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            Abstract
          
        

        
          The aim of this study was to investigate effect of aging treatment on the flexural properties of implant provisional restoration materials. Three different resins, one self curing resin (PMMA), one dual curing resin (Bis-acrylic composite), and one CAD/CAM PMMA block, were used in this study. After aging treatment dried at 37℃ for 24 hours (24h) and immersed in 37℃ distilled water for 14 days after dried 37℃ for 24 hours (14d) for three different resin specimens, respectively, flexural strength test was performed with a universal testing machine (UTM) and the fracture surface of specimens was observed by scanning electron microscopy (SEM). Among experimental groups, CAD/CAM PMMA block was significantly highest flexural strength and flexural modulus values followed by dual curing resin, and self curing resin (p<0.001). Aging treatment did not significantly reduced the flexural strength, but significantly reduced flexural modulus.
				

          
				In the observation of fracture surface of specimens, there were no apparent differences in CAD/CAM PMMA block and dual curing resin by aging treatment. In self curing resin, crack appeared.
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      서  론
      
			임시수복물 (provisional restoration)이란 최종 수복물이 장착될 때까지 일정기간 구강 내에 장착되는 보철물로서, 임시수복물의 제작은 성공적인 보철치료를 위해 임상에서 중요한 단계이다. 임시치관이 단순히 일시적인 공간유지와 지대치의 보호에 사용되는 수복물인데 비해, 임시수복물은 최종보철물로 이행하기 전에 기능과 형태는 최종보철물과 동일한 상태로 표현된 치료용 수복물이다. 임수복물은 치수보호, 위치안정성, 교합기능, 주변 연조직형태의 조절, 변연 (margin) 정확성, 마모저항, 강도 및 심미 등의 요구를 충족시켜야 한다 (Humbrigue, 2003).
			

      
			최근 임플란트 시술 증가에 따른 임시수복물 사용기간의 장기화로 인해 기존의 임시수복물에 요구되지 않았던 높은 강도가 필요하게 되었다. 보통 임시수복물의 사용기간은 7일을 넘지 않았으나 임플란트의 시술기간이 상악 3개월~6개월, 하악 2개월~3개월임을 고려하면 임플란트 임시수복물의 사용기간은 최소 2개월에서 길게는 6개월에 이르게 된다. 
			

      
			이처럼, 임플란트 임시수복물에서 강도 역할이 중요함에도 불구하고, 기존의 연구들은 주로 제작방식과 변연적합 등에 대한 연구들이 대부분이었고 (Boberick과 Bachstein, 1999; Christensen, 2003; Haselton 등, 2005; Ehrenberg 등, 2006; Lewinstein 등 2007), 임시수복물 재료의 굽힘강도에 대한 연구는 제한적인 실정이다. Kamble 등 (2012)은 PMMA 레진은 복합레진보다 굽힘강도가 낮았지만 섬유보강이 기계적 성질의 향상에 효과적이었다고 보고하였고, Osman 등 (1993)은 임시수복재료의 굽힘강도에 대한 연구에서 PMMA레진인 Snap이 가장 높은 굽힘강도를 보였다고 보고하였다. Haselton 등 (2002)은 임시수복재료 사용되는 PMMA 레진과 Bis-acrylic 레진의 굽힘강도에 대한 연구에서 굽힘강도의 범위는 56.2~123.6 MPa이고, Bis-acrylic 레진계열의 제품의 굽힘강도가 PMMA 레진계열의 제품보다 높은 경향을 보인다고 보고하였다.
			

      
			따라서 본 연구에서는 임상에서 많이 사용하고 있는 임플란트 임시수복물 재료인 두 종류의 레진과 한 종류의 CAD/CAM PMMA 블록을 시효처리하여 굽힘특성에 미치는 영향을 평가하고자 하였다.
			

    

    

  
    
      재료 및 방법
      
        1. 실험 재료
        
					본 연구에서는 PMMA계열의 Vertex 자가중합레진 (Vertex dental, Zeist, Netherlands), Bis-acrylic 콤포지트 계열의 Luxatemp automix solar (DMG Dental-Material GmbH, Hamburg, Germany) 그리고 PMMA 계열의 Dmax PMMA 블록 (Dentis, Deagu, Korea) 등 총 3종의 레진을 사용하였다 (Table 1).
					

        
					굽힘강도 측정을 위하여 Vertex 자가중합레진 (VT군), Luxatemp automix solar (LA군), Dmax PMMA 블록 (DM군)의 3종의 레진으로 ISO 4049 규격에 따라 25 mm × 2 mm × 2 mm 크기의 검사시편 제작용 금속 몰드를 사용하여 각각 20개씩의 시편을 제작하였다.
					

        
					VT군은 제조사의 지시에 따라 혼합한 후, 병상의 레진을 유리판 위에 올려놓은 금형 내에 채운 다음, 다른 유리판으로 압력을 가하여 여분의 레진을 제거하였다. 이후 제조사의 지시대로 가압기에 넣고 중합하였다. Bis-acrylic 계열의 콤포지트 레진인 LA군은 제조사가 지시대로 지정 디스펜서를 사용하여 혼합한 후, VT군과 동일한 방식으로 레진을 주입한 후 제조사의 지시에 따라 광조사기 (3M ESPE Visio™ Alfa, Wehrhein, Germany)를 사용하여 상하면의 두 위치에서 10초씩 총 20초간 광중합을 시행한 후 광중합기 (3M ESPE Visio™ Beta vario, Wehrhein, Germany)에서 1분간 중합하였다. DM군의 시편은 ISO 4049 규격에 따라 25 mm × 2 mm × 2 mm로 평면연삭기에 장착된 160 mesh 다이아몬드 휠을 사용하여 절단한 후, 320 mesh 다이아몬드 휠로 다듬었다. 이후 4 ㎛∼8 ㎛의 다이아몬드 파우더로 1차 폴리싱 한 후 0 ㎛∼2 ㎛의 다이아몬드 파우더로 2차 폴리싱하여 마무리하였다. 
					

        
					금형에서 시편을 분리한 후 시효처리에 따른 레진의 기계적 강도의 변화를 관찰하기 위해, 37℃의 증류수 중에서 시효처리를 실시하였다. 중합된 시편 중 제 1군은 37℃의 항온기에서 24시간 건조하였고, 제 2군은 37℃의 항온기에서 24시간 건조 후 37℃증류수 중에 14일간 침적하였다. Table 2의 VT24, LA24, DM24는 37℃에서 24시간 건조한 시편이며, VT14, LA14, DM14는 37℃에서 24시간 건조 후 37℃ 증류수 중에 14일간 침적하였던 시편이다 (Table 2). 
					

        

        
          Table 1 
				
          

          
            Resins used in this study
          
          

        

        
          
            	Material
            	Manufacturer
            	Curingmethod
            	Type
            	Composition
          

          
            	Vertex
Self curing resin
            	Vertex dental
(Zeist, Netherlands)
            	self curing
            	polymethyl methacrylate
(PMMA)
            	Powder: Methylmethacrylate homopolymer dibenzoyl perixide
Liquid: Methylmethacrylate cross linker accelerator UV absober
          

          
            	Luxatemp automix solar
            	DMG Dental-Material GmbH
(Hamburg, Germany)
            	dual curing
            	Bis-acrylic composite
            	glass powder silica urethan dimetharylate aroma dimetharylate glycol dimetharylate
          

          
            	Dmax PMMA block
            	Dentis Co.,Ltd.
(Deagu, Korea)
            	resin block
            	polymethyl methacrylate
(PMMA)
            	Methylmethacrylate
          

        

        

        

        
          Table 2 
				
          

          
            Specimens for flexural strength in this study
          
          

        

        
          
            	Brand name
            	Group
            	Aging time
            	Number of specimens
          

          
            	Vertex Self curing resin
            	VT
            	24 h
            	10
          

          
            	14 d
            	10
          

          
            	Luxatemp automix solar
            	LA
            	24 h
            	10
          

          
            	14 d
            	10
          

          
            	Dmax PMMA block
            	DM
            	24 h
            	10
          

          
            	14 d
            	10
          

        

        

        

        
          Table 3 
				
          

          
            Flexural strength for experimental resins  (Unit. MPa)
          
          

        

        
        
          
            α: product, β: aging time
            * Statistically significant difference on product is shown by superscript letters A,B, for different aging time by superscript letters a,b,c. Same letters are not significantly different (p > 0.05).

          

        

        

      

      
        2. 굽힘특성 측정
        
					굽힘특성 (굽힘강도와 굽힘탄성률) 측정은 ISO 4049에서 규정하고 있는 방법을 사용하여, 액상의 조건 하에서의 시효처리가 임플란트 임시수복물용 레진의 굽힘 성질에 미치는 영향을 평가하기 위해 준비된 3종의 시편을 각각 10개씩 2개의 군으로 분류하였다. 제 1군은 37℃의 항온기에서 24시간 건조하였고, 제 2군은 37℃의 항온기에서 24시간 건조 후 37℃의 증류수 중에 14일간 침적하였던 시편을 꺼내어 수분을 제거하고 만능재료시험기 (UTM, STM-10, CA, USA)를 사용하여 굽힘시험을 실시하였다. 굽힘시험은 3점 굽힘시험으로 실시하였고 표점거리 20 mm에서 로드셀의 이동속도는 1 mm/min으로 실시하였다. 굽힘강도(σ)의 계산식은 다음과 같다.
					

        σ 〓 3LP/(2WH2)

          L: 지지대간의 거리(20mm)

          W: 시편의 두께(2mm)

          H: 시편의 높이(2mm)

        굽힘탄성계수의 계산식은 다음과 같다.

        E 〓 (P/D)·[L3/(4W3)]

          P/D: 응력-변형도 곡선의 초기 기울기

      

      
        3. 파절단면관찰
        
					굽힘시험 후 파단면의 관찰은 주사전자현미경 (INSPECT F50, FEI, Oregon, USA)을 사용하여 관찰하였다. 시험편이 부도체이므로 시험편을 관찰하기 위하여 스퍼터링 (sputtering) 장치를 사용하여 표면에 백금 코팅을 실시한 뒤 관찰하였다. 파단면의 관찰은 5,000배율로 관찰하였다.
					

      

      
        4. 통계분석
        
					실험결과 자료는 SPSS Ver.19.0 (SPSS Inc, Chicago, IL, USA)을 이용하여 각 실험군의 차이를 비교하기 위하여 이변량 분산분석 (two-way ANOVA)과 일변량분석 분산분석 (one-way ANOVA)을 시행하였다. Tukey 사후검증에 의해서 통계학적 유의성을 검사하였다 (p=0.05). 
					

      

    

    

  
    
      결  과
      
        1. 굽힘특성
        
					굽힘강도는 시효처리 전과 후의 결과에 통계적으로 유의한 차이가 나타나지 않았다 (p>0.05)(Table 3). 레진의 종류에 따라서는 굽힘강도에서 유의한 차이가 나타났으며, DM군, LA군 및 VT군 순으로 높았다 (p<0.001). 24시간 37℃의 증류수 중에 침적한 후에는 DM군(158.57 MPa), LA군(108.48 MPa) 및 VT군(101.03 MPa) 순으로 높았으며, 유의한 차이가 나타났다 (p<0.05). 14일간 37℃의 증류수 중에 침적한 후에는 DM군(172.46 MPa), LA군(99.61 MPa) 및 VT군(79.78 MPa) 순으로 높았으며, 유의한 차이가 나타났다 (p<0.05).
					

        
					굽힘탄성률은 시효처리 전과 후의 결과에 통계적으로 유의한 차이가 나타났다 (p<0.001)(Table 4). 시효처리 후에 굽힘탄성률이 전체적으로 낮아졌다. 레진의 종류에 따라서는 굽힘탄성률에서 유의한 차이가 나타났으며, DM군, LA군 및 VT군 순으로 높았다 (p<0.001). 24시간 37℃의 증류수 중에 침적한 후에는 DM군 (2.40 GPa), LA군 (1.86 GPa) 및 VT군( 1.70 GPa) 순으로 높았으며, 유의한 차이가 나타났다 (p<0.05). 14일간 37℃의 증류수 중에 침적한 후에는 LA군 (1.77 GPa), DM군 (1.73 GPa) 및 VT군 (1.18 GPa) 순으로 높았으며, 유의한 차이가 나타났다 (p<0.05).
					

        

        
          Table 4 
				
          

          
            Flexural modulus for experimental resins  (Unit. GPa)
          
          

        

        
        
          
            α: product, β: aging time
            * Statistically significant difference on product is shown by superscript letters A,B, for different aging time by superscript letters a,b,c. Same letters are not significantly different (p > 0.05).

          

        

        

        

        
          

          Figure 1 
				
          

          
            SEM micrographs showing fracture surface of specimen (a) VT24, (b) VT14, (c) LA24, (d) LA14, (e) DM24 and (f) DM14.
          
          

          

        

        
      

      
        2. 파절단면 관찰
        
					굽힘시험 후 파절양상을 평가하기 위해 파단면을 주사전자현미경 (INSPECT F50, FEI, Oregon, USA)으로 5,000배율로 관찰하였다. Figure 1은 5,000배율로 관찰한 SEM 사진이다. 파단면의 관찰에서 LA군과 DM군에서는 24시간 시효처리군과 14일간 시효처리군 사이에 뚜렷한 차이가 관찰되지 않았다. 그러나 VT군의 경우는 24시간 시효처리군에서 크랙(A)이 관찰되었고 14일간 시효처리군에서는 레진 표면에 석출이 일어나는 것이 관찰되었다 (Figure 1).
					

      

    

    

  
    
      고  찰
      
			본 연구에서 임시수복물로 사용되는 3종의 레진의 굽힘강도는 시효처리에 의한 유의한 차이는 나타나지 않았지만 (p>0.05), 레진종류에 따라 VT군과 LA군은 굽힘강도가 감소하였고, DM군은 굽힘강도가 증가하였다. 레진의 종류에 따라서는 굽힘강도에서 유의한 차이가 나타났으며, DM군, LA군 및 VT군 순으로 높았다 (p<0.001). 24시간 37℃의 증류수 중에 침적한 후에는 DM군 (158.57 MPa), LA군 (108.48 MPa) 및 VT군 (101.03 MPa) 순으로 높았으며, 유의한 차이가 나타났다 (p<0.05). 14일간 37℃의 증류수 중에 침적한 후에는 DM군 (172.46 MPa), LA군 (99.61 MPa) 및 VT군 (79.78 MPa) 순으로 높았으며, 유의한 차이가 나타났다 (p<0.05). 본 연구에서 측정된 실험군의 굽힘강도의 범위는 79.78-172.46 MPa로 대부분의 복합 레진 제품의 굽힘강도 (63-161 MPa)와 유사하다 (Ilie와 Hickel, 2009). PMMA 레진인 VT군과 Bis-acrylic 레진인 LA군의 굽힘강도는 Haselton 등 (2002)의 연구결과에서 보고된 임시수복재의 굽힘강도인 56.2-123.6 Ma와 유사하였지만 PMMA 블록인 DM군(158.57 MPa)은 매우 높게 나타났다.
			

      
			굽힘탄성률은 시효처리 후에 전체적으로 낮아졌다 (p< 0.001). 레진의 종류에 따라서도 굽힘탄성률에서 유의한 차이가 나타났으며, DM군, LA군 및 VT군 순으로 높았다 (p<0.001). 24시간 37℃의 증류수 중에 침적한 후에는 DM군 (2.40 GPa), LA군 (1.86 GPa) 및 VT군 (1.70 GPa) 순으로 높았으며, 유의한 차이가 나타났다 (p<0.05). 14일간 37℃의 증류수 중에 침적한 후에는 LA군 (1.77 GPa), DM군 (1.73 GPa) 및 VT군 (1.18 GPa) 순으로 높았으며, 유의한 차이가 나타났다 (p<0.05).
			

      
			시효처리 후 거의 대부분의 실험군에서 굽힘강도와 굽힘탄성률이 감소한 것을 볼 수 있었다. 이러한 결과는, 3점 굽힘 시험을 실시한 결과, 37℃ 증류수에 침적했던 모든 실험군에서 유의한 차이로 강도의 감소를 보였던 Jeong 등 (2001)의 연구결과와, 37℃ 증류수 중에 30일간 침적했던 실험군이 65℃ 침적군 및 열순환처리 실험군에 비해 2축 굽힘강도 시험에서 가장 낮은 굽힘강도를 보였던 Jeong 등 (1999)의 연구결과와 일치한다. 37℃ 증류수 중에 침적하였던 실험군의 강도가 감소했던 것은, 흡수된 수분이 중합 물질에 가소성 효과를 일으켜, 중합체의 기계적, 물리적 구성을 방해하였기 때문이라고 생각된다 (Lee 등, 2010). 수분은 중합 물질에 대한 가소성 효과를 통해 중합체의 기계적, 물리적 구성을 방해 한다. 수분 분자는 중합체에 용해되어 들어가는 가소제로써 점진적으로 중합체 사슬을 느슨하게 하고 결국에는 PMMA 레진의 물성에 변화를 일으키게 된다 (Archadian 등, 2000). Lee 등 (2010)에 따르면 PMMA를 주성분으로 하는 교합장치용 레진의 경우 7일간 37℃의 수분에 침적시켰던 실험군이 7일간 37℃에서 건조시켰던 실험군에 비해 낮은 굽힘강도를 보였다. 37℃의 수분에 7일간 침적시킨 경우의 굽힘강도가 19.52 ± 0.87 MPa이고, 7일간 건조시킨 경우 21.52 ± 1.15 MPa로 수분침적군의 굽힘강도가 낮아졌다. Phoenix (2003)에 따르면 수분 흡수는 중합작용 동안 발생하는 압력을 느슨하게 한다고 하였다. 또한 Takahashi 등 (1998)의 연구에서는 24시간 또는 30일간의 수분 저장이 PMMA 레진의 굽힘 강도를 감소시킨다고 하였다.
			

      
			Vertex 자가중합 레진에 비해 모든 면에서 높은 굽힘 강도를 보인 Luxatemp automix solar의 경우에도 시효처리 후 전반적인 굽힘 성질이 감소하였다. 콤포지트 레진은 건조된 상태에서는 비교적 높은 강도를 발휘하지만 액상의 환경에서는 수분의 침투로 인한 레진기질의 가소성 증가와 수분에 의한 실란결합의 가수분해 (Söderholm, 1981; Indrani, 1995)에 의해 기계적 성질이 감소한다. 또한, 콤포지트 레진은 필러의 함량이 많을수록, 수중에서의 침적시간이 길수록 굽힘강도의 감소율이 높아지며 (Arikawa 등, 1995; Takahashi, 1995), 미중합 레진의 중합수축으로 인한 레진과 필러 계면의 내부응력 증가 (Troung 등, 1988), 수분에 의한 필러와 레진의 응력부식(Drummond, 1989) 등 복합적 요인의 작용으로 인해서 기계적 성질이 저하된다.
			

      
			Dmax PMMA 블록은 다른 2종의 레진에 비해 비교적 강한 굽힘 강도를 보였다. Pearson (1989)은 중합정도가 수분 흡수와 관련된 중요한 요소이며 중합도가 낮을수록 수분흡수가 증가된다고 하였다. PMMA 레진을 압축 사출하여 제작하는 PMMA 블록의 특성상, 압축에 따른 강도의 증가와 함께 안정적인 중합이 수분흡수율을 감소시킨 것으로 생각된다.
			

      
			임시수복물용 3종의 레진의 시효처리에 다른 굽힘강도를 비교해본 결과 시효처리 후 유의한 차이는 나타나지 않았지만 대부분의 굽힘강도가 감소하였고, Dmax PMMA 블록, Luxatemp automix solar, Vertex 자가중합레진의 순서로 굽힘강도가 높은 것을 알 수 있었다. 이런 결과는 Matsumura 등 (1994)의 PMMA계 경질레진보다 광중합형 치과전장용 콤포지트 레진의 경도와 내마모성이 더 우수하다는 연구결과와, 열중합형보다 광중합형의 기계적인 성질이 우수하다는 Matsumora 등 (1994)의 연구와도 같은 맥락이다. 
			

      
			파단면의 관찰에서 LA군과 DM군에서는 24시간 시효처리군과 14일간 시효처리군 사이에 뚜렷한 차이가 관찰되지 않았다. 그러나 VT군의 경우는 24시간 시효처리군에서 크랙(A)이 관찰되었고 14일간 시효처리군에서는 레진조직 표면에 석출이 일어나는 것이 관찰되었다. 따라서 VT군의 낮은 굽힘강도와 굽힘탄성률은 크랙의 형성 등이 영향을 미쳤으며, 시효처리에 따른 굽힘강도와 굽힘탄성률의 감소는 크랙의 발달과 석출의 결과로 보여진다. LA군에서는 해상력의 한계로 시효처리에 따른 뚜렷한 변화가 관찰되지 않았지만 시효처리에 따라 조직에서 변화가 일어났으며 이것이 굽힘강도의 감소에 영향을 미쳤을 것이라 생각되어진다.
			

      
			본 논문에서는 시편을 증류수에 침적한 후 측정하였으나, 실제 구강 내에서의 환경은 음식물의 섭취과정에서 다양한 형태의 응력이 반복적으로 작용할 뿐만 아니라, 열적, 화학적 및 생물학적 변화를 수반하여, 온도와 산도의 다양한 변화가 있으므로 굽힘 성질의 평가 시에 구강환경과 좀 더 가까운 온도와 수분을 고려한 환경에서 추가적인 연구가 필요하다고 생각된다.
			

    

    

  
    
      결  론
      
			본 연구에서는 액상의 조건하에서의 시효처리가 임플란트 임시수복물용 레진의 굽힘특성에 미치는 영향을 평가하기 위해, 임상에서 많이 사용하고 있는 임플란트 임시수복물의 재료인 자가중합레진, 이중중합레진 및 CAD/ CAM PMMA 블록을 사용하여 제 1군은 37℃에서 24시간 건조시키고, 제 2군은 37℃에서 24시간 건조 후 37℃의 증류수 중에 14일간 침적하여 굽힘강도, 굽힘탄성률을 측정하고 파절단면을 관찰한 결과, 다음과 같은 결론을 얻었다.
			

      1.굽힘강도와 굽힘탄성률은 CAD/CAM PMMA 블록, Bis- acrylic 레진 그리고 PMMA 자가중합레진 순으로 높았고, 유의한 차이를 나타냈다 (p<0.001).

      2.굽힘강도는 시효처리 전과 후의 결과에 통계적으로 유의한 차이가 나타나지 않았지만 (p>0.05), PMMA 자가중합레진과 Bis-acrylic 레진은 굽힘강도가 감소하였고, CAD/CAM PMMA 블록은 굽힘강도가 증가하였다.

      3.굽힘탄성률은 시효처리 후에 유의성 있게 전체적으로 낮아졌다(p<0.001). 

      4.파단면 관찰결과 CAD/CAM PMMA 블록과 Bis-acrylic 레진에서는 시효처리에 따른 뚜렷한 차이가 관찰되지 않았으나, PMMA 자가중합레진에서는 크랙이 관찰되었고 시효처리 후 레진조직에서 석출이 나타났다.
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