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OZET

UC FARKLI KOMPOZIT MATERYALIN MONOMER SALIMINA YAPAY
YASLANDIRMANIN ETKIiSININ YOKSEK PERFORMANSLI SIVI
KROMATOGRAFI iLE DEGERLENDIRILMESI

Amac: Bu ¢alismanin amaci, ii¢ farkli kompozit materyalden salinim yapan artik
monomer miktarina yapay yaslandirmanin etkisini Yiiksek Performansli Likit

Kromatografi teknigi (HPLC) ile 6lgmektir.

Materyal ve Metot: Arastirmada indirekt posterior kompozit, posterior
kompozit ve mikrohibrit kompozit olmak iizere 3 farkli kompozit materyali kullanildi.
Her kompozit materyalinden lcm capinda 3mm yiiksekliginde silindir seklinde 60
ornek hazirlandi. Indirekt posterior kompozit materyaller iireticinin talimatina gére
polimerize edildi. Agiz ortaminda olusabilen sicaklik farkliliklarini taklit edebilmek
amaciyla orneklere 1s1 dongiisii cihazi kullanilmistir. Is1 dongiisii islemi sonras1t HPLC
cihaz1 ile arttk monomer miktar1 Slciildii. Indirekt posterior kompozit materyalinde
Bisphenol A ethoxtylate dimetachrylate (Bis-EMA) ve Urethane dimethacrylate
(UDMA), posterior kompozit materyalinde Bis-EMA,  mikrohibrit kompozit
materyalinde Bis-EMA ve Triethylene glycol dimethacrylate (TEGDMA) incelendi.

Bulgular: UDMA ve TEGDMA monomerleri salim miktarlar1 1s1 dongiist
diizeyleri agisindan istatistiksel olarak incelendiginde lineer bir artis gosterdigi saptandi
(p<0,05). Posterior kompozitteki Bis-EMA monomeri salim miktarlar1 1s1 dongiisii

diizeyleri agisindan incelendiginde kiibik bir degisim gosterdigi belirlendi (p<0,001).

Sonu¢: Kompozit rezinlerin artik monomer salim miktar1 karsilagtirildiginda,
indirekt yontemde kullanilan ilave polimerizasyon isleminin artik monomer salimini

azaltt1g1, yapay yaslanmanin etkisiyle ise arttig1 gozlenmistir.

Anahtar Kkelimeler: kompozit; monomer; 1s1 dongiisii; yliksek performanslt likit

kromatografi (HPLC); yaslandirma

Dt. Ugur TOKAY, Doktora Tezi

Ondokuz Mayis Universitesi - Samsun, Haziran-2014
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ABSTRACT

EVALUATION WITH HIGH PERFORMANCE LIQUID
CHROMATOGRAPHY ANALYSIS OF EFFECT OF ARTIFICIAL AGING TO
MONOMER RELEASING FROM THREE DIFFERENT COMPOSITES
MATERIALS

Aim: The aim of this study, to measure effect of thermal cycling on amount of
monomer releasing from three different composite materials by HPLC analyzing

method.

Material and Method: Three different composite materials, which are inlay
composite, posterior composite and micro-hybrid composite were used. Sixty cylinder
specimens which have dimensions approximately 1 cm wide (diameter) and 3 mm depth
were prepared. Inlay composite material was polymerized according to manufacturers’
instructions. Thermal cycling device was used with the aim of can be simulate thermal
differences which occur in the mouth media. Monomer was analyzed with HPLC device
after thermal cycling process. As monomer amount of Bisphenol A ethoxtylate
dimetachrylate (Bis-EMA) and urethane dimethacrylate (UDMA) in inlay composite
material, amount of Bis-EMA in posterior composite material, amount of Bis-EMA and
triethyleneglycol dimethacrylate (TEGDMA) in micro-hybrid composite material were

investigated.

Results: In terms of monomer release of thermal cycles levels showed a linear
increase in UDMA and TEGDMA (p<0.05). In terms of thermal cycles levels, Bis-

EMA released from posterior composite was showed a cubic change (p<0.001).

Conclusion: When compared to the amount of residual monomer of composite
resins, we observed that using additional polymerization process in the indirect method
reduced release of residual monomer and release of residual monomer was increased

with effect of artificial aging.

Keywords: aging; composite; monomer; high performance liquid

chromatography (HPLC); thermal cycling

Dt. Ugur TOKAY, Ph.D. Thesis

Ondokuz Mayis University - Samsun, June-2014
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SiIMGE ve KISALTMALAR

: Yiizde isareti

: Santigrat Derece

: Kiigtiktiir

: Biiytiktiir

: Amerika Bilesik Devletleri

: Bisphenol A Dimethacrylate

: Bisphenol A ethoxtylate dimetachrylate

: Bisphenol A Glycol Dimethacrylate

: Bisphenol A

: Diode Array Dedector

: Dakika

: Elektrokimyasal Dedektor

: Endocrine-disrupting chemicals

: Ethylene Glycol Dimethylacrylate

: Floresans Dedektorii

: Fourier transform infrared spectroscopy

: Gas Chromotography/Mass Spectrometry
: Gram/mol birimi

: Yiiksek performansl Likit Kromatografi

: International Organization for Standardization
: Joule/santimetrekare

: Kilopascal

: Liquid Chromotography/Mass Spectrometry
: Light Emiting Diode

: Limit of Detection,

: Limit of Quantification

: Multiple Internal Reflection Spectroscopy
: Milimetre

: Methyl Methacrylate

: Megapascal

: Nanometre
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NMR : Nuclear magnetic resonance

p : Onem Diizeyi

pH : Power of Hydrogen

psi : Basing birimi

QTH : Quartz Tungsten Halogen

RI : Kirilma Indisi Dedektérii

RT : Retention time

sn : Saniye

SS : Standart sapma

TCD : Iletkenlik Dedektorii
TEGDMA : Triethylene Glycol Dimethylacrylate
UDMA : Urethane Dimethylacrylate
uv : Ultraviolet Spectrophotometry
pg/ml : Mikrogram/mililitre

pm : Mikrometre
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1. GIRIS

Dis hekimliginde kullanilan kompozit materyaller sadece 6n dislerde degil arka
dislerin restorasyonunda da hekimler ve hastalar tarafindan tercih edilmeye
baslanmistir. Ayrica son yillarda kompozit materyallerde biiyiik gelismeler meydana
gelmistir. Kompozit materyallerin fiziksel ozellikleri, kimyasal ozellikleri, klinik
ozellikleri ve biyouyumluluklar1 gelistirilmistir (Tanaka ve ark., 1991; Ortengren ve

ark., 2001; Mitra ve ark., 2003; Koyuturk ve ark., 2013)

Kompozit materyallerin polimerizasyon islemi sirasinda tam olarak polimerize
olmadiklar1 bilinmektedir (Koran ve Kurschner, 1998; Moon ve ark., 2004; Kramer ve
ark., 2008). Ozellikle posterior bolgedeki asir1 madde kaybi olan dislere yerlestirilen
kompozitin tam olarak polimerize olmadigi diisliniildiigiinde, polimerize olmayan
monomerlerin ortama salmmasmin biyolojik olarak ©Onemi ortaya c¢ikmaktadir
(Koyuturk ve ark., 2013). Polimerize olmayan artik monomerlerin biyolojik a¢idan 6n
veya arka dislerinde asir1 madde kaybi olan ¢ocuk hastalarda daha da fazla 6nem

tagimaktadir.

Cocuk hastalarda kullanilan direk kompozit materyallerinin; uygulanmasinda
ortamin izolasyonun saglanamamasi, c¢alisma siiresinin kisitli olmasi, hastalarla
kooperasyon gii¢liigiiniin olmas1 ve polimerizasyonun tam olarak gerceklesmemesi gibi
problemlerden dolayr indirek kompozitler yapilmasi daha uygun olacag
diisiiniilmektedir (Davidson ve ark., 1984; Dietschi ve ark., 1995; Lynde ve ark., 1996;
Koyuturk ve ark., 2013). Indirekt kompozit materyallerin agiz ici calisma siirelerinin
kisa olmasi ve polimerize olmayan monomerlerin miktarinin digerlerine gore az

olmasindan dolay1 ¢cocuk hastalarda daha uygun bir materyal olabilir.

TEGDMA, UDMA, Bis-GMA ve Bis-EMA’y1, polimerize olmus
kompozitlerin artik monomer olarak ortama saldiklar1 bilinmektedir (Wataha ve ark.,
1994; Spahl ve ark., 1998). Bu salinan artik monomerlerin agizdaki ortam sartlarindan,
polimerize etmek i¢in kullanilan 151k kaynaginin giicii veya uygulama siiresinden
etkilendigi gozlenmistir. Son yillarda artik monomerin hangi zamanlarda, ne kadar,
hangi tiirden monomerlerin salindig1 iizerine farkli calismalar yapilmistir. Yapay

yaslandirma metotlar1 olarak farkli soliisyonlarda bekletme yontemleri uygulanmistir.



Bu c¢alismanin amaci; dis hekimliginde kullanilan mikrohibrit, posterior ve
indirekt posterior kompozit materyallerin yapay yaslandirma sonrasinda artik monomer

miktarlarin1 Yiiksek Performansh Likit Kromatografi cihazi ile 6lgmektir.



2.  GENEL BILGILER

Dis hekimliginde amaglarina gore kullanim yerleri farkli pek ¢ok dolgu
materyalleri bulunmaktadir. Fiziksel ve kimyasal 6zellikleri birbirlerinden farkli, direkt
ve indirekt olarak kullanilan restorasyon materyalleri kullanilmaktadir (Sakaguchi,
2012). Direkt dolgu materyalleri; dental amalgam dolgular, cam-iyonomer dolgular,
rezin-iyonomer dolgular, kompomerler ve kompozit rezin materyallerdir. indirekt dolgu

materyalleri ise inley ve onley dolgu materyalleridir (Pascon ve ark., 2006; Sakaguchi,

2012).

2.1. Kompozitler Rezinler

Dis hekimliginde yaygin olarak kullanilan kompozit dolgu materyalleri akrilik
monomerlerden olugsmaktadir. Bunlar, dis protezi yapiminda kullanilan akrilik rezinler
ile benzer yapidadir. Glinlimiizde doldurucusuz akrilik rezinlerin yerine organik rezin ve
inorganik doldurucularin karisimi ile olusan kompozit materyaller kullanilmaktadir
(Burke ve ark., 1991; Hervas-Garcia ve ark., 2006; Sakaguchi, 2012).

Kompozit materyal, farkli yapi1 ve ozellikleri olan yapilarin karigimi ile
sekillenen en az iki farkli fazdan olusan bir {iriindiir. Kompozit materyallerin iki ana
bileseni rezin faz ve gliglendirilmis dolduruculardir. Rezinin 6nemli 6zelligi uygun
sicaklikta ve kisa zamanda sekil verilebilme yeteneginin olmasidir. Kompozit
materyallerde kullanilan rezinler metakrilat monomerlerdir. Metakrilatlar daha 6nceki
materyallerde siklikla kullanilirken giiniimiizde dimetakrilatlar kullanilmaktadir.
Doldurucularin énemli 6zellikleri; rijidite, sertlik, dayanim ve diislik termal genlesme
katsayisidir. Ek olarak doldurucu oranmi artirilirsa kompozit materyalin kontraksiyon
biiziilmesi azalmaktadir. Doldurucunun etkisi tipine, sekline, biiyiikliigiine ve miktarina
baglidir (Burke ve ark., 1991; Hervas-Garcia ve ark., 2006; Sakaguchi, 2012).

Knock ve Glen 1951°de ilk olarak doldurucu partikiil igeren kompozit
materyalin patentini almuslardir. Ik olarak kullamlan kompozitlerde polimerizasyon
biiziilmesinin fazla olmasi ve 1s1 genlesme katsayilarinin disle uyumlu olmamasi sonucu
marjinal sizint1 ve sekonder ciiriikkler meydana gelmistir. Kompozit materyalin sertlesme
reaksiyonu sirasinda olusan artik monomerler pulpa ve dis ¢evre dokularda meydana
getirdigi reaksiyonlar sonucunda biyouyumluluk yoniinden tartisilmaktadir (Eliades ve

ark., 1995; Gioka ve ark., 2005).


Uğur TOKAY



2.1.1. Kompozit Rezinlerin Yapisi

Kompozit rezinler dort ana komponentten meydana gelirler (Sakaguchi, 2012);
1. Organik polimer matriks

2. Inorganik doldurucular

3. Baglayici ajanlar
4

Baslatici-hizlandirict sistem

Organik Polimer Matriks: Recine matriks olarak bilinen kompozit
materyalin monomer yapisini igeren bilesenidir. Polimerizasyon sirasinda aktive olarak
rijit bir polimere donligmektedir. Yaygin olarak kullanilan kompozit materyallerin
organik polimer matriksleri dimetakrilat monomerlerinden olugmaktadir (Sakaguchi,
2012). 1962 yilinda Bowen isimli arastirmaci tarafindan gelistirilen Bis-GMA ¢ok sik
kullanilmaktadir (Bowen, 1963). Son yillarda, en sik kullanilan monomerler ise Bis-
GMA, UDMA ve TEGDMA’dir (Lee ve ark., 1995; Shajii ve Santerre, 1999; Jaffer ve
ark., 2002; Gladwin ve Bagby, 2004).

Gliniimiizde siklikla kullanilan Bis-GMA, tek olarak veya UDMA gibi
monomerler ile kombine olarak kullanilan standart kompozitlerin hacimsel olarak
yaklasik %20’sini olusturmaktadir (Hervas-Garcia ve ark., 2006). Molekiil agirlig
diisilk ve yiiksek viskoziteye sahip olan Bis-GMA polimerizasyon biiziilmesini
artirmaktadir. Bis-GMA 'nin alternatifi olarak diisiik viskoziteye sahip olan Bisphenol A
Dimethacrylate (Bis-DMA), Ethylene Glycol Dimethylacrylate (EGDMA), TEGDMA,
Methyl Methacrylate (MMA) veya UDMA gibi monomerler kullanilmaktadir (Hervas-
Garcia ve ark., 2006; Sakaguchi, 2012).

Inorganik Doldurucular: Doldurucular kompozit materyalin mekanik ve
fiziksel Ozelliklerini gelistirmek icin kullanilmistir. inorganik doldurucular, termal
genlesmenin kotii  etkilerini ve polimerizasyon biiziilmesini azaltirlar. Ayrica
radyoopasiteyi, uygulamada kolaylig1 ve estetik ozellikleri olusmasini saglar (Hervas-
Garcia ve ark., 2006; Sakaguchi, 2012). Kompozit materyallerin siniflandirilmasi
genellikle icerisinde bulundurduklart doldurucu partikiil biiyiikliklerine gore
yapilmaktadir. Kompozitlerde kullanilan partikiillerin biiytikliikleri 20-30pm (makro),
0,04-0,2pm (mikro) ve 0,4-3um (mikrohibrit) seklinde siralanabilir (Sakaguchi, 2012).



Inorganik doldurucular olarak silikon dioksit, boron silikat ve lityum
aliminyum silikatlar siklikla kompozitlerin igerisinde kullanilmaktadir (Hervas-Garcia
ve ark., 2006; Sakaguchi, 2012). Ayrica baz1 kompozitlerde radyoopakligi saglamak
icin baryum, stronsiyum, ¢inko, aliiminyum veya zirkonyum kullanilmistir (Xu, 1999;
Hervas-Garcia ve ark., 2006; Sakaguchi, 2012).

Baglayic1 Ajanlar: Kompozit materyalin basarili 6zelliklerinin olabilmesi igin
organik polimer matriks ile inorganik doldurucular arasinda baglantinin ¢ok iyi olmasi
gereklidir. Bu baglanti kompozit iireticileri tarafindan farkli sekillerde yapilmasina
ragmen kompozitlerde siklikla kullanilan organik silikon olarak adlandirilan “silanlar’’

kullanilmaktadir (Sekil 1)(Sakaguchi, 2012).

Gl CH,
CHSO_SIi\/\/O CHO—SI A\~
OCHs o (l)CH3
3-Methacryloxypropyltrimethoxysilane n-Octyltrimethoxysilane
CH, CHg CH,CHa
CH,0—S8i. _~_-SH CHSO_S|i CH3HZCO—S|1\/\
cl)CH3 OCH, OCH,CH,
3-Mercaptopropyltrimethoxysilane Styrylethyltrimethoxysilane Allyltriethoxysilane

Sekil 1. Silan ¢esitlerinin agik kimyasal formiilii (Cramer ve ark., 2011)

Baglayic1 ajanlar kompozit materyal icin kritik dnem tasimaktadir. Bunlar

sOyle siralanabilir (Sakaguchi, 2012);

v" Rezin matriks ile doldurucular arasinda gii¢lii bir koprii olugturmaktadir.
v' Kompozitlerin mekanik 6zelliklerini gelistirir ve klinik uygulama
sirasinda doldurucularin rezin matriksten ayrilmasini minimuma indirir.

v" Sonug olarak ara fazda partikiiller ve polimer matriks arasindaki olusan
stresi orta seviyeye indirir.

v" Hidrofobik bir ortam olugturarak kompozit materyalin su absorbsiyonunu

minimum diizeyde tutar.



Baslatici-hizlandirier  sistem: Kompozit materyallerin  sertlestirilmesi
kimyasal veya 151tk kaynagi yardimi ile gergeklestirilmektedir. Isik aktivasyonu
genellikle goriiniir 151k dalga boyunda mavi 15181 foto-aktivatdrlerin absorbe edilmesi
ile gergeklestirilmektedir. Kompozit materyallerin igerisinde foto-aktivatér olarak
camphorquinone  kullanilmaktadir ve genellikle materyallerin igerigine %0,2-1
oraninda katilmaktadir (Sekil 2)(Munksgaard ve ark., 2000; Burgess ve ark., 2002b;
Mills ve ark., 2002).

CHs

CHs
CHs /0

\\O

Sekil 2. Camphorquinone’ un agik kimyasal formiilii (Neumann ve ark., 2008)

Camphorquinone foto-aktivator olarak siklikla kullanilmasina ragmen, plazma

ark 151k kaynagi ile aktive edilen kompozit materyallerde farkli ajanlar kullanilmaktadir
(Sakaguchi, 2012).



2.1.2. Kompozit Rezin Materyallerin Siniflandiriimasi

Kompozit rezin materyaller literatiirde birka¢ sekilde siniflandirilmakla birlikte

en sik kullanilan siniflama asagidaki gibidir (Hervas-Garcia ve ark., 2006).

Kompozit Rezin Materyallerin  Partikill  Bilyiikliigiine  Gore

Simiflandirilmasi

Kompozit rezin materyallerin siniflandirilmasi hakkinda farkli goriisler vardir.
Gilinlimiizde kabul edilen goriis, 1980’li yillarda Lutz ve Philips adindaki aragtirmacilar
tarafindan yapilan siiflamadir (Lutz ve Phillips, 1983; Lutz ve ark., 1983). Bu
siiflandirma inorganik doldurucu partikiil biiyiikliigiine gore simiflandirilmigtir (Tablo
1). Bu smniflama daha sonraki yillarda modifiye edilerek yeniden smiflandiriima

yapilmistir (Moszner ve Salz, 2001).

Tablo 1. Kompozit Rezinlerin Partikiil Biiyiikliigiine Gore Siniflandiriimasi

Kompozit cesitleri Partikiil Biiyiikliigii (um) Partikiil Yiizdesi (%)
Megafil 50-100 -
Makrofil 10-100 70-80
Midifil 1-10 70-80
Minifil 0,1-1 75-80
Mikrofil 0,01-0,1 35-60
Hibrit 0,04-1 75-80
Nanofil 0,005-0,01 85-90

Megafil Kompozitler: i¢eriginde makrofil kompozitlere ek olarak insert cam
partikiilleri vardir. Asmmaya egilimli olan ve okliizal temas noktalarinin oldugu

bolgelerde kullanilmaktadirlar (Candan, 2007).

Makrofil: Ilk iiretilen kompozit rezin materyallerdir. Bu kompozitler farkli
biiytikliiklerde kiiresel veya diizensiz sekillere sahip partikiiller icermektedirler. Daha

radyoopak bir 6zellige sahiptirler ve dayanma direngleri diigiiktiir (Sakaguchi, 2012).

Midifil: Makrofil igerikli kompozitlere goére daha iyi polisajlanabilme

ozellikleri olmasina ve mikrofil igerikli kompozitlerden de daha iyi kuvvetlere karsi



dayanim gostermelerine ragmen giiniimiizde kullanilmamaktadirlar (Burgess ve ark.,

2002a; Yegin, 2013).

Minifil Kompozitler: Geleneksel kompozit rezin kompozitlere gore daha fazla
inorganik doldurucu igerirler. Cam iceren doldurucular katimasi ile ilk kompozit
rezinlere gore 1sisal genlesme katsayisinin azaltilmasi, su emiliminin azalmasi ve

asinma direnclerinin artirtlmasi saglanmistir (Candan, 2007).

Mikrofil: Kompozit rezinlerdeki yiizey piiriizliliigiini iyilestirmek igin
iiretilmistir. Doldurucu oranin azaltilmasiyla 1sisal genlesme katsayisi ve su emilimi
azaltilirken asinma direnglerini azaltarak uzun donem dayanikliliklart diistiktiir. Ayrica

bu kompozitlerde estetik goriiniim iyilestirilmistir (Candan, 2007).

Hibrit Kompozitler: Hibrit kompozitler, toplam iceriklerinin %60°1 veya daha
fazlas1 kadar ebatlar1 0,06 ile 1 pum arasinda degisen partikiiller ve 0,04 pm
biiytlikliigiinde koloidal silika igerdiklerinden dolay1 bu sekilde adlandirilmislardir.
Giliniimiizde kullanilan kompozit rezin materyallerin ¢ogunlugu iretici firmalar
tarafindan bu sekilde iiretilmektedir (Wakefield ve Kofford, 2001; Braga ve ark., 2005;
Hervas-Garcia ve ark., 2006).

Nanofil Kompozitler: Dental kompozit rezinlerin 6zelliklerinin bir¢ogunun
tyilestirilmesi amaciyla gelistirilmistir. Nanomerik partikiiller kullanilarak goriiniir 151k
altinda yiiksek oranda transliisent materyal olusturulmustur. Nanofil kompozit rezinlerin
icerisinde koloidal-silika nano doldurucu ve zirkonya/silika nano-6bekler (nanocluster)
bulunmaktadir. Bu kompozitlerin polimerizasyon biiziilmesinin az olmasi, daha az su
emilimi, miikemmel polisajlanabilme ve daha fazla dayanma direncglerinin olmasi gibi

normal kompozitlerden daha iyi 6zellikleri vardir (Candan, 2007; Sakaguchi, 2012).

Kompozit rezin materyallerin igerikleri degistirilerek farkli kullanim
amaclarina uygun kompozit materyaller gelistirilmistir (Xu, 1999; Munksgaard ve ark.,
2000; Moszner ve Salz, 2001; Al-Hiyasat ve ark., 2004; Hervas-Garcia ve ark., 2006;
Polydorou ve ark., 2009a; Polydorou ve ark., 2009b; Manojlovic ve ark., 2011).



2.1.3. Kompozit Rezin Materyallerin Uygulama sekillerine gore kullanimi

Kompozit rezin materyaller uygulama sekillerine gore direkt ve indirekt

kompozitler olarak ayrilmaktadir.
Direkt Uygulanabilen Kompozit Rezinler

Posterior Kompozitler (Kondanse Edilebilen Kompozitler): Bu kompozitler
yiiksek oranda doldurucu i¢eren kompozit rezinlerdir. Yiiksek vizkoziteye sahip olan bu
kompozitler amalgama alternatif bir restoratif materyal olarak gelistirilmislerdir
(Leinfelder, 1995). Yiiksek vizkoziteye sahip olmalar1 partikiil igerikleri ve partikiil
dagilimlarinin daha fazla olmasi ile agiklanabilir. Amalgam dolgular gibi kondanse
edilebilmesi, digler arasinda kontak olusturmada basarili olmasi ve ¢ok iyi okluzal
anatomi formu verebilmeleri belirgin 06zellikleri arasinda yer almaktadir. Bu tip
kompozitlerin fiziksel ve kimyasal Ozellikleri amalgamlara benzemektedir ve hibrit
kompozitlerden daha iyi oldugu diistiniilmektedir (Suzuki, 2004). Fakat yapilan takip
caligmalarina gore bu tip kompozitlerin klinik 6zelliklerinin hibrit kompozitlere benzer
oldugu rapor edilmistir (De Souza ve ark., 2005). Diger taraftan posterior kompozit
restorasyonlar sekonder clirlikten dolay1 yiliksek basarisizlik orani oldugu rapor

edilmistir (Opdam ve ark., 2008; Demarco ve ark., 2012).
Anterior Kompozitler

Arastirmacilar renk stabilitesi ve polisajlanabilme yoniinden mikrofil (anterior
kompozitler) icerikli kompozitlerin daha iyi oldugunu diistinmektedirler. Mikrofil
icerikli kompozitler iyi polisaj yiizeyi, yiizey piiriizsiizliigli, uzun dénem dayanim
direnci elde etmek amaciyla kullanilirlar. Nanohibritler veya nanofil kompozitler
anterior kompozit restorasyonlarda mine tabakasi yerine kullanilabilmektedir (Mopper,
2011). Bu tarz materyaller ilk baslarda ¢ok iyi yiizey piiriizsiizliigli ve parlaklik
sunmasina ragmen uzun donemde bu Ozelliklerini yitirdiklerini ve mikrofil
kompozitlerden daha az dayanma direnci oldugu rapor edilmistir (Barucci-Pfister ve
Gohring, 2009). Bu sebeplerden dolay1 anterior kompozitlerin 6nemi artmistir ve farkl

miktarlarda mikrofil doldurucu icermektedirler.



Indirekt Uygulanabilen Kompozit Rezinler

Indirekt Posterior Kompozitler (inley/Onley Kompozitler): Kompozit
rezinlerde, posterior bdlgede kaviteye direkt yerlestirilebilen kompozit materyallerde
pek c¢ok gelisme olmustur. Fakat gelismeler olmasina ragmen kompozitlerin
polimerizasyonu sirasinda tam polimerize olamamasi, artik monomerlerin olugsmasi ve
polimerizasyon biiziilmesinin meydana gelmesi gibi istenmeyen problemler meydana
gelmektedir (Ilhan, 2005). Kompozit rezinlerde polimerizasyon miktarin1 artirmak
amactyla indirekt yontemle uygulanan kompozitler giindeme gelmistir (Ilhan, 2005).
Inley restorasyonlar, dise kavite hazirlandiktan sonra kompozit restorasyonun farkli
modelde hazirlanip, daha sonra hazirlanan dise degisik yapistirici ajanlar yardimiyla
uygulanmasidir  (ilhan, 2005). Inley kompozitlerde temel ama¢ dolgunun
polimerizasyon biiziilmesini azaltmak, dis ile kompozit arasindaki baglantiy
artirmaktir. Bu amagla kompozit materyaller farkli modelde hazirlanip, direkt
kompozitlerdeki 1sikla sertlestirme islemine ilave olarak 1s1, 151k ve basing altinda
sertlestirme iglemi gergeklestirilir. Bu sayede kompozit materyallerde olusabilecek artik
monomerlerin azalmasi saglanabilecegi diisiiniilmektedir (Thordrup ve ark., 2001;

Hayashi ve ark., 2004; Rocca ve Krejci, 2007).
Kompozit Rezinlerin Cocuk Hastada Kullanim

Kompozit rezin materyalleri ¢ocuk hastalarda hem anterior hem de posterior
dislerin restorasyonlarinda yaygin olarak kullanilmaktadir. Ozellikle asir1 madde kaybi
olan dislerde amalgama alternatif olarak yayginlasmistir. Bu tip kullanimlarda ¢ocuk
hastada izolasyon probleminden dolay1 teknik agidan hassas olan kompozit rezin
materyallerin uygulama zorlugu ortaya ¢ikabilmektedir. Cocuk hastada izolasyon
problemlerini agmak icin indirekt kompozit materyaller kullanilabilmektedir. Bu
kompozitlerin ¢ocuk hastada kullaniminin avantaji agizda calisma siiresini kisaltmasi

olabildigi bildirilmektedir (Koyuturk ve ark., 2013).

Siit diglerinde amalgam, cam iyonomer siman, rezin modifiye cam iyonomer
siman, kompozit rezinler ve kompomerler gibi restoratif materyaller kullanilmaktadir
(Fleming ve ark., 2001; Pascon ve ark., 2006). Kompozit rezinler ve kompomerler 6n ve

arka dislerde diger materyallere gore daha estetik olduklar1 icin siklikla c¢ocuk
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hastalarda tercih edilmektedir (Pascon ve ark., 2006). Cocuk hastalarin ebeveynleri,
hastalardaki restorasyon materyallerinin dis rengine uygun olan estetik materyallerden
olmasini istemektedirler. Bu nedenle ¢ocuk hastalarda da estetik restoratif materyallere

egilim artmaktadir.

2.1.4. Kompozit Rezin Materyallerde Kullanilan Monomerler

Bisphenol A Glycidyl Methacrylate

Epoksi rezinler dental kompozitlerde kullanilmak {tizere ilk olarak Bowen
isimli arastirmaci tarafindan iiretilmistir (Bowen, 1956). Bu monomer, 2,2-bis/4-(2-
hydroxy-3-methacrylyl-oxypropoxy)phenyl[propane, epoksi rezinlere benzemekle

beraber epoksi gruplar metakrilat gruplarin ¢ikarilmasi ile iiretilmis bir monomerdir

Sekil 3. Bis-GMA ’nin agik kimyasal formiilii (Moszner ve Salz, 2001)

Monomer, bisphenol A, diglycidyl methacrylate ve metakrilik asidin
birlestirilmesinden olusmaktadir (Peutzfeldt, 1997). Bis-GMA polimerizasyonu
sirasinda iki metakrilat grubun C=C c¢ift baglar1 arasinda meydana gelir. Molekiiler
bliylikliigiin ve kimyasal yapisinin fazla olmasit sayesinde ucuculugu az, hizh
sertlesebilme, diisiik polimerizasyon biiziilmesi (=%6) ve daha giiglii sert bir yap1
olusturabilme o6zellikleri ile methyl methacrylate’lardan daha iistiindiir (Peutzfeldt,
1997). Viskozitesi yliksek olan Bis-GMA’ya dimetakrilat monomerler katilarak daha
diisiik molekiil agirlig: elde edilerek viskozitesi stabil hale getirilmistir (Bowen, 1963).

Ancak Bis-GMA’nin yiiksek viskozite (1,0-1,2 kPa-s, 23°C), su hassasiyet,
1s1kla sertlestirme isleminde C=C ¢ift baglar1 arasinda diisiik baglanma oran1 ve kirilgan

ozelliginin olmasi gibi dezavantajlar1 vardir (Moszner ve Salz, 2001).
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Triethyleneglycol Dimethacrylate

Kompozit materyallere viskoz yapisindan dolay1 yliksek doldurucu ve daha iyi
yerlestirilebilme o6zellikleri kazandirmak ic¢in katilmaktadirlar. TEGDMA monomeri
iceriginde bulunan metakrilat gruplari ile capraz baglar yapar. Bis-GMA ve UDMA
monomerleri ile karsilagtirildiginda daha az viskéz ve daha diisiik molekiil agirligina
sahip bir monomerdir. Ayrica yapisindaki ¢ift baglarin rotasyon yapabilme yetenegine
sahiptir (Sekil 4). Diisiik molekiil agirlikli ve yiiksek fleksible 6zelliklere sahip oldugu
icin kompozitlerde yiiksek oranda sertlesme isleminin gerceklesebilmesi igin
materyallerin icerigine katilmistir (Soderholm ve Mariotti, 1999). Bu monomerlerin

hidrofilik 6zelligi de vardir (Geurtsen, 2000).

TEGDMA O

Sekil 4. TEGDMA ’nin agik kimyasal formiilii (Moszner ve Salz, 2001).

Yapilan arttk monomer analiz c¢aligmalarinda Bis-GMA ve UDMA
monomerleri ile karsilastirildiginda TEGDMA monomerinin daha fazla miktarda
salmimi yaptig1 rapor edilmistir (Tanaka ve ark., 1991; Munksgaard ve ark., 2000;
Polydorou ve ark., 2007; Manojlovic ve ark., 2011).

Urethane Dimethacrylate

Ik olarak {iretilen UDMA monomeri hidroksi-alkil metakrilat ve
disocyanate’larin sentezlenmesi sonucu olusturulmustur. Bu monomerler molekiil
agirhgr olarak Bis-GMA yakin olmasma ragmen daha az viskdz yapida oldugu

s0ylenmektedir (Vasudeva, 2009).
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Bu monomer Bis-GMA’dan daha az viskoziteye sahip olan hidrofobik bir
monomerdir (Kerby ve ark., 2009). Monomerin yapis1 uzun rijit bir molekiiler ¢ekirdek
ve fleksible molekiiler kollardan meydana gelmistir. Bu fleksible molekiiler kol
monomerin deformasyonunu onler ve polimerizasyon biiziilmesini azaltmaktadir (Terry
ve ark., 2009) (Sekil 5). UDMA ilk iiretilen tiplerine goére mekanik oOzellikleri
gelistirilmistir. UDMA, Bis-GMA ve TEGDMA’ya goére daha fazla doniisiim
derecesine sahiptir. Bir¢ok 6zellikleri diger monomerler ile esit olmasina ragmen biyo-
uyumluluk olarak {iistiin 6zelliklere sahip oldugu sdylenmektedir (Khatri ve ark., 2003;
Vasudeva, 2009). Kompozitlerde siklikla kullanilan monomerlere ait bilgiler Tablo 2’de

verilmistir.

O/\/O\[]/NMNH)?\O/\/O\”/K

UDMA O

Sekil 5. UDMA ’nin a¢ik kimyasal formiilii (Moszner ve Salz, 2001).

Tablo 2. Monomerlere ait molekiil agirlig1 ve viskozite ortalama degerleri (Moszner ve Salz, 2001)

Monomer Molekiil agirhg (gr/mol) Viskozite (mPa¢s)

Bis-GMA 512 500,000-800,000

TEGDMA 286 100
UDMA 470 5,000-10,000

2.1.5.Kompozit Rezin Materyallerin Polimerizasyon Mekanizmasi

Direkt yontem
Kompozitlerin polimerizasyonunda rezin matriks igerisinde bulunan metakrilik
asitlerin di- veya tri- ester uglart 6nemli rol oynamaktadir. Ayrica metakrilatlarin

alifatik zincirler, polieterler ve aromatik zincirler gibi ¢esitli organik yapilarla

baglanmasi ile polimerizasyon meydan gelir (Kramer ve ark., 2008).
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Radikalik polimerizasyon iki sekilde olabilir; birincisi, iki komponentin
birbiriyle karistirtlmasi sonucu redoks sistemiyle oto-polimerizasyon, ikincisi goriiniir
151k (468 nm) dalga boyundaki 1sik ile aktivator maddenin aktive edilmesi (Kramer ve
ark., 2008). Kimyasal sertlesen kompozitlerde klasik baslatic1 sistem olarak di-
benzoylperoxide ve 1sikla sertlesen kompozitlerde ise camphorquinone (daha onceki
yillarda  butyl  hydroxytoluol ~veya lucirine) molekiilleri  kullanilmaktadir.
Camphorquinone molekiili kompozit materyaller i¢inde ticari olarak hala
kullanilmaktadir (Bowen ve Marjenhoff, 1992). Bu molekiiliin absorbsiyon aralig1 370-
500 nm‘dir ve en iyi absorbsiyon dalga boyu 468 nm‘dir (Asmussen ve Peutzfeldt,

2002).

Baglatict molekiiller C=C ¢ift baglarina ayrilarak ¢apraz baglar ile ii¢ boyutlu
metakrilik baglar olusturmaktadirlar. Zincir biiylimesi fazinda monomerler kullanilir
veya radikaller birbirleri ile reaksiyona girerler. Doldurucular arasinda bagin daha iyi
olmas1 ve stresi azaltmak i¢in, rezin matrikse mobilitesi yliksek olan TEGDMA veya
Bisphenol A dimethacrylate (Bis-DMA) co-monomer’leri eklenmistir (Kramer ve ark.,
2008). Bu co-monomer’ler polimerizasyon bagladiktan sonra bu siirecte istenmeyen
hizl1 reaksiyonu engellemektedirler. Bu monomerlerin yiiksek oranda katilmasi yiiksek
doniislim orani saglar, fakat polimerizasyon biiziilmesi ve higroskopik ekspansiyonu

artirmaktadir (Ferracane ve Greener, 1986; Kramer ve ark., 2008).

Polimerizasyon doniigiim derecesi reaksiyona girmis C=C c¢ift baglariin orani
olarak tanimlanmaktadir. Doniisiim miktar1 biikiilme kuvveti, yorgunluk, ¢oziiniirliik,
renklenme ve biyo-uyumluluk gibi énemli parametreleri etkilemektedir (Ferracane ve
Greener, 1986; Soares ve ark., 2004; Lohbauer ve ark., 2005). Enerji densitesi,
polimerizasyon i¢in 6nemli bir kriterdir. Yapilan caligsmalarda, 2-mm kalinliginda rezin
kompozit materyalin etkin sekilde polimerizasyonu i¢in en uygun miktarm 21-24 J/cm®

oldugu rapor edilmistir (Emami ve Soderholm, 2003; Halvorson ve ark., 2003).

Ideal bir polimerizasyon islemi igin tavsiye edilen kompozit materyal iizerine
468 nm dalga boyunda ve 21-24 J/cm” enerji densitesi sahip olan 11k uygulanmasi

gerekmektedir.
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Polimerizasyon Islemlerinde Kullanllan Isik Cihazlarinin  Genel

Ozellikleri ve Cesitleri

Isik cihazlari, tirettigi 1s1iklarin dalga boylar sayesinde materyallerin igerisinde
bulunan foto-baglatici molekiilleri aktive ederek (emilmesini saglayarak) kompozit
materyallerin polimerizasyon igleminin gerceklesmesini saglamaktadir. Urettikleri
isiklarin herhangi bir filtre islemine gerekmeden tamaminin materyaller tarafindan
kullanilmasi sonucunda etkili bir polimerizasyon islemi gerceklesmektedir (Mills ve

ark., 1999; Christensen, 2004).

Light Emitting Diodes (LED) ve halojen 1s1k kaynaklarinin uygulandiklar
kompozit materyaller iizerinde etkinlikleri siirekli olarak tartisilmistir. Yapilan bazi
caligmalarda halojen 151k kaynaklarinin doniisiim miktari, uygulanma siiresince 1sinma
olusmamas1 ve polimerizasyon miktart yoniinden LED 151k cihazlarina gére daha iistiin

olduklar1 rapor edilmistir (Mills ve ark., 1999; Mills ve ark., 2002).

Yapilan bir ¢alismada, kompozit materyalin yerlestirilme kalinliginin ve
uygulanan 1s1tk miktarimin salinan monomer miktarina etkinligine bakildiginda
calismanin sonuglarina gdére 151tk uygulama siiresinin  fazla oldugu zaman
polimerizasyon miktarinin da artig1 rapor edilmistir (Mills ve ark., 1999; Mills ve ark.,

2002).
Quartz Tungsten Halogen

Quartz tungsten halojen (QTH) 151k cihazlar1 son yillarda kullanilan standart
polimerizasyon cihazlarindandir (Strydom, 2005; Kramer ve ark., 2008). QTH
lambalar1 ¢ok genis spektrumda 151k yaydiklar1 dolay1 151k dalga boylari polimerizasyon
icin kamforokinonu aktive eden ideal dalga boyu 370-500 nm‘de tutulmasi i¢in band-

pass filtreler kullanilmistir (Neumann ve ark., 2006).

Quartz tungsten halojen 151k cihazlarinin ampullerinin émrii, ¢aligma siiresince
olusan yiiksek sicakliklardan dolayr ampuliin, reflektoriin ve filtrelerin 6zelliklerini
yitirmeleri sonucunda ortalama 100 saattir (Thormann ve Lutz, 1999; Kramer ve ark.,
2008). Bu ozellik 151k cihazinin komponentlerinin zamanla yaslanmasi sonucunda

serlestirme etkisinin azalmasina neden olmaktadir (Kramer ve ark., 2008). Cogu iiretici
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firma tarafindan cihazlarin ¢ikis giicii azaltilarak bu dezavantajlar1 ortadan kaldirilmaya

calisilmistir.

Quartz tungsten halojen ampullerinin toplam enerjilerinin %35°1 goriiniir 151k,
%12’si 181, %83°1 kiz1ldtesi 151k olarak ortama yayilir. LED 151k cihazlarinda ise toplam
enerjinin %15°1 gorliniir 151k, %85°1 151 olarak ortama yayilmaktadir (Kramer ve ark.,

2008).

Oztiirk ve ark. (2013) vyaptiklart c¢alismada farkli 151k kaynaklarmin
polimerizasyon derecesine etkililerini karsilastirdiklarinda QTH, LED ve plazma ark
151k kaynaklarinin arasinda anlamli bir farkliik olmadigini rapor etmislerdir.
Ganglianone ve ark. (2012) yaptiklar1 c¢aligmada farkli adeziv sistemler iizerine
uyguladiklart QTH ve LED 1s1k kaynaklarinin doniisiim derecelerini karsilastirmiglar ve

QTH 151k kaynaginin daha iyi doniisiim derecesine sahip oldugu rapor etmislerdir.

Yapilan c¢aligmalarda QTH 151k cihazlarinin polimerizasyon derecesinin ve
mikro-sertlik acisindan LED cihazlara gore daha iyi degerlere sahip olduklari rapor
edilmistir (Zorba ve ark., 2011; Lima ve ark., 2012).

Light Emitting Diodes

Siklikla kullanilan QTH 151k cihazlarinda bulunan problemlerden dolay solid-
state LED 151k cihazlar1 piyasaya sunulmustur (Mills, 1995). LED cihazlar, doped semi-
conductor’lerin (p-n junctions) birlesmesi ile gelistirilen 151k kaynagidir. Galyum nitrit
LED cihazlarda, elektronlarin ve bosluklarin LED’in p-n birlesme noktasinda
rekombinasyonlar1 sonucunda mavi 1sik olusumu meydan gelir (Kramer ve ark., 2008).
Cihazda p-n birlesme noktasinin 6niinde bulunan kiiclik polimer lens olusan isiklari

paralel demetler haline getirir (Nakamura ve ark., 1994).

Galyum nitrit LED cihazlarin irettikleri 151k spektrumu kamforokinonun
absorbe edilebilecegi seviyede oldugu i¢in cihazlara QTH cihazlardaki gibi filtreler
gerekmemektedir (Leonard ve ark., 2002; Kramer ve ark., 2008). Ayrica LED cihazlar
daha az enerji harcadiklar1 i¢in QTH cihazlardaki gibi sogutucu bir mekanizma

gerektirmemektedir (Kramer ve ark., 2008).
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Light Emitting Diodes cihazlarin ampul omiirleri 10.000 saat kadar gii¢ kayb1
olmadan dayanabilmektedirler. LED 151k cihazlarinda ise toplam enerjinin %151
goriiniir 151k, %85°1 151 olarak ortama yayilmaktadir. LED cihazlarda olusan 1s1 15181n

aktarildig1 ugta olusmaz, aktarma ucunun gerisinde meydana gelir (Kramer ve ark.,

2008).

Light Emitting Diodes cihazlarin olusturduklar1 dalga boylar1 son yillarda
meydana gelen yenilikler ile degisime ugranmustir. Onceki yillarda kullanilan LED 151k
cihazlart QTH 1s1ik cihazlarinin {irettigi 151k giiclinli {liretemedikleri i¢in ideal 151k
cihazlart olamamislardir. Yeni nesil LED cihazlarda 1s1 iiretimi arttig1 i¢in foto-dinamik
etki meydana getirmiglerdir. Bu nedenle gingival ve pulpal dokularda klinik agidan

endiseler meydana getirmektedirler (Kramer ve ark., 2008).
Indirekt yontem

Indirekt yontem direkt yontemden farkli olarak fazla asama igermektedir.
Indirekt yontemde fazladan polimerizasyon islemi basamaklar1 mevcuttur. Indirekt
kompozit restorasyonlarin yapimi sirasinda hastadan restorasyon bolgesinin 0lgiisii
alindiktan sonra laboratuvar islemleri kismina gegilir. Ol¢ii iizerinde inkremental teknik
ile yerlestirilen kompozitler farkli 151k kaynaklar ile sertlestirilir (Ilhan, 2005). Isikla
sertlestirme iglemelerinden sonra indirekt restorasyon inley firmminda farkli
degiskenlerde (Or: 140°C 1sida 85 psi basingta 10 dk.) firinlanarak polimerizasyon
islemi gerceklestirilir. Bu sayede direkt olarak polimerize olan kompozitlere gore daha
stabil polimerizasyon, daha az pordzite ve daha stabil renk elde edilir (Burgoyne ve
ark., 1991; Soares ve ark., 2003).

Indirekt yontem ile polimerize edilen kompozit rezin materyallerde
polimerizasyon biiziilmesi kontrol altina alinmis olmaktadir. Ayrica laboratuvar
islemleri sirasinda polimerizasyon biiziilmesi meydana gelir ve restorasyonun agiz igi
simantasyon igleminde sirasinda da bir miktar polimerizasyon biiziilmesi meydana gelir.
Bu sayede simantasyon iglemi sirasinda bu polimerizasyon biiziilmesi kompanse
edilmis olur ve kontrollii olarak gergeklesir (ilhan, 2005). indirekt yontemle polimerize

edilen kompozit rezinlerde artik monomer olusma orani azaltilmistir. Artik monomer
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olusumunun azalmasi, kompozit rezinlerde bu yontemle daha fazla ve yogun

polimerizasyon gerceklestirilmesi ile agiklanabilir (Altintas ve Usumez, 2012).

2.1.6. Kompozit Rezin Materyallerin Biyouyumlulugu

Dis Hekimliginde kullanilan materyallerin igeriginde monomer ve polimer
yapilar siklikla kullanilmaktadir. Kompozit ve diger adeziv materyaller icerisinde
kullanilan polimer ve monomerlerin canli dokular iizerine etkileri hakkinda ¢esitli
endiseler mevcuttur (Tarumi ve ark., 2000; Atkinson ve ark., 2002; Al-Hiyasat ve ark.,
2004; Finer ve Santerre, 2004b; Wada ve ark., 2004; Koin ve ark., 2008; Polydorou ve
ark., 2009a; Polydorou ve ark., 2009b; Manojlovic ve ark., 2011). igeriklerinde bulunan
materyallerden salinan artik monomerler, eklentiler ve biyolojik yikim iiriinleri agiz
yumusak dokularmi irrite edebilir, bakteri kolonizasyonunu artirabilir veya alerjik

reaksiyonlara neden olabilir (Tanaka ve ark., 1991).

Rezin bazli kompozit materyallerin 1s1kla polimerizasyon islemlerinden sonra
iceriginde bulunan monomerlerin miktar olarak %40 ile %75 arasinda reaksiyon
zincirine katilmadigi rapor edilmistir (Soh ve ark., 2004; Witzel ve ark., 2005; Atai ve
Watts, 2006; Beun ve ark., 2007; Manojlovic ve ark., 2011). Ferrance (1994)’a gore
artik monomerlerin olugmasinin ve ortama salinmasinin nedenlerinden ilki, uzamis
polimerizasyon islemi sirasinda C=C ¢ift baglarinin doniisiim derecesinin az olmasidir.
Ikincisi, ¢oziicii materyallerin kimyasmin salmiminda 6nemli rol oynamasidir.

Ugiinciisii, salinan monomerlerin biiyiikliigii ve kimyasal dogasiin etkili olmasidir.

Kii¢iik molekiillerin kimyasal mobilitesi daha fazladir ve daha biiyiik molekiil
agirhigina sahip olanlardan daha fazla oranda hizli hareket ederler (Polydorou ve ark.,
2007). Koran ve Kiischer (1998) tek agamali ve iki agsamali 1g1kla sertlestirme metotlar
kullanarak sertlestirdikleri kompozit materyallerin polimerizasyon derecelerini ve artik
monomer salinim miktarlarint analiz ettikleri ¢aligmalarinda metotlar arasinda anlamli
bir farklilik bulamamiglardir. Bununla birlikte arastiricilar 1sikla sertlestirme igleminin
siiresinin ve polimerizasyon derinliginin énemli oldugunu vurgulamislardir (Koran ve

Kurschner, 1998; Tanoue ve ark., 1999; Moon ve ark., 2004).

Kompozitlerin polimerizasyonundan sonra reaksiyona girmemis monomerler

su, tiikiiriik, bakteriyel enzimler ve agiz igerisindeki pH degisimleri gibi faktorlerin
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etkisiyle biyolojik olarak yikima ugrarlar (Santerre ve ark., 2001b; Ho ve ark., 2005).
Kompozit materyaller biyolojik yikim sonucunda olusan mikro-porozite nedeniyle
yikim tirlinleri ve arttk monomerleri ortama salmaktadir (Gopferich, 1996; Geurtsen,
1998). Kompozit materyallerden ortama salinan organik bilesenler dokularda degisik
alerjik reaksiyonlara neden olabilir. Kompozit materyallerin biyolojik yikimlari
icerigindeki siloksan baglarimin yikimlan ile ger¢eklesmektedir (Drummond ve ark.,
1998; Zhou ve ark., 2006; Koin ve ark., 2008). Biyolojik yikimin bir bagka seklide ester
baglarmin degisik nedenlerle hidrolizi ile gerceklesir (Koin ve ark., 2008). Ayrica,
materyallerin su absorbsiyonuyla doldurucu partikiil ile rezin ve silan arasinda suyun

birikmesine bagli olarak monomer salinimi ger¢eklesmektedir (Drummond ve ark.,
1998; Geurtsen, 1998).

Yapilan caligmalarda artik monomerlerin ve diger yikim {riinlerinin canl
dokulara sitotoksik, genitojenik ve mutajenik etkilerinin oldugu rapor edilmistir (Heil
ve ark., 1996; Schweikl ve Schmalz, 1997; Willershausen ve ark., 1999; Stanislawski ve
ark., 2000; Kehe ve ark., 2001). Materyallerin bu biyolojik 6zellikleri ¢ok dnemlidir,
clinkii sitotoksik materyaller yumusak dokularda ciddi hasarlara neden olabilir ve
mutajenik materyaller DNA mutasyonunu artirarak hiicrelerde kotli huylu degisimlere

neden olabilmektedir (Bertram, 2000; Darmani ve ark., 2007).

Kompozit materyallerde kullanilan yapay monomerlerin Ostrojenik aktiviteleri
oldugunu rapor eden caligsmalar bulunmaktadir (Wada ve ark., 2004; Darmani ve ark.,
2007). Boyle zararli etkilere sahip monomerler Ostrojenik aktiviteyi Endocrine-
disrupting chemicals (EDCs) adlandirilan mekanizma ile gerceklestirmektedir (Wada ve
ark., 2004). Wada ve ark. (2004) yaptiklar1 farkli konsantrasyonlarda bekletilen
kompozit disklerden salinan artik monomerlerin dstrojenik aktivitelerini analiz ettikleri
caligmalarinda arttk monomerlerin ciddi Ostrojenik etkilere sahip olduklarini
bulmuslardir. Bununla birlikte, Olea ve ark. (1996) arttk monomer analizi yaptiklar
caligmalarinda bu monomerlerin ciddi dstrojenik etkisinin oldugunu ve ¢ocuk hastalarda

kullanilan bu tiirden materyallerin bir daha gézden gegirilmesini dnermislerdir.

Ferrance ve ark. (1990; 1994) in vitro ¢alismalarinda kompozitlerden salinan
monomer/baglatici (initiators)’larin salinim miktarlarini su i¢in %0,5-2, %70’lik etanol

icin %2-6 arasinda degistigini rapor etmislerdir. Farkli saklama soliisyonlarinda Bis-
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GMA, kamforokinon, TEGDMA gibi monomerlerin oldugu tespit edilmistir (Oysaed ve
ark., 1988; Ferracane, 1994). Pelka ve ark. (1999) ise monomer analizi ¢aligmasinda
diisiik molekiiler agirliga sahip olan TEGDMA ’nin miktar olarak fazla salindigini rapor
etmislerdir. Restore edilen dislerde salinan artitk monomerlerin dentin tiibiillerinden
dental pulpaya dogru difiizyon yapmaktadir (Gerzina ve Hume, 1994). TEGDMA
monomerinin dentine diflizyon yaptigini savunan arastiricilar bulunmaktadir (Gerzina
ve Hume, 1995). Kompozitlerden saliman monomerlerin miktarinin, materyalin
polimerizasyon derecesine, materyalin kompozisyonuna ve salinan ortama (saliva, su,
etanol, metanol) baglh olarak degismektedir. Ozellikle de kullanilan monomerlerin
molekiil agirhigi ve ¢oziiniirliigii 6nemli yer tutmaktadir (Ferracane, 1994; Pelka ve ark.,

1999).

Yapilan caligmalarin sonucu ve aragtirmacilarin yorumlari 1s1¢inda kompozit
materyallerin igerisinde bulunan monomerlerin dis ve ¢evre dokulara zararli olduklar
diisiiniildiiglinde, ¢ocuk hastalarda siklikla asir1 madde kaybi olan dislerde fazla
miktarda kompozit materyaller kullanildig1 ve miktarin artmasi ile salinim yapan artik
monomerin miktarinin da artacagi géz oniinde bulundurulmalidir. Cocuk hastalarda da
kliniklerde kompozit rezin materyaller siklikla kullanildigi i¢in arttk monomer
analizlerinin gerekliligi ve monomer salinimin azaltilmasma yonelik c¢aligmalarin

yapilmasinin 6nemi ortaya ¢ikmaktadir.

2.1.7.Dolgu Materyallerini Laboratuvarda Yaslandirma Teknikleri

Soliisyonda bekletme ile yaslandirma

Yapay yaslandirma tekniklerinde siklikla kullanilan bekletme ortami sudur.
Genellikle yaslandirma yapilan 6rnekler 37°C’de farkli siirelerde bekletilmektedir (De
Munck ve ark., 2005). Ortamda bekletilerek yapilan yapay yaslandirma, uygulanan
orneklerin fiziksel ve kimyasal yapisini degistirmektedir (Santerre ve ark., 2001a;
Giannini ve ark., 2003; De Munck ve ark., 2005). Soliisyonlar drneklerin polimer
matrikslerine infiltre olarak polimer halkalarin yapisin1 bozmaktadir (Santerre ve ark.,
2001a). Ayrica bekletme soliisyonlarinda reaksiyona girmemis monomerleri veya

iiriinleri de ayristirabilmektedir (Hashimoto ve ark., 2002). Bekletme soliisyonlarinin
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icerisine bakteri liremesinin Oniine gegilebilmesi i¢in sodium azide, chloramine veya

antibiyotikler katilmaktadir (De Munck ve ark., 2005).
Is1 Dongiisii (Thermal Cycling) ile Yaslandirma

ISO TR 11450 (1994)’e gore 1s1 dongiisii islemi, 5°C ile 55°C su banyolarinda
500 turdan olugsmaktadir (De Munck ve ark., 2005). Gale ve Darwell (1999)’e gore ISO
standartlarinda 10.000 tur yaklasik olarak in vivo 1 yila denk gelmektedir. Fakat, Brown
ve ark. (1972) yaptiklar1 c¢aligmalarina gore ise 10 tur 1 giine esit oldugunu
savunmaktadirlar. Is1 dongiisii islemi 6rneklerde iki etkiye sebep olmaktadir; birincisi,
sicak su komponentlerin arasindaki hidrolizi hizlandirir ve polimerize olmamis
monomer ve iiriinlerin ortama ayrismasim saglar. Ikincisi, materyaller iizerinde termal
ekspansiyon ve kontraksiyonun yan etkilerini taklit eder (Hashimoto ve ark., 2000; De

Munck ve ark., 2005).
Mekanik Kuvvetlerle ile Yaslandirma

Mekanik kuvvetler ile yapilan yapay yaslandirma islemi, dis ile uygulanan
materyal arasindaki adezyonu etkilemektedir (De Munck ve ark., 2005). Bu metot ile in
vivo ortamdaki stres taklit edilebilmektedir (Krejci ve ark., 1994). In vivo ¢alismalar
tam olarak taklit edebilmesi i¢in soliisyon ile yaslandirildiktan sonra ¢igneme kuvveti
simiilatoriine tabi tutulabilmektedir (Nikaido ve ark., 2002; Frankenberger ve ark.,

2003a; Frankenberger ve ark., 2003b).

2.1.8. Kompozit Rezin Materyallerden Artik Monomerlerin Salinimina

Etki Eden Faktorler

Kompozit materyallerdeki gelismelere ragmen 1s1kla polimerizasyon islemleri,
diisiik mekanik ozellikler, zayif renk uyumu, sekonder ciiriik, istenmeyen doku
reaksiyonlari, su emiliminin artmasi ve polimerizasyon igleminin tam gerceklesmemesi
vb. sorunlardan dolay1 artik (polimerize olmamig) monomer olusabilmektedir (Pearson
ve Longman, 1989; Venhoven ve ark., 1993; Shortall ve ark., 1995; Vargas ve ark.,
1998; Soh ve ark., 2004; Ozturk ve ark., 2013). Tam bir polimerizasyon islemi i¢in bu
islem sirasinda biitlin monomerlerin polimerlere doniismesi gerekmektedir (Ozturk ve

ark., 2013). Yapilan calismalarda kompozit materyallerin konvansiyonel 151k
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kaynaklarindaki doniisiim dereceleri %55 ila %75 olarak rapor edilmistir (Silikas ve
ark., 2000; Yoon ve ark., 2002; Ozturk ve ark., 2013). Monomer doniisiimiiniin diisiik
olmas1 sitotoksisiteye sebep oldugu bilinmektedir (Caughman ve ark., 1991). Tam bir
polimerizasyon islemi ger¢eklesmediginde olusan arttk monomerler, bulunduklari

ortama salimim yapmaktadirlar (Van Landuyt ve ark., 2011).

Sideridou ve ark. (2002) yaptiklar1 ¢alismalarinda 40 sn. daha az siirede
polimerize edilen kompozitlerden 37°C’de oda sicakliginda capraz bag reaksiyonuna
girmeyen monomerlerin olabilecegini savunmuslardir. Sonug¢ olarak reaksiyona
girmeyen molekiiller ve eklentiler salinim yapmaktadirlar (Van Landuyt ve ark., 2011).
Ayrica Finer ve ark. (2004) intra-oral yikim siirecinin rezin bazli kompozit
materyallerin arttk monomerlerin salinimini artirdigini rapor etmislerdir. Mekanik,
hidrolitik ve enzimatik yikimlar molekiiller arasindaki zincirlerin kopmasina ve
polimerik yapilarin yikilmasiyla sonuglanabilir (Santerre ve ark., 1999; Koin ve ark.,
2008). Ag1z icerisinde yillar boyunca kompozit materyalin yaslanmasina bagl olarak

arttk monomer salinimi artmaktadir (Shajii ve Santerre, 1999).

Van Landuyt ve ark. (2011) arttk monomer analizinde farkli aragtirmacilarin
farkli metotlar kullandigini bildirmektedir. Bu ¢alismalarin ¢ogunlugunun monomer
analizini Yiiksek Performansl Likit Kromatografi (HPLC) cihazi ile analiz ettiklerini
rapor etmislerdir. Bazi arastirmacilar ise Gas Chromotography/Mass Spectrometry
(GC/MS) veya Liquid Chromotography/Mass Spectrometry (LC/MS) cihazlarini

kullanmiglardir.

Yapilan c¢aligmalarda inorganik c¢oziiciilerde bekletilen materyallerin su
ve/veya su-bazli ¢oziiclilerde bekletilenlerden daha fazla salinim yaptigi goézlenmistir
(Van Landuyt ve ark., 2011). Oysaed ve ark. (1988) formaldehitin kompozit rezin
materyallerde yikim yapabilecegi ve arttk monomer analizi isleminde bekletme
sollisyonu olarak kullanilabilecegini rapor etmislerdir. Yapilan ¢alismalarda en fazla
salinan monomer bisphenol A (BPA)’dir ve su-bazli ¢oziiciilere daha fazla salinim
yapmaktadir (Arenholt-Bindslev ve ark., 1999; Manabe ve ark., 2000; Pulgar ve ark.,
2000; Koin ve ark., 2008; Van Landuyt ve ark., 2011). Ayrica su-bazli monomerlerde
sirastyla TEGDMA, Bis-GMA salinim miktarlari fazladir ve UDMA monomeri salinim
yapmadig1 rapor edilmistir (Van Landuyt ve ark., 2011).
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Artitk monomerlerin salinnminda 6nemli rol oynayan etkenleri soyle

siralayabiliriz (Van Landuyt ve ark., 2011);

v’ Coziicii olarak kullanilan soliisyon (inorganik, organik, su/su-bazli)
v’ Coziici isleminde bekletme siiresi (dk, giin, ay)

v Analiz islemlerinde kullanilan cihazlar (HPLC, LC/MS, GC/MS)
Artik Monomer Analizinde Kullanilan Yontemler

Rezin igerikli materyallerden polimerizasyon derecelerini, sertliklerini ve
salinan artik monomer analizin yapilabilmesi icin farkli metotlar gelistirilmistir (Lee ve
ark., 1998; Morgan ve ark., 2000; Spagnuolo ve ark., 2004; Viljanen ve ark., 2006). Bu

yontemleri gdyle siralayabiliriz ;

Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR)
Nuclear magnetic resonance (NMR)

Ultraviolet Spectrophotometry (UV)

Multiple Internal Reflection Spectroscopy (MIRS)
Yiizey Sertligi Ol¢iimii

AN N N NN

Kromatografi ¢esitleri

*  Gas Chromatography (GC)

* Liquid Chromatography/Mass Spectrometry (LC-MS)
* HPLC

Yapilan monomer analizi ¢aligmalarinda, arastirmacilara goére en uygun
yontemin HPLC oldugu savunulmaktadir (Ortengren ve ark., 2001; Van Landuyt ve
ark., 2011). HPLC yonteminde ayristirma isleminde ¢Oziinen monomerlerin daha
kontrol edilebilir olmasi, tekrarlanabilir olmasi, diger yontemlere gore daha ekonomik
ve seciciliginin istiin olmasindan dolayi siklikla tercih edilen bir yontemdir (Sideridou

ve Achilias, 2005; Moharamzadeh ve ark., 2007).
Yiiksek Performansh Likit Kromatografi

Kromatografi, bir maddenin kimyasal olarak ayrilma, tanima ve saptama
mekanizmasina sahip bir analitik bir metottur. HPLC genellikle medikal kimya,

farmakoloji ve klinik kimya alanlarinda siklikla kullanilan, dogal ve yapay {irlinlerin
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biyo-analizinin gerceklestirilmesi amaciyla kullanilan bir cihazdir (Sekil 6)(Seger ve
ark., 2013). HPLC cihazi, artik monomer analizinde aragtirmacilar tarafindan siklikla
kullanilan ve giivenilirligi iyi olan bir yontemdir (Al-Hiyasat ve ark., 2005; Imazato ve
ark., 2006; Darmani ve ark., 2007; Imazato ve ark., 2009; Van Landuyt ve ark., 2011).
Likit kromatografinin temel birimleri asagidaki gibidir (Das, 2008);

Hareketli/tasiyici faz
Pompa(lar)
Enjeksiyon
Kolon(lar)
Dedektor(ler)
Kaydedici, Integrator

SN N N N NN

Atik Deposu

1) Hareketli Faz: Analiz islemi yapilacak bilesenleri, kolon boyunca
tasinmasinda yardimci olan ve kimyasal Ozelliklere sahip c¢ozelti veya ¢oziicli
karisimlaridir (Altunsoy, 2013).

2)  Pompa: Hareketli fazin kolon igerisinde hareket etmesine yardimer olan
parcadir. Hareketli faz pompalama sistemi, kesintisiz akis saglamak {izere ¢ift pistonlu
bir pompa igerir. Pistonlarin biri emerken digeri bastigindan HPLC i¢in ¢ok énemli olan
diizgiin akis saglanmis olur (Das, 2008).

3) Enjeksiyon: Hareketli faz deposundan pompa ile alinan ¢dziicii once
enjeksiyon sistemine gonderilir. Ornek maddenin rahat yiiklenebilmesi ve hareketli faz
akisinin enjeksiyon sirasinda etkilenmemesi i¢in 6rnek madde coklu uclara sahip
vananin igerdigi loop’a gonderilir. Vananin pozisyonu degistirilerek hareketli fazin
loop’tan ge¢mesi ile enjeksiyon islemi gergeklestirilmis olur (Das, 2008).

4)  Kolon: Cihazin ayirma birimi olarak tanimlanir. Hareketli faz enjeksiyon
sisteminden gegtikten sonra ayrisma icin bu boliime gelir. Kolonlarin i¢ ¢ap1 2-8 mm ve
uzunlugu 10-100 cm arasinda degisebilir (Das, 2008).

5) Dedektor: Kolondaki ayrigtirma islemlerinden sonra 6rnek materyaller

Ol¢lim birimi olan bu bdliime tasiyict faz yardimi ile gelirler. Dedektér maddenin
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derisimini dogru orantili bir sekilde Olgmelidir. Bu amagla farkli dedektorler

kullanilabilir (Das, 2008)

a.  Absorbans Dedektorii (UV)
b.  Floresans Dedektorii (FLD)
Kirilma Indisi Dedektérii (RI),
d.  Elektrokimyasal Dedektor (ECD) ve

e. lletkenlik Dedektdrii (TCD)

Enjektor

Kromatogram

mAU
]
A

Enjeksiyon Zaman

I [
Detektor
Solvan

Sekil 6. HPLC cihazinin sematik goriiniimii (Dag, 2008).
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3. MATERYAL VE METOT
Bu ¢alisma Ondokuz Mayis Universitesi Dis Hekimligi Fakiiltesi Pedodonti

Anabilim Dali ve Veteriner Fakiiltesi Farmakoloji ve Toksikoloji Anabilim Dali ile

birlikte ylirtitiilmiistiir.

3.1. Orneklerin hazirlanmasi

Calisma kapsaminda aymi {iretici firmaya ait indirekt posterior kompozit,
posterior kompozit ve mikrohibrit kompozit olmak iizere ii¢ farkli kompozit rezin
materyal kullanildi. Indirekt posterior kompozit materyal i¢in Tescera Dentine (Bisco
INC., Richmond, ABD), posterior kompozit i¢cin ALITE LS posterior (Bisco INC.,
Schaumburg, ABD), mikrohibrit kompozit i¢in £LITE A4/l Purpose Body (Bisco INC.,
Schaumburg, ABD) kullanildi (Sekil 7). Calismaya dahil edilen kompozit rezin

materyallerin kimyasal igerikleri Tablo 3’te gosterilmektedir.

L ELALE LD fustenor i

e S —8

Lt retAt & Alt-turpose body fixall
|4 P —————

Sekil 7. Calismada kullanilan kompozit rezin materyaller
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Tablo 3. Kompozit rezin materyallerin kimyasal 6zellikleri

Materyal Kimyasal Yapisi

Tescera DENTINE (Bisco, ABD) Ethoxylated Bis-GMA, Urethane Dimethacrylate, Glass
Filler, Amorphous Silica
ALITE LS Posterior (Bisco, ABD) Ethoxylated Bis-GMA, Glass Filler,
Amorphous Silica
ZELITE All Purpose Body (Bisco, ABD)  Ethoxylated Bis-GMA, Triethyleneglycol Dimethacrylate,
Glass Filler, Amorphous Silica

3.2. Gruplarin belirlenmesi

Altintas ve ark. (2012) yaptiklart calisma referans alindiginda, Oneway
ANOVA power analizine gore her bir grup i¢in 20 drnekten olusan ¢alismamizin giicii
0,99941 olarak belirlendi. Buna gore calisma gruplar ii¢ farkli kompozit rezin materyal
her alt grupta 5’er adet drnek olacak sekilde kontrol grubu ile birlikte 4 alt grup
olusturuldu (Tablo 4).

Tablo 4. Olusturulan kompozit rezin Srneklerin gruplandirilmasi

Indirekt posterior Mikrohibrit
Posterior Kompozit (n)
Kompozit (n) Kompozit (n)
Kontrol Al (5) B1(5) C1(5)
1000 tur A2 (5) B2 (5) C2(5)
5000 tur A3 (5) B3 (5) C3(5)
10000 tur A4 (5) B4 (5) C4 (5)
Toplam 20 20 20

Grup Al, B1, C1; kontrol grubu olarak 1s1 déngiisii iglemine tabi tutulmadi. Grup A2, B2, C2; 1000 kez
1s1 dongiisii islemine tabi tutuldu. Grup A3, B3, C3; 5000 kez 1s1 dongiisii iglemine tabi tutuldu. Grup
A4, B4, C4; 10000 kez 1s1 dongiisii islemine tabi tutuldu. A, B, C harfleri gruplarin isimlerini

belirtmektedir.

Her kompozit rezin materyalden 1 cm ¢apinda 3 mm yiiksekliginde silindir
seklinde ornekler hazirlandi (Sekil 8). Her 6rnegin polimerizasyon oncesi ve sonrast
agirliklar hassas terazide (Shimadzu, Kyoto, JAPONYA) 6lciildii (Sekil 9). Olgiilen
degerler Tablo 5’te gosterilmektedir.
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HALOJEN ISIK KAYNAGI
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R=1cm

3 mm
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HALOJEN ISIK KAYNAGI

Sekil 8. Orneklerin hazirlanmasinin sematik gériiniimii

B LEL Ly

Sekil 9. Orneklerin hazirlanmas: isleminde kullanilan hassas terazi
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Tablo 5. Orneklerin polimerizasyon iglemlerinden sonraki agirliklart (miligram(mg))

Grup_Al Grup_A2 Grup_A3 Grup_A4
1 0,5786 1 0,5432 1 0,5145 1 0,5770
2 0,5562 2 0,5717 2 0,6015 2 0,5512
3 0,6288 3 0,5811 3 0,6081 3 0,5553
4 0,5878 4 0,5891 4 0,5823 4 0,5685
5 0,5965 5 0,5788 5 0,5448 5 0,5806
Grup_B1 Grup_B2 Grup_B3 Grup_B4
1 0,5429 1 0,5132 1 0,5091 1 0,5341
2 0,5244 2 0,4772 2 0,5331 2 0,5037
3 0,5162 3 0,5028 3 0,5022 3 0,5354
4 0,4969 4 0,5406 4 0,4837 4 0,5401
5 0,5171 5 0,5263 5 0,5089 5 0,5389
Grup_C1 Grup_C2 Grup_C3 Grup_C4
1 0,4382 1 0,5324 1 0,5003 1 0,5046
2 0,4611 2 0,4656 2 0,5073 2 0,4977
3 0,5096 3 0,5068 3 0,5222 3 0,5177
4 0,4482 4 0,5297 4 0,5164 4 0,4977
5 0,4555 5 0,4468 5 0,5096 5 0,5029

A grubunun agirlik ortalamasi= 0,57 mgr, B grubunun agirlik ortalamasi= 0,51 mgr, C

grubunun agirlik ortalamasi= 0,49 mgr’ dur.

3.3. Polimerizasyon islemleri

Posterior ve mikrohibrit kompozit orneklerinin polimerizasyonu: Kompozit
rezin materyallerden 1 cm capinda 3 mm yiiksekliginde silindir seklinde hazirlanan
ornekler halojen 151k kaynagiyla (Lunar Curing Light, Benlioglu Dental Inc, Ankara,
TURKIYE) hem iist hem de alt yiizeylerinden 20’ser saniye toplamda 40 sn 1sik
uygulandi, sertlesme islemi sonrasinda diisiik devirde calisan mikromotor (KaVo 181
M/KaVo Intra 2068, Biberach, ALMANYA) ve polisaj lastikleri (Identoflex-Kerr,
Bioggio, ISVICRE) kullanilarak polisaj islemi gergeklestirildi.

Indirek posterior kompozit érneklerinin polimerizasyonu: Kompozit rezin
materyallerden 1 cm ¢apinda 3 mm derinliginde silindir seklinde hazirlanan 6rnekler
halojen 151k kaynagiyla hem iist hem de alt ylizeylerinden 20’ser saniye toplamda 40 sn
151k ile polimerize edildi. Ik polimerizasyon isleminden sonra kompozit rezin drnekler
indirek kompozit setine ait inley firiminda (Tescera ATL, Bisco Dental Products

Richmond, ABD) 6nce inley cihazinin gri light cup 151k ve basing ile polimerizasyonu
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sagland: (Sekil 10). ikinci islem olarak ise inley cihazinin siyah heat cup ile 1s1, 151k ve
basing ile son polimerizasyon islemi {retici firma talimatlarina uygun olarak
gergeklestirildi. Sertlesme islemi sonrasinda diisiik devirde c¢alisan mikromotor ve

polisaj lastikleri kullanilarak polisaj islemi gerceklestirildi.

Sekil 10. Calismada kullanilan Inley firmi

3.4. Is1 Dongiisii islemi

Hazirlanan her bir 6rnek Toplam 60 tane agzi kapakli 151k gecirmeyen cam
tiiplere yerlestirildi (Sekil 11). Tiiplerin i¢cine 3 ml %75 etil alkol, %25 ultra saf su
konularak homojen karigim elde edildi. Siselerin kapaklar1 parafinle kaplanarak su
sizdirmalar1 Onlendi. Su sizdiran Ornekler ¢aligmadan ¢ikarilarak yeniden hazirlandi.

Kontrol grubundaki 6rnekler etiivde 37°C’de 24 saat bu karisiminin iginde bekletildi.
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Sekil 11. Isik gegirmeyen cam tiipte soliisyon icerisinde kompozit rezin 6rnek

Is1 dongiisii cihazi (Dentester, Salubris-Technica, istanbul, TURKIYE) nin
soguk banyosu 5°C’ye sicak banyosu 55°C’ye ayarlandi, cihazin banyoda bekletme
zamant 30 sn ve banyolar arasinda bekleme zamani 10 sn olarak belirlendi (Sekil 12)
(Gale ve Darvell, 1999). Grup A2, B2, C2 1s1 dongiisti cihazinda 1000 tur, grup A3, B3,
C3 1s1 dongiisii cihazinda 5000 tur, grup A4, B4, C4 1s1 dongiisii cihazinda 10000 tur 1s1
dongiisli islemine tabi tutuldu. Is1 dongiisii islemleri bittikten sonra siselerin iginde
bulunan kompozit rezin &rnekler soliisyon icerisinden ¢ikarildi. Ornekleri ¢ikarilan

soliisyonlar analiz iglemine kadar +4°C’de buzdolabinda bekletildi.
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Sekil 12. Calismada kullanilan 1s1 déngiisii cihazi

3.5. HPLC analiz islemi

Altintag ve Usiimez (2009) kulland1g1 metot modifiye edilerek kompozit rezin
materyallerden salinan arttk monomer diizeyleri 6l¢iildii. Calismada kullanilan
kompozit rezinlerin HPLC cihaziyla analizinde kullanilan sartlar Tablo 6’da

belirtilmektedir;

Tablo 6. HPLC analizinde kullanilan cihazin sartlari

Detektor ve dalga Kolon firin  Enjeksiyon
Analiz kolonu Mobil faz Akis hizi

boyu Sicakh@ hacmi
C18, 1 ml/dk.
Asetonitril/Su DAD
5pumx 250 x (izokrati 250C 20ul
(75: 25, v/v) 205 nm
4,6 mm k)
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Calismada kullanilan HPLC cihazinin boliimleri asagidaki gibidir.

a. HPLC cihazi: Shimadzu LC-20AT Prominence (Shimadzu, Kyoto-
JAPONYA) (Sekil 13)

b. HPLC analiz kolonu: C;g, 5 pm x 250 x 4,6 mm (GL Science, Inertsil
ODS-3V) (Sekil 14)

c. Detektor: Diode Array Detector (DAD) (Shimadzu SPD-M20A, Kyoto-
JAPONYA) (Sekil 15)

Calismada kullanilan saf monomerler Tablo 7°de gosterilmektedir.

Tablo 7. Ornek analizinde kullanilan saf monomerlerin 6zellikleri

Bis-EMA UDMA TEGDMA
Bisphenol A ethoxtylate Urethane Trieyhylene glycol

Tieari Ads dimetachrylate dimethacrylate dimethacrylate
Uretici Firma Sigma Aldrich Sigma Aldrich Sigma Aldrich
Uriin No. 455059 436909 261548
Formiilii C,1Hy50¢ C,3H33N,05 C14H»,06
Molekiil Agirhg 376,4 g/mol 470,56 g/mol 286,32 g/mol
CAS No. 41637-38-1 72869-86-4 109-16-0

Etanol:su (75:25 v/v) soliisyonundaki 6rnekler 0,45 pm disk filtrelerden siiziiliip
HPLC-DAD sistemine enjekte edildi. 0.5, 1, 3, 5, 7 ve 10 pg/ml konsantrasyonlarindaki
miks standart ¢ozeltileri HPLC-DAD cihazinda analiz edilerek kalibrasyon egrileri
cizdirildi (Sekil 16) ve ol¢iilen monomerlere ait piklerin gelis zamanlar1 (Retention
Time, RT), tespit alt limiti (Limit of Detection, LOD) ve hesaplama alt limitleri (Limit of
Quantification, LOQ) belirlendi (Tablo 8).
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Sekil 13. Calismada kullanilan HPLC cihaz1
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Sekil 14. Calismada kullanilan HPLC kolonu
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Sekil 15. Calismada kullanilan HPLC-DAD detektorii

Test edilen orneklerden elde edilen soliisyonlarda, HPLC kullanarak yapilan
analizlerde, monomer olarak indirekt posterior kompozit rezin materyalinde Bis-EMA
ve UDMA, posterior kompozit rezin materyalinde Bis-EMA, mikrohibrit kompozit
rezin materyalinde Bis-EMA ve TEGDMA diizeyleri 6l¢iildii.

3.6. Sonuclarin istatistiksel Analizi

Verileri istatistiksel olarak degerlendirmeye baslamadan 6nce normallik
varsayimit Shapiro-Wilk testi ile kontrol edildi ve verilerin normal dagilis gosterdigi
belirlendi. Kompozitler ve 1s1 dongiisii islemleri aras1 farkliliklar1 ortaya koymak amaci
ile tek yonlii varyans analizi ve Tukey ¢oklu karsilagtirma testinden yararlanildi. Ayrica,
1s1 dongiisii uygulamalarina (0, 1000, 5000 ve 10000 devir) gore degisim ortogonal

parcalanma teknigi ile ortaya konularak dogrusal, kuadratik veya kiibik degisim sekli
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belirlendi. Arastirmada verilerin degerlendirmesinde SPSS 20.0 V (IBM, New York,
ABD) istatistik paket program kullanildi. Elde edilen veriler 0,05 6nem seviyesinde

degerlendirildi.
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4. BULGULAR

Olgiim islemleri baslamadan once test edilecek olan soliisyonlardaki artik
monomerlere ait standart maddelerin (Bis-EMA, TEGDMA ve UDMA) HPLC cihaz1
ile kalibrasyon islemi gergeklestirildi. Standart maddelere ait kromatogram sekil 16’da,
standart olarak kullanilan Bis-EMA, TEGDMA ve UDMA monomerlerine ait olgiilen
piklerin gelis zamanlar1 (Retention Time, RT), tespit alt limiti (Limit of Detection, LOD)
ve hesaplama alt limitleri (Limit of Quantification, LOQ) Tablo 8’de gosterilmektedir.

- %léwm,zznm(wm TEGDMA
o]
75+
70
o]
o0
o]
o]
]
407 UDMA
eE | Bis-EMA
g | A
25 ‘ “ 4 m A\
b / I \
154 f‘ “ | \‘ | /\ |
\ ‘ ‘ a
o] \ | R A
54 ’ \\ J ‘\ j \ ‘/ ]V / ‘
7 A8 |\ N 4\
55
0]
0.0 1‘0 2‘0 3‘0 4‘0‘ — ‘5‘0‘ - ‘6‘0 7‘0 - 8.‘0‘ 9‘0 10.0 11‘0 12‘0 13‘0 14‘0 mn‘

Sekil 16. 10 pg/ml miks standarda ait HPLC-DAD kromatogrami


Uğur TOKAY



Tablo 8. Olgiilen monomerlere ait piklerin gelis zamanlar1 (Retention Time, RT), tespit alt limiti (Limit of

Detection, LOD) ve hesaplama alt limitleri (Limit of Quantification, LOQ)

Monomerler RT (dk) LOD (ng/ml) LOQ (ng/ml)
TEGDMA 5,17 5,2 15,6
UDMA 6,41 8,0 24,1
10,964
11,553
Bis-EMA 7,5 22,6
12,481
13,548

Bis-EMA, TEGDMA ve UDMA monomerlerine ait kalibrasyon egrileri sekil
17, 18, 19°da gosterilmektedir.

Area
55000—_

Y =5386.963X -1248.32
R?=0.999

5ooooé
45000%
4ooooé
35000%
30000%
25000%
20000%
15000%
10000%

50004

o
0.0

Sekil 17. Bis-EMA monomerine ait kalibrasyon egrisi
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Sekil 18. TEGDMA monomerine ait kalibrasyon egrisi
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Sekil 19. UDMA monomerine ait kalibrasyon egrisi
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Indirekt posterior kompozit, mikrohibrit ve posterior kompozit gruplarina ait
orneklerin 1s1 dongiisii isleminden sonra HPLC cihazinda analiz islemlerinden elde
edilen veriler Tablo 9-10-11" de gosterilmektedir.

Tablo 9 ‘daki veriler incelendiginde; indirekt posterior kompozit materyalin 1s1
dongiisiine ait gruplar arasinda UDMA arttk monomer salinim miktarinda anlamli
farklilik gozlenmedi (p>0,05). Ancak devir sayisi arttikga artitk monomer salinim
miktarinda lineer bir artis belirlendi. En fazla artis 5000 devirden sonra izlendi (Sekil
20).

Indirekt posterior kompozit materyalin 1s1 ddngiisiine ait gruplar arasinda Bis-
EMA artik monomer salinim miktarinda anlamh farklilik gézlenmedi (Tablo 9, Sekil
20).

Indirekt posterior kompozit rezin materyalinde bulunan UDMA ve Bis-EMA
monomerlerinin arttk monomer saliimlart karsilastirildiginda kontrol ve 1000 devir
gruplar arasinda anlamli farklilik tespit edilmistir (p<<0,05). Ayrica 5000 ve 10000 devir
gruplarinda UDMA ve Bis-EMA monomerlerinin salinim miktarlar1 arasinda anlamli
farklilik gozlenmedi (p>0,05). Kontrol ve 1000 devir gruplarinda UDMA monomeri
Bis-EMA monomerinden miktar olarak daha az salinim yaptig1 belirlendi. 5000 devir ve
10000 devir gruplarinda ise UDMA monomeri Bis-EMA monomerinden daha fazla
salinim yaptig1 tespit edildi.

Tablo 9. indirekt posterior kompozit grubuna ait monomer salinima ait veriler

Indirekt posterior kompozit

Gruplar UDMA Bis-EMA p

Ortalama+SS (pg/ml) Ortalama+SS (pg/ml)

Kontrol 1,29+0,80"" 1,77+1,00** 0,012
1000 devir 1,771,158 2,531,384 0,002
5000 devir 3,09+1,37 2,62+1,15 0,661
10000 devir 3,32+1,78 2,82+1,28 0,409

P 0,073 0,558

Etkiler p p

Lineer 0,013 0,203
Kuadratik 0,834 0,61

Kiibik 0,479 0,748

Ayni siitundaki farkl kiigiik harfler arasinda anlaml farklilik vardir.
Ayni satirdaki farkli biiyiik harfler arasinda anlamli farklilik vardir.
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Tablo 10°daki veriler incelendiginde; mikrohibrit kompozit rezin materyalin 1s1
dongiisiine ait gruplar arasinda TEGDMA artitk monomer salinim miktarinda anlamli
farklilik belirlendi (p<0,05). Ayrica devir sayis1 arttikca arttk monomer salinim
miktarinda lineer bir artis belirlendi (Tablo 10, Sekil 20).

Mikrohibrit kompozit rezin materyalin 1s1 dongiisiine ait gruplar arasinda Bis-
EMA artik monomer salinim miktarinda anlaml farklilik gézlenmedi (p>0,05) (Tablo
10, Sekil 20).

Mikrohibrit kompozit rezin materyalinde bulunan TEGDMA ve Bis-EMA
monomerlerinin artik monomer salinimlart karsilastirildiginda biitiin gruplar arasinda
anlamli farklilik tespit edildi (p<0,05). Ayrica, TEGDMA monomeri Bis-EMA

monomerinden miktar olarak biitlin gruplarda fazla miktarda salinim yaptig1 gozlendi.

Tablo 10. Mikrohibrit kompozit grubuna ait monomer salinima ait veriler

Mikrohibrit kompozit

TEGDMA Bis-EMA

Gruplar p
Ortalama+SS (pug/ml) Ortalama+SS (pg/ml)

Kontrol 106,61£19,80** 37,16+7,28*" 0,001
1000 devir 155,63+57,63*"* 41,14+10,16" 0,007
5000 devir 172,53+48,31*>4 29,80+12,62%" 0,025

10000 devir 195,27+28 43> 40,67+7,538 0,006
p 0,024 0,259

Etkiler p p

Lineer 0,004 0,966
Kuadratik 0,488 0,436

Kiibik 0,653 0,069

Ayni siitundaki farkl kiigiik harfler arasinda anlaml farklilik vardir.
Ayni satirdaki farkli biiyiik harfler arasinda anlamli farklilik vardir.
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Tablo 11°deki veriler incelendiginde; posterior kompozit rezin materyalin 1s1
dongiisiine ait gruplar arasinda Bis-EMA artitk monomer salinim miktarinda anlamli
farklilik belirlendi (p<0,05). Ayrica devir sayis1 arttikca arttk monomer salinim
miktarinda hem lineer hem de kiibik bir artig belirlendi (Tablo 11, Sekil 20). Bu
degerlerde 0-5000 devir araliginda bir artig goriiliirken, 5000 devirden sonra azaldig1
gozlendi (p<0,05).

Tablo 11. Posterior kompozit grubuna ait monomer salinima ait veriler

Posterior kompozit

Gruplar Bis-EMA

Ortalama+SS (ng/ml)

Kontrol 24.47+3,12°
1000 devir 24,82+7,43°
5000 devir 104,21+30,36°

10000 devir 67,13+27,93°
p <0,001
Etkiler P
Lineer <0,001
Kuadratik 0,064
Kiibik <0,001

Ayni siitundaki farkl kiigiik harfler arasinda anlaml farklilik vardir
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Sekil 20. Kompozit rezin materyallerde bulunan Bis-EMA, TEGDMA ve UDMA artik monomerlerine ait analiz verilerinin grafigi




Calismada kullanilan ii¢ kompozit rezin materyali Bis-EMA monomeri
icermektedir. Bu nedenle Bis-EMA monomeri ayr1 bir tabloda karsilastirildi. Tablo
12°deki veriler incelendiginde; her {i¢ kompozit rezin materyallere ait kontrol ve 1000
devir gruplar1 arasinda salinan Bis-EMA artik monomeri miktar1 agisindan anlamli
derecede farklilik gozlendi (p<0,001). Kompozitler i¢indeki Bis-EMA monomeri devir
sayilarindaki salinim miktarina gore karsilastirildiginda; kontrol grubu ve 1000 devirde
mikrohibritten, 5000 ve 10000 devirde posterior kompozit rezinlerinden en yiiksek
oranda salinim yaptigi belirlendi. Her 1s1 dongiisii grubunda en diisiik Bis-EMA
monomeri salimim yapan kompozit rezinin, indirekt posterior kompozit rezin oldugu

saptandi.

Tablo 12. Kompozit materyallerde bulunan Bis-EMA monomerine ait veriler

Kompozitler
indirekt Posterior Mikrohibrit
Gruplar p
Ortalama+SS Ortalama+SS Ortalama+SS
(ng/ml) (ng/ml) (ng/ml)

Kontrol 1,77+1,00¢ 24,47+3,125 37,16+7,28" <0,001
1000 devir 2,53+1,38° 24,82+7,438 41,14+10,16" <0,001
5000 devir 2,62+1,15° 104,21+30,36* 29,80+12,62" <0,001
10000 devir 2,82+1,28" 67,13+27,93* 40,67+7,53% <0,001

Ayni satirdaki farkli biiyiik harfler arasinda anlamli farklilik vardir.
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5. TARTISMA

Dis hekimliginde kompozit rezin materyallerin kullanimmin artmas: bu
materyallerin gelistirilme caligmalarini artirmistir (Cramer ve ark., 2011). Cocuk Dis
hekimliginde de kompozit rezinler restoratif materyal olarak siklikla kullanilmaktadir
(Fleming ve ark., 2001; Pascon ve ark., 2006). Rezin bazli kompozit materyallerde
kimyasal ve fiziksel Ozelliklerinin iyilestirilmesi, ¢igneme kuvvetlerin olusturdugu
basinglara karsi direnglerinin arttirilmasi, polimerizasyon biiziilmesinin azaltilmasi,
direkt veya indirekt uygulama icin farkli gesitlerin iiretilmesi gibi bir¢ok basarili
gelisme meydana gelmistir (Cramer ve ark., 2011). Kullanilan materyallerin basari
kriterlerinde olmasi1 gereken en 6nemli 6zelliklerden biri biyolojik uyumluluklarinin iyi
olmasi, dis ve ¢evre dokulara zararli etkilerinin olmamasidir (Bertram, 2000; Darmani
ve ark., 2007). Rezin kompozitlerdeki gelismelere ragmen polimerize olmayan ya da
polimerize olduktan sonra monomer saliiminin olmasi canli organizmada bir takim
sorunlar olusturabilmektedir (Wataha ve ark., 1999; Kehe ve ark., 2001; Darmani ve
ark., 2007). Kompozit materyallerde meydana gelen bu tip sorunlar bu tiirden
materyallerin giivenilirliginde tartisma konusu olusturmustur (Darmani ve ark., 2007).
Cocuk hastalarda kooperasyon problemi, gen¢ organizma ve gelismekte olan hiicre
yapilarinin daha duyarli olmasi sebebiyle bu tip materyallerin kullanimi daha da bir
onem arz etmektedir (Geurtsen, 2000; Donly ve Garcia-Godoy, 2002; Koupis ve ark.,
2004; Nicholson ve Czarnecka, 2008). Cocuk dis hekimliginde, hastalarin uyum
zorlugundan dolay1, direkt olarak kullanilan kompozit rezin restorasyonlarin
polimerizasyonunun yetersiz oldugu durumlar gozlenebilmektedir (Koyuturk ve ark.,
2013). Ayrica kullanilan kompozit rezin restorasyonlarinin zamanla yipranmasiyla agiz

icine monomer salinimi olabilmektedir (Van Landuyt ve ark., 2011).

Bu tez calismasinda, farkli igeriklere ve uygulama teknigine sahip ti¢ farkli
kompozit rezin materyalin farkli yaslandirma siirelerinden sonra yaptiklar1 artik
monomer saliim miktarlariin yiiksek performanslt likit kromatografi teknigiyle analiz

edilmesi amaclanmistir.

Kompozit materyallerin en giincel siniflandirilmasi igerdigi partikiil boyutuna
gore yapilmaktadir (Lutz ve Phillips, 1983; 1983; Dayangac, 2010; Yegin, 2013).

Kompozit materyaller farkli partikiil biiyiikliklerine gore siniflandirma yapilmasina


Uğur TOKAY



ragmen kullanim amagclarina gore de siniflandirilmalar yapilmistir (Hervas-Garcia ve
ark., 2006). Ayrica kompozit materyallerin igerisindeki monomerler materyalin
karakteristik 6zelliklerini belirlemektedir. Siklikla kullanilan bu monomerler Bis-GMA,
Bis-EMA, UDMA ve TEGDMA’dir (Sideridou ve Achilias, 2005). Bu ¢alismada farkl
kullanim alanlarina sahip ii¢ ayr1 kompozit rezin materyal [posterior kompozit rezin
(ZLITE LS Posterior; Bisco, ABD), mikrohibrit kompozit rezin (ELITE All Purpose
Body; Bisco, ABD) ve indirekt kompozit rezin (Tescera DENTINE; Bisco, ABD)]
kullanilmistir. Ayrica bu materyaller segilirken ayn1 markaya ait olma, iceriklerinde
bulunan monomerlerin miktarinin ve tiiriiniin farkli olmasi1 ve ilave sertlestirme
metotlarini icermeleri gibi kriterler goz 6niinde bulundurulmustur. Calismada kullanilan
kompozit rezin materyaller ise Bis-EMA, UDMA, TEGDMA monomerlerini
icermektir. Ayrica literatiirdeki arttk monomer analiz c¢aligmalar1 incelendiginde
caligmada kullanilan indirekt kompozit rezin materyallerin kullanimina rastlanmamastir.
Bununla birlikte bu materyalin polimerizasyonu i¢in arttk monomer saliimini

azaltacagi diisiiniilen 1s1, 151k ve basing altinda sertlestirme yontemi kullanilmigtir.

Daha 6nceki yapilan ¢alismalarda, kompozit rezin materyallerden salinan artik
monomerlerin analizinde kullanilan Orneklerin sekilleri ve ebatlar1 farklilik
gostermektedir. Hamid ve Hume (1997) 0,5-1-2 mm yiiksekliginde ve 6 mm capinda,
Tuna (2006) 4 mm yiiksekliginde ve 2-4-6 mm ¢apinda, Ferracane ve ark. (1994) 2 mm
yiiksekliginde ve 4 mm ¢apinda, Munksgaard ve ark. (2000) 2 mm yiiksekliginde ve
Smm capinda, Ak ve ark. (2010) 1 mm yiiksekliginde ve 10 mm ¢apinda, Polydorou ve
ark. (2009b) 2 mm yiiksekliginde ve 4,5 mm capinda ve Filipov ve ark. (2006) 2 mm
yiiksekliginde ve 4 mm c¢apinda 6rnekler kullanmiglardir. Literatiire gore bu ¢aligmadaki

ornek boyutlar1 3 mm yiikseklik ve 1 cm ¢ap olacak sekilde belirlenmistir.

Oztiirk ve ark. (2013) vyaptiklart ¢alismada farkli 151k kaynaklarmin
polimerizasyon derecesine etkilerini karsilagtirdiklarinda QTH, LED ve plazma ark 151k
kaynaklarinin arasinda anlamli bir farklilik olmadigini rapor etmiglerdir. Ganglianone
ve ark. (2012) yaptiklari calismada farkli adeziv sistemler {izerine uyguladiklar1 QTH ve
LED 1sik kaynaklarinin konversiyon derecelerini karsilagtirmiglar ve QTH 151k
kaynaginin daha iyi konversiyon derecesine sahip oldugu rapor etmislerdir. Yapilan

caligmalarda QTH 1s1ik cihazlarimin polimerizasyon derecesinin ve mikro-sertlik
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acisindan LED cihazlara gore daha iyi degerlere sahip olduklar1 bildirilmistir (Zorba ve
ark., 2011; Lima ve ark., 2012). Bu ¢alismada da kompozit rezinler standart QTH 151k

kaynag ile sertlestirilmistir.

Yapilan ¢alismalarda yaslandirma islemini gegeklestirmek i¢in farkli sicaklik
ve siireler kullanilmistir (Ferracane ve Condon, 1990; Gerzina ve Hume, 1996; Imazato
ve ark., 2006; Imazato ve ark., 2009; Van Landuyt ve ark., 2011). Tuna (2006) 24 saat,
Mazzaoui ve ark. (2002) 3 ay, Ortengren ve ark. (2001) 6 ay, Polydorou ve ark. (2009c¢)
12 ay, bekleme siirelerinden sonra analiz islemini gerceklestirmistir. Aragtirmacilar
yapay yaslandirma isleminde ortamda bekletilme siiresinin etkili olacagim
savunmaktadirlar (Imazato ve ark., 2006; Imazato ve ark., 2009; Van Landuyt ve ark.,
2011). Is1 dongiisii islemi bir¢ok caligsmaci tarafindan yapay yaslandirma metodu olarak
kullanilmistir (Thordrup ve ark., 1994; Gale ve Darvell, 1999; Koyuturk ve ark., 2006;
Casselli ve ark., 2013). Bu yapay yaslandirma metodunun o6rnekler {izerine etkisinin
oldugu rapor edilmistir (Gale ve Darvell, 1999). Ayrica arastirmacilar bu metodun agiz
ici ortam1 taklit edebilmelerinin diger metotlara goére daha 1iyi olacagin
savunmaktadirlar (Gale ve Darvell, 1999). Bazi arastirmacilar ise 1s1 dongiisii
islemindeki 10 tam devirin agiz i¢i ortamda yaklasik olarak 1 giine esit olacagini
savunmaktadirlar (Brown ve ark., 1972; Gale ve Darvell, 1999). Daha oOnceki
caligmalarda kullanilan 1s1 donglisii yontemi agizdaki 1s1 degisimini taklit etmesi
amaciyla uygulanmistir. Ayrica farkli devir siireleri uygulanarak farkli zaman dilimleri
taklit edilmeye calisiimistir (Gale ve Darvell, 1999). Calismamizda da 1000 devir 1s1
dongiisii islemi agiz ici ortamda yaklagik olarak 3,5 aya, 5000 devir 1s1 dongiisii islemi

1,5 yila ve 10000 devir 1s1 dongiisii islemi ise yaklasik 2,5 yila denk gelmektedir.

Kompozit materyallerin rezin matriksinde bulunan baglica monomerler Bis-
GMA, Bis-EMA, UDMA, TEGDMA dir (Ortengren ve ark., 2001). Bu monomerlerin
polimerizasyon esnasinda reaksiyona girmeme oranlari %40-75 arasinda degismektedir
(Manojlovic ve ark., 2011). Reaksiyona girmeyen bu monomerlerin yaklasik olarak
%10’u bulundugu ortama salinmaktadir (Ferracane, 1994; Altunsoy, 2013). Bu
monomerleri analiz etmek icin farkli metotlar kullanilmistir. Bunlardan siklikla
kullanilanlar1t HPLC, LC, GC’dir. Bu metotlar ¢dziiciiler icerisinde bulunan maddeleri

ayrigtirma yontemi ile analiz etme islemine dayanmaktadir (Van Landuyt ve ark., 2011).
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GC yiiksek sicakliklarda vaporize edebildigi i¢in diisiik molekiilli maddelerin
analizinde daha stabil bir yontem olarak kullanilmaktadir (Rogalewicz ve ark., 2006).
Ancak HPLC ve LC yiiksek molekiil agirligina sahip monomerler i¢in dogru analiz
metotlart oldugu bildirilmektedir (Michelsen ve ark., 2008). Van Landuyt ve ark.
(2011) yaptiklar: literatliir derlemesinde arastirmacilarin siklikla HPLC metodunu
kullandigin1 ve LC/MS veya GC/MS metotlart ile karsilastirildiginda daha ucuz ve
giivenilir bir metot oldugunu rapor etmislerdir. Bu ¢alismada monomer analiz islemi
icin, siklikla kullanilmasi ve gilivenirliginin yiliksek olmasi sebebiyle HPLC metodu

kullanilmistir.

Literatiirdeki ¢alismalarda monomer analizi yapmak i¢in farkli bekletme
ortamlart kullanilmistir. Monomer analizinde, Darmani ve ark. (2007) Dulbelco
modifiye sollisyonu ve %96’lik etanol/su soliisyonu, Imazato ve ark. (2009) distile su,
Tuna (2006) yapay tiikiiriik, Nalgact ve ark. (2006) metanol ve HPLC-grade soliisyonu,
Polydorou ve ark. (2007; 2009b; 2009¢c) %75’lik etanol/su soliisyonu, Pulgar ve ark.
(2000) su, Yap ve ark. (2004) asetonitril soliisyonlarini bekletme ortami olarak
kullanmigtir. Van Landuyt ve ark. (2011) yaptiklar: literatiir derlemesinde su veya su-
bazli c¢oziicilerde UDMA, TEGMA, Bis-GMA gibi monomerlerin daha az
coziindiiklerini veya hi¢ ¢oziinmediklerini rapor etmislerdir. Darmani ve ark. (2007)
yaptiklar1 ¢alismalarinda Bis-GMA, TEGDMA, UDMA ve Bis-EMA monomerlerin
farkli ortamlardaki salinim miktarlarini karsilagtirildiginda etanol/su soliisyonunda daha
fazla oldugunu rapor etmislerdir. Organik c¢oziicilerde monomerlerin daha fazla
¢oziindiigli bildirilmistir (Van Landuyt ve ark., 2011). Bu calismada kullanilan
kompozit rezin materyallerin arttk monomer salinim miktarin1 daha iyi saptamak i¢in

organik ¢dziicii olan %75’lik etanol/su soliisyonu kullanilmistir.

HPLC cihazlarinda genellikle C4 ve C18 kolonlar1 kullanilmaktadir. C4 kolonu
protein yapilarin analizinde ve C18 kolonu ise daha kiiclik monomerlerden olusan
dental komponentlerin analizinde kullanilmaktadir (Tuna, 2006; Altintas, 2007;
Polydorou ve ark., 2007; Polydorou ve ark., 2009a; Manojlovic ve ark., 2011; Altunsoy,
2013). Bu calismada da diger dental materyal analiz islemlerinde kullanilan C18 kolonu

kullanilmistir.

48



HPLC cihazinda analiz islemi i¢in gerekli olan dalga boyu ve akis hizi
monomerlerin  tam  olarak  saptanabilmesi,  Olciilebilmesi  ve  analitik
degerlendirilebilmesi i¢in 6nem tagimaktadir (Van Landuyt ve ark., 2011). Munksgaard
ve ark. (2000) 0,25 ml/dk akis hiz1 ve 205 nm dalga boyunda, Silikas ve Watts (2000) 2
ml/dk akis hiz1 ve 254 nm dalga boyunda, Ak ve ark. (2010) 1,5 ml/dk akis hiz1 ve 254
nm dalga boyunda, Altintas ve Usiimez (2009) 1 ml/dk akis hiz1 ve 208 nm dalga
boyunda analiz islemini ger¢eklestirmislerdir. Bu ¢alismada da diger caligmalardaki
veriler géz Oniinde bulundurularak, hazirlanan 6rnekleri analiz etmek i¢in akig hizini 1

ml/dk ve dalga boyunu ise 205 nm olarak belirlenmistir.

Ak ve ark. (2010), Bis-GMA ve TEGDMA’nin standardizasyonunda
HPLC’deki tutunma siirelerini sirastyla 2,44 ve 3,59 dk olarak belirlemislerdir. Imai ve
ark. (2000) farkli kimyasal formiillere sahip Bis-GMA monomerlerinin analiz
calismasinda Bis-GMA nin tutunma siiresini 7,9 dk olarak rapor etmislerdir. Silikas ve
ark. (2000) primer ve bonding ajanlarinin icerisindeki monomerlerin analizlerinde
TEGDMA ve UDMA standartlarinin tutunma zamanlarimi sirasiyla 2,85 ve 2,90 dk
olarak bildirmislerdir. Altintag (2007) farkli tipteki kompozit materyallerden salinan
arttk monomerlerin analizinde Bis-GMA, TEGDMA ve UDMA’nin tutunma
zamanlarim1 sirasiyla 4,14, 3,44 ve 3,83 dk olarak saptamistir. Bu ¢alismada
standartlarin tutunma zamanlar1 Bis-EMA i¢in 10,96, 11,55, 12,48, 13,54 dk’lar,
TEGDMA i¢in 5,17 dk ve UDMA i¢in 6,41 dk olarak belirlenmistir.

Ak ve ark. (2010) QTH 1sik kaynagi kullanarak yaptiklari calismalarinda
polimerize ettikleri orneklerden (Leaddent Composite) zamanla TEGDMA ve Bis-
GMA’nin 1., 3., 7. gilinlerde salinim miktarlarinin arttigini, fakat gruplar arasinda
anlamli derecede farklilik olmadigini1 rapor etmislerdir. Manojlovic ve ark. (2011)
polimerizasyon igsleminde LED ve QTH 1s1k kaynagi kullanmislar ve LED 11k kaynagi
kullanilan 6rneklerin miktar olarak daha fazla salinim yaptigini rapor etmislerdir. Tuna
(2006) orneklerin hazirlanmasinda QTH ve LED 1s1k kaynaklar1 kullandig1 ¢alismasinda
LED 151k kaynagiyla sertlestirilen 6rneklerin daha az salinim yaptiklarini rapor etmistir.
Moharamzadeh ve ark. (2007) yaptiklar1 kisa stireli (7 giin) analiz ¢alismalarinda
kompozit rezin materyallerden Bis-GMA ve UDMA saliniminin olmadigii TEGDMA

monomerinin de miktar olarak az salinim yaptigini bildirmislerdir. Polydorou ve ark.
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(2009b) caligmalarinda 1 giin ila 1 yil arasinda siirede soliisyonlarda bekletilen
materyallerin salinim miktarlarin1 6lgmiislerdir ve Bis-GMA monomerinin (Filtek
Supreme XT) en fazla salinim miktarini ilk 24 saatte gerceklestirdigini rapor etmislerdir.
Bu c¢aligmada da mikrohibrit kompozit rezinde bulunan TEGDMA salinim miktar1 1s1
dongiisii devir sayisi arttik¢a artmis ve gruplar arasinda kontrol ve 10.000 devir arasinda
istatistiksel olarak anlamli farklilik belirlenmistir (p<0,05), diger gruplar arasinda
anlaml farkliliklar gézlenmemistir (p>0,05). Biitiin kompozitlerde bulunan Bis-EMA
salmim miktar1 en az indirekt posterior kompozit rezinden elde edilen 6rneklerden
salimmustir ve diger gruplar ile kiyaslandiginda anlamli farklilik gozlenmistir (p<0,001).
Calismadaki bu farklilik 1s1 dongilisii isleminin siire olarak uzun olmasindan
kaynaklanmis olabilir. Ciinkii diger calismalarda (Moharamzadeh ve ark., 2007; Ak ve
ark., 2010; Manojlovic ve ark., 2011) orneklerin yaglanma araliginin 0-7 giin arasinda
degisen kisa siireler oldugu goriilmektedir. Bu calismada sivi i¢inde bekletmekten
ziyade hem 1s1 dongiisii gibi yapay yaslandirmaya hem de devir sayisinin fazlaligina
bagli olarak kompozit rezinlerden daha fazla artik monomer saliniminin gercgeklestigi

diistinilmektedir.

Polydorou ve ark. (2009b), yaptiklar1 calismada farkli kompozitlerden Bis-
GMA ve TEGDMA monomerlerinin ilk 24 saat i¢inde en fazla salinimi yaptiklari ve 7.
ve 28. Giinlerde ise bu salinan miktarin azaldigin1 rapor etmislerdir. Tuna (2006)
TEGDMA, UDMA, Bis-GMA ve Bis-EMA monomerlerinin 30. dk ve 24. saat arasinda
salinim miktarlar1 zamanla arttigin1 ve ayrica kullanilan 6rneklerin ¢aplarinin biiytikligi
ile arttk monomer saliniminin dogru orantili sekilde artacagini bildirmistir. Danesh ve
ark. (2012), UDMA monomerinin salinim miktarlarinin 1., 3. ve 7. giinlerde artig
gosterdigini fakat gruplar arasinda anlaml farkliliklarinin olmadigini rapor etmislerdir
(p>0,05). Botsali ve ark. (2014), farkli kompomerlerden salinan TEGDMA
monomerinin 4 dk- 24 saat arasinda zamanla miktarmin arttigin1 bildirmislerdir. Bu
calismada da mikrohibrit kompozit rezinden elde edilen 6rneklerde Bis-EMA salinim
miktar1 kontrol ve 1000 devir arasinda artis gdsterirken 5000 devirde azalis ve 10.000
devirden sonra tekrar artis gostermektedir. Gruplar arasindaki farkliliklarin nedeni
baglatici molekiillerin C=C aras1 baglarin olusmasi ic¢in yeterli miktarda aktive
olamamasima baglanabilir. Ayrica, doldurucular arasindaki baglar1 artirmak icin

TEGDMA kullanilmasina ragmen (Kramer ve ark., 2008), c¢alismada tam polimerize
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olmayan ve miktar olarak en fazla salinim yapan arttk monomer TEGDMA ’nin olmasi

dikkat ¢ekicidir.

Polydorou ve ark. (2007) 40 sn siire ile polimerize edilen farkli kompozit
materyallerden Bis-GMA ve TEGDMA monomerlerinin salinimi kiyaslandiginda Bis-
GMA monomerinin daha fazla salindigin1 rapor etmislerdir. Van Landuyt ve ark. (2011)
ise en fazla salinim yapan birinci monomerin HEMA ve ikinci monomerin TEGDMA
oldugunu gostermislerdir. Munksgaard ve ark. (2000) TEGDMA monomerinin analiz
caligmasinda farkli kompozit rezinlerin igeriklerinde degisik oranlarda olmasina ragmen
Bis-GMA monomerinden miktar olarak daha fazla salinim yaptigii bildirmislerdir.
Botsali ve ark. (2014) HEMA ve TEGDMA monomerlerinin salinim miktarlar
karsilagtirildiginda  HEMA’nin miktar olarak fazla salindigini rapor etmislerdir.
Calismamizda ise TEGDMA monomeri bekletme soliisyonlarina en fazla salinim yapan
monomerdir ve daha Once yapilan caligmalar1 desteklemektedir (Gerzina ve Hume,
1995; Pelka ve ark., 1999; Munksgaard ve ark., 2000; Polydorou ve ark., 2007; Van
Landuyt ve ark., 2011). TEGDMA’ ’nin digerlerine gore daha fazla salinim yapmasi
saklama sollisyonun ¢esidi, molekiil agirligmin ve viskozitesinin az olmasindan

kaynaklanmis olabilecegi diisiiniilmektedir.

Altintas ve Usumez (2008) calismalarinda farkli siirelerde saklama
sollisyonlarindaki analiz isleminde TEGDMA ve Bis-GMA monomerlerinin miktar
olarak UDMA monomerinden fazla salinim yaptigmi rapor etmislerdir. TEGDMA
monomerinin 21. Giin sonundaki salinim miktar1 203.84+55.4 ug/ml olarak 6lgmiislerdir.
Bizim ¢alismamizda 10.000 (yaklasik 2,5 yil) devir grubunda TEGDMA i¢in bu miktar
195,27+28,43 pg/ml olarak tespit edilmistir. Bu calismadaki bekletme siiresinin fazla
olmasi1 ve 1s1 dongiisii uygulanmasina ragmen Ol¢iilen degerlerin az olmasi, kullanilan

kompozit miktarina ve kompozit rezindeki monomer hacmi ile agiklanabilir.

Calismadaki Bis-EMA monomerinin posterior kompozit rezin gruplari
arasindaki farklilik (kontrol, 1000 ve 5000 devirde artig, 10.000 devirde azalma), ve
mikrohibrit kompozit rezin gruplar1 arasindaki farklilik (kontrol ve 1000 devir artis,
5000 devir ve 10.000 devirde azalma) Bis-EMA monomerinin etanol/su ¢dzeltisinde
bisphenol A dyglycidy’e par¢alanmasi sonucu (Schmalz ve ark., 1999) HPLC cihazinda
Bis-EMA olarak tespit edilememesinden kaynaklandigi diistiniilmektedir. Ayrica
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dimetacrylate‘larin hidrolizi sonucunda Bis-GMA veya Bis-EMA’nin metacrylic acid
olusturma egiliminin artmasi ile agiklanabilir (Munksgaard ve Freund, 1990; Hanks ve

ark., 1991; Schwengberg ve ark., 2005; Altintas ve Usumez, 2008).

Siklikla kullanilan monomerlerin salinim yapma oranlar1 sdyle siralanabilir;
HEMA > TEGDMA > Bis-GMA > UDMA (Van Landuyt ve ark., 2011).
Calismamizdaki en yiiksek konsantrasyondaki salinim miktarlart TEGDMA i¢in 195,27
pg/ml, BisEMA igin 104,21 pg/ml ve UDMA icin 3,32 pg/ml’dir. Onceki
caligmalardaki sonuglara goére bu degerler insan hiicreleri icin yan etkilere veya

reaksiyonlara neden olabilir (Geurtsen ve ark., 1998; Van Landuyt ve ark., 2011).

Bu caligmada artik monomerlerin salimim miktarlarina biiyiikten kiigiige;
TEGDMA, Bis-EMA ve UDMA’dir. TEGDMA monomerinin miktar olarak fazla
salinim yapmasi1 daha Once vyapilan calismalarin sonuglart ile oOrtiismektedir
(Munksgaard ve ark., 2000; Polydorou ve ark., 2007; Altintas ve Usumez, 2008; Van
Landuyt ve ark.,, 2011). Calismanin artik monomerlerinin analiz sonuglari diger
caligmalarin sonuglarina benzemektedir, fakat miktarlarin degisikligi calismada
kullanilan 6rneklerin ebatlari, kullanilan 151k kaynaginin ¢esidi, uygulanma siirelerinin

ve bekletilen ortamlarin farkliligi ile agiklanabilir.

Bu arastirmada TEGDMA monomerinin Bis-EMA ve UDMA ile
karsilastirildiginda miktar olarak daha fazla salindig1 ve 1s1 dongii isleminde tur sayisi
arttiginda salinimda lineer bir artis oldugu belirlendi. Bu sonuglarin elde edilmesi,

materyalin 1s1 dongii islemi ve zamanla yipranmasina baglanabilir.

Daha onceki arastirmacilarin (Hamid ve Hume, 1997; Darmani ve ark., 2007;
Michelsen ve ark., 2008; Tabatabaee ve ark., 2009; Van Landuyt ve ark., 2011)
kullandiklar1 yapay yaslandirma metotlar1 ¢aligmadaki 1s1 dongiisii isleminden farkli
oldugu i¢in sonuglarda farkliliklar mevcuttur. Ayrica ¢calismada en az salinim, kullanilan
indirek kompozit materyal 6rneklerinden elde edilmistir. Bu miktarin az olmasi 1sikla
sertlestirme islemlerine ilave olarak yapilan 1s1, 151k ve basing kombinasyonu olan
firnlama isleminin olmasi ile iliskilendirilebilir. Indirek kompozitler, direkt
kompozitlere gére daha az monomer salinimi yapmasi ile biyouyumluluk agisindan

calismamizdaki sonuglar 1s181nda daha iistiin 6zelliklere sahip oldugu sdylenebilir.
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Cocuk hastalarda kompozit materyallerin ideal sartlara uygun olarak
yerlestirilmesi yetigkin hastalara gore daha zordur. Cocuk hastalarda indirekt
kompozitlerin kullanilmasi ile agiz i¢ine salinacak olan artitk monomer miktarinin
azalacagindan azalmasiyla, artik monomerlerin insan viicudu i¢in belirtilen zararl
etkilerinin en aza indirgenmesi i¢in dnemli bir yontem olabilir. Ayrica ¢ocuk hastalarda
kooperasyon gili¢liigii, islem siirelerinin yetigskin hastalara gore kisitli olmasi ve islem
basamaklarinin uzun olmasi, agiz iginde ¢aligma siiresini kisaltmasi nedeniyle indirekt

kompozit materyaller daha iyi bir se¢enek oldugu diisiiniilebilir.
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6. SONUCLAR VE ONERILER

1. Calismamizdaki biitin  gruplarda  kullanilan  kompozit rezin
materyallerden artik monomer salinimi gozlenmistir.

2.  Kompozit rezin materyallerden en fazla salinimi gerceklesen artik
monomer TEGDMA’dir ve 1s1 dongiisii sayist arttikga salimim miktar1 da
artmaktadir.

3.  Kompozit rezin materyallerden en az salinimi gergeklesen artik monomer
UDMA’dir ve devir sayist arttik¢a salinim miktar1 da artmaktadir.

4. Bis-EMA igeren kompozit rezin materyallerden en az salinim
gerceklestiren indirekt posterior kompozit rezin (Tescera DENTINE, Bisco-
ABD)’dir.

5. Kompozit rezinlerin artitk monomer salinim miktar1 karsilastirildiginda,
indirekt yontemde kullanilan ilave polimerizasyon isleminin arttk monomer

saliniminin azalmasina olumlu etki yaptig1 gozlenmistir.
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