TURKIYE CUMHURiYETj
_ANKARA l"JNIVIj:RsiTE_SI__ )
SAGLIK BILIMLERI ENSTITUSU

ISIK ILE POLIMERIZE EDILEN
KOMPOZIT REZINLERIN
POLIMERIZASYON DONUSUM DERECELERININ
BELIRLENMESINDE UC FARKLI YONTEMIN
KARSILASTIRILMASI

Ceren KOSER

DiS HASTALIKLARI VE TEDAVISI ANABILIM DALI
DOKTORA TEZi

DANISMAN
Prof. Dr. Adil NALCACI

2014- ANKARA



TURKIYE (HJUMHUR.iYET.i
ANKARA UNIVERSITESI
SAGLIK BiLIMLERI ENSTITUSU

ISIK iLE POLIMERIZE EDILEN KOMPOZIT REZINLERIN
POLIMERIZASYON DONUSUM DERECELERININ
BELIRLENMESINDE UC FARKLI YONTEMIN
KARSILASTIRILMASI

Ceren KOSER

DiS HASTALIKLARI VE TEDAVIiSI ANABILIM DALI
DOKTORA TEZI

DANISMAN
Prof. Dr. Adil NALCACI

Bu tez, Ankara Universitesi Bilimsel Arastirma Projesi destek fonu

tarafindan 11B 3334006 proje numarasi ile desteklenmigtir.

2014-ANKARA



Ankara Universitesi Saglik Bilimleri Enstittisii
Dis Hastaliklar1 ve Tedavisi Doktora Programi
Cercevesinde yiiriitiilmiis olan bu ¢aligma, asagidaki jiiri tarafindan

Doktora Tezi olarak kabul edilmigtir.

Tez Savunma Tarihi. 27.11.2014

Prof.Dr.Orhan ATAKOL

Ankara Universitesi Fen Fakiiltesi

Jiiri Bagkam
/.
’\::a}, !
Prof.Dr.Adil NAy(;ACI (Danigman) Prof.Dr-Enig ERB?Z
4 =
Ankara Universitesi Ankarg Universptesi
Dis Hekimligi Fakiiltesi Dis Hekimligi fakiiltesi
/ /
Y §

- D
Prof.Dr.Mine B.UCTASLI Dog.?ﬁiacer D.ARISU
Gazi fjr‘ii\;e{silesi ) ,,-'inaz'i Universitesi

r }“‘ Y ‘;
Dis Hekimligi Fakiltesi Dis Hekinligi Fakilltesi

\J



ii
ICINDEKILER

Kabul ve Onay
I¢indekiler

Onsoz

Simgeler ve Kisaltmalar
Sekiller

Cizelgeler Dizini

1. GIRIS

1.1. Kompozit Rezin Esasli Dolgu Maddeleri

1. 1.l Rezin Matriks (Organik Matriks Faz1)

112 Doldurucular (Inorganik Faz)

1.1.3. Baglayici Ajanlar (Ara Faz)

1.1.4. Kompozit Rezin Esasli Dolgu Maddelerinin Yapisindaki
Diger Bilegenler

1.2 Kompozit Rezinlerin Simiflandirilmasi

1.2.1. Dental Kompozitlerin Doldurucu Biyukligine Gore
Siniflandirilmast

1.2.2. Dental Kompozitlerin Doldurucu Tipine Gore Siniflandirilmast

1.2.3. Dental Kompozitlerin Polimerizasyon Sekillerine
Gore Smiflandirilmasi

1.2:3.1. Kimyasal Yolla Polimerize Olan Kompozitler

1.2.3:2. Ultraviyole (UV) Is181 ile Polimerize Olan Kompozitler

1.2.3.3. Goriniir Isik ile Polimerize Olan Kompozitler

1.2.3.4. Lazer Is1g1 ile Polimerize Olan Kompozitler

1.2.3.5. Hem Kimyasal Hem Isik Ile Polimerize Olabilen Kompozitler
(Dual-Cure)

1.2.4. Kompozit Rezinlerin Viskozitelerine Gore Siniflandirilmasi

1.2.4.1. Kondanse Olabilen Kompozit Rezinler

1.2.4.2. Akict Kompozit Rezinler

1.3. Kompozit Rezinlerde Giincel Geligmeler

1.3:1. Nanokompozitler

1

Vi
viii

X

SN RN R -

10
10

11
11
11
12
12
13



1.3.2.
1.4.

1.4.1.
1.4.2.
1.4.3.
1.4.4.
1.5.

1531,
1.5.2.
1.5.3.
1.5.4.
1.6.

1.6.1.
1.6.2.

1.6.2.1.
1.6.2.2.
1.6.2.3.
1.6.2.4.
1.6.2.5.

1.6.3.
1.7.

2.1.

2.1.1.
2.1.2.
2.1.3.
2.2

221
2:2.2.
2.2.3.
2.2.4.
2.3

iii

Siloran Bazli Kompozitler

Polimerizasyon

Kondensasyon Polimerizasyonu

Katilmali1 Polimerizasyon

Doéntigiim Derecesi (Degree of Conversion)
Polimerizasyon Derinligi (Depth of Cure)
Goriintir Igik Polimerizasyon Cihazlar

Kuartz Tungsten Halojen Igik Cihazlari

LED Igik Cihazlart

Plazma Ark (PAC) Isik Cihazlar

Argon Lazer Isik Cihazlart

Polimerizasyon Doniigim Derecesinin Belirlenmesinde
Kullanilan Aletler

Fourier Transform Infrared Spektroskopisi (FTIR)
Mikro Sertlik Testleri

Brinell Sertlik Cihazi

Knoop Sertlik Cihaz1

Vickers Sertlik Cihazi

Rockwell Sertlik Testi

Barcol Sertlik Testi

Differansiyel Termogravimetrik Analiz (DTA-TGA)
Amag

GEREC VE YONTEM

Caligmada Kullanilan Materyaller
Grandio® Kompozit Rezin

Filtek™ Z-250 Kompozit Rezin

Filtek™ Siloran Posterior Kompozit Rezin
Caligmada Kullanilan Cihazlar

Caligmada Kullanilan Igik Cihazi

Vickers Sertlik Cihazi

FTIR Cihazi

DTG Cihaz

Orneklerin Hazirlanmasi

15
15
16
17
23
23
24
24
25
26
26

26
26
30
32
32
33
33
33
34
35

36
37
37
37
37
37
37
38
39
39
40



iv

2.4. Vickers Sertlik Olgtimleri

2.5 IR Analizleri

2.6. DTG Analizleri

ol Istatiksel Analiz

3. BULGULAR

3.1. Yuzey Sertligi Sonuglart

3.1.1. Filtek™ Siloran Igin Yiizey Sertligi Sonuglart

3.1.2. Filtek™ 7-250 I¢in Yiuizey Sertligi Sonuglari

3.1.3. Grandio® Igin Yiizey Sertligi Sonuglari

3.1.4. Kompozitlerin 1 mm, 2 mm ve 3 mm Kalinlikta Yiizey Sertlik
Oranlarinin Kargilagtirilmasi

3.1.5. Kompozitlerin 1 mm, 2 mm ve 3 mm Alt Yiizey-Ust Yiizey
Sertliklerinin Kargilagtirilmasi

3.2 IR Analizi Sonuglar

321 Filtek™ Siloran IR Analizi Sonuglari

3.2.2. Filtek™ Z-250 IR Analizi Sonuglari

3.2.3. Grandio® IR Analizi Sonuglari

3.2.4. Kompozitlerin 1 mm, 2 mm ve 3 mm Kalinlikta IR Analiz
Sonug¢larinin Kargilagtirilmasi

3.3. DTG Analiz Sonuglar

4. TARTISMA

5. SONUC VE ONERILER

OZET

SUMMARY

KAYNAKLAR

OZGECMIS

44
45
45
46

47
47
47
48
48

49

52
53
53
54
55

55
58

59
74
76
77
78
91



ONSOZ

Kompozit rezin restoratif materyaller yaklagik 50 yildir dig hekimliginde restoratif
materyal olarak kullamilmaktadirlar ve gerek monomer gerekse doldurucu igerigi,
bovutlar1 ve sgekli agisindan her gegen giin  gelismektedirler.  Kompozitlerin
stirekliligini ve bir dolgu materyali olarak bagarisini etkileyen en 6nemli faktorlerden
biri polimerizasyon doniigim derecesidir. Bu tezin amaci ti¢ farkl tipteki kompozitin
3 farkli yontemle polimerizasyon doniisim derecelerinin belirlenmesi ve bu
yontemlerin kargilastiriimasidr.

Bu tez ¢alismasi ve akademik geligimimde bana yaptigi katkilardan dolayr sevgili
hocam Prof. Dr. Adil NALCACTI'ya, tezle ilgili yontemleri bana bikmadan anlatip
yardimlarini benden esirgemeyen Prof. Dr. Orhan ATAKOL’a, gerek akademik gerek
ozel yasamumda hep yanimda olan Gozde PIRKOCA, Hande SEBEROL ve Giilbike
DEMIREL’e, bolimdeki tim arkadaglarima ve bana destek olan hocalarima, beni
bugiinlere getiren aileme yiirekten tesekkiirlerimi sunarim.
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1. GIRIS

Kompozit bazli rezin teknolojisinin restoratif dig hekimliginin kullanimina sunulmasi
gecen ylizyilda dig hekimligine saglanan en énemli katkilardandir (Fortin ve Vargas,
2000). Formulindeki gelismeler ve 6zelliklerinin iyilegtirilmesi dental kompozitleri
¢ok daha giivenilir hale getirmigtir (Van Meerbek ve ark., 1998). Buna ragmen
materyaller arasindaki farkliliklar, monomer yapilan, doldurucu kompozisyonlan ve
doldurucu ile matriks arasindaki baglayici ajanin kimyasal yapisi, degigik mekanik
ozelliklere sahip olmalarina ve dolayisiyla da kimyasal ve fiziksel bozunmalara karg1

farkli direng 6zellikleri gostermelerine sebep olmaktadir (Manhart ve ark., 2000).

Dis hekimliginde kullamlan restoratif’ materyallerin fiziksel ve mekanik o6zellikleri
restorasyonlarin klinik bagarisin1 dogrudan etkilemektedir (Wilson, 1990). Restoratif
materyaller agi1z i¢cerisinde fiziksel ve kimyasal birgok etkiye maruz kalmaktadir. Bu
ctkenler kargisinda dayamikliliklarint koruyabilmeleri rezin bazli kompozitlerde
sertlik derecesine baghdir (Drexler ve ark., 1997). Kompozit rezinlerde yiiksek
sertlik degerlerinin daha vaygin polimerizasyon dereceleri gosterdigi bildirilmistir

(Watts ve ark., 1987).

Kompozit rezinlerin polimerizasyon dereceleri, materyalin fiziksel ozellikleri ile
biyvouyumululugunda en o6nemli parametrelerden biridir (Wilson, 1990). Isikla
polimerize olan kompozit rezinlerin sertlesme derecesi; materyalin kimyasal yapist,
doldurucu orani ve kullamlan 151k cihazina baglidir (Kim ve ark., 2002; Asmussen ve

Peutzfeld, 2005).

Bu ¢aligmamizdaki amacimiz, farkli monomer yapisma ve farkli dolduruculara sahip
kompozitlerin polimerizasyon derecelerini farkli yontemlerle degerlendirmek ve
polimerizayon doniigim miktarim1 Slgmeye yarayan bu yontemleri kapsamli bir

sekilde kargilagtirmaktir.



1.1 Kompozit Rezin Esash Dolgu Maddeleri

Mine ve dentin dokusuna adezyon ile baglanan kompozit rezinler ilk kez 1962
yilinda Dr. Ray Bowen tarafindan tamtilmig ve giiniimiize kadar énemli geligmeler
gostermigtir. Tanum olarak kompozit iki veya daha fazla bilegsenden olusan materyal
anlamina gelmektedir (Philips, 1991). Dr. Bowen’in kompoziti, bisfenol A glisid
metakrilat (bis-GMA), doldurucu pargaciklar ve bu dolduruculart rezin matrikse
baglayan organik bir silan baglayict ajandan olugmaktadir. Kisaca modern kompozit

rezinler yapisal olarak 3 ana bilesenden meydana gelmektedir:

1. Rezin matriks- Devamli bir faz olusturarak dolduruculari birbirine baglayan
plastik rezin materyal

2. Doldurucu- Matriks igerisine yayilmig olan kuvvetlendirici pargalar ve/veya
fiberler

3. Baglayict Ajan- Doldurucu ve rezin matriks arasindaki adezyonu saglayan

birlegtirici ajan (Anusavice, 2003).

1.1.1. Rezin Matriks (Organik Matriks Fazi)

Rezin matrikslerin  yapisinda siklikla kullanilan monomer bisfenol A glisid
metakrilattir (bis-GMA) (Sekil 1.1) (Fleisch ve ark., 2010). Polimerizasyon sirasinda
bliziilmesinin nispeten az olmasi ve ¢apraz bagh bir yapi olugturmasi bu monomerin
en dnemli avantajlarindandir (Soderholm ve Mariotti, 1999). Rezin matriksin ¢apraz
bagli bir yapida olmasi kompozitin rijitligini arttirmakla beraber, 1s1 gibi bozunmaya
sebebiyet veren durumlar ile su ve alkol gibi ¢oziiciilere karsi direngli olmasim
saglamaktadir. Bis-GMA vyuksek agirlikli bir monomer oldugu i¢in materyalin
fiziksel ozelliklerini iyilestirse de aym zamanda viskoziteyi arttirmaktadir, bu da
kompozitin karigtirilma ve mantiplasyon 6zelliklerini azaltmaktadir (Anusavice,

2003, 5.:403).
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Sekil 1.1. Bis-GMA 'nin yvap1 formiili.

Viskoziteyl azaltmak amaciyla matrikse trietilen glikol dimetakrilat (TEGDMA)
(Sekil 1.2), tretan dimetakrilat (UDMA) (Sekil 1.3) ve bisfenol A etoksilat
dimetakrilat (bis-EMA) (Sekil 1.4) gibi dugtik viskoziteli monomerler eklenmistir
(Dayangag, 2000, .2 ; Fleisch wve ark., 2010). Rezin matriks igerisinde
polimerizasyon hizlandiric1 ve baglaticilari, ultraviole stabilizatorleri, rezinin 1s1, 151k
ve diger yollarla kendi kendine polimerize olmasim engellemek ve raf émriini

uzatmak amaciyla 4-metoksifenol ve 2.4,6-tersiyerbiitilfenol inhibitoérleri de
bulunmaktadir (Dayangag, 2000, s.:2).

H O/\/ O\/\O/\/ O\/\o Ch
H H

Sekil 1.2. TEGDMA *nin yap1 formiilii.

2 HiC. CH f[\ Y
Hy O/\/O\H/NH\M/\NH O/\/O\”*CHS
Fb
Hy o) !
0 G CHs CHy cha\ CH,
" 0 N\ OTNH NIt 07 O\K‘\CH;
H, 0 o)

Sekil 1.3. UDMA 'min yap1 formiilii.
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Sekil 1.4. Bis-EMA 'nin y ap1 formiilii.

Dental kompozit aragtirmalarindaki yeni geligmeler oksiran bazh rezinler gibi halka
acithmh sistemlere yogunlagmaktadirlar. Bu rezinlerde geleneksel bis-GMA icerikli
kompozitlere gére polimerizasyon btiztilmesi daha az olmakta ve polimerizasyon
derecesi artmaktadir (Ilie ve Hickel, 2006). Weinmann ve ark. (2005) oksiran ve
siloksandan olugan siloran isimli yveni bir monomer sistemi sentezlemiglerdir (Sekil

1.5). Bu monomerin polimerizasyonu katyonik halka a¢ilim seklinde olmaktadir

(Eckett ve ark., 2004 ).
o
o-4(
y
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Sekil 1.5, Siloranm yap1 formila (Filtek™ Silorane, 2013).

1.1.2. Doldurucular (inorganik Faz)

Doldurucular rezin esashi dolgu materyallerinin ana bilegenleridir. Bu pargaciklar
kompozitlerin agirhkga %070-%80"ini olusturmaktadirlar (Shin ve Drummond, 1999).
Gunimtzde kullamlmakta olan kompozitlerdeki doldurucu parcaciklar ilk
jenerasyon kompozitlere goére olduk¢a gelistirilmistir. Caligmalar inorganik
doldurucularin niteliklerinin arttinlmasimin  kompozit restorasyonlarin mekanik
Ozelliklerimi geligtirdigini gostermektedir (Oysied ve ark., 1986). Bununla beraber
doldurucu miktarimn arttirilmasi



a- Materyalin sertligini, kuvvetini ve aginma direncini arttirmaktadir

b- Monomer miktari azalacagi igin polimerizasyon biizilmesi azalmaktadir
c- Termal genlegme ve blizlilme azalacaktir

d- Viskozitenin artmasi ile matervalin maniiplasyonunu kolaylagtirmaktadir
¢- Materyalin su emilimi ve renklesme miktarimi azaltmaktadir

f- Radyoopasitesini arttirmaktadir (Anusavice, 2003, s.:403).

Guniimuzde kompozitlerde bulunan tipik doldurucu pargalan silika, zirkonyum oksit,
kristalin kuartz ve baryum silikat camdir (Soderholm ve ark., 2000). Bu pargaciklar

rezin igerisinde gegitli boyutlarda ve gekillerde bulunabilirler (Samuel ve ark., 2009).

Geleneksel kompozit rezinler ortalama olarak 1pm’den ¢ok daha biiyik boyutlara
sahip doldurucular igermektedirler ve tipik olarak bu boyutlar yaklagik olarak insan
sagt teli kalinhigindadir. Bu pargaciklara sahip kompozitlerde doldurucu oram
agirlikga %70-%80, hacimce ise %55-%65°dir. Bu makrofil dolduruculara sahip
kompozitler ¢ok kuvvetli olmakla beraber, cila iglemleri oldukg¢a zordur ve diizgiin
bir yiizey elde etmek imkansizdir (Ferracane, 1995). Bu durumun getirdigi uzun
dénem estetik problemlerin tstesinden gelmek igin mikrofil dolduruculu kompozitler
formiile edilmigtir. Bu kompozitlerde amorf kiire seklindeki silika doldurucular
vaklagik olarak 40nm boyutlarindadir. Bu kompozitlere doldurucu viklemesi zor
oldugu ig¢in prepolimerize rezin doldurucularla beraber kullanilmaktadirlar
(Ferracane, 2011). Bunlarin yvaninda teknolojik gelismelerle beraber daha kiigtik
par¢aciklarin daha yiksek agirhiklarda kompozit igerisine ¢klenmesi artik
mumkiindir. Gintimiizde bu gelisme nanoteknoloji ile karsimiza ¢ikmaktadir (Mitra

ve ark., 2003).

Nano doldurucularin tretimi diger gelencksel partikiillerin tretim  gekillerinden
farklihik gostermektedir. Geleneksel doldurucu partikiiller buyiik  kitlelerin
ogutillmesi  sonucu kiigiik partikiillerin -+ elde edilmesi  bigiminde olurken;
nanodoldurucu teknolojisinde partikiiller, atomun atoma, molekiiliin molekiile ilavesi

seklinde olmaktadir (Mitra ve ark., 2003).



1.1.3. Baglayica Ajanlar (Ara Faz)

Dental kompozitlerin bagarili  &zelliklere sahip olabilmeleri ig¢in, inorganik
doldurucular ile rezin matriksi olugturan organik oligomerin yerlestirme sirasinda
birbirlerine gi¢lii bir gekilde baglanmalar1 gerekmektedir. Bu bag ayrica kimyasal
vapinin devamliliginin saglanmasi igin de gereklidir. Baglayict ajanlar, Ureticiler
tarafindan rezin matrikse katilmadan o6nce doldurucu pargalarin etrafinin bir
baglanma ajani ile kaplanmasiyla elde edilmektedir. Bu amagla en sik kullanilan
baglayic1 madde organik silikon bilesenlerinden olugan silanlardir (3-metakriloksi
propil trimetoksi silan) (Powers ve Sakaguchi, 2006; s.:193). Modern kompozit
rezinlerde silika partikiillerinin yiizeyi silan baglama ajanlariyla énceden kaplanmig
ve silika partikiilleri yizeyinde tek molekullii ve ¢ift fonksiyonlu ¢gok ince bir katman
olugturulmugtur. Bu katmandaki molekullerin bir ucu silika partikiillerinin yiizeyinde
var olan hidroksil gruplar ile, diger ucu organik matriksteki polimer ile baglanmuastir.
Silan baglanma ajanlar rezinin fiziksel ve mekanik 6zelliklerini gelistirdigi gibi
rezin-partikiil ara yizi boyunca suyun gegigini onleyerek hidrolitik dengeyi saglar,

rezinin ¢ézuntirligina ve su emilimini azaltir (Davangag, 2000, s.:4).

1.1.4. Kompeozit Rezin Esash Dolgu Maddelerinin Yapismdaki Diger Bilesenler

Baglatict ve Aktivatorler: Kompozit rezinler 151kla va da kimyasal olarak aktive
olmaktadirlar. Isikla aktive olan kompozitler 470 nm dalga bovuna sahip mavi 1gikla
polimerize olmaktadirlar. Kamferokinon (CQ) ya da benzeri bir foto-aktivator %00,2-
21,0 aras1 oranlarda materyalin iginde bulunmaktadir. Rezin matrikste bulunan
organik amin ve CQ oda sicakliginda 1518a maruz kalmadig siirece polimerin iginde
stabil halde bulunmaktadir. CQ en ¢ok kullanilan foto-aktivatér olmasina ragmen
ozel estetik durumlarda Fenilpropanedion (PPD) wveya Lucirin (TPO) de
kullanilabilmektedir (Willems ve ark., 1993; Bayne ve ark., 1994). CQ polimerize
olmamig kompozitte hafif bir sar1 renge sebep olmaktadir, bu renk polimerizasyon
sonrasi notralize olmasina ragmen Powers (2006) CQ igerikli kompozitlerle estetik

renk uyumun yakalanmasinin zor oldugunu belirtmistir.



Kimyasal yolla aktive olan kompozitlerde ise baglatict etki yapan benzol peroksit,
hizlandiric1 etki yapan bir aromatik tersiyer amin (N,N-bis) ile reaksiyona girerck

polimerizasyon saglanir (Powers. 2006; s.:194)

Inhibitorler: Kompozitlerin saklanmasi ve c¢aliyma sirasinda  kendiliginden
polimerizasyonunun engellenmesi amaciyla rezin matrikse katilan bilegiklerdir. En
yaygin olarak kullamilanlan 4-metoksifenol ve 2, 4, 6-tersiyer bitil fenoldiir (Rawls

ve Esquivel-Upshaw, 2003).

Pigmentler: Genellikle inorganik oksitler estetik olarak gerekli rengi saglamak igin
az miktarda dental kompozitlere katilmaktadirlar. Bu sayede en agik tonlardan griye
kadar genig bir renk skalasinda matervaller elde edilebilmektedir (Rawls ve

Esquivel-Upshaw, 2003).

UV Stabilizatorleri: oksidasyon sonucu olusabilecek renk degigikliklerini
engellemek i¢in dental kompozitlerin igine bir UV-stabilizatort (2-hidroksi-4-

metoksibenzofenon) ilave edilebilir (Willems ve ark., 2003).

Optik Modifive Ediciler: Dogal bir estetik goriinim i¢in kompozitler renk ve
translusensi agisindan dig yapism taklit edebilmelidir. Renk pek ¢ok pigmentle
saglanabilmektedir. Bu pigmentler c¢ogunlukla az miktarlarda metal oksit
pargaciklarinin karigimdan olugmaktadir. Translusensi ve opasite igin ise mine ve
dentinin gértintimleri taklit edilmelidir. Opasiteyi arttirmak ig¢in Ureticiler dental
kompozitlerin i¢ine agirlik olarak %00,001-%0,007 oranlarinda titanium dioksit ve
aliminyum oksit katarlar (Rawls ve Esquivel-Upshaw, 2003). Opasite arttirict bu
bilesenler 15181in gegirgenligini arttirdig1 icin, opak gérinimli kompozitlerin daha
ince tabakalar halinde uygulanmasi gerektigi calismalarda gosterilmistir (Anusavice,

2003; s.:410).



1.2. Kompozit Rezinlerin Simiflandirlmasi

Kompozit rezinler; inorganik doldurucu partiktillerin biiytkliigtine, bu partikiillerin
agirhk ya da hacim olarak vyizdesine ve rezin matrikse cklenig bigimlerine,
polimerizasyon yontemlerine ve viskozitelerine gore siniflandirilabilirler (Dayangag,

2000; s.: 9).

1.2.1. Dental Kompozitlerin Doldurucu Biiyiikliigiine Goére Smiflandirilmasi

Lutz ve Phillips’e (1983) gore kompozit rezinler:
a- Megafil (50-100 ym)
b- Makrofil (10-100 um)
c- Midifil (1-10 um)
d- Minifil (0,1-1 pm)
¢- Mikrofil (0,01-0,1 pum)
f-  Hibrit (0,04-1 pm)
g- Nanofil (0,005-0,01 pm) kompozitler olarak siniflandirilirlar.

1.2.2. Dental Kompozitlerin Doldurucu Tipine Goére Smiflandiriimasi

a- Homojen dolduruculu kompozitler

b- Heterojen dolduruculu kompozitler

c- Hibrit kompozitler
olarak simiflandirilabilirler (Sturdevant ve ark., 1995).

1.2.3. Dental Kompozitlerin Polimerizasyon Sekillerine Gore Smiflandirilmasi

a- Kimyasal yolla polimerize olan kompozitler

b- UV 15181 ile polimerize olan kompozitler



c- Gortntr 151k ile polimerize olan kompozitler
d- Lazer 15181 ile polimerize olan kompozitler
e- Hem kimyasal hem de 151k ile polimerize olan kompozit rezinler (dual cure)

olarak simiflandirilirlar (Crispin, 1994; Dayangag, 2000; s.:15).

1.2.3.1 Kimyasal Yolla Polimerize Olan Kompozitler

Kimyasal yolla polimerize olan kompozitler, birinde benzol peroksit (BP) baglatici,
digerinde hizlandirici bir aromatik tersiyer aminin oldugu iki pattan olugmaktadirlar.
Iki patin karigtirilmas: sonucu tersiver amin BP ile reaksiyona girerek serbest
radikaller olusur ve bu gekilde polimerizasyon gergeklegir (Anusavice, 2003; s.:407-
408).

1.2.3.2 Ultravivole (UV) Isign ile Polimerize Olan Kompozitler

Kompozit rezinlerin 151k ile polimerizasyonu 1970°lerin basinda UV 15181 ¢ikaran
cithazlarin tanitilmasiyla baglamigtir (Rueggberg, 2010). Isik ile polimerizasyon o
donemde istege bagh sertlesmeye olanak tamidigi igin dig hekimligi agisindan buytik
bir gelisme olarak kabul edilmistir. Tipik 151k uygulama stiresi 20s olmasina ragmen
istenen miktarda polimerizasyonun saglanmasi i¢in 40s 1g1k uygulanmasi
gerekmektedir (Murray ve ark., 1981). Bu kompozitlerde fotobaglatici olarak benzoin
eter tipi bilegenler kullamlmaktadir. Bu sayede ¢oklu radikaller ara bir bilesene gerek
olmadan bozunabilmektedirler (Allen, 1996). Bu teknoloji kullanilarak yapilan
restorasyonlarin basarili oldugu goériilmiigse de genel prosediirin endige verici bir
takim gotiriileri meveuttur (Wilder ve ark., 1999). Ilk olarak 1s151n materyale
penetrasyonu  yetersizdir ve bu nedenle veterli polimerizasyon derinligi

saglanamamaktadir (Tirtha ve ark., 1982).

Buna ¢k olarak kisa dalgali 1giklarin goze (komea yanmasi ve Katarakt) olan
muhtemel zararlar ile agiz mikroflorasinda olugturabilecegi degisiklikler de sistemin

dezavantajlarindandir (Main ve ark., 1983).
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1.2.3.3. Goriiniir Isik ile Polimerize Olan Kompozitler

UV 151831 ile polimerize olabilen kompozitlerin piyasaya sunulmasindan birkag yil
sonra gortlebilir 1gikla polimerize edilebilen kompozitler geligtirilmigtir. Gortntr
1gikla sertlegebilen bu kompozitin bagaris1 biinyesinde foto baglatici olarak CQ,
hizlandiric1 olarak da tersiyer amin bulunmasidir ve bu esas formitil ginimizde de

kullanilmaktadir (Stansbury, 2000).

Gortinlir 1g1kla polimerize olabilen kompozitler, kimyasal 1sikla polimerize olan
kompozitlerle karsilagtirildiginda, karigtirma iglemi olmadigi igin; daha az péroziteli,
daha az renklenebilir ve daha dayaniklidirlar. Bununla beraber siirli polimerizasyon
derinligi, 2 mm va da daha ince tabakalar halinde uygulama zorunlulugu, bazi
alanlara goreceli olarak daha zor uygulanabilmesi, degisik renklerde ve gegirgenlikte
olduklar: igin farkli 151k uygulama siireleri gerektirmesi ve agzi1 agik kalan tiiplerin
ortam 1g1Zindan etkilenerek ¢apaklanmasi dezavantajlart arasindadir (Bagig ve

Yamanel, 2000; Dayangag, 2000; s.:17).

1.2.3.4. Lazer Isig1 ile Polimerize Olan Kompozitler

Dis hekimliginde argon lazer ilk olarak vital dis beyazlatmada kullamilmigtir ve
Avrupa’da hala bu amagla kullamilmaktadir (Cassoni ve Rodriguez, 2007). Argon
lazer ¢ok giiglii 151k salinimi yapabilmekte ve bu nedenle de dental restoratif
materyallerde vilksek fiziksel ozelliklerin saglanmasinda ¢ok etkili olabilmektedir
(Kelsey ve ark., 1989). Zakariasen (1993) ¢alismasinda, cihazin giici sebebiyle lazer
kullanildiginda daha kisa polimerizasyon iglemi sonucu tungsten halojen 151k
cithazlariyla polimerize edilen komporzitlere yakin o&zellikler gosterdigini ortaya
koymugsa da Turbino ve ark. (2011) yaptiklart ¢aligmada bunun dogru olmadigi

iddia etmiglerdir.
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1.2.3.5. Hem Kimyasal Hem Isik ile Polimerize Olabilen Kompozitler (Dual-
Cure)

Isikla polimerize olan kompozitlerde polimerizasyon derinligi sorununun tstesinden
gelmek i¢in kimyasal yolla polimerize olan kompozitlerle, 1s1kla polimerize olan
kompozitler kombine edilmigtir. Bu dual-cure rezinler iki adet isikla polimerize
olabilen kompozit hamurdan olugsmaktadir. Bunlardan biri BP digeri ise tersiyer bir
aromatik amin i¢cermektedir. Bu iki bilesim kanigtirilip 151k uygulandiginda; 1gikla
polimerizasyon, amin ve CQ reaksiyonu ile geligirken kimyasal sertlesme de amin ve

BP etkilesimiyle gelismektedir (Anusavice, 2003; p.: 413).

Bu tiir rezinlerin polimerizasyonun tam olarak gergeklegmesinden endige edilen
ortamlarda kullamlmasi onerilmektedir (Dayangag, 2000; s.:19), bununla beraber
akigkan ozellikte olduklarindan genellikle vapigtirma materyali olarak da
kullanilmaktadirlar (Rawls ve Esquivel-Upshaw, 2003).

1.2.4. Kompozit Rezinlerin Viskozitelerine Gore Smiflandirilmasi

a- Kondanse olabilen kompozitler (Condensable composites) (Packable
composites)

b- Akigskan kompozitler (Flowable composites)

c- Geleneksel kompozitler diye simiflandirilirlar (Dayangag, 2000; s.:19).

1.2.4.1 Kondanse Edilebilen Kompozit Rezinler

Son wyillarda inorganik doldurucu miktar1 arttirilarak (hacimce %74) posterior
diglerde kullanimi dnerilen kondanse edilebilen viskéz kompozit rezinler Gretimistir

(Dayangac., 2000; s.:19).
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Bu kompozitlerde vapigkanlik buyik olgiide azaltilmig ve amalgamin kolay
uygulanmasina yaklagilmig olsa da, kullanilan hibrit kompozitlerden daha iyi
ozellikler ortaya koymamaktadirlar. Hatta yapilan calismalarda erken donemde
aginma direncinin gelencksel kompozitler kadar ivi olmadig gortilmugtir (Allen ve

ark., 2000).

1.2.4.2. Akicaa Kompozit Rezinler

Akict kompozitler tipik olarak doldurucu miktariin azaltilmasi ile ya da farkl yizey
aktif maddelerin, doldurucu miktarinin azaltilmasi sonucu olusabilecek mekanik
ozellik digiginin en aza indirilmesi ve polimerizasyon biiziilmesinin artigmnimn
azaltilmas:1 amaciyla, kullanilmasi vyoluyla viskozitesi dugirilmiis kompozit

rezinlerdir (Bayne ve ark., 1998).

Akict kompozitler post-operatif hassasiyetin olugmasimi engellemesi ve dentine
kompozitin adezyonunun tam olarak saglanmasi amaciyla gelencksel kompozitlerin

altina liner olarak siklikla kullanilmaktadirlar (Andersson ve ark., 2004).

Yakin zamanda adeziv monomerler igeren yeni akici kompozitler piyasaya
sunulmugtur. Bu kompozitler geleneksel metakrilat sistemler baz alinarak tasarlanmig
olup, iglerinde dentin bonding ajanlarda bulunan gliserolfosfat dimetakrilat gibi
asidik monomerler bulunmaktadir. Bu akict kompozitlerin liner olarak ya da kigtik

kavitelere sahip restorasyonlarda kullanilmalar: énerilmektedir (Ferracane, 2011).

1.3. Kompozit Rezinlerde Giincel Gelismeler

Gunimuzde gelencksel kompozitlerde gerck monomer gerekse doldurucular

acisindan birgok yenilik mevcuttur.
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1.3.1. Nanokompozitler

Klasik rezin kompozitler, mikroskopik (1-5 um) ve submikroskopik (0,4-0,8 um)
cam pargaciklarmimn harmanlanmasiyla meydana gelen hibrit tipler ve tipik olarak
silika igeren (0,04-0,05 pm) gogunlukla prepolimerize pargaciklarin da bulundugu
mikrofil materyallerden olugmaktadir (Jung ve ark., 2007).

Daha kiigiik boyutlarda parcaciklarin Uretilebilmesi treticilerin materyale daha
vilkksek seviyelerde doldurucu yiikklemelerine olanak tanimaktadir (Ferracane, 1995).
Kompozit rezinlerde doldurucu agisindan gortilen en buiyiik yeniliklerden biri, nano

boyutlardaki inorganik doldurucularin materyale katilmasidr.

Nanoteknoloji  terimi  yillar iginde geligerek, mikroteknolojiden daha kugik
boyutlarda olan fakat nano bilegenlerden olugmasi gerekmeyen hergey anlamina
gelmektedir. Bu terim ayn1 zamanda molekiiler nanoteknoloji olarak da literatiirlerde

gecmektedir (Suzuki ve ark., 2009).

Nanoteknoloji kullanimi ile dental kompozitler; nanomer ve nano cluster igeren
nanodolduruculu restoratif materyallerin ya da geleneksel cam doldurucularin arasina
nanopartikiiller verlestirilerek nanohibrit restoratif materyallerin Gretilmesi ile
gergeklegtirilmektedir. Nanomerler; 25-75 nm boyutlarindaki tek tek partikiilleri
ifade eder (Mitra ve ark., 2003).

Nanokompozitler hibritlerin mekanik gti¢lalagi (Mitra ve ark., 2003), mikrofillerinse
iyi cilalanabilirlik 6zelliklerini tasimaktadir (Turssi ve ark., 2000). Diger avantajlari
ise yiksek aginma direnci (Yap ve ark., 2004; Turssi ve ark., 2005), gelismig optik
nitelikleri (Mitra ve ark., 2003) ve diigiik polimerizasyon biuiztilmesidir (Chen ve ark.,

2006).

Nanomerler kompozit organik polimer matriksinde ayri ayrt bulunurlar.
Nanomerlerin yiizeylerinde, organik faz ile baglant: glictinii arttirmak igin 6n hazirlik

iglemleri yapilmaktadir.
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Nanopartiktllit  doldurucular gelencksel dolduruculardan daha kiigik hacimli
olduklarindan, organik matriks ile temas eden yizey alani artmustir. Bu durum
organik-inorganik faz baglantisinin daha kuvvetli olmasina sebep olmaktadir (Ure ve

Harrig,2003).

Cogu Uretici mikrohibrit kompozitlerinin formiilasyonunu daha ¢ok nanopargacik
icerebilecek sekilde degistirmekte ve iglerine mikrofil kompozitlerdekine benzer
gekilde onceden polimerize edilmig rezin doldurucular eklemektedirler, bu
kompozitler nanohibrit kompozitler olarak adlandirilirlar (Ilie ve Hickel, 2009a).
Nanohibrit ve mikrohibritler esneklik dayanmimlar1t ve katsayilart agismndan
birbirlerine benzemekle beraber mikrohibrit kompozitler bu konuda az farkla daha
tstindirler, buna ragmen her iki tip kompozit de mikrofil kompozitlerden bu agidan

daha iyidirler (Ferracane, 2011).

Bir ¢aligmada mikrohibrit kompozitlere gore nanohibrit ya da nanokompozitlerin
suda bekletilme karsisinda stabilitelerinin azaldigi gortlmiigse de (Ilie ve Hickel,
2009b) bir bagka caligma tersi bir durumu ya da en azindan bu duruma karg:
hassasiyetlerinin iki kompozit ¢esidi i¢in de benzer oldugunu gostermistir (Hahnel ve
ark., 2010). Nanohibrit kompozitlerin bazi 6zelliklerinin daha dugiik seviyede
olmasinin  sebebinin  6nceden  polimerize  edilmis rezin  doldurucularn
birlegmesindeki sorunlarin olabilecedi belirtilmigtir (Blackham ve ark., 2009). Bu
konuyla ilgili klinik ¢aligmalardaysa nanofil, nanohibrit ve mikrohibrit kompozitler
kargilagtirlldiklarinda benzer iyi sonuglar elde edilmesine ragmen mikrohibrit
kompozitlerin marjinal kapaticiik agisindan az da olsa daha iyi orticilik

sagladiklar gortlmiistir (Ernst ve ark., 2006; Kramer ve ark., 2009).

Kompozit rezinlere polimer nanofiberler, cam fiberler ve titanyum nanopargaciklar
konularak vapmm giiclendirilmesi amaglanmaktadir (Chen, 2010). Yine bir
caligmada silsesquioxane nanokompozitler, bir organik- inorganik hibrit molekul
birlegimi, ortaya ¢ikarilmigtir; bununla polimerizasyon biizilmesi azalmig fakat
bilesimin konsantrasyonu yiiksek oldugunda mekanik ézelliklerde dugtis gérillmiigtiir

(Soh ve ark., 2007).
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1.3.2. Siloran Bazh Kompozitler

Siloran bazl rezinler 3M-ESPE tarafindan yeni kompozit materyallerin tiretiminde
kullanilmak amaciyla gelistirilmigtir (Eick ve ark., 2007). Siloran terimi, vapisal
esleri hem siloksan hem de oksiran igeren hibrit monomer sistemlerini tanimlamak
igin kullanilmaktadir. Bu rezin ¢esidi ve monomerlerinin bilegenleri olduk¢a
biyouyumludur (Schmalz ve Schweikl, 2001). Sitotoksisite seviyeleri ise, Bis-GMA
gibi metakrilat bazli dental monomerlerle aym1 ya da daha uygun seviyelerde

seyretmektedir (Schweikl ve ark., 2004).

Siloranlarin  polimerizasyon sistemleri metakrilatlardan farkliik gostermektedir.
Siloran sisteminde metakrilatlardaki radikal polimerizasyon yerine katyonik halka
agilmali polmerizasyon goriilmektedir. Bu sayede belirgin bir gekilde biziilme
miktarinda azalma ve streste disls gozlemlenmektedir (Emst ve ark., 2004).
Metakrilat sistemlerle kargilagtirldiginda siloran bazli sistemlerin kenar uyumu ve
mikrosizint1 yénlerinden daha tistiin oldugu ¢aligmalarda gosterilmistir (Thalacker ve

ark., 2004; Palin ve ark., 2005; Thalacker ve ark., 2005).

Siloran bazli sistemin 1s1k aktivasyonu metakrilat bazli sistemlerden farklilik
gosterir. Halka agilmali polimerizasyonun baglamasi i¢in katyonik reaktif tlirlere
thtiyag vardir. Bu da CQ), iyodonyum tuzu ve elektron vericisi ile saglanir (FiltekTM

Silorane, 2013).

1.4. Polimerizasyon

Polimer terimi birgok (poli) kisimdan olugan parcalar (mer) anlamina gelmektedir.
Polimerin yapitagina monomer denilmektedir. Eger polimerler farklt monomerlerin
biraraya gelmesiyle olugsmaktalar ise bu yap1 kopolimer ismini almaktadir (Powers ve
Sakaguchi, 2006). Polimerler bir¢ok tekrarlayan unitelerden olugan biyak
molekiilleri iceren bir grup dogal ve sentetik materyallerden olugurlar (Ieinfelder ve

Lemons, 1988).
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Kimyasal yapilar1 aym olan ve reaksiyon aktivitesi olan basit bir molekiiliin
(monomer) kimyasal olarak tekrarlanabilir gekilde birbirine baglanmasindan

meydana gelen bliyilk molekiillii maddelere polimer bu stirece de polimerizasyon

denir (McCabe, 1990; Philips, 1991; O’Brien, 2002).

Polimer molektiliniin igeriginde bulunan birbirine kovalent baglarla bagli ¢ok
sayidaki monomerin molekiil agirliklarimn toplami, polimerin molekiil agirligim
verir. Polimerler, binlerle, milyonlarla ifade edilen molekiil agirliklarina sahip
olabilirler. Polimerin molekiiler agirlik dagilimi, fiziksel ozelliklerinde 6nemli rol
oynar. Ortalama molekiiler agirlig1, monomer tipi ve konsantrasyonuna bagli olsa da
181, sertlegsme zamani gibi gartlara bagh olarak da degigebilir. Monomer molekiiliintin
kisa zincirli olugu distk dereceli polimerizasyonla sonuglanip rezini zayiflatirken,
uzun zincirli olugu da zayiflatici etki yapar. Eger ortamda ¢apraz bagl zincirler varsa
kompozit rezinin direnci artar (Philips, 1991; Craig ve Powers, 2002; O’Brien,
2002).

Polimerizasyon iglemi farkli mekanizmalarla meydana gelir. Sentetik polimerler,
monomerlerin katilmali polimerizasyon ve kondensasyon polimerizasyonu ile iki
tirlti reaksiyon sonucu elde edilirler (Philips, 1991; O’Brien, 2002; Taira ve ark.,
1988).

1.4.1 Kondensasyon Polimerizasyonu

Basamakli polimerizasyon olarak da bilinen kondensasyon polimerizasyonunu
olusturan tepkimeler iki veya daha fazla molektlun, basit bir yap1 olugturmak tizere,
katildig1 herhangi bir kimyasal reaksiyon ile ilerleyebilmektedir. Primer bilegenlerin
etkilegimi sonucunda ¢ogunlukla su, alkol, halojen asit ve amonyak gibi yan trtinler
ortaya ¢ikmaktadir. Kondensasyon polimerizasyonunda bilegenler ¢ift reaksiyonludur
ve hepsi kendiliginden aktif hale geger ve reaksiyon yiliksek molekal agirlikli bir

polimer formuna ulagana kadar bir seri reaksiyon seklinde devam eder.
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Iki veya daha fazla fonksiyonel grubu bulunan molekiiller, kondensasyon

reaksiyonlari ile baglanarak daha biiytik molekiilleri olugtururlar (Rawls, 2003).

1.4.2 Katilmah Polimerizasyon

Bu tip polimerizasyonlarda zincir reaksiyonlari ile monomerlerin dogrudan dogruya
polimer molekiillerine girmeleri ile olugur. Zincir tagiyici, bir iyon (anyon veya
katyon ) olabildigi gibi, ¢iftlesmemis bir elektronu bulunan ve serbest radikal denilen
etkin bir madde de olabilir. Serbest radikaller, genel olarak, katalizér ya da baglatici
denilen ve bazi kogullarda kararsiz maddelerin pargalanmasi ile olusur (Baysal,

1981).

Dis hekimligi alaninda daha ¢ok katilma polimerizasyon tipine rastlamir. Katilma
polimerizasyonu 3 gekilde olur; baglama reaksiyonu, bliylime reaksiyonu ve
sonlanma reaksiyonu. Ug sekil tamamen monomer igerisindeki baglaticiya baglidur.
Polimerizasyon 6ncesinde ortama ¢ok az miktarda eklenen veya ortamda bulunan
baglatic1 (initiator) 1/ 10° veya 1/ 10" oranmdadr. Baglaticilar katyonik, anyonik ve
radikalik olabilir. Cogu baglaticilar insan igin toksik oldugundan dig hekimliginde en
sik  bagvurulan polimerizasyon sekli radikalik polimerizasyondur. Radikalik
polimerizasyonda kullanilan basglatici, énceleri ultraviyole ve daha sonralan ise 400
nm’den (nanometre) daha buytk dalga boylarina duyarli goriintir 151k kaynaklaridir

(Vanherle ve Smith, 1985; Taira ve ark., 1988; Philips, 1991).

Kondensasyon polimerizasyonu ile karsilagtirildigi zaman, katilmali polimerizasyon
sinirsiz. buytiklikkte dev molekiiller tiretebilir. Katilmali polimerizasyon esnasinda
kompozisyonda bir degigiklik olmaz. Makromolekiiller kompozisyonda degigiklik
olmadan ufak tinitelerden ya da monomerlerden olusurlar. Cuinkii polimer ve
monomer aynit ampirik formitile sahiptir. Bir bagka deyisle monomerin yapist

polimerde defalarca tekrarlanmistir (Rawls, 2003).
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Katilmali Polimerizasyonun Basamaklari

Indiiksiyon: Indiiksiyon safhasini kontrol eden iki siire¢ vardir: aktivasyon ve
baglatma (Sekil 1.6 ). Katilmali polimerizasyonun baglamasi i¢in serbest radikal
kaynaga ihtiyag vardir (Re). Serbest radikaller, radikal tireten molekiillerin

aktivasyonuyla olusturulabilirler.

Bu da ikinei bir kimyasal, 1s1, goriintir 151k, ultraviyole 1s1k va da serbest radikal
olarak bilinen bagka bir bilesikten enerji transferiyle olugturulabilir. Bu kimyasal

ajanlardan dig hekimliginde en sik kullanilanlar 1s1 ve 1g1ktir.

[0}
/" Baglatma
Oe + H2C—C\
c=0
/
0
\
A CH,
o 0
I-{ ,CH; H ,CH,
L Ge »p—e
Ho Co A t-0
750 ;
o} o,
CH, CH,

Sekil 1.6. Polimerizasyon reaksiyonu: Baglatma (Rawls, 2003).

Katilmali polimerizasyonun olabilmesi i¢in gerekli 6gelerden biri de doymamig
gruptur. Bu grup bir ¢ift bagdir ve ayn1 zamanda serbest radikallerin de kaynagidir.
Teorik olarak Re, herhangi bir serbest radikal olabilir. Bir serbest radikal,

giftleymemis elektrona (*) sahip bir atom veya atomlar grubudur.
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Ciftlegsmemis elektron, serbest radikale elektron ¢ekme 6zelligi verir. Bir serbest
radikal ve onun ¢iftlesmemig elektronu, ¢ift baginda yiksek elektron yogunlugu olan
bir monomere yaklagtifi zaman, bir elektron c¢ekilir ve bu serbest radikalin
clektronuyla bir bag yapar. Cift bagin diger tarafindaki elektronu ¢iftlegsmemis halde
birakir. Artik reaksivon baglamistir (initiation). Polimerizasyonu baglatmak igin
kullanilan ve serbest radikal olusturan bu kimyasal, bir katalizér degildir. Ancak
¢ogu zaman katalizoér olarak vanlis tamimlanmaktadir. Cunkt kendisi de yap1 igine

katilir ve son bilegigin bir pargasi olur.

Bu kimyasala, reaksiyonu baglattig1 i¢cin baglatict (initiator) demek daha uygun olur.
Dis hekimliginde kullanilan poli (metil metakrilat) ve diger metakrilat tirlerinde
polimerizasyonu baglatmak i¢in farkli baglaticilar kullanilmigtir. En sik kullanilan
baglatic1 benzol peroksittir (BP). Bu kimyasal 50-100°C” de aktive olur ve iki tane
serbest radikal olusturmaktadir. inditksiyon perivodunda baglatic: molekiiller, enerjili

hale getirilip serbest radikallere bolintirler.

Daha sonra radikallerin monomer molekiilleriyle reaksiyvona girerek zincir
bliylimesini  baglatmaktadirlar. Bu periyot monomerin saflifindan oldukga

etkilenmektedir.

Bu saflig1 bozup serbest radikallerle reaksiyona girebilecek her madde, aktive olmusg
baglaticilan tiiketerek perivodun uzamasma neden olur. Yine de yiiksek sicaklik,
serbest radikallerin hizli olugmasina ve bunun sonucu olarak da daha kisa indiuksiyon

periyoduna neden olmaktadir (Rawls, 2003).

Protez kaidesi olarak kullanilan gogu akrilikler 1s1 aktivasyonu ile polimerize
edilmektedirler. Ikinei bir indiiksiyon sistemi de a1z 1sisinda gergeklestirilen
kimyasal aktivasyondur. Bu sistemler reaksiyona girecek en az iki maddeden
olugmaktadirlar. Bunlar kangtirildigi zaman, kimyasal bir reaksivonun sonucunda
serbest radikaller meydana gelir. Bu sistemlere 6rnek tersiyer amin (aktivator) ve
benzol peroksit (baglatici) gosterilebilir. Bunlar polimerizasyonu baglatmak igin
kangtinlirlar.  Bu materyallere oda sicakliginda self-cure dental rezinler

denilmektedir. Bu iglem, aslinda 6zel bir ¢esit 181 aktivasyonudur.
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Ciinkii aminin bulunmasi baglaticinin serbest radikal olugturacak gekilde boliinmesini
saglayacak 1s1 miktarini oda sicakligi, agiz sicaklig gibi dugtk isilara indirir (Rawls,
2003). Amin, benzoil peroksitle bir yap1 olusturur ve bu da serbest radikal olusumu

igin gerekli 181 miktarmi azaltir (Rawls, 2003).

Ugiincii bir indiiksiyon sistemi de 1sikla aktive olan sistemdir. Bu sistemde 151k
kaynagindan ¢ikan fotonlar, baglaticiy1 aktive ederek serbest radikal olugturur ve bu
sayede polimerizasyon stireci baglamig olur. Bu sistem dig hekimligine ilk sunuldugu
zaman, ultravivole i1sik kullanilmaktaydi. Fakat ultraviyole is18in, retinava ve
pigmente olmamig agi1z dokularina yapacag etkiyle ilgili kaygilar, simirli penetrasyon
derinligi ve kaynaginin zamanla duyarliligini kaybetmesi gortinir igikla aktive
olabilen baglaticilarin  geligtirilmesine  onayak  olmustur. Gortnir  1gikla
polimerizasyonda, kamferokinon (CQ) ve (dimetil-aminoetilmetakrilat), mavi-mor
araliginda 151k uygulandigi zaman serbest radikaller olugturmaktadir. Bu reaksiyonu
tetiklemek i¢in 470 nm civarinda dalga boyuna sahip 151k gerekmektedir. Normal
sicakliklarda ve karanlik ortamda polimerizasyon olmayacagi i¢in, bu kompoziyonlar
tek parga halinde saklanabilmektedirler. Yine de 1gik siddeti, uygulama agisi ve
uzaklik gibi degigkenler belirgin bir sekilde serbest radikal olugumuna etki
etmektedir. Bu nedenle sistem, teknik hassasiyet gerektirmektedir (Rawls,2003).

Propagation (ilerleme): Sonugta olusan serbest radikal-monomer kompleksi, daha
sonra bagka bir monomere yaklagirken yeni bir radikal merkezi olarak davranir.
Dimer molekiilii olugturarak serbest radikal haline gelir. Bu reaktif tiir bagarili bir
sekilde buyiik sayida etilen molekillerini ilave eder ve boylece reaktif merkezin

¢ogalmasiyla polimerizasyon devam eder (Rawls, 2003).

Ilerleme reaksiyonlarinda, zincir biiyiimesi bagladig1 zaman, 1smin gelismesiyle siireg
devam etmekte ve saniyeler i¢inde genis polimer molekiilleri dogurmaktadir. Teorik
olarak zincir reaksiyonu biitin monomerler, baglangic ve bitig arasinda, polimere
dontgene kadar devam eder. Buna ragmen polimerizasyon reaksiyonu asla tam

olarak tamamlanmaz (Sekil 1.7) (Rawls, 2003).
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Sekil 1.7. Polimerizasyon reaksiyonu: {lerleme ve zincir transferi (Rawls, 2003).

Polimer  zincirinin  bliylimesi,  reaktif —merkezin  potansiyel  sonlanma
reaksiyonlarindan biriyle yok edilmesi ile sona erer. Tim bu katilmal
polimerizasyon islemi, bir seri zincirleme reaksiyonla 6zetlenebilir. Bu islem, ¢ok
hizli bir sekilde ve neredeyse aniden olusur. Bu reaksiyonlar egzotermiktir ve kabul

edilebilir bir 1s1 ag1ga ¢ikar (Rawls, 2003).

Zincir transferi: Bu islemde biiyliyen ¢emberin aktif radikali bir baska molekiile
transfer olmakta (Bir monomere ya da inaktive olmus bir polimer zincirine) (Sekil
1.8) ve boylece daha sonraki biiyiime icin yeni bir radikal yaratiimis olunur. Ornek
olarak bir monomer molekiilti, biiyliyen bir makromolekiil tarafindan aktive
edilebilir, boyle bir durumda sonlanma reaksiyonu (termination) makromolekiilde
olusmaktadir. Bu durum sonucunda biiylime icin yeni bir ¢ekirdek olusur. Ayni
mekanizmayla daha onceden polimerizasyon reaksiyonu yok edilmis bir zincir,
tekrar aktive edilebilir ve biiylimeye devam edebilir. Bu islemler birazdan anlatilacak

olan sonlanma reaksiyonlarindan farklilik gostermektedir (Rawls, 2003).
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Sekil 1.8. Polimerizasyon reaksiyonu: Zincir transferi (Rawls, 2003).
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Sonlanma (termination): Zincir sonlanmasi her ne kadar zincir transferinin bir
sonucu olarak gerceklesebilmekteyse de, katilmali polimerizasyon reaksiyonlari
genellikle iki serbest radikal zincirinin direk baglanmasi ya da biiytiyen bir zincirden
digerine hidrojen atomunun degisimi yolu ile sona ermektedir (Sekil 1.9) (Rawls,
2003).
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Sekil 1.9. Polimerizasyon reaksiyonu: Sonlanma (Rawls, 2003).

Halka-acilimh polimerizasyon: Dis hekimliginde kullanilan yeni monomerlerden
biri olan siloran katyonik halka-ac¢ilimli polimerizasyon reaksiyonu ile dontisiimiinii
tamamlamaktadir (Sekil 1.10). Katyonik polimerizasyon, bir katyonik asitin oksiran
halkasint acarak yeni bir asidik merkez, bir karbokatyon olusturmasiyla
baslamaktadir. Oksiran monomerinin eklenmesinden sonra epoksi halka bir zincir
olusturmak tizere acilir, eger iki veya daha ¢ok multifonksiyonlu monomer varsa bir
ag olusur. Metakrilat ve siloran monomerlerinin polimerizasyonu arasindaki en
buytk fark; metakrilatlarda ara urtin olarak radikaller kullanilirken, oksiranlarda

polimerizasyonun katyonik ara trtnler yardimiyla meydana gelmesidir (Weinmann
ve ark., 2005).
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Sekil 1.10. Katyonik halka agilimh polimerizasyon reaksiyonu (Filtek™ Silorane, 2013).
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1.4.3 Doniisiim Derecesi (Degree of Conversion)

Dontigim  derecesi (DC), karbon-karbon ¢ifte baglarinin, polimerik bir rezin
olugturmak tizere tek baga doniigme oranmin hesaplanmasidir. Monomerlerin DC’si
materyalin fiziksel ozelligini etkiledigi gibi biyouyumlulugunu da etkilemektedir,
DC’nin dugtik olmasi polimerlegememis artik monomer miktart ve katks
maddelerinin, yapida fazla miktarda bulunmasina sebebiyet vermektedir (Daronch ve
ark., 2005). Yiksek DC rezinin, daha giglii, asinmaya daha dayanikli ve yuksek
performans gbstermesine olanak saglar. Monomerin polimere donlsgmesi birgok
faktore baghdir. Bunlar; rezinin kompozisyonu, 1gik gecirgenligi, kullanilan 1g1k
kaynagi, giic yogunlugu, dalga boyu, 151831n uygulanma stiresi, 151k ucunun boyutu,
foto-aktivasyon gekli, inorganik doldurucularin dagilimi ve niceligi, foto-baglaticinin
tipi ve niceligi, renk, aktivatdor ve inhibitor konsantrasyonudur (Rastelli ve ark.,

2008).

Bis-GMA bazli bir kompozitte %350-60 arasindaki bir déntgiim, yiksek derecede
capraz bag olugturur ve %350-60 oraninda metakrilat grubunun polimerize oldugunu
gosterir. Yine de bu, %39-50 oraninda monomer molekiiliiniin rezin iginde kaldigini
gostermez. Cunki dimetakrilat molekiiluniin baginda ve sonunda bulunan C=C
(karbon ¢ift baglar1)’dan bir tanesi zincire baglanirken digeri baglanmadan (pendant)
kalabilir. Kimyasal ve 1gikla aktive olan kompozitler arasmmda aynmi monomer ve
yeterli 151k kullanmildiginda toplam DC miktar1 agisindan bir fark gézlenmemektedir.
Iki sistem igin de oda sicaklifinda %30-70 oraninda déniistim goriilmektedir (Rawls,

2003).

1.4.4. Polimerizasyon Derinligi (Depth of Cure)

Polimerizasyon derinligi (DOC), rezin bazli bir kompozitin uygun olarak polimerize
olabilmig miktarimin kalinhigm belirtmektedir. DOC, 131k  absorpsiyonu  ve

materyalden 15131n sagilmasi sebebiyle sinirlanmaktadir (Rawls, 2003).
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Bunlara etki eden faktorler ise; doldurucularin tipi, sekli ve miktari, kompozitin
rengi, foto baglatict tipi ve konsantrasyonu, kirilma katsayisi uyumsuzlugu, igik
cthaz1 ve 1518310 uygulanma stresidir (Moore ve ark., 2008; Shortall ve ark., 2008).
Bu etkenler kompozit rezinlerin polimerizasyon derecelerinin 2-3mm’den daha
buyik derinliklerde kabul edilemeyecegi seviyelere diigmesine sebebiyet
vermektedir. Bu nedenle rezin kompozitlerin polimerizasyonunda, spesifik bir 151k

yogunlugunun ve 151k uygulama stiresinin énemi biiyiikttr (Rawls, 2003).

1.5, Goriiniir Isik Polimerizasyon Cihazlar

1.5.1. Kuartz Tungsten IHalojen Isik Cihazlan

Halojen 1sik cihazlan kliniklerde yaygin olarak kullamilan polimerizasyon
araglarindan biridir. Bu cihazlarin igerisinden tungsten bir flament vardir. Bu
flamentin akkor hale gelmesiyle 1g1k tretilir. Uretilen 151810 spektrumu genistir ve

viikksek 181 olugturur.

Bu nedenle belirli dalga boyundaki 15181 elde edebilmek igin filtreleme vapilmalidir
ve yilkselen 1sinin da bir fan yardimiyla diigiirilmesi gerekmektedir. Ayni cihazda
1518 ¢ikig giicli ve stiresi ayarlanabilmektedir. Halojen 1s1k cihazlarmin giicti 400
mW/em*’den 1000 mW/em?®’ye kadar degisebilir. Filtrelenmis 11k, uygun bir alet
(131k ucu) yardimiyla uygulama bélgesine aktarilir. Bu 151k rehberi rijit (plastik veya
cam) veya fleksibil (fiber optik; s1vi transmisyonu geklinde) olabilir (Hackman ve
ark., 2002; Mills ve ark., 2002a; Uhl ve ark., 2002; Yoon ve ark., 2002; Kauppi ve
Combe, 2003).

Halojen 151k cihazlarmin dezavantajlart arasinda 100 saatlik digik amptl omirleri,
11k filtresinin ve reflektoriinin zamanla eskimesi, kullanimlari siwrasmda olugan

yiiksek 1s1 sayilabilir (Martin, 1998; Pilo ve ark., 1999).
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1.5.2. LED Isik Cihazlan

LED (light emitting diode-151k yayan diyotlar) halojen 1g1k cihazlarina alternatif
olarak geligtirilen bir 151k kaynagidir (Jandt ve ark., 2000; Kurachi ve ark., 2001).

LED’ler kuantum mekanigi etkisiyle gortulebilir mavi 151k yayan cihazlardir.

Halojen ampullerin yaklagik 50-100 saat, plazma ark lambalarin 500-5000 saat gibi
sinirlt 6miirlerine karsilik; LED 1g1ik cihazlarnin émrii vaklagik 10000 saattir.
Yapilarinda halojen ampullerde kullanilan sicak filamanlarin yerine; elektronlarin
birinden digerine gegisini saglayan iki ayri vari iletken baglanti (p-n baglantilari)
tagirlar. Ortama elektrik verildiginde, elektronlar ve bogluklar p-n baglantist yoniinde
tekrar birlegirler ve LED lambadan belirli bir dalga boyu araliinda 11k yayilir (Jandt
ve ark., 2000; Craig ve Powers, 2002; Hofmann ve ark., 2002; Teshima ve ark.,
2003). LED 1sik cihazlarinin temel o6zelligi 400-500 nm dalga boyu araliginda,
sadece gorllebilir 151k tretmeleridir. Etkin spektrumlan ise 450-490 nm dalga

boyudur (Stahl ve ark., 2000; Kurachi ve ark., 2001; Mills ve ark, 2002b).

LED 1s1k cihazlari, optimum dalga boyunda 151k verdiklerinden halojen ve plazma
ark 151k cihazlarindaki gibi tiretilen 151310 filtre edilmesine gerek yoktur. Bu nedenle
elde edilen enerjinin  neredeyse tamami  polimerizasyon iglemi  igin

kullanilabilmektedir (Jandt ve ark., 2000; Mills ve ark., 2000a; Uhl ve ark., 2002).

Spektral ¢ikiglart kamferokinonun absorbsiyon spektrumuna uygun distigi igin,
ozellikle fotobaglatici olan kamferokinon igeren kompozit rezinler Gizerine etkili olan
LED g1k kaynaklarimn diger 11k cihazlarindan farki, sadece belirli dalga boyunda
gorlebilir 151k tretmeleridir. Bu nedenle de kullamlacaklart zaman polimerize
edilecek restoratif materyalin yapisi iyi bilinmelidir (Vandewalle ve ark., 2004).
Uretilen 15181 %95°1 polimerizasyon i¢in yeterlidir. Bu yiizden bu cihazlarm elektrik
enerjisi tiketimleri daha azdir (Jandt ve ark., 2000). LED 151k kaynaklar1 gelencksel
veya soft start gibi ¢esitli polimerizasyon yontemlerini saglarlar, spektral dagilim ve

151k yogunlugu agisindan programlanabilir 6zelliktedirler (Roulet ve ark., 2001).
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1.5.3. Plazma Ark (PAC) Isik Cihazlar

PAC lambalar1 xenon gazimi iyonize ederek bir plazma olusturur. Yuksek
yvogunluktaki beyaz 151k filtre edilerck 1s1 uzaklagtirilir ve 400-500 nm arasindaki
mavi 1518m salinimi saglanir. En buyik avantaji 1000 mW/em® den yiiksek enerjisi
sayesinde uygulama siiresinin kisaltilmig olmasidir. Fiyatinin pahali olmasi ise en

buiytik dezavantajidir (Sharkey ve ark., 2001; Rawls ve Esquivel-Upshaw, 2003 ).

1.5.4. Argon Lazer Isik Cihazlan

Argon lazer 151k cihazlar1 yaklagik 490 nm dalga boyunda, tek dalga genigliginde gok
vilkksek yogunlukta 151k verir. 400-500 nm dalga boyu araliginda 151k spektrumuna
ihtiva¢ duyan kompozit rezin ve adeziv materyallerin polimerizasyonunda, 488-514
nm dalga boyunda emisyon gosteren Argon lazerler kullanilabilmektedir (Burtscher,
1991). Halojen 1g1k cihazlariyla kargilagtirildiginda argon lazer cihazlarinmn, daha
hizli, daha yiiksek polimerizasyon derecesi ve daha derin polimerizasyon sagladigi
gosterilmigtir (Tarle ve ark., 1998). Teknolojisinin karigik, enerji dontigimii sirasinda
enerji kaybmin ¢ok olmasi ve pahali olmalari nedeniyle klinisyenlerin ¢ogu, lazerleri
restoratif materyallerin polimerizasyonu igin pratik bulmamaktadirlar (Caughman ve

Rueggeberg, 2002).

1.6. Polimerizasyon Doniisiim Derecesinin Belirlemmesinde Kullamilan Aletler

1.6.1. Fourier Transform Infrared Spektroskopisi (FTIR)

IR spektroskopisi gaz, s1vi va da kat1 formlarda bulunan materyallerin incelenmesi
i¢cin yaygin olarak kullamlan bir alettir. Caligma prensibi, materyali olusturan atomlar
arasindaki kimyasal baglarin dogal titregimleriyle elektromanyetik 15imnim arasindaki

etkilegime dayanmaktadir.
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Bir molekultn igerisindeki olasi tiim titresimlerin absorpsiyon bantlari, infrared (IR)
alanda sonlanmak durumunda degildir. Bir materyalin 1smumi infrared alanda
absorbe etmesi i¢in 2 kosul yerine getirilmis olmalidir; molekiiler titresim ve IR
iginmmin - Ortiigmesi  (rezonans) ile titregim sirasinda dogal vibrasyonun dipol
momentinde degisime sebep olmasi gergeklegtirilmelidir (Moraes ve ark., 2008). Her
kimyasal bagin titregim frekansi, o bagin sertligi ile bagm her iki ucundaki atomlarin
kiitlesine baglhdir. Iki tip molekiiler titresim vardir: bunlardan bir tanesi bagmn

uzunlugunu degistirirken digeri bag agisini degigtirmektedir (Moraes ve ark., 2008).

Absorbsiyon bantlarinin spektrumdaki pozisyonu dalgaboyu (A4) ile belirtilir. IR
alaninda en sik kullanilan birim dalga numarasidir. Dalga numarasi cm™ ile ifade
edilmektedir ¢linkii enerji (E) ve 1gimimin frekans: (V) ile arasinda direkt bir oran
vardir. A Planck sabitini ¢ ise vakumlu tip igerisindeki 1518 hizmi temsil
etmektedir. Formiile gore:
E=hv= % =hev

IR spektroskopisi bag tayini yapmaya yarayan bir analiz tirtidir. Numune
karakterizasyonu i¢in kizil otesi 1smn kullamilmaktadir. Kizil 6tesi 151k yayan
kaynaktan numuneye 1sin yollanir. Kizil 6tesi iginlarin bir kismi numune tarafindan
sogurulurken bir kismu gegirilir. Analizler hem gegirilen hem de sogurulan iginlara
gore yapilabilir ve buna gore dedektdrden okunur. Dedektérden alinan veriler kolay
yorumlanamadigmdan grafie dokilmesi zordur bu nedenle Fourier ¢evrimi

kullanilir.

Fransiz matematik¢i Sean Fourier'in (1786-1830) gelistirdii  ve Fourier
transformasyon (doéntigiim) olarak adlandirilan bir matematiksel isleme gore, bir

dalga hareketi basit sinus veya kosintislii ifadelerin toplami ile tanimlanabilir.

IR analizlerinde, orneklerin hazirlanmasi sirasindaki ve 11 gegirmeyen opak
orneklerin incelenmesindeki zorluklar, Attenuated Total Reflactance (ATR)
aksesuarlarmin  kullanilmaya baglanmasi ile ortadan kalkmugtir (Schimid ve
Flemming, 1998). ATR-FTIR spektrometresi infrared radvasyon kullanan en giiglii

materyal tanimlama IR sistemlerindendir (Vigano ve ark., 2005).
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Cok hizli ve aym1 zamanda ¢ok az miktarda 6rnek kullanimi gibi avantajlara sahiptir
(Goormagtigh ve ark., 1999). ATR spektrometresinin temeli total i¢ yansima
prensibine dayanir (Thongnopkun ve Ekgasit, 2005). ATR-IR’de IR 151n 6zel bir
kristalden geger ve kristal iginde bir yansimaya neden olur. Yansima sonucunda
kristalin sadece mikronlar diizeyinde tizerinde bir elektromanyetik bir dalga sistemi

olugur.

ATR kristali ile siki sikiya kontakta olan ornek bu 1gima dalgasi tizerinde
absorbsiyonlar meydana getirir, absorbe edilen enerji miktar1 dedektor tarafindan
belirlenir, bu da o materyal i¢in spesifik absorbsiyon spektrumunu ortaya cikarir
(Thongnopkun ve FEkgasit, 2006). Orneklerin spektral analizlerinde hassasiyetin

arttirilmasi igin 10-25 kere dletim almir (Schimitt ve Flemming, 1998).

ATR kristali olarak se¢ilen malzemenin infrared 1s1m yansitma o6zelliklerinden
dolay1r, ol¢iim alinan ornek igerisine penetrasyon derinlikleri  degigebilir

(Goormaghtigh ve ark., 1999).

Ghauch ve ark. (2006) molekiiler kimliklendirme yapmak i¢in FTIR-ATR cihazinin
etkinligini degerlendirdikleri ¢aligymalarinda, bu test vonteminin 6lgiim hassasiyeti,
tekrarlanabilir olmasi, 6rnek hazirlama zorluklarinin olmamasi gibi nedenlerle tatmin

edici bir yontem oldugunu bildirmiglerdir.

Orefice ve ark. (2003) kompozit materyallerin polimerizasyon kinetigini incelemek
amaci ile FTIR-ATR 6lgtim yontemini kullanmiglar ve bu yontemin polimerizasyon
sirasinda olugan degigsimleri goruntiileyebilmek icin en 1yi yollardan biri oldugunu
belirtmislerdir. Olgiim sirasinda ATR kristali ile kontakta olan ve olgiim alinan
bolgenin oksijenle bagmin kesilmesinin bu yontemin en onemli o6zelliklerinden

oldugu vurgulanmigtar.

Scherzer ve Decker (1999) FTIR-ATR tekniginin monomer degigim seviyelerinin
tespitinde 151k guctintin, foto baglatici konsantrasyonunun ve kalinliin etkisini

gostermekte diger yontemlere gore daha bagarili bir teknik oldugunu bildirmiglerdir.
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Wendl ve ark. (2004) yaptiklar1 galismada kompozit materyallerin polimerizasyon
sirasinda ve sonrasinda monomer degisimlerini ince film yontemi ve FTIR-ATR
yontemleri ile belirlemiglerdir. Bu calismada &zellikle 1620-1640 cm™ dalga
boylarindaki absorbsivon spektrumlarimin belirlenmesinde FTIR-ATR yonteminin

¢ok daha bagarili sonug verdigini ortaya koymusglardir.

IR olgtimlerinde materyal kimliklendirilmesinde, bilinmeyen IR absorbsiyon
spektrumu  bilgisayar datalarmdaki standart spektrumlarla veya bilinen bir

materyalinkiyle kiyaslanip analiz edilen materyal tanimlanir.

Orneklerin i¢indeki polimer ve diger organik igerikler belirlenir. IR spektrumun
karakteristik spektrum dalgasinin  altinda kalan kisimdan bilegigin  sayisal

konsantrasyonu belirlenir (Wendl ve Drosche, 2004).

Kompozit matervellerde alinan IR analizlerinde o6zellikle iki absorbsiyon bandi
dikkati ¢eker. Bunlar 1638 em™ dalga boyundaki metakrilat gruplarina ait ¢ift karbon
gruplart ve 1608 cm’™ dalga boyundaki aromatik gruplardir. Siloran bazli
kompozitlerde ise C-O-C bagmi gdsteren 883 ¢cm™ ve internal standart bant olan
1257 om” dalga boyu degerlendirilmede kullanilir. Polimerize edilmemis
orneklerden alman analizden sonra polimerizasyona maruz birakilan ayni
orneklerdeki bu bantlardaki absorbsiyon degerleri kaydedilip formiilize edilerek
kompozitin IR uygulanan bolgesi igin monomer doniigim derecesi belirlenir

(Witzela ve ark., 2005).
Polimerizasyon derecesi = 100-{(bc/ad)x100} formiili ile hesaplanir.
Bu formiilde ;

a: Polimerize olmus metakrilat bazli 6rmeklerde C=C gruplarmm 1638 em™ deki

absorbsiyon degerlert,

b: Polimerize olmus metakrilat bazli drmeklerde aromatik gruplarin 1608 cm™

absorbsiyon degerleri,

¢: C=C polimerize olmamig metakrilat bazli 6rneklerin 1637 em™ deki absorbsiyon

degerleri,
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d: Polimerize olmamig metakrilat bazli 6rneklerdeki aromatik gruplarin 1608 cm™

absorbsiyon degerlerini belirtir (Nomoto ve ark., 1994).

1.6.2. Mikro Sertlik Testleri

Sertlik en basit olarak sabit bir ylzeyin ¢izilme va da batma islemlerine karsi
gosterdigi direng olarak tanimlanabilir. Bununla birlikte sertlik, bir materyalin plastik
deformasyona gosterdigi direnci belirlemekte kullanilir ve birim yiizey bagina belli
miktar kuvvet uygulanarak olusan c¢entikle olgilir. Bu tanim sertliin  dig
hekimliginde neden ¢ok dnemli bir 6zellik oldugunu da gostermektedir. Sertlik bir

yapinin bitim ytizeyi ve kullanim sirasindaki ¢izilebilirligini belirlemektedir.

Bitim ve cila iglemi kompozit rezinlerde estetik sebeplerle 6nemli oldugu gibi
materyalin cizilebilir olmasi vorulma stresi ve erken basarnisizlik gibi olgularin
gergeklesmesinde etkilidir (Condon ve Ferracane, 1997). Kompozit rezinlerin sertligi
materyalin ¢ekme kuvvetiyle baglantili olmakla beraber aginma direnci ve

strekliligine de etki etmektedir (Yoldas ve ark., 2004).

Monte Alto wve ark. (2006) kompozit materyallerin farkli 1g1kli cihazlarla
polimerizasyon derinliklerini inceledikleri caligmalarinda, yontem olarak sertlik
testlerini kullanmiglardir. Sertlik testlerinde kompozit blogun farkli derinliklerdeki
sertlik degerlerinin en st tabakaya olan oranlarindan yola ¢ikarak elde edilen

viizdesel degerleri ve derinlik arttik¢a meydana gelen azalmayi kargilagtirmiglardir.

Price ve ark. ise (2003) caligmalarinda, kompozitlerin mikro sertlik testleri ile
sertlesme derinliginin hesaplanmasi vonteminde, alt tabakadan aliman degerin st
tabakaya oranmin hesaplanmasindan sonra, farkli 6rneklerle kargilagtirilirken st
tabakalarm sertlik degerlerinden kaynaklanacak oransal sapmalara dikkat edilmesi
gerektigini bildirmislerdir. Ust tabakanin yetersiz polimerize olmasina bagh olarak
geligen yiksek alt/list mikro sertlik deferinin yeterli polimerizasyon derecesinin

saglandig1 anlamma gelmedigini belirtmiglerdir.
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Obici ve ark. (2005) kompozit materyalin monomer degisim miktar1 ve mikro sertlik
sonuglarint degerlendirdikleri ¢aligmalarinda, farkli 151k kaynaklar kullanildiginda
monomer degisiminde bir fark gérmezken, mikro sertlik degerlerinin bu durumdan
etkilendigini tespit etmiglerdir. Aragtiricilar bu duruma dikkat ¢ekerken, mikro sertlik

testlerinin her kogulda polimerizasyon derecesini vansitamayacagini vurgulamigtir.

Mikro sertlik testi, bir materyalin sertliini mikroskobik olcekte belirleyen ve
materyalin Gzerine baski uygulayarak yapilan bir metottur. Hassas bir elmas ug,
15’den 1000 grama kadar degisen kuvvetlerle materyale uygulanir ve bu ucun
penetrasyon derinligi mikroskobik olarak dlctlerek, 6zel bir hesaplama yontemi ile

sertlik degeri bulunur (Park ve ark., 2002).

Restoratif materyallerin sertliginin test edilmesinde en ¢ok kullanilan yontemler
Vickers, Brinell, Knoop, Rockwell ve Barcol sertlik cihazlandir. Bu testlerin herbiri
birbirinden mindr farklarla ayrilir ve belirli avanta; ve dezavantajlart vardir.
Y ontemlerin hepsi kiigk simetrik olarak olugturulmug ¢entik agict bir cisim yardimmi1
ile test edilen materyalin ylizeyinde delik agarak sonug verirler (Cizelge 1.1). Cesitli
sertlik testleri birbirlerinden ¢entik acici cismin gekli, geometrisi ve yiikklenen kuvvet
agisindan ayrilirlar. Centik agic1 cisim metalden, tungsten karbidden veya elmastan

yapilabilir ve kiire, koni, piramit ya da igne seklinde olabilmektedirler.

Kuvvet miktar1 genelde 0.5 N’dan 30 kN’ye kadar degisebilmektedir. Hangi sertlik
testinin segilecegi kullamlacak materyalin tipi, ylzey sertlik aralifi ve istenilen

lokasyonun derecesine gore segilmelidir.

Bir sertlik testinin genel prosediirii; belirlenen miktarda yiikkiin ¢entik agici cisim
vardimiyla materyalin yiizeyine uygulanmasini takiben olugan girinitinin derinligi,
alamn ve genigliginin mikroskop altinda Olgiilmesi ve sonrasinda tablo haline
getirilmig sertlik degerlerine bagdastirilmasi seklinde olmaktadir (Powers ve

Sakaguchi, 2006; s.: 79).
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Cizelge 1.1. Sertli olgium testleri CAnusavice, 2003,

Test Ue iz sekilleri Olgiim Sonug birimi
Brinell Kiiresel gelik ug O Iz alam BHN
Knoop Elmas ug & Iz alam KHN
Rockwell Kiiresel gelik ug O Iz derinligi Rockwell
Vickers Elmas ug <> iz alam VHN

1.6.2.1 Brinell Sertlik Cihaz

Brinell sertlik cihazi dig hekimlifinde metal ve alagmmlarin test edilmesinde
kullanilan en eski yontemlerden biridir. Bu test, metal veya tungsten karbidden
yapimis olan genelde 1.6 mm c¢apinda kiigiik bir top geklinde ¢entik agici cismin 123
N’luk yiik kullanilarak matervale uygulanmasryla yapilmaktadir.

Matervalin yiizevinde olugan sekil olgiiliip bilgisayar yarduim ile Brinell sertlik
numarasi bulunur (Powers ve Saaguchi, 2006; s.:81). Bu test, ylizeyde olugan sekil
genig oldugu i¢in, materyalin ortalama bir sertlik degeri 6lgiilmek istendigi durumlar
icin uygun, lokalize degerlerin Glgiilmesinde ise zayif kalmaktadwr (Thomaidis ve
ark., 2013).

1.6.2.2. Knoop Sertlik Cihazn

Knoop sertlik cihazi bir mikro-gentik agma ydéntemi ihfiyacim kargilamak igin
geligtirilmigtir. Bu test ince plastik ya da metal yvapraklarin veya 35N ve lizer
yiklerin uygulanamadifi kirilgan matervallerin sertliini 6l¢mek ic¢in oldukca
uygundur. Piramit geklinde dikkatlice hazunlanmig bir elmas ¢entik agic1 yardumi ile
yizey TUzerinde gekil olugturulmaktadir. Bu testte farkli yikler materyale
uygulanabilmektedir. Testin avantaji genig araliktaki sertlik deBerlerinin, basitce
uygulanan yiikiin degistirilebilir olmasi nedeniyle, dlciilebilmesidir.
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Dezavantaji ise test edilecek materyalin yiizeyin cilali ve diiz olmasi gerekmesi ile
uygulama stiresinin fazlaligidr (Powers ve Sakaguchi, 2006, s.:81). Ayrica Vickers
testine gore olusan seklin daha az simetrik olmasi Olgtimleri zorlagtirmaktadir

(Giannakopoulos ve Zisis, 2011).

1.6.2.3. Vickers Sertlik Cihazn

Vickers sertlik cihazinda kullanilan ¢entik agici cisim 136-derecelik noktasal agiya
sahip kare bazli bir elmastir. Bu yontem farkli sertlikteki materyallerin test

edilmesine olanak saglamaktadir.

Vickers, Knoop ve Brinell benzer yollarla ¢aligmakta olsa da dereceli ¢entik agict
cisim belirli bir noktaya yikleme yapilmasini mimkiin kilmaktadir. Vickers testi
ozellikle kigik alanlarin veya cok sert materyallerin sertliginin Slgtilmesinde

kullanilmaktadir (Powers ve Sakaguchi, 2006; s.:82).

1.6.2.4. Rockwell Sertlik Testi

Rockwell testi sertlik belirlenmesinin hizh bir sekilde yapilmasi i¢in tasarlanmmstir.
Bir top ya da koni geklinde metal bir gentik agic1 kullanilir ve bunun yiizey tizerinde
olusturdugu 1z hassas bir cap mikrometresi ile dlgiilir. Bu yontem dig hekimliginde
kullanilan plastikleri test etmek i¢in kullanilmaktadir. Avantaji  viskoelastik
materyallerin  sertliginin dl¢tilmesini miimkiin kilmasi ve direk sonu¢ vermesidir.
Dezavantaji ise islemden once ekstra yikleme yapilmasmm gerekmesi, bunun da
uygulamanin stiresini uzatmasi ve olugan geklin ¢ok ¢abuk yok olabilmesidir (Powers

ve Sakaguchi, 20006).
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1.6.2.5. Barcol Sertlik Testi

Barcol sertlik cihazi keskin ¢elik bir noktanin yayh yiik altinda test edilen materyalin
viizeyinde olusturdupu centigin olgiilmesi esast ile caligmaktadir. Ornek cihazin
gentik agici1 cisminin altma konulur ve standart bir basing kadrandaki deger
maksimuma ulagana kadar uygulanir. Barcol sertlik cihazi kompozitlerdeki
polimerlesme miktarin1  izleme imkani1 vermekle beraber bu materyallerin farkh
cevresel kogullarda sertliklerindeki degisimleri de belirlemede kullanilabilirler

(Mante ve ark., 2010).

1.6.3. Differansivel Termogravimetrik Analiz (DTA-TG)

DTG termal analizler arasinda en basit fakat en temel vontemlerden biridir. DTG
materyallerin fiziksel ve kimyasal 6zelliklerindeki degisimin artan sicaklifin bir
fonksiyonu olarak (sabit bir 151 derecesinde) ya da zamanin bir fonksiyonu olarak
(sabit sicaklik vevya sabit kiitle kayb1) 6lgiilmesi yolunu kullanan bir termal analiz
yontemidir. Bu analiz yontemi yiiksek bir hassasiyetle kiitle kayb1, sicaklik degeri ve
sicakliktaki degisimleri Olgmeyi esas alir. Sonugta elde edilecek sicaklik kitle

egrilerine termogram veya termal bozunma egrileri denilmektedir.

DTG buharlagma, siiblimasyon, emilim, baglanma ve ylzeysel salinim benzeri ikinci
dereceden faz gegigleri gibi fiziksel olaylar hakkinda bilgi verebilmektedir. Ayrica
kimyasal tutunma, dehidrasyon, dekompozisyon ve Kkati-gaz reaksivonlart gibi
kimyasal olaylarla ilgili de olgiim yapabilme olanagi saglamaktadir (Coats ve

Redfern, 1963).

DTG ile yapilan 6l¢tim; drmek kompozisyonundaki degisimler, materyalin safligi,
termal stabilite ve Ornekte olugan kimyasal degigimlerin kinetik parametreleri
hakkinda bilgi verebilmektedir (Coats ve Redfern, 1963). DTG test cihazi hassas bir
denge ile tutturulmus bir tava (6rnek buraya konur) ve bunun iginde oldugu
programlanabilir bir firindan olugmaktadir. Bu firin sabit bir 1s1 degerine ya da sabit

kiitle kaybina sebep olabilmesi igin artan 1s1 degerlerine gore ayarlanabilmektedir.
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Bagka bir bolmede referans bir 6rnek de bulunabilmektedir. Orek gemberindeki
atmoster, oksidasyon veya diger istenmeyen reaksiyonlarin engellenmesi amaciyla,
eylemsiz bir gazla temizlenebilmektedir. Daha kiictk kiitlelere sahip 6meklerin test
edilebilmesi amaciyla kuartz kristal bir terazi de kullanilabilmektedir (Coats ve

Redfern, 1963).

Termogravimetri cihazinda kullanilan firinlarin sicaklik araliklari genellikle oda
sicakligr ile 1500°C arasindadir. Isitma veya sogutma hizlar ise 200°C/dak’va kadar
¢ikabilmektedir. Fakat genellikle 5-25°C/dak’lhik 1sitma hizlar1 kullanilir. Teraziyi
firin 1sisindan korumak i¢in firin yalitilir ve diginda bir sogutma sistemi bulunur

(Yorulmaz, 2005).

1.7. Amacg

Dental kompozitler giinimiizde en g¢ok tercih edilen restoratif materyallerden biri
olmasina karsilik ¢esitli 6zellikleri halen tartisma konusudur. Kompozitlerin
polimerizasyondaki donitigim derecesi ise bu klinik o6zellikleri en ¢ok ectkileyen
faktorlerin basinda gelmektedir. Literatiirde o6zellikle FTIR kullanilarak ¢esitli
kompozitlerin doéntgiim dereceleri incelenmigtir. Bununla beraber DTG, dental
kompozitlerde termal stabilitenin belirlenmesi disinda kullanilmamistir. DTG
polimerizasyon derecesi ile ilgili olarak bize bilgi verebilecegi gibi bu metodolojinin
yaygin olarak kullanilmakta olan FTIR ve mikrosertlik cihazi ile kargilagtirilmasi da
ortaya ¢ikan sonuglarin ne kadar givenilir oldugunu gosterecektir. Bu galigmanin
sonucunda e¢lde edilen verilere dayanarak hangi cihazin daha daha hassas 6l¢im
verdigi ve daha kullanigh oldugu belirlenebilecektir. Her tic metot ile ayr1 ayn
caligilmasina ragmen literatiir taramalarinda DTG, Vickers sertlik cihazi ve FTIR "in
sonuglarinin kargilagtirildign bir ¢aligmaya rastlanmamigtir. Bu ¢aligmanin amaci 3
farkl1 tipte kompozitin polimerizasyon derecelerinin 3 farkli tip aygit olan FTIR,

Vickers sertlik cithazi ve DTG ile 6l¢tip sonuglarinin degerlendirilmesidir.
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2.GEREC VE YONTEM

Bu caligmada tek bir 151k cihazi (Hilux Ultraplus) ile polimerize edilen A2 rengindeki
t¢ farkli kompozit materyalinin (Grandio®, Voco; Filtek ™ Z-250, 3M ESPE;
Silorane, 3M ESPE) dontigim dereceleri 3 farkli aygit ile (FTIR, DTG, Vickers
sertlik cihazi) incelenmigtir. Caligmada kullanilan materyaller Cizelge 2.1°de,

cihazlar da Cizelge 2.2°de gosterilmistir.

Cizelge 2.1. Caligmada kullanilan materyaller.
MATERYALLER URETICI FIRMA URETIM KODU

Brandic” VOCO Gmbl, Cuxhaven,
(Nanohibrit) Germany 1029005

Filtek " Z-250 3M ESPE, St. Paul, USA 9EU
(mikrohibrit)

Filtek ™ Silorane 3M ESPE, St. Paul USA N269483
(Mikrohibrit)

Cizelge 2.2. Calismada kullanilan cihazlar.
CIHAZ URETICI FIRMA
Hilux Ultraplus 1s1k cihazi Benlioghu Dental, Ankara, Tturkiye

Shimadzu DTG-60H Lacerta Technology, Nottingham, TUK

Shimadzu Infinity Lacerta Technology, Nottingham, UK

HVS 1000 Microhardness Tester Bulut Makine, Istanbul, Tiirkiye

Orneklerin mikrosertlik dlgtimleri Ankara Universitesi Dig Hekimligi Fakiiltesi Dig
Hastaliklar1 ve Tedavisi Anabilim Dali'nda, FTIR ve DTG ol¢iimleri ise Ankara
Universitesi Fen Fakiiltesi Kimya Boliimii Analitik Kimya Anabilim Dah

labaratuvarmnda gergeklestirilmigtir.



37

2.1. Cahsmada Kullamlan Materyaller

2.1.1. Grandio® Kompozit Rezin

Hem 6n hem arka grup restorasyonlarda kullanilabilen nanohibrit kompozit rezindir.
Hacimce %71.4, agirhikga %87 oraminda baryum-alumino-borosilikat ve
dumanlanmig silika doldurucu igerir. Bis-GMA, TEGDMA ve ftretan-Bis-GMA

monomerlerini igerir.

2.1.2. Filtek™ 7250 Kompozit Rezin

Hem 6n hem de arka restorasyonlarda kullanilabilen radyoopak bir mikrohibrit
kompozit rezindir. BIS-GMA, TEGDMA, UDMA ve BIS-EMA monomerlerini
igerir. Hacimee %060, agirlikga %82, partikiil boyutu 0,19°dan 3,3 pum’a kadar olan

zirkonya/silika doldurucu igerir.

2.1.3. Filtek ™ Siloran Posterior Kompozit Rezin

Filtek silorane Sinif T ve Simif IT kaviteler icin kullanmlan mikro-hibrit yapida
siloksan-oksiran bazli bir kompozittir. Agirlik¢a %76 doldurucu igerir. Siloran rezini,
CQ-iodnivum tuzu ve elektron vericisi igeren baglatict sistemi, 0,05-5,5 um

boyutlarinda kuartz doldurucu, yttiryun florr, stabilizorler ve pigmentler igerir.

2.2. Cahsmada Kullamlan Cihazlar

2.2.1. Cahsmada Kullamlan Isik Cihaz1
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(raligmada hazrlanan kompozit restorasyonlann halojen sk ile polimenzasyonuin
saflarnak 1¢in tungsten halojen 1gike cihaz olarak Hilux Ultraplus (Benlioglu Dental,
Andara, Tiddye) kullamlmgtir. Cihaz, ana kotuya ilave olarak bir tabanca weucunda
11 mm gaplt, 60° efimli fiber optike gk ileticiden olugmaldadir. Fast-ortho, standart,
ramp, bleach, bonding-low olarak ayrlms beg standart moda sahiptir, Secilen moda
ofire 1@k vofunluf otomatike  olarale uyeulamr. Tabanca Uzerindeld  dijital
osterseden polimerizasyon siires e tipd avadanabilir, Isk chazinn yodunludy, her
bir émek polimenzasyonu énces, fiber optik ug ana katu tzenindeld sensor igaretine
konulduktan sonra, chazin zennde ver alan bar gistergeden dlgilerek leomtrol
edilmigtir. Dyjital L.CD géstergeli internal sk yofunludn dlcerde deferler dofmdan
olainur,

ralismarmzda daha dnce kullamlmarmms yem bir 1ske ucn we 1sle chazmndan
vararlarlrmghr, Tale uon kaviteve en vakan verden dik ag ile her bir materyal igin
tretici firma talimatlannda bildirilen stirede uyedammstir, Kullamlan 1g8in dalea
boyu 500 mom olup, voSunlugy 200 W e’ dir

222, Viclers Sertlilc Cihaz

Omelderin alt ve tist yizey sertlik deferleninin analizinde itk miktan we uygnlama
zamammn kortrol edilebildif bir Vicleers sertlil cihaz (HV'S 1000 Microhardness
Tester, Bulut Makine, Istanbul, Tirkiye) kullamlmstir {Sekdl 2,10,

Sell 2.1, HV S 1000 Ricrohardness test cihaz:
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2.2.3. FTIR Cihaz1

Bu c¢alismada Shimadzu Infinity FTIR cihazi1 6érneklerin artan monomer miktarim
tayin etmek igin kullanildi. Analizler sirasinda orneklere, bu cihaz vasitasi ile her

orek i¢in 20 tarama yaptinlip IR spektrumlan elde edildi.

2.2.4. DTG Cihaz

Orneklerin bir diger vontemle analizinde DTA ve TG 6&lglimlerini es zamanh
verebilen Shimazdzu DTG-60H (ILacerta Technology, Nottingham, UK) cihazn

kullamlnmgtir.

Cihazin 6l¢tim sicaklik araligr oda sicakhigindan 1500°C’a kadardir. Isittma iz ise
0,1- 99,9°C/dakika veva 0,1-99,9°C/saat arasinda se¢ilebilmektedir.

DTG-60H cihazimn fotografi Sekil 2.2 ve semasi Sekil 2.3’de goriilmekiedir.

Sekil 2.2. Shimadzu DTG-60H cihazi.
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Sekil 2.3. Shimadzu DTG-60H cihazinin galigma prensibini gésteren sema

2.3. Orneklerin Hazrlanmasi

A2 rengindeki ti¢ farkli kompozit materyalinin (Grandio®, Voco; Filtek ™ Z250, 3M
ESPE; FILTEK Silorane, 3M ESPE) her ¢esidi igin 45°er adet ek 6 mm ¢apinda 1
mm, 2 mm ve 3 mm kalmhfinda delikleri olan teflon kaliplar kullamlarak
hazirlanmigtir. Fazla kismun uzaklagtinlmasi ve oksijen inhibisyon tabakasimn
olusmamasi igin omeklerin altina ve iizerine geffaf bant ve cam yerlestirildikten
sonra hem homojen bir vapr olusturmak hem de yapr igerisinde hava kabarcigi
kalmamasi i¢in camun tizerine kuvvet uygulanmustir. Orneklerin iist viizeyindeki cam
kaldirildiktan sonra, seffaf bant kaldinlmadan 11k ueu ¢apr 8 mm olan halojen 1k
cthazi ile dretici firmamn tavsiyesine uvgun olarak polimerize edilmigtir. Calisma

diizenegi Cizelge 2.3 deki gibi hazirlanmmgtir.
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Cizelge 2.3. Caligma diizencgi.

Kahnhk/Isik Analiz
Kom pozit Alt Grup Uygulama Cihan
Siiresi

VGl 1 mm/ 20 s
Grandio® VG2 2mm/ 20 s
VG3 3mm/20s
FGl 1 mm/20s
Grandio® FG2 2mm/ 20 s
FG3 3mm/20s
DG1 1 mm/20s
Grandio® DG2 2mm/ 20 s
DG3 3mm/20s
VZ1 1 mm/ 20 s
Filtek™ Z-250 VZ2 2mm/ 20 s
V73 3mm/ 20 s
Fz1 1 mm/ 20 s
Filtek™ Z-250 FZ2 2mm/ 20 s
Fz3 3mm/20s
D71 1 mm/20s
Filtek™ Z-250 DZ2 2mm/ 20 s
DZ3 3mm/20s
VSl 1 mm/ 40 s
Filtek™ VSs2 2mm/ 40 s
Siloran VS3 3mm/ 40 s
FS1 1 mm/ 40 s
Filtek™ FS2 2mm/ 40 s
Siloran TS3 3mm/ 40 s
DS1 1 mm/ 40 s
Filtek™ DS2 2mm/ 40 s
Siloran DS3 3mm/ 40 s

=
\
un

Vickers

Vickers
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Grup VGI: Grandio® kompozit 6 mm capinda ve 1 mm kalinliginda teflon kaliplara
yerlegtirilerek 20 s halojen 151k cihazi ile polimerize edildi. Elde edilen ornekler

yiizey sertligi cihazinda test edildi.

Grup VG2: Grandio® kompozit 6 mm ¢apmnda ve 2 mm kalinligimda teflon kaliplara
yerlegtirilerek 20 s halojen 151k cihazi ile polimerize edildi. Elde edilen ornekler

viizey sertligi cihazinda test edildi.

Grup VG3: Grandio® kompozit 6 mm ¢apinda ve 3 mm kalinligimda teflon kaliplara
yerlegtirilerek 20 s halojen 151k cihazi ile polimerize edildi. Elde edilen 6rnekler

ylzey sertligi cihazinda test edildi.
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Grup FGI: Grandio® kompozit 6 mm ¢apinda ve 1 mm kalinliginda teflon kaliplara
yerlegtirilerek 20 s halojen 151k cihazi ile polimerize edildi. Elde edilen 6rnekler

FTIR cihazinda test edildi.

Grup FG2: Grandio® kompozit 6 mm ¢apinda ve 2 mm kalinliginda teflon kaliplara
yerlegtirilerek 20 s halojen 151k cihazi ile polimerize edildi. Elde edilen 6rnekler

FTIR cihazinda test edildi.

Grup FG3: Grandio® kompozit 6 mm ¢apinda ve 3 mm kalinliginda teflon kaliplara
yerlegtirilerek 20 s halojen 11k cihazi ile polimerize edildi. Elde edilen &rnekler

FTIR cihazinda test edildi.

Grup DGI: Grandi0®k0mpozit 6 mm ¢apinda ve 1 mm kalinliinda teflon kaliplara
yerlegtirilerek 20 s halojen 151k cihazi ile polimerize edildi. Elde edilen émekler DTG

cihazinda test edildi.

Grup DG2: Grandio® kompozit 6 mm ¢apinda ve 2 mm kalinliginda teflon kaliplara
yerlegtirilerek 20 s halojen 151k cihazi ile polimerize edildi. Elde edilen érmekler DTG

cihazinda test edildi.

Grup DG3: Grandio® kompozit 6 mm ¢apinda ve 3 mm kalinliginda teflon kaliplara
yerlegtirilerek 20 s halojen 151k cihazi ile polimerize edildi. Elde edilen érnekler DTG
test edildi.

Grup VZI: Filtek™ 7-250 kompozit 6 mm capmnda ve 1 mm kalmhginda teflon
kaliplara yerlestirilerek 20 s halojen 151k cihazi ile polimerize edildi. Elde edilen

ornekler yuzey sertligi cihazinda test edildi.

Grup VZ2: Filtek™ Z-250 kompozit 6 mm gapmnda ve 2 mm kalmliginda teflon
kaliplara yerlestirilerek 20 s halojen 151k cihazi ile polimerize edildi. Elde edilen

ornekler yizey sertligi cihazinda test edildi.

Grup VZ3: Filtek™ Z-250 kompozit 6 mm gapmnda ve 3 mm kalmliginda teflon
kaliplara yerlestirilerek 20 s halojen 151k cihazi ile polimerize edildi. Elde edilen
ornekler FTIR cihazinda test edildi.
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Grup FZ1: Filtek™ 7-250 kompozit 6 mm ¢apinda ve 1 mm kalmliginda teflon
kaliplara yerlestirilerek 20 s halojen 151k cihazi ile polimerize edildi. Elde edilen
ornekler FTIR cihazinda test edildi.

Grup FZ2: Filtek™ Z7-250 kompozit 6 mm ¢apinda ve 2 mm kalmliginda teflon
kaliplara yerlestirilerek 20 s halojen 151k cihazi ile polimerize edildi. Elde edilen
ornekler FTIR cihazinda test edildi.

Grup FZ3: Filtek™ 7-250 kompozit 6 mm ¢apinda ve 3 mm kalmliginda teflon
kaliplara yerlegtirilerek 20 s halojen 11k cihazi ile polimerize edildi. Elde edilen
ornekler FTIR cihazinda test edildi.

Grup DZ1: Filtek™ Z-250 kompozit 6 mm ¢apinda ve 1 mm kalinlifinda teflon
kalhiplara yerlestirilerek 20 s halojen 151k cihazi ile polimerize edildi. Elde edilen
ornekler DTG cihazinda test edildi.

Grup DZ2: Filtek™ 7-250 kompozit 6 mm ¢apinda ve 2 mm kalmhginda teflon
kalhiplara yerlestirilerek 20 s halojen 151k cihazi ile polimerize edildi. Elde edilen
ornekler DTG cihazinda test edildi.

Grup DZ3: Filtek™ 7-250 kompozit 6 mm ¢apinda ve 3 mm kalmhginda teflon
kaliplara yerlestirilerek 20 s halojen 151k cihazi ile polimerize edildi. Elde edilen
ornekler DTG cihazinda test edildi.

Grup VS1: Filtek™ Siloran kompozit 6 mm ¢apinda ve 1 mm kalinhginda teflon
kaliplara yerlestirilerek 40 s halojen 151k cihazi ile polimerize edildi. Elde edilen

ornekler yuzey sertligi cihazinda test edildi.

Grup VS2: Filtek™ Siloran kompozit 6 mm capinda ve 2 mm kalinliginda teflon
kaliplara yerlestirilereck 40 s halojen 151k cihazi ile polimerize edildi. Elde edilen

ornekler yizey sertligi cihazinda test edildi.

Grup VS3: Filtek™ Siloran kompozit 6 mm c¢apinda ve 3 mm kalinliginda teflon
kaliplara yerlestirilereck 40 s halojen 151k cihazi ile polimerize edildi. Elde edilen

ornekler yiizey sertligi cihazinda test edildi.
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Grup FSI: Filtek™ Siloran kompozit 6 mm ¢apinda ve 1 mm kalinliginda teflon
kaliplara yerlestirilereck 40 s halojen 151k cihazi ile polimerize edildi. Elde edilen
ornekler FTIR cihazinda test edildi.

Grup F52: Filtek™ Siloran kompozit 6 mm ¢apinda ve 2 mm kalinlifinda teflon
kaliplara yerlestirilerek 40 s halojen 151k cihazi ile polimerize edildi. Elde edilen
ornekler FTIR cihazinda test edildi.

Grup FS3: Filtek™ Siloran kompozit 6 mm ¢apinda ve 3 mm kalinliginda teflon
kaliplara yerlegtirilerek 40 s halojen 11k cihazi ile polimerize edildi. Elde edilen
ornekler FTIR cihazinda test edildi.

Grup DSI: Filtek™ Siloran kompozit 6 mm g¢apinda ve 1 mm kalinliginda teflon
kalhiplara yerlestirilerek 40 s halojen 151k cihazi ile polimerize edildi. Elde edilen
ornekler DTG cihazinda test edildi.

Grup DS2: Filtek™ Siloran kompozit 6 mm ¢apinda ve 2 mm kalinliginda teflon
kalhiplara yerlestirilerek 40 s halojen 151k cihazi ile polimerize edildi. Elde edilen
ornekler DTG cihazinda test edildi.

Grup DS3: Filtek™ Siloran kompozit 6 mm ¢apinda ve 3 mm kalinliginda teflon
kaliplara yerlestirilerek 40 s halojen 151k cihazi ile polimerize edildi. Elde edilen
ornekler DTG cihazinda test edildi.

2.4, Vickers Sertlik Ol¢iimleri

Mikrosertlik dl¢timleri yapilacak éreklerin polimerizasyonunu takiben uygulanacak
yvilk miktarmm ve uygulama zamaninin kontrol edilebildigi mikrosertlik cihazinda,
(HVS 1000 Microhardness Tester, Bulut Makine, Istanbul, Tiirkive) materyallere oda
isisinda 300 g yiik 15 s boyunca uygulanarak her émegin alt ve Gist ylzeylerinden
tiger adet dl¢tim yapildl. Orneklerin analizi polimerizasyon igleminden 5 dk sonra
gereeklestirilmistir. Orneklerin yiizeylerine dik konumlandirilmis Vickers ucuyla
vapilan bu dlgimlerin  sonuglart bilgisayar programi ile hesaplandi (Mares

ImPA hrd 061.vi1).
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Elde edilen Vickers sertlik degerleri (Vickers Hardness Number = VHN) dijital
ortama kaydedildi. Cihaza bagli mikroskoptan 40 defa buyitme ile elde edilen iz
goruntiileri sertlik degerinin hesaplanmasinda kullamildi. Her yiizeyden yapilan g

ol¢iimiin ortalamasi 6rnegin o yizevinin sertlik degeri olarak belirlendi.

2.5. IR Analizleri

IR ile analiz edilecek her kompozit i¢in dnce polimerize edilmemis numunelerin
ol¢imi yapilmigtir. Daha sonra émekler polimerize edilmig ve 5 dk sonra tekrar
olctim yapilmigtir. Polimerize edilmis 6rneklerin 6lgtimti yapilirken materyalin opak
olmas1 sebebi ile ornekler kirilmig ve toz haline getirilerek cihaza yerlestirilmigtir.
Spektral analiz iglemi srasmda her 6mek igin 4 em™ ¢ozimurlikte, 4000-400 cm™

dalga boyu araliginda 20 dl¢tim yapilmagtir.

Polimerizasyondan 6nce ve sonra cihazin yazilimi ile elde edilen spectrum tizerinde
alifatik ve aromatik ¢ift karbon baglar igin olugan, 1638 em’ ve 1608 cm™ dalga
boylarindaki ug degerler ile 1727 em! C = 0O piki belirlenip kaydedilmigtir.
Fotopolimerizasyon sirasindaki doniisim derecesini hesaplamak igin daha o6nce
yapilan ¢alismalardan farkli olarak 1638 em™’deki alifatik C=C pikinin absorbsiyonu
1727 em™deki C=0 pikinin absorpsiyonuna oranlanmugtir. Filtek'™ Siloran bazh
kompozit icinse C-O-C piki olan 883 cm™ ve internal standart bant olan 1257 cm’™
pikinin yiiksekliklerinin birbirlerine oranlarinin polimerize edilmemis Orneklerin
oranlartyla arasindaki iligkive bakilmig ve her iki monomere sahip kompozitler i¢in
de bu gekilde elde edilen artan monomer miktarini veren esitligin % 100°den

¢ikartilmasiyla dontistim derecesi elde edilmigtir.

2.6. DTG Analizleri

DTG ile yapilan analizlerde aliminyumdan yapilmis 6zel numune hiicreleri
kullanilmugtir. Analiz edilecek ornekler 10-30 mg agirlifa sahip olacak sekilde

ayarlanmigtir.
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Hucrelerden birine analiz edilecek 6mek digerine ise referans olmasi igin bog
aliminyum hiicre konulmugtur. Deneyler 30-800°C sicakliklar1 arasinda 10°C/dk
1sitma hizinda gergeklestirilmistir. Isitma i¢in kullanilan gazlar 600°C’ye kadar azot

sonrasinda ise oksijendir.

Analiz edilecek omekler i¢in 6nce polimerize edilmemis halleri teste tabi tutulmusg
daha sonra polimerize edilmis drmekler polmerizasyon igleminden 5 dk sonra analiz
edilmistir. Orneklerin ekzotermik piklerinin genisliklerinin polimerize olmanus

orneklerin pik genigliklerine oranlari bakilarak dontstim dereceleri belirlenmistir.

2.7. istatiksel Analiz

Calismamizdan elde edilen verilerin analizi Istatistik Diinyas1 adli sirkette “Statistical
Package for the Social Sciences (SPSS 20 for Windows, SPSS Inc., Chicago, Illinois,
USA) kullanilarak vyapilmigtir. Normallik testi olarak Shapirov Wilk testi
kullanilmugtir.  Gruplarin normal dagilim gostermemesi nedenivle parametrik
olmayan testlerden Bonferonni Diizeltmeli Kruskall-Wallis H testi ve hangi gruplar
arasinda farkliligin oldugu ise Mann-Whitney U testi ile istatistiksel olarak
degerlendirilmigtir (p=0,05).
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3. BULGULAR

Mikrohibrit bir kompozit, nanohibrit bir kompozit ve yeni bir monomer icerigine
sahip siloran bazli bir kompozitin farkli kalinliklarda farkli metodlarla test edildigi
bu ¢aligmada elde edilen verilerin analizinde gruplarin normal dagilim géstermemesi
nedeniyle parametrik olmayan testlerden Bonferonni Diizeltmeli Kruskall-Wallis H
ve Mann-Whitney U testleri kullanilmig ve gruplar arasmda farkli sonuglar oldugu

bulunmugtur (p<0,05).
3.1. Yiizey Sertligi Sonuc¢lan

Calismamizda Grandio®, Filtek™ Z-250 ve Filtek™ Silorane kompozitlerinin 1 mm,
2 mm ve 3 mm kalinhiklarindaki alt ve st yiizey sertlikleri 6lgtlmiig, oranlart

almmug, ortalama degerler ile istatistiksel sonuglar degerlendirilmistir.

3.1.1. Filtek™ Siloran i¢in Yiizey Sertligi Sonuclan

VS1, VS2 ve V83 gruplart i¢in ortalama alt/tist yiizey sertligi oranlart ve istatistiksel

sonuglar Cizelge 3.1°de gdsterilmigtir.

Cizelge 3.1. Filtek™ Siloran’in farkli kalinliklarda alt/iist yiizey sertlik oranlarimn istatiksel
degerlendirilmesi.

Vickers Filtek™ Siloran Kruskall- Wallis I Testi

ikili
Ortalama | Ortanca | En Dusik En Yiksek Sira Ort. Ki-Kare P Karsgilagtir
ma

0,854 0,850 0,810 0,890 11,7 13
0,818 0,820 0,780 0,860 9.3 ; 2:3
0,674 0,660 0,610 0,730 3
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Filtek™ Siloran’da en yiksek sertlik oranlar1 1mm kalinlikta goértilmustir. 3 mm
kalinlikta hazirlanan 6rnekler istatistiksel olarak anlamli bir gekilde 1 mm ve 2 mm
kalhinlikta hazirlananlara gore daha digok sertlik degerleri ortaya koymusglardir
(p<0,05).

1 mm ve 2 mm kalnlikta hazirlanan 6meklerin yizey sertli§i oranlart agisindan

istatistiksel olarak anlamli bir farklilik bulunamamugtir.

3.1.2. Filtek™ Z-250 icin Yiizey Sertligi Sonuglar

VZ1, VZ2 ve VZ3 gruplari i¢in ortalama alt/list yiizey sertligi oranlan ve istatistiksel

sonuglar Cizelge 3.2°de gosterilmistir.

Cizelge 3.2. Filtek™ Z-250nin farkh kalinliklarda alt/iist yiizey sertlik oranlarinin istatiksel
degerlendirilmesi.

Vickers Filtek Z250 Kruskall-Wallis H Testi

Ortanca | En Dusiik | En Yiksek Ki-Kare p Tkili Karsilastirma

0,920 0,910 0,950

0,890 0,870 0,930

0,790 0,750 0,820

Filtek™ 7-250°de en yiiksek sertlik oranlari 1 mm kalinlikta gdrilmistir. 3 mm
kalinlikta hazirlanan 6rnekler istatistiksel olarak anlamli bir gekilde 1 mm ve 2 mm
kalinlikta hazirlananlara goére daha digik sertlik degerlern ortaya koymuglardir
(p<0,05). 1 mm ve 2 mm kalinlikta hazirlanan 6meklerin yiizey sertligi oranlart

acisindan istatistiksel olarak anlamli bir farklilik bulunamamustir.

3.1.3. Grandio® i¢in Yiizey Sertligi Sonuclan

VGI1, VG2 ve VG3 gruplan igin ortalama alt/iist yizey sertligi oranlar1 ve

istatistiksel sonuglar Cizelge 3.3 °de gosterilmistir.
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Cizelge 3.3. Grandio® nun farkli kahnliklarda alt/iist viizey sertlik oranlarimin istatiksel
degerlendirilmesi.

x . ®
Vickers Grandio Kruskall-Wallis H Testi

Ortanca | En Dusiik | En Yiksek Ki-Kare p Tkili Karsilastirma
0,940 0,940 0,960

0,920 0,890 0,940 ; 12,03

0,790 0,770 0,850

Grandio’da en yiiksek sertlik oranlar1 1mm kalinlikta gértilmugtiir. 3 mm kalinlikta
hazirlanan 6rnekler istatistiksel olarak anlamli bir sekilde 1 mm ve 2 mm kalinlikta
hazirlananlara gore daha dugtk sertlik degerleri ortaya koymusglardir (p<0,05). 1 mm
ve 2 mm kalinlikta hazirlanan 6rneklerin yiizey sertligi oranlari agisindan istatistiksel

olarak anlamli bir farklilik bulunamamustar.

3.1.4 Kompozitlerin 1 mm, 2 mm ve 3 mm Kalinlikta Yiizey Sertlik Oranlarmin
Karsilastinnlmasa

1 mm kalinlikta hazirlanan 6mekler igin ortalama alt/iist yizey sertlik oranlart ve

istatistiksel degerlendirmesi Cizelge 3.4° de gbsterilmigtir.

Cizelge 3.4. 1 mm kalinliktaki farkli kompozitlerin alt/iist yiizey sertligi oranlarimn ortalama
degerleri ve istatistiksel degerlendirilmesi.

1 MM Kruskall-Wallis H Testi

Ortalama | Ortanca | En Diigtik | En Yiksek Sira Ort. Ki-Kare p ikili Karsilastirma
0,854 0,850 0,810 0,890 3

0,922 0,920 0,910 0,950 5 11,05

0,944 0,940 0,940 0,960

Fittek™ Siloran, Filtek™ Z-250 ve Grandio’ya gore 1 mm kalinliktaki érneklerde
anlaml bir gekilde daha dugtk sertlik degerleri gostermektedir (p<0,05). Filtek™ 7-

250 ve Grandio arasinda ise istatistiksel olarak anlamli bir farklilik bulunmamagtar.

2 mm kalinlikta hazirlanan 6rnekler igin ortalama alt/iist yizey sertlik oranlari ve

istatistiksel degerlendirmesi Cizelge 3.5° de gosterilmistir.
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Cizelge 3.5. 2 mm kalinliktaki farkli kompozitlerin alt/iist yiizey sertligi oranlarimn ortalama
degerleri ve istatistiksel degerlendirilmesi.

Kruskall-Wallis H Testi

Ortalama En Yiiksek Sira Ort. Ki-Kare P ikili Karsilagtirma
0,818 0,860 3

0,896 0,930 ; 10,29 }:

2
3

0916 0,940

Filtek™ Siloran, Filtek™ Z-250 ve Grandio®’ya gore 2 mm kalmliktaki 6rneklerde
anlamli bir gekilde daha diigitk sertlik degerleri gostermektedir (p<0,05). Filtek™ 7-

250 ve Grandio® arasinda ise istatistiksel olarak anlaml bir farklilik bulunmamugtir.

3 mm kalinlikta hazirlanan 6rnekler igin ortalama alt/iist yizey sertlik oranlari ve

istatistiksel degerlendirmesi Cizelge 3.6° de gosterilmistir.

Cizelge 3.6. 3 mm kalinliktaki farkli kompozitlerin alt/ist yiizey sertligi oranlarimn ortalama
degerleri ve istatistiksel degerlendirilmesi.

Kruskall-Wallis H Testi

En Yitksek Sira Ort. Ki-Kare p Tkili Karsilastirma
0,730 3

0,820

0,850

Filtek™ Siloran, Filtek™ Z-250 ve Grandio®’ya gore 3 mm kalmliktaki 6rneklerde
anlamli bir sekilde daha diigiik sertlik degerleri gostermektedir (p<0,05). Filtek™ Z-

250 ve Grandio arasinda ise istatistiksel olarak anlamli bir farklilik bulunmamugtar.

Vickers sertlik cihazinda analiz edilen tim gruplarin degerleri ve aralarindaki

istatistiksel degerlendirme Cizelge 3.7 de gosterilmistir.
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Cizelge 3.7. Tum gruplarin ortalama alt/ist yiizey sertlik oranlart ve istatistiksel
degerlendirmesi.

Vickers

Kruskall-Wallis H Testi

Ortalama

Ortanca

En Dugitk

En Yiiksek

Sira Ort.

Ki-Kare

P

ikili Karsilagtirma

0,854

0,850

0,810

0,890

0,818

0,820

0,780

0,860

0,674

0,660

0,610

0,730

0,922

0,920

0,910

0,950

0,896

0,890

0,870

0,930

0,786

0,790

0,750

0,820

0,944

0,940

0,940

0,960

0,916

0,920

0,890

0,940

0,804

0,790

0,770

0,850

Grandio yuizey sertligi analizlerinde her kalinlikta en yuksek degerleri gosterirken,

Filtek ™ Siloran her kalinlik degerinde Grandio® ve Filtek ™ Z-250’ye gore anlamls

bicimde daha diistik degerler ortaya koymustur (p<0,05) (Sekil 3.1).

1,000
0,900
0,800
0,700
0,600
0,500
0,400
0,300
0,200
0,100
0,000

%

vickers

y
Pl

el

1=VS1

2=VS2

3=VS3

4=VZ7Z1

5=VZ2

6=VZ3

7=VG1

8=VG2

9=VG3

‘ B Vickers

0,854

0,818

0,674

0,922

0,896

0,786

0,944

0,916

0,804

Sekil 3.1. Tim gruplarnn alt/iist yiizey sertlik oranlan grafigi.
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3.1.5. Kompozitlerin 1 mm, 2 mm ve 3 mm Alt Yiizey-Ust Yiizey Sertliklerinin

Karsilastirilmasi

1 mm kalinliktaki o6rnekler igin alt ylzey-ust yuzey sertliklerinin dagilimi Sekil

3.2’de gorilmektedir.

120,0
100,0
80,0
60,0
40,0
20,0
0,0

VS1 V71 VGl
H Alt Yiizey 64,2 92,0 100,0

B (st Yiizey 74,6 99,5 105,2

Sekil 3.2. Tim kompozitlerin 1 mm kalinlikta ortalama alt yiizey-iist yiizey sertlik degerleri
dagilim grafigi.

2 mm kalinliktaki o6rnekler igin alt ylzey-ust yuzey sertliklerinin dagilimi Sekil

3.3 da gorilmektedir.

120,0
100,0
80,0
60,0
40,0
20,0
0,0

VS2 V72 VG2
B Alt Yiizey 62,0 91,6 98,3

B (st Yiizey 75,4 101,9 106,7

Sekil 3.3. Tim kompozitlerin 2 mm kalnlikta ortalama alt yiizey-iist yiizey sertlik degerleri
dagilim grafigi.
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3 mm kalinliktaki 6rnekler igin alt ylzey-ust yuzey sertliklerinin dagilimi Sekil

3.4’de gorilmektedir.

100,0
90,0
80,0
70,0
60,0
50,0
40,0
30,0
20,0
10,0

0,0

VS3 VZ3 VG3
B Alt Yiizey 49,3 72,3 78,6

B (st Yiizey 72,7 91,6 97,0

Sekil 3.4. Tim kompozitlerin 3 mm kalinlikta ortalama alt yiizey-iist yiizey sertlik degerleri
dagilim grafigi.

Grandio® tiim kalinliklarda en yiiksek alt yiizey ve st yizey sertlik degerlerini
ortaya koymaktadir. Filtek ™ Siloran’in 1 mm kalinliktaki ortalama iist yiizey sertlik
degeri, Grandio® nun 3 mm kalinlikta ortalama alt yiizey sertlik degerinden bile daha

disiik sonug ortaya koymustur.

3.2. IR Analizi Sonuclari

Calismamizda Imm, 2 mm ve 3 mm kalinliginda hazirlanan Filtek™ Siloran ,

Filtek™ Z-250 ve Grandio® kompozitleri IR ile analiz edilmis, ortalama degerler

alinmig ve sonuglar istatistiksel olarak analiz edilmistir.

3.2.1 Filtek™ Siloran IR Analizi Sonuclari

FS1, FS2 ve FS3 gruplarn i¢in ortalama IR analiz sonuglar ve istatistiksel bulgular

Cizelge 3.8’ de gosterilmigtir.
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Cizelge 3.8. Filtek'™ Siloran’mn farkli kalinhiklarda IR analiz sonuglarmn istatiksel
degerlendirilmesi.

IR Filtek™ Siloran Kruskall-Wallis H Testi

Ortalama | Ortanca | En Dugtik | En Ytksek Sira Ort. | Ki-Kare P ikili Karsilagtirma

8l.6 8l.6 80,8 82,5

60,8 ; : 64,7

52,0 3 ; 54,5

FS1, FS2 ve FS3 gruplan arasinda oran degerleri agisindan anlamli bir farklilik
goriilmektedir (p<0,05). FS1 grubunda degerlerin FS2 ve FS3’e gore anlamli gekilde
vilkksek oldugu gortlirken, FS2 grubunun degerlerinin de FS3 grubuna gore anlamli
bigimde yuksek oldugu goriilmektedir.

3.2.2.Filtek™ Z-250 IR Analizi Sonu¢lar

FZ1, F72 ve FZ3 gruplan i¢in ortalama IR analiz sonuglar ve istatistiksel bulgular
Cizelge 3.9°da gosterilmigtir.

Cizelge 3.9. Filtek™ Z-250’nin farkli kalinhklarda IR analiz sonuglarimn istatiksel
degerlendirilmesi.

IR Filtek™ 7250 Kruskall- Wallis H Testi

Ortanca | En Dusik | En Yiksek Sira Ort. Ki-Kare p ikili Karsilastirma

85,2 84,1 86,1 11,5

1-3
2-3

84.1 822 5 9,5

79.2 78,7 5 3

FZ1 ile FZ3 gruplan arasinda ve FZ2 ile FZ3 gruplan arasinda anlamli bir farklilik
gorilmektedir (p<0,05). FZ3 grubu FZ1 ve F7Z2 grubuna gére anlamli bir bi¢imde
daha digiik degerler ortaya koymustur. FZ1 ve FZ2 gruplart arasinda ise istatistiksel

olarak anlamli bir farklilik tespit edilememigtir.
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3.2.3. Grandio® IR Analizi Sonuclan

FG1, FG2 ve FG3 gruplar i¢in ortalama IR analiz sonuglar1 ve istatistiksel bulgular
Cizelge 3.10°da gosterilmigtir.

Cizelge 3.10. Grandio®nun farkli kahnliklarda IR analiz sonuglarmin istatiksel
degerlendirilmesi.

IR Grandio® Kruskall-Wallis H Testi

Ortanca | En Diisiik | En Yiiksek Sira Ort. Ki-Kare P 1kili Karsilastirma

83.6 823 85,8
1-2

81,2 80,9 82,1

73.5 683 76,1

FG1, FG2 ve FG3 gruplan arasinda oran degerleri agisindan anlamli bir farklilik
gorilmektedir (p<0,05). FG1 grubunda degerlerin FG2 ve FG3’e gore anlamlh
gekilde yiiksek oldugu gorulirken, FG2 grubunun degerlerinin de FG3 grubuna gore
anlamh bigimde yiiksek oldugu gortilmektedir.

3.2.4. Kompozitlerin 1 mm, 2 mm ve 3 mm Kahnhkta IR Analiz Sonu¢larimn
Karsilastinnlmasa

1 mm kalinlikta hazirlanan o6mekler ig¢in IR analiz sonuglart istatistiksel

degerlendirmesi Cizelge 3.11° de gosterilmistir.

Cizelge 3.11. 1 mm kalinliktaki farkli kompozitlerin IR analiz sonuglan ve istatistiksel
degerlendirilmesi.

1 MM Kruskall-Wallis H Testi

Ortalama En Diigtk | En Yuksek Sira Ort. Ki-Kare P Ikili Karsilagtirma

8l.6 80,8 82,5 , 32

1-2

84.1 86,1 5 12,2 13

823 858 ; 8.6
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FS1 grubu FZ1 ve FG1 grubuna gore anlamli derecede dustk degerler ortaya
koymustur (p<0,05). FZ1 ve FG1 grubu degerleri agisindan ise anlamli bir farklilik

bulunamamugtir.

2 mm kalinlikta hazirlanan o6rnekler igin IR analiz sonuglart istatistiksel

degerlendirmesi Cizelge 3.12° de gdsterilmigtir.

Cizelge 3.12. 2 mm kalinliktaki farkli kompozitlerin IR analiz sonuglan ve istatistiksel
degerlendirilmesi.

2 MM Kruskall-Wallis H Testi

Ortalama En Diigtik | En Ytksek Sira Ort. Ki-Kare P 1kili Karsilastirma

60,8 588 64,7 5 3

84,1 822 5 ; 13

814 ; 80,9 d ) 8

FS2, FZ2 ve FG2 gruplart arasinda oran degerleri agisindan anlamli bir farklilik
gorulmektedir (p<0,05). FZ2 grubunda degerlerin FG2 ve FS2’ye gore anlamh
sekilde yiksek oldugu gortlirken, FG2 grubunun degerlerinin de FS2 grubuna gore
anlaml bi¢imde yiiksek oldugu gortilmektedir.

3 mm kalnlikta hazirlanan O6rnekler i¢in IR analiz sonuglarnt istatistiksel

degerlendirmesi Cizelge 3.13" de gosterilmistir.

Cizelge 3.13. 3 mm kalinliktaki farkli kompozitlerin IR analiz sonuglan ve istatistiksel
degerlendirilmesi.

Kruskall-Wallis H Testi

En Yiiksek Ki-Kare p Tkili Karsilastirma

54,5

FS3, FZ3 ve FG3 gruplan arasinda oran degerleri acisindan anlamh bir farklilik
gorilmektedir (p<0,05). FZ3 grubunda degerlerin FG3 ve FS3’e gore anlamli sekilde
vilkksek oldugu gorilirken, FG3 grubunun degerlerinin de FS3 grubuna gore anlamli
bigimde yuksek oldugu gorilmektedir.
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FTIR cihazinda analiz edilen tim gruplarn degerleri ve aralarindaki istatistiksel

degerlendirme Cizelge 3.14’de gosterilmistir.

Cizelge 3.14. Tiim gruplarnn IR analiz sonuclari ve istatistiksel degerlendirmesi.

Kruskall-Wallis H Testi

Ki-Kare [ p ikili Kargilagtirma

Filtek™ Z-250 tiim kalinliklarda en yiiksek sonuclari ortaya koymaktadir. Bununla
beraber tiim kalinliklarda en diisiik sonuglar Filtek"™ Siloran’a aittir (Sekil 3.5).

IR

100,0
90,0
80,0 | (=
70,0
60,0
50,0
40,0
30,0
20,0
10,0

0,0

N

1=FS1 | 2=FS2 | 3=FS3 | 4=FZ1 | 5=FZ2  6=FZ3 | 7=FG1 8=VG2 | 9=FG3
‘IFTIR 81,6 608 520 851 841 797 | 837 814 730

Sekil 3.5. Tum gruplarin IR analizi sonuglart dagilim grafigi.
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3.3. DTG Analiz Sonuclan

Calismamizda 1 mm, 2 mm ve 3 mm kalinliginda hazirlanan Filtek™ Siloran ,
Fittek™ Z-250 ve Grandio® kompozitleri DTG ile analiz edilmistir. Fakat DTG
analizi, monomerlerin polimerizasyon mekanizmasindaki farkliliklar sebebiyle,

sadece Filtek™ Siloran’da anlamls sonuglar ortaya koymusgtur.

DS1, DS2 ve DS3 gruplan i¢in ortalama DTG analiz sonuglan ve istatistiksel
bulgular Cizelge 3.15°de gosterilmigtir.

Cizelge 3.15. Filtek™ Siloran’in farkh kalinhiklarda DTG analiz sonuglarimn istatiksel
degerlendirilmesi.

Kruskall-Wallis H Testi

Ortalama En Yiiksek Sira Ort. Ki-Kare P 1kili K arsilagtirma
856 86,5 R 13

834 . 84,9 ; 7.6 ; }:

2
3

82,0 5 ; 82,6 ; 34

DS1 grubu DS2 ve DS3 grubundan anlamh &lgtide yiksek degerler ortaya
koymaktadir (p<0,05). DS2 grubu ve DS3 grubu arasinda ise anlamli bir farklilik

bulunamamigtir.
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4. TARTISMA

Ik defa Bowen (1964) tarafindan gelistirilen kompozit rezinler, giiniimiizde degisik
adlar, farkli doldurucu boyutlar1 ve farkli kimyasal vapilarda bulunmaktadirlar.
Kompozitler dig sert dokularinda ¢egitli sebeplerle olusan madde kayiplarint ve buna
bagh olarak kaybedilen estetik ve fonksivonel eksiklikleri geri kazanmak amaciyla
kullanilmaktadirlar. Caligmamizda vyapisal olarak en c¢ok kullamlan kompozit
¢esitleri olan mikrohibrit bir kompozit, nanohibrit bir kompozit ve yeni bir monomer
igerigine sahip siloran bazli bir kompozit farkli kalinliklarda farkli metodlarla test

edilmigtir.

Kompozit rezinlerin fiziksel, biyolojik ve mekanik ézellikleri restoratif materyalin
fiziksel ve mekanik ozellikleri organik matrikslerinin ne kadarmnin polimere
donugtigine baglidir (Kheraif, 2011). Kompozit rezinler plastik fazdadirlar ve
sertlesmeleri gorintir 151851 baglattigi capraz baglarla rezin monomerlerinin g
boyutlu bir polimer agina dontigmesi ile gergeklesmektedir (Marovic ve ark., 2013).
Ideal olarak bir rezin matervalin organik matriksinde bulunan tiim monomerler
polimerizasyon stireci sonucu polimere dontgmelidir (Lohbauer ve ark., 2005). Fakat
monomerlerin polimere doniistimii higbir zaman tam olarak gerceklesememekte ve
vaklagik olarak 975" e varan oranlara cikabilmektedir (Peutzfeld, 1997). Iyi
polimerize olamamig kompozit dolgularin alt kisimlarinda kalan dénligememis artik
metakrilat monomerlerin ¢oztinebilir olmalari yapida bogluklar olugturarak sekonder
curtiklere dahasi sitotoksik ve genotoksik risklere de neden olabilmektedir (Knezevic

ve ark., 2009).

Polimerizasyondaki eksiklik ayrica, restorasyonda mikro sizinti, renklenme,
aginmanin artmasi, kirilmaya karsi olan direncin azalmasi, su emiliminin artmasi,
restorasyonun tutunmasinin azalmasi, restorasyonun kaybi ve pulpal reaksiyonlara da

sebebiyet verebilir (Civelek ve Ozel, 2004).
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Yetersiz polimerizasyona bagl olarak dental materyallerde kalan artik monomerler,
dentin tibiillerinden gegerek pulpada geri dontigimsiiz hasarlara neden olabilirler, bu
sebeple dental materyallerin biyolojik &zellikleri polimerizasyon cihazlarinin
kalitesinden olduke¢a ectkilenmektedir (Spagnuolo ve ark., 2004, Kheraif ve ark.,
2013). Bu nedenlerden 6tiirti dontgim derecesinin test edildigi ¢aligmalar in vitro

olarak yapilmaktadir (Marovic ve ark., 2013).

Genel olarak bir rezin  kompozitin - polimerizasyon kalitesi, materyalin
kompozisyonu, kalinligi, polimerizasyondaki genel durumlar ve 1sik cithazinin
ozelliklerinden etkilenir (Rahiotis ve ark., 2004). Calismamizda materyallerin
polimerizasyonunun 151k cihazlarinin farkh 6zelliklerinden etkilenmemesi igin tek bir

151k kaynagi ve giicti kullanilmagtir.

Dontigiim derecesinin 6l¢timii indirekt olarak mikro sertlik testleri ve direkt olarak
FTIR analizi veya DTG ile gergeklestirilebilir (De Wald ve Ferracane, 1987, Imazato
ve ark., 2001). Fakat indirekt yontemler farkli monomer, doldurucu kompozisyonu,
vapist ve yuzdesi igeren degisik kompozitlerin kargilagtirlmasinda uygun degildir
(Chung ve Greener, 1990). Sertlik degerlerinin OSlgiimii, kompozitteki karbon
baglarinin degisimini gostermekte yeterli bir 68e olarak kabul edilebilir (Park ve

ark., 2002).

Birgok faktér bu metodlarm bir rezin kompozitin belirli bir kalinliktaki
polimerizasyon derecesini ve kalitesini 6lgmekte kullanilabilir oldugunu diigtindiirse
de, durum bu gekilde degildir (Leprince ve ark., 2012). Déntigim derecesini belirli
bir kalinliktaki kompozit rezinde dugtinecek olursak hangisinin  yeterli
polimerizasyona kargilik geldigini belirlemek oldukca zordur. Aslinda kendi basina
polimerizasyon dontisim derecesi degeri  yetersizdir ¢lnki  monomerlerin
olugturdugu ¢apraz bagin derecesi ya da olugan polimer agiyla ilgili bize herhangi bir
bilgi saglamamaktadir. Dimetakrilat bazli polimerlerin yiliksek ¢apraz bagh yapisi
dogrusal olmayan bir polimerizasyon siirecine sebebiyet vermektedir. Bu durum
fiziksel hallerindeki iki makroskopik degisimle isaretlenmektedir; birincisi viskéz bir
sivinin elastik bir jele dondiign jelasyon agamasi (jel noktasi), ikincisi ise lastikimsi
materyalin camsi yapiya donligtimil (bu agamada elastik modiil artar) olan camlagma

agsamasidir (Bowman ve ark., 2011).
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Dontigim derecesi ve ¢apraz baglarin miktari, polimer agin ne zaman sividan jele ve
daha sonra da lastikimsi yapidan camsi yapiya gectigini belirler. Bu iki gegig 2
mm’den ince drmeklerin déniisiim derecesi belirlendiginde 1vi tanimlanabilmektedir
(Dickens ve ark., 2003). Derinlik arttikga gapraz baglarin sayis1 diisiy gostermekte

ve dontigiim derecesi de azalmaktadir (Leprince ve ark., 2012).

Poskus ve ark. (2004) ile Uhl ve ark. (2004) yaptiklarnt ¢aligmalarda mikro sertlik
testlerinin kompozitlerin dontigim derecesini gosteren en basit yontemlerden biri

oldugunu bildirmiglerdir.

Leprince ve ark. (2012) genel olarak mikrosertlik ve polimerizasyon doniigim

derecesi arasinda ivi bir dogrusal korelasyon oldugunu belirtmiglerdir.

Bununla beraber Musanje ve Darvell (2006) bu iligkiyi genel bir kural olarak kabul
etmemekte ve mikrosertligi doniigiim derecesinden bagka faktorlerin de, ozellikle
capraz baglarin derecesinin, etkiledigini bildirmektedirler. Her gekilde mikrosertlik
testi reaktif gruplarin degisimi ile ilgili kantitatif bir bilgi verememecktedir ki
glinimiizde c¢apraz baglarin derecesim direk olarak Olgebilen bir yontem

bulunmamaktadir (Benetti ve ark., 2009).

Pilo ve Cardash (1992) uygun bir polimerizasyon igin alt/list ylzey sertlik oraninin
0,8’den ylksek olmasi gerektigini bildirmiglerdir. Calismamizda her ti¢ kompozit de
1 mm ve 2 mm kalinliklarda 0,8°den yiiksek sertlik oranlari elde edilmistir. Filtek™
Z-250 ve Filtek™ Siloran 3 mm kalinlikta 0,8°den diugik degerler ortaya
koymaktayken, Grandio™ 3 mm kalinlikta da 0,8°den yiiksek degerlere ulasmustir,

Bir bagka ¢aligmada ise Vickers sertlik degeri 50°yi gegen tiim kompozitlerin ideal
bir sertlik derecesi ortaya koyduklari savunulmaktadir (Sharkey ve ark., 2001).
Caligmamizda st ylzey Vickers sertlik degeri 50’nin altina diigen bir &rnek
saptanmanustir, bununla beraber alt vizey sertlik degerlerinde sadece Filtek™

Siloran 3 mm kalinlikta 50°nin altinda degerler ortaya koymustur.
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Fleming ve ark. (2008) alt yluzey sertligi Gist yizey sertligine gore diigtis gostermedigi

siirece polimerizasyon derinliginin tatmin edici oldugunu iddia etmektedirler.

Caligmamizda her ti¢ kompozit i¢in de 1 mm kalinlikta hazirlanan 6reklere gore 2
mm ve 3 mm kalinlikta hazirlanan ornekler alt vizey sertligi agisindan diigiig

gostermislerdir. Bu diisiisiin en fazla oldugu kompozit ise Filtek™ Siloran’dir.

Shahdad wve ark. (2007) mikrosertlik testlerinde uygun o6l¢tim yapilmasinin
zorluklarmi bildirmiglerdir. Yaptiklar1 ¢aligmada bu testlerin negatif yanlaring;
mikroskopik olarak OSlgtimlerinin zor olmasi, optik sistem ve operatdoriin bakig
agisinin sonuglar etkilemesi ve materyalin elastik olarak geri dontisebiliyor olmast

olarak belirtmiglerdir.

Hiibbezoglu ve ark. (2007) nanohibrit bir kompozitle mikrohibrit bir kompozitin
yvizey sertliklerini kargilagtirdiklar caligmalarinda nanohibrit kompozitin daha
vilksek yiizey sertlik degerleri ve daha yiiksek alt/iist ylzey sertlik oranlarma
ulagtigini belirtmiglerdir.

Beun ve ark. (2007) yaptiklar1 c¢alismada nanohibrit kompozitlerin mikrohibrit
kompozitlere gore daha yiksek sertlik degerleri ortaya koydugunu bildirmiglerdir.
Bu sonuglar bizim ¢aligmamizin sonuglariyla paraleldir. Nanohibrit bir kompozit

olan Grandio®™, mikrohibrit kompozitler olan Filtek™ Z-250 ve Filtek™ Siloran’a

kiyasla daha yuksek sertlik degerleri géstermistir.

Bunun sebebi inorganik kisim olan doldurucularin agirlikga viizdesinin en fazla
Grandio® da bulunmasma baglanabilir. Filtek™™ Z-250 ise Filtek™ Siloran’a gore
daha yuksek sertlik degerleri gostermigtir ki Filtek™ 7-250°de de doldurucularin
agirlica vizdesi Filtek™ Siloran’dan daha fazladir ayrica Filtek™ Siloran’da

bulunan silisyum polimerleri oldukga elastik bir yapidadir.

D’ Alpino ve ark. (2011) metakrilat bazli bir kompozitle siloran bazli bir kompozitin
yiizey sertliklerini kargilagtirdiklar1 ¢aligmalarinda, siloran bazli kompozitlerin daha
disiik sertlik degerleri gosterdiklerini bildirmiglerdir. Fakat farkli kompozitlerin
yviizey sertliklerinin kargilagtirilmasinin materyallerin  polimerizasyon derecelerini

kargilagtirma agisindan uygun olmadiklarim belirtmiglerdir.
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Caligmamizda da en digik sertlik degerleri Filtek™ Siloran’da gorilmiigtiir. Bunun
da sebebi yine bagka bir aragtirmada da monomerin yapisindan ¢ok igerigindeki

doldurucu oranina baglanmistir (Lien ve Vandewalle, 2010).

Chung ve Greener (1990) da yaptiklar1 ¢alismada kompozit materyalin doldurucu

partikiil yiiki ile mikro sertlik derecesi arasinda pozitif bir korelasyon bulmusglardir.

Perreira ve ark. (2005) Bis-GMA igerikli kompozitlerin;, doldurucu orani, seyreltici
miktar1 ve tipinin materyallerin yuzey sertlifine etkilerini  inceledikleri
caligmalarinda seyreltici monomer olarak TEGDMA kullanilan kompozitlerin

mikrosertlik degerlerinde azalma oldugunu belirtmiglerdir.

Caligmamizda kullandigimiz Bis-GMA igerikli kompozitlerin ikisi de TEGDMA
icermektedir fakat doldurucu oram yiiksek olan Grandio® daha diisiik dolduruculu

Filtek™ Z-250°ye gore daha yitksek yiizey sertlik dereceleri ortaya koymustur.

Leprince ve ark. (2012) polimerizasyon derinliginin belirlenmesi, i¢in alt ylizey/tst
yiizey sertlik oranlarinin kullanilmasmin uygun olmadigini zira bu oranlarin rastgele
ve kabul edilemez oldugunu bildirmislerdir. Bunun sebebi olarak da yilizey
sertliklerinin polimerizasyon derecesinden farkli olarak monomerlerin  orani,
morganik doldurucu miktan ve gekli, 131k cihazi1 ve polimerizasyon protokoliinden de
ctkilenmesi olarak gostermiglerdir. Zira polimerizasyon sirasinda daha vavasg bir
jellesme sathasi yaganmasinin, mikro jel alanlarinin azalmasina ve bundan sonra
olugan baglarin daha ¢ok ¢apraz baglar halinde meydana gelip mikro sertlik

degerlerini arttirdigin1 belirtmiglerdir.

Hosseinalipour ve ark. (2010) nanofil doldurucularin yiizeylerinin organik matriksle
kontaklarmin konvansiyonel kompozitlerdeki mikroparcaciklara gére daha fazla
oldugunu bu nedenle de vylzey sertlik degerlerinin daha yuksek c¢iktigim

vurgulamuglardr.

Cebellos ve ark. (2009) calisgmalarinda kompozitlerin alt yiizey/tst yiizey sertlik

oranlarmin 2,5 mm kalinliktan sonra belirgin bigimde azaldigini1 belirtmiglerdir.
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Rueggerberg ve ark. (1994) calismalarinda 1 mm, 2 mm ve 3 mm kalmliginda
polimerize ettikleri kompozitlerde en yiksek sertlik degerini 1 mm’de elde etmigler,
2 mm’nin yeterli bir sertlik orani ortaya koydugunu belirtmigler, 3 mm’de ise sertlik
oranlarmda belirgin bir diigtis oldugunu gosterip kompozit rezinlerin 2 mm’den fazla
kalinlikta uygulanmamasi gerektigini belirtmiglerdir.Caligmamizda da kullandigimiz
her ti¢ gesit kompozit i¢in de 2 mm kalinliktan sonra alt yiizev/ust yuzey sertlik

oranlarmin belirgin bir gekilde distiigiini gézlemledik.

FTIR analiz yontemi, kompozit materyallerin monomer degigimini belirlemek igin
siklikla kullanilan giivenilir bir yéntemdir (DeWald ve Ferracane, 1987), ancak FTIR
analiz teknikleri ve 6rnek hazirladiktan sonra analize tabi tutmak igin beklenilmesi

gereken stire hakkinda yeterli bilgi yoktur (Obici ve ark, 2004).

Bis-GMA ve UDMA igerikli kompozit materyallerin monomer doéntigim dereceleri
igin % 43 ila % 85 arasinda degerler bildirilmigtir (Obici ve ark., 2004). Fakat bu
kalan miktarm polimerize olmamig monomerden olugtugu anlamina gelmemektedir.
TEGDMA gibi monomerlerin C=C baglar1 kendi C=C baglar1 ile birlegip

digerlerinin tepkimeye girmemig olmasi muhtemeldir (Durner ve ark., 2012).

Kopperud ve ark., (2013) FTIR analizinin kompozitlerdeki farkli kimyasal baglarla
ilgili bilgi verdigini ve rezin bazli kompozit rezinlerin déntisiim dereceleriyle ilgili

nicel sonuglar ortaya koydugunu belirtmiglerdir.

Vankerckhoven ve ark. (1982) FTIR test yontemlerinde, 6rneklerin hazirlanmast
sirasinda 6gutilme prensibine dayanan ydntemlerde, 68itme iglemi sirasinda olugan
isinin etkisi ile monomer degigsim seviyelerinde % 207°lere varan derecelerde farklar

olugabilecegini bildirmistir.

Imazato ve ark. (2001) FTIR yontemi ile kompozitlerin analiz edilmesinde,
orneklerin toz haline getirilip 6l¢iilmesinin 6rnegin sadece bir kismim test ettigi ve
bu kisimda da polimerizasyon orantisiz gergeklegsmigse sonuglarin dogruluk paymin

azalabilecegini belirtmiglerdir.
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Avyrica analiz edilen kompozit drneklerin, opak olmalart nedeniyle, homojen bir
bigimde gelen IR 1sinlarina kargi her noktada ayni gegirgenlige sahip olmamalart da
spektrumlarindaki gecirgenliklerin  siddetini  degistirir ve bu da FTIR analiz

yonteminin kantitatif tayinde kulanimini sinirlar.

Tonetto ve ark. (2013) FTIR analizinin, rezin kompozitlerde monomer déniigtimii ile
ilgili direk bilgi verdigini fakat émeklerin toz haline getirelerek analiz edilebilmesi

nedeniyle polimerizasyon derinliginin bu yolla belirlenemeyecegini belirtmiglerdir.

Shin ve Rawls (2009) kompozit rezinlerin déntisiim derecesinin belirlenmesinde
kullanilan spektroskopik yontemler igerisinde FTIR analizin en kolay olani oldugunu

iddia etmiglerdir.

Atai ve Motevasselian (2009) mikrohibrit ve nanokompozitlerin doniisim
derecelerini  kargilagtirdiklart  ¢aligmalarinda  mikrohibrit  kompozitlerin
nanokompozitlere goére daha vyiiksek dontgtim derecesine sahip olduklarim
gostermiglerdir. Bu bulgular ¢alismamizda elde ettiimiz bulgularla uyumludur.
Calismamizda Filtek™ 7-250, Grandio®ya gore daha viiksek polimerizasyon

dontgtim derecesi degerleri ortaya koymustur.

Da Silva ve ark. (2008) mikrohibrit kompozitlerin nano kompozitlere gbre daha
yiksek donitisim derecesi gostermesini 1518 sagilmasi fenomenine baglamiglardir.
Bu teoriye gore nano pargacik igeren kompozitlerde kiiciik inorganik doldurucu
pargalart 1518in  sagilmasina neden olarak iletimini azaltmakta ve donlgtim

derecesinde azalmaya sebep olmaktadir.

Rojas ve ark. (2010) nanohibrit ve mikrohibrit kompozitlerin déniigim derecelerini
aragtirdiklar1 ¢aligmalarinda nanohibrit bir kompozit olan Grandio® nun mikrohibrit

kompozitlere gore daha diigiik polimerizasyon derecesi gosterdigini belirtmiglerdir.

Knezevic ve ark. (2007) da yaptiklart g¢aligmada mikrohibrit bir kompozit ile
nanohibrit bir kompoziti kargilagtirniglar ve FTIR ile analiz edilen 6rneklerden
mikrohibrit kompozitin nanohibrite gore daha viksek polimerizasyon donlstim

derecesi degerlerine ulagtigim bildirmiglerdir.
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Kheraif ve ark. (2013) Grandio® ile mikrohibrit bir kompozit olan Arabesk Top’in
polimerizasyon dontgtim derecelerini kargilagtirdiklar1 ¢aligmalarinda nanohibrit
kompozitlerin mikrohibrit kompozitlere gbore daha yiksek doniigim derecesi
degerleri ortaya koyduklarini iddia etmiglerdir. Fakat buna sebep olan durumu

agiklamamiglardr.

Boaro ve ark. (2013) yaptiklar ¢aligmada siloran bazli kompozitin metakrilat bazlh
kompozitlere gore daha digik monomer doniigim derecesi gosterdiklerini
bildirmiglerdir. Bunun sebebi olarak materyalin diigiik bliziilme &zelligi gostermesi

olabilecegini belirtmiglerdir.

Epoksilerin buziillme katsayisi metakrilatlata gore ¢ok daha azdir ve bu da
polimerizasyon sonucu metakrilat bazli bir materyalde monomer unitelerinin
orjinalde daha ¢ok yer kapliyor olmalariyla agiklanabilir (Patel ve ark., 1987).
Siloran molekiillerinin 4’16 fonksiyonlar1t ve yapilarmin tamamen epoksi olmasi
nedeniyle daha dusik polimerizasyon derecesi gostermeleri beklenmedik bir sonug
olarak goriilmemektedir. Caligmamizda da en digiik monomer dontigim derecesini

Filtek™ Siloran gdstermistir.

Porto ve ark. (2013) siloran bazli bir kompoziti Bis-GMA bazli nano ve mikrohibrit
kompozitlerle kargilastirdiklar1 ¢aligmalarinda siloran bazli kompozitin diger iki
gruba gore oldukga dugtik polimerizasyon derecesi gosterdigini ortaya koymuglardr.
Buna neden olarak, siloran gibi multifonksiyonel monomerlerde, molekilin ag
igerisinde yapmin altinda kalmasimin  diger islevsellerin hareket kabiliyetinin
azalmasina sebep olmasi ve bunun sonucu olarak da monomerlerden birinin
tepkimeye girmesinin serbest bir radikal olan makromolekiilin (makroradikal)

reaktivitesini diigirmesi ile sonuglanmasini gostermiglerdir (Andrzejewska, 2001).

Ilie ve Hickel (2006) yaptiklar1 ¢alismada siloran bazli kompozit rezinin FTIR ile
analizi sonucu 2 mm ve 6 mm kalinlikta hazirladiklar1i ornekler arasinda
polimerizasyon dontisim derecesi bakinundan anlamli bir farklilifin olmadigim
belirtmiglerdir. Fakat yvaptiklar: ¢alismada 6 mm kalinliktaki érnegi 2 mm kalinlikta

3 tabaka halinde polimerize ederek elde etmiglerdir.
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Obici ve ark. (2006) 1 mm, 2 mm, 3 mm ve 4 mm kalinliklarda hazirladiklar1 ve
polimerize ettikleri metakrilat bazli kompozitlerin  dontigim  derecelerini
kargilagtirdiklar1  caligmalarinda  derinlik  arttik¢a  polimerizasyon  donlstim

derecesinin azaldigmi bildirmiglerdir.

Knobloch ve ark. (2004) FTIR ile yaptiklar ¢aligmalarinda kompozit materyallerin

kalhinliklan arttik¢a dontigtim derecelerinin azaldigini bildirmiglerdir.

Caligmamizda her ti¢ kompozit ¢egidinde de, materyal kalinlig: arttik¢a doniisim
derecelerinin azaldig1 goriilmugtiir. Caligma bulgularimiza gore FTIR analizi sonucu
Polimerizasyon déniigiim dereceleri incelendiginde her 3 kalinlikta da Filtek ™ Z-250

en yiuksek sonuglar géstermistir.

Leung ve ark. (1984) yiizey sertligi sonuglarinin diizgiin bilgiler vermesine ragmen
FTIR analizinin polimerizasyon déntisiim derecesini belirlemede kullanilabilecek en

iyl yontem oldugunu bildirmiglerdir.

Pianelli ve ark. (1999) ag vapisi ¢apraz bagh olan materyallerde polimerizasyon
dontgim derecesinde mevdana gelen yavag degigimlerin belirlenmesinde sertlik gibi
mekanik 6zelliklerin analizinin FTIR analizi gibi titregsimsel tekniklerden daha hassas

sonuglar verecegini iddia etmiglerdir.

Diger taraftan Rueggeberg ve Craig (1988) polimerizasyonun erken agamalarinda ve
ag yapist ¢apraz baglandiktan hemen sonra olugan polimerizasyon derecesindeki
kiigiik degisimlerde, yuzey sertlik analizlerinin FTIR analizine gore daha sikintili
oldugunu belirtmiglerdir. Buna sebep olarak da materyalin bu sathada yapisal
butinliglinin heniiz saglanamamig olmasinmi ve jelasyon agsamasi tamamlanmadan

yumugak bir materyalin sertliinin él¢tilemeyecek olmasima baglamiglardir.

Orefice ve ark. (2003) kompozitlerin dontisim dereceleri ile yuzey sertlikleri
arasindaki korelasyonu inceledikleri ¢aligmalarinda FTIR ile analiz ettikleri
orneklerin dontigim derecesi oranlarinin ylizey sertlik oranlan ile dogru orantili bir

iligki i¢inde olduklarimi géstermiglerdir.
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Ferracane (1985) monomer dontisiim derecesi ile sertlik derecesi arasinda pozitif bir
korelasyon bulmustur, ancak farkli kompozit materyaller kullanildiginda sertlik
derecesinin tek bagina doniiglim derecesini gdsteremeyecegini belirtmistir. Monomer
degigim derecesinin, artan kalinlikla beraber sertlik derecesine gére ¢ok daha hizli bir

digiis gosterdigini vurgulamigtir.

Bunun yaninda, kompozit rezinlerin mekanik o6zelliklerinin daha ¢ok capraz
baglardan olugan giglii bir ag olustugunda yiikselecegini, monomer degisim

seviyesinin ise bu durumda degismeden kalabilecegini belirtmigtir (Ferracane, 1985).

Silva ve ark. (2007) dis hekimliginde kullanilan kompozitleri FTIR ve Vickers ile
inceledikleri ¢aligmalarinda her iki analiz yonteminde de materyallerin kalinliklar
arttik¢a sertlik ve polimerizasyon derecesinde digiis oldugunu gozlemlemigler fakat
iki yontem arasinda direk bir iligki olmadiginm belirtmiglerdir. Bunun sebebi olarak,
polimerizasyon doniigim derecesi polimerizasyon reaksivonunun buyikligine
bagliyken, sertlik degerinin polimerizasyon reaksiyonun blyuklaginin yanisira
monomerlerin  dontigimii  sirasinda olugan c¢aprazbag yapisinin miktarindan da

etkilenmesini gostermiglerdir.

Yan ve ark. (2010) yiizey sertligi olgtimlerinin, tek bir materyalin incelenmesinde
polimerizasyon doniigim derecesiyle ilgili bilgi veren kullanigh bir indirek yontem
oldugunu fakat farkli materyallerin incelenmesinde kullaniminin doldurucu miktart
ve capraz bag vapisindan etkilenmesi nedenivle kisith oldugunu bildirmigler, FTIR
ve vyuzey sertligi oSlglimlerinin monomer degigimini saptamada kullanilabilir
oldugunu bildirmiglerdir. Bununla beraber yiizey sertligi analizlerinin FTIR
analizlerine gore, belirli bir dereceye kadar polimerize edilmig bir kompozit

materyalin monomer degigimiyle ilgili daha hassas bilgi verdigini iddia etmiglerdir.

De Wald ve Ferracane (1987) FTIR analizinin C=C baglaninin doéntigiimini
belirlemesi nedeniyle polimerizasyon derecesivle ilgili daha glivenilir sonuglar
verdigini fakat belirli bir materyalin dontigiim derecesinin incelenmesinde ylizey
sertligi degerlendirilmesinin de kullanilabilecegini zira iki yontem arasinda yuksek

bir korelasyonun bulundugunu bildirmiglerdir.
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Rastelli ve ark. (2012) dig hekimliginde kullanilan farkli kompozitleri FTIR ve
Vickers sertlik cihazi ile analiz ettikleri g¢aligmalarinda bu iki yontem arasinda

kompozitler arasi bir korelasyonun olmadigim bildirmiglerdir. Caligmalarinda

kTM kTM

mikrohibrit bir kompozit olan Filtek ™ Z-250 nanohibrit bir kompozit olan Filte
Supreme X1 den daha diigiik polimerizasyon derecesi ortaya koyarken, ylizey sertlik

degerleri daha yiksek bulunmusgtur.

k™ Z-250 nanohibrit bir kompozit olan olan Grandio® dan daha

Caligmamizda Filte
diisiik sertlik degerleri ve daha yitksek polimerizasyon doniigiim dereceleri ortaya
koymugtur. Ama Grandio® ve Filtek™ Supreme XT kompozitlerinin organik
matriksleri ve doldurucu oranlari birbirinden farkhidir, bu da g¢aligmamizda

buldugumuz sonuglarin daha farkli olmasina neden olmaktadir.

Galvao ve ark. (2010) yaptiklan ¢aligmalarinda nano dolduruculu bir kompoziti
farkli 151k cihazlar1 ile polimerize etmig, FTIR ve Vickers sertlik analizi ile
incelemiglerdir. Polimerizasyon dontigim dereceleri arasi bir farklilik bulamazken
alt/list yizey oranlari arasinda istatistiksel olarak anlamli farklilik oldugunu
belirtmiglerdir, bu da ¢aligmalarinda ki yontem arasinda anlamh bir korelasyonun

olmadigim gdstermigtir.

Marovic ve ark. (2013) FTIR analizi ve Vickers sertlik analizi ile farkli kompozitleri
kargilagtirdiklart galigmalarinda iki yontem arasinda bir korelasyonun olmadigim
belirtmiglerdir. En yiksek yuzey sertlik degerlerini veren kompozit, FTIR analizi
sonuglarina gore en dusiik polimerizasyon donigtim derecesi degerlerini ortaya
koymustur. Buna sebep olarak da bu kompozitin viksek doldurucu igermesi ve
organik matriks yapis1 gosterilmistir. Metakrilat bazli kompozitlerde kullanilan Bis-
GMA viiksek viskoziteli, digik molekiil hareketli ve bunlarin sonucu olarak da zor

polimerize olan bir monomerdir.

Bu monomeri dilie etmek igin kullanilan monomerler TEGDMA, Bis-EMA ve
UDMA gibi dugtik viskoziteli materyallerdir. Bu monomerlerin oranmi polimerizasyon
derecesini etkilemektedir: Yiuksek doldurucu igerigi vyuzey sertlik degerlerini
arttirirken Bis-GMA oranmin fazla olmasi polimerizasyon dontsim derecesini

dugtirmektedir (Nunes ve ark., 2008; Ferracane, 2011; Hadis ve ark., 2011).
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Calismamuzda Grandio® en yiiksek yiizey sertlik degerleri ve en yitksek altfiist yiizey
sertlik oranlarina sahip olmasina ragmen FTIR analizi sonuglaninda Filtek™ Z-250
daha vitksek dioniigiim derecesi degerlent gstermigtir.

Bununla beraber Filtek™ Siloran ve Grandio® kullanarak hazrladigimmz srneklerde
1 mm ve 2 mm kalinhiklarda Vickers sertlifi ag¢isindan anlamh bir diisiis
ebrillmemekle beraber FTIR analizi sonuglarinda bu iki kalinlik arasinda anlamli bir
fark oldugunu gérmekteyiz. Yine analiz edilen drneklerin kalinliklarn arttikga alt/ist
yiizey sertlik oranlanmn azaldigi, FTIR analiz sonuglanna gore de polimenzasyon
derecesinin azal dif1 gériilmiistiir. Bu noktada ika yontermin paralel sonuglar verdigim

sbyleyebilinz.

Calismamzda DTG ile yaptifinm z dl¢iunler sonucu siloran bazli kompozitte anlamli
sonuglar elde ederken Bis-GMA ig¢eren kompoztlerde monomerlerin déniigim
derecesinin DTG ile saptanma olana@ bulunamammstir. Bis-GMA polimerlesme
esnasinda yiiksek miktarda 1:1 salan bir polimer degildir. Caligmarmmzda standart Bis-
GMA ile yapilan dlgiimlerde monomer TG cihazinda termal olarak polimerize
edildifinde herhangi bir ekzotermik sinyal gézlenmemistir (Sekil 4.1).
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mekil 4.1, Bis-GMA DTA-TG termograma.
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Standart TEGDMA ile DTG slgtimlent vaptifimmzda Bis-GMA min aksine TEGDMA
polimerize oldugunda oldukg¢a net bir ekzotermik sinyal vermektedir (Sekil 4.2). Bis-
GMA ve TEGDMA standardi kullamlarak yaptifimuz seyreltmelerde %620 civannda
Bis-GMA bile olsa herhangi bir ekzotermik pik gézlenmedigi belirlenmistir. Bunun
sebebi  biivilk bir olasihikla diger monomer molekiillen arasina Bis-GMA
molekiillerinin girip polimerize olmasicdhr. Bis-GMA ve TEGDMA monomerl erinin
polimerlesme mekanizmalan birbirinden farkly olabilir. Bununla birlikte Bis-GMA
agirhikli olarak kompozit iginde bulundugunda bu ekzotermik sinyali ortadan
kaldirdigindan  polimerizasyon  derecesini DTG ile  belirleme  olanai

bulunmamaktadir.
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Sekil 4.2. TEGDMA DTA-TG termograrmi.

Imazato ve ark. (2001) vaptiklan ¢alismada DTA yontemi ile Bis-GMA i¢enkli
kompozitlenin polimenzasyon derecesinin belirlenebilecegini 1ddia etrmglerdir. Fakat
vaptifimiz literatiir taramasinda DTA ve TG min Bis-GMA igerikli kompozitlerin
sadece inorganik doldurucu oramimn  belirlenmesinde, kiitle degisiminin

incelenmesinde ve de 1siya kar;i olan davrams bigimlerinin test edilmesinde

kullamldigim gérditk (MeCabe, 1985; Mendes ve ark., 2005; Beun ve ark., 2007,
Almeida ve Mothe, 2009; Rastelli ve ark., 2012; D*Alpino ve ark., 2014).
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Buna karsn Filtek™  Siloran kompozitinde standart siloran monomeri
kulland diindan ¢ok net bir ekzoterm gézlenmis ve hazirladifimiz disk drneklerinde

DTG ile polimerizasyon derecesini belirleme olanagi olmugtur ($ekil 4.3).
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Sekil 4.3. Filtel™ Siloran DTA-TG termogrami.

DTG analizinde Filtek'™ Siloran®m 6&rnek kalinlid1 arthik¢a polimerizasyon
yizdesinin azaldifi, polimerlesmemis monomerin arttifi gdriilmektedir. Filtek™
Siloran ile gerceklestirdifimiz DTG analizi sonuglarinda 1 mm, 2 mm ve 3 mm
kalmlikta dmeklerde 1 mm’deki érmeklerin polimerizasyon ddniigiim derecesi 2 mm
ve 3 mm kalinliktakilere gbre anlamli bir bicimde yiiksektir. 2 mm kalinlikta
polimerizasyon doniigim derecesi 3 mm’dekine gdre daha yiiksek olsa da bu fark
istatistiksel olarak anlamli degildir.

U¢ vontemin sonuglari birbirine paraleldir. Ug¢ somu¢ aym birimle ifade
edilemediginden bu {i¢ yéntemin aral arinda anlaml1 bir fark olup olmadifmi istatistik
olarak kargilasturmak miimkiin degildir. Fakat kompozit 6reklerde disk kalinlastikea
polimerizasyon yilizdesinin azaldii, polimerlesmemis monomerin artfi31
gorilmektedir. Monomer miktar1 artinca sertliin azalaca8i da bir gercektir. Vickers
sonuglari bunu destekl emektedir.
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Caligmamizda karsilagtifimiz en biiyiik deneysel problem FTIR cihazimnm verilerinin
degerlendirilmesinde olmustur. Standart monomerler viskoz bir s1vi olduklarindan
bunlarin IR spektrumlarini kaydetmek problem yaratmamig fakat polimerize edilmis
disklerin IR spektrumlarim kaydederken fiziki problemler yasanmigtir. Culinki
polimerlesmig diskler kat1 haldedir ve cihaza yerlestirilirken tam bir homojenlik
saglama olanagi yoktur. Ote vyandan cihazin rezoliisyonu (ayima giicti) 4 cm™
oldugundan kati polimerlerin yani disklerin IR spektrumlarinda stirekli bir spektrum
gorintiminden ¢ok kesikli spektrum gorinimii agirlik kazanmigtir. Bu sebepten
ancak belli 2 dalga boyu (metakrilat bazlhh kompozitler i¢in: 1625 em™-1645 cm™/
siloran bazli kompozit igin: 883 em'-1257 em™ ) dikkate alinarak hesaplama
yvapilmigtir. Bundan dolayr IR spektrumlarinda bulunan sonuglar diigiincelerimize
gore daha kabadir. Bu sonuglar daha mantikli olmasimna ragmen Filtek' ™ Siloran’da
FTIR dan elde edilen sonuglar DTG ile karsilagtirildiginda DTG nin bu konudaki
tstinligi spektrum degerlendirilmesinden sonuglarin standart sapmasina kadar

goralmektedir.

Guniimuzde kompozit rezinlerin polimerizasyonlarmin daha iyi olabilmesi ve daha
az miktarda reaksiyona girmemis monomerlerin kalmasi i¢in kimyasal vapilar
gliclendirilmis yeni monomerler ve degigik tiirde doldurucular geligtirilmektedir. Bu

konuda atilan her yeni adim bir ¢ok arastirmay: da beraberinde getirecektir.
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5. SONUC VE ONERILER

Calismamizdan elde ettigimiz verilere gore:

Grandio®, Filtek™ Siloran ve Filtek ™ 7-250°ye gore her kalinlikta daha yiiksek
viizey sertlik degerleri gostermigtir. En diigik yizey sertlik degerleri Filtek™

Siloran’da goértilmustiir.

Her ii¢ kompozitte de kalinlik arttik¢a alt/list yiizey sertlik oranlar1 azalmistir. Bu
oran sadece Filtek™ Siloran ve Filtek™ Z-250’de 3 mm kalinlikta standart kabul

edilen 0,8’den agagida seyretmistir.

FTIR analizi sonuglarma gore her kalinlikta en yiiksek polimerizasyon déniigim
derecesi Filtek™ 7-250°de elde edilmistir. En disiik degerler ise yine Filtek™

Siloran’da gériilmuigtiir.

Her ti¢ kompozitte de kalinlik arttikga polimerizasyon dontgtim dereceleri azalnugtr.
Filtek™ Siloran’da her ii¢ kalinlikta istatistiksel olarak anlamli bir diigiis goriliirken,
diger iki kompozitte anlamli diigiiy 2 mm ve 3 mm kalinliktaki 6rnekler arasindadir

(p=0.,05).

DTG analizi sonuglarina gore test edilen orneklerde yine kalinlik arttik¢a, artik
monomer miktarmin arttift ve polimerizasyon dontigim derecesinin azaldig
gorilmiigtiir. Fakat bu 6rneklerden alinan sonuglar Vickers ve FTIR dan farkli olarak
1 mm kalmliktaki émeklerde 2 mm ve 3 mm kalinliktaki 6rneklere gore anlamh
bigimde daha yiiksektir, FTIR ve Vickers analizleri sonuglarinda ise her ti¢ kalinlikta

da anlamli farklarin oldugu gértilmugtir (p<<0,05).

Bu sonuglar 15131inda DTG her ne kadar Vickers Sertlik testi ve FTIR analizine gore
daha hassas sonuglar ortaya koysa da metakrilat bazli kompozitlerin polimerizasyon
dontgim derecesinin  belirlenmesinde kullanilma imkami yoktur. Siloran bazli
kompozitlerde ise DTG ile elde edilen sonuglar Vickers ve FTIR analizlerine gore

daha anlamlidir.



pis

FTIR analizi sonuglari siloran bazli kompozitte beklenenin ¢ok Ustiinde artik
monomer oldugunu gostermektedir, DTG ile yapilan analizde de FTIR analizine
paralel olarak kalinhk arttikca polimerizasyon dontisiim derecesi azalmakta fakat

sonuglar daha anlamli olarak ortaya ¢ikmaktadir.

Metakrilat bazli kompozitlerin polimerizasyon ddntigiim derecesinin belirlenmesinde
FTIR analizi ve Vickers sertlik testi paralel sonuglar ortaya koymaktadir, bununla
beraber bu iki yontem beraber kullamlarak farkli kompozitlerin polimerizasyon
dontstim derecelerinin  kargilagtirilmast anlamli sonuglarin elde edilememesine
sebebiyet verecektir. Bu iki yontem belirli bir kompozitin polimerizasyon doniisim

derecesinin belirlenmesinde kullanilmalidir.

Metakrilat bazli kompozitler i¢in FTIR analizi Vickers sertlik testine gore daha
hassastir.  Sertlik testleri materyalin fiziksel bir 6zelliginden yola c¢ikarak
polimerizasyon déntgiim derecesi ile ilgili indirekt olarak bilgi vermektedir. Bununla
beraber bir materyalin  sertlifi  polimerizasyon dontgiim derecesinde bagka
faktorlerden de etkilenmektedir. Ayrica sertlik testlerinin uygulanmasi zor ve

oldukga subjektiftir.

Aragtirmamizin sonucuna gore bu U¢ yontem de polimerizasyon doniisim

derecesinin belirlenmesinde kesin bir sonug verememektedir.
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OZET

Isik ile Polimerize Edilen Kompozit Rezinlerin Polimerizasyon Déniisiim

Derecelerinin Belirlenmesinde I"J(; Farkh Yoéntemin Karsilastirilmasi

Bu ¢alisgmanm amaci1 3 farkli tipte kompozitin polimerizasyon derecelerinin 3 farkh
tip aygit olan FTIR, Vickers sertlik cihazi ve DTG ile o&l¢lip sonuglarinin
degerlendirilmesidir.

Caligmamizda metakrilat bazli nanohibrit bir kompozit olan Grandio®, metakrilat
bazli mikrohibrit bir kompozit olan Filtek™ 7-250 ile siloran bazli Filtek ™ Siloran
3 farkli kalinlikta (1 mm, 2 mm, 3mm) n=>5 olacak gekilde, 3 farkli yontem ile analiz
edilmigtir. Elde edilen sonuglar Kruskall-Wallis H testi ile istatistiksel olarak
degerlendirilmigtir (p<0,05).

Grandio® her Ui¢ kalinlikta da en viksek yiizey sertlik degerlerini gosterirken, FTIR
analizi sonucu en yiiksek polimerizasyon donligim derecesi degerleri her kalinlikta
Filtek™ 7-250°de elde edilmistir. En diigiik degerler ise her iki yontem igin de
Filtek™ Siloran’da bulunmustur. DTG analizi ise sadece siloran bazli kompozitin
analizinde kullanilabilmigtir.

Her ¢ yontemde de kompozitler ayn ayri degerlendirildiginde paralel sonuglar
ortaya koymugtur ve farkli tipteki bu kompozitlerin herbirinde kalinlik arttikga
polimerizasyon déntigiim derecesi degerleri azalmistir (p<0,05).

Anahtar Kelimeler: DTG, FTIR, Kompozit rezin, Polimerizasyon donligtim
derecesi, Siloran.
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SUMMARY

Comparing Three Different Methods On Determination of Degree of

Conversion of Three Different Composite Resins

The aim of this study is comparing three different methods, FTIR, Vickers Hardness
Test and DTG on determining degree of conversion of three commercial dental
composites.

In this study one methacrylate based nanohybrid composite Grandio®, one
methacrylate based microhybrid composite Filtek™ 7-250 and one siloran based
microhybrid composite Filtek™  Silorane polymerized as the manufacturers
instructed at different thicknesses (1 mm, 2 mm and 3 mm) and analyzed by three
different methods. Data were analvzed by Kruskall-Wallis H test (p<<0,03).

While the highest Vickers hardness values were obtained by Grandio® at all depths,
Filtek™ Z-250 showed the highest degrees of conversion at all depths. The lowest
values recorded for both methods at Filtek™ Silorane. Siloran based composite was
the only type of composite that can be analyzed by DTG.

All three methods gave parallel results for each individual composite and for each
composite as the thickness of the material increases, degree of conversion decreases
(p<0,05).

Key Words: Composite Resin, Degree of Conversion, DTG, FTIR, Silorane.
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