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1. UVOD
Restaurativni materijali i postupci izrade ispuna često ne uspijevaju osigurati stabilnu svezu između materijala i tvrdoga zubnog tkiva (1). Zato su vezanje kompozitnih materijala za tvrda zubna tkiva, te trajnost i stabilnost sveze važni za uspješnost  restaurativnog zahvata (2). Problem kompozitnih restaurativnih materijala je polimerizacijsko skupljanje i s njim povezani polimerizacijski stres, koji uzrokuje nastanka mikropukotina, sekundarnog karijesa i poslijeperativne boli (3,4,5). Posljednjih godina pojavila se nova skupina kompozitnih materijala temeljena na monomerima s otvarajućim prstenom (6), nazvani siloranima. Kemijski se sastoje od kombinacije siloksana i oksirana, otkud potječe njihovo ime (7). U literaturi se navodi njihova prednost u odnosu prema kompozitima temeljenima na metakrilatu zbog smanjenja kontrakcije za vrijeme polimerizacije, dobrih mehaničkih svojstava i povećane hidrofobnosti (7,8). Kako bi se osigurala što kvalitetnija sveza siloranskih kompozita i tvrdoga zubnog tkiva proizvedena je posebna vrsta adheziva za silorane. Siloranski adhezivi sastoje se od hidrofilnog samojetkajućeg primera i hidrofobnog viskoznog bonda (9). Preporuka je proizvođača da se koriste isključivo kompatibilni siloranski adhezivi. S obzirom na to da su siloranski adhezivi dvokomponentni još uvijek se postavlja pitanje mogućnosti uporabe s jednokomponentnim adhezijskim sustavima koje primjenjujemo za kompozitne materijale temeljene na metakrilatu što bi olakšalo i pojednostavnilo rad. 

Važan dio u restaurativnoj stomatologiji je i marginalna adaptacija koja se laboratorijski ocjenjuje rubnim propuštanjem. Najčešće metode ispitivanja mikropropuštanja temelje se na dvodimenzionalnim, linearnim i vrlo nejasnim prikazima mjesta propuštanja (10). Rubno propuštanje prodorom boje je najstarija i najčešće upotrebljavana metoda ispitivanja mikropropuštanja in vitro. Glavni nedostatak te metode jest oštećenje uzoraka pri presijecanju, koja mogu dovesti do nepreciznih rezultata (10,11). Idealni način ispitivanja bio bi ukloniti neoštećeni ispun iz kaviteta i promatrati mikropropuštanje u punom obliku. Trodimenzijski način ispitivanja sveze ispuna i tvrdih zubnih tkiva pruža to omogućuje, što pridonosi boljem poznavanju načina na koji nastaje rubno propuštanje (13,14,15).
Svrha ovog istraživanja jest utvrditi mikropropuštanje ispuna V razreda izrađenih od siloranskih kompozitnih materijala, u usporedbi s ispunima od kompozitnih materijala temeljenih na metakrilatu. Drugi cilj istraživanja jest utvrditi kompatibilnost adheziva temeljenih na metakrilatu i siloranskih kompozitnih materijala. 

2. HIPOTEZA
Prva nulta hipoteza je da ne postoji razlika u mikropropuštanju između siloranskih kompozitnih materijala i kompozitnih materijala temeljenih na metakrilatu.

Druga nulta hipoteza je da ne postoji razlika u mikropropuštanju ispuna izrađenih siloranskim kompozitom i odgovarajućeg siloranskog adheziva u odnosu prema siloranskim ispunima s adhezivom temeljenim na metakrilatu.

3. MATERIJAL I METODE

Ispitivanje je provedeno na 30 intaktnih humanih pretkutnjaka sa završenim razvojem korijena, ekstrahiranih zbog ortodontskih razloga. Zubi su čuvani od 1 do 6 mjeseci u 1% kloraminu T (Kemika, Zagreb, Hrvatska) na sobnoj temperaturi. 

Posebno oblikovanim svrdlom za turbinu (# 811 031 4,2ML, Diatech – SDI, Švicarska) preparirani su standardizirani kaviteti dimenzija (3 x 2 x 1,5mm) koničnog oblika, divergentnih stranica i ravnog dna. Kaviteti su izrađeni ručno, uz vodeno hlađenje na vestibularnoj i oralnoj površini zuba, tako da okluzijski rub kaviteta završava u caklini, a gingivni u cementu, dok je dio stijenke i dno kaviteta u dentinu (na dubini od 2 mm). Istim brusnim tijelom učinjeno je po 12 kaviteta kako bi kolebanje svrdla zbog trošenja bilo što manje, a veličina i oblik kaviteta što konstantniji.

Zubi su, nakon toga, nasumce podijeljeni u tri skupine, svaka po 10 zubi (ukupno 60 kaviteta). Kaviteti sve tri eksperimentalne skupine zuba jetkani su 37% ortofosfornom kiselinom (Ivoclar Vivadent AG, Schaan, Lihtenštajn) tijekom 15 sekundi, zbog preporuke proizvođača ispitivanih materijala. Nakon jetkanja svaki kavitet je ispiran običnom vodom 15 sekundi, a višak vode ispuhan je iz kaviteta pomoću dva snažna kratka mlaza zraka tako da površina kaviteta ostane vlažna. 

Prva eksperimentalna skupina zuba (skupina I) restaurirana je s Filtek TM Silorane (3M ESPE, St. Paul, MN, SAD) i Silorane System Adhesive (3M ESPE, Seefeld, Njemačka). Prvo je kavitet premazan slojem Silorane System Adhesive samojetkajućim primerom (3M ESPE, Seefeld, Njemačka) te je ostavljen da djeluje dvadesetak sekundi. Laganim puhanjem zraka iz puhaljke ispuhnut je višak primera. Zatim je kavitet osvijetljen polimerizirajućim svjetlom Bluephase C8 ( Light Unit (Vivadent, Schaan, Lihtenštajn) tijekom 10 sekundi. Nakon toga je kavitet premazan slojem Silorane System Adhesive bondom (3M ESPE, Seefeld, Njemačka), koji je ostavljen da djeluje 20 sekundi. Laganim puhanjem zraka iz puhaljke ispuhnut je višak bonda, te polimeriziran istim uređajem 10 sekundi. U kavitet je postavljen Filtek TM Silorane (u jednom sloju – boja A3) te je polimeriziran tijekom 40 sekundi.

Druga eksperimentalna skupina (skupina II) restaurirana je s Filtek TM Silorane (3M ESPE, St. Paul, MN, SAD) i Adper TM Easy One (3M ESPE , Seefeld, Njemačka). Kavitet je premazan jednim slojem adheziva Adper TM Easy One, koji je ostavljen da djeluje 35 sekundi. Laganim puhanjem zraka iz puhaljke ispuhnut je višak adheziva. Zatim je kavitet osvijetljen svjetlom 10 sekundi. U kavitet je postavljen Filtek TM Silorane (u jednom sloju – boja A3) te je polimeriziran 40 sekundi.

Treća eksperimentalna skupina (skupina III) restaurirana je FiltekTM Supreme XT (3M ESPE, St. Paul, MN, SAD) i Adper TM Easy One (3M ESPE , Seefeld, Njemačka). Kavitet je prvo premazan adhezivom Adper TM Easy One, koji je ostavljen da djeluje 35 sekundi. Laganim puhanjem zraka iz puhaljke ispuhnut je višak adheziva. Zatim je kavitet osvijetljen tijekom 10 sekundi. U kavitet je postavljen FiltekTM Supreme XT (u jednom sloju – boja A3) te je polimeriziran 40 sekundi.

Površina svih ispuna obrađena je diskom Sof-LexTM, Extra Thin/Coarse (3M ESPE, St.Paul, MN, SAD) montiranim na mikromotor, malim brojem okretaja. Nakon 20 obrađenih ispuna promijenjen je disk za finiranje. Svi kompozitni ispuni su nakon finiranja pohranjeni u fiziološku otopinu. Završna obrada površine (poliranje) slijedila je nakon 24 h četkicom (Gebr. Brasseler GmbH & Co. KG, Lemgo, Njemačka) i pastom za poliranje Proxyt® RDA 7-fine/fein (Ivoclar Vivadent AG, Schaan, Lihtenštajn).

Nakon završene obrade svih ispuna zubi su podvrgnuti umjetnom starenju termocikliranjem, naizmjeničnim utapanjem u termostatske kupke od 5°C i 55°C. Izvedeno je 1800 ciklusa s vremenom boravka u svakoj pojedinoj kupki od 60 sekundi, a s vremenom prijenosa iz jedne kupke u drugu od 10 sekundi.
Nakon termocikliranja zubi su posušeni zrakom iz puhaljke, a vršci i cijela površina korijena svakog zuba (osim površine ispuna i 1-2 mm od ruba ispuna) premazani su crvenim lakom (LCN GmbH, Eltville, Njemačka). Nakom premazivanja lakom svi zubi su uronjeni u posudu s kontrastnom otopinom otpornom na kiselinu (Ecoline-Royal Talens, Apeldoorn, Nizozemska) na 24 sata.

Nakon 24 sata zubi su isprani tekućom vodom i uronjeni u svježe pripravljenu 5% dušičnu kiselinu (HNO3) 48 sati. Nakon 48 sati tvrdo zubno tkivo uzoraka dovoljno je omekšalo pa su izvađeni iz kiseline i dobro isprani vodom. Nakon ispiranja neoštećeni su ispuni, pomoću oštrog ekskavatora izvađeni iz kaviteta. 

Uzorci su promatrani stereomikroskopom (Olympus Stereo SZX12, Tokyo, Japan) pod povećanjem od 10 x. Svaki ispun sniman je digitalnim fotoaparatom montiranim na mikroskopu (Olympus, Tokyo, Japan). Budući da su ispuni stožasti, kako bi dobili cijelu kontaktnu površinu ispuna s kavitetom (plašt stošca), svaki je ispun snimljen iz triju profilnih položaja tako da je nakon svake snimke rotiran za otprilike 120°, a ukupno za 360°. Prethodno su površine ispuna obilježene flomasterom različitih boja (crvena, zelena, plava) na tri jednako udaljena mjesta kako bi se razlikovale strane ispuna.. 

Dobivene fotografije obrađene su kompjuterskim programom AutoCAD, verzija 2009 (AutoDesk Inc, San Rafael, CA, USA) i određene su dubina i površina  prodora boje po izvodnici (slika 1 i 2). Rezultati su statistički obrađeni u SPSS verzija 16.0.1 (IBM, Chichago, IL, SAD) Kruskal-Wallisovim i Mann-Whitneyevim U testom pri intervalu značajnosti 95% (p<0,05).

4. REZULTATI
Svi ispitani uzorci, bez obzira na upotrebljeni materijal i adheziv, propustili su boju između ispuna i stijenki kaviteta (slika 2). Šest ispuna II skupine ispali su iz kaviteta nakon termocikliranja te su u statističkoj obradi uključeni kao uzorci koji su imali potpuno propuštanje. Srednje vrijednosti i standardna devijacija površine i dubine propuštanja boje prikazane su u Tablicama 1 i 2. 

Usporedba triju skupina prema ukupnoj obojenoj površini Kruskal-Wallisovim testom, pokazala je da između njih postoji statistički značajna razlika (χ2=37,37; df=2; p=0,000). Mann-Whitneyjev U-test pokazao je da se statistički značajno razlikuju rezultati I skupine (Filtek Silorane i siloranski adhezijski sustav) i III skupine (Filtek Supreme XT i Adper Easy One)  (U=85,0; Z=-3,111; p=0,001), rezultati I i II skupine (Filtek Silorane i Adper Easy One) (U=26,0; Z=-4,714; p=0,000) i rezultati II i III skupine (U=72,0; Z=-3,468; p=0,001). Poredak triju skupina uzoraka po prosječnom rangu Kruskal-Wallisova testa pokazuje da je najbolje rangirana I skupina (srednji rang - s.r.=16,05), potom III skupina (s.r.=29,85) i na kraju II skupina (s.r.=45,60). To znači da je ukupna obojena površina statistički znatno veća kod ispuna izrađenih siloranom i nekompatibilnim adhezivom nego kod ispuna izrađenih siloranskim kompozitom i kompatibilnim adhezivom, ili kompozitom temeljenim na metakrilatu i pripadajućim adhezivom. 

Usporedba triju skupina zubi tretiranih trima različitim metodama po maksimalnoj dubini prodora Kruskal-Wallisovim testom, pokazala je da između njih postoji statistički znatna razlika (χ2=36,29; df=2; p=0,000). Mann-Whitneyjev U-test pokazao je da se statistički znatno razlikuju rezultati I i II skupine (U=15,0; Z=-5,01; p=0,000), te rezultati II i III skupine (U=1,00; Z=-5,39; p=0,000). Razlika u dubini prodora između ispuna I i III skupine (U=192,0; Z=-0,25; p=0,829) nije statistički značajna. Poredak triju skupina uzoraka po prosječnom rangu Kruskal-Wallisova testa pokazuje da je najbolje rangirana I skupina (s.r=20,85), zatim III skupina (s.r.=20,95), i na kraju II skupina (s.r.=49,70). To znači da je maksimalna dubina prodora kod zubi restauriranih Filtek Siloranom i Filtek Supremom s kompatibilnim adhezivima statistički značajno manja od maksimalne dubine prodora kod zubi restauriranih Filtek Siloranom u kombinaciji s adhezivom namijenjenim kompozitima temeljenim na metakrilatu.

5. RASPRAVA

U ovom istraživanju ispitivano je rubno propuštanje kompozitnih materijala temeljenih na novom  kemijskom sastavu, siloranskim monomerima, u usporedbi s klasičnim kompozitom. Pri tome se koristila metoda trodimenzijskog očitanja rezultata koja ima prednosti u odnosu prema korištenim metodama prodora boja kod kojih se uzorak i okolna zubna tkiva režu. Zbog oštećenja uzorka moguća je i neprecizna procjena dubine te nemogućnost očitanja površine prodora boje. Površina prodora boje važan je čimbenik koji govori o kvaliteti sveze ispuna za tvrda zubna tkiva, koja je potpuniji parametar u procjeni propuštanja od jednodimenzionalne procjene dubine prodora boje. Nedostatak metode očituje se u mogućim greškama koje se javljaju zbog nepravilnosti u obliku konusa ispuna, te greškama koje su rezultat obrade oblika vrlo malih dimenzija.
Ovo istraživanje potvrđuje razliku dobivenih rezultata dubine i površine prodora boje.  Pronađena je statistički znatna razlika između ispuna izrađenih siloranskim kompozitnim sustavom i klasičnim kompozitom temeljenim na metakrilatu s obzirom na površinu propuštanja, dok ista nije potvrđena u dubini prodora boja. To može objasniti razlike dobivene u ovom istraživanju i onom  Palina i sur. (16) koji nisu pronašli statistički značajnu razliku rubnog propuštanja boje između silorana i Z100 (3M ESPE), ali su pronašli razliku između silorana i Filtek Z250 (3M ESPE). To pokazuje da različiti klasični kompozitni materijali zbog razlike u kemijskom sastavu mogu pokazivati drugačije rubno brtvljenje, pa je potreban oprez u tumačenju rezultata. U ispitivanju mikropropuštanja ispuna kaviteta II razreda tehnikom rezanja uzoraka Bagisa i sur. (17) siloranski ispuni nisu pokazali rubno propuštanje uopće, što može biti povezano s oblikom kaviteta. Kaviteti V razreda poseban su problem za dugotrajnost ispuna zbog slabije adhezije restaurativnog materijala s dentinskom i cementnom stijenkom kaviteta i konfiguracijskog faktora (18) što može objasniti razlike u rezultatima ovih dvaju istraživanja. U skladu s našima su rezultati dvaju istraživanja Thalackera i sur. (19,20) koji su ispitivali marginalni integritet siloranskih i metakrilatnih kompozitnih ispuna pretražnim elektronskim mikroskopom. Utvrdili su bolji rubni integritet kod siloranskih ispuna inicijalno nakon postavljanja, nakon termocikliranja i nakon istodobnog termičkog i mehaničkog opterećenja. Uz to, mikro-Raman spektroskopijom dokazano je da hibridni sloj kojeg stvaraju siloranski adhezivi je debljine usporedive s adhezivima temeljenim na matakrilatima (21). Slične rezultate debljine hibridnog sloja dobio je Duarte sa sur. (9) pretražnim elektronskim mikroskopom. Odgovarajući hibridni sloj, uz smanjeno skupljanje siloranskih kompizita pridonosi boljim rezultatima mikropropuštanja. Korelaciju polimerizacijskog stresa i mikropropuštanja dokazali su Calheioros i sur. (22) koji su proučavali kompozite s manjom razinom polimerizacijskog skupljanja, to jest s višim udjelom anorganske matrice, odnosno prepolimeriziranih čestica kompozita.

Činjenica da pronađena statistički značajna razlika između FiltekTM Silorana i FiltekTM Supreme XT pri parametru površine prodora, dok ta razlika nije značajna pri parametru dubine prodora, ukazuje da parametar površine prodora bolje opisuje način mikropropuštanja. Metode koje opisuju površinu prodora bi trebale postati standard pri ispitivanju adhezijskih karakteristika materijala za ispun kaviteta.
Šest se uzoraka iz II skupine (siloranski kompozit i metakrilatni adhezijski sustav) nakon termocikliranja potpuno odvojilo od zubnih tkiva, a u statističkom proračunu uvršteni su kao uzorci koji su potpuno propustili boju. Preostali uzorci su pokazali statistički značajnu razliku u oba parametra (dubine i površine prodora boje), što dokazuje da je sveza  između metakrilatnih adheziva i silorana nedostatna. To je skladu s istraživanjem Duartea i sur. (9) koji su ispitivanjem smične snage dokazali nedostatnu svezu kombinacije metakrilatnih adheziva i silorana za dentin. S obzirom na to da su silorani izrazito hidrofobni, siloranski primer svojim kemijskim sastavom ima ulogu premostiti vlažnost dentina. I premda je mehanizam vezanja za tvrda zubna tkiva tog primera sličan metakrilatnim adhezivima, zbog činjenice da se  primer i bond trebaju polimerizirati posebno, i da na taj način sveza zuba i adheziva nastaje u prvom koraku, čini ih sličnim jednofaznim samojetkajućim adhezivima (23). Loša veza siloranskih kompozita u kombinaciji s metakrilatnim adhezivima, osim kemijskog sastava, može biti posljedica nedovoljno hidrofobnih uvjeta nakon postavljanja adheziva. Za razliku od vezanja silorana s metakrilatnim adhezivima, siloranski adhezivi se mogu koristiti u kombinaciji s metakrilatnim kompozitima (24).

6. ZAKLJUČAK
Ispitivanja rubnog propuštanja čine dio laboratorijskih istraživanja materijala, a dugotrajnosti i kvaliteti ispuna pridonose mnogi čimbenici koje je nemoguće simulirati u in vitro uvjetima pa su klinička istraživanja nužna za njihovu konačnu procjenu. Ipak, na osnovi laboratorijskih istraživanja moguće je predvidjeti marginalni integritet ispuna u kliničkim uvjetima (2). Ovo istraživanje pokazuje da je svojstvo rubnog propuštanja siloranskih kompozita povoljnije nego klasičnih metakrilatnih kompozita. Također je dokazana nekompatibilnost siloranskih kompozita s metakrilatnim adhezijskim sustavom.
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9. SAŽETAK
Svrha ovog rada bila je ispitati rubno propuštanje ispuna V razreda izrađenih siloranskim kompozitom u usporedbi s ispunima od metakrilatnih kompozita i mogućnost primjene metakrilatnog adhezijskog sustava u kombinaciji sa siloranskim kompozitom. Istraživanje je provedeno na 30 intaktnih humanih premolara, na kojima je izrađeno 60 standardiziranih kaviteta (3x2x1,5mm, površine plašta 15,1mm2). U I skupini  kaviteti su ispunjeni s FiltekTM Silorane (3M ESPE, St. Paul, MN, SAD) i SiloraneTM System Adhesive (3M ESPE, Seefeld, Njemačka). U II skupini ispuni su izrađeni FiltekTM Silorane i AdperTM Easy One (3M ESPE, Seefeld, Njemačka), a u III skupini s FiltekTM Supreme XT (3M ESPE, St. Paul, MN, SAD) i AdperTM Easy One. Nakon termocikliranja zubi su uronjeni u tintu tijekom 24 sata, a zatim omekšani 5% dušičnom kiselinom tijekom 48 sati. Ispuni su izvađeni iz kaviteta ekskavatorom. Snimljene su tri fotografije svakog uzorka pod stereomikroskopom, svaka pokrivajući kut od približno 120°. Računalno su određene dubina i površina prodora boje. Statistička obrada učinjena je Kruskal-Wallisovim i Mann-Whitneyevim U testom (p<0,05).  Promatrajući ukupnu površinu propuštanja statistički značajno najbolji rezultati su postignuti u I skupini (srednja vrijednost - s.v.= 0,11±0,03mm2), zatim u III skupini (s.v.= 0,38±0,48mm2), a najslabiji u II skupini (s.v.= 5,39±6,59mm2). S obzirom na dubinu prodora znatna je razlika postojala između I skupine (s.v.=1,23±0,44mm) i II skupine (s.v.=1,98±0,01mm), između II i III (s.v.=1,23±0,40mm) skupine, a I i III skupina nisu se znatno razlikovale. Siloranski kompoziti pokazuju smanjeno rubno propuštanje u odnosu prema klasičnim kompozitima, no nije ih moguće primjenjivati s metakrilatnim adhezivima.

Ključne riječi: siloranski kompozit, metakrilati kompozit, mikropropuštanje, adhezijski sustav, V razred

10. SUMMARY 

Marginal leakage of class V silorane and methacrylate composite restaurations

The aim of this study was to investigate the microleakage of class V silorane composite restorations with the methacrylate composite restorations and the possibility of using methacrylate adhesive system with silorane composite. Sixty standardized class V cavities (3x2x1,5mm, mantle area 15,1mm2) were prepared on thirty intact human premolar teeth. In group I cavities were restored with FiltekTM Silorane (3M ESPE, St. Paul, MN, USA) and SiloraneTM System Adhesive (3M ESPE, Seefeld, Germany). In group II cavities were restored with FiltekTM Silorane and AdperTM Easy One (3M ESPE, Seefeld, Germany) and group III with FiltekTM Supreme XT (3M ESPE, St. Paul, MN, SAD) and AdperTM Easy One. Teeth were thermocycled, immersed in contrast ink for 24 hours and then immersed in 5% nitric acid for 48 hours. Fillings were extracted from cavities. Three photographs were taken for every filling on stereomicroscope, each one from the other side covering the angle of 120°. Leakage pattern was observed by a computer programme and the area and the depth of dye leakage were measured. Resultates were statistically analyzed using the Kruskal-Wallis and Mann-Whitney U tests (p<0,05). Analysing the results of the area of dye leakage the best results were achieved in group I (mean-M=0,114±0,083mm2), then group III (M= 0,384±0,480mm2) and then group II (M= 5,389±6,587mm2). Considering the depth of dye leakage there was a significant difference between group I (mean reank - m.r.=1,23±0,44mm) and II (m.r.=1,98±0,01mm), group II and III,  whereas groups I and III (m.r.=1,23±0,40mm) did not differ significantly. Silorane composite showed less microleakage then the methacrylate composite and it showed compatibility only with its dedicated adhesive.
Key words: silorane composite, methacrylate composite, microleakage, adhesive sistem, class V

Tablica 1. Deskriptivna statistika površine prodora boje

	
	Broj uzoraka
	Srednja vrijednost (mm2)
	Standardna devijacija
	Standardna pogreška
	Minimum 
	Maksimum

	Filtek Silorane + Silorane Adhesive
	20
	0,114
	0,083
	0,018
	0,002
	0,242

	Filtek Silorane

+ Adper Easy One
	20
	5,389
	6,587
	1,473
	0,040
	15,1

	Filtek Supreme + Adper Easy One
	20
	0,384
	0,480
	0,107
	0,107
	2,07


Tablica 2. Deskriptivna statistika dubine prodora boje

	
	Broj uzoraka
	Srednja vrijednost (mm)
	Standardna devijacija
	Standardna pogreška
	Minimum 
	Maksimum

	Filtek Silorane + Silorane Adhesive 
	20
	1,233
	0,445
	0,099
	0,615
	1,978

	Filtek Silorane

+ Adper Easy One
	20
	1,976
	0,827
	0,018
	1,780
	2,110

	Filtek Supreme + Adper Easy One
	20
	1,234
	0,399
	0,089
	0,455
	1,807
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Slika 1. Fotografije uzorka ispuna izređenog Filtek Siloranom i Adper Easy One adhezivom
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Slika 2. Računalna obrada uzorka (Filtek Silorane + Silorane adheziv)

