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I INTRODUCCION

La odontologia ha visto el desarrollo de varios mondmeros adhesivos durante las
ultimas dos décadas. Los productos comerciales derivados de ese desarroilo son
conocidos como agentes adhesivos y cementos adhesivos a base de resina. Los
monémeros adhesivos incorporados en mondmeros base como metil metacrilato
(MMA), bisfenol A-glicidil metacrilato (BistMA), dimetacrilato de uretano (UDMA} y
dimetacrilétd de trietilenglicol (TEGDMA) realzan la fuerza de adhesion de los
productqs finales de la estructura del diente, éleaciones dentales y porcelana. La
mayor parte de los monomeros adhesivos contiénen »grupos hidrofébi{:os e
hidrofilicos en sus moléculas, este disefio molecular es un p:romotof importante en el

incremento en las fuerzas de adhesién.

El 4-metacriloxietil trimelitico anhidrido {4-META), se presenta como un mondémero
adhesivo que tiene la-misma estructura que los monémeros adhesivos cominmente
encontrados actualmente en la odontologia; tiene grupos hidrofilicos (-COO-) y

grupos hidrofébicos fenol y alquil. '

Los agentes de cementacion que contienen 4-metacriloxiétil trimeh’tico anhidrido {4-
META), han sido reporiados en la Iiterétura dental por mas de 20 afos.
'Recientemente el sistema adhesivo 4-metacriloxietil trimelitico anhidrido (4-META)/
Metilmetacrilato (MMA)- Tributilborano (TBB), se ha usado mucho en é&rea

odontolégica como un cemento adhesivo o un sistema de adhesion directa que



produce excelentes resultados, ya que proporciona una elevada fuerza de adhesién,
es facil de usar y es biocompatible con la estructura dental (dentina, esmalte y

cemento), hueso y piel.

El monémero adhesivo sintetizado en este estudio fue el 4-metacriloxietil trimelitico
/anhi'dryidov {4-META). La importancia de ésta sintesis, se debid ‘al interés y la
necesidad del Laboratorio de Materiales Dentales de la Division de Estudios de
Posgrado e Investigacién (DEPel) de la Facultad de Qdontologia {FO) en‘elaborary
materiales dentales a base de 4-META con autosuficiencia en México, sin depender

de la importacion y disponibilidad del 4-META en el extranjero.



L JUSTIFICACION

El mondmero 4-metacriloxietil trimelitico‘ anhidrido (4-META), se sintetiz6 en eylv
Laboratorio de Materiales Dentales de la Division de Estudios de PoSgrado e
lnvestigacién (DEPel) de la Facultad de Odontolog;’a (FO) debido &l interés en el
estudio de esta molécula, ademas de que no cuenta con un protocdlo para-‘su
obtefncié’n. Esto‘ es, debido a que la ‘sinteSis quimica se realiza principalmente en el
eﬁdrén}ero. Asi, la adquisicion de éste, t’iene inconvenientes en cuanto a
disponibilidad e importacion, Iob que lirﬁita su disponibilidad para realizar

inveétigaciones en estudios de adhesion.
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. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

Después del estudio de la literatura hasta ahora consultada sobre la molécula 4-
META cnmb material de adhesion dental, la dificultad para obtenerlo en el mercado
eﬁfanjero y la necesidéd del Laboratorio de Materiales ‘Dentateé de la Divisién de
Estudios 'de Posgrado e Investigacién (DEPel) de la Facultad de Odontologia (FO)
de estudiar el comportamiento del 4-metacriloxietil trimelitico anhidrido (4-META) en

el drea de adhesion. Se plantea lo siguiente:

5,Cc'>mo sintetizar el monomero 4-META en el Laboratorio de Materiales
Dentales de la Division de Estudios de Posgrado e Investigacion (DEPel) de la
Facultad de Odontologia (FO) para que a partir de él se puedan desarrollar

nuevos adhesivos de uso odontolégico?



IV.  MARCO TEORICO

41 POLIMEROS

El desarrolio de la quimica de los polimeros empezd en los afios 20 del siglo pasado, -
con la investigacién del comportamiento desconcertante de cierlos materiales
'incluidos Ia‘ madera,b el algodon y el hule. Esta investigacion fue y sigUe siendo
relevante para muchos cientificos en el area del con'ocimienfo y tecnologia, debidq a
que él entendimiento de su estructura abri6 el :camino para la fabricacié(’n;de
polimeros; que ahora se manifiesta en casi todos los asp‘eétds de nuestra vida diaria,

~ tanto doméstica como el area de la salud.

- Un polimero es un compuesto molecular que se distingue por tener una masa molar
grande que abarca desde miles a millones de gramos, y por estar formado por

muchas unidades simples repetidas llamadas monémeros."?

Para mejorar las propiedades fisicas de un polimero, pueden combinarse dos o mas
monémeros quimicamente diferentes, cada uno con prdpiedades deseables, a éste
polimero se le llama copolimero y sus procesos de formacion se conocen como

copolimerizacion.

Los polimeros son divididos en dos grupos: los pofimeros sintéticos, sintetizados por
cientificos, ej. resinas sintéticas; vy los biopofimeros (polimeros naturales),

sintetizados por organismos, &j: DNA.®



42  POLIMERIZACION

El polimero se genera mediante el proceso de polimerizacion, que es la unién de
moléculas pequefias para dar origen a moléculas muy grandes. Los polimeros se

generan segun dos métodos generales:

a) En la polimerizacion por reaccién en cadena, ocurren una serie de
reacciones, cada una de las cuales consume una particula reactiva y produce
otra similar, por lo que cada reaccién individual depende de la anterior. Dichas

particulas reactivas pueden ser radicales libres, cationes o aniones.

Polimerizacién por radicales libres

Este "rrnétodo de polimefizacién depende de la forma‘cién de un componente con un
electrén impar (radical libre}. Estos radicales libres se ‘generan en presencia de un
if}iéfador; un iniciador es una sustancia capaz de activar el proceso de
polimerizacién. Esta  activacion se da cuando las moléculas del iniciador son
‘energizadas o activadas, formando un radical libre qubk’e‘interactua con las moléculas
del monémero. Cuando un radical libre se aproxima a un doble enlace carbono-
carbono (C=C), puede parearlo con uno de los electrones en el ‘er‘\iacer exira dejéndo

el otro miembro del par libre (Fig. 1).



- Periida,

Fig. 1. Polimerizacion por radicales libres. La polimerizacién implica la adicién de radicales libres al doble enlace
del mondmero: al principio, la adicion del radical libre generado a parlir del iniciador, y después, el de la molécula

creciente de polimero.

Los radicales libres pueden ser generados por activacion de las moléculas de

monomero con calor, quimica y luz.

Activacion por calor. La mayor parte de las resinés para base de prétesis son
‘ poiimerizadas por activacién de calor. Esto es, los radicales libres se obtienen por
medio el peréxido de benzoilo (iniciador) caliente. Durante el calor, las moléculas del

peroxido de benzoilo se fragmentan én dos radicales libres, los cuales inician la

polimerizacion del monéméro de metilmetacrilato (MMA).

Activacion por medio de un proceso quimico. Esta se genera en un ambiente a la
temperatura de la boca. Este sistema consiste en dos reactivos que, cuando se
mezclan se inicia una. reaccion quimica que genera radicales libres. Durante el

almacenamiento, estos dos componentes pueden ser separados.uno de otro; es por



ello que los sistemas quimicamente inducidos constan de dos o mas partes. Un
gjemplo de estos sistemas es la amina terciaria (N, N-dimetil-p-toluidina), el
- activador, y el peréxido de benzoilo, el iniciador; que al m‘ezclarse, las aminas
catalizadoras dividen a la molécula de benzoilo en dos radiéales libres para iniciar la

polimerizacion de las resinas de autocurado.

Activacion por luz. En este sistema, los fotones activan al iniciador generando
radicales libres que:pueden iniciar el proceso de polimerizacién. Este sistema
fotoactivado puedefemplear luz ultravioleta o un luz de rango visible (azul) péra
activar Jos radicales libres. En las restauraciones curadas por luz visible, la
;:amforquinona {fotoiniciador que esta presente en la resina en un 0.2% aprox. del
peso total del compuestd) y'el dimetilaminoétiImetacrilato,_ una amina, genera
radicales libres cuando es irradiada por luz visible. Para activar esta reaccion se
necesita luz de ,lo;}g'itud de onda cercana a 470 nandmetros. Como’ ocurre
polimerizacio'n apreciable a la temperatura ambiehte enla pscuridad, tal cofﬁposicién
puede ser una parte del siStema, por lo cual debe estar'almacenado y no debe estar
eXpueéto a la luz. Sin embargo, los factores como la intehsidad de luz y la distancia
de la fuente de luz puede afectar significativamente el n‘ﬂmero de radicales libres qUe

estan formandose, haciendo que este sistema sea una técnica sensible.



Polimerizacién por cationes o aniones

La reaccion de polimerizacién en cadena puede proceder con iones en Iugar de
~radicales libres, como particulas propagadoras de la cadena: éstas pueden ser

cationes o aniones, dependiendo del tipo de iniciador empleado.

La polimetizacion catidnica es iniciada por un acide (Fig. 2).

Polimerigacine catidnio

¥ omtcn — vicH o
Uniddo g G

Lin carbocatidn

Y:Cﬂr‘%ﬁ%‘@ e Y “Cﬂz*{.‘ﬂ"{?“{*:éﬁ-——) atc
G G G G

‘ Fig.v 2. En la polimetizacion cationica, el acido rompe el doble entace del isobutileno, dejando un carbocation libré,

el cual actiia como propegador de la cadena uniéndose a otra molécula.

Mientras que, la polimefizacion apionica se inicia con bases (Fig.3).

Wﬁ 3

Fig. 3. La polimerizacion se inicia cuando una base reacciona con el doble enlace del mondmero, dejando

libre un carbanidn, que continuara la reaccidn uniéndose al doble enlace del siguiente mondmero.



b} La reaccién de polimérizattién por etapas, consta de una serie de
reacciones que esentialménte son dependientes entre si; se forma un
polimero simplemente porque el mondémero tiene mas de un grupo funcional.’
Si cada molécula de monémero contiene justamente dos grupos funcionales,

: el crécimiento sblo puede ocurrii‘ en dos direcciones, con o que se obtiene un
polimero lineal. Pero si la reaccién sucediera en mas de dos posiciones de un‘

mondmero, se generaria un polimero de red espacial, muy entrecruzado en

sus enlaces.

Como alternativa existe un sistema de clasificacion menos significativo:
polimerizacién por adicién, en la cual simplemente se adicionan las moléculas del
mondmero; y polimerizacion por condensacion, en la que se combinan las moléculas
del monomero con pérdida de moléculas sencillas, como el agua. Casualmente los
dés sistemas liegan a coincidir; casi todos los casos de polimerizacion por reaccion
en cadena implican polimerizacion por adicién y, la mayoria de los casos de reacciéh

de polimerizacion por etapas implican polimerizacion por condensacion. 458

43  INHIBICION DE LA POLIMERIZACION

Cualquier impureza en el monémero que pueda reaccionar con los radicales liores
inhibe o retarda la reaccidn de polimerizacién. Puede reaccionar con el iniciador
activado, con cualquier nicleo activado o con cadenas en crecimiénto para evitar
crecimiento adicional, la preéencia de tales inhibidores influye en la jongitud del

periodo inicial asi como en el grado de polimerizacion.
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La presencia de oxigeno también causa retardo en la reaccion de polimerizacion
porque el oxigeno reacciona con los radicales libres. La influencia del oxigeno sobre
la poli’merizacién es contrélada por algunos factores, como la concentracién, la
’ temperat,ura y la intensidad de luz. Esto es importante para dist‘:nguir Ibs efectos de
inhibicion del _oxigené sobre el proceso de polimerizacién. En las resinas dé enlace |
debe evitérse el aire paré optimizar el curado en las regiones mas importantes de las

restauraciones.’

44  CLASIFICACION DE LOS POLIMEROS

Los polimeros se clasifican de varias formas: segun la manera en que las moléculas
son sintetizadas, en funcién de su estructura molecular y por su familia quimica. Sin
embargo, el método mas usado para describir los polimeros es en funcién de su

comportamiento mecanico y térmico.

Clasificacién en funcion de su comportamiento mecanico y térmico.
Polimeros termoplasticos. Se componen de largas cadenas producidas al unir
mondmeros y se comportan de una manera plastica y ductil, al ser calentados a

" temperaturas elevadas. Se pueden reciclar con facilidad.
~ Polimeros termoestables compuestos por largas cadenas de moléculas con fuertes

enlaces cruzados entre las cadenas para formar estructuras de redes

tridimensionales. Estos son mas resistentes que los termoplasticos. Los

11



termoestables no tienen una temperatura de fusion fija y es dificil reprocesarlos una

vez ocurrida la formacién de enlaces cruzados.

Los elastémeros. Tienen una estructura intermedia, en la cual se permite que
ocurra una ligera formacién de enlaces cruzados entre las cadenas. Estos tienen la
_capacidad de deformarse elasticamente en grandes cantidades sin cambiar de forma

permanente. Algunos de estos elastémeros se usan en odontologia como materiales

de impresién. (Tabla No.1).”®

Tabla No. 1. Comparacin de las fres clases de polimeros.

Cadenay Haeales floxibles

Turenatialle Hed rigiia tridimensional
Hlasitiicen - Cadeniag Trisafes cin oniaces crusados’
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45

PROPIEDADES DE LOS POLIMEROS

Las propiedades de los polimeros dependen de:

. 46

1.
2.

Las uniones fundamentales {(monémeros o comonémeros)

El grado de polimerizacion (namero dé unidades de mondmero por
m’acromoEécula)_

La estructura molecular, la cantidad y el iipo de uniones no saturadas del
monomero. | |

El grado de entrecruzamiento de las cadenas de polimero, o aun de

‘crista!izacién,,

La cantidad de ramas y uniones cruzadas. Cuénto mas largas sean las
cadenas, mas grandes seran lés unidades 0 mas compvlicada sera la red; por
lo tanto, aumentara la dureza, la ngndez yla fragllldad mientras la resistencia
transversal y al impacto serén menores.

La temperatura reduce la resistencia y produce propiedades gomosas.’

EFECTOS BIOLOGICOS

-Los pohmeros totaimente polimerizados tienden a ser inertes, pero la mayona de los

. monbémeros, actwadores e iniciadores pueden ser irritantes intensos. Los problemas

pueden surgir cuando los tepdos se ponen en contacto con polimeros no curados

completamente, son los siguientes:

13



1. Los materiales que producen radicales libres pueden unirse en forma cruzada

con las proteinas provocando irritacion tisular.

2. Debido a su falta de estabilidad dimensional, algunos materiales poliméricos
utilizados en odontologia restaurativa pueden provocar microfiltracién en torno
a las restauraciones, lo que traé como resultado la irritacién de la pulpa d'ebido
a la introduccion de bacterias provenientes de Ia saliva.

3. Los polimeros, los mondmeros, los iniciadores o los activadores pueden

provocar reacciones alérgicas.’

47  PLASTICOS

Algunos polimeros ocurren naturalmente como los polisacéridos, las proteinas y
acidos nucleicos; otros son hechos por el hombre, como los elastomeros, fibras y

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.

La estructura de los plasticos es de dos tipos generales: moléculas largas, lineales o

ramificadas; y moléculas de red espacial.

Los polimeros lineales y ramificados, pueden ser mas o menos cristalinos, e

incluyen algunos de los materiales que también se usan como fibras. Estos

14



polimeros - se ablandan por calentamiento, razén por la que se denominan

tennop';éstibos: en este estado blando se puede moldear o extruir.

Los polimeros de red espacial (o resinas) tienen muchos. enlaces cruzados,
formando estructuras - tridimensionales, aunque irreQUiarés y rigidas. El enlace
cruzado proporciona ’un nimero suficiente de puentes entre las ‘macromoléculas
lineales para formar una-red tridimensional que altere la resistencia a la solubilidad y
la reabso‘rcién,de agua de las resinas. El calen{amiento ho’ los ablanda, puesto que
requiere la ruptura de eniaces covalentes, incluso, puede generar enlaces cruzados

adicionales, lo que endurece el material atin méas.®

48  RESINAS SINTETICAS

Las resinas sintéticas a menudo se conocen como plésticos. Estas corresponden a.
un grupo de polimeros sintéticos organicos sintetizados a partir de reacciones

organicas.

Las resinas sintéticas han sido introducidas en el area de Ciencias Médicas y
Odontolégicas, en ésta dltima han tenido un enorme impacto y son actuaimente un
importante campo de estudio dentro de sus distintas especialidades como Cirugia
Maxilofacial, Protesis, Ortodoncia, F‘arodoncia, entre otras.

Ei avance tecndlégico ha marcado un auge impresionante en la odontologia,
especialmente desde la introducciyén dé las resinas sintéticas. La gran cantidad de

aplicaciones de las resinas sintéticas dentro de éste campo, se debe a que algunas
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de sus propiedades pueden ser modificadas para cubrir los requerimientos

especificos de cada material.

Investigaciones realizadas sobre resinas sintéticas, han mejorado sus propiedades
:, para cumplir. requisitos como: baja toxicidad, facil manipulacion, resistencia a la
abraéibn, estabilidad dimensional y de color, ¥ resi‘s‘tencia a fluidos orales. Lo
. anterior, ha modificado la inclinacién o preferencia de muchos préfesionales para
elegir resinas sintétiéés en comparacion - con otros productos existentes en el

mercado, debido a la mejoria en los resultados obtenidos.

Los odontélogos utilizan muchas resinas sintéticas. La mayor parte de‘ los sistemas
- .de resina usados en odontologia se basan en el metacrilato, particularmente en el
metilmetacrilato. Sin embargo, debido a que este campo es dindmico y estan
empezando a desarrolfarse nuevos tipos de resiﬁa, los'odontélégos deben conocer
-los conceptos basicos de la quimica de las resinas y evaluar criticamente los nuevos

desarrollos.

Las resinas sintéticas son compuestos de moiéculas muy grandes. La forma
particular y morfologia de las resinas determinan si el plastico es una fibra, una
resina dura o un producto elastico. Segiin su comportamiento se dividen en resinas

fermoplasticas y termofraguadas.
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Las resinas termcplésticas, suavizan cuando son calentadas por arriba de la

temperatura de transicién del vidrio (Ty), como los compuestos de impresion y

acrilicos.

Las resinas termofraguadas, endurecen permanentemente cuando se calientan por
encima de la temperatura critica y no suavizan cuando se recalientan y estan casi

siempre en estado de enlace cruzado. En general son insolubles y no fusionables,

Las resinas sintéticas se utilizan como ingredientes de algunos materiales de
, restauracion, cementos‘, adhesivos, materiales de impresion, selladores dé fosetas y
- fisuras, asi como para la fabricacion y reparacion de prétesis, y agentes de enface o

agentes de cementacion.>®
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V. AGENTES DE CEMENTACION

" Los agentes de cementacién o mejor conocidos como cementos, son sustancias
~ moldeables para sellar un espacio o cementar dos componentes. Existen distintos
tipos de cementos para cada situacion en particular, incluso algunos de eltos han

i

ampliado su formulacion para abarcar distintos usos.

Los cementos son usados como: barnices cavitarios, bases cavitarias, forros
cavitarios, cementos de restauracién, cementos de relleno cavitario, cemenios

adhesivos 0 agentes adhesivos.

Actuaimente hay numerosos materiales empleados comoe cementos adhesivos, como
el fosfato de cinc, silicofosfato, policarboxilato, ionémero de vidrio, oxido de cinc y

eugeﬁol (ZOE) y cementos a base de resina.

51  CEMENTOS ADHESIVOS

Los cementos adhesivos, son substancias adhesivas capaces de adherir diferentes -

~cu;e‘rpos genéraimente aplicados como lquidoé o fluidos viscosoéy. ESTQS cementos
| sdn empleados para la adhesiébn de restauraciones y‘prétesis a la estructura dehtal.
Eétas restauraciones incluyen, coronas, inlays,‘pos‘gtes metdlicos, entre otros. En
- general, ellos son de naturaleza permanente, sin embargo, también son usados para

aplicaciones temporales; ambos son similares en composicién, excepto que los
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cementos temporales son designados para adhesiones débiles para facilitar una

futura remocion. "'

En Odontologia, :‘Ias‘ resinas termofraguadas han sido manipu}ada‘s para ser
émpleadas como cémentos adhesivos, Las férmulas de los agentes adhesivos varian
segin el sistema, Las variaciones suelen limitarse a la ‘incorboracién de
contro}éddres de la viscosidad, como TEG-DMA y résinas hidrofilipas {p. Ei., HEMA}‘, ‘
para fnejorar~ la hﬁmectancia.“Actuaimente, se han ydes‘iarrollado varios monémeros
adhesivos durante las dos Gltimas décadas. Los productos comerciales derivados de
éstos son conbci&os como resinéé adhesivas y cementos adhesivos a base de

resina. ®

Requisitos de los cemeritos adhesivos

Un cemento adhesivo debe tener minima solubilidad en fluidos orales acuosos
mientras dispone fde buena propiedad de hﬁmedebimiento. Este debera poseer una
baja yisr‘:osidad irjiicial para permitir el apropiadq asentamiento de la restauracion y
para la adecuada%reduccién del margen entre la restauraciéﬁ y ¢l diente. Un margen
ampli:o, con‘ una: gruesa capa de ﬂuido pobre, cemento viscoso ’en el espacid
a"dherente. puede cauéar exposicién proporcional de un &rea grande de cemento én
el entorno oral con‘ una subsecuénte erosion, el desarrollo de microﬁitrécién, y caries
sécun’daria resultado del ingreso de bacterias. E! cemento no Heberé ser toxico o

irritante a la pulpa, debera proveer un aislamiento térmico y eléctrico ideal, rasgos
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distintivos de particular importahcia para el aglutinante en restauraciones metélicas,
cpmo coronas de oro. En un proceso aglutinante ideal, el cemenio deberia adherirse
quimicamente al esmalte y restauracion adherente; con los materiales actua‘ylmentev
. disponibles, sin embargo, el éfecto de adhesion es en su maydria 0 exclusivamente
un mecanismo de ensamblaje micromecanico, puesto que el material Utiliza la
‘rugosidad de la sdperﬂcie existente, fluye dentro y ocupa, el intersticio microscépico
_sobre la superfiéie adherente. Una vez endurecido en el mohtaje, ‘e| cemento debe
asumir isufiici'ente fuerza para las protrusiones microséépicﬁas dentro de los
intersticios {para ‘résistir sin‘ fractura las fuerzas de oclusién masticatoria (compresién

y deformacion) que se ejercen dentro def diente restaurado. '

52 CEMENTO A BASE DE RESINA

Una variedad de cementos a base de resina estan ahora disponibles, debido al
- desarrollo de resinas dé relleno directo con propiedades mejoradas. Estan
. basicamente compuestas de poli(metil metacrilato), pertenecen al grupo de
polimeros termoestables con enlaces cruzados y han sido seleccionados pc;r sus
ventajés ﬁecéniCas y propiedades adhesivas comparadas con cementos adhesivos

_ convencionales.

Hay una extensa variacién de las propiedades entre uno y otro, estas se asocian a
las diferencias en composicién, ias cantidades de mondmeros diluyentes y niveles de

relteno.
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Composicion y quimica

La composicién de los cementos modernos a base de resina es simimiar a la de los
materiales de relleno de compuestos a base de resina, es decir, una matriz de resina

con rellenos inorganicos fratados con silano.

La mayor parte de la superficie del diente preparado es dentina, por lo tanto, los
monémefos con gfupos funcionaies que han‘sido usados péra inducir la adhesion a
ia dentina, se incorpéranen estos cementos de resina. Entre éstos se incluyen:
orgahOfosfatos, hidroxietil metacr‘ilatoﬂ(HEMA) yel sistem’a 4-metacriloxietil t’rih‘lelitico
anhidrido (4-META). 5 La adhesién del cemento al esmailte se puede obtener a través

' de la técnica de grabado con &cido.

La polimerizacion se puede reélizar por un sistema de induccién cohvencional de
peroxido—-amina o porfacﬁvac‘ién de luz. Muchos Sistemas usan ambos mécanismos ¥
se refieren como ksistemas de curado dual. Los reliénos son los usados en los
compuestos (silice o padicu\as‘ de vidrio de 10 a 15um de diéfnétro) y el siiice

coloidal es el que se usa en las resinas de microrrelieno.

’ Propiedades

Los cementos a base de resina como grupo son insolubles en los fluidos bucales,
aunque hay una extensa variacién entre uno y otro debido a su composicion, las

cantidades de monémeros diluyentes y nivel de refleno.
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Propiedades biologicas

Los cementos a base de resina, como las resinas para restauracion, son irritantes
de la pulpa. Obviamente, si el &rea de adhesion implica sélo el esmalte, o si el grosor
de la dentina es suficiente, las propiedades de irritacidon de los mondmeros no son

sig‘niﬁéativas.

- Manipulacién

Las versiones de activacion quimica de estos son proporcionadas por un sistema de

dos componentes: un polvo y un liquido o dos paétas.

El peréxido iniciador esta contenido en un componente, y el activador de amina esta

contenido en el ofro. Los dos componentes se combinan por una mezcla én una
almbhadilla‘de bapel pbr 20 a 30 segundos. Es »crit‘icov el tiempo de remocion del
exceso. Si se hace durante la étapa de cauého, el cémento se puéde quitar debajo
del margen de la restauracion, dejando agujeros que incrementan y r;esgo de,plaéa y -
“caries secundaria. La remocién del exceso de cemento es dificil Sl se retrasa hasta
que _el" cemento polimerice. Es mejor remover el exceso de cemento inmediatamente,

después de que se cementa la restauracion.
- Los cementos fotocurados son sistemas de un componente individual como las

resinas de refleno fotocuradas. Se usan para la cementacion de la porcelana y

restauraciones de ceramica-vidrio, y para la adhesion directa de brackets de
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ortodoncia de ceramica. El tiempo de exposicién nunca debe ser menor a 40

- segundos.

Los sistemas de curado dual son sistemas de dos compénentes y requieren
mezdado similar al de los sistemas de éctivacién quimica. La activacion quimica es
ienta y proporciona extenso tiempo de trabajo hasta que el cemento se exponga a la
luz, en cuyo punto el cemento se soiidiﬁca en forma réapida. Después continda

ganando resistencia por un extenso periodo por polimerizacion activada

quimicamente.

Aplicaciones

Los cementos a base de resina se utilizan para: puentes adheridos con resina,

brackets ortodénticos y restauraciones de ceramica vidrio, por mencionar algunos.®

. 53 RESINA ADHESIVA

Las resinas adhesivas o agentes adhesivos son compuestos especiales de resina
bifasica, es decir, estan presentes ambos constituyentes moleculares hidrofilicos e
hidrofébicos para mejorar la retencion de la estructura dental a ias restauraciones

{esta distincién és una hazafa para la adhesion de porcelana a la estructura dental).

Las resinas adhesivas, se usan para unir resinas a la estructura dental. Estas

incorporan sistemas de adhesion de mondmeros 2-Hidroxietil metacrilato (HEMA) o
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4-Metacriloxietii  Trimelitico Anhidrido (4-META), por lo general desarrollan

resistencia a la adhesién razonablemente buena a la dentina y esmalte.

Losv materiales de resina compuésta presentes en el mercado no poseen por si solos
‘propiedades. adhesivas a la estructura del die’nte.‘ Por lo tanto, se requiere de un
agente que adhiera la resina a la estructura dental. Aqui se haceﬁ presentes las
resinas adhesivas, como parte complementaria de los materiales de resina
compueéta; ae, m‘anera que no sbio participan como cem’en’tds adhesivos o sellantes :

sino que también se emplean como rellenos cavitarios.

Resinas de tipo bifasico encuentran su mayor uso como agentes adhesivos de
dentina. Uno de estos agentes adhesivos es el 4%netacri10xietii trimelitico anhidrido
{4-META) como monémero funcional mezclado cén'métitmetacrilato {MMA)}, el cual
es combinado con el iniciador preoxidado ‘tri'-n-butilbo‘rar:\o (TBB) antes de su

aplicacion. ™
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VI.  4-METACRILOXIETIL TRIMELITICO ANHIDRIDO (4-META)

Es necesario estudiar el 4-metacriloxietil trimelitico anhidrido, para entender el
comportamiento y la influencia que ejerce como monémero funcional de un sistema
adhesivo, asi como los factores que inducen la adhesién al substrato y permiten que

las fuerzas de unién sean altas.

61 RESENA HlSIGRICA DEL CEMENTYC ADHESIVO

En 1978 Nakébayashi y col.,™ desarrollaron un nuevo agente adhesivo que consistia
en el 3% del 2-hidroxi-3-B-naftoxipropil metacrilato en metil metacrilato (MMA), polvo

de poli~MMA y un iniciador de polimerizacion como el tri-n-butil borano.

- En el mismo afio Takeyama y col,’5 incrementaron la intensidad de adhesién de la
resina écrilica a 175kglem2 {(17.7MPa) con esmalte de bovino por adicidn de un
nuevo material descubierto, 4-metacriloxietil rimelitico anhidrido {4&-META), v tri-n-

butil borano (TBB) a la resina.

-~ En 1980, Yasuda y col., probaron la resistencia a la tension de la union 4-META en

la dentadura de base de resina con aleaciones dentales. Takeyama y col., también
encontraron que la microfiltracién de la resina 4-META con aleaciones dentales fue

mucho menor que la resina convencional,
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Algunas resinas comerciales contienen 4-META, como serian:

Orthomite Super-Bond, Super‘ Bond C&B, Metadent y Meta-Fast (Sun Medical
Company Kyoto, Japén), y Cover-Up, C&B Metabond, Amalgabond, Cover-Up I,
Acryluc Solder, Etch-Free, Amal gabond Plus, Easy Bond y Total Bond (Parkel
' Famingdale, N.Y.) (Tabla No. 2).

Tabla No. 2. 4-META Informacion del producto*

Nombre del producto Uso . Distribuidor Disponible
Orthomite Super-Bond Adhesivo de brackets ortoddnticos Sun Medical Co, Kyoto, Japan  1880-aciuaimente
Super-Bond C&B Agenie aglutinante - Sun Medical Co 1982-actualmente
Meta-Dent Heat-polymerizing denture base resin - Sun Medical Co . 1981-actusimente
‘Meta-Fast Autopolymerizing denture base resin  Sun Medical Co 1985-actualmente
Cover-Up Tooth-colered resin Parkel, Farmingdale, NY. 1987-1962

Acrylic Solder Autopolymerizing denture base resin Parkell . 1987-actugimente
Cover-Up tl Agente ‘adhesivo de dentina © - Parkell 1988-1995

Amalgambond . Agente adhesivo de dentina Parkell 19891908

CAB Metabond : Agente aglutinante Parkelt 1990-actualmente
Etch-Free Porcelain priming agent Parkell 1990-actualmente
Amalgambond Plus Agente adhesivo de denlina Parkell ~1895-actuaimente
EasyBond Agente adhesive de dentina Parkell 1997-gctualmente
ToialBond Agente aglutinante Parkell 2000-actualmente

Fuente Chang GJ, Hurst LT, Hart AD, Estey WA, 4—META use in dentistry: a (iterature review. J Prosthet Dent. 2002 ;
87: 216-24. .

Crthomite Super-Bond fue primero desarrollade como cemento ortodéntico en Japbn
y es relativamente desconocida en los Estados Unidos. La primera resina adhesiva
4-META, S&per’-Bond C&B es un agente aglutinante para dentadurés parciales fijas.
Meta-Dent fue desarroﬂadd como una res’ina acrilica polimerizada con calor para
bases de dentadura. El material contiene el polimetil metacrilato convencional
(PMMA)/MMA resina acrilica pero tiene el 5% de 4-META en el monémero. En
comparacion con la resina convencionat, la cual no tiene o tiene muy poca unién

quimica, esta resina adhesiva muestra incremento en la fuerza de unién a las
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aleaciones dentales. Meta-Dent fue el primer material adhesivo para la base de las
dentaduras en ser usado en los Estados Unidos, en donde se esperaba tener buena
aceptacion por los profesionales dentales. Desafortunadamente la base de la

dentadura terminada quedaba con una tinta rojo azulada.

Meta-Fast fue introducido los Estados Unidos en 1985, esta resina autopolimerizable

para base de dentaduras es similar en composicién al Acrylic Solder.

La primera resina 4-META producida en los Estados Unidos por Parkell fue Cover-
~Up. Esta resina autopolimerizable matizada del color de los dientes intent6 ser usada
como un material que cubria los brochés antiestéticos de las dentaduras parciales
_removibles y restauraciones de amalgama. Desaforiunadamente la seleccion limitada

+ de matices, no permitieron la estética.

Otrqs dos agentes de adhesion autopolimerizables para la dentina son:
Amalgambond y Amalgambond Plus'®, ambos consisten en un activador y un
adhesivo (catalizador y base). Amalgambond' Plus puede también ser usado en
sensibilidad dental. Amalgabond fue introducido a fa profesién varios afios atras.
Inicialmente, este producto fue comercializado para adherir aleacion de amalgama a

la dentina,

Los mas recientes 4-META producidos por Parkell son Easy Bond (introducido en

1968) y Total Bond polimerizada con luz. Dos diferentes tipos de adhesivos, resinas
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4-META y resinas 10-MPD bis GMA, recientemente han sido desarrolladas para

mejorar la adhesion a los metales.

Super-Bond C&B'® es activado por combinacién del 4-META y monomeros tri-n-
butilborano yla adicion de polvo polimero para activar el liguido. La polaridad de la
molecula 4-META es la llave de este mecanismo de adihesié‘n., La molécula se
orienta hacia el oxigeno o grupos hidroxil en la capa metdlica y forma una unién

hi’drégeno.

~ Algunos de los productos adhesivos nuevos pueden tener una alta fuerza' de
adhesion, pero la fuerza Optima para los materiales adhesivos no han sido
determinados  clinicamente. Para la facilidad de uso y la consecuencia de los
resultados, el adhesivo 4-META, parece ser una buena eleccion. La composicién de
los cementos modernos a base de resina es similar a la de los materiales de refleno
de comhuestos a base de resina (es decir, una matriz de resina con rellencs

inorganicos tratados con silano).!”

62  CEMENTO ADHESIVO

Los sistemas adhesivos son clasificados en dos tipos de acuerdo al monémero
funcional incluido: resina fosférica o resina carboxilica. El 4-META/MMA-TBB es una

de las resinas carboxilicas representativas. '8

28


http:silano).17

El 4-META es empleado como cemento adhesivo, se presenta como una resina
adhesiva y un cemento a base de resina. El primero se basa en 4-META/MMA-TEB,
y se cofnercia!iza como Amalgabond (Parkell), producto que contiene acondicionador
y preparador. En el segundo se complementa 4—META/MMA~TBB, con polvo de

metilmetacrilato (PMMA), y se comercializa como C&B Metabond (Parkell). 7

El agente adhesivo 4-META comprende los siguientes pasos.

Cemento:

1. Pretratamiento corto (10 a 30s) de preparado de la superficie dentinal con e;,
familiar éistema acido citrico-clorurc férrico(llly (10% y 3%, respectivamente,
en agua) '

2. Aplicacién de resina adhesiva, compuesta de 5% 4-META en MMA y
premezclado con €l iniciador, tri-n-butilborano (TBB) parcialmente oxidado.

3. La resina adhesiva se reviste con una délgada capa de polvo de poli(metil

metacrilato) PMMA, seguido de la colocacion de la resina compuesta.

Resina adhesiva:

La resina adhesiva sélo comprende los pasos anteriores 1 y 2, excluyendo al

PMMA.

El acido grabador de cloruro férrico, remueve el lodo dentinario y actiia como agente
descaicificador. Se presenta para promover la penetracion del monémero acrilico

dentro del grabado y ia superficie dentinaria parcialmente desmineralizada.
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Restringir la duracién del tfatamiehto de grabado a un periodo corto es un
prerrequisito vital para la fuerte unién dehtina~compuestd. Esto méntendré ia
depresion de desmineralizacion por debajo de 5um (Zum en dentina sin caries) y
mantiene la fase de colégeno en un estado reactivo (no desnaturalizado), :
~asegurando asi la completa penetracioén del estrato desminerélizado por el agente
MMA/4-META debajo de ‘Ia matljiz de dentina virgen (calciﬁCada) anteé de la

polimerizacion bajo la influencia del iniciador borano.

El agente adhesivo interpenetrado 4-META, pertenece a los adhesivos
guimicamente féactivos, es decir, es un sistema de un sélo componente, gue esta

formado por una sola resina polimérica y se cura por exposicion a la humedad y al
~ oxigeno. Este agente adhesivo hidrofobico-hidrofilico, es retenido dentro de la zona
desmineralizada, por adsorcion del campo hidrofdbico-hidrofiiico pfesente en esa
zona (él grupo hidrofilico se adhiere a la dentina y el hidrofébicova la resina), de
modo que en la polimerizacién, la zona hibrida es generada, la cual conéiste en
resina-reforzada de material dentinario capaz de ~copolih1erizar con la restauracion

compuesta, es decir, es tejido dentinario desmineralizado encapsulado por resina

fluida.

La dentina hibrida tiene dos ventajas; promueve la interconexién mecanica (debido a
la formacién de lengletas de resina ‘pCIimerizada dentro de los tubulos dentinarios), -
que'permite el incremento en la fuerza de adhesion de la resina; y funciona como

una membrana impermeable, que previene estimulos nocivos provenientes de la



invasion del tejido pulpar via tubulos dentinarios. Lo que disminuye el riesgo de
microfiitracién, la incidencia de caries secundaria e hipersenSibi]idad posoperativa

provocada por filtracion.

la po!imeﬁzacién por reaccién en cadena es iniciada por una serie de reacciones
inducidas por radicales libres (particulas reactivas). La humedad de la superficie
. dental en combinacién con el aire (activadores) q;sparan Ié generacién de radicales
libres, y en consecuencia la iniciacién de la polimerizacion por el Tri-n-butilborano
(iniciador de la polimerizacién) enla interfasel qle 'dentina a lo largo del volumen de la
~ capa de resina, como en otros sistemas iniciadores de radicales libres. Una ventaja
sobresatiénte del borano derivado, cg;mo iniciador de] sistema adhesivo 4-META, es

que detiene su activacion por agua y oxigeno como lo desbribe Nakabayashi y cia.
_El polimero conteniendo 4-META, pertenece al grupo de polimeros termoestables, es

decir, es un proceso irreversible que presenta enlaces cruzados que forman una

estructura de red tridimensional ** %2021
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63  APLICACIONES DEL CEMENTO ADHESIVO

El sistema adhesivo 4-META, es un agente adhesivo eﬁcéz para la adhesion de
~ aleaciones Ni-Co, Co-Cr, acero inoxidable {SUS-304), plata-‘estéﬁo* (aleacion de

amalgama)} a la estructura dental; puentes metalicos al esmalte'grabado de la
estructura del diente, postes, mufiones, restauraciones directasre:indirectas de
material compuesto {composite), cementar y reparar restauréciones de porcelana,

asi como también para adherir brackets. 1> 15 18.24.25

El ensanﬁble esmalte-metal con 4-META, ha logrado una fuerza de tension cerca de
26 NMpa, en compa‘racién con fuerzas de union de 18MPa a 20MPa normalmente
obtenidas de la dentina a la base de las aleéciones - metdlicas. La union dentina-
resina compuesta con adhesivos conteniendo 4-META, logra una aita fuerzé de

tensién de 17-18 MPa, ' 26

Una investigacion de Sadao Morita y cols.,*® reporté que el cemento 4-META/MMA-
TBB se adhiere al hueso, asi como también a particulas de hidroxiapatita. La
experimentacién en animales demuestra que el cemento hidroxiapatita (HA)

‘ conteniendo 4-META, no perturba el hueso en formacion, e incluso el nueve hueso

e g Dental i {ADA), en su i W0 npm, 1, i que la aleacion de i 584 P i plata y estaiio. Sin

se no esp de oiros } some cobre, ¢ing, oro ¥y mercuria sn menor N que jos i de plata ¥ estaito.

Fuente: Anusavice KJ. La ciencia de los materiales deptales, 107 ad. Méxica: Me Graw-Hill Interamericana; 1996.
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- fue capaz de tener contacto con el cemento directamente. Los investigadores
j conélUyeron que el cemento 4-META, con o sin particulas de HA se puede adherir al
hueso in vivo. Este articulo reporta un estudio que demuestra la fuerza de tensién
que alcanza la resina 4-META/MMA-TBB al adherirse a Ios’crerémi(':os, hidfoxiapaﬁta

- (HA) y un compuesto de HA y fluoroapatita, la fuerza de adhesién‘ que alcanza es a

15MPa.

En 1985 Miyakoshi y cols., reportaron que el sistema adhesivo 4-META puede ser

también usado para adherir piel. 2

" Recientemente un estudio reportd el uso del adhesivo 4-META/MMA-TBB en la
adhesién de fracturas radiculares, ya que posee una excelente fuerza de tension,
V resistencia a la contaminacidn con sangre, bibcompatibikidad y minima

citotoxicidad.?®

Existen articulos que mencionan la aplicacion del sistema adhesivo 4-META, sin
embargo no describen exactamente que es lo que ocurre para que se dé la reaccion

de polimerizacidn en algunos de ellos, como es el caso de adhesion a piel y hueso.’
Este tipo de cuestionamientos son de interés para entender y profundizar en el

conocimiento del 4-META y posteriormente desarrollar y mejorar adhesivos dentales

en la DEPel de la FO.
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6.4 CARACTERISTICAS DEL MONOMERO

El 4-META es un mondémero carboxilico funcional,? que de acuerdo a su estructura
se identifica como monémero de monometacrilato,' debido a que sélo presenta un
grupo metacrilato en su cadena. Los grupos metacrilato se encuéntran al final de la
cad‘ena o al final de las cadenas ramificadas.’ Este‘monémero‘se presenta en la
naturaleza como una estructura blanca cristalina con un punto de fusion de 955 Ca
ge°C."

El 4-META, tiene la misma estructura que aquellos cominmente encontrados en la
‘mayoria de los nﬁonémerdé adhesivos disponibles actualmente en;odontc;logia. Tiene

. ambos gmpoé, hidrofilicos (-COO-), e hidrofébicos fenol y alquil.

Este monémero de monometacrilatd, es considerado bifuncional debido a que exhibe
un grupo’ metacrilato hidrofébico y uh grupo anhi‘drido afomético hidrofilico.
Funcionalmente, bel grupo metacrilato hidrofébicp es  capaz de com‘binarse-;con
résinas en cotnpuestos adhesivos acrilicos, mientras que el grupo anhidrido
aromatico hidrofilico es capaz de promover la adhésién en la superficie del diente
(Fig. 4). Esto es responsable de la adhesion quimica a aleaciones dentales. Uno a
5% por volumen agregado al monémero parece 'prov‘ee‘r una optima fuer.ia de
- adhesién de la resina acrilica. Se ha pensado gue el incremento de Ias fuerza de
unién es el resultado de la habilidad del 4-META para mejorar la difusion dentro la

superficie del diente. ' 23
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Fig. 4. Representac iGn esquemétma estructural de la molécula 4-META.

En esta imagen se puede abservar el-enlace del grupo h]dmﬁluco del mondmero 4-META con la dentina e
hidrofébico con la resina {rojd). El sistema 4-meta monometacrilato entrega solamente un enlace cruzado.
Adicionalmente los entaces cruzados crean una matiz de resina mucho mas resistente, una superior adhesion
. quimicay una resistencia cohesiva mas alta. .

Fuem‘e Espec ificaciones del producto Alloy Bond, [sede weh]. Fabrlcanie SDI Limited; 2006. Disponible en:
fharwrw. sdi.com au/allo /Specs.as

65 SINTESIS DEL MONOMERO

En 1978, Takeyama y cél.,,zg crearon un adhesivo que en su composicion incluia el
4—metacriiloxi:etil trimelitico anhidrido™ (4-META), - Metil metacrilatc (MMA) ¥ |
tributilboréno (TBB). Desde entonces la formulacion del adhesivo ha sido la misrﬁa,
‘mlentras que la mayona de los agentes adhesivos disponibles han tenido cambios

dlrectos desde fa prlmera generacién hasta la quinta.
Actualmente s6lo hay una formulacién para la obtencion del monémero 4-META (Fig.

5). Esta es a través de la condénsacién del 2-hidr6xietii metacrilato {Z-HEMA) yel

cloruro trimelitico anhidrido {TAC) en presencia de piridina
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2-hidroxietil metacrilato Cloruro de Trimelitico Anhidro

HEMA) {TAG)
CH; , coct
CHgp==C ///ﬁl\\
[ — O CH -~ CHg—OH 4 i\\ H\CQ + HCI
, . CO -0, '
CH, i
CHy— (1; o (4META)

4-metacriloxietit trimelitico anhidrido (4-META)

Fig. 5. Estructura del mondmero

Esta formulacién, no describe con exactitud cuales son los pasos a seguir ni cuales
son los factores que influyen para la obtencion y puriﬁcacién del 4-META. Por
consiguiente, es importante definir el método para sintetizar el monémero y lds

factores que influyen para la obtencion del mismo.

La sintesis del 4-metacriloxietil trimelitico anhidrido permitira profundizar sobre el

conocimiento del monémero y contribuir al desarrolio de nuevas propuestas de

tratamiento en el area odontoldgica. Para continuar con el desarrollo y mejoramiento
de sistemas adhesivos en la DEPel de la FO, sin depender de Iaimportacién y de la

disponibilidad en el extranjero.
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VI OBJETIVOS

o & GENERAL.:

. Sintetizar y caracterizar el 4-META, para el desarrollo de nuevos sistemas de

adhesion en el drea odontoldgica.

72  ESPECIFICO:

1. Obtencion del 4-META.
2. Caracterizar el mondémero 4-META, mediante"anéiisis de infrarrojo (IR),

resonancia magnética nuclear (RMN) y punto de fusién.

ViI.  HIPOTESIS

1. La condensacion del 2-hidroxietil metacrilato (2-HEMA) v el cloruro trimelitico -
anhidro (TAC) en presencia de piridina producira el &metacriloxietii trimelitico

~ anhidrido (4-META).
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IX. DISENO DE LA INVESTIGACION

9.1  TIPO DE ESTUDIO

El presente es un estudio observacional, retrolectivo, transversal y descriptivo, en el
cual se sintetizara y caracterizara el monémero 4-META mediante espectroscopia de
infrarrojo  (IR), resonancia mag‘nética nuclear (RMN) y punto de fusion, paré :

comprobar la obtencion del monémero.

92  UNWERSO DE ESTUDIO

Se realizaron dos reacciones quimicas de las cuales se obtuvo una muestra por cada

reaccion quimica.
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93  VARIABLES

OPERATIVIZACION DE VARIABLES

. Variables Independientes

DEFINICION
VARIABLE DE

NIVEL DE
MEDICION

CLASIFICACION CATEGORIAS

2-hidroxietil
{ metacrilato
(2-HEMA)

Cloruro
trimelitico
‘1 anhidrido
(TAC)

Piridina anhidra

VARIABLE

- Monomero

funcional
perteneciente al
grupo hidroxifo

Cuantitativa Contirua

Son cristales
irregulares de
color blanco,
pertenece a la
clasificacion de
compuestos
aromaticos.

Cuantitativa Continua

Es un liguido
incoloro de olor

~ desagradable,

similar al
pescado.
Pertenece a la
familia de los
compuestos
aromaticos
heterociclicos

Cuantitativa Continua

Mililitros (mL)

Gramos (g}

Milifitros {mL})
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Variables intervinientes

VARIABLE

. Témperaturé

Cantidad de los
reactivos

Presion
atmosférica

Velocidad de
. agitacion

Humedad
ambiental

Pureza de los
reactivos

VARIABLE

DEFINICION
DE

- Es la suma de

las energias
internas de un
cuerpo.

Volumen de
los reactivos

Es la presién
que ejerce la
atmen la

tierra

Nuimero de

- revoluciones

por minuto

Cantidad de
vapor de
agua en el
aire

Es aquel
reactivo
exento de
humedad

CLASIFICACION

Cuantitativa

Cuantitativa

Cuantitativa

Cualitativa

Cualitativa

Cuantitativa

NIVEL DE
MEDICI

Continua

Continua

Continua
Ordinal
Nominal

Discontinua’

ON

CATEGORIAS

Grados centigrados ("C)

Gramos (g}, Mililitros {m})

Almosferas {étm)

Grado 1,2,3,4,5

Sin humedad
* Con humedad

Porcentaje (%)
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Variables Dependientes

VARIABLE

4-metacriloxietil
trimelitico
anhidrido
{4-META)

Espectro
infrarrojo
(IR} -

-Resonancia
magnética
nuclear
{RMN)

Punto de fusién

DEFINICION
DE
VARIABLES

Es un monémero
carboxilico
funcional, que de
acuerdo a su
estructura se
identifica como
mondmero de
monometacrilato

Es la interaccién
de la radiacién

_electromagnética

de la region
infrarroja con la
materia.

Es un método
que permite
estudiar los
medios
eléctricos en que
se encuentran
los nicleos con
spinylas
interacciones de
tales nucleos.

La temperatura a
la cual sucede el
cambio de fase
de sélido a
liquido.

CLASIFICACION

Cuantitativa

Cuantitativo

Cuantitativa

Cuantitativo

NIVEL DE
MEDICION

Continua

Continuo

Continua

Continua

CATEGORIAS

Gramos {g)

Transmitancia (%),
e

Partes por milldn
{ppm)

Grados centigrados

Cy
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X. MATERIAL Y METODOS

101 SINTESIS Y PURIFICACION DEL MONOMERO 4-META

Este proyecto pudo llevarse a cabo gracias al estimulo econdémico del programa de
apoyo a proyectos de investigacién e innovacion tecnolégica ,(PAP!IT), proyecto No.

IN117603 que se incluye en el Desarrollo de moléculas 'ordénicas para ia

Dreparacién de materiales restaurativos estéticos de uso dental; y a las facilidades
oforgadas en la prestacion de las instalaciones, instr,umeritai, eqUipo ¥ apdyd del
personal calificado del IIM, UNAM y el Laboratorio de Materiales Dentales de la

Divisién de Estudios de Posgrado e Investigacion (DEPel) de la Facultad de

Odontologia (FO).

Los reactivos que se utilizaron para la sintesis del 4-META se consiguieron sin
"complicacic')n, la sintesis del mismo se realizé en el Laboratorio de Sintesis de
Quimica de Materiales, perteneciente al Departamento de Reologia del Instituto de
Investigacién en Materiales (1IM), UNAM; ya que éste cuehta: con el material, equipo

y medidas de seguridad adecuadas para llevar a cabo la reaccion.

La determinacién del punto de fusién de la muestra obtenida de la sintesis, se realizo
en el Laboratorio de Sintesis dé Quimica de Mater‘iales, perteneéiente al
Departamento de Reologié del Institute de Investigacién en Materiales (1IIM), UNAM,
y la caracterizacion por espectroscopia infrarroja (IR) y resonancia magnética huclear :

(RMN) se realizd en el instituto de Quimica, UNAM.
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Material y equipo

Matraz de vidrio de 1 boca de 500ml (PIREX)
Matraz de vidrio de 2 bocas de 250ml (PIREX)
Matraz de vidrio de 3 bocas 24/40 de 500m! (PIREX)
Agitador magnético (SCIENCEWARE, F37120-0010, 1992, USA)
Embudo de dosificacion de 300mi |
Termémetro de —20 °C a 150 °C (BRANNAN)
Soportes con pinzas de tres dedos .
Soportes con pinzas de dos dedos
Gato de tijera (KIMAX)
. Te de distribucion
. Termos para nitrogeno

© ® N ® oA 8N~

A W §
N = O

. Parrillas de rcalentyamientor
. Refrigerantes

O N —
2w

. Trampa de humedad

-
()]

. Campana de extraccion

e
[ 0

. Rébipi‘ente para transportar hielo

o
~J

. Fi_ltro mediano de vidrio poroso

—t
o0

. Hembras y machos
. Te
. Bomba

[ B
- O

., Mangueras

N
N

. Parafilm

N
w

. Teflon

[
ES

. ldentificador de flujo de nitrogeno

A4
(4]

. Jeringa de vidrio de 20mL

N
[+)]

. Jeringa desechable de 10ml con manguevra

N
-

. Pistola de aire

N
[o]

. Pipeta
. Balanza analitica (CHAUS, GA200, 1989, GERMANY)

]
©
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30. Vidrio de reloj chico

31. Espatula de punta fina y curva

32. Etiquetas | ‘

33. Guantes de nitrilo/ verdes/ negros
34. Guantes para transportar nitrégeno

Reactivos

21g Cloruro de Trimelitico Anhidrido (TAC) grado reactivo (ALDRICH) 99%
- 330ml Benceno anhidro (ALDRICH) 100% ‘

13g 2-hidroximetil metacrilato (HEMA) grado reactivo (ALDRICH) 95%

7.9 Piridina anhidra (ALDRICH) 100%

Hidroquinona grado reactivo (J. T. BAKER) 9%

Tetracloruro de carbono anhidro (ALDRICH) 100%

LI N

A continuacion se explica la parte experimental de la sintesis del 4-META.
1) Reaccion quimica

2-hidroxietil metacrilato (HEMA) + Cloruro de Trimelitico Anhidrido (TAC) —>

4-metacriloxietil trimelitico anhidrido + HCI

Se realizaron calculos estequiométricos, para obtener el yolumen real de reactivo
que se va a afiadir a la reaccion. Posteriormente, en un matraz de vidrio de 3 bocas
~de 24/40 de SOOmI, se agregaron 21.0g (0,1mol) de Cloruro Trimelitico Anhidrido
(TAC) disueltos‘en 130m! de benceno seco. Posteriormente en un embudo de
dosificacion de 300mi, se mezclaron 200ml de benceno seco con 13.0g (051mol) de

2-hidroxietil metacrilato (HEMA) y 7.9g (0.1mol) de piridina purificada (Fig. 9).



Fig. @ Inicio de la reaccién del 4-META. Laboraforio de Sintesis de Quimica de Materiales perteneciente al
Departamenm de ‘Reo!ogfa del Instituto de Investigacion en Materiales (1IM), UNAM. Disolucién‘ del Cloruro
‘Tnmelmco Anhlidrido {TAC) en bencena seco en Un matraz de VIdno de tres hocas y en embudo de doslfi icacion:

benceno seco, 2-hidroxietil metacrilato {HEMA) y pmdma purificada.

Se mantuvo la températura en el matraz por debajo de 5 °C. Duracién toté! de Ia
reacbiéni 4 horas 30' min. Sé utilizé un filtro mediano -de vidrio poroso para filtrar el
- clorhidrato de piridi‘na. Después, la solucidn adherida al clorhidrato de biridina ée fiitré -
uksando bresién reducida. Se destilé el benceno contenido en la SOIQcién del A-META

.empleando presion reducida, durante 1hr.
Al finalizar se refrigerd la solucién. Se agregd poca cantidad de hidroquinona para

evitar la polimerizacion. Se cristalizé la solucion con tetracloruro de carbono y se

obtuvieron 16g de cristales de 4-META.
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Posteriormente se recristalizo con benceno anhidro, y se afadieron 14mi de benceno

a la solucién que contenia 4-META.

Se destilé el benceno a presidn reducida y se obtuvieron 2.4g de cristales de 4-
META (p. f. 88-942 °%C). A fravés de especiroscopia de infrarrojo. y resonancia

v‘~magnética nuclear, se confimo la presencia de Cristalizacién del mondmero 4-META.

102  CARACTERIZACION

Identificacion del 4-META por especiroscopia infrarroja

Despuéé de haber sintetizado el 4—META, se tomé una pequefia parte que se colocéd
en un 'mortero de agata y se mezclo con 1g de brémuro de potasio. Esta mezc}a ée
colocé' en un hacedor de mueétras donde se comprimitS para formar un disco
‘perfecto, casi trahéparente y que posferiormente fue colocado en el

espectrofotémetro IR (Nicolet 5DRx) para poder obtener el espectro de infrarrojo del

A-META.

identificacion del 4-META por Resonancia Magnética Nuclear

La figura que aparece abajo es un esquema global de un tipico espectrofotometro de -
reso‘nancié magnética nuclear (RMN). La sonda, sostiene la muestra que esta
contenida en un pequefio soporte cilindrico y va colocada entre los polos de un gran

electroiman. La bovina que transmite el campo r-f consta de dos mitades con el fin de
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permitir [a insercidn de la sonda, y las dos mitades van colocadas en la abertura del
i'mén:.‘ Unas cuantas vueltas de alambre alrededor del tubo de ensayo forman un
arrogllamiento; r-f separado que recoge la sefial resonante de la muestra. Este
arrollamiento es perpendicular tanto al campo estacionario como a la bovina
transmisora ‘de r-f para evitar una toma difusa de estos campos. La resonancia
induce a un voltaje alterno de la misma frecuencia que la resonancia magnética en Ia
boviha de induccion. Esta sefial de induccion nuclear, del orden de minivoltios, es
récogida pbr un sensible radio sintonizado a la misma frecuencia que el transmisor

de rf y amplificada, mostrandose sobre el oscilografo. Las lineas espectrales

aparecen representadas como intensidades frente a la potencia del campo

magnético.

Preparacién de la muestra

Se tomé una pequefia parte del producto y se disolvié en un volumen aproximado de

0.6ml de disolvente deuterado (aprokimadamente 4cm en el tubo de RMN).
Los tubos deben estar en condiciones éptimas de uso:

« Sin vrieégo en su manipulacién (bordes cortantes, tapones que no ajusten,
pared exterior del tubo sucia, etc.)

» Longitud minima: 16cm
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Las disoluciones deben ser claras, sin residuos sélidos, con una concentracion

homogénea. Todas las disoluciones se deben filtrar antes de introducirlas en el tubo.

En RMN se estudian syistemas de espin nucleares, tedricamente estos nlcleos
- absorben energia del rango de frecuencia de las ondas de radio’cuando se
enéuentran‘ eXpueStOS a un campo magnético intenso y estatico (BO) y se emplea
como fuente de excitacion una onda electromégnéﬁca de frecuencia determihada.
Una vez excitado el sistema, éste tendera a recuperar su estado de equilibrio
termodiné_miéo, 7; la ventaja de la RMN sobre ofras técnicas éspectroscépicas‘ radica

en que el tiempo que invierte el sistema en recuperar su estado de equilibrio es muy

grande con fo que hay gran probabilidad de que se produzcan interacciones entre los

espines; interacciones que se traduciran en informacion estructural 5 y 6.

Determinacion del punto de fusion

Se tomé una peguefia porcion del 4-META y se infrodujo en un tubo capilgr. Se
colocd en el aparato de fusién capilar y se activd. Se observd el aumento de
temperatura en una parte de la mirilla y al mismo tiempo se observaba la fusién_de la
muestra. Cuando la muesira cambié de fase (sélido a liquido) se registrd la

temperatura.
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1. Preparacion de la muestra.

0.1 - 0.2 g de cristales secos se pulverizan con una espétula o con la parte inferior de
un tubo de ensayo. Si la muestra se va a usar en la deteﬁninaci‘én de un punto de
-+ fusién mixto se debe rtomar una mezcla 50:50 de los qos compuestos
(aproximadamente, no es necesario pesar en la balan‘za)'y se pulverizan en un

mortero para asegurar que la mezcla sea homogénea.

2. Lenado del capilar.

El capilar se introduce por su extremo abierto en el interior del sélido' pulverizado.
Una pequefia cantidad quedara en la parte superior del tubo capilar. La cantidad
ideal es airededor de tmm de longitud. E! tubo capilar se golpea por su extremo
cerrado en la superficie de la méseta {precaucion: los tubos capilares son fragiles)
hasta que el solido pulverizado llegue hasta el fondo del tubo. Es importante que fa

muestra en el capilar sea solo de 1-2 mm y que quede firmemente empaquetada.

3. Punto de fusion preliminar.

Si el punto de fusién de la muestra aproximado no es conocido es conveniente hacer
una medida preliminar con un segundo tubo capilar. El punto de fusién aproximado
se determina por calentamiento répido del capilar con el aparato para determinar el

punto de fusion (alrededor de 10° por minuto). Este punto de fusion nos indicara en
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que zona se ha calentar con cuidado cuando se quiera determinar el punto de fusion

definitivo.

4. Determinacion del punto de fusién.

Se inserta el capilar en el aparato. Se calienta de manera rapida has 1D°C‘por
giebajo del punto de fusion e‘sperado‘y a partir de ahi se calienta lentamente (1°C por
v minuto aproiimadamente). Como se indico anteriormehte Ié temperatura a ‘Ia cual se
observa la p’r‘fmera gota‘d"e liquido es la temperatura mas‘ baja del rango de fusion y
Ia‘ temperatura ala cuai la ‘muestt"a ée éonviede complétamente en un liqdido
tranSparenfe es [a temperatura superior del rango de fu,si()h. Aunque el punto final de
la medida no suele presentar. problemas la primera temperatura si que suele
presentarlos pues alguncs compuestos organicos ‘modiﬁcan‘ su aspecto en las

proximidades del punto de fusion.

Existen en el mercado numerosoé tipos de aparatos para la determinacién del punto
de fusién. Todos’ poseen;unos orificios para introducir el capilar con la muestra yque
se observa a lo largo dé la medida con la ayuda de una lupa. La mayoria de los
- aparatos permiten introducir varios capilares de manera que se puede determinar el
punto de fusién de varias muestras de forma simultdnea. La velocidad de

" caléntamiento se controla con un reéstato.

50 -



103 ANALISIS ESTADISTICOS

Temperatura de fusion

Se hizo estadistica basica {valor promedio y desviacién media)} de 3 rangos de
valores obtenidos del punto de fusion de dos muestras provenientes de dos

- reacciones quimicas realizadas.
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XI. RESULTADOS

SINTESIS DEL MONOMERO

Se realizaron dos reacciones quimicas de condensacion con el HEMA y ei TAC en
presencia de piridina y benceno. En {a primera reaccion, se obfuve un producto con

~ las siguientes caracteristicas una vez que fue purificado:

' a) Sélido blanco de aspecto humedo.

b) Los rangos de valores arrojados después de ‘habe‘r obtenidok el punto de
fusién de tres pruebas de la primera muestra, fueron los siguientes:
79-88 °C, 79.2-88.1 Cy 78.9-88.1 °C. El rango promedio de punto de
fusién fue dé 79.03-88.06 °C, con ﬁna desviacién media de 0'.08‘[ 9.V
Por lo tanto, la dispersién ‘haci‘a el centro de la distribucion estuvo entre
78.948 y 88.1419 ‘30. Por lo anterior, cébe sefialar gue el valor
promedio de punto dé fusion de esta priﬁwera reaccion esta alejado del
_rango de punto de fusion real del 4~META (p. f. 95-95.8°C)

especificados en la literatura.?®

¢} IR que muestra gue el producto obtenido es 4-MET.
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En la segunda reaccion, se logré sintetizar un producto con las siguientes

caracteristicas después de la purificacién;

a) sdlido blanco y seco {cristales).

b) Los rangos de valores arrcjados después de haber obtenido el punto de
fusion de tres bruebas de la segunda muestra, fueron ‘losbsiguie,ntes:
88-94.2 °C, 88.1-94.2 °C, 88-94.2 °C. El rango promedio de punto de

- fusion fue de 88.03-94.2 °C, con una desviacion media de 0.01667. Por
lo tanto, la dispersion hacia el centro de la distribucién estuvo entre
88.0133- 94.0366 °C. El punto de fusién prom‘édio demuestra que se
obtuvo 4-META, por la cercania al punto de fusién real del 4-META

especificado en la literatura {p.1. 95—95.8°C). ®

¢} IR y HRMN confirma que el prodﬂcto obtenido es 4-META (Espectro
No.1y2.

Esgectrometria de Infrarrojo {IR)

" Los resultados del espectro revelan la presencia de grupos funcionales presénte’s en -
la férmula del 4-META experimental. Se observan bandas de un metileno terminal en
3101cm™, 956.41, 904;46 y 88?.34cm‘1. La presencia de un anillo aromatico en
3066.68cm™, 1634.57cm™ y 1548.53cm™, y presencia de posicion meta en 1854.02-

1724.76cm™". Presencia de grupo metilo en 2979.75cm™", 1378.78cm™. Presencia de
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grupo carbonilo, éster aiiféfico (-COO-R) en 1854.021 724.?6cm’1‘ ofro grupo éster

aromatico y un grupo anhidrido en 1241.85 a 1157.67cm” (ver Espectro No. 1).

Instituto de Quiicn, URAM
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Espectro Nc; 1. Infrarrojo del producto resultante de la segunda sintesis del mondmero, el cual revela

la presencia de los grupos funcionales pertenecientes a la molécula 4-META.

Interpretacién de espectrometria de Resonancia Magnética Nuclear de protones

(HRMN)

Este espectro se obtuvo en un instfumento de 300MHz, el cual pertenece a la
muestra de monometacritato obtenido de !a segunda reaccién, en donde se pueden
_observar las bandas de absorcion o sefiales eh las cuales se identifica la ubicacion y
namero de protones (H). En la absc‘séa del espectro, sé observa la pésic‘ién de la

absorcion (desplazamiento quimico de las sefiales) en ppm, y en la ordenada se
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muestra la intensidad de absorcion, es decir, el numero de protones presentes en

esa ubicacion. A continuacion se presentan los resultados (Tabla 3), ver espectros

.No.2y3.

Tabla 3. Datos de RMN* del 4-metacriloxietil trimelitico anhidrido

Hidrégeno 'No. de hidrégenos encontrados
: Desplazamiento quimico de las sefiales (ppm)

3 1H 8.64

5 1H 8.58

6 1H 8.12

- 8 2H 4.55
g 2H 4.67

1 1H 6.14

1H ) 561

13 3H 1.95

*CDCL, disolvente utiizado en HRMN,

. Los datos anteriores se:detallan de la siguiente manera:

HRMN revela Ié identif@cacién de 8 tipos de protones. Lavprimer sefial aparece en
élto campo en un desplazami_gnto quimico de 1.85 ppm, y corresponde a los
hidrogenos de metilo ya que int;agra para 3 protones; los 'desplaZamienfos quimicos
4.5 ppm y 4.6 ppm, co}respondeﬁ a los hidrégenos del efilo en el cual integra cada
uno péra 2 protones; en 5.6ppm y 6.1ppm a‘parecen' hidrégénos unidos é dobles
ligaduras de alquenbs:e integran para 2 protones. La posicién de los protones del
anillo bencénico, aparecen en campos por arriba de 7.0ppm, el cuél revela
hidrégenos en posicion 3, 5 y € del anillo bencéni® en sus respectivos
desplazamientos -quim.icos 8.6ppm, 8.5ppm y 8.1ppm e integra cada uno para un

proton, demostrando la presencia de un anillo aromético trisustituido.
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Espectro Na. 2. Resonancia Magnética Nuclear tomada del producto de la segunda sintesis del monémero, e}

cual 'revéla {a presencia de protones en el mismo y por tanfo la existencia ‘de‘ 4-META en la muestra.
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Espectro No. 3. Ampliacién de las sefiales obtenidas en ¢l espectro no. 2.
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XI.  DISCUSION

El mondmero adhesivo que se logrd desarrollar en este proyecto fue el
4-metacriloxietil trimelitico anhidrido (4-META), mediante la condensacién del 2-
hidrdxietil metacrilato (ZQHEMA) y el cloruro trimelitico anhidrido (TAC) en presencia

de piridina.

SINTESIS DEL MONGOMERO 4-METACRILOXIETIL TRIMELITICO ANHIDRIDO

Este estudio reveld la influencia e importancia de las condiciones: anhidra, asi como
la rapidez en la manipulacién de los reactivos anhidros, para evitar la entrada deV
humedad; y la teMperatura édecuada durante y después de la reaccion. El descuido
de los anteriores, impactaba en la reaccion quimica desviando nuestro objetivo y

dando como resultado la obtencion del 4-metacriloxietil trimelitico acido (4-MET).

La cristalizacion es un proceso de equilibrio y origina normalmente sdlidos de
elevada pureza. Si ésta no se realiza adecuadamente se corre el riesgo de obtener
un producto impuro aun habiendo cuidado las condiciones anhidras y de
temperatura. En la primera reaccion, durante el proceso dé puﬁﬁqacién se observd -
que el sélido se disolvio en una cantidad excesiva de disolvente (benceno), y

obtuvimos una cristalizacion deficiente y un sélido impuro.
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La identificacion y el control de los factores anteriores conducen a un 4-META puro.
El comportamiento de la reaccion dio pauta para identificar los factores éue influyen
en la obtencion del 4-META, y por tanto evita;los y mejorar las condiciones de la

reaccion. Se observé gue ia recuperacion de los restos‘ de material adherido a las

paredes» del matraz permite un mayor rendimiento del producto.

Asimismo, el incremento en la cantidad cjei benceno al realizar la purificacion
conduce a la obtencién de un producto impuro. La purificacion del producto conduce
a la cristalizacion, y por lo tanto, a la parte final de la reaccién quimica. En esta

- Oltima parte, se disminuyd la concentracion del reactivo (benceno) y se obtuvieron

cristales finos y puros.

“Esto se cbmprobé al caracterizar 4-META la muestra final mediante el punto de
fusién e identificacién por espectroscopia de . infrarrojo. Obteniendo resultad&s(
" alejados al punto de fusién de la muestra pura indicada en }é literatura, asi como la
- presencia de &cidos carboxilicos en la estructura quimica de la misma en el estudib :

de infrarrojo.

Yaqueenla prifnera reaccion se obtuvo 4-MET, se procedit a realizar una segunda
reaccién quimica para la obtencion del monémero 4-META. ‘Durante ésta, se
éuidaron las condiciones que fallaron en la primera reaccion y se sometié a una
segunda' caraéterizacién de punto de fusién asi como a un estudio de infrarrojo. Los
: valores obtenidos del punto de fusién de la muestra experimental 4-META, se

compararon con los valores del punto de fusion especificados en la literatura, segn
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Takeyama y cols.”® Se observé que la cercania del valor de punto de fusién del

4-META sintetizado es cercano al valor de punto de fusion real del 4-META de la

literatura

Cabe sefialar que el andlisis de punto de fusién de un sélido, determina si dos
compuestbs, son idénticos; nos da una resefia de la cercania de la obtencion del
productoc. Es asi como &l punto de fusidn se utiliza como criterio de pureza.
Explicando lo anterior, se puede afiadir que un compueéto orgénico puro funde

usualmente en un rango de fusion muy estrecho (normalmente un grado o menos).

Un compuesto menos puro exhibe un rango mas amplio, a veces 3° o incluso de 10-
20°. Un rango de fusién de 2° 0 menos indica un compuesto suficientemente puro
para la mayoria de los usos. Un Compuesto orgéanico impuro no solo muestra un
rangoy de fusién més amplio sino también un punto de fusién masrbajo que el

compuesto puro.

El rango de punto de fusién del monémero 4-META sintetizado es amplio, en
comparacion con lo especificado en la literatura, esto sighiﬁca que es un mondémero

menos puro.

Al comprobar la presencia del 4-META mediante e! punto de fusion, se procedio a
‘realizar la segunda caracterizacion, es decir, la espectrometria de infrarrojo, y al
~ comprobar la existencia de los grupos pertenecientes al mondmero se realizé un

tercero (RMN), el cual fue mas especifico y se comprobé asi el tipo y posicion de los
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enlaces, asi como los hidrodgenos presentes en la muestra. En donde se verificod la

obtencién del producto mediante la férmula de la molécula.

IDENTIFICACION DEL MONOMERC POR PUNTO DE FUSION

El valor de punto de fusién del monémero 4-META sintetizado, fue de 0.8 °C abajo
del valor que reporta Takeyama y cols® como valor real de pureza del 4-META, con
o cual determinamos la presencia del monémero 4-MEfA en la muestra. Un
compuesto organico puro funde usuaimente en un rango de‘fusién muy estrecﬁo
- {normaimente un gradé o menos}, el rango de fusién del monémero sintetizadd fue
émplio (mas de 3° G}, por lo tanto es uh 4eMETA menos puro. Sin embarygo, para
‘asegurarse de gue se obtuvo el producto deseado, fue'necesario caracterizar la

muestra por medio de IR y RMN; para corroborar la preSen’cia del mismo en la

muestra experimental,

IDENTIFICACION DEL MO&éMERO POR ESPECTROSCOPIA IR

El espectro No. 1, muestra la regién de grupos funcionales caracteristicos del 4-
META presencia de grUpo carbonilo en 1854.02-1724‘?6¢m" (éster alifatico) y
1241.85-1157 .67 preséncia de éster aromatico empalmado con el grupo anhidrido,
Presencia de un grupo aromatico en 3066.68, 16.34.57, 1548.530m‘f, asimismo
- saturaciones por debaijo de 3000cm™ e instauraciones por arriba de 3000cm™. Para

reafirmar la presencia del mondmero en la muestra se recurrié a caracterizarla por
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un medio de espectrometria mas especifico, como lo es HRMN (Resonancia

Magnética Nuclear de Protones).

IDENTIFICACION DEL MONOMERO POR ESPECTROMETRIA HRMN

El éspectro No. 2, n:nuestra la resonancia magnética nuclear del 4—METAvy la
presencia de hidrégenos en desplazamientos quimicos de 8.6ppm, 8.5ppm ¥
8.1ppm corréspondientes al benceno trisustituido, presencia de un etil en posiciones
4.6ppm y 4.5ppm asi como presencia de H en CH, y CHa correspondientes al
acr:ilato en 5.6ppm, 6.1ppm y 1.9ppm. Confirmando la presencia de la molécula 4-
META al comparar los resultados con la férmula del mismo y con un articulo de
; Shigeru lto y Seiichiro Fujisawa®® ‘(Tablga No. 4), que presenta el 22CRMN y ef

HRMN cieiS monoémero 4-META |, para corroborar los resultados obtenidos.

Tabla No. 4, PCRMN v HRMN del mondmars 4-META' y det 4-MET??
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monsomer aphydnide and it's hydrate, de los autares Shigeru fto y Seiichiro Fufisawa,
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X CONCLUSIONES

Los materiales dentales, hanvsido por un large tiempo el componente esencial de un
efectivo tratamiento de enfermedades dentales. Sin embargo, aunque ha mejorado
“significativamente con los afios la calidad de materiales restaurativos, la mayoria de
las restau‘raciones necesitan ser reemplazadas a tiempo. La interfase entre el diente ’
y los materiales restaurativos han sido siempre un érea susceptible y la introduccion

de tecnologia adhesiva a la odontologia fue un paso importante en el abordaje de

esas dificultades.

La adhesién a la dentina ha sido un érea dificil y controversial por muchos afos, sin
embargo ai:tualmente ha sido bien aceptada y el desarrollo de ‘nuevos adhesivos ha
permitido una buena calidad de salud den’ﬁal ya que evita la microfiltracion, la
incidencia recurrente de caries, hipersensibitidad postoperaioria, asi como también la

: reduccién en la necesidad del reemplazo de las restauraciones. ¥

La odontologia ha visto el desarrollo de varios monémeros adhesivos durante las
mtimas dos: décadas. Los productos comerciales derivados de ese desarrollo son
conocidos :como agentes adhesivos y cerhentcs adhesivos de dentina. Los
‘mondmeros adhesivos incorporados en monomeros basé como . MMA, Bis-GMA,
UDMA y TEGDMA se cree que realzén ia adjhesién de los productos finales de la
estructura del diente, aleaciones dentales y:poroelana. La mayor parte de tales
monomeros adhesivos contienen ambos grupos hidrofobicos e hidrofilicos en sus

moléculas, y este disefio molecular ha sido atribuido al realce de las fuerzas de
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adhesién. La mejoria es de significancia considerable en el caso de estructuras

~ adhesivas.™

En este proyecto, se logré‘éintetizar la molécula 4-META, baséndose en un protocolo
;‘ap‘onés‘, la sintesis fue similar al hecho en el extranjero. Se demostré la obtencion
del mon’émero mediante un analisis de determinacion del ’punto dé fusién,,el cualV
revelé una cercania de 0.8°C al punto de fusion réal del 4-META de la literatura (95-
:,95.84’ C). Se anafizé la muestra por medio de dos espectroscopias: espectroscopia )
de IR, el cual revé[a ka,présencia de grupos funcibnales pertenecientes a la férmuia
del 4-METAy espectroséopia HRMN que deméstré la pbsicién de los hidrégenos (H)
en la misma,‘S‘Vih embargo, se Qbservaron ihpurezas que hicieron que el punto de

fusion se mantuviera en 88.03-94.2° C.

Se comprobé que realmente se obtuvo el monémero, aungue menos puro, debido a
factores influyentes como‘ la humedad. Se lograra sintetizar ‘un 4-META puro, en la
“medida dé que se controlen peﬁebtaménte los factores que influyen en su
pﬂﬁficacién. El éxitd de un monémero 4—META puro,r radica en el con%roi de los

factores anhidro, temperatura y purificacién de la solucion.

Este estudio demostré que es posible sintetizar esta molécula en nuestro pais al
igual que en Japoén. La sintesis del'4-META en México traera como consecuencia un
récorte gcondémico en la inversién de 4—META comercial, y asi poder realizar
préyectos de investigacion en el area de Matéria!es dentales a menor costo} en

México, sin depender de su impartacion y disponibilidad en el extranjero.
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