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Relatorio Descritivo da Patente de Invengdo para "COMPOSI-
GAO DE SELAGEM DE CANAL DE RAIZ DENTARIA",

Campo da invencio

A presente invengao refere-se a uma composicéo de selagem de
canal de raiz dentéria curavel por polimerizagdo de adi¢do, na auséncia de
umn catalisador de polimerizagio. A composigao de selagem de canal de raiz
dentria da invengdo é fomecida na forma de uma composicdo de dois com-
ponentes.

Fundamentos da Técnica

Composicdes de selagem de canal de raiz dentaria sdo freqlen-
temente aplicadas no canal da raiz através de um canal de agulha. Devido
as pequenas dimensdes do canal de agulha, é precise que as composigoes
tenham baixa viscosidade. Alternativamente, composigdes de selagem de
canal de raiz dentaria sdo aplicadas usando lentulos ou pontas de guta per-
cha. Assim, a viscosidade deve ser baixa de modo que possam ser forma-
dos filmes finos. Independente da técnica de aplicagdo, a viscosidade do
material deve ser baixa o bastante de modo que a composigéo possa entrar
nos canais de dentina do canal da raiz.

A aplicagéo de composigdes de selagem de canal de raiz denta-
ria é verificada usando procedimentos de raios X. Devido a exigéncia de ra-
dioopacidade, as composi¢Ges precisam conter uma quantidade substancial
de um agente de enchimento radicopaco.

Composigdes de selagem de canal de raiz dentéria s&o descritas
da WO 02/13767 que divulgam nos exemplos de aplicagdo um sistema de
dois componentes pasta/pasta. O sistema de dois componentes pasta/pasta
é baseado na polimerizacéo por adigdo de quantidades equimolares de dia-
minas de baixo peso molecular e diacrilatos de baixo peso molecular, opcio-
nalmente na presenga de um diluente reativo para ajuste da viscosidade da
£OmMposigao.

No entanto, a presenca de aminas de baixo peso molecular na
composigao de selagem do canal de raiz dentéria leva a severas desvanta-

gens. Efeitos citotdxicos sdo freqlientemente observados devido a lixiviagdo
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de tais aminas do canal de raiz. Além disso, as composi¢es curadas de WO
02/13767 mostram uma consideravel solubilidade onde o problema de cito-
toxicidade é agravado e outros problemas de aplicacdo sdo criados. Final-
mente, a alta press@o de vapor de aminas de baixo peso molecular ¢ a alta
taxa de penetracio através de embalagens plasticas torna as composicoes
de WO 02/13767 probleméticas para aplicagio industrial.

Poliaminoésteres especificamente descritos em WO 02/13767
sdo altamente viscosos e exigem o uso de uma quantidade substancial de
diluente reativo para reduzir a viscosidade. No entanto, diluentes reativos
ndo podem ser polimerizados por polimerizacdo de adigdo, mas exigem a
presenga de um iniciador de polimerizagéo.

WO 02/13767 néo descreve um composto acrilato di- ou polifun-
cional ou um composto maleimida di- ou polifuncional que seja capaz de so-
frer poliadigéo.

E o problema da presente invengdo prover uma composicéo de
selagem de canal de raiz dentdria tendo baixa viscosidade, baixa citotoxici-
dade e baixa solubilidade enquanto apresenta propriedades mecanicas ex-
celentes como baixo encolhimento e ndo dando lugar a problemas de manu-
seio durante a fabricagdo e aplicagéo.

Sumério da Invencéo

Este problema é resolvido de acordo com as reivindicagoes. A
presente invencdo prové uma composicio de selagem de canal de raiz den-
taria curavel na auséncia de um iniciador de polimerizagdo, que compreende
(i) um prepolimero terminado em grupo amina tendo uma viscosidade a 23°C
de menos de 100 Pas, que é obtenivel por reagéo de

(a) um mol de um composto da seguinte formula (1)

em que

X representa um atomo de nitrogénio ou de oxigénio;
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Z representa um grupo hidrocarbdnico C,.45 alifatico saturado n-
valente ou um grupo hidrocarbdnico Ca cicloalifatico saturado divalente, os
grupos podendo conter 1 a 6 dtomos de oxigénio, que podem ser substitui-
dos por 1 a 6 grupos C14 alquila; e n representa um inteiro de 2 a 6: e

(b) pelo menos n moles de um ou mais compostos
da formula {Il)

T

| |
Ra Rb

(I

em que

A representa um grupo hidrocarbdnico C,.4¢ alifatico saturado
divalente ou um grupo hidrocarbénico Cj cicloalifatico saturado divalente,
0s grupos podendo conter 1 a 6 atomos de oxigénio e podendo ser substitui-
dos por 1 a 6 grupos Ci. alquila;

R. e Ry sdo iguais ou diferentes e representam

um &tomo de hidrogénio, um grupo Cy.¢ alquila ou um grupo Cs44
cicloalquila, que podem ser substituidos por um ou mais membros do grupo
selecionado de um grupe Cy.4 alquila, um grupo Cy.4 alcdxi, um grupo fenila e
um grupo hidrdxi;

ou de formula (Il) em combinag&o com um ou mais compostos
de formula RNH, em que R representa um grupo C1.¢ alquila ou grupo Cs.ia
cicloalquila, que pode ser substituido por um ou mais membros do grupo
selecionado entre um grupo Ci.4 alquila, um grupo Cy.4 alcdxi, um grupo feni-
la e um grupo hidréxi, efou em combinag&o com um composto di- ou polia-
minico adicional.

(ii) um composto capaz de sofrer poliadicio com o prepolimero
terminado em grupo amina (i);

(iii) 40 a 85 % em peso de uma carga para prover uma radioopa-
cidade minima de pelo menos 3 mm / mm Al

A composigéo de selagem de canal de raiz dentaria esta na for-
ma de uma composigdo de dois componentes em que um primeiro compo-

nente contém o prepolimero terminado em amina (i) e opcionalmente carga
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(iii), e um segundo componente contém o composto (ii) capaz de sofrer poli-
adicdo com o prepolimero terminado em grupo amina (i) e opcionaimente
carga (iii).

Nas formulas, X representa um atomo de nitrogénio ou de oxi-
génio.

Nas formulas, Z € um grupo hidrocarbonico C,.i¢ alifatico, satu-
rado, n-valente ou um grupo hidrocarbdnico Cs. cicloalifatico saturado diva-
lente, grupos esses que podem ser baseados em grupos alquileno lineares
ou ramificados tendo 2 a 16 4tomos de carbono, preferivelmente 4 a 10 ato-
mos de carbono, ou grupos cicloalquileno tendo 3 a 6 atomos de carbono,
preferivelmente 4 a 6 4tomos de carbonoe. Z pode ser divalente (n = 2), triva-
lente (n=3), tetravalente (n=4), pentavalente (n = 5), ou hexavalente (n = 6).
Preferivelmente Z é divalente ou trivalente. O grupo hidrocarbdnico pode ser
substituido por um ou mais grupos Cq4 alquila. Exemplos especificos dos
grupos alquila sdo metila, efila, n-propila, i-propila, n-butila, i-butila, ou t-
butila. O grupo hidrocarbénico pode conter 1 a 6 atomos de oxigénio na ca-
deia carbdnica ligando os substituintes de n-acrilato ou em uma cadeia late-
ral. Preferivelmente, o grupo hidrocarbdnico Cy.1g alifatico ou cicloalifatico &
altamente flexivel devido a presenga de ligagdes éter e & auséncia de grupos
volumosos. Em uma modalidade preferida, Z € um grupo divalente baseado
em um grupo alquila de cadeia reta que pode conter ligagdes éter. Especifi-
camente, Z pode ser um grupo Ca.g alquileno.

Na formula, A é um grupo hidrocarbdnico Ca.46 alifatico saturado
divalente ou um grupo hidrocarbénico Cs ciclealifatico saturado divalente,
grupos esses que podem ser baseados em grupos alquileno lineares ou ra-
mificados tendo 2 a 16 atomos de carbono, preferivelmente 4 a 10 atomos
de carbono, ou grupos cicloalquileno tendo 3 a 6 atomos de carbono, prefe-
rivelmente 4 a 6 4tomos de carbono. O grupo hidrocarbénico pode ser subs-
tituido por um ou mais grupos C+.4 alquila. Exemplos especificos dos grupos
alquila s3o metila, etila, n-propila, i-propila, n-butila, i-butila ou t-butila. O
grupo hidrocarbdnico pode conter 1 a 6 atomos de oxigénio na cadeia car-

bénica que liga os grupos amina ou em uma cadeia lateral. Preferivelmente
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o grupo hidrocarbdnico C,.1 alifético saturado divalente ou o grupo hidrocar-
bonico Cs cicloalifatico saturado divalente é altamente flexivel, devido a
presenca de ligagOes éter e a auséncia de grupos volumosos. Em uma mo-
dalidade preferida, A € um grupo divalente baseado em um grupo alquileno
de cadeia reta que pode conter ligagdes éter. Em uma modalidade preferida,
A pode ser -(CHz),0(CHz)20(CHa)o-.

R, e Ry podem ser iguais ou diferentes e representam um atomo
de hidrogénio, um grupo Ci. alquila ou um grupo Ca.14 cicloalquila. Exem-
plos de grupo C1.5 alquila podem incluir grupos alquila lineares ou ramifica-
dos tendo 1 a 6 atomos de carbono, preferivelmente 1 a 4 dtomos de carbo-
no, por exemplo, metila, etila, n-propila, i<isopropila, n-butila, i-isobutila, s-
butila, t-butila, n-pentila, isopentila e n-hexila. Exemplos de grupo Cs.14 ciclo-
alquila podem incluir aqueles tendo 3 a 14 atomos de carbono, por exemplo,
ciclopropila, ciclobutila, ciclopentila e ciclohexila. O grupo Cy alquila e 0 gru-
po Cs.14 cicloalquila podem opcionalmente ser substituidos por um ou mais
membros do grupo selecionado de um grupo Cq4 alquila, um grupo Ciq al-
coxi, um grupo fenila e um grupo hidroxi. Exemplos de grupo C1.4 alquila po-
dem incluir grupos alquila lineares ou ramificados tendo 1 a 4 atomos de
carbono, por exemplo, metila, etila, n-propila, isopropila, n-butila, isobutila, s-
butila, t-butila. Exemplos de grupo Ci.4 alcxi podem inciuir grupos alcox
tendo 1 a 4 atomos de carbono, por exemplo, metdxi, etdxi, n-propoxi, iso-
propdxi, n-butdxi, isobutdxi, s-butdxi e t-butdxi. Preferivelmente R, € Ry s80
hidrogénio.

Na preparagdo do prepolimero, o composto de formula () pode
ser opcionalmente usado em combinagdo com um composto amina de for-
mula RNH,, em que R representa um grupo Cq alquila ou um grupo Cs1q
cicloalquila, que pode ser substituido por um ou mais membros do grupo
selecionado entre um grupo Ci. alquila, um grupo Ci.4 alcoxi, um grupo feni-
la e um grupe hidréxi, ou um composto di- ou poliaminico adicional. A amina
da formula R,NH, efou o composto di- ou poliaminico adicional pode ser
usado para substituir até n/1,5 mol, preferivelmente n/20 a n/2 moles do

composto de formula (If) usado na reagao para preparagdoo do prepolimero,
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em que n é como definido acima. A quantidade do componente usado em
combinag&o com a diamina da férmula (Il) deve ser escolhido de modo que a
viscosidade do prepolimero ndo exceda 100 Pa’s, preferivelmente 80 Pa*s,
mais preferivelmente 20 Pa*s.

Descricdo das modalidades preferidas

Em uma modalidade preferida, a composicéo de selagem de
canal de raiz dentdria contém

(i) um prepolimero da seguinte formula (1l

em que

A representa um grupo hidrocarbdnico Co.16 alifatico saturado
divalente ou um grupo hidrocarbdnico Cs cicloalifético saturado divalente,
os grupos podendo conter 1 a 6 dtomos de oxigénio e podendo ser substitu-
idos por 1 a 6 grupos C.4 alquila;

X representa um dtomo de nitrogénio ou de oxigénio.

Z representa um grupo hidrocarbdnico Cz.1e alifatico saturado
divalente ou um grupo hidrocarbGnico Cs cicloalifatico saturado divalente,
os grupos podendo conter 1 a 6 atomos de oxigénio, e podendo ser substi-
tuidos por 1 a 6 grupos C.4 alquila; e

R1, R2, R3 e R4, que podem ser iguais ou diferentes, represen-
tam um atomo de hidrogénio, um grupo C+.4 alquila ou um grupo Cs.14 ciclo-
alquila, que pode ser substituido por um grupo C1s alquila, um grupo Ci.4
aloéxi, um grupo fenila, ou um grupo hidréxi; e x & um inteiro de 1a8;

(i) um composto capaz de sofrer poliadi¢do com 0 prepolimero
terminado em grupo amina (i);

(iii) 40 a 85 % em peso de um agente de enchimento para pro-
ver uma radioopacidade minima de pelo menos 3 mm/mm Al.

A composicgo de selagem de canal de raiz dentaria da invencéo

contém 40 a 85 % em peso de uma carga para prover uma radioopacidade
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minima de pelo menos 3 mm/mm Al A carga contém La;0s, Zr0,, BiPOy,
CaWO,, BaWQ,, SiF,, BixOs. A radicopacidade da composigéo curada da
invencdo é de pelo menos 3 mm/mm Al, preferivelmente de pelo menos 5 a
7 mm/mm Al, & no maximo da preferéncia de pelo menos 7 mm/mm Al.

Preferivelmente, a composicao de selagem de canal de raiz den-
taria da invengdo ndo contém um diluente, em particular um diluente reativo,
tendo viscosidade menor do que a viscosidade do prepolimero da invengo.
Além disso, a composico de selagem do canal de raiz dentaria néo precisa
conter um iniciador de polimerizagdo. Em uma modalidade preferida, a com-
posigdo de selagem de canal de raiz dentaria consiste essencialmente nos
componentes (i) a (fii). Uma composigéo de selagem do canal de raiz denta-
ria consistindo essencialmente nos componentes (i) a (iii) pode conter aditi-
vos comuns usados no campo da odontologia como colorantes, antibidticos
e agentes de liberagdo de fon, em uma quantidade totai de ndo mais que 2
% em peso, preferivelmente ndo mais que 10 % em peso da composicao.

Uma modalidade preferida da composigao de selagem de canal
de raiz dentaria dapresente invengdo contém 40 a 85 % em peso de um a-
gente de enchimento e 15 a 60% em peso do prepolimero com terminagéo
amina e 0 composto capaz de sofrer poliadicdo com o prepolimero com ter-
minagdo amina. O prepolimero com terminagéo amina usado na presente
invengdo é usualmente uma mistura de oligbmeros. Assim, a quantidade do
prepolimero com terminagdo amina e o composto capaz de sofrer poliadigao
com o prepolimero com terminagdo amina é calculado com base na mistura
de oligbmeros.

A composicdo de selagem de canal de raiz dentaria da invencéo
é uma composicdo de dois componentes que é misturada antes do uso. A
composicao de dois componentes é preferivelmente um sistema pd / liquido,
um sistema po / pasta, um sistema pasta / pasta ou um sistema liquido / pas-
ta. O sistema pasta / pasta ou sistema liquido / pasta pode ser aplicado por
um aplicador em que ambos 0s componentes sdo misturados por um mistu-
rador estatico.

A presente invengdo & baseada no reconhecimento de que a
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adicdo de Michael de diaminas especificas a compostos di- e oligoacrilato
especificos prové prepolimeros tendo baixa viscosidade enquanto ao mesmo
tempo elimina os problemas associados com a presenga de aminas de baixo
peso molecular. Surpreendentemente, a cinética de reagdo da adicdo de
Michael de diaminas com acrilatos difere da cinética de reagdo de outras
reagbes de adi¢do de aminas de modo que os produtos de reagdo ndo séo
materiais reticulados ou materiais de alto peso molecular altamente visco-
s0s, mas prepolimeros ndo-reticulados tendo baixa viscosidade. Parece que
a diferenca das velocidades de reagéo entre aminas primarias e secundarias
com compostos acrilato € a base para a possibilidade de obtencdo das com-
posicdes da presente invencdo. Com base na cinética de reago especifica
de aminas priméarias da presente inven¢ao, o teor de aminas primarias resi-
duais no prepolimero ou na composicdo de selagem de canal de raiz denta-
ria da presente invencdo é substancialmente reduzido quanto comparado a
sistemas usando grupos terminais funcionais que mostram a mesma reativi-
dade perante aminas primarias e secundarias, ver J. Klee, H.-H. Horhold, J.
Raddatz; Acta Polymerica, 41 (1990) 557-560; "Telechele Prepolymere aus
DGEBA und disekundédren Diaminen. Unvernetzte Epoxid-Amin-
Additionspolymere, 29."; J.E. Klee; Acta Polym. 45 (1994) 73-82; "Telechelic
prepolymers and macromonomers by step growth processes” (39); J. E. Kle-
e, R.-E Gritzner, H-H. Horhold; Macromol. Chem. Phys. 197 (1996) 2305 -
2323; polimeros de adigdo arilamina linear / bis-2,2-[4-(2,3-epoxipropoxi)-
fenillpropano - sintese e propriedades. Polimeros de adigdo epoxido-amina
ndo-reticulados, 44". Aminas primarias reagem com muitc mais rapidez
quando comparadas as aminas secundarias, em particular na reagdo com
acrilatos ou acrilamidas di- ou polifuncionais ou bis- ou polimaleimidas.

O prepolimero contido na composi¢do de selagem de canal de
raiz dentaria da presente invengao tem uma viscosidade a 23°C de menos
de 100 Pa*s. Preferivelmente, a viscosidade do prepolimero fica na faixa de
1 a 80 Pa*s, mais preferivelmente de 1 a 20 Pa*s. Se a viscosidade for alta
demais, entdo sera dificil aplicar a composigéo através do canal de uma agu-

Iha. Se a viscosidade for baixa demais, entdo sera dificil manusear a compo-
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sicao.

A composicdo de selagem do canal de raiz dentaria da presente
invencéo é curavel na auséncia de um iniciador de polimerizag&o. Mecanis-
mo de cura ¢ baseado em uma reagdo de adigo entre o prepolimero termi-
nado em amina (i) e um composto capaz de sofrer poliadigdo com o prepo-
limero terminado em amina (i). O composto capaz de sofrer poliadigao com o
prepolimero terminado em amina (i) é um acrilato di- ou polifuncional, ou ma-
leimida di- ou polifuncional. Acrilatos di- ou polifuncionais e maleimidas di- ou
polifuncionais séo preferidas com relacao a seletividade na reagdo com gru-
pos de aminas primarias e secundarias. O composto capaz de sofrer poliadi-
¢4o com o prepolimero terminado em amina (i) pode ser igual ou diferente
do composto definidos pela formula (i) em que X e Z séo como definido aci-
ma € n representa um inteiro de 2 a 6.

O uso dos prepolimeros terminados em amina especificos elimi-
na ou pelo menos reduz fortemente os problemas associados com aminas
de baixo peso molecutar. Além disso, & surpreendente que o uso de prepo-
limeros especificos proporcione uma composigdo de selagem de canal de
raiz dentaria com baixa viscosidade. Para isto, é essencial que sejam evita-
das porges rigidas dos prepolimeros.

As composicGes da presente invengio podem ser aplicadas a
um canal de raiz usando técnicas convencionais. Especificamente, as com-
posigies da presente invengdo podem ser aplicadas por meio do canal de
uma seringa no canal da raiz. Além disso, as composigdes da presente in-
vengéo podem também ser usadas para a fabricagéo de cones de canal de
raiz pré-fabricados. Se cones feitos a partir das composicbes da invengéo
sdo usados em combinagdo com a composicédo de selagem de canal de raiz
dentaria da invengéo respectiva, compatibilidade dos cones com a composi-
¢édo de selagem podem ser garantidas, sendo obtido um selo estanque. O
produto curado obtido com a composigdo de acordo com a inveng&o possui
propriedades mecénicas superiores, em particular no que diz respeito a fle-
xibilidade que é essencial para a aplicagio como composicéo de selagem de

canal de raiz.
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Agora, sera divulgado o processo geral para preparagéo de um
prepolimero terminado em amino. O prepolimero pode ser obtido reagindo

(a) um mol de um composto da seguinte férmula (1)

em que X e Z sdo como definidos acima e n representa um inteirode 2 a 6; e

(b) pelo menos n moles de um ou mais compostos da seguinte formula (1)

(1)
em que A, R; e Ry, sdo como definidos acima

A reagdo pode ser realizada na auséncia de um solvente ou na
presenca de um solvente adequado. A temperatura da reagéo fica preferi-
velmente na faixa de 10°C a 150°C, mais preferivelmente na faixa de 20°C a
80°C. O tempo de reagédo depende da temperatura e da reatividade do sis-
tema de reacdo e fica usualmente na faixa de horas por vérios dias.

O término da reagdo pode ser verificado por métodos conven-
cionais como espectro IV onde o final da reagdo é alcangado quando todas
as ligagdes duplas carbono-carbono de acrilico desapareceram. No caso em
que a reaco ¢ realizada na auséncia de um solvente, os prepolimeros obti-
dos pela reacio de compostos {I) e (Il) podem ser usados como estdo sem
processamento adicional da mistura de reagdo. Na preparacéo do prepoli-
mero, o composto de formula (Il) pode ser usade em combinagao com uma
amina da formula R;NH, em que R, é como definido acima. A amina da for-
mula R;NH; pode ser usada para substituir de n/10 a n/2 moles do composto
de formuta (1) usado na reagéo para preparagdo do prepolimero.

A presente invencdo sera agora explicada com referéncia a e-
xemplos especificos. Viscosidades dindmicas foram medidas usando um
redmetro Bohlin CS50 a 23°C.
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Exemplos

Exemplo 1
Em um frasco de 250 ml equipado com agitador e condensador

22,955 g (154,88 mmoles) de 2,2-(etilenodidxi)-dietileno amina, 15,350 ¢
(77,44 mmoles) diacrilato de butanodiol foram homogeneamente misturados
e agitados a 20 a 25°C por 3 dias. Depois disso néo foram mais encontradas
duplas ligagdes no espectro IV a 1609 e 809 cm’'. Rendimento: 37,764 ¢
(100 % d. Th), n 23°C = 5,865 + 0,148 Pa”s (apos estocagem por 1 més em
temperatura ambiente).

2,036 g (4,197 mmoles) do prepolimero preparado foram homo-
geneamente misturados com 2,149 g (4,197 mmoles) de bisfenol A diacrilato
etoxilado (SR-601, Sartomer) e reagidos a 37°C. A mistura tem um tempo de
gel de 3 horas a 37°C.

Exemplo 2

Em um frasco de 250 ml equipado com agitador e condensador
15,000 g (77,19 mmoles) de 3,(4),8,(9)-bis(aminometil Hriciclo-5.2.1.0 28.
decano, 11,441 g (77,19 mmoles) de 2,2-(etilenodioxi)-dietileno amina e
15,301 g (77,19 mmoles) de diacrilato de butanodiol foram homogeneamente
misturados e agitados por 3 dias & temperatura ambiente. Depois disso, néo
foram mais encontradas duplas ligagbes no espectro IV a 1609 e 809 em’”.
Rendimento : 41,742 g (100 % d. Th), n 23°C = 9,815+ 0,174 Pa’s.

2586 g (4,782 mmoles) do prepolimero preparado foram homo-
geneamente misturados com 2,449 g (4,782 mmoles) de bisfeno! A diacrilato
etoxilado (SR-601, Sartomer) e reagidos a 37°C. A mistura tem um tempo de
gel de 6 a 16 horas a 37°C e se torna sdlido.

Exemplo de Aplicago 1 (P6 / Liquido)

1,000 g de prepolimero terminado em amina preparado por rea-
¢éo de adigdo de 2,2-(etilenodioxi)dietileno amina e diacrilato de butanodiol
do exemplo 1 e 3,050 g de um pd composto de diacrilato de ciclohexano di-
metanol {12,594% em peso), tungstato de calcio (50,174% em peso), e oxido
de zircnio (12,544% em peso) foram homogeneamente misturados e poli-

merizados por 3 horas.
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Exemplo de Aplicacéo 2 (Pasta / Pasta)

Pasta de acrilato: 5,000 g (9,77 mmoles) de diacrilate de bisfenol
A (SR-601, Sartomer), 9,917 g de tungstato de calcio, 2,479 g de Oxido de
zircdnio, 0,050 g de arosil A 200 e 0,025 g de 6xido de ferro (1) foram ho-
mogeneamente misturados.

Pasta de prepolimero: 4,830 g (9,77 mmoles) de prepolimero
terminado em amina de acordo com o exemplo 6, 9,500 g de tungstato de
célcio, 2,375 g de Oxido de zirconio e 0,536 g de arosil A 200 foram homo-
geneamente misturado.

Imediatamente antes da aplicagdo, 1,00 g da pasta de acrilato e
0,987 da pasta de amino-prepolimero foram misturados homogeneamente e
polimerizados a 37°C por 3 horas.

Exemplo de Referéncia

Em um frasco de 250 ml equipado com agitador e condensador
25,000 g (128,70 mmoles) de 3,(4),8,(9)-bis(aminometil)-triciclo-5.2.1.0 2%
decano, 12,755 g (64,35 mmoles) de diacrilato de butanodiol foram homoge-
neamente misturados e agitados a 20 a 25°C por 3 dias. Depois disso, néo
foram mais encontradas duplas ligagdes no espectro IV a 1609 e 809 cm™.
Rendimento : 37,764 ¢ (100 % d. Th),  23°C = 7157 + 100 Pa*s {apts esto-
cagem por 1 més em temperatura ambiente).

2,127 g (3,624 mmoles) do prepolimerc foram homogeneamente
misturados com 0,716 g (2,416 mmoles) de triacrilato de trimetilol propano e
reagidos a 37°C. A mistura tem um tempo de gel de 30 minutos a 37°C.

O prepolimero tem uma viscosidade que néo ¢ adequada para a
aplicagdo como composigdo de selagem de canal de raiz. Este exemplo
mostra que o produto de reagdc de dois moles de uma diamina descrita no
exemplo de aplicagdo 1 de W002/13767 e um mol de um diacrilato prové um
prepolimero tendo viscosidade excessiva. No caso do produto de reagao de
quantidades equimolares de uma diamina e de um diacrilato como descrito
no exemplo de aplicagdio 1 de W0O02/13767, a viscosidade do produto poli-

meérico sera ainda maior.
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REIVINDICAGOES
1. Composigao de selagem de canal de raiz dentaria curavel na
auséncia de um iniciador de polimerizacdo que compreende
(i) um prepolimero terminado em grupo amina tendo uma visco-
sidade a 23°C de menos de 100 Pa s, que é obtenivel por reagao de

(a) um mol de um composto da seguinte férmula (1)

Z\Fx/u\/ ]

(1)

N

em que

X representa um atomo de nitrogénio ou de oxigénio;

Z representa um grupo hidrocarbdnico C,.4¢ alifatico saturado n-
valente ou um grupo hidrocarbdnico Cs.¢ cicloalifatico saturado divalente, os
grupos podendo conter 1 a 6 atomos de oxigénio, podendo ser substituidos
por 1 a 6 grupos C1.4 alquila; e n representa um inteiro de 2 a 6; com

(b) pelo menos n moles de um ou mais compostos

da férmula (II)

(i)

em que

A representa um grupo hidrocarboneto C,.1¢ alifatico saturado
divalente ou um grupo hidrocarboneto Cs¢ cicloalifatico saturado divalente,
os grupos podendo conter 1 a 6 atomos de oxigénio e podendo ser substitu-
idos por 1 a 6 grupos C1.4 alquila;

Ra e Rp s@o iguais ou diferentes e representam

um atomo de hidrogénio, um grupo C1.s alquila ou um grupo Cj.14
cicloalquila, que pode ser substituido por um ou mais membros do grupo
selecionado de um grupo C14 alquila, um grupo C1.4 alcéxi, um grupo fenila e
um grupo hidréxi;

ou de féormula (Il) em combinagdo com um ou mais compostos
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de férmula RNH2, em que R representa um grupo C46 alquila ou grupo Ca.14
cicloalquila, que pode ser substituido por um ou mais membros do grupo
selecionado entre um grupo Ci4 alquila, um grupo Ci.4 alcéxi, fenila e um
grupo hidréxi, e/ou em combinagdo com um composto di- ou poliaminico a-
dicional.

(i) um composto acrilato di- ou polifuncional ou um composto
maleimida di- ou polifuncional capaz de sofrer poliadicdo com o prepolimero
terminado em grupo amina (i);

(iii) 40 a 85 % em peso de um agente de enchimento para pro-
ver uma radioopacidade minima de pelo menos 3 mm/ mm Al;

a referida composicéao estando na forma de uma composi¢ao de
dois componentes em que um primeiro componente contém o prepolimero
terminado em amina (i) e opcionalmente agente de enchimento (iii) € um se-
gundo componente contém o composto (ii) capaz de sofrer poliadigdo com o
prepolimero terminado em grupo amina (i) e opcionalmente carga (iii).

2. Composicéao de selagem de canal de raiz dentaria de acordo
com a reivindicagdo 1, em que a composi¢do contém um prepolimero da

seguinte formula (lII)

. ? .
A.\ /\/[\ I )’l\/\ A\
H{?J/{/ N X~ % rlxl/}x/ NH
R1 R2

(i R3 R4

em que

A representa um grupo hidrocarbdnico Cy.¢¢ alifatico saturado
divalente ou um grupo hidrocarbénico Cs.¢ cicloalifatico saturado divalente,
os grupos podendo conter 1 a 6 atomos de oxigénio e podendo ser substitu-
idos por 1 a 6 grupos C1.4 alquila;

X  representa um atomo de nitrogénio ou de oxigénio.

Z representa um grupo hidrocarbénico C,.4¢ alifatico saturado
divalente ou um grupo hidrocarbénico Cs.¢ cicloalifatico saturado divalente,
os grupos podendo conter 1 a 6 &tomos de oxigénio, e podendo ser substitu-

idos por 1 a 6 grupos C1.4 alquila; e
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R1, R2, R3 e R4, que podem ser iguais ou diferentes, represen-
tam um atomo de hidrogénio, um grupo C14 alquila ou um grupo Cj.14 ciclo-
alquila, que pode ser substituido por um grupo Cq4 alquila, um grupo Ci.4
alcoxi, um grupo fenila, ou um grupo hidréxi; e x é um inteiro de 1 a 8;

(i) um composto acrilato di- ou polifuncional ou um composto
maleimida di- ou polifuncional capaz de sofrer poliadicdo com o prepolimero
terminado em grupo amina (i);

(iii) 40 a 85 % em peso de um agente de enchimento para pro-
ver uma radioopacidade minima de pelo menos 3 mm/mm Al.

3. Composicédo de selagem de canal de raiz dentaria de acordo
com a reivindicagao 2, em que

A  representa uma cadeia hidrocarbénica C,.1¢ alifatica satu-
rada divalente que pode conter 2 a 4 atomos de oxigénio e que pode ser
substituida por 1 a 6 grupos C1.4 alquila.

4. Composic¢ao de selagem de canal de raiz dentaria de acordo
com a reivindicacéao 1, em que

A representa -(CH2)2O(CH2)20(CHz),-

5. Composigédo de selagem de canal de raiz dentaria de acordo
com qualquer uma das reivindicagbes precedentes em que Z representa
uma cadeia hidrocarbdnica Cy.¢ alifatica saturada divalente que pode ser
substituida por 1 a 6 grupos C1.4 alquila.

6. Composicédo de selagem de canal de raiz dentaria de acordo
com qualquer uma das reivindica¢gdes precedentes, em que Z representa um
grupo C,. alquileno.

7. Composigédo de selagem de canal de raiz dentaria de acordo
com qualquer uma das reivindicagdes precedentes, em que X representa um
atomo de oxigénio.

8. Composicédo de selagem de canal de raiz dentaria de acordo
com qualquer uma das reivindicagdes precedentes, em que X representa um
atomo de nitrogénio.

9. Composicédo de selagem de canal de raiz dentaria de acordo

com qualquer uma das reivindicagbes precedentes, em que R1, R2, R3 e R4
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séo iguais e preferivelmente um atomo de hidrogénio.

10. Composicao de selagem de canal de raiz dentaria de acordo
com qualquer uma das reivindicagbes precedentes, em que R1, R2, R3 e R4
séo selecionados entre um atomo de hidrogénio, um grupo Ci4 alquila que
pode ser substituido por um grupo fenila, um grupo hidréxi ou um grupo ami-
no.

11. Composicao de selagem de canal de raiz dentaria de acordo
com qualquer uma das reivindicagdes precedentes, em que o agente de en-
chimento contém LayO3, ZrO,, BiPO4, CaWO,4, BaWO,, SrF,, BixOs.

12. Composicao de selagem de canal de raiz dentaria de acordo
com qualquer uma das reivindicagbes precedentes, em que a composicao
de dois componentes é um sistema pd/liquido ou um sistema pasta / pasta.

13. Composicao de selagem de canal de raiz dentaria de acordo
com qualquer uma das reivindicagbes precedentes, contendo um prepolime-
ro da seguinte formula:

0

HZN/\/O\/\O/\PH/'\/U\O

H
O\{]/\/N\/\O/\(O\/ﬂX\NH:

o)
em que x é como definido acima.

14. Composicao de selagem de canal de raiz dentaria de acordo
com qualquer uma das reivindicagées precedentes, em que o prepolimero
terminado em amina é obtenivel por reagéo de

(i) um mol de um composto da seguinte férmula (IV)

(V)
em que X e Z sdo como definidos na reivindicagao 2,

(ii) pelo menos dois moles de um ou mais compostos da seguinte formula
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Ra Rb
(I

em que A é como definido na reivindicagéo 2 e Ra e Rb sao iguais ou dife-
rentes e representam um atomo de hidrogénio, um grupo C4.4 alquila ou um
grupo Cas.14 cicloalquila, que podem ser substituidos por um grupo C1.4 alqui-
la, um grupo fenila ou um grupo hidréxi, e

(iii) opcionalmente um composto amina de férmula RNH,, em
que R representa C alquila ou um grupo Cs.14 cicloalquila, que pode ser
substituido por um ou mais membros do grupo selecionado de um grupo Ci.4
alquila, um grupo Ci4 alcoxi, um grupo fenila e um grupo hidréxi ou um

composto di- ou poliamina.
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RESUMO
Patente de Invencdo: "COMPOSIGAO DE SELAGEM DE CANAL DE RAIZ
DENTARIA".

A presente invengéo refere-se a uma composi¢ao de selagem de
canal de raiz dentaria curavel por polimerizagao de adi¢do, na auséncia de
um catalisador de polimerizagao. A composi¢cao de selagem de canal de raiz
dentéria da invengéo é fornecida na forma de uma composigédo de dois com-
ponentes, em que um primeiro componente contém o prepolimero terminado
em amina (i) e opcionalmente agente de enchimento (iii)) e um segundo
componente contém o composto (ii) capaz de sofrer poliadigdo com o prepo-

limero terminado em grupo amina (i) e opcionalmente agente de enchimento

(iii).
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