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Ozgiin arastirma makalesi

Yeni bir kompozit restoratif materyalin mikrosertlik ve
Bis-GMA salimi yoniinden degerlendirilmesi

Zeliha Gonca Bek Kiirklii(/»),"™ Ceren Kalkan Deveci?

'Restoratif Dis Tedavisi Anabilim Dali, 2Pedodonti Anabilim
Dali, Dis Hekimligi Fakdiltesi, Cukurova Universitesi, Adana,
Tiirkiye

Ozer

AmAc: Bu calismanin amaci posterior restorasyon icin
uiretilen yeni mikrohibrit bir kompozitin mikrosertlik, do-
niisiim derecesi ve Bis-GMA salimini sik¢a kullanilan mik-
rohibrit bir kompozit materyal ile kargilagtirmaktir.

GEREC VE YONTEM: Bu calismada mikrohibrit doldurucu ice-
rikli yeni tiretilmis (NOVA Compo-HS, Imicryl, Konya, Tiir-
kiye) ve piyasada bulunan mikrohibrit doldurucu iceren
baska bir kompozit rezin materyeli (Filtek Z-250, 3M ESPE,
St. Paul, MN, ABD) kullanildi. Her bir materyalden silindir
seklinde (2x2x2 mm boyutlarinda) 20’ser 6rnek hazirlandi.
Her materyal icin hazirlanan 20 6rnekten 10 adetinde sali-
nan Bis-GMA miktari yliksek performansl sivi kromatog-
rafisi (HPLC) (Shimadzu, Model SPD 20A, Shimadzu Cor-
poration, Kyoto, Japonya) ile analiz edildi. Her materyal
icin geri kalan diger 10 6rnegin Vickers yiizey mikrosert-
lik dereceleri élciuildii ve polimerizasyon derinligi Vickers
sertlik orani hesaplanarak degerlendirildi. istatistiksel
analizler bagimsiz gruplar t-testi ile yapildi.

BuLGuLAR: NOVA Compo-HS ve Filtek Z250 arasinda iist
ve alt yiizeylerde kaydedilen sertlik degerlerinde istatis-
tiksel bir fark oldugu goriildii (p<0.001). NOVA Compo-HS
ve Filtek Z250 kompozitlerine ait Bis-GMA salim miktar
ortalama 1.28 mg/L ve 0.78 mg/L idi. Gruplar arasinda is-
tatistiksel olarak fark vardi (p<0.001).

Sonug: Mikro dolduruculu yeni kompozit rezin materyal
olan NOVA Compo-HS, mekanik 6zellikleri (ylizey mikro-
sertlik dereceleri ve alt/iist yiizeyin Vickers mikrosertlik
orani) bakimindan diger mikro dolduruculu kompozit ka-
dar yeterli bulunmadi. NOVA Compo-HS kompozitten sa-
linan Bis-GMA monomer miktari, Filtek Z250’ye gore daha
fazlaydi.

ANAHTAR KELIMELER: Bis-GMA; HPLC; kompozit dental
rezin; saglamlik testleri
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Giris

Metakrilat bazli rezinler ve rezin kompozitler dis hekimli-
ginde fissur 6rtlicl, adeziv, rezin siman ve dolgu malze-
mesi gibi pek ¢cok amag i¢in yaygin olarak kullanilirlar.
Bu materyallerde sertlesme, metakrilat monomerlerinin
polimerlere déntusmesiyle meydana gelir.

Monomerlerin polimere dénisimld her zaman
tamamlanamaz. Yapilan deneyler, %25-50 oranin-
da metakrilat monomer cift baginin saglam kaldigini
gostermistir.'2 Sivilar bu arttk monomerleri restoras-
yondan pulpa veya agiz bosluguna dogru sizebilir.
Kompozit rezinin eksik polimerizasyonu ve monomer-
lerin stzllmesi, restorasyonun mekanik 6zelliklerini
azaltmakla kalmaz, ayni zamanda malzemenin biyolo-
jik uyumlulugunu da olumsuz yénde etkileyebilir.>

Dental rezinlerin hazirlanmasinda en yaygin olarak
kullanilan monomerler, bisfenol A glikol dimetakrilat
(Bis-GMA), trietilen glikol dimetakrilat (TEGDMA), Ure-
tan dimetakrilattir (UDMA). Genellikle bu monomerlerin
karisimlari kullanilir. Monomerlerin se¢imi, kompozit
rezinlerin reaktivitesini, viskozitesini ve polimerizasyon
blzulmesini, mekanik 6zelliklerini, su emilimini gucli
bir sekilde etkiler.” Bis-GMA kompozit rezine viskdzite
veren bir monomerdir. Her (i¢ monomer de sitotoksisite
sergilemesine ragmen, Bis-GMA'nin subtoksik konsan-
trasyonlarda mutajenik etkileri olabilecegi ortaya konul-
mustur.'®

Bir kompozit restorasyonun tabaninda reaksiyo-
na girmemis monomerler veya zayif polimerize olmus
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Tablo 1. Calismada kullanilan restoratif materyaller

Restoratif materyal Uretici firma  Matriks Doldurucu Doldurucu %v Tipi
NOVA Compo-HS Imicryl, Konya, Bis-GMA, Dimetakrilat ~ Baryum %59-60 Mikrohibrit
Turkiye ULS Camlari,
Yiterbium
triflorid,
Prepolimer
Filtek Z-250 3M ESPE, Bis-GMA, Zirkon ve Silika %60 Mikrohibrit
St. Paul, MN, Bis-EMA, parcalari
ABD UDMA,
TAGDMA
rezinin varhgi, rezinin mekanik &zelliklerini zayiflatir. GEREC VE YONTEM

Kompozit rezinlerin mekanik 6zellikleri de rezin mat-
riksinin donlsim derecesine baghdir. Artan sertlik ve
artan dénlsim derecesi arasinda pozitif bir iliski oldugu
gosterilmigtir.™

Yuzey sertligi, restoratif materyalleri karsilagtirmak
icin kullanilan en énemli 6zelliklerden biridir ve defor-
masyon veya kiriimalara diren¢ olarak tanimlanir.'s'”
Restorasyonun yuzey mikrosertligi, ¢zellikle ¢igneme
kuvveti tagiyan alanlarla karsi kargiya kaldiklarinda,
daima dikkate alinmasi gereken bir 6zelliktir.

Polimerizasyon derinligini tanimlamak icin alt/Ust
sertlik oranini hesaplamak ve bu orana bir deger ver-
mek yaygindir. Alt ylzeyi yeterince polimerize olarak
kabul etmek icin, genellikle 0.80 ve 0.85 degerleri kul-
laniimistir.'®

Bu ¢calismanin amaci posterior restorasyon igin tre-
tilen yeni mikrohibrit bir kompozitin sertlik, déntsim
derecesi ve Bis-GMA salimini su an piyasada sikca
kullanilan mikrohibrit bir kompozit materyallerle kargi-
lastirmaktir. Bu ¢calismanin sifir hipotezleri sirasiyla iki
mikrohibrit kompozitin mekanik 6zelliklerinin (Vickers
yuzey mikrosertlik dereceleri ve alt ylzeyin/Ust ylzeyin
Vickers mikrosertlik orani) ve Bis-GMA salimi yénin-
den benzer olmasidir.

Tablo 2. Normallik testi istatistik sonuglari

Bu calismada mikrohibrit doldurucu igerigine sahip yeni
uretilmis bir kompozit rezin materyali (NOVA Compo-
HS, Imicryl, Konya, Turkiye) ve bu Uriinl karsilastirmak
icin piyasada bulunan mikrohibrit doldurucu iceren bas-
ka bir kompozit rezin materyali (Filtek Z-250, 3M ESPE,
St. Paul, MN, ABD) kullanildi (n=20) (Tablo 1). Kompo-
zit rezin materyaller, iki cam plaka arasina 2x2x2 mm
boyutlarinda standart bir teflon kalip igine yerlestirilerek
hazirlandi ve bir LED 1s1k kaynag (Elipar Freelight, 3M
ESPE) ile 20 sn polimerize edildi.

Bis-GMA salimi deneyi

Polimerizasyondan hemen sonra Filtek Z250 (n=10) ve
NOVA Compo-HS (n=10) érnekleri hacimce %70 eta-
nol igeren 5 ml cam tiipler iginde 24 saat bekletildi. Or-
neklerden salinan Bis-GMA miktari yUksek performans-
Ii sivi kromatografisi (HPLC) (Shimadzu, Model SPD
20A, Shimadzu Corporation, Kyoto, Japonya) ile analiz
edildi. Tespit, 205 nm dalga boyunda gerceklestirildi.
Sabit faz, 25 °C'de termostath 5 mm partiktl biyUkli-
glne sahip bir C18 LiChrospher 100 analitik kolondu
(250x4 mm). Mobil faz, 1.5 mL dakika akis hizinda %50
asetonitril izokratik bir ¢ézeltisidir. Enjeksiyon hacmi 20
prdir. Artitk monomerlerin analizi i¢in, Bis-GMA'nin re-
ferans standartlari (CAS No. 261548, Sigma-Aldrich

Ozellik Kompozit rezin Carpiklik Basiklik Shapiro-Wilk-W Testi
istatistik Sd Onemlilik

Bis-GMA NOVA Compo-HS -0.772 2.846 0.907 10 0.261
Filtek Z-250 1.349 2.684 0.898 10 0.207

Ust yiizey sertlik NOVA Compo-HS -0.644 0.665 0.961 10 0.793
Filtek Z-250 0.453 -0.871 0.931 10 0.552

Alt yiizey sertlik NOVA 0.003 -1.419 0.913 10 0.299
Filtek Z-250 -0.522 -1.079 0.926 10 0.406

Sertlik orani NOVA Compo-HS -0.188 -1.02 0.938 10 0.534
Filtek Z-250 0.957 2.301 0.930 10 0.450

Sd: Serbestlik derecesi

© 2020 Bek Kurkli ve Kalkan Deveci

Acta Odontol Turc 2020;37(1):18-23



20

Yeni bir kompozit restoratif materyal

Tablo 3. Kompozit rezinlerin yiizey sertligi ile ilgili tanimlayici istatistikler ve karsilastirma testi sonuglari

Ozellik Kompozitrezin N  Ortalama SS Medyan Bagimsiz grup Onemlilik
(Min, Maks) t-istatistigi
Ustyiizey =~ NOVA Compo-HS 10 28.19 1.31 2813 t = -23.069 p < 0.001
sertlik (25.57, 30.07)
Filtek Z-250 10  60.17 418  59.35
(54.97, 67.20)
Altyiizey =~ NOVA Compo-HS 10 16.59 232 16.35 t=-31.887 p < 0.001
sertlik (13.50, 19.63)
Filtek Z-250 10 55.82 312  56.39
(50.63, 59.45)
Sertlik orani  NOVA Compo-HS 10 0.59 0.086 0.57 t=11.064 p < 0.001
(0.45, 0.70)
Filtek Z-250 10 0.92 0.051 0.91
(0.86, 1.03)
*SS: Standart sapma, Min: minimum, Maks: maksimum
Chemical Co., St.Louis, MO, ABD) satin alindi ve stok ~
cozeltiler uygun kantitatif seyreltmeyle hazirlandi. 20 M Ustyizey M Altylzey
numunenin her birinden Bis-GMA'nin salimi, ortalama p<0.001
(SD) mg /mL olarak ifade edildi. 60.0. : L_pRON
Polimerizasyon derinligi ve mikrosertlik deneyi _
Polimerizasyondan sonra Filtek Z250 (n=10) ve NOVA E
Compo-HS (n=10) 6érnekleri 37 °C'de ve %100 nemde T
tam karanlikta 24 saat saklandi. Her bir érnegin Vic- £ 40.0.
kers sertlik degerlerini (VHN) dlgmek icin, 100 mN yiik ':_:'
10 saniye sire ile uygulandi. Ornek yiizeyinden 3 fark- i
Il noktadan 6lcim yapildi ve bu degerlerin ortalamasi E
alindi (Buehler MMT 3 dijital mikrosertlik cihazi, Lake ‘% 20.0.
Bluff, IL, ABD). Numunelerin sertlik ve sertlik orani, o '
asagidaki formil kullanilarak hesaplandi: [~
Sertlik orani = Alt ytizeyin Vickers sertik degeri / Ust
ylizeyin Vickers sertlik degeri 0.0
] Nova Compo-HS Filtek Z-250
Istatistiksel analiz Kompozit

Shapiro-Wilk-W testi ile yapilan normallik kontrollerin-
de ‘Bis-GMA’ degiskeni normal dagilisa uyum goésterdi
(NOVA Compo-HS: W=0.907, p=0.261; Filtek Z250:
W=0.898, p=0.207), ayni sekilde ‘Gst ylzey sertlig’
(NOVA Compo-HS: W=0.961, p=0.793; Filtek Z250:
W=0.931, p=0.552) ve ‘alt ylzey sertligi’ de (NOVA
Compo-HS: W=0.913, p=0.299; Filtek Z250: W=0.926,
p=0.406) normal dagilisa uyum gosterdi. Sertlik orani-
na ait normallik kontroliinde, normal dagilima uygunluk
saptandi (NOVA Compo-HS: W=0.938, p=0.534; Filtek
Z250: W=0.930, p=0.450) (Tablo 2).

NOVA Compo-HS ve Filtek Z250 kompozitlerin yu-
zey sertlik degerleri, Bis-GMA salim degerleri ve sertlik
oranlari normal dagilis gdsterdigi icin bagimsiz gruplar
t-testi ile karsilastirildi. Ust ve alt yiiz sertlik degerle-
ri ayni malzeme Uzerinde 6lgiim yapildigi icin bagimli
gruplar t-testi ile karsilastirildi. Analizlerde SPSS ver.18
paket program kullanildi (SPSS, Chicago, IL, ABD).
p<0.05’ten kucuk énemlilige sahip farkhliklar istatistiki
olarak anlamh kabul edildi.
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Sekil 1. Kompozit rezin drneklerinin st ve alt yiizeylerin ortalama Vickers
sertligi ve p énemlilik degeri

BULGULAR
Sertlik ve sertlik oranlari

NOVA Compo-HS kompozitinin Ust ylzey sertlik dege-
ri ortalamasi ve standart sapmasi 28.19+1.31, Filtek
Z250 kompozitinin Ust ylizey sertlik degeri ortalamasi ve
standart sapmasi 60.17+4.18 olarak belirlendi ve arala-
rinda 6énemli istatistiksel farklilik saptandi (t=-23.069,
p<0.001). Ayni sekilde, NOVA Compo-HS kompozitinin
alt ylizey sertlik degeri ortalamasi ve standart sapmasi
16.59+2.32, Filtek Z250 kompozitinin alt ylzey sertlik
degeri ortalamasi ve standart sapmasi ise 58.62+3.12
olarak belirlendi ve aralarinda 6nemli istatistiksel farkli-
Ik saptandi (t=-31.887, p<0.001; Tablo 3 ve Sekil 1)

NOVA Compo-HS alt ylzeyi sertlik deg@eri ile Ust
yuzeyi sertlik degerleri arasinda énemli farklilik géz-
lendi (t=13.648, p<0.001), ayni sekilde Filtek Z250

Acta Odontol Turc 2020;37(1):18-23
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Sekil 2. Kompozit rezin drneklerinin st ve alt yiizeylerin ortalama sertlik orani
ve p énemlilik degeri

kompozitinin Ust ve alt yizey sertlik de@erleri arasinda
da 6nemli farkhihk gézlendi (t=4.680, p=0.001). NOVA
Compo-HS ve Filtek Z250 malzemelerinin sertlik oran-
lari ortalamalari da sirasiyla 0.59+0.086 ve 0.92+0.51
idi ve aralarinda 6nemli istatistiksel farklilik saptandi
(t=11.064, p<0.001; Tablo 3 ve Sekil 2).

Bis-GMA salimi

NOVA Compo-HS ve Filtek Z250 kompozitlerine ait
Bis-GMA salimi ortalama ve standart sapma degerleri
sirasiyla 1.28+0.20 ve 0.78+0.13 bulundu, aralarinda
istatistiksel olarak 6nemli farklilik belirlendi (t=6.605,
p=0.001; Tablo 4 ve Sekil 3).

TARTISMA

Kompozitin polimerizasyon etkinligi dogrudan veya do-
layll olarak degerlendirilebilir. infrared spektroskopi ve
lazer Raman spektroskopisi gibi dénusim derecesini
degerlendiren dogrudan yéntemler, karmasik, pahali ve
zaman alicidir. Dolayli yontemler sertlik testlerini icer-
mektedir. Tabakalarin yliizey sertligi ddntisim derecesi-
nin bir géstergesi oldugu gosterilmistir ve yizey sertligi
ile kiziltesi spektroskopisi arasinda iyi bir korelasyon
oldugu da bildirilmigtir.'®

Bu calismanin sifir hipotezi reddedildi. NOVA Com-
po-HS kompozit rezinin mikrosertligi ve alt ylzey/Ust
yuzey sertlik orani diger kompozit rezin materyalinden
istatistisel olarak az bulundu. NOVA Compo-HS kom-
pozit rezinin Ust ylzey sertlik derecesi 28.19 VHN'dir.
Filtek Z250 rezininin Ust ylzey sertlik derecesi 60.17
VHN’dir. Klinikte kullanilacak kompozit rezinin optimal
Vickers sertliginin ka¢ olmasi konusunda hala bir fikir
birligi yoktur.2° Bazi yazarlar, kompozit rezinler igin, bu
sertlik degerinin 50 VHN olmasini ideal olarak kabul
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etmektedir.?! Yapilan baska bir calismada NOVA Com-
po-HS, mekanik 6zellikleri bakimindan diger posterior
kompozitler kadar yeterli bulunmamistir.22 Bu sonug bi-
zim calismamizla benzerdir.

NOVA Compo-HS kompozit rezinin alt/Ust sertlik
ylzey orani 0.59 olarak belirlendi. Filtek Z250 rezininin
alt/Ust yuzey sertlik orani 0.92°dir. Alt ylzeyi yeterince
polimerize olarak kabul etmek igin, 0.80 ve 0.85 deger-
leri kabul edilir.'®

Bis-GMA oral maruziyetten sonra tukurukten tespit
edilen bir BPA metabolitidir. BPA'nin prekanserdz ve
kanserdz etkileri olabilecegi dusinilmektedir.2325 Do-
layisiyla kullanilan malzemelerde Bis-GMA saliminin
disuk olmasi arzu edilir. Dental rezin malzemelerinden
salinan arttk monomerlerin kalitesi ve miktarini 6lgmek
icin en yaygin ve gucli ayirma yéntemi olan HPLC kul-
lanilir.26 HPLC, gaz kromatografisine tercih edilir glinku
monomerler mobil fazda ¢6ziinir oldugundan, ayirma
islemi Uzerinde daha yuksek bir kontrol seviyesi sag-
lar.2” Bu nedenle bu calismada da HPLC analizi kulla-
nild.

Ferracane, intraoral sivilarin daha agresif organik
¢bzUculer ve su arasinda bir yerde bulunan ¢éziclle-
ri temsil ettigini belirterek, %75 etanol-su ¢ozeltisi, bir
gida/oral simiilasyon sivisi olmasi nedeniyle FDA klinik
olarak kullanimini tavsiye etmistir.?® Bu nedenle, eks-
traksiyon deneylerimizi bu ¢6zlclyU kullanarak yaptik.
Bis-GMA monomerleri de etanolde ¢ézUnurdur. Polimer
agini sisirme kabiliyetine %75 etanol-su ¢ézeltisinin sa-
hip olmasi beklenir ve reaksiyona girmemis monomer-
lerin yi1gin rezinden ayrilmasini tesvik eder. Daha disik

154 p<0.001
]
£
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Sekil 3. Kompozit rezinlerden salinan ortalama Bis-GMA miktari ve
p énemlilik degeri
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Tablo 4. Kompozit rezinlere ait Bis-GMA salinim igin tanimlayici istatistikler ve karsilastirma testi sonuglari

Ozellik Kompozit N Ort Ss Medyan Bagimsiz grup Onemlilik
(Min, Maks) t-istatistigi
Bis-GMA NOVA 10 1.28 0.20 1.28 t=6.605 p < 0.001
Compo-HS (0.84, 1.61)
Filtek Z-250 10 0.78 0.13 0.76
(0.62,1.09)

Ort.: Ortalama, SS: standart sapma, Min: minimum, Maks: maksimum

bir déntsim derecesine sahip olan rezinler muhteme-
len daha fazla serbest monomer ve daha buyuik miktar-
da sizabilir monomer igerir.

Kompozit rezinlerde en ylksek Bis-GMA saliminin
ilk 24 saat icerisinde gerceklestigi daha sonra cok az
artis gosterdigi belirlenmigtir.282° Bundan dolay ¢alis-
mamizda ilk 24 saat 6lcumleri yapildi. NOVA Compo-
HS’den Bis-GMA salim miktari 1.28mg/L, Filtek Z250-
"den Bis-GMA salim miktari ise 0.78mg/L’dir.

EFSA (European Food Safety Authority; Avrupa
Gida Guvenligi Otoritesi) BPA'nin tolere edilebilir giin-
I0k alim miktarini 0.05 mg/kg va/gin (vicut agirhgi/gin)
olarak acgiklamigtir.?® Kadinlarin yaklasik olarak ortala-
ma 50 kg, erkeklerin 70 kg agirliga sahip olabilecekleri
varsayilirsa gunde 2.5-3.0 mg BPA alimi tolere edile-
bilir olduguna gére her iki kompozitin saldigi Bis-GMA
miktari farkli bulunmus olsa da tolere edilebilir limitin
altinda kabul edilebilir oldugu gérulmektedir.

NOVA Compo-HS 6zellikle arka grup dislerin resto-
rasyonunda kullanim i¢in mikrosertlik 6zelliklerini gelis-
tirmelidir. Ancak klinik basarilari hakkinda daha kesin
bir sonuca ulagsmak icin daha uzun dénem klinik takip
¢alismalarinin yapilmasina ihtiyac vardir.

SonNuc

Mikro dolduruculu yeni kompozit rezin materyal olan
NOVA Compo-HS, mikrosertlik bakimindan diger mikro
dolduruculu Filtek Z250 kompoziti kadar yeterli bulun-
madi. NOVA Compo-HS daha ylksek miktarda Bis-
GMA salimi yaptigindan kiguk cocuklarda ve hamile
kadinlarda daha dikkatli kullaniimalidir.
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Evaluation of microhardness and Bis-GMA
release of a new composite restorative
material

ABSTRACT

OBJECTIVE: The aim of this study is to compare the micro-
hardness, the degree of conversion and the elution of
Bis-GMA of a new microhybrid composite for posterior
restoration with a commonly used microhybrid compos-
ite material.
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MATERIALS AND METHOD: In this study, a newly manufactured
composite resin material with a microhybrid filler content
(NOVA Compo-HS, Imicryl, Konya, Turkey) and another
commercially available composite resin material contain-
ing microhybrid filler (Filtek Z-250, 3M ESPE, St. Paul, MN,
USA) were used. 20 samples of each material were pre-
pared in cylindrical form (2x2x2 mm). The amount of the
eluted Bis-GMA from ten of the 20 samples for each mate-
rial was analyzed by high performance liquid chromatog-
raphy (HPLC) (Shimadzu, Model SPD 20A, Shimadzu Cor-
poration, Kyoto, Japan). The Vickers surface microhard-
ness of the other remaining ten of 20 samples for each
material was measured and the polymerization depth was
evaluated by calculating the Vickers hardness ratio. The
statistical analysis was performed with two independent
samples t-test.

ResuLts: There were differences between NOVA Compo-
HS and Filtek Z250 in hardness values recorded on the
upper and lower surfaces (p<0.001). The amount of eluted
Bis-GMA monomer from NOVA Compo-HS and Filtek Z250
was 1.28 mg/L and 0.78 mg/L. There was a statistically dif-
ference between the groups (p<0.001).

ConcLusioN: NOVA Compo-HS, a new composite resin
material with microfiller, was not found as sufficient as
the other microfiller composite for the mechanical proper-
ties (surface microhardness and the ratio of bottom/top
surface hardness values). The amount of eluted Bis-GMA
monomers was higher in the NOVA Compo-HS composite
than the Filtek Z250.

Keyworps: Bis-GMA; composite dental resin; hardness
tests; HPLC
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