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Introduccioén.

En la elaboracion de materiales dentales, las cargas utilizadas significan
aproximadamente el 70% en peso o el 50% en volumen de la formulacién, por lo que
la eleccion de las mismas es sumamente importante’.

Las particulas de tamafno pequefno proporcionan una mayor superficie y aumentan la
fraccion volumétrica de matriz polimérica que interactia con la superficie de las
particulas en comparacién con las particulas mas grandes. De este modo, las
particulas mas pequenas pueden tener efectos significativos sobre las propiedades de
los compuestos, aln a bajo contenido de carga. Sin embargo, con el fin de optimizar
estos efectos, las nanoparticulas deben estar bien dispersas en la matriz del polimero,
lo que depende de la quimica en la interfaz de la nanoparticulas y el polimero. Se ha
demostrado que se pueden preparar nanocompuestos bien dispersos de polimero
modificando organicamente la superficie de nanoparticulas inorganicas®. Moléculas
tales como silanos organofuncionales pueden ser utilizados para promover la adhesion
entre los polimeros organicos y sustratos minerales bajo una variedad de
circunstancias®.

El objetivo de este trabajo fue sintetizar silanos de cadena organica larga, para ser
utilizados en la modificacién superficial de silica.

Materiales y métodos.

Se sintetizaron dos silanos de cadena larga, con la misma estrategia de sintesis*: La
evolucion de la reaccion se siguié mediante espectroscopia FTIR (Mattson Génesis 11).
En la Figura 1 se muestra un esquema de las reacciones de obtencion.
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Figura 1. Reacciones de obtencion de silanos de cadena organica larga.

La superficie de las nanoparticulas de silica fumante Aerosil OX 50, Degusta, diametro
promedio de particula de 50 nm, area superficial de 50 m?g™, y densidad de silanoles
de 6-8 ymol/m? ®; fue modificada quimicamente mediante el uso de tres agentes de
acoplamiento, dos previamente sintetizados y uno comercial, Silano 1 (MPS), Silano 2



(HPMAS) y Silano 3 (GDMAS)®. Los polvos obtenidos se caracterizaron mediante
espectroscopia utilizando la técnica DRIFT y TGA (Shimadzu TGA-50).

Resultados y Discusion.

La sintesis de estos silanos se bas6 en la necesidad de tener silanos de cadena
organica larga, a pesar de ser polifuncionales. Los silanos polifuncionales son mas
problematicos a la hora de controlar la reproducibilidad del sistema pero la posibilidad
de estos de reaccionar con la matriz hace que se obtenga una interfase por demas
eficiente’.

En la Figura 2 se muestran los espectros del reactivo y el producto. Ambas figuras
muestran la desaparicién del pico del reactivo en 2270 cm™, correspondiente al
estiramiento del grupo isocianato lo que confima la evolucién de la reacciéon para
formar el silano. Ademas, en ambos casos, en el espectro del producto se ve la
aparicién de un pico en 1730 cm™, correspondiente al carbono carbonilico del grupo
metacrilato. También se observa, en los productos la aparicién de una banda ancha en
3370 cm™, la cual corresponderia al estiramiento N-H del grupo uretano formado®.
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Figura 2. Espectros FTIR del reactivo y los productos de las sintesis
a)Silano2 (HPMAS), b) Silano3 (GDMAS).

Una vez tratadas las particulas de Aerosil con los diferentes silanos, los polvos
obtenidos se caracterizaron mediante la técnica DRIFT, con la cual se determiné la
eficiencia de la modificacion, debido a que se apreci6é |la desaparicion del pico 3746
cm”, correspondiente a los Si-OH libres de la silice, lo cual es indicativo de la
modificacion de la superficie debido a la unién del agente de acoplamiento por medio
de la formacién de un enlace covalente con los grupos hidroxilos.

Se realizaron ensayos termogravimétricos para analizar la modificaciéon superficial y
los resultados obtenidos se resumen en la tabla 1

Muestra S graficado %o “Silano/nm’ Moles** Atmosfera
(pmol/mz) Grafteado OH finales

Silano 1 (MPS) 0.30 1.66 0.80-0.97 2.68 107 Aire
Silano 2 (HPMAS) 0.62 4.04 1.24-1.58 24210 Aire
Silano 3 (GDMAS) 0.29 2.48 0.63-0.76 2.96 10" Aire
Silano 1 (MPS) 0.24 1.6 0.77-0.93 2.8510" N,
Silano 2 (HPMAS) 0.46 3.72 1.15-1.46 2.5110° N,
Silano 3 (GDMAS) 0.24 2.43 0.62-.75 2.98 10" N,

Tabla 1. Silanos como modificadores superficales de silica Aerosil. *numero de moléculas de
silano, por nm? de silica. ** Moles de OH no reaccionados por gramo de silica.



Con respecto a la densidad o al porcentaje de grafteado, se observa que el mayor
porcentaje de grafteado fue con el Silano 2. Sin embargo, es importante tener en
cuenta que para el célculo de estos valores no se considera el peso molecular. Se
encuentra en bibliografia que la densidad de grafteado es controlada por las
interacciones estéricas entre las moléculas y la superficie de la silica’, por lo que estos
parametros deberian considerarse, ya que se usa en la modificacion superficial silanos
de cadena larga y voluminosos. Se calculé del nimero de moléculas de silano/nm?
silica. Con estos resultados se pone en evidencia que el tamafo de la molécula esta
afectando el porcentaje de grafteado, ya que se encuentran menor nimero de
moléculas del Silano 3, el mas voluminoso, por nm? de silica. Por ultimo, para tener
una mejor idea de la eficiencia de la modificacién, se realizo el calculo de los moles de
hidroxilos que quedan sin reaccionar. En todos los casos los resultados muestran que
por el método de modificacion utilizado reaccionan el mismo numero de hidroxilos
superficiales, y entonces la diferencia en la modificacion radica en la naturaleza del
silano.

Conclusiones.

1. Se sintetizaron con éxito silanos multifuncionales de cadena larga.

2. Se logr6 modificar exitosamente la superficie de la silica Aerosil, y se pudo
determinar la influencia de los modificadores y su tamafo en la modificacion.
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