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RESUMO

A técnica de Radiometria de Ondas Térmicas (PRT) com radiacdo da luz branca ao
invés da radiacdo do laser € aplicada no estudo das propriedades térmicas das amostras
do Cimento Endodontico Réapido (CER). Este novo cimento odontoldgico é composto a
partir do clinquer do cimento adicionado ao sulfato de bario (BaS0,) e gel emulsificante.
As amostras CER sdo produzidas no departamento de Fisico-Quimica da UNESP/IIha
Solteira e apresentam composicdo dependente do tamanho dos grdos (peneiradas com
25, 38, 45, 53) pum e estabilizadas com um gel de emulsdo (140, 150, 160, 170) pL.
Todos os experimentos referentes as propriedades térmicas destas amostras sdo feitos
neste trabalho via técnica PRT usando a luz branca proveniente da lampada de arco
xendnio como fonte de excitacdo. Os resultados sdo comparados aos do cimento
Trioxido Mineral Agregado (MTA) e apresentam boa concordancia com suas proprie-
dades termofisicas. A lampada de arco de Xe utilizada foi validada para uso com as

medidas na pasta térmica, cimento Portland e resina epoxi.

Palavras-chave: Radiometria de Ondas Térmicas. Cimento Endodéntico Réapido.

Tamanho de grdo. Gel emulsificante. Lampada de arco xendnio.



ABSTRACT

The technique Thermal Wave Radiometry (PRT) with radiation from white light instead
of laser heating is Applied in the study of the thermophysics parameters of Fast
Endodontic Cement. This new dental cement is based on clinquer added barium
sulphate (BaS0;) and emulsion gel and was developed in the Physic-Chemical
Departament of UNESP-Brazil. The samples present composition dependent upon grain
sizes (sieveds for 25, 38, 45, 53) um and stabilized in gel emulsion with (140, 150, 160,
170) pL. All experiments owing thermophysics parameters were carried out by the PRT
technique using arc Xe lamp as the excitation source. Besides results Mineral Trioxide
Aggregate (MTA) properties, agreed pretty well with its thermophysics properties. The
used of arc Xe lamp was a prior validated with measurements of thermal grease,

Portland cement and epoxy resin.

Keywords: Thermal Wave Radiometry. Fast Endodontic Cement. Grain size. Gel
emulsion. Arc Xe lamp.
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1. INTRODUCAO

1.1. Considerac6es Gerais Sobre a Ciéncia Fototérmica

Atualmente a ciéncia fototérmica abrange uma grande variedade de técnicas
experimentais que se fundamentam na conversdo de energia luminosa modulada ou
pulsada, que é absorvida e transformada em energia térmica na amostra. Esta converséo
da energia de excitagdo em calor pode ocorrer em muitos materiais solidos, liquidos ou
gasosos. Esta energia de excitacdo causa a ativacdo dos estados mais excitados dos
atomos e das moléculas ocorrendo em seguida uma série de decaimentos ndo
radioativos perdendo energia na forma de quanta da energia de vibracao, ou seja, ocorre
quando os &tomos e moléculas saltam de um estado quéantico para o outro sem que
aconteca uma geracdo de radiacdo resultando no aquecimento dos materiais. Isto pode
acontecer por relaxacdo vibracional porque com as colisdes moleculares, as moléculas
perdem parte da sua energia vibracional, ou por converséo da energia interna onde 0s
atomos sdo excitados para estados de energia com spins de mesma multiplicidade. Estas
técnicas sdo amplamente aplicadas para a pesquisa e caracterizacdo das propriedades

térmicas dos materiais ™,

Em 1861, Anders Jonas Angstrom ! publicou um estudo tedrico e experimental
sobre a difusividade das ondas térmicas. Neste trabalho ele calculou a difusividade
térmica de uma barra solida aquecida periodicamente e detectou uma gradiente de
temperatura num ponto do interior da barra, chamado de fonte de calor'.

O primeiro efeito fototérmico detectado dentro da técnica fototérmica é o efeito
fotoacustico, observado em 1880 pelo cientista e inventor Alexander Graham Bell,
quando trabalhava em seu fotofone B!, O fotofone é um instrumento com a finalidade de
comunicacgdo a distancia sem o uso de cabos elétricos podendo transmitir o som a uma
distancia de até 2,13m. O fotofone inventado por Bell era constituido basicamente por
um espelho que vibrava através do som (da voz de uma pessoa, por exemplo), uma

célula de selénio (Knox em 1837 j& havia descoberto que o selénio é um 6timo condutor

"Fontes de calor sdo todas aquelas que geram calor na amostra ap6s absorver radiagdo, podendo ser os
atomos, as moléculas, os fotons, os fonons.
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de eletricidade quando aquecido e Hittorff em 1851 descobriu que o selénio se
comportava de modo alotropico para distintas temperaturas) e um receptor telefénico. O
feixe de luz refletia do espelho para a célula (figura 1.1) e esta estava conectada
eletricamente ao circuito do receptor telefénico. Quando o espelho vibrava a radiacdo da
luz solar era modulada e fazia variar a resisténcia elétrica do material, gerando assim
um sinal acUstico no aparato telefénico. Este efeito ocorria quando o feixe de luz era
interrompido (aproximadamente 1000 vezes por segundo, valor relatado por Bell) por

um disco giratorio perfurado, estando a célula de selénio conectada ao tubo de escuta.

Bell continuou as suas pesquisas e percebeu que quando mudava 0s materiais
iluminados ou a intensidade da luz solar, a intensidade do som variava e dependia do
quadrado da intensidade da luz. Para as suas pesquisas Bell dependia extremamente de
fatores ambientais principalmente da intensidade do feixe da luz solar e o seu ouvido era
0 proprio detector dos sinais sonoros observados. Dois outros cientistas bastante
respeitados na época, Rayleingh e Roentgen, compartilharam da investigacéo cientifica
de Bell, mas por falta de detectores apropriados na época esta pesquisa nao prosseguiu e
eles ndo conectaram a descoberta de Bell na época ao tratamento matematico do efeito

Angstrom.

Espelho Parabdlico
Espelho Célula Z

N

Vor Receptora

<=
2,13m <=
s

Figura 1.1- Esquema do fotofone construido por Graham Bell, século X1X

Durante a sétima década do século XX, os espectrdmetros, microfones, lasers,
microcircuitos e amplificadores ja haviam sido inventados e com a eletrdnica mais
desenvolvida o estudo da ciéncia fototérmica pode ser retomado. Em 1973, Parker

estudava alguns gases do efeito fotoacustico e observou a ocorréncia do sinal originado
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das janelas da sua célula, propondo-se assim a estudar os sinais de baixa intensidade
gerados no interior dos materiais quando sujeitos a radiacdo modulada . Alguns anos
depois Gersho e Rosencwaig apresentaram o modelo para o efeito fotoacustico aplicado
aos solidos °! explicando por meio do modelo de um pistdo aclstico no gas vizinho ao
solido absorvedor. A oscilacdo acustica é gerada por expansdo e contracdo da camada
limite criada por ondas térmicas viajantes dentro da amostra, seguida da absorcéo optica
e ndo radioativa. Posteriormente, Bennet e Patty apresentaram a teoria e a técnica de

Radiometria de Ondas Térmicas fundamentada no efeito fotoacustico [,

1.2. Objetivos

O objetivo central deste trabalho € determinar a condutividade, difusividade e
efusividade térmica das amostras dos cimentos endoddnticos rapidos codificados como
CERs e compara-los com os resultados dos cimentos comerciais MTA (odontoldgico) e
Portland (construcdo civil) visando uma melhor otimizagédo do tamanho de gréo e do
volume de emulsdo para este novo material. Ao invés do laser usado convencionalmente

para a técnica optamos por uma fonte policromatica de luz branca de arco Xe.

O objetivo secundéario é a determinacdo da difusividade, da condutividade e da
efusividade térmica da pasta térmica aplicada como meio de aderéncia entre as amostras
odontoldgicas e o substrato. H& a necessidade de se conhecer a efusividade e a
difusividade térmica da pasta previamente para poder obter a efusividade e a
difusividade dos cimentos odontoldgicos experimentalmente. Com relagcdo a
condutividade térmica da pasta analisamos a validacdo do sistema experimental
comparando o resultado com os resultados de outras pastas térmicas de semelhante
composicdo quimicas ja conhecidas, podendo estudar as propriedades termofisicas
obtidas via PRT sobre as camadas de pasta térmica analisando e comparando 0s
resultados por meio das trés fontes de excitagdo diferentes (Iampada de xenénio, laser
de argbnio e laser de diodo/TTL) usadas para a técnica e dois substratos (aco inox e

vidro soda lime).

E por fim o outro objetivo é a deteccdo da sensibilidade da PRT para o

monitoramento de fase e sinal das amostras com véarias camadas de espessuras,
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analisando as amostras de pasta térmica, cimento Portland e resina epoxi, também

medidas experimentalmente com o aquecimento por fonte de arco Xe.

1.3. Ondas Térmicas

As ondas térmicas sao ondas de infravermelho (750nm - 1mm). Em analogia com
as ondas eletromagnéticas, o conceito de ondas térmicas € largamente estudado na
ciéncia fototérmica. O termo onda térmica pode ser usado para explicar as solugdes
harmonicas simples da equacdo da difusdo térmica e seu conceito é bem aceito, pois 0
tratamento matematico é adequado para os sistemas fisicos. As ondas térmicas surgem
da solucdo da equacdo diferencial e pode ser interpretada fisicamente como uma
consequéncia da capacidade que o0s materiais tém para absorver radiacdo
eletromagnética e ativar atomos e moléculas para um estado excitado de energia. No
momento em que um soélido recebe uma radiacdo modulada de uma fonte de excitacdo
as ondas térmicas sdo geradas na amostra nos pontos onde esta energia térmica é
absorvida resultando na liberacdo de calor na forma de ondas em decorréncia do
decaimento ndo radioativo . Com a propagacdo do calor passa a existir oscilagdes
térmicas na amostra na forma ondulatéria. O calor se propaga no meio antes do estado
de equilibrio ser alcangado. Quando a radiacdo modulada chega ao material, o estado de
equilibrio alcancado podera ser considerado dindmico porque havera uma variacao de

temperatura constante na superficie da amostra ",

Os materiais podem apresentar comportamentos distintos quando detectada
flutuacdo de calor. Varios mecanismos podem ocasionar o efeito fototérmico, por
exemplo, reacGes fotoquimicas, luminescéncia, fotoeletrecidade, transferéncia de
energia e decaimento térmico propriamente dito com a absorcdo oOptica (figura 1.2).

Podem-se explicar os processos de geragdo de calor por duas maneiras ©:

(a) As flutuacbes espaciais das fontes de calor, amostras homogéneas, e/ou
ndo porosos: Estas oscilagcdes estdo relacionadas nas regibes da absorcdo
térmica das amostras e se modificam com a efetividade da fonte de calor.
Fisicamente a efetividade é entendida como a “habilidade em gerar e trocar
calor” com o meio. As oscilacdes espaciais das fontes sdo mais dependentes

de fatores Opticos, como o coeficiente de absorcdo Optica, B, e térmicos
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(condutividade e difusividade térmica, K e o) do proprio material. Ou seja, se
0 material é homogéneo em cada ponto onde o calor é gerado, formam-se
oscilagBes térmicas que sdo ondas térmicas propagantes que respeitam algum

mecanismo de transferéncia de calor ao chegarem até a superficie da amostra.

(b) VariacOes espaciais em termos das propriedades térmicas das amostras
homogéneas, e/ou porosos: E compreendido como efeito de barreira da
temperatura, € o que acontece na Radiometria de Ondas Térmicas. Apds a
geracdo das ondas térmicas em um material, uma parte destas ondas se
comporta na forma de onda refletida e outra transmitida. A sobreposicao das
ondas térmicas resulta na temperatura superficial da amostra. As variacdes

espaciais dependem totalmente das efusividades térmicas dos meios.

Decaimento Térmico

Absorgéo Otica e CalorGerado | . | Ffeitos Fototérmicos
I Luminescéncia }
. Fotoquimica
————=ap— Fotoeletrecidade ’

Decaimento Néao-
Térmico

Transferéncia de .
—— Energia -

Figura 1.2- Processos fototérmicos que causam o decaimento térmico™

1.4. Radiometria de Ondas Térmicas: PRT

A Radiometria de Ondas Térmicas (PRT) é uma técnica ndo destrutiva, remota
derivada da Radiometria Fototérmica (PTR). O principio fundamental da PRT sdo as
ondas térmicas geradas e propagadas através das interfaces. A superposicdo das ondas
térmicas (sempre paralelas ao plano da superficie) induz uma variacdo de temperatura
na superficie do material e por meio desta flutuacdo da energia térmica arranjada

superficialmente obtém as informacbes térmicas e Opticas durante as medidas
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controladas por um detector de infravermelho [6,9-10]

. Na prética como as ondas se
propagam por um mecanismo de difusdo de calor, varia-se a frequéncia de modulagao
da radiacdo incidente variando assim o comprimento de difusdo térmica, ps na amostra
(14" As propriedades térmicas medidas diretamente via PRT sdo a difusividade térmica,
o coeficiente de absorcdo Optico e os coeficientes de acumulagcdo ou depreciacdo nas
interfaces (também conhecidos como coeficientes de reflexdo e transmissdo) obtendo
assim via célculos a efusividade e condutividade térmica e a capacidade térmica
volumétrica (tabela 2.1) 2. A diferenca de fase entre a superficie do material e as

fontes de calor depende das propriedades térmicas e efeitos de rugosidade do substrato.

1.5. A Resina Epoxi

A utilizacdo da resina epoxi neste trabalho consiste apenas na validacdo
experimental da Radiometria de Ondas Térmicas utilizando uma fonte de excitacdo de
luz branca. Como sera explicado no capitulo 3, a resina epOxi € preparada para quatro
camadas com espessuras diferentes cujo objetivo é a deteccdo da diferenca de fase entre
as camadas. A resina epdxi é um plastico termoendurecido, um polimero, que ao ser
submetido ao contato com a agua endurece e de acordo com a empresa Loctite ™! é um

produto obtido por meio da reacdo entre bisfenol e epicloridina.

1.6. A Pasta Térmica

Neste trabalho a pasta térmica é considerada o meio aderente entre o substrato de
inox e as amostras odontolégicas. Uma finalidade importante da pasta térmica é a sua
capacidade de dissipar calor entre a superficie da pasta e do material no qual ela vai ser
aplicada. A pasta tem uma superficie muito irregular e é muito importante que a
composi¢do quimica seja composta por algum material plastico, por exemplo, 6leo de
silicone e de um material que seja bom condutor térmico também (grafite, prata e 6xido

de zinco) %", De maneira geral as pastas térmicas sdo boas condutoras de calor.
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1.7. O Cimento Portland

Em 1824, o cimento foi patenteado pelo construtor inglés Joseph Aspdin tendo
dureza e coloracdo semelhantes a pedra Portland, localizada no sul da Inglaterra. Até

hoje o cimento é conhecido mundialmente como cimento Portland. O cimento é

composto principalmente por CaO, Al,03, Fe30,, SiO, e em menores quantidades MgO
e os sulfatos alcalinos compostos por enxofres existentes nas argilas.

O cimento é a substancia em pd obtido por um processo de moagem do clinquer
(uma mistura da moagem de calcarios e silicatos semifundidos) e de suas adi¢des. Para
se produzir o clinquer a rocha calcéria € inicialmente britada, moida, e misturada com a
argila moida, passando esta mistura para o forno giratorio sobre uma temperatura de
1450°C (figura 1.3-a), que apos a saida do forno possui a forma de bola (figura 1.3-b) e
apos ser resfriado se reduz a p6 ™ apresentando estrutura quimica semelhante ao
cimento (figura 1.3-c) em decorréncia da formagao dos anidridos, C3S, alita, C,S, belita,
CsA, aluminato tricélcio e C,AF, ferrita. A finalidade do clinquer ao reagir com a agua é
a de um aglomerante, pois inicialmente este se encontra em um estado plastico, fazendo
com que durante certo periodo de tempo ocorra uma elevacdo brusca da viscosidade,
endurecendo posteriormente pela perda da agua num processo paralelo ao da perda da
plasticidade, adquirindo assim maior resisténcia e durabilidade, fornecendo sustentagédo
mecanica a sistemas com cargas de pesos elevados.

As outras matérias primas que contribuem como adicdo sdo o0 gesso, CaSQ,
(presente sempre no cimento, pois sem ele o cimento endureceria instantaneamente ao
se encontrar em contato com a agua), as escorias de alto forno, os materiais pozolénicos
e carbonaticos (819,

Para a preparacdo das amostras neste trabalho usamos o cimento Portland comum
classificado pela Associacdo Brasileira do Cimento Portland (ABCP) como o CP1 que
contém a adicdo de gesso com a proporcao de 97% de clinquer e de 3% de gesso.
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(b) (c)

Fgura 1.3 (a)- O clinquer ¢ obtido em fornos com elevadas temperaturas da ordem de 1450 °C %,

(b)- Os esferoides tirados do forno endurecidos e incandescentes sdo obtidos apos sairem do forno

211 (c)- Os esferoides s&o resfriados e moidos até se obter o pé de clinquer 2

1.8.0 MTA

O Trioxido Mineral Agregado (MTA) é um cimento endoddntico na forma de
p6, com as coloracdes branca ou cinza contendo varios Oxidos minerais em sua
formulacdo, (SiO,, K;0, Al,O3, Na,O, Fe,03, SO3, CaO, Bi,O3, MgO) com particulas
finas hidrofilicas. Este material é muito indicado na forma de perfuracdo radicular,
lesbes causadas por carie, obturacOes, protecdo pulpar de inframacBes e etc. A
biocompatibilidade do MTA e do CER com os tecidos dentais ja esta testada 2! com

animais e pacientes humanos.

As figuras 1.4-a e 1.4b ilustraram o procedimento da preparacdo da amostra de
MTA e seu endurecimento na boca humana. As vantagens da aplicagdo do MTA na
odontologia podem ser destacadas por sua aplicacdo em meio Umidos como a boca,
formando uma barreira dentinéria, baixa solubilidade e boa capacidade de selamento
ndo permitindo a entrada de micro-organismos para dentro do canal radicular. Esta acdo
antimicrobiana cria uma barreira de protecdo mineral no tecido do dente. Também
apresenta uma resisténcia a compressao de 40MPa apds 24 horas e 65MPa apds 21 dias,
é mais radiopaco do que a dentina e 0 0sso, tém uma estabilizacdo do PH com um fator
12 (alta alcalinidade) e solidifica-se em um ambiente tmido com um tempo de presa de
aproximadamente 2:30 horas *>%!. Por causa da presenca do CaO, ocorre um processo
de dissociacdo ibnica, formando ions de célcio e de hidroxila. Este cimento foi
patenteado em 1993 pelo pesquisador Mahmoud Torabinejad, na Califérnia nos Estados

Unidos, conquistando a autorizacdo clinica em 1998 da U.S Food And Drug
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Administration e lancado comercialmente no ano seguinte com o nome de Pro-Root
MTA. Em 2001, em Londrina no Brasil, a empresa Angelus Solugdes Odontoldgicas
anunciou a patente do MTA-Angelus, sendo composto por 80% de cimento Portland e
20% de BiO com o tempo de presa entre (10-15) minutos 7 %! A retirada do SO; da
composicdo foi fundamental para a reducdo do tempo de presa. A resisténcia a
compressdo posterior ha 28 dias é de 44,2MPa, o que é bom, pois ndo ha abertura do
canal depois da sua aplicagdo. O tempo de presa pode ser compreendido como o periodo
de tempo entre o inicio da mistura até quando a agulha (figura 1.4-c) ndo penetra mais
na superficie do material. ApGs 0 contato com o tecido humano (cemento) o MTA
endurece transformando sua estrutura com fases de 6xido de célcio cristalino e fosfato
de calcio amorfo, a fase cristalina tém a composi¢cdo média de 87% de Ca, 2,47% de
SiO; e 9,53% de O, enquanto que a estrutura amorfa apresenta 33% de Ca, 49% de
Cag(P0s)2, 2% de C, 3% de CaCl, e 6% de SiO,.

“%f-_.- \'.’s ’

/é/

Figura 1.4 (a)- A pa dosadora mede a quantidade do p6 de MTA necessaria, 200mg para cada 57

pL de agua (91 (b)- A 4gua endurece o p6 de MTA formando a massa que sera aplicada na boca
humana para aplicacdes clinicas 91 (c)- A agulha de Gilmore ¢ utilizada para verificar o tempo de
presa do MTA !

Mas os dentistas diagnosticaram trés dificuldades para trabalhar com 0 MTA: A
necessidade da diminuicdo do tempo de presa ao colocar este selador na boca dos
pacientes, o segundo problema é o dificil manuseio ja que o MTA ¢é bastante poroso e

por fim o alto custo para a populacéo.
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1.9.0 Cimento Endodontico Rapido-CER

Nos ultimos séculos, a ciéncia vé alargar-se, renovar-se sem cessar seu campo de
exploragdo. Todos os dias com auxilio de seus eficientes instrumentos de observagéo e
andlise descobrem-se novos aspectos da matéria. Aliada ao desenvolvimento
tecnoldgico existe uma grande interligacdo entre diversas areas promovendo uma
evolucdo da qualidade de vida geral do mundo moderno. Atualmente existe um grande
interesse nas areas de salde, ciéncia e tecnologia em conjuntos dos materiais
biocompaétiveis e terapéuticos que possam ser utilizados nas restauragdes e implantes
sem causar algum tipo de efeito nocivo com maior acessibilidade para as pessoas e um
menor tempo de tratamento. Em decorréncia de algumas inconveniéncias para se
trabalhar com o MTA apresentadas no final da secdo anterior, 0 Grupo de Vidros e
Ceramicas de Ilha Solteira, sobre a coordenagéo do professor doutor Jodo Carlos Silos
Moraes, desenvolveu um novo cimento endodontico. Assim como o MTA, o CER é
um material também biocompativel com o tecido e com as células humanas 22243 ¢
com caracteristicas de aplicagdo odontolégica, possuindo caracteristicas bioldgicas,
quimicas e fisicas semelhante a0 MTA.

A composi¢do do CER é basicamente € de 75% do clinquer, 20% de sulfato de
béario (que é radiopaco) e 5% de um gel emulsificante com o tempo de presa de sete
minutos, podendo ser manipulado de forma mais simples do que o MTA, em razédo do
gel em sua formulacdo que auxilia na melhor solidez deste material. As propriedades
térmicas dos cimentos estdo sujeitas a dependéncia com a propor¢cdo po-liquido,
tamanho dos poros, a temperatura, a umidade e quantidade de ar aprisionado nas

amostras 28 31

, podendo ser relacionadas com as propriedades de transporte térmico e
com a estrutura da amostra. O aumento da porosidade e da solubilidade dos cimentos

esta relacionado com o aumento da concentragdo de dgua no material.

Alguns atributos fisico-quimicos ja foram analisados como tempo de presa,
infiltracdo marginal, liberacdo de ions de calcio e expanséo térmica mostrando que o
CER tém qualidades semelhantes ao do MTA, com a conveniéncia do menor tempo de

presa.
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2. DESENVOLVIMENTO TEORICO

2.1. Conceitos Tedricos Iniciais

A partir deste capitulo é importante que se tenha bem compreendido o conceito
de alguns parametros térmicos e 6pticos que serdo trabalhados nas equacdes tedricas e
nos resultados analisados para a técnica da PRT. A tabela 2.1 auxiliard neste

entendimento.

Fisicamente, a difusividade térmica, o, ¢ a medida da >’velocidade’” que o calor
flui da regido mais quente para a menos quente, o coeficiente de acoplamento térmico,
b, controla a razdo das efusividades térmicas na interface, a efusividade térmica, e, por
sua vez é a medida da sensibilidade térmica do material. Para as medidas da efusividade
térmica sdo misteres as condi¢des de interface, isto €, quando um meio é inserido em
contato com outro meio de temperatura distinta 0os materiais absorvem ou liberam mais
ou menos energia térmica. O coeficiente de absorcao Optica, B, controla a opacidade ou
a transparéncia do material j& o calor especifico, ¢, tem a funcdo de armazenar a energia
térmica de um meio que é submetido a uma variacdo de temperatura. O coeficiente de
reflexdo térmico efetivo, r, esta relacionado com as razdes da efusividade térmicas entre
duas interfaces (equacdo 2.44). A habilidade que um material tem para monitorar o
fluxo de calor estd expressa por sua condutividade térmica, K, o comprimento de
absorcéo optico, l, mede a distancia percorrida pela luz na amostra até atingir e da
intensidade inicial da radiacdo incidente (APENDICE A). O coeficiente de reflexio
térmico, R, é definido como a razdo entre o campo elétrico da onda térmica refletido
pelo campo elétrico da onda térmica incidente, enquanto que o coeficiente de
transmissdo térmico T é a raz&o entre o campo térmico da onda térmica transmitida pelo
campo da onda incidente, e estes dois termos dependem do coeficiente de acoplamento
térmico b. O comprimento de difusdo térmica, s, mede a distancia que a amplitude de
flutuacdo térmica transmitida por uma fonte de calor que se atenua ao valor de 1/e da
amplitude da fonte. A temperatura, 0, pode ser considerada a grandeza fisica que mede a

energia cinética média para cada grau de liberdade.
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PARAMETRO DENOMINAGAO UNIDADE CLASSIFICAGAO
a;=Ki/pici difusividade térmica cm?/s Térmico
b coeficiente de acoplamento térmico adimensional Térmico
B coeficiente de absorcéo dptico cm? Optico
c calor especifico JigK Térmico
e= (pici Ki)2 efusividade térmica WsY2/em?K Térmico
ly comprimento de absorgdo 6ptico cm Optico
a=(nfla;)? coeficiente de difusdo térmica cm? Térmico
r coeficiente de reflexo efetivo da onda térmica adimensional Térmico
5= (14)) a; coeficiente complexo de difusdo térmica cm?t Térmico
K condutividade térmica WicmK Térmico
| espessura da amostra cm Geomeétrico
Pi densidade glem® Mecanico
R coeficiente de reflexdo de onda térmica adimensional Térmico
T coeficiente de transmisséo de onda térmica adimensional Térmico
wi=1/a; comprimento de difusdo térmica cm Térmico
0 temperatura K Térmico

Tabela 2.1- Alguns parametros fisicos mais abrangentes na teoria da PRT . Os subscritos g, sim-
bolizam o géas, b, o substrato, s, a amostra e i 0 meio analisado. As unidades de medida estdo

submetidas ao sistema cgs

Outra grandeza fisica que a PRT permite encontrar via célculo da efusividade,
difusividade e condutividade térmica é a capacidade térmica volumétrica, pc = g

entendida como a propensdo que um material tem em acumular energia térmica.

ii J-=(_1)1/2
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Na verdade os coeficientes R e T podem ser comparados aos coeficientes de
reflexdo e de transmissdo das ondas eletromagnéticas, porém para o caso das ondas
térmicas o que ocorre é que estas ondas sdo acumuladas nas interfaces e entdo viajam

através dos meios.

2.2. Equacdes Diferenciais para a Conducéo e Transferéncia de Calor-1D

Considerando um pequeno elemento de volume infinitesimal dv= Sdx, onde

d . . .
passa um fluxo de calor, g, =d—f, difundindo termicamente e atravessando uma
superficie perpendicular ao fluxo por unidade de tempo, poderemos encontrar a equagao

de difuséo do calor.

.
x+dx

Figura 2.1- Um pequeno elemento de volume de um corpo solido na forma de cubo, com um fluxo

de calor atravessando a superficie S

A guantidade total de calor no sistema obedece a seguinte expressao:
Q; + Qg — Qs =0Qq (2.1)

Onde a quantidade de calor que entra no elemento por unidade de tempo, Q;, 0
calor gerado no elemento por unidade de tempo, @4, 0 calor que deixa o sistema por

unidade de tempo, Q e a energia interna armazenada, Q,:
Qi = qx

Qg = gdx
30



dq
Qs = Qx+dx = qx + d_xxdx

do

Q, = chdx

(2.2)

E através da conducéo de calor que o calor Q; e Qs entra e sai do elemento de
volume, o calor gerado Q, acontece por causa da transformacdo de outra forma de
energia (mecanica, elétrica, quimica ou nuclear) em calor. Todas estas equacdes sdo

expressas satisfazendo a lei de Fourier para a conducdo de calor:

= Kde 2.3

O sinal negativo que vem da lei da Fourier porque o fluxo de calor atravessa a
superficie em sentido oposto ao da variacao da temperatura, fluindo sempre da regido de
maior temperatura para a de menor temperatura. Substituindo a equagdo (2.3) no
conjunto de equacgdes (2.2) e em seguida na expressdo (2.1) apds um pouco de algebra
obtemos a lei da calorimetria:

2

. do
Kmdx + gdx = pcadx (2.4)

O primeiro termo a esquerda da equacgao acima representa a nova razao do calor
conduzido por unidade de volume, o segundo termo a contribuicdo da energia térmica
gerada também por unidade de volume e o termo a direita da igualdade, a energia
interna do sistema por unidade de volume. Eliminando dx da equacdo (2.4) e assumindo
K uniforme e pc independentes da temperatura, torna-se possivel obter a distribui¢éo da
temperatura, 8 = 6(x,t) como funcdo do tempo, encontrando assim quatro casos

especiais °:

)] Para um meio isotropico:
d?e

K +g= d6 2.5
dxz g_pcdt ()
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ii)

Sem o termo de geragdo de calor, @, a distribuicdo de temperatura sera

exatamente a equacdo de Fourier ou também chamada equacdo da

difusdo de calor:

d?e de
—Kw = pCE (26)

No estado estacionario, onde a temperatura é independente do tempo, o
. o .. . do
sistema ndo armazena energia interna, pois — = 0, mas com Qg4 # 0,

sendo este resultado similar ao da equacgéo de Poisson :

2

0
—K—+4= 2.7
2T 0 (27)

No estado estacionario e sem a geracdo de calor, obtém a equacdo de
Laplace para a distribui¢do de temperatura na conducéo de calor:
d?6

2.3. Coeficientes de Fresnel

Considerando dois meios distintos homogéneos, isotrépicos separados por uma

interface localizada sobre o plano xy (figura 2.2). O campo elétrico da onda térmica

com amplitude E; viaja através do meio 1 e incide sobre a interface, formando um

angulo y; com 0 eixo y. Este campo elétrico entdo tem uma parte com amplitude E,

’refletindo’” no meio 1 com um angulo vy, e outra parte ’’transmitida’> E; no meio 2

com propagagdo mediante angulo y;. ESte comportamento das ondas térmicas € similar

ao das ondas eletromagnéticas na faixa espectral da luz visivel e das ondas acusticas.
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Et

Figura 2.2- De maneira analoga a luz visivel e ondas acusticas, as ondas térmicas incidem, refletem

e transmitem ao estarem em contato com uma interface que separa dois meios

As expressdes assumidas para as equacoes das temperaturas incidentes,

refletidas e transmitidas sio 2%

0, = Ae(—o1xcos(y)—ayysin(y)+jwt)
0, = ARe (+o1xcos(yr)—o1ysin(yy)+jwt)
0, = AT e (—02xcos(yp)—ozysin(y) +jwt)

(2.9)

Onde A é a amplitude inicial da onda térmica incidente. A primeira condicdo de
contorno ! assume a temperatura distribuida na interface x = 0 e de acordo com figura
2.2 para a continuidade da temperatura nesta interface encontramos a relacdo das
temperaturas, 6; + 6, = 6;:

Ae=0Ysind) 4 RAe=01ysinlrr) = gTe=%2ysin(vd  (2,10)

Com relagéo ao tempo, os coeficientes de Fresnel, R e T, deverdo ser os mesmos
em qualquer instante, assumindo entdo que t=0 na equacdo 2.10, por simplicidade dos
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calculos. Eliminando A da equacéo (2.10) e desde que isto seja verdadeiro para todo y,

0s argumentos destas exponenciais devem ser iguais, logo:

oy sin(y;) = oy sin(yy) = oz sin(ye)  (2.11)

1+4R=T (212)

Comprovando a lei de reflexdo optica, y; =y, e a lei de refracdo de Snell,

oy sin(y;) = o, sin(y,).

A segunda condicdo de contorno, agora para y = 0, envolve equacdo da
continuidade no fluxo de calor, ] = —KV@. Na equacado (2.13) tanto os termos A e y séo
simplificados para a exposi¢cdo do resultado assumindo novamente que para todo y 0s
argumentos dentro das exponenciais sdo idénticos. Aplicando segunda condicdo de

contorno na relagéo 6; + 6, = 6, encontra-se:
K0, cos(y;) — RK,0; cos(y,) = TK,0, cos(y,)  (2.13)

Substituindo estas igualdades entre os angulos de incidéncia e de reflexdo

encontramos:
(1 — R)K;0y cos(y;) = (1 + R)K,0, cos(y;) (2.14)
Desta relacdo nos deparamos com 0’’coeficiente de reflexdo’” da onda térmica:

_ 01Ky cos(y;) — 02K, cos(y,)
01K, cos(y;) + 02K, cos(yy)

(2.15)

Considerando o caso em que o angulo de incidéncia é de zero grau e chamando

K. .. ~ , . , .
b= KZUZ o coeficiente de reflexdo térmico é escrito como:

)
101

R=172" (216

1+b (216)
Da equacéo (2.12), obtemos:

T = 2 2.17

1+b (217)
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Tanto o coeficiente de reflexdo como o de transmissdo de ondas térmicas sao

reais, independentes da frequéncia e totalmente dependentes de b.

2.4. Temperatura Superficial na Amostra

As ondas térmicas podem se propagar em um meio quando a superficie da
amostra sofre um aquecimento *>71. Como nio se pode considerar o processo de
transferéncia de calor por radiacdo (porque ndo ha radiacdo gerada durante as transi¢coes
de estados de energia) e nem por conveccdo ja que a onda térmica ndo é considerada um
fluido, pode-se supor inicialmente que o processo transferéncia de calor durante a
propagacdo das ondas térmicas aconteca por conducdo ). Considerando um meio
isotropico, homogéneo e semi-infinito, em x=0, a equacdo geral da difusdo de calor

pode ser reescrita em termos da difusividade térmica %2,

——-—=-—=0 (2.18) x<0,t>0
Este meio esta submetido a um aquecimento plano peridédico com uma radiacéo

incidente >4, A intensidade da onda que chega a superficie da amostra é:

I

I(x=0,t) = 5" [1+ cos(wt)] = Re [%" 1+ efwt)] (2.19)

Onde 1, é a amplitude inicial da onda incidente emitida pela fonte de excitagéo.
A distribuicdo de calor difundido na amostra obedece a lei de Lambert-Beer:

dl(x = 0,t)

AQ = AQ(x,t) = —n
dx

(2.20)

A temperatura em qualquer ponto deste material é dada por:
0(x,t) = 0y + 0, (x,t)  (2.21)

Sendo:
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6, = temperatura ambiente;
6, (x, t)=temperatura dependente do tempo;

Substituindo (2.21) em (2.18) e chamando 8,.(x,t) = Re[(x)e/“t] encontramos:

- (d?*6 10
elot <W‘2‘C —%%) 0 (222)

A distribuicio espacial da temperatura 68131719 oatisfaz a equacdo de
Helmholtz. Descartando o termo exponencial a solucdo geral para a temperatura

estacionaria é:

0(x) = Ae ™ °* + Be®*  (2.23)

df(x=0) _ dI(x=0)

Para x — oo, B=0. Aplicando a condicdo de contorno, —K ™ ™

encontramos:

do(x=0 I
—K¥ — KoAe™ % = ?O

- (2.24)

1
Parax =0, A = —>.
2Ko

Substituindo A em (2.24) e em seguida em 6,. a solugdo para a equacdo da

temperatura é:

Io . Io (_x ﬂ{.} ﬂ_E)
0  =—>rc(oxtjot) — _—_ \IZa 2a 4 2.25
ac = 9Kg ° 2Ko© (2.25)

Refletindo sobre o resultado podemos apontar cinco fatores importantes:

)] As ondas térmicas oscilam espacialmente e sdo atenuadas com a
exponencial e/«t.

i) A onda térmica é influenciada pelo comprimento de difusdo térmica, ps.

iii) As ondas térmicas sdo muito dispersivas. Elas possuem uma velocidade
de grupo, v, = or — wt e velocidade de fase v, = H% = wu =2wa

iv) A variagdo progressiva da fase entre a temperatura na superficie da

7 X Y
amostra e 0 ponto x no qual a onda se propaga é: ¢ = LT havendo
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uma diferenca de fase de até g entre a fonte de calor e a superficie da
amostra.

V) A impedéancia da onda térmica é definida por: Z = %

Sabendo que a dependéncia temporal da equagdo da temperatura é dada
pela a equacéo (2.25) e partindo da equacdo da difusdo de calor (2.7),
podemos encontrar a relacdo da impedancia com a capacidade térmica

volumétrica do material. Temos que:

d6,. I, .
— ; (—ox+jwt)
at  2Ko’®°
(2.26)
d20,. I,

—_9 (—ox+jwt)
dx? 2K oe

Logo encontramos, o = /pc% substituindo a equacéo (2.26) na equacao (2.18).

A impedancia da onda térmica pode entdo ser escrita em termos da capacidade térmica

volumétrica:

1
ZI=—— (227)

JjwpcK

2.5. Equacbes Fundamentais da Radiometria de Ondas Térmicas Considerando a

Amostra Opaca Sem Influéncia da Camada de Aderéncia

Considere que a condicdo para que o substrato homogéneo obedeca ao regime
termicamente grosso (apéndice A) em relacdo a amostra depositada sobre tal e que a
camada de gas acima da amostra seja 0 proprio ar. Se a espessura | da amostra for
menor do que o comprimento de onda da luz incidente surgem muitas reflexdes entre as
interfaces amostra-gas e amostra-substrato e esta somatdria de ondas sobrepostas podem
afetar a amplitude da onda térmica transmitida >34, A figura 2.3 apresenta o
comportamento da onda térmica gerada na fonte de calor dentro das regides do suporte,

amostra e gas.
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Figura 2.3- As setas indicam que a onda térmica é transmitida para o substrato refletem na

Ondas Térmicas Transmitidas

wo T 1]

1 11

l Luz Modulada
-

Amostra
1L e

lh_r

X

interface amostra-substrato e é transmitida novamente na interface amostra-gas ™

amostra e abaixo da superficie. Por meio de um detector de infravermelho o sinal 1V
pode ser monitorado no interior das amostras por flutuacdes periddicas da temperatura,
sendo possivel neste caso preterir a contribuicdo ndo periodica térmica e a intensidade
da radiagdo absorvida dentro das amostras entre 0os pontos x e x+dx com a amplitude
incidente descrita na equacao 2.19. Parte das ondas geradas se propagaram diretamente
para a interface amostra-substrato e parte delas vao para a interface amostra-gas (figura

2.3). A intensidade da energia que chega a fonte de calor (regides entre x e x+dx) é 27

As ondas térmicas costumam a ser geradas em diferentes profundidades dento da

11, 20, 24, 27,30-32]:
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10, t) = 20 po-fx = = 4, Be P (2.28)
E:
1, e P*
Apy = —4KsUs dx

Derivando (2.28) com relacdo a x obtemos a distribuicdo de calor na amostra:
d [, .
AQ = AQ(x,t) = —n—- 5ﬁ[Re(1 + elot)][e=F*

=nl, % e P*wSin(wt) (2.29)



O objetivo é encontrar a contribui¢do da onda térmica na superficie da amostra,
logo ndo ¢é necessario considerar as ondas térmicas ’’transmitidas ou acumuladas no
substrato’’. Estas ondas depois que s&o transmitidas para o substrato ndo retornam a
superficie da amostra ndo contribuindo entdo com a variacéo de temperatura superficial.
As ondas multiplas transmitidas para o substrato sdo em parte refletidas para interface

amostra-gas, que vém refletidas na interface amostra-substrato sdo expressas na forma:
TWup = A, Ty e [1+ RyRye %! + (RyRy) =45k + - (RgR; ) "e 7275 | (2.30)

Com n pertencente aos numeros naturais e TWup sendo estas ondas térmicas que

estdo refletidas para o ar. Os termos R, & R, sdo escritos como:

(2.32)

A equacdo (2.30) é reescrita como:

n=oo
TWup = Ay, T, e~ z (RyRy e~2%)"  (2.33)
n=0
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Aplicando a série de Laurence até a primeira ordem para os termos da somatdria
(2.33) reescrevemos a contribuicdo das ondas térmicas refletidas na interface amostra-

gés e obtemos entdo:

Apy Ty e7%%
TR R (239

TWup =

Para encontrar a distribuicdo das ondas térmicas transmitidas para o gas apos
serem refletidas da interface amostra-gas e amostra-substrato aplicamos novamente a

série de Laurence nos termos da somatoria.

TWdown = A, T, e?*[Ry, e~20sls + R, (RbRg)e_‘“’sls

+ Ry (RyRye2%1)"] (2.35)
n=oo
Ap T, Rpe™20%!s
_ —20,l —2no5l\™® _ ftw g b
TWdown = Ay, T, Rye®e=2%ls Z(RbRge st = 222 TR

n=0

Tanto a equacdo (2.34) como a equagdo (2.35) sdo séries geométricas™ com a

mesma razdo, r e TWdown estas ondas térmicas que sdo refletidas para o substrato.
r= RyRye %%  (2.36)

A gquantidade total das ondas térmicas refletidas é¢ dada pela integral no intervalo
de x=0 até x=l (espessura total da amostra) para a soma, TWup + TWdown, da
contribuicdo das ondas transmitidas ' *** %! nas duas interfaces e podem ser escritas
com:

Arw T,
1— R,R e 20sls

TWup + TWdown = [e7%% + Rye~2%bes*]  (2.37)

Integrando (2.37) temos:

L I, Be P T,

0 = —0sX + R —205lg ,05x d
(@) jo oG R 295k ¢95%]

' Série geométrica:
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IO ﬁTg (1 — e—(0'5+ﬁ)l) N Rb e_zo'sls(l — e_(as_ﬁ)l)
4K;05(1 — RpRye~2%s) g+ B g, — B

Oac (x) =

(2.38)

O primeiro termo representa a contribuicdo da onda térmica que se propaga da
amostra para 0 gas e o segundo termo o da contribui¢do da onda térmica que viaja da
amostra para o substrato, dai o termo R,. A equacdo da temperatura € uma quantidade
complexa, pois g, é o coeficiente complexo da difusdo térmica e fisicamente representa
a diferenca de temperatura entre o calor gerado na superficie da amostra e a temperatura

proveniente da fonte de calor.

O sinal PRT experimental depende da resposta do detector de temperatura, da
emissdo de calor e da geometria da coleta. Procurando um sistema adequado podemos
escolher uma amostra que se enquadra no limite termicamente grosso, a qual se associa
ao sinal desde que ndo apresente nenhuma estrutura devido a sobreposi¢do das ondas

térmicas. O sinal normalizado é:
IR(w)| =M/M,  (2.39)

Onde M é a amplitude total e M,. a amplitude no limite termicamente grosso

devido a frequéncia de modulacdo desde que |ols| >>1.

I, BT, (1- -(Us+ﬁ)l) R, 6—20515(1 - e—(as ALy
= +
4[(50'5(1 - RbRge_ZUsls) [ O-S o5
_ I, ﬁTg
" 4Ko,
1 1-— e_(ds+ﬁ)l Rbe_zo'sls(l — e‘(”s‘ﬁ)l)
R(w) = + 2.40
( ) (1 _ RbRge—Za'sls) O + ﬁ o5 — ﬁ :| ( )

Considerando a amostra opaca, 8 > |o,| e Bl = oo, R(w) se torna:

1 +Rbe—2crsls 1 _|_Rbe—ZaslSe—ZiaslS

R = = -
(@) (1 _ RbRge—Zasls) (1 _ RbRge—Zaslse—Zlasls)

(2.41)
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Como |R(w) | = +/R(w)R*(w), usando a formula de Euler, e¥?!% = cos 2la, +
i sin 2la, e conhecendo o cosseno do arco duplo ", encontramos o sinal normalizado no
regime termicamente grosso para amostras opacas. A simulagéo teorica esta apresentada

no gréfico da figura 2.4:

(1+Rye2ask)2  F
(1— RyR, e 2%1)2 " Ry
1+ Fsin?(a4ly)

sin?(agly)

|R(w)| = (2.42)

F é o fator de Finesse da onda térmica:

R,R,

e—ZaslS

(1 - RyRye20ss)’

0,0 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5 3,0

Figura 2.4- Simulacdo teodrica do sinal normalizado versus a espessura térmica normalizada la
para variados coeficientes de reflexdo térmico entre substrato e amostra, —1 < R, < 1. O valor

assumido para R, = 0,99. A difusividade térmica usada para a simulagdo ¢ 30.10%cm?/s e

= 200pm

¥ cos (2x) = cos?(x)—sin®(x)
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Se R, > 0 (figura 2.4) as ondas refletidas da interface amostra-substrato devem
chegar a interface amostra-gas em fase gerando uma sobreposicédo construtiva na regido
termicamente fina da amostra e este limite ocorre até la; = 0,75, sendo lag conhecida
como a espessura térmica normalizada. A partir deste valor as ondas térmicas comegcam
a ficarem *’amortecidas’’, ou seja, para as frequéncias que deixam a amostra no regime
termicamente grosso com relacdo ao substrato a efusividade térmica dos dois meios
passa a ser muito semelhante. Mas se R;, < 0 (figura 2.4) acontece o contrario, ou seja,
0 padrdo de sobreposigéo destrutiva se passa no limite inferior a lag = 0,75 e construti-
va superior a lag. Para calcular a diferenga de fase do sinal normalizado, separamos a
parte real e imaginaria da equacdo (2.41). Representando a diferenca de fase, ¢ com
coordenadas polares, temos:

)

a1 < —(1+ Ry)Rpe2%!sin (2a,l)
¢ =1ta

. (2.43)
1+ Rp(1 — Ry)cos (2a5l) — Rp“Rge~*ast

A figura 2.5 mostra que ap6s lag = 1,5, ocorre um forte amortecimento das
ondas térmicas para a diferenca de fase. Se R, é negativo ou b > 1, a efusividade
térmica da amostra € menor do que a do subtrato, caso contrario se R, é positivo (b <1)
a efusividade térmica do material medido € maior do que a do substrato. Quanto maior
for & diferenca da efusividade térmica do substrato e da amostra, maior seré a diferenca
de fase entre a fonte de calor e a temperatura na superficie da amostra. Para 0 caso
especial e, = e, ocorre 0 chamado casamento térmico conhecido também como

perfeito acoplamento térmico, j& que ndo existe neste caso uma variagdo de fase.

Observando o grafico simulado na figura 2.5 entendemos que a concavidade da
curva da diferenca de fase é positiva para R, negativo e a concavidade é negativa

guando encontramos R, positivo.

E possivel encontrar a difusividade e a efusividade térmica dos materiais com a
radiometria de ondas térmicas tanto por analise do sinal normalizado como diferenca de
fase em funcdo de la,. Mas geralmente é analisada a diferenca de fase, pois ela se
apresenta mais sensivel que o sinal, ja que a estrutura com a defasagem é vista até

lag; = 1,5, enquanto que para o sinal ela é observada até la, = 0,75 (figura 2.4).
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40 - Rg=0,99 Rb=-1,0
30 | Rb:'0,8

diferenca de fase (graus)

0,0 0,5 1,0 15 2,0 2,5 3,0

Figura 2.5- Simulagdo tedrica para a ¢ versus lag considerando R, = 1. A diferenca de fase ndo ¢
superior a 45°. A simulacdo considerou o intervalo para R, — [—1,1]. A difusividade térmica é

30.10%cm?/s e I, = 200um usada na simulagio

2.6. Equacdes Fundamentais da Radiometria de Ondas Térmicas Considerando a

Amostra Opaca Com Influéncia da Camada de Aderéncia

Quando temos outra camada existente entre a amostra e o substrato, por
exemplo, para uma melhor adesdo, € necessario se levar em conta as propriedades

térmicas deste novo meio para a obtengédo das caracteristicas térmicas da amostra.

As interfaces podem ser consideradas gas (ar)-amostra, amostra-camada de
aderéncia e camada de aderéncia-substrato. A camada de aderéncia sera representada ao
longo da segdo através do subindice c. O principal efeito ocorrido com esta nova
camada é a alteracdo da amplitude da diferenca de fase resultante da variacdo da
temperatura. Considerando a camada de aderéncia como um meio semi-infinito,

homogénea e isotrdpica.
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Figura 2.6- As ondas térmicas transmitidas atravessam a camada de aderéncia e vdo para o
substrato, sdo refletidas na interface camada de aderéncia-amostra e transmitidas pela interface

amostra-gas

O coeficiente de reflexio efetivo com uma camada intermediaria é [ & %33-371.

_ Tes+Ipce29cle
1+I,spce~2%cle

(2.44)

oir1K;j
Sendo by, = L
K oik;

A espessura da camada de aderéncia influéncia no coeficiente de reflexdo
efetivo. Para a interface entre a amostra-camada de aderéncia, as ondas térmicas se
propagam da dianteira da interface camada de aderéncia-amostra até a superficie da
amostra (interface amostra-gas) e na interface camada de aderéncia-substrato as ondas
térmicas sdo transmitidas através da camada de aderéncia para o substrato. O coeficiente
de reflexdo efetiva da interface entre amostra-camada de aderéncia e camada de

aderéncia-substrato € respectivamente:
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1 — b
.=
S 14 b
1 — by,
L. =
b¢ ™1 + by,
(2.45)

Novamente temos a seguinte situacdo: estamos considerando apenas a
temperatura na superficie do material. As ondas térmicas que sdo transmitidas e
acumuladas nas interfaces ligadas a pasta e ao substrato ndo estdo sendo considerados.
As ondas térmicas transmitidas para a interface camada de aderéncia-amostra e

refletidas na interface amostra-gas (TW'up) sdo expressas com a forma:
TW'up = Ay, Ty €775 [1 + Rg['e‘z"sls + (Rgp)ze—wsls + oo (Rg[')ne—Znasls] —

T Ap,e ™o

— - —205l —
= ATy €77 ) (Rye™ )" = 2

n=0
(2.46)

E a contribuicdo das ondas térmicas refletidas novamente na interface camada de
aderéncia-substrato (TW'down) é dada por:

TW'down = A, T, e%*(Te~2%!s + [(R,I)e~*%!s + -+ T(R,I")" e~217sks)

Apy Ty Fe™2%ls
— €
1 — R,[e~20%ls

OsX

— Athg eo‘sxre—ZaslS Z(Rg['e—Zo‘sls)n —

n=0
(2.47)

A quantidade total das ondas térmicas refletidas ¢ dada pela soma das duas
contribuicdes anteriores:

ATy €77 + Fe_ZUSlSe”S"]
1— R e 205k

TW'up + TW'down = (2.48)
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Integrando TW'up + TW'down de x=0 até x=l, encontramos a temperatura
superficial:
[e—asx _l_I-ve—ZaslSeO'sx]

9 (x)—fldx Tglo B =
), T 4K oy 1 — Rye™20sls B

Tylo B 1 — e~ (Os+B)! . [e20sls(1 — g=(0s= Bty
4Ks0s (1 - Rgre—wsls)) B+ o 0. — B
(2.49)

Novamente considerando que a amostra € opaca, 8 >>| e e~#! ~ 0e termicamente
grossa ug < l; podemos simplificar a equagdo da temperatura. A dependéncia da
temperatura superficial com o de absorcdo Optico permanece para o caso da camada de
aderéncia. O coeficiente de reflexdo efetivo tem papel analogo ao do R, opaco com a
diferenca que é um termo complexo envolve a efusividade térmica da amostra, da

camada aderente e do substrato.

Tyl (14 ety
 4K,0,(1 — Ry[e=205ks)

Bac (%) (2.50)

O sinal normalizado é:

A(w) | = M'/M'; = V(A(@)A(w))  (251)

, IgTy [ 1+ re?ss
 4ksog |1 — Ry e 2%k
I,T
er — 0'g
4kgo,

M' é a amplitude total e M',. a amplitude de referéncia no regime termicamente
grosso. Seguindo o mesmo procedimento para 0 modelo opaco encontramos o sinal
normalizado:

1 + e ?%slsgi2asls

Aw) = 1— Rg['e—zaslse—iZasls

(2.52)

Sabendo que:
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e ).

—I'(1 + R,)e2asbssin (2a,l
@ =tan~! [ (_Za l 92) (2asls) ] (2.53)
1—Ry[l'e=%as's]> + I'(1 — Ry)cos (2aly)

Substituindo a expressdo (2.44) em (2.53), a expressdo para diferenca de fase

encontrada é:

%
—— <_2 [R; + RyR; sin2(agls) + Ry sin(2(agls + acle) — RyR; sin(2(acl. — asls)))]>

1 + Rzl - RZZ - R23 - 2R2R3 - Rl COS(zaclc)
(2.54)

Onde:
Ry = Fbc['cse_z[ach]
R, = ["Cse_z[asls]

R; = e —2[aclctagls]

A diferenca de fase e a temperatura dependem termicamente da difusividade e
da efusividade térmica, geometricamente de espessura da amostra, camada de aderéncia
e substrato. Podemos observar através da figura 2.7, que a transi¢do para o regime
termicamente grosso acontece em lag = 1,5 assim como no caso sem a camada de
aderéncia entre amostra e substrato. Observa-se aqui novamente que quanto maior a
diferenca entre as efusividades térmicas do meio aderente e da amostra medida, maior a
variacdo da fase e a difusividade térmica aumentara a direita do eixo x e com a
espessura da onda amortecida. Com respeito & concavidade das curvas da diferencga de
fase o comportamento é similar ao modelo considerando a amostra opaca. Para a

simulacdo do grafico da figura 2.7 usamos ag =60.10"3cm?/s, a, =2.10~3cm?/s,

[y =600pum e [;=200pm.
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Figura 2.7- Grafico obtido para as amostras odontoldgicas da diferenca de fase versus a espessura

térmica normalizada
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3. DESENVOLVIMENTO EXPERIMENTAL

3.1. Propriedades Térmicas de VVarios Materiais

O conhecimento de muitas propriedades fisico-quimicas dos materiais ja
estudados na literatura cientifica contemporanea possibilita a expansdo do
conhecimento de novas propriedades de diversos materiais, assim como também a

producdo de novos materiais que possam ser utilizados a servico da sociedade.

Para a técnica de radiometria de ondas térmicas é fundamental conhecer a
efusividade térmica de seu substrato, pois € a referéncia de toda a analise obtida

experimentalmente.

No caso do desenvolvimento de um novo material odontolégico como o CER
fez-se necessario o conhecimento das propriedades fisico-quimicos do cimento
Portland, dos cimentos endoddnticos ja existentes e do dente para que este produto
pudesse ser planejado. A tabela 3.1 exibe determinadas caracteristicas térmicas para

alguns materiais conhecidos.
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c p V) e K

MATERIAL
(I/kgK) (Kg/m?®) (10°m?%s)  (WsY/m’K)  (W/mK)
aco inox AlISI 316 468 8238 3,48 7187,64 13,4
aco inox AlISI 304 500 8030 4,03 8064,92 16,2
vidro soda lime 858 2510 0,46 1467,51 1,0
aluminio (puro) 945 2700 93,28 24642,59 238
cobre 385 8933 116,6 37136,52 401
bronze 420 8800 14,07 13863,33 52
ouro 129 19300 127,32 28093,32 317
ferro 447 7870 22,8 16796,87 80,2
magnésio 1024 1740 87,55 16671,97 156
niquel 444 8900 22,95 18931,72 90,7
prata 235 10500 173,86 32535,48 429
titanio 522 4500 9,32 7172,38 21,9
tungsténio 132 19300 68,3 21054,27 174
diamante 509 3500 1291,05 64011,33 2300
germanio 322 5360 34,71 10167,72 59,9
vidro de quartz 730 2210 0,87 1502,87 14
ar 1007 1,16 22,26 551 0,026
hélio 5193 0,1785 153 11,32 0,14
acetona 2210 792 0,0914 529,23 0,16

Tabela 3.1- Propriedades térmicas de alguns materiais ™

3.2. Montagem Experimental da PRT

A PRT é uma técnica experimental ndo destrutiva. O sistema experimental é
composto por: uma fonte de excitacdo que neste trabalho sdo: Lampada de Arco
Xendnio ORIEL 1000W (Newport modelo 69920), Laser TTL de Diodo (DHOM-M)
500mW@532nm e Laser Argbnio 6W Coherent (TEMOO modelo Innova 90-Plus) na
linha 514nm, chopper mecéanico (SR540 da Stanford Research), um detector térmico
(Termopilha Oriel 71765) com a janela de germéanio e consegue realizar uma leitura na
regido de (8-14) um, o pré-amplificador lock-in EG&G 5110, um computador para
receber e atualizar os dados do lock-in e gerenciar a viagem do motor de passo (TYPE
23LM-K005/20-MINEBEA LTDA), um translador com 20cm construido no

departamento de Fisica da UEM conectado ao motor de passos, além de 2 lentes BK7

55



com 15 e 5 cm de distancia focal e um espelho plano de area de 9cm %, A figura 3.1

apresenta o aparato experimental usado neste trabalho.

Amostras
Base

f=5cm f=15cm
M Feixe de Li
Translador ] - _ef 1“1_0 —_ — Fonte de lluminagéo
~,

) ) ) Termopilha Chopper

Emissdo IR

Sinal IR

Driver

Lock-in I

Figura 3.1- Representacéo esquemaética da montagem experimental da PRT

A superficie da amostra aquecida € monitorada por um detector térmico, a
termopilha que esta posicionada de forma que a abertura frontal (janela de germanio)
fique o mais préximo possivel da superficie aquecida da amostra. A emissdo térmica
proveniente das amostras é detectada pela Termopilha conectada ao lock-in que
monitora os valores de sinal e fase coletados, o qual combina este sinal com a referéncia
do modulador. Um computador com um software desenvolvido na graduacdo por mim
como projeto de iniciacdo cientifica com a colaboracdo de Vitor Santaella Zanuto para a
técnica PRT tem monitoracdo de uma interface RS 232, obtendo os dados de sinal e fase
através da porta paralela do computador e este controla a viagem do motor de passos
durante a aquisi¢do. As condigOes experimentais para as amostras medidas podem ser

observadas na tabela 3.2.

O termo *’medir os subpontos’’ significa medir 0 nimero de leituras realizadas
em cada ponto monitorado no sistema durante a aquisi¢do dos dados. No caso da pasta
térmica o spot medido ¢ 4mm para a lampada e 5mm para os lasers, 300mW para a
lampada de xen6nio, 350mW para o laser de TTL, 500mW para o laser de argdnio e

800W para a lampada de xenénio, 500mW para o laser de TTL e 675mW para o laser
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de argonio. A deteccdo da poténcia que chega as amostras é feita com o sensor de

poténcia (Spectra Physics 470-A) posicionado acima das amostras.

INTERVALO POTENCIA

POTENCIA
FONTE DE DE NA SUB-
AMOSTRA - R DA FONTE SUBSTRATO
EXCITACAO FREQUENCIA AMOSTRA w) PONTOS
(Hz) (W)
lampada de aco inox
CER/MTA 1-25 0,26 750 30
arco Xe 316AISI
lampada de vidro soda
PORTLAND 1-34 0,3 880 20 )
arco Xe lime
lampada de
arco Xe, vidro soda
PASTA ) 0,3 800 )
) laser de dio- 0,5-80 60 lime e ago
TERMICA 0,35 0,5
do/TTL, inox 304AlSI
0,5 0,675
laser de Ar
RESINA lampada de vidro soda
) 0,7-44 0,31 880 50
EPOXI arco Xe lime

Tabela 3.2- As condicBes experimentais utilizadas neste trabalho para cada grupo de amostra

Para cada 1mm medido varremos 4 pontos e optamos por usar 0 passo completo
2 porgue tém maior torque dentre 0s passo existentes para comandar o motor de passos

8] A precisdo do motor de passo é de 10um.

O substrato escolhido precisa ser termicamente grosso em comparagdo com a

amostra para que nao contribua com a interferéncia das ondas térmicas das amostras.

Com relagdo a frequéncia o manual do chopper mecanico garante maior
estabilidade para as frequéncias superiores a 10Hz . E observado durante os
experimentos que dependendo da quantidade de subpontos lidos e do sinal absorvido
por cada amostra a estabilidade da frequéncia ocorre entre (6-10) Hz, ou seja, quando o
sinal adquirido apresenta um espectro bem definido, sem que haja interferéncia dos
demais equipamentos eletrdnicos. Para resolver este problema e evitar a ruidosidade do
sinal, que afeta a fase medida optamos em trabalhar com uma constante de tempo maior,

10s em todas as frequéncias inferiores a 10Hz.
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3.3. Preparacéo das amostras
i) CERe MTA

As amostras do CER sao preparadas no departamento de Fisico-Quimica da

UNESP de Ilha Solteira pelo grupo de Vidros e Ceramica.

As 16 amostras do cimento endodontico sdo preparadas com anéis de acgo
inoxidavel com 10mm de didmetro interno e 2mm de espessura para cada das amostras
usando a relagdo po6- liquido variando o tamanho do grdo em 25, 38, 45, 53 um e
também o volume de emulsdo 140, 150, 160, 170 pL para 600mg de pé de clinquer.
Para fazer a mistura utiliza uma espatula de aco e uma placa de vidro preenchendo os
anéis com o cimento sustentados sob uma lamina de vidro com 1mm de espessura.
Depois de pronta deposita sobre o anel outra lamina de vidro com 1mm de espessura
para nivelar a superficie da amostra . Todo o processo de preparo das amostras ¢
realizado em temperatura ambiente ja que o grupo de lamina/anel/lamina esta em
compartimento com uma estufa com a temperatura média de 37°C, préxima a
temperatura da boca humana e umidade entre 95% e 100%. Para medir o tempo de presa
utiliza-se a técnica de penetracdo da agulha de Gilmore ™° na superficie da amostra
repetindo a penetracdo da agulha a cada 2 minutos até que ndo haja mais marcas na

superficie da amostra.

A amostra do MTA pode ser adquirida no mercado local. Para se preparar as
amostra de MTA coloca-se 200mg do p6 com uma granolumetria menor que 10um e
volume de emulsdo com 57uL de agua destilada sobre o molde padrdo de uma chapa
metalica com 550um de espessura e 6mm de didmetro (1121 por 30 segundos esta
mistura € espatulada até chegar a uma homogeneizacao completa. O resultado é uma
massa parecida com a do cimento Portland e analogo ao da amalgama com uma

consisténcia arenosa de maior umidade.

Um exemplo de como é a incidéncia do feixe luminoso na amostra pode ser
observado na figura 3.2a. O feixe de luz incide sobre as amostras que estdo coladas ao
substrato com ou sem um meio aderente. A figura 4.2 detalha como é a distribuicdo das

amostras sobre o substrato.
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(a)

luz incidente

Ib e Is

(b)

Figura 3.2 (a)- Geometria para as amostras de cimentos odontoldgicos com espessura média de
600pm, colados sobre camadas de pasta térmica com espessura aproximada de 218um. O substrato
utilizado é o ago inox 316AISI com 3,16mm de espessura. (b)- As 4 primeiras amostras séo do
grupo de 25pm de granolumetria, com a sequéncia do volume de emulsdo em ordem crescente (140-
170) pL, em sequéncia as amostras do grupo de 38pum, 45pm e 53pm, mantendo sempre a ordem de

emulsdo. A amostra MTA esté por ultimo

Sobre o substrato de aco inox AISI 316 com 3,16 mm de espessura, deposita-se
inicialmente as camadas de pasta térmica a espessura media de 218um e posteriormente
sobre as pastas as amostras dos materiais odontoldgicos, a espessura média de 600pm e
diametro médio de 6mm. O substrato de aco inox € limpo com acetona e lixado com
lixas d” agua 400, 600, 800, 1200.

As medidas das espessuras foram realizadas com o auxilio do micrémetro
Mytutoyo com precisédo de 1um. As espessuras dos cimentos sdo medidas antes destas
amostras serem coladas no substrato assim como as do proprio inox. E necesséario muito

cuidado ao medir a espessura das amostras CERS/MTA porque com o aumento da
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granolumetria as amostras ficam mais quebradicas devido ao aumento de porosidade
[12]

Depois de coladas as amostras com a pasta térmica, medimos o conjunto total
(substrato+pasta+amostras) com o micrdmetro e subtraimos as espessuras do a¢o e dos

cimentos para obtermos a espessura da pasta, como esta apresentada na tabela 3.3.

AMOSTRA CIMENTOS ODONTOLOGICOS PASTA TERMICA

(pm/pL) (nmtl) (nm1)
25/140 580 216
25/150 532 217
25/160 592 216
25/170 565 217
38/140 564 228
38/150 645 216
38/160 486 217
38/170 565 225
45/140 640 230
45/150 610 226
45/160 617 232
45/170 598 217
53/140 640 218
53/150 625 222
53/160 735 216
53/170 606 209

MTA 589 184

Tabela 3.3- Espessuras das amostras dos CERs, MTA e pasta térmica

ii) Cimento

Dentro da placa de petri as amostras do cimento Portland CP1(Votorantim) séo
preparadas com uma mistura de 2,59g de cimento e 2,5mL de agua destilada pesadas na
balanca analitica (AND GH-202) com precisdo de 0,1mg, e medidas no baldo

volumétrico graduado com 1mL.
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Depois de bem homogeneizada a mistura fica com um estado arenoso, porém
viscoso. Para que o endurecimento do cimento ndo ocorra tdo rapidamente dificultando
seu manuseio experimental, as amostras s@o posicionadas com o auxilio de espatulas de
aco inox sobre o substrato de vidro soda lime com 2mm de espessura, lixado com a
lixadeira elétrica da marca Maylon deixando a superficie do substrato rugosa, dando
uma melhor associagdo mecéanica para o contato natural entre as amostras e o substrato,
ndo precisando assim de uma outra camada intermediaria. O preparo do substrato
abarca operacgdes que permitem limpeza e rugosidade. A limpeza elimina as impurezas e
a rugosidade da superficie melhorando a aderéncia. O diametro médio de cada amostra é
9,6mm (figura 3.3).

Para 0 molde da espessura das amostras é utilizada sobre o substrato de vidro
uma fita dupla face, cuja parte adesiva de tal fita mede 58um, e a parte adesiva e branca,
com o dobro 116um. A temperatura ambiente na sala é 20°C e a umidade relativa do ar
estd em torno de 51 % medido pelo termostato (ICEL Manaus Ht-208). Depois 0
conjunto (amostra sobre vidro) é levado para estufa (LabStore Nova Etica 10115-xx)

por 2:15 h com 36 °C. As espessuras das amostras estdo na tabela 3.4.

CAMADA1 CAMADA?2 CAMADA3 CAMADA 4 CAMADA 5
(pm 1) (pmz1) (pmz1) (pmz=1) (pmz1)

120 130 250 390 420

Tabela 3.4- Espessuras das cinco camadas do cimento

E muito importante que exista uma variacio entre a espessura das camadas para
que os sistemas de varreduras sejam abrangentes tanto nas regies termicamente fina e
grossa. Como esta condicdo depende das frequéncias de aquisi¢do e da espessura das
amostras lag > 1,5 e lay « 1,5 temos que avaliar os limites de frequéncia de nosso
sistema e os limites espessuras. Para as menores espessuras temos maior possibilidade
de estarmos no limite termicamente fino dependendo da frequéncia utilizada, assim
como as amostras mais espessas tem maior possibilidade de estarem na no regime
termicamente grosso da PRT. O nosso limite de frequéncia P*® inferior é 0,5 Hz
permitido pelo o lock-in e o limite inferior adequado para a realizacdo das medidas é até

onde tenha sinal superior ao ruido de fundo do detector, 1,5uV.
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1 2 3 4 5

Limento sobre o vidro soda lime

Figura 3.3- Desenho ilustrativo para as amostras de cimento com espessuras descritas na tabela 3.4.

A granolumetria do grdo é 58um medindo o grdo sobre a pressao do micrémetro.

iii) Pasta Térmica

A efusividade térmica da pasta térmica utilizada como camada de aderéncia para
os experimentos dos materiais odontoldgicos precisa ser conhecia, pois é o valor de
referéncia para a obtencgéo da efusividade térmica das amostras. Esta pasta utilizada tem
procedéncia de uma empresa brasileira cujo seus dados fisico-quimicos ndo estdo

disponibilizados.

As medidas na pasta térmica sdo realizadas com 2 substratos distintos, vidro com
espessura de 3mm, e aco inox 304AISI com espessura de 3mm, variando também as
fontes de excitacdo: lampada de arco xendnio, laser de argonio e o laser de diodo TTL.
Para todas estas fontes as varreduras sao realizadas sobre o0s 2 substratos. A composicado

da pasta térmica trabalhada € silicone e 6xido de zinco (apéndice D).

Tanto o substratos de inox e de vidro sdo limpos com acetona e lixados com
lixas d’agua 400, 600, 800, 1200. Apds os cuidados com a limpeza e rugosidade dos
substratos a pasta térmica é aplicada em camadas com 10cm de didmetro com a ajuda
das espatulas de aco inox e de moldes com espessuras finas feitos com materiais
simples, aluminio 10um, papel contact 60um, folha de papel sulfite 100pm, lixa d’agua
1200 com a espessura de 170um, embalagem da caixa de haste de algoddo 278um e
papel cartdo comercial 343um, auxiliaram a construir as camadas de pasta térmica sobre
0s substratos (ver tabela 3.5 e figura 3.4). O excesso de pasta é retirado com a ajuda das

espatulas de inox.

Como manualmente ndo é tdo simples obter exatamente a mesma espessura dos

moldes, pois a pasta € muito viscosa e adere com facilidade a espatula, as amostras
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secaram por 24 horas no ambiente medindo novamente as suas espessuras com moldes

dos mesmos materiais e mesmas espessuras que os utilizados para a preparagéo delas.

CAMADA1 CMADA 2 CAMADA3 CAMADA4 CAMADAS

(nmz1) (nmz1) (nmz1) (nm1) (nm1)
ACO INOX 304AISI 20 74 106 147 278
VIDRO 38 90 166 343

Tabela 3.5- Espessuras da pasta térmica sobre os dois substratos de aco inox e vidro

0000 —=

Figura 3.4- Desenho esquemético do posicionamento das camadas de pasta térmica sobre o0s

substratos de vidro soda lime e aco inox 304AlSI

iV) Resina Epoxi

A resina epoxi (Loctite) também é encontrada no mercado local. Tanto a parte
branca da resina epOxi como a cinza sdao pesadas na balanga analitica medindo a massa
de 8,55¢g (parte branca) e 8,649 (parte cinza). Estas misturas sdo preparadas na placa de
petri com a adicdo de 5mL de agua destilada medida por baldo volumétrico graduado

em 1mL, mexendo e misturando a mistura até atingir o estado homogéneo.

Inicialmente na placa de vidro soda lime com 2mm de espessura a resina epoxi
se encontra em estado viscoso é preparado na forma de rampa com o auxilio da
espatulas e de uma lamina de microscopio (Imm de espessura) fazendo um

’sanduiche”” com o substrato. O substrato & preparado da mesma maneira como
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explicado para as amostras de cimentos cimento Portland lixado com o lixador elétrico e

limpo com acetona.

O molde para as espessuras das amostras da resina epdxi séo realizados com a
ajuda da fita dupla face (com e sem adesivo). A temperatura ambiente na sala € 26°C e
as amostras secam sobre o vidro por 3 horas em temperatura ambiente e mais 24 horas
secando na estufa a 37°C. Apds a secagem as amostras da resina sao lixadas com lixas
da agua, 320, 400, 600 e 1000. A figura 3.5 apresenta como sdo distribuidas as camadas
da resina sobre o substrato e a tabela 3.6 mostra as espessuras medidas para estas

amostras.

Soda Lime

Figura 3.5- Resina epdxi com varias espessuras sobre o vidro soda lime

O didametro médio entre as amostras é 5,3mm.

CAMADA1 CAMADA2 CAMADA3  CAMADA 4
(pm+l) (pm+l) (pm+l) (pm+l)

80 200 290 480

Tabela 3.6- Espessuras para as quatro camadas de epoxi
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3.4. Os Substratos De Aco Inox

Os acos inoxidaveis sdo ligas de cromo e ferro contendo entre outros elementos

o0 niquel. Os agos inox com composicao superior a 12% de cromo sdo denominados agos

inoxidaveis [»**: austenitico, ferritico e martensitico. Devido & adicdo do cromo estes

materiais S40 muito resistentes a corrosdo e a oxidacao, enquanto que a adicao do niquel

permite a manutengdo do material a temperatura ambiente. Neste trabalho sdo

abordados mais detalhadamente os dois agos utilizados como substrato. Os agos

austenitico sdo 0s agos com maior resisténcia a corrosdo, porém sem o niquel, 0s

martensiticos tem menor resisténcia a corrosdo do que 0s austenitico, entretanto com

maior dureza e 0s austeniticos apresentam dureza elevada e menor resisténcia a

corrosao.
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) Aco Inox 316AISI:

O aco inox 316AISI pertence ao grupo dos acos inoxidaveis austeniticos com
estruturas cubicas de face centrada e ndo sdo magnéticos. A composicao deste aco é
de no maximo 0,08% de carbono, (17-19)% de cromo, (66-74)% de ferro, igual ou
inferior a 2% de manganés, (13-15,5)% de niquel, 0,025% de fdésforo, 1% maximo
de silicio, 0,01% de enxofre, entre (2-3)% de molibdénio igual ou inferior a 0,1% de
nitrogénio e 0,5% de cobre.

i) Aco Inox 304AlISI:

O aco inox 304AISI também é do grupo dos acgos austeniticos. Este material
contém 0,08% de carbono, (18-20)% de cromo, (66-74)% de ferro, no maximo 2%
de manganés, (8-10,5)% de niquel, 0,05% de fésforo, 1% maximo de silicio e 0,03%

de enxofre.



3.5. O Substrato de Vidro Soda Lime

Os vidros soda lime sdo compostos basicamente por ™! silica 73% (SiO,), 6xido
de sddio 15% (Na;0), 11% de o6xido de calcio (CaO) e 1% de outros elementos. Sdo
excelentes isolantes térmicos e usados na industria, por exemplo, para a fabricacdo de

janelas.

3.6. As Fontes de Excitagdo

Neste trabalho é proposta para técnica da Radiometria de Ondas Térmicas o uso
da lampada de arco xenénio como fonte de excitacao diferentemente do diagrama geral
mais utilizado na literatura cuja fonte de excitacdo é um laser. A lampada de arco
xenbnio possui espectro de radiacdo de (200-4000) nm. Como método de comparacao
para as medidas da pasta térmica sdo usados também o laser de argdnio (TEMgg) na
faixa do visivel e o laser de Diodo TTL emprestado ao GEFF pelo Departamento de

Fisica da Universidade Estadual de Ponta Grossa.

i) Lampada de Arco Xendnio:

As lampadas de arco xeno6nio sdo lampadas com um espectro emissdo quase
continuo na regido do ultravioleta A, B, e C da luz visivel e com alguns picos de

intensidade no infravermelho proximo e médio.

Dois eletrodos (catodo e anodo) separados sao conectados aos terminais de uma
fonte de corrente estabelecendo assim um contato elétrico. Ao ligar a fonte da lampada
a corrente segue para o catodo e o anodo gerando um arco entre eles produzindo uma

carga luminosa de luz branca.

ii) Lasers de Argonio e de Diodo TTL.:

Os lasers sdo fontes de luz coerente (todas as ondas sobrepostas estdo em fase),
monocromaticas, basicamente funcionam se ocorrer excitacdo dos 4tomos levando a

uma inversdo de populagdo que significa uma maior quantidade de 4&tomos alojados em
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um estado excitado do que no estado fundamental, levando como consequéncia a
emissdo esponténea dos fotons. O laser de argdnio emitem dois A diferentes na faixa do

visivel, 480 e 514nm e o laser diodo emite A=532nm.

3.7. Detectores de Infravermelho

Em principio qualquer dispositivo que produza uma resposta & radiacdo
incidente ¢ um detector. O mais comum € o olho, pois neste existem células
fotorreceptoras sobre as quais sdo formadas as imagens. Entretanto este tipo de receptor
fornece uma resposta qualitativa subjetiva, porém o que queremos quando falamos de
medicdo é justamente o contrério: medidas quantitativas. Os detectores que podem
fornecer uma medida objetiva e quantitativa de luz podem ser divididos em dois grupos:
detectores térmicos e detectores quanticos. Os detectores quanticos que respondem a
taxa de fotons incidentes, ao invés de medirem o aquecimento do elemento devido a

radiacdo incidente.

80 -

=

=
1
1

Absorcio (%)
&
(]

[

=
1
1

0 : : . : : : :
0 5 10 15 20

Comprimento de Onda (pm)

Figura 3.6- Espectro de absorcéo da termopilha **!

Os detectores térmicos sdo chamados assim porque a resposta do detector a
radiacdo tem um aumento em sua temperatura e geralmente tem uma banda de resposta
muito larga (micro-onda/UV). Entre eles podemos destacar o0s termopares ou
termopilhas. A figura 3.6 apresenta, por exemplo, o espectro de absorcéo da termopilha
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com janela de germanio. No equilibrio térmico ha o aparecimento de uma barreira
térmica entre um metal e outro. A altura desta barreira depende da temperatura. Quando
a luz incide sobre uma das juncgoes, é absorvida causando um aumento de temperatura.
Quando a outra juncdo estd a uma temperatura diferente da primeira, hd um fluxo de
elétrons entre as duas juncdes, de forma a equilibrar a diferenca entre as barreiras e,
portanto ha o aparecimento de uma d.d.p (diferenca de potencial) entre os terminais.
Uma termopilha é um conjunto de termopares que tendem a aumentar a eficiéncia do
dispositivo porque as d.d.p se somam. Estes detectores para radiacdo de taxa de
repeticdo continua ou alta sdo pequenos, usam uma tecnologia de filme fino, possuem
uma resposta rapida e vem com uma janela protetora. Sua resposta sé esta limitada pelo
plano espectral do filme fino e com as caracteristicas de transmissdo da janela de
protecdo. As propriedades espectrais sdo modificadas pelas propriedades de transmissao

das janelas usadas com eles (51!,

Na tabela 3.7 encontraremos algumas das caracteristicas dos detectores
disponiveis comercialmente. A técnica PRT precisa de um detector que selecione
apenas 0s comprimentos de ondas infravermelhos e que evitem a possivel deteccdo de

reflexdes do feixe de excitacao.

AREA DE IRRADIACAO ~ RESPOSTA RESISTENCIA  CONSTANTE
MODELO DETECCAO JANELA MAXIMA DC (KQ) DO TEMPO
(mm) (W/lcm?) (VIW) (ms)
7108 2x2 KBr 0,1 9-17 5-15 50-100
7109 2x2 KRS-5 0,1 9-17 5-15 50-100
71755 2x2 Ge 0,1 9-17 5-15 50-100
71765 2x2 Ge 0,1 18-30 5-15 150-300
71767 2x2 Safira 0,1 9-17 5-15 50-100
71768 2x2 CaF, 0,1 9-17 5-15 50-100

Tabela 3.7- Principais caracteristicas dos detectores térmicos da ORIEL CORPORATION
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4.RESULTADOS E DISCUSSAO
4.1. Consideracdes Sobre As Propriedades Térmicas Dos Materiais Estudados

O maior objetivo do nosso trabalho é verificar se as amostras CERs também séo
compativeis termicamente com o cimento MTA. Dentre estas propriedades destaca-se a
efusividade térmica, pois é um parametro dificil de ser obtido via modo direto em uma
técnica experimental (apesar de que a efusividade térmica é conseguida indiretamente,
por exemplo, nas técnicas fototérmicas OPC™ e miragem (também conhecida como
técnica de deflexdo fototérmica %), especialmente para amostras porosas. A vantagem
da técnica PRT é fornecer o coeficiente de reflexdo térmico entre as interfaces amostra-
substrato ou amostra-camada de aderéncia para encontrar o valor do parametro de
sensacdo térmica dos materiais. Além disso, na maior parte do trabalho usamos a
lampada de radiacdo branca como fonte de excitacdo usada pela primeira vez para a
técnica PRT e precisavamos verificar se esta fonte poderia ser valida para avaliacdo das
propriedades térmicas via PRT. Para isto analisamos outros materiais como o cimento
Portland, que é o material responsavel pela maior parte da composicao quimica do CER
e do MTA, a pasta térmica e a resina epOxi. As tabelas apresentadas nesta se¢do
ajudaram como referéncias para algumas propriedades térmicas de materiais
semelhantes aos medidos, assim auxiliando como referéncia de comparagdo. Séo 4
tabelas com as propriedades térmicas para resina epoxi, pasta térmica, cimento Portland

com e sem aditivos e por ultimo os cimentos endoddnticos.

c p a e K TECNICA
MATERIAL . s o 05, o
(J/gK) (g/cm?) (10”cm?/s)  (Ws™/cm°K) (mW/cmK) EXPERIMETAL

Epoxi-Loctitel® 1,65 1,55 2,1 1,18 54,4
Epoxi- Robnor™ 1,70 85
Epoxi- TEC-EPOP! 50
Epoxil® 1,55
Tintas! 37 143 150 PRT
Epoxi com carga

5000 9,86 6975 OPC

metalical®

Tabela 4.1- Parametros térmicos encontrados para as resinas
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c p o e K

MATERIAL 3 ) 05, 2
(J/gK) (g/cm®) (10°cm?/s) (Ws™/cm?K) (MW/cmK)
silicone 0,3 1,05 6,6 2,572 2,1
silicone/zno 16 7.6
metal 6xido/silicone™!! 2.8 7.9
T670 ASTMI 1 2,6 115 30,0

Tabela 4.2: Propriedades encontradas para as pastas térmicas

MATERIAL c p « e K TECNICA
(J/gK) (o/em®  (10%cm?s)  (Ws"%cm?)  (mWicm)  EXPERIMENTAL
Método Flash e
SCMs ! 0,74 2,32 20,98 7,86 36,02 Método do
Transiente
Portland ASTM 3 [ 1,83 26 Método Flash

adicdo de silica fumé, latex ]
Método Flash e

e fibra de carbono-pastoso

) . 15 0,75 1,81 29,5 23,3 400 Método do
com &gua destiladal™™ .
Transiente
Portland- pastilha de po6 e
13,5 OPC

agua destiladal*®
Portland em p6 17 348 OPC
Tabela 4.3- Propriedades térmicas encontradas para os cimentos

c .
p o e K TECNICA
MATERIAL (J/)gK (glem?®)  (07%cm?fs)  (Ws*S/em’K)  (mW/emK) EXPERIMETAL
CER 116! 0.9 25 19,97 19.12 OPC/MétodoArquimedes
e Calorimetria
MTAR 46 48 OPC
Acrilico, Cavitine, Life,
Lumicom, Prisma-Fi [ 3 OpPC
variedade - de marcas 1,87 0,52 Método do Transiente

comerciais conhecidast*”

Tabela 4.4- Propriedades térmicas encontradas para os cimentos endoddnticos
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4.2. As Amostras da Resina Epoxi

Com a PRT pode-se medir a variacdo de fase de um material com diferentes
espessuras posicionado sobre um substrato. A figura 4.1, por exemplo, apresenta a
diferenca de fase existente na resina epdxi entre cada espessura da resina. Realizou-se
varreduras de frequéncia (ver tabela 3.2) sobre as amostras com 4 espessuras distintas
(tabela 3.6) observando assim uma variacdo da amplitude das fases para cada amostra.
Podemos observar (figura 4.1) que com a variacdo da frequéncia, varia-se também a
diferenca de fase entre a amostra de espessura mais fina e mais espessa em razéo do
préprio comportamento térmico do material. O comprimento de difusdo térmica
depende da frequéncia de modulacdo e da difusividade térmica da amostra, a0 mudar a
frequéncia modulada varia s isto significa que dependendo da frequéncia ora a amostra
estard na regido termicamente fina onde a diferenca de fase entre as espessuras de um
mesmo material poderdo ser maximizadas, e ora a amostra estara na regido
termicamente grossa, onde as ondas térmicas no interior da amostra serdo amortecidas e
a diferenca de fase existente serd miniminizadas. As varreduras de frequéncias sempre
sdo realizadas variando-se a posicdo das amostras. Conforme a espessura € aumentada,
observamos que a fase na amostra diminui o que pode ser observado de acordo com a

figura 2.5 (R, € negativo).
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Figura 4.1- Grafico adquirido experimentalmente da fase versus posi¢do, com duas frequéncias de

modulacédo medidas
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Na sequéncia calculamos a fase média para cada amostra e tragamos um grafico

dos valores da fase média em funcdo de la;,. Uma vez que \/g é constante podemos

tragar o grafico de Ag por IVf pois as espessuras das amostras sio medidas previamente

com o auxilio do micrémetro e as frequéncias sdo escolhidas durante as varreduras.

Os pontos sdo ajustados com as equacdes (2.42) e (2.43) do modelo que
considera a amostra opticamente opaca ou (2.54) e (2.54) do modelo para a amostra
opaca considerando a influéncia da camada da aderéncia e € correspondente a fase
média medida para cada amostra. A fase média medida é na verdade a média da fase
medida em todos os pontos da amostra. Como nosso limite experimental € a medida de
1 ponto a cada 0,25mm, para uma amostra de 9mm de diametro medimos 36 pontos que
nos fornecem o sinal e a fase. Calcula-se entdo a fase média de todos estes pontos e a
partir dela constroi-se o grafico da fase média medida em cada uma das espessuras do
epoxi ou de outro material em funcéo da espessura térmica normalizada, las (figura 4.2).
Estes ajustes tém como fungdo encontrar a difusividade térmica, a, e o coeficiente de
reflexdo entre amostra e substrato R,. Ao medirmos uma unica frequéncia
encontraremos apenas alguns poucos dados experimentais para o ajuste comprometendo
a analise dos resultados. Para resolver este problema varias aquisicbes de dados sdo

feitas para cada frequéncia.
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Figura 4.2- Fases médias das amostras agrupadas por frequéncias versus a espessura térmica
normalizada
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Com as menores frequéncias (inferiores a 8Hz) encontramos as maiores
defasagens entre as espessuras medidas decaindo lentamente até comecar a atingir o
limite da onda térmica amortecida, ou seja, quando a amostra entra na regido
termicamente grossa para frequéncias superiores a 20,5Hz. Este limite de saturacéo é
atingido ja na regido termicamente grossa da amostra quando a diferenca de fase entre
as diversas espessuras € praticamente nula. A tabela 4.5 mostra melhor esta ideia com as
fases médias das amostras da resina epdxi considerando a menor e a maior frequéncia

do experimento.

E por fim deslocamos todos os grupos de frequéncia da figura 4.2, ordenando as
fases e la, para chegarmos ao ajuste completo feito com a equacdo 2.43. O termo
’ordenar’’ neste caso significa que organizamos as fases médias medidas em funcéo da
espessura térmica e assim encontrar a diferenca de fase total entre as camadas. Fizemos
trés ajustes, um para a fase média mais o erro encontrado, outro para a fase média
menos o erro e outro para a fase média. Calculando a média dos trés ajustes chegamos
ao resultado final (figura 4.3). As amostras estdo produzidas diretamente sobre o
substrato lixado de vidro soda lime obtendo boa aderéncia sem a necessidade da

utilizacdo de pasta térmica ou de outro material para criar uma aderéncia no conjunto

amostra/substrato.
Amostras/Espessuras Fase Média (graus) Fase Média (graus)
(pm) 1,6 Hz 44 Hz
80 48,8+7,0 18+0,2
200 40,6 + 3,8 16+0,1
290 375+38 15+0,2
480 246+0,8 0,8+£0,1

Tabela 4.5- Dados das fases médias para a menor e maior frequéncia medida

A linha continua do grafico representa o ajuste dos dados. As variagdes das fases

medidas estdo proximas a 10° com R, = —(0,20 £+ 0,02) podendo se obter a razdo

1—

entre as efusividades, b = ” %b

R - . , - 7
R”. Portanto a efusividade térmica da amostra € e; = @
b

condutividade térmica é obtida com K, = e, /a e a capacidade térmica volumétrica
K, . , - .
PsCs = a—s A tabela 4.6 apresenta os resultados das quantidades térmicas para a resina
S
epoxi.
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O erro obtido via desvio relativo para a efusividade e difusividade térmica € de
7%. A condutividade térmica e capacidade térmica volumétrica tiveram um erro com

aproximadamente 8,2% calculado via teoria de propagacédo dos erros.

Ao se observar a figura 4.3 vé-se que a espessura minima obtida durante o
preparo das camadas, 80um deve ser considerada espessa por causa da difusividade
térmica da resina dificultando a aquisicdo dos dados de toda regido termicamente fina.
As flutuagdes dos dados encontrados podem ser atribuidas a ndo total homogeneizagéao

das amostras.
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O L 1 L 1 L 1 L 1 L 1 L 1 L 1 L 1
0,00 0,04 0,08 0,12 0,16 0,20 0,24 0,28 0,32

I>°(cmHZz>®)

Figura 4.3- Gréafico com o resultado experimental para a resina epdxi. Encontramos a regido

termicamente grossa apds 20,5 Hz

A tabela 4.1 apresenta os resultados encontrados na literatura para amostras se-
melhantes ja estudadas. As resinas possuem uma difusividade térmica da ordem de
10°cm?/s, garantindo uma boa validagdo da técnica de radiometria de ondas térmicas

via fonte de radiagéo da luz branca.

a (10° cm?/s) e (Ws*2/cm?K) K (mMW/cmK) pc (Jem’K)
76+05 0,10+ 0,05 8,6 £0,7 1,13 +£0,09

Tabela 4.6- Resultados das propriedades térmicas medidas e por meio da equagao 2.43
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sinal (uV)

sinal (uV)

18

15

4.3. Pasta Térmica

O objetivo das medidas com a pasta térmica € encontramos a efusividade térmica.

Todos 0s ajustes matematicos desta se¢do séo realizados com a equagéo (2.43), pois nao

havia uma camada intermedidria entre a pasta e 0s substratos.

1) Resultados Usando A Lampada de Xen6nio

As amostras estdo posicionadas sobre os substratos de ago inox 304AlISI e vidro

soda lime (figura 3.5). As varreduras mostram que a fase diminui com o aumento da

espessura da amostra (figura 4.4) indicando que a efusividade dela é menor do que a do

inox, com R, < 0.
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Figura 4.4- Graficos encontrados experimentalmente para o sinal e a fase em fungéo da posi¢ao

O intervalo de varredura de frequéncia nas amostras sobre o inox é (0,7-45) Hz e
(1- 31) Hz nas amostras depositadas no substrato de vidro. O traco continuo indica a
fase média das amostras. As amostras de pasta sobre o vidro soda lime estdo medidas na
ordem das espessuras menores para as maiores. A figura 4.4 mostra que as fases medias
crescem com a espessura das camadas da pasta, sugerindo que R, > 0 e a efusividade
térmica da pasta € maior que a do vidro. O sinal detectado para as amostras apresentam
um ligeiro decrescimento com a espessura confirmando as tendéncias de R,, para a fase.
O ajuste é concretizado da mesma maneira ao da secao anterior, calculando-se a fase
média para cada espessura da pasta e construimos o grafico da fase média versus a

espessura térmica normalizada, la, como apresentado na figura 4.5.

A maior variacdo de fase entre as espessuras da pasta ocorre a partir de 5Hz
indicando que pode-se medir alguns dados na regido termicamente fina com o substrato
de aco inox. Isto ocorre possivelmente por causa das espessuras delgadas, da baixa
difusividade térmica do material e das baixas frequéncias de modulacédo utilizadas. Com
relacdo ao substrato de vidro as fases médias da segunda menor espessura 90um tém um
menor valor da fase mostrando um pico que indica a transicdo entre as regifes térmicas
fina e grossa. Para as frequéncias superiores a 9Hz o material j& se encontra na regido
termicamente grossa, ja que ndao h& mais uma acentuada variacdo de fase entre as
espessuras da pasta. O passo seguinte € mover os grupos de frequéncias da figura 4.6
ordenando as fases médias com la,. Desse modo consegue-se a diferenca de fase

maximizada entre as espessuras da pasta. O ajuste médio esta apresentado na figura 4.6.
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Figura 4.5- Gréficos das fases médias das amostras em funcao de lﬁ para os substratos de inox e

de vidro

A diferenca de fase para a pasta sobre o0 inox e aproximadamente 8° com

R,=-(0,19 + 0,01) e sobre 0 soda lime 12° e R, = (0,27 + 0,01).
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diferenca de fase (graus)

diferenca de fase (graus)

Figura 4.6- Dados ajustados para a pasta térmica sobre os substratos de aco inox e vidro soda lime

respectivamente
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i) Resultado Usando O Laser de Argonio

Para a pasta térmica posicionada no substrato de aco as frequéncias de varreduras
estdo na faixa de (1-80) Hz e sobre o substrato de vidro o intervalo de frequéncia é de

(2,5-75) Hz (figura 4.7). Neste caso € possivel realizar as medidas com um limite
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superior para a frequéncia do que o apresentado no caso da fonte de Xe, pois a poténcia
emitida pelo arranjo com o laser de Ar sobre as amostras € maior que a emitida pela

lampada aumentando assim a poténcia absorvida pela pasta e amplificando o sinal.

A mesma tendéncia de comportamento para R, se repete para os dados obtidos
usando o laser de argdnio. Observando os gréficos da fase na figura 4.7 pode-se concluir

que a efusividade térmica da pasta € maior do que a efusividade do vidro e menor do
que a do aco. Tracando o grafico das fases médias medidas por l\/f encontramos 0s

seguintes resultados na figura 4.8.
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Figura 4.7- Sinal e fase da pasta térmica sobre os substratos de inox e de vidro respectivamente
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A partir de 18Hz a pasta sobre o substrato de inox estd na regido termicamente
grossa ocorrendo o mesmo efeito para a pasta sobre o substrato de vidro a partir de

21Hz. Os ajustes para o ¢ R;, encontrados sdo apresentados na figura 4.9.
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Figura 4.9- Diferenca de fase entre as espessuras das camadas em fungédo da espessura térmica

normalizada
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Para a pasta sobre o substrato de aco inox a diferenca de fase encontrada € 12°
com R, = —(0,24 + 0,06) e sobre o substrato de vidro aproximadamente 16° com
R, = (0,42 + 0,02).

i) Resultado Usando O Laser de Diodo/ TTL

Para o laser de TTL as varreduras de frequéncia nas amostras com os dois substratos
estdo no intervalo de (0,5 - 40) Hz. As varreduras foram realizadas no sentido da menor

para maior espessura como exibe a figura 4.10.
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Figura 4.10- Varreduras realizadas no sentido da menor

observados experimentalmente
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Figura 4.11- Fases médias medidas para as camadas de pasta térmica com diferentes espessuras

E os ajustes finais encontrados entédo exibidos na figura 4.12.
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Figura 4.12- Ajuste da diferenca de fase utilizando o modelo para a amostra opaca com amostras

de pasta térmica sobre os substratos de aco inox 304 e vidro soda lime

Os valores de R, encontrados respectivamente para as amostras com pasta térmica

sobre os substratos de aco inox e de vidro soda lime séo -(0,20+0,01) e (0,41+0,03).
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iv) Resultados Das Propriedades Térmicas Medidas Para As Trés Fontes

De Excitagdo

As propriedades térmicas encontradas para a pasta térmica utilizada estdo
detalhadas na tabela 4.7 de acordo com a fonte de excitacdo utilizada e o substrato. O
valor encontrado para a efusividade térmica confirmou que a efusividade térmica da

pasta € maior do que a efusividade do vidro e menor do que a do aco inox.

PARAMETROS ACO INOX Al- VIDRO
TERMICOS S1304
LAMPADA XE o (10%cm?/s) 10,1+ 0,6 52+0,3
Rp -0,19+ 0,01 0,27 +0,01
e (Ws**/cm’K) 0,54 + 0,04 0,25+ 0,01
K (mW/cmK) 550+ 7,0 18,0+ 2,0
pc (Jlem*Kh) 53+0,8 35+0,3
LASER Ar o (107 %cm?/s) 6,1+0,3 7,6+0,2
514nm
Rp -0,24 + 0,06 0,42 + 0,02
e (Ws**/cm’K) 0,50 + 0,02 0,36 + 0,02
K (mW/cmK) 38,0420 32,0+0,2
pc (Jlem*Kh) 6,4+0,3 42+0,2
LASER DIODO o (10°3cm?/s) 8,0+0,3 7,3+0,2
UEPG - 532nm
Rp -0,20 + 0,05 0,41 + 0,02
e (Ws**/cm?K) 05+0,2 0,35+0,12
K (mW/cmK) 48,0 +3,0 30,0+0,3
pc (Jem*Kh) 6,0+0,4 41+0,3

Tabela 4.7- Parédmetros térmicos obtidos da pasta térmica via PRT com 2 substratos e 3 fontes de
excitacao

A maior variacdo entre as quantidades térmicas para as pastas sobre os dois
substratos ocorreu quando a fonte de excitacdo é a lampada de xen6nio. Como nos
procedimentos que envolvam muitos pardmetros experimentais o melhor a ser feito é

calcular a média total para os valores da pasta térmica:

a (10°%cm?/s) e (Ws>/cm?K?) K (mW/cm'K?") pe (Jem®K?h)
76+04 0,43 +0,03 38,0+4,0 49+04

Tabela 4.8- Resultados dos parametros térmicos médios para a pasta térmica
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4.4- Cimento Portland

A radiometria de ondas térmicas é uma técnica eficaz para realizar as medidas
em materiais porosos como o0 cimento porque consegue analisar as variagdes espaciais
nas interfaces. Como nos casos anteriores as varreduras sdo efetuadas ao longo das a-
mostras, figura 3.3, passando sobre a superficie das cinco camadas sucessivamente. Na
figura 4.13 apresentamos 0s espectros para as frequéncias de 9 e 17 Hz. As medidas sao
realizadas variando a frequéncia de modulagdo de (0,65 -32) Hz. As demais
informacdes estdo contidas na tabela 3.2.

fase (graus)

posicdo (mm)

Figura 4.13- Fase para o cimento Portland

O espectro de fase mostra um crescimento da fase com a espessura das camadas
de cimento podendo se concluir que o coeficiente de reflexdo térmico entre a interface
amostra-substrato é positivo e consequentemente a efusividade térmica do cimento
Portland é maior do que a do vidro soda lime. O sinal absorvido pelas amostras se
manteve quase invariavel entre as camadas com espessuras diferentes para a mesma
frequéncia evidenciando pouca sensibilidade das condi¢Ges experimentais utilizadas
para a técnica com relagdo aos sinais de camadas com diferentes espessuras. Este
problema pode ter ocorrido por causa de alguns fatores, o primeiro deles com relagdo a
espessura das amostras (a menor amostra tem 120um) considerada grossa perante a

difusividade do cimento, depois o limite inferior de frequéncia fornecido pelo pré-

90



amplificador lock-in dificultando assim a obtencdo de uma quantidade satisfatdria de
dados na regido termicamente fina e porque as ondas térmicas amortecem mais
rapidamente com o sinal do que a diferenca de fase para adentrar a regido termicamente
grossa como pode ser observado nas figuras 2.4 e 2.5. Para se realizar o ajuste dos
dados tracamos um grafico com as fases médias calculadas pela espessura térmica

normalizada cujo resultado esté apresentado na figura 4.14.
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Figura 4.14- Fases médias do cimento

Para a frequéncia de 0,65Hz a diferenca de fase entre as camadas reduz com o
aumento da espessura enquanto que para praticamente todas as demais frequéncias
ocorre 0 inverso. Isto pode ser explicado, pois quando existe uma inversdo do
comportamento da curva acontece a transi¢cdo dos dados medidos nas regifes térmicas
fina e grossa. Com a frequéncia de 34Hz pode-se perceber um inicio do amortecimento
da curva da diferencga de fase na regido termicamente grossa, mas como o sinal medido
ja estava muito baixo (sinal inferior a 1,5uV corresponde a ruido do detector), estando

assim impedido seguir com a varredura em faixas de frequéncias superiores.

Até 2Hz as diferencas de fase entre as camadas se mantiveram superiores a 20°

diminuem lentamente até chegarem na regido de menor defasagem com a frequéncia de
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34Hz. O ajuste da amostra opaca feito com os dados obtidos pelo cimento medido com

cinco espessuras diferentes pode ser observado na figura 4.15.

AMOSTRAS/ESPESSURAS FASE MEDIA 2Hz FASE MEDIA 34Hz
(nm) (graus) (graus)
120 00+1,0 -45,8+1,3
130 38+1,0 -45,1+0,6
250 42+14 -44,6 £0,5
390 111+18 -46,5+1,7
420 20873 -47,4+0,9

Tabela 4.9- Fases médias para as amostras medidas com as frequéncias de 2 e 34 Hz
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Figura 4.15- Ajuste médio usando o modelo da amostra opaca, uma diferenga de fase de

aproximadamente 30° entre as espessuras do cimento

O ajuste médio para as camadas de cimento é realizado com o0 modelo da amos-
tra opaca para a diferenca de fase, equacgdo 2.43, e com ele encontramos R;, ¢ o. Com
uma diferenca de fase de aproximadamente 30° encontramos um valor positivo para
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R, = (0,66 £ 0,12). As demais propriedades térmicas medidas e calculadas estdo

apresentadas na tabela 4.10.

Como descrito na tabela 4.3 a difusividade térmica encontrada para o cimento é
da mesma ordem de grandeza dos resultados obtidos com outras técnicas descritas na
literatura cientifica (ver tabela 4.3).

a (10°cm?/s) e (Ws”/cm’K) K (mW/cmK) pe (Jem’KY)

16,8 +0,8 0,7+0,1 94,0+ 19,0 5,60 + 0,06

Tabela 4.10- Propriedades térmicas do cimento Portland obtidas via PRT

4.5. Cimento Endodéntico Rapido (CER): Efeitos Da Emulsdo e Tamanho do Gréao

As varreduras sobre as amostras CER e MTA estdo apresentadas na figura 3.2,
separadas em 4 conjuntos com ordem crescente de granolumetria, 25, 38, 45, 53 um ¢
volume de emulsdo, 140, 150, 160, 170 uL mais a amostra de MTA (granolumetria
menor que 10um e volume de emulsdo com 57ul). Devido a alta-porosidade dos
cimentos odontoldgicos e sua grande fragilidade preferimos colocar tais amostras sobre
0 substrato de aco inox com o auxilio da pasta térmica. Como as amostras sao muito
quebradicas pds-se a pasta térmica entre o substrato e as amostras criando uma camada
aderente com aproximadamente 37% da espessura das amostras (espessura média da

pasta (218 + 1) um, enquanto que a espessura média das amostras € (595 + 1) um.

Neste caso como as espessuras das amostras pouco variava, calculamos a diferenca
entre a fase média de cada amostra, aproximadamente 6mm (24 pontos), com a fase
média da varredura sobre o substrato de aco. Como tanto os dados do sinal e tanto os da
fase apresentam muito ruido com a frequéncia de 1Hz, optamos em desconsidera-los,
avaliando assim as varreduras a partir de 1,5Hz. O passo seguinte € construir os graficos

da diferenca de fase por lag.

A figura 4.17 apresenta que a diferenga de fase entre as amostras e o substrato se
aproximou em 13° sendo um resultado semelhante para todas as outras amostras. O

ajuste e feito com o auxilio da equacdo 2.54.
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Figura 4.16- Resultados do sinal e fase com a frequéncia de 25Hz considerando o grupo de 25um

Os gréficos apresentados na figura 4.17 descrevem a concavidade negativa para
as curvas da diferenca de fase, indicando que o coeficiente de reflexdo térmico entre a
pasta térmica e as amostras € positivo. O coeficiente de reflexdo efetivo entre a interface

camada de aderéncia-substrato encontrado é I' = —(0,25 + 0,03).
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Figura 4.17- Ajustes feitos utilizando a equacgéo 2.54. Amostras CER 25/170 e MTA, a difu-

sividade térmica encontrada para estas amostras odontolégicas séo

a25/170 = (37,8 + 3, 0) CAyra = (4‘4’,2 + 3, 6)



1-T e
= ee, =—a
1+7T bcs

A quantidade I, da equagéo (2.45) nos leva a encontramos b,y =

condutividade térmica é K = e,/ a,,e a capacidade térmica volumétrica p,c; = K,/ a;.

As propriedades térmicas para as amostras CERs/MTa encontradas considerando a
influéncia da pasta térmica sdo descritas na tabela 4.11. O erro propagado obtido para a
efusividade térmica ficou em torno de 6%, proximo a 8% para a difusividade térmica e
14% para a condutividade térmica e capacidade térmica volumétrica obtida por célculo

de propagacao de erros.

a (10°cm?/s) e (Ws**/cm?K) K (mW/cmK) pe (J/em®K)
40,2 £ 3,3 1,02 £ 0,06 205 + 28 51+£0,7
39,4+3.2 1,16 £ 0,07 230 £ 32 58+0,8
41,734 1,02 £ 0,06 209 £ 29 50x0,7
38,8+3,0 1,09 £ 0,06 212 £ 29 56+0,8
42,4+ 34 1,04 £ 0,06 214 £ 30 51x0,7
48,3+ 34 0,91 £0,05 200 £ 28 42+0,6
33,7127 1,34 £0,08 246 + 34 7310
42,735 1,04 £ 0,06 214 + 30 50+£0,7
445+ 3,6 0,93+0,05 196 + 27 4,4+0,6
40,5+ 3,3 1,00 £ 0,06 201 + 28 50+£0,7
43,8+ 35 0,91 £0,05 191 £26 4,4+0,6
43,1+35 1,06 £ 0,06 221 +£31 51%+0,7
515+4,2 0,95 £+ 0,06 215+ 30 42+0,6
426+ 34 1,02 £ 0,06 210 £ 29 49+0,7
58,2+ 4,7 0,83+ 0,05 201 + 28 3505
429+35 1,05£0,06 217+ 30 51+£0,7
44,2+ 3,6 1,09 £ 0,06 228 + 32 52+0,7

Tabela 4.11- Parametros térmicos dos materiais odontolégicos obtidos considerando a influéncia da

pasta

Em quase todos os grupos de tamanho de grdos e de volume de emulsdo a
efusividade térmica se manteve na média quase constante variando no intervalo de (0,8-
1,3) Ws®*/cm?K. Com o aumento da granolumetria a difusividade térmica cresceu
linearmente enquanto que as demais propriedades térmicas apresentaram uma leve

tendéncia de decaimento quase linear (figura 4.18).

Para o grupo de 45um a capacidade térmica volumétrica apresentou um crescimento

quase linear com exce¢do a amostra de 160uL, sendo a amostra com maior espessura de
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pasta térmica, 232um, e com 0 grupo de 53um surgiu uma disposicdo & elevagdo da
capacidade térmica volumétrica exceto novamente para a amostra de 160ul.
A condutividade térmica exibiu decaimento para o grupo de 160uL com reserva para a

amostra de 38um, que aliais ¢ a amostra com espessura mais fina, 486um.
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Figura 4.18- Difusividade, condutividade, efusividade térmica e capacidade térmica volumétrica em
dependéncia com a concentracdo do volume de emulséo para os conjuntos de amostras separados

para os grupos de (25, 38, 43 e 53) ym

Para as amostras com maiores espessuras' (acima de 640um) a difusividade
térmica obtém os maiores valores no intervalo de (40,5 + 3,3 — 51,5 + 4,2) 10°cm?/s e
as menores condutividades na faixa de (191 £ 26 — 215 + 30) mW/cmK, enquanto para

as amostras com espessuras menores " (abaixo de 565um) a difusividade se conservou

' CER38/150, CER45/140, CER45/150, CER45/160, CER53/160 e CER 53/140 e CER53/150.

I CER25/150, CER25/170, CER38/140, CER38/160 e CER38/170
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'
N

na grande maioria com valores menores, no intervalo de (33,7+2,7-42,7+3,5)10° cm?s.
O contrario ocorreu para a condutividade térmica cujo os resultados ficaram no
intervalo de (214 + 30 — 246 + 34) mW/cmK. Calculando o valor médio dos grupos das
propriedades térmicas por volume de emulsdo encontramos uma relacdo quase linear

que podem ser observados na figura 4.19.

O aumento da porosidade por si s6 pode influenciar o, pois se 0 espago entre os
poros aumenta com o ar e 0s gases resultantes das reagdes quimicas armazenadas dentro
dos poros. A difusividade térmica dos gases em geral é uma ordem de grandeza maior
do que a dos cimentos podendo entdo elevar a difusividade do cimento com o aumento

do tamanho dos gréos.
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Figura 4.19- Pardmetros térmicos médios: difusividade, condutividade, efusividade térmica e

capacidade térmica volumétrica em fungdo da emulséo

A figura 4.20 vem expor o comportamento dos valores médios das propriedades
térmicas para 0s grupos de variados tamanhos dos graos. Pode-se observar que 0 grupo

com 170uL possui valores mais proximos ao da amostra padrdo com excecdo da
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difusividade. Com o volume de emulsdo variando a difusividade térmica decresce, a

condutividade térmica aumenta quase linearmente e tanto a efusividade térmica como a

capacidade térmica volumétrica mostram-se com uma ténue tendéncia para 0 aumento

linear, porém mantendo-se aproximadamente constante. Ndo € estranho que a

difusividade térmica diminua com o volume de emulséo, pois o gel emulsificante é um

polimero que de modo geral possui a difusividade térmica mais baixa do que a do

cimento (ordem de grandeza de 10°cm?%s). Com a reducdo da difusividade, e cresce,

pois é inversamente proporcional a o, mas como depende mais diretamente de K que

incrementa com a emulsdo causando um leve aumento da sensacéo térmica no material.

Para entender a relacdo do volume de emulsdo com a granolumetria das amostras,

calculamos o valor médio de todos os pardmetros térmicos estudados por tamanho de

gréo.
.
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Figura 4.20- Médias dos valores da difusividade, condutividade, efusividade térmica e a capacidade

térmica volumétrica em funcao do tamanho de gréo
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Exceto para a difusividade térmica, o, o grupo com 25um possui valore semelhantes
ao MTA. Os parametros continuam apresentando um comportamento quase linear. Para
a variacdo do tamanho do grdo ocorre um comportamento inverso com o aumento do
volume de emulséo, a difusividade térmica aumenta, a condutividade térmica é atenuada
e a efusividade térmica e capacidade térmica volumétrica permanecem em média

constantes.

Observamos que as propriedades térmicas do CER sdo muito semelhantes as da
amostra padrdo. Para as quantidades térmicas, a e¢ K, o melhor tamanho de gréo
apresentado e o melhor volume de emulséo sdo 25um e 170uL. Outra vantagem para se
trabalhar com as amostras de menor granolumetria € porque sdo amostras mais
resistentes e menos porosas, 0 que facilita muito no manuseio experimental deste
material. Porém com relacdo a efusividade térmica que se mantém aproximadamente
constante e proxima ao do MTA e foi observado que este conjunto de combinacdes
entre tamanho de grdo e volume de emulsdo responde uma compatibilidade térmica de

forma satisfatéria tomando como referéncia o cimento endodéntico MTA.
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Figura 4.21: Difusividade e condutividade térmica em funcéo da espessura das amostras

Comparando as propriedades térmicas dos cimentos odontolégicos com as do
cimento Portland que aliais os compde pelo menos 75%, verificamos que a difusivida-
de, efusividade e condutividade térmica obtiveram as mesmas ordens de grandezas que
as do cimento da construcdo civil, porém com valores térmicos mais altos
provavelmente devido a adicdo dos minerais de uso clinico na composi¢do dos CERs e
do MTA.

A espessura das amostras variam entre (486 £ 1 — 732 = 1) um. Os gréficos
apresentados na figura 4.21 apresentam a relacdo entre a difusividade e condutividade
térmica com as espessuras medidas para cada amostra. Diferentemente dos gréaficos
anteriores, nesta figura ndo ha um agrupamento de grupos de emulsdo ou tamanho do
grdo, podemos interpretar os graficos aqui apresentados como uma estimativa visual
que permite auxilio em uma melhor interpretacdo do comportamento térmico dos CERs.
Para os grupos de 25 e 38 um as amostras possuem as menores espessuras (em media
567 e 565) um, com o erro médio de 1pm, para o grupo de 45um a espessura media das
amostras é (621 + 1) um e finalmente para o grupo de 53um, a espessura média das
quatro amostras é (651 + 1) um. Ao mesmo tempo em que a difusividade térmica
acompanha uma tendéncia de incremento com o aumento do tamanho do gréo, ela sofre

uma tendéncia oposta com relacdo ao volume de emulsdo. Como as amostras de
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espessuras mais espessas sdo aquelas que tém os maiores tamanhos de grdos, a
condutividade térmica apresenta uma tendéncia de decrescimento com a granolumetria e
simultaneamente uma tendéncia do aumento quase linear com o volume do gel

emulsificante.
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5. CONCLUSOES E PERSPECTIVAS

Primeiramente verificou-se que a aplica¢do da técnica de Radiometria de Ondas
térmica é viavel até mesmo com uma fonte de excitacdo ndo coerente e policromatica
como a lampada de arco xendnio. Uma segunda observacdo é a de que as amostras do
CER sdo compativeis também termicamente ao MTA. Depois a técnica permite a
obtencdo direta da efusividade térmica e a PRT é uma técnica experimental adequada
para se trabalhar com materiais porosos por causa dos efeitos de contato térmico na
interface. Por Ultimo é possivel obter a sensibilidade de fases através da PRT para
amostras com espessuras diferentes, observando a variacdo da fase entre as camadas.
Para se trabalhar com materiais porosos, € melhor escolher uma fonte de excitacao
policromética e ndo coerente do que uma monocromatica e coerente como os lasers
porque pode ocorrer a queima das amostras quando iluminadas pelo laser em virtude do

forte aquecimento pontual nos pontos iluminados do material.

Alguns pontos que ainda podem ser melhor trabalhados: Primeiro é preciso
melhorar a precisdo do motor de passo durante a aquisicdo da PRT, segundo pode-se
melhorar o experimento se as espessuras das amostras medidas puderem ser reduzidas,
0 que ajuda na aquisicdo dos dados da regido termicamente fina da amostra. E ainda
uma troca das lentes BK7 por lentes que conseguiriam transmitir a radiacdo melhor na
faixa do infravermelho como as de ZnSe por exemplo fornecendo assim maior ganho

no sinal absorvido.

Perspectivas Para Trabalhos Futuros

Estudar por meio da PRT as propriedades térmicas de outros materiais porosos,

como solos ou compositos biocompativeis.
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APENDICE A
Considerac0es sobre 0s parametros térmico e optico das amostras

O comprimento de difusdo térmica, s, regula se o material estd na regido
termicamente fina ou grossa. Este pardmetro é a distancia na qual a amplitude de
oscilacdo é transmitida de uma fonte de calor e se atenua no valor de 1/e da amplitude
da fonte. Se ps < | a amostra estard no regime termicamente grosso e o contrario, Us > | a
amostra se encontrard no regime termicamente fino. A dependéncia de pys com a
frequéncia f permite a variacao de us e uma amostra pode passar da regido termicamente
fina para a grossa variando sua frequéncia de modulagdo. Denomina-se a frequéncia de

corte quando us=I, onde ocorre a transicdo da regido termicamente fina para a grossa.

A amostra estar na regido termicamente grossa significa que as ondas térmicas
sdo atenuadas dentro do material, isto €, as propriedades térmicas do substrato nédo
interferem mais de maneira influente nas da amostra enquanto que na regido
termicamente fina as ondas térmicas se propagam significativamente através da amostra

ocorrendo assim a transferéncia de calor.

Do ponto de vista Optico, o parametro optico de absorgdo optico, lg, indica que a
amostra pode ser opticamente opaca se lg <<ls, opticamente absorvedora, lg~ls, € se
Is >>Is, a amostra é opticamente transparente. Este pardmetro tras a distancia percorrida

pala amostra até atingir 1/e da intensidade incidente 2.
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APENDICE B
Processos de Transferéncia de Calor

O calor ¢ uma forma de energia que se transfere de um sistema para o outro, em
virtude da diferenga de temperatura existente entre tais sistemas. A maneira que esta
energia altera as propriedades de um sistema no seu estado de equilibrio é o escopo da
termodinamica classica. A primeira lei 1 da termodindmica ja diz que a energia ndo

pode ser criada ou aniquilada, mas sim transformada.

4Q dW—AE B.1
dt dt (B.1)

Onde:

W= Trabalho realizado para a transferéncia de calor;
Q=Calor existente no sistema;

AE = A variacdo de energia do sistema;

Mas esta lei considera apenas a conversao de energia do sistema e ndo 0s seus
efeitos com relacdo ao tempo. Estes efeitos podem ser melhor avaliados com o
entendimento dos processos de transferéncias de calor que sdo: conducdo, conveccao e

radiacdo (2.

Conducdo: Representa a lei 2 da termodinamica que afirmal® que a quantidade
de entropia para qualquer sistema enclausurado termodinamicamente tende a aumentar
com o tempo até atingir um valor maximo, € o processo do qual o calor flui de uma
temperatura mais alta para uma mais baixa dentro de um meio (liquido, so6lido ou
gasosos). Ocorre geralmente quando dois corpos entram em contato, em especial em
corpos solidos e opacos, como 0s metais. A energia téermica do corpo de temperatura
superior agita as moléculas do corpo de temperatura inferior, aumentando assim a sua
energia e levando os dois corpos a um estado de equilibrio. Atribui-se este tipo de
transferéncia a dois fenémenos: Interacdo molecular e deslocamento dos elétrons livres.
De acordo com a definicdo de Fourier ! a quantidade de calor nos sistema pode ser

descrita como:
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do
Qca = —KSa (B.2)

Sendo S &rea no qual o calor flui e que é sempre perpendicular a direcdo do
fluxo de calor. O sinal negativo significa que o calor vai da regido mais quente para a

menos quente.

Radiacdo: Este processo obedece também a lei 2 da termodindmica, mas para corpos
separados no espago com um Vvacuo entre eles e transmitido na forma de quanta
(particulas discretas de energia). Para os corpos negros a quantidade de calor irradiado

é:
Q, = dS6* (B.3)

o =5,67.10"8 Wm™?K™ é a constante de Stefan Boltzmann, e a temperatura 6 aqui é a
temperatura absoluta superficial. A energia que um corpo negro emite para outro corpo

negro é descrita por:
Q=05(6,"-6,") (B.4)
0, é a temperatura na superficie externa e 6, a temperatura na superficie interna.

Conveccdo: A convecgdo é uma forma de transferéncia de calor muito importante entre
uma superficie liquida, sélida ou gasosa. Em um fluido com a mobilidade de particulas
é alta as particulas se deslocam para as regides de uma temperatura mais baixa.
Geralmente a convecgdo ocorre para as regides que envolvem troca de calor entre os

fluidos. Este processo pode ser expresso por:
Qcy = h.SA6 (B.5)

h. é o coeficiente médio de transmissao de calor por conveccéo, A8 a diferenga de

temperatura entre os fluidos.
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APENDICE C
Técnicas experimentais complementares para a andlise da pasta térmica
i) Difratometria de Raio X-DRX

Devido ao fato de ndo sabermos a composicdo da pasta térmica utilizada em nosso
trabalho, trabalhamos com a técnica de DRX para encontrar sua composicao quimica.
As medidas foram feitas por Taiana Gabriela Moreti Bonadio no laboratorio de DRX do
grupo GDDM (Grupo Preparacédo e Caracterizagdo dos Materiais).

A difratometria de raio X é uma técnica que na caracterizacdo estrutural dos
materiais cristalinos . O software utilizado pelo grupo é o X- Pert High Score e as
informacBes sobre posicdo atomica, grupo espacial e parametros de rede sdo obtidas
através dos bancos de dados ICSD (Inorganicy Crystal Structure Database) e JCPDS
(Joint Commitee on Powder Difraccition Standards). O difatbmetro usado é o modelo
(XRD-7000 Shimadzu).

No inicio do século XX a comunidade cientifica estava dividida quanto a
investigacdo sobre a natureza do raioX. O grupo de Stokes atribuia um carater
ondulatério para esta radiacdo e o grupo de Bragg uma condicdo corpuscular. Ha um
século atrds na Universidade de Munique na Alemanha, o fisico Max Von Laue tomou
ciéncia que os cristais eram caracterizados por uma estrutura irregular tendo assim a
ideia/intuicdo da possibilidade da passagem do raioX através dos cristais. O problema
era que esta hipotese se contradizia com o estudo de Sommerfeld que previa nao haver
possibilidade de alguma radiacédo ser detectada no cristal em virtude da agitacdo térmica
de seus &tomos mas mesmo assim Laue persistiu em seus experimentos considerando
uma estrutura cristalina como uma rede de difracdo 3D e com o tempo sua ideia também
teve apoio da familia Bragg esclarecendo que as ondas incidentes pelo raioX sao
refletidas especularmente no interior do cristal por planos paralelos dos atomos
espacados a uma distancia d, cada plano reflete uma curta fracdo de raioX. Quando a
onda incidente atinge a amostra se espalha elaticamente e apds esta colisdo entre os
fétons da radiacdo e elétrons do material o fétons muda sua trajetéria conservando a
mesma energia e fase incidente™™. Os 4tomos da amostra ap6s receberem a radiacéo

séo excitados e vibram emitindo os raiosX em todas as diregdes.
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Se os atomos estiverem regularmente espacados nos reticulos cristalinos a radiacéo
incidente d é da mesma ordem do comprimento de onda A do raioX que lhe é incidente,
causando assim uma interferencia construtiva em determinadas dire¢Ges e destrutivas

em outras dependendo do angulo de incidéncia do raioX e a relacdo € dada pela lei de

Brag:
2d =niA/sin(B) (D.1)
Onde:
A = Comprimento de onda incidente para o raioX;
d =A distancia interplanar entre o conjunto de planos hkl (indices de Miller);
8 = O angulo de incidéncia da radiacéo;

n= E a chamado por ordem de difrac&o,e é necessariamente um nmero inteiro;

Figura C.1: Interferéncia a nivel planar

A intendidade do feixe difratado depende do nimero atomico Z dos a&tomos que

constituem os materiais e sdo medidas por um contador do difratdmetro.
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| pasta térmica composta com silicone e 6xido de zinco
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Figura C.2- Varredura de (10-80)° com passo de 0,2°. Imagem do difatograma da pasta térmica

A composicdo organica para a pasta térmica encontrada é silicone e 6xido de

zinco.

i) Calorimetretria de Relaxacdo Térmica

O calor especifico para a pasta térmica foi analisado via técnica de relaxacdo
térmica por Rogerio Ribeiro Pezanini. As pasta térmicas sdo boas condutoras de calor

com o alor especifico da ordem dos metais (Ver tabelas 2.1 e 4.2).

As aquisi¢des consistem basicamente em analisar as varreduras em fungdo do
tempo. A temperatura varia 26K (300,15-326,15) K ap0s o fluxo de calor do laser de
diodo (Coherente modelo 31-50) incidir sobre o substrato de aluminio (com massa de
(26,60 + 0,01) g e calor especifico c= 0,90 J/gK, onde a pasta térmica ¢ inserida. O local
onde o substrato de aluminio é colado por trés fios de cobre que estdo presos a um
reservarério térmicol™. A poténcia emitida pelo laser para aquecer o conjunto amostra

substrato é 10mW.
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Figura C.3- Aparato experimental [°!

A calorimetria de relaxacéo térmica é uma técnica ndo adiabétical”. Parte da
energia dada pela temperatura controlada pelo (lakeshore 340) é mandada ao subtrato
gerando calor ao sistema, acarretando assim uma diferenca de temperatura entre a
amostra e a base e a outra parte da energia é enviada para o ar e para pelos fios que
sustentam o substrato. A poténcia total medida pelo sistema (reservatério térmico mais

substrato) é:

dA®
P=C—+ Kepel8  D.2

Sendo:

P =Poténcia total absorvida;

C = Capacidade térmica do aluminio;

K.r. = Condutancia efetiva entre o substrato e os fios de cobre;

AB = Variacdo de temperatura entre o substrato e o reservatorio térmico;

Apols a variagdo de temperatura o sistema ingressa em estado estacionario e a
diferenga de temperatura fica mais estavel visto que a energia fornecida ao substrato é

conduzida ao reservatério obtendo:
P = KefeABmax (D.3)

114



Obstruindo a incidéncia da fonte de luz, ou seja, P = 0 e considerando apenas a
energia acumulada pelo sistema E = CA6, obtemos da equagdo (D.2) uma equagéo

diferencial de primeira ordem:

dA®  K,r.A8
=0 (D.4
a0 ¢ (D-4)

Isolando os termos envolvendo A6 da equacgdo (D.4), chegamos a uma solugéo

envolvendo um termo exponencial:

AD = AD g e C/Kere (D.5)

C
Kefe

Chamando = 7 de constante de relaxacao térmica.

A capacidade térmica do substrato € entdo determinada substituindo K.r. da

equacdo (D.3) na equacdo (D.5)

C=rt

(D.6)
Aemax

Quando a pasta térmica é fixada ao substrato a capacidade térmica e o tempo de
relaxacdo do sistema se elevam. Entdo Af,,,, € T do sistema sdo encontrados pela a

curva de decaimento da temperatura.

¢, = Csistewr:;l - Cal (D. 7)
s

P . . . ;
Csistema = Tsistema e ¢ a massa da pasta térmica (11,0 £1,0)g, ¢; é 0

calor especifico da pasta térmica. Repetimos as medidas trés vezes e c; medio

encontrado para a pasta térmica é (0,81 £ 0,08) J/gK.
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APENDICE D
A Natureza da Luz

A dualidade na natureza da luz, onda e particula vem sido estudada pela ciéncia
hé& vérios séculos. No ™' século XV11 Christiaan Huygens demonstrou as leis de reflex&o
e refracdo que explicava a natureza ondulatéria da luz e que os fendmenos de dupla
refracdo também poderiam ser compreendidos como efeitos ondulatérios, porém esta
hipdtese ndo foi aceita inicialmente por muitos cientistas pois as ondas tem a faculdade
de contornar e atravessar 0s corpos,0 que acreditavam ndo acontecer com COrpos
opacos. Atualmente como o intervalo espectral da luz visivel é conhecido (400-700) nm,
sabe-se que as ondas podem deslocar seu angulo de propagagédo ao contornar 0s corpos,
produzindo os efeitos de interferéncia e de difracdo, explicadas no século XIV pelas
experiéncias de Augustin Jean Fresnel, Thomas Young e Jean Bernard Léon Foucault.
Mas mesmo assim a natureza corpuscular da luz ainda ndo estava explicada
acontecendo apenas no século passado com o trabalho sobre a radia¢do do corpo negro
de Planck e a teoria dos efeitos Compton e Fotoelétrico de Albert Einstein.

Com este conhecimento diversas fontes de radiacdo foram desenvolvidas
possibilitando um amplo intervalo de estudos experimentais. O funcionamento béasico
de lampadas e de lasers de descargas a gas tem como fundamento o fato de que os
atomos sdo excitados por descargas elétricas e ao votarem no estado fundamental
emitem uma frequéncia de f = AE,/h, sendo AE, a diferenca de energia entre a

energia dos estados excitados e fundamental e h = 6,63. 1073*Js a constante de Planck.
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