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OZETLER

DORT FARKLI TiP KOMPOZIT REZIN MATERYALDEN
POLIMERIZASYON  SONRASI  SALINAN ARTIK MONOMER
MIKTARININ KARSILASTIRILARAK DEGERLENDIRILMESI

Ogrencinin Adi ve Soyadi: Dt. Ezgi SONKAYA
Damsmani: Dr. Ogr. Uyesi Seyhmus BAKIR
Anabilim Dah: Restoratif Dis Tedavisi

OZET

Amag: Bu caligmanin amaci, dort farkli tip kompozit rezin materyalden
polimerizasyon sonrasi farkli zaman periyotlarinda salinan artik monomer (Bis-GMA
UDMA ve TEGDMA) miktarmin Yiiksek Performansli Likit Kromatografi teknigi
(HPLC) kullanilarak karsilastirilmast ve degerlendirilmesidir.

Gere¢ ve Yontem: Calismamizda, nanodoldurucu igerikli dort farkli kompozit
rezin materyali (Grandio, Filtek™ Ultimate Universal, Clearfil Majesty Posterior ve
Tetric EvoCeram) kullanildi. Her materyalden 10 adet olacak sekilde Smm cap ve
2mm yiikseklige sahip toplam 40 adet &rnek disk hazirland: ve cilalandi. Ornekler, 1,
15 ve 30. glinde ol¢limleri yapilmak tlizere %75’lik etanol / %25 su ¢ozeltisi ihtiva
eden amber renkli cam siselere yerlestirildi. S6z konusu zaman periyotlarinda,
ImL’lik numuneler alinarak 1.5mL’lik cam viyallere aktarildi. Sonug olarak, toplam
120 6rnek hazirlanmis oldu.

Monomerlerin 6 farkli ¢ozeltisi hazirlanarak HPLC cihazinin kalibrasyonu ve
kromatografik sartlar olusturuldu. Bdylece saf monomerlerin alikonma siireleri
belirlenmis  oldu. Orneklerin HPLC cihaziyla analizi gerceklestirilerek
kromatogramlari elde edildi.

Bulgularin normal dagilima uygunlugu Shapiro-Wilk testiyle yapildi. Farkli
markalar arasinda artik monomer salinim miktarinin birbirine gére kiyasinda One
Way Anova testi kullanildi. Farkliligin hangi markadan ve hangi monomerden

kaynaklandiginin tespit igin Tukey HSD testi kullanildi. Tekrarli dl¢timlerde ikili



kiyaslar i¢in Bonferroni testi uygulandi. p<0,05 degeri istatistiksel acidan anlaml
olarak kabul edildi.

Bulgular: Bis-GMA, UDMA ve TEGDMA standart monomerlerine ait
retansiyon siireleri sirasiyla 5.3, 4.9 ve 4.4 dakika olarak belirlendi. Calismamizda
kullandigimiz materyallerin timiinden Bis-GMA ve UDMA salinimi tespit edilirken,
yalnizca Tetric EvoCeram materyalinden TEGDMA salinimi goriilmedi. Tim
kompozit rezinlerin total monomer salinim miktarlar1 arasinda zamana bagli olarak
anlaml farkliliklar gézlenirken, en yiiksek salinim degerlerine 15. glinde ulasildi.

Sonu¢: Materyallerden tiim zaman periyotlarinda artik monomer salmimi
gerceklestigi belirlendi. Artik monomerlerin dentin tiibiilleri araciligiyla pulpaya
zarar vermesi, yumusak dokularca emilerek veya yutularak lokal veya sistemik
toksisiteye neden olabilmesi miimkiin olup, maksimum polimerizasyon saglayacak
tedbirlerin alinmasi, pulpa koruyucu materyallerin kullanilmas1 ve doldurucu igerigi
arttirtlmis kompozit rezinlerin kullanilmasi yerinde olacaktir.

Anahtar Kelimeler: nanodolduruculu kompozit, arttk monomer, yliksek

basingli s1vi kromatografisi, biyoyuyumluluk.



THE EVALUATION OF RESIDUAL MONOMER RELEASE AFTER
POLYMERIZATION OF FOUR DIFFERENT COMPOSITE RESIN

Student’s Surname and Name: Dt. Ezgi SONKAYA
Adviser of Thesis: Assist. Prof. Dr. Seyhmus BAKIR

Department: Restorative Dentistry

ABSTRACT

Aim: The aim of this study is to measure and evaluate the amount of released
residual monomer (Bis-GMA UDMA ve TEGDMA) after polymerization from four
different nanofiller composite material during different time slots by High
Performance Liquid Chromatography (HPLC) technique .

Material and Method: In our study, four different composite resin materials
with nano filler content were used (Grandio, Filtek™ Ultimate Universal, Clearfil
Majesty Posterior ve Tetric EvoCeram). A total of 40 sample discs were prepared
and polished such a way that 10 pieces of each material would be used. Each disc has
a diameter of Smm and a height of 2mm. Samples were placed in amber glass bottles
containing 75% ethanol / 25% water solution. On the 1st, 15th and 30th days, ImL
samples were taken for measurement and transferred to a 1.5mL glass vials. Thus
total of 120 samples were prepared and used during the experiment.

6 different solutions of the monomers were prepared and the HPLC instrument
was calibrated and chromatographic conditions were established. Retention times of
pure monomers were determined. The samples were analyzed by HPLC and
chromatograms were obtained.

Shapiro-Wilk test was used for normal distribution. The One Way Anova test
was used to compare the amount of residual monomer release between different
brands. Tukey HSD test was used to determine which brand and which monomer
made the difference. Bonferroni test was used for dual comparisons in repeated
experiements. During the evaluation of these test, p <0.05 was considered
statistically significant.

Results: The retention times of the Bis-GMA, UDMA and TEGDMA standard
monomers obtained 5.3, 4.9 and 4.4 minutes, respectively. Bis-GMA and UDMA



were released from all of the materials used in our study. However TEGDMA release
was not observed only from the Tetric EvoCeram material. There are significant
differences in the total monomer release of all composite resins in terms of time.It
was found that the maximum amount of release for each of the 3 monomers was on
the 15th day.

Conclusion: In all time periods, it was determined that residual monomer
release occurred from the materials. Residual monomers can damage the pulp
through the dentine tubules. It can cause local or systemic toxicity by absorbing or
swallowing soft tissues. Protective measures sould be applied such as methods to
provide maximum polymerization, the use of pulp protective materials and the use of
composite resins with increased filler content .

Keywords: nanofiller composite resin, residual monomer, high performance

liquid chromatography, biocompatibility



1. GIRIS VE AMAC

Restoratif dis hekimliginde yaygin olarak kullanilan kompozit materyallerin iki
ana bileseni mevcuttur. Bunlardan biri organik rezin faz, digeri gii¢lendirilmis
inorganik dolduruculardir. Organik rezin fazi meydana getiren rezin monomerler bir
araya gelerek polimeri olusturur.

Bu siirecin tamamina polimerizasyon ad1 verilmektedir. ideal bir polimerizasyon
siirecinde, monomerlerin karbon ¢ift baglari polimer zincirine dahil olarak
reaksiyona girmektedir. Bununla birlikte, polimerizasyon esnasinda molekiillerin
polimer zincire katilmasi sonucu viskozite artarken monomerlerin polimere doniisiim
slireci yavaslayarak devam eder.

Reaksiyonun baslangic anina oranla reaksiyona girmemis monomer miktari
azalmis olmakla birlikte, viskozite artisina bagli olarak monomer hareketliliginde
azalma gergeklesir. Boylece monomerlerin polimerizasyon boélgelerine difiizyonu
yavaglamakta, bunun sonucunda reaksiyona katilamayan bir miktar arttk monomer
aci8a ¢cikmaktadir.

Arttk monomer olarak aciga c¢ikan Bis-GMA (Bisphenol A-Glisidil
dimetachrylate), UDMA (Urethane dimethacrylate) ve TEGDMA (Triethylene
glycol dimethacrylate) nin ag1z igerisindeki tiikiiriik veya pH degisimlerinin etkisiyle
biyolojik yikima ugradigi ve bdylece gerek pulpa ve gerekse diger canli dokular
tizerinde alerjik, sitotoksik ve mutajenik etkilerinin oldugu bildirilmistir.

Bu sonu¢ kompozit rezinler ve diger adeziv materyallerin kullaniminin giivenli
olup olmadigr konusundaki endiseleri arttirmistir. Agiz igerisine yerlestirilecek
materyallerin toksik ve Ostrojenik etkili olmamasi, alerjik reaksiyon olusturmamasi
ve pulpaya zarar vermeyecek 6zellikte biyouyumlu olmasi gerekir.

Son yillarda yapilan arastirmalar, kompozit rezin materyallerden hangi tiir
monomerlerin ne zaman ve ne miktarda ortama salindiginin tespit edilmesi iizerine
yogunlagmistir. Ortama salmman arttk monomerlerin analizinde ideal yontem
kromatografik yontemlerdir.

Bu c¢alismanin amaci, dort farkli tip nanodolduruculu kompozit rezin

materyalden polimerizasyon sonrasit farklt zaman periyotlarinda salinan artik



monomer miktariin Yiiksek Performansh Likit Kromatografi teknigi (HPLC)
kullanilarak karsilastirilmasi ve degerlendirilmesidir.

Calismamizin sonucunda, rezin monomerlerin biyouyumluluklarina yonelik
arastirma sonuglar1 da dikkate alindiginda, farkli monomer igerige sahip kompozit
rezinlerden hangisinin  Restoratif —dishekimligi pratiginde daha giivenle
kullanilabilecegi konusunda kanaate varmis olacagiz. Elde edecegimiz bulgularin,
yeni tip kompozit materyallerin {iretim asamasinda biyouyumluluklarinin

gelistirilmesi amacina da hizmet edecegi diisiincesindeyiz.



2. GENEL BILGIiLER

Restoratif dishekimligi; dislere dogal goériiniim ve fonksiyon saglamanin yani
sira yapisal biitiinliigii temin eden biyouyumlu ve uzun Omiirlii restorasyonlarin
yapilmasini amagclar. Restoratif materyallerin, restorasyonun yerine ve kullanim
amacina gore farkli fiziksel ve kimyasal 6zelliklere sahip olmasi gerekir. Giiniimiizde
en ¢ok kullanilan restorasyon materyalleri; kompozitler rezinler, amalgam, cam
iyonomer ve kompomerlerdir. Minimal madde kaybini esas alan konservatif
yontemler ve gelistirilen yeni materyaller sayesinde restoratif tedavilerin estetik

basaris1 daha da artmistir (1).

2.1. Kompozit Rezinler
Kompozit rezinler, anterior ve posterior dislerin direkt restorasyonu ig¢in
giiniimiizde en fazla tercih edilen materyal olmustur. Ilk kez 1962 senesinde Rafeel
Bowen tarafindan gelistirilen kompozit rezinler, organik bir matriks icine belirli
diizeylerde ilave edilen inorganik doldurucular ve bu doldurucularin organik
matrikse tutunmasina yarayan baglayici kisimdan meydana gelmektedir (2-10).
Kompozit rezinler 4 temel yapidan olusmaktadir;

I-Organik Yap1 (Organik Polimer Matriks-Organik Faz-Re¢ine Matriks)

II-Inorganik Yapi (inorganik Doldurucular-Inorganik Faz)

III-Ara baglayicilar (Silan Ajan-Baglayici Faz)

IV-Baslatici-hizlandirici sistem

I-Organik Yapi; Kompozit rezinler organik matriks icerigine gore 2’ye
ayrilirlar.

A-Metil Metakrilat Matriksli Olanlar: Metakrilat, suda erime ozelligi
olmayan visk6z bir maddedir. Mikro molekiil yapisinda olup seffaftir. X-1511
gecirgenlikleri mevcuttur. Akrilikler, yapt anlaminda yumusak olmayip biikiilmeye
ve ¢cekmeye karsi direnclidirler (3).

B-Bis-GMA Matriksli Olanlar: Bis-GMA, bir peroksit katalizor ve amin
icerikli baslaticilar kullanimi ile ilave polimerizasyon ve iki adet reaktif ¢ift bag
yapabilme o6zelligine sahip renksiz viskdz bir sividir. Bis-GMA’nin viskozitesini

azaltabilmek amaciyla yapiya di ve tri metakrilat eklenmektedir. Bu yolla elde edilen



rezine, trietilenglikol dimetakrilat (TEGDMA) ismi verilmektedir. Son yillarda, iyi
adezyon saglayabilen ve renk degisimine diren¢ gosterebilen iiretan dimetakrilat
(UDMA) polimer matriks olarak kullanilmistir. Bis-GMA ile daha diisiik viskozite
Ozelligi olan {iretandimetakrilatlar, glinlimiizde kullanilmakta olan biitiin
kompozitlerin rezin matrikslerini meydana getirmektedir (3).

Kompozit materyallerin matriks bileseninde, serbest halde bulunan radikaller
polimerizasyon reaksiyonu ile rijit bir polimere doniislir ve kat1 bir kiitle seklinde
dise tutunur. Bununla birlikte, bu yapinin materyalin en zayif ve asinmaya direnci en
az olan yeri oldugu bildirilmistir. Su emilimi bu faz igerisinde meydana gelmekte ve
renk degisikligi olusabilmektedir. Uretici firmalar bundan dolayr matriks yapiy:
olabildigince az tutup, doldurucu yapinin arttirarak daha gii¢lii bir materyal elde
etmeye calismaktadir (4).

II-inorganik Yapri: Kompozit rezinlerdeki inorganik yapi; matriks igine
serpilmis ¢esitli bliylikliikk ve sekildeki kuartz, borosilikat cam, lityum aluminyum
silikat, baryum, stronsiyum, ¢inko ve yitruyum cam, baryum aluminyum silikat gibi
doldurucu partikiillerden olusmaktadir. Saf silika, kristalin ve nonkristalin
formlarindadir. Kristalin formu daha sert ve kuvvetli bir yapida oldugu i¢cin kompozit
rezinin bitirme ve cila islemlerini zorlastirmaktadir. Bu nedenle, kompozit rezinler
giincel olarak silikanin nonkristalin formu (silikat cam) kullanilarak tiretilmektedir
(5).

ITII-Ara Baglayicillar: Kompozit rezinlerde, organik polimer matriks faz ile
inorganik faz arasinda kuvvetli bir baglanma gereksinimi mevcuttur. Kompozit
rezinlerde inorganik ve organik komponentleri birbirlerine baglayan yapi, silisyum
hidrojenli bilesikler olup, bunlara “silan” adi verilmektedir. Cam dolduruculu
kompozitlerde en sik kullanilani, y-metakriloksipropil trimetoksisilan’dir (1).

Baglayici ajanlar kompozit materyal i¢in olduk¢a Oonem tasimaktadir. Bunlarin
gorevi; doldurucular ile rezin matriks arasinda kuvvetli bir koprii olusturmaktir.
Bununla birlikte, kompozitlerin mekanik 6zelliklerini iyilestirir ve klinik uygulama
esnasinda doldurucularin rezin matriksten kopma riskini en aza indirir. Sonug olarak
ara fazda partikiiller ve polimer matriks arasinda meydana gelen stresi orta seviyeye
indirir. Hidrofobik bir alan olusturarak kompozit materyalin su absorbsiyonunu

asgari Olciide tutar (1).



IV-Baslatici-Hizlandiricr  Sistem: Kompozit materyallerin sert bir yapiya
biirlinmesi, kimyasal veya 1sik kaynagi yardimi ile meydana gelmektedir. Isik
aktivasyonu genel olarak goriiniir 151k dalga boyunda, mavi 15181n foto-aktivatorlerce
absorbe edilmesi ile gerceklestirilir. Kompozit materyallerin igerisinde foto-aktivator
olarak kamforokinon tercih edilmekter ve siklikla materyallerin igerigine %0,2-1
oraninda eklenmektedir (6).

1960’11 yillardan bu yana ticarilestirilen kompozit rezin materyallerin doldurucu
igerikleri ve organik matriksleriyle ilgili 6nemli kompozisyon degisikliklerine
gidilmis ve sertlesme 6zelliklerinin iyilestirilmesi lizerine yogunlasilmistir (7).

Giliniimiizde kullanilmakta olan pek ¢ok kompozit rezinin monomer sistemi, 40
yil Once gelistirilen Bis-GMA’ya ve tilirevlerine dayanmaktadir. Yeni gelistirilen
kompozit rezinlerde ise monomer sisteminin temeli olarak, iiretan monomerleri veya
oligomerler kullanilmaktadir. Kullanilmakta olan kompozit rezinlerin temel
eksiklikleri, yiiksek ¢igneme kuvvetleri altinda polimerizasyon biiziilmesi ve yetersiz
asinma direncidir. Her iki durum da, monomer sisteminden biiyiik o6lciide
etkilenmekte ve bu istenmeyen 6zelliklerin etkilerini azaltmak veya yok etmek icin
calismalar stirdiiriilmektedir (5).

Biiyiik bir molekiil olan Bis-GMA, Bisfenol-A ve glisidil dimetakrilatin
tepkimesi sonucu ortaya ¢ikan aromatik bir dimetakrilattir. Bu viskoz ve siv1 rezinin;
porselen, cam veya quartz parcaciklari i¢in baglayici 6zellikte ve direkt estetik dolgu
materyali olarak dayanikli oldugu bildirilmistir. TEGDMA ve UDMA gibi farkli
komonomerler sonradan gelistirilmistir (8).

Kompozit rezin materyallerin igerisindeki doldurucu partikiil hacimlerinin
kiigtiltiilmesi ve doldurucu oraninin arttirilmasi gibi islemler fiziksel 6zelliklerinin ve

estetik goriiniimlerinin daha iyiye gitmesini saglamistir (5-7).

2.2. Kompozit Rezinlerin Simiflandirilmasi
Kompozit rezinlerde ¢ok sayida siniflandirma mevcuttur. En gegerli
siniflandirma inorganik doldurucu partikiil biiyiikliikleri ve ylizdelerine gore yapilan

siiflamadir (Tablo 1).



Tablo 1. Kompozit rezin tiirlerinin partikiil bityiikliikleri ve yiizdeleri

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

2.2.1. Inorganik doldurucu partikiil biiyiikliikleri ve yiizdelerine gore kompozit
rezinler:

Megafil kompozit rezinler: inorganik doldurucu partikiil biiyiikliigii 50-100pm
olan kompozit rezinlerdir.

Makrofil kompozit rezinler: ilk kompozitler, makrofil olarak iiretilmislerdir.
Makrofil ve midifil kompozitler, geleneksel kompozitler diye de isimlendirilebilir.
Partikiil biiyiikliigii 10-100pm olan kompozit rezinlerdir. Igerigin yiiksek sertlik
derecesinde ve biiyiikk olmasi organik matriks ile partikiillerin baglantisin1 negatif
yonde etkileyerek matriksin daha fazla asinabilir olmasima ve restorasyonlarin
cilalanabilirligini azaltarak plak birikmesine, renklesmeye ve yiizey piirtizliiliigii gibi
sorunlara neden olur. Bu o6zelliklerinden dolay1 anterior bdlge restorasyonlar icin
tercih edilmemektedirler (9,10).

Midifil kompozit rezinler: Inorganik doldurucu partikiil biiyiikliigii 1-10um
olan kompozit rezinlerdir. Giiniimiizde mevcut kullanimlar1 yoktur.

Minifil kompozit rezinler: Inorganik doldurucu partikiil biiyiikliigii 0,1-1pm
olan kompozit rezinlerdir.

Mikrofil kompozit rezinler: Inorganik doldurucu partikiil biiyiikliigii 0,01-
0,1um olan kompozit rezinlerdir.

Hibrit kompozit rezinler: Farkli boyutlarda doldurucu partikiillerin karigimi
olan kompozit rezinlerdir. Mikrohibrit kompozit olarak da adlandirilirlar.
Dolduruculari, boyut olarak 0.04um olan kolloidal silika ve 0.6-2um arasinda
degisen 6giitiilmiis cam partikiillerinden meydana gelir. Doldurucularinin agirligina

oraninin %75-80 arasinda oldugu gosterilmistir (11-14).
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Hem makro hem mikropartikiilli kompozit rezinin &zelliklerini biinyesinde
toplamasina ragmen, hibrit tiiriiniin kararlagtirnlmasinda biiylik partikiil adi
kullanilmaktadir. Kiigiik partikiiller ise, karistmin ikincil bilesenidir. Bu tiirlerde
doldurucular, silanizasyon disinda herhangi baska islem yapilmadan monomer
matrikse eklenmistir. Bu nedenle, bu kompozit tiirlerine homojen kompozit rezinler
de denmektedir (15-19).

Ayrica, doldurucu partikiillerinde modifikasyon yapilan heterojen kompozit
rezinler mevcuttur. Bunlarda, viskozite problemini ¢6zmek i¢in dncesinde polimerize
edilmis mikrofil kompozit kitlesi 1-20pum biiyiikliiglinde partikiiller meydana gelecek
sekilde ogiitiilmiis ve doldurucu olmalari i¢in monomer matriks tizerine eklenmistir
(15-19).

Gilinlimiizde, mekanik ve estetik Ozellikleri iyilestirilmis olan hibrit ve
mikrohibrit kompozit rezinler; cila ylizeyinin piirlizsiizligii nedeni ile 6n grup
dislerde, asinma ve abrazyona direnci nedeniyle arka grup dislerin restorasyonunda
basariyla kullanilmaktadir (11).

Nano partikiillii ve nanohibrit (nanodolduruculu) kompozit rezinler:
Partikiil biiytkligi 0,0lum olan kompozit rezinlerdir. Geleneksel teknolojiler,
bliytik kiitlelerin 6giitiilmesi sonucu kiiciik partikiillerin elde edilmesi bigimindedir.
Kiiciik birimlerden biitiine dogru olusum temelini esas alan nanoteknolojinin amact;
tiriinleri daha ucuz, hafif ve ayn1 zamanda dayanikl: sekilde iiretebilmektir (9).

Partikiil boyutlarmin kiigiiltiilmesi ve matrikslerindeki dagilimin genis boyutlu
olmasi; daha az polimerizasyon biiziilmesi, ¢ekme mukavemetinin artmasi, basinca
dayanim ve diren¢ gibi mekanik o6zelliklerinin iyilestirilmesini saglamistir. Ote
yandan, pargacik boyutlarinin kiigililtiilmesi materyalin optik o6zelliklerinin de
gelismesini saglamistir. Partikiil boyutlarin ¢ap1 insan goziiniin algilayamayacagi
dalga boyutundadir (0.4-0.8um). Bu sayede, goriiniir 1s1ikla sacilim-emilim gibi
etkilesimlerde bulunmazlar ve gozle goriiliir estetik 6zellikleri iyilestirilmstir. Ayrica
asimma orani azaltilip, parlatma ozellikleri gelistirilmistir. Daha 6nce {iiretilen hibrit
ve mikrohibrit kompozit rezinler nanodolduruculu kompozit rezinlerin temelini

olusturmustur (12) (Sekil 1).
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1950'ler: Cam > 1960'lar: PMMA-Bis-
dolduruculu PMMA GMA
v
) 1970'lerin Sonu: UV-
1970'lerin Ortasi: Self- Lo
Cure=>UV Cure —> Cure—)_Gorl_mur Isikla
Polimerizasyon
v
1970'lerin Sonu: Bis- 1970'lerin Sonu:
GMA-> Diger —=>| Makrofil Kompozitler=
Monomerler Mikrofil Kompozitler
v
1980'lerin Basi: 1980'lerin Ortasi: Direk
Makrofil Kompozitler> |—>| Kompozitler= indirek
Hibrit Kompozitler Kompozitler
v
1l?:n(')1;|)?)rz|\rtll?;z)uklljlgilt 1990'larin ortasi:
partikiilli Doldurucu || Akiskan ve Tepilebilir
. . Kompozitler
Igeren Kompozitler
v
1990'larin ortasi: Kliglik 2000'ler: Mikrofil
Partikiillii Doldurucu Kompozitler= Nanofil
Iceren Kompozitler-> ve Nanohibrit
Mikrohibrit Kompozitler Kompozitler
\/
2000'lerin ortasi: Diisiik 2010'dan sonra:Self-
Biiziilme Oranina Sahip |—> Adhesive Ozellikli
Kompozitler Restoratif Materyaller

Sekil 1. Kompozit rezinlerde kronolojik gelisim

Bu kompozit rezinlerin inorganik fazinda 2 farkli icerik bulunmaktadir (Sekil 2).

MNanomer

—0

Sekil 2. Nanokompozit yapisi
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1- Silika nanodoldurucular (nanomerler): 20-75um boyutlarindadir. Nanomerler
organik  yapt igerisinde etrafi silanla cevrili olarak  bulunmaktadir.
Nanodoldurucularin geleneksel mikro doldurucu kompozitlere goére daha kiiciik
boyutta olmasi, organik yap1 ile temastaki yiizey alaninin artmasina ve inorganik faz-
organik faz baglantisinin daha giiglii olmasina sagladigi katki kanitlanmistir (16, 17).

2- Zirkonya/Silika nano-Obekler (nanoclusterlar): Boyutlar1 5-20um olan
zirkonya/silika partikiillerinin gevsek baglar ile olusturdugu zayif baglantili kiimeler
olarak kabul edilir. Zayif baglantili bu kiimeler, termodinamik faktorlerin yardimiyla
tek bir iinite gibi hareket edip materyalin monomer seviyesinin minimum olmasini
saglar. Bu obekler, restorasyonun ugradigi basinglara tek bir partikiil gibi direng
gosterir. Bu kuvvetlere karsi bu zayif baglantili kiimelerde nanometrik boyutta
kopmalar meydana gelmekte yani olusabilecek herhangi bir ¢atlak nano-6beklerin
dagilimi sayesinde materyalin geri kalanina ilerlemeden yiizeyde kalmaktadir. Bu
Ozelligi sayesinde, yapiya katilan nanopartikiiller nanokompozitlerin aginma
direnglerinin ve mekanik Ozelliklerinin yiiksek olmasina neden olmakta ve ylizey

ozelliklerinin devamli olmasini saglamaktadir (Resim 1).

Resim 1. Kompozit rezinin SEM goriintiisii

Nanokompozitler, mikropartikiilli kompozit rezinler gibi iyi diizeyde
cilalanabilirlik 6zelligine sahiptir. Hibrid kompozitlerden daha iyi mekanik
Ozelliklere sahip olup, daha yiiksek kirilma ve asinma direnci gosterir. Polimer
matriks hacmi geleneksel kompozitlerden daha az olup, yiiksek doldurucu oranina

sahip olduklarindan polimerizasyon biiziilmesi ve su emilim orani daha azdir (15).
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2.2.2. Polimerizasyon yontemlerine gore kompozit rezinler:

A-Kimyasal yolla polimerize olanlar: Bu sistemde, pasta+pasta, pasta+likit,
toz+likit komponentlerinin karistirilmasiyla polimerizasyon baslar (16).

B-Goriiniir 151kla polimerize olanlar: Kimyasal yolla polimerize olan kompozitlere
alternatif olarak polimerizasyonu baslatmak i¢in, ultraviyole 1s1k ve baslatict olarak
da benzoilal- kileter kullanilmistir (16).

C-Hem kimyasal hem de 1sikla polimerize olanlar (dual-cure): Bu tiir rezinlerin
kimyasal olarak polimerizasyon hiz1 yavas olup, fotokimyasal olarak rezine
ekstradan bir polimerizasyon saglanmaya calisilmistir. Polimerizasyonun tam olarak
gerceklesmesinden siiphe edilen ortamlarda 6zellikle kullanilmasi dnerilen bu tiir
kompozit rezinler; Ozellikle derin kavitelerde, 2mm’den daha hacimli rezin
uygulamalarinda, giris kavitesinin zorluk derecesi yliksek olanlar interproksimal

alanlarda basarilidir (10).

2.2.3. Uygulama sekillerine gore kompozit rezinler:

Uygulama sekillerine gore direkt ve indirekt kompozitler olarak ikiye ayrilirlar.

Direkt uygulanabilen kompozit rezinler

a. Posterior kompozitler

i. Kondanse edilebilen kompozitler: Amalgama alternatif olarak posterior
dislere yerlestirilen kompozit rezin restorasyonlar baslangicta, yetersiz fiziksel
ozellikleri nedeniyle sinirli basartya sahipti. Asinmaya kars1 yetersiz direng, ¢igneme
kaynakli aginma ve yipranma ile anatomik form kaybi, restorasyonlar ve kenar
bosluklar1 i¢inde kirilma ve polimerizasyon biiziilmesine bagli marjinal sizinti,
posterior kompozit restorasyonlarin basarisizligmin en yaygin nedenleri olarak
gosterilmistir (20-26).

Ayrica hibrid kompozitlere gore, bitim ve polisaj islemleri sonrasi piiriizlii bir
yiizey olusabilmekteydi. Bu eksiklikler son birkag¢ yilda yiiksek doldurucu orani ve
doldurucu dagilimi fark: ile asinma direncinin azalmasi, ortalama dolgu partikiil
biiyiikliigiiniin azalmast ve daha fazla dolgu yiiklemesi ile Onemli o6lgiide

iyilestirilmis ve materyali amalgamin alternatifi hale getirmistir. Bununla birlikte,
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materyalin teknik hassasiyeti ve tabakalama yoOntemi ile yerlestirilme zorunlulugu
dolayisiyla amalgam yerine bire bir kullanimi kolay olmamaistir (18).

Ancak materyalin yapiskan olmamasi yine de ona maniipilasyon kolayligi
saglamaktadir. Ozellikle, Smif II restorasyonlarda matriks band1 ve kama kullanimi
ile rahatlikla saglanabilen fizyolojik interproksimal kontaklar, okliizal anatomik form
islenebilirligi ve restorasyonun tek kiitle halinde sertlesmesi Onemli bir avantaj
olusturmaktadir (19).

ii. Akiskan kompozitler: ik nesil akici kompozit materyaller, kondanse
edilebilir kompozitlerin hemen 6ncesinde, 1996’nin sonlarinda tanitilmistir. Akici
kompozit rezinler, geleneksel hibrit kompozitlerin ayni kiiciik partikiil boyutlarini
muhafaza etmek suretiyle, doldurucu igeriginin azaltilmasi ve artan rezinin karigimin
viskozitesini azaltmasina izin verilmesiyle olusturulmustur. Ek olarak, diisiik
elastisite modiilii neticesinde yiiksek kirilma direngleri olabilecegi ortaya konmustur
(20).

b. Anterior Kompozitler

Mikrofil kompozit rezinler, renk stabilitesi ve polisajlanabilme 6zellikleriyle
anterior estetik dolgularda kullanim tistiinliigiine sahiptir. Son dénemde nanohibritler
ve nanofil kompozitler de 6n bdlge restorasyonlarinda mine tabakasi olarak

uygulanabilmektedir (21).

Indirekt uygulanabilen kompozit rezinler

Inley/Onley Kompozitler: Recine matriksin istenmeyen ozellikleri arasinda
polimerizasyon biiziilmesi 6nemli yer tutar. Kompozit matriksin asit uygulanmisg
mineye baglanma mukavemeti tatmin edici olmakla birlikte, minede az veya hi¢
olmayan bosluk kisimlari rezinin polimerizasyon biiziilmesinden Otiirli dentine
baglanma giiclinii asar ve marjinal bosluklar gelisir. Bu; ikincil ciiriiklere, pulpa
irritasyonuna, post-operatif hassasiyete ve marjinal renk degisikligine neden olabilen
mikrosizintiy1 kolaylastirir (22).

Son yillarda 6zellikle Class II kavitelerindeki sizdirmazlik problemine karsi
koymak i¢in c¢esitli klinik teknikler gelistirilmistir. Bunlar; kompozit tabakalama
teknikleri, cam iyonomer siman ile sandvi¢ teknigi, dentin bonding ajanlarin

gelistirilmesidir (25-27).
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2.3. Kompozit Rezinlerin i¢erisinde Bulunan Monomerler
Kompozit rezinlerin yapisindaki monomerler ve oOzellikleri Tablo 2’de
gosterilmistir.

Tablo 2. Kompozit rezinlerin yapisindaki monomerlerin 6zellikleri

Molekiiler Molekiil agirh@r  Viskozitesi Tg (°C)
Adi Yapis1
Formiilii (gr/mol) (mPaces)
BisphenolA Glycidyl 500,000- -8
Bis-GMA C23H3605 512
Methacrylate 800,000
Ethoxylated -46
Bis-EMA C33H4aOs bisphenolA glycol 568.707
dimethacrylate
Urethane 5,000- -35
UDMA C23H3sN20s 470
dimethacrylate 10,000
Triethyleneglycol -83
TEGDMA C14H2206 286 100
dimetacrylate

2-Hydroxyethyl
HEMA CsH1003 130.143
methacrylate

2.3.1. Bisphenol-A Glycidyl Methacrylate (Bis-GMA)

1956 yilinda Bowen adli arastirmaci, yeni bir monomer sentezlemis ve dislerde
uygulanmaya yonelik kompozit rezinler donemini baslatmistir. Bisfenol-A ve glisidil
dimetakrilat epoksi rezine katilarak, hibrit bir monomer olan Bis-GMA (Bowen
recinesi olarak adlandirilir) sentezlenmistir. Yani Bis-GMA epoksi grubunun yerine,
metakrilat gruplar1 konarak elde edilen biiyiik bir molekiildiir. Bu nedenle, agiz
ortaminda hizla polimerize olabilir. Polimerizasyon biiziilmesinin metil metakrilatin
ticte biri kadar oldugu gozlenmistir. Bu viskdz sivi materyal; cam, porselen veya
kuvars parcaciklari i¢in baglayici olarak da kullanilir. Boylece sert, giiclii ve nispeten
dayanikli estetik dolgu malzemesi elde edilmesi saglanir (28, 29).

Bunlarin yani sira Bis-GMA’nin negatif 6zellikleri ornegin; yiiksek viskozite
(1,0-1,2 kPa-s, 23°C), suya kars1 yiiksek hassasiyet, 1sikla sertlesen Bis-GMA esash
malzemelerin nispeten diislik ¢ift bagl baglanma doniisiimii ile kirilganliklarinin
yiksek ve dayanimlarinin diisiik olmasi Bis-GMA analoglarinin ve yerine

kullanilabilecek maddelerin gelistirilmesi fikrini dogurmustur (27), (Sekil 3).
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Bis-GMA

Sekil 3. Bis-GMA’nin agik kimyasal formiilii

Doldurucu igeriginin arttirtlmasi; viskozitenin azalmasina neden olacagi gibi
materyalin dayanikliligi, sertligi ve termal genlesme katsayisi gibi ozelliklerin
gelistirilmesine yardimci olur. Bununla birlikte, Bis-GMA oraninin azaltilmasi
polimerizasyon biiziilmesinin artmast sonucunu dogurmaktadir. Monomerlerin
polimer yapiya doniismeden once molekiiller arasi mesafeleri 0.3-0.4nm iken,
polimerizasyon sonrasinda bu mesafenin 0.15nm’ye kadar diismesi polimerizasyon
biiziilmesi olarak adlandirilmaktadir (5, 30).

Ayrica bu sorunlarin giderilmesi i¢in Bis-GMA’dan daha diisiik viskoziteli
baska monomerlerin (TEGDMA gibi) yapiya eklenerek yapinin diliie edilip daha
fazla doldurucu ile birlestirilmeye ¢alisiimasi da bir segenek olarak kullanilmistir
(31, 32).

Bis GMA’nin seyreltmesi amactyla kullanilan TEGDMA molekiilleri, yliksek
monomer doniisiim derecesine sahiptir. Polimerin dayanikliligi, sertligi ve diger
mekanik 6zellikleri temelde monomer doniisiim derecesine bagl olsa bile, Tg kriteri
(glass transition temperature) gibi bazi faktorlerden de etkilenmektedir. Bir yapinin
Tg degeri; o yapinin deformasyona ugramadan dnceki son durumunu bildirmektedir.
Yiiksek Tg degeri, yapinin deformasyon sinirinin arttigini gosterir (30).

Monomerlerin polimerizasyonuyla meydana gelen ag yapisi, polimer
zincirlerinin ¢apraz baglarindan olusan {i¢ boyutlu bir yapidir. Bu ag i¢inde her
bolgede monomer donilisiim derecesi aynit oranda gerceklesmez. Bifonksiyonel
monomer olan Bis-GMA ’nin bir ucu kimyasal reaksiyona girerken, diger ucu serbest
kalabilmektedir. Bu tip bir baglanma, artik monomer olusmasini engeller. Gerek tek
ucu bagli monomerler ve gerekse hicbir ucu reaksiyona girmeden kalan artik
monomerler, polimerde yapisal bozulmalara neden olmaktadir. Reaksiyona girmeden
kalan metakrilat gruplar1 yapinin yaklasik %25-50sini olustururken, bunlarin 1/10’u

arttk monomerdir (31).

17



Oldukga yiiksek molekiil agirligina sahip Bis-GMA ile ilgili en 6nemli sorun,
polimerizasyon biiziilmesine bagli hacim azalmasidir. Bir¢ok kompozitin biiziilme
orani yaklasik olarak hacimlerinin %2-3’1 kadardir. Materyalin yapisina doldurucu
eklenmesiyle, polimerizasyon biiziilmesini azaltmak miimkiin olabilmektedir (32).

Bununla birlikte plimerizasyon biiziilmesi sonucu yapi iginde olusacak stresi
ortadan kaldirmak amaciyla farkli monomerler (¢ift halkali bilesimler igeren
spiroortoester, spiroortokarbonat, bisikloketakton, trioksabisikloaktan, benzokin, vb.)
gelistirilmistir. Yapilan arastirmalar, spiroortokarbonatlarin biiylik boliimiiniin yap1
icinde polimerize olmadan kaldigin1  gostermistir. Kompozit rezinlerde
oksibismetakrilatlarin kullanimiyla birlikte, yliksek monomer doniisiim derecesi ve

diisiik polimerizasyon biiziilmesi saglanabilmistir (33, 34).

2.3.2. Urethane Dimethacrylate (UDMA)

Bis-GMA’ya gore daha akiskan yapili ve daha diisiik polimerizasyon biiziilmesi
gosteren UDMA, Bis-GMA ile ayn1 sebepten polimer yapida kullaniimaktadir. Buna
ek olarak elastik modiilii yiiksek ve yapidaki iiretan zincirlerden dolayr Bis-GMA'ya
gore daha dayaniklidir (35).

UDMA’ nin kompozisyonundaki eter bagi, Bis-GMA’daki iki biiylik aromatik
halka ile kiyaslandiginda rotasyonda kolaylik ve bu monomere esneklik
saglamaktadir. Bu Ozelliklerinden kaynakli olarak adeziv sistemlerde tercih
edilmektedir (5) (Sekil 4).

Bircok o6zelligi ile diger monomerlere yakin olmasina ragmen biyouyumluluk
acisindan istiin Ozelliklere sahip oldugu da belirtilmektedir (36). Rezin matrikse
UDMA monomerinin katilmasiyla yapinin adezyon kapasitesinde, asinma

dayaniminda ve sertlikte artis, renk degisikliklerinde azalma oldugu bildirilmektedir.

Q CHy _CHJY™ JL (2
CHj 0. NH 0
\-HLU’A‘V’ W NH Yo7 N \H\r}-h
| I
0 0

CHa

UDMA

Sekil 4. UDMA'nin agik kimyasal formiilii
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2.3.3. Triethyleneglycol Dimethacrylate (TEGDMA)

En giincel kompozit rezinler ve sizdirmazlik malzemeleri bir komonomer
karisimina dayanir. Bunlar yiiksek molekiil agirlikli, dimetakrilat monomer (Bis-
GMA) ve reaktif seyreltici monomer olan genellikle trietilenglikol dimetakrilat
(TEGDMA) adiyla bilenen monomerdir. Seyreltici, yani vizkoziteyi azaltici ve su
emilimin arttiric1 6zellikleri vardir. Seyreltici fonksiyonuna ek olarak TEGDMA,
rezin matriksin monomer degisimini polimere dogru arttirir. Bununla birlikte, bu
monomerin asir1 miktarlari, artan doniisiim derecesi nedeniyle ilave polimerizasyon

biiziilmesinin artmasini saglar (37) (Sekil 5).

O CH,

. ]3%:'1/\\/0\/\0/\/0%04 ]

CH, 0
TEGDMA

Sekil 5. TEGDMA'nin agik kimyasal formiilii

2.3.4. Hydroxyethyl Methacrylate (HEMA)

HEMA monomeri de, hidrofilik ve hidrofobik 6zellikte olup tipki TEGDMA
molekiiliine benzer. Polimerize halde olmayan HEMA; aseton, su, etanol ve benzeri
yiiksek ¢oziiniirliikli sivilar icinde bulunabilmektedir. Rezin sistemlerde HEMA
kullanim amaci, polimer yapinin viskozitesini azaltmak ve rezinin nemli dokular ile
olan baglantisini arttirmaktir (38,39).

HEMA, materyal i¢inde yliksek diizeylerde oldugu zaman polimerin mekanik
kosullarin1 olumsuz yonde etkileyebilmektedir (39). Insan ve hayvandan iiretilen
bagisiklik sistemi hiicrelerinde apoptozisi arttirabilen bir molekiil olup, bu 6zelligi ile

de alerjik reaksiyonlar olusturabilmektedir (40).

2.4. Rezin Esash Materyallerin Polimerizasyonunda Kullanilan Isik Kaynaklar:

Kimyasal polimerize olan kompozit rezinler zamanla yerini 151kla polimerize
olanlara birakmistir. Kompozit rezinlerin 151k varligi ile sertlesebilmesi hekimlere
yeterli caligma siiresi, uygun morfolojiyi saglayabilme ve farkli renk tonlarindaki

kompozitlerin tabaka halinde uygulanabilmesi gibi kolayliklar saglamistir (41).
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Kompozit rezinlerin polimerizasyonu, polimerizasyon baslaticilar tarafindan absorbe
edilen enerjiyle baslamaktadir. Enerji, uygulanan bolgedeki 1518 giicii ve 151k
uygulama siiresini i¢eren bir birimdir. Geleneksel kompozitlerde, 40sn boyunca
400mW/cm? 1s1k giiclindeki 15181in  uygulamasi ile yeterli enerji saglanir ve
polimerizasyon gerceklesir (42).

Kompozit rezinlerin klinik basarisizliklarinin  6nemli bir yilizdesi rezinin
polimerizasyonu sirasinda olugsmaktadir. Polimerizasyon miktari, 1s1k cihazinin tiiri
ve 15181in uygulanma teknigiyle iliskilidir. Bu nedenle, 151k cihazlar dishekimligi
pratiginde anahtar rol oynar (43). Bundan dolayi, piyasaya siiriilen 11k cihazlarinin
sayilar1 kompozit markalarinda oldugu gibi hizl bir artis gostermistir (44).

Maddenin herhangi bir noktasina erisen 1stma miktar1 birden fazla etkenle
iliskilidir:

e Is181n ¢ikis yogunlugu

e Uygulama siiresi

e Isik kaynaginin materyale olan uzakligi

e Polimerizasyon derinligi

e Hedef rezin materyal ile 151k kaynagi arasindaki element varligi (43).

Kompozit rezinlerin, adezivlerin, fissiir sealentlarin ve rezin igerikli simanlarin
151k 1le polimerizasyonunu saglayabilmek amaciyla, ¢esitli goriiniir 151k cihazlar
gelistirilmistir. Uretici firmalar 1s1kla polimerizasyonun saglanmasi amaciyla;
Ultraviyole (UV), Argon Lazer, Kuartz Tungsten Halojen(QTH), Light Emitting
Diode (LED) ve Plazma ark (PAC) gibi farkli 151k cihazlart gelistirmistir.
Gilintimiizde kliniklerde daha yaygin olarak kullanilan 151k cihazlari, Kuartz Tungsten
Halojen ve LED’lerdir. LED ve halojen 151k kaynaklarmin uygulandiklari kompozit
materyallere olan etkinlikleri {izerine ¢aligmalar yapilmaktadir. Price ve arkadaslari,
yaptiklar1 ¢calisma sonucunda; halojen 151k kaynaginin hem en yiiksek toplam enerjiyi
verdigini hem de calismay1 yaptiklar1 kosullar icerisinde en sert kompoziti tirettigini

gbzlemlemistir (45).
2.4.1. Ultraviyole (UV) Isik Cihazlan

Isik ile aktive olan ilk kompozit tiirlerinde UV 1sinlar kullanilmistir. Bu 1siklarin

dalga boyu 320-365nm arasinda, foto-initiatorleri benzoin metil eterdir. Ancak,
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kullanilan kompozitlerin polimerizasyon derinliginin bu sistemlerle yetersiz
polimerizasyon sagladigi goriilmesi iizerine, UV 151k kaynaklariin yerini goriiniir
mavi 1s1k kaynaklar1 almistir. Ayrica, UV 1518in hem uygulayan kisi hem de
uygulanan kisi icin cilt ve goz dokular lizerine zararli fototoksik etkileri olabilecegi

Ongorilmiistiir (46).

2.4.2. Argon Lazer

Polimerizasyon ig¢in 1s1 enerjisini 151k enerjisine doniistiiren, 400-500nm 1s1k
dalga boylu ve daha kisa uygulama siiresinde polimerize eden argon lazer iiniteleri
kullanilmistir  (45-47). Fakat bu iinitelerin kapladigi genis alanin fazlaligi,
maliyetinin yliksekligi ve kullanim aninda yeterli 6zen gosterilmedigi taktirde cevre
dokulara zararinin yiiksek olabilmesi gibi dezavantajlarindan otilirii kullanimlar

azalmistir (49).

2.4.3. Plazma Ark (PAC) Isik Cihazlarn

Uzun 1ginlama siiresi, hastanin uzun siire agiz agikligr saglamasi gerekliligi,
tiikiiriik izolasyonunun saglanamamasi, hasta ve hekim agisindan sikintilar yaratmasi
ve bunlarin sonucunun maliyeti yiikseltmesi, ayn1 sekilde ¢cocuk hastalarda da pratik
olmamasi gibi nedenlerle farkli bir 1s1k cihazi arayis1 sonucunda, Plazma Ark 151k
cihazlart gelistirilmistir (26, 48-51).

Bu cihazlar plazma enerjisini yiiksek frekansl bir elektriksel alan kullanarak
uretirler (52). PAC 151k cihazlari, 1800mW/cm? den daha fazla 151k ¢ikis giicline
sahiptirler (53). Uretici firmalar uygulama siiresini, 2mm’lik kompozit tabakasi igin
3sn olarak belirtmistir. Bununla birlikte bazi calismalar, bu denli giiglii bir dalga
boyuyla hizli polimerizasyon siiresinin kompozitlerin sertligini arttirlpp mekanik
ozelliklerini diisiirdiigiinti bildirmistir (54-62).

Peutzfeldt ve ark. (5) 3sn uygulama yerine 6sn veya 9sn siirelerde kullaniminin
kompozit rezinlerin polimerizasyonu i¢in daha uygun olabilecegini belirtmistir.
Ayrica cihazlarin pahali olusu, portatif olmayisi ve yapilarinin karmasik olmasi gibi

dezavantajlar1 kullanimda tercih edilmeme sebebidir.
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2.4.4. Kuartz Tungsten Halojen Isik Cihazlar1 (QTH)

Halojen ampuller, kiiclik bir tungsten filamanin1 ¢ok yiiksek sicakliklara kadar
isittiginda, akkor haline gelerek 1sik iiretir. Halojen sistemine giren enerjinin biiyiik
bir kismi 1s1ya doniistiiriiliir, ancak kii¢lik bir kisim 1s1k olarak sondiiriiliir (54).

Secmeli filtreler diger dalga boylarini ekrana getirir, boylece sadece mavi 11k
yayilir. Mavi 1s18a duyarli foto-baslatict molekiiller aktive edilir, polimerizasyon
siirecini baslatan serbest radikaller olusturur (55).

Isik cikisi, tlketilen elektrik giicliniin %1’inden azdir. Bu teknikle 151k
doniistimiiniin temel ilkesi dogal olarak verimsizdir. 2mm derinlikteki kompozit
rezinleri, 40 saniyede polimerize etmektedir (54).

Halojen ampul teknolojisi popiilaritesine ragmen, cesitli dezavantajlara sahiptir.
Halojen ampul, ampuliin bilesenlerini zamanla azaltan yiiksek 1s1 {iretir. Bu nedenle,
halojen ampullerin yaklagik 40-100 saatlik sinirli bir kullanim émrii vardir. Calisma
sirasinda aciga cikan yiiksek 1sidan dolayr ampul, reflektor ve filtre zaman iginde
bozulabilmekte ve polimerizasyon giicii zamanla azalmaktadir. Bu da yetersiz
polimerizasyona neden olup dolguda kirik riskini arttirmaktadir (55,56).

Barghi, 121 6zel dishekimligi muayenehanesinde 209 halojen 151k kaynaginin
1sinimin1 Slgmiis ve %45’inin 300mW/cm? ’den daha az ¢iktiya sahip oldugunu ve
bunlarin % 65’inin 200mW/cm? *den daha az ¢iktiya sahip oldugunu bulmustur (57).

Aragtirmalar, 2mm kalinhiginda regine bazli bir kompozit rezin Ornegini
yeterince sertlestirmek i¢in en az 300mW/cm? 1s1nim degerlerinin gerekli oldugunu
gostermistir. Bununla birlikte, 300mW/cm? her zaman yeterli olmayabilir (57, 58).

Rueggeberg ve arkadaslari, Imm kalinliginda re¢ine bazli bir kompozit 6rnegini
polimerize etmek i¢in 60 saniye boyunca en az 400mW/cm? 1sinim kullanilmasini
Onerir (59).

Bunlara ek olarak bazi arastirmalar, regine bazli kompozit doldurucu boyutunun
da polimerizasyonu zorlastirabilecegini  gostermistir. Mikro  dolduruculu
kompozitlerin, hibrit kompozitlere gore daha fazla 1smmlama gerektirdigi
gosterilmistir (59, 60).

Cogu uygulayici, halojen 151k kaynagimin radyasyonunu radyometreleriyle

kontrol eder, ancak 6lciilen irridasyonun tutarliligi zayiftir (64).
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2.4.5. Light Emitting Diode (LED) Isik Cihazlan

Halojen 151k kaynaklarinin eksikliklerinin iistesinden gelmek i¢in 1995 yilinda
Mills ve arkadaslari, dis materyallerini polimerize etmek icin kat1 hal 1s1kl1 diyot
veya LED teknolojisini 6nermislerdir (56).

Halojen ampullerde kullanilan sicak filamentler yerine, LED'ler 151k iiretmek
icin kat1 fazli yar iletken baglantilarim1 kullanirlar (65,66). Diyotlar, yari iletken
olarak kamforokinonlarin absorpsiyon aralig1 i¢inde yer alan dar spektrumda (400-
500 nm) 151k olusturmak i¢in galyum nitriti kullanirlar (64, 66). LED’lerin 6mrii
10.000 saatten fazladir ve bu siire zarfinda ¢ok az miktarda deformasyona ugrar
(67,68).

LED’ler, mavi 1sik tiretmektedir, sok ve titresime karsi direnclidir ve isletim
sirasinda az gli¢ tiiketen filtreler gerektirmezler. LED’lerin halojen ampul ile
karsilastirildiginda, daha uzun kullanim omrii ve daha tutarli 151k ¢ikisi teknolojisi
dental uygulamalar i¢in umut vaad etmektedir. Ayrica bu cihazlar, gelencksel veya
soft start gibi farkli polimerizasyon segeneklerinin varligiyla, spektral dagilim ve 151k
yogunlugu acisindan da yine farkli secenek ozelliklerinin olmasi gibi avantajlara
sahiptir (69).

Birgok arastirma, dental materyallerin hafif aktivasyonu i¢in LED teknolojisinin
potansiyelini gostermeye c¢alismistir. Bazi1 calismalar bunu desteklerken, bazilari
desteklememektedir. Fujibayashi ve arkadaslari, tipik dalga boyunda bir 151k
yaratmak i¢in 61 farkli LED 1sik kaynagi ile 450nm dalga boyunda ve
100mW/cm?'lik giigte bir 1s1mnim tireterek bununla 100mW/cm? 1s1nim vermek iizere
ayarlanmis halojen bazli bir 151k kaynag: ile iiretilen kiir derinligini ve Knoop
sertligini karsilagtirmiglardir. LED ile polimerize edilen 6rnekler ile halojen 151k
kaynagi ile polimerize edilen ornekler arasinda recineye dayali kompozit sertlik ve
kiir derinligi arasinda fark saptayamamiglardir (70).

Fujibayashi ve meslektaslar1 daha sonra, 470nm’lik tipik dalga boyuna sahip bir
LED iiretmisler ve LED ile daha derin bir kiir elde edebildiklerini ve bu 1sinimin
halojen 1s18indan daha iyi olduklarini bildirmisledir. Fourier transform infrared
spektroskopisi kullanilarak degerlendirilen doniisiim dereceleri, her iki iinite de

100mW cm? 1sinimina ayarlandiginda, LED 151k kaynag: ile kiirlenenlerin halojen
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151k kaynagi ile kiirlenen numunelere gore daha biiyiik bir polimer doniisiimii ortaya
cikardigi gortilmustiir (71).

Bazi arastirmacilar LED teknolojisinin, halojen bazli goriiniir 1siklarin yerini
alacak kadar ince ayarlanmadigini belirtmistir. Giiniimiizde yeni gelistirilen LED 151k
sistemleri, daha diisiik dalga boyuna ve 600-1000mW/cm? arasindaki daha yiiksek
giic cikigina sahiptirler. Ancak Schneider ve arkadaslari yaptiklar1 bir ¢alismada,
uyguladiklar1 marka kompozit reginelerdeki polimerizasyon derinligi agisindan QTH
ve LED 1s1k cihazlar1 arasinda 6nemli bir farklilik olmadigini bulmuslardir (72).

Tarle ve arkadaslari ise yaptiklar1 bir calismada, LED 151k cihazlarinin QTH 151k
cihazlarina gore daha az 1s1 artis1 ve daha az polimerizasyon biiziilmesi gosterdigini

bulmuslardir (73).

2.4.6. Yiiksek Enerji Yogunluguna Sahip Kuartz Tungsten Halojen Isik
Cihazlar1t (HQTH)

Yeni teknolojilerle 151k giicii 800-1000mW/cm?*‘nin iizerinde yiiksek enerji agiga
¢ikaran ve bunun sayesinde de daha kalin kompozit tabakalarinin daha kisa siirede
polimerize ettigi iddia edilen halojen 151k cihazlari gelistirilmistir (74). Bu cihazlar
15181n odak noktasinda mercek etkisi yaratip turbo gii¢ etkisi yaratmasiyla yenilik
saglamistir(75, 76).

Bu cihazlarda 151k yogunlugu en ucta olusur, dolayisiyla uzaklik artinca giig
diiser, yakinlastikga giic artar. Ancak cesitli caligmalarda, hizli polimerize olan
kompozitlerin polimerizasyon biiziilmesinin arttigin1 ve dolayisiyla kompozitin

mekanik 6zelliklerinin zayifladigin1 gostermistir (77).

2.5. Polimerizasyon Teknikleri

A) Standart polimerizasyon: Bu teknikte 151k yogunlugu, polimerizasyon siiresi
boyunca sabit kalmakta ve kullanilan 151k kaynaginin tipine gore 151k yogunlugu ve
uygulama stiresi degisiklik gosterebilmektedir (78).

B) Soft-start Polimerizasyon (yumusak baslayan polimerizasyon): Bu
teknikte polimerizasyon baslangigta diisiik 151k giicii verilerek baslatilip ve belirli bir
siire sonra 151k giicli maksimum seviyesine ¢ikartilarak polimerizasyon tamamlanir.
Bu teknik polimerizasyon stresinin azaltilmasi i¢in diger tekniklere alternatif olarak

gelistirilmistir (79).
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Soft-start polimerizasyon farkli sekillerde uygulanmaktadir. Bunlar:

1. Step-curing (basamakli polimerizasyon): Bu teknikte, tipik bir “kademeli”
program 13181, 10 saniyeligine diisiik giic yogunlugu (100mW/cm?) yayar, ardindan
pozlama siiresi i¢in hemen maksimum bir degere yiikselir. Baslangicta diisiik giicle
baglamanin amaci, polimerizasyon streslerini ve polimerizasyon biiziilmesini
azaltmaktir (80).

2. Ramp-curing (giderek artan polimerizasyon): Bu teknikte “rampali kiir”
15181nda, gii¢ yogunlugu diisiik bir degerden kademeli olarak artar (100mW/cm?). 10
saniyelik bir siire boyunca maksimum yogunluga kadar, daha sonra pozlama siiresi
boyunca sabit kalir. Bu programlanmis kiirlemenin gerekgesi, kompozit biiziilme
kuvvetlerinin kiirlenme hizin1 yavaslatip kompozitin viskoelastik fazin1 genisleterek
kontrol etmektir. Yavaslama basarilirsa, baglanmamis restorasyon yiizeylerinde daha
biiyiik miktarda biiziilme meydana gelir ve bu da baglanan ara ylizlerde daha az
gerilme olusmasina neden olur (81).

3. Pulse-delay curing (gecikmeli polimerizasyon): Bu teknikte, dnce 151k diisiik
giicte ve kisa bir siire materyale uygulanip, kisa bir duraklama yapilir ve daha sonra
yiiksek giicte ve daha uzun siire 151k verilerek polimerizasyon tamamlanir. Bu
uygulama, kesintiye ugramis kademeli artiglar olarak nitelendirilebilir. Ancak birinci
uygulama sirasinda polimerizasyon bliziilmesi meydana gelebilmektedir (82).

4. Yiiksek enerjili pulse-curing: Bu yontemde, 10sn gibi kisa bir siirede normal
151k giiclinlin neredeyse 3-4 kati daha fazla yogunlukta 151k uygulanir(1000-
2800mW/cm?). Bu yontemde de birtakim dezavantajlar1 vardir. Bu sekilde ytliksek bir
enerjinin kisa bir slirede uygulanmasi; restorasyonun zayif, kisa ve kirilgan rezin

polimerlerden olusmasina neden olabilir (82).

2.6. Kompozit Rezin Materyallerin Biyouyumlulugu

Kompozit rezin materyaller, glimiis amalgamin civa toksisitesi ve hastalarin
estetik talepleri konusundaki farkindaliklar1 nedeniyle restoratif tedavide son yillarda
daha yaygin kullanilmaya baglanmistir. Bir¢cok avantajina ragmen, degradasyon
ve/veya korozyon nedeniyle kompozit rezinlerden agiz ortamina cesitli bilesenlerin
salindig1 goriilmiistiir. Toksisite potansiyeline sahip yan {riinleri salabilmeleri rezin

bazli materyallerde uzun vadede biyouyumluluk problemlerine neden olmakta ve
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bunlarin insan viicudundaki ayrisma, pargalanma ve katabolik etkileri tartisma
yaratmaktadir (83).

Kompozit rezinlerin biyouyumluluklarina yonelik yapilan arastirmalar,
polimerizasyon sirasinda monomer doniisiimiinde yasanan eksikliklerden dolay1 ¢ok
cesitli bilesikler kalintilar1 agiga ciktigini gdstermistir (84, 85). Reaksiyona girmemis
monomerlerin pulpaya diflizyonu, viicutta hizli bir sistemik dagilim meydana
getirerek toksik etkilerin goriilmesine yol agabilmektedir (85). Rezin bazlh
materyallerin giivenilirligi ile ilgili kamuoyunda duyulan endise, arastirmacilari
kompozitleri rezinleri HPLC teknigini kullanarak strojenik aktiviteleri bakimindan
test etmeye yoneltmistir (86).

Konuyla ilgili yapilan bir calismada, Bis-GMA bazli bir kaide materyalinin
serum-duyarli MCF7 gogiis kanseri hiicrelerinde, hiicre verimlerini, progesteron
reseptdr ekspresyonunu ve pS2 salgisini arttirdign goriilmiistiir. Ostrojenik etkinin,
kiitle spektrometresinde tanimlanan monomerler bisfenol-A ve bisfenol-A
dimetakrilattan  kaynaklandigi  bulunmustur. Bis-GMA  esasli  rezinlerin
dishekimliginde kullanilmasinin, eriskin bireylerde goglis kanseri hiicrelerini
cogalttig1 ve ozellikle cocuklarda kullanilmasi hususunda daha ¢ok ¢alisma yapilmasi
gerektigi ifade edilmistir (86).

Rezin bazli materyallerin biyouyumlulugunu; doldurucunun tipi ve miktari,
salinan artitk monomerlerin tipi ve miktar ile final restorasyonun yiizey yapist gibi
faktorler belirler. Dolgunun piiriizliiliik ve marjinal adaptasyonu ile plak birikimi ve
restorasyona bitisik disetinin tahrisi arasinda dogrusal bir iligki s6z konusudur. Bu
sayeded, bakteri kolonizasyonu artis1 ve alerjik reaksiyonlar ortaya ¢ikabilmektedir
(87).

Bjorkner ve ark. yaptigi bir caligmada (88), matriks monomeri olan Bis-
GMA’nm belirgin bir alerjik potansiyel sergiledigi vurgulanmistir. Hallstrom (89)
yayinladig1 vaka raporunda alt1 yasindaki bir kiz ¢ocugunda Bis-GMA bazh fissiir
oOrtiici uygulanmasindan bir glin sonra, birden fazla alerjik reaksiyon (astim
bulgulari, dolgu maddesinin temas ettigi yapisik disetinde kabarciklar, sislikler ve
viicudun cesitli bolgelerinde  dokiintiiler) gelistigini, s6z konusu semptomlarin
dolgunun sokiilmesinden dokuz giin sonra tamamen ortadan kayboldugunu rapor

etmistir.
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Olea ve ark. yaptig1 bir ¢alismada (86), tam polimerize olamamis maddelerin
biiyiik oranda bagirsaktan diffiize oldugu sonucuna ulasilmistir.

Giliniimiizde sitotoksik arastirma sayisi artmis olsa da, farkli komonomerlerin
potansiyelleri hakkinda sadece kompozit rezin bozunma yan iiriinleri ile biyolojik
cevre arasindaki etkilesime dair siirli veri mevcuttur (90).

TEGDMA komonomeri, piyasadaki bircok kompozit rezin materyalinde yaygin
olarak kullanilan bir seyrelticidir (91). Lipofilik dogasindan dolayi, sitoplazmaya ve
memeli hiicrelerinin membran lipit bolmelerine kolayca niifuz edebilmektedir (92).

Emmler ve ark. yaptiklar1 ¢alismada (93); TEGDMA ile iligkili metabolik yan
tiriinlerin sitotoksik potansiyelini, bilesige maruziyetten sonra pulmoner hiicrelerin
metabolik aktivitesini degerlendirilerek belirlemistir. 24 saatte, test edilen tiim
metabolitlere, maruz birakilan A549 hiicrelerinde doza bagimli bir canlilik kaybi
goriildigi ifade edilmistir.

Ratanasathien ve ark. (94), Balb/c3T3 kiiltiirlerindeki dort Onemli rezin
bileseninin etkilerini (sinerjizm ve antagonizmini) degerlendirmis ve test edilen
materyallere maruz birakilan hiicrelerin artan siireyle birlikte ciddi sitotoksik etkiler
goriildiigini (Bis-GMA> UDMA> TEGDMA) bildirmistir.

Issa ve ark. (95), TEGDMA’ nin insan gingival fibroblastlar1 (HGF) tlizerindeki
toksik etkilerini degerlendirmek i¢in yaptiklar1 bir calismada; bes monomerin
(HEMA, HPMA (hydroxy iso-propyl methacrylate), DMAEMA
(dimethylaminoethyl benzoate), TEGDMA ve Bis-GMA) bir dizi seyreltisini, insan
gingival fibroblastlarin kiiltiir ortamina eklemis ve 24 saat boyunca bekletmistir.
Monomerlerin sitotoksik etkilerini kolorimetrik fonksiyonel analiz, mitokondriyal
dehidrojenaz aktivitesi (MTT) ve laktat dehidrojenaz aktivitesi (LDH) analizi
kullanilarak 6lgmiislerdir. MTT testi ile degerlendirilen mitokondriyal dehidrojenaz
aktivitesi, tim monomerler tarafindan inhibe edilmis ve tiim monomerler
tekrarlanabilir doza bagimli bir sekilde LDH salinimini arttirmistir. Kompozit rezin
monomer sitotoksisitelerinin (TC50) hem MTT hem de LDH analizleri i¢in benzer
oldugu (Bis-GMA>TEGDMA>DMAEMA>HPMA>HEMA) sonucuna varmiglardir.

Schweikl ve ark. yaptiklar1 calismada (96), TEGDMA ve HEMA tarafindan
astlanan V79 hiicrelerinde mikroniikleuslarin sayisinda doza bagl bir artis nedeniyle

her iki kimyasalin genotoksik etkilerine dikkat cekmislerdir. TEGDMA ve

27



HEMA’nin genotoksik etkilerini, hiicre dongiisiinde modifikasyon saglayarak bunu
da kismen oksidatif stresler olusturarak gerceklestirdigini bildirilmislerdir

Blomgren ve ark. yaptiklar1 calismada (97), kompozit rezin restorasyonlara
komsu oral mukozada oral likenoid reaksiyonlar gozlemlemislerdir.

Schweikl H. ve ark. yaptiklar1 baska bir ¢alismada (98), kompozit rezinlerin
mutajenik etkileri oldugunu vurgulayarak, hastalarin ve dishekimligi personelinin
risk faktorlerinden kacinmsi adina biyouyumlu materyallerle degistirilmesi

gerektigini ifade etmektedir.

2.7. Kompozit Rezinlerden Artik Monomer Salinma Nedenleri, Salinimi
Etkileyen Faktorler, Salinimda Kullanilan Sivilar ve Siireleri

Capraz baglanmis polimerik sistemlerde polimerizasyon derecesi, malzemenin
nihai fiziksel ve mekanik 6zelliklerini belirlemede 6nemli role sahiptir (99). Bununla
birlikte, restoratif dis hekimliginde kullanilan adeziv materyaller ve kompozit
rezinlerde tam bir polimerizasyon saglamak olduke¢a zor bir siirectir (100).

Bazi aragtirmacilar, farkli 6zelliklerin (recine bilesimi, kompozit renginin, 151k
kaynaginin yogunlugu vb.) farkli yontemlerle, polimerizasyon derinligine etkisini
arastirmislardir (101). Diisiik monomer-polimer degisim orani; materyalin sertliginin
azalmasina (102), renk stabilitesinde azalmaya (103), gecirgenliginin yiikselmesine
(104), su emiliminin artigina, sekonder ¢iiriik ve istenmeyen doku reaksiyonlarina
(105), artan nanosizintiya (106), dis dokusu ile yetersiz baglanmaya (107) ve
biyouyumlulugunun etkilenmesine sebep olmaktadir.

Monomer-polimer doniisiim derecesinin, 6zellikli olarak yapidaki karbon-karbon
cift bag polimer doniistimleri ¢evresinde olan reaksiyon kaynakli oldugu
bilinmektedir (108). Recine esasli kompozitlerin (RBC) doniisiim derecesi, %40 ile
%75 arasinda degismekte olup, bu derece monomerin eksik polimer doniisiimiine
isaret etmektedir. Kiirlenmis malzemedeki reaksiyona girmemis CC baglarinin
biiyiik ¢ogunlugu, ag biciminde kimyasal olarak bagli olan, aski seklinde yan gruplar
halinde bulunur. Tam bir polimerizasyon islemi gerceklesmediginde olusan artik
monomerler bulunduklar1 ortamda disa dogru salinim yapmaktadir (109-112).

Kompozit rezin materyaller; destekleyici bir polimerik matris olusturacak

monomerleri, inorganik veya organik partikiilleri; polimerizasyon reaksiyonunu
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baglatan ve tesvik eden kimyasal maddeleri ve dolgu maddelerinin polimer
matriksine yapigmasini arttiran birlestirme ajanlarini ihtiva eder. Polimerik matriks
olusturmak amaciyla en sik kullanilan monomerlerin basinda Bis-GMA ve UDMA
gibi dimetakrilatlar gelmektedir (31).

Bu baz monomerler 500-1000 gr/mol molekiiler agirliga sahiptir ve Bis-GMA
gibi bazilar1 ¢ok viskdzdir ve kullanilabilir olmasi i¢in 6nemli bir seyreltmeye
ihtiya¢c duyar. Bunlar, biiyiik ¢apraz baglama igeren bir serbest radikal ekleme
reaksiyonu ile daha diisiitk molekiil agirlikli seyrelticilerle (100-300 gr/mol) birlesir.
Tipik kullanilan seyreltici monomer TEGDMA’dir. TEGDMA nin salinimin biiyiik
bir kisminin ilk 10 giinde tamamlandig1 goriisii hakimdir. Ayrica TEGDMA’ nin
yilksek oranlarda salinim Orneklerinde, ilk hazirlandigi 0-4 dakika arasinda
yakalandig1 rapor edilmistir (85).

Daha kiiciik molekiiller daha biiyiik bilesenlere gore daha kolay tasinmaktadir.
Huang ve ark. yaptiklar1 bir ¢alismada (114), daha kiigiik ve daha diisiik molekiiler
agirhga sahip olan TEGDMA molekiillerinin, daha biiyiik olan Bis-GMA
molekiillerinden daha hizli bir sekilde stiziildiigii bildirilmistir.

Kompozit rezin materyallerden salinan bilesenlerin relatif sitotoksisitesini
degerlendiren bir¢ok g¢alisma mevcuttur (115-119). Dental kompozit recinelerden
salinan bilesenlerin miktar1; ekstraksiyon ortaminin tiirii (inorganik, organik, su/su-
bazli), ortam sicakligi, ortamda bekletme siiresi, analide kullanilan cihaz gibi ¢esitli
faktorlere bagli olarak degisir ve dental materyallerin biyouyumluluk-toksisite
testinde 6nemli rol oynayarak test sonuclarini 6nemli 6l¢iide etkileyebilir (94).

Tanaka ve ark. (111), residiiel monomer saliniminin en az 1-7 giinde oldugunu
belirtmis, Ferracane ise (31) salinimin tamamlanmasi i¢in 30 giin gerektigini 6ne
stirmiistiir. Genel olarak rezinlerin, reaksiyona girmemis monomerlerin salinimi uzun
siireli olarak yapan materyaller oldugu konusunda bilgiler mevcuttur. Bunun sebebi
olarak, rezin materyalinin organik ¢dziiciilerle satiire olmasinin haftalar, hatta aylar
stirmesi gosterilmektedir (31).

Restoratif materyallerin sitotoksisite degerlendirmesinde ¢ok ¢esitli ekstraksiyon
ortamlar1 kullanilmistir. Kullanilan yaygin ¢oziiciiler; su veya ¢esitli organik sivilarin

karisabilir kombinasyonlarini ya da organik bir sivi olan metanolii igerir. Su, analit
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bilesenlerinin ayrilmasina yardimci olan tamponlar veya tuzlar icerebilir. Biitiin
prosediir Geurtsen ve Spahl’in ¢aligmalarinda tanimlanmistir (115).

Diger ¢oziicii olarak kullanilan materyaller kiiltiir ortami, distile su, tuzlu su,
dengeli tuz ¢ozeltisi, serum fizyolojikte aseton + etanol, yapay tiikiiriik ve hiicre
kiiltiirii mediumu, sitrik asit, laktik asit, %99.9 asetik asit, %99 propriyonik asit, %75
etanol’diir (114, 117-122). Farkli ekspresyon tekniklerini karsilagtiran caligmalar
nadirdir (117).

2.8. Artik Monomer Miktar1 Analizinde Kullanilan Teknikler
1. Ayirict Termal Analiz (Diferansiyel Scanning Calorimetri) (DSC)
2. Fourier Transform-Infrared Spectroscopy (FTIR)

3. Kat1 Faz Niikleer Manyetik Rezonans (NMR)

4. Ultraviolet-Visible Spectrophotometer

5. Multiple Internal Reflection Spekroskopi (MIR)

6. Cift Bag Degisimi

7. Yiizey Sertligi Olgiimii

8. Kromatografiler
e Gaz Kromatografisi (GC)
e Likit Kromatograf/Kiitle Spektrometri (LC/MS)
e Elektrospray Iyonizasyon/Kiitle Spektrometrisi
e Micellar Elektrokinetik Kromatografi
e Yiiksek Basingh Likit Kromatografisi (HPLC)

Kromatografi yontemi ilk kez 1906 yolinda Rus botanik¢i Mikhail Tswett
tarafindan kullanmistir (123). Modern analitik kimyada kullanilan iki ana
kromatografik teknik; Gaz Kromatografisi (GC) ve Yiiksek Performansli Sivi
Kromatografisi (HPLC) dir (124).

HPLC; numuneleri sabit bir faz malzemesi ile paketlenmis olan kolondan
tagimak icin bir s1vi mobil faz kullanirken, Gaz Kromatografisi; numune bilesenlerini
paketlenmis kolonlar veya i¢i bos kilcal kolonlar yoluyla tagimak i¢in gazli bir mobil
faz kullanir. Bu da, ¢ogu durumda GC siitunlarinin daha kii¢iik i¢ ¢apa sahip olmasi
ve HPLC kolonlarindan daha uzun olmas1 gerekliligini dogurur (123).

GC ile analiz edilen numuneler ugucu olmali iken, HPLC analizinde volatilite
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sorunu yoktur. Bununla birlikte, numune mobil fazda ¢oziiniir olmahdir. GC’de
numunenin uguculugunu arttirmak i¢in derivatizasyon miimkiindiir, ancak hantaldir
ve olast niceliksel hatalar1 ortaya ¢ikarabilir. HPLC, numuneleri genis bir polarite
araliginda analiz edebilir. Sadece bununla da sinirli kalmayip, iyonik numuneleri de
analiz edebilmektedir. GC’deki sicakliklar 350°C’yi gecebilir ve ornekler kararsiz
ayrisabilir. Oysa HPLC, genellikle oda sicakliginda gerceklestirilir (123).

Sonug olarak; HPLC yiiksek molekiil agirlikli ve 1sitildiginda potansiyel olarak
bozulabilir numuneler i¢in en iyi se¢cimdir ve ayristirma siirecinde monomerler mobil
faz igerisinde ¢Oziinebildiginden, kontrolii daha kolay saglandiginda HPLC,
GC/MS’ye (Gas Chromotography/Mass Spectrometry) gore daha fazla tercih
edilmektedir (125).

|  — i
ha gu 31 |

A typical Liquid Chromatograph

Resim 2. Yiiksek Basingli Likit Kromatografi cihazi semas1 (CHROMacademy)

Mobil faz bilesimi (resimde 1 ile gosterilen boliim): 6rnek bilesenlerini sabit faz
boyunca tastyan, ¢esitli fiziksel ve kimyasal 6zelliklere sahip ¢ozelti karisimlaridir.
Genellikle su, organik ¢oziicii ve diger katk1 maddeleri bulunur. lyi bir ayirma elde
etmek i¢in optimize edilmesi gerekir.

Vakumlu gaz uzaklagtirict kismi (resimde 2 ile gosterilen boliim): kullanilan

gazlar genellikle mobil fazdan havayr uzaklastirmak icindir, bu da daha 1iyi
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kromatografik taban verileri elde etmeye yardimci olur.

Dedektor (resimde 3 ile gosterilen boliim): ilgili numunelere en iyi cevabi
vermek ve iyi bir duyarlilik elde etmek icin segilir. Segici ve universal seklinde 2
farkl tiirdedir. Secici dedektorlerin fluoresans, elektrokimyasal ve UV/Visible olan
cesitleri vardir. Bunlar numune molekiiliiniin fiziko-kimyasal Ozelliklerine gore
kullanilir (15).

Diod Array dedektér (DAD) HPLC’de kullanilan ve UV-VIS bélgede cevap
veren bir dedektordiir:

* Déteryum lambadan gelen ultraviole 151k demeti dalga boylarina ayrilmadan

once akis hiicresinden geger.

* QGrating mekanizmasindan sonra yerlestirilen yiizlerce fotodiod dizisi ile her

dalga boyunun yogunlugu 6l¢iiliir.

* Boylece maddeye ait spektrum ile istenilen dalga boyunda kromotogram elde

edilir.

Doteryum yarik Referans foto diode
lamba -

biiyiit‘ia P '/gnek
= \ hiicresi
Foto diode

Resim 3. UV/VIS Dedektor

e

karsilagtirici

katlandiric

Kolon firin1 (resimde 4 ile gosterilen boliim): ¢ok énemli bir parca olan kolonun
takildig1 ve sicakliginin ayarlandigi bolmedir. Kolon 6lgiileri ve sabit faz kimyasi,
istenen kalitede ayrigmanin saglanmasi i¢in dikkatle secilmeli ve optimize
edilmelidir. Sabit faz buradadir mobil fazla birlikte gelen 6rnege ait bilesenlerin

etkilesime girdikleri ve belirli Olclilerde alikonulduklar1 fazdir. Sabit faz
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kromatografi tekniginin c¢esidine gore tasarlanir ve ¢ok degisik materyallerden ¢ok
farkl1 olgiilerde imal edilebilir.

Enjeksiyon blogu kismi (resimde 5 ile gosterilen boliim): siringa enjektorlerinde
enjeksiyon sistemi dogrudan kolona baglanmaktadir.

Ikili pistonlu pompalar (resimde 6 ile gdsterilen boliim): kolonun i¢ ¢eperinden
gececek olan mobil fazdan gelen maddelerin gecisini ve akisini saglamaya yarar
(123).

Kolon boyunca hareketli fazin ilerlemesi i¢in yiiksek basing gerekmektedir. Bu
nedenle ad1 Yiiksek Basingli S1vi Kromatografisidir (126).

HPLC’de dogrulugu yiiksek kantitatif bir analiz i¢in incelenecek monomerin
polar ya da nonpolar ¢oziiciilerde ¢oziinebilmesi gerekir. HPLC; bir polar ¢dziicii,
nispeten polar olmayan numune ve polar olmayan sabit faz arasindaki itme
kuvvetlerinden kaynaklanan hidrofobik etkilesimler ilkesi iizerinde ¢alisir.
Numunenin duragan faza (silika gibi) baglanmasi, sulu ¢oziicii i¢indeki ligand ile
baglantili olarak numune molekiiliiniin polar olmayan boliimiiniin etrafindaki temas
yiizey alani ile orantilidir. Belirli bir 6rnegin ¢6zilindiigii zaman, tutulma siiresi olarak
adlandirilir ve verilen herhangi bir karakteristik 0rnek i¢in benzersizdir. Basing
kullanimi, bilesenlerin kolonun i¢inden daha kisa zamanda ge¢mesini saglar ve
ayrisma hizini arttirir bu da kromatogramla sonuglanir (112).

Bunu saglamak icin bilesigin yapisina uygun ozelikte bir kolon, dedektor ve
mobil faz se¢ilmelidir. Bu se¢im maddenin asagidaki 6zellikleri;

v" Polarite

v’ Iyonik, nétr

v" Molekiil agirhg

v Cozuniirligi gibi 6zelliklere gore belirlenerek ayirim teknigi segilmelidir.

Cihazda 6zellikli bir ayrisma yapilabilmesi icin ¢esitli validasyon parametreleri
vardir;

Secicilik: Bir bilesik kolondan gecip ayristiginda secici detektorler ile icinden
gecen tiim ¢ozeltiye tepki vermez, ancak ¢dziinen molekiiliin belirli bir 6zelligine
bagli bir tepkiyi oOlger.

Duyarlhilik:

v' Limit of Dedection(LOD); 6l¢iilmek istenen monomerin goriilebildigi en
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diisiik derisim siniridir. Genellikle ortalama taban giiriiltiisiiniin 2-3 kati olarak
tanimlanir (¢alismanin uygulandig diizenleyici ¢erceveye bagli olarak). LOD, sadece
dedektor performansinin degil tiim kromatografi sisteminin bir sonucudur.

v" Limit of Quantification (LOQ) ise; dl¢iilmek istenen monomerin hesaplama
smirtdir yani  kantitatif limittir, ortalama bazal giiriiltiiniin 10-20 kati olarak
tanimlanir. Yani belirli bir amag i¢in kullanilan belirli bir metot i¢in belirlenmis bir
siurdir (127).

v' Alikonma Zamani (Retention time); hareketli fazdaki bilesenler, durgun
fazdaki emici 6zellikli ara dolgu maddesiyle zayif ya da giiclii sekillerde etkileserek
tutulur. Hareketli olan faz, durgun fazda karigimin yiirlimesini saglar. Harmanlanmis
olan bilesenler, sahipliklerindeki yapisal 6zelliklerine gore molekiiller arasi1 farkl
kuvvetlerden etkilenerek ayrisirlar ve alikonulurlar. Bir maddenin varligr ve
seyreltisi bir tepe noktast olarak temsil edilir; buradaki yiiksek nokta, maddenin
kolon ¢ikisina (dedektor) ulasmak igin aldigr siireyi (alikonma zamanini) kaydeder
(128).

Alikonulma faktérii, herhangi bir molekiilin baslangi¢ noktasindan aldigi
mesafenin, ¢oziicliniin aldigi mesafeye boliimiidiir ve alikonma genellikle kapasite
faktorii k’ ile ifade edilir (129).

K= Bilegjenin uzakligt (tr—tg)

Ciziicinin uzaklig (ty)

to: Alikonmayan maddelerin kolonu terk etmeleri i¢in gerekli olan zamandir.
t:: Alikonan maddenin kolonu terk etmesi i¢in gerekli olan zamandir.

Iyi ayirma igin dogru ¢oziicii se¢imi gerekir. Her farkli bilesenin alikonulumu,
kolonda farkli hizlarla gectiklerinden farkli zaman ve farkli miktarlarda olur.
Absorbansin yogunlugu, bir bilgisayarda zamanin fonksiyonu olarak kaydedilir, bir
grafik (kromatograf) olusturur (128). Yani dedektor cevabinin zamana kars1 grafigi;

X ekseni: alikonma zamani (retention time)

Y ekseni: sinyal (response of detector)
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o - elution time of unretained peak
tr- retention time - determines sample identity

[Response]

Peak Area is proportional
to analyte amount

o} 10 20 30
Time (mins.)

Injection

The High Performance Liquid Chromatogram

Resim 4. HPLC Kromatogram Grafigi Ornegi

v Resolution; HPLC’deki en 6nemli sey en uygun ¢oziinlrligi minimum
sirede elde etmektir. Ug ayri monomerin birbirinden ayrismasi ve bunun
kromatogramda dl¢iilebilmesini gosterir yani pikler arasi ayrimin bir Olciisiidiir.

Alikonma zamanlari aras1 farkin ortalama pik genisligine oranidir.
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3. GEREC VE YONTEM

3.1. Gerec¢

3.1.1. Kullanilan kompozit rezin materyaller

Calismada dort farkli kompozit rezin materyali (Tablo 3) kullanildi (Resim 5).

Tablo 3. Calismada kullanilan kompozit rezin materyaller ve kimyasal yapilari

Uriin Ticari adx

Grandio
(VOCO Cuxhaven, Germany)

Filtek Ultimate

Universal Restorative
(3M™ ESPE™ St. Paul,
USA)

Clearfil Majesty

Posterior
(Kuraray Dental Inc, Japan)

Tetric EvoCeram
(Ivoclar Vivadent,Principalit
of Liechtenstein)

Kompozisyonu

Doldurucu olarak serbest halde silika partikiiller,
baglaticilar, renk pigmentleri, aminler, katki
maddeleri, farkli  dimetakrilatlarin  karigimu,
Metakrilat matriks i¢cinde inorganik doldurucu orani
agirlik olarak % 87 (hacimsel olarak %71,4).
Bis-GMA% 10-12

UDMA % 12-14

TEGDMA igerir.

Doldurucu olarak serbest halde 20 nm silika
partikiiller, 4-11 nm zirkonyum partikiiller ve
bunlarin bir arada oldugu kiimeler igeririr. Dentin,
mine ve govde tonlar1 ortalama 0.6 ile 10 mikron
biyiikligiinde kiimeler icerir. Metakrilat matriks
icinde inorganik doldurucu orani agirlik olarak
%78.5 (hacimsel olarak % 63.3).

Bis-GMA% 1-10

UDMA

TEGDMA % < 1

PEGDMA % <5

BIS-EMA igerir.

Doldurucu olarak serbest halde silanlanmig cam
seramikler, 20 nm silika doldurucular ve yiizeyi
islem g6rmiis alumina mikro doldurucular 1,5
mikron  biiyiikligiinde, hidrofobik  aromatik
dimetakrilatlar, baslatici olarak di-
Comphorquinone, Metakrilat matriks icinde
inorganik doldurucu orami agirlik olarak %92
(hacimsel olarak % 82)

Bis-GMA% < 3

UDMA

TEGDMA % < 3 igerir.

Doldurucu olarak baryum cam doldurucu,
ytterbiumtrifluoride ve mixed oxide agirlik olarak
%48.5, Prepolimerler agirlik olarak %34.0, katki
maddeleri % 0.4 , katalizor ve stabilite edici ajanlar
% 0.3, renk pigmentleri % < 0.1, Metakrilat matriks
icinde inorganik doldurucu orani agirlik olarak
%83,2

Bis-GMA % 3-<10

UDMA % 3-<10

Ytterbium trifluoride % 3-<10

Ethoxylated Bis-EMA % 3-<10

Lot no

1719521

N889185

3V0042

U23115
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Resim 5. Calismada kullanilan kompozit rezin materyaller

3.1.2. Polimerizasyonda kullanilan isik cihazi

Kompozit rezinlerin polimerizasyonunda BlueLex GT-1200 LED isik cihazi
kullanild1 (Resim 6). BlueLex GT-1200; 1200mW/cm? ¢ikis giicli olan, gii¢ girisi
AC100V-240V 50/60Hz, sarjli, 450-470nm dalga boyunda, farkli modlarda
polimerizasyona izin veren bir cihazdir (Tablo 4). Ayrica 151k yogunluk ol¢ctimiinii

kendiliginden yapabildigi icin 15181n standardizasyonu da yapilabilmektedir.

Resim 6. BlueLex GT-1200 1s1k cihazi
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Tablo 4. Polimerizasyonda kullanilan 1s1k cihazina ait 6zellikler

Uriin Ticari ad1 Uretici firma Isik giicii Dalga Boyu
Monitex Industrial
BlueLex GT-1200  _0 Hd New 1200mW/cr® 450-470nm
Taipei City,
Taiwan

3.1.3. Artik monomer miktarinin belirlenmesinde kullanilan cihazlar

Calismada kompozit rezin materyallerden salinan arttk monomer miktarinin
belirlenmesi icin Agilent 1260 Infinity II Quaternary LC HPLC cihaz1 (Agilent
Technologies, USA) kullanildi (Resim 7).

Resim 6. Agilent 1260 Infinity II Quaternary LC HPLC cihaz1

Artik monomer Ol¢timleri HPLC cihazina baglanan partikiil boyutu Sum, boyutlar
25cmx4.6mm olan C18 ters faz analiz kolonu (Agilent ZORBAX Eclipse XDB
columns-C18, Agilent Technologies, USA) (Resim 8) ve Diyot Dizi Dedektorii
(Diode Array Detector, Agilent Technologies, USA) ile gergeklestirildi

ZORBAX Eclipse Plus C18
Analytical 4.6x250mm 5-Micron

UsuR2Z31L |,
MW & Agilent

Resim 7. Agilent ZORBAX Eclipse XDB columns-C18 ters faz analiz kolonu
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Bu monomerlere ait standart stok ¢dozeltilerinin hazirlanmasinda ve
polimerizasyonu tamamlanan disklerin agirliklari tartmada, hassas terazi Ohaus PA

224 (USA) kullanild1 (Resim 9).

Resim 8. Hassas Terazi (Ohaus PA 224)

HPLC cihazinin kullanim sartlar1 Tablo 5’te sunulmustur;

Tablo 4. Cihaz Kullanim Sartlari

. Detektor ve  Kolon Firin Enjeksiyon
Rlobiliias Akis izl dalga boyu Sicakhigi hacmi
Asetonitril/Su 1 ml/dk. DAD o o .
(8020vv)  (izokratik)  204nm 25°C 20uL(mikrolitre)

3.1.4. Artik monomer miktarinin belirlenmesinde kullanilan materyaller
Calismamizda; Bis-GMA (Sigma Aldrich, St Louis, MO, USA), UDMA
(Sigma Aldrich, St Louis, MO, USA) ve TEGDMA (Sigma Aldrich, St Louis, MO,
ABD), %99’luk etanol (MERCK), % 99.8’lik asetonitril (ACN MERCK), Deiyonize
su, mikropipetler, 1,5mL’lik amber renkli cam viyaller, amber renkli ve vidah

kapaga sahip 20mL’lik cam siseler kullanildi (Resim 10, 11), (Tablo 6).
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Resim 9. Calismada kullanilan saf monomerler

Resim 10. Artik monomer miktarinin belirlenmesinde kullanilan materyaller

Tablo 5. Standart olarak kullanilan monomerlerin 6zellikleri

Ticari Uretici L Molekiil
Isimleri T L BEL (BRI Agirliklar
Bisphenol A Sioma 512,59g/mol
Bis-GMA glycerolate &n CxH3¢0g 1565-94-2 (gram/
. Aldrich
dimethacrylate molar)
Urethane Sigma
UDMA dreimeriee Al C23H3gN,0g 72869-86-4  470,56g/mol
Trieyhylene Sioma
TEG-DMA glycol &n C14H;,04 109-16-0 286,32¢g/mol
. Aldrich
dimethacrylate
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3.2. Yontem

Calismamizda kullandigimiz kompozit rezin materyallerin 6rnek kaliplari, Dicle
Universitesi Dis Hekimligi Fakiiltesi Restoratif Dis Tedavisi Anabilim Dali’nda
hazirlandi. Kimyasal soliisyonlarin hazirlanmast ve Orneklerden salinan artik
monomer miktarmin belirlenmesine yénelik analiz islemleri ise, Ege Universitesi
Merkezi Arastirma Test ve Analiz Laboratuvari Uygulama ve Arastirma Merkez

laboratuvarinda gergeklestirildi.

3.2.1. Artik monomer miktarinin belirlenmesi
Artik monomer miktarinin belirlenmesinde sirasiyla;
e Orneklerin hazirlanmasi,
e Disklerin saklanmasi,
e HPLC cihazinin kalibrasyonu ve

e Orneklerin analizi islemleri uygulandi.

3.2.1.1. Orneklerin hazirlanmasi

Calismamizda; A2 renginde ve goriinen 1sikla aktive olan, nanodoldurucu
igerikli dort farkli kompozit rezin materyali kullanilmistir. Bunlar sirasiyla; Grandio
(VOCO, Cuxhaven, Germany), Filtek™ Ultimate Universal Restorative (3M™
ESPE™, St. Paul, USA), Clearfil Majesty Posterior (Kuraray Dental, Okayama,
Japan), Tetric EvoCeram (Ivoclar Vivadent, Principality of Liechtenstein) kompozit
rezin materyalleridir.

Ornek diskleri hazirlamak iizere, Smm gapina ve 2mm yiikseklige sahip standart

teflon kaliplar kullanildi (Resim 12).
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Resim 11. Standart Teflon Kaliplar

Disklerin daha diiz bir zeminde hazirlanabilmesi i¢in 1 adet lam ve Orneklerin
kaliptan daha rahat ayrilabilmesi i¢in vazelin ve 1 adet fir¢a uclu aplikator kullanildi.
Kompozitlerin teflon disklere aktarilmasi ve kondensasyonunda, yuvarlak uclu el
aletleri kullanildi. Standart teflon kaliplara yerlestirildikten sonra 151k kaynagi
(Woodpecker LED B) ile iiretici firmalarin onerileri dogrultusunda 20sn stireyle
polimerize edilen kompozit rezin diskleri, her grupta farkli bir kompozit rezin
materyalinin 10 adet 6rnegini iceren 4 farkli ¢alisma grubuna ayrildi. Polimerizasyon
sonrasinda materyal ylizeyinde olusabilecek oksijen inhibisyon tabakasini yok etmek
icin, Sof-Lex kalin grenli cila diskleri (3M™ ESPE™, St. Paul, USA) kullanildi
(Resim 13).

- 2020-12

Resim 12. Disklerin Hazir Hali
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3.2.1.2. Hazirlanan disklerin saklanmasi

Dort farkli gruptaki toplam 40 adet 6rnek disk; %75°lik etanol/%25su ¢ozeltisi
ihtiva eden, vakum kapakli, smiflandirmasina gore etiketler yazilmig, 151k
gecirmeyen, 20mLI’lik amber renkli cam siselere yerlestirildi. Siselere yerlestirme
zamanlarinin kaydedilmesinin ardindan 1. giin, 15. giin ve 30. giinde Olg¢iimleri
yapilmak lizere tiim siseler 6l¢lim zamanina kadar, 37°C’lik etiivde bekletildi. Bu
cozeltilerden s6z konusu zaman periyotlarinda eppendorflar (mikropipet)
kullanilarak hacimleri 1mL olan numuneler alindi ve dnceden etiketlendirilmis, 151k
gecirmeyen 1.5mL’lik amber renkli cam viyallere aktarildi. Boylece tiim 6rnekler,
ekstraksiyon islemine baslamak {izere cihaza girmeye uygun hale getirilmis oldug.
Sonug olarak; dort farkli kompozit rezin stok ¢ozeltilerden ti¢ farkli zaman diliminde

orneklerin alinmasiyla, toplam 120 6rnek hazirlanmis oldu (Tablo 7).

Tablo 6. Kompozit 6rneklerinin ¢alisma plani baz alinarak siiflandirilmasi

1.GUN 15.GUN 30.GUN
A grubu (VOCO) A(10) A(10) A(10)
B grubu (3M) B(10) B(10) B(10)
C grubu (Kuraray) C(10) C(10) C(10)
D grubu (Ivoclar) D(10) D(10) D(10)
Toplam Ornek Sayisi 120

3.2.1.3. HPLC cihazinin kalibrasyonu

HPLC cihazinin kalibrasyonu ve kromatografik sartlarinin olusturulmas: amaciyla,
monomerlere ait stok ¢dzeltiler seyreltilerek HPLC cihazina tamtildi. Oncelikle Bis-
GMA UDMA ve TEGDMA monomerlerinin 0.1, 1, 10, 100, 500, 1000ppm’lik 6
farkli ¢ozeltileri hazirlandi ve bu konsantrasyonlarin HPLC sistemine enjekte
edilmesiyle cihazin kalibrasyonu saglandi. Bu islem sayesinde, Bis-GMA, UDMA ve
TEGDMA saf monomerlerinin kalibrasyon egrileri (alikonma siireleri) ve pik

degerleri belirlenmis oldu (S$ekil 6-8).
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rt=5.3 (Bis-GMA)

16000 y=141,73x 414,985

2 _
14000 R®=0,9997

12000
10000
8000
6000
4000

2000

0 20 40 60 80 100 120

Sekil 6. Bis-GMA ’ya ait kalibrasyon egrisi (standart pik degeri ve alitkonma zamani)

Rt=4.9 (UDMA)
6000 y =52,02x-5,8499
R? =0,9994
5000
4000
3000
2000
1000

0 20 40 60 80 100 120
-1000

Sekil 7. UDMA ’ya ait kalibrasyon egrisi (standart pik degeri ve alikonma zamani)
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rt=4.4 (TEGDMA)

y=137,5x+21,673
R?=0,9999

16000
14000
12000
10000
8000
6000
4000

2000

oS
0 20 40 60 80 100 120

Sekil 8. TEGDMA ’ya ait kalibrasyon egrisi (standart pik degeri ve alikonma zamani)

Elde edilen kalibrasyon egrisi derisime karsi pik alanlari esas alinarak her
monomer i¢in dogru denklemi ve R? degerleri belirlendi. Elde edilen R* degerlerine
gore derisimler ve pik alanlari arasinda iyi bir korelasyon oldugu goriildii. Boylece
monomerlerin alikonma zamanlarinin (Retention Time, RT) dogrulugu tespit edildi.

Monomerlerin tespit alt limiti (Limit of Detection, LOD) ve hesaplama alt
limitleri (Limit of Quantification, LOQ) belirlendi (Tablo 8).

LOD: En diisiik standartin derigsimi*kor sinyal yiiksekligi*3/en diisiik stardartin
yiiksekligini ifade etmektedir.

LOQ: En diisiik standartin derisimi*kor sinyal yiiksekligi*10/en diisiik stardartin
yiiksekligini ifade etmektedir.

Tablo 7. Monomerlere ait RT, LOD VE LOQ degerleri

RT(dk) LOD (ppm) LOQ (ppm)
Bis-GMA 53 0,013 0,042
UDMA 4.9 0,056 0,188
TEGDMA 4.4 0,020 0,060
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3.2.1.4. Orneklerin Analizi

Orneklerin HPLC cihaziyla analizi; oda sicakliginda ve mobil fazin akis hiz1 1mL/dk
olacak sekilde gergeklestirildi. Bu asamada mobil faz olarak, %80 asitonitril/%20 su
c¢ozeltisi kullanild1. Her bir 6rnekten kolona 20uL sivi enjekte edilerek monomerlerin
maksimum absorbsiyon sergiledigi 204nm dalga boyunda kromatogramlar elde

edildi (Resim 14).

3.3. Istatistiksel degerlendirme

Sonuglarn istatistiksel analizi Dicle Universitesi Tip Fakiiltesi Biyoistatistik ve
Tibbi Bilisim Anabilim Dali’nda yapildi ve bu amacla SPSS 24.0 bilgisayar yazilim
programi kullanildir.

Bulgular “ortalama 4 standart sapma” seklinde gosterilerek, normal dagilima
uygunluk Shapiro-Wilk testiyle yapildi. Her farkli 6l¢iim periyodundaki farkli
markalar arasinda artik monomer salinim miktarinin birbirine gore kiyasinda
istatistiksel agidan anlamli fark olup olmadigini tespit edebilmek i¢in “One Way
Anova” testi kullanildi. Farklilik goriildiigii taktirde, farkliligin hangi markadan ve
hangi monomerden kaynaklandiginin tespiti i¢in “Tukey HSD testi” kullanildu.
Tekrarli 6l¢timlerde ikili kiyaslar icin Bonferroni testi kullanildi.

p<0,05 degeri istatistiksel agidan anlamli olarak kabul edildi.
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4. BULGULAR

Bis-GMA, UDMA ve TEGDMA standart monomerlerine ait retansiyon siireleri
sirastyla 5.3, 4.9 ve 4.4 dakika olarak belirlendi (Sekil 6-8) ve analizi yapilacak

ornekler bu siireler géz dniiniinde bulundurularak degerlendirildi.

Resim 13. 100pg(mikrogram)/ml miks standarda ait HPLC-DAD kromatogrami

4.1. Kompozit Rezinlerden Salinan Monomer Miktarlarimin, Farkli Zaman
Periyotlarina Ait Bulgular

Calismamizda kullandigimiz dort farkli kompozit rezin materyalinin tiimiinden;
Bis-GMA ve UDMA salinimi tespit edilitken, yalmizca Tetric EvoCeram
materyalinden TEGDMA salinim1 goriilmedi (Tablo 9).
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Tablo 8. Kompozit rezinlerden salinan monomer miktarlarinin, farkli zaman periyotlarina ait
bulgular ve total monomer salinim degerleri

Filtek™ Clearfil Tetric
Grandio  Ultimate Majesty Evo p
(Mean£SD)  [Unijversal Posterior Ceram
(Mean = SD) (Mean = SD) (Mean = SD)
1.Gin 1,86+0,19  0,91+0,38 1,52+ 1,12 470+0,86  0,001%
Bis-GMA 15.Giin 2,63+0,28 1,46 + 0,50 2,30+ 1,78 942+294  0,001*
30. Giin 1,38+0,23 1,04 + 0,34 1,49 + 1,09 7,09 + 2,81 0,001*
1. Giin 0,32 £0,06 1,78 + 0,60 0,15+0,10 6,26+ 1,14  0,001*
UDMA 15.Giin  0,28+0,8 2,71-0,85 0,06+ 0,18 11,27 +3,58 0,001%*
30. Giin 0,16+ 0,05 1,91+ 0,57 0,04+0,11 7,79+ 3,13  0,001*
1. Giin 0,55 +0,04 0,01 +,009 0,87 +0,71 0 0,001%*
TEGDMA 15.Giin 0,94 +0,08 0,08 + 0,04 1,41 +1,13 0 0,001*
30. Giin 0,14+ 0,03 0,05+0,01 0,81 £0,61 0 0,001%*
Filtek™ Clearfil .
. . . Tetric Evo
Grandio Ultimate Majesty Ceram
M SD : ;
(Mean + SD) Universal Posterior (Mean + SD)
(Mean = SD) (Mean = SD)
Bis-GMA 1,95+0.23 1,13 £0.40 1,77 £1.33 7,07 £2.20
UDMA 0,25 +0.30 2,13 £0.67 0,08 +0.13 8,44 £2.61
TEGDMA 0.54 +£0.05 0,05 +£0.02 1,03 +£0.81

Grandio ve Clearfil Majesty Posterior marka kompozit rezinden salinan tiim

monomer miktarlar1 zaman igerisinde farklilik gosterdi. Bis-GMA ve TEGDMA

monomerleri en yiiksek salinim degerlerine 15. gilinde ulasirken, UDMA

monomeri en yiliksek salinim degerine 1. giinde ulast.

Filtek Ultimate Universal marka kompozit rezinden salinan tiim monomer

miktarlar1 zaman igerisinde farklilik gosterirken, en yiiksek degerlerine 15. glinde

ulastilar.

Tetric EvoCeram marka kompozit rezinden salinan Bis-GMA ve UDMA

monomerleri en yiiksek salinim degerlerine 15. giinde ulast1 (Tablo 9).
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4.2. Monomerlerin Farkh Giinlerdeki Salinnm Degerlerinin Birbirine Gore

Kiyaslamasi

Tablo 9. Bis-GMA monomerinin farkli giinlerdeki salimim degerlerinin birbirine gore
kiyaslanmasi

Anlamsal
Marka Monomer Zaman Zaman
Farklilik p
. 1 oiin 15.giin , 764 ,001%*
Grandio BISGMA & 30.giin 477 ,001%*
15.giin 30.giin 1,241 ,001*
Filtek . 15.giin 927 001%*
: i 1.glin 30.gii 126 059+
Ultimate BISGMA -gun > )
Universal 15.giin 30.giin ,397 ,001%
Clearfil " 15.giin ,786 014%
: ' .gin i 2 1,000
Majesty BISGMA 30.gtin 03 ;
Posterior 15.giin 30.giin ,818 ,015%
. . 15.giin 4,723 001%*
E Tgm BiSGMA I.giin 30.giin 2,385 ,030%
M2 CL 15.giin 30.giin 2,338 L001%

Clearfil Majesty Posterior marka kompozit rezinin Bis-GMA monomerinin 1. ve
30. giin salimim degerleri arasinda istatistiksel olarak anlamli bir farklilik
bulunmazken, diger biitiin kompozitlerin Bis-GMA saliniminda 1, 15 ve 30.
giinlerdeki salinim degerleri arasindaki farklilik istatistiksel olarak anlamli bulundu

(Tablo 10).

Tablo 10. UDMA monomerinin farkli giinlerdeki salinim degerlerinin birbirine gore
kiyaslanmasi

Anlamsal
Marka Monomer Zaman Zaman
Farklihk P
1. eiin 15.gilin ,041 ,002*
Grandio UDMA & 30.giin 156 L001%
15.giin 30.giin 115 ,001*
Filtek . 15.giin ,534 ,001*
1.glin = *
Ultimate UDMA 30.glin 137 010
Universal 15.glin 30.giin ,801 ,001*
Clearfil . 15.giin ,091 031
1.glin = N
Majesty UDMA 30.giin 117 ,001
Posterior 15.glin 30.giin ,026 ,865
. .. 15.giin 5,008 ,002*
E Tgm UDMA I.giin 30.giin 1,526 246
WAAAZ L 15.giin 30.giin 3,482 L001%

49



Filtek Ultimate Universal marka kompozit rezinin UDMA monomerinin 1. ve
30. giin salinim degerleri arasinda, Clearfil Majesty Posterior marka kompozit
rezinin UDMA monomerinin 15. ve 30. giin salinim degerleri arasinda ve Tetric
EvoCeram marka kompozit rezinin UDMA monomerinin 1. ve 30. giin salinim
degerleri arasinda istatistiksel olarak anlamli bir farklilik bulunmazken, diger biitiin
kompozitlerin UDMA salmmminda 1, 15 ve 30. giinlerdeki salinim degerleri

arasindaki farklilik istatistiksel olarak anlamli1 bulundu (Tablo 11).

Tablo 11. TEGDMA monomerinin farkli giinlerdeki salinim degerlerinin birbirine goére
kiyaslanmasi

Anlamsal

Marka Monomer Zaman Zaman Farkhlik p
1.giin 15.giin ,391 ,001%*
Grandio TEGDMA 30.giin 409 ,001%
15.giin 30.giin ,800 ,001*
Filtek o 15.giin ,082 ,001%
Ultimate = TEGDMA 30.giin ,049 ,001%*
Universal 15.giin 30.giin ,033 134
Clearfil 1. giin 15.giin ,544 ,008
Majesty TEGDMA 30.giin ,059 ,573
Posterior 15.giin 30.giin ,603 ,017%

Grandio marka kompozit rezinin TEGDMA saliniminda 1, 15 ve 30. giinlerdeki
salinim degerleri arasindaki farklilik istatistiksel olarak anlamli bulundu. Filtek
Ultimate Universal marka kompozit rezinin TEGDMA monomerinin 15. ve 30. giin
salmim degerleri arasinda, Clearfil Majesty Posterior marka kompozit rezinin
TEGDMA monomerinin 1. ve 30. giin salinim degerleri arasinda istatistiksel olarak

anlamli farklilik bulunmadi (Tablo 12).
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4.3. Her Bir Zaman Periyodu I¢cin Salinan Monomer Miktarinin, Kompozit

Materyaller Diizeyinde Karsilastirilmasina Ait Bulgular

4.3.1. BiS-GMA diizeyinde karsilastirma bulgular

Tablo 12. Bis-GMA diizeyinde karsilastirma bulgular

9 . Anlamsal
Bagh Degiskenler Markalar Farklihk p
B 105400 032%
A C 34180 731
Lot D 2,83930 L001%
-gun 5 C 61220 266
D 3,79330 001
D 3,18110 001
B 1,18400 437
A C 32020 976
15 o D 6,79800 001
Bis-GMA - gun 5 C 86380 687
D 7,98200 001
D 7,11820 001
B 133980 959
A C ,10330 ,999
30, oii D 5,70140 L001%
- gun 5 C 44310 915
D 6,04120 001
C D 5,59810 001

A: Grandio B: Filtek Ultimate Universal ~C: Clearfil Majesty Posterior D: Tetric EvoCeram

Bis-GMA monomerinin 1. giin salinim degerlerine gore; Grandio marka
kompozit rezin ile, Filtek Ultimate Universal ve Tetric EvoCeram marka
kompozit rezinler arasindaki farkin istatistiksel olarak anlamli oldugu, Clearfil
Majesty Posterior kompozit rezinle arasindaki farkliligin istatistiksel olarak
anlamli olmadig1 goriildii. Filtek Ultimate Universal marka kompozit rezin ile
Tetric EvoCeram marka kompozit rezin arasindaki farkin istatistiksel olarak
anlamli oldugu, Clearfil Majesty Posterior kompozit rezinle arasindaki farkliligin
istatistiksel olarak anlamli olmadig: belirlendi. Clearfil Majesty Posterior marka
kompozit rezin ile Tetric EvoCeram marka kompozit rezin arasindaki farkin
istatistiksel olarak anlamli oldugu tespit edildi.

Bis-GMA monomerinin 15. giin ve 30. giin salinim degerlerine gore; Grandio

marka kompozit rezin ile Tetric EvoCeram marka kompozit rezin arasindaki
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farkin istatistiksel olarak anlamli oldugu, Filtek Ultimate Universal ve Clearfil
Majesty Posterior kompozit rezinlerle arasindaki farkin ise istatistiksel olarak
anlamli olmadig: goriildii. Filtek Ultimate Universal marka kompozit rezin ile
Tetric EvoCeram marka kompozit rezin arasindaki farkin istatistiksel olarak
anlamli oldugu, Clearfil Majesty Posterior marka kompozit rezinle arasindaki
farkin ise istatistiksel olarak anlamli olmadigi belirlendi. Clearfil Majesty
Posterior marka kompozit rezin ile Tetric EvoCeram marka kompozit rezin
arasindaki farkin istatistiksel olarak anlamli oldugu tespit edildi (Tablo 13) (Sekil
9).

10,0000 -
9,0000
8,0000 -
7,0000 -
6,0000 -
5,0000 -
4,0000 -

3,0000 A
2,0000 - g

,0000

Grandio Filtek Ultimate |Clearfil Majesty Tetric
Universal Posterior EvoCeram

Bis-GMA

W1 Gun 15.Gun m30.Gun

Sekil 9. Kompozit rezin materyallerden salinan Bis-GMA monomeri analiz verileri
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4.3.2. UDMA diizeyinde karsilastirma bulgular:

Tablo 13. UDMA diizeyinde karsilastirma bulgular:

. . Anlamsal
Bagh Degiskenler Markalar Farkhhk :

B 1,46370 ,001%*

A C ,16520 941
’ . D 5,94450 ,001*
. gun B C 1,62890 ,001*
D 4,48080 ,001*
C D 6,10970 ,001*
B 2,43180 027

A C 21450 994
) D 10,99370 ,001*
UDMA 15. giin 5 C 2,64630 ,014%
D 8,56190 ,001*
D 11,20820 ,001*

B 1,74590 ,085

A C ,12547 ;998
30. o D 7,62700 ,001%*

. giin 5 C 1,87137 058
D 5,88110 ,001%*
C D 7,75247 ,001*

A: Grandio B: Filtek Ultimate Universal C: Clearfil Majesty Posterior D: Tetric EvoCeram

UDMA monomerinin 1. giin ve 15. giin salinim degerlerine goére; Grandio
marka kompozit rezin ile, Filtek Ultimate Universal ve Tetric EvoCeram marka
kompozit rezinler arasindaki farkin istatistiksel olarak anlamli oldugu, Clearfil
Majesty Posterior kompozit rezinle arasindaki farkliligin istatistiksel olarak
anlamli olmadig1 goriildii. Filtek Ultimate Universal marka kompozit rezin ile
Clearfil Majesty Posterior ve Tetric EvoCeram marka kompozit rezin arasindaki
farkin istatistiksel olarak anlamli oldugu belirlendi. Clearfil Majesty Posterior
marka kompozit rezin ile Tetric EvoCeram marka kompozit rezin arasindaki
farkin istatistiksel olarak anlamli oldugu tespit edildi.

UDMA monomerinin 30. giin salinim degerlerine goére; Grandio marka
kompozit rezin ile, Tetric EvoCeram marka kompozit rezin arasindaki farkin
istatistiksel olarak anlamli oldugu, Filtek Ultimate Universal ve Clearfil Majesty
Posterior kompozit rezinlerle arasindaki farkliligin istatistiksel olarak anlamli
olmadig1 goriildi. Filtek Ultimate Universal marka kompozit rezin ile Tetric
EvoCeram marka kompozit rezin arasindaki farkin istatistiksel olarak anlamli

oldugu, Clearfil Majesty Posterior kompozit rezinle arasindaki farkliligin

53



istatistiksel olarak anlamli olmadig1 belirlendi. Clearfil Majesty Posterior marka
kompozit rezin ile Tetric EvoCeram marka kompozit rezin arasindaki farkin

istatistiksel olarak anlamli oldugu tespit edildi (Tablo 14) (Sekil 10).

12,0000 -
10,0000 -
8,0000 -
6,0000 -
4,0000 A
2,0000 A .
,0000 - =
Grandio  |Filtek Ultimate Clearfil Tetric
Universal Majesty EvoCeram
Posterior
UDMA

H1. Gin 15.Gian MW 30.Gln

Sekil 10. Kompozit rezin materyallerden salinan UDMA monomeri analiz verileri

4.3.3. TEGDMA diizeyinde karsilastirma bulgulari

Tablo 14. TEGDMA diizeyinde karsilastirma bulgular

Bagh Degiskenler Markalar 1:‘::«111111]8:11(1 .
B ,55280 ,008*
1. giin A C ,31470 220
B C ,86750 ,001*
B ,86220 ,009*
TEGDMA 15. giin A C 46770 270
B C 1,32990 ,001*
B ,09534 ,898
30. giin A C ,66460 ,001%
B C , 75994 ,001*

A: Grandio B: Filtek Ultimate Universal C: Clearfil Majesty Posterior D: Tetric EvoCeram
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TEGDMA monomerinin 1. giin ve 15. giin salinim degerlerine gore; Grandio
marka kompozit rezin ile Filtek Ultimate Universal kompozit rezin arasindaki
farkin istatistiksel olarak anlamli oldugu, Clearfil Majesty Posterior marka
kompozit rezinle arasindaki farkliligin istatistiksel olarak anlamli olmadigi
goriildii. Filtek Ultimate Universal marka kompozit rezin ile Clearfil Majesty
Posterior marka kompozit rezin arasindaki farkin istatistiksel olarak anlamli
oldugu goriildi.

TEGDMA monomerinin 30. giin salinim degerlerine gore; Grandio marka
kompozit rezin ile Clearfil Majesty Posterior kompozit rezinler arasindaki farkin
istatistiksel olarak anlamli oldugu goriildii. Filtek Ultimate Universal marka
kompozit rezin ile Clearfil Majesty Posterior marka kompozit rezin arasindaki

farkin istatistiksel olarak anlamli oldugu goriildii (Tablo 15) (Sekil 11).

1,6000 -
1,4000 14

1,2000 -
1,0000 -
,8000 -
,6000 -
,4000 -
,2000 -
,0000

Filtek Ultimate
Universal

Grandio

Clearfil Majesty [Tetric EvoCeram
Posterior

TEGDMA

B 1. Gln 15.Gan M 30.Gun

Sekil 11. Kompozit rezin materyallerden salinan TEGDMA monomeri analiz verileri
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4.4. Kompozit Rezinlerin Total Monomer Salimim Miktarlarinin Zamana Gore

Degisim Bulgular

Tablo 15. Kompozit rezinlerin total monomer salinim miktarlarinin zamana gore degisimi

1.giin 15. giin 30. giin
(Mean £ SD) (Mean + SD) (Mean £ SD) p
Grandio 0,91+0,70 1,28+1,01 0,56+0,60 0,001*
Filtek
Ultimate 0,90+083 1,41+1,22 1,004+0,85 0,001 *
Universal
Clearfil
Majesty 0,85+0,93 1,26+1,50 0,78+0,92 0,001*
Posterior
Tetric
3,65+2,82 6,90+5,6 4,9+4,27 0,001 *
EvoCeram

Tiim kompozit rezinlerin total monomer salinim miktarlar1 arasinda zamana
bagli olarak anlamli farkliliklar gézlenirken, en yiiksek salinim degerlerine 15. giinde

ulasildi (Tablo 16).

Tablo 16. Kompozit rezinlerin total monomer salinim degerlerinin zamana gore degisiminin

birbiriyle kiyaslanmasi

Marka Zamanlar Anlamsal Farkhihk P
15. giin ,371 ,001%*
. 1. giin
Grandio 30. giin ,347 ,001%*
15. giin 30. giin ,719 ,001*
Filtek " 15. giin 514 ,001%*
. 1. giin
Ultimate 30. giin ,104 ,001%
Universal 15. giin 30. giin 410 ,001*
Clearfil 1 oi 15. gun 413 ,002*
5 n
Majesty &t 30. giin ,069 ,002%
Posterior 15. giin 30. giin 482 ,001*
T o 15. giin 3,244 001
etric . gin
30. giin 1,312 ,006*
EvoCeram g
15. giin 30.giin 1,932 ,001%*
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Tim kompozit rezinlerin total monomer salinim miktarlar1 arasinda zamana

bagli olarak kiyaslanmasinda anlaml farkliliklar gézlendi(Tablo 17) (Sekil 12).

7,0000 -
6,0000 -
5,0000 -
4,0000 -
3,0000 -
2,0000 -
,0000 T T T T
Grandio Filtek Ultimate Clearfil Majesty Tetric EvoCeram
Universal Posterior
m 1. Giin 15.Gin ™ 30.Gun

Sekil 12. Kompozit rezinlerin total monomer salmim degerlerinin zamana gére degisimi
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4.5. Her Bir Monomerin Farklh Giinlerdeki Total Salinnm Miktarlar:

Arasindaki Farklhihgin Bulgular

Tablo 17. Monomerlerin farkli giinlerdeki total salinim miktarlar

Monomerler 1.Giin 15.Giin 30.Giin p
(Mean = SD) (Mean £ SD) (Mean = SD)
Bis-GMA 2,25+1,63 3,95+3,63 2,75+2,93 0,001*
UDMA 2,13+£2,57 3,58+4,94 2,47+£3,54 0,001*
TEGDMA 0,35+0,51 0,61+0,81 0,25+0,43 0,001*

Monomerlerin farkli gilinlerdeki total salinim miktarlar1 arasinda zamana bagh
olarak anlamli farkliliklar gozlenirken, en yiiksek salinim degerlerine 15. giinde

ulasildi (Tablo 18).

Tablo 18. Monomerlerin farkli giinlerdeki total salinim degerlerinin birbiriyle kiyaslanmasi

Anlamsal

Monomerler Zamanlar Farkhihk p

15. giin 1,702 ,001*

1. glin .
Bis-GMA 30. giin ,503 157
15. giin 30. giin 1,198 001
1. oiin 15. giin 451 ,003*
UDMA -8 30. giin 345 364
15. giin 30. giin 1,106 ,001*
1. oiin 15. giin ,254 ,001*
TEGDMA -8u 30. giin ,099 ,009%
15. giin 30.glin ,353 ,001*

Bis-GMA ve UDMA monomerlerinin 1. ve 30. gilin total salinim miktarlar
arasindaki fark istatistiksel olarak anlamli goriilmezken, diger giinler arasindaki
farkliliklar istatistiksel olarak anlamliydi.

TEGDMA monomerinin ise tim gilinlerdeki total salinim miktarlar1 arasindaki

fark istatistiksel olarak anlamli bulundu (Tablo 19) (Sekil 13).
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4,0000 -

3,5000 -

3,0000 -

ANANANN

2,5000 -
M Bis-GMA

2,0000 - UDMA

1,5000 - HTEGDMA
1,0000 -

,5000 -

,0000 T T .
1.Gln 15.Gln 30.Gin

Sekil 13. Monomerlerin farkli giinlerdeki total salinim miktarlar
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5. TARTISMA

Giliniimtiiz restoratif dis hekimligi uygulamalarinda en fazla tercih edilen estetik
materyal olan kompozit rezinler; gerek polimerizasyon reaksiyonu sonucunda olusan
biiziilme stresleri ve buna bagli mikrosizinti, renklenme ve post operatif agr1 gibi
sikayetler ve gerekse polimerizasyon sonrasi reaksiyona girmemis arttk monomer
varligi ve buna bagli biyouyumluluk problemleri agisindan yapilan arastirmalara
konu olmustur. Bu arastirmalarin odak noktasi; kompozit rezin materyallerin
reaksiyon baglatici sistemlerini, igerigindeki monomerleri, doldurucu partikiiller ve
bunlarin birlestirici ajanlarim1  degistirerek ve yeni polimerizasyon stratejileri
gelistirerek materyalin restorasyon performansini iyilestirmek olmustur (130).

Makrodolduruculu kompozit rezinlerin yetersiz yiizey 6zellikleri ve zayif asinma
direncleri nedeniyle mikrodoldurucu igeren kompozit rezinler kullanilmaya
baslanmig, fakat yiiksek polimerizasyon biiziilmesi sorunuyla karsilagiimistir.
Biizlilme sorununu ortadan kaldirmak ve ¢ok daha diisiik bir film kalinliginin elde
edilmesini saglamak amaciyla, rezin materyallere "prepolimer" veya "izodoldurucu"
ad1 verilen 6nceden polimerize edilerek Ogiitiilmiis partikiillerin ilavesi glindeme
gelmistir. Boylece daha yiiksek fiziksel dayanima ve kabul edilebilir polimerizasyon
biiziilmesine sahip kompozit rezin materyaller iiretilmesi hedeflenmistir. Nanohibrid
esaslt olan Tetric EvoCeram kompozit rezin materyalinin igeriginde agirlikca
yaklasik %34 oraninda prepolimer mevcuttur.

Konuyla ilgili calismalar, geleneksel kompozit rezinlere nanopartikiillerin ilavesi
ve bunlarin kompozit rezinlerin mekanik oOzelliklerini nasil etkiledigi {iizerine
yogunlagmistir. Nanodoldurucular, yaklagik 20-75nm boyutlarinda izole edilmis
partikiiller (nanomer) ya da boyutu 100nm'yi asabilen nanopartikiil kiimeleri
seklindedir (131). Mikro veya makro 6l¢ekli doldurucu partikiillerle kiyaslandiginda,
nanopartikiillerin kompozit rezinlerin fiziksel ve kimyasal 6zelliklerini gelistirdigi
belirlenmistir (132).

Nanoteknolojiye dayanan restoratif materyallerin kullaniminin artmasi, bu
materyallerin insan viicudunda neden olabilecegi lokal ve sistemik yan etkiler
konusunu glindeme getirmistir. Yapilan arastirmalar, rezin esasli materyallerin ¢esitli

bilesenlerinin agiz ortamina salindigmmi ve birtakim sistemik etkilere yol ac¢tigini

60



gostermistir. Bir¢cok in-vitro ¢alismayla desteklenen bu bulgular; kompozit
rezinlerden salinan bilesenlerin sitotoksik, genotoksik ve mutajenik etkilere sahip
olabilecegi gercegini diisiindiirmektedir (83).

Bu tez ¢alismasinda; nanodoldurucu igerigine sahip dort farkli kompozit rezin
materyalden [Grandio (VOCO), Filtek™ Ultimate Universal Restorative (3M),
Clearfil Majesty Posterior (Kuraray Dental) ve Tetric EvoCeram (Ivoclar Vivadent)]
polimerizasyon sonrast farkli giinlerde ger¢eklesen arttk monomer salinim
miktarlarlarinin  yiilksek basingli  likit kromatografisi ile analiz edilerek
karsilastirilmast hedeflenmistir.

Kompozit rezinlerde, maksimum polimerizasyonun minimum gii¢ yogunlugunda
gerceklestirilmesi arzu edilmektedir. Bu dogrultuda, materyallerin performansini
tyilestirmek icin standart olarak belirlenen bes ayr1 kriterden yararlanilmaktadir.
Bunlar sirasiyla; artan polimerizasyon siiresi, 2mm’yi ge¢gmeyen kompozit rezin
kalinligi, 151k kaynagi ile materyalin {ist ylizeyi arasindaki mesafenin 2mm’yi
asmamasi, 400mW/cm?’den az olmayan 151k yogunlugu ve polimerizasyon siiresinin
minimum 40sn olmasidir. Altin standart olarak kabul edilen bu kriterlere ragmen;
klinisyenlerin dikkatsiz uygulamalari, materyal icerikleri ve 151k kaynaginin tiiriine
bagli olarak rezin icerikli materyalin her bolgesinde ayni oranda polimerizasyon
meydana gelmemektedir. Bunun sonucu olarak, polimerize olmadan kalan artik
monomerler agiz ortamina salinmaktadir (133).

Kompozit rezinlerin igerigindeki monomerler, materyalin karakteristik 6zelligini
ve biyouyumlulugunu belirler. Ozellikle en sik kullanilan monomerler; Bis-GMA,
Bis-EMA, UDMA ve TEGDMA’dir. TEGDMA; Bis-GMA ve UDMA’ya kiyasla
daha ytiksek reaktivitesi, diisilk molekiil agirlig1 ve diisiik viskozitesi gibi nedenlerle
rezin materyallerin polimere doniisiim derecesini arttirmaktadir (134).

Calismamizda kullandigimiz kompozit rezin materyallerin se¢iminde; ortak
monomer igerikleri (Bis-GMA, UDMA ve TEGDMA) ve bu monomerlerin
miktarlarindaki farkliliklar goz 6niinde tutuldu.

Kompozit rezin materyallerden monomer salinimini 6lgmek iizere yapilan
calismalarda, farkli cap ve ylikseklige sahip degisik malzemelerden {iretilmis 6rnek
kaliplar kullanilmistir. Moon ve ark. (135); Smm cap ve Imm yiiksekliginde teflon
kaliplar kullanirken, Tuna (15); 4mm ¢ap ve 2-4-6mm yiiksekliginde paslanmaz ¢elik
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kaliplar tercih etmistir. Gorgen (136); Smm ¢ap ve 2mm yiikseklige sahip standart
teflon kaliplarla, Hamid ve ark. (137); 6mm c¢ap ve 0,5-1-2mm yiiksekliginde
paslanmaz celik kaliplarla ¢alismistir.

Ak ve ark. (138); 10mm cap ve Imm yliksekliginde silikon kauguk kaliplarla,
Munksgaard ve ark. (6); Smm ¢ap ve 2mm yiiksekliginde silindirik piring kaliplarla,
Filipov ve ark. (139); 4mm c¢ap ve 2mm yiiksekliginde pleksiglas matrislerle,
Moharamzadeh ve ark. (125); 10mm cap ve 1mm yiiksekliginde kaliplarla, Lygre ve
ark. (140); 6mm cap ve 2mm yiiksekliginde paslanmaz ¢elik kaliplarla, Cebe ve ark.
(141) ve Pongprueksa ve ark. (142); Smm ¢ap ve 4mm yiiksekliginde teflon
kaliplarla numunelerini hazirlamiglardir.

Bizim calismamizda da, Smm cap ve 2mm yiikseklige sahip standart teflon
kaliplar tercih edildi.

Kompozit rezin materyallerden monomer salinimini analiz eden g¢aligsmalarda,
orneklerin yerlestirildigi farkli bekletme soliisyonlar1 kullanilmistir. Noda ve ark.
(157), Al-Hiyasat ve ark. (145) ve Pulgar ve ark. (164) orneklerini asetonitril
soliisyonunda bekletirken, Moon ve ark. (135) yapay tiikiirik ve %75 etanol-su
karigimini kullanmustir.

Hamid ve ark. (137) ile Finer ve Santerre (143) analizini yapacaklar1 ornekleri
distile suda, Tuna (15) kloroform soliisyonunda, Ak ve ark. (138) 5Sml ethanol
soliisyonunda, Munksgaard ve ark. (6), Silikas ve Watts (144) metanol
sollisyonunda, Al-Hiyasat ve ark. (145) hiicre kiiltiir mediumunda, Geurtsen ve ark.
(115) de-iyonize suda, Sideridou ve ark. (134), Karaarslan (156), Polydorou ve ark.
(146), Panduric ve ark. (112), Viljanen ve ark. (124) ile Cebe ve ark. (141)
%75etanol-%?25 su karisiminda bekletmislerdir.

Moharamzadeh ve ark. (125); ornekleri distile su, tuzlu su c¢ozeltisi, yapay
tikiiriik, serumsuz kiiltiir ortam1 ve %10’luk cenin buzagi serumu kiiltiiriinde
inceledikleri bir ¢alismada, ayristirma ortaminin tiirii ve analiz yapilan zamanin
protein baglanmasinit etkilemesi nedeniyle kompozit rezinlerden salinan monomer
miktarinin etkilenebilecegi sonucuna ulagsmislardir.

Kompozit rezin bilesenlerinin ayrigsmasi, ¢oziiciinlin ¢ozlniirliik parametresine
baghdir. Agiz ici sivilar giiclii bir organik ¢dziiclidiir. Kompozit rezinlerden salinan

arttk monomer miktarin tespit etmede kullanilan farkli ¢oziictiler mevcuttur. Bir¢cok

62



calisma; Bis-GMA, TEGDMA, UDMA ve Bis-EMA gibi artik monomerlerin
¢ozlinlirliiglinlin su ya da su bazl ¢oziiciilerde daha az, etanol-su ¢oziiciisiinde daha
fazla oldugunu gostermistir (109)(147). Clinkii etanol-su gibi organik ¢oziiciiler
kompozitin yapisina penetre olmakta ve polimer zincirlerinin birbiriyle olan
mesafesini genisleterek residiiel monomerlerin ayrismasini saglamaktadir (31).

Bizim c¢aligmamizda da, monomer salinim miktarinin daha iyi saptanabilmesi
icin bekletme soliisyonu olarak, hacimce %75 etanol / %25 su karistminin
kullanilmast uygun goriildii.

Yapilan aragtirmalar farkli polimerizasyon siireleri, 151tk kaynaklar1 ya da
yaslandirma periyotlart kullanildiginda artik monomer salinim miktarinin degistigini
gostermistir. Ferracane ve ark. tarafindan yapilan bir ¢alismada, farkli yaslandirma
periyotlar1 uygulanip halojen 151k kaynagi ile polimerize edilen kompozit disklerde
polimerizasyon derecesinin %56-66 arasinda degistigi goriillmustiir (148).

Tanaka ve ark. (111), 1isimmlama siiresinin 30sn’den 50sn’e ¢ikarilmasinin suya
gecen rezidiiel monomer seviyelerinde 6nemli bir diisiis yarattigini iddia etmislerdir.
Susila ve ark. (149) ise; ¢aligma Orneklerini halojen 151k kaynagi ile Ssn, 10sn, 20sn
ve 40sn olarak 1sinladiklarinda, daha kisa polimerizasyon siiresinin daha diisiik
polimerizasyon derecesiyle sonuglandigini gozlemlemistir.

Doldurucu partikiil tipinin ve igeriginin, polimerizasyon derecesini etkiledigi
bilinen bir gergektir. Hibrit kompozitlerin  polimerizasyon derecesinin
mikrodolduruculardan daha biiytlik degerlere sahip oldugu gozlenmistir (150,151).

Frauscher (152); nanohibrit kompozit rezinlerle yaptigr bir calismada, ornek
diskleri LED 151k kaynagi ile 10sn, 20sn ve 40sn polimerize ederken, Lombardini ve
ark. (153); calisma orneklerini LED 151k cihazi ile 20sn ve 40sn siiresince polimerize
ederek materyallerin yiizey sertligini degerlendirmis ve her iki calismada da 40sn
siresince polimerize edilenlerde ylizey sertliginin daha yiiksek oldugunu
gormiislerdir.

Polydorou ve ark. (154); orneklerin polimerizasyonunda halojen 151k kaynagi
kullanmis, polimerizasyon olmaksizin 0 sn, 20sn, 40sn ve 80sn polimerizasyon
siiresinde artik monomer miktarini1 degerlendirmistir. Ak ve ark. (138) ise, 6rneklerin
bir kismin1 LED 1s1k cihazi ile 20sn ve 40sn, diger bir kismini ise halojen 151k cihazi

ile 40sn 1s1nlayarak artitk monomer salinim miktarini 6lgmiistiir.
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Bizim c¢alismamizda ise, Orneklerden ayrilan bilesiklerin polimerizasyon
kosullarma bagli oldugu diisiincesinden hareketle, belli bir standardizasyonu
saglamak iizere sabit bir LED 151k kaynagi ve iretici firmalarin onerileri dikkate
alinarak 20sn siireyle etkin bir polimerizasyon saglanmasina karar verildi.

Yapilan aragtirmalar, monomer salinim miktarinin zaman igerisinde
degisebildigini gdstermistir. Moon ve ark. (135); monomer saliniminin 1, 7, 14, 21
ve 28. giinlerdeki miktarlarini inceledikleri bir ¢alismada; BPA (Bisphenol A), Bis-
GMA, UDMA ve TEGDMA monomerlerinin saliniminin ilk birka¢ giin i¢inde daha
yiiksek oldugunu bulmuslardir.

Tuna (15) ise, 30dk ve 24 saatlik siirelerin sonunda Orneklerden monomer
saliniminin devam ettigini bildirmistir.

Ak ve ark. (138); 6rneklerden monomer salintimini 1, 3 ve 7. gilinlerde incelemis
ve TEGDMA saliniminda 3 giin sonra, Bis-GMA saliniminda ise 3 ve 7 giin sonra
anlamli1 bir fark oldugunu tespit etmistir.

Tanaka ve arkadaslar1 (111); diisiik molekiil agirliklh TEGDMA’nin, daha
yiiksek molekiil agirligi olan Bis-GMA'dan daha hizli hareketi sayesinde suya daha
kolay gegebilecegi fikrini ileri stirmiistiir.

Cebe ve arkadaglar1 (141); alti farkli bulk fill kompozit 6rneginde Bis-GMA,
Bis-EMA, TEGDMA ve HEMA’nin 10dk, 1 saat, 24 saat ve 30 giinliik salinim
degerlerini inceledikleri c¢alismalarinin sonucunda; salinan arttk monomerler
miktarinin zamanla artacagi hipotezini 6ne stirmiislerdir.

Sideridou ve arkadaslar1 (134); iki farkli kompozit 6rneginde 3 saat-30 giin
arasinda TEGDMA, Bis-EMA, Bis-GMA ve HEM’'nin salimmmimi incelerken,
Altintag ve ark. (155); dort farkli rezin materyalden 10dk, 1 saat, 24 saat, 3 giin, 7
giin, 14 giin ve 21. giinlerde TEGDMA salinimin1 degerlendirmistir. Karaarslan ve
ark. (156); farkli polimerizasyon yontemlerinden sonra kompozit rezinden 4dk ve 24
saatte Bis-GMA, Bis-EMA, Bis-DMA (Bisphenol A dimethacrylate), UDMA ve
TEGDMA monomerlerinin salininmimi HPLC cihazi ile degerlendirmistir. Her {i¢
calismanin sonucunda da, arttk monomer salinim miktarmin zamanla arttigini tespit
edilmistir.

Bizim calismamizda da, 6rneklerden salinan monomer miktarinin zamana bagh

degisimini degerlendirmek iizere, li¢ farkli zaman periyodunda (1. giin, 15. giin ve
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30. gilin) inceleme yapildu.

Rezin esasli materyallerden salinan artitk monomer miktarlarinin analizinde,
genellikle HPLC yontemi (yliksek performansl sivi kromatografisi) kullanilmaktadir
(10,135, 158-166). Benzer yontemler arasinda; gaz-sivi kromatografisi, gaz ve sivi
kromatografisi/kiitle spektrometresi (135, 146) teknikleri mevcuttur. Son zamanlarda
ise elektrosprey iyonizasyon/kiitle spektrometresi (160) ve misel elektrokinetik
kromatografisi (161) kullanilmistir.

Bis-GMA (molekiil agirligi: 512) ve UDMA (molekiil agirligi: 470) gibi yiiksek
molekiil agirligmma sahip monomerler gaz kromatografisinde ayrigsmakta olup,
bunlarin parcalanma {irlinleri sadece gaz kromatografisinde saptanabilmektedir
(108). Bu nedenle, biiyiik molekiil agirligina sahip monomerlerle ilgili caligsmalar
genellikle HPLC cihazi ile analiz edilmektedir (134).

HPLC yontemini, LC/MS veya GC/MS metodlari ile kiyaslayan Van Landuyt ve
ark. (109); HPLC’nin daha ekonomik ve giivenilir oldugunu rapor etmistir.

Bizim calismamizda da, monomerlerin molekiil agirliklar1 dikkate alindiginda
s0z konusu avantajlar1 dolayistyla HPLC yonteminin kullanilmast uygun goriildii.

HPLC yonteminde Ol¢iim yapilan 6rnege ait bilesenlerin etkilesime girdigi ve
alikonuldugu kolon derilen sabit fazlar vardir. Cihazin ¢alisma prensibine gore; notr
bilesikler, zayif asitler ve zayif bazlar i¢in genellikle C2, C4, C8 ve C18 kolonlar1
kullanilmaktadir. Tyonikler, bazlar ve asitler igin ise genellikle C8 ve C18 kolonlart
daha sik kullanilmaktadir. Dental materyallerin analizinde de, genellikle C18 kolonu
kullanilmaktadir (141)(162)(138)(134)(6)(163).

Bizim c¢alismamizda da, tiim bu nedenlerden dolay1 C18 kolonu kullanilda.

Altintas ve Usiimez (155), rezin icerikli materyallerde TEGDMA monomerinin
alikonma zamanimm1 3.44dk olarak Ol¢erken, Hamid ve Hume (137), fissir
sealantlarda TEGDMA monomerinin alikonma zamanini 2,05dk, Bis-GMA 'ninkini
ise 1,85dk olarak belirlemistir.

Karaarslan ve arkadaglar1 (156) yaptiklari bir arastirmada, monomerlerin
alikonma zamanlarinm1 Bis-GMA igin 4,14dk, TEGDMA i¢in 3,44dk, UDMA igin
3,82dk, Bis-EMA i¢in 3dk ve Bis-DMA igin 9,23dk olarak tespit edereken, Silikas
ve ark. (144), primer ve bonding ajanlarin icerisindeki TEGDMA ve UDMA

monomerlerinin alikonma zamanlarini sirasiyla 2,85dk ve 2,90dk olarak bulmustur.
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Bizim g¢aligmamizda monomerlerin alikonma zamanlar1 Bis-GMA i¢in 5,3dk,
UDMA igin 4,9dk ve TEGDMA i¢in 4,4dk olarak belirlendi.

HPLC cihazinda degerlendirelecek monomerlerin giivenilir bir sekilde analizi
icin belirli bir dalga boyu, akis hiz1 ve hareketli fazin saptanmasi1 amaciyla uygun
¢ozeltinin saglanmasi onemlidir. Soh ve ark. (105); hidrofobik 6zellige sahip Bis-
GMA monomerinin pik degerlerinin asetonitril ¢oziiclilerinde daha iyi ayristirildigin
bildirmistir. Bu degerler; arastirilan monomerlerin saptanmasi, 6l¢iilmesi ve analitik
bir sekilde degerlendirilmesi i¢in olduk¢a 6nem arz etmektedir.

Noda ve ark. (157); 205nm dalga boyunda, 0,20ml/dk akis hizinda ve mobil
fazda asetonitril kullanirken , Munksgaard ve ark. (6); 205nm dalga boyunda,
0,25ml/dk akis hizi ve mobil fazda etanol, Hamid ve Hume (137); 215nm dalga
boyunda, 1,6ml/dk akis hizinda ve mobil fazda metanol, Pulgar ve ark. (164); 280nm
dalga boyunda, 1ml/dk akis hizinda ve mobil fazda asetonitril, Altintas ve Usiimez
(155); 208nm dalga boyunda, Iml/dk akis hizinda ve mobil fazda asetonitril
kullanmistir. Karaarslan ve ark. (156) ise, Bis-GMA icin 205nm, Bis-EMA, Bis-
DMA, UDMA ve TEGDMA analizi i¢i 208nm dalga boyunu, 1ml/dk akis hizinda ve
mobil fazda asetonitril kullanmigtir.

Bizim ¢alismamizda da, 204nm dalga boyunda, 1ml/dk akis hizinda ve mobil
fazda asetonitril kullanildi.

Kompozit rezin materyallerden arttk monomer salinimi siirecinde; materyalin
tipi, monomer igerigi ve doygunluk orani, polimerizasyon derecesi, organik
¢Oziiciinlin kimyasal yapisi, numunenin kalinligi, ortam 1sis1, numude olusan oksijen
inhibisyon tabakasi, monomerin molekiil biiylikliigli ve kimyasal bilesimi gibi ¢ok
sayida faktor etkili olmaktadir. Materyalin yeterli seviyede polimerize olmasi,
yapilacak restorasyonun ¢oziiniirliigiinii, fiziksel 6zelliklerini ve biyouyumlulugunu
etkiler (135).

2006’da yaptig1 bir ¢alismada kompozit rezinlerden Bis-GMA, UDMA ve
TEGDMA monomerlerinin salinim miktarlarini arastiran Tuna, kullanilan 6rneklerin
caplarinin biiyiikliigli ile monomer saliniminin dogru orantili sekilde arttigim
bildirmistir (15).

Artik monomerlerin zaman igerisindeki salinim davranisina yonelik ¢ok sayida

arastirma yapilmistir. Bu ¢alismalardan birinde, rezin simanlardan monomer salinim
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zamanlarin1 10dk, 1 saat, 1, 3, 7, 14 ve 21. giin olarak belirleyen Altintas ve Usiimez,
salinan monomer miktarlar1 ve zaman dilimleri arasinda istatistiksel olarak anlamli
farkliliklar gozlemlemistir. TEGDMA, Bis-GMA ve UDMA’dan 6nemli miktarda
daha fazla salinim sergilerken, Bis-GMA ve UDMA arasinda istatistiksel olarak
anlamli fark bulunamamigtir. Toplam monomer miktarina bakildiginda 21. giin
sonundaki 6l¢iim degerlerinin en yliksek seviyede oldugu belirlenmistir (165).

Farkli fissiir ortiicli materyallerden 10dk, 1 saat, 1, 7 ve 14. giinde salinan artik
monomer miktarin1 inceleyen Botsali (166), 2008 yilinda yaptigr in-vitro bir
caligmada; fissiir Ortlici materyallerden tiim zaman periyotlarinda artik
monomerlerin (Bis-GMA, TEGDMA, HEMA) salindig1 ve salimim miktarlarinin
zamana bagli olarak azaldigimi goézlemlemistir. Arastirmanin sonucunda; en az
salinan monomerin Bis-GMA, en fazla salinan monomerin ise HEMA oldugu tespit
edilmistir.

Karaarslan ve arkadaslar1 (156), 2011°de yaptiklart calismada; LED 151k kaynagi
ile polimerize ettikleri bir posterior kompozit rezinden Bis-GMA, Bis-EMA, Bis-
DMA, UDMA ve TEGDMA monomerlerinin 4dk ve 24 saat sonrasindaki salinim
miktarlarini karsilagtirmistir. En az salinim yapan monomerin Bis-EMA, en fazla
salinim yapan monomerin TEGDMA oldugunu, Bis-GMA, Bis-DMA ve UDMA
salinimlart arasinda anlamli bir farkin bulunmadigini tespit etmislerdir. Monomer
salimimlar1 zaman periyotlarina gore kiyaslandiginda, 24 saatteki total monomer
salmmminin 4. dakikadaki salimimdan fazla oldugunu belirlemislerdir. Zaman
periyotlar1 arasinda yalnizca UDMA monomerinin salimim miktarinda istatiksel
olarak anlamh farklilik gozlemlenirken, diger artik monomerler arasinda anlamli
farklilik bulunmamastir.

Munksgaard ve arkadaslar1 (6), farkli kompozit rezinlerin igeriginde degisik
oranlarda bulunan TEGDMA monomerinin Bis-GMA monomerinden daha fazla
salinim yaptig1 sonucuna ulagsmislardir.

Gorgen (136) ise, 2014 yilinda yaptig1 ¢aligmada; ti¢ farkli renk kompomer
materyalinden polimerizasyon sonrasi 11 farkli zaman periyodunda HEMA, Bis-
GMA, TEGDMA, UDMA monomer salinimini kiyaslamis ve toplam salinim
miktarlarina bakildiginda gruplar arasindaki farkin istatistiksel olarak anlamli oldugu

ve en yiksek salimm degerine sahip monomerin Bis-GMA oldugu sonucuna
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varmistir. Monomer salinim hizi baglangicta daha fazla iken, ilerleyen donemde
azalmistir.

Polydorou ve arkadaglar1 (175), 2009’da yaptiklar1 c¢aligmalarinda; kimyasal
sertlesen, 1s1kla sertlesen ve dual-cure sertlesen 3 farkli kompozit rezin materyalini 1
giin ile 1 yil arasinda soliisyonlarda bekleterek monomer salinim miktarlarin
Olgmisglerdir. Diger iki polimerizasyon yontemine gore kimyasal sertlesen kompozit
rezinden en fazla Bis-GMA salinimi gerceklestigini ve bu monomerin en yiiksek
salinim degerine ilk 24 saatte ulastigini, 28. glinde salinim miktarinin azaldigim
rapor etmislerdir.

Sideridou ve Achilias’in (134) Bis-GMA, TEGDMA, UDMA ve Bis-EMA
monomerlerinin salinimlarin1 degerlendirdikleri bir ¢alismada; Bis-GMA’nin tim
monomerler arasinda en yiiksek salinim degerine sahip oldugu gézlenmistir.

Dort farkli kompozit rezin materyalden farkli zaman periyodlarinda salinan artik
monomer miktarini degerlendirdigimiz ¢alismamizda; Gorgen, Polydorou ve ark. ile
Sideridou ve Achilias’in arastirma bulgulartyla uyumlu olarak en ¢ok salinan
monomerin Bis-GMA, en az salinan monomerin ise TEGDMA oldugu goriildii. En
yiiksek Bis-GMA ve UDMA salinimi yapan materyalin TEGDMA monomeri
icermeyen Tetric EvoCeram oldugu, en yliksek TEGDMA salinim1 yapan materyalin
ise Clearfil Majesty Posterior oldugu tespit edildi.

Farkli Bulk fill kompozit rezinlerden monomer salinimini arastiran Cebe ve
arkadaslar1 (141), en yiikksek monomer saliniminin Tetric EvoCeram Bulk Fill
materyalinde gerceklestigini ve bu materyalin TEGDMA i¢ermedigini bildirmistir.

Tetric EvoCeram kompozit rezin materyalinin prepolimer icermesi ve igerisinde
TEGDMA bulunmamasi, ¢alismamizda bu materyalden yiiksek miktarda Bis-GMA
ve UDMA salinimi bulgusunu ag¢iklamaktadir.

Altintas ve Usiimez, Karaarslan ve ark. ile Munksgaard ve ark. arastirmalarmin
sonucunda en fazla salinim yapan monomerin TEGDMA oldugu bilgisi bizim
calismamizin bulgulariyla ortiismemektedir. Bu farkliligin secilen kompozit rezinin
tipi, doldurucu miktar1 ve igerigindeki monomerlerin hacimsel degiskenligiyle
aciklanabilecegi kanisindayiz.

Ak ve arkadaglar1 (138), 2 farkli kompozit rezin ve 2 farkli fissiir sealent

kullandiklar1 caligmalarinda; halojen 151k kaynagi kullanarak polimerize ettikleri
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orneklerden 1, 3 ve 7. giinlerde salinan Bis-GMA ve TEGDMA miktarlarlarinin
zamanla arttigini, fakat gruplar arasinda anlamli derecede farklilik olmadigini rapor
etmistir.

Moon ve arkadaglar1 (135), fissiir sealent kullanarak yaptiklar1 bir calismada; Bis-
GMA, UDMA, TEGDMA ve BPA monomerlerinin 1, 7, 14, 21 ve 28. giinlerdeki
salmim degerlerini incelemis ve ilk birka¢ giin i¢inde daha yiiksek miktarlarda
salinim gergeklestigini belirtmistir.

Sideridou ve arkadaslar1 (134), 2005°te yaptiklar1 calismada; 60sn polimerize
edilen bir kompozit rezin materyalden, Bis-GMA monomer saliniminin ilk 3 giin
boyunca siirekli arttigini, 30. gline kadar bu miktarda artis olmadigini belirterek,
bunun nedeninin rezin monomerin yiiksek capraz bag yogunlugu oldugu kanisina
varmigtir. TEGDMA monomerinin ise, genelde ilk 24 saat icinde salindigini, diger
monomerlere gore ¢ok daha diisiik miktarlarda olan bu salinimin yaklasik 3 giinde
tamamladigini bildirmislerdir. UDMA monomerinin, TEGDMA gibi ilk 24 saat
boyunca salindigini ve bu salinimin 30 giine kadar devam ettigini vurgulamislardir.

Danesh ve arkadaslar1 (168), 2012’de yaptiklar1 bir c¢alismada; UDMA
monomerinin salintm miktarinin zamanla artis gosterdigini fakat c¢alisma gruplari
arasinda istatistiksel olarak anlamli farklilik bulunmadigini rapor etmistir.

Bizim calismamizda da s6z konusu aragtirma bulgularina uyumlu olarak; 1, 15
ve 30. giinlerdeki total monomer salinim miktarlar1 arasinda anlamli farkliliklar
gozlendi. Bununla birlikte, tiim kompozit rezinlerde en yiiksek monomer salinim
degerine 15. giinde ulasilirken, 30. giinde salinim miktarlarinin en diisiik seviyede
oldugu belirlendi. Clearfil Majesty Posterior marka kompozit rezinden salinan Bis-
GMA monomerinin 1 ve 30. giin salimim degerleri arasinda istatistiksel olarak
anlaml bir farklilik bulunmazken, diger biitiin kompozitlerin Bis-GMA saliniminda
1, 15 ve 30. giinlerdeki salinim degerleri arasindaki farklilik istatistiksel olarak
anlamli bulundu. Filtek Ultimate Universal marka kompozit rezinden salinan
TEGDMA monomerinin 15. ve 30. giin degerleri arasinda, Clearfil Majesty Posterior
marka kompozit rezinden salinan TEGDMA monomerinin 1. ve 30. giin degerleri
arasinda istatistiksel olarak anlamli bir farklilik bulunmadi. Grandio marka kompozit
rezinden salinan TEGDMA monomerinin ise 1, 15 ve 30. giin degerleri arasindaki

farklilik istatistiksel olarak anlamli bulundu. En ¢cok TEGDMA saliniminin Clearfil
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Majesty Posterior kompozitinde ve 15. giinde olduguda belirlendi. UDMA
monomerinin Filtek Ultimate Universal ve Tetric EvoCeram marka kompozit
rezinlerden 1 ve 30. glin salilmim miktarlar1 arasinda, Clearfil Majesty Posterior
marka kompozit rezinden 15 ve 30. giin salinim miktarlar1 arasinda istatistiksel
olarak anlamli bir farklilik bulunmazken, diger biitin UDMA salinim degerleri
arasinda anlaml farklilik tespit edildi.

Polimerizasyon esnasinda, dimetakrilatlarin bazi kisimlar1 yogun capraz bagla
baglanirken, diger kisimlar1 gevsek ¢apraz bagla baglanmaktadir. Boylece, polimer
zincirleri veya mikroporlar arasinda sikismig halde bir miktar reaksiyona girmemis
monomer kalmaktadir. Reaksiyona girmemis monomerler ¢oziici igerisinde
¢Oziiniirken, polimer kiitleden ayrilmaktadir. Yapidaki bu sizinti, difilizyon
stirecinden kaynaklanmaktadir. Coziiclinlin matrikse niifuz ederek polimer zincirleri
arasindaki acgikligi genisletmesi sonucunda reaksiyona girmemis monomerler
dagilmaktadir (169, 170).

Ferracane adli arastirmaci (171); kompozit rezinlerden monomer saliniminin
doldurucu partikiil varligindan bagimsiz oldugu ve ¢oziiciiniin rezin matriksi
boyunca diflizyonuyla ilgili oldugu fikrini savunmaktadir.

Mikro gozeneklere hapsolmus olan monomerlerin, mikrojellerin i¢indeki
monomerlere oranla sizmaya kars1 daha hassas oldugu bildirilmistir. Dolayisiyla
reaksiyona girmemis monomerlerin sizintisi, sadece reaksiyona girmemis monomer
miktarindan degil, ayn1 zamanda rezinin morfolojisi ve monomerin rezin agindaki
dagilimindan da etkilenmektedir (169, 170).

Sideridou ve Achilias (134), rezinlerin salinim hizindaki degisikligi; sertlesme
stiresinin artmasiyla birlikte capraz baglanma oranmin artmasi ve regine aginin
morfolojisinin degismesiyle birlikte salinimin yavaslamasi seklinde agiklamislardir.
Bir rezinin ¢apraz baglanma yogunlugunun yiiksek olmasinin heterojeniteyi, mikro
gozeneklerin hacmini ve salinim siirecini arttirdigini ifade etmislerdir. Bis-
GMA/TEGDMA karisiminin (agirlikga %50/50 oranda) saf Bis-GMA’dan daha az
viskdz oldugu ve karisim halinde daha yliksek miktarda serbest monomerin
reaksiyona girdigi  bildirilmistir. Aymi arastirmada; karisim  igerisindeki
TEGDMA’nin yaklasik 3 giinde, Bis-GMA’ ’nin ise yaklasik 6 giinde salinimlarimi

tamamladiklarina sahit olunmustur. Bu sonug; hidroksil gruplari boyunca hidrojen
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baglar1 olusturma kabiliyetine sahip olan BisGMA’nin, daha kiigiikk ve esnek
yapidaki TEGDMA’dan daha uzun siirede ayristigini gostermektedir.

Kompozit rezin materyallerden monomer salinimini arastiran ¢alismalarin biiytik
cogunlugu oral kosullar1 taklit etmek tlizere, su igerisinde gerceklestirilmistir. Artik
monomer miktarinin genellikle hidrofobik 6zellige ve organik ¢oziiciiniin sisme
kapasitesine bagli oldugu belirtilmistir (111, 172).

%75’lik etanol-su c¢ozeltisinin Bis-GMA, TEGDMA, UDMA ve Bis-EMA
monomerlerinden olusan polimer agmi sisirme kabiliyetine sahip oldugu tespit
edilmistir. Bu monomerler her rezin igerisinde farkli miktarlarda olsa da, etanol-su
¢oOzeltisinin reaksiyona girmemis monomerlerin rezinden salinimini tesvik ettigi
goriilmiistiir. Bununla birlikte, degisik rezinlerden salinan monomer miktarinda
gozlemlenen farkliliklar, monomerin yapisal Ozellikleriyle aciklanabilir.
Monomerlerin yiiksek viskozite ve yiiksek cam gegis sicakligi degerine sahip olmasi
diisiik ¢ift bag doniisiim degeriyle sonu¢lanmaktadir (131, 134, 172).

Monomerlerin polimere degisim oranina doniisiim derecesi adi verilmektedir.
Monomer doniisiim derecesi, kompozit rezinin fiziksel oOzelliklerini etkilemesi
bakimindan 6nem arzetmektedir (172). Bis-GMA monomerinin ¢ift bag donilisiim
orani, diger monomerlerden daha diisiiktiir. Doniistim derecesinin diisiik olmasinin,
kompozit rezinlerde renk degisikligine, asinmaya, formaldehit ve metakrilik asit
salinimina neden oldugu bildirilmistir (173). Tikiiriikteki baz1 enzimlerin de, rezin
matriksteki metakrilik asidi serbestlestirdigi kabul edilmektedir (5). Rezin matriksten
uzaklastirilmas1 miimkiin olmayan artik monomer ve oligomerlerin sitotoksik etki
potansiyeline sahip olduklar1 belirtilmistir (31).

Kompozit rezinlerin igerisindeki epoksi rezinler ve monomerlerin canlt
dokularda biyolojik reaksiyona neden olabilecegi goriisiinden hareketle yapilan
bircok ¢alismada, kompozit rezinlerin yapisindaki monomerlerin sitotoksisite
seviyesinin sirastyla Bis-GMA > UDMA > TEGDMA seklinde oldugu ifade
edilmistir. Bu c¢alismalarda, UDMA’nin monomer doniisiim derecesinin
BisGMA’dan daha yiiksek oldugu gosterilmistir (35). Yiiksek monomer doniisiim
derecesi, UDMA iceren kompozit rezinlerin daha biyouyumlu olabilme potansiyeline
sahip oldugu goriisiinii kuvvetlendirmektedir.

Monomer salinim miktarminin sadece doniisiim derecesine bagli oldugunu iddia
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etmek oldukca giictiir. Diger bircok faktdriin de, salinim derecesini dnemli lgiide
etkiledigini sOyleyebiliriz. Doniisiim derecesi, yalnizca belirli bir rezin ig¢indeki
ayrigsma stlirecini karsilastirirken 6nem kazandigi kanaatindeyiz.

Monomerlerin toksik etkilerinin yagda ¢oziinebilmesiyle orantili olarak arttigini
iddia eden arastirmalar, Bis-GMA toksisitesinin HEMA, UDMA ve TEGDMA’ya
kiyasla daha yiiksek oldugunu bildirmistir. Diger monomerlere oranla yagda daha
kolay ¢oziinen Bis-GMA’nin, diisiik konsantrasyonlarin bile hiicre membraninda
degisime neden olarak toksik etki sergiledigi belirtilmistir (176).

Rezin monomerlerin fare fibroblastlarina toksik etkisini arastiran
Ratanasathien ve arkadaslar1 (94) ile insan fibroblastlarina etkisini arastiran Geurtsen
ve arkadaslari (177) monomerlerin molekiil agirliginin artmasmin toksisiteyi
arttirdigini belirterek, toksik etki siralamasini biiylikten kiiciige dogru;
Bis-GMA(512Da) > UDMA(471Da) > TEGDMA(286Da) > HEMA (130Da)
seklinde agiklamiglardir.

TEGDMA gibi agiz ortamina salinabilen diisiik molekiil agirligina sahip
lipofilik karakterli rezin monomerler ise, hiicre membranlarinda birikerek toksisiteye
yol agabilmektedir (87, 136, 153, 168).

Kompozit rezin materyallerin biyouyumlulugunu, sadece igerdigi artik
monomer miktarini tespit ederek agiklamak miimkiin degildir. Klinik ortami taklit
etmede yetersiz kalan in-vitro laboratuvar caligmalari, in-vivo kosullardaki monomer
salmim miktarin1 tam anlamiyla yansitmayabilir. Materyalin disin sert dokulariyla
temas edecek olmasi, polimerizasyon siireci, tiikiiriiglin kimyasal yapisi, ¢igneme
esnasinda restorasyonda olusacak stres ve benzeri faktorler artik monomer saliminda
onemli rol oynamaktadir. Tiim bu nedenlerden dolayi, kompozit rezinlerden salinan
arttk monomerlerin canli dokular iizerindeki biyolojik etkilerinin klinik ¢aligmalarla

da desteklenmesi gerektigi kanaatindeyiz.
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6. SONUC

1. Materyallerden tiim zaman periyotlarinda artik monomer salinimi gergeklestigi
belirlendi. Bu sonug; yeni iiretilecek kompozit rezin materyallerin piyasaya
stiriilmeden once, icerdigi monomerlerin lokal ve sistemik toksisite yoniinden
degerlendirilmesi gerektigini diisiindiirmektedir.

2. Tim kompozit rezinlerin total monomer salinim miktarlar1 arasinda zamana bagh
olarak anlamli farkliliklar gozlenirken, en yiiksek salinim degerlerine 15. giinde
ulasildi.

3. Monomer saliniminin 30. giinde bile devam ediyor olmasi, salinan monomerlerin
yumusak dokularca emilebilme veya tiikiirik yoluyla yutulabilme ihtimalini
kuvvetlendirmektedir.

4. Toplamda en fazla monomer salan materyalin TEGDMA icermeyen Tetric
EvoCeram oldugu, en az monomer salan materyalin ise Grandio oldugu belirlendi.

5. Grandio ve Clearfil Majesty Posterior materyallerinden en fazla salinan
monomerin Bis-GMA, en az salinan monomerin UDMA oldugu tespit edildi.

6. Filtek Ultimate Universal ve Tetric EvoCeram materyallerinden en fazla salinan
monomerin UDMA oldugu gozlendi.

7. Bis-GMA ve UDMA monomerlerinin en fazla salindigi materyalin, TEGDMA
icermeyen Tetric EvoCeram oldugu saptandi.

8. TEGDMA monomerinin en fazla salindig1 materyalin Clearfil Majesty Posterior,
en az salindig1 materyalin Filtek Ultimate Universal oldugu tespit edildi.

9. Kompozit rezinlerden arttk monomer saliniminin en 6nemli nedeni polimerizasyon
yetersizligi oldugundan, maksimum polimerizasyonu saglayacak tedbirlerin (uygun
151k kaynagmin sec¢imi, ilave polimerizasyon saglanmasi, vb.) alinmasinin
materyallerin biyouyumluluguna katki saglayacagi kanisindayiz.

10. Artik monomerlerin dentin tiibiilleri araciligiyla pulpaya zarar vermesini
engellemek iizere izolasyon saglayan materyallerin kullanilmasini, toksisite
endisesini azaltmak adma doldurucu igerigi arttirllmis kompozit rezinlerin
kullanilmasimi ve arastirmalarin in-vivo c¢aligmalarla desteklenmesini tavsiye

edebiliriz.
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