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1. RESUMEN

Entre las técnicas de procesado de las resinas acrilicas para uso dental en
México, se ha observado que no se ha cuantificado comparativamente el
contenido de mondmero residual. Mientras que el procesado apropiado mantiene
el mondémero residual en rangos de concentraciones tolerables, para muchos
pacientes, el tejido irritado y las reacciones alérgicas se deben a los altos niveles
de mondmero residual que existen en técnicas alternativas y estas pueden ser de
consentimiento clinico.

La disminucion del grado de conversion de monémero a polimero puede tener

influencia en las propiedades fisicas asi como en la biocompatibildad.

Esta investigacion evalué el contenido de mondmero residual de la resina
acrilica termopolimerizada, por medio de cromatografia de gases para tres
diferentes sistemas de polimerizacion. Los materiales evaluados son: SR Ivocap®
(A) Plus High Impact (Ilvoclar Vivadent), Palaxpress® (B) (Heraeus Kulzer) y -
ProBase Hot Trial Kit® (C) (lvoclar Vivadent). Cada espécimen fue procesado bajo

las normas y especificaciones del fabricante.

Para llevar a cabo este estudio se procesaron 9 muestras de 50 +1 mm de
diametro y 0.5+ mm de grosor’, las cuales fueron disueltas para ser analizadas en
el cromatografo de gases.

Dados los resultados que se obtuvieron, todos los materiales cumplieron con el
requisito de la 1ISO 1567-1999 teniendo un valor inferior al 2.2% de mondémero

residual.

El material (A) reporto la mayor cantidad de mondémero residual (0.203%), con
una desviacion estandar de 0.0697, el material (C) present6 (0.068%) de
monomero residual, con una desviacion estandar de 0.0180, siendo el material (B)
el de menor cantidad de mondmero residual (0.047%), con una desviacion
estandar de 0.0167.
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2. INTRODUCCION

El sistema estomatognatico es un conjunto de estructuras anatémicas que
conforman una unidad morfolégica responsable de las relaciones
maxilomandibulares y sus funciones como la masticacién, la fonacion y la
deglucion. La pérdida de dientes produce alteraciones tanto en la vida social y de

relacién personal, asi como en las funciones del sistema estomatognatico.

A lo largo de la historia, en la fabricacion de bases para dentaduras se han
empleado diversos materiales, entre ellos madera, hueso, marfil, metales y
numerosos polimeros (polimetilmetacrilato, poliestireno, poliamida, resina epodxica,
policarbonato y vulcanita). La seleccion de los distintos materiales especificos se
basa en la disponibilidad, costo, propiedades fisicas, cualidades estéticas y

caracteristicas de manipulacion.

Durante la primera mitad del siglo XIX, se introdujo el caucho vulcanizado
(vulcanita), como material base para las dentaduras, y esto marcé la introduccién
de polimeros en la prostodoncia total. A medida que pasé el tiempo, y debido a los
problemas de estabilidad dimensional y de color, otros polimeros desplazaron al
caucho vulcanizado, por ejemplo el polimetiimetacrilato, poliestireno,

polivinilacrilico, poliamidas, etc.

Los polimeros sintéticos eran originalmente desechos de laboratorio, residuos
gue quedan después de ciertas reacciones organicas derivadas del petrdleo y

del gas natural.

De todos los materiales empleados, el que mostr6 mejores propiedades fue el
polimetilmetacrilato, y como resultado, este ultimo ha dominado el terreno de las

bases en las dentaduras durante los Gltimos tiempos™.



SAL

Determinacion de monémero residual por cromatografia de gases... E ﬁ
UNAM

1904

El término polimero se deriva del griego y significa muchas partes (poli=mucho,
mero=parte). Se utiliza para describir moléculas largas en forma de cadenas,
constituidas por la union repetitiva de muchos monémeros; si las moléculas de
mondmero que se van a polimerizar son todas idénticas, el polimero resultante
recibe el nombre de homopolimero, mientras que al polimerizar dos clases
diferentes de moléculas de mondmero, el polimero resultante se denomina

copolimero y si se tienen tres distintos monémeros, es un terpolimero®>.

Las caracteristicas mas importantes de los polimeros son: que estan
compuestos de muchas moléculas grandes, el peso molecular de las
macromoléculas individuales no es constante con un gran margen de variabilidad
y su estructura molecular es capaz de adoptar configuraciones y conformaciones

casi ilimitadas.

El polimero consta basicamente de una unidad estructural simple repetida en
particular y que en esencia se relaciona con la estructura del monémero. Las
unidades se conectan una con otra en la molécula del polimero por enlaces
covalentes. La polimerizacién es una reaccién intermolecular repetida capaz de
continuar de manera indefinida. Entre mas alto sea el valor, mejores propiedades

tendra el polimero®.

Los polimeros obtenidos a partir del acido acrilico o metacrilico (poliacidos) son
duros y transparentes, pero su polaridad permite la sorcion de agua que tiende a
separar las cadenas ocasionando una pérdida de resistencia. A partir del
metacrilato de metilo por una reaccion de polimerizacibn se obtiene el

polimetilmetacrilato que es el material basico que constituye la base protésica®.

Los mecanismos de polimerizacion se pueden encuadrar en dos grandes

grupos, polimerizacion por adicion y polimerizacidén por condensacion.
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Se habla de polimerizaciéon por adicion cuando los mondmeros se unen entre si,
sin producir ningan producto intermedio, sin embargo, mediante el mecanismo de
condensacioén, la union de los mondémeros se realiza por medio de una reaccion
guimica en la que se desprende algun producto secundario en forma de molécula

pegquefia como agua, algun acido o base, etc. °.

La polimerizacion del metacrilato de metilo es por adicion, basada en la

produccién de radicales libres a partir de la apertura de dobles enlaces (Figura 1).

H CH; H CHy H CHy H CHy H CH;
| ] ||
(= Activadgr ¢ — —C —( —C —(C——C —C
| —
I

I C=0 Iniciador  H =0 H C=0 H C=0H C=0
s

8] O 8]

CH; CH; CH;

O—CH; )

¢

(

|

Cl
Metacrilato de metilo Polimetilmetacrilato

Figura 1. Mecanismo simple de reaccion en la polimerizaciéon de

Metacrilato de Metilo

Con este tipo de polimerizacién es posible formar moléculas de gran tamafio,
esta se inicia al generar un centro activo, al adicionar un agente iniciador como
peroxido de benzoilo, la propagacion de la cadena polimérica depende del nUmero
de centros activos que sean generados simultaneamente para formar una serie de
cadenas que en teoria pueden seguir su crecimiento de manera indefinida hasta

gue lo permita el aporte de unidades que lo constituyen.

Uno de los requisitos para que un compuesto sea polimerizable por adicién es
la presencia de un grupo no saturado (dobles enlaces).

Este método de polimerizacion depende de la formacion de radicales libres, que
estan compuestos de un electron impar, por lo general un fragmento de la
molécula mas grande dividida por calor *.
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Cuando un radical libre choca con un doble enlace puede unirse con otro de los
electrones de la ligadura complementaria, con lo que deja libre al otro miembro del

par. De esta manera, el propio monémero se convierte en radical libre *.

La mayor parte de las resinas para base de dentaduras polimerizan activadas
por calor. Asi, los radicales libres que se obtienen por el calentamiento del
peroxido de benzoilo junto con el monémero inician el proceso de polimerizacion

del metacrilato de metilo “.

Hay varias condiciones en el proceso de polimerizacion que hacen que el
producto final tenga diferentes propiedades, puede ser de baja o alta masa
molecular. La naturaleza fisica del polimero depende del mondémero y de la

combinacion de mondmeros usados.

La masa molecular de un polimero, equivale a la masa molecular de sus
diferentes unidades, multiplicado por el numero de meros (unidad repetitiva);
dicha masa puede ascender a miles o millones de unidades, dependiendo de las
condiciones de proceso. Cuanto mayor es la masa molecular de un polimero

obtenido a partir de un mismo monémero, mayor es el grado de polimerizacion.

El grado de polimerizacion se define como el nimero total de unidades de mero
gue hay en una molécula polimérica. La masa molecular de un polimero se indica
como la masa molecular promedio, ya que el nimero de unidades repetidas

puede variar considerablemente de una molécula a otra.

La distribucion de las masas moleculares, tiene un efecto muy considerable en
las propiedades fisicas, quimicas, térmicas y Opticas del material.

Por consiguiente, dos muestras de polimetilmetacrilato pueden tener la misma
composicion quimica pero con propiedades muy diferentes, debido a que una de
las muestras puede presentar un porcentaje muy alto de moléculas de baja masa

molecular, mientras que la otra tiene un porcentaje elevado de moléculas de
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mayor masa molecular. Es posible modificar la distribucion de las masas

moleculares alterando el proceso de polimerizacion °.

En la actualidad, los materiales para base de dentaduras de polimetilmetacrilato
se suministran en forma de dos componentes fisicos, el monémero liquido
(metacrilato de metilo) que al mezclarse con el polimero que se presenta en forma
de polvo (polimetacrilato de metilo) da como resultado el polimetilmetacrilato

deseado para las bases de dentaduras.

El mondémero disuelve parcialmente al polimero dando una masa plastica. Esta

masa plastica se coloca dentro de un molde, donde polimeriza.

Los polimeros que se emplean en Odontologia como bases de protesis pueden
ser rigidos o bien blandos y resilientes, pero en cualquier caso deben cumplir una

serie de requisitos®.

1- Ser lo suficientemente estéticos para simular a los tejidos bucales.

2- No experimentar cambios de color después de su procesado, tanto en medio
externo como en medio bucal.

3- Poseer buena estabilidad dimensional.

4- Tener excelente resistencia mecanica y a la abrasion adecuada para su uso.
5- Ser impermeables a los fluidos bucales, de forma que sean higiénicos,
incoloros e insipidos.

6- Poseer una superficie que permita limpiarse con facilidad.

7- Ser atéxico y no irritante para los tejidos bucales, es decir, biocompatible.

8- No presentar corrosion, ablandamiento ni solubilidad ante los fluidos bucales.
9- Tener poco peso especifico y conductividad térmica relativamente alta.

10- Ser faciles de reparar en caso de fractura.

11- Tener una manipulacién y procesado sencillo en cuanto a técnicas y

equipos.
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Considerando estos requisitos, el material que mas se emplea en la actualidad

como base de prétesis totales es el polimetilmetacrilato.

En las Jdltimas décadas, muchos substitutos para las resinas de
polimetilmetacrilato se han desarrollado. Sin embargo, este sigue siendo uno de
los materiales mas usados en odontologia debido a su facilidad de empleo, bajo
costo y a los diferentes usos. Las reacciones alérgicas a las resinas acrilicas, son

una preocupacion en la literatura dental.

Generalmente las reacciones alérgicas al acrilico son manifestaciones locales,

pero hay diversas manifestaciones clinicas.

La alergia se define como una reaccion de hipersensibilidad a agentes externos
la respuesta alérgica puede ser inmediata o tardia.

La respuesta inmediata en la mucosa bucal puede ser causada por diferentes
drogas o alimentos, mientras la respuesta tardia puede ser generada por el
mondmero de los acrilicos ocasionando una reaccidon en la piel o mucosa,

denominada alergia de contacto o ecema’.

El mondmero de metacrilato de metilo ha estado implicado en irritaciones
primarias y sensibilidades las cuales pueden causar alergias 0 reacciones
eritematosas en la piel y mucosa bucal. Casos de dificultad respiratoria, boca
adolorida, con ardor y tener sensacion de picazon, son reportados por pacientes,
seguidos de la insercién de aparatos y coronas provisionales fabricados de acrilico

termocurable®.
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3. MARCO TEORICO

3.1. COMPOSICION DE LA RESINA ACRILICA TERMOPOLIMERIZABLE PARA
BASE DE DENTADURAS

Se puede observar una estructura de tipo esférico, la cual polimeriza a partir de su

inclusion en el proceso de polimerizacion’.

Los mondmeros acrilicos y metacrilicos se pueden polimerizar
espontaneamente a temperaturas normales, por esto, es necesario utilizar un
inhibidor, de los cuales el mas usado es la hidroquinona o el éter metilico de la
hidroquinona, en cantidad de 0.001% a 0.10%. Esto es dependiendo de la

actividad del monémero”

El metacrilato de metilo es un liquido transparente y claro, a temperatura
ambiente consta de las siguientes propiedades fisicas: punto de fusion de — 48 °C,
punto de ebullicion de 100.8 °C, densidad de 0.945g/ml a 20 °C y calor de
polimerizacion de 12.9 Kcal./mol. Tiene presién elevada de vapor y es un solvente

organico excelente’.

Como el polimero, es el mas adecuado por su masa molecular y se disuelve en
el mondmero con lentitud, se le afiade un aditivo para aumentar la solubilidad,
empleandose un copolimero de metacrilato de metilo y acrilato de etilo en una
cantidad de 5% o menos. Un segundo método para aumentar la solubilidad es
agregar un plastificante como el ftalato de dibutilo por trituracion esferica con las

perlas o puede ser incluido en el monémero con un maximo de 10%/.
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3.2. RESUMEN DE LOS LIMITES REQUERIDOS DESCRITOS EN LA ISO 1567
PARA LAS RESINAS ACRILICAS TERMOPOLIMERIZABLES™.

Fuerza flexural. 65 [MPa] min.

Modulo flexural. 2000 [MPa] min.

Monomero residual de 2,2 % maximo en fraccion de
Metil metacrilato. masa

Sorcién 32 [ug/mm®] max.

Solubilidad 1,6 [ug/mm?] max.

3.3. RELACION MONOMERO POLIMERO

Cada fabricante proporciona las especificaciones precisas de procesamiento y

manejo de las resinas, estas tienen que estar incluidas en cada paquete.

La proporcién adecuada monomero-polimero es de considerable importancia

para la estructura final de la resina.

Los componentes de polvo y liquido se mezclan de tal manera que la masa que

se produce tenga un equilibrio apropiado de monémero-polimero.
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3.4. INTERACCION MONOMERO-POLIMERO

Recordando que este material tiene una polimerizacion por adicion estos
componentes son importantes debido a las etapas que cursa el material antes de

convertirse en polimero, las cuales son:

Iniciacion. Hay radicales libres, los cuales se obtienen al calentar peroxido de
benzoilo, durante el calentamiento las moléculas del perdxido de benzoilo se
fragmentan en dos radicales libres, los cuales inician la polimerizacién atacando

la doble ligadura del metacrilato de metilo.

Propagacion. La reaccion en cadena debera continuar, con la evolucion del

calor, hasta que todo el mondmero se transforme en polimero.

Terminacion. Las reacciones en cadena terminan por acoplamiento directo o
por intercambio de atomos de hidrogeno de una cadena en crecimiento, los

radicales libres interactuan y forman un enlace covalente.

Transferencia de la cadena. El proceso difiere de la terminacion en que el
estado activo se transfiere de un radical activo a una molécula inactiva creando

un nudo de crecimiento®.

La manipulacion se lleva acabo por la mezcla de polvo-liquido donde el liquido
comienza a humedecer al polvo dando un aspecto y consistencia de arena,
después el liquido comienza a disolver al polvo parcialmente formando una masa
pegajosa, cuando se ha producido la total disolucién del polvo, se convierte en
una masa plastica nada pegajosa, que comienza a endurecer debido a la
reaccion de polimerizacioén, la energia desprendida se elimina en forma de calor,
de ahi que se produce un calentamiento en el acrilico, al final hay una

contraccién del mismo®.

10
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3.5. REACCIONES ALERGICAS

Desde el punto de vista tedrico, el polimero, el monémero residual, el peréxido
de benzoilo, la hidroquinona y los colorantes son factores que desencadenan
una reaccion o irritacion quimica en la cavidad bucal, la cual se produce por

alguno de los componentes de la base de la prétesis antes citados.

El mondémero residual que se encuentra en una proétesis bien procesada es
cerca de 0.5% y es el principal componente que provoca una irritacion. Si el
contenido de monomero se mide después de conservar la prétesis en agua
durante 17 horas, se elimina el que se encuentra libre en la superficie de la
protesis. El resto del monémero no se extrae con facilidad, ya que se encuentra
en la estructura interna del material y este se va liberando con el paso del

tiempo.

De esta manera, si el mondmero residual es la causa de irritaciones que se
producen en la boca, su efecto es previsible y se manifiesta con rapidez, pero
casi todos los casos clinicos que presentan irritacion bajo la protesis surgen en
meses 0 incluso afios después de su instalacion. La alergia verdadera se

reconoce por una prueba de parche.

En odontologia se observa un efecto biolégico diferente que produce el

mondémero.

El contacto directo con éste durante un periodo continuo produce reacciones
alérgicas. El uso del mondémero se restringe a areas lo suficientemente

ventiladas para evitar una posible reaccion toxica por inhalacion de los vapores.

El mondémero es un liquido volatil con un caracteristico aroma dulce que puede

ser toxico si se inhala durante un periodo prolongado.

UNAM

<A\
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3.6. PRUEBA PARA LA DETERMINACION DE MONOMERO RESIDUAL
METIL METACRILATO DE LAS RESINAS TERMOPOLIMERIZABLES.

E

La cromatografia de gases es una técnica cromatografica en la que la muestra
se volatiliza y se inyecta en la cabeza de una columna cromatografica. La elucién
se produce por el flujo de una fase mévil de gas inerte. A diferencia de los otros
tipos de cromatografia, la fase movil no interacciona con las moléculas del

analito; su unica funcion es la de transportar al analito a través de la columna.

Se ha definido a la cromatografia como un método fisico de separacion en el
cual los componentes a separar se distribuyen entre dos fases, una de las cuales
constituye la fase estacionaria, de gran area superficial y la otra es un fluido

(fase movil) que pasa a través o a lo largo de la fase estacionaria.

Existen dos tipos de cromatografia de gases (GC): la cromatografia gas-sélido
(GSC) y la cromatografia gas-liquido (GLC), siendo esta ultima la que se utiliza
mas ampliamente y que se puede llamar simplemente cromatografia de gases
(GC).

La GC tiene dos importantes campos de aplicacion. Por una parte su capacidad
para separar mezclas organicas complejas, compuestos organometalicos y
sistemas bioquimicos. Su otra aplicacion es como método para determinar
cuantitativa y cualitativamente los componentes de la muestra. Para el analisis
cualitativo se suele emplear el tiempo de retencion, que es unico para cada
compuesto dadas unas determinadas condiciones (mismo gas portador, rampa de
temperatura y flujo), o el volumen de retencion. En aplicaciones cuantitativas,
integrando las areas de cada compuesto o midiendo su altura, con la calibracion

adecuada, se obtiene la concentracidén o cantidad presente de cada analito.

12
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La GC se lleva a cabo en un cromatégrafo de gases. Este consta de diversos
componentes como el gas portador, el sistema de inyeccion de muestra, la

columna (generalmente dentro de un horno), y el detector (Figura 2).

Microjeringa
Divisor de flup ’mrli—'i Electrometro
Sepium\ o puente

Regulador
deflupp =
Regulador DAC

de presisn
A Ordenadar
. Rotametres

Columna
Gas portador

Herno termostatizado

Figura 2. Diagrama de un cromatégrafo de gases

En cromatografia ocurren dos fendmenos muy importantes y que son

practicamente los rectores del proceso de separacion: la adsorcién y la absorcion.

La adsorcion es la retencion de una especie quimica en los sitios activos de la
superficie de un sélido, quedando delimitado el fendmeno a la superficie que
separa las fases o superficie interfacial.

Esta retencion superficial puede ser fisica 0 quimica. La adsorcion depende de la
naturaleza de la sustancia adsorbida, de la temperatura, de la naturaleza y estado

de subdivision del adsorbente, y de la concentracién.

La absorcion es la retencién de una especie quimica por parte de una masa y
depende de la tendencia que tiene ésta a formar mezcla o reaccionar

quimicamente con la misma.

13



Determinacion de mondmero residual por cromatografia de gases...

=V
<A\

UNAM
1904

Existen muchas maneras de clasificar los métodos cromatograficos.
Se puede clasificar la Cromatografia por sus variantes:

o Fase Movil (puede ser gaseosa, liquida o fluido supercritico)

» Fase Estacionaria

« Mecanismo de Retencion (tipos de equilibrios implicados en la transferencia de
los solutos entre las fases).

« Forma de Contacto entre las fases (columna o superficie plana)

o Dimensionalidad

« Escala Fisica

o Gradientes

El proceso cromatografico, aparentemente simple en practica, es en realidad
una compleja union de fendmenos tales como hidrodinamica, cinética,

termodinamica, quimica de superficie y difusion.
3.6.1. Gas portador

El gas portador cumple basicamente dos propdsitos: Transportar los

componentes de la muestra y crear una matriz adecuada para el detector.
Un gas portador debe reunir ciertas condiciones:

e Debe serinerte para evitar interacciones (tanto con la muestra como
con la fase estacionaria)

e Debe ser capaz de minimizar la difusion gaseosa

o Facilmente disponible y puro

e« Econdmico

« Adecuado al detector a utilizar

14
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Generalmente se emplean gases como el helio, argon, nitrégeno, hidrogeno o
diéxido de carbono y la eleccion de este gas en ocasiones depende del tipo de
detector empleado. El almacenaje del gas puede ser en balas normales o
empleando un generador, especialmente en el caso del nitrogeno y del hidrogeno.
Luego se tiene un sistema de mandmetros y reguladores de flujo para garantizar

un flujo estable y un sistema de deshidratacién del gas.

3.6.2. Sistema de inyeccidén de muestra

La inyeccién de la muestra es un apartado critico, ya que se debe inyectar una
cantidad adecuada e introducirse de tal forma (como un "tapon de vapor") que sea
rapida para evitar el ensanchamiento de las bandas de salida; este efecto se da
con cantidades elevadas de analito. El método mas utilizado emplea una
microjeringa (de capacidades de varios microlitros) para introducir el analito en
una camara de vaporizacion instantanea. Esta camara debe de estar a 50°C por
encima del punto de ebullicibn del componente menos volatil, ademas se

encuentra sellada por una junta de goma de silicona septa o septum (Figura 3).

Jeringa
guja de la jeringa

Septum

Purga del septum

Gas portador

Camara de vaporizacion % %
%\ Conexiona columna

Columna

Figura 3. Inyector de un Cromatégrafo de Gases (GC).
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Si la columna empleada es empacada, el volumen a inyectar sera de unos 20
ML, y en el caso de las columnas capilares dicha cantidad es menor, de 107 pL.
Para obtener estas cantidades, se utiliza un divisor de flujo a la entrada de la

columna que desecha parte del analito introducido.

En caso de muestras sodlidas, simplemente se introducen en forma de
disolucién, ya que en la camara de vaporizacion instantanea el disolvente se

pierde en la corriente de purga y no interfiere en la elucion.

3.6.3. Columnas y sistemas de control de temperatura

Se dice que es el corazén de un cromatografo, debido a que este es el lugar
donde ocurre la separacion.
Los materiales con los cuales generalmente se pueden elaborar las columnas son:
cobre, aluminio, acero inoxidable, vidrio y teflon.
El relleno puede ser un sélido, 6 un liquido recubriendo un salido.

Podemos clasificar las columnas segun el propdsito del proceso cromatografico:

« Empacadas o de relleno
o Analitica
o Preparativas
o Capilares
o W.C.O.T. (Wall Coated Open Tubular)
o S.C.O.T. (Support Coated Open Tubular)

Estas ultimas son mas comunes en la actualidad debido a su mayor rapidez y

eficiencia.
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3.6.4. Factores que Afectan la Eficiencia de una Columna

e Longitud de la Columna

e Diametro de la Columna (1/4", 1/8", 1/16" de diametro externo)
« Tamano de las particulas del relleno

o Naturaleza de las fases

o Cantidad de fase estacionaria

e« Temperatura de la columna

« Velocidad del gas portador

« Cantidad de muestra inyectada

o Material del cual esta elaborada la columna

. Enrollado de la columna

3.6.5. Columnas de relleno

Las columnas de relleno o0 empacadas consisten en unos tubos de vidrio,
metal (inerte a ser posible como el acero inoxidable, Niquel, Cobre o Aluminio)
o teflén, de longitud de 2 a 3 metros y un diametro interno de unos pocos
milimetros, generalmente de 2 a 4. El interior se rellena con un material sélido,
finamente dividido para tener una maxima superficie de interaccion y recubierto
con una capa de espesores entre 50 nm y 1 ym. Para que puedan introducirse

en el horno, se enrollan convenientemente.

3.6.6. Columnas capilares

Las columnas capilares son de dos tipos basicos: las de pared recubierta
(WCOT) vy las de soporte recubierto (SCOT). Las WCOT son simplemente tubos
capilares donde la pared interna se ha recubierto con una finisima capa de fase
estacionaria. Las columnas SCOT tienen en su parte interna una fina capa de
material adsorbente como el empleado en las columnas de relleno (tierra de

diatomeas) donde se ha adherido la fase estacionaria.

17
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Las ventajas de las SCOT frente a las WCOT es la mayor capacidad de carga
de esta ultima, ya que en su fabricacion se emplean mayores cantidades de fase
estacionaria, al ser la superficie de intercambio mayor. Por orden de eficacia, en
primer lugar estan las WCOT, luego las SCOT y por ultimo las columnas de

relleno.

A diferencia de las columnas de relleno, la longitud de estas columnas es
variable, va de los 2 metros y pueden llegar a mediar hasta 50 metros y estan
construidas en acero inoxidable, vidrio, silice fundida o teflon. Debido a su longitud
y a la necesidad de ser introducidas en un horno, las columnas suelen enrollarse
en una forma helicolidal con diametros de 10 a 30 cm, dependiendo del tamafio

del horno.

La temperatura es una variable importante, ya que de ella va a depender el
grado de separacion de los diferentes analitos. Para ello, debe ajustarse con una
precision de décimas de grado. Dicha temperatura depende del punto de ebullicion
del analito o analitos y por lo general se ajusta a un valor igual o ligeramente
superior a él. Para estos valores, el tiempo de elucion va a oscilar entre 2 y 30-40
minutos. Si tenemos varios componentes con diferentes puntos de ebullicion, se
ajusta la llamada rampa de temperatura con lo cual ésta va aumentando ya sea de
forma continua o por etapas. En muchas ocasiones, el ajustar correctamente la
rampa puede significar separar bien o no los diferentes analitos. Es recomendable
utilizar temperaturas bajas para la elucidon ya que aunque a mayor temperatura la

elucion es mas rapida, se corre el riesgo de descomponer el analito.
3.6.7. Soporte

La funcién basica del soporte es la de "mantener" (sostener, retener) la fase
estacionaria. ldealmente deberia ser un material inerte que "mantiene" la fase

estacionaria sobre  su  superficie ~como una pelicula delgada.
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La mayoria de los soportes cromatograficos esta hecha de diatomita.

Quimicamente es casi todo silice, con algunas impurezas. También se conoce

como Tierras Diatomaceas o Kiselguhr (termino aleman). Domina el campo de los

soportes debido a su estructura, superficie y disponibilidad.
Hay que tener en cuenta dos cosas a la hora de escoger un soporte:

e La Estructura, o Caracteristicas Fisicas (contribuye a la eficiencia de
la columna cromatogréfica):
o Tamafno de particula
o Diametro del poro
o Densidad

o Area Superficial

« la Quimica de Superficie o Caracteristicas Superficiales (gobierna la
participacion del soporte en los resultados de la separacion).
o Grupos silanoles activos

o lones metalicos

Ademas de las caracteristicas anteriores, la seleccidén del soporte va a depender
también de:

e La naturaleza de la muestra

e La naturaleza de la Fase Liquida

e« Eluso que se le va a dar a la columna:
o General

o Especifico
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Podemos resumir que un buen soporte debe reunir las siguientes

caracteristicas:

o Elevada Superficie por unidad de volumen

« Estabilidad Térmica

e Dureza mecanica suficiente para que pueda resistir los
procedimientos de revestimientos y relleno

e Inactividad quimica o de adsorcion

« Baja resistencia al paso de la fase movil
3.6.8. La fase estacionaria

Al hablar de fase estacionaria liquida entramos en contacto con dos palabras o
términos: Polaridad y Selectividad. Existen muchas discusiones sobre este tema
para poder definir y describir el parametro polaridad en cromatografia, podemos
decir que la polaridad de una fase estacionaria liquida se refiere a las
interacciones intermoleculares que involucra dipolos permanentes y selectividad,

es definida como las diferentes atracciones intermoleculares
Varias cualidades ha de reunir un liquido para servir como fase estacionaria:

o Viscosidad

e Tensién Superficial

e Tensién de Vapor

o Selectividad respecto a los componentes de la fase movil
e Reversibilidad del Reparto

. Estabilidad Térmica

Existen cuando mucho una docena de disolventes con estas caracteristicas.
Para elegir uno, debe tenerse en cuenta la polaridad del analito, ya que a mayor

polaridad del analito, mayor polaridad debera tener la fase estacionaria.
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Algunas fases estacionarias utilizadas actualmente son:

Polidimetilsiloxano, fase no polar de uso general para hidrocarburos,

aromaticos, polinucleares, drogas, esteroides.

Poli(fenilmetildifenil)siloxano (10% fenilo), para ésteres metilicos de acidos

grasos, alcaloides, drogas y compuestos halogenados.

Poli(fenilmetil)siloxano (50% fenilo), para drogas, esteroides, pesticidas y

glicoles.

Poli(trifluoropropildimetil)siloxano, para aromaticos clorados,

nitroaromaticos, bencenos alquilsustituidos.

Polietilenglicol, sirve para compuestos polares, también para compuestos

como glicoles, alcoholes, éteres, aceites esenciales.

Poli(dicianoalildimetil)siloxano, para acidos grasos poliinsaturados, acidos

libres y alcoholes.

Otro tipo de fase estacionaria son las quirales, lo cual permite resolver mezclas
enantioméricas. Este tipo de fases suelen ser aminoacidos quirales o algun

derivado adaptado al trabajo en columna.

El grosor de la pelicula varia entre 0,1 y 5 ym; el grosor depende de la
volatilidad del analito. Asi, un analito muy volatil requerira una capa gruesa para
aumentar el tiempo de interaccidbn y separar efectivamente los diferentes
componentes de la mezcla. Para columnas tipicas (diametros internos de 0,25 o
0,32 mm) se emplean grosores de 0,25 um, y en las columnas macrocapilares el

grosor sube hasta 1 ym. El grosor maximo suele ser de 8 um.
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3.6.9. Detectores

Un detector es un dispositivo para revelar la presencia de las sustancias eluidas
a la salida de la columna cromatografica. Se puede decir que el detector son los

"0jos" de un cromatégrafo.

El Detector es un dispositivo capaz de convertir una propiedad fisica, no medible
directamente, en una sefal elaborable y ofrece informacion sobre la naturaleza y

magnitud de la propiedad fisica.

En cromatografia un detector funciona comparando una propiedad fisica entre el
gas portador puro y el mismo gas portador llevando cada uno de los componentes
que previamente se han separado en la columna, esta accion se traduce en una
sefal tipo eléctrica, que posteriormente se amplificara mediante un registrador
grafico o integrador permitiendo indicar el momento que salen de la columna los

componentes.

3.6.10. Clasificacion de los detectores

Estos pueden ser clasificados, segun su Grado de Selectividad en:

* Universales. Responde a la mayoria de los solutos que pasan por él.

* Especificos o Selectivos. Exhibe una gran respuesta a un grupo particular de

substancias con un minimo de respuesta a otras.

* Detectores Destructivos y No destructivos. Esta clasificacion, obviamente, es en

referencia a si la muestra es destruida o no.

* Detectores segun su Modo de Respuesta:

* Dependientes del Flujo Masico. Producen una sefal que es proporcional a la
cantidad de soluto que pasa a través de él en la unidad de tiempo pero es

independiente del volumen de gas portador requerido para la elucion.
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* Dependiente de la Concentracion: Dan una sefial proporcional a la cantidad de

soluto por unidad de volumen de gas portador que pasa a través de él.

* Detectores segun el proceso de deteccién lonizacion, Optico-espectroscopico,

Electroquimico, etc.
3.6.11. Caracteristicas de los Detectores

e Sensibilidad. Medida de la efectividad de un detector para convertir la

muestra en una senal eléctrica medible.

Es necesario que pueda determinar con precision cuando sale analito
y cuando sale sélo el gas portador. Tienen sensibilidades entre 10° y

10" g/s de analito

e Linealidad. Rango de masa o concentracion de muestra sobre el cual
el detector mantiene una sensibilidad constante sin una desviacion
arbitraria. El significado practico de la linealidad del detector es el que le
indica al analista la concentracion para la cual el detector es confiable. Hay
dos limites en la curva de linealidad:

o El limite de concentracion inferior, que es dado por el limite de
deteccion vy,

o El limite Superior, definido por un porcentaje de desviacion
arbitrario de la curva de linealidad, normalmente se toma un 5% de
desviacion.

« Rango Dindmico Lineal. Rango sobre el cual la sensibilidad del
detector es constante.

e Ruido. Es cuantificado por el promedio de la amplitud pico-pico de la
sefal. El significado de conocer el nivel de ruido de un detector es un factor
determinante en la determinacion de la cantidad minima detectable y el

limite inferior del rango lineal.
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o Limite de Deteccion. Estd definido como la minima cantidad de
substancia que puede producir una sehal que sea el doble del nivel de
ruido.

« Corriente de Fondo. Sefial constante de salida generada por el
proceso en el que un detector esta operativo sin que alguna substancia
pase a través de él. Esta sefial es muy importante, ya que permite

diagnosticar el buen o mal funcionamiento del detector.

3.6.12. Detectores mas usados en Cromatografia de Gases

* Detector de conductividad térmica (TCD, Thermical Conductivity Detector).
Mide la conductividad térmica del gas portador, ocasionada por la presencia de

substancias eluidas.

* Detector de ionizacion de flama (FID, Flame lonization Detector). Basado en la
medida de las variaciones de la corriente de ionizacion en una llama oxigeno-

hidrogeno debido a la presencia de substancias eluidas.

* Detector de captura de electrones (ECD, Electron-Capture Detector). . Basado
en la electronegatividad de las substancias eluidas y su habilidad para formar

iones negativos por captura de electrones.

* Detector de Fotometria a la Llama. Basada en la medida de la intensidad de la
emision molecular de la fluorescencia de heteroatomos en las moléculas

organicas.
* Detector de Espectrometria de Masas
Cromatograma y su Interpretacion.

Los siguientes términos son los utilizados en un cromatograma tipico:
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e« Line Base

e Pico Cromatografico
o Base del Pico

« Area del Pico

e Altura del Pico

e Ancho del Pico

e Ancho del Pico a la mitad de la Altura

3.6.13. Analisis Cualitativo

Los procedimientos para identificacion de los picos cromatograficos podemos

dividirlos en dos categorias:

Identificacion Cromatografica
o Por Datos de Retencion
o Por Serie Homélogas (indices de Retencién de Kovacs)
« Identificacion No Cromatografica
o Analisis Clasicos
o ldentificacion por:
o Adicion de Estandar
o Formacion de Derivados
e Sustraccién de un Componente

o ldentificacion con Técnicas Auxiliares: UV, IR, MS, RMN
3.6.14. Analisis Cuantitativo
Existen varios métodos para cuantificar un pico cromatografico:

« Normalizacién de Area
« Normalizacién de Area con Factores de Respuesta
o Estandarizacion Externa

. Estandarizacion Interna
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4. ANTECEDENTES

El monédmero de metil metacrilato se ha visto implicado en irritaciones primarias

y en reacciones alérgicas en la piel y la mucosa bucal.

El método de cromatografia de gas fue introducido desde los afios 50 para
determinar la concentraciéon de mondmero residual en las resinas acrilicas para
base de dentaduras, este es el mejor de los métodos quimicos gracias a su

simplicidad y rapidez.

Kalipgilar y Karaagaclioglu® (1991), evaluaron el nivel de monémero residual en
materias primas para bases de dentaduras. La investigacion incluyé una resina
convencional termopolimerizable y una resina termopolimerizada por la técnica de
inyeccion. Al ser analizadas por cromatografia de gas se encontré que el
contenido del monémero residual partia del 0.22 a 0.54% para la resina procesada
por la técnica de inyecciéon y de 0.23 a 0.52% para las resinas procesadas por el
método convencional. Los resultados demostraron que no existia diferencia

significativa entre los dos tipos de acrilico.

En 1994 Kedjarune® y colaboradores procesaron tres bases de acrilico
termopolimerizable para dentaduras, con diversas proporciones de mezcla, los
métodos de procesado fueron analizados para determinar la cantidad de
monomero residual que liberaba a las 24 horas después de la colocacion de la
prétesis en boca. Al ser analizadas por cromatografia de gas los resultados
demostraron que la cantidad de monémero residual era dependiente no solo en el
tipo de polimerizacion sino también en la cantidad de liquido utilizado en la mezcla

y el método de proceso.

Hochman y Zalkind®' en 1997, reportaron un caso de un paciente que
experimento una reaccion de hipersensibilidad asociada a la resina acrilica. La

prueba revelo una alergia al monémero de metacrilato de metilo.
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Se informo que los pacientes con este tipo de alergia deberian de recibir un
tratamiento diferente, en el cual el contacto de la resina acrilica con la mucosa

bucal fuera minimo.

Vallittu y Ruyter®® en 1998, utilizaron dos acrilicos termocurables y dos acrilicos
autocurables para procesarlos con diferentes tiempos y temperaturas,
demostrando que la temperatura de polimerizacion y el tiempo de polimerizacion
afectan considerablemente al contenido residual de MMA de los polimeros para
base de dentadura.

Habib™ y colaboradores en el afio 2003 realizaron una revision en la literatura
publicada a partir del ano de 1973 al afo 2000, los informes sugieren que el
monomero residual pueda ser responsable de la irritacion y de la sensibilidad de
los tejidos de la mucosa bucal, esta informacién es importante, no sélo para
determinar los efectos bioldgicos de tales materiales, sino también permite una
comparacion entre los diversos métodos de polimerizacién, para auxiliar al clinico

en la seleccion de un material con citotoxicidad minima.

Gongalves® y colaboradores (2006), reportaron la reaccion alérgica de una
mujer de 60 anos, las muestras del acrilico fueron analizadas con cromatografia
de gas para evaluar el nivel del monomero residual. El contenido del monémero
residual estaba entre 0.745% vy 0.78%, y no excedia los estandares

internacionales para este material.

Mikai y Koike®, en el afio 2006 realizaron un andlisis cuantitativo de los
ingredientes extraidos de la resina usada para la base de las dentaduras usando
una cromatografia de gas, el mondémero de metil metacrilato demostré ser el de

mas alto nivel y de una disminucion relativamente moderada en un cierto plazo.
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En el 2007 Lung y Darvell*® estudiaron la concentraciéon de monémero de metil
metacrilato contra tiempo y temperatura para identificar las condiciones optimas de
un procesado. La minimizacion del monomero residual en las bases de acrilico de
la dentadura se prepar6é procesando una mezcla de PMMA y MMA observando
que es importante por razones de caracteristicas mecanicas y por la irritacién. La
superficie de respuesta permite la identificacion de las condiciones éptimas

para el procesado.
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5. INFORMACION DE LOS FABRICANTES

5.1. SR-IVOCAP PLUS HIGH IMPACT®

Ivoclar, Vivadent

COMPOSICION:

POLVO

LIQUIDO

Polimetacrilato
Copolimero

Pigmentos.

metacrilato de metilo
Dimetacrilato (reticulante)

Co- polimero

INDICACIONES

Prétesis total.
Prétesis parcial.
Rebases

Trabajos ortodonticos

Férulas.

CONTRAINDICACIONES

No colocar en boca material sin polimerizar.
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En caso de alergia conocida a alguno de sus componentes, no utilizar el

producto.
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VENTAJAS

» Resina predosificada en capsulas que garantiza una mezcla o6ptima y
limpieza del material, sin contacto manual del monémero.

» Calidad constante del material.

» Proétesis biocompatibles gracias a la obtencién de bases de protesis
homogéneas.

» Ajuste exacto y sin zonas de presion gracias a la polimerizacion controlada.

» Oclusién precisa ya que se evita un aumento de la dimension vertical

> Optimo pulido y resistencia a la rotura.

De acuerdo al fabricante, la polimerizacion por calor y presion produce un alto
grado de polimerizacion del mondémero, por lo que la técnica de inyeccion de SR-
Ivocap garantiza altas cualidades del producto que se resumen en excelentes

caracteristicas fisicas y clinicas.

Este acrilico es completamente homogéneo y no contiene mondémero libre, por
lo que es ideal para pacientes que son alérgicos al monémero o que han sufrido

una estomatitis protésica localizada.

Este material provee mayor traslucidez, una nueva tecnologia de fibras y mas

aceptacion universal de matices que dan la apariencia natural de los tejidos.

El sistema SR-lvocap asegura un grado maximo de polimerizacién, una gran
unidon quimica con los dientes de resina, 6ptima densidad, pulido asi como gran

estabilidad de color de las bases para dentaduras’”.
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5.2. PALAXPRESS®

Heraeus Kulzer GmbH & Co.

COMPOSICION:

Sistema de curado en frio, compuesto de polvo y liquido.
Componente principal del polvo: metacrilato-copolimero.
Componente principal del liquido: metacrilato de metilo, dimetacrilato
Sistema catalizador libre de amino terciaria.

PalaXpress esta libre de cadmio.

AREA DE APLICACION:

De uso universal, material de bases de protesis para inyectar y colar.
Método de inyeccion:

- Prétesis maxilares superior e inferior completas.

Método de colado:

- Completar proétesis esqueléticas.

- Crear margenes

- Reparaciones

- Rebasar protesis (método directo).
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OBSERVACIONES:

Rebasar prétesis en método indirecto con PalaXpress esta contraindicado. Este
producto contiene mondmeros polimerizables (ej. Metacrilatos) que pudieran
ocasionar en personas delicadas, cierta sensibilidad en la piel. En caso de
aparecer algun tipo de irritacion o si el paciente es alérgico ante las resinas a base

de metacrilato, debera evitarse el uso de este producto'?.
5.3. PROBASE HOT®
Ivoclar, Vivadent
COMPOSICION:
POLVO:

« Polimetacrilato
+ Plastificante
o Peroxido de benzoilo

o Pigmentos
LiQUIDO:

o Metilmetacrilato
o Dimetacrilato (reticulante)

e Catalizador
INDICACION

¢ Proétesis total
o Proétesis parcial
¢ Proétesis combinada

e Rebases
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CONTRAINDICACIONES

o Contacto de material sin polimerizar con la cavidad bucal.

e En caso de alergia conocida a algunos de los componentes de ProBase Hot
EFECTOS SECUNDARIOS

e En casos aislados se han descrito reacciones alérgicas localizadas a

materiales de polimetilmetacrilato.
DESCRIPCION DEL PRODUCTO

De acuerdo al fabricante, ProBase Hot marca un estandar de calidad de las
resinas termopolimerizables en cuanto a manipulacién, estabilidad de forma y
color, asi como el maximo confort para los pacientes. Gracias a las diferentes
variantes de polimerizacion, el protésico encontrara muchos campos de

aplicacion™
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6. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

La hipersensibilidad por contacto en la cavidad bucal se manifiesta por la
presencia de reacciones esencialmente locales, que consisten en alteraciones de
orden histologico e inmunoldgico, en la mayoria de los casos esta relacionada con
el uso de prétesis dentales, en donde la sustancia sensibilizante esta representada
por el monémero de la resina acrilica, debido a procedimientos incorrectos de
procesado tales como tiempo, relaciébn polimero-mondémero y temperatura de
procesado; lo cual induce a una insuficiente reaccién de los radicales del
mondmero con el polimero, ocasionando de 0.1 a 0.2% del monémero no
neutralizado (mondmero residual) a nivel de la superficie protésica en estrecho

contacto con la mucosa bucal de soporte.
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7. JUSTIFICACION

Es una creencia general que la sensibilidad del tejido bucal a los
materiales de resina de acrilico para base de dentaduras, depende del
nivel de mondémero residual. En el laboratorio #4 “Honorato Villa” de la
Facultad de Odontologia UNAM, se procesan tanto sistemas convencionales
como de inyeccion, y es importante determinar si las concentraciones de
monomero residual en dichos trabajos, cumple con los valores establecidos de
acuerdo a la norma ISO 1567:1999, después de ser procesados bajo los

requisitos del fabricante.
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8. OBJETIVO GENERAL

Determinar la cantidad de mondmero residual en las resinas acrilicas SR.
Ivocap® Plus High Impact, PalaXpress® y Probase® Hot que son empleadas para
la elaboracion de dentaduras en la Facultad de Odontologia, este procedimiento

se realizara con ayuda de Cromatografia de Gases (GC).
Objetivo especifico:
o Determinar la cantidad de mondmero residual por medio de
Cromatografia de gases, de las muestras procesadas por técnica de

inyeccion (SR. IVOCAP®, PALAJET®) y otra mas procesada por técnica

convencional (PROBASE® HOT), siguiendo los requisitos del fabricante.
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9. HIPOTESIS

Las dos resinas procesadas bajo la técnica de inyeccion y la resina procesada
por la técnica convencional presentardn mondmero residual en diferentes

porcentajes al ser evaluadas por cromatografia de gases.

Hi: Resinas procesadas bajo la técnica de inyeccion SR. Ivocap®, Palajet® y la
técnica convencional para Probase® Hot presentaran mondémero residual dentro

de los valores permitidos por la ISO 1567:1999.
Ho. Resinas procesadas bajo la técnica de inyeccion SR. Ivocap®, Palajet® y la

técnica convencional para Probase® Hot no presentaran monomero residual al ser

evaluadas por cromatografia de gases.
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10. DISENO DE LA INVESTIGACION

10.1. TIPO DE ESTUDIO

e Explicativo, longitudinal prospectivo y experimental abierto.

10.2. VARIABLE DEPENDIENTE

o Mondmero residual que se encuentra en las resinas acrilicas.

VARIABLES INDEPENDIENTES

e Tipoy marca de las resinas acrilicas

¢ Requisitos del fabricante para el procesado de las resinas acrilicas.

VARIABLES EXTRANAS

e Fechas de caducidad de las resinas acrilicas SR.-lvocap® Plus High

Impact (Ivoclar Vivadent), PalaXpress® (Heraeus Kulzer) y Pro base® Hot

(Ivoclar Vivadent).

e Condicidon de almacenamiento de los acrilicos.
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11. MATERIAL Y EQUIPO

- Yeso piedra alta resistencia “MAGNUM” (Manufacturera dental continental s.a
de c.v)

- Silicona de condensacioén de alta presicion para laboratorio “Zetalabor” y
endurecedor “Indurent Gel “ (Zhermack®, Italia)

- Frasco de cristal

- Vaselina

- Tasa de hule

- Espatula para yeso

- Pincel

- Bisturi

- Metil etil cetona.

- Separating Fluid (lvoclar Vivadent, Schaan-Liechtenstein)

- SR Ivocap® Plus High Impact (lvoclar Vivadent)

- Aislar® (Heraeus Kulzer, Alemania)

- Palaxpress® (Heraeus Kulzer)

- Palaxpress® accessories —Suplemento del cilindro de llenado, tapa,
empaquetadura y cera de canales- (Heraeus Kulzer)

- Hidroquinona (HQ)

- Acetona grado HPLC

- Metanol (CH30H), grado HPLC

- Estandar Interno (1.S) Decano.
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11.1. Equipo:

- Sistema SR lvocap® ( Inyector de presion ‘ID3’, Brida “JS3” y Mufla).
- Cap Vibrator®
- Prensa hidraulica OL57 Flli Manfred

- Sistema Palajet® Heraeus Kulzer ( Palajet® Inyector cilindrico, , Palaxpress®

Dosing cup y Mufla)

- Palamat® elite 117V

- Sistema Probase Hot (Prensa Manual, mufla para procesado convencional

“Karvir Dental”)

- “Curing Unit” Hanau Engineering co. Inc. Ony USA.

- Laboratorio interdisciplinario numero 4 “Honorato Villa” de la Facultad de

Odontologia.

Para el analisis cromatografico se cuenta con:

Cromatégrafo de gases GC-2010 Shimadzu® Restek® USA.

Columna capilar Stabilwax de Carbowax-polietilenglicol entrecruzado, con
longitud de 30 metros.

Laboratorio de cromatografia del Departamento de Polimeros del Instituto
de Investigaciones en Materiales de la UNAM.

Frascos volumétricos

Pipetas volumétricas de 2mL., 3mL., 5mL. Y 10mL. de capacidad.

Micro jeringas volumétricas de 10uL y 100pL.

Balanza analitica.

Aparato de agitacion magnética.

Agitadores magnéticos.
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12. MUESTREO
12.1. PRUEBAS

e Para Monomero residual de metacrilato de metilo se realizaron 9
muestras de polimetilmetacrilato de 50 +1 mm de diametro y 0.5t de
grosor’, (tres muestras por cada uno de los materiales que se investiga,
con mezclas diferentes para cada muestra) realizadas con los requisitos

del fabricante.

12.2. CRITERIOS DE INCLUSION
e Muestras procesadas con la técnica de inyeccion SR. Ivocap® Plus
bajo los requisitos del fabricante.
e Muestras procesadas con la técnica de inyeccién Palajet® bajo los
requisitos de fabricante.
e Muestras procesadas con la técnica convencional para la resina

acrilica Probase® Hot bajo los requisitos de fabricante.
12.3. CRITERIOS DE EXCLUSION

e Todos aquellos materiales existentes en el mercado, utilizados para

realizar bases de dentaduras y que no se incluyen en el estudio.
12.4. CRITERIOS DE ELIMINACION

e Muestras que no cumplan las caracteristicas necesarias para el

estudio.
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13. METODOLOGIA
13.1. METODOS DE PROCESADO PARA CADA MATERIAL
Realizacién de muestras para las pruebas que indica la ISO 1567:1999.
Las muestras requeridas para las pruebas de mondmero residual de

metilmetacrilato fueron obtenidas a partir de discos de cera de 50 + 1 mm. de

diametro por 0.5 + 0.1 mm. de grosor'°.

Fig. 4. Patrén de cera Fig. 5. Patron de cera 0.5

50 £ 1 mm. de diametro. + 0.1 mm de grosor.

13.2. TECNICA POR INYECCION

13.2.1. SR-IVOCAP

De acuerdo al fabricante, SR-Ivocap es un sistema de inyeccion especialmente
desarrollado que controla la contraccion de polimerizacidon mediante calor / presion

del acrilico durante la polimerizacion, gracias a la inyeccién continua de material'".
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Instrucciones de uso.

1.  Enmuflado — mitad inferior.

Colocar los patrones de enmuflado en la mufla, mezclar yeso dental tipo Il (yeso
piedra) y enmuflar un disco de cera del tamafo de las muestras.

Eliminar el sobrante de yeso del aislante térmico y de las partes de la mufla. La
separacion entre el disco de cera y el borde de la mufla debe ser como minimo 1

cm.

Fig. 6. Patrones de enmuflado Fig. 7. Enmuflado mitad inferior.

2. Colocacion del embudo.
Retirar el patron una vez fraguado el yeso y colocar en su lugar la guia del

enmuflado con embudo.
3. Canales de inyeccion.
Basta con colocar un unico canal de inyeccion en forma recta desde el extremo

del embudo hasta el borde del disco.

Los canales de inyeccidon deben tener un diametro de 3-5 mm.

Elegir el recorrido mas corto.

No dafar los bordes de yeso a lo largo del embudo de inyeccion; éstos

hermetizan posteriormente el hombro de la mufla.
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Fig. 8. Colocacién del embudo y canales de inyeccion.

4. Enmuflado — mitad superior
Colocar la mitad superior de la mufla tras el aislamiento con vaselina

Mezclar el yeso tipo lll y rellenar la contra mufla hasta que la superficie del disco
quede completamente cubierta, a continuacion llenar la mufla hasta el borde,
colocar la tapa y presionar con la mano hasta el tope.

No cerrar la mufla con prensa.

Fig. 9. Enmuflado mitad Fig. 10. Colocacion de la tapa.

superior.

5. Desencerado

Precalentar la mufla al menos durante 5 minutos en agua muy caliente. Eliminar
la cera y lavar bien con agua jabonosa. A continuacion, dejar enfriar ambas
mitades de la mufla a temperatura ambiente. Eliminar los restos de yeso del

embudo, del borde de la mufla y aislante térmico.
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Fig. 11. Desencerado. Fig. 12. Eliminacion de la cera

Precalentamiento de la mufla. y lavado de la mufia.

6. Aislamiento
Las superficies de yeso todavia humedas se aislan dos veces con Separating

Fluid de Ivoclar Vivadent.

Fig. 13. Aislamiento

7. Preparacion de las capsulas

Contenido de la capsula:

20 g. polimero, 30 mL. Monoémero.

a) Extraer el recipiente de mondmero de la capsula y abrir por la zona de la
rotura girando el extremo.

b) Abrir la capsula y verter el monémero dentro de la capsula.

El recipiente del mondmero se vacia mejor si la base se perfora con cuidado con
un instrumento punzo cortante. Volver a cerrar la capsula.

c) Antes de mezclar, volver a colocar el recipiente de monémero en la capsula.
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d) Colocar la capsula en el Cap-Vibrator, fijar la capsula con la cinta de goma 'y
mezclar durante 5 minutos.

No mezclar mas de 7 minutos, ya que la resina se calienta durante la mezcla,
incrementando asi el riesgo de una polimerizacion prematura.

e) Retirar el recipiente de monémero vacio, colocar la capsula sobre el émbolo
y empujar el material hacia arriba con ligeros movimientos basculantes. Eliminar

el aire por la tapa abierta.

Fig. 14. Preparacion de la capsula.

8. Fijacion de la mufla.

Colocar la guia de centrado con embudo en la mitad inferior de la mufla. A
continuacién unir con cuidado ambas mitades de la mufla y procurar que la tapa
de la misma esté bien asentada.

Seguidamente introducir la mufla en la brida hasta el tope. Colocar la brida con
la mufla en una prensa hidraulica y cargar con 3 toneladas (en prensas dentales
corresponde a 80 bares de presion).

Al mismo tiempo, girar la uiieta de la brida hacia la derecha.

Eliminar el aire comprimido y extraer la brida con la mufla.
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Fig.15. Fijacion de la mufla.

9. Colocacién de la capsula SR Ivocap

Retirar la tapa de la capsula e introducir la capsula hasta el tope de la mufla.

Fig. 16. Colocacion de la capsula.

10. Colocacion del inyector

Colocar el inyector SR Ivocap sobre la mufla, levantar la brida de seguridad,
introducir el piston en la capsula hasta que los agarres del inyector encajen
correctamente en la mufla. A continuacion bajar la brida de seguridad hasta que

encaje.

11. Inyeccion
Conectar el inyector de presién con la llave de aire comprimido cerrada a la
instalacion de aire (6 bar.).

Abrir lentamente la llave de paso de aire comprimido.
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El pistdbn desciende e inyecta el material SR Ivocap en el modelo durante 5

minutos.

Fig. 17. Colocacion del inyector e inyeccion.

12. Polimerizacion

Colocar la unida SR-lvocap en una bafiera de polimerizaciéon adecuada. La
superficie del agua debe cubrirse con esferas flotantes de plastico para evitar una
pérdida innecesaria de calor del bafio de agua.

Procurar que no queden esferas de plastico debajo de la brida.

Graduar la temperatura del agua de tal manera que esté hirviendo durante todo
el proceso de polimerizacion.

El nivel de agua debe llegar hasta la marca roja de la brida, pero durante toda la
polimerizacion no debe de sobrepasar ésta.

El tiempo de polimerizacion una vez ya empezado a hervir es exactamente de

35 minutos.

Fig. 18. Polimerizacion
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No interrumpir el proceso de coccidon por la introduccién posterior de otras

muflas.

Mondmero residual segun EN ISO 1567 <2,2%. Para que el monémero residual

sea inferior al 1% debe de polimerizarse con agua hirviendo durante 90 minutos®.

13. Enfriamiento

La unida SR-Ivocap se extrae del agua hirviendo una vez transcurrido los 35
minutos de polimerizacion se enfria directamente con agua fria.

Durante los primeros 20 minutos la presion de la brida y de la inyeccidon debe ser
constante. A los 20 minutos se puede retirar el inyector, sin embargo la brida con
la mufla deben permanecer otros 10 minutos en agua fria.

Tiempo total de enfriamiento: 30 minutos

14. Desenmuflado

Colocar la brida en la prensa y volver a cargar con 3 toneladas. Desplazar la
ufeta hacia la izquierda y eliminar la presion. Retirar la mufla de la brida.

Retirar ambas tapas de plastico de la mufla.

Introducir un destornillador ancho en la ranura al lado de la espiga guia y
levantar la mitad superior de la mufla para la obtencién de la muestra.

El yeso se puede eliminar de la mufla sin problemas y sin necesidad de ejercer

fuerza (p.e.: martillo metalico).

Fig. 19. Obtencion del disco de acrilico.
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13.2.2. Sistema Palajet®/PalaXpress®

La elaboracién se divide basicamente en cinco pasos de trabajo'*:
e Preparar

¢ Dosificar y mezclar

e Inyectar

e Polimerizar

e Acabado
1. Preparacion

Modelar la muestra en cera.

Incrustar el patron de cera en la parte inferior de la mufla.
Aislar la superficie de yeso.

Colocacion del canal de inyeccién y del canal de ventilacion.

Aislar la superficie de yeso con vaselina.

Cerrar la mufla y ajustar los remaches, rellenar con yeso tipo Il y dejar
endurecer.
Quitar los remaches, poner la mufla en agua caliente por 5 minutos para el

desencerado.
Abrir la mufla, eliminar los residuos de cera con agua caliente y limpiar.
Aislar la superficie de yeso caliente aplicando dos capas delgadas de separador

AISLAR ® unicamente en la zonas de contacto con el material.

Cerrar la mufla y ajustar los remaches.

Acomodar la mufla en el Palajet.
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Preparacion.

Fig. 20 Presentacion de la mufla. Fig. 21. Colocacion de patrén de

cera y de canales de inyeccion.

Fig. 22. Enmuflado de la parte superior. Fig. 23. Desencerado (5 minutos).

Fig. 24. Lavado de la cera. Fig. 25. Colocacién de separador.
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2. Dosificacién y Mezcla.

Mezclar el PalaXpress en una proporcién de 2:1 polvo-liquido (30 g. de polvo: 15
mL. liquido).

Colocar el empaque con los obturadores labiales hacia arriba en el cartucho
receptor para la pasta PalaXpress e intercalar hasta el tope.

Verter la pasta libre de burbujas en el cartucho receptor para la pasta
PalaXpress, sin tocar el margen con el recipiente mezclador.

Después de confirmar el punto de tiempo de inyeccion (superficie opaca del
PalaXpress), cerrar el cilindro de llenado.

Hacer girar el cilindro de llenado en el aparato.

Fijar la cubierta con la rueda de centraje.

Fig. 26. PalaXpress en dosificador Fig. 27. PalaXpress mezclado en
cartucho receptor.

3. Inyectar.

Correr hacia delante la unidad de presién y colocar la palanca hacia arriba.

Cuando sale el material del canal de ventilacion, cerrar el mismo con su tapa.

Fig. 28. Cilindro colocado en el sistema de inyeccion Palajet.
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4. Polimerizacion.

Dejar la cubierta 5 minutos bajo presién en el aparato, a continuacion sacarla y
polimerizar 30 minutos a 55 °C y 2 bar de presién en el Palamat practic.

Retirar del Palamat practic la cubeta con la canastilla porta modelos y dejar

enfriar a temperatura ambiente de 30-60 minutos.

5. Acabado.
Para desincrustar la muestra procesada, quitar los remaches con el expulsor de
anillos.

Despegar el yeso de la cubeta con un martillo de metal.

Fig. 29. Polimerizacion en Palamat Fig. 30. Obtencién del disco de acrilico.

practic.

13.3. TECNICA POR COMPRESION

13.3.1. ProBase® Hot Trial Kit

De acuerdo al fabricante, Probase Hot marca un estandar de calidad de las
resinas termopolimerizables en cuanto a manipulacién, estabilidad de forma y
color, asi como el maximo confort para los pacientes. Gracias a las diferentes

variantes de polimerizacion, el protésico encontrara muchos campos de aplicacion.
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Instrucciones de uso.

1. Preparaciéon

Enmuflar con yeso tipo Il la muestra de cera.

2. Dosificacion
- Proporcion de mezcla ideal para una protesis:

22.5 g. de polvo: 10 mL. de liquido.

3. Mezcla
Mezclar bien con una espatula el polvo y el liquido en la proporcién de la mezcla
deseada. Dejar reposar la mezcla en un vaso de cristal cerrado durante unos 8-10

minutos a temperatura ambiente.

4. Margen de manipulacion.
Pasado el tiempo de reposo y en cuanto el material no se adhiera a los dedos,
puede manipularse durante 20 minutos a temperatura ambiente.

- La mezcla y margen de manipulacion dependen de la temperatura ambiente.

5. Prensado
Empaquetar la masa de resina con exceso en la mufla previamente aislada.
Cerrar con cuidado, colocar en la prensa con 80 bar de presion y fijar con la brida.

Mantener la presiéon de prensado.

6. Polimerizacion
Método estandar.
Introducir la mufla cerrada en agua fria y calentar hasta llegar a ebullicién,

mantener el agua hirviendo durante 45 minutos.
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7. Enfriamiento.
Mantener la mufla durante 30 minutos a temperatura ambiente y terminar de
enfriar en agua fria.

Abrir la mufla ya fria y eliminar el yeso.

Fig. 31. Preparacion.

Fig. 33. Mezcla. Fig. 34. Empaquetado.

Fig. 35. Prensado Fig. 36. Polimerizacion.
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Tabla 1. Relacién monémero-polimero, tiempo y temperatura de procesado.

TIEMPO DE TEMPERATURA
MATERIAL MONOMERO POLIMERO | PROCESADO | DE PROCESADO
(A)
SR-IVOCAP® 30 mL 20 gr 35 min. 93 °C
(B)
PALAXPRESS® 15 mL 30 gr 30 min. 55 °C
©
PROBASE®HOT 10 mL 22.5¢r 45 min. 22°Ca93°C

14. METODO PARA LA DETERMINACION DE MONOMERO

La cantidad de monémero de MMA en la polimerizacién de los materiales para
la base de dentaduras es obtenido para ser cuantificado por analisis

cromatografico.

Se rompe cada disco de acrilico en piezas suficientemente pequenas, de esta

forma se acelera la disolucion de la muestra.

Fig. 37. Muestra en fragmentos.

La masa de la muestra es aproximadamente de 650 mg y es introducida en un

frasco volumétrico.
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Las muestras son pesadas con la ayuda de una balanza analitica para ser
registradas y etiquetadas, dicho procedimiento se lleva acabo para cada una de

las soluciones muestra.

Fig. 38. Balanza analitica.

Se incorpora el disolvente Tetra hidrofurano (THF) hasta tener un volumen de 10

mL y se introduce un agitador magnético para cada frasco volumétrico.

Se verifica que el frasco volumétrico este adecuadamente sellado para agitar la
muestra durante 72 + 2 horas a temperatura ambiente, empleando un agitador

magnético.

L

Fig. 39. Incorporacion de THF Fig. 40. Agitacion de la muestra.
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Para precipitar el polimero disuelto, se usa una pipeta volumétrica para
transferir 2 mL de alicuota de la solucion muestra previamente preparada en un

matraz volumétrico de 10 mL.

Fig. 41. Muestra disuelta. Fig. 42. Transferencia de 2mL de

alicuota al matraz de 10 mL.

Se agrega 100 pL. de la estandar interno (Decano), en el matraz.
Se incorpora metanol en el matraz volumétrico hasta obtener un volumen total
de 10mL.

Fig. 43. Incorporacion del estandar Fig. 44. Incorporacion de metanol.

Interno.
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Se deja reposar la solucion obtenida por 24 horas hasta que ésta se observe

completamente transparente.

Fig. 45. Solucion reposada.

15. METODO PARA LA CROMATOGRAFIA DE GASES

Preparacion de las Soluciones Muestra para la Realizacién de la Curva de

Calibracion:

Soluciones:

e Solucion de Acetona (A): Se pesa aproximadamente 0.02g de Hidroquinona
(HQ) y se deposita en un matraz aforado de 1L. Después se agrega la acetona
hasta alcanzar un volumen de 1L.

e Solucion de Metanol (B): Se pesa aproximadamente 0.02g de hidroquinona
(HQ) y se deposita en un matraz aforado de capacidad de 1L. Después se
agregara Metanol hasta alcanzar un volumen de 1L.

e Solucion Metanol/Acetona (C): Se mezcla 1 parte de la soluciéon A y 4 partes del

volumen de la solucién B.

Soluciones muestra para calibracion:
1. Se realizan por lo menos cinco soluciones estandares con concentraciones de
MMA entre aproximadamente 0.1% de fraccién en masa aproximadamente 6%

de fraccion en masa de la cantidad de las piezas del espécimen.
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2. Se preparan soluciones calibradas de MMA con una masa aproximada de 6mg,
60mg, 150mg, 300mg y 400mg de MMA, en matraces de 5mL.

3. Se agrega la solucién de Metanol/Acetona (C) hasta alcanzar un volumen total
de 5mL.

4. Se transfieren 100uL de cada solucion calibrada en matraces separados de
10ml junto con 100uL de Estandar Interno y solucién de Metanol/Acetona (C)
hasta que el volumen total sea de 10mL.

5. Se registra la masa de cada solucion calibrada y se calcula las
concentraciones finales en microgramos por mililitro. Si el contenido de MMA
de la solucién muestra no esta dentro de los extremos de las concentraciones
de la grafica de MMA, se realizaran mas puntos de calibracion.

El volumen inyectado no es critico para el calculo de resultados, pero puede ser

idéntico para las muestras correspondientes.

Operar la cromatografia de gases hasta que todos los componentes estén
completamente enjuagados, para estar seguro de las cuantificaciones adecuadas

de los contenidos de MMA en las soluciones muestra.

Se comenzara a realizar el analisis cromatografico de cada solucion muestra;
para hacer esto se debe agitar manualmente el matraz para después tomar 1.3uL
con ayuda de una micro jeringa de 10uL; la cantidad obtenida se inyectara al
Cromatégrafo de Gases; éste debera tener una rampa de temperatura con las

siguientes caracteristicas:

Las condiciones de temperatura en el cromatégrafo de gases seran; inicialmente
de 0 °C, hasta alcanzar una temperatura de 40 °C, se mantendra por 4 minutos
en esta temperatura para que continde incrementando 30 °C por minuto hasta
obtener una temperatura de 220°C en donde se mantendra durante 2 minutos.

El tiempo total de corrida por cada muestra sera de 12 minutos.
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Los valores exactos varian de acuerdo a los parametros de la cromatografia de
gases.

Los picos son integrados para obtener el area bajo la curva de MMA la cual sera

determinada por un registro electrénico.

: _. "
Fig. 46. Inyeccion de la muestra en Fig. 47. Columna del Cromatografo de

el CG. gases.

Fig. 48. Cromatografo de gas y Fig. 49. Display del cromatégrafo de

ordenador. gases.
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16. ANALISIS DE RESULTADOS

16.1. Célculo y expresién de resultados de la curva de calibracion grafica:

¢ Medidas de precision:
El coeficiente de correlacion lineal para la curva de calibracion no debe ser menor
de 0.990.

o Determinacion del Porcentaje del MMA:

Determine el porcentaje de MMA usando las relaciones correspondientes:

A'MMA
A'E.l
Donde:
A’MMA: Es el &rea del pico de mondmero de MMA en la solucién muestra.

A’ E.l.: Es el area del pico del estandar interno en la solucion muestra.

Se usa la curva de calibracion para determinar la concentracion, en microgramos

de MMA (“MMA) por mililitro de solucién muestra.

La cantidad total de MMA en la solucidon muestra (mMMA en yg), es calculada por

la ecuacion:

cM MA(”%LJ x10(mL)"® x10(mL)"®

MMA =
" 2(mL)
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a) Para realizar la precipitacion del polimero disuelto, se agregan 2mL de la
solucion muestra con 100uL de Estandar Interno y metanol como disolvente
a un matraz aforado hasta lograr un volumen total de 10mL. Si la
precipitacion del polimero no se logra con una dilucién 2:10; este factor
puede ser alterado.

b) EIl volumen de solucion muestra original sera de 10mL.

. : - mMMMA
El monémero residual (% fraccion de masa)= ———————x100
mMuestra

Donde "Muestra= es la masa de la muestra dada en microgramos.
16.2. Determinacién de aceptado fallado:

Si los resultados obtenidos de por lo menos 7 soluciones muestra completan los
requerimientos establecidos; el material pasa la prueba.

Si 4 de las soluciones muestra cumplen con los requerimientos, el material falla.
Si solo 5 o 6 cumplen con los requerimientos, se deben fabricar nuevos
especimenes y soluciones, y se repite la prueba. Si por lo menos 8 soluciones
muestra de la segunda serie cumplen con los requerimientos el material pasa la

prueba.
16.3. Expresioén de los resultados:

Se reportara el nimero de soluciones muestra evaluadas, todos los resultados del

contenido de mondmero residual y si el material pasa la prueba.
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16.4. Tablas de datos, tiempo de elusidon, area de los picos de MMA y

estandar interno en la cromatografia de gases.

Tabla 2. SR-IVOCAP® (A)

Etiqueta Tiempo Elusion Area MMA Tiempo Elusion | Area Decano
Ivocap Fab A 01 4.482 245944.30 4.172 7239555.80
Ivocap Fab A 02 4.483 254197.50 4.171 6787461.20
Ivocap Fab A 03 4.484 287412.80 4.177 7716733.80
Ivocap Fab B 01 4.494 158908.50 4.194 8893634.20
Ivocap Fab B 02 4.495 141537.50 4.188 7943778.00
Ivocap Fab B 03 4.496 162796.00 4.203 10565014.60
Ivocap Fab C 01 4.486 163996.50 4.185 9128387.20

* lvocap Fab C 02 4.490 194242.90 4.179 6491206.90
Ivocap Fab C 03 4.494 181239.50 4.182 6170330.70

* DATOS DE CROMATOGRAMA 1.

Tabla 3. PALAXPRESS® (B)

Tiempo Tiempo
Etiqueta Elusion Area MMA Elusion Area Decano
Palaxpress Fab A 01 4.532 27156.00 4.221 6013241.90
Palaxpress Fab A 02 4.527 40259.20 4.221 7342170.20
Palaxpress Fab A 03 4.520 43140.00 4.207 5790206.10
Palaxpress Fab B 01 4.520 50566.00 4.206 5757659.50
Palaxpress Fab B 02 4.518 48436.30 4.206 6121964.40
Palaxpress Fab B 03 4518 48436.30 4.206 6121964.40
Palaxpress Fab C 01 4.500 36255.40 4.179 7590017.40
Palaxpress Fab C 02 4.497 23548.10 4.179 8777359.40
*Palaxpress Fab C 03 4.507 33592.50 4.185 6600629.90

* DATOS DE CROMATOGRAMA 2.
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Tabla 4. PROBASE® HOT (C)

Tiempo

Etigueta Elusion Area MMA Tiempo Elusion Area Decano
Probase Fab A 01 4.506 42766.30 4.205 8392268.00

Probase F
ab A 02 4.507 37957.00 4.196 6025405.90
Probase Fab A 03 4.504 39110.90 4.192 6069828.70
Probase Fab B 01 4.504 49226.60 4.198 6988581.80
Probase Fab B 02 4.507 48936.40 4.203 7047115.90
Probase Fab B 03 4.507 48936.40 4.203 7047115.90
*Probase Fab C 01 4.506 100195.00 4.213 9758697.50
Probase Fab C 02 4.509 87330.00 4.203 7079724.00
Probase Fab C 03 4.507 81702.30 4.206 8345354.50

* DATOS DE CROMATOGRAMA 3.

Las tablas 2, 3 y 4 muestran los datos de interés para el célculo del porcentaje
de mondémero residual como lo es, el area bajo la curva del monémero de metil

metacrilato y el area bajo la curva del estandar interno (decano).

Los cromatogramas 1, 2 y 3 muestran los picos correspondientes a los datos

marcados en las tabla 1,2y 3.
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16.5. CROMATOGRAMA 1

55 Instituto de Investigaciones en Materiales
==

Informacion Muestra

Fechay Hora de Analisis  : 2/26/2008 7:27:26 PM

Analista : Salvador LM
Nombre de la Muestra  Ivocap Fab C 02
Identificacion de Muestra - Ivocap Fab

l'ipo de Muestra : Control

Nombre en la Base de Datos : C:\GCsolution'Data\Project 'Stvrene_Toluene'Odontologia\lernando'lvocap Fab C 02, ged
Nombre del Metodo S CAGCsolution'Data\Project 1'Styrene_Toluene'OdontelogiatMonomero Residual PMMA Cu

) Cromatograma Monomero Residual Metilmetacrilato (MMA)
Intensity
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min
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# Pico Tiempo Rel. Altura Area Conc.
| 1348 1077 3397 () 000
2 1.802 2035 4002 0,000
3 1.940 443 1236 0,000
4 2101 1741 4881 IR
5 2223 688 1640 0,000
O 2.367 3RB54197 99385483 (.000
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16.6. CROMATOGRAMA 2

Instituto de Investigaciones en Materiales

Informacion Muestra

I'echa v Hora de Analisis 1 2/28/2008 5:57:35 PM

Analista : Salvador LM

Nombre de la Muestra : PalaXpress FFab C 04

Identificacion de Muestra  : PalaXpress I'abricante

Tipo de Muestra : Control

Nombre en la Base de Datos : C:\GCsolution\Data'\Project1'Styvrene_Toluene\Odontologia'l'ernando'PalaXpress I'ab C 04.
Nombre del Metodo : ChGUsolution\Data\Project 1'\Stvrene Toluene\Odontologia\Monomero Residual PMMA Cu

) Cromatograma Monomero Residual Metilmetacrilato (MMA)
Intensity
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5000004
25[1[][][]:
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1 2 3 4 3
min
I'icos del Analito - Channel |
# Pico Tiempo Ret Altura Area Conc.
I 1810 2181 3522 0000
2 1.950 387 1081 0.000
3 2.064 1334 2503 0000
4 2. 108 1971 5292 0.000
3 2226 1125 2573 0000
6 2376 43289362 104764559 0000
7 2.855 FU232538 234704770 0000
8 3.030 315806 1016375 0000
9 3230 489 1220 0000
[0 3306 1634 3720 0000
11 3.530 HEES 27102 0.000
FE 4185 [ &247490 (0630 0000 94
|3 4507 114 33503 0.251 %
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16.7. CROMATOGRAMA 3
®e
___5_5 Instituto de Investigaciones en Materiales i
N

Informacion Muestra

1 2/25/2008 5:46:09 PM

. Salvador LM

: Probase I'ab C 01

: Probase ['ab

: Control

- CAGCsolution' Data'\Project 1'Stvrene Toluene'Odontologia\l ernando'Probase Fab C 01.ged
» CGCsolution'Data\Project 1'Stvrene Toluene'\Odontologia\Monomero Residual PMMA Cu

I'echa v Hora de Analisis
Analista

Nombre de la Muestra
Identificacion de Muestra
l'ipo de Muestra

Nombre en la Base de Datos
Nombre del Metodo

Cromatograma Monomero Residual Metilmetacrilato (MMA)

Intensity
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Ly 3546 10775 SR339 000
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2 4 506 30762 100193 0506 %
|3 4694 (St} 2780 0014 %
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16.8. TABLA DE RESULTADOS
MARCA COMERCIAL % de MONOMERO DESVIACION ESTANDAR
RESIDUAL
SR-Ivocap High Impact (A) 0.203 0.0697
PalaXpress (B) 0.047 0.0167
ProBase Hot (C) 0.068 0.0180

Tabla 5. Resultados de porcentaje de mondmero residual y desviacion
estandar.

16.9. GRAFICA DE RESULTADOS

0.25
0.2
0.15

0.1

0.05

o

SR-Ivocap

PalaXpress
[ % de MONOMERO RESIDUAL ProBase H

Grafica 1. Mondmero residual.

La tabla y la grafica de resultados indican los valores del porcentaje de
monomero residual y la desviacion estandar utilizando el Analisis de una via
ANOVA (P=<0.05) y se realizd una prueba de comparacién de grupos (Tukey) con
un intervalo de confianza de (P=<0.001), demostrando que existe una diferencia

significativa entre los materiales SR-Ivocap vs PalaXpress y Probase Hot.
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SR-Ivocap es el material que mostré tener la mayor cantidad de mondémero
residual (0.203%), con una desviacion estandar de 0.0697, siendo PalaXpress el
material que mostré tener la menor cantidad de monémero residual (0.047%), con

una desviacién estandar de 0.0167.
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17. DISCUSION

En este estudio se realizo la determinacion de mondémero residual que se indica
en la ISO 1567:1999, ya que se contaba con el equipo, materiales, y

especificaciones del fabricante.

McCabe y Basker®® divulgaron 2 casos de sensibilidad al acrilico y ligada
estas reacciones a los niveles de mondmero residual (0.233% y 0.186%,

analizado por cromatografia de gas).

Kalipcilar® en 1991 demostr6 con sus resultados que no existia alguna
diferencia significativa entre los dos grupos de acrilico utilizados en su estudio ya
gue determind un porcentaje del 0.22% para la resina que proces6 bajo la técnica
de inyeccién y un porcentaje del 0.23% para la resina procesada por el método

convencional.

Miettinen y Vallittu®® compararon el contenido del monémero residual
relacionado de la autopolimerizacion y termopolimerizables de los materiales de
base de dentadura y concluyeron que en la autopolimerizacion se libera
considerablemente mayor cantidad de MMA comparado con los materiales
termopolimerizables (1%-2%). Por otra parte estos autores mostraron que el
mondmero residual contenido puede ser reducido cuando el tiempo de

polimerizacién es extendido.

Lassila y Vallittu?” en el 2001 confirmaron el contenido de monémero residual
del material Sinomer. El material cumpliria con los requerimientos de la ISO
1567:1999 si el fabricante hubiera indicado el contenido de mondémero residual,
pero la compafila manifestaba que el material no contenia mondémero, sin
embargo los valores obtenidos fueron entre 0.3% y 0.31%. Paladon 65,
representante de materiales termopolimerizables cumplié con los requerimientos
del 1ISO 1567. Hubo diferencias significativas en el contenido de mondmero
residual MMA de Paladon 65 y otros materiales examinados. Los materiales

alternos exhibieron un significante contenido de monémero residual MMA.
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Asi mismo en el afio 2006 Gongalves**, reporté en su estudio que el contenido
de monomero residual se encontraba entre 0.745% y 0.78% y este tampoco

excedia los valores del estandar internacional para este material.

En este estudio los porcentajes de monomero residual que se reportaron
tampoco excedieron el nivel que marca el estandar internacional, demostrando
que el bajo contenido de mondmero residual de las resinas procesadas por dos
diferentes métodos, puede ocasionar una irritacion local debido a una reaccién de

hipersensibilidad y no precisamente ser catalogada como una reaccion alérgica.

Algunos autores reportan que la composicion y procesado de la resina de la

base de dentadura influye en la relacién del monémero residual.

Dogan et al*?

estudiaron los efectos de las variantes de los tiempos y
temperaturas de polimerizacién del contenido de mondémero residual de los
materiales para base de dentadura tanto polimero/monémero. Los autores
mostraron que el incremento de la temperatura y al extender los tiempos de
polimerizacion es acompafado por disminucion en el contenido de monomero

residual.

Tsuchiya et al®® demostraron que el contenido de monémero residual de
materiales para base de dentadura es menor a un cuarto del valor inicial del calor
si la dentadura se sumerge en agua a 50°C por 1 hora después de la

polimerizacion.

Vallittu et al**

obtuvieron resultados semejantes. Si los especimenes se
sumergen en agua a 37°C por 24 horas, fue considerable la disminucion de
mondmero que durante la inmersion en agua a 22°C. De acuerdo con Vallittu et al
recomiendan la inmersion de la dentadura en agua a 37°C por un dia antes de la

entrega.
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Shim y Watts'® examinaron el contenido de monémero residual después de los
ciclos de inmersion de diferentes duraciones a 100°C y demostraron que el

contenido de mondmero residual es disminuido considerablemente.

Las variaciones en el tiempo y la temperatura del procesado, asi como en la
relacion de la mezcla de polimero y metil metacrilato pueden tener efectos
relacionados al mondmero residual, caracteristicas mecanicas y fisicas de los
materiales de base de dentadura examinados. Estos efectos deben de ser

examinados en futuros experimentos.
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18. CONCLUSION

Se cuantific6 el monomero residual en los materiales SR. Ivocap® Plus High
Impact, PalaXpress® y Probase® Hot que son empleadas para la elaboracion de
dentaduras en la Facultad de Odontologia, siendo 0.203 % para SR. lvocap® Plus

High Impact, 0.046 % para PalaXpress® y 0.060 para Probase® Hot.

Dados los resultados que se obtuvieron con la prueba de cuantificacién de
mondmero residual, todos los materiales cumplieron con el requisito de la 1SO

1567-1999 teniendo un valor inferior al 2.2% de mondémero residual.
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