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Sekil 3.19. D test grubunun infrared spektrumu.
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Sekil 3.20. Saf [CaHPO4]'n infrared spektrumu.
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Sekil 3.21. E test grubunun infrared spektrumu.
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Sekil 3.22. F test grubunun infrared spektrumu.
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Sekil 3.15. Kontrol grubunun infrared spektrumu.
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FTIR Analiz Bulgular:

Kontrol grubunun FTIR spektrumu Sekil 3.23 'de gortilmektedir. Sekil 3.24
'de saf tersiyer kalsiyum fosfat izlenmektedir. Her iki infrared spektrumu
karsilastirilirsa (1000 em-1) - (1100 cm-1) arasinda ve (560 em-1) ile

(590 cm-l) dalga sayisinda izlenen piklerin  (PO4)3- 'a ait oldugu

goriilecektir.

Tim test gruplarma ait FTIR spektrumlart Sekil 3.25 - 3.31'de
izlenmektedir. Spektrumlar incelendiginde kontrol grubu o6rnekleri ile
uyumluluk gostermektedir. Test gruplarinda kontrol gruplarina kiyasla
kalitatif ~ degisiklik  gozlenmekle  beraber,  kantitatif  degisiklik

goriilmemektedir.

Kantitatif degisimi kiyaslamak ve farkli konsantrasyonlardan kaynaklanan
hatalart elimine etmek i¢in (560 cm-1) ve (590 cm-1) dalga sayisinda
izlenen (PO,)3- piklerinin siddetlerinin farks, (590 cm-1) dalga sayisindaki
(POy)3- pikinin giddetine boliinerek yapilmistir. Elde edilen degerler Tablo

3.13 'de gosterilmistir.
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Tablo 3.13. Kontrol ve test gruplarinin a/b degerleri.

Grup a b a/b

K 4 34 0.11

<A 4 30 0.13

*B 2 43 0.04

*C 5 32 0.15

*D 4 24 0.16

*E 4 19 0.21

*F 4 19 0.21

Tersiyer kalsiyam fosfat 3 38 0.07

* (1000 cm1) - (1100 cmrt) arasinda ve (560 cmi1) ile (590 cm!) dalga sayismda
izlenen (PO )* piklerinin her iiciinde kontrol grubuna kiyasla azalma veya artma
mevcut,

¢ (1000 cm™ ) - (1100 em™ ) arasinda dalga sayisinda izlenen (PO,)* pikinde artma
ve (560 cm™ ) ile (590 cm™ ) dalga sayisinda izlenen (PO,)* piklerinde azalma
mevcut,
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Sekil 3.23. Kontrol grubunun FTIR spektrumu.
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Sekil 3.24. Saf [Ca3z(PO4)7] 'in FTIR spektrumu.
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Sekil 3.25. A test grubunun FTIR spektrumu.
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Sekil 3.26. B test grubunun FTIR spektrumu.
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Sekil 3.27. A ve B test gruplarinin FTIR spektrumlarni. (Mavi ¢izgi: A test grubu, siyah ¢izgi: B test grubu)
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Sekil 3.28. C test grubunun FTIR spektrumu.
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Sekil 3.29. D test grubunun FTIR spektrumu.
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Sekil 3.30. E test grubunun FTIR spektrumu.
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Sekil 3.31. F test grubunun FTIR spektrumu.
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X- Ismnlar: Analiz Bulgular:

Kullamilan mine orneklerinin, X-1gmnlari difraksiyon analiz yontemi
kullanilarak kalitatif karakterizasyonu gergeklestirilmigtir, Analizler,
kontrol grubundaki mine orneklerinin [Cas5(PO4)3(OH,CLF)] kimyasal
formiilityle ifade edilen ve JPDS 25-0166 no'lu kart ile belirtilen kalsiyum
fosfat (kloriir, floriir, hidroksit) isimli bilegige ait oldugunu goéstermigtir
(Sekil 3.32) (Tablo 3.14).

Tablo 3.14. Kontrol grubu mine orneklerinin JPDS 25-0166 no'lu karttaki
degerlerle kargilastirimasi. a)JPDS 25-0166 no'lu kart. b) Mine
orneklerine ait difraksiyon degerleri.

a) b)

29  {d-value |hkI 1o 29 d-value | bkl {1/lo

36.88 {283 (211) | 100 36.870 {2.83 (211) ] 100

3825 12.73 (300) 175 38.230 {12.73 (300) | 74
-158.10 11.84 (213) { 50 30.000 {345 {002) | 34

30.06 {345 (002) |35

37.61 12.77 (112) 130

A ve B test gruplarina ait mine Srneklerinin X-1sinlan difraksiyon analiz
diyagramlart Sekil 3.33 ve Sekil 3.34 'de goriillmektedir. Analiz sonucu
yapimun [Cas(PO4)3(OH,CLF)] kimyasal formiiliiyle ifade edilen ve JPDS
25-0166 no'lu kart ile belirtilen kalsiyum fosfat (kloriir, floriir, hidroksit) ile
uyumlu oldugu tespit edilmigtir (Tablo 3.15 ve 3.16) (Sekil 3.35 ve 3.36).
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Tablo 3.15. A test grubuna ait mine orneklerinin standart degerlerle
kargilagtirtlmast. a) JPDS 25-0166 no'lu kart. b) Mine 6rneklerine
ait difraksiyon degerleri.

a) b)

29 d-value [ hkI 1o 2 d-value | hkI [I/lo
36.88 12.83 (211) 1100 36.620 |2.84724|(211) | 100
3825 {2.73 (300) 175 37.910 {2.75373{(300) | 82
58.10 {1.84 (213) |50 29.860 |3.47 (002) [ 28
30.06 |3.45 (002) |35

37.61 12.77 112) {30

Tablo 3.16. B test grubuna ait mine Orneklerinin standart degerlerle
kargilagtirilmast.a) JPDS 25-0166 no'lu kart. b) Mine orneklerine

ait difraksiyon degerleri.
a) ]
20 d-value | hkl Lo 20 d-value {hkl |Ifo
36.88 12.83 (211) ]100 36.71 12.84050 {(211) 1100
38.25 12.73 (300) |75 37.35 12.79351 |(112)]56
58.10 {1.84 (213) 150 38.01 12.74675 {(300) |55
3006 {345 {o02) {35
37.61 12.77 (112) {30

C ve D test gruplarindan elde edilen mine orneklerinin X-igmlari
difraksiyon diyagramlart Sekil 3.37 ve Sekil 3.38 'de goriilmektedir. Analiz
sonucu elde edilen diyagramlar kontrol grubu mine 6rnekleri ile uyum
gostermemektedir (Sekil 3.39 ve 3.40). Bu uyumsuzluk, hidroksiapatit
yapist igerisinde belli bir miktarda olusan ikinci bir fazdan kaynaklandig:

diisiincesini giindeme getirmektedir. Incelemeler bu ikinci fazin
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[Ca(HpPO4)>] kimyasal formiillityle ifade edilen ve JCPDS 9-0390 no'lu
kart ile belirtilen primer kalsiyum orto fosfat isimli bilesige ait oldugunu
gostermektedir (Tablo 3.17 ve Tablo 3.18).

Tablo 3.17. C test grubuna ait mine oOrneklerinin standart degerlerle
kargilagtirilmast. a) JPDS 25-0166 no'lu kart. b) Mine 6rneklerine
ait difraksiyon degerleri. ¢) JCDPS 90-390 no'lu kart.

a b) c)

29 d-value |hkI | Lflo 2 {d-value | hkl Lo 2 & | d-value | hkl 1o
36.88 12.83 (211) [ 100 36.43 | 2.86158| (111) 100 36.58 12.85 (111) 40
3825 j2.73 (300) { 75 37.72 |2.76710} (012) 86 37.6912.77 (012) 20
58.10 |1.84 (213) | 50 36.97 | 2.82121| (211) 38 37.25]12.80 (120)211) |13
30.06 13.45 (002) |35 45.85 | 2.29634| (202) 301) | 27 45.9612.29 (202 (301) |7

37.61 12.77 (112) {30

46.17 |2.28 (310) [ 10

Tablo 3.18.D test grubuna ait mine Orneklerinin  standart degerlerle
kargilagtirdmast a)JCPDS 250166 no'lu kart. b)Mine 6rneklerine ait
difraksiyon degerleri. ¢)JCDPS 90-390 no'lu kart.

a) b) c)

29 d-value [hkI {I1/o 2 |d-value |hkl 1o 2 < | d-value | hkI 1o
36.88 12.83 (211) { 100 36.50 {2.8562 | (111) 10 36.58 12.85 (111 40
3825 12.73 (300) {75 37.90 {2.7544  {(012) 84 37.69 [2.77 (012) 20
58.10 [1.84 (213) [ 50 36.98 12.8204  1(211) 53 37.2512.80 (120 (211) |13
30.06 [345 (002} {35 46.04 {2.2873 | (202)(301) | 38 45.9612.29 (202)(301) |7
37.61 |2.77 (112) {30

46.17 [2.28 3Bl1o {10
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E ve F test gruplarina ait mine Orneklerinin X-1gmlan  difraksiyon

diyagramlan Sekil 3.41 ve Sekil 3.42'de goriilmektedir. Analiz sonucu elde

edilen diyagramlar, kontrol grubu mine Ornekleri ile tam bir uyum

gostermemektedir (Sekil 3.43 ve 3.44). Piklerde gorilen bu uyumsuzluk,

bir 6nceki gruptakine benzer sekilde hidroksiapatit kristal yapisi igerisinde

ikinci bir faz olugmaya bagladign digiincesini giindeme getirmektedir.
Incelemeler bu ikinci fazin, [Ca(HpPO4)7] kimyasal formiilityle ifade
edilen ve JCPDS 9-0390 no'lu kart ile belirtilen primer kalsiyum orto fosfat
isimli bilegige ait oldugunu gostermektedir (Tablo 3.19 ve Tablo 3.20).

Tablo 319, E test grubuna ait mine Oreklerinin standart degerlerle
kargilagtirilmast. a) JPDS 25-01666
orneklerine ait difraksiyon degerleri. ¢) JCPDS 9-0390 no'lu kart.

no'lu kart. b) Mine

a b) C

2¢ (d-value |hkl | 1Mo 29 ldvalue |hki Iflo 2 & | d-value | hkl Iflo
36.88 {2.83 11) 1100 36.50 | 2.85628 ((11D) 100 36.58 | 2.85 (11hH 40
‘ 3825 12.73 (300) | 75 37.81 12.76075 | (012) 90 37691277 (012) 20
58.10 |1.84 (213) | 50 36.98 | 2.82047 | (211) 50 37.2512.80 (1200211 113
30.06 1345 (002) | 35 45.9412.29208 |(202)(301)]39 45.9612.29 202y (301) {7
3761 {277 (112) 130

46.17 1228 (310) 1 10
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Tablo 3.20. F test grubuna ait mine oOrneklerinin standart degerlerle
kargtlagtirilmast. a) JPDS 25-0166 no'lu kart b) Mine 6rneklerine
ait difraksiyondegerleri ¢) JCPDS 9-0390 no'lu kart.

a) b) c)

20 d-value {hkI | 1/o 2 | d-value | hkI 1/o 2 |d-value [hkI I/io
36.88 {2.83 (211) [ 100 36.50 {2.8562 | (111) 100 36.5812.85 (111 40
38.25 12.73 (300) 175 37.8112.7607 }(012) 82 37.6912.77 (012) 20
58.10 |1.84 (213) [ 50 36.98 | 2.8204 | (211) 58 37.2512.80 (1200 211y |13
30.06 |3.45 (002) |35 45.8312.2972 1(202)(301) |35 45.96 [2.29 202)30hH |7
37.61 [2.77  {(112)130

46.17 [2.28 (310) [ 10




Qualitative analysis (Peak search)

Sample : DIS (M. U.DIS HEK) Comment : Smoothing points: 21 Ke?2 elimination:
File : H.S BG subtraction :YES Error correction:
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15 §6.850 187882 TR — 5
0 81380 184580 s 010 23
[ 21 53,190 181118 83 12
2 80,130 178384 84 1
[ 23 51220 1.15667 7 10
14 §2.510 1,72298 " 10
400+ b i 72,70 150769 45 8 4
L i 3 14440 147872 a4 5
2 75,339 1. 45402 53 3
L o 23 15,310 43341 4 e 1
2
3 - 2 s
= S 2 2
< e = i = -
o 2 s .
= & = 3=
= .4 2 Tz
i
M b ’LI\.MAJ\/I& yM%MA} 1
80.000
Py a -
10

§3-12-10 00:28:44 Page : 1

Sekil 3.32. Kontrol grubunun X-isinlan difraksiyon diyagramu.




Qualitative analysis (Peak search)

Sample  : hale-05 Comment : Smoothing points: 21 Kel ekimination:YES
File : seref DY BG subtraction :YES Error&orrection:
cps
1000 T '
Peakho. 248 d-value 1/l
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o
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Sekil 3.33. A test grubunun X-isinlan difraksiyon diyagramu.




Qualitdtive analysis(Peak search)

Sample : hale-010 Comment : Smoothing points: 21
File : seref DY BG subtraction :YES
cps _ - . . -
1000 T —T o
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Sekil 3.34. B test grubunun X-1sinlan difraksiyon diyagrami.



Qualitative analysis (Peak search)
Sample ¢ R4Se{MsU.DIS HEK) Comment Smoothing points: U Ke2 efiminatiom:YES
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Sekil 3.35. A test grubu ile kontrol grubunun X-isinlar1 difraksiyon diyagramlarinin kargilagtiriimasi. (Asetat: Kontrol grubuna dittir)



Qualitative analysis(Peak search)
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Sekil 3.36. B test grubu ile kontrol grubunun X-iginlan difraksiyon diyagramlarinin karstlagtiriimasi. (Asetat: Kontrol grubuna aittir)



Qualitative analysis(Peak search)

Sample : HALE %105 Comment
File . H.S.

H

Error™correction:
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Sekil 3.37. C test grubunun X-iginlani difraksiyon diyagramu.




Qualitative analysis (Peak search)

Sample : HALE %1010 Comment : Smoothing points: 21 Ka2 elimination:YES
File : H.S. BG subtraction :YES Error correction:
cps
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PeakNo, 280 d-value Intensity FHHY 1/lo
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Sekil 3.38. D test grubunun X-iginlan difraksiyon diyagramu.

1




Qualitative analysis(Peak search)

Sample : DASE (M105DIS HEK) Comment : Smoothing points: 21 Ke2 ;g}gimination:YBS
File : B.S. BG subtraction :YES Error""’cforrection:
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Sekil 3.39. C test grubu ile kontrol grubunun X-sinlan difraksiyon diyagramlarinin kaf§11a§;t1nlma51‘ (Asetat: Kontrol grubuna aittir)



Qualitative analysis(Peak search)

Smoothing points: 21  Ka2 elimination:VES
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Sekil 3.40. D test grubu ile kontrol grubunun X-1sinlan difraksiyon diyagramlarinin karsilagtirilmasi. (Asetat: Kontrol grubuna aittir)



Qualitative analysis(Peak search)

Sample : HALE %165 Comment : Smoothing points: 21 Ke? elimination:YES
File : H.S. BG subtraction :YES Error correction:
cps . . %
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Sekil 3.41. E test grubunun X-iginlart difraksiyon diyagrami.




Qualitative analysis(Peak search)

5

- . L - - . 3
Sample  : HALE %1610 Comment : Smoothing points: 21 Ke? ekimination:YES
File : H.S. BG subtraction :YES Error®correction:
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Sekil 3.42. F test grubunun X-iginlant difraksiyon diyagramu.




) =
Qualitative analysis(Peak search)
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Sekil 3.43. E test grubu ile kontrol grubunun X-1sinlar difraksiyon diyagramlarinin kafslla$t1r1lmas1. (Asetat: Kontrol grubuna aittir)



Qualitative

analysis (Peak search)

Sample : DIS (M. U.DIS HEK) Comment - $moothing points: 21 Ka2 elimination:
File : HB.S BG subtraction :YES Error correction:
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Qualitative analysis(Peak search)

Sample : HALE %1610 Comment : Smoothing points: 21 Ke? égimination:YE§
File : H.S. BG subtraction :YES Error*correction:
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Sekil 3.44. F test grubu ile kontrol grubunun X-isinlari difraksiyon diyagramlarinin kargilastirilmast. (Asetat: Kontrol grubuna aittir)
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SEM Bulgulari

Mine topografisinde goriilen degigiklikler gérsel olarak degerlendirildi.
Sekil 3.45 'de beyazlatma Oncesi minenin yiizey topografisi
goriilmektedir. Beyazlatma ajanlarmm kullanmmi  sonrast  kismen

pordzitenin ve piiriizliligiin artt1f1 belirlenmigtir (Sekiller 3.46 ve 3.47).

Opalescence beyazlatma ajamimin kullamildif: test grubunda eroziv
tarzda yikum gorilmektedir. Eroziv tip yikimda, prizma ki ve korlar
birlikte yikima ugramiglardir (Sekil 3.46). Dolayisiyla yiizeyde yaygin
bir etki gorilmiigtiic. Nite-White beyazlatma ajanmmn kullanildign test
grubunda ise, demineralize tarzda yikim gorilmigtiir,
Deminerilizasyonun prizma digindan basladig: ve daha derinlemesine

hasar olusturdugu gozlenmistir (Sekil 3.47).

Calismamizda Opalescence kullanilan 6rneklerde, Nite-White kullanilan
- Orneklere kiyasla yiizey piiriizliiliigiiniin daha az oldugu tespit edilmigtir
(Sekiller 3.46 ve 3.47).



Sekil 3.45. Beyazlatma dncesi replika teknigi kullanilarak alinan minenin yiizey
topografisi (x2000).

Sekil 3.46. Opalescence kullanimi sonrast, minenin ylizey goriiniimi (x1000).



Sekil 3.47, Nite-White kullanimi sonrast, minenin yiizey goriniimii (x1000).
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TARTISMA

Bilindigi gibi digin dig tabakasindan mineral kaybi1 veya demineralizasyon
oldugunda, minenin mikrosertliginde degisiklikler meydana gelir. Feagin ve
arkadaglari (87), hafif demineralizasyon gosteren mineden mineral kaybi
ile, sertlik degerlerindeki azalma arasinda direkt bir iligkili bulundugunu
belirtmiglerdir. Koulourides ve Reed (88), minenin dlgiilen mikrosertligi ile

demineralizasyon arasinda lineer bir iligki oldugunu bildirmislerdir.

Bizde ¢aligmamizda, beyazlatma ajanlarinin uygulanimim takiben minenin
mikrosertlik degerlerini karsilagtirdik. Beyazlatma ajanlarmmn 5 gin
uygulandig1 agindirma yapilmamig mine érﬁeklerinin mikrosertlik ortalama
degerlerinde kontrol grubuna gore bir azalma tespit edilmistir (Tablo 3.1).
%10 karbamit peroksit igeren farkli beyazlatma ajanlarinin kullamldigi A ve
C test gruplar, minenin mikrosertligini aym derecede etkilemislerdir
(p>0.05) (Tablo 3.2). Aym siire igerisinde ancak farkli konsantrasyonlarda
uygulanan beyazlatma ajanlarmin ise konsantrasyon artigina bagli olarak
minenin mikrosertligini olumsuz yonde etkiledigi belirlemni;tir (p<0.05)
(Tablo 3.2).

Beyazlatma ajanlariin 10 giin uygulandigi aginduma yapilmamis mine
o6meklerinin mikrosertlik ortalama degerlerinde, kontrol grubuna kiyasla bir
azalma gozlenmigtir (Tablo 3.3). Bes giinlitk test gruplarinda gozlendigi
gibi %10 karbamit peroksit igeren B ve D test gruplan arasinda da farkliik
tespit edilmemistir (p>0.05) (Tablo 3.4). On giinlik siire igerisinde farkh

konsantrasyonlarda uygulanan beyazlatma ajanlarinin  konsantrasyon

; TRSITESY
MARMARA ‘mtv‘_‘_ reASY O
NE vo DOKUMAN PASYO
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artigina bagh olarak, yine minenin mikrosertligini olumsuz yonde etkiledigi
gozlenmigtir (p<0.05) (Tablo 3.4).

Bes ve 10 giinliikk gruba ait kontrol degerleri arasinda anlamli bir farklihik
bulunmamasi, 6rneklerimiz arasinda bir standart oldugunu gostermektedir

(p>0.05) (Tablo 3.5).

Hastalarimiza beyazlatma iglemini uygularken, dis yiizeylerine yalmzca
polisaj iglemi uygulamaktayiz. Calismamizda in vitro sartlarin, miimkiin
oldugu kadar in vivo ortama uygun olmasma galistik. Bu nedenle ilk
sertlik degerlerimizi agindirma islemi uygulamadan aldik. Literatiirde
sertlik ¢aligmalarinda, mine yiizeyinde diizgiin bir alan olugturmak igin
Ornekler bir miktar asindinlmugtir (69,74,75). Caligmamizda 6mekler bir
cam iizerine mine yiizeyi asagida kalacak sckilde yerlegtirildikten sonra,
akrilik bloklara alinmustir. Mine yiizeylerini parlatma islemini takiben,
diizgiin mine yiizeyli alanlar steromikroskop altinda isaretlenerek, bu
yiizeyden ilk sertlik degerleri almmgtir. Calisgmamiz bu yoniiyle
literatiirden farkli bir yaklasim gostermektedir. Ikinci sertlik degerlerimiz
ise yiizeyden 110 um agindiriidiktan, parlatma iglemi tekrarlandiktan sonra
elde edilmigtir.

Asmduma sonrast 5 ve 10 giinliik gruba ait kontrol degerleri arasinda
anlamli bir farklibk bulunmamasi, Omeklerimizin standart sekilde
asindirlmig oldugunu géstermektedir (p>0.05) (Tablo 3.12).

%10 karbamit peroksit igeren Opalescence'de 5 ve 10 giinliik kullanimdan
sonra penetrasyonun 110 pm alana kadar ulagmadigy tespit edilmistir
(p>0.05) (Tablo 3.7 ve Tablo 3.9). %10 ve %16 karbamit peroksit igeren
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Nite-White'in 5 ve 10 giinlitk kullaniminda ise yiizeyden 110 pum'lik tabaka
igeride penetrasyona bagli olarak ajamn etkileri gozlenmigtir (p<0.05)

(Tablo 3.7 ve Tablo 3.9).

Seghi ve arkadaslar1 (74), %10 karbamit peroksit igeren White & Brite
beyazlatma ajanim 12 saat uyguladiklart ¢aligmalarinda minenin

mikrosertlik degerlerinin degismedigini belirtmislerdir.

Shannon ve arkadaglari (75), Proxijel, Rembrant, Gly-Oxide ve plasebo
ile 2 ve 4 hafta uygulanan mine 6rnekleri arasinda mikrosertlik degerleri

acisindan farklilik tespit etmemiglerdir.

Murchison ve arkadaslari (69), %10 karbamit peroksit igeren Dent/bright,
Opalescence, White & Brite beyazlatma ajanlarimin etkilerini inceledikleri
calismalarinda, kisa siireli karbamit peroksit kullantmmin minenin yiizey
sertligini  degistirmedigini belirtmislerdir. Bizim ¢alismamizda, %10
karbamit peroksit igeren beyazlatma preparatlart minenin mikrosertligini
degistirmigtir. Konsantrasyona ve siire artisina bagli olarak minenin
sertliginde azalma tespit edilmigtir. Minenin mikrosertligini olumsuz yonde
en ¢ok etkileyen preparatin, %16 karbamit peroksit igeren Nite-White
beyazlatma ajan1 oldugunu tespit ettik.

Mc Cracken ve Haywood (89), %10 karbamit peroksit igeren Proxigel ve
Gly Oxide beyazlatma ajanlarinin mine yiizeyinden, mine dentin
birlesimine kadar olan bolgede etkilerini incelemislerdir. Gly Oxide ile
muamele goéren minenin herhangi bir derinliginde belirgin bir sertlik
degisimi olusmazken, Proxigel ile muamele goren dislerde 25 pm 'de
belirgin bir sertlik azalmasi tespit edilmistir.
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Caligmamizda 110 pm'de asinduma sonrast elde ettigimiz  veriler
konsantrasyon ve siire artigina bagli olarak sertlikte azalma seklindedir.
Sonuglarimiz Mc Cracken ve Haywood'un (89), sonuglarnt ile uyumlu
degildir. Bu farkliigin  uygulama  siiresinden  kaynaklandigim
diisinmekteyiz.

Bilindigi  gibi, herhangi bir malzemenin kimyasal yapisinn
aydinlatilmasinda kullanilan klasik kimyasal yontemler yerine, bugiin daha
¢ok fiziksel yontemler tercih edilmektedir. Spektral analiz (spektroskopik
analiz); elektromagnetik iginlarin etkisinde kalan molekiillerde meydana
gelen degisimleri inceleyen fiziksel bir analiz yontemidir (90).

Elekromagnetik radyasyon, dalga boyu 10-12 cm (kozmik 1gimlar) ile 106
cm (radyo dalgalar) arasinda degigen 1ginlardan olusur. Hizlari ayn1 olan bu
1smlarm frekanslan ve enerjileri, dalga boylarina bagh olarak degisir. Dalga
boyu ne kadar kiigiikse, frekans ve enerjileri o kadar yitksektir (90).

Ince tabaka haline getirilen bir bilesik, 1gmlarm etkisinde kaldigi zaman
belirli dalga boylarm absorplar. Bu segimli 151n absorpsiyonu, maddenin
yapist hakkinda onemli bilgiler verir. Bizde minenin  kimyasal
kompozisyonundaki  degisimleri  belirlemek  iizere  spektroskopik
yontemlerden infrared spektrokopisini kullandik.

Dis hekimliginde infrared spekrokopisi, genellikle sert ve sentetik
analoglarin incelenmesinde kullanilir. Bu yontemde, mine dokusunda
asagida belirtilen absorbsiyon bandlarim gormekteyiz (10).

1. Hidroksi (O-H) absorbsiyon band,

2. Su (H»O) absorbsiyon bands,
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3. Karbonat (CO3 2-) absorbsiyon bandt,
4. Fosfat (PO 43-) absorbsiyon bandi.

Mevcut bandlarda ki degisim, minenin degigen kimyasal kompozisyonu
hakkinda bilgi verecektir. '

Minenin inorganik ve organik bilegenleri basit bir karigim halinde
bulunmazlar. Hidroksiapatit kristalleri ile organik molekiilleri bir arada
tutan sadece fiziksel baglar olmayip, kimyasal baglar da s6z konusudur. Bu
baglar, bityiikk ihtimalle flor apatitin floriirleri ile, proteinlerin karboksil
grubu arasinda olusan hidrojen koprii baglant ve hidroksiapatitin OH grubu
ile, proteinlerin karboksil grubu arasmndaki hidrojen koprii baglaridir (91).
Yap: organo-inorganik molekiillerden meydana gelmigtir. Minenin organo-
inorganik molekiillerinin izo-elektrik noktasi 5.5 pH'dir (5).

Mine dokusu hidrojen peroksit veya hidrojen peroksiti agiga ¢ikaran bir
peroksit ile temas ettiginde, hidrojen peroksitin kuvvetli yiikseltgen etkisi
(EQ = 1.77 volt) proteinleri pargalayarak koprii baglarmmn ortadan
kalkmasina neden olur. Bu sekilde kismen kristal sebekesi bozulmug olan
hidroksiapatit, asagidaki reaksiyonlar uyarimnca bozulur (91).

(H207)
2Cas5(PO4)30H > 3Caz(POyg), + Ca(OH)»

Bozunma iiriinii olarak ilk basamakta olugan tersiyer kalsiyum fosfat
[Caz(PO4)2], hidroliz olarak sekonder kalsiyum fosfatlarn (monotite ve
brushite) olugturur.

Ca3z(PO4)y + 2H2O = 2CaHPO4 + 2Ca(OH),
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Yaptiginuz ¢alismada da yukandaki reaksiyonun gergeklestigi gozlenmistir,
Sekil 3.20'de saf CaHPO4 'tin infrared spektrumu gorilmektedir. Sekil
3.13'de 5 giin boyunca %10 Nite-White uygulanan mine 6rmeklerinden elde
edilen piklerin Sekil 3.20'deki piklerle uyum saglamig olmasi bu yarginmn
dogrulugunu kamitlamigtir.

Eger hafif asidik ortama kayihrsa reaksiyonun devaminda, kalsiyum
dihidrojen fosfat [Ca(H2PO4)2] olusur.

2CaHPO4 + 2H + = Ca(HpPOy)y + Ca 2t

Hidroksiapatitin diger bir bozunma iiriinii olan kalsiyum hidroksit ise,
ortamdaki CO» etkisi ile CaCO3' a doniigiir.

Ca(OH), + COy = CaCO3 + Hy0

Genel olarak infrared spektrumlarn minedeki kalitatif degisiklikleri
gostermektedir. Calismamizda %10 Opalescence'in 5 ve 10 ginlik
kullantmu  digindaki  test gruplanmin  infrared  spektrumlarnindaki
farkliliklardan anlagildigi gibi, mine yapisinda bozulmalar tespit edilmigtir.
Bu reaksiyon sonucu hidroksiapatit, kalsiyum monohidrojen fosfat
tizerinden kalsiyum dihidrojen fosfata doniigerek Ca 27 'u dig minesinden
¢Ozecektir.

Hidroksiapatit ve gesitli fosfat bilegiklerinin ¢éziniirlik ¢arpim degerleri
Tablo 4.1'de gosterilmigtir.
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Tablo 4.1. Hidroksiapatit ve gesitli fosfat bilesiklerin ¢oziniirliik ¢arpim

degerleri (92)
SP Caz(PO4)» 2 x 10-29
SP Cas(PO4)30H 1.6 x 10-58
SP CaHPO 2.7x10"7
SP Ca(HsPO4)» 1x10-3

Erdemgil (79), karbamit peroksit i¢eren beyazlatici ajanlarin uygulanimi
sonrast mine yiizeyinden kalsiyumun ¢oziindiginii tespit etmistir.
Arastrmact konsantrasyon artigma bagh olarak bu ¢6ziinmenin arttiini
bildirmigtir.

McCracken ve arkadaslari (93), karbamit peroksit ¢ozeltisiyle 6 saatlik

muameleden sonra digte kalsiyum kaybi oldugunu bildirmistir.

Rotstein ve arkadaslann (73,77), yaptiklar1 g¢alismalarda, beyazlatma
ajanlarinin  mine, dentin ve sement dokularmun kimyasal yapisinda
degisiklik meydana getirdigini ve Ca/P oranlarinda o6nemli azalmalara
neden oldugunu tespit etmiglerdir.

Mine yapistun kimyasal kompozisyonundaki bozulmalar neticesinde Ca 2t
'‘un ¢oziinmesi ile ilgili olarak yapilan ¢aligmalarin sonuglari, IR ve FTIR
spektrometre analizi ile tespit ettigimiz bulgularimuzi desteklemektedir
(73,77,79,93).

Beyazlatma islemi sirasinda disin yapisindaki organik materyalin
pargalanmasi  yapida mikrogdzenekler olusturacagindan, hidroliz



108

reaksiyonu meydana gelecektir. Bunun sonucu olarak da ¢6ziinme ve
matlagsma olayr daha hizlanacaktir. Coziniirlik artistyla beraber ortaya
¢ikan tiriinlerin kismen amorf yapida olmas: nedeniyle, disin parlakliginda
belirgin bir degisiklik olacaktir. Calismamuzmm in vivo bolimiinde klinik
olarak beyazlatma iglemi tamamlanan diglerde matlagsma gorillmiis ve daha
sonra da muhtemelen tiikriigiin remineralizasyon etkisine bagh olarak bu

goriiniimiin ortadan kayboldugu gozlenmistir.

IR'de gozledigimiz kalitatif degisimin, kantitatif degerlendirilmesi ise, FTIR
ile gerceklestirildi. FTIR'da interferans gosteren maddelerin etkisi, 6zel
matematiksel yaklasgim ve bilgisayar aracilifi ile ortadan kaldinldiginda,
daha net spektrumlar alinabilir. Ancak bu ¢aligmada oldugu gibi gok bol
miktarda bir tasiyici (supstrat) madde yanminda kiigiik miktardaki
doniigiimleri gozlemek zordur. Bu nedenle kantitatif degisim FTIR ile

gozlenirken, kalitatif degisim IR ile gozlenmigtir.

A test grubuna ait Sekil 3.25'deki FTIR spektrumlarinda (1000 cm-1) -
(1100 cm~l) dalga sayilarinda  izlenen piklerin siddetlerinde artig
goriilmekle beraber (560 cm-1) ve (590 cm-1) dalga sayilarinda izlenen
piklerin giddetlerinde azalma izlenmektedir. Tablo 3.13 incelenecek olursa,
a/b degeri kontrol grubuna kiyasla artmistir.

B test grubuna ait Sekil 3.26'daki FTIRAspektrumlannda (1000 cm™1) -

(1100 cm1) arasmda ve (560 cm-l) ile (590 cm-1) dalga sayilarmda
izlenen piklerin siddetlerinde diger test gruplarinin tersine artig goriilecektir.
Bu artig serbest hale gegen hidroksiapatit ve onun bozunma iriiniiniin
tersiyer kalsiyum fosfat miktarindaki artigindan kaynaklanmaktadir.
Nitekim tersiyer kalsiyum fosfatin FTIR spektrumu Sekil 3.24'de
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izlenmektedir. (3500 cm~1) ve (650 cm-1) dalga sayilarinda izlenen pikler
disinda diger piklérin dis minesiyle aym yerlerde oldugu izlenmektedir.
Tablo 3.13 incelenecek olursa, a/b degeri tersiyer kalsiyum fosfatin
tablodaki en kiigitk degerdir. Test gruplarmnda a/b degeri, B test grubunda
en kiigiiktiir. Biitiin bu degerlerden de anlasildigi gibi, B test grubunda
kullanilan Opalescence triiniinde de apatitden tersiyer fosfat ve mono
hidrojen fosfat iizerinden dihidrojen fosfata gegigin gergeklestigi
sOylenebilir. Ancak bu reaksiyon, diger test gruplarina kiyasla ¢ok daha
yavas yiiriimektedir. Opalescence 'in daha uzun siireli kullantminda ise bu

reaksiyon zinciri olusacaktur.

C ve D test gruplarina ait FTIR spektrumlart Sekil 3.28 ve 3.29'da
goriilmektedir. Spektrumlar incelendiginde (1000 cm~l) - (1100 cm-1)
arasinda ve (560 cm-1) ile (590 cm-1) dalga sayilarmda izlenen piklerin
siddetinde kontrol grubuna gére kiigiik bir azalma oldugu ve bu azalmanm
siire arttik¢a yavagladigi goriilmektedir. Tablo 3.13 incelenecek olursa a/b
degeri, C ve D test gruplarinda artmigtir. Bunun nedeni, hidroksiapatitdeki
reaksiyonun ¢ok hizli olmasi ve reaksiyonun kisa siirede dengeye
ulagmasidir. Bu nedenle, ara reaksiyon iiriinii olan tersiyer kalsiyum fosfat

pikleri gézlenememektedir.

E ve F test gruplarmna ait FTIR spektrumlan incelendiginde (1000 cm-1) -
(1100 cm~1) arasmda ve (560 cm~l) ile (590 cm-1) dalga sayilarmda
izlenen piklerin siddetinde kontrol grubuna gére azalma goriilmektedir. Bu
azalma her 2 test grubu igin de aymdwr. %16lik konsantrasyonun
kullamildigr E ve F test gruplarinda 5 giin igerisinde dengenin olustugu
gozlenmigtir. E ve F test gruplarmin FTIR spektrumlarinda (1000 cm-1) -
(1100 cml) arasmda ve (560 cml) ile (590 cm-1) dalga sayilarinda
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izlenen piklerin siddeti aym1 kalmugtir. Tablo 3.13 incelenecek olursa a/b
degeri E ve F test gruplarinda aymdir.

Beyazlatma ajaninin minenin kimyasal kompozisyonunda meydana getirdigi
faz degigimini, desteklemek amaciyla, minenin kristal yapis1 incelenmisgtir,

Bilindigi gibi malzemenin kristal yapisi hakkinda X-igmlart difraksiyon
diyagramlar1 bize bilgi verir. X-iginlan toz difraksiyon yontemi, X-
iginlarinin malzemeye niifuz etme kabiliyetinden hareketle gergeklestirilir.
Belli dalga boyunda ve belli bir gsiddete sahip X-iginlann bir malzemeye
carptiginda bir bolimii bu yapr tarafindan sogurulur; bir bolimii de

nA=2dSinG ile ifade edilen Bragg esitligi geregince toz halindeki
malzeme igerisindeki atom diizlemlerinden sagilma gosterir. Bu sagilma
degerleri, her malzeme i¢in karakteristiktir, X-iginlar1 difraksiyon
diyagramlan belli agilarda (2&) diizlemlerden meydana gelen sagilmalarin
sayimm sayisina karst (cps) birikimini gésteren diyagramlardan olusur. Bu
diyagramlarda goritlen her pik, belli bir atom diizlemine kargihik gelen "d"
(atom diizlemleri aras1 mesafe) degerlerini temsil etmektedir. Pikler her
malzeme igin karakteristik oldugundan, ¢aligmada referans kartlardan
hareketle kalitatif karakterizasyon gergeklestirilir (94 ).

Opalescense preparatinin kullanildifi A ve B test gruplarindan elde edilen
X-15mt difraksiyon diyagramlar, kontrol grubu mine 6rneklerinden elde
edilen diyagramdan ¢ok kiigiik baza sapmalar gostermesine ragmen, uyum
igerisindedir (Sekil 3.35 ve 3.36). Elde edilen bu sonug IR sonuglariyla da
uyumludur.

Nite-White preparatinin kullamldig: C, D, E, F test gruplarindan elde edilen
X-151m difraksiyon diyagramlarmin, kontrol grubu mine 6émeklerinden elde
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edilen diyagramla tam bir uyum igerisinde olmadif1t gozlendi (Sekiller
3.39, 3.40, 3.43 ve 3.44). Bu durum, IR incelemelerinden elde edilen
sonuglarla da desteklenmektedir. Caligmamizda Nite-White beyazlatma
ajanimin kullamldigi  tiim  test gruplarmda  hidroksiapatit  yapist
icerisinde, [Ca(HyPO4)>] kimyasal formiilityle ifade edilen ve JCPDS 9-
0390 no'lu kart ile tanimlanan primer kalsiyum orto fosfat isimli yeni bir
bilesigin olugtugu belirlenmisgtir.

Hidroksiapatitle birlikte gozlenen ikinci faz, beyazlatma ajaninn
uygulandifi mine yiizeyinde belli bir tabaka igerisinde meydana gelir.
Kullanilan yoéntemin toz difraksiyon prensibi esasma dayali bir metod
olmasi, iki fazin aym anda algilanmasina neden olmaktadwr. Nitekim X-
1sinlan difraksiyon diyagramlarinda hidroksiapatitle birlikte ikinct fazin
gozlenmesi, bu durumdan kaynaklanir. Konsantrasyon ve siirenin artigi,
olugan ikincil fazin miktarinda bir degisimin yami sira, kristal yapisinda da
bir degisime neden olmaktadir.

Dis minesine beyazlatma preparatimin uygulandigi numuneler toz haline
getirilmeksizin, ince film karakterizasyonunda kullamilan tekniklerle
incelenmesi durumunda ise ¢alismamizda ikincil faz olarak adlandirdigimiz

fazin belirlenmesi beklenecekti.

Oltu (95), farkli konsantrasyonlardaki agartma ajanlannin  mine
kompozisyonundaki  degisikligi inceledigi ¢alisgmasinda, IR ve X-
1silarindan yararlanmigtir. Aragtirmac: konsantrasyon artigina bagh olarak
minenin kompozisyonunda farklilagma meydana geldigini belirtmistir. %10
karbamit peroksit i¢eren Platinum ve %16 karbamit peroksit igeren Nite-

White beyazlatma ajanlarinda IR sonucu olarak fosfat ve karbonat



piklerinde ufak sapmalar gézlemistir. X-1smlan difraksiyon analizinde ise,
minenin esas yapisiun degismedigini ifade etmistir. Biz ise ¢alismamizda
minedeki bu kompozisyon degisiminin reaksiyon zincirini ortaya koyduk.
%10 ve %16 karbamit peroksit iceren Nite-White beyazlatma ajaninda
meydana gelen faz degisimlerimt belirledik. X-1gmlant  difraksiyon
diyagramlan ile de hidroksiapatitle birlikte IR ve FTIR ile belirledigimiz
ikinci fazi tespit ettik.

Minenin kimyasal kompozisyonundaki, degisiklikleri belirledikten sonra
yiizey topografisindeki degisimleri tesbit etmek amaciyla in vitro

¢aliymamiz1 SEM ile degerlendirdik.

Emst ve arkadaslar: (81), Opalescence, HiLite, %30'luk hidrojen
peroksit, %30'luk hidfojen peroksit ve sodyum perborat karigimim
uyguladiklart mine yiizeylerini %37'lik fosforik asit uygulanan mine
yiizeyi ile  karsilagtirmiglardir. SEM bulgularina goére kullanilan
beyazlatma ajanlarmimn  asit  uygulanmus mine  yiizeyi ile
kargilagtirilabilecek kadar belirgin morfolojik degisiklikler gostermedigi
bildirilmigtir.

Haywood ve arkadaglari (35), farkli pH'larda %10 karbamit peroksit
igeren prepratlant (Proxigel pH:5.3, Gly-oxide pH:7.2, White&Brite
pH:6.6) ve %1.5 hidrojen peroksit igeren beyazlatma preparatina
(Peroxyl pH:4.6) wuyguladiklar1 mine yiizeyini %37'lik fosforik asit
uygulanan mine yiizeyleri ile karsulagtirmuglardir. Farkli pH'lardaki
preparatlarin, %37 fosforik asit wuygulanan mine yiizeyi ile
karsilagtirabilecek  belirgin  bir  degigiklife sebep olmadigim

gostermiglerdir.
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Haywood ve arkadaglarinin (96), pH'st 5.3 olan %10 karbamit peroksit
igeren Proxigel ile yaptuiklar1 ¢aligmada yiizey morfolojisi agisindan
kontrol yiizeyi ile arasinda 6nemli bir farkhilik saptanmamugtir. Her ii¢
calismaya gdre bizim ¢aligmamizda ise tiim test gruplarinda saglam mine
dokusunun yiizey ozelliklerine nazaran kismen pordzitenin arttifs ve
¢ukurcuklu bir goriiniim olugtugu belirlenmigtir. Caligmamizda
Opalescence kullamlan orneklerde, Nite-White kullamilan o6rneklere
kiyasla yiizey piiriizliliginiin daha az oldugu tespit edilmistir (Sekiller
3.45-3.47).

Bitter (97), mine yiizeyine 30 saatlik Rembrandt Ligthen preparati
uygulanmiminin, yiizey pirizliliiginde artis meydana getirdigini ifade

etmigtir.

Josey ve arkadaslarnn (82), Rembrandt Ligthen preparati
uygulamminin, mine yiizey morfolojisine etkisini inceledikleri ¢aligmada

* yiizey morfolojisinde bazi farkhiliklar gozlemiglerdir.

Titley ve arkadaslan (98), premolarlarin mine yiizeylerine %35'lik
hidrojen peroksit uygulandiktan sonra ylizey topografisinin degistigini
gostermiglerdir. Bu degisimin, yiizey piiriizliiliigiiniin artmas1 ve kalint1
olugturmas: geklinde oldugunu gostermislerdir. Bu ii¢ ¢aligmamn yiizey
piiriizliiliigiine ait sonuglart, galigmamizin in vivo sonuglar ile uyguniuk

gostermektedir.

Tomeck ve arkadaslarida (66) %35 hidrojen peroksit uygulanan sigir
minesinde  topografik degigimleri bildirmiglerdir. Titley (98) ve
Torneck (66) fosforik asidi takiben %35 hidrojen peroksit uygulanan
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mine ylizeyinde porozitede artma goézlemiglerdir. Artan pordziteyi,
diigitk pH'ya sahip peroksit veya asidin etkisinden veya her ikisinin
sinerjik etkilerine baglamuglardir. Calisgmanmuz in  vivo olarak

diizenlenmis olup, beyézlatllma oncesi asit uygulanmamisgtir,

Shannon ve arkadaslan (75) Proxijel, Rembrant, Gly-Oxide ve plasebo
ile 2 ve 4 hafta uygulanan mine 6rneklerinin SEM analizinde diigiik
pH'ya sahip soliisyonlarin minede g¢ukurcuklara ve/veya erozyonlara
sebep oldugunu gostermiglerdir. Ayrica calismada kullanilan yapay
tikkriigiin de dogal tiikkriigiin etkisine benzer gekilde remineralizasyon
etkisi olusturdugu gosterilmistir. Tedavinin 4. haftasinda Proxijel (pH
4.3-4.8) ve Rembrant (pH 4.9-5.2) uygulanan yiizeylerde oOnemli
degisiklikler oldugunu ve Gly-Oxide (pH 7.2) uygulanan mine
yiizeyindeki degisikliklerin daha az oldugunu rapor etmislerdir, Diigiik
pH'li karbamit peroksit soliisyonlarimin mine topografisinde daha fazla
degisiklik gosterdifini belirtmiglerdir. Caligmamizda ise pH degeri 6.5
olan Opalescence, pH degeri 6.9 olan Nite-White'a gdre minenin yiizey
piiriizliligiinde daha az degisiklige sebep olmugtur. Mine topografisinde
goriilen degisiklikler gorsel olarak degerlendirildiginde Opalescence
beyazlatma ajanimn kullamildifi test grubunda eroziv tarzda yikim
gorillmektedir. Eroziv tip yikimda, prizma kimi ve korlart birlikte yikima
ugramuglardir. Dolayisiyla yiizeyde yaygin bir etki goriillmiistiir. Nite-
White beyazlatma ajaninin kullanildigs test grubunda ise, demineralize
tarzda yikun gorilmiigtir. Demineralizasyonun prizma digindan

basladig1 ve daha derinlemesine hasar olugturdugu goézlenmigtir.

Erdilek ve arkadaslar1 (80) Mc Innes vital beyazlatina ydntemiyle,

night-guard vital beyazlatma yonteminin mine yizeyindeki etkilerinin
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SEM ile degerlendirerek karsilagtirmiglardur. Rembrandt Lighten
uygulanan Orneklerde, asitlenmi§ mineye gore demineralizasyonun g¢ok
daha az oldugu belirtilmigtir. Caligmamuizin test gruplarindan elde edilen
SEM gériintiileri ile bu sonug¢ uyumluluk gostermektedir.

Daha 6nce beyazlatma ajanlarimin mine yiizey topografisine olan etkisi,
in vitro tekniklerle aragtirilmugtir. Literatiicde in vivo olarak replika
tekniginin kullamldig: tek ¢alisma Haywood ve arkadaglarina (84) aittir.
Bizim de aym teknigi kullanmig olmamiz nedeniyle ¢alismamiz farkl bir
anlam tagimaktadir. Bu ¢aligmada tetrasiklin renklenmesi gosteren 10
hastada, 6 ay boyunca Opalescence beyazlatina ajam kullanumimn
minenin topografisine etkisi incelenmigtir. Replika ile elde edilen mine
omeklerinin SEM degerlendirmesinde tedavi 6ncesi ile sonrasi arasinda

minimal yiizey degisiklikleri tespit edilmigtir.

Nite-White ve Opalescence beyaziatma ajanlannin  kullanildigs
cahsmamizin in vive kisminda SEM goriintileri birbirlerinden farklilik
gostermekteydi. Test gruplarinda kontrol grubuna kiyasla yiizey
topografisinde beyazlatma ajanlarmin olugturdugu eroziv karakterde
yaygin veya demineralize olmus derin hasarli mine yiizeylerini g6zledik.
Opalescence kullanan grupta meydana gelen vyiizeydeki topografik
degigiklikler eroziv tarzda, diger grupta ise derinlemesine bir
demineralizasyon seklinde idi. Iki beyazlatma ajam birbirleriyle
kiyaslanirsa, Nite-White preparattmin daha fazla yikim olugturdugu
goriilmektedir. Beyazlatma ajanlarimin 10 giinlitk kullamimim takiben bitim
Omeklerimiz almmugtr. Bu nedenle, yaptigimiz ¢aligmada tiikriilin uzun

siireli remineralizasyon etkisi izlenmemistir.
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Sonu¢ olarak; her iki beyazlatma ajam da minenin hem kimyasal
kompozisyonunu ve hem de vyiizey topografisini degistirmektedir.
Konsantrasyon ve siire artisgina paralel olarak da yikim artmaktadir. %10
karbamit peroksit igeren beyazlatma ajanlarmi kiyaslarsak, Nite-White
beyazlatma ajamimin minenin kimyasal kompozisyonuna ve yiizey
topografisine etkisi daha yikici tarzdadur.
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