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Resumen

La informacion sobre las resinas para base de dentadura emitida por las casas
comerciales que las fabrican, ofrece panoramas parciales de los perfiles de
cada material. Es decir, hablan sobre las bondades de su material y su
supremacia sobre los otros; ademas de que so6lo justifican que la
concentracion de monomero residual de cada material esta dentro de la norma
ISO 1567:1999. (2.2% en fraccibn de masa). Estos materiales presentan
instrucciones de uso las cuales generalmente por descuido o ahorro de tiempo
no se siguen, creando asi técnicas erréneas de manipulacion, sin saber en
realidad cual es el efecto en cuanto a la concentracion de monomero residual.

Por lo anterior se realizé un estudio en el cual se manipularon el tiempo y la
temperatura de polimerizacion en especimenes fabricados con tres resinas
comerciales para base de dentaduras, los cuales fueron sometidos a la prueba
de Cromatografia de Gases (GC) y asi se determind que la resina para base
de dentadura Acriethil® obtuvo 0,37758% en fraccion masa, la resina para
base de dentadura Nictone® obtuvo 0,04820% en fraccion masa y la resina
para base de dentadura High Impact-45 Denture Acrylic® obtuvo 0,57724% en
fraccibn masa demostrando que las tres resinas para base de dentadura
cumplieron con el requisito de la norma ISO 1567:1999 para la concentracion
de mondmero residual (2.2% en fraccion masa como maximo para polimeros
Tipo 1 Clasificacién 1), al ser manipuladas bajo las indicaciones de su
respectivo fabricante. Los resultados obtenidos determinaron un cambio muy

notorio en la concentracién de mondédmero residual.
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Introduccion

Las resinas sintéticas a menudo se conocen como plasticos. Un material
plastico es una sustancia que ademas de tener estabilidad dimensional en su
uso normal, es moldeable en alguna etapa de su manufactura. Los plasticos
por lo regular son polimeros termoplasticos que son suavizados por el
recalentamiento; y los polimeros termopolimerizados, que son resistentes

después de habérseles aplicado calor.

Las resinas termoplasticas suavizan cuando son calentadas por arriba de la
temperatura de transicion vitrea. Se moldean por ablandamiento, luego se
enfrian y endurecen por esta via. Sin embargo, cuando se recalientan, vuelven
a suavizarse y puede remodelarse si es requerido antes de disminuir la

temperatura. Este ciclo puede repetirse numerosas veces.

Por el contrario, el termopolimerizado provoca endurecimiento de forma
permanente cuando la resina se calienta por encima de la temperatura critica;
y nNo suaviza cuando se recalientan. Las resinas termopolimerizables estan casi
siempre en estado de enlace cruzado y en general son insolubles y no son
fusionables. Tienen resistencia superior a la abrasion y estabilidad dimensional
comparada con las resinas termoplasticas, que, por su parte, tienen mejores

propiedades ante flexién e impacto. *

En odontologia, al proceso de solidificacion de una resina dental se le conoce
como polimerizacién. La polimerizacion ocurre a través de una serie de
reacciones quimicas en las cuales el polimero es formado por un gran nimero
de moléculas conocidas como monomeros. Dicha polimerizacién puede

llevarse a cabo ya sea por condensacién o por adicion. 2
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Biolégicamente, es importante saber que la polimerizacion nunca se completa
al 100%, esto es, que todo el monémero se convierta en polimero y que las
moléculas de monomero residual que aun faltan de polimerizar, pueden ser
guiadas desde los materiales ya polimerizados. Los monomeros residuales son
compuestos de baja masa molecular y algunas veces causan reacciones
adversas como reacciones alérgicas. La alergia de contacto al monémero de
las protesis es un fendmeno de hipersensibilidad de tipo IV. Los sensibilizantes
quimicos que intervienen en el desarrollo de la estomatitis alérgica son
conocidos como haptenos (sustancias de baja masa molecular capaces de
inducir hipersensibilidad retardada so6lo cuando se combinan con proteinas
transportadoras)®. El polimero puro de polimetimetacrilato es un material
inerte. Sin embargo, existen otras sustancias en la composicion de las bases
de prétesis que si pueden actuar como haptenos. Las mas importantes son:
formaldehido, producto que se libera durante el inicio de la polimerizacion de
las resinas; peroxido de benzoilo que tiene la misidén de iniciar la polimerizacién
del monémero y metacrilato de metilo residual, que es el monémero que no ha
polimerizado y actia como sensibilizante. Para superar el problema de la
alergia, algunas de las nuevas materias primas para bases de dentadura,
incluyen los materiales libres de metacrilato de metilo. EI metacrilato de metilo
ha sido substituido por resinas hipoalergénicas, tales como dimetacrilato de
diuretano, poliuretano, polietilentereftalato y polibutilentereftalato.> La gran
ventaja de estas resinas comerciales es que cumplen muy bien con la
concentracion de mondmero residual que marca la norma ISO 1567:1999; pero
no cumplen con los requerimientos para la sorcién de agua (<32pg/mm?3° y
solubilidad (<1.6pg/mm?®)° dictados por la norma ISO 1567:1999. Aunado a
esto, esos materiales no estan totalmente libres de riesgo. Pfeiffer y Rolleke
publicaron un estudio realizado por técnicos protesistas dentales, en el cual
presentaban la alergia clinica de los pacientes al utilizar dimetacrilato de

diuretano, sefialandolo como causa primaria de la irritacién de la mucosa.’
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En otro estudio Pfeiffer, Rolleke y Sherif demostraron que el contenido de
metacrilato de metilo residual podria ser disminuido (de 0.233*0.053 a
0.101*0.014 % en peso) si la dentadura, después de ser procesada, se
almacena en agua destilada a 37°C por mas de un dia; ademas demostraron
que la disminucion del metacrilato de metilo residual esta relacionada con la
condicion superficial de la resina para base de dentadura; ya que las resinas
acrilicas que son pulidas al alto brillo disminuyen la cantidad de metacrilato de
metilo residual en comparacion con resinas acrilicas sin pulir. ®

Una de las caracteristicas de los acrilicos son la absorcion y liberacion de
agua, que causan la inestabilidad dimensional, de tal modo, si el material es
sujeto a esfuerzos internos, se da lugar a la formacion de grietas y la eventual
fractura de la dentadura. Este comportamiento afecta la estabilidad dimensional
de la dentadura, por lo tanto, la absorcién de agua y la solubilidad de estos
materiales deben ser tan bajas como sea posible.”

Lung y Darvell realizaron un estudio en el que propusieron que para disminuir
la concentracion de metacrilato de metilo se controlara el tiempo y la
temperatura de polimerizacién; demostrando que el metacrilato de metilo
residual decrece constantemente de 0.25% a menos de 0.07% con el
incremento del tiempo y la temperatura de polimerizacion. Al igual demostraron
gue el metacrilato de metilo residual es inevitable para todos los materiales a
base de polimetilmetacrilato en los cuales al momento de manipularlos no se

toman en cuenta las condiciones correctas de polimerizacion®*.
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Como se describi6 anteriormente se han realizado numerosos estudios
interesados en la relacion existente entre el mondémero residual de metacrilato
de metilo y las propiedades fisicas y mecanicas de las resinas para base de
dentadura, asi como la importancia de encontrar un tiempo y temperatura de
procesado ideal para la disminucién de este; pero primero se tuvo que
encontrar una método eficaz y confiable para la extraccién y cuantificacion del
monomero residual de metacrilato de metilo, llegando a la conclusion de que el

método auxiliar mas confiable es la Cromatografia de Gases.

Esto es porque la caracteristica que distingue a la cromatografia de la mayoria
de los métodos fisicos y quimicos de separacién, es que se ponen en contacto
dos fases mutuamente inmiscibles. La fase estacionaria y la fase movil. Una
muestra que se introduce en la fase movil es transportada a lo largo de la
columna que contiene una fase estacionaria distribuida. Las especies de la
muestra experimentan interacciones repetidas (repartos) entre la fase movil y la
fase estacionaria. Cuando ambas fases se han escogido en forma apropiada,
los componentes de la muestra se separan gradualmente en bandas en la fase
movil. Al final del proceso los componentes separados emergen en orden
creciente de interaccion con la fase estacionaria. EI componente menos
retardado y que interacciona menos con la fase estacionaria, emerge primero,
el componente retenido mas fuertemente eluye al ultimo.

El reparto entre las fases aprovecha las diferencias entre las propiedades
fisicas y/o quimicas de los componentes de la muestra. Los componentes
adyacentes (picos) se separan cuando el pico que sale después es retardado lo

suficiente para impedir la sobreposicién con el pico que emergi6 antes.®
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La cromatografia de gases es la técnica a elegir para la separacion de
compuestos organicos e inorganicos térmicamente estables y volatiles. La
disponibilidad de detectores versatiles y especificos, y la posibilidad de acoplar
el cromatografo de gases a un espectro de masas 0 a un espectrofotometro de
infrarrojo, amplian aun mas la utilidad de la cromatografia de gases. Un

cromatdgrafo de gases consiste en varios modulos bésicos ensamblados para:

1) Proporcionar un gasto o flujo constante del gas transportador (fase mavil).

2) Permitir la introduccion de vapores de la muestra en la corriente de gas
que fluye.

3) Contener la longitud apropiada de fase estacionaria.

4) Mantener la columna a la temperatura apropiada (o la secuencia del
programa de temperatura).

5) Detectar los componentes de la muestra conforme eluyen de la columna.

6) Proveer una sefial legible proporcional en magnitud a la cantidad de cada

componente.

Sdlo aprox. 20% de los compuestos conocidos permiten ser analizados por
cromatografia de gases, ya sea porque son insuficientemente volatiles y no
pasan a través de la columna, o porque son térmicamente inestables y se

descomponen en las condiciones de separacion.’



a4F Influencia del Tiempo y Temperatura de Polimerizacion en la Concentracion de Monémero Residual

P
Pl

1904

Capitulo 1

ANTECEDENTES Y QUIMICA DE LAS RESINAS

1.1 Historia de las Resinas Sintéticas en Odontologia

La proétesis total tiene como finalidad reemplazar las estructuras perdidas de la
dentadura natural, asi como las asociadas al maxilar y a la mandibula, sus
objetivos principales son la recuperacion de la funcion, estética y conservacion
de la salud emocional del paciente.

Para la fabricacion de la proétesis a lo largo de la historia, se han utilizado un sin
namero de materiales predominando la resina acrilica a base de

polimetilmetacrilato por sus caracteristicas fisicas, mecanicas y bioldgicas.?

Dichas resinas se inventaron en el siglo XX, usandose por primera vez como
base para dentaduras a principios de 1930. El Dr. Walter Wright las introdujo
en el campo de la odontologia en 1937 y desde 1940 se ha extendido el uso
del polimetilmetacrilato para la fabricacion de bases de proétesis totales,
material de restauracion provisional directa en dientes anteriores, fabricacion
de dientes para dentadura, portaimpresiones individuales, férulas, guardas

oclusales y aparatos ortodéncicos .
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1.2 Polimerizacién

Las resinas dentales solidifican cuando polimerizan. La polimerizacion ocurre a
través de una serie de reacciones quimicas en las cuales las macromoléculas o
el polimero es formado por un gran namero de moléculas conocidas como
mondmeros.

Las caracteristicas mas importantes de los polimeros son aquellas que
consisten en una gran cadena de moléculas y que su estructura molecular es
capaz de tener configuraciones y conformaciones virtualmente sin limite. El
polimero consta basicamente de una unidad estructural simple o repetida en
particular y que en esencia esta relacionada con la estructura del monémero.
Estas unidades de monOmero estdn conectadas entre si a una cadena de
polimeros por enlaces covalentes. La polimerizacion es una reaccion

intermolecular repetida funcionalmente capaz de tener un proceso indefinido.

Las resinas sintéticas polimerizan al azar desde sitios locales que han sido
activados. Dependiendo de la capacidad de las cadenas para crecer desde sus
sitios de activacion local, las moléculas dentro de un polimero consisten en
espacios moleculares que varian en grados de polimerizaciéon. Ademas, la
distribucion de masa molecular (DMM) no siempre sigue una curva de

distribucién normal. 2
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Debido a la distribucion de masa molecular, el término masa molecular en

namero promedio (Mn) esta dado por.

M n— M 0 Xn
Y la masa molecular masa promedio (Mw) por:

M w — M 0 XW
Donde:
Mo = Masa molecular de la unidad estructural

Xn = Numero promedio del grado de polimerizacion
Xw = Es el promedio en masa del grado de polimerizaciéon

El nimero promedio del grado de polimerizacion se determina por la division
del nimero total de las unidades de mondmero y el total de moléculas donde el
promedio de peso del grado de polimerizacién representa el peso de la muestra
dividida por el nimero de moles que contiene

Considerando los aspectos ya comentados, la proporcion M,:M, (llamada
polidispersion), se usa como medida de proporcidén de la molécula de polimero
y el tamafio de distribucion. Los mayores valores de M:M, indican amplios
limites, con cantidades sustanciales de los materiales en ambos extremos.
Cuando My,:M; es igual a 1, todas las moléculas de polimero tienen la misma

masa molecular y no una distribucién de tamafio molecular.?
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1.3 Mecanismos de Polimerizacion

1.3.1 Polimerizacion por Condensacion o de Crecimiento por Pasos.

Las reacciones producidas por el incremento de pasos en la polimerizacion
progresan por los mismos mecanismos que las reacciones quimicas entre dos
0 mas moléculas simples. Los compuestos primarios reaccionan a menudo con
la formacién de subproductos como agua, acidos, halégenos y amoniaco. La
formacion de estos subproductos es la razén en la polimerizacién del
crecimiento por pasos que se llama polimerizacion por condensacion.

La estructura de los mondmeros es tal que el proceso puede repetirse y
construir macromoléculas.

En la polimerizacién de crecimiento por pasos, se obtiene una cadena lineal de
residuos de mondémeros por el paso intermolecular adicionado al grupo reactivo
de los mondmeros bifuncionales. Estas reacciones son analogas a aquellas en
las cuales las unidades monofuncionales van por debajo de la reaccién de
poliestierificaciéon que implica un diol y un acido dibasico (Figura 1). Si el agua
es removida asi como se forma, no se establece equilibrio y el primer paso en

la reaccion es la formacion de una dimension que también es bifuncional.

Conforme procede la reaccion, se forman las cadenas mas largas, incluyendo
los trimeros y los tetrdmeros, a través de otras reacciones de esterificacion,
todas esencialmente idénticas en velocidad y mecanismo hasta que la ultima
reaccion contiene una mezcla de las cadenas de polimero y una gran masa

molecular.?
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DIOL ACIDO DIBASICO
R HO OH
HO/\OH . W
0 0

REACCION POR CONDENSACION

Y

Figura 1. Polimerizacién de Crecimiento por pasos o Condensacion Como se nota a partir de la
reaccion, se forma un producto de condensacion (en este caso es el agua).2

Por lo tanto, las resinas de polimerizacibn de crecimiento por pasos son
aguellas en que:
1) La polimerizacibn se acompafia por una repetida eliminacion de
pequefias moléculas, por lo general H,O.

2) Los grupos funcionales se repiten en la cadena de polimeros.

La formacién de los polimeros de crecimiento por pasos es mas lenta porque
se procede en forma de pasos desde mondmeros a dimeros, a trimeros, y asi
sucesivamente, hasta crear una larga cadena de polimeros. Tal proceso de
polimerizacion tiende a detenerse antes que las moléculas lleguen a un tamafio
real porque, como la cadena crece, éstas se vuelven menos moviles y son

menos numerosas.
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1.3.2 Polimerizacion por Adicién o en Cadena.

Muchas de las resinas odontolégicas son producto de la polimerizacion por
adicion. Este tipo de reaccion de adicion es tan comun que el término
polimerizacion generalmente se usa para describir este proceso.

A diferencia de la polimerizacién por condensacién, no hay cambios en la
composicién durante la polimerizacion por adicion. Las macromoléculas son
formadas por pequefias unidades 0 mondmeros, sin cambios en la
composicién, porque el monémero y el polimero tienen igual forma empirica.
En otras palabras, la estructura de los monémeros se repite muchas veces en
el polimero, formando cadenas de diversos tamafios o si se tiene un buen
control cadenas uniformes, ya sea de tamafo molecular pequefio, mediano o

grande, segun sea el caso.

El método de adicién puede realmente producir moléculas gigantes de tamafios
ilimitados. Inician formando un centro activo en el monémero y rapidamente
forman una cadena que tedricamente puede crecer en forma indefinida y ser

tan grande como tantas unidades de construccién pueda tener.

Uno de los requisitos de los componentes en la polimerizacion por adicion es la
presencia de un grupo no saturado, o sea, un doble enlace (C=C). El etileno,
C,H4, es el mondmero mas simple capaz de polimerizar por adicion, y puede
usarse un Iniciador (I) como centro activo, tal como peroxido de benzoilo para

generar un radical libre I, como lo ilustra la Reaccién 1.2

I*+H,C=C,H=>IH,C-CH,"
IH,C-CH>*+H,C=>IH,C-CH,-H,C-CH>

12
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Tedricamente, |I* puede ser siempre cualquier radical libre de una cadena
cerrada. Por definicion, un radical libre es un &omo o grupo de &atomos
procesando a un electrén adicional (impar). Por ejemplo, puede ser hidrégeno,
y el gas original etileno puede ser polimerizado bajo calor y presién para formar
polietileno.

El radical libre tiene un electron con capacidad para poseer un electron simple
impar. Cuando el radical libre y su electron impar se acercan a la molécula del
monomero, absorben uno de los electrones n del doble enlace del monémero y
forman un enlace o entre el radical y la molécula del monémero, dejando el otro
electron © en un electron orbital insaturado. Asi, el radical libre original se
enlaza a un lado de la molécula del monémero. El electron remanente del
orbital = no saturado actia como un nuevo centro radical libre cuando el
complejo monémero-radical libre se acerca a otra molécula de mondmero para
formar un dimero, que también se vuelve radical libre. Esta especie reactiva
puede, en cambio, agregarse sucesivamente a numerosas moléculas de etileno
que contintan con el proceso de polimerizacion a través de la propagacion de
un centro de reaccién. Este proceso en cadena conduce a largas moléculas de
polimero en cuestion de segundos. El proceso continla para completar la
formacion del polimero deseado. El crecimiento de la cadena de polimeros se
detiene cuando el centro reactivo se destruye por un numero de posibles
reacciones de terminacién. Este proceso ocurre rapido, casi instantdneamente

y la reaccién es exotérmica y produce calor considerable.?
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1.4 Etapas de la Polimerizacion por Adicion

La polimerizacidon por adicibn es un proceso que ocurre en tres etapas
principales: induccién o iniciacién, propagacion y terminacion por acoplamiento

o transferencia de cadena.?

1.4.1 Induccién o Iniciacion.

Para iniciar el proceso de polimerizacion por adicion, los radicales libres deben
estar presentes. Los radicales libres pueden ser generados por activacion de
las moléculas de mondémero con luz ultravioleta, con luz visible, calor o
transferencia de energia a partir de otro tipo de componentes que actien o
generen radicales libres.

La quimica de los radicales libres usada para iniciar el mecanismo de
polimerizacidn no es un catalizador, porque entra dentro de la reaccion quimica
y es parte del componente quimico final. El término cominmente usado es el
de iniciador (I). Este método de polimerizacién depende de la formacién de un

componente con un electron impar (radical libe), de ordinario un fragmento de
una gran molécula que se ha dividido por calentamiento, esto es, el iniciador |-
genera dos radicales libres 21*. El electrén impar hace al radical muy reactivo.

El simbolo convencional, C=C, representa dos partes de electrones (orbital 7).
Cuando un radical libre se aproxima a un doble enlace, puede aparearse con
un electrén en el enlace extra dejando al otro miembro del par libre, por lo tanto

el monémero por si mismo se convierte en radical libre.?
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Numerosas sustancias capaces de generar radicales libres son potentes
iniciadores en la polimerizacion de la resina de poli (metil metacrilato). El
iniciador comunmente utilizado es el peréxido de benzoilo, que se descompone
a temperaturas relativamente bajas y libera dos radicales libres por molécula de
perdxido de benzoilo.

La descomposicion del peroxido de benzoilo, también llamada activacion,

ocurre rapidamente entre 50 y 100°C.

@] o 9]
INICIADOR (BPO) RADICAL LIBRE

Figura 2. Activacion (por calor o quimica) del peréxido de benzoilo (BPO). Se rompe el enlace
O -0y el par de electrones se divide en los dos fragmentos.2

El periodo de induccion (o iniciacion) es el tiempo durante el cual las moléculas
del iniciador son energizadas o activadas, formando radicales libres que
interactian con las moléculas de mondmero. Este periodo es altamente
influenciado por la purificacion del monémero. Cualquier impureza presente
puede reaccionar con grupos activados e incrementa la longitud de este
periodo por el consumo de inicio de las moléculas activadas; sin embargo, a

mayor temperatura es menor el periodo de induccién.?
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Figura 3. Iniciacién o Induccién de la molécula de metil metacrilato.

Los procesos de polimerizacion Gtiles para las resinas dentales comunmente
son activados por uno de los tres procesos: calor, quimica y luz. La mayor parte
de las resinas para base de protesis son polimerizadas por activacion de calor.
Esto es, los radicales libres se obtienen por el perdoxido de benzoilo caliente.
Durante el calor las moléculas del perdxido de benzoilo se fragmentan en dos
radicales libres, los cuales inician la polimerizaciéon del mondémero del

metilmetacrilato. 2
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Un segundo tipo de induccion es el activado quimicamente en un ambiente a la
temperatura de la boca. Este sistema consiste en dos reactivos que, cuando
se mezclan juntos se inicia una reaccidn quimica que genera radicales libres.
Durante el almacenamiento, estos componentes pueden ser separados uno
del otro; de aqui que los sistemas quimicamente inducidos siempre consistan
en dos 0 mas partes. Un ejemplo de estos sistemas es la amina terciaria, el
activador, y el peroxido de benzoilo, los compuestos se mezclan juntos para
iniciar la polimerizacién de las resinas de autocurado. Cuando estos dos
componentes (activador e iniciador) se mezclan, las aminas catalizadoras
dividen a la molécula de benzoilo en dos radicales libres.

Un tercer tipo de sistema de induccion es la activacion por luz. En este
sistema, los fotones activan al iniciador generando radicales libres que, en
cambio, pueden iniciar el proceso de polimerizacion. Inicialmente, la luz
ultravioleta fue usada en este proceso, sin embargo, debido a la preocupacién
acerca de los efectos de la luz ultravioleta sobre la retina y los tejidos bucales
no pigmentados, la limitacion a la penetracion profunda y la reducciéon de la
intensidad de la fuente de luz ultravioleta, por luz halégena, la camforquinona y
el dimetilaminoetilmetacrilato, una amina, genera radicales cuando se irradia
por luz visible. Para activar esta reaccion, necesita luz de longitud de onda
cercana a 470 nanémetros.

Como puede ocurrir en una polimerizacién apreciable a temperatura ambiente,
tal composicibn puede ser una parte del sistema, por lo cual debe estar
almacenado y no debe ser expuesto a la luz y la distancia de la fuente de luz
puede afectar significativamente el numero de radicales libres que estan

formandose, haciendo que este sistema sea una técnica sensible.?
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1.4.2 Propagacion.

En la reaccion de propagacion, se requiere una pequefia cantidad de energia
una vez iniciado el desarrollo, el proceso continda a una velocidad constante.
Tedricamente, las reacciones en cadena contindan con la velocidad del calor

hasta que todo el monémero se haya convertido en polimero.

H
H
H H
H
+
0
H
H H ¥
H H

H

T” Q |
SR
4 A

Figura 4. Propagacién y crecimiento de cadena. Conforme la molécula iniciada se acerca a otras
moléculas de metil metacrilato, el electrén libre interactia con el doble enlace de la molécula de
metil metacrilato, y se forma un nuevo radical libre més largo.

T
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1.4.3 Terminacion.

La reaccidon en cadena puede terminarse en acoplamiento directo o por
intercambio de un atomo de hidrogeno de una cadena de crecimiento a otra.
En otras palabras, ambas moléculas se combinan y se desactivan por
intercambio de energia.

Otra manera de efectuar intercambio de energia puede ocurrir por la
transferencia de un atomo de hidrégeno de una cadena de crecimiento a otra,
sin embargo, en el dltimo caso una doble union se produce cuando el atomo de

hidrogeno se transfiere de una cadena a otra.

TERMIMACION

H
H H H H

b N HHFH H?H .
o) / Lo
VARRY 0
=0 P l_ H 0]
(0] 0 (0] e} o
H-T~H H’#H H)FH H—T™H

H H H H

Ir.|.T

Figura 5. La Terminacion ocurre cuando los dos radicales libres interactian y forman un enlace
2
covalente.

19



2%, Influencia del Tiempo y Temperatura de Polimerizacion en la Concentracion de Monémero Residual

UNAM
00

=V

1.4.4 Transferencia de la cadena.

Aunque la terminacion de la cadena puede derivarse de la transferencia de la
cadena, el proceso difiere de las reacciones de terminacion descritas en que el
estado activo se transfiere de un radical activo a una molécula inactiva creando
un nuevo nucleo de crecimiento. Por ejemplo, una molécula de mondémero
puede ser inactivada por una macromolécula en crecimiento y de esta manera
ocurre una terminacion en esta ultima. Por lo tanto esto produce un nuevo
nucleo en crecimiento.

De igual manera, la terminacion rapida de la cadena puede reactivarse por la

transferencia de una cadena y continuara su crecimiento.

H

/HH

H
H \LH
o%——ec H

H H
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o
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HT™H H-T~H H%—( H-TH
H H H H

Figura 6. Cuando los radicales libres se acercan uno a otro, puede formarse un doble enlace en la
molécula que dona un atomo de hidrégeno al otro radical libre.?

20



a4F Influencia del Tiempo y Temperatura de Polimerizacion en la Concentracion de Monémero Residual

P
F'iﬁ-{.{;j

1904

La transferencia de cadena ocurre cuando un radical libre se acerca a una
molécula de metil metacrilato y dona un atomo de hidrégeno a la molécula de
metil metacrilato. Cuando esto ocurre, el radical libre recibe un doble enlace y
se vuelve pasivo hasta que reacciona de nuevo con un radical libre. La
molécula de mondémero, por lo tanto, forma un radical libre que participa en la

reaccion de propagacion en cadena. Como se muestra en la Figura 7.
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Figura 7.2
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Puede ocurrir otro tipo de transferencia de cadena (Figura 8) cuando una
cadena de propagacién interactla con el segmento pasivo que se formo en la

Figura 7. Durante la interaccion, el segmento pasivo se vuelve activo, en tanto

que el segmento activo se vuelve pasivo.?

=)
9] 0 8] ]
H=T~H H’lLH H%\H T
H H H :
H H
H. | H H H | H
N H i H L Y
Y Y
I | ol L,
/ ! \
0 + 0% H F° H
o " ﬂ 0 o
0 0 ]
H 4 H H

Figura 8.2
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1.5 Inhibicién de la Polimerizacion

Las reacciones de polimerizacion no terminan por completo el monémero, ni
siempre forman polimeros con alto peso molecular. A menudo las impurezas
del monoémero inhiben estas reacciones.

Cualquier impureza del monémero que pueda reaccionar con los radicales
libres inhibe o retarda la reaccion de polimerizacion. Puede reaccionar con el
iniciador activado, con cualquier nudcleo activado o con cadenas en crecimiento
para evitar crecimiento adicional. La presencia de tales inhibidores influye en la
longitud del periodo inicial asi como en el grado de polimerizacion.

Por ejemplo, agregar pequefias cantidades de hidroquinona al mondémero
inhibe la polimerizacion si no ésta presenta el iniciador, y retarda la
polimerizacion en presencia de un iniciador. En otras palabras, tanto un
iniciador como algun agente inhibidor, pueden afectar las propiedades fisicas y
mecénicas de una resina dental.

La presencia de oxigeno también causa retardo en la reaccion de
polimerizacién porque el oxigeno reacciona con los radicales libres.

Esto ha demostrado, por ejemplo, que la velocidad de reaccion y el grado de
polimerizacion disminuyen si la polimerizacion se lleva a cabo en sistema de
aire abierto en comparacion con un valor elevado obtenido cuando la reaccion
se efectla en un tubo de sellado.

La influencia del oxigeno sobre la polimerizacién es controlada por algunos
factores, como la concentracién y la temperatura. Esto es importante para
distinguir los efectos de inhibicion del oxigeno sobre el proceso de
polimerizacion.

En la practica comercial comuUn se agregan pequefias cantidades
(aproximadamente 0.006%) de un inhibidor, como el éter metilo de
hidroxiquinona, al mondmero para evitar la polimerizacion durante su

almacenamiento.?
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1.6 Copolimerizacion

En las reacciones de polimerizacion que se han descrito, las macromoléculas
que se han formado por la polimerizacion, solamente dependen de un Unico
tipo de unidad estructural. Para mejorar las propiedades fisicas de un polimero
pueden combinarse dos o mas mondémeros quimicamente diferentes, cada uno
con propiedades deseables. EI compuesto formado se llama copolimero y su
proceso de formacidén se conoce como copolimerizacién. En un copolimero, el
namero relativo y la posicidén de los diferentes tipos de unidades estructurales
(mondémeros), pueden variar entre las macromoléculas individuales. La
composicién de los copolimeros depende de las reactividades relativas de las

diferentes moléculas y de las moléculas de igual composicién.?
Los copolimeros son de tres tipos: al azar, en bloque e injertados. En el tipo al

azar, las diferentes unidades de mondémeros son distribuidas al azar a lo largo

de la cadena de la siguiente manera:

Sin embargo, si aparecen unidades idénticas en secuencias relativamente

largas en la cadena principal de polimero se forma un copolimero en bloque.

Donde —M...M-y -Y...Y- representan los segmentos largos de la moléculas M

y Y, respectivamente.

24



a4F Influencia del Tiempo y Temperatura de Polimerizacion en la Concentracion de Monémero Residual

P
F'iﬁ-{.{;j

1904

En los copolimeros injertados, las secuencias de uno de los mondémeros estan

injertadas en una columna de la segunda especie de monémero:

M M M M M
M M M M
Y
Y Y

La copolimerizacion puede alterar las propiedades fisicas de la resina final de
manera considerable. Muchas de las resinas utiles son fabricadas por
copolimerizacion.  El metilmetacrilato, el acrilico y los esteres de metacrilato
copolimerizan rapidamente, con pequefa inhibicion entre los monomeros
pares. Por ejemplo, pequefias cantidades de etilacrilico pueden copolimerizar

con el metilmetacrilato modificando la fuerza flexural de una dentadura.

El injerto de varios segmentos de polimero dentro de la cadena lineal
proporciona un mecanismo importante para modificar o hacer a la medida
macromoléculas y obtener las propiedades requeridas para usos especificos.
Por ejemplo, los polimeros en bloque e injertos con frecuencia mejoran la
resistencia al impacto. En pequefias cantidades pueden modificar las
propiedades adhesivas de las resinas tanto como las caracteristicas

superficiales 2
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1.7 Tipos de Resinas

Como previamente se menciond, para que una resina sintética pueda usarse
en odontologia debe mostrar cualidades excepcionales en su estabilidad
quimica y dimensional y debe poseer propiedades que rindan relativamente
facil en el proceso. Estas deben ser duras y fuertes pero no fragiles. 2

1.7.1 Resinas acrilicas.

Se derivan del etileno y contienen un grupo vinilo en su forma estructural. Hay
al menos dos series de resinas acrilicas que son de interés dental. Una se
deriva del acido acrilico, CH2=CHCOOH, y la otra del &acido metacrilico,
CH2=C(CH3)COOH. Ambos componentes polimerizan por adicion en la forma
acostumbrada.

Aunque los poliacidos son duros y transparentes, su polaridad, relacionada con
el grupo carboxilo, causa imbibicion de agua. El agua tiende a separar la
cadena y causa ablandamiento general y pérdida de resistencia.

Las tensiones de estos poliacidos, sin embargo, se consideran importantes
desde el punto de vista dental. Por ejemplo, si R representa cualquier radical

éster, la formula para el polimetacrilato sera:

H H
|
|
Ho
|
R

Figura 9.

I——I
O
|
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Debido a que R puede ser también cualquier radical organico o inorganico; es
evidente que miles de resinas acrilicas diferentes son capaces de formarse.
Ademas, las consideraciones no incluyen las posibilidades de copolimerizacion,
las cuales incluso son mayores.

El efecto de la esterificacion sobre el punto de ablandamiento de algunos
polimeros no cristalinos es considerable. Si la cadena lateral se alarga de
manera considerable, cuanto mas larga sea, mas baja sera la temperatura de

ablandamiento o de transicion vitrea (Ty).

1.7.2 Metil metacrilato.

El poli(metil metacrilato) por si mismo no se usa mucho en odontologia en el
procedimiento de modelado. En cambio, el monémero liquido metil metacrilato
se mezcla con el polimero y forma una masa plastica. Esta masa es empacada
dentro del molde, y el mondémero es polimerizado por uno de los métodos
descritos. En consecuencia, el monomero de metil metacrilato es de
importancia considerable en odontologia.

El metil metacrilato es un liquido claro y transparente a temperatura ambiente

con las siguientes propiedades fisicas:

Propiedades fisicas del Metil metacrilato
Punto de fusion -48°C
Punto de ebullicion 100.8°C
Densidad 0.945g/mL a 20°C
Temperatura de polimerizacion 12.9 kcal/mol

Tabla 1.

27



a4F Influencia del Tiempo y Temperatura de Polimerizacion en la Concentracion de Monémero Residual

P
Pl

1904

Tiene presion de vapor elevada y es disolvente organico excelente. Aunque la
polimerizacion del metil metacrilato puede ser iniciada por luz ultravioleta, luz
visible o calor, comunmente es polimerizada en odontologia por el uso de un

iniciador quimico.

Figura 10.Molécula de metil metacrilato.

Las condiciones para la polimerizacion del metil metacrilato no son criticas y no
son decisivas con tal que la reaccion no se lleve a cabo demasiado rapido. El
grado de polimerizacion varia con las condiciones de polimerizado, como
temperatura, método de activacion, tipo de iniciador, concentracion de iniciador,
purificacion de los quimicos y factores similares dando como resultado
alteracion en las propiedades fisicas y mecéanicas del material.

Por su rapida polimerizacion en condiciones de uso, el mondmero de
metacrilato es particularmente usado en odontologia. Muchas resinas no
polimerizan a la temperatura ambiente en presencia de aire. Una contraccion
de volumen de 21% ocurre durante la polimerizaciébn del monémero puro de

metil metacrilato.?
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1.7.3 Poli (metil metacrilato).

El poli (metil metacrilato) es una resina transparente de claridad notable.
Transmite la luz en un campo ultravioleta con longitud de onda de 250
nanometros. Es una resina dura y su nimero de dureza es de 18 a 20 Knoop.
Su resistencia a la tensién es aproximadamente de 60MPa y su densidad es de
1.19g/cm®. Su médulo de elasticidad es alrededor de 2.4 GPa (2400 MPa).

La resina es muy estable. No se altera su color con la luz ultravioleta ni
presenta envejecimiento de sus propiedades. Es estable quimicamente y al
calor se ablanda a 125°C y puede ser modelada como material termoplastico.
Entre esta temperatura y 200°C ocurre despolimerizacion. A unos 450°C, 90%
del polimero se despolimeriza a un mondmero. El poli (metil metacrilato) de alto
peso molecular se degrada para convertirse en un polimero inferior al tiempo
que se produce el monémero.

Como toda resina acrilica, el poli (metil metacrilato) muestra tendencia a
absorber agua mediante el proceso de imbibicién. Su estructura no cristalina
posee una energia interna elevada; por lo tanto, es posible producir difusion
molecular porque requiere menor energia de activacion. Ademas, el grupo
polar carboxilo, aunque esterificado, forma un puente de hidrégeno de

extension limitada con el agua.

Las resinas para base de dentadura tienen absorcién y adsorcion de agua,
pero el término sorcion de ordinario se usa para describir el fenébmeno total. La
tipica resina dental de metacrilato muestra incremento aproximadamente 0.5%
del peso después de una semana en agua. Se ha informado de un mayor valor
para una serie de polimeros de metil metacrilato. La sorcion de agua es
cercana e independiente a la temperatura de 0 a 60°C, pero es marcadamente
afectada por la masa molecular del polimero. A mayor masa molecular, menor
incremento de peso. La sorcion es reversible si la resina se seca.

Debido a que el poli (metil metacrilato) es un polimero lineal, debe ser soluble

en numerosos solventes organicos, como la acetona y el cloroformo.

29



a4F Influencia del Tiempo y Temperatura de Polimerizacion en la Concentracion de Monémero Residual

P
F'iﬁ-{.{;j

1904

1.8 Requisitos para las Resinas Dentales

Los polimeros de metacrilato de metilo han tenido gran popularidad en la
odontologia porque son biocompatibles y porque se procesan con facilidad
utilizando técnicas relativamente sencillas. Representan el principal grupo
polimérico y tienen la capacidad de proporcionar las propiedades esenciales y

las caracteristicas necesarias para usarlos en la cavidad bucal.

1.8.1 Consideraciones bioldgicas.

Las resinas deben ser insipidas, inodoras, no toxicas ni irritantes a los tejidos

bucales. Deben ser completamente insolubles en saliva o en cualquier otro

fluido que se encuentre dentro de la boca.

1.8.2 Propiedades fisicas.

Debe tener adecuada resistencia y resiliencia para resistir las fuerzas de

masticacion, el impacto de las fuerzas, y el trabajo excesivo que ocurra en la

cavidad bucal. Debe ser estable dimensionalmente bajo todas las condiciones

de servicio, incluyendo los cambios térmicos y la variacion de la carga.
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1.8.3 Caracteristicas de manejo.

No producira residuos toxicos o0 sustancias durante el manejo y su
manipulacion. Sera facil de mezclar, insertar, dar forma y curar, y debe ser
insensible a la variacion de estos procedimientos de manejo. Las
complicaciones clinicas, como inhibicion de oxigeno, contaminacién por saliva,
y sangre deberan ser pequefias y no tener ningun efecto final. Ademas, el
producto final sera facil de pulir y en su caso de evitar la fractura; también debe

ser posible de reparar facilmente.
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1.9 Resinas para Base de Protesis Termocuradas

Los materiales termocurados se usan en la fabricacion de diferentes bases de
registro. La energia térmica requerida para polimerizar cada uno de estos

materiales puede proporcionarse usando un bafio de agua o microondas.

1.9.1 Composicion.

Muchos poli (metil metacrilato) consisten en un polvo y un liquido como
componentes. El polvo consta de esferas prepolimerizadas de poli (metil
metacrilato) y una pequefa cantidad de peroxido de benzoilo (el iniciador).

El liuido es predominantemente un metil metacrilato no polimerizado con
pequefias cantidades de hidroquinona. Esta Ultima se agrega como inhibidor.
Esto previene una polimerizacién indeseable, o polimerizacion del liquido
durante el almacenamiento.

Puede agregarse un agente de enlace cruzado al liquido. El glicol dimetacrilato
se usa comunmente como agente de enlace cruzado en resinas para base de
protesis de poli (metil metacrilato). El glicol dimetacrilato es quimica y
estructuralmente similar al metil metacrilato, y por tanto puede ser incorporado
en una cadena de polimeros en crecimiento. Un polimero formado de esta
forma produce una estructura de red que proporciona mayor resistencia a la
deformacion. Los agentes de enlace cruzado se incorporan dentro del liquido

componente a una concentracion de 1 o 2 volimenes por ciento.
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1.9.2 Almacenamiento.

Los fabricantes de resinas termocuradas generalmente recomiendan
temperatura especifica y tiempos limite para almacenarlas. Es esencial cumplir
con cada una de las estrictas observaciones y recomendaciones. Si estas no
son seguidas, los componentes pueden tener cambios y al final pueden afectar
las propiedades de trabajo de estas resinas asi como las propiedades fisicas y
quimicas del procesado de la protesis.
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Capitulo 2

Cromatografia De Gases

2.1 Antecedentes de la Cromatografia de Gases. La primera técnica
cromatografica fue ideada por el botanico ruso Mikhail Tswett en 1906, quien
utilizé alimina para separar los pigmentos coloreados de las hojas de las
plantas. Tswett en su experimento original, metié dentro de un tubo de vidrio un
fino polvo (sacarosa) para producir una columna de una altura deseada.
Posteriormente, extrajo los pigmentos de hojas y los coloc6 en un solvente
(éter de petrdleo) y agregé un poco de la solucion dentro de la columna.
Cuando toda la solucién habia pasado a través de la columna se formé una
estrecha zona inicial bajo la capa inicial del adsorbente. Después agregd mas

solvente y aplicé presion en la parte de arriba de la columna.®

Mientras el solvente iba pasando a través de la columna, los pigmentos se iban
separando individualmente (Fig. 1). La clave del éxito de la columna de Tswett,
fue la aplicacién de la mezcla dentro de la columna en una zona inicial estrecha

y la posterior aplicacién del solvente fresco.?
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Figura 11. Columna Cromatogréfica de Tsweet. Y = Amarillo, G = Verde®

La Cromatografia de Gases es un método fisico de separacion en el cual los
componentes a ser separados son distribuidos entre dos fases, una de las
cuales es estacionaria mientras la otra se mueve en una direccion definida. Los
componentes son separados por sus diferentes tasas de migracion. La
cromatografia puede ser clasificada por su utilidad y en base al material que se
utilice como eluyente para separar los solutos. De acuerdo a su utilidad la
cromatografia se clasifica en: analitica, utilizada para determinar los quimicos
presentes en una mezcla y en que concentracion; y preparativa, utilizada para

purificar grandes cantidades de quimicos.®
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2.2 Fundamentos Tebricos.

Se han propuesto muchas teorias con complejos modelos mateméticos para
explicar el comportamiento de los solutos en las columnas cromatograficas. Las

mas estudiadas son:®

e Teoria de las placas tedricas (Martin y Synge)
e Teoria cinética (Van Deenter, Zuiderweg, Klinkenberg y Sjenitzer)

e Teoria desarrollada para columnas capilares (Golay)

2.2.1 Teoria de las placas teéricas.

La cual plantea que una columna cromatogréfica esta constituida por una serie
de placas contenidas en la fase estacionaria. Supone como constante el
volumen de la fase estacionaria en cada placa y que el volumen de la fase
movil entre las placas es constante; dando como resultado que las dos fases
estan en equilibrio y que el valor del coeficiente de distribucién es constante e
independiente de la concentracion del soluto. La desventaja que presenta es
gue ademas de que se basa en muchas suposiciones, no existe una conexion
entre la eficiencia de la columna y las propiedades fisicoquimicas de la

particula.®

La ecuacion de esta teoria:

2
N =16(t, / w)
N= namero de placas tedricas, adimensional

t,= tiempo de retenciéon de un compuesto, minutos

w= ancho del pico a media altura, minutos
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2.2.2 Teoria cinética.

Considera el comportamiento en un proceso cromatogréafico en funcién de los
factores cinéticos que intervienen:

Variaciones en las velocidades de flujo, debido a las diferentes rutas que puede
tomar el analito durante su migracién a través del empaque. Difusion axial o
longitudinal del soluto en la fase mévil. Resistencia a la transferencia de masas

entre la fase movil y la fase estacionaria.?

La ecuacion de Van Deemter:

HETRh=A+B/u+Cu

HETP o h= altura equivalente a una placa tedrica, milimetros.

u= L/ tr s promedio de la velocidad lineal, cm/seg

A= 2Ad, difusion aparente

B= 2yDy, coeficiente del término debido a la difusion molecular

C= (8/m)(k/[1+ k]?)(df/Ds) coeficiente del término debido a la resistencia a la

transferencia de masas
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2.2.3 Teoria para las columnas capilares.

Se considera que la difusiébn aparente no contribuye de manera apreciable al
ensanchamiento de los picos en este tipo de columnas. El coeficiente
relacionado con la difusion molecular tiene un valor de uno debido a que la
distancia que recorre la particula es igual a la longitud de la columna. El
término relacionado con la transferencia de masas esta dado en funcién del
diametro de la columna, pues en este tipo de columna es mas importante que
el tamafo de particula de relleno.

La ecuacion de esta teoria es un caso particular de la ecuacion de la teoria
cinética, en este caso se omite el término A y se relacionan las magnitudes que
caracterizan la geometria del soporte y el término C se presenta de manera
distinta pues en este tipo de columna es méas importante la fase mévil que el

tamarfio de particula.?

2.2.4 Circulacién del Gas Portador.

La ley de Darcyl correlaciona la velocidad lineal de un gas que circula por una
columna con el gradiente de presion.

u =-(k/n)(dP/dz)

u= velocidad lineal en un punto de la columna
z=distancia a la entrada de la columna

n= viscosidad del gas

dP= gradiente de presion de un elemento

dz= longitud de columna

k=constante de permeabilidad.
Las respectivas integraciones de la ecuacion permiten obtener una que

relaciona el valor de la presién con la posicidon de la columna, otra que indica la

velocidad media, la compresibilidad o factor de obstruccion.?
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2.2.5 Coeficiente de reparto (K).

Propiedad termodinamica del sistema soluto-fase estacionaria-fase movil
independiente del proceso cromatografico. Concentracion de soluto en la fase
estacionaria frente a concentracion de soluto en fase movil a temperatura

constante.®

2.2.6 Factor de capacidad (k’).

Depende de las propiedades termodindmicas del sistema (K) y ademas es
funcién de las caracteristicas de la columna en particular. Probabilidad de
encontrar una molécula determinada de soluto en la fase estacionaria o en la
fase movil.2

2.2.7 Relacion frontal (Rf).

La relacion frontal y el factor de capacidad son dos maneras de medir el

mismo fendmeno. Representa la relacion entre las velocidades medias del

soluto y la fase mévil en su recorrido por la columna.?
2.2.8 Tiempo muerto (tm).

Es el tiempo de retencion de una sustancia insoluble en la fase estacionaria
(K=0).2
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2.2.9 Volumen de retencién (VR).

Es el volumen de fase movil necesario para transportar el soluto de un extremo
a otro de la columna. Se denomina volumen de retencion neto al volumen
verdadero y corregido, el cual se obtiene a partir de la ecuacion que involucra
ademas la compresibilidad del gas portador. El volumen de retencién especifico

esta delimitado por la temperatura.®
2.2.10 Retencion relativa (rx:p).

Conservan las propiedades del coeficiente de reparto y son féciles de calcular,
su manejo se dificulta al momento de elegir un patrén adecuado. Se utiliza para
disminuir el efecto de errores, sobre todo, en el conocimiento del peso de la

fase estacionaria en la columna.?

2.2.11 Resolucion.

Cada sustancia se desplaza a una velocidad caracteristica dada por el valor de
su relacién frontal en dichas condiciones. Altura equivalente a una placa
tedrica. Por tratarse de un método donde se separa por elucion es mejor
referirse a tiempo de elucién mas que a distancias recorridas.?

2.2.12 Eficacia.

Una columna sera mas eficaz mientras mayor sea el nimero de placas

tedricas que tenga. Para poder hacer comparaciones entre columnas es

necesario establecer condiciones similares de trabajo.®
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2.3 Nomenclatura

Desde el primer cromatografo de Tswett hasta los cromatégrafos actuales
siguen utilizando la misma nomenclatura para sus componentes:

Un tubo de metal o vidrio se llena con un solido activo (adsorbente) para formar
una columna cromatografica. La mezcla a separar es aplicada en una zona
inicial y es lavada con un solvente, liquido de lavado o revelador. La serie de
resultados se denomina cromatograma y el lavado de la zona inicial para
formar el cromatograma es la formacién o desarrollo del mismo.

Cuando el agente a detectar se trata con un agente quimico para formar un
color, se dice que la cromatografia esta siendo revelada. La combinacién del

solvente, la mezcla y el adsorbente son llamados sistema cromatogréfico.

Cada sistema cromatografico esta compuesto por una fase movil (solvente) y
una fase estacionaria (la columna).

Si los componentes de la mezcla son analizados cuantitativamente, recibe el
nombre de evaluacidn o cuantificacion. Si el soluto es separado del adsorbente
por lavado antes del andlisis, entonces se le llama elucién y al agente a ser
analizado se le llama eluyente, al liquido que sale de la columna se le nombra

efluente.

Cuando la fase movil es liquida, la técnica suele recibir un nombre relacionado
con la forma en que se dispone la fase estacionaria (columna, capa fina, papel,
etc.). Existen tres formas de desarrollar este proceso: elucién, analisis frontal y

desplazamiento.

Cuando la fase movil es un gas, solamente se utilizan columnas y el proceso

siempre se realiza por elucion.®
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La forma mas usual de hacer cromatografia de gases es utilizando un liquido
como fase estacionaria; recibe entonces el nombre de cromatografia gas-
liquido (CGL). También se utilizan absorbentes, dando lugar a la cromatografia

gas-solido (CGS), pero en mucho menor proporcion.

La cromatografia de gases es una técnica analitica que puede ser utilizada
para separar compuestos organicos basada en sus volatilidades. También
provee informacion cualitativa y cuantitativa de los componentes presentes en
una mezcla. Los componentes son separados por sus diferencias de particion
entre la fase mévil gaseosa y la fase estacionaria en la columna, permitiendo

que sean separados en tiempo y espacio.’

Un cromatografo de gases consiste de:
. Fase movil.

. Puerto de inyeccion.

. Horno de la columna.

. Fase estacionaria

. Columnas

. Detector.

~N o 0o~ WODN P

. Sistema de registro de datos.
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2.3.1 Fase movil.

Gaseosa, liquida o fluido supercritico (potencia disolvente de los fluidos a
temperaturas y presiones superiores al punto critico). Estas fases son
generalmente gases inertes como Helio, Argon o Nitrogeno. El gas portador
lleva las moléculas del analito a través de la columna, este movimiento es
inhibido por la adsorcion que presenta el analito tanto en las paredes de la

columna como en los materiales empaquetados en la misma.’

2.3.2 Puerto de inyeccion.

Es un dispositivo que permite la introduccion de la muestra en la corriente del
gas portador. Existe cierta variedad de disefios segun el tipo de muestra que se
trata de analizar. El mas comun es el inyector de liquidos, que puede utilizarse
para sélidos (en disolucion) y gases (mediante jeringas especiales). El inyector
se trata de una cadmara situada a la entrada de la columna y calentada
independientemente de ésta (a temperatura superior del punto de ebullicion del
componente mas volatil de la muestra, generalmente), que suele tener una
membrana de caucho a través de la cual se introduce la muestra con la ayuda

de una microjeringa hipodérmica.

La inyeccidén de la muestra evaporada a la columna a través de un septo de
plastico (estable a la temperatura de inyeccion, debe ser reemplazado
peribdicamente).La temperatura de inyeccion debe ser de 10° a 50° mayor a la

temperatura de la columna.®
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Las jeringas pueden ser de varios estilos disponibles, de aguja fija o removible.

Hay de varios tamafios y angulos y los volumenes de la muestra pueden ser
desde 1 pL, liquidos de 0.1-10 pyL y gases 0.5-5 mL. La inyeccién debe ser
rapida para introducirla en una sola descarga y no debe haber aire al momento

del llenado.

La técnica de inyeccibn de muestra recomendada para liquidos en
cromatografia de gases es el método de flujo del solvente. El solvente puro es
introducido a la jeringa seguido de una bolsa de aire, después se coloca la
solucion muestra, y finalmente otra bolsa de aire. Se lee el volumen de la

muestra y posteriormente se inyecta al cromatégrafo.’

2.3.3 Horno de la columna.

En el interior se sitda la columna, donde debe existir una buena regulacion de
la temperatura. Dentro del horno la columna se conecta en un extremo al
puerto de inyeccion, y en el otro al detector. La columna debe estar en el centro

del horno sin tener contacto con las paredes (Fig. 12).
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Figura 12. Horno con Columna Capilar.9

2.3.4 Fase estacionaria.
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La fase estacionaria es la encargada de separar los componentes de la
muestra. Esta puede ser un sélido o un liquido, dispuestos sobre un sélido que
actla como soporte (columna). El sélido de la fase estacionaria puede ser de
aluminio, silica gel, carbén o tierra de diatomeas; y el liquido de la fase
estacionaria debe tener una baja viscosidad y una alta y diferencial solubilidad.
Cuando la fase estacionaria es un sélido, la interaccion que puede tener con la

fase movil se puede clasificar en: Adsorcion, intercambio ionico y de filtracion
sobre geles porosos. Cuando es un liquido, la interaccion con la fase movil
recibe el nombre de reparto, esta ultima es la forma mas usual de hacer
cromatografia de gases.

Para obtener la mejor resolucién de dos substancias dentro de la columna, se
requiere tener una fase estacionaria donde su retencion relativa sea mayor a la
unidad. Esto depende del punto de ebullicion y del coeficiente de actividad de
los solutos en dicha fase. De aqui que en series homologas el orden de elucién
sea el de los puntos de ebullicién crecientes, independientemente de la fase
empleada, salvo en casos especiales. Por otra parte, dos sustancias de punto
de ebullicion idéntico, pero de estructura quimica diferente, podran separarse
facilmente con base en su distinta solubilidad.

Para la eleccion de la fase estacionaria se deben de tener en cuenta las
siguientes consideraciones:

Los limites de temperatura del liquido elegido, considerando su viscosidad y
volatilidad.

Un descenso en la temperatura de la columna aumenta el tiempo de retencién
de los solutos y en ocasiones puede mejorar las separaciones. Pero cuando la
viscosidad de la fase estacionaria se hace demasiado alta, o se alcanza el

punto de fusién, generalmente la eficacia de la columna baja enormemente.®

2.3.4.1 Posibilidad de reacciones irreversibles con la columna.
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Este fendbmeno podria impedir el uso de una fase que para diferentes solutos

resultaria excelente. Por ejemplo, los acidos no pueden analizarse en fases de
caracter basico, ni los aldehidos en THEED (tetrahidroxietiletiiendiamina), pues
reaccionan para formar acetales, que se quedan en la columna. Con frecuencia

la reaccién no ocurre con la fase misma, sino con impurezas en ella.’

2.3.4.2 Fuerza de interaccion soluto-disolvente.

Influye en los coeficientes de actividad de los componentes de la mezcla y la
eleccion de esta fase se hace teniendo en cuenta la polaridad de los solutos a
separar y de su tiempo de retencion en la fase a medida que su polaridad

aumenta.

La eleccion de la fase estacionaria dependera no solo de la presencia de
polaridad dentro de los solutos, sino mas bien de una vision de conjunto de la
mezcla compleja que se desee separar. Puesto que el grado de separacion de
dos sustancias depende de sus respectivos coeficientes de reparto en la fase
estacionaria, cada mezcla particular debe tener, al menos tedéricamente, una
fase que efectle la separacion mejor que las demas. Dependiendo del tipo de
material es la temperatura maxima a la que se puede trabajar. Las fases se

pueden clasificar en:

* No polares: para separar sustancias poco o nada polares. El mas utilizado
son las gomas de silicona OV-1, OV-101 o SE-30, para trabajar hasta mas de

300°C donde se consiguen eficacias de columna extraordinarias.

» Con caracter ligeramente polar: Se utiliza generalmente para tener buena
selectividad de mezclas mixtas. Sebacato de dietil (2 etil hexilo), aceite de

silicona, gomas de silicona.
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* De polaridad media o alta: no aptos para hidrocarburos no aromaticos. Aceite
de Ucon LB-550X, polifenil éter, Carbowax 1 540, succinato de butanodiol.

Columnas con fase mixta: para resolucion de separaciones parciales con dos o
mas liquidos. Con la posibilidad de separar hasta 50 sustancias mezclando
dos, tres y cuatro liquidos para formar la columna final. Aunque es mas
laboriosa y poco practica la representacion grafica esto ha sido simplificado al

utilizar programas computacionales.’

2.3.5 Soporte.

La funcion béasica del soporte solido es sostener la fase estacionaria. El
soporte debe de tener elevada superficie por unidad de volumen, estabilidad
térmica, dureza mecanica, inactividad quimica y baja resistencia al paso de un
gas.

La mayoria esta hecha de tierra de diatomeas (diatomita o Kieselguhr),
principalmente se trata de silice hidratada microamorfa, la calcinacion de esta
tierra dara lugar a diversos productos segun la forma y temperatura de
tratamiento como el fundente de carbonato sédico, productos blancos utilizados
para filtracion, la Celita, el Celatom que tiene menor actividad superficial
residual, el cromosorbo G que es utilizado en columnas con poca fase
estacionaria y se obtienen mejores eficacias, el cromosorbo A es utilizado en
escala preparativa.

Sin fundente y a mayor temperatura, productos rosados utilizado para ladrillos

refractarios.®

Sil-O-Cel, Sterchamol, C-22. Son de mayor superficie y mejor resistencia

mecanica, pero son los que presentan mayor actividad superficial residual.
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Todos los soportes porosos tienen cierta actividad residual debida a la
presencia de iones metalicos o defectos de superficie, y a los grupos OH de las
moléculas. Esta actividad modifica el desarrollo normal del cromatograma, por
lo tanto este efecto debe ser disminuido desactivando el soporte. Una manera
es cubrirlos con la misma fase estacionaria, la cual se adsorbe fuertemente en
estos puntos y el efecto sobre el soluto es menor. También se puede hacer por
lavado acido o basico, aunque el sistema mas utilizado es hacer reaccionar los
grupos hidroxilo de la superficie del soporte con reactivos adecuados.

El mas comun es la silanizacion, en el que se hace reaccionar con dimetil
diclorosilano y pueden encontrarse comercialmente con el mismo nombre que
el material original (Cromosorbo) o nombres especializados. Aunque para
casos extremos pueden presentarse aun fenémenos de adsorcion que se
eliminan afadiendo una pequeiia cantidad de fase estacionaria muy polar

(Carbowax).®

2.3.6 Columna Cromatografica.
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Las columnas estan hechas de cobre, acero inoxidable o tubos de vidrio,
dobladas o enrolladas. Las columnas analiticas tienen una longitud de 1-6 m.
de longitud y de 2-4 mm. de diametro. Segun se encuentre en ella distribuida la
fase estacionaria y el valor que alcance la relacion de fases se originan los
diferentes tipos de columnas. La separacion de la mezcla se realiza dentro de
la columna, por lo tanto, es la parte mas importante del cromatografo.

La primera columna utilizada fue una de relleno (James & Martin, 1952),
posteriormente fue introducida la columna capilar, siendo asi los dos extremos
en la gama de columnas utilizadas en la cromatografia de gases. El criterio

para la diferenciacién de columnas es con base en dos propiedades de éstas:

* Relacién de fases: volumen de fase mdvil/volumen de fase estacionaria;
vm/Vs
* Permeabilidad: representada por una constante dependiente de las

caracteristicas geométricas de la columna; k

Con base en estas dos caracteristicas se encuentran los siguientes tipos de

columnas, en las que Vm/Vs y k aumentan en orden progresivo (Figura.13).°

1. Clasicas de relleno
2. Capilares rellenas
3. Capilares de capa porosa

4. Capilares abiertas

La eleccion de las columnas es lo mas critico, existen dos diferencias
fundamentales que deben ser consideradas para la eleccion de la columna: la

cantidad de muestra que admiten (capacidad de carga) y los valores de los
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flujos del gas portador. La capacidad de carga se define como la cantidad de

muestra que se puede inyectar sin pérdida apreciable de eficacia y esta
relacionado con la cantidad de fase estacionaria por unidad de longitud de la
columna.

Debido a la pequeia cantidad de fase estacionaria por unidad de longitud de la
columna tiene una capacidad de carga muy pequefia. Necesita detectores mas
sensibles.

La naturaleza del tubo y el procedimiento seguido para su limpieza son de gran
importancia en este tipo de columnas, ya que la pared del mismo sirve como
soporte y su capacidad de retencion del solvente influirh notablemente en la
uniformidad de la pelicula formada. Uno de los métodos consiste en llenar el
tubo con una disolucion diluida de la fase estacionaria en un disolvente volatil,
cerrar un extremo e introducirla en una estufa con una temperatura superior al
punto de ebullicién del solvente, la fase quedara depositada sobre la pared del
capilar.

Temperatura programada. Entre homélogos el tiempo de retencion aumenta
exponencialmente con el nimero de carbonos. Conforme aumenta el tiempo de
retencion, el ancho aumenta y la altura disminuye haciendo imposible la
deteccidon después de que algunos picos han eluido. Como la solubilidad de un
gas en un liquido disminuye conforme la temperatura se eleva, se puede
reducir la retencién de un material aumentando la temperatura de la columna.
Se debe considerar la solubilidad, cambios en la volatilidad y estabilidad de los
solutos, cambios en el flujo y estabilidad de la fase estacionaria. La
temperatura debe de estar dentro de Tmin/Tmax de la columna. Algunos GC
permiten programacion mas compleja que el simple incremento gradual de la

temperatura.

Los flujos del gas portador que se utilizan en columnas capilares suelen ser del
orden de 0.5-3 mL/min, mientras que en una columna clasica ascienden a un

orden de 30-100 mL/min.
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Para poder utilizar la columna capilar con éxito sera necesario introducir entre
el inyector y la columna un dispositivo denominado divisor de flujo, cuya
finalidad es permitir la entrada en la columna de una pequefia fraccion
solamente del flujo que pasa por el sistema de inyeccion. La relacion de
division (flujo al exterior/flujo que pasa por la columna) suele oscilar entre 50 y
120. Esto permite disminuir la cantidad de muestra que pasa por la columna
(que queda reducida a la fraccion que indica la relacién de division) y aumentar
la velocidad lineal del gas portador en el sistema de inyeccion en la cantidad
indicada por la relacion de la division (la difusion molecular en esta parte del

instrumento se hace muy pequeiia).

Clasica de relleno Capilar de capa Capilar abierta
porosa

5

% Tubo

D Fase estacionaria
D Grano de soporte

Figura 13.Tipos de columnas cromatogréficas.9

2.3.6.1 Factores que disminuyen la eficacia de una columna:
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Longitud de la columna. Limita en cuanto a las velocidades lineales del
gas portador, originando tiempos de analisis muy largos y sin mejorar
la resolucion.

Diametro de la columna. Mas importante en columnas capilares
abiertas, por la resistencia que opone la fase mévil a la transferencia
de masas.

Tamafio de particula de relleno.

Naturaleza de las fases. Fase estacionaria: no afecta. Gas portador:
viscosidad y valores del coeficiente de difusidén en la fase movil.
Cantidad de fase estacionaria. A menor cantidad mayor eficacia.
Temperatura de la columna. Al aumentar esta disminuye la eficacia al
afectar directamente en el coeficiente de reparto.

Velocidad del gas portador. Una velocidad elevada es la 6ptima.

Cantidad de muestra inyectada.

2.3.7 Detectores.

Los detectores son dispositivos que indican y miden los solutos en la corriente

del gas acarreador, convirtiendo una sefial no medible directamente en una

sefal elaborable de una propiedad fisica. Esta sefial es elaborada por una
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comparacion entre el gas acarreador puro (blanco) y el mismo gas llevando

cada uno de los componentes previamente separados en la columna, esto es
traducido en una sefial eléctrica que es amplificada y registrada al momento de
salir de la columna.

Un buen detector es altamente sensible (sensibilidad), tiene una respuesta
lineal (linealidad) sobre un amplio rango de concentracion y es relativamente

insensible a variaciones de flujo y temperatura (rango dinamico lineal).

Pueden ser clasificados por:

e Grado de selectividad: Universales que responden a la mayoria de los
solutos; especificos-selectivos con respuesta a un grupo particular de
sustancias.

e Recuperacion de la muestra: En referencia a si la muestra es destruida
0 no.

e Modo de respuesta: Dependientes de el flujo de masa (cantidad de
soluto independientemente de la cantidad de gas portador); dependientes
de concentracion (cantidad de soluto por unidad de volumen de gas
portador).

e Proceso de deteccion: ionizacion; Optico-espectroscopico;

electroquimico.

El detector mas ampliamente utilizado es el detector de ionizacion de flama
(FID).°

2.3.7.1 Detector de ionizacion a la flama (FID Flame lonization Detector).
El FID consiste de una flama hidrégeno/aire y una placa colectora. La muestra

(analito) que sale de la columna pasa a través de la flama, la cual rompe las

moléculas organicas y produce iones. Los iones son colectados en un
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electrodo parcial y produce una sefal eléctrica. Es extremadamente sensible

en un rango amplio dinamico. La Unica desventaja es que destruye la muestra.
La muestra debe ser un combustible, el analito entra en la base del detector, se
mezcla con el hidrogeno y entra a la flama. Hay compuestos con poca o nula
respuesta al FID, compuesto como el NH3, CS2, Nox, CO, CO2, 02, H20, N2,
compuestos perhalogenados, etc.

La respuesta esta basada en el numero de carbonos y otros elementos tales
como halégenos y el oxigeno presentes que reducen la combustién. Este es un
meétodo destructivo dependiente del flujo de masa, con selectividad para
compuestos organicos, con un limite de deteccion de ~ 100pg/seg. Su modo de
deteccién es debido a la produccién de iones en una flama resultando en una

corriente que puede ser medida (Figura. 5).°

Colector
removible

Colector
con aisladores Entrada
de aire
Flama Hz-aire @
‘ 1, Entrada
de hidrégeno
Pared interna del horno I

11

Salida de la columna

Figura 14. Detector de lonizacion ala flama.
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3. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

Los materiales Nic tone®, High Impact-45 Denture Acrylic®, y Acriethil®
son resinas acrilicas termopolimerizables de uso cotidiano en la Ciudad de
México para la elaboracion de protesis total; estas presentan indicaciones de
uso especificadas por el fabricante, las cuales generalmente por descuido o
ahorro de tiempo no se siguen, creando asi técnicas erréneas de
manipulacion, sin saber en realidad cual es el efecto en cuanto a la
concentracion de mondmero residual que menciona la norma 1SO1567:1999

para polimeros de bases de dentaduras™.

Por lo que se realizé un estudio comparativo, en el cual se cuantifico el
monomero residual por medio de Cromatografia de Gases en especimenes de
resinas acrilicas termopolimerizables elaboradas con los materiales
Nic tone®, High Impact-45 Denture Acrylic® y Acriethil® siguiendo las
indicaciones del fabricante y especimenes elaborados con alteracion en su

tiempo y temperatura de polimerizacion.
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4. JUSTIFICACION

La informacién emitida sobre los materiales por las casas comerciales que los
fabrican, ofrece panoramas parciales de los perfiles de cada material. Es decir,
nos hablan sobre las bondades de su material y su supremacia sobre los otros;
ademas de que solo justifican que la concentracién de monémero residual de
cada material esta dentro de la norma ISO 1567:1999. (2.2% en fraccion en

masa como maximo para polimeros Tipo 1 Clasificacién 1)™.

Por lo que los materiales para base de dentadura al tener alteracién en la
técnica de manipulacion (tiempo y temperatura de polimerizacion) no sélo
pueden variar sus propiedades fisicas, lo que conllevaria al fracaso del
tratamiento protésico elaborado, sino que al igual se debe considerar que

estan expuestos a sufrir alteracion en la concentracién de monémero residual.

Aunado a esto la informacién emitida por diversos laboratorios dentales
comerciales, sobre el tiempo y la temperatura de polimerizacion empleados,
ésta no puede ser considerada como veraz ya que ninguno de estos
laboratorios evidenciara su técnica de trabajo. Asi que en este estudio se
tomaron como variables de temperatura y tiempo de polimerizacion los valores
establecidos para la técnica convencional, periodo corto de cocido terminal,

periodo largo de cocido terminal** (Tabla 2).
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5. HIPOTESIS

Los especimenes de resina acrilica Nic tone ®, High Impact-45 Denture
Acrylic® y Acriethil®, elaborados bajo las indicaciones del fabricante
presentaran concentraciones de mondmero residual especificas, dentro de los

valores establecidos por la norma ISO 1567:1999.

La alteracion en el porcentaje de mondmero residual esta correlacionado con la
modificacion del tiempo y temperatura de procesado de las resinas acrilicas

termopolimerizables, procesadas por la técnica convencional.

H, La alteracion en el tiempo y temperatura de procesado puede provocar
aumento en la concentracion de mondémero residual en las resinas acrilicas

estudiadas.
H, La alteracion en el tiempo y temperatura de procesado puede provocar
disminucién en la concentraciéon de monémero residual en las resinas acrilicas

estudiadas.

Ho La alteracion del tiempo y temperatura de procesado no provocara variacion

en la concentracion de mondmero residual en las resinas acrilicas estudiadas.

57



a4F Influencia del Tiempo y Temperatura de Polimerizacion en la Concentracion de Monémero Residual

P
Pl

1904

6. OBJETIVO GENERAL

Demostrar la importante relacion que existe entre la concentracion de
mondmero residual, tiempo y la temperatura de procesado de las resinas
acrilicas termopolimerizables utilizadas para la fabricacion de bases de

dentaduras.

6.1 Objetivos especificos:

1. Cuantificar por medio de Cromatografia de Gases, la concentracion de
mondmero residual en especimenes de resina acrilica Nic tone®, High
Impact-45 Denture Acrylic® y Acriethil®; elaborados bajo las

indicaciones del fabricante.

2. Cuantificar por medio de Cromatografia de Gases, la concentracion de
mondmero residual en especimenes de resina acrilica Nic tone®,
Impact-45 Denture Acrylic® y Acriethil®; elaborados mediante la

alteracion del tiempo y temperatura de procesado.

3. Comparar los resultados de la cuantificacion del mondmero residual,
obtenidos de los especimenes fabricados conforme a las indicaciones
del fabricante y los especimenes fabricados conforme a cada variacion
de tiempo y temperatura.
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7. DISENO DE LA INVESTIGACION

La investigacion fue de caracter explicativo, longitudinal prospectivo y

experimental abierto.

7.1. Variables Independientes.
e Tiempo de procesado experimental.

e Temperatura de procesado experimental.

METODO DE PROCESADO PROCEDIMIENTO
El tiempo y temperatura de
Técnica de cada Fabricante polimerizacion se siguié

dependiendo el instructivo de

cada fabricante.

Bajo presion hidraulica (6 bar) por

Técnica Convencional (M1) 15 min, después: polimerizacion

en agua por 9 h a 70°C.

Bajo presion hidraulica (6 bar) por

Periodo Corto de Cocido Terminal | 15 min, después: polimerizacion
(M2) en agua por 20 min a 70°C + 22

min a 92°C.

Bajo presion hidraulica (6 bar) por

Periodo Largo de Cocido Terminal |15 min, después: polimerizacion
(M3) en agua por 9 ha70°C + 3 ha

92°C.

Tabla 1 Método de preparacion de los especimenes para su analisis.’

Las condiciones de procesamiento de cada fabricante se indican en la
metodologia descrita en las paginas 63 a 68. En cuanto a cada variable se
utilizé la misma relacion de mondémero-polimero y condiciones de presion
hidraulica indicadas por cada fabricante sélo se modifico el tiempo y la

temperatura de polimerizacion.

7.2. Variables Dependientes.

e Concentracion de mondémero residual.
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8. EQUIPO Y MATERIALES

1 bote de Acrilico (polvo) termopolimerizable Nic tone® (mcd dental,

Zapopan, Jal. México).

e 1 frasco de Acrilico (liquido) termopolimerizable Nic tone® (mcd
dental, Zapopan, Jal. México).

e 1 bote de Acrilico (polvo) termopolimerizable Impact-45 Denture
Acrylic®. (Lang Dental Mfg. Co., Inc Wheeling, IL 60090-0969, USA).

e 1 frasco de Acrilico (liquido) termopolimerizable Impact-45 Denture
Acrylic®. (Lang Dental Mfg. Co., Inc Wheeling, IL 60090-0969, USA).

e 1 bote de acrilico (polvo) termopolimerizable  Acriethil® (Arias
Comercializadora y Distribuidora Dental S. A. de C. V.).

e 1 frasco de acrilico (liquido) termopolimerizable Acriethil® (Arias
Comercializadora y Distribuidora Dental S. A. de C. V.)

e Muflas metalicas

e Prensa para muflas

e Separador yeso acrilico

e Vaselina

e Yeso tipo Ill alta resistencia “MAGNUM” (Manufacturera Dental

Continental S.A. de C.V.).

e Taza de hule
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e Espatula para yeso
e Frasco de cristal

e Espatula para mezclar acrilicos

e Pincel
e Probeta
e Bascula

e Termometro TAYLOR 6335 SAMA CT 25 USA
e Godete de vidrio

e Tijeras o bisturi

e Fresones

e Espatula de Lecron

e Papel de lija de grano fino

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

8.1. El equipo utilizado para la Cromatografia de Gases, especificado
en lanorma ISO 1567:1999.

e Agitadores magnéticos.

e Balanza analitica con exactitud de 0.1mg o mas.

e Matraz aforado de vidrio, con capacidades de 5mL, 10mL, 1L.
e Pipetas volumétricas; con capacidad de 2mL, 3mL y 5mL.

e Propipeta

e Microjeringa de 100uL

e Microjeringa de 10uL.
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8.2. Reactivos:

e Hidroquinona.

e Acetona (A) con grado de pureza HPLC.

e Tetrahidrofurano (THF) con grado de pureza HPLC.

e Metanol (CH3OH) con grado de pureza HPLC.

e Estandar Interno (IS) Decano, con grado de pureza HPLC; el cual no

interfirid con ningiin componente de la solucion muestra.

El equipo y los reactivos para la Cromatografia de Gases fueron
proporcionados por el Laboratorio de Cromatografia del Departamento de

Polimeros del Instituto de Investigacion en Materiales de la UNAM.

8.3. Gases y condiciones de operacion:

e Cromatdgrafo de Gases: GC-2010 Shimadzu ® Columna: Tubo
capilar Stabilwax® entrecruzada Carbowax-Polietilenglicol, de 30m
de longitud y 0.53mm de diametro interno. (Fabricada en USA por
Restek®).

e Acondicionamiento de la columna: 6 a 10h bajo flujo de gas y a
elevadas temperaturas.

e Temperatura minima de la columna: 40°C

e Temperatura maximade la columna: 260°C

e Temperatura del inyector: 220°C.

e Temperatura del FID: 220°C.

e Portador de Gases: Nitrogeno para la Cromatografia de Gases.

e Gases de combustibles: Hidrégeno y Aire para Cromatografia de

Gases.
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9. MUESTREO

e Prueba de Cromatografia de gases: 3 discos de 50+1mm de diametro

y 0.5+0.1mm de grosor.

9.1. Criterios De Inclusion.
Los materiales utilizados en este estudio: Nic tone ®, Impact-45 Denture
Acrylic® y Acriethil®; los cuales cumplieron con los parametros requeridos

cuando se llevo a cabo la realizacién de la prueba de cuantificacion de
mondmero residual por Cromatografia de Gases.

9.2. Criterios De Exclusion.

Todos aquellos materiales existentes en el mercado, utilizados para realizar

bases de dentaduras y que no fueron incluidos en este estudio.

9.3. Criterios De Eliminacion.
Todas aquellas muestras que no cumplieron con los parametros en

dimensiones y condiciones requeridos por la norma ISO 1567:1999, cuando se
llevd a cabo la realizacién de la prueba de Cromatografia de Gases.
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10. METODOL OGIA

10.1 Métodos De Procesado De Cada Material.

Las muestras requeridas por la Norma ISO 1567:1999 para la prueba de
cromatografia de gases, fueron 36 discos de 50+1mm de diametro y

0.5+£0.1mm de grosor.

10.1.1 Nic tone ® (mcd dental, Zapopan, Jal. México)*

Materiales y equipo necesario:
e Separador Yeso-Acrilico
e Gotero de vidrio
e Pincel
¢ Recipiente de vidrio con tapa
e Espatula de acero inoxidable

¢ Hojas de celofan o polietileno

Fotografia 1. Presentacion comercial en monémero-polimero de la resina termocurable
para base de dentadura Nic Tone®, ™ et directa
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Preparaciéon de la mufla. Se enmufld con yeso dental tipo Il un disco
de cera calibrado y cortado al tamafio indicado, cuando el yeso fragué
se coloco el frasco en una cacerola con agua hirviendo. Después se
separ6 la mufla'y se quité la cera con un chorro de una solucion a base
de detergente y agua hirviendo. Finalmente se enjuagd de toda la
solucion detergente excedente con agua hirviendo. Para poder continuar
la mufla quedd libre de toda la cera, grasa y detergente. Se aplicaron
tres capas de separador yeso-acrilico al registro que se obtuvo en la

mufla; dejando un tiempo de secado entre cada capa de separador.

Mezcla. Se agitd el frasco de polvo. Y se midié en probeta de vidrio
separadamente la cantidad adecuada al caso en proporcion 3:1'2 polvo y
liquido. En un frasco seco y limpio de vidrio y boca ancha, se vertié
primero el liquido, y luego el polvo. Se mezclé con una espétula de
acero inoxidable en forma suave y continua el contenido durante 1
minuto. Se tapo el frasco evitando asi las evaporaciones, se dejo
reposar al medio ambiente durante 8 6 9 minutos teniendo una

temperatura ambiente de 20°C.

Empacado. Antes de haber retirado el acrilico, se quitaron los residuos
gue no se integraron a la masa y que aparecieron en las paredes del
frasco. Se sacé el preparado con la espéatula y se amasoé el producto con
guantes de polietileno (evitando el contacto directo para no
contaminarlo) durante 3 minutos. Se tomé un fragmento de la masa y se
empacéd por uno de los extremos de la muestra presionando con el

pulgar y se agregaron fragmentos hasta completar el empacado manual.
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Se prens6 la mufla habiendo dejado previo intermedio entre modelo y
acrilico una hoja de polietileno calibre 0.05mm 6 preferentemente
celofan humedo. Se inicié el prensado gradualmente permitiendo la
expulsion libre de los excedentes, se retiré la mufla de la prensa se
abrid, se recortaron los excedentes y se quitdé el papel intermedio para
después prensarla nuevamente con el maximo de presiébn manual

posible como cerrado definitivo de la mufla.

4. Curado. Se metid la prensa-mufla, al agua a temperatura de 60°C
durante 15 minutos, y posteriormente se subi6 a 75°C durante 15
minutos y a 95°C durante otros 60 minutos. Se dejo enfriar 30 minutos a

temperatura ambiente y luego 15 minutos en agua fria.
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10.1.2 Acriethil® (Arias comercializadora y Distribuidora Dental S.A. de
AA R

Materiales y equipo necesario:
e Separador Yeso-Acrilico

Gotero de vidrio

e Pincel
¢ Recipiente de vidrio con tapa
e Espatula de acero inoxidable

e Hojas de celofan o polietileno

Fotografia 2. Presentacion comercial en monémero-polimero de la resina termocurable
para base de dentadura Acrietil®.™e"e @recta

1. Preparacion de la mufla. Se enmuflé6 con yeso dental tipo Il un disco
de cera calibrado y cortado al tamafio indicado, cuando el yeso fragué
se coloco el frasco en una cacerola con agua hirviendo. Después se
separ6 la mufla'y se quité la cera con un chorro de una solucion a base
de detergente y agua hirviendo. Finalmente se enjuag6 toda la solucién

detergente excedente con agua hirviendo.
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Para poder continuar la mufla debié quedar libre de toda la cera, grasa y
detergente. Se aplicaron tres capas de separador yeso-acrilico al
registro obtenido en la mufla; dejando un tiempo de secado entre cada

capa de separador.

Mezcla. Se agit6 el frasco de polvo. Y se midié en probeta de vidrio
separadamente la cantidad adecuada al caso en proporcién 2:1'% de
polvo y liquido. En un frasco seco y limpio de vidrio y boca ancha, se
verti6 primero el liquido y luego el polvo. Se mezclaron con una
espatula de acero inoxidable en forma suave y continua el contenido
durante 1 minuto. Se tapd el frasco evitando asi las evaporaciones,
hasta obtener una consistencia de pasta.

Empacado. Antes de retirar el acrilico, se quitaron los residuos que no
se integraron a la masa y que aparecieron en las paredes del frasco. Se
saco su preparado con la espatula y se amasoé el producto con guantes
de polietileno (evitando el contacto directo para no contaminarlo) hasta
que la pasta tomd una masificacion que al estirarse se pueda cortar,
este fue el momento adecuado para colocarla en el molde. Se tomé un
fragmento de la masa y se empacO por uno de los extremos de la
muestra presionando con el pulgar, se agregaron fragmentos hasta
completar el empacado manual.

Se prens6 la mufla habiendo dejado previo intermedio entre modelo y
acrilico una hoja de polietileno calibre 0.05mm ¢ preferentemente
celofan humedo. Se inicido el prensado gradualmente permitiendo la
expulsion libre de los excedentes se retiré la mufla de la prensa se abrid,
se recortaron los excedentes y se quitdé el papel intermedio para
después prensarla nuevamente con el maximo de presion manual

posible como cerrado definitivo de la mufla.
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4. Curado. Se metio la prensa-mufla, al agua a temperatura de ebullicion
durante 15 a 20 minutos sin superar los 100°C a fin de que logre una
consistencia adecuada. Se dejé enfriar 30 minutos a temperatura

ambiente.
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10.1.3 High Impact-45 Denture Acrylic® (Lang Dental Mfg. Co., Inc
Wheeling, IL 60090-0969, USA) **

Materiales y equipo necesario:
e Separador
e Gotero de vidrio
e Pincel
¢ Recipiente de vidrio con tapa
e Espatula de acero inoxidable

e Hojas de celofan o polietileno

B i
LANG QTGS
! Powd®

o dnpey - |

P ﬂu‘"e Ay lic

Fotografia 3. Presentacion comercial de la resina termocurable para base de dentadura
High Impact-45 Denture Acrylic®.Fuented|recta

1. Preparacién de la Mufla. Se enmuflé6 con yeso dental tipo Ill un disco de
cera calibrado y cortado al tamafio indicado, cuando el yeso fragué se
colocé el frasco en una cacerola con agua hirviendo. Después se separo la
mufla y se quitd la cera con un chorro de una solucién a base de
detergente y agua hirviendo. Finalmente se enjuagé de toda la solucién

detergente excedente con agua hirviendo.
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Para poder continuar la mufla debid quedar libre de toda la cera, grasa y
detergente. Se aplicaron tres capas de separador yeso-acrilico al registro
obtenido en la mufla; dejando un tiempo de secado entre cada capa de

separador.

Mezcla. Se vertié 10cc de liquido de High Impact-45 en el recipiente de
vidrio con tapa; y después se agregaron 30cc de polvo de High Impact-45.*
Se revolvio con la espatula de acero inoxidable hasta obtener una mezcla
homogénea; se cerro el recipiente y se dejo reaccionar por cinco minutos o
hasta que la consistencia fuera plastica y no se pegara a la espatula. A
partir de este punto el tiempo de trabajo de este material fue de 20 minutos.

Empacado. Antes de retirar el acrilico, se quitaron los residuos que no se
integraron a la masa y que aparecieron en las paredes del frasco. Se saco
el preparado con la espatula y se amaso el producto con guantes de
polietileno (se evitd el contacto directo para no contaminarlo) hasta que la
pasta tomara una masificacion que al estirarse pudiera cortarse, este fue el
momento adecuado de colocarla en el molde. Se tomd un fragmento de la
masa y se empaco por uno de los extremos de la muestra presionando con
el pulgar, se agregaron fragmentos hasta completar el empacado manual.
Se prensO la mufla habiendo dejado previo intermedio entre modelo y
acrilico una hoja de polietileno calibre 0.05mm 6 preferentemente celofan
himedo. Se inicio el prensado gradualmente permitiendo la expulsion libre
de los excedentes, se retird la mufla de la prensa se abrio, se recortaron los
excedentes y se quitd el papel intermedio para después prensarla
nuevamente con el maximo de presidbn manual posible como cerrado

definitivo de la mufla.

71



a4F Influencia del Tiempo y Temperatura de Polimerizacion en la Concentracion de Monémero Residual

F'iﬁ-{.’(ij

4. Curado. Se colocé la mufla en la prensa hidraulica. Después se dejé sobre
el banco por un periodo de tiempo de 30 min. Una vez transcurrido este
periodo de tiempo se sumergié la mufla en agua caliente manteniendo una
temperatura de 74°C durante 60 minutos. Después de este tiempo, se elevo
la temperatura hasta alcanzar la ebullicibn y se mantuvo asi durante 30
minutos. Se saco la mufla del agua y se dejo enfriar a temperatura ambiente

durante 30 minutos antes de desenmuflar.
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Fotografia 4. Preparacion de la mufla con Fotografia 41 Colocacion del_ disco de
Yeso dental tipo III. Fene directa. cera calibrado a las medidas

req ueridas.Fuente directa.

Fotografia 4.2. Montaje de la contramufla 'y

Xertimiento de Yeso dental tipo III. Fue"e
irecta.

Fotografia 4.3. Cerrado y prensado de la
mufla mientras se produce la reaccion de
fraguado del yeso. Fuente directa.
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Fotografia 4.5. Se separa la mufla y se quita
Fotografia 4.4. Una vez fraguado el Yeso,la la cera con un chorro de una solucién a
mufla se coloca en agua a temperatura de base de deterqeme y agua a temperatura de
ebullicion durante 10 minutos. fuemedirecta ebullicign, Fuente directa

Fotografia 4.6. Una vez eliminada la cera y el detergente se seca la mufl(?, para
posteriormente aplicarle tres capas de separador yeso-acrilico. "eme drecta
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) _ Fotografia 5.1. Se agita el frasco del polvo y
Fotografia 5. Se agita el frasco del polvoy  se mide la cantidad adecuada en proporcion
se mide la cantidad adecuada en proporcion 2:1 en el caso de la resina Acriethil®.™*"®

3:1, en el caso de laresina NicTone®.™e"e  directa.
irecta.

M High Impact-945
Denture Acrylic

Fotografia 5.2. Se agita el frasco del polvo y

se mide la cantidad adecuada en proporcion Fotografia 5.3. En un frasco seco y limpio

3:1, en el caso de la resina High Impact-45  de vidrio, se vierte primero el liquido y

Denture Acrylic®.™*"* directa después el polvo. Este paso se aplica para
las tres resinas comprendidas en este
estudio. Fuente directa.
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Fotografia 6.1. Se coloca una hoja de
Fotografia 6. Se saca el preparado con celofan himeda previo al prensado. F'*"®

espétula limpiay se amasa con guantes de “"**

polietileno para después empacarlo. ™°"®

directa.

Fotografia 6.2. Se realiza el prensado Fotografia 6.3. Para los métodos de

gradualmente permitiendo que salgan los  procesado M1, M2y M3 se utiliza una
excedentes, "ee dreeta prensa hidréaulica, Feme drece
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Fotografia 6.4.Antes del prensado final se
abre la muflay se quita el papel celofan y
se recortan los excedentes, TUee directa

Fotografia 7. Una vez recortados los
excedentes se lleva a cabo el cierre 'y
prensado final para el caso del prensado
manual se tomo6 como referencia la marca
establecida en la cuerda del vastago de la
prensa. Fuente directa.

Fotografia 7.1. Para los métodos de procesado M1, M2 y M3 se prensan durante 15
minutos a 6 bar de presién, para después sumergirlos en la unidad de curado. 7e"e 4o
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Fotografia 7.2. Una vez cerrada la mufla se introduce con todo y prensa a la unidad de
curado. En los métodos de procesado M1, M2y M3 después de los 15 minutos en la
prensa hidraulica se cambiaron a la prensa manual marcada. "*e"e directa

Fotografia 7.3. Una vez transcurrido el tiempo necesario se abre la muflay se rescata el
disco de acrilico, para después llevarlo al analisis cromatografico. "eme ¢recta

Se repitié el mismo procedimiento descrito para obtener los especimenes
de los métodos de procesado que se utilizaron como variantes, lo Unico
que cambio fue el tiempo y la temperatura de polimerizacién de acuerdo a
tales métodos (M1, M2, M3).
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10.2. Procedimiento para las prueba de Cromatografia de Gases
contemplada en la norma ISO 1567:1999%,

Principio: La extraccién del solvente de monomero de MMA de los materiales
polimerizados para las bases de dentaduras fue extraido para ser cuantificado

siguiendo el andlisis de cromatografia de gases.

10.2.1. Procedimiento para la Preparacién de las Soluciones Muestra para

la Realizacién de la Curva de Calibracién:

Soluciones:

e Solucién de Acetona (A): Se peso aproximadamente 0.02g de Hidroquinona
(HQ) y se depositdé en un matraz aforado de 1L. Después se agregd acetona
hasta alcanzar un volumen de 1L.

e Solucién de Metanol (B): Se pesé aproximadamente 0.02g de hidroquinona
(HQ) y se deposité en un matraz aforado de capacidad de 1L. Después se
agreg6 Metanol hasta alcanzar un volumen de 1L.

e Solucidbn Metanol/Acetona ©: Se mezcl6 un volumen de 1 parte de la
solucién Ay 4 partes del volumen de la solucién B.

Soluciones muestra para calibracién:

1. Se realizaron por lo menos cinco soluciones estandares con
concentraciones de MMA entre aproximadamente 0.1% en fraccion en
masa hasta aproximadamente 6% en fraccion en masa de las de piezas del
espécimen.

2. Se prepararon soluciones calibradas de MMA con una masa aproximada
de 6 mg, 60 mg, 150 mg, 300 mg y 400 mg de MMA, en matraces de 5 mL.
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3. Se agreg6 la solucion de Metanol/Acetona © hasta alcanzar un volumen
total de 5mL.

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

5. Se registr6 la masa de cada solucion calibrada y se calcularon las
concentraciones finales en microgramos por mililitro. Si el contenido de
MMA de la solucion muestra no estd dentro de los extremos de las
concentraciones de la grafica de MMA, se realizardn puntos de

calibraciones.
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10.2.2 Procedimiento para la Preparacién y Caracterizacién de las

Soluciones Muestra:

e Se prepararon tres especimenes de tres mezclas distintas con las
medidas mencionadas. Los especimenes se mantuvieron en el
laboratorio en un ambiente obscuro (23+2°C y 50+10% de humedad),

por 24+5h previo a la preparacion de la solucién muestra.

NOTA: Si los especimenes son almacenados en refrigeraciéon el contenido
de MMA residual permanecera constante por dias. Si los especimenes son
almacenados en congelaciéon (por debajo de -18°C) el contenido de MMA

residual permaneceré constante por meses.

e Preparacion de la solucion muestra: Se analizaron tres soluciones
muestra de cada espécimen de prueba, dando un total de nueve
soluciones muestra.

1. Se pulveriz6 cada disco espécimen en piezas lo suficientemente
pequefias que pudieron pasar a través del cuello del matraz aforado
de 10mL.(Fotografia 8).

Fuente directa.

Fotografia 8.
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2. La masa de la muestra fue aproximadamente de 650mg y fueron
introducidas en matraces separados. Las masas fueron pesadas
fuera del matraz con la ayuda de la balanza analitica y se registraron

y etiquetaron cada una de las soluciones muestra. (Fotografia 9).

Fuente directa

Fotografia 9.

3. Se agrego el Tetrahidrofurano (THF) al matraz hasta que el volumen
fue de 10mL (Fotografia 10). Se introdujo a cada matraz un agitador
magnético y cada solucion muestra se agit6 durante 72+2h a

temperatura ambiente (Fotografia 11).

Fuente directa
1.

Fotografia 1

Fuente directa

Fotografia 10.
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4. Después de que se diluyé cada solucion (Fotografia 12), se usé una
pipeta volumétrica para transferir 2mL de cada una de las soluciones
muestra disueltas a matraces de 10mL (Fotografia 13). A estos
matraces se les agregé 100uL de Estadndar Interno (Decano)
(Fotografia 14); después se agregé Metanol hasta aforar a 10mL
para provocar la precipitacion del polimero (Fotografia 15). Se dejo

reposar la solucién durante un dia hasta que estuviera totalmente

clara.

Fuente directa.

Fotografia 12.

Fuente directa.

Fotografia 13.

Fotograﬁa 14 Fuente directa. FOtOgl’afia 15.Fuente directa.
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5. Después de que pasé un dia se comenzé a realizar el andlisis
cromatografico de cada solucidn muestra; para hacer esto se agit
manualmente el matraz para después tomar 1.3uL con ayuda de la
microjeringa de 10uL (Fotografia 16); la cantidad obtenida se inyecto

al Cromatografo de Gases (Fotografia 17).

>

Fotografia 16 Fuente directa Fotografia 17 Fuente directa

Este debe tener una rampa de temperatura de las siguientes

caracteristicas:

Incremento de
Temperatura Temperatura Tiempo
0 40°C 4min
30°C/min 220°C 2min

Tabla 1. Caracteristicas de la rampa de temperatura para el Cromatégrafo de Gases.

Y el tiempo de corrida para cada inyeccion fue de 12 minutos.
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10.2.3. Evaluacion de los picos de la Cromatografia de Gases:

La relacion de tiempos de retencion de Metacrilato de metilo y del Decano fue
obtenida. Los valores exactos pudieron variar de acuerdo a la edad de la

columna y otros parametros de la cromatografia de gases.

10.2.4. Calculo y Expresion de Resultados de la Curva de Calibracion:

¢ Medidas de precision: La correlacion del coeficiente de la calibracion de

la grafica por la regresion lineal no debe ser menor de 0.990.

e Determinacion del Porcentaje del MMA: Determine el porcentaje de MMA

usando las relaciones correspondientes:
A MMA
AE.I.

Donde:
A’'MMA: Es el area del pico de mondémero de MMA en la solucién muestra.

A’ E.I.: Es el &rea del pico del estandar interno en la solucién muestra.

Se usa la curva de calibraciobn para determinar la concentracion, en

microgramos de MMA (‘MMA) por mililitro de solucién muestra.
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La cantidad total de MMA en la solucion muestra ("MMA en pg), es calculada

por la ecuacion:

m c 1O(|||L)a) b)
MMA=| "MM /mL)x———=— x10imL
A(MJ )X 2(mL) X 0( ) yz.e

a) Para realizar la precipitacion del polimero disuelto, la solucién de
metanol es agregada a 2mL de la solucibn muestra y 100uL de la
solucion de Estandar Interno, a un matraz aforado hasta lograr un
volumen total de 10mL. Si la precipitacion del polimero no se logra con
una dilucion 2:10; este factor puede ser alterado.

b) El volumen de solucidon muestra original sera de 10mL.

Monoémero residual (% fraccion en Masa) = {ml\ﬂi}mo
muestra

Donde ™muestra= es la masa de la muestra dada en microgramos.
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11. EXPRESION DE LOS RESULTADOS:

Se realizaron tres discos para cada grupo de estudio, estos discos se
clasificaron por letras para su registro (A, B, y C); y para poder analizar cada
uno de los discos por medio de la Cromatografia de Gases se llevan a cabo
tres inyecciones por disco dando un total de 9 inyecciones por grupo, y a esto

se denominé como muestras (9 muestras).

El primer grupo de estudio fue la resina para base de dentadura Acriethil®
siguiendo como método de procedimiento el indicado por el fabricante:
polimerizacion en agua a temperatura de ebullicién durante 15 a 20 minutos sin
superar los 100°C; y se denominé como Acriethil Fab. para su registro. La
siguiente tabla muestra los resultados obtenidos:

GRUPO % DE MONOMERO RESIDUAL
Acriethil Fab A 01 0,382344475
Acriethil Fab A 02 0,415706601
Acriethil Fab A 03 0,415706601
Acriethil Fab B 01 0,369130696
Acriethil Fab B 02 0,349928060
Acriethil Fab B 03 0,349928060
Acriethil Fab C 01 0,364338230
Acriethil Fab C 02 0,371077061
Acriethil Fab C 03 0,380064882

PROMEDIO 0,377580518

Tabla 1. Resultados del Grupo Acriethil con Tiempo y Temperatura indicados por el Fabricante.
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Fecha v Hora de Analisis
Analista
Mombre de 1a Muestra
ldentificacion de Muestra
Tipo de Muestra
Mombre en la Base de Datos -
MNombre del Metodo

Intenst

Institute de Investigaciones en Materiales

Informacion Muestra

1/31/2008 7:03:40 PM
Salvador LM

- Acnethul Fab C 013108 03

Frabricante

Control

CHGCseluton' Data: Project 1 Styrene_ Toluene'\Odontologia' Danovan' Acriethil Fab C 01310
CHGCselution! Data Project 1\ Styrene_Toluene Odontologia'Monomero Residual PMMA Cu

Cromatograma Monomero Residual Metilmetacrilato (MMA)

40000+
35000@
30000@
zsooué
zoouué
|sooué
10000%

5000

o

13

Picos del Analito - Channel 1

Tiempo Ret Altura Area Conc. 1
1.352 696G 1788 0,000
1. 788 1431 2703 0,000
2084 1599 4648 0,000
2203 471 1133 0,000
2347 30508055 90562758 0,000
ZEIS 37292616 208790 1o 0,000
JOI8 TT738 JO0033 0,000
3200 1047 2BB3 0,000
3268 1366 45359 0,000
3489 6762 27466 0,000

4979 1230 3B52 0.000

Cromatograma Original 1. Seleccionado de acuerdo al promedio del Grupo Acriethil Fab.
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El segundo grupo de estudio fue la resina para base de dentadura Acriethil®
siguiendo como método de procedimiento la primer variable: Bajo presion
hidraulica por 15 min, después: polimerizacion en agua por 9 h a 70°C (M1) y
lo denomine como Acriethil 9h para su registro. La siguiente tabla muestra los

resultados obtenidos:

GRUPO % DE MONOMERO RESIDUAL
Acriethil 9h A 01 0,029451453
Acriethil 9h A 02 0,026803759
Acriethil 9h A 03 0,017321020
Acriethil 9h A 04 0,009759813
Acriethil 9h A 05 0,023780255
Acriethil 9h B 01* 0,055390683
Acriethil 9h B 02 0,070209270
Acriethil 9h B 03 0,069291662
Acriethil 9h B 04 0,070937415
Acriethil 9h C 01 0,097181743
Acriethil 9h C 02 0,076840036
Acriethil 9h C 03 0,095645811
PROMEDIO 0,053551077
PROMEDIO DE LA
SELECCION 0,061520241

Tabla 2. Resultados del Grupo Acriethil con Tiempo y Temperatura M1. El valor marcado (*) fue
eliminado para realizar el andlisis de varianza ANOVA.

Se puede observar que del disco A se registraron 5 inyecciones, y del disco B
4 inyecciones, esto fue debido a que los resultados obtenidos tenian una
variacion considerable, lo cual se concluyé que era un error en la técnica de
inyeccion al cromatografo y radicaba en la intensidad y nimero de veces en la
gue se agitaba el matraz con la disolucién previo a la recoleccion de los 1.3 L.
Posteriormente se seleccionaron los resultados eficaces para obtener el total

de muestras requeridas.
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Institute de Investigaciones en Materiales

Informacion Muestra

Fecha v Hora de Analisis 4112008 7:51:29 PM

Analista - Salvador LM

Nombre de la Muestra - Acriethil 9h B 04

Identificacion de Muestra - Convencional

Tipo de Muestra - Control

Nombre en la Base de Datos - C\GCsolution'Data'\Project 1'Styrene_Toluene'\Odontologia'\Danovan'Acriethil 9h B 04 ged
Nombre del Metodo - CAGCsolution' Data'\ Project 1 Styrene Toluene'Odontologia'Monomero Residual PMMA Cu

Cromatograma Monomero Residual Metlmetacrilato (MMA)
g

35000@
souooé
15000@
10000%

15000

740

10000

5000

o

3.7 38 39 4.0 4.1 42 43 4.4 45 4.6 4.7 48

Picos del Analito - Channel 1

#Pico Tiempo Ret. Altura Area Cone.
1 1.417 1542 4310 0.000
2 1.529 532 1092 0.000
3 1.901 2829 5401 0.000
4 2045 566 1698 0.000
3 2170 969 1908 0.000
& 2219 1408 3851 0.000
7 2345 747 1998 0.000
8 2507 48848939 120796316 0.000
9 3.035 41679601 290106653 0.000
10 3221 49006 214194 0.000
11 3425 2498 6871 0.000
12 3.502 1572 5473 0.000
13 3.740 8510 44262 0.000

4177 2 0.000 %

Cromatograma Original 2. Seleccionado de acuerdo al promedio del Grupo Acriethil 9h(M1).
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El tercer grupo de estudio fue la resina para base de dentadura Acriethil®
siguiendo como método de procedimiento la segunda variable: Bajo presion
hidraulica por 15 min, después: polimerizacion en agua por 20 min a 70°C + 22
min a 92°C. (M2) y se denomindé como Acriethil 42min. para una mejor

diferenciacion y registro. La siguiente tabla muestra los resultados obtenidos:

GRUPO % DE MONOMERO RESIDUAL
Acriethil 42min A 01 0,093005880
Acriethil 42min A 02 0,083691689
Acriethil 42min A 03 0,084498955
Acriethil 42min B 01 0,086273006
Acriethil 42min B 02 0,079847382
Acriethil 42min B 03 0,095107718
Acriethil 42min C 01 0,128110758
Acriethil 42min C 02 0,096272749
Acriethil 42min C 03* 0,088550859
Acriethil 42min C 04 0,103619822
PROMEDIO 0,093897882
PROMEDIO DE LA 0,094491996
SELECCION

Tabla 3. Resultados del Grupo Acriethil con Tiempo y Temperatura M2. El valor marcado (*) fue
eliminado para realizar el analisis de varianza ANOVA.

Se puede observar que del disco C se registraron 4 inyecciones, esto fue
debido a que los resultados obtenidos tenian una variacién considerable, lo
cual se concluy6 que era un error en la técnica de inyeccion al cromatografo y
radicaba en la intensidad y numero de veces en la que se agitaba el matraz con
la disolucién previo a la recoleccion de los 1.3 pL. Posteriormente se
seleccionaron los resultados eficaces para obtener el total de muestras

requeridas.
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Instituto de Investigaciones en Materiales

Informacion Muestra

Fecha v Hora de Analisis - 5/8/2008 1:29:10 PM

Analista : Salvador LM
Nombre de la Muestra Acriethil 42min A 01
Identificacion de Muestra - Acnethil
Tipo de Muestra : Control
Nombre en la Base de Datos - C\GCsolution'\Data\Project 1'Styrene_Toluene'Odontologia'Danovan' Acriethil 42mm A 01
Nombre del Metodo - CAGCsolution' Data' Project 1'Styrene Toluene'\Odontologia'Monomero Residual PMMA Cu
Cromatograma Monomero Reswdual Metlmetacrilato (MMA)
Intensity
GO0
0000+
- g
40000+ o
J0000—
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i £
10000 o
1 E ]
'}_
TT T T T | T T TrrrT | TT T T | T T | T | T | T
37 ER -1 i9 40 41 4.2 43 4.4 45 46 4.7 48

Picos del Analito - Channel 1

# Pico Tiempo Ret. Altura Area Cong. I
1 1.915 862 1711 0,000
2 2065 398 1149 0,000
K] 2235 2569 TO15 0,000
4 2527 6l 105231 157035143 0,000
3 3059 43910750 329430710 0,000
4] 3232 63934 2ERE04 0,000
T 3439 2990 Ta88 0,000
8 3.527 1814 6404 0,000
9 3768 10272 34532 0,000
10 4078 450 3056 0000 24

4184 408

Cromatograma Original 3. Seleccionado de acuerdo al promedio del Grupo Acriethil 42min (M2).
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El cuarto grupo de estudio fue la resina para base de dentadura Acriethil®
siguiendo como meétodo de procedimiento la tercera variable: Bajo presion
hidraulica por 15 min, después: polimerizacion en agua por 9 ha 70°C + 3 h a
92°C. (M3) y se denomind como Acriethil 12h para una mejor diferenciacion y

registro. La siguiente tabla muestra los resultados obtenidos:

GRUPO % DE MONOMERO RESIDUAL
Acriethil 12h A 01 0,043146464
Acriethil 12h A 02 0,052511171
Acriethil 12h A 03 0,042650103
Acriethil 12h B 01 0,031414913
Acriethil 12h B 02 0,029989010
Acriethil 12h B 03 0,036937638
Acriethil 12h C 01 0,029588834
Acriethil 12h C 02 0,028224686
Acriethil 12h C 03 0,031162138
PROMEDIO 0,036180551

Tabla 4. Resultados del Grupo Acriethil con Tiempo y Temperatura M3.
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Fecha v Hora de Anahisis

Analista

Nombre de la Muestra
Identificacion de Muestra
Tipo de Muestra

MNombre en la Base de Datos
Nombre del Metodo

Instituto de Investigaciones en Materiales

Informacion Muestra

CAI8/2008 2:12:54 PM

- Salvador LM
- Acriethil 12h B 03

- Convencional

- Control

Cromatograma Monomere Residual Metilmetacrilato (MMA)

S CAGCselution' Data'\ Project 1'Styrene Toluene:Odontologia' Danovan Acriethil 12h B 03 gec
- CAGCsolution' Data\Project 'Styrene_ Toluene\Odontologia\Monomero Residual PMMA Cu

o0
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30000
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20000
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] g
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1z
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. g 2
= B a ma o R ma e S
3.7 3.8 39 4.0 41 42 43 44 45 4.6 4.7 48
Picos del Analito - Channel 1
# Pico Tiempo Ret. Altura Area Cone. 1

1 1.423 G641 2094 0.000

2 1.906 a10 1875 0.000

3 2.052 326 1012 0.000

4 2224 1502 43505 0.000

3 2348 438 1115 0.000

a 2.508 43687397 108208330 0.000

7 3.016 37360232 238117120 0.000

3 3.222 31892 130860 0.000

Q 3418 3935 14891 0.000

10 3.501 2423 14442 Q.000

11 3.740 G818 35334 0.000

12 4.075 210 1243 0.000

13 4.169 30 1539 0.000 %

Cromatograma Original 4. Seleccionado de acuerdo al promedio del Grupo Acriethil 12h (M3).

Influencia del Tiempo y Temperatura de Polimerizacion en la Concentracion de Monémero Residual
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El quinto grupo de estudio fue la resina para base de dentadura Nic tone®

siguiendo como método de procedimiento el indicado por el fabricante:

polimerizacion en agua a temperatura de 60°C durante 15 minutos, y

posteriormente se subi6 la temperatura a 75°C durante 15 minutos y después

a 95°C durante otros 60 minutos. Dejando enfriar 30 minutos a temperatura

ambiente y luego 15 minutos en agua fria; y se denominé como Nictone Fab.

para su registro. La siguiente tabla muestra los resultados obtenidos:

GRUPO

% DE MONOMERO RESIDUAL

Nictone Fab A 01

0,043384676

Nictone Fab A 02

0,044268740

Nictone Fab A 03

0,044268740

Nictone Fab B 01

0,046752934

Nictone Fab B 02

0,056941889

Nictone Fab B 03

0,057590377

Nictone Fab C 01

0,048115728

Nictone Fab C 02

0,046353487

Nictone Fab C 03

0,046172564

PROMEDIO

0,048205460

Tabla 5. Resultados del Grupo Nic tone con Tiempo y Temperatura indicados por el Fabricante.
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Institute de Investigaciones en Materiales

Informacion Muestra

Fecha v Hora de Analisis - 226/2008 3:12:48 PM

Analista - Salvador LM
Nombre de la Muestra - Nictone Fab C 01
Identificacion de Muestra - Nictone Fab
Tipo de Muestra Control
Nombre en la Base de Datos © C\GCsolution' Data'Project ' Styrene Toluene\Cdontologia'Danovan'Nictone Fab C 01 ged
Nombre del Metodo - COGCsolution! Data\ Project ' Styrene. Toluene'Odontologia'Monomero Residual PMMA Cu
. Cromategrama Monomere Residual Metilmetacrilato (MMA)
ntensi
40000
35000}
300001
25000
20000
15000
10000
50004
0
T I T I T | T | T | TTIT 11T I TT T I T I T | T T
3.7 38 39 4.0 4.1 42 43 4.4 45 4.6 47 48
min

Picos del Analito - Channel 1

# Prico Tiempo Ret. Altura Area Cone. 1
1 1310 456 1449 0,000
2 1. 760 1511 5145 0.000
3 L.E98 415 1043 0,000
4 2058 2559 T2 0.000
5 2331 36TTe520 147689066 0.000
G 2E30 442753809 309006264 0,000
7 3001 102093 370588 0.000
& 3196 alG0 21966 0.000
9 3258 I0EE 17674 0.000
10 3485 10924 3G2ER 0.000

| 4 [l A ] 13 e | oo

12115

4 982

4131

Cromatograma Original 5. Seleccionado de acuerdo al promedio del Grupo Nic tone Fab.
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El sexto grupo de estudio fue la resina para base de dentadura Nic tone®
siguiendo como método de procedimiento la primer variable: Bajo presion
hidraulica por 15 min, después: polimerizacién en agua por 9 h a 70°C (M1) y
se denominé como Nictone 9h para su registro. La siguiente tabla muestra los

resultados obtenidos:

GRUPO % DE MONOMERO RESIDUAL
Nictone 9h A 01 0,020316823

Nictone 9h A 02

0,032970170

Nictone 9h A 03

0,022830028

Nictone 9h B 01

0,093781454

Nictone 9h B 02

0,033825020

Nictone 9h B 03

0,030726583

Nictone 9h C 01

0,038268136

Nictone 9h C 02

0,033554448

Nictone 9h C 03* 0,025063758
Nictone 9h C 04 0,041648109
PROMEDIO 0,037298453
PROMEDIO DE LA 0,038657863
SELECCION

Tabla 6. Resultados del Grupo Nic tone con Tiempo y Temperatura M1. El valor marcado (*) fue
eliminado para realizar el analisis de varianza ANOVA.

Se puede observar que del disco C se registraron 4 inyecciones, esto fue
debido a que los resultados obtenidos en este disco tenian una variacion
considerable, lo cual se concluyé que era un error en la técnica de inyeccion al
cromatografo y radicaba en la intensidad y namero de veces en la que se
agitaba el matraz con la disolucion previo a la recolecciéon de los 1.3 pL.
Posteriormente se seleccionaron los resultados eficaces para obtener el total

de muestras requeridas.
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Institute de Investigaciones en Materiales

Informacion Muestra

Fecha v Hora de Analisis 40172008 3:4315% PM

Analista - Salvador LM

Nombre de la Muestra - Nictone ©h C 01

Identificacion de Muestra Convencional

Tipo de Muestra - Control

Nombre en la Base de Datos - C\GCsolution! Data\Project |\ Styrene_Toluene'\Odontologia' Danovan\Nictone 9h C 01 ged
Nombre del Metodo CAGCsolution: Data\Project 1'\Stvrene Toluene'Odontologia'Monomero Residual PMMA Cu

: : Cromategrama Monomere Residual Metilmetacrilato (MMA)
ntenst
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zsoooé
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150004

a7
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o]

3.7 KR 39 40

Picos del Analito - Channel |

# Pieo Tiempo Ret. Altura Area Cone. 1
1 1418 1285 3846 0,000
2 1.532 330 1237 0.000
3 1.894 2087 4276 0.000
4 2037 672 1891 0,000
5 2160 THEG 21912 0,000
i 2500 G4Tel012  16BIT7183S 0,000
7 3044 47063748 3R1B61TES 0,000
& 3202 0705 2470 0,000
9 3413 1443 3591 0.000
10 3482 2182 8082 0,000
11 3720 11567 61632 0,000

12

4155 G149 2502 0.000 24

Cromatograma Original 6. Seleccionado de acuerdo al promedio del Grupo Nic tone 9h (M1).
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El séptimo grupo de estudio fue la resina para base de dentadura Nic tone®
siguiendo como método de procedimiento la segunda variable: Bajo presion
hidraulica por 15 min, después: polimerizacion en agua por 20 min a 70°C + 22
min a 92°C. (M2) y se denomind como Nictone 42min. para una mejor

diferenciacion y registro. La siguiente tabla muestra los resultados obtenidos:

GRUPO % DE MONOMERO RESIDUAL
Nictone 42 min A 01 0,058388041
Nictone 42 min A 02 0,063499565
Nictone 42 min A 03 0,065352946
Nictone 42 min B 01 0,072629325
Nictone 42 min B 02 0,075844875
Nictone 42 min B 03 0,074314328
Nictone 42 min C 01 0,058680408
Nictone 42 min C 02 0,055356033
Nictone 42 min C 03* 0,049831196
Nictone 42 min C 04 0,057266320
PROMEDIO 0,063116304
PROMEDIO DE LA 0,064592427
SELECCION

Tabla 7. Resultados del Grupo Nic tone con Tiempo y Temperatura M2. El valor marcado (*) fue
eliminado para realizar el analisis de varianza ANOVA.

Se puede observar que del disco B se registraron 4 inyecciones, esto fue
debido a que los resultados obtenidos en este disco tenian una variaciéon
considerable, lo cual se concluydé que era un error en la técnica de inyeccién al
cromatografo. Posteriormente se seleccionaron los resultados eficaces para

obtener el total de muestras requeridas.
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Institute de Investigaciones en Materiales

Informacion Muestra

Fecha v Hora de Analisis - 5/8/2008 6:00:26 PM

Analista - Salvador LM
Nombre de la Muestra - Nictone 42min A 02
Identificacion de Muestra - Nictone
Tipo de Muestra - Control
Nombre en la Base de Datos - C\GCselution'Data'\ Project 1'Styrene_ Toluene\Odontologia' Danovan'Nictone 42min A 02.g
Mombre del Metodo S CAGCselution' Data Progect 1Styrene Toluene'Odontologia'Monomero Residual PMMA Cu
Intensi Cromatograma Monomero Residual Metilmetacrilato (MMA)
4000 .
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Picas del Amalito - Channel 1

# Prco Tiempo Ret. Altura Area Cone. 1
1 1.948 553 1011 0,000
2 23269 1746 4733 0. 000
3 2556 39011744 95543899 0.000
4 3.063 315050785 218744641 0.000
5 3276 34550 140677 0.000
& 3.473 3651 15022 0.000
7 3.570 2641 17848 0.000
B ERAL ah02 37802 0,000
9 4121 409 3334 0,000 %%

10 4226 365 2068 0000

4. BTE 1770 0,000

Cromatograma Original 7. Seleccionado de acuerdo al promedio del Grupo Nic tone 42min (M2).
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El octavo grupo de estudio fue la resina para base de dentadura Nic tone®
siguiendo como método de procedimiento la tercera variable: Bajo presion
hidraulica por 15 min, después: polimerizacion en agua por 9 ha 70°C + 3 h a
92°C. (M3) y se denomin6 como Nictone 12h para una mejor diferenciacion y

registro. La siguiente tabla muestra los resultados obtenidos:

GRUPO % DE MONOMERO RESIDUAL
Nictone 12h A 01 0,033309081
Nictone 12h A 02 0,029408367
Nictone 12h A 03 0,031496816
Nictone 12h B 01* 0,022972148
Nictone 12h B 02 0,031027536
Nictone 12h B 03 0,031380757
Nictone 12h B 04 0,024961002
Nictone 12 C 01 0,034684078
Nictone 12 C 02 0,025225542
Nictone 12 C 03 0,034028882
PROMEDIO 0,029849421
PROMEDIO DE LA 0,030613562
SELECCION

Tabla 8. Resultados del Grupo Nic tone con Tiempo y Temperatura M3. El valor marcado (*) fue
eliminado para realizar el andlisis de varianza ANOVA.

Se puede observar que del disco C se registraron 4 inyecciones, esto fue
debido a que los resultados obtenidos en este disco tenian una variaciéon
considerable, lo cual se concluyé que era un error en la técnica de inyeccion al
cromatografo. Posteriormente se seleccionaron los resultados eficaces para

obtener el total de muestras requeridas.
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de Investigaciones en Materiales

Informacion Muestra

Fecha v Hora de Analisis - 4/18/2008 3:52:22 PM

Analista - Salvador LM

Nombre de la Muestra - Nictone 12h A 02

Identificacion de Muestra - Convencional

Tipo de Muestra : Control

Nombre en la Base de Datos - CWGCsolution' Data\ Project |'\StyreneToluene'Odontologial Danovan' Nictone 12h A 02 ged
Nombre del Metodo - CAGCsolution' Data) Project 1'Styrene_Toluene'Odontologia'Monomero Residual PMMA Cu
; Cromatograma Monomero Residual Metilmetacrilato (MMA)
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Picos del Analite - Channel 1

# Pico Tiempo Rel Altura Area 1

1 1445 843 2274
2 1924 959 1703
3 2240 1438 4078
4 2.522 3T233235 BE395541
5 3014 34407919 196560428
il 3236 30402 129543
7 3428 1373 0T
B 3515 1328 4682
9

3753 28460

14687
1446

12 4 843
13 5143

Cromatograma Original 8. Seleccionado de acuerdo al promedio del Grupo Nic tone 12h (M3).
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El noveno grupo de estudio fue la resina para base de dentadura High Impact-
45 Denture Acrylic® siguiendo como método de procedimiento el indicado por
el fabricante: polimerizacion en banco por un periodo de tiempo de 30 min.
Polimerizacion en agua caliente a una temperatura de 74°C durante 60
minutos. Después se elevd la temperatura hasta alcanzar la ebullicion y se
mantuvo asi durante 30 minutos. Dejando enfriar a temperatura ambiente
durante 30 minutos; y se denomind como Lang Fab. para su registro. La

siguiente tabla muestra los resultados obtenidos:

GRUPO % DE MONOMERO RESIDUAL

Lang Fab A 01

0,529618000

Lang Fab A 02

0,523847990

Lang Fab A 03

0,523847990

Lang Fab B 01

0,701555256

Lang Fab B 02

0,697440306

Lang Fab B 03

0,697440306

Lang Fab C 01

0,553435352

Lang Fab C 02

0,487766165

Lang Fab C 03

0,480288719

PROMEDIO

0,577248898

Tabla 9. Resultados del Grupo Lang con Tiempo y Temperatura indicados por el Fabricante.
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Fecha v Hora de Analisis
Analista
MNombre de la Muestra

Identificacion de Muestra
Tipo de Muestra - Control

Nombre en la Base de Datos

MNombre del Metodo - CAGCsolution' Data' Project 1 Styrene Toluene'Odontologia'Monomero Residual PMMA Cu
It Cromatograma Monomero Residual Metilmetacrilato (MMA)
ntensi

: Salvador LM

Institute de Investigaciones en Materiales

Informacion Muestra

© 2/22/2008 2:07:31 PM

: Lang Fab C 022108 01
: Lang Fabricante

CHGCselution' Data Project ' Styrene Toluene'\Odontologia'Danovan'Lang Fab C 022108 0

GO0 ]
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400000—:
300000—:
200000—:

1 00000+

7 38 39 40 41 42 43 44 45
Picos del Analito - Channel 1
# Pico Tiempo Retl Altura Area

1 1.353 B6s 1719

2 1.794 2365 4367

3 1.932 400 1123

4 2090 1223 6023

3 2208 | 1573

il 2358 48393617 118595850

7 2 B46 42473321 275397404

B 3.027 26279 339268

9 3216 1923 3303

10 3.2E0 1397 4564

11

3.503

T4

2RT44

4.6 47 48

min

Cone. 1
0,000
0,000
0,000
0.000
0,000
0,000
0.000
0,000
0.000
0,000
0.000

Cromatograma Original 9. Seleccionado de acuerdo al promedio del Grupo Lang Fab.
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El décimo grupo de estudio fue la resina para base de dentadura High Impact-

45 Denture Acrylic® siguiendo como método de procedimiento la primer

variable: Bajo presion hidraulica por 15 min, después: polimerizacion en agua

por 9 h a 70°C (M1) y se denomind como Lang 9h para su registro. La

siguiente tabla muestra los resultados obtenidos:

GRUPO % DE MONOMERO RESIDUAL
Lang 9h A 01 0,650532581
Lang 9h A 02 0,677475750
Lang 9h A 03 0,629745107
Lang 9h B 01 0,788028329
Lang 9h B 02 0,758829284
Lang 9h B 03 0,708136703
Lang 9h C 01 0,803317941
Lang 9h C 02 0,744861006
Lang 9h C 03 0,790287835
PROMEDIO 0,727912726

Tabla 10. Resultados del Grupo Lang con Tiempo y Temperatura M1.
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Informacion Muestra

Fecha v Hora de Analisis - 5/23/2008 1:13:02 PM

Analista - Salvador LM
Nombre de la Muestra - Lang 9h B 03
Identificacion de Muestra Lang 9 horas
Tipo de Muestra - Control
Nombre en la Base de Datos - C\GCsolution'Data\Project 1\ Stvrene  Toluene'Odontologia'Danovan'Lang Sh B 03 acd
Nombre del Metodo - COGCsolution! Data' Project ' Styrene Toluene'Odontologia'Monomero Residual PMMA Cu
i Cromategrama Monomero Residual Metlmetacnlato (MMA)
nitensity

BO0O

500000—:
400000—:
300000—:
100000—:

1 00000+

Picos del Analito - Channel 1

# Pico Tiempo Rel. Altura Area Caong. 1
1 2258 1940 5257 0.000
2 2547 40135916 99874689 0.000
K] 3055 35912408 226396828 0000
4 i 31590 150387 0000
3 3470 1294 3458 0.000
4] 3569 1491 3569 0000
T ERIE 8220 42487 0.000
8 4127 370 2827 0.000 %5
9 4227 335 1598 0.000

12 5176 1695 0.000
13 6. TR7 2434 0000

Cromatograma Original 10. Seleccionado de acuerdo al promedio del Grupo Lang 9h (M1).
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El decimoprimero grupo de estudio fue la resina para base de dentadura High
Impact-45 Denture Acrylic® siguiendo como método de procedimiento la
segunda variable: Bajo presion hidraulica por 15 min, después: polimerizacion
en agua por 20 min a 70°C + 22 min a 92°C. (M2) y se denomindé como
Lang 42min. para una mejor diferenciacion y registro. La siguiente tabla
muestra los resultados obtenidos:

GRUPO % DE MONOMERO RESIDUAL
Lang 42min A 01 0,792461768
Lang 42min A 02 0,706289645
Lang 42min A 03 0,702202234
Lang 42min B 01 0,600493611
Lang 42min B 02 0,759296184
Lang 42min B 03 0,608625821
Lang 42min B 04* 0,592940368
Lang 42min C 01 0,654280209
Lang 42min C 02 0,759881091
Lang 42min C 03 0,660626853
PROMEDIO 0,683709779
TOTAL 0,693795269

Tabla 11. Resultados del Grupo Lang con Tiempo y Temperatura M2. El valor marcado (*) fue
eliminado para realizar el analisis de varianza ANOVA.

Se puede observar que del disco B se registraron 4 inyecciones, esto fue
debido a que los resultados obtenidos en este disco tenian una variacion
considerable, lo cual se concluyé que era un error en la técnica de inyeccion al
cromatografo. Posteriormente se seleccionaron los resultados eficaces para

obtener el total de muestras requeridas.
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Informacion Muestra

Fechay Hora de Anahsis - 5/29/2008 £:3%:31 PM

Analista - Salvador LM
Nombre de la Muestra - Lang 42min C 01
Identificacion de Muestra - Lang 42min
Tipo de Muestra - Control
MNombre en la Base de Datos - CGCsolution' Data\Project 1\ Styrene Teluene'Odontologia' Danovan' Lang 42min C 01 ged
Nombre del Metodo - CAGCsolution' Data' Project I'Styvrene. Toluene'Odontologia'Monomere Residual PMMA Cu
A Cromatograma Monomero Residual Metilmetacrilato (MMA)
niensi
BO000
SO0000
400000
:
00000
200000
100000+
] 5 2 7
S mewyww. L e
3T 38 3.9 40 4.1 4.2 4.3

Picas del Analitg - Channel 1

# Pico Tiempo Ret. Altura Area Cong. 1
1 2271 R 3008 0.000
2 2564 43483854 112661069 0.000
3 3100 J9RTI94] ZESTSES00 0,000
4 3292 33379 153504 0.000
3 3499 4187 17035 0,000
& 3595 3453 21660 0,000
7 3 B4 10885 37015 0,000
g 4149 505 37l 0.000 %5
)

4250 437 2374 0,000

12 5139 it 1031 0,000
13 5193 2036 5021 0,000

Cromatograma Original 11. Seleccionado de acuerdo al promedio del Grupo Lang 42min (M2).
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El decimosegundo grupo de estudio fue la resina para base de dentadura High

Impact-45 Denture Acrylic® siguiendo como método de procedimiento la

tercera variable: Bajo presion hidraulica por 15 min, después: polimerizacion en

agua por 9 h a 70°C + 3 h a 92°C. (M3) y se denomin6é como Lang 12h para

una mejor diferenciacion y registro. La siguiente tabla muestra los resultados

obtenidos:

GRUPO

% DE MONOMERO RESIDUAL

Lang 12h A 01

0,116158632

Lang 12h A 02

0,115584948

Lang 12h A 03

0,111407485

Lang 12h B 01

0,066179653

Lang 12h B 02

0,066965818

Lang 12h B 03

0,063476304

Lang 12h C 01

0,085716419

Lang 12h C 02

0,081540031

Lang 12h C 03

0,084546692

PROMEDIO

0,087952887

Tabla 12. Resultados del Grupo Lang con Tiempo y Temperatura M3.
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Informacion Muestra

Fecha v Hora de Analisis 5/22/2008 3:23:53 PM

Analista - Salvador LM
MNombre de la Muestra - Lang 12h C 01
Identificacion de Muestra Lang 12h
Tipo de Muestra - Control
Nombre en la Base de Datos - C\GCsolution' Data\Project 1 Styrene_ Toluene'Odontologia'\Danovan'Lang | 2h C 01 ged
Nombre del Metodo CHGCsolution' Data Project 1\ Styrene_ Toluene'Odontologia'Monomero Residual PMMA Cu
Cromatograma Monomero Residual Metlmetacrilato (MMA)

IntenSlé}'
BO00C
F00000H
400000
F00000H
200000
100000+

] £ E B

B F1¥ I"'||""I""l""l"''|"|'I|"||'|''II "T" TET
37 iR ig 40 41 42 48
min

Picos del Analite - Channel 1

# Pico Tiempo Ret Altura Area Cone. 1
1 23220 1747 3606 0,000
2 2510 39444637 113597137 0,000
3 3025 3onBE2TT 240726242 0,000
4 3237 e 1456159 0,000
5 3437 3lTe 13567 0,000
o 3535 T 17541 0,000
7 3781 TR5Y 44808 0,000
B 4.103 313 2285 0,000 %%
9 4201 290 1552 0,000

12 5 166 452 a4 0.000
13 6. 786 943 2343 0.000

Cromatograma Original 12. Seleccionado de acuerdo al promedio del Grupo Lang 12h (M3).
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Una forma correcta de interpretar los resultados es analizarlos y compararlos

por el analisis de varianza ANOVA auxiliandonos de la prueba de Tukey.

El Andlisis de Varianza fue realizado apoyandonos de la metodologia
informatica, por medio del programa para computadora SigmaStat® , pero es
muy importante tratar de explicar brevemente como se realiza este analisis
para comprender mejor los resultados obtenidos. Asi que se comenzara por
definir brevemente al analisis de varianza ANOVA, la metodologia necesaria
para este, y por ultimo la metodologia para comparaciéon de medias utilizando

la prueba de Tukey.

11.1. Analisis de Varianza de una sola via (ANOVA).

Puede definirse como una técnica mediante la cual la variacion total presente
en un conjunto de datos se distribuye en varios componentes. Cada uno de
estos componentes esta asociado a una fuente especifica de variacion, de
modo que en el andlisis es posible averiguar la magnitud de las contribuciones
de cada una de estas fuentes de variacion total.

Es importante mencionar que cuando se disefian experimentos con el analisis
en mente, el investigador puede, antes de conducir el experimento, identificar
las fuentes de variacion que considere importantes y puede elegir un disefio
que le permita medir la extension de la contribucién de estas fuentes a la

variacion total.*®
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1. Modelo. Lo primero que se debe hacer es delimitar el modelo de estudio
que en este caso va a estar compuesto por 12 grupos con 9 muestras
cada uno.

2. Hipotesis. Puede probarse la hipotesis nula de que todas las medias de
grupo (poblacién) son iguales contra las alternativas de que los
miembros de, al menos, una pareja no son iguales. Formalmente

pueden enunciarse las hip6tesis como:
HO ] //ll - //lz T e e e ﬂK
Ha: no todas las |lj son iguales
Si se piensa que las medias de poblacion son iguales, cada efecto del

tratamiento es igual a cero, de modo que, alternativamente las hipoétesis

pueden enunciarse como:

Ho: Tj= 0, j: 1, 2, .k

Ha: no todas los Tj son iguales a cero.

En este punto, se elige el nivel de significacion, a.

Para este estudio se utilizd un nivel de significacion a de P<0.001
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3. Calculos. La discusion de los calculos se realizo utilizando los
siguientes simbolos:*®

in = la i-ésima observacion que recibe el j-ésimo tratamiento,

i=12..n i=1,2,..k

n
T =) X, =total de la j—ésima columna
=1

T _ o
X.; =— =media de la j—ésima columna

n;

K K Nj

T.=) T., =) > x; =total detodas las observaciones
=1 =1 -1

— T K

X.=-=, N=>n,
N s
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Una vez descritos los simbolos que se utilizaron lo primero que se obtuvo fue la
suma total de cuadrados; que es la suma de los cuadrados de las desviaciones
de cada observacién respecto de su media, de todas las observaciones

tomadas en conjunto. Esta suma se define como:*

total JZK;. = ( )

La cual puede reescribirse asi:

K
total Z Z X

j=1 i=l

Donde se sumaron todos los valores elevados al cuadrado de cada grupo, para

después restarle el total de observaciones dividido entre el niumero total de

muestras.

SC,y =13.8220195-6.043886391=7.778132609

total

SS =7.807
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El siguiente paso a realizar es obtener el siguiente componente de la variacion
que se llama suma de cuadrados dentro de los grupos y puede designarse
como SCyentro. ESta cantidad a veces se conoce con el nombre de suma de
cuadrados residual o de error. Y La expresion puede escribirse en forma mas

conveniente como sigue:*

e ot < (T.,
SCoentro = 2. J(Xij_x.j) =2 J X - (nj)2

j=1 i=1 j=1 i=1 =1

Donde se sumaron todos los valores elevados al cuadrado de cada grupo, para
después restarle el total de observaciones elevadas al cuadrado dividido entre

el nimero de muestras por grupo.™

SC =13.8220195-13.659101441=0.16291806

dentro

SS =0.159
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El siguiente componente de la variacion a obtener es la suma de cuadrados

entre grupos y se designa SCenye, La formula es la siguiente:*

2 K

S S o ) S g

-1 L

Donde se sumaron todas observaciones elevadas al cuadrado divididas entre
el nimero de muestras por grupo, para después restarle el total de

observaciones dividido entre el nimero total de muestras.*®

SC, =13.659101441-6.043886391=7.6115215049

entre

SS =7.648

Entonces, en resumen, se ha encontrado que la suma total de cuadrados es
igual a la suma de cuadrados entre y la suma de cuadrados dentro. Esta

relacion se expresa como sigue:

SC,y = SC,rie + SCyunye = 7.615215049 +0.16291806 = 7.77813261

Total = 7.648 + 0.159 = 7.807
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Si bien ahora, a partir de las sumas de cuadrados que se acaban de calcular,
es posible obtener dos estimaciones de la varianza de poblacién, ¢°. Puede
demostrarse que cuando las medias de los grupos son todas iguales, tanto la
suma de cuadrados entre como la suma de cuadrados dentro, cuando se
dividen entre sus respectivos grados de libertad, proporcionan estimaciones

independientes e insesgadas de ¢*.

La primera estimacién de o dentro de cualquier grupo es determinada por la
siguiente ecuacién y es denominado como cuadrado medio dentro de los

grupos:*®

SCdentro
total de grupos(n j —1)

Cuadrado Medio Dentro de los Grupos =

Donde (n; — 1) son los grados de libertad apropiados que seria el numero de

muestras del grupo menos uno, dando como resultado:*

Cuadrado medio dentro de los grupos = 0.16291806 =0.001697063

12(8) = 96

DF = Grados delibertad multiplicado por el nimero de grupos = 96
MS = Cuadrado medio dentro de los grupos = 0.00166

117



a4F Influencia del Tiempo y Temperatura de Polimerizacion en la Concentracion de Monémero Residual

o
Pl

1904

Ahora la segunda estimacién de o ser4 determinada por la siguiente

ecuacion y sera denominado como cuadrado medio entre los grupos:*

Cuadrado Medio Entre los Grupos = —SCen"e

(x-1)

Donde (k — 1) son los grados de libertad apropiados donde k seria el nimero

total de grupos, dando como resultado:*®

Cuadrado medio entre los grupos = 7615215049 =0.69229227
(12-1)=11

DF = Grados de libertad =11
MS = Cuadrado medio entre los grupos = 0.695

Si en efecto la hipétesis nula es verdadera, es de esperar que estas dos
estimaciones de o” sean bastante préximas en magnitud. Si la hipétesis nula es
falsa, es decir, si todas las medias verdaderas no son iguales, es de esperar
que el cuadrado medio entre los grupos, sea mayor que el cuadrado medio

dentro de los grupos.™
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Entonces, lo que se necesita es comparar estas dos estimaciones de ¢%; y esto

se hace calculando la razén de varianzas siguiente:*

_ Cuadrado medio entre los grupos
' Cuadrado medio dentro de los grupos
F = Razdn de Varianzas
Fa = Razén de Varianzas con nivel de significacion =P < 0.001

Si F>Fa se rechaza la hipétesis nula y las medias de los grupos no son iguales.
Si F<Fa no se puede rechazar la hipotesis nula, las medias de los grupos son

iguales, y no influye el factor. Dando como resultado:

~0.692292277
0.001697063

RV. =407.9355199

F =419.496
Fa =P <0.001

Los datos que estan en las ecuaciones son los que se obtuvieron de los
calculos basados en los resultados; y los que encerrados en casillas grises son
los resultados del andlisis que se hicieron en posgrado de Odontologia con el

programa de computadora.
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Comparacion Multiple entre medias (Prueba de Tukey).

Si se ha rechazado la hip6tesis nula de igualdad de medias esto supone: existe
al menos una diferencia, pero no sabemos cuantas ni entre que medias para
ellos se establecen pruebas de comparacion mdultiple como la prueba de

Tukey.®

a) Se estiman las diferencias entre medias de los grupos a comparar (V).
Asi

Y. =X —X,

b) Se calculara la desviacion tipica de Tukey, de la siguiente manera:

MCI
n

En la ecuacion:
Oy = es desviacion de Tukey

MCI = Cuadrado medio dentro de los grupos, 0.00166.

n = numero de muestras por grupo, 9.

c) Los cocientes entre los diversos Wi/oy se compararan con la tabla de
Tukey que nos indicaran qué diferencias son significativamente distintas

para un o prefijado P<0.05.

Si bien ahora que se sabe como obtener el Andlisis de Varianza de una Via
ANOVA, se puede observar la tabla de resultados emitida por el programa
para computadora SigmaStat® y comparar los resultados dentro de la resina

acrilica para base de dentadura deseada.
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llustracion 1. Traduccién de la hoja de datos del anélisis de varianza ANOVA.

Analisis de Varianza de una Via ANOVA

Prueba de normalidad Fallido (P=<0,001)
Prueba de igualdad de varianza Fallido (P=<0,001)
GRUPO MUESTRAS DESAPARECIDO
Acriethil Fab. 9 0
Nic tone Fab 9 0
Lang Fab 9 0
Acriethil 9h. 9 0
Nic tone 9h 9 0
Lang 9h 9 0
Acriethil 12h 9 0
Nic tone 12h 9 0
Lang 12h 9 0
Acriethil 42min 9 0
Nic tone 42min 9 0
Lang 42min 9 0
NUMERO DE DESVIACION
GRUPO MUESTRAS PROMEDIO ESTANDAR SEM
Acriethil Fab. 9 0,3780 0,24400 0,00813
Nic tone Fab 9 0,0482 0,00534 0,00178
Lang Fab 9 0,5770 0,09370 0,03120
Acriethil 9h. 9 0,0622 0,02860 0,00954
Nic tone 9h 9 0,0310 0,00708 0,00236
Lang 9h 9 0,7280 0,06420 0,02140
Acriethil 12h 9 0,0362 0,00830 0,00277
Nic tone 12h 9 0,0304 0,00396 0,00132
Lang 12h 9 0,0880 0,02140 0,00715
Acriethil 42min 9 0,0928 0,01430 0,00478
Nic tone 42min 9 0,0638 0,00907 0,00302
Lang 42min 9 0,6940 0,06820 0,02270

Razén de Varianzas con nivel de significacion de «=0,050:1,000

Grados de
Fuente de libertad Suma de Cuadrado Razén de Nivel de
Variacion apropiados cuadrados Medio Varianzas Significacion a
DF SS MS MS F P
Entre los
grupos 11 7,648 0,695 419,496 <0,001
Dentro de
los grupos o
residual 96 0,159 0,00166
Total 107 7,807

Las diferencias en las medias de los grupos analizados son tan marcadas como era esperado,
dando como resultado una diferencia estadistica significativa (P=<0,001)
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llustracion 2. Traduccion de la hoja de datos de la Prueba de Tukey.

Comparacién Mdaltiple entre medias (Prueba de Tukey).

Comparacion por Factores
Diferencia de

Comparacién Medias p q P<0,05
N 42min vs. N 9h 0,03270 12 2,41300 No
N 42min vs. N Fab. 0,01560 12 1,14700 No
N 42min vs. N 12h 0,03340 12 2,45900 No
N Fab vs. N 12h 0,01780 12 1,31300 No
N Fab vs. N 9h 0,01720 12 1,26600 No
N 9h vs. N 12h 0,00063 12 0,04640 No
A Fabvs. A 12h 0,34100 12 25,15700 Si
A Fabvs. A 9h 0,31500 12 23,23700 Si
A Fabvs. A 42min 0,28500 12 20,98400 Si
A 42minvs. A 12h 0,05660 12 4,17300 No
A 42min vs. A 9h 0,03060 12 2,25300 No
A9hvs. Al2h 0,02610 12 1,92000 No
L9h vs. L12h 0,64000 12 47,15800 Si
L9h vs L Fab 0,15100 12 11,10200 Si
L9h vs: L 42min 0,03410 12 2,51400 No
L 42minvs. L 12h 0,60600 12 44,64400 Si
L 42min vs. L Fab 0,11700 12 8,58800 Si
L Fabvs. L 12h 0,48900 12 36,05500 Si
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Una vez realizado el Analisis de Varianza y la prueba de Tukey, comparemos
resultados, separandolos en tres grupos en base a la marca comercial de la

resina para base de dentadura.

COMPARACION GRUPO ACRIETHIL

0,40000
0,35000
0,30000
0,25000

0,20000 W% DE MONOMERO
0,15000 RESIDUAL

0,10000

-
1 1 1 I/

0,00000 -

Acriethil Acriethil Acriethil  Acriethil
Fabh. 42min 9h. 12h

Grafica 1. Comparacion de los porcentajes promedio en fraccion masa de cada variable aplicada al
grupo Acriethil.

% DE MONOMERO
GRUPO RESIDUAL
Acriethil Fab. 0,37800
Acriethil 42min 0,09280
Acriethil 9h. 0,06220
Acriethil 12h 0,03620

Tabla 13. Porcentajes promedio de mondmero residual en fraccién masa de cada variable aplicada
al grupo Acriethil.

En el grupo Acriethil se puede observar una disminuciéon marcada en la
concentracion de mondmero residual conforme se aumento el tiempo y la
temperatura de polimerizacién, cabe resaltar que dentro de cada variable o
método de procesado si se obtuvo diferencia significativa con respecto al

método determinado por el fabricante.
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COMPARACION GRUPO ACRIETHIL
0,35000
0,30000
0,25000
0,20000
0,15000
0,10000 B COMPARACION DE TUKEY
0,05000
0,00000 - T T T T T T

AFab AFab AFab A A ASh

vs. A vs. A vs A 42min 42min vs A

42min  Sh 12h  vs.A wvs.A 12h

12h Sh

Gréafica 2. Comparacion de las diferencias entre medias de la prueba de Tukey en el Grupo
Acriethil.

COMPARACION | DIFERENCIA DE MEDIAS q P<0,05
A Fab. vs. A 42min 0,28500 | 20,98400 Si
A Fabvs. A9h 0,31500 | 23,23700 Si
A Fab. vs. A 12h 0,34100 | 25,15700 Si
A 42min vs. A 12h 0,05660 | 4,17300 No
A 42min vs. A 9h 0,03060 | 2,25300 No
A 9hvs. A 12h 0,02610 | 1,92000 No

Tabla 14. Diferencias entre medias de la prueba de Tukey en el Grupo Acriethil.

La forma en que se puede demostrar estadisticamente si existen diferencias
significativas, es con la ayuda de la Prueba de Tukey, los resultados que se
deben tener en cuenta son los registrados en las tres primeras filas, ya que en
estas estan las comparaciones de las variables de interés para la investigacion.
Como se explicé previamente las diferencias entre variables son mayores al
nivel de significaciéon establecido (P<0.05) por lo tanto se puede afirmar que si

hay diferencias significativas.
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COMPARACION GRUPO NICTONE

0,07000

0,06000

0,05000

0,04000

0

oo TresovaL
0,02000

0,01000 /

0,00000 -+

Nictone Nictone Nictone Nictone
Fab 42min 9h 12h

Grafica 3. Comparacion de los porcentajes promedio en fraccion masa de cada variable aplicada al
grupo Nic tone.

% DE MONOMERO
GRUPO RESIDUAL
Nic tone Fab 0,04820
Nic tone 42min 0,06380
Nic tone 9h 0,03100
Nic tone 12h 0,03040

Tabla 15. Porcentajes promedio de monédmero residual en fraccién masa de cada variable aplicada
al grupo Nic tone.

En el grupo Nic tone se puede observar gque la variacion de monoémero residual
entre el procesado determinado por el fabricante y cada variable utilizada en
este estudio no muestra una disminucion tan marcada, de hecho se pude
observar que al comparar la concentracion de monémero residual del método
de procesado determinado por el fabricante y la variable M2, esta udltima
muestra un aumento en la concentracion de mondémero residual con lo que se
puede aseverar que existe una diferencia significativa con respecto al método
determinado por el fabricante.
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Gréafica 4. Comparacion de las diferencias entre medias de la prueba de Tukey en el Grupo
Nic tone.

COMPARACION | DIFERENCIA DE MEDIAS q P<0,05
N Fab. vs. N 42min 0,01560 1,14700 | No
N Fab. vs. N 9h 0,01720 1,26600 | No
N Fab. vs. N 12h 0,01780 1,31300 | No
N 42min vs. N 12h 0,03340 2,45900 | No
N 42min vs. N 9h 0,03270 2,41300 | No
N 9h vs. N 12h 0,00063 0,04640 | No

Tabla 16. Diferencias entre medias de la prueba de Tukey en el Grupo Nic tone.

Para el grupo Nic tone la forma de demostrar estadisticamente que no existen
diferencias significativas, es de igual manera auxilidndose de la Prueba de
Tukey, los resultados que se deben tener en cuenta son los registrados en las
tres primeras filas, ya que en estas estan las comparaciones de las variables
de interés para la investigacion.

Como se explicdé previamente las diferencias entre variables son menores al
nivel de significacion establecido (P<0.05) por lo tanto se puede afirmar que no

hay diferencias significativas.
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Grafica 5. Comparacion de los porcentajes promedio en fraccion masa de cada variable aplicada al
grupo Lang.

% DE MONOMERO
GRUPO RESIDUAL
Lang Fab. 0,57700
Lang 42min 0,69400
Lang 9h 0,72800
Lang 12h 0,08800

Tabla 17. Porcentajes promedio de mondmero residual en fraccién masa de cada variable aplicada
al grupo Lang.

En el grupo Lang se puede observar que la variacion de mondémero residual de
el procesado determinado por el fabricante con respecto a las variables M1 y
M2 es menor, esto quiere decir que la concentracion de mondmero residual
aumento al aplicar estas dos variables (M1 y M2), dando como resultado una
variacion significativa.

La variable M3 demuestra una disminucion en la concentracion de monomero
residual con respecto a la metodologia determinada por el fabricante. Esto es,
gue a pesar de que en este caso disminuyo la concentracion de monémero

residual, también se considera como una variacion significativa.
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Grafica 6. Comparacion de las diferencias entre medias de la prueba de Tukey en el Grupo Lang.

COMPARACION | DIFERENCIA DE MEDIAS q P<0,05
L Fab vs. L 42min 0,11700 8,58800 | Si

L Fab. Vs L9h 0,15100 11,10200 | Si

L Fabvs. L 12h 0,48900 36,05500 | Si

L9h vs. L12h 0,64000 47,15800 | Si

L9h vs: L 42min 0,03410 2,51400 | No

L 42minvs. L 12h 0,60600 44,64400 | Si

Tabla 18. Diferencias entre medias de la prueba de Tukey en el Grupo Lang.

De igual forma para el grupo Lang se aplicd la Prueba de Tukey para
demostrar estadisticamente que si existen diferencias significativas ya sea en
aumento o disminucion de la concentracion de monomero residual; los
resultados que se deben tener en cuenta son los registrados en las tres
primeras filas, ya que en estas estan las comparaciones de las variables de
interés para la investigacion.

Como se explico previamente las diferencias entre variables son mayores al
nivel de significacion establecido (P<0.05) por lo tanto se puede afirmar que si

hay diferencias significativas.
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12. DISCUSION

Las resinas para base de dentadura analizadas en este trabajo, cumplieron con
el requisito de la norma ISO 1567:1999 para la concentracibn de mondémero
residual (2.2% en fraccion masa como méaximo para polimeros Tipo 1
Clasificacion 1), ya que todas expresaron valores muy por debajo de lo

permitido al ser manipuladas bajo las indicaciones de su respectivo fabricante.

Variar el tiempo de procesado a cada resina para base de dentadura
demostré un cambio significativo en la concentracion de mondémero residual,
arrojando como dato importante que las tres resinas analizadas tienen
propiedades de reaccion favorables, esto quiere decir que si se les aplica un
tiempo y una temperatura de procesado diferentes a las indicadas por sus
fabricantes la concentracion de mondmero residual sera disminuida. Esto
coincide con el estudio realizado por Smith, el cual analiz6 cuatro resinas para
base de dentadura procesadas por la técnica convencional aplicandoles un
tiempo y temperatura de procesado que fue aumentado gradualmente
obteniendo como resultado la disminucién de la concentracion de monémero

residual. ®

Vallittu®* en 1998 en la Universidad de Turku en Finlandia realiz6 un estudio en
el cual a resinas termopolimerizadas para base de dentadura aplicé un ciclo de
polimerizacion inicial de 70°C seguido de un ciclo de polimerizacion de 100°C,
demostrando que este ultimo daba como resultado una disminucion en la
concentracion de mondémero residual. Dando como dato importante que al
utilizar un ciclo de curado de 100°C por 12 horas obtuvo como resultado 0.07%
de mondémero residual en fraccibn masa; concluyendo que un tiempo
prolongado a una temperatura de 100°C da como resultado valores minimos de

mondémero residual.
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En nuestro estudio las resinas para base de dentadura Acriethil (0.03620% de
mondmero residual en fraccibn masa), Nictone (0.03040% de mondmero
residual en fraccibn masa), y High Impact-45 Denture Acrylic (0.08800% de
monomero residual en fraccion masa), presentaron estas concentraciones al
aplicarseles un tiempo de polimerizacion de banco de 15 minutos bajo presion
hidraulica de 6 bar, para después aplicarse un ciclo de polimerizacion de 9
horas a 70°C + 3horas a 92°C; concluyendo que es posible reducir la
concentracion de mondémero residual si se combina una polimerizacién de
banco bajo presion hidraulica controlada con un ciclo de polimerizacién de 9

horas a 70°C aumentandolo posteriormente a 92°C por 3 horas mas.

Shim y Watts™ en 1999 en la Universidad de Manchester estudiaron dos
resinas para base de dentadura por compresion en las cuales aplicaron un ciclo
largo de polimerizacion (L=73°C por 9 horas) y un ciclo corto de polimerizacién
(C=73°C por 90 minutos + 100°C por 30 minutos) a cada resina para después
de 24 horas aplicarles un segundo ciclo de polimerizacién (LM=L+100°C por 2
horas) y (CM=C+100°C por 2 horas); obteniendo como resultado una
disminucion significativa en la concentracion de mondmero residual,
coincidimos en que una forma de poder disminuir la concentracion de
monomero residual es aplicar un segundo ciclo de curado; solo que nosotros

podemos sefialar que no es necesario que pasen 24 horas para aplicarlo.
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Los resultados de la concentracion de monomero residual obtenidos de los tres
diferentes métodos de procesado (Técnica Convencional, Periodo Corto de
Cocido Terminal y Periodo Largo de Cocido Terminal) utilizados en este estudio
al ser comparados con los resultados de concentracion de mondémero residual
obtenidos del método de procesado de cada fabricante, demostraron una
relacion decreciente en la concentracion de mondémero residual y esto lo
podemos comparar con el estudio realizado por G. Bayraktar® en 2004 en la
Universidad de Estambul, en el cual al utilizar los mismos métodos de
procesado aplicados a resinas para base de dentadura de poli (metil
metacrilato) diferentes a las analizadas en este estudio; obtuvo datos similares

en cuanto a la disminucién de mondédmero residual.

En todos los estudios realizados sobre mondémero residual en resinas de poli
(metil metacrilato) para base de dentadura se ha tratado de encontrar un
equilibrio, es decir tratar de llegar al cero absoluto en cuanto a la concentracién
de mondmero residual aplicando técnicas simples sin la necesidad de equipo
complejo para el control de la temperatura, aunque se ha observado que al
aumentar el tiempo y la temperatura de polimerizacibn se obtienen
concentraciones de monomero residual de 0.25% al valor mas bajo 0.07% a
una temperatura de 100°C como lo demostré Lung y Darvell'* en 2004 en el
Hospital Dental de Hong Kong, ninguno se ha aproximado al equilibrio, sin
embargo se han obtenido diversos ciclos de polimerizacion éptimos para
diversos casos en los cuales no se puede obtener una ebulliciébn del agua a
100°C como es el caso de la Ciudad de México que por razones de altitud el
agua embulle a 92°C; o simplemente se ha demostrado que una manipulacion
meticulosa es necesaria para obtener resultados favorables; y que debido a
esto la concentracion de mondmero residual esta condicionada por mdultiples
factores como son la relacién polvo liquido, en la cual al no tener una relacion
proporcional no solamente podemos repercutir en la concentracion final de
monomero residual, sino que también se puede afectar las propiedades del

material.
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En este estudio el tiempo y la intensidad de espatulado de la mezcla asi como
el tiempo de reaccidn antes de empacar el material, fue importante puesto que
es una variable que no se pudo controlar por completo, ocasionando que al no
tener una mezcla uniforme la reaccion puede variar y por lo tanto tener una
concentracion de mondmero residual menor o mayor y esto se ve reflejado en
los resultados obtenidos por el grupo Lang. Cabe mencionar que ninguna de
las resinas con las que se trabajd, determina el tiempo e intensidad de
espatulado solo el tiempo de reaccion.

Otro punto importante es la higiene en la manipulacion, ya que si existe algun
agente extrafio durante la manipulacién, este puede interferir con la reaccién
quimica, dando como resultado la alteracién de la concentracién de monémero
residual, o en este caso interferir en el Analisis Cromatografico emitiendo

resultados erroneos.

En cuanto al Andlisis Cromatografico Sadamori en 1990 en la Universidad de
Hiroshima realiz6 un estudio en el cual concluyé que la Metil etil cetona es el
disolvente mas eficaz para la extraccion de monomero residual de metil
metacrilato con la posterior precipitacion de la muestra con Metanol. En 1999 la
Organizacion Internacional de Estandarizacién determind en su norma numero
1567'° que el disolvente méas eficaz es la Acetona con la precipitacién posterior

I'® en 2004 en el Hospital Dental Prince Phillip de

con Metanol. Lung y Darvel
Hong Kong realizaron un estudio en el cual concluyeron que el mejor disolvente
es el Diclorometano por medio de una inyeccién directa. Nosotros en un
principio utilizamos Acetona como disolvente guiandonos por la norma ISO
1567:1999 sin embargo al dejar el tiempo de disolucion indicado por la norma
y todavia una semana mas, observamos que no se disolvia la muestra por lo
que realizamos pruebas de disoluciébn con varios solventes como fueron
Acetona, DMF, Tolueno y Tetrahidrofurano, de los cuales las resinas para base
de dentadura a base de poli (metil-metacrilato) demostraron una mayor
solubilidad en Tetrahidrofurano (THF). Por lo que concluimos que la
Cromatografia de Gases para polimeros a base de poli metil metacrilato puede

ser reforzada si se utiliza como disolvente Tetrahidrofurano (THF).
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13. CONCLUSIONES

La resina para base de dentadura Acriethil demostré una disminucion
notable en la concentracion de mondémero residual conforme se aumento
el tiempo y la temperatura de polimerizacion de acuerdo a cada variable
o método de procesado . Pero siempre respetando el valor establecido
por la norma ISO 1567:1999 (2.2% en fraccion masa como maximo para

polimeros Tipo 1 Clasificacién 1)°.

La resina para base de dentadura Nic tone no demostr6 una
disminucién marcada en la concentracion de mondémero residual entre el
procesado determinado por el fabricante y cada variable utilizada en
este estudio. Al comparar la concentracion de mondmero residual del
método de procesado determinado por el fabricante y la variable M2, se
observa que esta ultima muestra un aumento en la concentracion de
monomero residual con lo que se puede aseverar que existe una
diferencia significativa con respecto al método determinado por el
fabricante. Pero siempre respetando el valor establecido por la norma
ISO 1567:1999 (2.2% en fraccion masa como maximo para polimeros

Tipo 1 Clasificacién 1)*°.

La resina para base de dentadura High Impact-45 Denture Acrylic
demostré que la concentracion de monomero residual en el procesado
determinado por el fabricante es menor con respecto a las variables M1
y M2, esto quiere decir que la concentracion de mondémero residual
aumento al aplicar estas dos variables (M1 y M2). La variable M3
demuestra una disminucién en la concentracion de monémero residual
con respecto a la metodologia determinada por el fabricante. Pero
siempre dentro del valor establecido por la norma ISO 1567:1999 (2.2%

en fraccién masa como maximo para polimeros Tipo 1 Clasificacién 1)*.
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