Dokuz Eyliil Universitesi-Miihendislik Fakiiltesi Dokuz Eylul University-Faculty of Engineering
Fen ve Miihendislik Dergisi Journal of Science and Engineering
Cilt 20, Say1 60, Eyliil, 2018 Volume 20, Issue 60, September, 2018

DOI: 10.21205/deufmd.2018206080

XRF, FT-IR Spektroskopik Yontemleri ve SEM Yontemi
Kullamlarak U¢ Dental Kompozit Orneklerin incelenmesi

Unal SAHINCI*, Sema OZTURK YILDIRIM*2

1Erciyes Universitesi, Fen Fakiiltesi, Fizik Béliimt, 38039, Kayseri.
2*Erciyes Universitesi, Fen Fakiiltesi, Fizik Béliimii, 38039, Kayseri.

(ORCID: 0000-0001-5962-5337)

(Alinis / Received: 06.03.2018, Kabul / Accepted: 04.06.2018,

Online Yayinlanma / Published Online: 15.09.2018)

Anahtar Kelimeler
Dental Kompozit,
XRF,

FT-IR,

SEM.

Ozet: Giiniimiizde dogal disin gériiniimiinii taklit edebilen ve
estetik olmasi nedeniyle dental kompozitlerin dental restorasyon
malzemesi olarak kullanimi oldukga yaygindir.

Bu calismada dis hekimlerinin ¢ogunlukla kullandig ti¢ farkl
dental kompozit rezinin 6rneklerinin yapisal parametrelerinin
tespiti spektroskopik analiz yontemleri kullanilarak yapilmistir. X-
Isin1 Floresans Spektrometresi (XRF), Fourier Doniistimlii Infrared
Spektrofotometresi (FT-IR) ve Taramali Elektron Mikroskobu
(SEM) yontemi ile yapilan element analizlerinde rezin
orneklerinin yapisinda bulunan bilesikler ve elementler tespit
edilmistir. Bilesikler 6-heptenoik asit, 2-metilbiitirik asit, etilen
oksit, propiyonik asit, 5-metil 3-heksanon, linoleik asit, 1-
naftalenasetik asit, 4-hidroksi 4-metil 2-pentanon,
trikloroasetonitril, benzil etil keton, 3-mercaptopropionik asit,
oleik asit, 4-metil 2-pentanon, eriisik asit, deoksikolik asit'dir.
Elemetler ise Si, Zr, Hf, Na, Al, Ca, S, Ti, Fe, K, Y, Ba, P, Cl, Sr, F,
Zn'dir. Fiziksel olarak yapilan basma c¢ekme testi sonucunda
orneklerin maksimum gerilme, elastik uzama, maksimum kuvvet
araligt ve maksimum ylizde uzama miktarlari: 10982.9-
12867.1N/mm?, 0,00827-0.05214mm; 6987.00-13650.2N ve
77.4643-160.420 olarak tespit edilmistir.

The Investigation of Three Dental Composite Samples by Using XRF, FT-

IR Spectroscopic Methods and SEM Method
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Abstract: Dental composites are widely-used dental restoration
materials that they are both aesthetical and they can easily
simulate the natural appearance of teeth. In this study,
determination of structural parameters of three different types of
dental composite resin samples, which are widely used by
dentists, was done by using spectroscopic analysis methods.
Compounds and elements in the structure of resin samples were
determined through X-Ray Fluorescent Spectrometer (XRF),
Fourier Transformational Infrared Spectrometer (FT-IR) and
Scanning Electron Microscope (SEM) methods. the compounds are
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6-heptenoicacid, 2-metilbutyricacid, ethyleneoxidepressure,

propionicacid, 5-metil 3-hexanone, linoleicacid, 1-
napthylaceticacid, 4-hydroxy 4-metil 2-pentanone,
trichloroacetonitrile, benzyl ethyl ketone, 3-
mercaptopropionicacid, oleicacid, 4-metil 2-pentanone,

erucicacid, deoxycholicacid and, the elements are Si, Zr, Hf, Na, Al,
Ca, S, Ti, Fe, K, Y, Ba, P, Cl, Sr, F, Zn. As a result of Compressive-
Tensile Strength Test, stress, elastic strain, ultimate strength
range and maximum percentage elongation levels were
determined as 10982.9-12867.1N/mm2; 0,00827-0.05214mm;
6987.00-13650.2N and 77.4643-160.420.

*Sorumlu yazar: ozturk@erciyes.edu.tr

1. Giris
Calismamizda dis hekimlerinin dolgu
maddesi  olarak  kullandigt  farkh

firmalara ait, piyasada olduk¢a fazla
ragbet goren ¢ farklh firmaya ait

kompozit rezinlerin  spektroskopik
analizleri yapilmistir. Numunelerin ayni
zamanda fiziksel parametre testleri

yapilarak  dayanikliik  parametreleri
tespit edilmistir.

Dishekimliginde kullanilan ilk kompozit
rezin 1960 yilinda tretilmistir [1].

Dental kompozitler organik bir yapi
icerisinde belirli oranlarda inorganik
partikillerin ilavesi ve bu karisimin katki
maddeleri ile polimerizasyonu ile olusur.
Bu Kkarisim mekanik bir karisimdir.
Dental kompozitler o6zelliklerini bu iki
fazin ozelliklerinden ve kompozitin
bilesime katilma oranlarindan alirlar.
Ugiincii faz olarak da interfasiyal faz
sayllabilir. Bu faz baglama veya
birlestirici ajan olarak adlandirilir. Bu
fazda kompozit dolgu maddelerine silan
ad1 verilen organik silisyum bilesigi ilave
edilir. Silan adi verilen bilesigin gorevi
organik partikiller ile organik matris
arasinda bir bag olusturmaktir [2].

1970 yillarinda 1sikla polimerize olan
kompozit rezinler gelistirilmeye
baslanmistir. Isikla polimerize olan
kompozit rezinlerin asinma direnglerinin
ve renk stabilitesi gibi o6zelliklerinin
kendiliginden polimerize olan kompozit

rezinlere oranla daha iyi oldugu
gosterilmistir [1].

Kompozit rezin materyalin asinma
direnci, mikro sertlik ve bikilme

dayanimi gibi fiziksel veya mekanik
ozelliklerini arastirmak amaciyla degisik
calismalara literatiirde rastlanmaktadir

[3].

Kompozit rezinlerin formiilasyonunda
yenilikler yapilarak fiziksel ve mekanik
ozellikleri gelistirilebilir. Bunun igin
kompozit rezinleri olusturan inorganik
dolgu maddelerin element ve bilesik
icerikleri degistirebilinir ya da element
ve bilesik oranlari degistirilebilir.

Dental kompozit rezin materyalleri
organik rezin matriks ve inorganik
doldurucular olmak iizere iki kisimdan
olusmaktadir. Dental kompozit rezinlerin
organik matriks fazini olusturmak icin
Bisphenol A glycidyl methacrylate (bis-
GMA) veya urethane dimethacrylate gibi
bilesikler kullanilir [1]. Yiiksek viskoziteli
Bis-GMA’'nin viskozitesini diisiirmek igin
daha diisiik viskoziteli triethyleneglycol
dimethacrylate (TEGDMA) ve
ethyleneglycol dimethacrylate (EGDMA)
monomerlerini ilave edilir. Ayrica diisiik
viskoziteye sahip manomer olarak de
urethane dimethacrilate (UDMA) da
kullanilabilir ~ [4]. Bis-GMA;  Bir¢ok
kompozit rezinin monomer yapisinda
bulunan Bis-GMA bisfenol A ile glisidil
metakrilatin reaksiyona girmesiyle
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veya bisfenol A'min glisidil eteri ve
metakrilik asitin reaksiyona girmesiyle
elde edilebilir. [5]. TEG-DMA; kompozit
rezinlere vizkoziteyi artirmak icin
eklenenir. Bis-GMA'ya oranla daha
kiigciik ve daha esnek yapidadir. Bundan
dolay1 TEG-DMA'nin kullanildig:
kompozit rezinlerde esneklik artarken
asinma direnci diiser [6]. UDMA; Disiik
vizkoziteye sahip olan UDMA, Bis GMA’
ya gore daha kirilgan ve polimerizasyon
biiziilmesi daha fazladir. Inorganik
kompozit rezinlerde ise farkh sekil,
boyut ve kimyasal bilesiklerden olusan
doldurucular kullanilmaktadir. Kompozit
rezinlerin fiziksel ve mekanik
ozelliklerini inoroganik doldurucular
belirler. Kompozit rezinlerin i¢ine katilan
dolduruculanin miktari arttikca mekanik
ozellikleri artar. inorganik oldurucular
kompozit materyalin 1sisal genlesme
katsayisi ve polimerizasyon biiziilmesini
azaltir, radyo opaziteyi saglar, estetik
sonuglar1 giiglendirir [7]. Boroslikat ve
lityum aliminyum silkatlar en sik
kullanilan  dolduruculardir.  Kuartzin
yerini  radyoopak olan  baryum,
stronsiyum, ¢inko, aliminyum veya
zirkonyum gibi agir metal partikiilleri
almistir [8]. Kompozit rezinler
icerisindeki doldurucu partikiil oranlari,

doldurucu igindeki agirliklart  ve
hacimleri ile belirlenir. Kompozit
rezinlerin fiziksel ozelliklerinin
belirlenmesinde kompozitin igerisindeki
doldurucu miktari belirleyicidir.
Kompozit icerisindeki doldurucu miktari
arttikca daha iyi o6zelliklere sahip

kompozit elde edilir. Daha fazla oranda
doldurucu miktarina sahip dental
kompozitlerde su emilim miktari, 1sisal
genlesme Kkatsayis1 ve polimerizasyon
bliziilmesi azalirken elastik modiilg,
cekme dayanimi ve kirilma dayanimi
artar [9].

Kirllma mukaveti yiliksek, sivi emme
ozelligi diisiik, asinma dayanimi yiiksek,
renk stabilitesi yliksek olan dental
kompozit Uretimi olduk¢a Onemlidir.

Dental kompozitlerin bilesik ve element
iceriklerinin  bilinmesi  fiziksel ve
kimyasal ozelliklerinin  gelistirilmesi
acisindan olduk¢a ©Onemlidir. Dental
kompozitlerin  fiziksel ve mekanik
ozelliklerini artirmak amaciyla asinma
direnci, biikiilme dayanimi ve yiizey
sertligi gibi oOzellikleri arastirilmistir.
Nanoteknoloji kullanarak 0,1-100 nm
boyutunda materyaller tretilmistir [10].
Polimerizasyon biiziilmesinde azalma,

biikiilme dayanimi ve kirilma
dayaniminda artma gibi o6zelliklerin
saglanmas1 icin dental kompozitlerin

yapisinda yiiksek oranlarda doldurucu
bulunmalidir [11]. Dental kompozitlerin
organik matriks ve inorganik dolgu
materyallerinin birlestirilmesini saglayan
maddeye silan denir. iki fazin birbirine
baglanmasi i¢in kullanilir [12]. Dental
kompozitlerin mekanik 6zelliklerinin
partikil  buyukligi  ile iligkisini
aciklamak icin kirilma sertligi, sikisma
dayanimi ve asinma dayanimu gibi bir¢cok
calisma yapilmistir [13].

Kompozit tiirleri partikiil biiyiikliigiiniine
gore de smiflandirilmaktadir. Megafil
kompozitler: 50-100pm boyutunda
doldurucu partikiil icerir. Makrofil
Kompozitler: 1-10 pum boyutunda
doldurucu partikiil icerir. Minifil
Kompozitler: 0,1-1 pm boyutunda
doldurucu partikil icerir. Radyoopasite
ozelligi vardir asinma direnci fazladir.
Mikrofil Kompozitler: 0,01-0,1um
boyutunda doldurucu partikiil igerir.
Piiriissiz yiizeyler elde edilebilir ve
radyoopak  degildir [14]. Hibrit
kompozitler: 0,04pum  ve 1-5um
boyutunda farkli doldurucu partikiiller
icerir.  Ortalama partikil bilyiklaga
genellikle 0,6pm’dir. Radyoopak olan
hibrit kompozitlerin Fiziksel o6zellikleri
genel olarak geleneksel kompozitlerle
mikrofil kompozitlerin arasinda oldugu
soylenebilir [15]. Nanofil Kompozitler: 5-
10nm boyutunda farkli doldurucu
partikiller icerir [16].
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2. Materyal ve Metot
Hazirlanan numuneler onbes giin (15)
boyunca giin 151g1nda polimerize olmalari

icin bekletildi. Polimerize olan
numunelerin X-15111 floresans
spektrumlari elde edilmesinde
PANalytical AXIOS ADVANCED, fourier
dontisimlii infrared spektrumlari
PERKIN ELMER 400 FT-IR/FT-FIR
SPECTROMETER SPOTLIGHT 400

IMAGING SYSTEM ve taramali elektron
mikroskobu goriintiilerinin alinmasinda
ise LEO 440 COMPUTER CONTROLLED
DIGITAL cihazlar1 kullanildi.  Basma
dayanimui testi i¢in 6zel 3mm capinda ve
6mm derinliginde silindirik paslanmaz
celik kaplar hazirlandi. Kaplara konan
numuneler giin 1s5181inda onbes giin (15)
polimerize olmalar1 icin bekletildi.
Kenarlarindaki fazlaliklar zimpara ile
temizlenerek SHIMADZU AG-XD 50kN
cihazinda basma ¢ekme dayanimi
olciilda. ISO 7500/1, ASTM E4, DIN51221
standartlarina goére 50kN ile 50N
araliginda *%0.1 hassasiyetli okuma
aralig1 sahip olan cihazdan alinan veriler
analiz edildi.

3. Bulgular
Ilk olarak dental kompozit numunelerin
XRF  spektroskopik analiz yodntemi

kullanilarak rezinlerin yapisini olusturan
elementler  tespit edilmistir.  Sekil
1(a/b)-3’de numunelere ait XRF element
analiz grafigi verilmistir. Grafikten de
gorilecegi gibi, Si, Zr, Hf, Na, Al, Ca, S, Ti,
Fe, K, Y, Ba, P, Cl, Sr, F, Zn tespit
edilmistir.

Sekil 1.a Birinci numuneye ait XRF grafigi.

Yiizde miktan
]

Hf Na Al Ca S Ti Fe K A
Elementler

Sekil 1.b Birinci numuneye ait XRF element
analiz grafigi.
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6 |
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Si Ba Al Ca Na P

a Sr K

Yiizde miktan
o

Elementler

Sekil 2. ikinci numuneye ait XRF element
analiz grafigi.

Yiizde miktan
P
e N >0 mo N R

Sr Na <l Zn K Ca s
Elementler

Sekil 3. Uciincii numuneye ait XRF element
analiz grafigi.

Kompozit rezinlerin yapisini olusturan
elementler icin IBM-SPSS-22 istatistik
programi kullanilarak normalite testi
yapilmistir (SPSS for Windows Inc.
Version 22. Chicago, Illinois). Normalite
testi sonucunda bazi elementlerin
normal  dagiim  gosterdigi  baz
elementlerin  ise  normal dagihm
gostermedigi goriilmiistiir (Tablo 1).
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Tablo 1. Numunelerde bulunan elementlerin

Shapiro-Wilk normalite testi. Dental kompozit rezinlerin  FTIR
spektroskopik analiz yontemi
Shapiro-Wilk Testi kullanilarak ~ analizleri ~ yapilmistir.
Statistic df p < 0.05 Eapllan . anal.izl sonucunda | hterbir
, ompozit rezinin yapisini olusturan
51 0.808 3 0.135 bilesl;kler Tablo 2’ deyvirilmistir. $Ayrlca
Zr 0.750 3 0.000 .
numunelerin basma c¢ekme dayanimi
Hf 0.750 3 0.000 Olclilmiistiir.  Uygulanan  maksimum
Na 0.915 3 0435 kuvvet ve maksimum gerilme degerleri
Al 0.823 3 0.170 Tablo 3’ de yer almaktadir.
Ca 0.853 3 0.249
S 0.972 3 0.679
Ti 0.750 3 0.000
Fe 0.750 3 0.000
K 0.887 3 0.344
Y 0.750 3 0.000
Ba 0.846 3 0.231
P 0.750 3 0.000
Cl 0.988 3 0.793
Sr 0.924 3 0.468
F 0.750 3 0.000
Zn 0.750 3 0.000

Tablo 2. Numunelerin FTIR analizi sonucunda elde edilen bilesik icerikleri.

Numune 1

Numune 2

6-heptenoik asit
2-metilbiitirik asit
etilen oksit
propiyonik asit
5-metil 3-heksanon
linoleik asit
1-naftalenasetik asit

4-hidroksi 4-metil 2-
pentanon
trikloroasetonitril

deoksikolik asit

6-heptenoik asit
2-metilbiitirik asit
4-metil 2-pentanon
propiyonik asit
5-metil 3-heksanon
linoleik asit
oleik asit

4-hidroksi 4-metil 2-
pentanon
benzil etil keton

3-mercaptopropionik asit

6-heptenoik asit
2-metilbiitirik asit
eriisik asit
propiyonik asit
5-metil 3-heksanon
linoleik asit
4-metil 2-pentanon

4-hidroksi 4-metil 2-
pentanon
oleik asit

deoksikolik asit
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Tablo 3. Numunelerin basma ¢ekme testi 6l¢iim degerleri.

Maksimum Gerilme  Maksimum Uzama Elastik Uzama Maksimum kuvvet
[N/mm?] [%] [mm] [N]
Numune 1 10982,9 77,4643 0,00827 6987
Numune 2 21456,7 160,42 0,05214 13650,2
Numune 3 12867,1 100,045 0,05129 8185,68

Kompozit rezinlerinlere ait farkh
biiyiitme 6lgeklerinde SEM goriintiileri
alinarak, ylzey gorintileri
incelenmistir (Sekil 4-6).

Sekil 6. Uciincii numuneye ait
goruntusu.

4. Tartisma ve Sonug¢

Bu ¢alismada farkl spektroskopik analiz
yontemleri kullanilarak dental kompozit
_ \ rezin Orneklerin element ve bilesik
Sekil 4. Birinci numuneye ait SEM analizleri yapilmistir.

gorintisii. X-Isim1 floresans spektroskopi yontemi
kullanilarak  elde  edilen  analiz
sonuglarina goére numunelerde farkh
elementler  tespit  edilmistir.  ilk
numunede tespit ettigimiz elementler;
Si, Zr, Hf Na, Al Ca, S, Ti, Fe, K, Y
bulunurken ikinci numunede; Si, Ba, Al,
Ca, Na, P, Cl, Sr, K ve liglinclii numunede
ise; Ba, Si, Al, F, Sr, Na, Cl, Zn, K, Ca, S
elementleri tespit edilmistir. Sonuclar
incelendiginde Si, Na, Al, Ca, K herbir
kompozitin yapisinda yer almaktadir.
Zr, Hf, S, Ti, FeY, Ba, P, Cl, Sr, F, Zn
elementleri ise numunelerde degisim
gostermektedir. Bunun yan1 sira
numunelerde ortak bulunan elementler
kendi rezin iceriginde farkl yiizdelerde
bulundugu gozlenmistir. Ik numunede
(%) Si 16.076> Zr 15.022> Hf 0.281> Na
0.137 > A1 0.127> Ca 0.063> S 0.017> Ti
0.014> Fe 0.014> K 0.008> Y 0.002
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oraninda bulunurken ikinci numunede
(%) Si 15.171> Ba 15,045> Al 2.651> Ca
0.393> Na 0.247> P 0.204> C1 0.138> Sr
0.083> K 0.029 oraninda bulunmustur.
Uciincii numunede ise bu oran (%) Ba
17.315> Si 15.242> Al 2.404> F 0.125>
Sr 0.111> Na 0.103> Cl 0.056> Zn
0.013> K 0.012> Ca 0.009> S 0.006
seklindedir.

Infrared
sonucunda
olusturan

Fourier Doniisimli
Spektroskopisi  analizleri
dental kompozit rezinleri
bilesik yapilar1 tespit edildi. ik
numuneyi olusturan bilesikler  6-
heptenoik asit, 2-metilbiitirik asit, etilen
oksit, propiyonik asit, 5-metil 3-
heksanon linoleik asit, 1-naftalenasetik
asit, 4-hidroksi 4-metil 2-pentanon,
trikloroasetonitril, = deoksikolik  asit
bilesikleridir. ikinci numuneyi olusturan
bilesikler olarak 6-heptenoik asit, 2-
metilbltirik asit, 4-metil 2-pentanon,
propiyonik asit, 5-metil 3-heksanon,
linoleik asit, oleik asit, 4-hidroksi 4-
metil 2-pentanon, benzil etil keton, 3-
mercaptopropionik asit bulunmustur.
Ugiincii numuneyi olusturan bilesikler
ise 6-heptenoik asit, 2-metilbiitirik asit,
eriisik asit, propiyonik asit, 5-metil 3-
heksanon, linoleik asit, 4-metil 2-
pentanon,  4-hidroksi  4-metil 2-
pentanon, oleik asit, deoksikolik asit
tespit edilmistir. Bazi bilesikler (etilen
oksit, 4-metil 2-pentanon, ertisik asit, 1-
naftalenasetik asit, oleik asit,
trikloroasetonitril, benzil etil keton,
deoksikolik asit, 3-3-mercaptopropionik
asit) bazi numunelerde bulunmazken
bazi bilesikler ise (6-heptenoik asit, 2-2-
metilbiitirik asit, propiyonik asit, 5-
metil 3-heksanon, linoleik asit, 4-
hidroksi 4-metil 2-pentanon) ortak ii¢
numunede de bulunmustur.

Taramal elektron mikroskobu
kullanilarak her bir numunenin yiizey
gorintiileri farkli biiyiitme Olgegi

kullanilarak yiizey fotograflar1 alindi.
Elde edilen goriintiler son derece

dikkatli bir
Gorintiilerde dental
rezinlerin  ylizey
birbirlerinden anlaml
oldugunu tespit edildi.

incelendi.
kompozit
yapilarinin  da
sekilde farklh

sekilde

Fiziksel olarak yapilan basma ¢ekme
testi sonucunda 6rneklerin maksimum
gerilme, elastik uzama, maksimum
kuvvet araligt ve maksimum yiizde
uzama miktarlari: 10982.9-
12867.1N/mm2; 0,00827-0.05214mm;
6987.00-13650.2N ve 77.4643-160.420
olarak tespit edilmistir. Bu degerler
literatiir ile uyumludur [17-18].

Basma c¢ekme testinde elde edilen
verilerin farkli almasi element ve bilesik
iceriklerinin farkh olmasindan
kaynaklanmaktadir. Ayrica SEM yiizey
gorintiilerinin farkli olmasi basma
cekme  testinin  verilerinin  farklh
olmasini desteklemektedir.

Bu alanda genis ve kapsamli olarak
yapilan ilk ¢alismalardan biridir ve daha
sonraki calismalara 151k tutacaktir.
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