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RESUMEN

Una de las caracteristicas que las resinas compuestas de restauracion deben poseer, es mantener las
propiedades fisicas y mecanicas necesarias para su 6ptimo funcionamiento, se han utilizado varios métodos
de envejecimiento para inferir el comportamiento. El Grado de Conversion (GC), factor en el comportamiento
fisico y mecanico de este material, es determinado por la energia de polimerizacién, producto del tiempo de
exposicion y la potencia luminica por lo que el objetivo de este estudio es determinar el comportamiento de
los valores de GC en probetas de resina compuesta de uso dental relacionandolo con la energia de
polimerizacién y el tiempo sometido a envejecimiento acelerado por exposicion a radiacion UV. Dos
composites hibridos y dos de nanorelleno fueron seleccionados como materiales de estudio, de manera
aleatoria, se formaron 4 subgrupos de 5 probetas y fueron colocadas en un equipo de envejecimiento
acelerado. A 1000 horas de envejecimiento, aproximadamente un 25% de los grupos metacrilato no han
reaccionado y esto pudiera ser por la densidad alcanzada por la red polimérica, asi mismo a 1500 horas de
envejecimiento el GC disminuye, lo que sugiere que la matriz organica, ha sufrido algan tipo de degradacién.
La energia de polimerizacién no es un factor que genere cambios en el GC después de sufrir envejecimiento
por UV, sin embargo el GC es responsable de las caracteristicas fisicas y mecéanicas del material, factor a
tomar en cuenta.

INTRODUCCION

En la literatura odontolégica, en ocasiones se utiliza el término “grado de polimerizacion” en lugar de Grado
de Conversién (GC), siendo que el primero se define como el nimero de las unidades monoméricas en una
molécula de polimero, y el segundo es la medida en porcentaje de enlaces dobles de carbono-carbono que se
convierten en sencillos al polimerizar el material .

El GC es un factor importante, que esta relacionado con las caracteristicas fisicas y mecanicas de la
restauracion final, que a su vez depende de la calidad y cantidad de energia entregada al sistema a la hora de
polimerizar; por esta razon ha sido ampliamente estudiado.

Son varios los estudios con los cuales se puede obtener este porcentaje. Sin embargo, el anélisis por medio de
espectroscopia infrarroja es uno de los procedimientos méas utilizados. En esta técnica analitica, se mide la
sefial emitida por el estiramiento o la deformacién de las uniones de una molécula. En los composites
dentales, la metodologia de analisis de conversidn se basa en calcular la relacion entre la sefial emitida por la
doble unién carbono-carbono alifatica (1635-1640 cm™) y la sefial de la doble unién carbono-carbono
aromatica (1608 — 1612 cm™) tomando como estandar interno este Gltimo, ya que no se modifica durante la
polimerizacién, porque corresponde a un grupo sustituyente.

Con el mejoramiento de la tecnologia y en busca de una medicion méas certera, se han propuesto otros
métodos de analisis para la obtencién del GC % Sin embargo, la utilizacién del anélisis con FTIR sigue siendo
de los méas requeridos para determinar estos valores en los composites dentales disponibles a nivel comercial.

De la misma manera en que se ha estudiado el efecto de la estructura quimica de los composites dentales
sobre el grado de conversion 3, también la calidad y cantidad de energia de polimerizacion ha sido estudiada
profundamente relacionandola con el GC y otras propiedades mecéanicas.



Lohbauer et. al *encontraron correlacion significativa entre la densidad energética aplicada y el GC,
utilizando al igual que en el estudio anterior, lamparas LED, de arco de plasma y las tradicionales hal6genas.
De la misma manera otros estudios determinan que la cantidad de energia aplicada al material al momento de
iniciar la polimerizacion es directamente proporcional al grado de conversion obtenido en la restauracion
final44.

Emami et. Al ° realizan un trabajo, en el cual comparan el grado de conversién, entre otras variables, en las
marcas Z-100 y Z-250 utilizando diferentes protocolos de polimerizacion con una unidad halégena y a una
distancia de 7 mm de la superficie del material, tratando de simular una situacion clinica. Llegaron a la
conclusién que para un espesor de 2 mm de material era necesario 30 J/cm2 de energia, bajo las condiciones
del estudio.

MATERIALES Y METODO

En este estudio se analizaron cuatro marcas comerciales de composite fotopolimerizables, dos materiales
hibridos: Filtek Z250 vy Tetric Ceram y dos con nanorelleno: Filtek Supreme y Tetric EvoCeram. Las
especificaciones del fabricante de cada una de las marcas mencionadas, son presentadas en la tablal.

. Rango de
0

Marca Color Ma}tr{z Tipo de relleno % en tamafio de Lote Fecha} de Fabricante

organica volumen . caducidad
particulas

Bis-GMA

F. z-250 A3 UDMA Bis Zirconia-silica 60% 0.001 - 3.5 ym 4LK Aug-07 3M ESPE

EMA
Bis-GMA
F. Supreme A3 cuerpo UDMA Zirconia-silica 60% 5-20nm 5GK Apr-08 3M ESPE

- oup P®  TeGDMA ° P
Bis-EMA
Bule Tnflltoerrubri(()) - Ivoclar

Tetric Ceram A3 UDMA - 60% 0.04 - 3 um G13301 Jun-08 .
Silicato de Fluor Vivadent
TEGDMA L .
Vidrio de bario
Trifloruro de
Tetric Bis-GMA Iterbio oclar
EvoCeram A3 UDMA Vidrio de bario 83% 40 - 3000 nm  G16907 Jul-08 Vivadent

TEGDMA oxidos y

prepolimeros

tabla 1 Especificaciones segun el fabricante.

Sobre un portaobjetos de vidrio y una tira de celuloide, utilizando un conformador de acero inoxidable de 6
mm de didmetro por 2 mm de altura, se dispensd el material directamente de la jeringa, en un solo
incremento. Se colocd una tira de celuloide con un portaobjetos de vidrio sobre este, se aplicd una ligera
presién para eliminar excedentes y se cur6 el material, Unicamente en una de sus superficies de acuerdo con
los parametros de polimerizacion establecidos.

La superficie irradiada al momento de la polimerizacion fue también la que estuvo expuesta directamente a la
radiacion UV. Terminado el tiempo de envejecimiento las probetas fueron pulidas con papel abrasivo 600.
Utilizando un mortero manual cerdmico, las 5 probetas de cada uno de los subgrupos fueron finamente
pulverizadas, conservando lo obtenido en un recipiente a prueba de luz a una temperatura de 37° C hasta el
momento de la valoraciénPara determinar la relacidn entre la energia y el GC, se formaron tres grupos en los
cuales se vario la cantidad de energia entregada al sistema segun el siguiente criterio:

e Grupo A (Potencia 250 mW/cm2) (tiempo de exposicion 15s) =  3.75 J/icm?
e Grupo B (Potencia 450 mW/cm2) (tiempo de exposicién 20 s) =  9.00 J/em?
e Grupo C (Potencia 800 mW/cm2) (tiempo de exposicién 30 s) = 24.00 J/cm?



Para el curado de las probetas se utilizd una unidad halégena comercial de polimerizacion, que cuenta con la
posibilidad de variar la intensidad de luz emitida (Spectrum 800 Denstply Caulk, Milford, DE, USA). El
voltaje fue mantenido constante mediante un estabilizador automatico y antes del curado de cada una de las
probetas, se verificé la intensidad de la irradiacion luminica mediante un radiémetro digital (Cure Rite Model
# 800 EFOS Incorporation Willamsville USA). Todas las probetas fueron confeccionadas por un solo
operador.

Una vez elaboradas todas las probetas (N=240) 60 por cada marca, se forman cuatro subgrupos por cada
grupo antes descrito.

Los subgrupos 2, 3 y 4, fueron sometidos a envejecimiento acelerado por UV durante 500, 1000 y 1500 horas
respectivamente. Las probetas fueron colocadas en un equipo de envejecimiento acelerado (Accelerated
Weathering Tester, modelo QUV/Basic, Q-Panel Lab. Products Cleaveland, Ohio USA) de acuerdo con las
normas ASTM D 4329 y ASTM G 154, utilizando tubos fluorescentes UVB 313 con un pico maximo de 313
nmy a 100% de humedad relativa, con el siguiente ciclo:

e 4 horas de radiacion ultravioleta a 60 °C
e 4 horas de condensacion de vapor de agua a 40 °C

Para - valorar el GC se utilizé un Espectrémetro Infrarrojo con
GC(%)=|1- €@/ B pol 100 Trasformada de Fourier (Modelo Magna 590 Nicolete

Q/ B mon Instrument Coporation Madison, W.I. U.S.A.). El GC se

obtuvo - de la relacion entre la altura de los picos que emitieron

los espectros de las dobles ligaduras de carbonos alifaticos (1639 cm™) y un estandar interno, que en este caso
fue la sefial emitida por los dobles enlaces entre carbonos aromaticos (1609 cm™) utilizando la formula que se
publica en varios trabajos relacionados con el GC en composites dentales®  :

A
Donde: b
S
A =altura del picoa 1639 cm-1 0
b 1639
B =alturadel picoa 1609 cm-1 a 1609
n
pol = material polimerizado c
i
a

mon= material sin polimerizar

Para determinar la linea base en las

mediciones de las alturas de los picos, se Numero de onda [cm™]
utiliz6 el método que se muestra en la fig.1

fig.1 Determinacion de la linea base

En 5 ml de dimetilsulfoxido (DMSO) se disolvieron 100 mg de composite sin polimerizar y se colocé por
medio de un tubo capilar pequefias cantidades sobre una pastilla de bromuro de potasio (KBr) la solucién, una
vez evaporado el solvente se llevo al equipo y se obtuvo el gréfico en absorbancia sin suavizado, este
procedimiento se repitié cinco veces por cada marca y el promedio de los valores obtenidos son lo que se
utilizaron para aplicarlos en la formula.



Por cada muestra de polvo de composite polimerizado, se pesaron en una balanza analitica (Analitics Estandar
Mod. AS2000, OHAUS corp. Florham N.J. U.S.A.) 100 mg de sal de bromuro de potasio y 10 mg de polvo.
Con una prensa manual se fabricaron cinco pastillas. En absorbancia y sin suavizado se obtuvieron los
gréaficos correspondientes. Por lo tanto por cada subgrupo evaluado se registraron cinco valores de GC, los
gue posteriormente se analizaron con la prueba de analisis de varianza.

RESULTADOS

Los valores de GC, en probetas no envejecidas, son comparables con los obtenidos en trabajos anteriormente
publicados. * &%,

En el subgrupo sin tiempo de envejecimiento, se observa que la energia de polimerizaciéon es un factor
determinante en el GC, dado que existe una relacion directa entre ambos parametros, es decir, a mayor
energia de polimerizacion el GC aumenta, una explicacion de este hecho es que a mayor energia de
polimerizacién, mas son los radicales libres que se generan, produciendo que un nimero mayor de grupos
metacrilato reaccionen & 2,

La cinética de la reaccion de polimerizacion continla, alin después de haber terminado la activacién con luz
visible *** y después de 500 horas de envejecimiento por radiacién UV, la energia de polimerizacion, deja de
ser un factor predisponente en los valores de GC, como se muestra en la tabla 2.

Horas de Coeficiente

envejecimiento corrglzcién P
Oh 60 0.86 < 0.05
500h 60 0.26 < 0.05
1000h 60 0.14 > 0.05
1500h 60 -0.05 > 0.05

tabla 2. Coeficiente de correlacién del grado de conversién y energia de polimerizacién
a diferente tiempo de envejecimiento acelerado.

El tiempo transcurrido desde el inicio de la polimerizacion permite que los grupos metacrilato aun sin
reaccionar por efecto de la energia luminica, vayan alcanzando paulatinamente extremos de cadenas con
radicales libres para reaccionar y unirse a ella. Estas, en el material polimerizado con menor energia tienen
mayor facilidad de movimiento y, por lo tanto, mayor velocidad de reaccion de los grupos metacrilato libres;
conforme pasa el tiempo, llega a alcanzar una densidad tal, que se equipara con las probetas polimerizadas
con mayor energia, por lo que es entendible que el GC sea similar entre grupos polimerizados con diferentes
energias después de 500 horas de envejecimiento.

Teshima et. al ™ identifican la formacion de 4cido metacrilico a partir de la degradacion térmica de grupos

metacrilatos. Los resultados muestran que a 1500 horas de envejecimiento el GC disminuye, lo que sugiere
que la matriz orgéanica, ha sufrido algun tipo de degradacion. Uno de estos tipos pudiera ser la formacién de
acido metacrilico por hidrolisis de los grupos metacrilato no reactantes (férmula 1).

TH3
H,C=——=C——C——0——CH; TH—CHZ—O_© T—R
CH3 OH CHg
+H
THS
somme——on ¢ e cw—o—@T_R
CHg3 OH CHjz

formula 1 Generacidn de dobles ligaduras a partir del grupo pendiente de metacrilato



Datos proporcionados por Gopferich °, hacen referencia a que las uniones éster tienen una vida media de 3.3
afios, que es aproximadamente, el tiempo a la intemperie que se ha simulado con 1500 horas en el Q-Pannel.
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