Digitalna holografska
interferometrija - nova metoda
mjerenja polimerizacijskoga
skupljanja kompozitnih materijala

Sazetak

Polimerizacija kompozitnih materijala smatra se iznimno vaznim
cimbenikom dugotrajnosti kompozitnog ispuna. Kakvoca polimerizacije
utjece na fizicko-mehanicka svojstva, stabilnost boje, volumetrijske
promjene restoracije te na biokompatibilnost samoga materijala. Ne-
izbjezna posljedica stvrdnjavanja kompozitnih materijala jest polime-
rizacijsko skupljanje. Iznos polimerizacijskoga skupljanja do sada se je
mjerio s vise razlicitih postupaka. Digitalna holografska interferome-
trija, opisana u ovome radu, jedini je postupak koji omogucuje da se
izravno prati polimerizacijsko skupljanje u svakoj sekundi osvjetljavanja
kompozitnog materijala. Vrijednosti polimerizacijskoga skupljanja
dobivene ovim postupkom u okviru su velicina polimerizacijskoga sku-
plianja izmjerenih drugim postupcima.

Kljuéne rije¢i: kompozitni materijali, polimerizacijsko skupljanje,
digitalna holografska interferometrija, program za obradbu interfe-
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Uvod

Polimerizacijsko skupljanje ili kontrakcija kemij-
ska je reakcija svojstvena smolama. To je dimenzij-
ska nestabilnost kompozitnih materijala uvjetovana
polimerizacijom organske matrice. Ukupna veli¢ina
skupljanja za nepunjene smole iznosi 7,9%, a za
punjene 2,5-5,5% prema Feilzeru (1), odnosno 1,67
- 5,65% prema Segueri (2).

U polimerizacijskom skupljanju sudjeluje neko-
liko ¢imbenika: oblikovanje i priprava kaviteta, sa-
stav kompozitnih materijala, nacin postavljanja kom-
pozitnih materijala u kavitet i izvor svjetlosti.

Polimerizacijsko skupljanje utjece na kakvocu i
dugotrajnost kompozitnog ispuna te se zato predlazu

e-mail: aknezevic @sfzg.hr

razli¢iti postupci da bi se ono otklonilo ili svelo na
najmanju mogucu mjeru: uporaba dentinskih adhe-
ziva i hibridizacija dentina, slojevito postavljanje
kompozitnih materijala u kavitet, uvodenje novih
monomernih sustava, te izbor optimalnog izvora
svjetla za polimerizaciju.

Velic¢ina polimerizacijskoga skupljanja moze se
mjeriti izravno: mjerenjem dimenzijskih promjena
materijala nastalih tijekom procesa polimerizacije,
ili posredno: ispitivanjem mikropropustanja.

U izravna mjerenja ubrajaju se: dilatometrijski
postupak (Zivin ili vodeni dilatometar), linometar,
mjerenje razlika specifi¢ne teZine i gustoce mate-
rijala, “strain-gauge” metoda i druge (3-5).
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U posredne postupke mjerenja polimerizacijsko-
ga skupljanja ubrajaju se mjerenja propustanja odre-
divanjem dubine prodora bakterija, zra¢nim tlakom,
radioizotopima, elektromehanickim ispitivanjima,
penetracijom tekucine, elektronskom mikroskopijom
te termickim i mehanickim cikliranjem (3, 4).

Najnoviji postupak mjerenja polimerizacijskoga
skupljanja uporabom digitalne holografske interfe-
rometrije, koji je rabljen u ovome radu, po svojim
se znacajkama moze ubrojiti u izravne postupke mje-
renja polimerizacijskoga skupljanja kompozitnih
materijala.

Interferogrami nastaju biljezenjem superpozicije
dviju ili viSe valnih fronta koherentne svjetlosti. Ne-
ovisno o tipu interferometra, dobiveni zapis, koji
se sastoji od dvodimenzijske raspodjele svijetlih i
tamnih pruga, pokazuje neku razmjernu promjenu.
Tumacenje promjene moguce je ras¢lambom raspo-
djele pruga (gustoca i orijentacija pruga) uz poznate
pocetne uvjete valnih fronta (valna duZina svjetlosti,
odnos divergencije, srednji kut) i poznavajuci narav
ocekivane promjene (translacija, rotacija, deforma-
cija, promjena indeksa loma).

Interferencija valova je pojava koja nastaje na
mjestima presijecanja valova koherentne svjetlosti.
Ona izrazava modifikaciju intenziteta dobivenu su-
perpozicijom na mjestu presijecanja valova i opaza-
mo ju kao pojavu svijetlih i tamnih pruga na zaslonu.
Pruge su rezultat konstruktivne i destruktivne in-
terferencije. Konstruktivna interferencija nastaje na
mjestima gdje su valovi u fazi, a destruktivna gdje
su valovi medusobno pomaknuti u fazi za m, pa se
brijeg jednoga poklapa s dolom drugog vala i oni
se ponistavaju. Vidljivost pruga interferencije (ili
dubina modulacije sinusne resetke) ovisi o parame-
trima kao $to su: koherencija svjetlosti, stabilnost
sustava, razlika optickih puteva, itd. Sve te parametre
nuzno je optimalno uskladiti kako bi to¢nost odre-
divanja raspodjele pruga bila $to veca.

Klasi¢na holografska interferometrija predmni-
jeva snimanje holograma (mokri postupak) i proma-
tranje deformacija u realnome vremenu ili pak upo-
rabom neke druge tehnike. No interferencijsku sliku
moguce je izravno zabiljeziti CCD kamerom i spre-
miti u memoriju racunala. Zbog male prostorne re-
zulucije CCD kamere treba paziti na ograni¢enja s
obzirom na kut izmedu snopova i otvora u sustavu.

Tako spremljena slika sadrzava informaciju analo-
gnu postupku klasi¢ne holografske interferometrije.
Digitalni pristup ra8¢lambi interferograma ima cijeli
niz prednosti s obzirom na programske mogucnosti
racunala. Primjerice, pracenje pomaka promatranog
uzorka moze se jednostavno automatizirati. Kona-
¢no, svi parametri pomaka dobivaju se brzo i objek-
tivno (6-8).

Svrha rada bila je prikazati digitalnu holografsku
interferometriju i program za obradbu interferogra-
ma kao jedinu od dosadasnjih ispitivanih metoda
koja omogucuje pracenje polimerizacijskoga sku-
pljanja u svakoj sekundi osvjetljavanja uzorka kom-
pozitnoga materijala.

Materijali i postupci

Na Slici 1 prikazana je shema optickog uredaja.
Laserski snop je podijeljen s pomocu djelitelja snopa
(DS1) na dva dijela. Jedan dio, voden zrcalima (Z)
i kolimiran prostornim §iriteljem (PS1) i lecom (1),
reflektira se na klinastom djelitelju (DS2) te pada
izravno na CCD kameru. Drugi dio, kolimiran pro-
stornim Siriteljem (PS2) i leCcom (L2), reflektira se
od zrcala (Z) te pada na zrcalo nosac¢a uzorka. No-

}

DS

N
Legenda / Legend:
7. - zrcalo / mirror

L1 -lecal/lens1

L2 -leca2/lens2

DS 1- djelitelj snopa 1 / divisor 1

DS 2 - djelitelj snopa 2 / divisor 2

PS 1 - prostorni §iritelj snopa 1 / space divisor 1
PS 2 - prostorni Siritelj snopa 2 / space divisor 2
CCD- CCD camera

F  -filter

Slika 1. Shematski prikaz postave eksperimenta
Figure 1. Schematic representation of experimental set up
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sa¢ uzorka prikazan je na slici 2 a,b. On omogu-
Cuje da snop plave svjetlosti (A, = 468 nm) s donje
strane fotopolimerizira uzorak, a da se istodobno
mjeri skupljanje ili rastezanje uzorka s pomocu la-
serske crvene svjetlosti (A, = 633 nm).

Za potrebe mjerenja polimerizacijskoga skuplja-
nja nacinjeni su uzorci debljine 0,65 mm. Uzorak
je smjesten izmedu dviju folija od kojih je svaka de-
bela 0,75 mm. Takav uzorak smjesten je u prsten od
inoxa debljine 1 mm i stlacen izmedu dviju okruglih
inox ploc¢a do debljine 1 mm tako da je ukupna de-
bljina uzorka s folijom iznosila 1 mm. Uzorci kom-
pozitnog materijala Spectrum TPH (Dentsply Gmbh,
Konstanz, Njemacka) polimerizirani su programom
niskog intenziteta, 400 mW/cm?, Astralis 7 halogene
zarulje (Vivadent, Schaan, Liechtenstein) te Lux-
-0-Max diodnim uredajem (Akeda Dental, Lystrup,
Danska) koji prvih 10 sekundi emitira svjetlost ja-
kosti 50 mW/cm? a ostalih 30 sekundi svjetlost ja-
kosti 150 mW/cm?. Provedeno je po deset uzastop-
nih mjerenja. Tako dobivene vrijednosti rezultat su
linearnog polimerizacijskog skupljanja.

Uzorak je stavljen na staklenu plocicu koja lezi
na pomi¢nome dijelu nosaca uzorka iznad otvora za
fotopolimerizaciju uzorka. Na uzorak (pokriven fo-
lijom) pomaknuto od ruba stavlja se staklena plocica,
koja je s gornje strane naparena slojem aluminija
(zrcalo) te sluzi za usmjeravanje snopa laserske
svjetlosti (Slika 2 a, b).

STAKALCE / GLASS PLATELET

ZRCALO
/ MIRROR

UZORAK/ SAMPLE

Slika 2a.  Shema nosaca uzorka
Figure 2a. Schematic representation of sample holder

Dakle, dva snopa laserske svjetlosti interferiraju,
jedan koji dolazi sa zrcala smjestenog na povrsini
uzorka i drugi koji dolazi s fiksnoga zrcala. CCD
kamera biljeZi tako nastalu interferencijsku sliku
koja se dalje obraduje racunalno.

Raspodjelu intenziteta zabiljeZene interferencije
mozemo opisati s pomocu izraza:

I,(x,y) = Iy(x,y) + [,(x,y)cos @ (x,y)

Slika 2b.  Nosac uzorka s uzorkom

Figure 2b. Sample holder with the sample

u kojem je I,(x,y) pozadinski intenzitet, /;(x,y) je
amplituda i @ (x,y) relativna faza izmedu dvaju inter-
ferirajucih valova.

Nakon deformacije (ili pomaka) uzorka imamo
Li(x,y) = Li(x,y) + L(x,y)cos[@(x,y) + A@(x,y)]

u kojemu je Ap promjena faze nastala deformaci-
jom uzorka. U gornjoj jednadzbi pretpostavili smo
da je promjena mala i da ne utjece na pozadinski
intenzitet i amplitudu interferencijskih pruga.

Promjena faze i stvarni trodimenzijski vektor po-
maka povezani su relacijom:

pop\p
Ap(,y) = 2T’Z(k ) ey

P

u kojoj je A duljina vala laserske svjetlosti, &, i k,

o

su vektori rasvjete i promatranja, a d je vektor po-
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P

maka. Vidimo da su %, i k, gotovo kolinearni, pa

vrijedi relacija:

27
AP (x.y) = 24
odakle slijedi da za
_ A
d=n- 7

dobivamo maksimum (svijetlu prugu), a za
d=(2n- 1)%

dobivamo minimum (tamnu prugu).

U gornjim jednadZzbama n oznacava redni broj
pruge.

Pomak d zakrece zrcalo koje leZi na uzorku $to
rezultira povec¢anjem gustoce pruga na CCD kameri.
To zakretanje moZe se kompenzirati mikrometar-
skim vijkom s preciznim ocitanjem (2 um). Ako ko-
nac¢ni pomak (linearno skupljanje) uzorka oznac¢imo
s x, tada vrijedi:

d=0,375x
gdje je 0,375 faktor prijenosa nosaca uzorka.

Dakle, mikrometarskim vijkom (Slika 3) odre-
dujemo konacno linearno skupljanje uzorka, a ras-
¢lambom interferencijske slike dobivamo vremensko
ponasanje debljine uzorka od pocetnoga stanja do
konacnog.

Slika 3. Mikrometarski vijak
Figure 3. Micrometer screw

Program za obradbu interferograma

Snimljeni interferogrami nalaze se u datotekama
od oko 70 slika. One su komprimirane u AVI dato-
teku s jednim od na rac¢unalu raspolozivih kompre-
sorskih algoritama. Slike su snimljene u intervalima
od 1 sekunde, a pocetak mjerenja se podudara s prvom
slikom.

Odabrana se datoteka ucitava i dekomprimira u
pojedine interferograme, koji su tada spremni za
obradbu. Prvi stupanj pripreme slike normalizacija
je raspona razine interferograma. Slike su snimljene
monokromatski s okomitom rezolucijom od 8 bitova
po pixelu. Buduci da najcesce slike nisu u intervalu
od razine 0 za crno pa do razine 255 za bijelo, sliku
treba normalizirati kako bi se nalazila u Zeljenom
intervalu vrijednosti, od 0 do 255, i kako bi se odu-
zela eventualna izdignutost cijele slike iz razine po-
zadine.

Tako obradenu sliku potrebno je filtrirati kako bi
se uklonile smetnje neZeljenih interferencija i kako
bi se istaknuo koristan signal. Filtracija se izvodi vi-
Sestrukom uporabom Gausova niskopropusnog filtra
matrice.

Taj ce se filtar upotrijebiti 15 puta za redom na-
kon ¢ega se interferogram ponovno normalizira kako
bi se vratio maksimalan raspon podataka od 0 do 255.
Nakon normalizacije, filtracije i ponovne normali-
zacije, interferogram je spreman za brojenje pruga.

Slika 4. Histogram pruga interferencije
Figure 4. Histogram of stripe counting
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Brojenje pruga interferencije izvodi se vodorav-
no, s lijeva na desno. Za pocetak brojenja potrebno
je odrediti srediSte krugova interferencije od kojega
pocinje brojenje.

Na Slici 4 histogram prikazuje amplitudu signala
odabranog reda crnom bojom. Crvena okomita linija
oznacava odabrani vodoravni polozaj od kojega ce
poceti brojenje pruga na desno. Brojenje pruga iz-
vodi se tako da se broji svaki prolazak linije histo-
grama preko crvene vodoravne linije, koja je ni-
skopropusno filtrirana srednja vrijednost vrhova i
dolova vala histograma.

Histogram mora pokazivati lijepe glatke valove.
Ako su valovi neravni, potrebno je povecati broj fil-
tracija Gausova filtra. Ako pak amplituda valova
previse pada s povecanjem njihove frekvencije, po-

B\X N
/,///1/’}”'

7

,$/|/ )

Slika 5a.  Polimerizacijsko skupljanje Spectrum TPH
kompozitnoga materijala tijekom 40 sekundi
polimerizacije “programom niskog intenziteta”
Astralis 7 halogenog uredaja (smjer promatranja:
od prvoga reda s lijeva na desno te se nastavlja
istim slijedom u svakom sljedecem retku.

Prva slicica u nizu predstavija 1. sekundu,
a zadnja predstavlja 40. sekundu

Figure 5a. Polymerization shrinkage of Spectrum TPH
composite material during 40 seconds of
illumination with “low intensity” program of the
Astralis 7 halogen curing unit)

trebno je smanjiti broj filtracija Gausova filtra. Na-
kon §to se srediSte pravilno smjesti, broje se pre-
sjeciSta krivulje i srednje vrijednosti te se vrijednost
pohranjuje u Excel tablicu.

Rezultati mjerenja polimerizacijskoga skupljanja
ocitani su na tri nacina. Prvi je nacin prikaz interfe-
rometrijske slike na racunalu u obliku filma, odno-
sno niza od 40 slika, od kojih svaka odgovara jednoj
sekundi osvjetljavanja.

Drugi nacin skupljanja ocitano je biljeZenjem
razlike u pomaku na mikrometarskome vijku na po-
¢etku i na kraju mjerenja.

Tredi na¢in dobivenih vrijednosti polimerizacij-
skoga skupljanja jest preko navedenih formula te
programa za obradbu interferograma.

9
N

7

Slika 5b.  Polimerizacijsko skupljanje Spectrum TPH
kompozitnoga materijala tijekom 40 sekundi
polimerizacije Lux-o-Max uredajem (smjer
promatranja: od prvoga reda s lijeva na desno te
se nastavlja istim slijedom u svakom sljedecem
retku. Prva slicica u nizu predstavlja 1. sekundu,
a zadnja predstavija 40. sekundu)

Figure 5b. Polymerization shrinkage of Spectrum TPH
composite material during 40 seconds of
illumination with Lux-o-Max curing unit
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Rezultati

Na Slici 5a prikazano je polimerizacijsko skuplja-
nje Spectrum TPH kompozitnog materijala tijekom
osvjetljavanja programom “niskog intenziteta” As-
tralis 7 halogene Zarulje a na Slici 5b polimeriza-
cijsko skupljanje tijekom osvjetljavanja Lux-o-Max
uredajem. Na Slici 6a i 6b prikazana je interferome-
trijska snimka na pocetku osvjetljavanja (sredi$nja
kruznica u sredini slike), te njezin pomak, odnosno
skupljanje kompozitnog materijala u 10-toj, 20-toj
i 40-toj sekundi osvjetljavanja.

Pocetna slika za oba izvora svjetla je ista. Kod
halogenog uredaja na Slici 6a, koja prikazuje poli-
merizacijsko skupljanje u 10-toj sekundi, vidi se mi-
nimalni pomak sredista kruznice udesno, $to pred-
stavlja u literaturi opisivanu tzv. “pocetnu ekspan-
ziju”, za razliku od LED uredaja (Slika 6b) gdje se
vidi veci pomak sredista pruge udesno. Buduci da
je intenzitet halogenog uredaja veci, ekspanzija se
dogada unutar prvih nekoliko sekundi pa maleni ot-
klon udesno u 10-toj sekundi ve¢ predstavlja vra-
¢anje srediSta pruge prema sredistu i pomak ulijevo,
$to oznacava pocetak polimerizacijskoga skupljanja.

40-ta sekunda

20-ta sekunda

Slika 6a.  Polimerizacijsko skupljanje Spectrum TPH
kompozitnog materijala polimeriziranoga
“programom niskom intenziteta” Astralis 7
halogenog uredaja u prvoj, 10-toj, 20-toj i 40-toj
sekundi osvjetljavanja

Figure 6a. Polymerization shrinkage of Spectrum TPH
composite material polymerized with “low intensity”
program of the Astralis 7 halogen curing unit in
the 10th, 20th and 40th second of illumination

prva sekunda

20-ta sekunda

40-ta sekunda

Slika 6b.  Polimerizacijsko skupljanje Spectrum TPH
kompozitnoga materijala polimeriziranoga Lux-o-
Max uredajem u prvoj, 10-toj, 20-toj i 40-toj
sekundi osvjetljavanja

Figure 6b. Polymerization shrinkage of Spectrum TPH
composite material polymerized with Lux-o-Max
curing unit in the 10th, 20th and 40th second of
illumination

U Tablici 1 dane su srednje vrijednosti prove-
denih mjerenja ocitane mikrometarskim vijkom (um)
te izra¢unane programom za obradbu interferograma
(%).

Za polimerizacijsko skupljanje o¢itano mikrome-
tarskim vijkom mogucde je ocitati samo konacni iz-
nos skupljanja, pa su zato rezultati zabiljeZeni nakon
40 sekundi osvjetljavanja. Prigodom obradbe rezul-
tata programom za obradbu interferograma dane su
vrijednosti u postotcima (%) u 10-toj, 20-toj i 40-toj
sekundi.

Rasprava

Stvrdnjavanje, odnosno polimerizacija kompo-
zitnih materijala uvijek je povezana sa skupljanjem
zbog stvaranja kratkih kovalentnih sveza izmedu
monomera. Posljedica toga obi¢no je mikropukotina
izmedu kompozitnog ispuna i stijenki kaviteta s po-
sljedi¢nim mikropropustanjem i mogucom iritacijom
pulpe, toplinskom osjetljivosti i sekundarnim kari-
jesom. Moze se reci da je polimerizacijsko skuplja-
nje jedan od glavnih ¢imbenika koji odreduje klini-
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Tablica 1. Polimerizacijsko skupljanje Spectrum TPH kompozitnoga materijala polimeriziranoga programom “niskog intenziteta”

Astralis 7 halogenog uredaja i Lux-o-Max uredajem

Table 1.
Astralis 7 and Lux-o-Max curing unit

Polymerization shrinkage of Spectrum TPH composite material polymerized with “low intensity” program of the

POLIMERIZACIJSKO SKUPLJANJE / POLYMERISATION SHRINKAGE
Spectrum TPH kompozitnoga materijala / Spectrum TPH composite material

Rezultati dobiveni programom za obradbu interferometrije | Rezultati dobiveni mikrometarskim vijkom
(% linearno skupljanje) (um)
Izvor svjetla / (x +sd)/ (x £sd)/
Source illumination Results of the program for processing the interferogram Results with micrometer serew
(% linear shrinkage) (um)
(x £sd) (x £sd)
10 sekundi / 20 sekundi / 40 sekundi / 40 sekundi /
10 second 20 second 40 second 40 second
Program “niskog
intenziteta” Astralis 7
halogenog uredaja/ 1 5320,32 0.58+0.71 0.830.39 53.241.08
OW Intensity
program Astralis 7
halogen lamps
Lux-o-Max uredaj /
Lux-o-Max -0.01+0.29 0.21+0.42 0.78+0.98 42.6+0.98
diode device

¢ku vrijednost i dugotrajnost kompozitnog ispuna
(3, 9).

Konvencionalne metode za mjerenje polimeriza-
cijskoga skupljanja ukljucuju vodeni i Zivin dilato-
metar kojim se mjeri ukupno polimerizacijsko sku-
pljanje tijekom osvjetljavanja kompozitnih materi-
jala te “strain guage/transducer” metoda koja biljezi
polimerizacijsko skupljanje nakon gel tocke poli-
merizacijskog procesa (10). Tehnika kojom su obu-
hvacdene spomenute dvije tzv. je “bonded-disk” me-
toda koja se rabi za odredivanje “okvirnog” (pribli-
7nog) iznosa polimerizacijskog skupljanja (11). Njo-
me se disk (debljine priblizno 7-9 mm) restaurativ-
noga materijala stavlja na staklenu plocicu (priblizne
debljine 1 mm) te sveza uzorka (restaurativhoga
materijala) sa supstratom (staklena plocica) priblizno
daje rezultat volumetrijskog skupljanja prema jednoj
osi (prema sredistu) (11).

Svaka od tih tehnika ima svoje prednosti i ne-
dostatke. Zivin dilatometar potencijalno je stetno-
ga uc¢inka i veoma je osjetljiv na termicke promje-
ne (12).

Postupak “vodenog dilatometra” takoder je jako
ovisan o temperaturi, a na rezultate mjerenja takoder

moze utjecati i apsorpcija vode u restaurativni ma-
terijal (13).

“Bouyancy metoda” nije osjetljiva na promjene
temperature, ali je vrlo osjetljiva na mjehurice zraka
apsorbirane na povrS§ini restaurativnoga materijala
9).

Tehnike za mjerenje linearnoga polimerizacij-
skog skupljanja, kao §to su uporaba linometra te
“contact displacement transductor” postupak, manje
su osjetljive na utjecaj okolnih ¢imbenika, ali se
potencijalne pogrjeske mogu javiti pod utjecajem
gravitacijskoga opterecenja mjernog sustava (14).

Jedna od cesto opisivanih metoda za mjerenje
volumetrijskog polimerizacijskog skupljanja koja
daje ukupan iznos skupljanja jest i metoda uporabe
“piknometra” koja je neovisna o utjecaju tempera-
turnih promjena, a temelji se na mjerenju volumena
smole prije i poslije polimerizacije (9).

Rezultati polimerizacijskoga skupljanja dobiveni
linearnim ili volumetrijskim postupcima podudaraju
se samo u slucaju tzv. “homogenoga skupljanja”, tj.
kada se restaurativni materijal skuplja jednoliko
uzduz svih triju dimenzija tijekom osvjetljavanja
uredajem za polimerizaciju (11).

Vec se od prije zna da je polimerizacijsko sku-
pljanje ovisno o vecem broju ¢imbenika, medu koji-
ma su najznacajniji: intenzitet uredaja za polimeri-
zaciju, sastav kompozitne smole, vrijeme osvjetlja-
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vanja i temperatura (bilo zbog izvora svjetla ili zbog
kemijskih reakcija u materijalu koje se dogadaju
tijekom samog procesa polimerizacije) (15-17). Ta-
koder se zna da polimerizacijski proces moze biti
podijeljen u dvije faze: pregelacijsku i postgelacijsku
fazu. Medufaza, odnosno gel-tocka, jest trenutak kod
kojega “nema povratka”, to je trenutak stvrdnjavanja
materijala. Polimerizacijsko skupljanje javlja se i u
pregelacijskoj i postgelacijskoj fazi. Skupljanje koje
nastaje u pregelacijskoj fazi (nestvrdnuti kompozit)
moZe biti kompenzirano “te¢enjem” materijala (18).

Digitalna holografska interferometrija razmjerno
je jednostavan postupak mjerenja polimerizacijskog
skupljanja kompozitnih materijala, to vise $to omo-
gucuje dvostruki nadzor iznosa skupljanja: izravnim
ocitavanjem polimerizacijskog skupljanja na mikro-
metru kao rezultat pomaka mikrometarskoga vijka
prije i nakon prestanka polimerizacije, te naknadnog
prera¢unavanja broja pruga uz ne samo slikovni vec
i broj¢ani iznos skupljanja u svakoj sekundi osvjet-
ljavanja. Sve prije spomenute metode daju konacan
iznos skupljanja a ne pokazuju kakav je tijek skuplja-
nja tijekom procesa iluminacije kao sto omogucuje
digitalna holografska interferometrija. Upravo je
zbog toga ta metoda vrlo vazna za procjenu kakvoce
pojedinih polimerizacijskih uredaja (razli¢itog inten-
ziteta tj. polimerizacijskih programa) i kompozitnih
materijala. Zbog toga smo kao prikaz tijeka polime-
rizacijskog skupljanja izabrali uredaje temeljene na
hladnom izvoru svjetla i nizeg intenziteta (LED ure-
daj Lux-o-Max) te halogenog uredaja viseg inten-
ziteta (Astralis 7). Pocetna faza polimerizacijskoga
procesa na interferografskim slikama vidi se kao
negativan pomak ili ekspanzija (-0,1+0,29% za Lux-
0-Max uredaj), odnosno pomak udesno, a polimeri-
zacijsko se skupljanje vidi kao pomak ulijevo (Slika
5a,b; 6a,b). Pocetna ekspanzija opazena je i kod
osvjetljavanja programom niskoga intenziteta Astra-
lis 7 halogenog uredaja, ali zbog ujednacenosti
jakosti svjetla (kontinuirano osvjetljavanje jakosti
400 mW/cm? ) opazeno je samo unutar prvih pet
sekundi (Slika 5a, 6a). Produzena ekspanzija opaze-
na je kod osvjetljavanja Lux-o-Max diodnim ureda-
jem, $to se pripisuje nizim pocetnim intenzitetom
svjetla (prvih 10 sekundi jakost 50 mW/cm?) (Slika
5b, 6b). Ukupno skupljanje nakon 40 sekundi osvjet-
ljavanja uzorka kompozitnog materijala vece je kod
halogenoga nego kod diodnoga uredaja, $to se vidi
iz Tablice 1. Takav prikaz tijeka polimerizacijskoga

skupljanja nije bio ostvariv ni s jednim od spome-
nutih i do sada opisanih postupaka za mjerenje
polimerizacijskoga skupljanja u stru¢noj literaturi,
premda su rezultati polimerizacijskoga skupljanja
dobiveni u ovom ispitivanju u skladu s rezultatima
polimerizacijskoga skupljanja izmjerenih od drugih
autora: Meiers i suradnici izmjerili su vrijednosti
linearnoga polimerizacijskog skupljanja u granicama
0d 0,8 do 1% (19); Goldman (20), Watts i suradnici
(21), Feilzer i suradnici (22), te De Gee i suradnici
(14) dobili su vrijednosti od 0,52 do 0,99% line-
arnoga skupljanja.

Zakljucak

Postupak digitalne holografske interferometrije
omogucuje izravno ocitati ukupno polimerizacijsko
skupljanje kompozitne smole neposredno nakon pre-
stanka osvjetljavanja kao rezultat razlike u pomaku,
tj. promjeni volumena prije i nakon polimerizacije
uzorka s jedne strane, a s druge strane omogucuje
slikovito pracenje zbivanja na ekranu racunala u sva-
koj sekundi tijeka polimerizacijskoga procesa. Taj
postupak omogucuje takoder dvostruki nadzor ko-
nacnoga skupljanja: iznos skupljanja odreden mikro-
metarskim vijkom podudara se s iznosom skupljanja
izra¢unanog iz promjene broja pruga nakon 40 se-
kundi osvjetljavanja uzorka kompozitnoga materijala
uredajem za polimerizaciju.
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