

__h
\/§€gagTo

onde Py é a pressiao atmosférica e os demais parametros foram definidos anteriormente.

§P T(0) (1.3)

A solugao para a variagao de pressdo, a partir do modelo de difusao térmica, é bastante
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Figura 1.2: Representagdo esquematica dos casos especiais, segundo o modelo R-G.

complexa e foi dividida em alguns casos especiais, conforme a figura 1.2, com o intuito
de facilitar a interpretagio fisica da mesma. Nesta figura os retingulos representam a
amostra e, os comprimentos de difusio térmica, de absor¢ao dptica e o comprimento da
amostra estao mostrados para cada caso. Ainda nesta figura, a iluminagao da amostra

é feita pela direita, onde estdo as setas.

Casos especias segundo o modelo R-G

Para todos os casos descritos a seguir, define-se:

_ _hdo
2v/2¢,To

Caso A: Sdlidos opticamente transparentes (ug > £)

A luz é absorvida através de toda a extensido da amostra.

1. Sélidos termicamente finos (u; > € ps > pg)

1—j)Bl

(
o~ Y. 4
6P .?ag kb (1 )

A amplitute do sinal fotoacustico é proporcional a 8¢, ou seja, depende da

luz absorvida ao longo de toda espessura da amostra e das propriedades
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térmicas do suporte através de yy e k. Ainda. a amplitude é inversamente

proporcional a frequéncia de modulacao. f. A fase do sinal é —= /4.

. Solidos termicamente finos (s > (ps < p3)

sp = =)k
209 kb

A amplitude e a fase sao as mesmas da expressao anterior.

. Sdlidos termicamente espessos (p, < £ s < p3)

L Bps ps
2a, k; '

6P =

(1.6)

Neste caso, o suporte nao interfere na amplitude do sinal, que s6 depende
das propriedades térmicas da amostra e de Su,. Somente a luz absorvida
em um comprimento de difusdo térmico contribui para a amplitude do sinal.

A amplitude do sinal varia com f%? e a fase é —7 /2.

Caso B: Sélidos opticamente opacos (uz < )

A luz é absorvida numa pequena extensiao da amostra, muito menor do que sua

espessura.

1.

o

Solidos termicamente finos (ps > & ps > pp)

—~

1—j)m
2(19 kb '

§P = (1.7)

Aqui a amplitude do sinal fotoacistico ndo depende do coeficiente de ab-
sorgao Optica, mas depende das propriedades térmicas do suporte, uma vez
que a amostra é termicamente fina. A amplitude do sinal varia com f~! e a

fase do sinal é —x /4.

Solidos termicamente espessos (us < {3 ps > pg)

sp= U —])%Y. (1.8)

Este caso é semelhante ao anterior, mas como a amostra é termicamente
espessa, a amplitude depende agora das suas propriedades térmicas e nao
das do suporte. Novamente, a amplitude é inversamente proporcional a

freqiéncia de modulagao e sua fase é —7 /4.
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o
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3. Solidos termicamente espessos (u; < € ps > pg)

Bus ps
P = —j—==—Y. 1.9
J 2ay ks (1.9)
Neste caso, a amostra é opticamente opaca, mas como o comprimento de
difusdo térmica é menor do que o comprimento de absor¢ao dptica. a am-
plitude do sinal fotoacistico depende de Fu,. A amplitude depende das

3/2

propriedades térmicas da amostra e varia com f~*/“. A fase deste sinal é

-7 /2.

1.2.2 Outros modelos

Extensoes ao modelo da difusao, modelo R-G, foram feitas por McDonald e
Wetsel[19, 20]; Aamodt, Murphy e Parker[21] e Rousset, Lepoutre e Bertrand[31, 34].
McDonald e Wetsel resolveram a equagao de difusao acoplada a equagao de

movimento da onda acustica, na amostra e no gas.

koT dpP
kV2T — —or +5=-"Tobr5; (1.10)
Po 52P 62T

2 v _ _ Z -
VP - B = b (1.11)

onde po é a densidade a temperatura ambiente Ty, S é o coeficiente volumétrico de
dilatagdo térmica, k e o sao a condutividade e a difusividade térmica, respectivamente,
e B é o mddulo de elasticidade volumétrica.

A distribuicdo de temperatura é obtida da solugdo da equagao de difuséo
térmica. Esta distribuigdo de temperatura € usada como fonte para a equagao de
pressao. A solucdo das equagdes termoeldsticas acopladas evidencia a contribuigao da
expansio e contragio da amostra, induzidas pela variacao da temperatura, ao sinal
fotoacustico. De modo a evitar que a complexidade na resolugao das eqs. 1.10 e 1.11
prejudicasse a compreensao dos fenémenos bésicos envolvidos na geragao do sinal fo-
toacustico, McDonald e Wetzel apresentaram um tratamento simplificado que leva em
conta os mecanismos ja descritos acima. Esse tratamento assume que a distribuigao de
temperatura no sistema nao é afetada pelo termo de acoplamento desta com a pressao
(lado direito da eq. 1.10) e que a variagdo da pressao no gas nao provoca movimento

da superficie da amostra. O modelo do pistao composto (CPM) faz a superposigao
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do pistao térmico, proposto no modelo R-G, com o pistao acustico. resultado da con-
tragao/expansao da superficie da amostra. Para um sélido termicamente espesso e
acusticamente fino, tem-se

_—iv2

P = P

2n f (poCsag(g +1)(r+1)

onde po é a densidade e 87 é o coeficiente volumétrico de expansao térmica.

+ To37(1 — exp —,‘3[)) Y. (1.12)

Pela andlise da eq. 1.12 verifica-se que o acoplamento acistico nao altera a
relagao linear entre o sinal fotoacustico e o coeficiente de absorgao optica, 3. para sélidos
opticamente transparentes (3¢ < 1). Quando § aumenta, o acoplamento actstico (o
segundo termo na eq. 1.12) atinge um limite, para pg = £, enquanto que o termo do
pistao térmico continua a aumentar linearmente com 3 até ug = y,.

Na solugao do modelo da difusdo térmica, somente a energia absorvida em
um comprimento de difusdo térmica, a partir da superficie da amostra, contribui para
a formagao do sinal fotoacistico. A vibragao mecénica provocada pelo acoplamento
acustico é proporcional & energia total absorvida pela amostra. Assim, se £ > pu; e
K > ps, o sinal devido & vibragio mécanica podera ser maior do que o sinal provocado
pela difusao térmica da amostra para o gis e sera tanto maior quanto maior for o
coeficiente de expansio térmica, A1, do material.

A influéncia da flexdo termoelastica, na geragao do sinal fotoacustico, es-
tudada por G. Rousset, F. Lepoutre e L. Bertrand([31, 34}, surge da existéncia de um
gradiente de temperatura na amostra normal ao seu plano. Este gradiente, paralelo ao
eixo z, faz com que a expansao térmica da amostra dependa da coordenada z e induz
uma flexdo na amostra nesta diregio. A figura 1.3 ilustra este comportamento. Desta
forma, a flexdo periédica da amostra atua como um pistao mecanico contribuindo para
a formacao do sinal fotoacustico.

Em seu modelo, Rousset et al resolvem a equagdo de difusao (eq. 1.1) para
obter os perfis de temperatura na célula, ou seja, as deformagoes termoelasticas da
amostra nao alteram os perfis de temperatura devidos a difusao térmica da amostra
para o gis. Em seguida, o deslocamento da amostra na diregao z, u.(r,z), € obtido

pela resolugao das equagdes termoelasticas.
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Figura 1.3: Ilustragio da flexao termoeldstica (a) e representacao do sistema de coor-
denadas na amostra (b).
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¢/2
MT:-/ T(z)zd=
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T ¢é o perfil de temperatura, R é o raio do orificio do microfone, v é razido de Poisson e
ar € o coeficiente de expansao térmica linear. Finalmente, com o perfil de temperatura
no gas e o deslocamento da amostra u,(r, z) conhecidos, calcula-se a variagao de pressao

na célula fotoacistica, considerando que a compressao causada pela amostra sobre a

coluna de gas é adiabdtica (PV” = CTE)
R
§P = — [ 2mru,(r,£/2)dr, (1.14)
onde Vj € o volume da célula fotoacustica e

R?>—r? ;
7 Mr. (1.15)

uz(r,€/2) = arb

Assim, a pressdo na célula fotoacistica pode ser conseguida resolvendo-se a expressao

que segue.
_ 3raryPoR?

= . 1.16
5P M (1.16)

1.3 Espectroscopia, difusividade térmica e perfil
de profundidade

Para os casos estudados na segao anterior, ficou explicita a dependéncia do
sinal fotoacustico com o coeficiente de absor¢io para a radiagao incidente. Isto permite
que se faga uso do efeito fotoacustico para estudos espectroscopicos. A vantagem da
utilizagdo da técnica fotoacustica para a aquisigdo de espectros de absorgao esta na
possibilidade de se trabalhar com uma gama bastante variada de amostras, pois esta
técnica nao sofre dos mesmos problemas que a espectroscopia de absor¢do convencional.
Em geral a luz espalhada ou refletida, o estado fisico e a necessidade de preparo espe-

cial da amostra, que so dificuldades nas técnicas convencionais, nao o sao na técnica
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fotoacustica. A luz espalhada ou refletida nao interfere de forma significativa nas me-
didas. pois somente o sinal realmente absorvido no material é captado pelo transdutor.
Como a resposta acustica nao depende da luz transmitida ou refletida. também nao
depende do estado fisico da amostra. Deste modo, materiais solidos, pds. liquidos.
gases, géis, sois e tecidos bioldgicos vivos podem ser estudados. sem a necessidade da
preparagao especial da amostra ou da separagao dos seus componentes. O carater nao
destrutivo da técnica permite que se obtenha o espectro da mesma amostra tantas vezes
quantas forem necessarias e ainda submeter esta mesma amostra a outras técnicas de
analise. Sem a troca do detector, pode-se aplicar a espectroscopia fotoacustica desde
os Ralos-X até as microondas, uma ampla faixa do espectro eletromagnético. Porém,
os componentes Opticos, lentes, espelhos, janelas precisam ser trocados respeitando-se
os seus intervalos de operacio.

Assim como para o coeficiente de absorciao optica, o sinal fotoacustico
também depende das propriedades térmicas do material em analise por meio da di-
fusividade térmica «, que é a propriedade que mede a taxa na qual o calor se difunde
em um corpo. Sua determinagao é importante para que se possa realizar estudos sobre
fluxo de calor em um material. De posse da difusividade térmica pode-se determinar
também a condutividade térmica k, se forem conhecidos os parametros densidade p e

calor especifico a pressdo constante c,, por meio da relagao:

a= L (1.17)

P Cp
O efeito fotoacistico tem sido utilizado com frequéncia para a determinagao da difu-
sividade térmica de diversos materiais[35, 36, 37, 38, 39]. O seu uso se justifica por
envolver um arranjo experimental relativamente simples e acessivel e por nao provocar
perturbacao no fluxo do calor através da amostra, pois nao ha a necessidade do uso
de termopares para a realizagdo da medida. Existem varias técnicas que se utilizam

do efeito fotoacistico para determinar a difusividade térmica de um material. Dentre

essas pode-se citar:

¢ Célula fotoacustica aberta[40, 37] (fig.1.4(a)). A difusividade térmica é obtida a
partir do ajuste da expressao tedrica aos dados experimentais da amplitude ou

fase do sinal fotoacistico em fungao da freqiéncia de modulagao.

i1 Diferenca de fase[41, 42, 43] (fig.1.4(b)). Usa o mesmo principio de Yasa e
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Figura 1.4: Ilustracdo de algumas técnicas fotoacusticas para a determinacio da difu-
sividade térmica de materiais. (a)Célula fotoacistica aberta; (b) diferenca de fase; (c)

iluminacao lateral.
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Amer[44], cujo método utiliza uma célula em que a amostra é ela propria u-
sada para vedar a célula e permanece exposta para a 1luminacao em ambos os
lados, o que permite a iluminacio da amostra pela frente. onde est4 a camara fo-
toacustica, e por trds, onde estd exposta ao ar. Nesse método, a diferenca entre a
fase do sinal por iluminagao dianteira e aquela por iluminagao traseira determina

a difusividade térmica do material.

212 [luminagao lateral(45] (fig.1.4(c)). Adaptado do método de Angtrém[46] usa
a transparéncia da amostra, para um dado comprimento de onda, para gerar,
através da iluminagao lateral, uma fonte periédica de calor num ponto desta

amostra.

Uma das caracteristicas importantes da técnica fotoacistica relaciona-se
com sua capacidade de detectar variagdes nas propriedades épticas e térmicas, abaixo
da superficie da amostra. Esta caracteristica vem do fato de que somente o calor
gerado dentro de um comprimento de difusio térmica, p, = (a/7 f)?, contribui para
a formagao do sinal fotoacistico!. Assim sendo, variando-se a frequéncia de modu-
lagao da radiagdo incidente, pode-se tracar um perfil de profundidade da amostra sob
andlise[47, 48, 49] e entdo obter informacdes sobre as propriedades de um material
abaixo de sua superficie. Com a aplicagio desta técnica pode-se obter informacdes

sobre:

* espessura de camada superficial;

profundidade de uma subcamada;

difusividade térmica de uma camada depositada;

[ ]

irregularidades abaixo da superficie;

caracteristicas de absor¢do éptica dependentes da profundidade.

O fato do comprimento de difusdo térmica ser inversamente proporcional & raiz da
freqiéncia de modulagdo da luz incidente implica que para altas freqiiéncias sio con-

seguldas informagdes da superficie da amostra enquanto que para baixas freqiiéncias as

'Como as ondas térmicas sao fortemente atenuadas, a energia do feixe de luz que for convertida
em energia térmica numa distancia superior a y ndo alcangard a superficie da amostra e portanto nao
sera registrada pelo transdutor.
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informacoes sao provenientes de todas as regioes da amostra, inclusive as mais profun-
das. Entretanto, a utilizacio da técnica que investiga o perfil de profundidade através
da variagio da freqiéncia de modulagao apresenta algumas dificuldades experimentais
relacionadas  baixa razao sinal-ruido para altas freqiéncias de modulacio. Estas di-
ficuldades deram origem a uma nova técnica denominada método de resolucao de fase
por freqiiéncia tinica. Este método foj proposto independentemente por pesquisadores
na area das ciéncias bioldgicas[30] e na drea da fisica do estado sélido[51]. Para uma
amostra de dupla camada A e B, ou mesmo formada por dois materiais de difusividades
térmicas diferentes, o sinal fotoactstico sers a resultante da contribuicio gerada pelos

dois materiais. Como ambos tém tempos de difusdo térmica diferentes, surge entio um
intervalo de tempo para que a energia térmica produzida por cada um dos materials
alcance a superficie da amostra e seja registrada pelo transdutor. Esse intervalo de
tempo produz uma diferenca de fase entre os dois sinais, o que significa dizer que o
sinal S, observado, é na realidade uma composicao dos sinais Sy, proveniente da ca-
mada ou material A, e Sp proveniente da camada ou material B. O sinal fotoactstico
€ um nimero complexo, possui amplitude e fase. Desse modo, pode ser representado
num diagrama de fasores como o da figura 1.5. Portanto, a situagio pode ser inter-
pretada como a composicio de dois fasores de arnplltudes S4 e Sp separados por um
angulo ¢. Se ¢ for conhecido, pode-se encontrar os sinais referentes as camadas A e
B isoladamente. Variando-se a fase de 90° com relagdo ao Sp (figura 1.5), pode-se
observar somente a contribuicio da material A. A contribui¢do da material B pode ser

evidenciada do mesmo modo, usando-se o fasor S4 como referéncia.
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Figura 1.5: Diagrama de fasores dos sinais fotoacusticos das diferentes camadas ou

materiais, A e B.



CAPITULO 2

Materiais e Métodos

Neste capitulo estao apresentados os dispositivos experimentais conjunta-
mente com os fundamentos das técnicas empregadas para se caracterizar espectroscopi-
camente e termicamente os materiais sob estudo. Primeiramente uma breve descricio
sobre os tecidos dentdrios e suas caracteristicas basicas é apresentada na secio 2.1. Em
seguida, na segio 2.2, estd exposto o arranjo experimental usado para o registro dos
espectros pela técnica fotoacistica. Na segao 2.3, o método para se efetuar a separacio
dos espectros na fase também é descrito. As técnicas para a determinacio da difusivi-
dade térmica estao descritas na segio 2.4. O preparo das amostras de dentina e esmalte
esta descrito na se¢ao 2.5, tanto para as amostras usadas para a caracterizacio espec-

troscopica quanto para as amostras usadas na determinacao da difusividade térmica.

2.1 O dente

Para questoes de nomenclatura divide-se, de modo simplificado, a cavidade
bucal em dois espagos: o espago antero-externo é delimitado pela face interna dos
labios, bochechas e dentes. E o espaco pdstero-interno é circunscrito pelos dentes, o
palato, acima e pelo soalho da boca inferiormente, no interior do qual est4 a lingua. O
espago antero-externo denomina-se vestibulo da boca e o pdstero-interno cavidade da
boca. Desse modo, as faces dos dentes voltadas para o vestibulo da boca sio chamadas
de faces vestibulares e as faces voltadas para a cavidade da boca, faces linguais. As
faces correspondentes aos dentes vizinhos da-se o nome de faces de contato. Elas tém
ainda outra denominagdo: face mesial, a face que aponta para a linha mediana do arco
dental e face distal, a face que aponta para o lado oposto a mesial. A face superior do

dente (coroa) é a margem incisal, de incisivos e caninos e face oclusal, de pré-molares e



CAPITULO 2. MATERIAIS E METODOS 33

Figura 2.1: Visualizagdo em corte da estrutura dentdria de um dente humano.

molares. A raiz termina de forma afinalada, constituindo o dpice, onde se observa um
ou mais forames, por onde passam vasos e nervos.

Um dente higido representado na Figura 2.1, é formado pela camada mais
interna, a polpa (nervos e vasos), que é envolvida pela dentina, que por sua vez é
recoberta pelo esmalte na regido da coroa e pelo cemento na regiao da raiz. O dente é

ainda envolvido pelo tecido gengival e pelo osso alveolar.

2.1.1 Esmalte

O esmalte é um tecido biolégico mineralizado, que reveste a coroa do dente,
e 0_que apresenta maior dureza no corpo. Sua fungao ¢ servir de capa protetora para
o dente, habilitando-o desta forma ao trabalho mastigatério. A composi¢do quimica
do esmalte dentario mostra um tecido rico em minerais (96%) principalmente Calcio e

Fésforo; um minimo de matéria organica (1,7%) e dgua (2,3%)[52]. A elevada dureza

L i o ¥ o R R et tih ot e
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apresentada pelo esmalte o torna fragil, fridvel, quando isolado da dentina, dificultando
muito a producao de amostras finas ou formadas unicamente deste tecido. A dificuldade
€ aumentada pela sua pouca espessura.

O esmalte dentario é composto por unidades individuais chamadas prismas,
que sao revestidos em sua periferia por uma concentragdo de matéria organica. Os
prismas nido estiao em contato entre si, mas sio mantidos separados pela substincia
interprismética que parece ser mais mineralizada que a camada organica presente na
periferia do prisma. Os elementos minerais constituintes do esmalte, encontram-se
principalmente no estado de cristais de hidroxiapatita. Os cristais de hidroxiapatita sao

constituidos por unidades fundamentais cuja férmula quimica é Cao( POy4)s(OH ), (53,
52).

2.1.2 Dentina

A dentina € o tecido mineralizado de maior volume no dente. A dentina
circunscreve a cavidade ocupada pela polpa do dente e é envolvida na coroa pelo esmalte
e na raiz pelo cemento. E um tecido calcificado, similar ao osso, mais duro que este
devido ao alto indice de sais de célcio (35,3%). E composta por 70% de minerais, 17%
de matéria organica e 13% de dgua[52). ‘

A dentina é formada por uma matriz colagena calcificada, secretada pelos
odontoblastos. As fibras coldgenas sdo os principais constituintes protéicos dos tecidos
conjuntivos. Conferem ao tecido sua consisténcia e resisténcia a tragido. Na dentina,ba
matriz que sofre mineralizagao é composta de fibrilas coldgenas e muco polissacarideos
que tém uma tendéncia a atrair minerais. Esta matriz é atravessada por finos tubos
(tabulos dentindrios) que se estendem desde a superficie da polpa até a superficie
interna do esmalte. Estes tibulos variam de diametro, possuindo didmetro menor na
extremidade em contato com o esmalte e aumentando na extremidade em contato com
a polpa. Quanto aos contituintes inorginicos, a dentina é formada principalmente por

hidroxiapatita e pequenas quantidades de fosfatos, carbonatos e sulfatos.

2.2 Espectrometro Fotoacustico

Os espectros apresentados neste trabalho foram obtidos junto ao Grupo

de Fototérmia e Ressonancia Magnética do Departamento de Eletronica Quéntica da
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Figura 2.3: Ilustragao da célula fotoacustica usada.

Universidade Estadual de Campinas - UNICAMP, com um espectrometro fotoacistico
montado em uma mesa éptica, conforme a representagdo esquemdtica mostrada na
figura 2.2. A fonte de luz utilizada é uma lampada de xendnio de alta pressio a arco
(Oriel Corp., modelo 6269) de 1000 W de poténcia, cujo feixe foi periodicamente in-
terrompido por um modulador mecanico (Princeton Applied Research, modelo 192).
Um monocromador (Oriel Corp., modelo 77250) de 0,25 m de distancia focal foi uti-
lizado com uma rede de difragiao de 300 linhas por milimetro (Oriel Corp., modelo
77300) para a selegao dos comprimentos de onda de interesse para o registro de espec-
tros. A largura das fendas do monocromador foi ajustada em 1,56 mm, a freqiéncia
de modulagao usada foi 17 Hz e os espectros foram obtidos numa taxa de varredura
de 4 nm/s. Para se evitar as componentes de difragao de ordem superior foram usados
dois filtros, ndo simultaneamente: um que elimina as componentes abaixo de 830 nm e
outro que elimina as componentes abaixo de 1600 nm. Apds deixar o filtro, o feixe de
luz monocromatico foi focalizado, por meio de espelhos esféricos, sobre a amostra que
estava colocada na célula fotoacustica (EDT Research, modelo OAS 401-10, figura
2.3). Esta célula estava equipada com um microfone ( Briel & Kjaer, modelo 4148) que
possui uma curva de resposta em fungao da freqiéncia constante no intervalo de 10 a
1000 Hz. O sinal do microfone foi enviado a um amplificador sincrono de duplo canal
(EG & G, modelo 5210). O sinal de referéncia para esse amplificador foi fornecido pelo
modulador mecanico citado acima. Um computador IBM-PC foi usado para contro-

lar o monocromador, o amplificador e o modulador, automatizando todo o processo,
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Figura 2.4: Espectro de emissao da lampada de xénonio, utilizando o “carbon black”
na célula fotoacustica.

inclusive o arquivamento e processamento do sinal enviado pelo amplificador sincrono.

Como o sinal fotoacistico obtido é proporcional ao produto do espectro de
emissao da fonte de luz, I(v), pela energia dos fétons incidentes, hv, e este produto
nao € igual para todos os comprimentos de onda, torna-se necessario normalizar os
espectros obtidos, pelo espectro da fonte de luz. Isto é feito registrando-se o espectro
de um elemento que absorva toda a radiagio da lampada no intervalo de comprimentos
de onda de interesse e posteriormente o espectro da amostra estudada ¢ dividido pelo
espectro deste elemento. O espectro da ldimpada de xendnio registrado utilizando-se o
“carbon black” como absorvedor total est4 representado na figura 2.4 para o intervalo

de comprimentos de onda de 900 nm a 2500 nm.

2.3 Separacao do Espectro na Fase

Como ja descrito na segdo 1.3 para amostras compostas por materiais de
tempos de difusao diferentes pode-se separar os espectros caracteristicos, de cada um
dos materiais, através da analise da fase do sinal fotoactistico. O mesmo principio pode

ser aplicado quando o gds usado para preencher a célula possui algum absorvedor no
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Figura 2.5: Amplitude e fase do sinal fotoacistico resultante da composicio dos sinais
em fase, 0°, e em quadratura, 90°

intervalo de comprimentos de onda de interesse.

O amplificador sincrono de duplo canal fornece como saidas as componentes
So = S cos(?¥), em fase com a referéncia, e Sgo = S sen(d), defasada de 90° do sinal
de referéncia, assim como a amplitude resultante S = 1/S2 + S&, e a diferenca de fase
¥ = arctg(Sso/So) entre o sinal de entrada e o sinal de referéncia. A figura 2.5 ilustra
a formagao da amplitude, S, resultante das componentes em fase com a referéncia, So,
e em quadratura com a mesma, Sgo.

Para um angulo ¢ especifico, a amplitude do sinal fotoacustico serd dada

pela projecao de S neste angulo, ou seja,
Su(0) = S(A) cos(p — 9) = So(A) cos() + Seo(A) sen(y),  (2.1)

conforme a representacao da figura 2.5. Desta maneira, variando-se o angulo de fase
©, pode-se separar o sinal proveniente somente da amostra daquele proveniente do
absorvedor presente no gis que preenche a célula. Como o gas que preenche a célula
em todos os espectros registrados neste trabalho é o ar, o absorvedor em questao € a
molécula de dgua presente no ar atmosférico.

A figura 2.6 apresenta o espectro registrado com a célula vazia, ou seja,
preenchida somente com ar. Pode-se verificar a presenga de duas bandas referentes ao

vapor de agua, uma em 1400 nm pertencente a vibragao de estiramento, caracteristica
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a presenca de vapor d’dgua no interior da célula.
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Figura 2.7: Espectro fotoacustico do esmalte bovino com as contribuicoes da célula,
da célula vazia com a presenca das bandas de vapor d’agua e espectro do esmalte sem
as contribuicdes da célula, retiradas pela técnica da separacao na fase.
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do primeiro sobretom do O-H livre e outra banda em 1870 nm com um ombro em
1920 nm pertencente & combinacio das vibracoes de estiramento e deformagao do O-1
livre[55, 56, 57]. A projegao do sinal fotoacistico de esmalte bovino em uma fase onde
as contribuigoes da célula foram eliminadas esta apresentada na figura 2.7. onde pode-
se observar o sinal do esmalte com as contribuicoes da célula. o sinal da célula vazia e

o sinal do esmalte sem as as contribuicoes da célula.

2.4 Difusividade térmica

Segundo Touloukian[46] os métodos para a determinacdo da difusividade
térmica podem ser divididos em duas categorias principais, dependendo da variacio
da temperatura com o tempo:(7) métodos transientes e (12) métodos periddicos. Neste
trabalho utilizam-se métodos peridédicos baseados no efeito fotoacistico. Como ja foi
visto no capitulo 1 o efeito fotoacistico é produzido pela conversio da energia luminosa
incidente numa amostra, encerrada em uma célula contendo um gas, em energia térmica
€ esta em som. Este processo depende das propriedades épticas e térmicas da amostra,
notadamente da difusividade térmica desta.

A determinagao da difusividade térmica foi efetuada utilizando-se tanto a
técnica da célula fotoactstica aberta quanto a técnica da diferenca de fase. Na técnica
da célula fotoacistica aberta a amostra é colocada diretamente sobre um microfone de
eletreto, de xﬁddo a cobrir o orificio do microfone. Na técnica da diferenca de fase a
célula € construida de forma que a amostra possa ser iluminada tanto de frente para
a camara fotoacustica como por tras. A figura 2.8 apresenta, de forma esquematica,
as duas células descritas. Um laser de He-Ne (Untphase, modelo 1135), de poténcia
igual a 16 mW foi usado como fonte de luz cujo feixe, de 2 mm de diametro, foi
periodicamente interrompido por um modulador mecénico (EG & G, modelo 650). A
amplitude e a fase do sinal fotoacistico foram medidas por um amplificador sintonizavel
(EG & G, modelo 7220).

A técnica da célula fotoacistica aberta foi introduzida por Perondi e Miran-
da[40]. Um desenho da segio transversal desta célula estd apresentado na figura 2.8(a)
onde pode ser vista também a amostra, fixada com graxa de vdcuo, sobre o orificio
do microfone. Nesta técnica o espago entre o orificio (¢ = 2,5 mm) e o diafragma de

eletreto, de aproximadamente 1 mm, funciona como cimara fotoactstica. A amostra
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Figura 2.8: Diagrama esquematico das células utilizadas na determinacao da difusivi-
dade térmica. (a) Célula fotoacustica aberta. (b) Célula usada na técnica da diferenca

de fase.
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somente pode ser iluminada do lado oposto & esta camara. configurando iluminacao
traseira. A oscila¢do da pressao na camara fotoacustica. causada pela absor¢ao da luz
modulada na amostra. provoca a deflexio do diafragma de eletreto. gerando entao uma
diferenga de potencial sobre o resistor R. Esta diferenca de potencial passa por um prc-
amplificador montado internamente na capsula do microfone e entao pode ser medida
em seus terminais. As vantagens na utilizacdo desta técnica sao: o reduzido volume
da camara de gas acarretando aumento na relagao sinal-ruido. a nao necessidade da
construgao de uma célula e a possibilidade do uso de um microfone sem nenhuma
modificagao. ou seja, o arrajo experimental é minimo.

Se o mecanismo principal de geragdo do sinal fotoacustico for a difusio
térmica, a resolugdo do modelo da difusio para iluminacio traseira de uma amostra
opaca fornece como solucéo,

6P = c_ 1 (2.2)
f senh({s0y)
onde ' é uma constante que envolve propriedades da célula, da amostra e da luz que

incide na amostra.

Para uma amostra termicamente grossa, fa, > 1, a eq. 2.2 se reduz a:

C (=2eypr jurmtnn( 2L
5 = St plecn (

A determinagio da difusividade térmica pode ser conseguida pelo ajuste da expressao

tedrica, da amplitude

c ()"

= —e s 2.4
S fi (2.4)

ou da fase 2
6= do— (CL (2.5)

S

do sinal fotoacistico por iluminagio traseira, aos pontos experimentais tomados em
funcao da freqiiéncia de modulacao.
Para uma amostra termicamente fina, fa, < 1, a eq. 2.2 pode ser escrita

COMo:

C iwr-o .
6P = W@"(wz—é’o)) (76)

ou seja, a amplitude do sinal fotoacistico decresce, segundo f3/2, com o aumento da

freqiéncia de modulagao.
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Se entretanto a flexao termoeldstica for o mecanismo preponderante na
formagao do sinal fotoacustico, este sinal sera dado pela resolucao da eq. 1.16 que

para iluminagao traseira da amostra fornece:

s —(o,(/2) senh(o () — o
§P = D cosh(osl) — (05(/2) senh(o() — 1 et (2.

ol senh(o,()

o
=1
~

onde D é uma constante que contém propriedades da célula, da amostra e da luz
incidente na amostra.

Para o caso da amostra, que apresentar um comportamento de flexao ter-
moeldstica, ser termicamente grossa, fa; > 1, a amplitude do sinal fotoacustico &

1

proporcional a f~' e sua fase comporta-se como

¢ = & + arctyg [(TL—}W} (2.8)
as

O método da diferenca de fase foi proposto por Pessoa et al[41] como uma
alternativa ao método de Yasa e Amer[44], onde se chega ao valor da difusividade
térmica por meio da razao entre os sinais por iluminagao frontal e por iluminagao
traseira. O método, cuja célula que permite a iluminagdo por ambos os lados da
amostra estd mostrada na figura 2.8(b), consiste em se medir a fase do sinal fotoacustico
por iluminagio dianteira e por iluminagao traseira, e efetuar a diferenca entre a fase
da frente e a fase de trds ¢ — ¢7 para uma tnica frequéncia de modulagao.

A expressao tedrica para a diferenca de fase é obtida da solugao para equagao
de difusdo, para uma amostra opticamente opaca, por iluminagao traseira (eq. 2.2) e
por iluminagao dianteira

C cosh({s0s)

(5P == —f—:m (?9)

Assim, a diferenca da fase do sinal por iluminagao dianteira daquele da fase por ilu-

minagao traseira sera dada pela equagao

A = arctgtgh(Las) tg(las)) (2.10)

1/2
as = - )
s

pode-se encontrar a difusividade térmica do material para uma unica freqiéncia de

e, pela relacao

modulacio. O fato da equacao 2.10 nio depender explicitamente da poténcia absorvida
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Figura 2.9: Curva de resposta do microfone utilizada para a corregao dos dados adquiri-
dos para baixas freqiiéncias.

ou das condigbes das superficies torna-a mais precisa que a técnica de Yasa e Amer,
que usa a relacdo entre a amplitude da frente e a de tras para a determinagao da
difusividade térmica.

As técnicas anteriormente descritas sio aplicavéis para amostras opticamen-
te opacas. Porém, a dentina nao é opticamente opaca para o comprimento de onda da
luz usada, um laser de He-Ne operando em 632,8 nm. Para garantir a opacidade das
amostras foi usada uma folha de aluminio de 15 um de espessura e sua fixacio na fatia
de dentina foi conseguida aplicando-se uma fina camada de pasta térmica.

As medidas da amplitude e da fase do sinal fotoactstico foram tomadas para
o intervalo de freqiéncias de modulacio de 10 a 250 Hz. Para o caso em que o valor
da difusividade foi calculado utilizando-se a amplitude e a fase do sinal é necessirio
que se encontre a fungdo de resposta do microfone, principalmente, para a regiao de
baixas freqiiéncias, uma vez que para estas fregiiéncias o microfone nio apresenta uma
resposta constante em fungao da freqiiéncia. A resposta do microfone em funcao da
{reqiéncia de modulagao foi encontrada utilizado-se uma amostra opticamente opaca

e termicamente fina, caso em que o modelo da difusio prevé um comportamento de-
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pendente da freqiiéncia de modulagao. segundo a relacao:

S() = expl[—j3=/4]. (2.11)

A
I2E
onde 1 ¢ uma constante de proporcionalidade que envolve parametros da célula. da
luz e da amostra. A fase do sinal fotoacistico para o caso em questio nao varia com
a freqiéncia de modulacao e ¢ igual —37/4. Entdo. a amplitude medida no microfone.

Sar, deve ser corrigida por uma funcao mutiplicativa

A
Sm(f) = R(f)m- (2.12)
Assim, a amplitude corrigida sera dada por
Sm
Sf) = . 2.13

Onde R(f) é a fungio de resposta do microfone, para a amplitude, que esta apresentada
na figura 2.9. Para a corregao da fase medida basta subtrair desta os valores da fase
avaliada com o material de referéncia, a amostra termicamente fina e Spticamente

opaca.
8(1) = uf) ~ (6:(1) + °0) (214)

Na figura 2.9 também estd apresentada a curva de resposta da fase do microfone, em
fungao da freqiéncia de modulagdo. A resposta do microfone foi levantada utilizando-se
uma fatia de silicio com a espessura de 275 ym. O silicio tem difusividade térmica igual
a 0,88 cm?/s[46] que garante um comprimento de difusdo térmica (1670 — 335 pm)
maior que a espessura da amostra para o intervalo de freqiiéncias usado. As amplitudes
e fases usadas para o calculo da difusividade térmica, no capitulo 3, foram corrigidas

com relagao a resposta do microfone, tanto para a amplitude quanto para a fase.

2.5 Preparo das amostras

As amostras utilizadas neste trabalho foram produzidas a partir de incisivos
bovinos, que estavam previamente armazenados em soro fisiologico, por um periodo de
1 meés a temperatura ambiente. A partir destes incisivos confeccionou-se. por corte em
serra diamantada, blocos de aproximadamente 4 mm x 4 mm x 3 mm. Estes blocos
foram cortados de forma a apresentar em um dos lados o esmalte da face vestibular

(~ 1,2 ram de espessura) e no outro lado a dentina (1 — 1,5 mm de espessura).
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Desse modo, ambas as faces foram analisadas por espectroscopia fotoacustica. Alguns
blocos foram mantidos na solucio hidratante, enquanto outros foram usados sem essa
preocupagao. Também a partir desses incisivos foram cortadas, paralelas a face incisal,
fatias de aproximadamente 0,5 mm de espessura. Destas fatias, foi separado o esmalte
da dentina e ambos os tecidos, separados, foram moidos em superficie de 4gata para o
registro de espectros fotoactsticos de dentina e esmalte em pé. Algumas fatias foram
reservadas e usadas desta forma para a obtencao dos espectros.

Alguns blocos produzidos segundo a seqiiéncia descrita no paragrafo anterior
foram submetidos & irradiagio com laser, nas faces de esmalte e dentina, nas seguintes

condigbes de densidade de energia:

e Amostras irradadas com Er:YAG; 2,94 um (OPUS 20 ESC Medical System
(OPUSDent) - Laboratério Experimental de Lasers em Odontologia - FOUSP).

Esmalte: 65 J/cm? — 10 Hz; Dentina: 40 J/cm? — 10 Hz.

* Amostras irradiadas com Ho:YLF; 2,065 um (Protétipo - Centro de Lasers e
Aplicagdes - IPEN).

Esmalte: 40 J/cm? — 0,5 Hz; Dentina: 40 J/cm? — 0,5 Hz.

e Amostras irradiadas com Nd:YAG; 1,064 um (Pulse Master 1000 - American Den-

tal Technologies - Laboratério Experimental de Lasers em Odontologia - FOUSP).

Esmalte: 50 J/cm? — 15 Hz; Dentina: 50 J/cm? — 15 Hz.

e Amostras irradiadas com CQO,; 10,6 um (OPUS 20 ESC Medical System
(OPUSDent) - Laboratério Experimental de Lasers em Odontologia - FOUSP).

Esmalte: 15 J/em? — 7 Hz; Dentina: 8 J/cm? — 7 Hz.

A irradiagdo foi feita varrendo-se a 4rea da amostra, uma vez (duas vezes no caso
do Ho:YLF). Os pardmetros de irradiagio foram escolhidos pouco acima do limiar de
modificagao fisica, mas ainda valores possiveis de serem utilizados na pratica clinica.
Entretanto o objetivo primeiro foi o de se efetuar qualquer alteragao superficial e sub-
meter esse tecido alterado a analise por espectroscopia fotoacustica. Independente de,
nesse tecido, ter ocorrido ablagao ou fusdo seguida de resolidificagao. Outros blocos
foram submetidos & aplicagdo tépica de flior com verniz fluoretado (A. Nattermann &

Cie. GmbH, 2,26%).
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Para a avaliacdo do parametro difusividade térmica, as amostras foram
produzidas a partir de cortes em fatias de dentina radicular perpendiculares e paralelos
a diregao dos tubulos dentindrios. Essas fatias foram entao desgastadas com lixas de
granulometria 400 e 600 para se atingir espessuras que garantissem uma boa relacio

sinal/ruido. As amostras foram mantidas em soro fisiolégico até o momento do uso.



CAPITULO 3

Difusividade Térmica da Dentina
Bovina

P ara a realizagdo de cdlculos de transferéncia de calor através de um
material € necessirio que se conhega as propriedades térmicas deste material. Em
problemas nao estacionérios de conducio de calor, a propriedade de maior interesse
¢ a difusividade térmica, que representa a taxa de difusio do calor através de um
material. O presente capitulo trata da determinagao desta propriedade, para a dentina
bovina, por meio do efeito fotoacistico. Como néo foi encontrado na literatura o valor
para a difusividade térmica da dentina bovina, foi usado como referéncia o valor da
dentina humana e descartados valores muito superiores ou muito inferiores a este. Na
se¢ao 3.1 estdo apresentados os resultados conseguidos com a aplicacio da técnica da
diferenca de fase. Na secdo 3.2 a difusividade térmica foi determinada pela aplicacao
da técnica da célula fotoacistica aberta. Os valores determinados neste trabalho estio
apresentados na tabela 3.1, no final deste capitulo. Este capitulo termina com as
consideragoes sobre os problemas encontrados na determinagio da difusividade térmica

para a dentina bovina.

3.1 Meétodo da diferenca de fase

Como ja descrito na segdo 2.4 a amostra de dentina na forma de fatia,
cortada perpendicularmente a diregao dos tibulos dentinérios, foi fixada com graxa
de vicuo em um dos lados da célula. Entdo foram registradas a fase do sinal por
lluminagao dianteira, com o feixe de luz passando pela ciAmara com gis, e a fase por

iluminagao traseira. O valor da difusividade térmica desta amostra foi determinado
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Figura 3.1: Difusividade térmica de dentina bovina determinada pela técnica da
diferenca de fase.

utilizando um algoritimo numérico. Entretanto, nenhuma das tentativas feitas para se
determinar a difusividade por esta técnica obteve sucesso. Ocorre que a difusividade
varia com a freqgiiéncia de modulacio e também com a espessura da amostra, como
pode ser observado nos graficos da figura 3.1.

Este comportamento nio esperado pode ser explicado se a amostra for
considerada um meio fractal, onde a difusao de calor apresenta um comportamento
andémalo. Ainda, a variacio da difusividade térmica com a freqiiéncia de modulagéao
pode ter sido provocada pelo excesso de focalizagdo em um dos lados da amostra.
Fazendo com que a amostra apresentasse mecanismos de formagao do sinal fotoacustico

distintos em ambos os lados.

3.2 Célula fotoactstica aberta

Em virtude da ndo determinacio da difusividade térmica da dentina pela
técnica da diferenca de fase, novas medidas foram realizadas fazendo-se uso da célula
fotoacustica aberta (sec. 2.4). Com esta técnica fez-se o registro da amplitude e fase

do sinal fotoactistico para iluminagao traseira na faixa de freqiéncias de modulagao
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de 10 a 250 Hz. A garantia de absorgdo superficial foi conseguida com a fixacao.
utilizando-se uma fina camada de pasta térmica, de uma folha de aluminio no lado de
incidéncia do feixe de luz. A amplitude do sinal fotoacistico para a faixa de freqiiéncias
utilizada estd representada nas figuras 3.2 e 3.3. Nestas figuras pode-se notar que para
freqiéncias baixas, até aproximadamente 30 Hz, a amplitude tem um comportamento
do tipo exp(—a+/f). Esse comportamento é caracteristico da contribuicio da difusio
térmica, para uma amostra termicamente grossa, na formacao do sinal fotoacistico. No
entanto, para freqiéncias superiores a 80 Hz, onde a contribuicao da difusdo térmica é
amortecida pelo seu cardter exponencial decrescente, a amplitude do sinal fotoactstico
decresce com f~! para o aumento da freqiiéncia, sugerindo uma contribuicio da flexio
termoelastica na formagao do sinal fotoacistico.

Tendo-se em conta somente a contribuicio dada pela difusio térmica a
formagao do sinal fotoacistico, a difusividade térmica foi determinada por meio do
ajuste da expressao tedrica para a amplitude, (eq. 2.4), aos dados obtidos para baixas
frequéncias de modulagdo, conforme pode ser observado na figura 3.4 para 4 amostras
obtidas de cortes paralelos a direcio dos tibulos.

Os valores obtidos para o pardmetro difusividade térmica para a dentina

bovina, usando o ajuste para a amplitude, (eq. 2.4), foram:

Ajuste da Amplitude

cortes paralelos aos tibulos o = 2,0 (£0,4).1073 cm?/s
cortes perpendiculares aos tibulos o = 2,0 (£0,3).1072 cm?/s

Os valores da difusividade térmica relacionados acima sio provenientes da média de
8 amostras analisadas para o caso dos cortes paralelos e 6 amostras para os cortes
perpendiculares.

O ajuste dos dados experimentais referentes a fase, pela expressdo tedrica
(eq. 2.5), fornece valores para a difusividade térmica que sio muito divergentes e desta
forma nao foram considerados.

Como pode ser verificado na figura 3.3, para altas freqliéncias de modula-
¢ao a amplitude do sinal fotoacistico apresenta um comportamento sugerindo que a
flexdo termoelastica seja o principal mecanismo de formacao do sinal fotoacistico. A

partir disto, algumas tentativas de se determinar a difusividade térmica da dentina
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Figura 3.2: Amplitude do sinal fotoacistico de uma amostra de dentina em funcao da
raiz quadrada da freqiiéncia de modulacdo. A linha continua evidencia o comporta-
mento exponencial da amplitude para baixas freqiéncias, caracteristico da formacio
do sinal fotoacistico pelo mecanismo da difusio térmica.
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Figura 3.3: Amplitude do sinal fotoacistico de uma amostra de dentina em fungio da
freqiéncia de modulagdo. A linha continua sobre o grafico log-log evidencia o com-
portamento linear decrescente caracteristico da contribui¢io da flexdo termoelastica na
formacao do sinal fotoacistico.
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Figura 3.4: Amplitude do sinal fotoacistico de amostras de dentina (cortes paralelos
a direg@o dos tibulos) em fungio da freqiiéncia de modulacio. A linha continua re-
presenta o ajuste da expressao tedrica para a amplitude aos pontos experimentais. Do
ajuste desta curva obtém-se a difusividade térmica.

foram feitas por meio do ajuste da equacio 2.8 aos dados experimentais nesta faixa
de freqiiéncias. A figura 3.5 ilustra estes ajustes para amostras de dentina com cortes
paralelo e perpendicular & direcio dos tibulos.

Com os dados experimentais referentes & fase para freqiiéncias de modulacio
superiores a 100 Hz fez-se o ajuste da equagdo 2.8 a estes pontos e obteve-se os seguintes

valores para a difusividade térmica da dentina bovina:

Ajuste da Fase Termoelastica

corte paralelo aos tibulos a = 2,0 (£0,2).107% cm?/s
corte perpendicular aos tibulos o = 1,9 (£0,3).1073 cm?/s

Os valores da difusividade térmica, utilizando a fase termoeldstica, apresentados acima
sao provenientes, cada um deles, de uma Unica amostra.

A fase termoelédstica também apresentou, para varias amostras analisadas,
um comportamento andmalo bastante diferente do previsto pela teoria. Em alguns ca-

sos o ajuste da equagao tedrica aos pontos experimentais levava a valores extremamente
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Figura 3.5: Ajuste da fase do sinal fotoaciistico de amostras de dentina (cortes para-
lelo e perpendicular & diregao dos tibulos) em fun¢do da freqiéncia de modulagio. A
linha continua representa o ajuste da equagio tedrica da fase termoeldstica aos pontos
experimentais. Deste ajuste obtém-se a difusividade térmica.

discordantes daqueles apresentados quando o ajuste era efetuado pela expressao tedrica
da amplitude para o mecanismo da difusdo térmica, ainda que para a mesma amostra.
Diante disto, sugere-se que o mecanismo da flexdo termoeldstica esteja concorrendo
com outro mecanismo de geragido do sinal fotoacustico, que também apresenta uma
dependéncia com o inverso da freqiiéncia de modulagdo: a expansao térmica.

A tabela 3.1 apresenta, para comparagdo, os valores da difusividade térmica
da dentina humana em conjunto com os valores determinados neste trabalho. Levando-
se em conta o desvio padrao para os valores de difusividade térmica determinados neste
trabalho ndo é possivel estabelecer diferengas entre as técnicas nem tampouco entre
as’ diregbes de corte das amostras. Conclui-se, também, pela inspecao da tabela 3.1
que nao ha diferenca entre os valores da difusividade térmica para a dentina humana
e dentina bovina.

Tanto para o método da diferenca de fase quanto para a fase do sinal fo-
toacustcico para baixas freqiéncias de modulagao e para a fase termoelastica houve
problemas para a determinagdo da difusividade térmica; ndo sendo possivel para as

duas primeiras técnicas. Sugere-se que o carater poroso da amostra e sua natureza
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Tabela 3.1: Valores de difusividade térmica para a dentina humana e valores deste
parametro para a dentina bovina, determinados neste trabalho.

l ] a .107° em?/s | Referéncia |
Brown et al 1 1,87; ] 1,83 (58]
Braden et al 2,6 [39]
Fukase et al 2,581 (£ 0,037) (60]

Minesaki et al Amp. 2,54; Fase 2,58 [61]
Minesaki 2,04 (62]

Este trabalho -
Amplitude 12,0 (£0,3); ||2,0 (£0,4)
Fase termoeldstica | 11,9 (£0,3); ||2,0 (£0,2)

biolégica e portanto dindmica, quanto a quantidade de minerais ou dgua presente em
sua composi¢ao, sejam a causa das variagdes entre valores determinados por uma e
outra técnica. Ainda, o uso de pasta térmica para a fixagdo da folha de aluminio na
amostra, para torna-la opaca, e da graxa de vacuo para fixar a amostra sobre a célula
também podem ser responséveis pelos problemas citados. Uma vez que a estrutura da
dentina é constituida de tibulos, estes podem facilitar a difusdo das moléculas tanto
da graxa quanto da pasta térmica, para o interior da amostra, interferindo na deter-
minacao da difusividade térmica. Sendo assim, estes problemas merecem ser melhor
estudados, em trabalhos futuros, para se determinar a origem e solugdo dos mesmos e
uma melhor forma de aplicar as técnicas empregadas neste trabalho a tecidos bioldgicos

duros.



CAPITULO 4

Espectroscopia dos Tecidos
Dentarios

Neste capitulo estao apresentados e discutidos os espectros da dentina e
do esmalte dentdrio bovino obtidos pela técnica fotoacustica. Estes espectros foram
registrados na regido do infravermelho préximo, no intervalo de 1000 nm a 2500 nm. Os
espectros apresentados na segao 4.1 foram adquiridos a partir de amostras sem trata-
mentos. Na segdo 4.2 os espectros sao de amostras que foram submetidas a aplicagao
tépica de flior. Por fim, na secio 4.3, estdo apresentados os espectros de amostras
irradiadas com laser. O objetivo dos tratamentos efetuados (flior e laser) é produzir
alteragdo estrutural na superficie do tecido e caracterizar essa alteragao através do
registro do espectro fotoacustico. As amostras foram tratadas segundo a descrigao
apresentada no capitulo 2 e os espectros foram obtidos usando-se a montagem experi-

mental descrita naquele mesmo capitulo.

4.1 Esmalte e dentina

Os espectros apresentados nesta segio foram obtidos a partir de amostras
em blocos secos e hidratados, fatias e pds.

O espectro fotoaciistico na regiao do infravermelho préximo, de esmalte
bovino, esta apresentado na figura 4.1 e a figura 4.2 refere-se ao espectro da dentina
bovina. Nestas figuras estio representados os espectros para as amostras em forma de
blocos, fatias e pos.

O espectro do esmalte na forma de fatia, linha continua, foi obtido de uma

fatia de 420 pm de espessura, que ocupava um pequeno volume da célula, restando
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Figura 4.1: Espectro fotoacistico do esmalte bovino na forma de bloco, fatia e pé
mostrando as bandas de vibragio do O-H livre (1800 nm) e O-H ligado (1500 e

1970 nm).
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Figura 4.2: Espectro fotoacistico da dentina bovina na forma de bloco, fatia e pd

mostrando as bandas de vibragdo do O-H livre (1800 nm) e O-H ligado (1500 e

1970 nm).
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um grande volume preenchido por ar. Isto resultou em um espectro com componentes
representantes da célula (vapor de d4gua) muito intensos e quando separados do espectro
da fatia de esmalte deixaram este tltimo com muito ruido. Apos a aplicagao de um
filtro matematico, pode-se identificar bandas de O-H ligado em torno de 1500 nm e
1970 nm e um ombro em torno de 1800 nm, pertencente ao O-H livre[56]. As bandas
de O-H ligado sao provenientes de vibracdes cujas moléculas O-H estio ligadas a agua,
que através de uma rede de pontes de hidrogénio torna a banda alargada e diminui a
freqiéncia de vibragdo da molécula. O mesmo comportamento ocorre quando o O-H
esta ligado a outro fon, que neste caso pode ser a hidroxiapatita ou outro metal. J4 as
bandas de O-H livre normalmente ocorrem na superficie da 4gua ou de outro material e
sao provenientes de moléculas fracamente ligadas ou com poucas pontes de hidrogénio
como no caso do vapor de d4gua. A ondulagio que ocorre em torno de 2300 nm é devida
a diminuigao na resposta espectral da lampada (ver fig. 2.4) associada a baixa absorcio
apresentada pelas amostras nesta regiao.

Analisando a figura 4.1, nota-se que o espectro do esmalte na forma de p,
linha tracejada, é bastante intenso. Esta elevada intensidade pode ser entendida como
proveniente da expansido/contragio que o gas intersticial, presente entre as particulas
do pé, sofre da absor¢ao do feixe de luz modulada. Por conta desta intensidade e por
estar em forma de pd, e deste modo ocupar um volume maior da célula, torna-se mais
facil a separagao do espectro do pé de esmalte das contribuigdes da célula. Podem ser
identificadas, neste espectro, bandas do O-H ligado, em 1500 nm e 1970 nm e do O-H
livre em 1800 nm. Ainda pode ser visto um ombro largo centrado em torno de 2150
nm. Nesta regido, existem bandas associadas a combinagdes de vibracdes de =C-H
com C=C (2140 nm), amida I com amida III (2150 nm a 2180 nm) e CH, com C=
(2190 nm)[56].

O espectro do esmalte em bloco, linha trago-ponto, tem intensidade menor
que o espectro desta amostra em p6, mas como o bloco ocupa a maior parte do volume
da célula, o mesmo carrega menos informagdes sobre a célula e quando separado na
fase ainda apresenta boa intensidade sem excesso de ruido. Podem ser indentificadas
no espectro do esmalte em bloco, apresentado na figura 4.1, as bandas do O-H ligado,
1500 nm e 1970 nm. Também aparece neste espectro um ombro centrado em 1800 nm,
O-H livre, e outro em 2150 nm, combinagdes das vibragdes ja citadas acima.

Os espectros para a dentina estao apresentados na figura 4.2, obtidos de
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amostras em forma de po, fatia e bloco. A exemplo do espectro do esmalte em pd,
o espectro da dentina em pé, linha continua, também € mais intenso. As bandas
encontradas neste espectro sao as do O-H ligado, 1500 nm e 1970 nm e do O-H livre
em 1800 nm. A banda centrada em 2180 nm pode pertencer as combinagdes das
vibragoes das amidas como ja citado acima. Entretanto, as bandas das combinagoes
de C-H sdo mais intensas e, portanto, essa banda pode ser proveniente da combinagéao
do estiramento assimétrico do CH; com o estiramento do C=[56].

Os espectros de uma fatia, linha continua, de espessura 420 um e de um
bloco de dentina, linha trago-ponto, por terem intensidade menores apresentam um
ruido maior e ndo é possivel identificar todas as bandas observadas no espectro na
forma de pé. Nestes espectros observa-se as bandas do O-H ligado, 1500 nm e 1970 nm
e O-H livre em 1800 nm.

Com a intencao de se estudar o efeito da hidratagao nos espectros das
amostras de dentina e esmalte, espectros de amostras nestas condigdes foram registra-
dos e estdo apresentados nas figuras 4.3 e 4.4. Nestas figuras pode-se ver espectros de
uma amostra que foi armazenada em soro fisioldgico, outra armazenada sem hidratagao
e uma terceira que permaneceu na estufa a 48°C por um periodo de 8 h. Podem ser
identificadas no espectro do esmalte, para as trés situagdes descritas anteriormente, as
bandas do O-H ligado, em 1500 nm e 1970 nm, e do O-H livre em 1800 nm.

As amostras de.dentina (figura 4.4) para as mesmas situagdes de hidratagao,
relatadas para o esmalte, tém comportamento semelhante e podem ser observadas as

bandas referentes ao O-H ligado e livre, 1500 nm, 1970 nm e 1800 nm.

4.2 Esmalte e dentina sob aplicagao de flior

A aplicagdo tdpica de flior em esmalte visa diminuir a sua solubilidade,
tornando-o menos suscetivel 3 desmineralizagio e conseqientemente a instalagao da
carie. O mesmo pode ser dito para a dentina; entretanto, a aplicagao de flior neste
caso di-se somente quando a mesma estiver exposta e visa aumentar a sua resisténcia
em uma regiao ja atingida.

As amostras foram submetidas a aplicagdo tépica de fldor (2,26%) por
periodos de 2, 5 e 10 h e os espectros foram tomados antes e depois da aplicagao.

Nas figuras 4.5 a 4.7 estao apresentados os espectros de esmalte para aplicagdes de 2, 5
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e 10 h de fluor, respectivamente. Para os mesmos periodos de aplicacao de flior, estdo
apresentados nas figuras 4.8 a 4.10 os espectros das amostras de dentina.

Os espectros das amostras de esmalte com aplicacao de flior mostram ban-
das, ja identificadas nos espectros anteriores, em 1500 nm, 1800 nm e em torno de
1970 nm. A comparagdo entre os espectros anteriores as aplicagoes com os espectros
das mesmas amostras apds a aplicagdo de flior nao mostra diferengas entre os mesmos.
Esta informagio sugere que nao é possivel detectar as alteragoes produzidas, nas su-
perficies das amostras, nesta regiao do espectro. Os espectros das amostras de dentina
submetidas a aplicacio tépica de flior também, a exemplo das amostras de esmalte,
nio apresentam diferencas na estrutura das bandas entre antes e apds as aplicagoes.

Pode-se observar nestes espectros as mesmas bandas ja identificadas anteriormente.

4.3 Esmalte e dentina irradiados com laser

O principal objetivo da aplicagiao de laser no esmalte é a remogao tecidual,
remocao de ciries e preparo cavitario, do dente em tratamento. Mas, tratamentos de
prevengao também utilizam o laser para conseguir melhorar as caracteristicas estrutu-
rais da superficie do esmalte de modo que o dente se torne menos suscetivel ao ataque
bacteriano. Neste trabalho os pardmetros dos lasers ndo foram escolhidos com o obje-
tivo causar uma alteragio especifica na superficie da amostra, mas somente provocar
alteragdes para que as mesmas pudessem ser avaliadas pela espectroscopia fotoacustica.

Amostras, em forma de blocos, foram irradiadas com lasers de Nd:YAG,
Er:YAG, CO, e Ho:YLF, com os pardmetros descritos no capitulo 2.

O espectro da amostra de esmalte irradiado com laser de Nd:YAG apresen-
tado na figura 4.11 mostra as bandas de O-H. As mesmas bandas podem ser observadas
na figura 4.12, que apresenta o espectro de uma amostra de esmalte que sofreu a agao
de laser de Er:YAG. Os espectros das amostras de esmalte irradiadas com os lasers
de CO; e Ho:YLF estdo apresentados nas figuras 4.13 e 4.14 e mostram um comporta-
mento diferente dos demais espectros. Esta diferenga é proveniente do escurecimento
da superficie das amostras. A aplicagao do laser de Ho:YLF necessita ser mediada por
um fotoabsorvedor quando se deseja provocar alteragao superficial sem causar ablagao.
Foi usado nas amostras irradiadas com o laser de Ho:YLF uma camada de tinta Nan-

quim, como fotoabsorvedor, para garantir que a absor¢do ocorresse principalmente na
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superficie das amostras. Normalmentea tinta é vaporizada durante a irradiacao, porém
as amostras preparadas para a espectroscopia apresentaram a superficie levemente es-
curecida. Acredita-se que uma fracio da tinta tenha se difundido pelo esmalte, nao
sendo possivel a sua retirada por completo. Portanto, os espectros das amostras irradi-
adas com o laser de Ho:YLF apresentam uma banda larga na regiao de comprimentos
de onda menores que é caracterizada principalmente por vibragoes de ligagdes de car-
bono. Para o caso da amostra irradiada com laser de CO, ocorreu que a superficie
adquiriu uma coloragio de caramelo apés a irradiagao, que a principio se imaginava
normal devido a poténcia usada. Porém, a superficie do esmalte apresentava hipopla-
sla, uma ma-formagdo do esmalte, que certamente possui um coeficiente de absorgao
maior do que o esmalte normal. O espectro para o esmalte irradiado com o laser de
CO2 € semelhante ao caso do Ho:YLF, sugere-se que o esmalte hipopldsico sofreu um
inicio de carbonizagéo o que levou ao surgimento de bandas de vibragdes do carbono.

Em procedimentos clinicos a aplicagio de lasers na dentina tem como ob-
jetivos a redugdo bacteriana, a remocio de céries e a preparagao de cavidades para
restauragao. Ainda, o tratamento de hipersensibilidade dentinaria, por laser, tem por
objetivo o fechamento dos tibulos dentinarios por meio da fusao e resolidificagao da
superficie da dentina exposta. Os espectros apresentados na seqiiéncia sio provenientes
de amostras de dentina irradiadas com lasers de Nd:YAG, Er:YAG, CO; e Ho:YLF.

O mesmo fato ocorrido com as amostras de esmalte, para os lasers de
Ho:YLF e CO,, ocorreu para as amostras de dentina. As amostras de dentina sub-
metidas & aplicagio do laser de Ho:YLF ficaram carbonizadas. A 4rea carbonizada
foi levemente raspada e as amostras foram avaliadas por espectroscopia fotoacistica
desta forma. Pode-se observar no espectro da dentina irradiada pelo laser de Ho:YLF
0 mesmo comportamento verificado para o esmalte. Entretanto, para este caso nio foi
a tinta a responsdvel pelo escurecimento da superficie da amostra, mas a alta intensi-
dade usada durante a irradiagio. A dentina irradiada com laser de CO, adquiriu uma
coloragdo caramelo. O espectro da dentina é semelhante ao do esmalte para o mesmo
laser e a explicagdo pode ser mantida para a dentina.

Com excegado dos iltimos espectros apresentados, aqueles que apresentaram
a superficie escurecida, os demais espectros ndo evidenciam diferengas significantes,
nem mesmo entre esmalte e dentina. Somente as bandas de vibragio do O-H podem

ser distingiidas com seguranca.
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Conclusoes

Este estudo utiliza o efeito fotoacistico para a obtencao de espectros de
absorgao de tecidos dentais bovinos na regido do infravermelho préximo, entre 900 e
2500 nm. Também com o uso do efeito fotoacustico se determina a difusividade térmica
da dentina bovina.

A maioria dos lasers para aplicacdo em praticas clinicas opera na regiao

espectral citada acima, sendo desta forma importante estudar as propriedades de ab-
sorgao 6ptica dos tecidos dentérios nesta regidgo do espectro eletromagnético.
_ Os espectros de esmalte em forma de bloco, pé e fatia mostram as bandas
de vibragao do O-H ligado em 1500 e 1970 nm e do O-H livre em 1800 nm. Nos
espectros de pdés de esmalte verifica-se ainda a presenga de um ombro centrado em
torno de 2150 nm que pode pertencer as vibragoes de C-H ou amidas.

Nas amostras de dentina na forma de bloco, pé e fatia foram identificadas
as bandas de O-H ligado e livre, nas mesma posi¢oes das do esmalte. As amostras
que foram submetidas & aplicagdo tépica de flior nao apresentaram alteragoes em seus
espectros devido a esse tratamento e os seus espectros sao compostos das mesmas
bandas relacionadas acima. Para as amostras que irradiadas com laser de Nd:YAG
e Er:YAG também nio apresentaram alteracdes em seus espectros. Entretanto para
as amostras irradiadas com lasers de CO, e Ho:YLF, que ficaram escurecidas ou car-
bonizadas, verifica-se a presenga de uma banda larga no intervalo de 900 a 1400 nm,
regido caracterizada pela presenca de bandas de vibragao do carbono.

A regiao do espectro eletromagnético conhecida como infravermelho pré-
Ximo, contém na sua maloria bandas provenientes de sobretons e combinacoes de vi-
bragoes fundamentais. Estas vibrac¢oes fundamentais ocorrem no infravermelho médio
e envolvem principalmente estiramentos hidrogénicos, como: O-H, C-H e N-H. A pre-
senca de O-H na estrutura quimica da hidroxiapatita, além da presenga de dgua, na

fase liquida, na matéria organica ou dispersa no dente, impoe uma grande dificuldade
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quanto a obtencdo de espectros que apresentem outras bandas, senao as da hidroxila
(O-H), por serem estas tltimas mais intensas.

Durante a aplicacdo do laser em dente humano, a temperatura na polpa e
nos ligamentos periodontais nao pode apresentar um acréscimo superior a 5°C[11] e
10°C[12, 13], respectivamente. Acima destes limites os danos causados aos tecidos sao
irreversiveis colocando em risco a satide do dente.

A difusividade térmica determina a taxa na qual o calor se difunde pelo
tecido. Assim, quanto maior o seu valor, mais rapidamente o calor ird fluir pelo tecido
escoando a calor da regido da fonte de calor. Desse modo, a temperatura ird diminuir
mais rapidamente quando esta fonte cessar sua acao. Como muitos estudos, que visam
a compreensao dos processos de transferéncia de calor através dos tecidos dentais,
utilizam dentes bovinos, é importante que se determine a difusividade térmica destes
tecidos para posteriormente se estender os estudos para dentes humanos e entao esta-
belecer os melhores pardmetros para a aplicagao segura do laser no dente.

O parametro difusividade térmica, para a dentina bovina, foi avaliado neste
trabalho, pela primeira vez, com o emprego de técnicas fotoacisticas. Os valores foram
determinados por trés modos que utilizam o método da célula fotoacistica aberta. O
valor médio encontrado para essa propriedade térmica da dentina bovina foi, tanto
para a direcdo perpendicular quanto para a diregio paralela aos tibulos dentinarios

a=2,0(%0,1).1073 cm?/s
A difusividade térmica é um pardmetro dnico para cada material e deste modo sensivel
a variagoes de composigio e microestrutura. Desse modo esperava-se encontrar, para as
amostras analisadas, valores distintos para as diferentes diregdes dos tibulos. Porém,
a difusdo de calor na dentina bovina que, assim como a humana, ¢ caracterizada pe-
los tubulos dentinarios, ocorre com a mesma taxa em ambas as diregdes: paralela e
perpendicular aos tubiilos. Uma justificativa para este fato podem ser as condigoes
experimentais usadas, p. ex., o uso da graxa de vacuo e da pasta térmica que po-
dem ter difundido pelo tecido e infuenciado nos resultados finais. Portanto, estudos
complementares precisam ser conduzidos para se elucidar essas duvidas. Levando em
conta ainda a sensibilidade da difusividade térmica as variagbes de microestrutura,
pode-se em pricipio efetuar a anélise de amostras de dentina e esmalte submetidas
a tratamento superficials, seja com lasers, fior ou dcidos, através da analise desta

propriedade. Necessitando para isso de uma técnica que seja mais sensivel.
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