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Estabilidad y funcionalidad de sellantes dentales en
altastemperaturas ambientales
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Resumen

Los sellantes dental es son material es que se emplean en estomatol ogia para sellar lasfosasy fisuras
oclusales de los dientes y evitar la adherencia del estreptococus mutans agente que produce la caries
dental. Estos materiales se suministran en dos partes que al mezclarse producen e endurecimiento de
la resina. Sn embargo, estos productos presentan dificultades para su comercializacién en los paises
tropicales, debido a que las altas temperaturas ambientales traen problemas en su manipulacién y
almacenamiento en lugares sin control de clima.

En Cuba se desarrollé un sellante dental, CUBRIDEM, el cual cumple con las normativas interna-
cionales y mantiene su estabilidad como minimo por un afio, entre 2'y 8 °C . El objetivo de este trabajo
ha sido obtener una variante de CUBRIDEM maés estable a mayores temperaturas y con tiempos de
trabajo (TT) y defraguado (TF) adecuados, cuando € producto se manipula en ambientes no climatizados.

Se realizaron disefios experimental es factoriales 2 donde se estudio la influencia de la concentra-
cion de los componentes minoritarios: perdxido de benzoilo (PBO), N,N-dimetil p-toluidina (DMPT) y
éter monometilico de la hidrogquinona (MHQ), manteniendo invariable la composicién de la mezcla
monomérica BissGMA/Dimetacrilato de tetraetilenglicol: 1/1.

El sellante, compuesto por un Diluyente que contiene 0.8 % de PBO y 0.05 % de MHQ y una Base
con 0.8 % DMPT, manipulado a 30+2°C después de un almacenamiento por dos meses a la misma
temperatura, permite obtener valoresde TT y TF cercanos a los deseados. Por otra parte, € almacena-
miento a 1622°C y un contenido de 0,6 % de DMPT en la Base permiten lograr tiempos similares para
almacenamientos mas prolongados. Los resultados de las regresiones lineales sugieren que, para un
almacenamiento a 16+2°C, contenidos de 0.7 %, tanto de PBO en Diluyente como de DMPT en Base,
posibilitan alcanzar tiempos satisfactorios: TT=44 sy TF=113 s.

Summary

Dental sealant are used in dentistry to sealed the natural fissure of teeth and avoid the deposition of
the streptococcus mutants which produce dental caries. Those materials are supplied in two portions,
which polymerize when are mixed. Nevertheless, the use of these productsin tropical countries could be
difficult because high temperatures, during manipulation and storage, produce problems.

In Cuba a dental sealant, CUBRIDEM, was developed. The properties of this sealant agree with
international standards and it remains stable by one year minimum, when stored at 2-8°C. This work
deals with the obtainment of a more stable CUBRIDEM, even transported and stored at not-refriger-
ated conditions, characterized by suitable periods of time for handling and setting.

Experimental work was carried out according to 22 factorial designs, where the influence of minor
components: benzoyl peroxide (PBO), N,N dimhetyl p-toluidine (DMPT) and hydroquinone monomethyl
ether (MHQ) was studied while keeping monomeric composition unchanged (BisGMA/DMTEG: 1/1).

The formulation, which Diluent composition comprises 0.8 % PBO and 0.05 % MHQ whereas
DMPT content in Base is 0.8 %, handled at (30%2)°C after two months of storage at the same tempera-
ture, allows the obtainment of handling and setting times close to the desired ones. By other side,
storage at (16%2) °C and a DMPT content of 0.6 % in Base produces similar results but for longer time
of storage. Results of linear regression suggest that control of PBO and DMPT contents, both at 0.7 %,
leads to satisfactory handling (TT=44 s) and setting (TF=113 s) times for formulations stored at

(16%2) °C.
Keywords: Pit and fissure sealant, selfcured sealant, radicalic polymerization, storage, stability
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Introduccion

El empleo de materiales poliméricos como
sellantes de fosas y fisuras permite la prevencion
delacariesdenta . Estos productos estan compues-
tos principamente por BissGMA o monémero de
Bowen, el cua es un compuesto de alto peso
molecular y alta viscosidad. Se adicionan a los
sellantes los llamados diluyentes, tales como €
dimetacrilato tetraetilenglicol (DMATEG), loscua
les permiten reducir la viscosidad de lamezclaya
quee producto debe ser lo suficientementeliquido
parapoder fluir a interior de lasfisurasy mojar €
diente, garantizandose una buena adaptacién a su
superficie?.

De acuerdo a mecanismo de polimerizacién, los
sellantes pueden ser de dos tipos. autocurados y
fotocurados®. Los autocurados se presentan en dos
partes separadas. En una de ellas se encuentra €
iniciador y en la segunda el acelerador de la
polimerizacionradicdlica. Al mezclar estasdospar-
tes en d momento de la aplicacién, comienza la
polimerizacion. Los sellantes fotocurados son ague-
[los que polimerizan mediante la accion de laluz
visible aplicada con unalampara especial.

L os sellantes dental es autocurados polimerizan
rapidamente por viaradicélicacon laparticipacion
deiniciadores, como € perdxido debenzoilo (PBO).
Por otra parte, cuando se requiere una
polimerizacién rdpida y a bagjas temperaturas, se
utilizan aceleradores de la polimerizacion que for-
man un par redox iniciador-acelerador. Unadelas
sustancias mas utilizadas en los materiales denta-
les, formando el par redox con € peréxido de
benzoilo es la amina terciaria N,N-dimetil-p-
toluidina (DMPT). También se conoce que, los
dimetacrilatos polimerizan espontaneamente por via
radicélica, en las condiciones comunes de almace-
namiento, a menos gue estén presentes sustancias
inhibidoras. Actualmente uno delosinhibidoresmas
utilizados es el éter monometilico de la
hidroquinona(MHQ)>2.

Teniendo en cuenta la importancia que tiene
garantizar la salud buca y disminuir € nivel de
caries en la pablacion infantil, los sellantes denta-
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les poseen unaatademandaen estomatologia. Sin
embargo, los sellantes autocurados y otros mate-
riales monoméricos que polimerizan por via
radicalica, como son los cementos 6seos acrilicos,
presentan problemas durante su manipulacion y
amacenamiento en climas tropicales. Es por €llo
gue € objetivo de este trabgjo hasido obtener una
variante de CUBRIDEM, sdllante dental cubano,
més estable amayores temperaturasy con tiempos
detrabgjo (TT) y defraguado (TF) adecuados, cuan-
do e producto se manipulaen ambientestropicaes
no climatizados.

Materialesy métodos

Paralapreparacion delos sellantes se utilizaron

losreactivos siguientes:
2,2-bis-[p-(2-hidroxi-3-metacril oxipropoxi)
fenil]propano (Biss=GMA) Nupol 046-4005
(FREEMAN),
Dimetacrilato detetragtilenglicol (FLUKA),
Per6xido de benzoilo (ALDRICH,
recristalizado en metanol),
N,N dimetil p-toluidina (ALDRICH),
Eter monometilico de la hidroquinona
(FLUKA).

Se prepararon diferentes formulaciones del
sdllante, variando |as concentraciones de los com-
ponentes minaritarios (PBO, DMPT y MHQ), man-
teniendo constante la composicion monomérica
BisGMA/DMATEG: /1 (p/p).

Se disefi6é un primer bloque experimental 23 en
€l cual se mantuvo fijala composicion de laBase,
donde ala mezcla monomérica se le adiciono 0.8
% de DMPT, y se redlizaron variaciones a la for-
mulacion del Diluyente modificando las concen-
tracionesde PBO y MHQ. Se estudi6 € efecto de
las variables independientes sobre las respuestas
después de un almacenamiento atemperaturas en-
tre14y 18°Cy entre 28 y 32°C.

Lasvariablesindependientes estudiadasfueron
lassiguientes:

X,: Concentracion de PB en el Diluyente
(0.6%y 0.8%),
X,: Concentracion de MHQ en €l Diluyente
(0.03%y 0.05%),
X, Temperatura de almacenamiento
(16£2°Cy 30+£2°C).

Mientras que las respuestas a analizar fueron:
Y ,: tiempo detrabajo (TT),
Y ,: tiempo de fraguado (TF).
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Se realizaron también experimentos adiciona-
les en este blogue con las siguientes condiciones:
0.7 % dePBO, 0.04 % de MHQ y ailmacenamiento
a las dos temperaturas del disefio. La estimacion
del error puro se realiz6 utilizando los resultados
de tres réplicas de las muestras en cada punto ex-
perimental.

Se realiz6 un segundo blogque experimental 23
donde se sustituy6 la variable temperatura de al-
macenamiento por ladosisde DMPT enlaBase, la
cua sevarié en dosniveles: 0.6 %y 0.8 %.

Paralaaplicacion clinicade material, esdegran
importancia que exista un tiempo suficiente entre
€l momento en que se comienzan amezclar las par-
tesy laaplicacion del producto sobrela superficie
del diente, duranteel cual no seincremente excesi-
vamente laviscosidad, yaque esteincremento oca-
sionaque disminuyalapenetracién del material en
las fosas y fisuras. Este periodo se conoce como
tiempo detrabajo. Por otraparte, unavez colocado
el material, este debe fraguar o mas répido posi-
ble, conociéndose como tiempo de fraguado aquel
desde el momento en que se comienzan a mezclar
las partes hastaque e producto endurece.

Lostiemposdetrabajoy fraguado fueron deter-
minados alatemperatura ambiente (30 = 2°C) por
un método de observacion visual que simula la
manipulacion que realiza el estomatdlogo en €
momento de aplicar e sellante. Se afade una gota
de cada una de las partes en un pozuelo de aplica-
cion. Se pone en marcha el cronémetro cuando se
anade la segunda gota. Se homogeneizala mezcla
con un explorador dental de cucharilla durante 10
segundos. Posteriormente seintroducelapuntadel
explorador en lamezclaapequefiosinterval os has-
ta que d retirarlo aparece un hilo fino de resina
entre éstey lamezcla. Este momento setomacomo
TT. Paraladeterminacion del TF se utilizaun ex-
plorador de puntafina, que seintroduce suavemente

en lamezclaacortosintervalos. Setomacomo TF
aquel cuando la dureza del material impide la pe-
netracion del explorador.

Resultadosy discusion

LanormalSO 6874:1988 establecelostiempos
de trabgjo y fraguado Optimos, para este tipo de
producto, determinados a23°Cy 37°C respectiva
mente. El tiempo de trabajo se establece como 45
s, mientras que € tiempo de fraguado no debe ex-
ceder de 5 min*. Sin embargo, a la temperatura
ambiente de Cuba (28 -32°C) la velocidad de
polimerizacion esmayor quea23°C, lo que acorta
el tiempo real de trabajo. Por estarazon, el objeti-
vo de estainvestigacion hasido lograr tiempos de
trabajo cercanos alos 45 segundos pero alatempe-
ratura ambiente de Cuba, por lo que en todos los
experimentos € mezclado de Base con € Diluyente
seredizd a estatemperatura (28-32°C). Los resul-
tados del primer disefio experimental se muestran
enlaTablal.

Se observa que todas las formulaciones ama:
cenadas por tres meses a temperatura ambiente
(30+2°C) presentan tiempos de trabgjo y fraguado
excesivamentelargos. Este comportamiento se pue-
de apreciar también en lafigural. Enlamismase
muestran |os resultados obtenidos para una de las
formulaciones alas dostemperaturas de almacena-
miento (Exp. 4y 8). Lostiempos detrabgjoy fra-
guado después de amacenamiento atemperaturas
entre 28y 32°C (TTCy TFC) presentaron aumen-
tos significativos después de dos meses, lo que li-
mita el tiempo maximo de almacenamiento atem-
peratura ambiente para estas formulaciones.

Sin embargo, paralas muestras amacenadas a
temperaturas entre 14y 18°C lostiempos (TTFy
TFF) se han mantenido estables durante los tres
meses. Con laexcepcion dd Exp. 3, cuyostiempos

Tabla 1. Resultados del disefio experimental realizado con un contenido de DMPT de 0.8%.

Exp. Variables independientes

Resultados

PBO MHQ | Temp. am.

1T TF

7 dias

2meses | 3meses | 7dias | 2meses | 3 meses

0.6% | 0.03% 16+ 2°C 28+2

28+2 38+4 89+4 85+4 9145

0.8% | 0.03% 16+ 2°C 19+2

21+2 25+3 57+4 5845 55+5

06% | 0.05% 16+ 2°C 37+4

40+2 52+3 | 138+10 | 145+10 | 150+10

0.8% | 0.05% 16+ 2°C 26+1

26+3 28+3 85+4 70+£5 755

06% | 0.03% 30+ 2°C 28+4

60+3 >180 91+9 | 12049 N/M

08% | 0.03% 30+2°C 2042

28+2 80+5 60+5 6546 | 165+11

0.6% | 0.05% 30+2°C 375

>180 N/M 143+£13 | >300 N/M

08% | 0.05% 30+ 2°C 26x1

35+3 >120 85+4 90+5 >180

O (N|o|O|™[w|N|F-

0.7 % 0.04 % 16+ 2°C 26x1

2743 33£3 86+4 80+5 8545

10 | 0.7% | 0.04% 30+ 2°C 26%3

50 >120 90+10 | 113+8 >180

N/M: No medible por polimerizacion excesivamente lenta.
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Figural. Variacién de TT y TF durante & admacenamiento a diferentes temperaturas TTC y TFC-tiempos de
trabgjo y fraguado para muestras amacenadas a 28-32 °C TTF y TFF-tiempos de trabgjo y fraguado para mues-
tras almacenadas a 14-18 °C (0.8 % de PBO, 0.05 % de MHQ y 0.8 % de DMPT).

de fraguado son excesivos préacticamente desde €

inicio, € resto delasformulacionesa16+2°C pre-
sentaTT algo més cortosquelosrequeridos parala
manipulacién del producto por e estomatdlogo, por
lo quese probé unanuevaformulacion dondelaBase
se preparé con 0.6 % de DMPT, manteniendo la
misma composicion del Diluyente. Esto origing el
segundo bloque 23, segiin se muestraen latabla 2.

Estos resultados fueron procesados por regre-
sion lineal, lo que permiti6 obtener model os cuyos
parametros de gjuste se muestran en latabla 3. Es-
tos model os mostraron un excelente gjuste, eviden-
ciado por los coeficientes de correlacion superio-
resalosvalores criticos, alin paranivelesde signi-
ficacion (a) de 0.98.

Déd andlisis de estas ecuaciones se observaque
laconcentracion de DMPT (X ,) g ercelamayor in-
fluenciasobre TTF, asi como que se obtienen ma-
yores valores de esta respuesta para el nivel maxi-
mo de MHQ (X,). Enlafigura2 seilustrael com-
portamiento de TTF versus DMPT adiferentes ni-

Tabla 2. Resultados obtenidos para dos meses de
amacenamiento entre 14 y 18°C.

PBO (X1) | MHQ (X) |DMPT (X3) | TTF | TFF
0.6 % 0.03 % 0.6 % 53 | 135
0.8 % 0.03 % 0.6 % 32 | 140
0.6 % 0.05 % 0.6 % 75 | 190
0.8 % 0.05 % 0.6 % 38 | 105
0.6 % 0.03 % 0.8 % 28 85
0.8% 0.03 % 0.8 % 21 58
0.6 % 0.05% 0.8 % 38 | 120
0.8 % 0.05 % 0.8 % 25 70

velesdel PBO.

En lafigura 2 se evidencia que a medida que
aumentael contenido de PBO disminuyeel tiempo
detrabajo después del almacenamiento a 14-18°C.
Por lo tanto, niveles méximos de PBO producen
valores de TTF por debajo de lo deseado. Para el
nivel medio de PBO y DMPT (ambos 0.7 %) y
maximo de MHQ (0.05 %), se logra un valor de
TTF que satisface las expectativas planteadas (44
S). Paraestas condiciones se pronosticaun TFF de
113 segundos. La comprobacion de estos resulta
dos sera objeto de trabaj os posteriores.

Conclusiones

El tiempo méximo de almacenamiento de las
formulaciones estudiadas a 30£2°C es de dos me-
ses, e cua puede extenderse a periodos mas pro-
longados a 16x2°C. La concentracion de N,N
dimetil p-toluidina gerce la mayor influencia so-
bre los tiempos de trabgjo y de fraguado para €
amacenamiento a16x2°C. Parad nivel medio (0.7
%) de peroxido de benzoilo y méaximo (0.05 %) de
éter monometilico de la hidroquinona, € tiempo
de trabgjo puede alcanzar un valor de 44 s cuando

Tabla 3. Ajuste estadistico de modelos.

MODELO AJUSTADO
Parametro TTF TFF
Coeficiente de correlacion (R) 0.955 0.906
Grados de libertad (f) 3 4
Nivel de significacion (a) 0.98 0.98
R critico (f, @) 0.934 0.882

Modelos TTF = 38.7 59.75X1+5.25X -10.75X3+4.75X 1 X3

TFF = 112.875-19.625X1-29.625X 3-14.125X 1 X »

77



el contenido de N,N-dimetil p-toluidinasea0.7 %.
Para estas condiciones el tiempo de fraguado serd4
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Figura 2. Influenciade laconcentracion del DMPT sobre € TTF a diferentes niveles de PBO
para 0.05 % de MHQ.

de 113 segundos.

Referencias

1. Rodriguez Miré, M.J. Etiopatogenia de la Caries

2. Bowen, R.L Compatibility of variousmaterialswith

78

Dental. Actualidad en Estomatologia. 1979; 1: 3.

oral tissues. |. The components in composite
restaurations. Journal Dental Research. 1979:58
(5):1493-1503.

Phillips, R.W., Science of Dental Materials, Ed. 8,

W.B. Saunders Company, (1982).
. 1SO 6874:1988 Dentd resin-based pit and fissure

seadants.





