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OZET

Amag: Bu calismanin amaci; son kullanma
tarihleri 1 yil, 2 yil ve 3 yil geg¢mis rezin
kompozitlerin (RK) donilisim derecelerini
karsilastirarak kullanimlarindaki giiven araligim
degerlendirmektir. Materyal ve Metod: Ug farkli
RK'den (Herculite XRV-Ultra A2-dentin, son
kullanma tarihi 3 yil ve 1 y1l ge¢mis; Herculite
Classic A2, son kullanma tarihi 2 yil gec¢mis;
Kerr) 9 adet disk (8 x2 mm) hazirland1 (n=3). RK
silikon kaliplara yerlestirildi, her iki tarafi seffaf
bantlar ile kapatildi ve LED 151kl cihaz ile (Valo,
Ultradent) ile 20 sn parmak basinci altinda
polimerizasyonu takiben numuneler 37°C'de 24
saat distile suda bekletildi. Doniisiim derecesini
(%DC) belirlemek i¢in Fourier Doniisiimii
Kizilotesi Spektrometre (FT-IR, JASCO) ile
ornekleme kullanilarak polimerize olmus ve
olmamis kompozitler ilizerinde spektral analizler
yapildi. Ortaya ¢ikan FT-IR spektrumu, 20 °C
ortam sicakliginda 4000-400 cm™ spektral
araliginda kaydedildi; kullanilan ¢oziiniirlik dort
tarama ile 4 cm Y’ dir. Veriler SPSS (SPSS Inc.) ile
tek yonlu varyans analizi (ANOVA) ve Tukey
testleri kullanilarak analiz edildi. Anlamlilik
diizeyi p<0,05 olarak alind1. Bulgular: En ylksek
ortalama %DC, 1 yilik son kullanma tarihi
geemis RK grubu i¢in kaydedilirken (H-6: 68,80
+4,544), bunu 2 yillik son kullanma tarihi gegmis
RK grubu (H- 12: 68,268 + 2,695) takip etmistir.
En diisiik ortalama %DC 3 yil istii RK grubu i¢in
kaydedilmistir (H-24: 68.032 + 4.641). Ug grup
arasinda %DC degerleri agisindan istatistiksel
olarak anlamli bir fark bulunmad: (P=0,096).
Sonug: Bu calismanin simirlart dahilinde; son
kullanma tarihleri tizerinden 1, 2 ve 3 yil ge¢mis

kompozitler benzer %DC sonuglar1 gosterdi.
Klinisyenlerin, iireticiler tarafindan onerilen son
kullanim tarithi talimatlarim1 takip etmeleri
gerekmektedir.

Anahtar Kelimeler: Doniisiim Derecesi, FT-IR,
LED, Kompozit Rezin, Son Kullanma Tarihi

ABSTRACT

Aim: The aim of this study is to evaluate the
confidence interval in the use of resin composites
(RC) with expiration dates of 1-year, 2-years and
3-years by comparing the conversion degrees.
Material and Methods: 9 discs (8x2 mm) were
prepared from three RC (n=3), (Herculite XRV-
Ultra A2-dentine; 3-years expired, 1-year expired.
Herculite Classic A2, 2-years expired, Kerr). RC
were placed in silicone molds, covered with mylar
strips on both sides and polymerized with a LED
light-curing unit (Valo, Ultradent) under finger
pressure for 20s. The polymerized samples were
kept in distilled water for 24 hours at 37°C.
Spectral analyses were performed on uncured and
cured composites using sampling with Fourier
Transform Infrared (FT-IR, JASCO) to determine
the degree of conversion rates (DC%). The
resulting FT-IR spectrum was recorded in the
spectral range of 4000-400 cm™? at ambient
temperature of 20 °C; the resolution used was 4
cmt with four scans. Data were analyzed with
SPSS (SPSS Inc.) using one-way Analysis of
variance (ANOVA) and Tukey tests. Significance
level was set at p<0.05. Results: The highest
mean DC% was recorded for the RC group with
1-year expiration date (H-6: 68,80 + 4,544),
followed by the 2-years expired RC group (H- 12:
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68,268 + 2,695). The lowest mean DC% was
recorded for the RC group with 3-years of
expiration date (H-24: 68,032 + 4,641). There was
no statistically significant difference between the
three groups in terms of DC% values (p=0.096).
Conclusion: Within the limitations of this study,
composites with expiration dates of 1-, 2-, and 3-
years showed similar DC% results. Clinicians are
required to follow the expiration date guidelines
recommended by the manufacturers.

Keywords: Composite resin, conversion degree,
FT-IR, LED, expiration date.

GIRIS

Kompozit restoratif materyallerin raf dmrd,
kullanim amacina ulagsmasi i¢in gereken fiziksel
ve mekanik Ozellikleri korudugu {iiretim
tarihinden itibaren gecen suredir (Donohue &
Apostolou, 1990; Eliguzeloglu Dalkilic, Donmez,
Kazak, Duc, & Aslantas, 2019; Nikolina,
Anastasia, Konstantinos, & Panagiotis). Ancak
bazen tiim 6nlemlere ragmen son kullanim tarihi
geemis materyal klinisyen tarafindan yanliglikla
kullanilabilir (Talreja, Singla, & Shashikiran,
2017). Bazen de Kklinisyenler kompozitleri
gereginden fazla stoklar ve son kullanma
tarihlerinden 6nce kullanamazlar (Gungor, Alkis,
&  Turkkahraman, 2016). Cogu zaman
teslimattaki ~ gecikmeler  nedeniyle,  6zel
muayenehaneler veya egitim kurumlari uygun
kanallar aracilifiyla tedarik eksikligi yasayabilir
ve sonuglarmin kapsami hakkinda herhangi bir
bilgi sahibi olmadan siiresi dolmus materyalleri
kullanmak zorunda kalabilirler (Talreja ve ark.,
2017). Stabilite, bir {irlinlin iiretim sirasinda ve
depolama siirecinde muhafaza ettigi aym
ozelliklerin miktari ile tanimlanir ve bir dereceye
kadar raf omrii ile esanlamlidir (Bajaj, Singla, &
Sakhuja, 2012). Buna gore; stabilite kapsaminda
medikal Urtnlerde kabul edilebilir seviyeler icin
bir dizi kriter onerilmistir: kimyasal (bozunma,
uretim), fiziksel (fiziksel oOzellikler, viskozite,
elastikiyet, gerilme mukavemeti), mikrobiyolojik
(sterilite, butinluk), terapotik ve toksikolojik
(biyouyumluluk).  Bu  kriterler  &zellikle
farmasatik iirtinlerin stabilitesini degerlendirmek
icin olusturulmus olsa da, dental ({iriinlerin
stabilitesi i¢in bir dizi kriter olusturmaya
baslamak i¢in de faydalidirlar (Clark, 1991).
Bunun yaninda FDA (Gida ve Ilag Idaresi), bircok
regeteli ilacin son kullanma tarihinden sonra
etkinligini  koruyabilecegini  bildirmektedir

(Lyon, Taylor, Porter, Prasanna, & Hussain,
2006).

Rezin bazli kompozitler, dis hekimliginde
cok c¢esitli alanlarda  kullanildiklar1  icin
muhtemelen en yaygin materyallerdir (J. L.
Ferracane, 2011) ve ¢ogu dental materyal gibi
kompozitlerin de bir raf émrii vardir (A.D.A,
2003). Bu durinlerin raf dmrinin belirlenmesi
karmasiktir ¢linkii bu malzemeler, polimerik
bilesimin fonksiyonel 6zellikleri lizerinde tek tek
bozunma yoluyla ¢ok sayida potansiyel etkiye
sahip olabilen birgok bilesene sahiptir (D’ Alpino,
Vismara, Gonzélez, & de Oliveira Graeff, 2014).
Daha da 6nemlisi, bilesenlerin bireysel ayrigsmasi,
malzeme Ozelliklerini etkileyen yeterli ve gozle
goriliir bir bozulma meydana gelene kadar diger
yapisal bilesenler tarafindan gizlenebilmektedir
(Drummond, 2008). Kompozit rezinlerin
performansi, oksidatif zincir etkileri, oksidasyon
hidrolizi, kristallikteki degisiklikler veya cevreye
bagh faktorler sonucunda bilesenlerin zaman
icinde bozunma hiz1 (Drummond, 2008) ile
polimer matriks ve silan baglayici ajanlara bagh
daha yiiksek bozulma riskiyle (Lyon ve ark.,
2006) iliskilidir. Tirapelli ve ark., son kullanma
tarthi  gecmis  kompozitlerin ~ mikrosertlik
degerlerinin tarihi gegmemis olanlardan 6nemli
Olgiide distik oldugunu bulmus ve bunu
polimerizasyona dahil olan bilesenlerin, 6zellikle
baslaticilarin  zamanla bozulmasi nedeniyle
polimer matriksin tam olarak polimerize
olamamasi ile agiklamistir (Krishnan & Yamuna,
1998; Tirapelli, Panzeri, Panzeri, Pardini, &
Zaniquelli, 2004). Polimerizasyon suresinin ¢ok
kisa oldugu fotopolimerizasyon sistemlerinde,
inert bir baglaticinin tespit edilmesi zordur ve
materyal daha az serbest radikal, daha az
hareketlilige sahip daha aktif gruplar igerebilir ve
erken polimerizasyon daha fazla reaksiyona
girmemis monomerlerden kaynaklanabilir (de
Lange, Bausch, & Davidson, 1983). Restoratif
materyallerin agiz icinde kullanilabilirligini test
etmek igin bircok test yontemi materyalin fiziksel,
kimyasal ve yapisal 6zelliklerini inceler. Dental
rezin kompozitlerin doniisiim derecesi (DC%),
malzemenin fiziksel/mekanik performansinin ve
biyouyumlulugunun belirlenmesinde cok
onemlidir (Eliguzeloglu Dalkilic ve ark., 2019).

Fourier doniisiimii kizil6tesi spektroskopisi
(FT-IR), etilen ¢ift karbon baglarinin tekli baglara
doniistigii doniisim derecesini degerlendirmek
icin kullanilan giincel deneysel tekniklerin en
yaygin kullanilanidir (Chen, Chen, Hsu, Sun, &
Su, 2006). Polimerizasyon kalitesini, fiziksel ve
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kimyasal reaksiyonlar1 etkileyen polimerlerdeki
monomerlerin  doniisiimiinii  belirlemek i¢in
polimerizasyon islemi sirasinda tekli baglara
dontisen etilen ¢ift karbon baglarinin sayisindaki
azalma belirlenerek DC% degeri hesaplanir
(Aziz, 2019; Garcia, Roselino, Pires-de-Souza, &
Consani, 2010). Geleneksel kompozitlerin
doniisiim derecesi; 6rnek geometrisine, organik
ve inorganik bilesenlere, foto-baslatici tipine ve
151k yogunluguna baghidir (Mendes, Tedesco, &
Miranda, 2005). DC ne kadar kicuk olursa,
polimerik agdaki bos alan o kadar biiyiik olur ve
ag boyunca suyun emilmesine ve yayilmasina izin
verir. (J. L. Ferracane, 2006).

Elastik modul, sertlik, mukavemet ve su
emilimi; kompozitlerde monomerin polimere
doniislim derecesi ile dogrudan iligkilidir
(Eliguzeloglu Dalkilic ve ark., 2019; J. L.
Ferracane, 1985). Ayrica polimerin mekanik,
bozunma o6zelliklerinin ve biyouyumlulugunun
belirlenmesinde doniisiim derecesi ¢ok onemlidir
(Calheiros, Daronch, Rueggeberg, & Braga,
2008; J. L. Ferracane, 1985; Silva, Almeida,
Poskus, & Guimardes, 2008). Monomerlerin
doniisim  derecesi, kompozitin  kimyasal
stabilitesini etkiler ve doOniistiirilmemis ¢ift
karbon baginin varligi, malzemeyi bozunmaya
kars1 daha duyarli hale getirebilir; renk stabilitesi
azalir, formaldehit ve metakrilik asit agiga
cikarabilir (J. L. Ferracane, 2006; Hansel,
Leyhausen, Mai, & Geurtsen, 1998; IMAZATO
ve ark., 1995; Nie ve ark., 1998; @ysead, Ruyter,
& Sjavik Kleven, 1988; Yap, Lee, & Sabapathy,
2000). Doymamis metakrilat  gruplarinin
oksidasyonu,  alerjenik  potansiyeli  olan
formaldehitin yan1 sira kompozitlerin renginin
bozulmasina da neden olabilir (J. Ferracane,
Moser, & Greener, 1985; @ysad ve ark., 1988).
Kompozit polimerize olduktan sonra bazi
monomerler bir polimer ag1 olusturmak i¢in diger
monomerlere baglanamaz ve sonug olarak rezin
matrikste reaksiyona girmeden kalir. Artik
monomerler, materyalin mekanik 6zelliklerini
olumsuz etkiler (Daronch, Rueggeberg, & De
Goes, 2005). Yetersiz monomer doniisimii ile
reaksiyona girmeyen artik monomerin 6zellikleri,
rezin matriksinin plastiklestiricisi gibi hareket
eder ve materyalin mekanik &zelliklerini,
ozellikle sertligini olumsuz etkiler (Daronch ve
ark., 2005; J. L. Ferracane, 2006). Reaksiyona
girmemis monomer sertlesmis dental
kompozitlerden sizabilir ve yumusak dokulari
etkileyebilir (Tosun, Ozturk, Sener, & Gunduz,
2009). Zamanla belirli bir miktarda monomerin

sizmas1 beklendiginden, kullanim siiresi dolmus
kompozitlerin sitotoksisitesi de arastirilmistir,
Bal ve ark. kompozit rezinlerin son kullanma
tarthinin  hiicre  canliligin1  biiylik  Olgiide
etkiledigini gostermistir (Bal, Nalan S6nmez,
Barkin Bavbek, & Cihan Akgaboy, 2011).
Restoratif materyalin biyouyumlulugu, agirlikli
olarak, tamamlanmamis polimerizasyon ve/veya
rezin bozunmasi nedeniyle salinan maddelerin
sayisi ile belirlenir ve bu maddeler sitotoksik
etkilere  neden olur  (Geurtsen,  2000;
Moharamzadeh, Brook, & Van Noort, 2009;
Shajii & Santerre, 1999).

Son kullanma tarihi ge¢mis dental
materyallerin kullanilmast kesinlikle
onerilmemekle birlikte kompozit rezinlerin
maliyetli olmasi nedeniyle bazi dis hekimleri
tarafindan bu materyaller kullanilabilmektedir.
Hekimler, bu materyalleri atmalilar m1 yoksa kisa
bir siire boyunca kullanmaya devam edebilirler
mi? Bu diisiince ile; dis hekimliginde kullanilan
restoratif materyallerin doniisim derecesinin
degerlendirilmesi gerekli goriilmiistiir. Bu in-
vitro c¢alismanin amaci; son kullanma tarihi
tizerinden 1 yil, 2 yil ve 3 yil gecmis olan
kompozit rezinlerin doniisiim  derecelerini
karsilagtirarak bu {irlinlerin restoratif materyal
olarak  kullanimindaki given  araligmi
degerlendirmektir.

METOD

Ornek hazirlanmasi

Ug farkli rezin kompozitten (RK) 9 adet
disk (8 x2 mm) hazirlandi1 (Herculite XRV Ultra
A2 dentin, son kullanma tarihi Ekim 2018;
Herculite XRV Ultra A2 dentin, son kullanma
tarihi Ocak 2020; Herculite Classic A2, son
kullanma tarihi Ekim 2019) (Tablo 1 ve 2).
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Tablo 1: Calismada kullanilan materyaller ve igerikleri.

Materyal Tur Icerik

Herculite XRV | Nanohibrit Bis-GMA,

Ultra kompozit TEGDMA.

Kerr Submikron hibrit

Corporation; doldurucu (0.4

Orange, CA, mikron) ve

USA nanopartikl
doldurucu (50 nm),
pre-polimerize
doldurucu (25
mikron) submikron
hibrit ve
nanopartikl
doldurucular

Herculite Mikrohibrit Bis-GMA,

Classic kompozit TEGDMA,

Kerr kamforokinon,

Corporation; amin, demir oksit

Orange, CA, pigmentler,

USA aluminyum
borosilikat cam,
kolloidal silika
(SiOy)

Tablo 2. Ormek gruplari ve agiklamalari.

Grup |Aciklama

1 yﬂ Son kullanma tarihi iizerinden 12 ay ge¢cmis
rezin kompozit grubu

Herculite XRV Ultra A2 dentin, son
kullanma tarihi Ocak 2020

2 y11 Son kullanma tarihi iizerinden 24 ay gecmis
rezin kompozit grubu

Herculite Classic A2, son kullanma tarihi
Ekim 2019

3yl Son kullanma tarihi iizerinden 36 ay gecmis
rezin kompozit grubu

Herculite XRV Ultra A2 dentin, son
kullanma tarihi Ekim 2018

Caligmada kullanilan RK’ler silikon kaliplara
konarak her iki yiizli seffaf bantlarla kapatildi ve
LED 1s1k cihazi1 (Valo, Ultradent) kullanilarak 20
saniye parmak basinci altinda 1000 mW/cm? ile
polimerize edildi (Resim 1). Polimerize edilen
numuneler 37°C'de 24 saat distile suda bekletildi.

Resim 1. Seffaf bant kullamilarak silikon kalipta Ornek
hazirlanmasi ve polimerize edilmesi.

FT-IR Analizi

Doniisiim degerlerinin derecesini (%DC)
belirlemek icin Fourier Doniisiimii Kizilotesi
spektroskopisi  (JASCO) ile  drnekleme
kullanilarak polimerize olmamis ve olmus
kompozitler iizerinde spektral analizler yapildi.
Analizden o6nce kristal alan temizlendi ve arka
plan okumasi diizenlendi. Polimerize olmamis
ornekler, evrensel bir elmas ATR iist plakasi
iizerindeki kiiciik kristal alana dogrudan
yerlestirildi. Daha sonra numuneye kuvvet
uygulanarak elmas yizeyine itildi (Resim 2).
Ortaya ¢ikan FT-IR spektrumu, 20°C ortam
sicakhiginda 4000-400 cm™ spektral araliginda
kaydedildi; kullanilan ¢6ziiniirlik dort tarama ile
4 cm? idi. Polimerize edilen ve distile suda
bekletilen 6rnekler, mermer havanda 6giitiildil ve
ayni prosediir izlenerek analiz edildi. Absorbans
tepe noktalarmin kaydi, 400 ila 4000 cm-1 dalga
boyunda, ¢oziinurlik 4 tarama ile 4 cm™ kosullari
altinda elde edildi. Karbon-karbon ¢ift baginin
doniisiim derecesi yiizdesi (C=C %), alifatik C=C
(1637 cm?) ve aromatik C=C (1608 cm™)
absorbans yogunluklariin buna karsilik gelen pik
yiikseklik oraninda meydana gelen degisimler
g6zlenerek hesaplandi.

Resim 2. Polimerize olmamig Ornegin yerlestirilmesi ve
kristalin yaklastirilmasi.

Ardindan, agagidaki formiil kullanilarak her
ornek icin DC% hesaplandi:

( 1634cm™!

1608cm—1veyal592cm1

( 1634cm—1
1608cm-1veyal1592cm-1

)polimerize olmus

DC%=|1- X100

)polimerize olmamus

Istatistiksel Analiz

Veriler SPSS (SPSS Inc., ABD) ile tek
yonlu varyans analizi (ANOVA) ve Tukey testleri
kullanilarak analiz edildi. Veriler ortalama ve
standart sapma olarak sunuldu. P degerinin

0,05'ten kiigiik olmasi istatistiksel olarak anlamli
kabul edildi.

BULGULAR

Yukarida sunulan formiil kullanilarak FT-IR
yonteminden her analizde elde edilen veriler
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yiizdeye doniistiiriildii. En yiiksek ortalama DC%
1 yillik kullanim siiresi dolmus RK grubunda
kaydedilirken bunu kullanim siiresi 2 y1l gegen
RK grubu izledi. En diisiik ortalama DC% ise
kullanim siiresi 3 yil dolmusg olan RK grubu i¢in
kaydedildi (Tablo 3). U¢ grup arasinda DC%
acisindan istatistiksel olarak anlamli bir fark
saptanmadi.

Tablo 3. Tarihi gegmis kompozitlerin doniigiim
derecelerinin karsilastirmast.

Grup %DC (SD) p
3yl 68,032 + 4,641
2 yil 68,268 + 2,695

p> 0,05

1 yil 68,80 + 4,544

SD: standart sapma

TARTISMA

2019 yilinda yapilan bir g¢aligmalarinda
Aziz ve ark., siiresi dolmusg rezin kompozitin 1
yillik aralikta tarthi ge¢gmemis kompozitlerle
benzer odugunu; donilisim derecesi ve
mikrosertlik agisindan kabul edilebilir mekanik
ozellikler sergiledigini bildirmistir (Aziz, 2019).

Garcia ve ark. son kullanma tarihinin rezin
kompozitin  doniisiim  derecesini,  ylizey
plrtzliligini ve mikrosertligini etkiledigini
gostermigtir. Son kullanma tarihi gegtikten sonra
kompozit rezin  kullanimmnin  materyalin
performansini  etkileyebilecegi ve dolayisiyla
dental tedavileri tehlikeye atabilecegini sonucuna
varmiglardir (Garcia ve ark., 2010). Ferracane ve
ark., polimerik zincirdeki ¢ok sayida kalintinin
monomerin bozunmaya duyarliligini
artirabilecegini ve daha yiiksek doniisiim derecesi
degerlerinin gerekli oldugunu belirtmistir (J. L.
Ferracane, 2006). Sabbagh ve ark., birka¢ son
kullanma tarihi ge¢mis rezin kompozit materyalin
egilme mukavemetinde ve mikrosertliginde bir
azalma tespit ettiklerini 6ne siirmiiglerdir. Rezin
kompozitlerin  buzdolabinda  saklanmasinin,
bozulmadan korunmalarina yardimct oldugu,
rezin kompozitlerin son kullanma tarihinin
iireticiler tarafindan belirlendigi, ancak gecikme,
nakliye ve saklama kosullar1 gibi kontrolleri
disinda baska onemli faktorlerin de oldugunun
unutulmamasi gerektigini belirtmislerdir
(Sabbagh, Nabbout, Jabbour, & Leloup, 2018).
2018 yilinda Dalkilig ve ark. tarafindan son
kullanma tarihinin (6 ay sonra) bulk-fill ve
geleneksel kompozitlerin mikrosertligi ve su
emilimini etkilemedigi ileri siiriilmiistiir. Raf

omrii dolmus bulk-fill ve geleneksel kompozit
materyaller Ust ylzeylerinde benzer mikrosertlik
ve su emilimi sonuglart  gostermislerdir
(Eliguzeloglu Dalkilic ve ark., 2019). Genel
olarak kompozit rezinler icin belirlenen raf 6mri
yaklasik 3-5 yildir ancak Hondrum ve Femandez,
1sikla polimerizze olan kompozitlerin depolama
kosullarindan bagimsiz olarak yedi yila kadar
fiziksel Ozelliklerini korudugunu gostermistir
(Hondrum & Fernandez Jr, 1997). Bal ve ark., son
kullanma tarihi ge¢mis ve son kullanma tarihi
gegmemis rezin bazli kompozitlerin sitotoksik
etkilerini karsilastirmislar ve son kullanma tarihi
geemis ve gegmemis gruplar arasinda hiicrelerin
hayatta kalma oranlarinda istatistiksel olarak
anlamh fark tespit etmislerdir. Son kullanma
tarihlerinin kompozitlerin sitotoksisitesi tizerinde
onemli bir etkiye sahip oldugu sonucuna
varilmistir (Bal ve ark., 2011).

Tarihi ge¢mis kompozitlerin kullaniminin
giivenirliliginin belirlenebilmesi adina gelecekte
yapilacak  olan  calismalarda  yaptigimiz
calismadan farkli olarak; kompozit cesitliligi
arttirilabilir. Doniisiim derecesine ek olarak
gerilim, biikiilme dayanim, sertlik, ylizey
puriizliilik, su absorbsiyon, mikrosizinti,
renklenme ve biyouyumluluk testleri ile birlikte
bu materyallerin kullaniominda karsilagilabilecek
sorunlar daha net bir sekilde gézlemlenebilir.

ETIiK

Calismamiz, etik kurulu onay1
gerektirmemektedir. Materyaller Kerr (Orange,
CA, ABD) firmasi tarafindan bagislanmistir.

SONUC

Bu ¢alismanin sinirlamalar1 dahilinde;
Son kullanma tarihi tizerinden 1, 2 ve 3 y1l ge¢mis
kompozit rezinler benzer DC% sonuglar
gostermistir. Klinisyenlerin, {retici firmalar
tarafindan tavsiye edilen son kullanma tarihlerini
takip etmeleri gereklidir.
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