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Amagc: PMMA, protetik dis hekimliginde protez kaide materyali olarak yaygin kullaniimasina ragmen disiik mekanik ve fiziksel
ozellikler gibi dezavantajlara sahiptir. Bu galismanin amaci, mikrodalga enerijisi ile polimerize olan akrilik rezin igerisine agirlikca
% 1, 3 ve 5 oranlarinda Al,Os, SiO, ve TiO, nanopartikiilleri ilavesinin yiizey sertligi ve yiizey piirlizltGIigu gibi mekanik ve fiziksel
ozellikleri Gizerine etkisini degerlendirmektir.

Materyal ve Metod: Calismamizda Uretici firmanin onerileri dikkate alinarak, on farkli grup igin toplam yetmis akrilik rezin
ornek (65x10x3 mm) hazirlanmistir (n=7). Polisaj ve cilalama islemleri yapildiktan sonra ylzey purizlilik degerleri (Ra)
profilometre cihazi ile, ylizey sertligi dederleri ise Rockwell R testi ile 6lglilmistir. Elde edilen verilerin homojenitesi Kolmogorov-
Smirnov testi ile degerlendirildikten sonra iki yonlii varyans analizi ve Tukey HSD testleri kullanilmistir (a=0.05).

Bulgular: Yizey puriizlUligu degerleri agisindan, %1 oraninda nanopartikiil ilave edilen grubun purizlilik dederleri kontrol
grubuna oldukca yakin bulunurken (0.28-0.29), %3 ve %5 oraninda ilave yapilan gruplarin pirizliilik dederleri mikroorganizma
tutulumu igin kritik degerden (0.2 pm) cok yliksek (0.46-0.84) bulunmustur. Yiizey sertligi degerleri agisindan ise nanopartikdil
ilavesi sonucunda ylizey sertlik dederleri artarken en yiiksek dederler %5 oraninda ilave edilen gruplarda bulunmustur (p <
0.05).

Sonug: Bu calismanin sinirlar dahilinde, PMMA’a nanopartikil ilavesi ile mekanik 6zellikleri gelistirilebilir, ancak nanopartikiil
ilave yiizdesi arttikca (%3 ve %5) PMMA'nIn ylizey plrizlilik dederlerinin artmasi ideal doldurucu oraninin %31 oldugunu
gostermektedir.

Anahtar kelimeler: Polimetilmetakrilat, Nanopartikil, Yiizey pirizIiiligd, Yizey sertligi.

ABSTRACT

Purpose: PMMA has disadvantages such as low mechanical and physical properties although it is widely used as prosthetic
base material in prosthetic dentistry. The aim of this study is to evaluate the effects of adding Al,Os, SiO, and TiO, nanoparticles
in ratios of 1, 3 and 5 wt% to micro-waved acrylic resins on the mechanical and physical properties such as surface hardness
and surface roughness.

Material and Method: A total of seventy acrylic resin specimens (65x10x3 mm) were prepared in different ten groups
according to manufacturer’s instructions (n=7). After polishing surface roughness values were measured by profilometer, and
surface hardness values were measured by Rockwell R test. Homogeneity of the obtained data was assessed by Kolmogorov-
Smirnov test followed by Two-way ANOVA and Tukey HSD test (a=0.05).

Results: In terms of surface roughness values, the roughness of the groups added with 1% nanoparticle were very close to
control group (0.28-0.29), whereas roughness values of 3% and 5% addition groups were found to be very high (0.46-0.84)
from the critical value (0.2 pm) for microorganism involvement. In terms of surface hardness values, surface hardness values
were increased as a result of nanoparticle addition, whereas the highest values were foud in 5% addition groups (p < 0.05).
Conclusion: Within the limitations of this study, the mechanical properties can be improved with the addition of nanoparticles
to PMMA, but the increase in the surface roughness values of PMMA with increasing nanoparticle addition ratio (3% and 5%)
suggests that the ideal filler ratio is 1%.
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GIRIS

PMMA; distk maliyeti, biyouyumlulugu, uygu-
lama kolayldi, adiz ortaminda stabil olmasi ve kabul
edilebilir estetik 6zelliklerinden dolay1 siklikla protez
kaidesi yapiminda kullaniimaktadir. Ancak malzemenin
diisiik mekanik ve fiziksel 6zelliklere sahip olmasindan
dolay! kirk olusmasi veya deforme olmasi en biyik
dezavantajidir.!

Dis hekimliginde kullanilan protez kaide rezin-
leri, 1s1, kimyasal, enjeksiyon, goriinir i1sin ve mikro-
dalga enerijisi ile polimerize edilebilmektedir.? PMMA-
nin mikrodalga enerijisi ile polimerizasyonu; popiilerligi
gittikce artan, 1si ile polimerizasyon teknigine kiyasla
cok kisa siirede polimerizasyon isleminin gergeklestidi,
rezinin ylizeyindeki ve derinlerindeki kisimlarinin ho-
mojen bir bigimde isitildidi ve sicakhdin hizl bir sekilde
artis gosterdigi bir ydntemdir.>

Dental materyaller parlak ve piiriizsiiz bir ylze-
ye sahip olmalidir ve adiz ortaminda uzun siire plriiz-
stzliginl koruyabilmelidir. Plrtizsliz ylzeyler estetik
gorinim{ sadlamanin yaninda lekelenmeye neden
olan film tabakanin yerlesmesini ve plak retansiyo-
nunun olusmasini da engellerler.* Plak retansiyonu
olabilmesi icin ylizeyin piriizliliginin 0.2 pm’den
daha biiyiik olmalidir.”> Materyallerin yiizey piiriizltlugi
Olgiimiinde taramali elektron mikroskobu (SEM), me-
kanik yiizey profili analizi (profilometre), atomik kuvvet
mikroskobu (AFM), (¢ boyutlu ylizey pirizlGlugini ol-
cen profilometre gibi farkl teknikler kullaniimaktadir.*

Yizey sertlijinde ise materyalin ylizeyinde
delici bir ugla ve belirlenmig bir kuvvetle bir gentik
olusturulur ve gentigin boyutlarinin dlglilmesiyle sertlik
degeri hesaplanir.’ En sk kullanilan yiizey sertligi
Olgme yontemleri; Barcol, Brinell, Rockwell, Shore A,
Vickers ve Knoop'dur.” Bu testlerin birbirinden farki,
gentik olusturan ucun farkll gekillerde olmasi ve
sertligin hesaplama yéntemleridir.! Rockwell metodu;
uygulama kolayldi, diger metodlara nazaran daha seri
sonuglar alinabilme 6zelligi ve bu metodla test yapan
sertlik 6lgme cihazlarinin optik 6lgiim gerektiren me-
todlarina (Brinell, Vickers) nazaran daha ucuz olmasi
nedeniyle pratikte en gok kullanilan sertlik 6lgme me-
todlarindan biridir. Daha ¢ok yumusak sertlikteki
metaller ve plastiklerin  sertliklerinin  dlgimiinde
kullanilmaktadir.®®

Son vyillarda teknolojideki gelismelere paralel
olarak akrilik rezinlerin mekanik dzelliklerini, carpma ve
yorulmaya karsi direncini arttirmaya yonelik cesitli
yontemler gelistirilmistir. PMMA’ya alternatif yeni bir
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malzeme gelistirmek ve PMMA’'nin kimyasal yapisini
modifiye etmenin yanisira metal, metal oksit
tanecikleri, karbon, aramid, cam ve polietilen gibi
fiberler cesitli giiclendirici materyaller kullanilmistir.*®
Ozellikle son yillarda nanoteknoloji  alanindaki
gelismelerle beraber PMMA'nin igerisine nanopartikul
boyutunda metal, metal oksit gibi gesitli materyallerin
ilavesiyle mekanik, fiziksel, kimyasal ve biyolojik
ozelliklerinin gelistirilmesi amacglanmaktadir.!!

Nanopartikdllerin bircok tipi olmasina ragmen
literatiirde daha cok aliiminyum oksit (Al,03), zirkon-
yum oksit (ZrO,), titanyum oksit (TiO,) ve demir oksit
(Fe,05) gibi metal oksit nanopartikiiller, silikon dioksit
(Si0,) ve hidroksi apatit (HA) gibi mineraller ve giimus
(Ag), platin (Pt) ve palladyum (Pd) gibi soymetaller
kullaniimistir.}>3 Ancak klinisyenlerin tizerine odaklan-
dig efektif bir ydntem (izerinde karar kilinamamistir.

Bu /n vitro galismanin amaci, mikrodalga
enerjisi ile polimerize olan akrilik rezin tipi igerisine
agirlikca %1, 3 ve 5 oranlarinda Al,05, SiO, ve TiO,
nanopartikdlleri ilavesinin ylizey sertligi (Rockwell R)
gibi mekanik o6zellik ve yilizey purizltlugi gibi fiziksel
Ozellik Gzerine etkilerini arastirmaktir. Calismanin sifir
hipotezi, farkli oranlarda nanopartikil ilavesi sonucu
mikrodalga enerjisi ile polimerize olan akrilik rezin
orneklerin yizey sertlk ve ylizey pUrizltliga
dederlerinin degismemesidir.

MATERYAL VE METOD

Yapilan gii¢ analizi sonrasinda gtlic dederi 0.85
alinarak yapilan 6rneklem genigligi analizinde her bir
grupta alinmasi gereken 6rneklem sayisi 7 adet olarak
bulunmustur. Standart boyutlardaki 6rneklerin hazir-
lanmasi igin ISO 1567 standardina uygun olarak
65x10x3 mm boyutlarinda dikdértgenler prizmasi sek-
linde gekillendirilmis mum kaliplar (Cavex Set Up
Regular, Cavex Holland BV, Haarlem, Hollanda) kulla-
nilmistir. Nanopartikdl ilavesi yapilmayan kontrol grubu
igin gerekli olan toz ve likit 1/10000 gr hassasiyetteki
terazi ile hesaplanmistir. Nanopartikil ilavesi yapilacak
gruplar igin ise, akrilik tozunun adirlikca %1, %3 ve
%>5 oraninda Al,O3 nanopartikiill (% 99.5 saflik orani,
18 nm partikiil boyutu, 140 m?/g spesifik yiizey alani
ve 3.9 g/cm® yogunluga sahip beyaz renkli, Nanografi,
Ankara, Tirkiye), SiO, nanopartikilli (% 99.5 saflik
orani, 15 nm partikiil boyutu, 150-550 m?%/g spesifik
yiizey alani ve 2.2 g/cm? yogunluga sahip beyaz renkli,
Nanografi, Ankara, Tirkiye) ve TiO, nanopartikili (%
99.5 saflik orani, 13 nm partikiil boyutu, 60 m?/g



spesifik yiizey alani ve 4.1 g/cm® yodunluga sahip
beyaz renkli, Nanografi, Ankara, Tirkiye) yine ayni
terazi ile hesaplanmistir.

Adirlikca farkli oranlarda nanopartikdillerin akri-
lik icerisinde homojen daditma islemi bilyeli degirmen-
de (Fritsch Pulverisette-5, Idar-Oberstein, Almanya)
oda sicakliginda kuru olarak 400 dev/dak. donme hi-
zinda iki saat kanstirilarak yapilmistir. Karistirma isle-
minde 7 mm capinda celik bilyeler kullanilmistir (Sekil

1).

Disk
Numune

Kumsu

Celik bilye

Sekil 1. Karistirma isleminin sematik gdsterimi

Mum 6rnekler mikrodalga enerjisiyle polime-
rizasyona uygun yapida fiberle glglendirilmis &zel
plastik muflalara (FRP Flask, GC Industrial Corp,
Tokyo, Japonya) yerlestirilmistir. Mufla, 2450 MHz
mikrodalga salinimh ve 500 W giice sahip, mutfak tipi
mikrodalga firinin (Argelik Intellowave MD554, Boiu,
Turkiye) icine yerlestirilip 500 Wta 1 dakika boyunca
mikrodalga isisina maruz birakilmigtir. Mikrodalga poli-
merizasyonu igin Uretilmis olan Acron MC (Microwazve
Curing Denture Base Resin, GC Dental, Tokyo,
Japonya) dretici firma onerileri dogrultusunda toz/likit
orani 100 gr /43 ml olacak sekilde karistirilarak Uretici
firma Onerileri dogrultusunda 3 dakika 500 W'ta
mikrodalga 1simasina tabi tutulmuslardir. Muflalar 30
dakika oda isisinda sogumaya birakildiktan sonra tam
sodutma icin akan soduk su altinda da yaklasik 20
dakika bekletilmiglerdir. Elde edilen 6rneklerin bitirme
islemleri ayni klinisyen tarafindan 200, 400 ve 600
grenli zimpara kaditlan (Waterproof silikon carbide
paper, English Abrasives Ltd., Londra, Ingiltere)
kullanilarak ortalama 5 dakika boyunca su sogutmasi
ile gercgeklestirilmistir. Elde edilen gruplardan birer
ornek Sekil 2'de gosterilmistir.

Yiizey purtzliligu olglimleri Konya KOSGEP
Laboratuari’na ait olan Mitutoyo Surftest SJ 201P
(Mitutoyo Corporation, Tokyo, Japonya) profilometre
cihazi ile yapilmistir (Sekil 3). Calismamizda &lgim
uzunlugu 5.5 mm, n=5, cut off dederi ise 0.25 mm
olarak olarak ayarlanmistir. Her 6rnegin ortalama yu-
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zey plrizIilaga degeri (Ra), 3 farkh bolgeden kayit
alinarak hesaplanmistir.
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Sekil 3. Yiizey pirtzlilugi olgiminin yapihisi

‘ N

Sekil 4. Yiizey sertlik testinin yapilisi

Sertlik deneyleri Selcuk Universitesi Miihendislik
Fakiltesi Metalurji ve Malzeme Mihendisligi Anabilim
Dali Laboratuvar’nda DIGIROCK-RBOV (Bulut Makina,
Istanbul, Tiirkiye) sertlik dlgiim cihazi ile yapilmistir
(Sekil 4). Rockwell-R sertlik 6lgiim ydntemi (d=1/2"
bilya capi; uygulanan ylik=60 kg) ile yapilan bu testte,
her ornekten 3‘er Olclim vyapilarak ortalama deger
hesaplanmistir.

Calismada elde edilen bulgular dederlendiri-
lirken, istatistiksel analizler igin IBM SPSS 22.0
istatistik paket programi kullaniimistir. Calisma verileri-
nin homojenitesi Kolmogorov-Smirnov testi ile deger-
lendirilmistir. Gruplar arasi ortalamalarin karsilagtiril-
masinda iki yonli varyans analizi (ANOVA) testi



kullaniimig, anlamh bulunan ortalama farkliliklarinin
tespitinde c¢oklu karsilastirma Tukey HSD testinden
yararlanilmistir (p = 0.05).

BULGULAR

Calisma gruplarina ait yilizey sertligi ve yiizey
plriizliligu degerleri Tablo 1 ve Tablo 2'de gosteril-
mistir. En ytksek pirizltlik degerleri %5 oraninda
Al,0s3, SiO, ve TiO, nanopartikiili ilave edilen gruplar-
da olcllirken; en distk pirizitlik degerleri kontrol
grubunda O6lgulmustir (p < 0.05). Yizey purizltlik
degerleri nanopartikiil tipinden etkilenmemis ve nano-
partikil ylizdesi ile dogru orantili bir artis gorilmistiir.

Yizey sertlik dederlerine iliskin en yiksek deger-
ler %3 ve %5 oranlarinda nanopartikl ilavesi yapilan
gruplarda gorilirken, en diisiik dederler kontrol gru-
bunda gorilmistir (p < 0.05). %3 ve %5 gruplarn
ara- sinda anlamli bir farklilk bulunamamistir (p >
0.05). Ylzey sertlik degerleri nanopartikiil tipinden
etkilen- memistir.

Tablo 1. Akrilik rezin 6rnekler icin ylzey puriizlUligu degerleri
(um)

Gruplar Minimum |Maksimum | Ortalama Standart
Sapma

Kontrol 0,1 0,22 0,16 ¢ 0,06
%1 AlL,Os 0,2 0,38 0,29 ¢ 0,09
%3 Al,Os 0,42 0,56 0,49° 0,05
%5 Al,03 0,7 0,84 0,78 ° 0,07
%1 SiO, 0,21 0,35 0,28 ¢ 0,08
%3 SiO, 0,5 0,63 0,58° 0,06
%5 SiO, 0,7 0,84 0,75° 0,07
%1 TiO, 0,19 0,37 0,28 © 0,05
%3 TiO, 0,39 0,55 0,46° 0,09
%5 TiO, 0,7 0,82 0,74° 0,09

Tablo 2. Akrilik rezin érnekler igin ylizey sertligi degerleri
(Rockwell R)

Gruplar Minimum | Maksimum | Ortalama Standart
Sapma
Kontrol 118,8 120,1 119,48 © 0,56
%1 ALO; 119,7 122,7 120,76 ° 0,75
%3 Al,O3 120,2 122,9 121,372 0,72
%S5 AlL,O3 120,5 123,6 121,84° 1,3
%1 Si0, 118,9 122,5 120,51° 0,88
%3 Si0; 119,9 122,3 121,237 1
%5 SiO, 120,7 123,4 121,87 ° 0,64
%1 TiO, 118,2 122,3 120,37 ° 1,62
%3 TiO, 119,8 122,8 121,072 0,89
%S5 TiO, 120 122,4 121,38 ° 0,92
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TARTISMA

Elde edilen analiz sonuglarina gére; nanopar-
tikdl ilavesi sonucunda yiizey sertligi ve yizey piriiz-
1Gligh degerlerinde artis gorilmuistir. Bu dogrultuda
galismanin hipotezi red edilmistir.

Nanoteknoloji alanindaki gelismelerle birlikte
¢ok daha kiigliik boyutlarda doldurucular (<100 nm)
kullanilimaya baslanmistir.'*  Materyalin  yiizeyinin
nanometre boyutunda olmasi ona kendine has
Ozellikler kazandirmaktadir. Hacmine gére cok genis
ylizey alanina sahip olmalari malzemede yeni mekanik,
kimyasal, elektriksel, optik, magnetik, elektro-optik ve
magneto-optik zellikler olusmaktadir.!>16

Polimer kompozitlerin mekanik 6zelliklerinin
gelistiriimesinde doldurucu partikdlin sekli, blyukliga,
polimer matriks igindeki dagilimi ve matrikse baglantisi
¢ok 6nemli paya sahiptir. Metal oksitlerin boyutlari
uygun Kkaristirma igin kiiciik olmalidir.}” Bu calismada
da ortalama 121.2 pm’lik akrilik tozlarinin igerisine 15
nm’lik metal oksit (Al,O3 ve TiO,) ve mineral (SiO,)
partikilleri karnstinlmistir. Boylece partikdller polimer
partikiilleri arasindaki catlaklarn doldurarak heterojen
bir karigim olusmasini ve polimer zincir pargalarinin
hareket etmesini onlemektedir. Ayrica partikullerin
rezin igerisinde gomilmesini saglayacak sekilde doldu-
rucu ylzdesi de disik olmalidir. Disik dansiteye
sahip olmalar da akrilik rezin hafif adirliklarinin
korunmasina sebep olmaktadir.®

Dental materyallerin ylzey purizlGluga, litera-
tirde siklikla arastinlmis ve materyallerin serbest yi-
zey enerjisini etkiledigi gdsterilmistir.® Bu da; piiriizlii
ylizeylerin yiiksek serbest ylizey enerijisi ve mikrobiyal
plak olusumuna yol acti§i anlamina gelmektedir.?
Yiizey purizltligl 6zellikle protezle iliskili stomatitisin
patogenezinde dnem tasiyan Candida albicans'n yapis-
masi ve tutunmasini uyarir, bu da materyale komsu
adiz dokularinda ciriik, gingival ve periodontal hasta-
liklar ve protezle artmis stomatitisin goriilme siklidinda
artisa neden olabilir. %

Literatiirde mikrodalga enerjisi ile polimerize
olan akrilik rezinlerle ilgili cok fazla calisma olmamakla
beraber galismalarin ¢ogu isi ile polimerize olan akrilik
rezinlerle ilgilidir.

Akkus ve ark.? ve Ismail ve Jasim®, isi ile
polimerize olan akrilik rezin igerisine karigtirarak ylzey
plriizIligind incelemiglerdir ve nanopartikil ilavesi
sonucu anlamli bir farklilik gérmemislerdir. Buna karsin
Vojdani ve ark.?* ve Safi®® da ylizey piiriizliliginde ar-
tis gbzlemlemiglerdir. Bizim calismamizda da bu galig-



malara benzer sekilde, ylizey purizltligl dederleri
nanopartikdl ilavesi ile artmis ve en yiksek dederler
%5 oraninda nanopartikiil ilave edilen gruplarda
gorilmistdr.

Yiizey sertliginin artmasi rezin materyalin daha
yliksek aginma direncine sahip olmasini saglamaktadir.
Ozellikle okliizal splint uygulamalan gibi dental uygula-
malarda 6nemli olmaktadir. Nanopartikil ilavesi ile
sertligin artmasi, yiiksek dayanikliiga sahip akrilik re-
zinler yerine geleneksel akrilik rezinlerin kullaniimasina
yol acmakta bu durumda %60-70'e varan daha diistik
maliyet anlamina gelebilir.?2

Akkus ve ark.?? ve Mc Nally ve ark.?, nanopar-
tikdl ilavesi ile akrilik rezinin yiizey sertliginde istatis-
tiksel olarak bir farkliik gérmezken; baz arastirma-
clar, %1'den daha yiiksek oranlarda nanopartikdl
ilavesi sonrasinda yilizey sertlijinde istatistiksel olarak
anlamli bir artig gérmiiglerdir,32427:28

Literatlirde mikrodalga enerijisi ile polimerize
olan akrilikle yapilan tek calismada ise Silva ve ark.?,
mikrodalga enerijisi ile polimerize olan akrilik rezine
silikon dioksit (SiO,) nanopartikilini %0.1, 0.5, 1 ve
5 oranlarinda ilave ederek ylizey sertligini degerlen-
dirdikleri galismada sertlik degerleri azalmistir.

Bu calismada da yiizey sertligi dederleri nano-
partikil ilavesi ile artmis ve en yiiksek dederler %5
oraninda  nanopartikiil ilave edilen gruplarda
gorilmagtir.

Adiz icinde kullanilan malzemelerin renklerinin
estetik olarak kabul edilebilir diizeyde olmasi gerek-
mektedir. Nanopartikil ilave edilen akrilik rezinlerin de
renk olarak kabul edilebilir dizeyde olmasi gerekmek-
tedir.>® Shirkavand ve Moslehifard® ve Ghahremani ve
ark.¥, TiO, nanopartikiilii ilavesinden sonra akrilik
rezini renk pigmentleri ile modifiye etmislerdir.

Bu calismada da 6zellikle %5 oraninda TiO,
nanopartikuli ilave edilen 6rneklerin renklerinde
opaklagsma tespit edilmistir. Bunun 6niine gegmek igin
yeni yapilacak calismalarda renk pigmentlerinin
kullanimi s6z konusu olabilir.

SONUC

Yapilan galismanin sonuglarina gére; nanopar-
tikal ilavesi sonucu bir yandan akrilik rezinlerin
mekanik Ozelliklerinden yilzey sertlidi gelisirken, bir
yandan da partikil ilavesinin olumsuz sonuglarindan
sayllabilecek ylizey plrizliliginde artis goriilmistir.
Bu ylzden hem ylizey sertligini arttiran hem de ylizey
plriizlilugini esik dederin cok fazla Uzerine cikar-
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mayan oranlarda nanopartikiil ilavesi dnerilmektedir.
Klinigi daha iyi taklit etmesi agisindan /in vivo calisma-
larin sonuglarinin da degerlendirilmesi gerekmektedir.

NOT: Calismada herhangi bir yazar, kurum ya da kurulus
ile cikar catismasi icerisinde bulunmamaktadir. Makale
daha énce hicbir yerde yayinlanmamis ve yayinlanmak
lizere islem gormemektedir
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