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EVALUACIJA SAVOJNE CVRSTOCE I MODULA SAVIJANJA BIOAKTIVNIH
KOMPOZITNIH MATERIJALA

Sazetak

Predvidiva mehanicka svojstva od velikog su znacaja klini¢aru tijekom odabira restaurativnog
materijala. Cilj ovog istrazivanja je evaluacija savojne ¢vrsto¢e i modula savijanja nove vrste
bioaktivnih restaurativnih materijala iz skupine alkasita te usporedba s mehani¢kim svojstvima

predstavnika drugih restaurativnih materijala nakon umjetnog starenja.

Ispitana su Cetiri materijala, s pet skupina: alkasit Cention N polimeriziran svjetlosno ili kemijski
(Ivoclar Vivadent), stakleni ionomer Fuji IX (GC), giomer Beautifil II (Shofu) i kompozit Tetric
EvoCeram (Ivoclar Vivadent) kao kontrolni materijal. Za testiranje savojne cvrsto¢e (FS) 1 modula
savijanja (FM) prema ISO 4049 standardu svjetlosno-polimeriziraju¢i uzorci su osvijetljeni Sest
puta po 20 s LED lampom kontinuiranog intenziteta 950 mW/cm? (Bluephase G2, Ivoclar
Vivadent). Fuji IX i kemijsko-polimeriziraju¢i Cention u kapsuliranom obliku triturirani su 10 s
te se dopustilo kemijsko stvrdnjavanje 15 min na suhom prije izlaganja vodenom mediju. Uzorci
(n=60) su nakon polimerizacije podijeljeni u tri grupe (n = 20) i skladiSteni su u fizioloSkoj otopini
na 37 °C tijekom 24 h, 3 mjeseca ili 3 mjeseca + 3 dana u etanolu. FS i FM su testirani na
prilagodenom univerzalnom uredaju za testiranje brzine kretanja 1 mm/min. Za statisticku obradu
podataka rabljena je jednosmjerna ANOVA 1 Tukey post-hoc test te Weibull analiza s razinom

znacajnosti od 0,05.

U ovom istrazivanju giomer Beautifil II ponasao se sli¢no kompozitnom materijalu te je pokazao
najbolji otpor starenju. Alkasit Cention pokazao je bolja mehanicka svojstva nego stakleni ionomer

Fuji IX. Cention bi se trebao koristiti u svjetlosno-polimeriziraju¢em obliku.

Kljuéne rije€i: dentalni kompoziti; bioaktivnost; savojna ¢vrsto¢a; modul savijanja; mehanic¢ka

svojstva



EVALUATION OF FLEXURAL STRENGTH AND FLEXURAL MODULUS OF
BIOACTIVE COMPOSITE MATERIALS

Summary

Predictable mechanical properties of dental restorative materials represent great value for the
practitioners who use them. The objective of this research was to evaluate flexural strength and
flexural modulus of a new commercially available bioactive restorative material and compare it to

the mechanical properties of other established restorative materials after artificial aging.

Four materials were tested, with five groups: alkasite Cention (Ivoclar Vivadent) in self-cure or
light-cure mode, giomer Beautifil II (Shofu), glass ionomer Fuji IX (GC), and resin composite
Tetric EvoCeram (Ivoclar Vivadent) as a control. For flexural strength (FS) and flexural modulus
(FM) testing according to ISO 4049, light-cured specimens were polymerized with an LED curing
unit of continuous intensity of 950 mW/cm? (Bluephase G2, Ivoclar Vivadent), six times per 20 s,
while Fuji IX and Cention self-cure in capsule were triturated for 10 s and left dry to set for 15 min
before exposure to aqueous environment. The specimens (n = 60 / material) were dark stored in
distilled water at 37°C, divided into three groups (n = 20) and tested after 24h, 3 months, and 3
months+3 days in ethanol. FS and FM were measured using a customized universal testing machine
at Imm / min crosshead speed. The data were statistically analyzed using the one-way ANOVA

with Tukey post-hoc test and Weibull analysis, with the level of significance set to 0.05.

In this study, giomer Beautifil II behaved similarly to a composite material and had the best
resistance to aging. Alkasite Cention showed better mechanical properties than glass ionomer Fuji

IX. Cention should be used in the light-cure mode.

Key words: dental composites; bioactivity; flexural strength; flexural modulus; mechanical

properties



SADRZAJ

L UV 0D s 1
1.1. Stakleno 10N0METNT CEMENL. .. ... .ttt ettt e et et e et e e aeeaeeeeaaeaenes 2
1.1.1. Klasifikacija po HICKeIU. .........oooiiiii e 3

L 1051 1S) o 3
G TR N 1< 0 PPt 4

1.4. Kompozitni Materijali ..........oouiiiiiii e e 5
1.4.1. Podjela ovisna 0 VEliCIng PUNila.........cc.eeviieiiiieiieiieiieeiiecie ettt ens 5
1.5. MEhaniCKa SVOJSVaA.....cccuuiiiiiiiiiiie ettt ettt ettt ettt et ettt e bt e et e e seeeenteenaeeenne 6
1.5.1. SAVOJNA CVISIOCA. ....uvieutiniiiiiiieeit ettt ettt ettt ettt sttt et sbe et sae e 7

1.5.2. MOAUI SAVIJANJA.....tiiiiiieiieiiieiieeieeeieeesiee e esieeereesteesbeesteeesbeessaeesseessseesseessseensaensseenns 8
L.5.3.ISO 4049, oottt ettt ettt et reeaeenaenaeennennaen 8

1.6, SVINA TAAA. ..ot sttt 8

2. MATERIJALITPOSTUPCI ... e 9

2.0 Materijali ..o e sneesnneesreeesnen e e a0 1O
2.2. Izrada kalupa zauzorke............coooiiiiiiii e 1
2.3.1zrada uzoraka. ... e 11
2.4, SKIadiStenje UZOTaKa. .. ... e 12
2.5. Test savijanja Utri tOCKE .....oviuiini ittt siee e e s eee L3
2.6. Izraun savojne ¢vrstoce 1 modula Savijanja ............cceeeiiiiiniiiieriiieiieiiee e 14
2.7. StatistiCka obrada. ... ... 15

B RE UL T AT L. .. e, 16



B RASP RAV A oo, 22
8, ZAKLIUC AK .o 26
6. LITE RATUR A ..o 28

T LIV O T OPLS .o 31



Popis skracenica

B II — Beautifil 11

Cen — Cention

Cen — LC — eng. light-cured Cention, hrv. svjetlosno stvrdnjavaju¢i Cention
Cen — SC — eng. self-cured Cention, hrv. kemijsko stvrdnjavaju¢i Cention

F IX — Fuji IX

FM — eng. flexural modulus, hrv. modul savijanja

FS — eng. flexural strength, hrv. savojna ¢vrstoca

ISO — eng. International Organization for Standardization, hrv. Internacionalna organizacija za
standardizaciju

SIC — stakleno ionomerni cement

TEC — Tetric EvoCeram
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Inertni dentalni materijali, poput kompozitnih materijala i amalgama, koji se odlikuju stabilnim
mehani¢kim svojstvima godinama su predmet istrazivanja mnogih znanstvenika i proizvodaca.
Kada bismo uz mehanicka svojstva dodali jos i bioaktivnost te estetiku visoke kvalitete, dobili
bismo idealan materijal za restaurativne zahvate. Bioaktivni materijali su definirani kao oni koji su
u mogucénosti imati bioloski efekt ili biti bioloski aktivni te formirati vezu izmedu tkiva i materijala
(1). Upravo takav meduodnos tvrdih zubnih tkiva i restaurativhog materijala zasluzan je za
poticanje remineralizacije karijesom destruiranog zubnog tkiva te za prevenciju daljnjeg
destruktivnog djelovanja karijesa. Mijenjajuci tvornicki sastav restaurativnog materijala u korist
bioaktivnog djelovanja, nuzno negativno utjeCemo na njegova mehanicka svojstva. Pronalazak
idealnog balansa izmedu kemijskih i mehanickih svojstava materijala predmet je polemike mnogih

danasnjih istrazivanja.

1.1. Stakleno ionomerni cementi

Stakleno ionomerni cementi (SIC) su jedni od najstarijih bioaktivnih dentalnih materijala. Razvili
su ih Wilson i1 Kent 1972. godine kada su prezentirani pod nazivom alumino-silikatno-poliakrilna
kiselina. U osnovi danasnjih SIC nalazi se prah kalcij-aluminijsko-fluorosilikatnog stakla i
tekuc¢ine poliakrilne kiseline, ¢ijim mijeSanjem dolazi do acido-bazne reakcije 1 stvrdnjavanja
materijala. Njihova mehanicka svojstva ovise o kemijskom sastavu te omjeru praha i tekucine.
Antikariogena svojstva nastala zbog otpuStanja iona fluora, biokompatibilnost te kemijska
kompatibilnost s tvrdim zubnim tkivima svrstavaju ih u zasebnu skupinu restaurativnih dentalnih
materijala. Medutim, usprkos navedenim korisnim elementima SIC-i su ograni¢enih klini¢kih
indikacija zbog nedostatnog otpora frakturi te slabog opiranja troSenju uzrokovanom okluzalnim

silama u distalnoj regiji ljudske denticije (2).
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1.1.1. Klasifikacija po Hickelu
SIC-i se mogu klasificirati u Cetiri podskupine ovisno o njihovom sastavu (prema Hickelu) (3):

I. Konvencionalni SIC
Nastali su kombiniraju¢i svojstva silikatnog cementa (Cvrstoca, krutost i otpuStanje
fluorida) sa svojstvima poliakrilne kiseline (biokompatibilnost i adhezija). Glavna
indikacija u dana$njoj klinickoj praksi je izrada definitivnih ispuna u mlijecnoj i trajnoj
denticiji.

II. Visokoviskozni SIC

U svom sastavu imaju veci udio praska nego li to imaju konvencionalni SIC te ih stoga
odlikuju bolja mehanicka svojstva. Svoju primjenu pronasli su u djecjoj stomatologiji u

okvirima atraumatske restaurativne tehnike.
III. Metalima pojacani SIC

Predstavljeni su 70-ih godina prosloga stolje¢a kada su metalni ioni dodani u stakleni
prasak. Metalni udio u njihovoj gradi dobro apsorbira stres pa se stoga ocituju dobrim

mehanic¢kim svojstvima.
IV. Smolom modificirani SIC

Nastaju dodavanjem smolastog monomera topivog u vodi (npr. 2-hidroksimetakrilata) u
vodenu otopinu poliakrilne kiseline. Smolom modificirani SIC su zapravo hibridni
materijali nastali kombinacijom svojstava konvencionalnih SIC sa svojstvima kompozitne

smole.

1.2. Giomeri

Giomeri su materijali koji se javljaju na trziStu 2000. godine, a nastali su kombiniraju¢i pozeljna
svojstva kompozitnih smola te stakleno ionomernih cemenata. Nastaju inkorporacijom cCestica
prethodno reagiranih cCestica kalcij-alumino-fluorosilikatnog staklenog punila u matricu
kompozitnih smola. Oni stoga djeluju poput hibrida koji nam istovremeno pruza antikariogeno

djelovanje koje vezemo uz SIC-e te zadovoljavaju¢e funkcionalne i estetske rezultate kao
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posljedicu povezanosti s kompozitnim smolama (4). Odlikuje ih bioaktvno svojstvo kontroliranog
otpustanja fluorida. /n vivo klinicke studije provedene u periodu od 3 do 11 godina otkrivaju nam
da se morfoloske, funkcionalne te mehanicke osobine giomernih restauracija mogu usporedivati s
restauracijama izradenim od kompozitnih smola (5, 6), no otpustanje fluorida im je znatno manje

u odnosu na SIC.

1.3. Alkasiti

Alkasiti su nova generacija materijala na trziStu koji se ocituju alkalnim punilom ¢ije je svojstvo
sposobnost otpustanja kiselinsko neutraliziraju¢eg iona. Oni predstavljaju zasebnu skupinu
restaurativnih materijala koji se poput giomera svrstavaju kao podskupina kompoznih smola. Iz
zelje klinicara diljem svijeta za alternativom amalgamu i SIC-ima nastao je alkasit Cention N
(Cen). Ovaj bioaktivni materijal ima sposobnost otpuStanja remineralizirajucih iona kalcija i fluora,
dok kiselinu neutralizira otpustanjem OH™ iona. Monomeri zajedno s inicijatorima, katalizatorima
1 drugim aditivima formiraju reaktivni dio materijala. Oni ¢ine matriks materijala te obicno
zauzimaju 12 - 40 % mase finalnog materijala, dok monomere koristene u Centionu predstavljaju
Cetiri razlic¢ita dimetakrilata s masenim udjelom od 21.6% nakon polimerizacije (7). Alkasiti
pripadaju materijalima koji su u mogucnosti nanositi se u inkrementima od 4 do 5 mm te se stoga
svrstavaju medu bulk-fill kompozitne materijale. S obzirom na to da se nanose u slojevima debljima
od uobicajenih 2 mm, javlja se pitanje adekvatne polimerizacije ukoliko je ona samo svjetlosna.
Stoga je stvrdnjavanje ove skupine materijala moguce kemijskim 1 svjetlosnim putem koji se
medusobno nadopunjuju. Kemijsko stvrdnjavanje je proces koji se bazira na inicijatorskom sustavu
sastavljenom od bakrenih soli, peroksida i tiokarbamida. S druge strane, svjetlosnu polimerizaciju

® aktiviran djelovanjem polimerizacijske lampe (8). Nakon

zapocinje fotoinicijator Ivocerin
aktivacije dolazi do pokretanja slobodnoradikalne reakcije. Svjetlosna polimerizacija ubrzava
proces stvrdnjavanja zapocet kemijskim vezivanjem ¢ime se skracuje vrijeme restaurativnog
zahvata (9). Cention je prezentiran kao financijski isplativ bioaktivni materijal koji se jednostavno
koristi pruzajuéi istovremeno ¢vrstocu 1 dobru estetiku. Ovaj materijal je sli¢an grupi kompozitnih

materijala te je dizajniran da se koristi uz pomo¢ adheziva ili bez njega, ovisno o preferencijama

operatera. Ako se ne koristi adheziv, tada kavitet valja preparirati u retentivnom obliku (8).
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Glavni ¢imbenici alkasitnih materijala koje moramo uzeti u obzir, njegovo su protektivno
djelovanje na zubne strukture destruirane karijesom, brzo vrijeme stvrdnjavanja te adekvatna

mehanicka svojstva kojima se opire djelovanju mastikatornih sila.

1.4. Kompozitni materijali

Kompozitne smole javljaju se na trziStu drugom polovicom 20-og stolje¢a. U pocetku su koristene
u obliku dviju pasta koje su se aktivirale medusobnim mijeSanjem, no ubrzo ih zamjenjuju
svjetlosno-aktiviraju¢e kompozitne smole (10). Sastoje se od polimerne matrice ojatane punilima
koja mogu biti organskog, anorganskog ili kompozitnog podrijetla (11). Njihova mehanicka te
estetska svojstva ovise o meduodnosu matrice i punila. Za razliku od amalgama ili SIC-a,
kompozitne smole nam omogucuju dugo vrijeme manipulacije zahvaljujuéi polimerizaciji koja se
inicira svjetlos¢u valne duljine 400 — 500 nm. Nedostatak takve polimerizacije je slaba transmisija
svjetlosti u slojevima dubljima od 2 mm, pa ostavlja dijelove predebelo nanesenog materijala
nepolimeriziranim (12). U posljednjim desetlje¢ima kompozitni materijali gotovo u potpunosti
suzavaju indikacije za uporabom dentalnog amalgama kao materijala koji je ostavio svoj trag u
povijesti dentalnih restauracija. Zahvaljujuéi revolucionarnom adhezivnom vezivanju kompozitnih
smola za tvrdo zubnog tkivo, viSe nema potrebe za retentivnom preparacijom kaviteta te se na taj

nac¢in maksimalno ¢uva zdravo tkivo.

Uz dobra mehanicka svojstva kompozitne smole pokazuju superiornost u polju estetskih
restauracija (10). Medutim, pojavnost sekundarnog karijesa i1 fraktura restauracija od inertnih
kompozitnih materijala smatraju se njihovim osnovnim nedostacima. S druge strane, bioaktivni
restaurativni materijali efektivni su u borbi protiv nastanka i razvoja sekundarnog karijesa, no

njihova mehanicka svojstva treba unaprijediti.

1.4.1. Podjela ovisna o veli¢ini punila
Prema veli¢ini punila dentalne kompozitne materijale moZzemo podijeliti (12) na:

L. Makropunjene kompozitne materijale
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Sadrzavaju velike Cestice staklenog punila i kvarca. Prosje¢na veli¢ina Cestica iznosi od 1
do 10 pm. Prednost ovakvih kompozita je dobra tvrdo¢a koja proizlazi iz visoke

popunjenosti ogranske matrice.
II. Mikropunjene kompozitne materijale

Razvili su se 1980. godine, a veli¢ina njihovih ¢estica iznosi od 0,01 do 0,1 um. Te Cestice
su manje, zaobljenije i ravnomjerno rasporedene $to nam omogucava finu obradu i

poliranost.
1. Homogene kompozitne materijale s mikropunilom

Dimenzije Cestica ovih kompozita manje su od valne duljine vidljivog svjetla pa dobivamo

vizualno homogenu povrsinu s moguénoséu poliranja.
IV.  Nanopunjene kompozitne materijale

Predstavljaju najnoviju skupinu materijala, a Cestice punila prisutne u ovim materijalima
manje su od 100 nm. Zbog tako malih Cestica punila posjeduju vrlo veliku specifi¢nu

povrsinu za koju je potrebna velika koli¢ina monomera za ovlazivanje.

1.5. Mehanicka svojstva

Estetika, lako¢a manipulacije te mehanicka svojstva materijala od izuzetnog su znacaja operateru
koji se njima koristi u svakodnevnoj klini¢koj praksi. Navedena svojstva proizlaze iz sastava
materijala koji se proizvodi pod strogo kontroliranim uvjetima tvornice iz koje izlazi. TeZnja za
stvaranjem idealnoga materijala koji bi krasile sve prednosti, a u isto vrijeme se minimalizirali ili
uklonili nedostaci, i danas je san svakoga proizvodaca, a tako 1 klini¢ara. Kako takav materijal ne
postoji, moraju se Ciniti kompromisi izmedu antagonistickih svojstava te odvagnuti koje svojstvo
nam je najpotrebnije, a kojeg ¢emo se odreci. Primjerice, mehanicka svojstva kompozitnih
materijala mogu se poboljsati postupkom silanizacije ili pak dodavanjem cestica punila, no to ¢e
istovremeno rezultirati smanjenom koli¢inom iona dostupnih za otpustanje (13). Mehanicka
svojstva kompozitnih smola opadaju s viemenom u vodenom okruzenju ovisno o njihovom sastavu
(14). Degradacija tih svojstava javlja se 1 u bioaktivnim materijalima gdje moze biti brza zbog

njihove hidrofilnosti i topivih punila (15). Dobro poznavanje mehanickih svojstava daje nam

6
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mogucnost odabira adekvatnog materijala ovisno o indikaciji i ideju o ocekivanoj trajnosti

restauracije.

1.5.1. Savojna ¢vrstoéa (FS)

Cvrstoca je svojstvo materijala da se opire djelovanju sile. Savojna &vrstoéa govori o koli¢ini sile
koja je potrebna kako bi doslo do pucanja uzorka (16). Ona kombinira tla¢na, vla¢na i smi¢na
naprezanja te se stoga smatra da imitira klinicki znacajno djelovanje okluzalnih sila. Materijali se
testiraju strogo prate¢i uputstva ISO standarda jer se jedino na taj nacin omogucuje medusobno

usporedivanje vrijednosti.

Cini se logi¢nim testirati ¢vrstoéu materijala djelovanjem sila koje reproduciraju iznose okluzalnih
sila tijekom mastikacije. S druge strane, valja imati na umu da pravilno aksijalno opterecenje
gotovo nikada nije prisutno u ustima zbog geometrije zuba i pokreta donje Celjusti u sve tri
prostorne dimenzije. Iz tog razloga bilo bi klinicki relevantno testirati materijal u njegovoj
najzahtjevnijoj situaciji kako bismo izbjegli materijale koji se ne mogu opirati dogadanjima u usnoj
Supljini.

Tijekom izrade uzoraka paZnju treba pridodati pedantnosti rada kako bismo eliminirali moguénost
nastanka defekata na povrSini ili u unutrasnjosti materijala. Izlaganje uzoraka tijekom duljeg
perioda demineraliziranoj vodi ili pak etanolu tijekom kraceg perioda, valjano reproducira
maturaciju materijala u uvjetima usne Supljine (17). Degradacija mehanickih svojstava moze biti
uzrokovana oSte¢enjem bilo kojeg strukturnog elementa ispitivanog materijala, a njoj ¢e biti
podlozniji materijali koji posjeduju manje silaniziranih punila. Ako je otjecanje materijala i
slabljenje sekundarnih veza unutar smolaste komponente dominantni mehanizam degradacije,
mehanicka svojstva Ce slabjeti dokle god ¢e voda biti apsorbirana te se stabilizirati kada se dosegne
stupanj saturacije (15). Koncentracija etanola od 75% odabrana je zbog sli¢ne topivosti onoj kod
metakrilatnih kopolimera, a to mu omoguc¢ava rapidan ulazak u polimernu mrezu i ubrzano

slabljenje mehanickih svojstava.
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1.5.2. Modul savijanja (FM)

Modul savijanja je svojstvo materijala da se opire savijanju, a opisuje se kao deformacija koja je
uzrokovana stresom materijala (18). Izracunava se koriStenjem testa savijanja u tri tocke gdje su
ispitivani uzorci strogo definiranih dimenzija. Takvi uzorci se postavljaju na dva nosaca cija je
udaljenost definirana te se potom vrsi pritisak na uzorak u centru njegove gornje plohe. Adekvatne
vrijednosti modula savijanja bitne su nam kod polimerizacije materijala jer se u tom trenutku javlja
polimerizacijsko naprezanje koje moze, ako elasticnost nije dostatna, dovesti do oStecenja

marginalnog integriteta restauracije.

1.5.3. ISO 4049

Skracenica ISO oznacava Internacionalnu organizaciju za standardizaciju dok oznaka 4049
opisuje postupke vezane uz istrazivanje dentalnih restaurativnih materijala vezanih uz polimere
(19). Detaljno provodenje uputstava opisanih u ISO standardima neizostavan je dio svakog
istrazivanja. Razlog tome je kasnija moguénost usporedbe rezultata dobivenih istrazivanjem s onim
istrazivanjima koja su se bavila tom tematikom te na taj nain potvrditi ili pak demantirati

prethodno opisane rezultate 1 zakljucke.

1.6. Svrha rada

Ovaj diplomski rad u obliku znanstvenog istrazivanja osmisljen je kako bi se ispitala dugoro¢na
mehanicka svojstva novih bioaktivnih materijala te ih usporedila s materijalima koji se ve¢ koriste

u klinickoj praksi.
Postavljene su sljedece nul-hipoteze:

1. Nema razlike u savojnoj ¢vrsto¢i i modulu savijanja izmedu ispitivanih materijala
2. Nema razlike u savojnoj ¢vrsto¢i i modulu savijanja unutar istog materijala nakon 24 h, 3

mjeseca ili 3 mjeseca izlaganja destiliranoj vodi i 3 dana u etanolu.



2. MATERIJALI I POSTUPCI
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2.1. Materijali

Cetiri materijala su koritena u ovom istraZivanju, s pet testnih skupina: alkasit Cention N

svjetlosno (Cen-LC) i kemijski (Cen-SC) polimerizirajuéi (Ivoclar Vivadent), stakleni ionomer

Fuji IX (GC; F IX), giomer Beautifil II (Shofu; B II) i konvencionalni kompozit kao kontrolni

materijal Tetric EvoCeram (Ivoclar Vivadent; TEC), Slika 1. Sastav koriStenih materijala nalazi se

u Tablici 1.

Tablica 1. Popis materijala i sastav prema podacima proizvodaca.

Vrsta Komercijalni naziv Sastav Proizvoda¢é

materijala

Giomer Beautifil I (B II) S- PRG Shofu Dental GmbH,
nano fileri Ratingen, Njemacka

Alkasit Cention N (Cen) kalcij-fluorosilikatno Ivoclar Vivadent,
staklo, UDMA Schaan, Lihtenstajn

Stakleno Fuji IX (F IX) 5 - 10 % polibazi¢na GC Europe, Leuven,

ionomerni karboksilna kiselina Belgija

cement staklo, oksidi

Kompozit Tetric EvoCeram bisGMA, UDMA Ivoclar Vivadent,

(TEC) barijevo staklo, oksidi Schaan, Lihtenstajn

Slika 1. Prikaz koristenih materijala.
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2.2, Izrada kalupa za uzorke

Vode¢i se smjernicama ISO 4049, izradeni su uzorci dimenzija 2 x 2 x 16 mm. Inicijalni uzorak u
obliku kvadra precizno je izraden u 3D printeru (Slika 2.), a potom se od njega radio kalup za

izradu novih uzoraka (Slika 3.). Novi kalup izraden je nakon svakih pet uzoraka.

Slika 2. Inicijalni uzorak izraden u 3D printeru.

Otisna masa koriStena za izradu uzoraka bila je Express STD VPS proizvodaca 3M (Minnesota,

SAD).

Slika 3. Primjer kalupa izradenog od otisne mase.

2.3. Izrada uzoraka

Savojna ¢vrstoca i modul savijanja izmjereni su prema modificiranom ISO 4049 standardu.

11
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Nakon aplikacije materijala u kalup isti je bio pokriven pokrovnim stakalcem i polimeriziran sa
svake strane. Cen-LC, B II te TEC koristeéi polimerizacijsku lampu jadine 950 mW/cm? u trajanju
od 20 sekundi u 6 preklapajucih pozicija s obje strane. Skupine F IX i Cen-SC su triturirani 10 s te
nakon aplikacije u kalup prekriveni pokrovnim stakalcem 1 ostavljeni 15 min na suhom kako bi

dozvolili kemijsko stvrdnjavanje bez upotrebe polimerizacijske lampe (Tablica 2.).

Tablica 2. Postupak stvrdnjavanja ispitivanih materijala.

Materijal Nacin Trituracija Polimerizacijska Vrijeme

stvrdnjavanja (40 000 rpm) lampa stvrdnjavanja

nakon trituracije

FIX kemijsko 10s / 15 min
Cen-SC kemijsko 10s / 15 min
Cen-LC svjetlosno / 6x20s /
BII svjetlosno / 6x20s /
TEC svjetlosno / 6x20s /

2.4. SkladiStenje uzoraka

Ukupno je napravljeno 60 uzoraka za svaki materijal (n = 300) koji su odmah potom skladiSteni na
tamnom, u destiliranoj vodi, u inkubatoru koji je oponasao uvjete usne Supljine (Slika 4.). Inkubator

je bio podesen na temperaturu od 37 °C, bez utjecaja vanjske svjetlosti.
Tako pripremljeni uzorci podijeljeni su u tri skupine:

a) uzorci koji su bili podvrgnuti testiranju nakon 24 sata u inkubatoru
b) uzorci koji su bili podvrgnuti testiranju nakon 3 mjeseca u inkubatoru

¢) uzorci koji su bili podvrgnuti testiranju nakon 3 mjeseca u inkubatoru + 3 dana u etanolu.

12
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Slika 4. Uzorci u plasticnim Eppendorf posudicama netom prije stavljanja u inkubator.

2.5. Test savijanja u tri tocke

Testiranje uzoraka izvrseno je uz pomo¢ univerzalnog uredaja za testiranje Ultratester (Ultradent
Products Inc, Utah, SAD). Pripremljeni uzorci vadili su se iz inkubatora po skupinama materijala
nakon 24 sata, 3 mjeseca ili 3 mjeseca + 3 dana u etanolu. Nakon $to su izvadeni iz destilirane vode
1 blago osuseni, odmah su stavljeni na nosac na stoli¢u Ultratestera koji im je pruzao oslonac na
dvije tocke udaljene 12 mm. Svi uzorci su imali identi¢nu poziciju u odnosu na gornji dio uredaja
koji je s trece toCke radio opterec¢enje uzorka (Slika 5.). Na taj nadin osigurani su jednaki uvjeti
testiranja za svaki materijal. Brzina kretanja uredaja bila je 1 mm / min. Opterecenje uzoraka raslo

je do trenutka njihova pucanja.

Za vrijeme testiranja uzoraka vrijednosti sile 1 proteklo vrijeme zabiljezeno je video kamerom te

su se vrijednosti izmjene sile tijekom opterecenja uzoraka zabiljeZile u programu Microsoft Excel.
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Slika 5. Test savijanja u tri tocke.

2.6. Izracun savojne ¢vrstoce i modula savijanja

Na temelju zabiljeZzenih podataka, FS i FM su izra¢unati prema sljede¢im formulama:

Savojna Cvrstoca Modul savijanja

o = 3FL/2bh2 (MPa) E = FL3/4bh3d (GPa)

gdje F predstavlja maksimalnu silu, L udaljenost izmedu uporisnih tocaka, b je Sirina dok je h

visina uzoraka. U formuli za izracun modula savijanja oznaka d predstavlja defleksiju uzoraka

nakon djelovanja sile F.

14
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2.7. Statisticka obrada

Za statisticku obradu podataka rabljena je jednosmjerna ANOVA i Tukey post-hoc test s razinom

znacajnosti od 0,05. Za statistiCku obradu podataka koristena je i Weibullova analiza.

15
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Starenje materijala u imitaciji uvjeta usne Supljine znacajno je utjecalo na modul savijanja i savojnu
¢vrstocu. Promjene savojne ¢vrstoce i modula savijanja prikazane su u obliku stupcastih grafova

(Slike 6. 1 7.). Naknadno je ucinjena i Weibull analiza te je ovdje prikazana na Slikama 8 - 12.

B I (121.8-142.1 MPa) i TEC (107.8-132.2 MPa) imali su najveci FS u svim to¢kama mjerenja,
slijedi ih Cen-LC (84.0-104.6 MPa) i na kraju Cen-SC (62.1-86.9 MPa). F IX imao je znacajno
najmanji FS (7.9-12.0 MPa) te takoder najmanji FM (0.5-2.7 GPa). FS 1 FM imali su nize
vrijednosti nakon 3 mjeseca i nakon dodanog starenja u etanolu za sve materijale osim B 111 Cen-
SC. U suprotnosti s ostalim materijalima, Cen-SC imao je povecane vrijednosti FS i FM nakon 3

mj. 1 3 mj. + 3 dana u etanolu u usporedbi s vrijednostima izmjerenima nakon 24 h.

Iz grafa prikazanog na Slici 6. mozemo vidjeti promjene modula savijanja uzrokovanog starenjem

u destiliranoj vodi i u etanolu.

12
W24 h
10 E3m
<
& Ala E3m+3d
c 8
= Ala
S
§ 6 AL’ Ca B"'a
3 1] Bbcp
§ B c T
Ac
4 Cc A_d 1]
BTC Alc
2
B e C__d
. L[5
Cention - LC Cention - SC Beautifill 1l Tetric EvoCeram Fuji IX

Slika 6. Modul savijanja materijala u ovisnosti o proteklom vremenu. Velika slova prikazuju
usporedbu medu razli¢itim vremenima testiranja za isti materijal, dok mala slova prikazuju
usporedbu medu materijalima za istu vremensku tocku testiranja. Ista slova oznacavaju da nema

statisticki znacajne razlike medu skupinama.
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Iz grafa prikazanog na Slici 7. moZemo vidjeti promjene modula savijanja uzrokovanog starenjem

u destiliranoj vodi i1 u etanolu.
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Slika 7. Savojna ¢vrstoca materijala u ovisnosti o proteklom vremenu.

Velika slova prikazuju usporedbu medu razli¢itim vremenima testiranja za isti materijal, dok
mala slova prikazuju usporedbu medu materijalima za istu vremensku tocku testiranja. Ista slova

oznacavaju da nema statisticki znacajne razlike medu skupinama.

Slike 8 - 12 prikazuju rezultate Weibullove analize za svaki ispitivani materijal.
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Slika 9. Weibull analiza za materijal Cen-SC.
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Slika 10. Weibull analiza za materijal B II.
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Slika 11. Weibull analiza za materijal TEC.
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Slika 12. Weibull analiza za materijal F IX.
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Ovo znanstveno istrazivanje bavilo se dugoro¢nom evaluacijom mehanickih svojstava bioaktivnih
restaurativnih materijala tijekom umjetnog starenja u destiliranoj vodi do 3 mjeseca i dodatna 3
dana u etanolu. Giomer BII i1 kontrolni kompozitni materijal TEC imali su najve¢i FS u svim
toCkama myjerenja, slijedi ith Cen-LC stvrdnut svjetlosnom polimerizacijom i na kraju kemijsko-
polimeriziraju¢i Cen-SC. Stakleni ionomer FIX imao je zna¢ajno najmanji FS te takoder najmanji
FM. FS i FM imali su niZe vrijednosti nakon 3 mjeseca i nakon dodatnog starenja u etanolu za sve

materijale osim BII 1 Cen-SC.

Prisutne su razlike u vrijednostima FS i FM izmedu materijala, a izmjerene pocetne vrijednosti su
se mijenjale tijekom razdoblja umjetnoga starenja. S obzirom na spomenute promjene, odbacujemo
obje nulte hipoteze. Slabljenje vrijednosti FS tokom umjetnog starenja u vodi i etanolu ovisno je o
materijalu koji se ispituje. Inicijalne vrijednosti izmjerene nakon 24 h po ISO 4049 standardu daju
nam informaciju o pocetnim vrijednostima materijala. Medutim, takvi podaci su od malog
klinickog znacaja buduéi da je period starenja prekratak. Ovo se osobito odnosi na bioaktivne
materijale koji u svom sastavu sadrze topiva punila zbog kojih su podlozni ekstenzivnoj
deterioraciji (16). U svakodnevnoj praksi bitno je mo¢i predvidjeti ponasanje materijala u uvjetima
usne Supljine, stoga su nam vrijednosti mjerene nakon 3 mjeseca starenja u destiliranoj vodi na
37°C 1 3 dana ubrzanog starenja u etanolu od velikog klini¢kog znacCenja. Visoka koncentracija
etanola odabrana je zbog sli¢ne topivosti onoj kod metakrilatnih kopolimera, a to mu omogucava

rapidan ulazak u polimernu mreZu i ubrzano slabljenje mehanickih svojstava (22).

Najvece izmjerene vrijednosti FS imali su TEC i B II, odnosno predstavnici skupine kompozitnih
smola i giomera. B II pripada skupini slabo bioaktivnih materijala i svojom je gradom vrlo sli¢an
kompozitu TEC. Oba materijala imala su izmjerene vrijednosti FS preko 100 MPa S§to ih ¢ini
otpornima na djelovanje mastikatornih sila. NeSto slabije vrijednosti pokazao je predstavnik
skupine alkasita u skupinama Cen-LC 1 Cen-SC kojeg odlikuje grada sli¢na kompozitnim smolama.
Slabije vrijednosti pripisujemo vecem udjelu bioaktivnih tvari koje se ocituju prisustvom
nesilaniziranih Cestica punila ¢iji je nedostatak nemogucénost kemijske veze s polimernim
matriksom (20). Cention u svojoj gradi ima sli¢nosti s kompozitnim smolama te mu je stoga
pogodovala polimerizacija aktivirana svjetlos¢u. Cen-LC nakon aktivacije zapo€inje umrezavanje
Cestica monomera te stvara ¢vrstu i stabilnu polimernu mreZzu koja doprinosi relativno dobrim

vrijednostima FS i FM. S druge strane, kemijski stvrdnjavaju¢i Cen-SC pokazao je povecanje
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vrijednosti mjerenih mehanickih svojstava tijekom vremena S$to objaSnjavamo produljenim
trajanjem stvrdnjavanja. Zanimljivo, nakon 3 mjeseca + 3 dana etanola vrijednosti Cen-SC i Cen-
LC nisu se statisticki znacajno razlikovale. Iako nam takav trend u klinickoj praksi ide u korist,
valja napomenuti da su intermedijatne vrijednosti Cen-SC bile znatno slabije od Cen-LC. Stoga
tijekom koriStenja ovakvih materijala obavezno moramo naglasiti potrebu za upotrebom
polimerizacijske lampe. Na taj na¢in osiguravamo najbolja mehanicka svojstva unutar ogranic¢enja

samog materijala.

Kako materijali s bioaktivnim Cesticama punila u vodi i etanolu oslabljuju zbog svoje topivosti,
tako je najvise degradirao materijal s najve¢im udjelom bioaktivnih Cestica, tj. F IX (16). On je kao
predstavnik stakleno ionomernih cemenata pokazao najlosija mehanicka svojstva unutar materijala

testiranih ovim istrazivanjem.

Medij usne Supljine vecinskim dijelom ¢ini slina te organske i anorganske tvari u njoj. Slina je
kompleksan sekret kojega 99% cini voda, a ¢ovjek dnevno luci od 500 do 700 mL sline (21). Voda
prisutna u slini u stalnom je kontaktu s povrSinom restaurativnih materijala te je stoga ona koriStena
kao medij pohrane uzoraka koji nam sluzi imitaciji uvjeta usne Supljine. Ona ulazi kroz
mikroskopske nepravilnosti i porozitete na povrSini restaurativnog materijala te kapilarnim silama
prodire kroz uzorak i na taj ga nac¢in mehanicki oslabljuje. Upravo zbog takvog djelovanja, svi
materijali koriSteni u ovom radu, osim Cen-SC, imaju oslabljena mehanic¢ka svojstva nakon 3
mjeseca provedena u vodenom mediju. Etanol je koriSten za imitaciju ubrzanog starenja, a tijekom
uranjanja uzoraka u etanol dolazi do plastizacije polimerne mreZe i krhkosti (22). Takva promjena
posljedicno dovodi i do pucanja uzoraka pod djelovanjem slabije sile. Iz toga razloga
preporucujemo detaljnija buduca ispitivanja na ekstrahiranim zubima podvrgnutima termo-

mehani¢kom cikliranju u klini¢ki realnijoj situaciji.

Weibull analiza povezuje ¢vrsto¢u svakog od analiziranih uzoraka s vjerojatnos¢u njihova loma.
Na taj na¢in Weibullov modul djeluje kao mjera pouzdanosti materijala (13). Sto je pravac strmiji,
materijal je pouzdaniji, tj. ve€ina uzoraka pokazivat ¢e lom u uskom rasponu. Takvo ponaSanje
restaurativnih materijala pozeljno je svojstvo koje klini¢aru nudi predvidiv ishod. Nakon uranjanja
uzoraka u etanol dolazi do ubrzane degradacije i plastizacije materijala (22). Iz toga razloga
uzorcima slabe mehanicka svojstva te oni postaju krhkiji i sli¢nije se ponasaju. Opisane promjene

vidljive na grafovima 8 - 12 oc€ituju se strmijim pravcima nakon starenja materijala 3 mjeseca u
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vodi i 3 dana u etanolu. Materijal s najSirim rasponom vrijednosti o¢ekivano je stakleni ionomer F
IX, dok ostale cetiri skupine pokazuju uze raspone i sliéne obrasce ponasanja - pri ¢emu je
najpouzdaniji Cen-SC, osobito nakon 3 mjeseca i 3 mjeseca i 3 dana u etanolu. Svakako treba
napomenuti da su unatoC tome, apsolutne vrijednosti FS i FM kemijski polimerizirane inacice

alkasita Cention niske te da se ne preporucuje njegova uporaba bez svjetlosne polimerizacije.
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Unutar ogranicenja ovoga in vitro istrazivanja, provedenog na 300 uzoraka podijeljenih u pet
kategorija, zakljuCujemo kako nijedan od ispitanih materijala ne posjeduje svojstva idealnoga
materijala. U ovome istrazivanju ispitivani giomer Beautifil II I ponasao se slicno kontrolnom
kompozitnom materijalu Tetric EvoCeram te je pokazao najbolji otpor starenju. Alkasit Cention
pokazao je bolja mehanicka svojstva nego stakleni ionomer Fuji IX. Cention bi se trebao koristiti

u svjetlosno polimeriziraju¢em obliku.

Utjecaj umjetnoga starenja u destiliranoj vodi i etanolu vise je izrazen kod materijala s ve¢om
bioaktivnosc¢u. U skladu s dobivenim rezultatima zaklju¢ujemo kako se veca bioaktivnost dobiva

naustrb mehanickih svojstava materijala i obrnuto.
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