METAL DESTEKSIZ DiS PORSELENi URETIMI
VE KARAKTERIZASYONU

Giiray KAYA
Doktora Tezi

Seramik Miihendisligi Anabilim Dali
Eyliil-2008

Bu tez ¢calismas1 Anadolu Universitesi Bilimsel Arastirma Projeleri

Komisyonu Baskanhg tarafindan desteklenmistir. Proje No: 060215



JURI VE ENSTITU ONAYI

Giiray KAYA’nin “Metal Desteksiz Dis Porseleni Uretimi ve
Karakterizasyonu” baslikli Seramik Miihendisligi Anabilim Dalindaki,
Doktora Tezi 31.07.2008 tarihinde, asagidaki jiiri tarafindan Anadolu Universitesi
Egitim-Ogretim  ve Sinav  Yonetmeliginin  ilgili maddeleri uyarinca

degerlerlendirilerek kabul edilmistir.

Adi Soyadi imza
Uye (Tez Damismani) : Prof. Dr. BEKIR KARASU ...
Uye : Prof. Dr. SERVET TURAN ...
Uye : Prof. Dr. NURANAY ...
Uye : Prof. Dr. ABDULLAH OZTURK ...
Uye : Yard. Do¢. Dr. MUNEVVER CAKI ...

Anadolu Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii Yonetim Kurulu’nun

................ tarih ve ..................... saylll karar ile onaylanmistir.

Enstitii Midiirii



OZET

Doktora Tezi

METAL DESTEKSIZ DiS PORSELENI URETIMI VE
KARAKTERIZASYONU

Giiray KAYA

Anadolu Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
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Dis porselenleri metal destekli ve metal desteksiz (tam seramik) olmak {izere
ikiye ayrilmaktadir. Birinci grup adindan da anlasildigi gibi bir metal kaide iizerine
porselen uygulanmasi sonucu elde edilen protez cesididir. Metal kaidenin rengi gri
olup porselenden yansidigi i¢in dis rengi bozulmakta ve 6zellikle 6n dislerde estetik
acidan istenilen sonuglar elde edilememektedir. Metal destekli porselen protezlerin
boylesi dezavantajlarindan dolayr hekimler metal desteksiz porselen teknigine
yonelmislerdir. Metal desteksiz seramik kron veya kopriiler; seramik destek (altlik),
opak, dentin ve mine (insizal veya enamel) olmak tizere 4 farkli katmandan meydana
gelmektedir. Ayrica, cogu uygulamada porselen son iiriiniin daha parlak ve gekici
goriinmesi i¢in insizalin {iistli ince ve seffaf bir sir tabakasiyla kaplanmaktadir.
Yitriya ile kismen kararli hale getirilmis tetragonal zirkonyanin biyo-uyumlulugu,
yiiksek mekanik 6zellikleri ve rengi seramik destek malzemesi seklinde kron ve
koprii uygulamalarinda kullanimini son yillarda ¢ok popiiler hale getirmistir.

Bu ¢alismada, zirkonya destek, opak, dentin, mine ve sir tabakalarinin tiretimi
ve karakterizasyonu gerceklestirilmistir. Elde edilen 6rneklerin tamami “ISO 6872,

Dental Ceramics” standardina gore hazirlanmis ve test edilmistir.

Anahtar Kelimeler: Zirkonya althik, Metal desteksiz dis porseleni, Kron, Koprii,

Karakterizasyon.



ABSTRACT
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PRODUCTION AND CHARACTERIZATION OF ALL-CERAMIC
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Dental porcelains are divided into two systems: metal-ceramic and all-
ceramic. As it implies, metal-ceramic porcelain is a type of prosthesis obtained by
applying porcelain onto a metal substrate. Because of metal’s grey colour and its
reflection from the porcelain, colour problem of the teeth appears and aesthetically
desired results can not be achieved especially for the front teeth. Dentists tend to use
all-ceramic porcelain technique due to such a disadvantage of the metal-ceramic
porcelain prosthesis. All-ceramic crowns or bridges consist of four different layers;
core, opaque, dentine and insical. Moreover, the insical surface is veneered with a
glaze coating in most applications to end up with a final product shinier and more
attractive. Using ytria-partially stabilized tetragonal zirconia (Y-TZP) as ceramic
core material in crowns and bridges applications has become so popular in recent
years thanks to its biocompatibility, high mechanical properties and colour.

In this study, it was worked on the production and characterization of zirconia
core, opaque, dentine, insical and glaze layers. All samples were prepared and the

tests were performed according to “ISO 6872 Dental Ceramics Standard”.

Keywords: Zirconia core, Dental porcelain without a metal support, Crown, Bridge,

Characterization.
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1. GIRiS

Insanlik tarihine bakildiginda, bilimsel yaklasim ve bilingli degerlendirilme
acisindan yiiz yildan fazla bir gegmise sahip seramik esasli malzemelerin cesitli
amaclara hizmet etmek {izere asirlardir kullanildiklar1 goriilmektedir. Seramik,
modern diinyada yasam kalitesini her gegen giin daha da arttirmak yoniinde artik
vazgegilemez bir malzeme konumundadir. 1980’11 yillardan itibaren insan viicudunda
kullanilabilme kapasitesi aragtirilmaya ve uygulanmaya baslanan seramik esash
malzemeler ¢ok daha islevsel olabileceklerini gdstermislerdir. Son yillarda seramigin
sabit dis protezlerinde kullaniminda biiyiik bir artis meydana gelmistir. Ozellikle
metal destekli dis protezlerinde metalin yerine seramigin tercih edilmesine ilgi hizla
artmaktadir. Kullanim ilk baglarda tek kron uygulamalari ile sinirli iken, teknolojik
gelisimler sayesinde ¢ok iiyeli seramik destekli koprii protezlerinin {iretimi miimkiin
olmustur. Metal yerine seramik destek tercihinin pek ¢ok nedeni bulunmaktadir;

Metal destekli porselen uygulamalarindaki metal kaidenin rengi gri oldugu
icin (Sekil 1.1) griligin porselenden yansimasi sonucu arzu edilen dis renginde bir

bozunum s6z konusudur [1-4].

Sekil 1.1. Metal destekli porselen protezlerinde kullanilan metal kaide [5]

Sorun, metalin bir opaklastirict (metalin yansimasini Onleyici bir Ortiicii)
katmanla Ortlilmesi yoluyla giderilmeye calisilmaktadir. Fakat, 6zellikle 6n dislerde
opaklastirict kullanilsa da alttan metalin rengi yansimakta ve bazi durumlarda renk

acisindan istenilen sonuglar elde edilememektedir (Sekil 1.2).



(@ (b)

Sekil 1.2. Zirkonya (ZrO,) destek kullanilarak yapilan metal desteksiz (tam seramik) (a) ve metal
destekli koprii uygulamasinin (b) 151k altindaki goriintiileri [6]

Ayrica, kaplamanin tam anlamiyla basarili olmasi i¢in asil disin fazlaca
kesilmesi, yani; disin daha c¢ok kii¢iiltiilmesi gerekmektedir. Sonugta, dis sinirlerine
yaklasildig1 i¢in bazi dislerde kanal tedavisi zorunlu hale gelmekte, bazilarinda ise
sicak-soguk duyarliligiyla karsilasilmaktadir. Metalin 1s1l iletkenliginin ¢ok yiiksek
olusu goz oniine alindiginda sicak ve sogugun dis sinirlerine iletimi hizli bir bigimde
gerceklesmektedir. Ayrica, bazi hastalarin metale karsi alerjik hassasiyetlerinden
dolay1 yapilan protezlerde metal destek kullanimi miimkiin degildir. Metal destekli
porselen protezlerin bdylesi dezavantajlar1 yiiziinden hekimler metal desteksiz
porselen teknigine yonelmislerdir.

Ozellikle zirkonyanin iistiin mekanik 6zelliklerinin ve miikemmel biyolojik
uyumlulugunun yanmi sira beyaz renge ve tatminkar yari gecirgenlik 6zelliklerine
sahip olmasindan dolay1 metal yerine kullanimi son iiriinii estetik a¢idan daha gekici
kilmaktadir (Sekil 1.2). Ayrica, zirkonya destekli iirlinlerin mekanik 6zellikleri de
koprii uygulamalari i¢in uygundur [3, 7-15].



2. DiS HAKKINDA GENEL BILGI

2.1. Dis ve Dis Cesitleri

Dis, sindirim sisteminin baslangicinda, besinlerin kesilmesi, ufalanmasi,
parcalanmasi, koparilmast ve kendini destekleyen dokularin korunmasina ve
gelismesine yardimci olan bir organdir. Bulundugu bélgede, islev, ses diizeni ve
estetik acidan son derece 6nemli olan disler alt ve {ist cene kemikleri i¢ine yerlesmis,
diseti dokulariyla desteklenmis durumdadir. Disler yapi1 olarak agizda goriilen
kismiyla dis kronu ve diseti altindaki goriinmeyen kismi ile dis kokii olarak

adlandirilir [16, 17]. Disler gorevlerine gore siiflandirilmistir (Sekil 2.1);

Kesici Disler: Alt ve st ¢enenin On disleri kesici dis olarak adlandirilir.
Adindan da anlasilacag gibi, besinlerin kesilmesini saglarlar. 4 adet alt, 4 adet de iist

cenede olmak iizere agizda toplam 8 tane kesici dis vardir.

Kopek Disleri: Kesici diglerin hemen yaninda, agzin kose bolgelerinde yer
alan dislerdir. Dis hekimliginde kanin disi olarak adlandirilirlar. Besinlerin
koparilmasini saglarlar. 2 tane iist, 2 tane de alt ¢enede olmak iizere agizda toplam 4

adet kopek disi vardir.

Azt Disleri: Kaninlerin hemen arkasinda yer alirlar. Kiiciik ve biiylik azi
olmak tizere 2 tip azi1 disi vardir. Cigneme islevi az1 dis bolgesinde gerceklesir. Her
bir yarim ¢enede 2 kiiciik, 3 biiylik olmak iizere toplam 20 tane azi disi bulunur. 20
yas disleri (akil disleri) de az1 disleri sinifina girmektedir [18].



Kopek digi (kanin)  Birinci kiigiik az1 dig
Lateral kesici dig ‘ l Tkinci kiigiik az1 dig

Sekil 2.1. Dislerin ag1zdaki pozisyonlari [19]

2.2. Disin Onemi

Disler pek cok kiiltiirde yiizyillar boyunca yiiziin, saglik, genclik, giizellik ve
asalet gdsteren ayrilmaz bir pargasi olarak kabul edilmislerdir. Ozellikle 6n dislerin
kaybu, fiziksel, islevsel, fizyolojik ve kisisel rahatsizlifa yol agmaktadir [20].

Diizgiin konusmada dislerin rolii biiyiiktiir. Ornegin;

e Z ve S seslerinde dilin ucu iist kesici dislerin palatinal (damak tarafindaki)
yiizeyine, dilin yan kenarlar1 da damagin yan kenarlarina ve {iist biiylik az1
dislerinin palatinal yiizeyine temas eder,

e N sesinde, dilin ucu st kesici diglerin palatinal yiizeyine, dilin kenarlar1 da
damagin yan bolgelerine temas eder,

e Ve F seslerinde, iist kesici dislerin kenarlar alt dudaga temas eder,

e D ve T seslerinde, dilin ucu iist kesici dislerin palatinal egiminden destek alir
[18].

Dislerde meydana gelecek eksiklik, s6z konusu seslerin diizgiin

cikarilamamasina ve telaffuz bozukluklarina yol agacaktir.



2.3. Disin Yapis1

Saglikli bir disin kesitinden alinmis (boydan), disin yapisin1 ve diste bulunan
tabakalar1 sembolize eden resim Sekil 2.2°de verilmistir. Goriildigi gibi dis
kronunun dis kismi oldukca sert bir mine tabakasiyla kaplanmistir. Minenin hemen
altinda daha yumusak dentin tabakasi bulunmaktadir. Disin kdk kisminin dis yapisi
sement ile kaplidir. Dentinin altinda ise dise hassasiyet veren pulpa bulunur. Disler 6n

bolgede tek koklii yan ve arka bolgelerde ise 2 ve 3 kokliidiir [16].

Sekil 2.2. Digin yapis1 [16]

2.3.1. Mine

En distan koruyucu bir katman olarak dentini ¢evreleyen, viicuttaki en sert
maddedir. I¢inde sinir hiicreleri olmadig igin duyarh bir tabaka degildir. Sayet agimr,
kirilir veya bir sekilde zarar goriirse viicut tarafindan onarilamaz [21]. % 97’si
kalsiyum tuzlarindan meydana gelmistir. Yapisinda altigen seklinde “apatit”

kristalleri mevcuttur. Minenin yapisina giren kalsiyum tuzlari, organik dis maketi



tizerinde yavas yavas ¢Okelerek birikir ve kristallesir. Bu birikme, ana rahminde iken
baslar. Anne, gebelik siiresince bazi ilaglar alir veya ¢ocuk mine olusumu sirasinda
bir hastalik gecirirse mine birikimi aksakliga ugrayabilir. O zaman disler sar1, gri

veya kahverengi olabilir veya dislerde eksiklik (hipoplazik) meydana gelebilir [22].

2.3.2. Dentin

Disin i¢ boliimiinde mine ve pulpa arasinda kalan tabakadir. Mineden oldukca
yumusak karakter tagiyan dentin kemikle ayni yogunluga sahiptir. Cok kirillgan olan
mineye kiyasla daha elastik ve sikistirilabilir (compressible) bir yapisi vardir. Disin
asil kitlesini (% 75) bu tabaka olusturur. Ta¢ kisminda mine; kok kisminda da sement
ile ortiilii olan dentin canli bir yapidir ve % 70’1 mineral tuzlar1 (hidroksiapatit),
% 20’s1 organik madde ve % 10’u da sudan olugmaktadir. Dentin ¢ok sayida kanalcik
icerir ve bu kanalciklarin i¢i dis 6zii sinirindaki dentin yapict hiicrelerin uzantilari

olan iplikgiklerle doludur [21, 22].

2.3.3. Pulpa (dis o6zii)

“Pulpa” ad1 da verilen dis 6zii, dentin tarafindan olusturulan bir odacik iginde
yerlesik kilcal atar ve toplardamarlar, duyu sinirleri ve biitliin bu yapilar1 koruyan bir
destek dokusundan olusur. Dis Ozliniin dis c¢evresi dentin yapici hiicrelerle
(odontoblast) kusatilmistir. Bu hiicreler, ¢lirlik ve diger zararli etkenlere karsi, disi
koruyan kale muhafizlarina benzemektedir. Her hangi bir nedenle olusan ¢iiriige karsi
dentin yapict hiicreler istiin gelirlerse dis 0zii kalesini dentinle sivarlar; yenik
digerlerse dis 0zl agilir ve iltihaplanir. S6z konusu etkinlik gen¢ insanlarin dis

0ziinde daha yogundur [21, 22].



2.3.4. Sement

Dis etinin altinda dentin kokiiniin etrafin1 kaplayan c¢ok ince kemiksi bir
tabakadir. Dis kokiiniin ¢ene kemigine tutunmasini saglar. % 65’1 inorganik
maddedir. Sement, elastik fiberler icerir ve bdylece disin esnemesine olanak tanir [21,

22].
2.4. Disin Mekanik Ozellikleri

Disi olusturan tabakalarin mekanik Ozelliklerine bakildiginda, daha sert ve
kirllgan olan minenin elastik modiiliiniin (young modiilii) ytiksek, dentinin ise
oldukea diistik oldugu gortliir (Cizelge 2.1). Sertlik degerlerinde ise tersi bir durum

s0z konusudur [21, 23].

Cizelge 2.1. Disin mekanik 6zellikleri [21, 23]

Ozellikler Mine Dentin
Kirilma Toklugu (MPa.m'”?) 0,7-1,3 1-2
Sertlik (GPa) 4 0,5
outs (MPa) - 70-80
Elastik (Young) Modiili (GPa) 60-70 5-19

Disler ¢igneme ve yutma sirasinda kesik kesik oklusal kuvvetlere maruz
kalirlar. Siradan ¢igneme basincinin 2-150 N arasinda oldugu belirtilmistir. Diger
taraftan c¢igneme ile ilgili az1 dislerdeki maksimum 1sirma kuvveti 300-880 N

arasinda degismektedir.



3. DiS PORSELENLERI

3.1. Dis Porselenlerinin Tarihsel Gelisimi

I1k dis tedavileri M.O. 700 yillarinda eski Italya’da baslamis olsa da 18. yy.’a
kadar cok fazla gelismemistir. Bu yiizyilda yapay disler, hayvan dislerinin (6zellikle
fildislerinin), tahtanin veya verici dis olarak adlandirilan 6lmiis ya da disi ¢ekilmis
insanlarin dislerinin sekillendirilip uygun boyut ve sekle getirilmesiyle yapilmistir
[20, 24]. Porselenin dis uygulamalarinda kullanimi 1774 yilinda Alexis Duchateau
adinda bir Fransiz eczacinin kendi fildisi takma dislerini porselen ile degistirmesinin
miimkiin olabilecegini diistinmesiyle ortaya ¢ikmustir. Fildisi oldukca poroz, agiz
stvilarin1 emen ve zamanla lekelenen, hijyenik olmayan bir malzemedir. Duchateau,
Saint Germain-en-Laye’de bulunan Guerhard Porselen Fabrikasi’ndaki ¢alisanlarin da
yardimi ile kendisi igin ilk porselen yapay disi elde etmeyi basarmistir. Porselenin
pisirim esnasinda epeyce kii¢lildiigli diisiiniildiigiinde bunun biiyiik bir basar1 oldugu
kabul edilmektedir.

1885 yilinda John Allen ilk kez platin altlik {izerinde pisirilmis porselen yapay
dis tretmistir. Aymi ylizyilin sonlarinda seramikgiler porseleni dis hekimliginin
degisik alanlarinda kullanmaya ¢alismislardir [25].

1903 yilinda porselen ceket kron uygulamasi yapilmis fakat kronun ¢ok ¢abuk
kirilmasindan dolay1 arzu edilen sonuca ulasilamamistir [26-28]. Sonraki ¢aligmalar
porselen tozlarmin ve pisirim firinlarinin  gelistirilmesine paralel olarak hizla
ilerlemistir. 1949 yilinda Almanya’da bir isletme vakum ortaminda pisirim yaparak
daha kaliteli ve saglam porselen dislerin iiretimini gergeklestirmistir. Bu uygulama
porselen icin ¢ok biiyiik bir agsama sayilmistir. 1960 yilinda porselen yapay dislerin
agzin arka bolgesinde kullanimi miimkiin olmustur. Fakat, dis porselenlerinin dogasi
geregi diisliik ¢cekme gerilmeleri, bunlarin yiiksek dayanima sahip altlik olmadan asir1
gerilmeye maruz kalacak bolgelerde kullanimlarini kisitlamistir [26, 29].

1962 yilinda Weinstein tarafindan metal-porselen yapay dis bilesimleri

gelistirilmis ve bu teknoloji ¢ok biiyiik bir basariyr da beraberinde getirmistir [14,



30]. So6z konusu sistem ile ¢ok sayida dis igeren kopriilerin yapimi ve agizda arka
bolgelerde basarili bir sekilde kullanimlari miimkiin olmustur. 1965 yilinda McLean
ve Hughes tarafindan aliimina takviyeli porselenler ve veneer porselenleri
tanimlanmistir [14, 31]. Sonraki yillardan giiniimiize yapay dislerden beklenen
ozellikler siirekli artmistir. Metal-porselen sistemlerinin 6zellikle on dislerdeki
uygulamalarindan istenilen estetik sonuglarin alimamamasi arastirmacilart yeni
tiriinlerin kesfine siiriikklemistir. Metalin yerine kullanilmak {izere cam-seramikler,
cam emdirilmis aliimina sistemleri ve pres seramikleri gibi c¢ok farkli seramik
sistemler gelistirilmistir. Bu iirlinler glinlimiizde siklikla kullanilmaktadir. Fakat,
ozellikle son yillarda sinterlenebilir seramikler seklinde adlandirilan aliimina ve
ozellikle zirkonyanin metalin yerini almas1 saglamlik ve estetik agidan yapay diste bir

devrim yaratmistir. Bu alanda ¢aligmalar halen tiim hiziyla stirmektedir.

3.2. Dis Porseleninin Yapisi ve Uretimi

Ilk dis porselenleri feldispat, kaolen ve kuvars karisimindan meydana
gelmekte olup, bilesimsel agidan diger porselenlerden olduke¢a farklidir (Sekil 3.1).
Geleneksel ve dis porseleninin bilesimi Cizelge 3.1°de sunulmustur. Kaolen, hidrate
alimina silikat’tir (Al,03.2S510,.2H,0) ve baglayici gorevi istlenerek pismemis
porselenin sekillendirme yeteneginin arttirilmasinda rol oynar. Cok az miktarlarda
kullanim1 bile opaklik saglamaktadir. Dolayisiyla, ilk dis porselenlerinde istenilen
151k gecirgenligi  elde edilememistir. Sonucta, gelistirilen dis porseleni

karigimlarindan kaolen ¢ikartilip, yerine feldsipatik cam kullanilmistir [32, 33].



Sekil 3.1. Kaolen-kuvars-feldispat iiglii faz diyagrami [34]

Cizelge 3.1. Porselen bilesenleri (Agirlikca %) [32]

Porselen Cesidi Kaolen Kuvars Feldispat
Geleneksel Porselen 50 20-25 25-30
Dis Porseleni - 25 65

Pigirim stireci sirasinda feldispatin erimesiyle olusan camsi faz i¢inde ince
kristaller seklinde dagilan kuvars yapiy1 giliglendirici eleman gorevi gdrmektedir.
Kullanilan feldispatlar potasyum aliimina silikat (K,0.Al,03.6Si0;) ve sodyum
aliimina silikatlarin (Na,O.Al,03.6S10,) karisimindan olugsmaktadir.

Porselenlerin pisirimi sirasinda her zaman piroplastik akistan kaynaklanan
disin sivri kenarlarinin yuvarlanip formunun bozulmasi tehlikesi s6z konusudur.
Bunun 6niine gecilmesi i¢in kullanilan alkali miktarina dikkat edilmelidir. Tipik bir

dis porselenine ait oksit bilesimi Cizelge 3.2’de verilmistir.
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Cizelge 3.2. Tipik bir dis porseleni bilesimi (Agirlik¢a %) [32]

Oksitler %
Silika 63
Aliimina 17
Bor Oksit 7
Potasyum Oksit 7
Sodyum Oksit 4
Diger Oksitler 2

Dis teknisyenlerinin kullandig: ticari porselen tozlar1 Cizelge 3.2°de verilen
bilesenlerin basit bir karisimi degildir. Dis porseleni tozu hazirlanirken ilk Once
bilesenler ilave metal oksitler ile uygun bir big¢imde karistirilip ergitilmekte ve
sonrasinda eriyik suya dokiilerek firitlestirilmektedir. Asir1 hizli sogutma sonucu
gerilmelerden dolay1 camin parcalanmasiyla ortaya ¢ikan malzemeye firit, yapilan bu
isleme de firitlestirme veya firitaj ad1 verilmektedir. Son olarak, elde edilen farkli
ozelliklerdeki firitlerin uygun bilesimde harmanlanip 6giitiilmesiyle dis
teknisyenlerinin kullanacag: toz elde edilmektedir [32, 33].

Porselen kronlarin pisirimi sirasinda herhangi bir kimyasal olay meydana
gelmemektedir. Camsi1 yapt cam geg¢is sicaklifinin ilizerinde erime sonucu
bozunmakta ve taneler sivi faz sinterlenmesiyle bir birlerine baglanmaktadir.

Porselen tozlariin tane boyut dagilimlar1 da olduk¢a 6nemlidir. Tozlar, uygun
tane boyutlarinda bir araya geldiklerinde oldukga sik1 bir yap1 meydana getirecekler
ve pisme kii¢iilmesi minimuma inecektir [32].

Porselen tozlar1 dogal disin rengi ile uyum acisindan genellikle
renklendirilmektedir. Bu amagla ¢ogunlukla pisirimin gergeklestirildigi sicaklikta
kararli olan metal oksit pigmentler kullanilir. Baz1 dis porselenleri opalesans olarak
isimlendirilirler. Opalesans, dis porseleni karigimina katilan, yiiksek kirinim indisine
sahip ve tane boyu gorliniir 1518in dalga boyuna yakin metal oksitlerden 1s18in
sacinima ugramasiyla elde edilen etkidir. Dogal dis bu etkiye sahip oldugundan

tiretilen dis porselenlerinin dogal goriinmesi i¢in s6zkonusu ilaveler yapilmaktadir.

11



Porselen kaplamalarin en {ist ylizeyi daha piiriizsiiz ve canli goriinmesi
amaciyla diisiik ergime sicakligina sahip bir sir ile Ortiilebilir. Diger taraftan sir
kullanmadan, firin sicakliklarin1 degistirerek arzulanan yiizey kalitesine ulagmak
miimkiindiir. Fakat, bu teknik asir1 1sitma sebebiyle iiriiniin deformasyona ugramasi

olasiligindan dolayi1 ¢ok fazla tercih edilmemektedir [33].

3.3. Dis Porseleninin Ozellikleri

Dis porselenleri kimyasal agidan oldukca kararlidirlar ve zamanla bozulmayan
milkemmel bir estetiklik sergilerler. Tipik kirilgan katilarda oldugu gibi dis
porselenlerinin basma dayanimlar1 yiiksek (350-550 MPa) ancak ¢ekme dayanimlari
oldukca diisiiktiir (20-60 MPa). Dis porselenleri camsi yapidan olustuklari igin
kirilma tokluklar1 yiiksek degildir. Camlar, ylizeyde olusan mikro ¢atlaklara karsi
epeyce hassastir ve bu durum dis porselenlerinin en Onemli dezavantajlarindan
birisidir.

Porselen diisiik 151l iletkenlige sahip oldugu i¢in firinin sogumas: sirasinda dis
ylizeyi i¢ ylizeyinden daha hizli sogumaktadir. Dis yiizey daha fazla kiigiileceginden
bu kisimda basma, igeride ise ¢gekme gerilimleri meydana gelmektedir. Porselenin dis
ylizeyine sir uygulanmasi ile ylizeyde var olan kilcal catlaklarin kapatilmasi
miimkiindiir ancak, bu uygulama kronun diizgiin bir sekilde oturmasina engel olacagi
i¢in i¢ kisimda olas1 degildir.

Feldispatik porselenler diisiik ¢cekme dayanimlarindan dolay1 (<60 MPa) ¢ok
elemanli kopriiler i¢in uygun degillerdir. Hatta, yiliksek yiikke maruz kalan arka
bolgedeki disler i¢in dahi kullanimlar1 sakincalidir. Kronun i¢ kisminda meydana
gelecek kiigiik bir ylizey hatasi bile kirilmanin tetikleyicisi olacaktir (Sekil 3.2).
Gliniimiizde yiiksek dayanima sahip desteklerin {liretimi iizerine g¢alismalar halen

devam etmektedir.
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Kirik

I¢ Yiizey
Catlaklari

Sekil 3.2. Porselen kronun kirilmasi [32]

3.4. Dis Porselenlerinin Kullanim Alanlari

Estetiklik dis hekimliginin ana temalarindan biridir. Protez ve dolgularin
hastanin yiizli, dudak yapisi, giilme hatti, dis eti seviyeleri dikkate alinarak yapilmasi
ve estetiklik arz etmesi amaglanmaktadir. Daha giizel bir giiliimseme i¢in farkli tedavi

teknikleri uygulanmaktadir.

3.4.1. Laminate (lamina, lamine, laminey) veneer

Ingilizce olan bu sdzciiklerden “Laminate” ince tabaka, “veneer” ise kaplama
anlamina gelmektedir. Dis veya dislerin 6n yiiziinde ¢ok az bir tabaka asindirildiktan
sonra Ol¢li alinp dise verilmek istenen sekil ve renkte ince bir porselen kaplama
tabakasi {iretilir. Laminate olarak adlandirilan bu kaplamanin kompozit esash regine

yapistiricilar (simanlar) ile dise tutunmalart saglanir (Sekil 3.3).

3.4.2. inley ve Onleyler

Inley ve onleyler dolgu ve kron (kaplama) arasinda bir ¢dziimdiir. Dolguyu
destekleyebilecek yeterli miktarda dis yapist bulunmadig taktirde ve dis kron ile
kaplanacak derecede zarar gormemis ise inley ya da onleylerden faydalanilir

(Sekil 3.4). Inley ile karsilastirildiginda onleyler daha genis alam1 kapsamaktadir.
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Inleyler dolguya daha ¢ok benzerler ancak dislerin ¢igneme yiizeylerinde bulunan
tepeciklerin (tiiberkiil) arasinda yer alirlar. Onley ise bir ya da daha fazla tepecigi de

ortecek bicimde yapilmaktadir.

(@) (b)

Sekil 3.3. Porselen lamina (a) ve dise uygulanmasi (b) [35]

(C)) (b)

Sekil 3.4. Inley (a) ve onley (b) teknigi ile disin onarilmasi [36]

3.4.3. Sabit Dis Protezleri

Dislerin ve ¢evre dokularin ¢esitli nedenlerle madde kaybina ugradigi ya da
tamamen yok oldugu, yani kaybedildigi durumlarda, onarilmasi ya da eksikliginin
giderilmesi amaciyla hazirlanmis malzemelere protez adi verilir. Kron ve kopri
olmak tizere ikiye ayrilirlar.

Kron: Ciiriikk, kirik veya bagka bir nedenle asiri madde kaybina ugramis

dislerin kiiciiltiiliip kaplanmasi islemidir (Sekil 3.5).
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Sekil 3.5. Kron kaplama uygulamasi [37]

Koprii: Bir veya birden fazla dis eksikliginde, komsu dislerin kiigiiltiiliip,
bunlardan destek alinarak ara bosluklarin doldurulmasi esasina dayanan bir tedavi

seklidir (Sekil 3.6).

Sekil 3.6. Koprii uygulamasi [37]

3.5. Dis Porselenlerinin Simiflandirilmasi

Dis porselenleri pisirim sicakliklarina gore; yiiksek (1288-1371 °C), orta
(1093-1260 °C) ve diisik sicaklik porseleni (871-1066 °C) seklinde
siniflandirilmaktadir [38-40]. ilk zamanlarda genellikle % 85 feldispat ve % 15
kuvars karisiminin firitlestirilmesiyle elde edilen yiiksek sicaklik porselenleri
kullanilirken, gilinlimiizde her tiirlii metal alasimlarla uyumlu, daha hizli ve diisiik
sicakliklarda pisirilen porselenler tercih edilmektedir.

Porselenlerin diger bir smiflandirma sekli de kullanilan destek bigimine
goredir. Porselen uygulamasi eger metal bir kaide iizerine yapiliyor ise metal destekli,

metal kaide kullanilmiyor ise metal desteksiz dig porseleni seklinde isimlendirilir.
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3.5.1. Metal destekli dis porseleni

Metal bir kaide iizerine porselen uygulanmasi sonucu elde edilen bir protez
cesitidir. Agizdaki ¢igneme basinci ¢ok yiiksektir ve porselenin bu basinca dayanmasi
ve kiritlmamasi i¢in bir metal destek kullanilmaktadir. Hekim tarafindan segilen renge
gore hazirlanan porselen, metal altlik {izerine uygulanir ve sonrasinda pisirilir. Her
porselenin ¢esitli asamalardaki pisirim sicakliklart ve siireleri farklidir. Bu
parametreler dis teknisyenleri tarafindan kullanilan porselenin pisirim direktifleri
dikkate alinarak ayarlanir.

Porselen kron ve koprii yapiminda, dis hekiminin hastanin agzindan gerekli
Olcliyli almasi birincil adimdir. Bunu 06l¢iiniin laboratuarda yapilacak proteze gore
mumdan bir dis sekli (modelaj) elde edilmesi takip eder. Bir sonraki asamada modelaj
pisirme kabina (manset) alinarak dokiim firiinda isitilir. Gerekli sicakliga (genellikle
980 °C) ulasildiginda mumun eriyerek bosalttigi alana istenilen ozellige uygun
metalin santrifiij yoluyla dokiimii gergeklestirilip manset agilir (Sekil 3.7). Cikan

metalin kumlanarak temizlenmesi gerekmektedir.

(@ (b)

Sekil 3.7. Metalin santrifiij yoluyla dokiimii (a) ve mansetin agilmasi (b) [41]

Temizlenen ve tiraslanan metal, algt modelin iizerine adapte edilir. Bu
islemler sonucunda metal dis hekiminin prova islemine hazirdir. Metal provasi
yapilan kaplamanin yol agabilecegi ve bir porselen kopriiniin sebebiyet verdigi,

agizdaki en biiyiik sikayetlerinden biri olan yiikselti ve fazlaliklar hekim tarafindan
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giderilmelidir. Metal, teknisyen tarafindan aliiminyum oksit ile iyice kumlanarak
temizlenip oksidasyon (yiikseltgen) ortaminda, igindeki gaz ve safsizliklarin
giderilmesi i¢in pigirilir. Metal yiizeyinde retansiyon olusturularak porselen
tutuculugunu arttirmak igin tlizerine baglayici (bonding agent) siiriiliir ve yaklasik
980 °C’de pisirimi gergeklestirilir. Bu islem genelde daha diisiik kaliteli metaller igin
gereklidir. Bir sonraki kademe altlik {izerine uygun renkte ince katmanlar halinde bir

veya iki kez opaklastiricinin siiriillip pisirilmesidir (Sekil 3.8).

(a) (b)

Sekil 3.8. Metal iizerine uygun renkte opaklastirici siiriilmesi (a) ve pisirim sonrasi goriiniim (b) [42]

Opak pisirimi yapilmis metale opak dentin aplikasyonuyla (Sekil 3.9) metalin
alttan yansimasi engellenir. Opak-dentinin {izerine sirastyla dentin ve mine (seffaf
katman) eklenip (Sekil 3.10) genellikle 900-940 °C’de pisirim gergeklestirilir.
Firindan ¢ikan forma tesviye islemi yapilir. Modele oturtulan koprii veya kronun
ylikseklik Slgiileri alinir. Form biiziilme gosterdigi i¢in kisalan bolgeler icin yeniden
bir modelaj islemi gergeklestirilip yeni bir firinlama islemi yapilir. Benzer bi¢cimde
proteze tesviye ve rotus uygulanir.

Protez dis doktoru i¢in provaya hazir hale gelmistir. Doktor tarafindan provasi
aliarak agizda durus, yiikseklik ve rengi kontrol edilen protez istek ve skalaya uygun
bir sirlama islemine tabi tutulup [Sekil 3.11 (a)] pisirilir. Son olarak ayak gorevi
yapan kronlarin i¢ kismi kumlanip temizlenir ve protez [Sekil 3.11 (b)] hastaya

uygulanmak iizere hekime gonderilir.
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Sekil 3.9. Opak dentin aplikasyonu [42]

(a) (b)

Sekil 3.10. Dentinin iizerine mine uygulamasi (a) ve pisirim sonrasi goriiniim (b) [42]

(a) (b)

Sekil 3.11. Protezin sirlanmasi ve pisirilmis goriiniimii [42, 43]
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3.5.2. Metal desteksiz dis porseleni

Metal destekli protezlerden farkli olarak dis porselenleri metal yerine seramik
bir destekle veya desteksiz kullanilmaktadir. Metal desteksiz dis protezleri ilk ortaya
ciktiginda disiik kirilma dayanimlarindan dolay1 genellikle tek kron uygulamalari
tavsiye edilmekte, koprii protezler icin Onerilmemekte iken giiniimiizde ozellikle
zirkonya destek iizerine uygulanmalariyla ¢ok tiyeli kopriilerde dahi rahatlikla tercih
edilebilmektedir. Maliyetlerinin yiiksekligi yliziinden ilk etapta metal desteksiz
porselen protezler yeterince ragbet gormemis ancak, ilgili alandaki teknolojik
gelismeler ile birlikte fiyatlarinin diismesi ve ayrica metal destekli porselenlerin
“l. Giris” boliimiinde belirtilen dezavantajlar1 s6z konusu porselenlere olan ilgiyi

giderek arttirmistir.

3.5.2.1. Desteksiz dis porseleni

Desteksiz dis porselenleri ¢ok yaygin kullanima sahip degillerdir. Ivoclar
Firmasi’nin IPS Empress Esthetic ve IPS Empress CAD marka {iriinleri bu alanda en
poptiler porselenlerdir. Liisit (KAISi,O¢) kristallerini igeren bu porselenlerin kirilma
dayanimi1 yaklasitk 160 MPa’dir. Dolayisiyla, genellikle 6n dislerde tek kron
uygulamalarinda  kullanimlar1  tavsiye  edilmekte, koprii ~ uygulamalari
onerilmemektedir. Genellikle cam-seramik ingot (Sekil 3.12) veya Cad-Cam teknigi

ile sekillendirilmeye uygun blok formunda (Sekil 3.13) iiretilmektedirler.

Sekil 3.12. Ivoclar Firmasi’na ait IPS Empress Esthetic cam-seramik ingotlar [44]
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Sekil 3.13. Ivoclar Firmasi’na ait IPS Empress CAD bloklar [45]

Empress CAD bloklar ilgili cihazda otomatik olarak islenerek istenilen dis
formuna getirilirler. Arzu edilirse ilave porselen uygulamasi ve sirlama yapilabilir.
IPS Empress Esthetic cam-seramik ingotlardan dis yapiminda ise ilk olarak dis
hekiminden gelen oOlgiilere gore mumdan model hazirlanir. Daha sonra bu model ilgili
kalip malzemesiyle kaplanir ve cam pelet ile birlikte pres 6zelligine sahip dis
porseleni firmi igerisindeki yuvalarina yerlestirilir. Sicaklik artistyla mum yanarak
sistemden uzaklasir ve kalip igerisinde bosluk olusur. 1000-1200 °C araliginda cam
pelet eriyerek uygulanan basincin da etkisi ile kalip igerisini doldurur. Daha sonra,

firm sogutularak iiriin firindan ¢ikartilir ve {irline makyaj ve sirlama islemi uygulanir

[46] (Sekil 3.14).

Sekil 3.14. Restorasyonu tamamlanmis desteksiz dis porseleni [47]
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3.5.2.2. Seramik destekli dis porseleni

Metal destek yerine bir seramik destegin kullanildig1 ve bunun ilgili porselen
tabakalar1 ile kaplanarak dis formunun elde edildigi protezler seramik destekli
protezler olarak adlandirilabilir. Temel olarak seramik destek (¢ekirdek veya kor),
opak, dentin ve mine (insizal veya enamel) olmak iizere 4 farkli tabakadan
olugmaktadirlar. (Sekil 3.15). Ayrica, cogu uygulamada porselen disin daha canli ve
cekici goriinmesi igin insizalin Ustii ince ve seffaf bir sir tabakasiyla kaplanmaktadir.
Seramik destek olarak, sinterlenmis zirkonya, sinterlenmis aliimina, cam emdirilmis
alimina, cam emdirilmis aliimina-zirkonya ve farkli cam-seramik sistemlerinin
kullanimina yonelik ¢esitli calismalar yapilmaktadir [47-74]. Seramik destek {izerine
uygulanacak porselenlerin genlesme katsayilar1 seramik altlik c¢esidine gore

7-10x10® 1/°K arasinda degismektedir.

Mine (Ins

Dentin—

Zirkonya destek

Opak—

Sekil 3.15. Seramik destekli kronu olugturan tabakalar [75]
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4. YUKSEK DAYANIMA SAHIiP SERAMIK DESTEK SiISTEMLERI

Seramik destekler, kimyasal yapilarina gore ikincil faz ilavesiyle
kuvvetlendirilmis porselenler, cam-seramikler, cam emdirilmis seramikler ve
tamamen sinterlenmis seramikler olmak iizere dort ana grupta ele almabilir [14, 32,

76, 77].

4.1. ikincil Faz flavesiyle Kuvvetlendirilmis Porselenler

Cams1 yap1 igerisine ikincil bir kristal faz katkisiyla elde edilirler. Boylece
yiiksek tokluk ve sertlik degerine ulasilmaktadir. Mukavemet bakimindan ¢ok iyi
olmasina ragmen tretimde sekil verilebilirliklerinin giicliigli, renk farkliligindan ve
1s1l genlesme katsayisinin dis seramikleriyle uyumsuz oluslarindan dolay: silisyum
nitriir ve silisyum karbiir gibi malzemelerin ikincil faz formunda kullanimlar1 uygun
degildir. Beyaz renkleri ve sert karakterlerinden dolayr ¢ogu dis seramiklerinde
takviye malzeme olarak aliimina ve zirkonya tercih edilmektedir. Bunun yani sira
lisit ve magnezya (MgO) takviyeli porselenlerde mevcuttur. Yapilan ilaveler ile
kirilma dayanimi arttirilan porselenlerin metal desteksiz dis protezlerinde seramik

destek olarak kullanimlar1 mimkiindiir.

4.1.1. Liisit ile kuvvetlendirilmis porselenler

Bu porselenlerin en tipik ornegi % 45 tetragonal liisit (KAISi,Og) icerigine
sahip Optec HSP (Jeneric/Pentron Inc.) porselenidir [14, 78, 79]. Metal-seramik
sistemlerinde kullanilan porselenler ile karsilagtirildiginda yiiksek miktarda liisit
icerigi porselenin kirilma dayanimini arttirmaktadir [14, 80]. S6z konusu artis liisit
(25-25x10° °C") ve camsi faz (8-10x10° °C") arasindaki genlesme katsayisi
farkindan kaynaklanmaktadir. Soguma sirasinda liisit kristallerini ¢evreleyen camsi
fazda genlesme farkindan kaynaklanan basma gerilmeleri ortaya ¢ikar. Bu gerilmeler
olusacak catlagin saptirilmasinda ve zayif camsi fazin giiclendirilerek catlagin

ilerlemesinin engellenmesinde 6nemli rol oynar [14, 80].
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4.1.2. Aliimina ile kuvvetlendirilmis porselenler

Camsi yapi i¢inde kristal fazlarin homojen bir bi¢imde dagitilmasiyla yapinin
kuvvetlendirilmesinin en tipik 6rnegi aliimina takviyeli destek porselenleridir [14,
81]. Ilk aliimina takviyeli destek porselenleri 1960’11 yillarda Hughes ve McLean
tarafindan bulunmustur. Bu porselenler agirlikca % 40-50 aliimina igerigine sahiptir
(Sekil 4.1) [31]. Alimina, yiiksek elastik modiile (350 GPa) ve kirilma tokluguna
(3,5-4 MPa.m'?) sahiptir ve zayif camsi yapida c¢atlak ilerlemesinin engellenmesi ve
durdurulmasi gorevini tistlenmektedir (Sekil 4.2). Normal bir feldispatik porselenin
kirllma dayanimi 60-65 MPa iken, aliimina takviyeli porselenlerde bu deger

120-150 MPa’a yiikselmektedir.

Aliimina Partikiilleri

Sekil 4.1. Aliimina takviyeli porselenin mikroyapi1 goriintiisii [32]

catlak

Sekil 4.2. Aliimina taneciklerinin ¢atlagi 6nlemesi [32]
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4.1.3. Magnezya ile kuvvetlendirilmis porselenler

Magnezya takviyeli destek porselenleri 1985 yilinda gelistirilmistir [82].
Genlesme katsayilart (14,5x10° °C™") metal iizerine uygulanan dentin ve mine
porselenlerininkine (13,5x10° °C™") yakindir. Kirilma dayammlari (131 MPa)
geleneksel feldispatik porseleninin (60-65 MPa) yaklasik iki katidir. Kullanilan
magnezya ile silikanin 1100-1150 °C’de reaksiyonu sonucu bekleme siiresine bagli
olarak farklt miktarlarda forsterit (Mg;SiO4) kristalleri olusur. Bu ince kristaller

porselenin kuvvetlendirilmesinde 6nemli rol oynamaktadir [83].

4.1.4. Zirkonya ile kuvvetlendirilmis porselenler

Geleneksel feldsipatik porselenlerin yapisina tetragonal zirkonya fiberlerinin
ilavesiyle zirkonya takviyeli destek porselenleri elde edilmistir (Mirage II, Myron
International). “5. Zirkonya” boliimiinde detayli bi¢cimde sunulan zirkonyanin
doniisiim toklastirma mekanizmas1 ile porselenin kirilma toklugunda, kirilma
dayaniminda ve 1s1l sok dayaniminda 6nemli artiglar meydana gelmistir [14, 84, 85].
Fakat, zirkonya ilavesinin porselenin 151k gecirgenligi ve ergime sicakligi iizerinde

olumsuz etkileri de s6z konusudur [14, 86].

4.2. Cam-Seramikler

Cam-seramikler ilk olarak 1950’lerin ortalarinda S.D. Stookey tarafindan
gelistirilmiglerdir. Uygun bilesimdeki camin kontrollii 1s1l islem ile kristallendirilmesi
sonucu elde edilen seramik malzemelerdir. Camin kontrollii kristallendirilmesi
sayesinde cam iginde dagilmis ince kristaller olusur. Bunlarin sayisi, biiylime hizi ve
sonug olarak boyutu 1s1l islem sicaklig1 ve siiresi ile ilgilidir [32, 46]. Cam-seramigin
yliksek mekanik dayanim sergilemesi icin kristal sayilarinin fazla olmasi ve camsi
yapida homojen bir bigimde dagilimlar1 gerekmektedir. Cogu cam-seramigin opak

karakterlerinden dolayr dis uygulamalarinda kullamimlari uygun degildir. Dis
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protezlerinde genellikle liisit, mika ve lityum disilikat (Li,Si,0s) cam-seramikleri

kullanilmaktadir.
4.2.1. Liisit cam-seramikleri

IPS Empress (Ivoclar Vivadent®, FL-Schaan) ve Optec® OPC (Jeneric
Pentron, D-Kusterdingen) bu kategorideki en 6nemli ticari porselenlerdir. Liisit cam-
seramiklerinden seramik destek hazirlanmasinda pres teknigi veya Cad/Cam
teknolojisi kullanilmaktadir. Isik gecirgenliklerinin yiiksek olmasi estetik protezlerin
yapilmasina olanak saglar [76, 87-89]. S6z konusu cam-seramik desteklerin kirilma

mukavemeti 105-120 MPa, kirilma toklugu 1,5-1,7 MPa.m'? arasindadir [76, 90-93].
4.2.2. Mika cam-seramikleri

Dicor (Dentsply Inc. York, PA) mika esasli bir cam-seramiktir. Dis
uygulamalarinda iki tiir Dicor cam-seramik kullanilmaktadir. Birinci tipi dokiilebilir,
ikinci tipi ise Cad/Cam teknigi ile islenebilir cam-seramiktir. Dicorlarin
islenebilirligini  miimkiin kilan yapisin1  olusturan tetrasilikat floramika
(KMg, 5S14010F>) kristallerinin varligidir [94]. Dicor cam-seramiklerinin yari 151k
gecirgenligi estetik acidan olduk¢a 6nemlidir. 153 MPa’lik kirilma mukavemeti ve
7,2x10° °C™" 1811 genlesme katsayisi degerine sahiptirler. Klinik arastirmalar Dicor’un
oldukca iyi asinma ozelligi sergiledigini gostermistir [46, 95]. Destek metal, kron
dokiimiine benzer bir teknikle hazirlanir. Ilk énce cam pelet 6zel tasarlanmis firina
sahip dokiim makinesine yerlestirilir. Sicaklik artis1 ile pelet akiskan hale gelir ve
1370 °C’de 6 dakika beklemenin ardindan eriyik cam kalip igerisine akar. 4 dakika
bekleme sonrasi kalip oda sicakligina sogutulur ve dokiim cam dis elde edilir.
Akabinde numuneye 1075 °C’de 6 saat 1sil islem uygulanir [46]. Son olarak
temizlenen Ornek iizerine dis teknisyenleri tarafindan porselen ve sir uygulamasi
yapilir. Diger teknikte ise pelet halinde elde edilen cam-seramik otomatik islenerek

destek elde edilir.
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Mika cam-seramigin tercih edilen uygulama alanlar1 veneer, inley, onley ve
kron uygulamalaridir. Dicor cam-seramiklerin koprii uygulamalarinda kullanimi

tavsiye edilmemektedir.

4.2.3. Lityum disilikat cam-seramikleri

Empress [I® (Ivoclar, Schaan, Liechtenstein) bu alandaki en dnemli destek
porselenidir. Yapisinda hacimce % 70 lityum disilikat (Li,S1,0s) kristali mevcuttur.
Lityum disilikat rastgele yonlenmis, birbirlerinin i¢ine ge¢mis, cubuksu kristallerden

olusan sira dig1 bir mikro yapiya sahiptir (Sekil 4.3).

Sekil 4.3. Lityum disilikat cam-seramiginin SEM goriintiisii [32]

Bu kristaller olusan catlagin yoOniiniin degistirilmesi ve ilerlemesinin
durdurulmasina 6nemli katki da bulunarak sistemin kirilma dayaniminin artmasini
saglarlar. S0z konusu cam-seramiklerin mekanik Ozellikleri lisit cam-
seramiklerinkinden ¢ok daha yiiksektir. Kiritlma dayanimlari 350-450 MPa, kirilma
tokluklar1 ise 2,8-3,5 MPa.m'? arasinda degismektedir [32, 76, 96, 97]. Yapilan
caligmalar lityum disilikat cam-seramiklerinin arka bolgedeki dislerin kopri

protezlerinde destek olarak kullanilabilecegini gostermistir [46, 76, 98, 99].
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4.3. Cam Emdirilmis Seramikler

Yar sinterlenmis seramige, diisiik viskoziteye sahip ergimis lantanyum borat
caminin emdirilmesiyle elde edilirler. Yar1 sinterlenmis seramik olarak spinel,

aliimina ve aliimina-zirkonya kullanilmaktadir.
4.3.1 Spinel sistemi

Spinel sistemi olarak In-Ceram Spinel® (Vita Zahnfabrik, Bad Sickingen,
Germany) mevcuttur. Yari sinterlenmis MgAl,O4 yapisina camin emdirilmesiyle elde
edilir. Cam emdirilmis seramikler i¢inde en diisilk mekanik 6zelliklere sahip olanidir.
Kirilma mukavemeti 283-377 MPa arasinda degismektedir [76, 96, 100, 101]. Fakat
151k gecirgenligi agisindan en iyl sistemdir. Bu yilizden 6n dislerin estetik

uygulamalarinda tercih edilmektedir [76, 102].
4.3.2. Aliimina sistemi

Cam emdirilmis aliimina bu alandaki en popiiler sistemlerden biridir.
In-Ceram Aliimina® (Vita Zahnfabrik, Bad Sickingen, Germany), Turcomcera ve
Topceram olmak {iizere ii¢ adet ticari iirlin bulunmaktadir. S6z konusu {iriinler ile
tiretilen desteklerin kirilma dayanimi yaklasik 236-600 MPa [76, 103, 104], kirima
toklugu 3,1-4,61 MPa.m'? arasindadir [76, 92, 105]. On ve arka dislerde kron veya 6n
dislerde ¢ tiyeli koprii uygulamalarinda kullanilmalar1 tavsiye edilmektedir [101,

106].
4.3.3. Aliimina-zirkonya sistemi
Cam emdirilmis aliimina-zirkonya sistemi, aliiminanin yaklasik % 35 kismi

kararli zirkonya ile kuvvetlendirilmesi sonucu elde edilmistir. Bu alanda kullanilan

iirin In-Ceram Zirkonya® (Vita Zahnfabrik, Bad Sickingen, Germany)’dir. Cam
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emdirilmis seramikler i¢inde en yiliksek mekanik Ozelliklere sahip olanidir.
Hazirlanan destegin  kirilma mukavemeti 421-800 MPa, kirilma toklugu
6-8 MPa.m"*’dir [104, 107, 108]. Yiiksek opaklik derecesinden dolay1 arka bolgedeki
dislerin kron ve koprii protezlerinde kullanimi1 daha uygundur.

Cam emdirme yoOntemiyle destek tlretiminde In-Ceram {iriinlerinde hem
Cad/Cam hem de dokiim c¢amuru (jel) yontemi kullanilirken Turcomcera ve

Topceram iiriinlerinde sadece dokiim ¢amuru teknigi s6z konusudur.

Cam Emdirilmis Seramik Destek Hazirlanmasi

In-Ceram teknigi ile cam emdirilmis destek hazirlama siireci su sekildedir;
Ik olarak sert alg1 hekimden gelen Slciiye gore dokiilerek giidiiklii model elde edilir
(Sekil 4.4). Modeldeki hatalar rotuslandiktan sonra giidiik tizerine 2-3 kat distanslak
(mesafe verici) siiriiliir (Sekil 4.5). Bu islem hazirlanacak destegin pisirim sonucu

kiigtilme pay1 i¢in gereklidir.

Sekil 4.4. Hekimden gelen 0Ol¢iiye gore hazirlanan giidiiklii model [109]

Daha sonra dublikasyon islemi i¢in dublikat malzemesi hazirlanir ve giidiik
bunun icine batirilir (Sekil 4.6). Gudigiin seklini alan fakat kullanilan distanslak
sayesinde ~45 pm daha biiyiik elde edilen kalibin i¢ine hazirlanan refrakter 6zellikli

al¢1 dokiilerek nihai model elde edilir (Sekil 4.7).
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Sekil 4.5. Giidiik iizerine distanslakin uygulanmasi [109]

Sekil 4.6. Dublikasyon malzemesinin hazirlanmasi [109]

Sekil 4.7. Alg1 model eldesi [109]
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Hazirlanan 6zel alg1t model {izerine bir firca ile, kullanilacak ¢amurun algi
lizerine uygulanmasi isleminde al¢inin su emmesini onlemek {izere yalitim sivisi
stiriiliir. Daha sonra ortalama tane boyutu ~3 um olan spinel, aliimina veya aliimina-

zirkonya toz kullanilarak dokiim ¢amuru elde edilir (Sekil 4.8).

Sekil 4.8. Dokiim ¢amurunun hazirlanmasi [109]

Hazirlanan ¢amur daha Once hazirlanan algi model tizerine ~0,5-1 mm
kalinhiginda firca yardimiyla titiz bir sekilde tatbik edilir ve {izerinde gerekli
diizeltmeler yapilir (Sekil 4.9).

Sekil 4.9. Hazirlanan ¢amurunun al¢1 kalip {izerine uygulanmasi [109]

Model tizerinde yaklasik 1120 °C’de pisirimi gergeklestirilen destek, pisirim
sonrast model {izerinden kolaylikla alinir (Sekil 4.10) ve gerekli rotuslart yapilarak

nihai formuna getirilir (Sekil 4.11).
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Sekil 4.10. Destegin pisirilmesi [109]

Sekil 4.11. Pigirilen destegin rotuslanarak son sekline getirilmesi [109]

Pisirilen destegin mukavemeti c¢ok diisiik oldugundan rotuslama islemi
sirasinda oldukca hassas bir bicimde calismak gerekmektedir. Destek, {iretimi
sirasinda en sik bu asamada kirilmaktadir. Cam emdirme islemine gecilmeden once
destek ozel bir sivi ile gatlak kontrol testine tabi tutulur. Eger, destekte bir catlak
varsa yeniden yapilmasi gerekmektedir. Sekil 4.12°deki her iki resimde de soldaki
kronlar hatasiz, sagdakiler ise hatalidir. Sayet hatasiz iiretilmis bir destek ise cam

emdirme islemine gecilebilir.
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Sekil 4.12. Hazirlanan destege yapilan ¢atlak kontrol testi [109]

On sinterlemeye tabi tutulmus, yaklasik % 25-30 poroziteye sahip destek
tizerine ¢amur formuna getirilmis lantanyum borat cami firca yardimi ile uygulanir

(Sekil 4.13).

Sekil 4.13. Destek iizerine lantanyum borat caminin uygulanmasi [109]

Destegin pigirim islemi platin folyo tzerinde yaklasgik 1110 °C’de
gerceklestirilir (Sekil 4.14). Pisirim sonunda destek iizerinde tebesir gdriinimiinde

cam emmemis bolge varsa (Sekil 4.15) cam emdirme islemi tekrarlanir.

Sekil 4.14. Destegin cam emdirme pisirimine tabi tutulmasi [109]
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Sekil 4.15. Cam emdirme islemi sonrasi ¢ekirdegin kontrolii [109]

Camin fazlaligi biiyiik grenli bir elmas fireze ile asindirilir ve sonrasinda

destek 50 um tane boyutuna sahip aliiminyum oksit ile kumlanir (Sekil 4.16)

Sekil 4.16. Destekteki fazla camin agindirma ve kumlama ile temizlenmesi [ 109]

Kumlama islemi sonunda destek son kez cam emdirme kontrolii i¢in
1000 °C’de pisirilir ve aliiminyum oksit tozu ile kumlanarak nihai formunda elde

edilir (Sekil 4.17).

Sekil 4.17. Cam emdirme islemi tamamlanmig destegin nihai goriintiisii [109]
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Son olarak destek {izerine uygun porselen tozu uygulanarak cam emdirilmis

seramik destekli protez elde edilir (Sekil 4.18).

Sekil 4.18. Cam emdirilmis seramik destek kullanilarak tamamlanmig kron goriintiisii [109]

4.4. Tamamen Sinterlenmis Seramikler

Zirkonya ve aliiminanin beyaz rengi, biyo-uyumlulugu ve yiiksek mekanik
ozellikleri kron ve koprii uygulamalarinda destek olarak kullanimlarini miimkiin
kilmaktadir. Cam emdirilmis seramiklerden farkli olarak sinterlenmis seramikten
hazirlanan desteklerde camsi faz yoktur. Aliimina ve zirkonya gibi ¢ok kristalli
seramiklerin tamamen sinterlenmesiyle elde edilirler. Destekler Cad/Cam
teknolojisine sahip otomatik ya da maniiel cihazlarda blok formundaki iiriinlerin
islenmesiyle {iretilirler. Mantiel cihazlarda sadece yar1 sinterlenmis bloklar islenip
sonrasinda hazirlanan destekler sinterlenirken, otomatik cihazlarda tamamen

sinterlenmis bloklar da islenebilmektedir.
4.4.1. Aliimina
Allimina, dis porselenlerinde yap1y1 kuvvetlendirici katki maddesi olarak uzun
yillardan beri kullanilmaktadir. 1993 yilinda Andersson ve Ogen tarafindan ilk kez

tek basina seramik destek malzemesi olarak kullanilmistir [110, 111]. Ticari olarak

Procera AllCeram Aliimina (Nobel Biocare AB, Gotenburg, Sweden), Vita In-Ceram
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AL (Vita Zahnfabrik, Bad Sickingen, Germany) ve Techceram (Techceram Ltd,
Shipley, UK) isimli iirlinler bulunmaktadir.

Techceram sisteminde hastanin agzindan dis hekimi tarafindan alinan o6lgii
Techceram Ltd. laboratuarlarina gonderilir. Burada 0lciliye gore 6zel refrakter kalip
hazirlanir ve 1s1l piiskiirtme teknigi ile istenilen kalinlikta (0,5 mm) aliimina ile
kaplanir. Sonrasinda aliimina destek pisirilerek lizerine porselen uygulanmasi i¢in
hazir hale getirilir. Yaklasik 300 MPa kirilma mukavemetine sahip destegin 6n ve
arka dislerde tek kron uygulamalarinda kullanimi tavsiye edilmektedir [32, 110].

Procera AllCeram Aliimina sisteminde hastanin agzindan alinan dl¢iliye gore
laboratuarda model hazirlanir ve 6zel tarayici ile taranarak bir modem araciligiyla
Procera’nin Stockholm’deki merkez laboratuarinin sistemine aktarilir. Burada 6zel
yontemler ile islenen aliimina destek yaklasik 1600 °C’de sinterlenerek son halini alir
ve porselen uygulamasi i¢in laboratuara geri gonderilir. Sinterlenmis Procera
AllCeram Alliimina destegin kirilma dayanimi 487-699 MPa kirilma toklugu
4,5-6 MPa.m"*dir [32, 50, 76, 87, 105, 106, 112]. On ve arka dislerde kron
uygulamalinda kullanilmas1 6nerilmektedir.

Vita In-Ceram AL sistemi Procera sistemine benzerdir fakat tiim islemler

kendi laboratuarlarinda dis teknisyenleri tarafindan yapildig: i¢in daha pratiktir.

4.4.2. Zirkonya

Yitriya ile kararli hale getirilmis tetragonal zirkonya miikemmel mekanik
ozelligi ve biyo uyumlulugu sayesinde biyomedikal uygulamalarda ilk olarak
ortopedi alaninda kalca eklemlerinde kullanilmistir [87, 113, 114]. Discilikte ise
zirkonya, ortodonti uygulamalarinda [87, 115], post ve destek sistemlerinde [87, 116-
120] ve implantlarda [87, 121, 122] tercih edilmektedir. Bunlarin i¢inde kron ve
koprii protezlerinde seramik destek olarak kullanimi en biiyiik dilimi olusturmaktadir.
900-1200 MPa kirtlma mukavemeti ve 9-10 MPa.m"? kirilma toklugu zirkonyanmn 6n
ve arka dislerde hem kron hem de koprii uygulamalarinda kullanimini miimkiin

kilmaktadir [69, 76, 123]. Zirkonya destek yar1 sinterlenmis (Lava, 3M Espe Dental
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AG, Seefeld; Cercon, DeguDent, Hanau; Cerec InLab, Sirona Dental Systems,
Bensheim; Procera AllZirkon, Nobel Biocare AB, Gotenburg, Sweden; Ice Zirkon,
ZirkonZahn, Italy) ve tamamen sinterlenmis bloklarin (DC-Zirkon, DCS Precident,
DCS Dental AG, CH-Allschwill; Z-Blanks, Everest) Cad/Cam sistemine sahip
otomatik veya maniiel cihazlarda islenmesiyle elde edilir. Yar1 sinterlenmis
bloklardan hazirlanan desteklerin sinterlenmesi ile % 20-25 kii¢lilme meydana gelir
[76, 77]. Bu kii¢iilme g6z oniine alinarak bloklar s6z konusu oranda biiyiik islenir.
Yar sinterlenmis bloklarin igslenmesi hem daha kolay hem de daha hizlidir [76, 124].
Tamamen sinterlenmis bloklarda isleme istenilen Olciiyle bire bir yapilir. Yari
sinterlenmis bloklar ile hazirlanan desteklerde goriilen kiigiilmeden kaynaklanan
problemler yasanmaz fakat tam sinterlenmis bloklarin islenmesi daha yavas ve
kullanilan elmas frezlerden dolay1 maliyetlidir. Ayn1 zamanda isleme sirasinda kilcal

catlaklarin olusmasi olasidir [69, 76].

Tamamen Sinterlenmis Seramik Desek Hazirlanmasi

Yar sinterlenmis bloklardan zirkonya veya aliimina destek hazirlanmasinda
stire¢ kademeleri su sekildedir;

Ilk olarak dis hekimi tarafindan hastanin agzindan alinan &lgiiye gore dis
teknisyeni yapilacak disin mum, akrilik veya al¢r modelajin1 hazirlar (Sekil 4.19).
Bloklar Cad-Cam sistemine sahip otomatik cihazda islenecek ise modelaj cihaza

okutulur (Sekil 4.20).

Sekil 4.19. Mum modelaj [125]
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Sekil 4.20. Mum modelajin cihaza okutulmasi [125]
S6z konusu sekil sinterlenme sonrasi zirkonya veya aliimina destekte
meydana gelecek kiigiilme (% 20-25) hesaplanmis bir bigimde ilgili program ile

bilgisayar ortamina ii¢ boyutlu olarak aktarilir (Sekil 4.21). Eger bloklar mantiel

olarak islenecekse modelaj cihazin ilgili bolmesine yerlestirilir (Sekil 4.22).

Sekil 4.21. Vita Cad-Cam sistemi ve modelajin bilgisayar ortamindaki goriintiisii [126]
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Sekil 4.22. Maniiel cihaza yerlestirilmis modelaj ve zirkonya blok [127]

Islenecek protezde yer alacak dis sayisia ve protezin sekline gére farkli
sekillerde preslenmis zirkonya (Sekil 4.23) veya aliimina bloklar (Sekil 4.24)
cihazlara yerlestirilerek otomatik (Sekil 4.25) veya manitiel (Sekil 4.26) islenir.
Bloklarin otomatik islenmesinde modeli daha onceden hafizasina yiiklenmis olan
protezi cihaz el degmeden isler. Mantiel islemede ise cihazda birbirine bagh ikiser
adet kol ve tabla bulunmaktadir. Tablalardan birisinde mum modelaj, digerinde ise
islenecek blok yer alir. Kollardan birinin ucuna kiit burunlu okuyucu frez, digerine ise
kaziyic frez takilir. Dis teknisyeninin okuyucu frez ile mum modelajin tizerindeki her
hareketi diger kol vasitasi ile blok iizerine aktarilir ve yiiksek devirde donen frez ile
bloklarin islenmesi gerceklestirilir (Sekil 4.22 ve 4.26). Bu islem kaziyici frez koluna
verilen ag¢1 sonucu otomatik sistemde oldugu gibi nihai 6l¢iiden yaklasik % 20-25

biiyiik olarak gergeklesir.
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Sekil 4.23. Farkli sekillerde tiretilmis zirkonya bloklar [128-130]

Sekil 4.24. Aliimina bloklar [131]
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Sekil 4.25. Blogun otomatik cihazda islenmesi [132, 133]

Sekil 4.26. Maniiel sistemde bloklarin iglenmesi

Islendikten sonra dis teknisyeni tarafindan rétuslanan destek (Sekil 4.27) dis
hekiminin istedigi renge uygun olacak sekilde 6zel renklendirici sivi igerisinde

bekletilerek renklendirilir (Sekil 4.28).
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Sekil 4.27. Rotuslanan zirkonya veya aliimina destek

Sekil 4.28. Destegin renklendirilmesi [134]

Renklendirilen destekler programi {iretici tarafindan yapilmis 6zel firinlarda

1350-1530 °C’de sinterlenir (Sekil 4.29) ve son haline getirilir [Sekil 4.30 (a)].

Sekil 4.29. Desteklerin sinterlenmesi [134]
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Sinterlenmis destek iizerine dis teknisyeni tarafindan metal destekli dis
protezlerinde oldugu gibi opak, dentin ve mine porselen tozlar1 uygulanir ve pisirim

islemi sonunda seramik destekli kron veya koprii uygulamasi tamamlanir [Sekil 4.30

(b)].

(@ (b)

Sekil 4.30. Zirkonya veya aliimina destek (a) ve tamamlanmis bir kron 6rnegi (b)
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5. ZIRKONYA

Zirkonyum, “Zr” sembolii ile ifade edilen, parlak, grimsi-beyaz renkli atom
numarasi 40 olan bir elementtir. Oda sicakliginda kat1 formda bulunan zirkonyumun
ergime noktast 1855 °C ve kaynama noktast 4409 °C’dir [135]. Zirkonyum
hegzagonal kristal yapiya sahiptir ve yogunlugu 6,49°dur. Ilk olarak 1789 yilinda
Alman kimyac1t Martin Klaproth tarafindan kesfedilmistir. Dogada saf halde
bulunmayan zirkonyum ya silisyum oksit ile bilesik halinde (zirkon; ZrO,.Si0O,) veya
serbest oksit olarak (baddeleyit; ZrO,) mevcuttur. Cesitli safsizliklara sahip bu
mineraller dogrudan discilikte kullanilamazlar. Ancak, karmasik ve uzun siire alan
saflastirma islemlerinden sonra seramik biyo-malzeme iiretiminde kullanimlar
miimkiindiir [87, 114].

Saf zirkonya (ZrO;) yliksek ergime sicakligmma (2680 °C) ve diisiik 1s1l
iletkenlige sahiptir. Fakat, zirkonyanin polimorfizm yani birka¢ kristal yapida
bulunma hali seramik endiistrisinde kullanimini sinirlamaktadir. ZrO, nin monoklinik

(m), tetragonal (t) ve kiibik (c) olmak iizere ii¢ kristalografik formu vardir (Sekil 5.1).

Sekil 5.1. Zirkonyanin ii¢ polimorfunun (a: kiibik, b: tetragonal, c¢: monoklinik) sematik gdosterimi[136]

Isitma ve sogutma sirasinda zirkonyada faz doniisiimii meydana gelmektedir
(Sekil 5.2). Monoklinik form oda sicakligindan 1170 °C’ye kadar kararlidir. Bu

sicakligin tizerinde monoklinik yap1 hacimde % 5 azalma ile daha yogun tetragonal
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forma donmekte ve yapida catlak olusumuna yol agmaktadir. Tetragonal faz
1170-2370 °C arasinda kararl haldedir. [87, 123, 136-141]

Sicaklik 2370 °C’nin iizerine ¢iktiginda ZrO; kiibik forma doner. Tersi olarak
soguma sirasinda t-m doniisiimii yaklagik 950 °C’de % 3-5 hacim artis1 ile meydana
gelmekte ve bu durum ZrO, seramiklerinin yapisinda ¢atlak olusumu ile sonuglanan

gerilmelere sebep olmaktadir [87, 114, 123, 136-141].

1170 °C 2370 °C 2680 °C
m-ZrQ, —® tZr0, ——® ¢-ZrO, /> Sivi
950 °C

Sekil 5.2. Sicakliga bagl olarak zirkonyada meydana gelen faz doniisiimleri [137]

5.1. Kararh Hale Getirilmis (Stabilize Edilmis) Zirkonya

Kalsiyum oksit (CaO), magnezyum oksit (Mg0O), seryum oksit (CeO;) ve
yitriyum oksit (Y203) gibi yapiy1 kararli kilict (stabilize edici) oksitlerin saf zirkonya
igerisine ilave edilmeleri faz dontistimlerini engellemekte ve oda sicakliginda gok
fazli sistemlerin eldesine izin vermektedir. Meydana gelen s6z konusu malzemeye

kararli hale getirilmis (stabilize edilmis) zirkonya denir [114, 123].

5.1.1. Tamamen kararh hale getirilmis zirkonya (FSZ)

Molce % 16 (agirlik¢a % 7,9) CaO, % 16 (agirlikca % 5,86) MgO veya % 8
(agirlikga 13,75) Y,0s zirkonya igerisine ilave edildiginde kiibik formda tamamen
kararli hale getirilmis (full stabilize; fully stabilised) zirkonya elde edilmekte ve oda
sicakligindan 2500 °C’ye kadar herhangi bir faz doniisiimiine ugramamaktadir
(Sekil 5.3). Malzemenin sertligindeki ve 1s1l sok dayanimindaki artis onu degerli bir
refrakter {iriin, 0giitiicii eleman ve miihendislik seramigi haline getirmektedir [142].

Ayrica, yitriya ile tamamen kararli hale getirilmis zirkonya yiiksek iyonik
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iletkenliginden dolay1r oksijen sensorii ve kati oksit yakit hiicresi (SOFC)
uygulamalarinda yaygin bir sekilde kullanilmaktadir.

Sekil 5.3. Bilesim ve siire¢ sicakliklarina bagli olarak zirkonya-itriya sistemindeki faz iligkisi

(M: monoklinik, T: tetragonal) [114, 137]

5.1.2. Yar kararh hale getirilmis zirkonya (PSZ)

Yar1 kararli ale getirilmis zirkonya, zirkonya polimorflarinin karisimindan
meydana gelmektedir. Az miktarda kararli hale getirici oksitlerin ilavesi ile
1000 °C’den daha diisiik sicakliklarda kiibik, monoklinik ve tetragonal fazlari igeren
PSZ iiretilmektedir. PSZ eldesinde kullanilan diger bir yontem ise kiibik fazin 1sil
isleme tabi tutulmasi ile kiibik yap1 igerisinde tetragonal formda c¢okeltilerin
olusturulmasidir (Sekil 5.4). PSZ’de yer alan tetragonal yapilar {irline yiiksek

mekanik 6zellikler kazandirmaktadir.

45



Seramik biyo-malzeme olarak bircok PSZ test edilmistir. Mg-PSZ (MgO ile
yar1 kararli hale getirilmis zirkonya), en fazla kullanilan zirkonya esasli miithendislik
seramiklerinden birisidir [87, 143]. Fakat, malzeme yapisinda kalan porozite, oldukca
iri tane boyutu ve baslangic Mg-PSZ malzemesinin saf olarak eldesindeki giigliik gibi
sebepler seramik treticilerinin Mg-PSZ’nin biyo-medikal uygulamalarda kullanimina
olan ilgisini azaltmstir [87, 114]. Ustiin tokluk (20 MPa.m'?) sergilemesine ragmen,
seryum ilave edilmis (doped) zirkonya seramiklerin bu alanda kullanimindan
neredeyse hi¢ bahsedilmemektedir [87, 144]. Son yillarda s6z konusu alanda en sik
tercih edilen malzemeler arasinda yitriya ile yar1 kararli hale getirilmis zirkonya

(Y-PSZ) gelmektedir.

Sekil 5.4. Mg-PSZ’de ¢okelen tetragonal zirkonya kristallerinin Gegirimli Elektron Mikroskobu
(TEM) goriintiisii [136, 137, 141]

5.2. Yitriya ile Kararh Hale Getirilmis Cok Kristalli Tetragonal Zirkonya

(Y-TZP, Yttrium oxide stabilised polycrystalline tetragonal zirconia)

Y-PSZ seramiklerinde bulunan tetragonal fazin mekanik 6zellikler iizerindeki

olumlu etkisine ragmen iiriiniin tane boyutunun biiytkligi (50-100 um) 6nemli bir
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dezavantajdir. Bunu ortadan kaldirmak i¢in Y-TZP gelistirilmistir. Kararli hale
getirici olarak zirkonya igerisine yaklasik molce % 2-3 yitriya ilavesi zirkonyanin
tamamen tetragonal formda ve ¢ok kii¢iik tane boyutunda sinterlenmesini miimkiin
kilmaktadir (Sekil 5.2). Aym1 zamanda s6z konusu ilave tetragonal-monoklinik faz
dontistim sicakligini da diistirmektedir. Yapisinda yar1 kararli formda bulunan kiigiik
tetragonal taneler Y-TZP’ye miikemmel mekanik o6zellikler kazandirmaktadir

(Cizelge 5.1) [87, 123].

Cizelge 5.1. Y-TZP’nin karakteristik 6zellikleri [87, 114]

Ozellikler Y-TZP
Kimyasal bilesim (%) ZrO; + 3 mol Y,03
Yogunluk (g/cm’) >6
Porozite (%) < 0,1
Egme dayanimi (MPa) 900-1200
Basma dayanimi (MPa) 2000
Young modiilii (GPa) 210
Kirilma toklugu (MPa m'”) 7-10
Isil genlesme katsayis1 (K™) 11x10°
Isil iletkenlik (W m K™) 2
Sertlik (HV) 1200

Oda sicakliginda korunan tetragonal fazin dagilimi siire¢ sicakligina, yitriya
miktarina, tanelerin boyutu ve ana faz tarafindan sikistirllma kuvvetine baghdir [87,
114]. Y,05’1in daha yiiksek miktarlarda kullanilmas1 durumunda ise kirilma dayanimi
¢ok diisiik olan kiibik yapida tam kararli zirkonya elde edilmektedir [87, 145].

Y-TZP’nin en biiyiik dezavantaji kii¢iik tane boyutundan dolay1 130-500 °C
sicakliga sahip siviya, neme veya su buharina maruz kalmasi durumunda yiizeyde

yar1 kararli formdaki tetragonal tanelerin kendiliginden monoklinik hale donmesidir.

47



Bu doniisiim yiizeyde kilcal catlaga yol agmakta ve tiriiniin mekanik 6zelliklerinde

diisiis meydana getirmektedir [136-141, 146].

5.3. Doniisiim Toklastirmasi

Ik kez Garvie, Hannink ve Pascoe giiniimiizdeki ¢alismalara temel olusturan
“Ceramic Steel” adli makaleleri ile bir ¢atlagin oniindeki gerilme alani etkisi ile yari
kararl1 tetragonal zirkonya tanelerinin monoklinik forma donmeleri sonucu
zirkonyanin seramiklerin hem dayanimini hem de toklugunu arttirma potansiyeline
sahip oldugunu belirtmislerdir [141].

Iki fazli seramiklerde meydana gelen catlak saptirma mekanizmasi disinda
zirkonyanin seramiklerin toklugunu arttirmasi, tetragonal-monoklinik faz doniistimii

prensibine dayanan iki farkli mekanizma ile agiklanmaktadir.
5.3.1. Mikro catlak olusumu
Mikro ¢atlak olusumu bir seramik matris (kiibik zirkonya veya aliimina gibi)
icinde bulunan zirkonya tanelerinden kaynaklanmaktadir. Soguma sirasinda doniistim
sicakliginda (Ty.,) tetragonal zirkonya tanelerinin monoklinige déonmesiyle meydana

gelen % 3-5 hacimsel genlesme, doniisiime ugramis zirkonya taneleri etrafinda catlak

olusumuna yol agmaktadir (Sekil 5.5 ve 5.6).

Kritik ¢atlak

Sekil 5.5. Tetragonal-monoklinik faz doniisiimii sonucu zirkonya tanelerinin etrafinda mikro catlak

olusumu [141]
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S6z konusu mikro catlaklar yapi iginde ortaya ¢ikan ve ilerleyen catlag
saptirarak, enerjisini soniimleyerek seramiklerin tokluklarini  arttirmaktadir
(Sekil 5.5). Maksimum tokluk eldesi i¢in yap1 ig¢inde olusturulacak ZrO, hatalar
optimum seviyede olmalidir. Aksi taktirde meydana gelecek mikro ¢atlaklar bir
birleriyle etkileseceginden tokluk ve kirilma dayanmiminda azalma go6zlenecektir

[141].

Sekil 5.6. Aliimina-zirkonya malzemesinde koyu olarak goriilen zirkonya tanelerinin etrafinda olusan

mikro ¢atlaklar1 gosteren TEM goriintiisti [141]

5.3.2. Gerilim arttirnmiyla (Stess-induced) doniisiim toklagtirmasi

Sayet zirkonya taneleri oldukca kiiciik, iyi dagilmis ve matris tarafindan
sinirlandirict bir kuvvet ile hareketleri engellenmis ise yapr ic¢inde yar1 kararl
tetragonal formda kalabilir [87, 123]. S6z konusu taneler aliimina-zirkonya
sistemindeki gibi {iretim asamasinda ikincil faz olarak ilave edilmis veya kiibik
zirkonya matrisin i¢inde tetragonal kat1 c¢okeltilerin olusmasindaki gibi 1s1l iglem
sonucu meydana gelmis olabilir.

Malzeme icinde c¢atlagin baslamasi ve ilerlemesi durumunda ana yap1
tarafindan tetragonal ZrO, tanelerinin iizerlerindeki sinirlandirici gii¢ ortadan kalkar

ve catlak nedeniyle taneler iizerlerinde meydana gelen ¢ekme gerilmesi sonucu
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monoklinik forma donerler (Sekil 5.7) [87, 114]. Celiklerde goriilen martensitik
doniisiim seklinde gerceklesen tetragonal-monoklinik faz doniisiimii ile yapida
% 3-5’lik hacim artis1 ve ~% 1-7 kayma gerilmesi meydana gelir. Bu durum ¢atlagin
sebebiyet verdigi ¢ekme gerilmesine karsilik matris iginde, 6zellikle de catlagin
ucunda bir basma gerilmesi alami olusturur. Bu sekilde catlagin ilerlemesi

engellenerek seramiklerin tokluklari arttirllmaktadir (Sekil 5.8) [87, 114, 123].

Doniisiime ugramis
taneler

__——— Doniisiime
ugramamis taneler

Sekil 5.7. TZP igindeki stress-induced doniisiim toklastirma mekanizmasinin sematik gosterimi

Doniisiime ugramis
monoklinik taneler
1

+—Yar karah
tetragonal taneler

Sekil 5.8. Tetragonal-monoklinik faz doniisiimii ile ¢atlagin durdurulmasi

S6z konusu toklasgtirma mekanizmast ig¢in tetragonal-monoklinik faz
doniisiimiiniin  mutlaka gerceklesmesi gerekmektedir. Bu yiizden yar1 kararh

tetragonal zirkonya taneleri uygun tane boyutunda olmalidir. Sayet taneler kritik
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boyutun altinda ise doniisiim meydana gelmeyecek, tersi durumda ise taneler

kendiliginden doniisiime ugrayacaktir.

5.4. Y-TZP’nin Biyo Uyumlulugu

Insan niifusunun bir béliimii paladyum ve nikel gibi soy ve temel metalleri
iceren dental alagimlara karsi asir1 hassasiyete sahiptir [87, 147]. Laboratuar
ortaminda ve canlilar ilizerinde yapilan ¢alismalar yliksek saflikta zirkonya tozunun
kullanildig1 Y-TZP seramiklerinin biyo uyumlulugunun ¢ok iyi oldugunu gdstermistir
[87, 114, 123, 148-150]. Hatta Rimondini ve ark. [151] ile Scarano ve ark. [152]
Y-TZP implantlarinin etrafinda olusan bakterilerin titanyumdakinden daha az
oldugunu belirtmislerdir. Bu bulgular zirkonyum oksidin implant ve dis alaninda

kullaniminin saglik agisindan bir sorun teskil etmedigini géstermektedir [152].
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6. AMAC VE ONEM

Bu doktora tezinde temel olarak metal desteksiz dis porseleni protezlerinde
kullanilan zirkonya destegin {izerine uygulanacak opak, dentin, mine ve sir porselen
tabakalarinin iiretimi ile karakterizasyonu amaclanmustir.

Literatiirde, metal destekli porselen sistemleri ve oOzellikle liisit cam-
seramikleri lizerine kaleme alinmig pek ¢cok makale géze ¢arpmaktadir [54, 79, 102,
153-174]. Ulkemizde de metal destekli porselenler ile ilgili sayilar1 azda olsa, yapilan
lisans ve lisansiistii tez ¢aligmalari bulunmaktadir [25, 175-180]. Fakat, metal
desteksiz porselen sistemleri ile ilgili arastirmalar olduk¢a kisithdir [21, 181-183].
Dis porselenleri iizerine yiiriitiilen aragtirmalarin biiyiik bir bélimi ticari tirlinlerin
mekanik o6zelliklerinin  karsilastirilmasi  ve bunlarin  uygulanmasina yonelik
gercgeklestirilmis, porselen tabakalarimin iiretimi ve karakterizasyonuna ¢ok fazla
deginilmemistir.

Seramik destek ile ilgili calismalarda da benzer durum séz konusudur.
Literatiir incelendiginde, ticari preslenmis cam-seramik, cam-emdirilmis aliimina
veya aliimina-zirkonya ve sinterlenmis zirkonya seramik destek iiriinlerinin
Ozelliklerinin birbiriyle karsilastirildigi makaleler goze carpmaktadir [61, 64, 74, 103,
184-203]. Ancak bunlar da s6z konusu iiriinlerin eldesine ve detayli karakterizasyona
yer verilmemistir.

Zirkonya destek iizerine yapilan literatiir taramalarinda da kullanilan zirkonya
bloklarin iiretimini, siire¢ basamaklarini ve parametrelerini, bunlarin son iiriin
ozelliklerine etkisini irdeleyen bir ¢alismaya rastlanmamustir. Arastirmalarin bir
bolimi mevcut Cad/Cam sistemleri ve bunlarin uygulanmasi iizerine iken [3, 12, 69,
185, 204, 205] geri kalan1 nem, sicaklik ve asindirma ile zirkonyanin 6zelliklerindeki
degisiklikler iizerine yogunlasmistir [206-213]. Ayrica, dis uygulamalarinda
kullanilan zirkonya bloklarin ulusal alanda {iretimi yapilmamakla birlikte, konuya
dair herhangi bir bilimsel ¢alisma dahi bulunmamaktadir.

Mevcut ¢caligmada metal desteksiz dis protezlerinde kullanilan ti¢ farkl: ticari

zirkonya (YZ cubes, Vita; Ice zirkon, Zirkonzahn; Cercon, Degudent) ve 2 farkli dis
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porseleni tozunun (VM9, Vita; Cerabien CZR, Noritake) karakterizasyonu
gerceklestirilmis, seramik destek yapiminda kullanilan zirkonya blogun iiretiminde
izlenen siire¢ parametreleri ve bunlarin iirline olan etkileri incelenmis, s6z konusu
blok iiretilmis, destek formunda islenmis, zirkonya destek {izerine uygulanacak opak,
dentin, mine ve sir porselen tabakalar1 gelistirilmis, tiim iirlinlerin karakterizasyonu
ISO 6872 “Dental Ceramic” ve TS EN ISO 6872 “Dis Seramigi” standartlarina gore
yapilmis ve son olarak ayr1 kalemler seklinde iiretilen iiriinler bir arada kullanilarak
metal desteksiz dis protezi elde edilmistir.

Bu c¢alisma ile ulusal ve uluslararasi literatiire 6nemli katkilarin yani sira,
tilkemizde 1ilgili alanda seramik/malzeme miihendisleri, dis hekimleri ve dis
teknisyenlerince gerceklestirilecek disiplinlerarasi ¢alismalara zemin hazirlanmasi,
dis hekimliginde kullanilan seramik esasli malzemelerin tamaminin yurt disindan
geldigi diistiniildiigiinde Tirkiye’nin kendi kendine yetebilmesi kapsaminda 6nemli

bir eksikligin giderilmesi hedeflenmistir.
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7. DENEYSEL CALISMALAR
Ilk once, seramik destek olarak kullanilacak zirkonya alt yapilar
hazirlanmis daha sonra da bu destekler iizerine uygulanacak porselen tabakalarin
(opak, dentin, mine ve sir) liretimleri ger¢eklestirilmistir.
7.1. Zirkonya Desteklerin Hazirlanmasi
7.1.1. Kullanilan hammaddeler
Zirkonya desteklerin tiretiminde % 3 mol yitriya ile yart kararli hale

getirilmis (partially-stabilized) graniil formunda iki farkli zirkonyum oksit tozu

(TZP-1 ve TZP-2) kullanilmistir. Tozlara ait bazi ozellikler Cizelge 7.1°de

verilmistir.
Cizelge 7.1. Kullanilan zirkonya tozlarinin teknik 6zellikleri

Birim TZP-1 TZP-2

71O, % 88,47 88,34
HfO, % 1,91 1,94
Y203 % 5,55 5,78
ALO; % 0,32 0,36
Si0, % 0,04 0,04
Fe,0; % 0,05 0,05
Ates Kayb1 % 3,66 3,49
Yiizey Alani (m°/g) ~14,8 ~6,6

7.1.2. Sekillendirme

Zirkonya blok iiretilirken 35x76 mm ve 19x40 mm (genislik x uzunluk)
ebatlarinda iki farkli kalip kullanilmstir (Sekil 7.1 ve 7.2). Numunelerin 6n
sekillendirilmeleri maksimum 11 ton yiik uygulayabilen Carver marka tek eksenli

el presinde ve 60 ton kapasiteli Erze Makine marka otomatik preste 70 MPa
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basing uygulanarak gercgeklestirilmistir. Sekillendirilen numuneler yiiksek
elastiklige sahip kauguk torba igerisine yerlestirilerek vakuma alinmis ve
sizdirmazliklar1 saglandiktan sonra maksimum 420 MPa calisma kapasiteli
Stansted Fluid marka soguk izostatik preste (CIP) 100-400 MPa basing altinda

preslenmistir.

Sekil 7.1. 35x76 mm ebatlarinda el presi kalib1 ve sekillendirilen numuneler

Sekil 7.2. 19x40 mm ebatlarinda el presi kalib1 ve sekillendirilen numuneler

Ayrica, presleme tipinin zirkonya altyapilarin 0Ozelliklerine etkisini
incelemek amaciyla numuneler izostatik pres kullanilmadan Erze marka tek yonlii
hidrolik preste, 50-200 MPa basing ile 13x5 mm (cap x kalinlik) ebatinda

sekillendirilmistir.
7.1.3. Baglayici1 uzaklastirma
Preslenen zirkonya numunelere uygulanan baglayici uzaklastirma islemi

Reta marka elektrikli firinda Cizelge 7.2°de belirtilen programa gore
gerceklestirilmistir.
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Cizelge 7.2. Baglayici uzaklagtirma pisiriminde kullanilan firin programi

Program Adi
Baglama Sicaklig1 (°C)
Isitma Hizi1 (°C/dk.)
Pisirim Sicakligi (°C)

Bekleme Siiresi (dk.)
Sogutma Siiresi (dk.)

Baglayici

[\
N

0,8 700 120 140
Uzaklastirma

7.1.4. On sinterleme

Baglayici giderme islemi uygulanan numuneler 900-1200 °C arasinda Reta
marka firinda On sinterlemeye tabi tutulmus ve yas yogunluklari istenilen

degerlere getirilmistir.

7.1.5. Zirkonya blogun islenmesi

Bu agsamada hem maniiel hem de Cad/Cam sistemine sahip iki farkli cihaz
kullanilmigtir. Mantiel olarak Zirkonzahn Firmasi’nin, Cad/Cam sistemi olarak ise
Vita Firmasi’nin Sirona marka InLab MC XL model zirkonya isleme cihazi tercih
edilmistir.

Zirkonzahn Firmasi’'na ait cihazda 35x16x76 mm (genislik x kalinlik x
uzunluk) ebatlarinda hazirlanan zirkonya blok kullanilirken, Vita firmasina ait
cihazda islenmek iizere 19x16x40 mm (genislik x kalinlik x uzunluk) ebatlarinda

blok tiretilmistir.
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7.1.6. Sinterleme
Numunelerin sinterlenme islemleri laboratuar ortaminda Carbolite marka
alttan yiiklemeli elektrikli firinda 1350-1530 °C’de 2 saatte gerceklestirilmistir

(Cizelge 7.3).

Cizelge 7.3. Zirkonya numunelerin laboratuar ortaminda sinterlenmesinde kullanilan firmn

programi
~ &)
~ ~
Sl 23| 3| 3
Z 2 &) = A =
~ T < o o
g S N 2 3 =
s < N %) n )
& v an) o ) <
) g < g g g
[ & 2 2 =]
7 7 Qo 5} )%D
gl 2| 2| 2| &
n
Zirkonya 1350
_ 25 15 120 300
Sinterleme 1530

Ayrica, numuneler ticari firmalarin pisirim kosullarina uygun olarak
Zirkonzahn marka firmda 1500 °C’de 20 dakika (Cizelge 7.4), Vita Zrycomat
marka firinda 1530 °C’de 2 saat (Cizelge 7.5) ve Cercon marka firinda 1350 °C’de

1,5 saat (Cizelge 7.6) sinterlemeye tabi tutulmustur.

Cizelge 7.4. Zirkonzahn marka firina ait sinterleme programi

o
~
~ ~
S|z 2| 2]z
o el 3 — o v— —
< = & ~ 2 2
i, v < o o
E 8 = Q =] =}
s = N N n n
& v T ) ) <
) g < £ g £
A S = i) 2 =
— =t = 4 o
z 7 L o) o
oal — g /M v
n
Zirkonzahn 25 12 1500 20 300
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Cizelge 7.5. Vita Zrycomat marka firma ait sinterleme programi
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oa) — g /M n
n
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) 25 17 1530 120 300
Sinterleme

Cizelge 7.6. Cercon marka firina ait sinterleme programi

o
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7.2. Dis Porseleni Tabakalarmin Uretimi
7.2.1. Kullamilan hammaddeler
Dis porseleni recetelerinde Eczacibasi Karo Fabrikasi’'ndan temin edilen

kuvars (Cizelge 7.7), borik asit (H3BO;), potasyum feldispat (Cizelge 7.8),
sodyum feldispat (Cizelge 7.9), zirkon (Cizelge 7.10) kullanilmustir.
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Cizelge 7.7. Calismada kullanilan kuvarsin kimyasal analizi

Hammadde Si0, AlLO; *A K
Kuvars 98,10 0,95 0,95
*AK: Ates kayb.

Cizelge 7.8. Calismada kullanilan potasyum feldispatin kimyasal analizi

Hammadde Si0, Al,O4 K,0O Na,O CaO Fe; O3 | *AK
K-Feldispat 74,50 | 13,30 8,06 2,82 0,32 0,24 0,76
*AK: Ates kaybi

Cizelge 7.9. Calismada kullanilan sodyum feldispatin kimyasal analizi

Hammadde Si0, Al O5 K,O Na,O CaO P,0s *A K
Na-Feldispat | 69,20 18,00 0,22 11,20 0,69 0,12 0,57
*AK: Ates kaybi.

Cizelge 7.10. Calismada kullanilan zirkonun kimyasal analizi

Hammadde ZI‘Oz SiOz A1203 Y203 HfOz *A.K
Zirkon 63,20 33,70 0,71 0,17 1,40 0,82
*AK: Ates kaybi.

Ayrica, ¢alismada Sigma-Aldrich Firmasi’nin aliiminyum oksit (% 99,7)
baryum karbonat (% 99), Fluka Firmasi’na ait potasyum karbonat (% 99) ve
kalsiyum karbonat (% 99), Merck Firmasi’nin sodyum karbonat (% 99),
magnezyum karbonat (% 99), ¢inko oksit (% 99), lityum karbonat (% 99),
Riedel-de Haén Firmasi’na ait kalay oksit (% 99), Stanford Materials
Firmasi’ndan temin edilen % 3 mol Y,0; igerigine sahip zirkonya, H.C. Starck
Firmasi’ndan alinan Y,0; (% 99,1) ve Acros Firmasi’nin seryum oksit (% 99,9)

tozundan faydalanilmistir.
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7.2.2. Y1gin hazirlama ve karistirma

Cizelge 7.11-7.14’de verilen oksit bilesimlerine gore opak (P.L), dentin
(D), mine (E) ve sir (G) firitlerine ait hammaddeler hassas bir sekilde tartilarak
kuru toz karigtirma cihazinda 1 saat siireyle homojen hale getirilmistir. Ayrica, dis
porseleni tozlarmin hazirlanmasinda ana bilesen olarak kullanilan B kodlu firite
(Cizelge 7.15) ve calismada opak porselen tozunun 1si1l genlesme katsayisini
ayarlamak icin kullanilan L kodlu liisit firitine (Cizelge 7.16) ait y18in da benzer

bir islemden gegirilmistir.
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Cizelge 7.11. Opak tabakasimin yapiminda kullanilan baz: firitlerin oksit bilesimleri (Agirlik¢a %)

Regeteler Li,O Na,O K,O CaO BaO Zn0O 710, S10, Al,O3 B,0Os Y->03
P.L1 - 2-5 10-17 - - 0-3 50-70 10-20 - 0-5
P.L3 - 2-5 10-17 - - 0-3 10-18 50-70 10-20 - 0-5
P.L4 - 2-5 10-17 - - 0-3 - 50-70 10-20 3-7 0-5
P.L5 - 2-5 10-17 - - 0-3 - 50-70 10-20 5-10 0-5
P.L6 - 2-5 10-17 - - 0-3 - 50-70 10-20 10-20 0-5
P.L8 - 2-5 10-17 - - 0-3 - 50-70 10-20 20-30 0-5

P.L10 5-10 2-5 10-17 - - 0-3 - 50-70 10-20 20-30 0-5
P.L11 0-5 2-5 10-17 - - 0-3 - 50-70 10-20 5-10 0-5
P.L12 0-3 2-5 10-17 - - 0-3 - 50-70 10-20 5-10 0-5
P.L17 0-2 2-5 10-17 - - 0-3 - 50-70 10-20 5-10 0-5
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Cizelge 7.12. Dentin tabakasinin yapiminda kullanilan baz: firitlerin oksit bilesimleri (Agirlikga %)

Regeteler Na,O K,O CaO BaO Zn0O 710, SnO, CeO, Si10, ALLOs B,0O;, Y,0;5
D1 5-15 5-15 0-5 0-3 - - - 0-1 50-70 10-20 - -
D2 5-15 5-15 0-5 0-3 - - - 0-1 50-70 10-20 - 0-1
D3 5-15 5-15 0-5 0-3 - - - 0-1 50-70 10-20 1-3 -
D4 5-15 5-15 0-5 0-3 0-1 0-1 - 0-1 50-70 10-20 1-3 0-1
D5 5-15 5-15 0-5 0-3 0-1 0-1 0-1 0-1 50-70 10-20 1-3 0-1
D6 5-15 5-15 0-5 0-3 0-1 - - 0-1 50-70 10-20 1-3 0-1
D7 5-15 5-15 0-5 0-3 0-1 - - 0-1 50-70 10-20 1-3 -
D8 5-15 5-15 0-5 0-3 0-1 - 0-6 - 50-70 10-20 1-3 -
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Cizelge 7.13. Mine tabakasinin yapiminda kullanilan baz: firitlerin oksit bilesimleri (Agirlikca %)

Regeteler Na,O K,O CaO BaO Zn0O SnO, CeO, Si0, AL O, B,0O;s
E1* 5-15 5-15 0-5 0-3 - - 0-1 50-70 10-15 -
E2* 5-15 5-15 0-5 0-3 - - 0-1 50-70 10-15 -

E3#* 5-15 5-15 0-5 0-3 - - 0-1 50-70 10-15 1-3
E4%* 5-15 5-15 0-5 0-3 - - 0-1 50-70 10-15 1-3
E5 5-15 5-15 0-5 0-3 - - 0-1 50-70 10-15 1-3
E6 5-15 5-15 0-5 0-3 - - 0-1 50-70 10-15 1-3
E7 5-15 5-15 0-5 0-3 - - 0-1 50-70 10-15 1-3
E8 5-15 5-15 0-5 0-3 0-1 0-3 - 50-70 10-15 1-3

* ve **: Regetelerinin kendi aralarinda oksit bilesimleri aynidir fakat Al,Os kaynagi olarak farkli hammaddeler
kullanilmustir.
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Cizelge 7.14. Sir tabakasinin yapiminda kullanilan bazi firitlerin oksit bilesimleri (Agirlikca %)

Receteler Li,O Na,O K,O CaO MgO BaO Zn0O SnO, Si0, AL O, B,0O;,
Gl - 5-10 0-5 5-10 0-1 1-3 0-1 1-3 60-80 0-10 1-10
G2* - 10-20 5-10 0-1 - - 0-1 - 50-70 10-20 5-15
G3 - 0-10 0-5 5-10 0-1 0-1 0-1 1-3 60-80 5-15 10-20
G4 - 10-20 5-10 0-1 - - 0-1 - 45-55 10-20 15-20
G5 - 10-20 0-5 5-10 0-1 0-1 0-1 1-3 60-80 5-15 5-15
G6 - 10-20 5-10 0-1 - - 0-1 - 45-55 10-20 5-15
G7 - 5-10 1-5 1-5 0-1 0-1 0-1 1-3 60-70 5-10 5-15
G8 - 10-20 5-10 0-1 - - 0-1 - 45-55 10-20 10-20
G9 0-1 10-20 5-10 0-1 - - 0-1 - 45-55 10-20 10-20
G10 1-3 10-20 5-10 0-1 - - 0-1 - 45-55 10-20 10-20
GI1** 1-3 1-10 5-10 0-1 - - 0-1 - 45-55 10-20 10-20
Gl2%** - 10-20 5-10 0-1 - - 0-1 - 45-55 10-20 10-20
G13 - 10-20 5-10 0-1 - - 0-1 - 45-55 10-20 20-30
Gl4 - 10-20 1-5 0-1 - - 0-1 - 45-55 10-20 20-30
G15%* 1-5 5-15 5-10 0-1 - - 0-1 - 45-55 10-20 10-20
Gl6*** - 10-20 5-10 0-1 - - 0-1 - 45-55 10-20 10-20
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Cizelge 7.14 (Devam). Sir tabakasinin yapiminda kullanilan bazi firitlerin oksit bilesimleri (Agirlikca %)

Regeteler Li,O Na,O K,O CaO MgO BaO Zn0O SnO, Si0, AL O, B,0O;,
G18*** - 15-25 5-10 0-1 - - 0-1 - 45-55 10-20 10-20
G19*#* - 15-25 5-10 0-1 - - 0-1 - 45-55 10-20 10-20
G20** 1-5 5-15 5-10 0-1 - - 0-1 - 45-55 10-20 10-20
G21* - 10-20 5-10 0-1 - - 0-1 - 50-60 10-20 10-20
G22 - 10-20 5-10 0-1 - - 0-1 - 50-60 10-20 10-20
G24 - 10-20 5-10 0-1 - - 0-1 - 50-60 10-20 10-20

*, ** ye ***: Recetelerinin kendi aralarinda oksit bilesimleri ayni fakat kullanilan hammaddeler farklidir.

Cizelge 7.15. Dis porseleni tozlarinim hazirlanmasinda ana bilesen olarak kullanilan firitin oksit bilesim araligi (Agirlikga %)

Recgete Na,O K,O CaO BaO Y,03 CeO, Si0, AlLO3
B 1-10 5-15 2-7 1-5 0-1 0-3 50-70 5-18
Cizelge 7.16. Liisit firitin oksit bilesim aralig1 (Agirlikca %)
Recgete Li,O Na,O K,O MgO CeO, Si0, AL O,
L 1-5 1-5 8-16 0-2 0-1 50-70 12-25
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7.2.3. Ergitme ve firitlestirme

Hazirlanan yignlar platin kroze (% 99,7 platin ve % 0,3 iridyum)
icerisinde, Protherm marka alttan yiiklemeli (asansorlii) cam ergitme firininda
1200-1500 °C’de 1-5 saatte ergitilmistir. Ergitme isleminin sonunda eriyik suya
dokilerek dis porseleni firitleri elde edilmistir (Sekil 7.3).

Sekil 7.3. Uretilen B kodlu dis porseleni firiti

7.2.4. Ogiitme ve eleme

Elde edilen firitler fanli etivde kurutulduktan sonra Fritsch marka

otomatik agat dgiitiiciide kuru olarak 6giitiilmiistiir.

7.2.5. Liisit iiretimi

Cizelge 7.16’da belirtilen oksit bilesimine gore hazirlanan yigin platin
kroze igerisinde 1232 °C’de 5 saatte ergitilmis, sonrasinda eriyik 1038 °C’ye
sogutulup 4 saat bekletilerek liisit kristallenmesi gergeklestirilmistir. Son olarak
ergimis cam suya dokiilerek liisit firiti elde edilmistir. S6z konusu firit 6giitiilerek

tane boyutu 63 um’nin altina indirilmistir.
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7.2.6. Dis porseleni tozlarimin hazirlanmasi

Opak porselen tozlarinin hazirlanmasi

Calismada farkl1 bilesimlerde opak dis porseleni tozlar1 hazirlanmistir. Tlk
olarak P.L kodlu firitlerin ogiitiilmesinden elde edilen tozlar (< 63pm) ile belli
oranlarda ZrO,, SnO, ve TiO; (kullanilan toplam opaklastirict miktari; ~ % 30)
homojen bir sekilde karistirilarak opak tozu elde edilmistir (P.L1 - P.L20). Bir
diger denemede ise B firitinden hazirlanan tozlar (< 63um) ile opaklastiric tozlar
karistirtlmistir (P.L21 - P.L24). Elde edilen porselenin 1s1l genlesme katsayisini
arttirmak icin B, L-lisit firiti (< 63um) ve opaklastirict oksitler karistirilarak opak
porselen tozlar1 olusturulmustur (P.L25 - P.L31). Son olarak opak porselen
tozunun pisirim sicakligini diistirmek amaciyla B, L-lisit, G11 (< 38um) ve
opaklastirict ilaveler bir arada kullanilmistir (P.LL32 - P.L.34). P.L33 opak tozunda
kadar opaklastirici olarak SnO,, ZrO, ve TiO; kullanilirken P.L34 tozunda TiO,
yerine CeQ; tercih edilmistir.

Dentin ve mine porselen tozlarimin hazirlanmasi

D ve E kodlu firitlerin 90 um altina 6giitiilmesiyle sirasiyla dentin ve mine
porselen tozlar1 elde edilmistir. Fakat tek bir firitten hem dentin hem de mine
tabakasini elde etmek, ayni zamanda pisirim sicakliklarini arttirmak amaciyla B
firiti kullanilmig ve bu firit ile ~ % 1 SnO; veya CeO;’nin karistirilmasiyla dentin,
~ % 0,5 ilgili opaklastiricilarin karistirilmasiyla da mine porselen tozlar
tiretilmistir (Z-Dentin ve Z-Mine).

Sir tozlarinin hazirlanmasi

Sir tabakasi olarak ise G kodlu firitlerden hazirlanan tozlar (< 38um)

ikinci bir katki yapilmadan kullanilmistir.
7.2.7. Dis porseleni tozlarimin uygulanmasi ve pisirilmesi
Birinci tabaka olarak hazirlanan porselen tozu Keram&Keramik marka
opak sivisi (opaque liquid) ile karistirilip camur kivamina getirilmis ve elde edilen

camur dis porseleni fir¢asi yardimi ile sinterlenmis zirkonya destek iizerine

stiriilmiistiir (Sekil 7.4).
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Sekil 7.4. Opak tabakasinin uygulanmasi ve pisirim sonrasi goriiniim [42]

P.L1-P.L31 kodlu opak porselen tabakalarinin pisirimi Cizelge 7.17°de,
P.L32-P.L34 kodlular ise Cizelge 7.18’de belirtilen programa gore, Lectra marka

vakumlu dis porseleni pisirim firininda gergeklestirilmistir.

Cizelge 7.17. Opak tabakasinin pisirim programi-I

Program Adi
Baslama Sicaklig1 (°C)
On Kurutma (dk.)

On Isitma (dk.)
Isitma Hiz1 (°C/dk.)
Vakum Yiizdesi (%)
Vakum Bitis Sicakligi (°C)
Pisirim Sicakligi (°C)
Bekleme Siiresi (dk.)

I¢ Sogutma Siiresi (dk.)

Vakum Baglama Sicaklig1 (°C)

Opak 1 500 5 5 60 500 90 980 980 1,5 0
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Cizelge 7.18. Opak tabakasinin pisirim programi-II

(*3Ip) 121§ eunngog Iy

(7Ip) 1s910S SwWAPPY

(D,) 181PyRIIS WLISI]

910

(D,) 1813EOIS $nIg WneA

910

(%) 1SopzZn A winye A

90

(D,) 1813[eOIS BIRSRY WY R A

500

(3Ip/D,) 1ZTH US|

60

("[p) eunIs| uQ

(31p) runnIny uQy

(D,) 1813eo1S vwIR[SRY

500

Ipy weidoid

Opak 2

Ayrica, ¢alismada iiretilen dis porseleni tozlarindan elde edilen sonuglarin

ticari tozlarinkilerle karsilagtirilmasi i¢in Vita ve Noritake Firmalari’nin zirkonya

altyapilar icin gelistirdigi VM9 ve Cerabien CZR porselen tozlari fiiretici

firmalarin direktiflerine uygun olarak pisirilmislerdir (Cizelge 7.19 ve 7.20).

Cizelge 7.19. Vita VM9 opak tabakasi pigirim programi

(*3Ip) 1s21ns eunngog Iy

(3Ip) 159§ SwAPPY

(D,) 181pyeIIS WLISIg

980

(D,) 1813eOIS $nIg WeA

980

(%) 1SopzZn A winyep

90

(D,) 1813[eOIS BWIR]SRY WNYRA

500

(3Ip/D,) 1ZTH Bumis|

80

("[p) eunIs| uQ

(31p) runnIny uQy

(D,) 181eoIS vwR[SEY

500

Ipy weidoid

VM9
Opak
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Cizelge 7.20. Noritake CZR opak tabakasi pigirim programi

o _
~ ~ O ~
& ~ 8 I~ &) ~ a4
.S 2 gz £ 0z T o8B < 2 =
5> o = O S 3 = 5 — @
£ 7 =T g2 &2 8 % 2 3 ¢
< g cc et A IS =2 < R i
g 5 E § § =& & © § Z ©
g ) = = = = > @ A o g
e 2 S z £ £ £ Z
& g =) = < = aa R= 5} =
= = O = M = g E = =3
o @) 7 g N = B2y [3) 19%)
2 8 = - £ & A o
'M < e

= >

>
CZR
600 5 5 45 600 96 930 930 1 4
Opak

Opak porselen tabakasi pigirimini takiben Keram&Keramik Still marka
sekillendirme sivisi (modeling liquid) yardimiyla ¢camur kivamina getirilen dentin
ve mine tabakalar1 sirasityla numune iizerine uygulanmis [Sekil 7.5 (a) ve (b)] ve
E1-E8, D1-D8 kodlu numuneler Cizelge 7.21, Z-Enamel, Z-Dentin kodlu iiriinler
ise Cizelge 7.22°de belirtilen programa gore bir kez daha pisirilmistir
[Sekil 7.5 (c)].

€)) (b) ©

Sekil 7.5. Dentin (a), mine (b) uygulamasi ve pisirim sonrasi goriiniim (c) [214]
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Cizelge 7.21. Dentin ve mine tabakalarinin pisirim programi

(*3Ip) 12§ eunngog Iy

(YIp) 1s910S dwIPRYg

(D,) 181PyRIIS WLISI]

860

(D,) 1313EOIS SIg WnyeA

860

(%) 1s9pzn { winyep

90

(D,) 1813eOIS BLIR[SRY WNYRA

500

(3Ip/D,) 1ZTH US|

60

("[p) eunis| uQ

(3{p) runnuny] uQ

(D,) 181eoIS vWIR[SRY

500

IpY WweIdoid

Dentin

Cizelge 7.22. Dentin ve mine tabakalarinin pigirim programi

("3Ip) 1seang eunngog Iy

("p) 1saImg awdyog

(D,) 181yeaIS WLIsIg

900

(D,) 131[3EOIS SnIg WneA

900

(%) 1s9pzn { winye A

90

(D,) 131eoIS BLUR[SBY WNRA

500

(Ip/D,) 1Z1H eunisy

60

("3p) eunIS| uQ

("p) eunniny uQ

(D,) 131yeoIS vUIR[SEY

500

Py weidold

Dentin

Ayrica, Vita VM9 ve Noritake CZR dentin ve mine tabakalarmin

pisirimleri sirasiyla Cizelge 7.23 ve 7.24°de belirtilen programlara gore

gerceklestirilmistir.
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Cizelge 7.23. Vita VMO dentin ve mine tabakalarimin pisirim programi

o ~
S et S~ ~| =
-~ D 3 ~ @) i
S-S RN - N NN N - -
o )20 ~—~ -3 U 1>) wn -~ o . 5 8
< Sl | |a|l 8] 8| 2| 8| s
< g < ~ N = = R 2
g S| E| E| 5| | 8|a| 8|2
£ a s | 2| £ E|l > | 2| & g
g0 = = Rz = = = g =
» g = = s S = an) g 5) )
-» 3 = | S £ M = g §= = 3
o @) 7 g N = B2y [3) 19%)
3 = > v & M o
aa 2 < W2
= >
>
VM9
Denti 500 6 6 55 | 500 | 90 | 910 | 910 1 0
entin
Cizelge 7.24. Noritake CZR dentin ve mine tabakalarinin pisirim programi
o ~
) = & -~
@) —_ »5h —~ — [N — i~
Tl ~l g2l al2]E=
< 2T Xl S| 8| =] m| % | B
< = | = | T < a | S| 8| =] 8| &
< E < ~ N — - .5-4 =
5 S| 2| E| 8| g|l=s|2|8|a]| %
- ~ — — <
> |21 E|EZ| 2|52 £ 2]z &
. g n = s ) g M g 5] =2
= s = | 5| E| @ | = g | 5| = | ¥
g :Q 7 E § = Nzs Q N
M A = G A A o
<
>
CZR
Denti 600 5 5 45 |1 600 | 96 | 930 | 930 1 4
entin

Son olarak sir tozu, Keram&Keramik sir sivist (glaze liquid) ile
karigtirilarak firca ile dentin pisirimi gerceklestirilen numune iizerine ince bir
tabaka seklinde uygulanmistir [Sekil 7.6 (a)]. Sir pisirimi Cizelge 7.25’de verilen
programa gore yapilmistir [Sekil 7.6 (b)]. Vita Aksent ve Noritake CZR sirlari ise
Cizelge 7.26 ve 7.27’e gore pisirilmiglerdir.
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(b)

()

Sekil 7.6. Sir uygulamasi (a) ve pisirim sonrasi goriiniim (b) [42]

Cizelge 7.25. Sir tabakas1 pigirim programi

(31p) 1samg eunngos Iy
("3Ip) 1s2Ing dwd[yog
(D,) 181¥EOIS WINSIJ
(D,) 1313eOIS SIY WNyeA
(%) 1S9pZNA winyep
(D,) 1813eOIS BWRSRY WNYRA
(31P/D,) 1Z1H BuIs]
(31p) eunyisy uQ
("p) eunniny uQ

(D,) 1813eOIS BWRlSRY

IpY weigoid

890

80

500

Sir
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Cizelge 7.26. Vita Akzent sir1 pigirim programi

(*3Ip) 121§ eunngog Iy

(7Ip) 1s910S SwWAPPY

(D,) 181PyRIIS WLISI]

900

(D,) 1813EOIS $nIg WneA

(%) 1SopzZn A winye A

(D,) 1813[eOIS BIRSRY WY R A

(3Ip/D,) 1ZTH US|

80

("[p) eunIs| uQ

(31p) runnIny uQy

(D,) 1813eo1S vwIR[SRY

500

Ipy weidoid

Akzent

Sir

Cizelge 7.27. Noritake CZR sir1 pisirim programi

(5[p) 1seng eunngog Iy

(p) 1s21ng SwWAPY

(D,) 131yRaIS WLISI]

930

(D,) 1313eOIS SnIg WneA

(%) 189pzn X wnyeA

(D,) 1813eoIS BLIR[SEY WNYRA

(Ip/D,) 1Z1H eunisy

50

("[p) eS| uQ

(5[p) eunnuny uQ

(D,) 131eoIS vWIR[SEY

600

Py weidoid

CZR

Sir

7.3. Uygulanan Testler ve Analizler

7.3.1. Kimyasal Analiz

Calismada kullanilan hammaddelerin, ticari zirkonya ve dis porseleni

tozlarinin kimyasal bilesimleri Rigaku marka ZSX Primus model XRF

(X-151m1 Floresans) cihaziyla tespit edilmistir.
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6 gr lityum tetraborat ile 0,6 gr analizi yapilacak toz tartilarak agat
havanda homojen bir sekilde karistirilmistir. Karisim otomatik eritis cihazinda
platin kroze icerisinde ergitildikten sonra kaliba dokiilmiis ve 40x3 mm
(cap x kalinlik) ebadinda cam tablet elde edilmistir. S6z konusu tablet XRF

cihazina yerlestirilerek ilgili malzemenin kimyasal analizi yapilmistir.
7.3.2. Faz Analizi

Ticari zirkonya ve dis porselenleri ile ¢alismada iiretilen numunelerde
olusan kristal fazlar Rigaku marka Rint 2000 serisi CuK,; 1simasina sahip
(A=1,54056 A) XRD (X-Ismi Kirinim) cihazi ile belirlenmistir.

Dis porseleni ve zirkonya tozlarinin analizleri toz formunda (< 63 pum)
gergeklestirilirken, pisirilmis porselen katmanlarin, 6n ve tam sinterlenmis
zirkonyalarin analizleri kat1 formda yapilmistir. Kat1 numuneler esit yiizey alanina
(~1,3 cm?) ve yiizey diizgiinliigiine sahip olacak sekilde elde edilmistir. Bu amagla
13 mm c¢aph kalipta pelet formuna getirilen numuneler (Sekil 7.7) iiretim

stireglerine uygun sekilde hazirlanmstir.

Sekil 7.7. 13 mm capina sahip el presi kalib1 ve hazirlanan peletler

Ticari zirkonya iirlinlere ait numuneler ise zirkonya bloklardan kesilerek
analiz i¢in uygun forma getirilmistir. Tiim numunelerin analizleri 2 °/dakika ¢ekim
hiziyla yapilmistir. Elde edilen paternler JCPDS indeksindekilerle karsilagtirilmis

ve numunelerin faz analizleri ger¢eklestirilmistir.
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7.3.3. Isll Genlesme Katsayis1 Analizi

Tiim numunelerinin 1s1l genlesme katsayilart Netcsh marka DIL 402 PC
model dilatometre cihaziyla tayin edilmistir.

8x60 mm (genislik x uzunluk) ebatlarinda kalip (Sekil 7.8) kullanilarak
sekillendirilen numunelerin ilgili firin rejimlerine gore pisirimleri yapilmistir.
Numunelerin boyutlar1 elmas diske sahip kesme cihazinda 5x5x50 mm’ye
(genislik x kalinlik x uzunluk) getirilmis, kenar paralellikleri saglanmis ve cihaza

yerlestirilerek 10 °C/dakika 1sitma hiziyla analizleri gergeklestirilmistir.

Sekil 7.8. Dilatometre analizinde kullanilan el kalib1 ve preslenen numuneler

7.3.4. Sinterleme Analizi

Ticari ve iiretilen zirkonya numunelerin sinterlenme davranislart Misura
marka optik dilatometre ve Shimadzu marka 60H model termomekanik analiz
(TMA) cihazlar ile tespit edilmistir.

Numunelerin sekillendirilmesinde 1s1l genlesme katsayist analizinde
kullanilan kaliptan faydalanilmistir. Preslenen ¢ubuklar baglayici uzaklastirma ve
On sinterlenme islemine tabi tutulduktan sonra alt ve {ist kenarlar1 birbirine paralel
olacak sekilde optik dilatometre i¢in 5x5x15 mm (genislik x kalinlik x uzunluk),
TMA cihazi i¢in 3x3x5 mm ebatlarinda hazirlanmistir. Ticari zirkonya {irlinlerde
ise bloklarin istenilen Olgiilerde kesilmesi ile numuneler elde edilmistir. TMA
cihazinda alt ve st kenar1 paralel numuneler kullanilirken, optik dilatometre

analizi i¢in numunelerin Ust kismi yaklasik 45°°1ik a1 ile asindirilmustir
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(Sekil 7.9). Her iki cihazda da sinterlenme rejimlerine uygun olarak numunelerin

(12, 15 ve 17 °C/dakika 1s1tma hiz1) analizleri gerceklestirilmistir.

Sekil 7.9. Optik dilatometre cihazi (sol) ve TMA (sag) i¢in hazirlanan numune goriintiisii

7.3.5. Erime Davranisi1 Analizi

Ticari ve calismada liretilen dis porseleni tozlarinin ergime davraniglari
Misura marka 1s1 mikroskobuyla belirlenmistir.

Numune hazirlama aparatiyla [Sekil 7.10 (a)] yaklasik 2x3 mm
(cap x ylikseklik) ebatlarinda preslenen silindirik numuneler [Sekil 7.10 (b)]

allimina altlik {izerinde cihaza yerlestirilmis ve analizleri yapilmistir.

(a) (b)

Sekil 7.10. Numune hazirlama aparati (a) ve 1s1 mikroskobu numunesi (b)

7.3.6. Mikroyap1 Analizi ve Elementel Analiz
Kullanilan zirkonya tozlarin, ticari ve calismada iiretilen dis porseleni

katmanlarinin ve zirkonyalarin mikroyap1 calismalari ve elementel analizleri,

Oxford Instruments marka INCA Wave model dalga boyu sacinimli X-Isini
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(WDX) ve 7430 model enerji saginimli X-Isimn1 (EDX) spektrometreleri ile HKL
Technology model elektron geri yansiyan kirimim (EBSD) dedektoriine sahip
Zeiss marka Supra 50 VP model alan yayimniml elektron tabancali (FEG) taramali
elektron mikroskobunda (SEM) yapilmistir.

Sinterlenmis zirkonya numuneler Cizelge 7.28’de belirtilen programa gore
Struers marka TegraPol-25 model otomatik numune parlatma cihazinda
parlatilmig ve sinterleme sicakhlarinin 50 °C altinda 1sil daglamaya tabi
tutulmustur. On sinterlenmis zirkonya numunelerin ise herhangi bir parlatma
islemine tabi tutulmadan kirik yiizey incelemeleri yapilmistir. Mikroyapi
caligmalarinda ikincil elektronlardan (SE) faydalanilmustir.

Ayrica, karbon bant iizerine yapistirilan dis porseleni tozlarinin ve pelet
formuna getirilerek pisirilen dis porselenlerinin mikro yapr incelemeleri
gergeklestirilmistir. Bu ¢alismalarda ikincil elektronlarla (SEI) ve atom agirligina
bagl olarak faz ayrimimi saglayan geri yansiyan elektronlarla (BEI) goriinti

alinmustir.

Cizelge 7.28. Sinterlenmis zirkonya numunelerin parlatilmasinda kullanilan program

Kuvvet/Devir
Disk Sivi Siire (dk.)

(N/Rpm)
MD-Piano 120 Su 1,5 180/300
MD-Largo (9 um) | Allegro Largo 5 180/150
MD-Dac (3 pm) Dac 5 180/150
MD-Nap (1 um) Nap 3,5 180/150
MD-Chem Kolloidal Silika 1,5 120/150

fletken olmayan seramik malzemenin yiizey iletkenligini saglamak ve
boylece elektronlarin yiizeye sarjin1 engellemek amaciyla tim numuneler

altin-paladyum karigimi ince bir film ile kaplanmistir.
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7.3.7. TEM (Geg¢irimli Elektron Mikroskobu) Analizi

Zirkonya blok tiretiminde kullanilan graniilleri olusturan birincil tanelerin
boyutlart GATAN marka GIF TRIDIEM model enerji filtresi, paralel elektron
enerji kaybi1 spektrometresi (PEELS), yiiksek acili halkasal karanlik alan taramali
gecirimli elektron mikroskobu (STEM-HAADF) dedektorii ve JEOL marka
JED-2300T model enerji sagmimli X-Isim1 (EDX) spektrometresine sahip 200
kV’lik JEOL marka 2100F model gecirimli elektron mikroskobu ile tespit

edilmisgtir.

7.3.8. Tane Boyut Dagilimi Analizi

Ticari ve bu ¢alismada liretilen dis porseleni tozlari ile kullanilan zirkonya
graniillerinin tane boyut dagilimlar1 lazer kirmimi prensibine gore c¢alisan,
20 nm - 2000 um arasinda dl¢iim araligina sahip Malvern marka Mastersizer 2000

model tane boyut dagilimi analiz cihazi ile belirlenmistir.

7.3.9. Yogunluk Testi

On pisirimi yapilmis ve sinterlenmis zirkonya 6rneklerin yogunluklari
Arsimet Prensibi ile Olglilmiistiir. Sekil 7.7°de belirtilen kalipta pelet formuna
getirilen numuneler “7.1. Zirkonya Desteklerin Hazirlanmasi” boliimiinde
detaylar1 verilen zirkonya blok iiretim siirecine uygun sekilde hazirlanmistir.

Numuneler saf su igerisinde 4 saat kaynatildiktan sonra, oda sicakligina
sogutulmus ve 1 giin bekletilmistir. Yogunluk 6l¢iim kiti kullanilarak ilk Once
numunelerin su i¢indeki asili agirliklar1 6lciilmiis, sonrasinda nemli bir bez ile
silinen numunelerin yas agirliklar1 belirlenmistir.

105 °C’lik etiivde bir giin siireyle kurutulan numuneler silika jel iceren
desikatore alinmis ve sogutulmustur. Kuru agirliklart 6Olglilen numunelerin

yiginsal yogunluk degerleri Esitlik 7.1°de belirtilen formiile gére hesaplanmistir.
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(7.1)

W 1= Numunenin kuru agirligi
W2= Numunenin su i¢indeki asil1 agirlig
W3= Numunenin yas agirlig

Psu = Suyun 6zgiil agirhig
7.3.10. Mikro Sertlik Testi
Numunelerin Vickers mikro sertlik degerleri Emcotest marka M1C 010
model mikro sertlik cihazinda belirlenmistir. Piramit seklindeki elmas ucun
porselen tabakalar ve On sinterlenmis zirkonyalar i¢in 0,5-1 kg, sinterlenmis
zirkonyalar i¢in ise 10 kg yiik uygulanarak numuneye batirilmast ve 15 sn.
beklenmesi sonucu olusan izin ortalama kosegen uzunluklart Olgiilmiistiir

(Sekil 7.11). Ilgili degerler Esitlik 7.2 ve 7.3’de verilen formiilde kullanilarak
Vickers mikro sertlik degerleri hesaplanmigtir [215-216].

dl a2

Sekil 7.11. Vickers sertlik testinde olugan sembolize iz ve kdsegen uzunluklar

(7.2)

(7.3)

Hv: Vickers sertlik degeri (MPa)
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P: Uygulanan yiik (kg)

d: Ortalama kdsegen uzunlugu (mm)

Kirillma toklugunda ise Vickers sertlik testi sonucunda elde edilen izin
koselerinde meydana gelen c¢atlagin boyu (Sekil 7.12) taramali elektron
mikroskobunda Ol¢iilmiis ve Esitlik 7.4’deki formiilden tokluk degeri (Kic)
hesaplanmistir [58, 215, 217, 218].

Sekil 7.12. Mikro sertlik testi sonucu olusan izin kdselerinde catlak olusumu

(7.4)

Kic: Kirillma toklugu (MPa m'?)
Hv: Vickers sertlik degeri (GPa)
E: Elastik modiilii (GPa)

P: Uygulanan yiik (N)

C: Catlak uzunlugu (m)

7.3.11. U¢ Nokta Egme Testi
Sinterlenen zirkonya desteklerin ve pisirilen dig porselenlerinin ii¢ nokta
egme sonuglari Instron marka 5581 model mekanik test cihazi ile tespit edilmistir.

S6z konusu test ISO 6872 “Dental Ceramic” ve TS EN ISO 6872 “Dis Seramigi”

standartlarina uygun olarak gerceklestirilmistir.
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Dis porseleni numuneleri i¢in Sekil 7.13’de goriilen kalipta 5x2x25 mm
(genislik x kalinlik x uzunluk) ebatlarinda preslenen 10’ar adet numune ilgili
programda pisirilmistir. Zirkonya c¢alismalarinda ise makinede islenmek iizere
hazir hale getirilen bloklardan ¢ubuk seklinde 10’ar adet numune kesilmistir.
Sonrasinda hem zirkonya hem de dis porseleni numuneleri 4+0,25 mm genislik,
1,24+0,2 mm kalinlik ve en az 20 mm uzunluga sahip ve tiim yiizeyleri birbirine

paralel olacak sekilde parlatilmigtir.

Sekil 7.13. Ug nokta egme test numunelerinin hazirlanmasinda kullanilan kalip ve elde edilen

numuneler

Yiizeyleri temizlenen numuneler 4 mm olan genis yiizeyi yukar1 bakacak
sekilde 15 mm araliga sahip mesnetler iizerine yerlestirilmis ve 1+0,5 mm/dakika
hareket hiz1 ile yiik uygulanmistir. Numunenin kirildig1 yiik +0,1 N hassasiyet ile
kaydedilmis ve kirilma dayanimlar1i Esitlik 7.5°de belirtilen formiilden
hesaplanmistir [199, 218].

(7.5)

ot Ug nokta egme dayanimi (MPa)

P: Numunenin kirildig1 yiik degeri (Newton)
L: Mesnetler arasi genislik (mm)
b: Numunenin genisligi (mm)

d: Numunenin kalinlig1 (mm)
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7.3.12. Kimyasal Dayanim Testi

Numunelere uygulanan kimyasal dayanim testinde dis porselenleri igin
16+0,2 mm ¢ap ve 1,6+0,1 mm derinlige sahip kalipta sekillendirilen 10’ar adet
numune uygun programda pisirilmistir. Zirkonya icin ise hazirlanan bloklardan
12+0,2 mm uzunlugunda, 6+0,2 mm genisliginde ve 4+0,1 mm kalinliginda 10’ar
adet numune kesilmis, sinterlenmis ve parlatilmistir. Hazirlanan numuneler ilk
olarak saf su ile yikanmis ve 150+5 °C’de 4 saat kurutulmustur. Daha sonra
numuneler 0,1 mg hassasiyette tartilmis ve yiizey alanlar1 0,5 cm® hassasiyette
Olclilmiistiir. Hacimce % 4 asetik asit igerisine yerlestirilen numuneler 16 saat
kimyasal dayanim testine tabi tutulmustur. Test sonunda saf su ile yikanan ve
kurutulan numuneler yeniden tartilmistir. Numunelerde meydana gelen agirlik

kayb1 pg/cm? olarak tespit edilmistir.
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8. ZIRKONYA ILE iLGILI SONUCLAR VE TARTISMALAR

Yapilan ¢alismada, kullanilan zirkonya tozlari, islenmek ilizere hazir hale
getirilen On sinterlenmis zirkonya bloklar ve sinterlenmis zirkonya destek
malzemeleri, Almanya’da iiretilen ve Cad/Cam sisteminde islenen Vita
Firmasi’nin “YZ 2000”, DeguDent Firmasi’nin “Cercon” ve Italya’da yapilan
Zirkonzahn Firmasi’nin maniiel olarak islenen zirkonya bloklar1 ve bunlar
kullanilarak iretilen destekler incelenmistir. Kullanilan zirkonya tozlarindan
(TZP-1 ve TZP-2) hareketle hazirlanan zirkonya bloklar sirasiyla “TZ-B1” ve
“TZ-B2” seklinde kodlanmistir. Ayrica, ticari zirkonya bloklardan “Cercon”,
“YZ-2000” ve ‘“Zirkonzahn™ olarak bahsedilecektir. S6z konusu bloklarin
islenmesi ile elde edilen destekler ise “Cercon destegi”, “Zirkonzahn destegi” vb.
biciminde adlandirilmistir. TZ-B1 ve TZ-B2’nin ham yogunluklarinin ticari
bloklar ile aymi degere getirilmesi durumunda numuneler TZ-B1 Cercon,

TZ-B2 YZ-2000 v.b. olarak kodlanmistir.

8.1. Kullanilan Zirkonya Tozlara Ait Sonuclar ve Tartismalar

8.1.1. Kimyasal analiz sonuclari

TZP-1 ve 2’nin kimyasal analizleri (Cizelge 7.1) agirlik¢a ~ % 5,5
(molce ~ % 3) Y,0; igerdiklerini gdstermistir. Icerdikleri Fe,O3 miktarinin ¢ok
diisiik olmast (% 0,05) dis uygulamalarinda kullanilacak zirkonyanin beyazligi
acisindan c¢ok Onemlidir. Ilave olarak, sistemdeki Al,Os, iiriinde meydana
gelebilecek olasi t-m (tetragonal-monoklinik) faz donlisimiinii bastirmak igin
kullanilmistir [209, 210]. Tozlarda gozlenen ~ % 3,5’lik ates kaybi1 preslenme

6zelliginin iyilestirilmesi amaciyla kullanilan baglayicidan kaynaklanmaktadir.

8.1.2. XRD analizi sonuclari

TZP-1 ve 2’ye ait XRD desenleri Sekil 8.1 ve 8.2°de sunulmustur. Her iki

tozda da ana kristal faz tetragonal zirkonya iken diisiik oranda monoklinik
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zirkonya pikleri de tespit edilmistir. Kimyasal analiz sonuglariyla birlikte

degerlendirildiginde tozlarin, molce ~ % 3 Y,Os ile yar1 kararli hale getirilmis

zirkonya (YPSZ; Y,O3 Partially Stabilized Zirkonya) olduklar1 anlagilmaktadir.

Siddet (cps)

Siddet (cps)

2500
t
2000
1500 A
t
1000 A
t
t
500 - ;
t
m m
m m R
20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70
Kirinim Agis1(28)
Sekil 8.1. TZP-1’in XRD deseni (m: monoklinik, t: tetragonal ZrO,)
4000
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t
1500 A
1000 A t
t t
500 A t
m m t
m m tm
0 e . . : ; ; . ; ;
20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70

Kirinim Agisi(28)

Sekil 8.2. TZP-2’in XRD deseni (m: monoklinik, t: tetragonal ZrO,)
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8.1.3. SEM analizi sonuclari
Zirkonya tozlarinin SEM fotograflar1 Sekil 8.3-8.4’de verilmistir.

100 pm
(@

10 pm
(b)

100 nm
(©)

Sekil 8.3. TZP-1"in farkl biiyiitmelerdeki SEM goriintiileri
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100 pm

(a)

100 pm
(b)

100 nm
(©

Sekil 8.4. TZP-2’nin farkl biiyiitmelerdeki SEM goriintiileri

SEM goriintiilerine  bakildiginda her iki tozun da ¢ok homojen

graniillerden olustuklar1 ve istenmeyen donat formunda graniiller igermedikleri
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goriilmektedir. Ayrica, hemen hemen tam kiire formunda olmalar1 presleme
sirasinda toz akisi ve kalibin dolgu yogunlugunun homojenligi agisindan cok
onemlidir. Her iki tozun yiiksek ¢oziintirliikkte ¢ekilmis mikro yap1 fotograflari
karsilastirildiginda [Sekil 8.3 (c) ve 8.4 (c)], TZP-1 graniiliinii olusturan birincil
zirkonya taneleri 100 nm’nin altinda iken, TZP-2’yi olusturan tanelerin
100-200 nm olduklar1 goriilmektedir. Bu sonug¢ tozlarin ylizey alanlarindaki

farklilig1 da teyit etmektedir (Cizelge 7.1).

8.1.4. TEM analizi sonuclari

Calismada kullanilan iki farkli ZrO, tozunun tane boyutu ve dagilimini
belirlemek amaciyla gecirimli elektron mikroskobu aydinlik alan (TEM-BF)
teknigi ve taramali gegirimli elektron mikroskobu yiiksek acili halkasal karanlik
alan dedektorii (STEM-HAADF) ile tozlar incelenmistir. TEM-BF tekniginin yani1
sira STEM-HAADF goriintiisii tozlarin biinyesinde safsizlik olup olmadigim
kontrol etmek ve tanelerin ylizey Ozellikleri hakkinda da bilgi edinmek ig¢in
alimmustir.

HAADEF (yiiksek acil1 halkasal karanlik alan)-STEM dedektoriine sahip bir
TEM’de goriintiiler, yiiksek aci1 (birkag derece veya daha fazla) ile ileri dogru
sacilan elektronlarin toplanmasi yoluyla elde edilmektedir. Elektronlarin ¢ok daha
kiigiik agida elastik (Bragg) sagilmasi sonucu ortaya g¢ikan sinyalden saglanan
normal karanlik alan (DF) goriintiilemenin tersine, HAADF STEM sinyali daha
yiiksek acilarda elektronlarin elastik olmayan saciliminin bir sonucu olarak
meydana gelmektedir. Yiiksek agilar i¢cin numune igerisindeki atomlar ve gelen
elektronlar arasindaki elastik olan ve olmayan etkilesimler goriinti zithig
olusturmaktadir. Elastik olmayan sacilim bir atomdaki elektronlarin sayisina
baghdir, dolayisiyla, sagilimin siddeti atom numarasi ile degismektedir. Bu
nedenle elektron gecisinin oldugu bdlgeler digerlerine gore daha parlak
goriinmektedir. Sonucta, farkli kimyasal bilesimlere sahip bolgeleri digerlerinden
ayirmak miimkiindiir. Buna gére bir HAADF-STEM goriintiisiinde, daha parlak
goriilen bolgeler (beyaz) yiiksek atom numarasina, daha koyu olarak goriilenler

(siyah) ise diisiik atom numarasina sahip bolgeleri gostermektedir.
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Sekil 8.5°de TZP-1’e ait taramal1 gecirimli elektron mikroskobu yiiksek
acili halkasal karanlik alan dedektorii (STEM-HAADF) yardimi ile alinan atomik

(Z) kontrast goriintiisii gosterilmektedir.

(@) (b)

Sekil 8.5. TZP-1"in farkli biiyiitmelerdeki STEM-HAADF goériintiileri

Sekil 8.5 (a)’da halka icindeki bdlgenin 250.000 kat biiyiiltiilmiis
goriintiisti Sekil 8.5 (b)’de verilmistir. Gorildigi iizere, TZP-1’in yapisinda
ekstra bir faz kontrast farki yaratacak safsizlik bulunmamaktadir. Ayrica,
100 nm’lik mikron bar1 dikkate alindiginda tanelerin ¢ok kiiciik oldugu

anlagilmaktadir. Sekil 8.6’da ise TZP-2’den elde edilen farkli biiyiitmelerdeki
STEM-HAADF resimleri verilmistir.
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(@) (b)

(©)

Sekil 8.6. TZP-2’nin farkl biiylitmelerdeki STEM-HAADF goriintiileri

Sekil 8.6 (a)’daki kirmizi kesik c¢izgili dairesel bolgenin 100.000
biiylitmedeki goriintlisii Sekil 8.6 (b)’de sunulmustur. Sekil 8.6 (c)’de ise
TZP-2’nin tane boyutunun TZP-1 ile karsilastirilabilmesi i¢in benzer biiyiitme
degerinde (250.000) elde edilmis goriintiisi almmustir. Sekil 8.5 (a) ve
8.6 (a)’daki benzer bolgelerin ayni biiylitmedeki resimlerine bakildiginda her iki

toz arasindaki tane boyut farki agik bir sekilde goriilmektedir.
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STEM-HAADF incelemeleri ile tane boyutu hakkinda elde edilen verileri
dogrulayabilmek i¢in geleneksel TEM goriintiilleme tekniklerinden aydinlik alan
(BF) teknigi kullanilarak her iki toz i¢cinde ayni biiylitme degerlerinde goriintiiler
almmugtir. Sekil 8.7 TZP-1, Sekil 8.8 ise TZP-2’nin TEM-BF goriintiilerine aittir.

(@) (b)

()

Sekil 8.7. TZP-1’in TEM-BF goriintiileri
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() (b)

(©)

Sekil 8.8. TZP-2’nin TEM-BF goriintiileri

Sekil 8.7 ve 8.8’den; TZP-1’in tane boyutunun TZP-2’ye gdre daha kiigiik
oldugu saptanmistir. Elde edilen bu sonug Sekil 8.5 ve 8.6’daki STEM-HAADF
goriintiilerini dogrular niteliktedir. Ayrica, her iki toz i¢in de bireysel tane boyutu
farkliligin1 ortaya daha net bir sekilde koyabilmek i¢in TZP-1 ve 2 tanelerinden
elde edilen siddet profilleri sirasiyla Sekil 8.9 ve 8.10°da gosterilmistir.
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()

(b)

Sekil 8.9. STEM HAADF goriintiileri iizerinden elde edilen TZP-1’e ait siddet profili
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()

(b)

Sekil 8.10. STEM HAADF goriintiileri tizerinden elde edilen TZP-2"ye ait siddet profili

Ayni bliyiitmedeki STEM-HAADF resimlerindeki tanelerden elde edilen
siddet profilleri degerlendirildiginde, TZP-2’nin tane boyutunun (120 nm)
TZP-1’in (60 nm) yaklasik 2 kat1 oldugu saptanmustir.
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8.1.5. Tane boyut analizi sonuclari

TZP-1 ve TZP-2’ye ait tane boyut analizi grafikleri Sekil 8.11 ve 8.12°de
verilmigtir. Tozlar1 olusturan graniillerin tek tane boyut dagilimi sergiledikleri
egrilerden anlasilmaktadir. Tane boyutuna bakildiginda (Cizelge 8.1) TZP-1 ve
TZP-2’nin d50 degerlerinin sirasiyla ~ 57 ve 65 pm olduklar1 goriilmektedir. d10
ve d90 degerleri incelendiginde ~ 35 ile 115 pm arasinda bir dagilim s6z
konusudur. Genis dagilim, sekillendirme sirasinda kalibin dolgu yogunlugunun
yiiksek olmas1 bakimindan istenen bir durumdur. Ayrica graniillerin d10 degerinin
cok diisiik olmamasi iiriiniin iyi bir sekilde preslenmesi agisindan onemlidir. Aksi
takdirde, presleme sirasinda ince graniiller kalip duvar bosluklarina sikisarak

hatalara yol acabilirler [219, 220].

Sekil 8.11. TZP-1’e ait tane boyut dagilimi egrisi

Sekil 8.12. TZP-2’ye ait tane boyut dagilim1 egrisi
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Cizelge 8.1. Zirkonya tozlarinin tane boyut dagilimi gizelgesi
d10 ds50 doo
Numune Adi
(um) (um) (um)
TZP-1 35,93 56,97 107,56
TZP-2 39,68 65,31 113,94

8.2. Zirkonya Bloklara Ait Sonuclar ve Tartismalar

8.2.1. Kimyasal analiz sonuclar

Cercon, YZ-2000, Zirkonzahn, TZ-B1 ve TZ-B2’nin oksit bilesimleri

Cizelge 8.2°de listelenmistir. Tiim bloklarin molce ~ % 3 Y,0s ile yar1 kararl hale

getirilmis yliksek saflikta ZrO, tozundan iiretildigi goriillmektedir.

Cizelge 8.2. Ticari ve iiretilen zirkonya bloklarin oksit bilesimleri

Oksitler TZ-B1 TZ-B2 Cercon YZ 2000 | Zirkonzahn
Al,O3 0,33 0,37 0,29 0,45 0,38
V4(0)) 91,86 91,56 92,35 91,61 91,93
Y103 5,75 5,98 5,55 5,76 5,54
HfO, 1,97 1,99 1,70 2,03 1,97
Si10, 0,04 0,05 0,05 0,08 0,10
Fe;O3 0,05 0,05 0,06 0,07 0,08

Bloklarin hepsi sinterlenme sicakligini diigiiriicii Al,O3 katkisina sahiptir.

Icerdikleri Fe,O3; miktarmimn azhig: iiretilecek zirkonya destegin rengi acisindan

onemlidir. Miimkiin oldugunca diisiik olmasi arzu edilir.
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8.2.2. Ham yogunluk sonuglari

Ticari zirkonya bloklarin ham yogunluk sonuclar1 Cizelge 8.3’de
sunulmustur. YZ 2000 ve Zirkonzahn’in yogunluklar1 birbirlerine yakin iken

Cercon’un ki daha diistiktiir.

Cizelge 8.3. Ticari zirkonya bloklarmin ham yogunluk degerleri

Uriin Adi Cercon | YZ 2000 | Zirkonzahn

Yogunluk

(g/em’) 2,90 3,06 3,13

Uretilecek bloklar hangi ticari firmaya ait makinede islenecekse soz
konusu sirketinkiler ile esit baslangi¢c yogunlugunda olmasi ¢ok énemlidir. Ciinkii
Cad/Cam sistemiyle veya maniiel olarak kullanilan cihazlar, sinterlendikten
sonraki kiigiilme paylarmi (% 19-25) dikkate alarak bloklar1 islemektedir.
Sonucta, elde edilen ham destek istenen degerden ilgili oran kadar daha biiyiik
olacak ve sinterlenme islemi gerceklestikten sonra rahat bir sekilde model iizerine
oturacaktir. % 100 teorik yogunluga ulastig1 diisliniilen bir malzemenin % pisme

kiictilmesi hesab1 Esitlik 8.1°de verilmistir.

Psint = pham/(1'8)3 (8.1

Psint: Sinterlenmis yogunluk

Pham: Ham yogunluk

€: Lineer Kiigiilme

Buna gore, kullanilan toza bagli olarak hazirlanan {iriin firma pisirim
kosullarinda % 100 yogunluga ulasiyor ise pisme kiigiilmesi degerinin ticari {iriin

ile ayn1 olmasi i¢in, baslangi¢ yogunluklarinin esit olmasi gerekir.
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Sekil 8.13ve 8.14’de iiretilen bloklarin sekillendirme basinci ve ulasilan
yogunluk arasindaki iligki, kullanilan pres tipine bagl olarak gosterilmistir. Tek
yonlii hidrolik pres ve soguk izostatik pres (CIP) kullanilarak sekillendirilen ve
700 °C’de baglayici uzaklastirma pisirimine tabi tutulan trtinlerin ham yogunluk
degerleri beklenildigi gibi artan presleme basinci ile yiikselmektedir. TZP-2 tozu
ile iretilen bloklarimn ham yogunluklar1 nispeten daha yiiksektir. Bu durum
tozlarda bulunan baglayicinin 6zelligiyle ilgili olabilir. Presleme tipinin yogunluk
tizerindeki etkisine bakildiginda (Sekil 8.13 ve 8.14), CIP ile sekillendirilen
numuneler her yonden esit basing ile sikistirildigindan daha yiiksek yogunluk
degerlerine sahiptir. Grafiklerden elde edilen verilere gore bloklarin yogunluklari
sekillendirme basinct degistirilerek ticari bloklar ile benzer degerlere

ayarlanabilir.

Sekil 8.13. Tek yonlii hidrolik pres ile sekillendirilen iiriinlerin pres basinct yogunluk iligkisi

Sekil 8.15’de TZ-B1 igin soguk izostatik pres basinci, numunelerin 6n
sinterlenme sicakligi ve yogunluk arasindaki iliski verilmistir. 1000 °C’ye kadar
yogunluk artisi ¢cok azken, 1100 °C’de daha fazladir. Bu sicaklik iizerinde ise
numunelerin sinterlenmesinden dolay1 yogunluklar istenilenden (2.90-3,14) c¢ok

daha yiiksek degerlere ulasmistir (3,97-4,44). Elde edilen verilere gore,
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sekillendirme basincina bagli olarak TZ-B1’e 1100 °C’ye kadar uygulanacak 1s1l

islem ile iirlin arzu edilen yogunluga ayarlanabilir.

Sekil 8.14. CIP ile sekillendirilen {iriinlerin pres basinci-yogunluk iliskisi

Sekil 8.15. TZ-B1 kodlu zirkonya blok i¢in pres basinci-sicaklik-yogunluk iliskisi
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TZ-B2’deki presleme basinci, sicaklik ve yogunluk iligkisi incelendiginde
(Sekil 8.16), TZ-B1’e benzer olarak 1000 ve 1100 °C’ye kadar yogunlukta ¢ok
fazla bir degisiklik meydana gelmezken, 1200 °C’de s6z konusu deger artmuistir.
TZ-B1’e kiyasla TZ-B2’nin tane boyutunun daha biiyiik olusu [Sekil 8.3 (c) ve
8.4 (c)] yogunluk artiginin TZ-B1’deki kadar keskin olmamasina yol agmaktadir.
Sonugta, 1100 °C’ye kadar yapilacak on sinterleme ile blogun yogunlugu istenilen

degere ayarlanabilir.
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3.50 1

Yogunluk {gicm?)
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3.1C

290!

270 4 : . : ‘ !
700 800 900 1000 1100 1200

Sicakhik {°C)

Sekil 8.16. TZ-B2 i¢gin pres basinci-sicaklik-yogunluk iliskisi
8.2.3. Mikro Sertlik Sonuc¢lar:

100-400 MPa basing altinda preslendikten sonra farkli sicakliklarda 1sil
islem uygulanan (700-1200 °C) ve yogunluk degerleri 3,13 g/cm’e getirilen
TZ-B1 ve TZ-B2’den elde edilen Vickers sertlik testi sonuglar1 Cizelge 8.4°de
sunulmustur. Bloklarin ham yogunluklarinin basing ve sicaklik dengesi ile
istenilen degere ayarlanmasi durumunda sertlikte ¢ok biiyiik farkliliklar meydana
gelmektedir. Ornegin, 100 MPa basing uygulanarak preslenen ve 1200 °C’de 6n
sinterlemeye tabi tutulan TZ-B2’nin sertligi HV1 91,2 iken, 400 MPa basing ile
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sekillendirilen ve 700 °C’de on sinterlenen ayni yogunluga (3,13 g/cm’) sahip
blogun sertlik degeri HV1 18,2’dir. Ortaya ¢ikan bu durum zirkonya blogun

islenme performansini1 dogrudan etkilemektedir.

Cizelge 8.4. Zirkonya bloklara ait mikro sertlik degerleri

Blok Kodu Sekillendirme HVI Standart
Basinci (MPa) Sapma

TZ-B1-1 100 91.5 0,8
TZ-B1-2 200 73.8 0,6
TZ-B1-3 300 62.5 0,7
TZ-B1-4 400 32.6 1,1
TZ-B2-1 100 91.2 0,2
TZ-B2-2 200 50.8 0,5
TZ-B2-3 300 46.3 0,4
TZ-B2-4 400 18.2 0,7

Zirkonzahn * 51.0 0,6

*: Degerler ticari firma tarafindan ayarlanmustir.

Dis teknisyenince profesyonel calisma ortaminda yapilan denemeler
sonucu sertlikleri yiliksek olan TZ-B1-1 ve TZ-B2-1’nin daha zor islenebildikleri
ve sekillendirmede kullanilan firezleri daha fazla asindirdiklari, TZ-B1-4 ve
TZ-B2-4’iin ise yumusak olmalarindan dolay1 ¢ok daha kolay sekillendirilebildigi,
teknisyeni yormadigi ve firezleri de fazla asindirmadigi gorilmiistiir. Ancak,
bloklarin iglenmesi sirasinda yumusak olmalarindan dolay1 iirliniin ince
kenarlarinda kirilmalar ve parca kopmalari meydana gelmistir. Dolayisiyla, sertlik
acisindan 2 ve 3 numarali bloklarin kullanimmin daha uygun oldugu

belirlenmistir.

8.2.4. XRD Analizi Sonuclar:

Ticari zirkonya bloklara yapilan XRD analizi sonuglar1 incelendiginde

(Sekil 8.17-8.21) yapidaki zirkonyum oksidin hemen hemen tamaminin yitriya ile
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yar1 kararli hale getirilmesinden dolay1 (Cizelge 8.2) tetragonal formda oldugu ve

ilaveten yapida ¢ok az miktarda monoklinik zirkonyum oksitin yer aldigi

goriilmektedir.
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Sekil 8.17. Cercon’un XRD deseni (m: monoklinik, t: tetragonal ZrO,)
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Sekil 8.18. YZ 2000’in XRD deseni (m: monoklinik, t: tetragonal ZrO,)
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Sekil 8.19. Zirkonzahn’in XRD deseni (m:monoklinik, t:tetragonal ZrO,)

70

Calismada fiiretilen TZ-B1 ve B2’nin XRD desenleri (Sekil 8.1 ve 8.2)

ticari bloklarla benzer 6zellikler sergilemektedir.
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Sekil 8.20. TZ-B1’in XRD deseni (m: monoklinik, t: tetragonal ZrO,)
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Sekil 8.21. TZ-B2’nin XRD deseni (m: monoklinik, t: tetragonal ZrO,)

Her iki blok karsilastirildiginda TZ-B2’de mevcut monoklinik fazin
kismen daha fazla oldugu anlagilmaktadir. TZP-1 ve TZP-2’nin XRD desenlerine
bakildiginda (Sekil 8.1 ve 8.2 ) benzer bir durumun ortaya ¢ikmasi, bu sonucun

kullanilan baslangi¢ tozlarindan kaynaklandigin1 gostermektedir.

8.2.5. SEM Analizi Sonuglari

Ticari zirkonya bloklarin SEM goriintiileri Sekil 8.22°de, calismada
tiretilen zirkonya bloklarminkiler ise Sekil 8.23’de sunulmustur.

Mikro yapilart incelendiginde YZ-2000 ve Zirkonzahn’i olusturan
zirkonya tanelerinin benzer boyutlarda (100-200 nm), Cercon’da ise tanelerin ¢ok
daha kiiciik (<100 nm) oldugu goriilmektedir.

Uretilen zirkonya bloklarin mikro yapilarina bakildiginda (Sekil 8.23)
TZ-B1 Cercon ile TZ-B2 ise YZ 2000 ve Zirkonzahn ile benzerlik arz etmektedir.
Cercon’dan elde edilen zirkonya destekler {irlinlin tane boyutunun kiiglik
olmasindan dolay1 1350 °C’de, diger ticari iirtinlerden Zirkonzahn 1500 °C, YZ-
2000 ise 1530 °C’de sinterlenmektedir.
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100 nm

(a)

100 nm
(b)

100 nm
(©

Sekil 8.22. Cercon (a), YZ 2000 (b) ve Zirkonzahn (c) kodlu zirkonya bloklarin SEM goriintiileri
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100 nm

()

100 nm
(b)

Sekil 8.23. Uretilen TZ-B1 (a) ve TZ-B2 (b) kodlu zirkonya bloklarin SEM gériintiileri

8.3. Sinterlenmis Zirkonya Desteklere Ait Sonuc¢lar ve Tartismalar

8.3.1. SEM analizi sonuclari

Ticari zirkonya bloklardan elde edilen ve firmalarin firinlarinda
sinterlenmis desteklere ait SEM goriintiileri Sekil 8.24-8.27°de sunulmustur.
Uriinlerin tamaminm iyi sinterlendigi ve yogunlastig1, fakat parlatma sirasinda
zitkonya ve aliimina gibi seramiklerde siklikla goézlenen tane ¢ikmalarinin
meydana geldigi tespit edilmistir. Mikroyapilar karsilastirildiginda, Zirkonzahn ve
Cercon’un tane boyutlarin kiigiik (100-500 nm), YZ 2000’in ise daha biiyiik
oldugu saptanmistir (200 nm-1 um).
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Sekil 8.24. Cercon blogundan iiretilen sinterlenmis zirkonya desteklerin farkli biiyiitmelerdeki

SEM goriintiileri
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(a)
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Sekil 8.25. YZ 2000 blogundan iiretilen sinterlenmis zirkonya desteklerin farkli biiyiitmelerdeki
SEM goriintiileri
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(b)

100 nm
-

Sekil 8.26. Zirkonzahn blogundan iiretilen sinterlenmis zirkonya desteklerin farkli biiyiitmelerdeki

(©)

SEM goriintiileri
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(a)
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Sekil 8.27. Ticari bloklardan iiretilen zirkonya desteklerin mikro yapilarinin karsilastiriimasi

(a) Cercon, (b) YZ 2000, (¢) Zirkonzahn
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Sinterlenmis Cercon desteginin tane boyutunun kii¢iik olmasi, iirliniin
baslangi¢ tane boyutu, sinterlenme sicakligi ve siiresi ile iligkilidir. Sinterlenen
seramik {irlinlerin tane biiylimesi lizerindeki en etkin parametreler sinterleme
sicaklig1 ve bu sicakliktaki bekleme siiresidir [221-223]. Ozellikle yogunlasmanin
son evresinden sonra (% 93 teorik yogunlugun {izerinde) yapida tane sinirlarinin
hareketini kisitlayan ve yavaglatan yeterli por kalmadigi icin tane biiylimesinin
meydana gelmesi kaginilmazdir. Ozellikle iiriiniin sinterlenme sicakliginin
tizerindeki pisirim sicakligi s6z konusu biiylimeyi daha da hizlandirmaktadir.
Dolayisiyla, tane biliylimesinin engellenmesi i¢in miimkiin olan en disiik
sicaklikta ve siirede sinterleme isleminin gergeklestirilmesi gerekmektedir [221-
223]. Sonug olarak baslangi¢ tane boyutunun kiiciik olusu ve pisirimin diger ticari
tirinlerden daha diisiik sicaklikta (1350 °C) gergeklestirilmesi Cercon kodlu
irtinden hazirlanan sinterlenmis nihai {iriinlin tane boyutunun da kiigiik olmasina
sebep olmustur.

YZ-2000 ve Zirkonzahn desteklerinin tane boyutlar1  birlikte
incelendiginde (Sekil 8.28) Zirkonzahn’in tane boyutu daha kiigiiktiir (100-500
nm). Uriinlerin sinterlenme sicakliklar1 ve siireleri sirastyla 1530 °C, 120 dk. ve
1500 °C, 20 dk.’dir. Literatiir arastirmalar1 [221-223] ve elde edilen sonug birlikte
degerlendirildiginde, maksimum sicaklik ve bu sicakliktaki bekleme siirelerindeki
farkliligin ' YZ-2000 desteginin daha biiyiik tane boyutuna sahip olmasma yol
actig1 diisiiniilmistiir. TZ-B2 desteginin her iki firmanin firininda da pisirilmesi
sonras1 elde edilen mikro yapi gorintiilerince (Sekil 8.28), Vita Firmasi’nin
firininda sinterlenen destegin tane boyutu beklenildigi gibi daha biiyiiktiir. Ancak,
s6z konusu fark YZ-2000 ve Zirkonzahn iiriinlerinin arasindaki kadar fazla
degildir (Sekil 8.27). Buradan hareketle, YZ-2000 desteginin tane boyutunun fazla
olmasmin pisirim siiresinden ziyade blogun iiretiminde kullanilan tozun
sinterlenme karakterinden kaynaklandigi agik¢a sdylenebilir.

Calismada tretilen bloklardan hazirlanan desteklerin ticari firmalarin
pisirim kosullarinda sinterlenmesi sonucunda ortaya ¢ikan mikro yap1 goriintiileri

Sekil 8.29-8.32’de verilmistir.
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Sekil 8.28. TZ-B2 desteginin Vita (a) ve Zirkonzahn (b) Firmalari’na ait firlarda sinterlenmesi

sonucu elde edilen mikro yapilariin karsilastirilmast

Ham yogunlugu Cercon Firmasi’na gore ayarlanan (2,90 g/cm’) TZ-B1 ve
TZ-B2’den iiretilen ve sinterlenme islemi ilgili firmanin firininda gergeklestirilen
desteklerin (TZ-B1 Cercon ve TZ-B2 Cercon) mikro yapt goriintiilerine
bakildiginda (Sekil 8.29-8.30), TZ-B1 Cercon desteginin ¢ok iyi bir sekilde
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sinterlendigi, asir1 tane blylimesinin goézlenmedigi, sadece parlatmadan
kaynaklanan tane c¢ikmasi hatalarinin oldugu ifade edilebilir. TZ-B2 Cercon
desteginde ise arzulanan sinterlenme meydana gelmemistir. TZP-2 tozundaki
graniilleri olusturan birincil tanelerin boyutunun TZP-1’inkinden daha biiytik
oldugu hatirlandiginda (Sekil 8.9 ve 8.10), TZP-2 kullanilarak hazirlanan {iriiniin
sinterlenmesinin 1350 °C’de 1,5 saat’te tamamlanmasi normaldir. TZ-B2 Cercon
desteginin istenilen yogunluga ulagsmasi i¢in sicakligin veya tepe sicakligindaki
bekleme siiresinin arttirtlmasi gerekmektedir. Ticari firmmlarin programlarinin
degistirilmesi miimkiin olmadig1 i¢in bu toz (TZP-2) ile iiretilecek {irlinlerin
Cercon Firmasi’nin firininda pisirilmesinin miimkiin olmadig1 tespit edilmistir.
TZ-B1 Cercon’dan elde edilen iriiniin mikro yapist Cercon’un ki ile
karsilagtirildiginda oldukg¢a benzerdir oldugu goriilmektedir. Dolayisiyla, TZP-1
ile yapilan bloktan hazirlanan drlinlerin s6z konusu firinda rahatlikla
sinterlenebilecegi belirtilmistir.

Vita Firmasi'na gére ham yogunlugu ayarlanan (3,05 g/cm’) bloklardan
hazirlanan ve firmanin firininda pisirilmesi sonucu elde edilen desteklerin
(TZ-B1_YZ-2000 ve TZ-B2_YZ-2000) mikro yap1 fotograflar1 Sekil 8.31-8.32°de
sunulmustur. Uriinlerin mikro yapilar1 kiyaslandiginda her ikisinin de 1530 °C’de
120 dk.’da 1iyi bir sekilde sinterlendikleri ve yiiksek yogunluga ulastiklari
goriilmiistiir. Tane boyutlar1 karsilastirildiginda TZ-B2 YZ-2000’ninki biraz daha
biiyliktiir. Tozlarin baglangic tane boyutundaki farkin yaklagik yar1 yariya oldugu
diisiiniildiiglinde, pisirim sonrasit bu farkin kapanmis olmast TZ-B1 YZ-2000
iiriiniindeki tanelerin sinterleme sirasinda daha fazla biiylidiglini isaret
etmektedir. S6z konusu iriiniin 1350 °C’de 1,5 saatte sinterlenebildigi goz oniine
alindiginda, 150 °C ve 30 dk.’lik farkin tane biiylimesine sebep olmasi
muhtemeldir. Sekil 8.29 (b) ve 8.31 (b)’deki belirtilen mikro yapilardan bu farkin
sebep oldugu tane boyutlarindaki artis agikca anlagilmaktadir.
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Sekil 8.29. TZ-B1 blogundan iiretilen ve Cercon Firmasi’nin firminda sinterlenmis zirkonya

desteklerin farkli bityiitmelerdeki SEM goriintiileri
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Sekil 8.30. TZ-B2 blogundan iiretilen ve Cercon Firmasi’nin firminda sinterlenmis zirkonya

desteklerin farkli bityiitmelerdeki SEM goriintiileri
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Sekil 8.31. TZ-Bl blogundan f{iretilen ve Vita Firmasi’nin firininda sinterlenmis zirkonya

desteklerin farkli bitylitmelerdeki SEM goriintiileri
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Sekil 8.32. TZ-B2 blogundan {iretilen ve Vita Firmasi’nin firininda sinterlenmis zirkonya

desteklerin farkli bityiitmelerdeki SEM goriintiileri
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Sekil 8.25 ve 8.32’ye bakildiginda TZ-B2 YZ-2000 desteginin YZ-2000
ile benzer bir mikro yapiya sahip oldugu anlagilmaktadir. Sonugta,
TZ-B2 YZ-2000’nin iglenmesi ile elde edilen destegin Vita Firmasi’nin firininda
sinterlenebilecegi ve ticari iiriin ile yakin sonuglarin alinabilecegi saptanmuistir.

Zirkonzahn kodlu blok ile ayni ham yogunluga getirilen (3,13 g/cm’),
TZ-B1 ve B2’den iiretilmis (TZ-B1 Zirkonzahn ve TZ-B2 Zirkonzahn) ve ilgili
firmanin firninda 1500 °C’de 20 dk. sinterlenmis desteklerin mikro yapi
gorlintiileri  Sekil 8.33-8.34’de verilmistir. Her iki triinde iyi bir sekilde
sinterlenmis ve yogunlagmigtir. Baslangic tane boyutlar1 dikkate alinarak
sinterleme sonrasindaki durum karsilastirildiginda, Vita Firmasi’nin firininda
iriinlerin pisirilmesinde oldugu gibi TZ-B1 Zirkonzahn desteginde daha fazla
tane biiylimesi gorlilmektedir. Zirkonzahn Firmasi’nin ticari iirlinlinlin mikro
yapisi ile sonuglar karsilastirildiginda, calismada iiretilen bloklar ile hazirlanan
desteklerin tane boyutunun ¢ok daha biiyiik oldugu saptanmistir (Sekil 8.26, 8.33
ve 8.34). 1500 °C’de sinterlenen Zirkonzahn desteginin mikro yapisimin Cercon
firminda 1350 °C’de pisirilen TZ-B1 Cercon desteginin mikro yapisi ile
benzerligi (Sekil 8.26 ve 8.29); calismada kullanilan tozlarin 1350-1400 °C gibi
disiik sicakliklarda sinterlenebilme Ozelligine sahip oldugu, dolayisiyla
1500 °C’de tane biylimesinin meydana geldigi ve Zirkonzahn {iriiniiniin
yapiminda kullanilan tozun 1500 °C gibi yiiksek sicaklikta sinterlenebilme
ozelligine sahip oldugu sonuglarint dogurmaktadir. TZP-1 ve TZP-2 tozlarindan
hazirlanan tirtinlerin sinterleme sicakligi-mikroyapi iligkisi Sekil 8.35 ve 8.36’te
acitk bir sekilde gosterilmistir. Mikro yapilar incelendiginde TZ-B1 {iriiniin
1350 °C’de sinterlendigi ve bu sicakligin iizerinde tane biiylimesinin meydana
geldigi, TZ-B2’de ise TZP-2 tozunun tane boyutunun daha biiyiikk olusundan
dolay1 sinterlenmenin 1400 °C’de tamamlandig1 ve sonrasinda benzer bigimde
tanelerin biiylidiigii anlasilmaktadir. Sonug¢ olarak, firetilen desteklerin 1500
°C’den daha diisiik sicakliklarda sinterlenmeleri miimkiindiir. Dolayisiyla, bu

durum enerji ve firin maliyeti agisindan biiyiikk 6nem tasimaktadir.
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Sekil 8.33. TZ-B1 blogundan iiretilen ve Zirkonzahn Firmasi’nin firminda sinterlenmis zirkonya

desteklerin farkli bityiitmelerdeki SEM goriintiileri
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Sekil 8.34. TZ-B2 blogundan iiretilen ve Zirkonzahn Firmasi’nin firminda sinterlenmis zirkonya

desteklerin farkli bityiitmelerdeki SEM goriintiileri
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(© (d)
Sekil 8.35. TZ-Bl’den iiretilen 1350 °C (a), 1400 °C (b), 1450 °C (c) ve 1500 °C’de (d)

sinterlenmis zirkonya desteklerin SEM goriintiileri

200 nm 200 nm

(a) (b)

200 nm 200 nm

(© (d)
Sekil 8.36. TZ-B2’den iiretilen 1350 °C (a), 1400 °C (b), 1450 °C (c) ve 1500 °C’de (d)

sinterlenmis zirkonya desteklerin SEM goriintiileri
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8.3.2. Pisme kiiciilmesi sonuclari

Ticari bloklardan ve ham yogunluklar:1 ticari iirlinler ile ayni degere
getirilen TZ-B1 ve TZ-B2 bloklarindan ¢ubuk formunda hazirlanan numunelerin
ilgili firmalarin pisirim programinda sinterlenmesi sonucu meydana gelen

kiiciilmeler Cizelge 8.5’de belirtilmistir.

Cizelge 8.5. Tim zirkonya liriinlere ait pisme kiiglilmesi degerleri

Sekillendirme Pisme
Standart
Blok Kodu Basinci Kiigiilmesi
Sapma
(MPa) (%)

Vita YZ-2000 * 20,66 0,18
TZ-B1 Vita 200 20,73 0,10
TZ-B2 Vita 200 20,62 0,09
Zirkonzahn * 19,21 0,16
TZ-B1 Zirkonzahn 200 19,39 0,07
TZ-B2 Zirkonzahn 200 19,28 0,05
Cercon * 24,79 0,11

TZ-B1 Cercon 100 24,71 0,04

TZ-B2 Cercon 100 20,83 0,08

*: Degerler ticari firmalar tarafindan ayarlanmistir.

Ticari numunelerin pisme kiigiilmesi verilerine bakildiginda ham
yogunlugu en diisiik olan Cercon (2,90 g/cm’) Esitlik 8.1°de belirtilen formiile
uygun olarak digerlerinden daha fazla kiiclilirken (% 24,79), sonrasinda
3,05 g/cm’® ham yogunluga sahip YZ-2000 (% 20,66) ve 3,12 g/em® yogunluklu
Zirkonzahn (% 19,21) gelmektedir. TZ-B1 ve 2 numunelerinin pisme kiiciilmeleri
ticari lirlinlerinkiyle ¢ok yakin degerlere ulagilmistir.

Uretilen destegin sinterlendikten sonra ii¢ boyutta da esit kiiciilmesi son
irtiniin model {izerine ve sonrasinda hasta agzina problemsiz yerlestirilebilmesi
bakimindan ¢ok Onemlidir. Sekil 8.37°de tek yonli pres ile iiretilmis 6rnegin

pisirim sonrasi boyutsal degisimleri verilmistir.
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Sekil 8.37. Tek yonlii pres ile iiretilmis numunenin sinterleme sonrasi boyutsal degisimi

Gorildugu gibi (Sekil 8.37) tek yonlii pres ile sekillendirilen numunelerin
sinterlenmesi sonucu yénlere bagh kiigiilmeler ortaya cikmistir. Ozellikle {iriiniin
yiiksekligi (presleme yonii) en ve boyundan daha az kiigiilmektedir. Bu durum
irlinlin homojen olmayan preslenmesinden kaynaklanmaktadir [219, 220].

Sekil 8.38’de CIP ile sekillendirilen bir numunedeki sinterleme sonrasi
boyutsal degisimler gosterilmistir. Grafik sivi iginde her yonden esit basing ile
preslenen iiriinde pisirim sonrast meydana gelen kiiciilmenin her ydnde esit
oldugu anlasilmaktadir. Dis teknisyenlerince gergeklestirilen denemelerde de CIP
ile sekillendirilerek hazirlanan bloklardan islenen desteklerin sinterlenme sonrasi
her hangi bir problemle karsilasiilmadan model {izerine oturdugu ve rahatlikla
kullanilabildigi goriilmiistiir.

Sonug olarak tek eksenli pres ile hazirlanan bloklarin zirkonya destek

tiretiminde kullanilmalarinin pigsme kiigiilmesi bakimindan uygun olmayacagi

belirlenmistir.
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Sekil 8.38. CIP ile sekillendirilmis bloktan hazirlanan numunenin sinterleme sonrasi boyutsal

degisimi
8.3.3. Sinterleme analizi sonuclari

Zirkonya destek iiretiminde presleme basincinin TZP-2 ile yapilan iirliniin
sinterlenmesine olan etkisi Sekil 8.39°de verilen optik dilatometre egrisinde
sunulmustur. Beklendigi gibi presleme basincinin dolayisiyla ham yogunlugun
artmasi sonucu Urlin daha hizli sinterlenmekte ve pisme kiiclilmesi de
azalmaktadir. Kii¢iilme egrisinin tiirevine bakildiginda sekillendirme basincinin
100 MPa’dan 200 MPa’a ¢ikmasiyla egrinin sola dogru kaymasi sinterlenmenin
daha erken bagladigin1 agik¢a gdstermektedir. 200 ve 300 MPa ile sekillendirilen
tirtinlerin sinterlenme davraniglarinda ise herhangi bir farklilik olmamakla birlikte
300 MPa’lik iiriinde daha az kii¢clilme meydana gelmistir.

Zirkonya {riinlerin sinterlenme davraniglar1 Termo Mekanik Analiz
(TMA) ile de incelenmistir. Sekil 8.40-8.42de ticari iirlinlerden, Sekil 8.43-
8.45’de TZ-B1 Cercon, TZ-B2 YZ-2000 ve TZ-B2 Zirkonzahn bloklarindan

hazirlanan numunelerin sinterlenme egrileri verilmistir.
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Sekil 8.39. Presleme basincinin zirkonya destegin sinterlenmesine olan etkisi

Her analiz ilgili firmanin kullanilan pisirim rejimine  gore
gerceklestirilmistir. Ticari numunelerin sinterlenme egrileri karsilastirildiginda
YZ-2000 ve Zirkonzahn i¢in sinterlenmenin en hizli gergeklestigi sicakliklar
sirastyla 1325 °C ve 1334 °C iken Cercon’da bu deger 1144 °C’dir. Bu durum
Cercon desteginin 1350 °C’de pisirilirken diger ticari desteklerin 1500 ve
1530 °C’de pisiriliyor olmasini agiklamaktadir. Hatirlanacagi iizere Cercon
blogunun tane boyutunun digerlerinden ¢ok kii¢iik olmas1 (Sekil 8.22) iiriiniin bu
sicaklikta sinterlenebilmesinin en 6nemli sebeplerden biridir.

TZ-B1_Cercon kodlu numunenin analiz sonucuyle en hizli sinterlenmenin
Cercon’la benzer bigimde 1167 °C’de meydana geldigi saptanmustir. Dolayisiyla,
SEM analiziyle belirlenen iki iirliniin mikro yapisindaki benzerligin (Sekil 8.24-
8.29), sinterlenme karakterlerinin hemen hemen ayni olmasindan kaynaklandigi
anlagilmaktadir.

TZ-B2 YZ-2000’e ait egri incelendiginde, (Sekil 8.44) bu numunenin
1332 °C’de en hizh sekilde sinterlendigi anlasilmaktadir. YZ-2000’de bu degerin
1325 °C olmasi sinterlenmenin benzer sekilde gerceklestigine isaret etmektedir.
Her iki destegin mikro yapisi da (Sekil 8.25 ve 8.32) bunu dogrulamaktadir.

Zirkonzahn’da maksimum sinterleme hizina 1334 °C’de ulasihiyor olmasi ilk
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etapta her lic malzemenin ortak bir sinterlenme davranisi sergiledigi izlenimi
uyandirmaktadir. Ancak, pisirimlerin 12 °C ve 17 °C’lik hizlar ile yapildig1 ve
TZ-B2 Zirkonzahn’dan elde edilen egri gbzden gegirildiginde s6z konusu farkin
iirtiniin sinterlenmesindeki etkisi ortaya ¢ikmaktadir. TZ-B2 Zirkonzahn en hizli
1300 °C’de sinterlenmektedir. Tiim parametreler esitlendiginde Zirkonzahn ile
arasindaki 34 °C’lik farkin baslangi¢ tozlarinin ozelliklerinin farkliigmna bir
isarettir. Bu durumun mikro yapilara etkisi gayet aciktir (Sekil 8.26 ve 8.34).
TZ-B2 Zirkonzahn’in yogunlagmasi daha dnce tamamlandigi i¢in tane biiylimesi
sonucu Zirkonzahn’a kiyasla daha iri tanelerden meydana gelen bir mikro yapi
ortaya ¢cikmaktadir.

Sonug olarak, firmalarin belirledigi 1500 ve 1530 °C yerine daha diisiik
sicakliklarda da {iriin pisirimlerinin miimkiin oldugu, boylece, daha kii¢lik tane
boyutu ve dolayisiyla, daha yiliksek mekanik Ozelliklere sahip desteklerin
iretiminin gerceklestirilebilecegi sinterlenme egrileri incelendiginde net bir
sekilde goriilmektedir. Bu agidan pisirim sicaklifi, hizi ve siiresi ile ilgili detayl

bir calismanin yapilmasi uygun olacaktir.

TMA Siealdil: (°C)
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Sekil 8.40. Cercon’dan hazirlanan numunenin sinterlenme egrisi
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Sekil 8.41. YZ-2000’den hazirlanan numunenin sinterlenme egrisi
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Sekil 8.42. Zirkonzahn’dan hazirlanan numunenin sinterlenme egrisi
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Sekil 8.43. TZ-B1_Cercon’dan hazirlanan numunenin sinterlenme egrisi
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Sekil 8.44. TZ-B2 YZ-2000’den hazirlanan numunenin sinterlenme egrisi
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Sekil 8.45. TZ-B2_Zirkonzahn’dan hazirlanan numunenin sinterlenme egrisi
8.3.4. Yogunluk sonuclari

Sinterlenmis zirkonyalara ait yogunluk sonuclart Cizelge 8.3°de
sunulmugtur. Ticari Ornekler ve {iretilen zirkonya numunelerin sinterlenme
sonrasinda TZ-B2_Cercon haricinde istenilen yogunluga (6,05 g/cm’) ulastiklar
goriilmektedir.

Elde edilen yogunluk sonuclart SEM goriintiileriyle de Ortiismektedir.
Ornegin, TZ-B2_Cercon numunesinin mikroyapi gériintiisiinde sinterlemenin tam
anlamiyla gergeklesmedigi goriilmekte iken yogunluk analizi sonucu da

(5,96 g/cm’) bu durumu teyit etmektedir.
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Cizelge 8.6. Sinterlenmis zirkonya desteklerin yogunluk degerleri

Sekillendirme
Yogunluk Standart
Blok Kodu Basinci 3
(g/cm”) Sapma
(MPa)

Vita YZ-2000 * 6.05 0,01
TZ-B1 Vita 200 6.05 0,02
TZ-B2 Vita 200 6.05 0,01
Zirkonzahn * 6.05 0,01

TZ-B1_ Zirkonzahn 200 6.05 0,01
TZ-B2 Zirkonzahn 200 6.05 0,01
Cercon * 6.05 0,01

TZ-B1 Cercon 100 6.05 0,01
TZ-B2 Cercon 100 5,96 0,03

*: Degerler ticari firmalar tarafindan ayarlanmistir.

8.3.5. Egme testi sonuclar

Ticari tirlinlerin egme testi sonuglar1 karsilagtirildiginda en ytiksek degerin
Zirkonzahn ile elde edildigi goriilmektedir (1106 MPa). En diisiikk deger ise
923 MPa ile Cercon Firmast’na aittir. Chen ve ark.. [64] calismalarinda Cercon
desteginin 910 MPa’lik egme dayanimi sergiledigini ifade etmislerdir. Yilmaz ve
ark. [58] s06z konusu destegin egme dayaniminin 1140 MPa, Erdelt ve ark. [224]
ise 1230 MPa oldugunu belirtmektedir. Ilgili firma ise iiriin kataloglarinda
dayanimin 900 MPa ve iizerinde oldugunu bildirmektedir. Calismada ulasilan
sonug¢ Chen ve ark ve firma katalogunda belirtilen deger ile uyumludur.

Farsi ve ark. [190] YZ-2000 ile ilgili calismalarinda iiriiniin 978 MPa,
Ishgi ve ark. 812 MPa [225], Filser vd. [13] ise 1107 MPa’lik bir dayanima sahip
oldugunu agiklamustir. Uriin katalogunda deger 1000 MPa olarak verilmistir.
Mevcut aragtirmayla elde edilen sonu¢ Farsi ve ark. ve firma verileriyle tutarl

gozikmektedir.
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Hjerpe ve ark. [226] Zirkonzahn destek iizerine gergeklestirdikleri
caligmada tirtiniin 1132 MPa egme dayanimi sergiledigini saptamislardir. Firma
brosiirlerinde dayanimin 1200 MPa oldugu duyurulmaktadir.

TZ-B1 ve TZ-B2 bloklarindan hazirlanan desteklerin egme dayanimlarina
bakildiginda en yiiksek degere (1060 MPa) TZ-B2 Zirkonzahn firiiniiyle
ulasilmistir. Sonucun ticari tiriinden nispeten daha diisiik olmasinin “Bolim 8.3.1”
de detaylar1 aciklanan mikro yapilar arasindaki farkliliktan ileri geldigi
diisiiniilmektedir. TZ-B2 YZ-2000 desteginden elde edilen deger (1018 MPa)
YZ-2000 ile (1021 MPa), TZ-B1_Cercon ile ulasilan deger (923 MPa) ise Cercon
ile (923 MPa) hemen hemen aynidir. Sinterlenme egrileri (Sekil 8.40 ve 8.43, 8.39
ve 8.42) ve mikro yap1 goriintlilerindeki (Sekil 8.25 ve 8.32, 8.24 ve 8.29)
benzerlik elde edilen egme degerlerini agiklar niteliktedir. TZ-B2 Cercon
desteginin  egme dayanimmnin  diisik olmast {irlinlin  tam  olarak
sinterlenmemesinden kaynaklanmaktadir. Yogunluk sonuglari ve mikro yap1

goriintiilerinde bu durum acgike¢a goriilmektedir.

Cizelge 8.7. Sinterlenmis zirkonya desteklerin egme testi sonuglari

Sekillendirme Egme
Standart
Blok Kodu Basinci Mukavemeti
Sapma
(MPa) (MPa)

Vita YZ-2000 * 1021 95
TZ-B1 Vita 200 958 72
TZ-B2 Vita 200 1017 86
Zirkonzahn * 1106 102

TZ-B1_ Zirkonzahn 200 981 65

TZ-B2 Zirkonzahn 200 1063 81

Cercon * 923 93

TZ-B1 Cercon 100 916 45
TZ-B2 Cercon 100 661 132

*: Degerler ticari firmalar tarafindan ayarlanmistir.
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Sonug olarak iiretilen desteklerin tamami 100 MPa olan “ISO 6872 Dental
Ceramics” limit degerinin ¢ok cok flizerindedir. Kirilma dayanimi agisindan
calismada tiretilen zirkonya desteklerin metal desteksiz dis porseleni sistemlerinde

giivenli bir sekilde kullanilabilecekleri goriilmektedir.

8.3.6. XRD analizi sonuclari

Sinterlenmis ticari zirkonya desteklerin XRD analizi sonuglar1 Sekil 8.46-

8.48’de verilmistir.
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Sekil 8.46. Sinterlenmis Cercon desteginin XRD deseni (m: monoklinik, t: tetragonal ZrO,)
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Sekil 8.47. Sinterlenmis YZ-2000 desteginin XRD deseni (m: monoklinik, t: tetragonal ZrO,)

Sekil 8.48. Sinterlenmis Zirkonzahn desteginin XRD deseni (m: monoklinik, t: tetragonal ZrO,)

XRD desenlerinden ticari zirkonya desteklerin tetragonal forma zirkonya
olduklar1 sadece Cercon desteginde ¢ok az da olsa monoklinik fazin mevcut
oldugu anlasilmistir. Caligmada iiretilen bloklardan islenerek ticari firmalarin
firmlarinda sinterlenen desteklere ait XRD analizi sonuglar1 Sekil 8.49-8.54’de

gosterilmistir. Sonuglar birlikte degerlendirildiginde ticari desteklerin oldugu gibi
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iiretilen zirkonya desteklerin de tetragonal zirkonya fazina sahip oldugu
belirlenmistir. Sadece Cercon firininda sinterlenen {iriinlerde ve Vita firminda
sinterlenen TZ-B1 YZ-2000 desteginde monoklinik zirkonya olusumlari
gozlenmistir. Sinterleme rejimine ve kullanilan tozun karakterine bagli olarak
ylizeyde s6z konusu doniisiimiin gerceklesmesi muhtemeldir [136-142]. Yari
kararli hale getirilmis zirkonyada monoklinik ve tetragonalin yani sira kiibik faz
olusumlar1 da gozlenmektedir. Garvie ve ark. [142], Basu ve ark. [227, 228]
zirkonyanin XRD desenindeki yaklasik 73° (268)’de yer alan pikin tetragonal ve
kiibik zirkonya fazlari igin ayirict oldugunu belirtmistir (Sekil 8.55). Dolayisiyla,
zirkonya desteklerde s6z konusu olusumun mevcudiyetinin arastirilmasi igin
numunelerin XRD desenlerinde 72,5-75 © (20) arasindaki pikleri incelenmistir

(Sekil 8.56-8.60).
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Sekil 8.49. Sinterlenmis TZB1 Cercon desteginin XRD deseni (m: monoklinik,
t: tetragonal ZrO,)
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Sekil 8.50. Sinterlenmis TZB2 Cercon desteginin XRD deseni (m: monoklinik,
t: tetragonal ZrO,)

Sekil 8.51. Sinterlenmis TZB1 YZ-2000 desteginin XRD deseni (m: monoklinik,
t: tetragonal ZrO,)
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Sekil 8.52. Sinterlenmis TZB2 YZ-2000 desteginin XRD deseni (m: monoklinik,
t: tetragonal ZrO,)
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Sekil 8.53. Sinterlenmis TZBI1 Zirkonzahn desteginin XRD deseni (m: monoklinik,
t: tetragonal ZrO,)
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Sekil 8.54. Sinterlenmis TZB2 Zirkonzahn desteginin XRD deseni (m: monoklinik,
t: tetragonal ZrQO,)
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Sekil 8.55. Zirkonyanin 71,83-75,83 (20) araliginda elde edilen XRD deseni [142, 227, 228]

Garvie ve ark. [142] tarafindan tetragonal ve kiibik fazlar1 barindiran
zirkonyadaki kiibik fazlarin varligit XRD analizi ile Sekil 8.55 (a)’da oldugu gibi
tespit edilmistir. Basu ve ark. [227, 228] ise irettikleri kiibik zirkonya ig¢inde
tetragonal fazlarin bulunmadigini ayni sekilde ifade etmislerdir [Sekil 8.55 (b)].
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Sinterlenmis ticari desteklerin ve mevcut calismada iiretilen zirkonya desteklerin

kiibik faz icerip igermedigi benzer sekilde incelenmistir.

Sekil 8.56. Cercon desteginden 72,5-75 (20) araliginda elde edilen XRD deseni
(t: tetragonal ZrO,)

Sekil 8.57. YZ-2000 desteginden 72,5-75 (20) araliginda elde edilen XRD deseni
(t: tetragonal ZrO,, c: kiibik)
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Sekil 8.58. Zirkonzahn desteginden 72,5-75 (20) araliginda elde edilen XRD deseni
(t: tetragonal ZrO,, c: kiibik)

Sekil 8.59. TZ-B1 Cercon desteginden 72,5-75 (20) araliginda elde edilen XRD deseni
(t: tetragonal ZrO,)
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Sekil 8.60. TZ-B2 Zirkonzahn desteginden 72,5-75 (20) araliginda elde edilen XRD deseni
(t: tetragonal ZrO,)

Zirkonya desteklerin 72,5-75 (20) araligindaki piklerine bakildiginda
sadece ticari Zirkonzahn ve YZ-2000 desteginin az miktarda kiibik faz igerdigi,

diger desteklerde ise s6z konusu fazin bulunmadigi anlasilmistir.
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9. DIS PORSELENI ILE ILGILI SONUCLAR VE TARISMALAR

9.1. Kimyasal Analiz Sonuclan

Vita VM9 ve Noritake CZR tozlarina ait, XRF cihaz1 ile elde edilen
kimyasal analiz sonuglar1 Cizelge 9.1 ve 9.2°de sunulmustur. Tozlarda bulunmasi
olas1 B,0O; hesaplamaya dahil edilmemistir.

Ticari firmalarin opak tozlar1 incelendiginde, her ikisinde de yiiksek
opaklastirict 6zellige sahip ZrO,’nin kullanildig1 goriilmektedir. Vita VM9 opak
tozunda ZrO;’nin yani sira ¢ok yliksek oranda CeO, ve az miktarda SnO,’de
opaklastirici bilesen olarak bulunmaktadir. Dis porseleni tabakalarinda bu amagla
CeO, gerek pisirim sirasinda ¢ok az kabarcik olusumuna sebebiyet vermesi
gerekse safsizliklardan kaynaklanan renklerin giderilmesinde etkin olmasindan
dolay1 kullanilmaktadir [229-231]. Ayrica, floresans ozelligi sayesinde [232]

Y,05’de sistemde mevcuttur.

Cizelge 9.1. Vita VM9 tozlarinin oksit bilesimleri

Oksitler Opak Dentin Insizal Sir
(EB2) (2M2) (ENL) (Aksent)
Na,O 4,80 6,23 6,46 6,92
MgO 0,22 0,25 0,25 0,91
Al O; 12,10 15,30 15,30 7,15
Si0, 51,30 64,35 64,21 71,28
K,0O 7,43 9,48 9,51 4,33
CaO 1,44 1,72 1,74 5,97
Zn0O - - - 0,74
TiO, - - 0,22 -
Y,0; 4,56 0.12 - -
V4{0)) 3,75 0,56 0,32 -
SnO, 0,40 0,33 0,35 1,57
BaO 1,30 1,66 1,64 1,13
CeO, 12,70 - - -
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Noritake CZR opak tozunda ise ¢ok az miktarda CeO, belirlenmisken
SnO,’ye rastlanmamis, temel opaklastirici olarak ZrO,’nin veya zirkonun

(ZrSi04) kullanildig1 anlagilmistir.

Cizelge 9.2. Noritake CZR tozlarinin oksit bilesimleri

Oksitler Opak Dentin Insizal
(SBA1) (AIB) (E2)
Na,O 6,45 7,97 8,01
MgO 0,47 0,47 0,48
Al Os 10,40 11,90 11,89
SiO, 66,97 69,84 70,16
K,O 7,28 7,55 7,65
CaO 0,68 0,77 0,74
ZnO 0,11 - -
Y,0;3 - 0,12 0,10
710, 6,42 0,38 0,12
HfO, 0,13 - -
Sb,03 0,58 0,57 0,48
CeO, 0,51 0,45 0,37

“7. Deneysel Caligmalar” bolimiinde belirtildigi gibi, mevcut ¢alismada
iiretilen opak tozunda ise ZrO,, TiO,, CeO, ve SnO, opaklastiric1 olarak yer
almaktadir. Diistik sicakliklarda ytliksek opaklastirict 6zelligi bulunan SnO,
opakligin yani sira ince tane boyutundan dolayr iirline kremsi bir goriiniim
kazandirmaktadir. Dis teknisyenleri tarafindan yapilan denemeler sonucu kalay
oksit (SnQ,) ile hazirlanan opak tabakalarin daha kolay uygulanabildigi tespit
edilmis ve SnO, temel opaklastirict oksit olarak tercih edilmistir. Ayrica, ticari
tozlarda bulunmayan TiO,, ¢alismada hazirlanan opak tabakasinda
degerlendirilmis ve yliksek kirinim indisi sayesinde oldukg¢a tatminkar bir opaklik
saglamistir. P.L33 opak tozunda opaklastirici olarak SnO,, ZrO, ve TiO;
kullanildiginda beyaz renk elde edilirken, P.L34’de TiO, yerine, opaklastirict

0zelliginin yani1 sira daha once belirtilen 6zelliklere sahip CeO, (~ % 5) ile daha
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estetik bir opak tabakasi elde edilmis ve kullanilacak opak tozu olarak
belirlenmistir (Z-Opak).

Ticari dentin tozlar1 incelendiginde, yar1 gecirgenlik o6zelligi icin az
miktarda ZrO,, CeO, ve SnO, gibi opaklastiricilarin yapida yer aldigi
goriilmektedir. Dentine kiyasla daha seffaf olmasi arzu edilen mine tozlarinda ise
opaklastirict miktarlariin ¢ok diisiik oldugu gbéze carpmaktadir. Calismada D ve
E kodlu firitler ile hazirlanan dentin ve mine tozlarinda SnO,, B firiti ile
tiretilenlerde ise CeO, kullanilmistir. Dis teknisyenlerinin yaptiklar1 denemeler
sonucunda CeO, ile elde edilen dentin ve mine tabakalarnin (Z-Dentin ve
Z-Mine) daha estetik goriiniim sergiledikleri tespit edilmistir.

Vita Aksent sir1 diisiik sicakliklarda (900 °C) olgunlasabilmesi igin yiiksek
oranda Na,O ve K,O gibi oksitler igermekte, ergime sicakligini arttiran Al,O; ise
olduk¢a az miktarda bulunmaktadir. Ayrica, sirin parlak goriinmesi i¢in BaO ve
ZnO gibi oksitler bilesimde tercih edilmistir. Ilave olarak, ergime sicakligini
diistirmede en etkin oksitlerden birisi olan B,O3’lin Vita Aksent sir1 bilesiminde
yiiksek oranda bulunmasi muhtemeldir. Calismada iiretilen sir bilesimleri
bahsedilen oksitlerin etkileri goz Oniine alinarak hazirlanmis ve yapilan denemeler
sonucu G11 kodlu sirin parlaklik ve ylizey diizgiinliigii bakimindan en iyi sonucu
verdigi tespit edilmistir (Z-Glaze). Belirtilen bilesimsel diizenlemeler sonucu Z
kodlu tozlar ile hazirlanan dis porseleni katmanlarindan gorsel agidan en iyi
sonucun elde edildigi tespit edilmistir. Calismanin bundan sonraki boliimlerinde
iretilen tozlar Z-Opak tozu, Z-Dentin tozu, Z-Mine tozu ve Z-Sir tozu seklinde,
bu tozlarin kullanilip pisirilmesi durumunda olusan camsi tabakalar (katmanlar)
ise Z-Opak tabakasi, Z-Dentin tabakasi, Z-Mine tabakasi, Z-Sir tabakasi olarak

bahsedilecektir. Ticari iiriinler i¢in de s6z konusu sistematik gegerlidir.
9.2. Tane Boyut Analizi Sonuc¢lar:

Dis porseleni tozlarinin tane boyutu, iirliniin 6zelliklerine olan etkisinin
yani sira, uygulama esnasinda dis teknisyenlerinin tozu kullanma kolaylig

bakimindan da olduk¢a 6nemlidir. Dis teknisyenleri ile yapilan kisisel goriismeler

sonucunda 6zel bir siv1 ile camur kivamina getirilerek kullanilan opak tozlarinin
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ve pisirimi gerceklestirilmis dentin tabakasi iizerine ¢ok ince stiriilen sir tozlarmin
tane boyutunun olabildigince kiiciik, dentin ve mine tozlarinin ise firga ile verilen
sekli muhafaza ederek sivri hatlarda rahat ¢alismay1 saglayacak kadar biiyiik tane
boyutuna sahip olmasini arzu etmektedir. Dis porseleni tozlarina ait tane boyutu
degerleri Cizelge 9.3’de, tane boyutu dagilim egrileri ise Sekil 9.1-9.12°de

verilmistir.

Cizelge 9.3. Porselen tozlarinin tane boyut dagilin gizelgesi

Numune ad1 a0 40 490

(um) (um) (um)
Vita VM9 Opak 1,639 7,454 15,170
Vita VM9 Dentin 3,086 22,622 64,841
Vita VM9 Enamel 3,082 24,083 69,292
Vita Aksent Glaze 2,208 8,550 19,347
Noritake CZR Opak 1,435 6,400 33,965
Noritake CZR Dentin 6,206 33,226 83,004
Noritake CZR Enamel 5,689 30,595 77,561
Noritake CZR Glaze 1,652 5,725 12,834
Z-Opak 1,154 6,203 23,654
Z-Dentin 3,341 25,583 72,638
Z-Mine 3,190 25,852 70,860
Z-Sir 1,636 7,666 18,809

Ticari porselen tozlarinin tane boyutu degerleri incelendiginde, firmalarin
ilgili parametreyi dis teknisyenlerinin beklentilerine gore ayarladiklari
goriilmektedir. Opak ve sir tozlarinin tane boyutlart oldukga kiigiik iken
(1,5 pm — 35 um), dentin ve mine tozlarininki (3 um — 85 um) daha biiyiiktiir.
Uretilen porselen tozlar1 s6z konusu veriler dikkate alinarak ogiitiilmiis ve tane
boyutlari istenilen degerlere getirilmistir.

Tozlara ait tane boyutu dagilim grafikleri ozellikle opak tozlarinda
aglomere (topak) veya farkli tane boyutuna sahip ilavelerden kaynaklanan iki

tepeli tane boyut dagilimi sergilemektedir. Farkli ve yiiksek miktarda kullanilan
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opaklastirict oksitler diisiiniildiiglinde s6z konusu egri beklenen bir sonugtur.
Noritake Firmasi’nin dentin ve mine tozlarinda da 151k gecirgenligini ayarlamada
kullanilan opaklastirict oksitlerden kaynaklanan benzer bir durum s6z konusudur.
Sir tozlar ise ikinci bir katki faz icermedikleri igin tek tepeli tane boyut egrisine

sahiptir.

Sekil 9.1. Vita VM9 opak tozuna ait tane boyut dagilimi egrisi

Sekil 9.2. Vita VM9 dentin tozuna ait tane boyut dagilim1 egrisi

Sekil 9.3. Vita VM9 mine tozuna ait tane boyut dagilimi egrisi
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Sekil 9.4. Vita Aksent sir tozuna ait tane boyut dagilimi egrisi

Sekil 9.5. Noritake CZR opak tozuna ait tane boyut dagilimi egrisi

Sekil 9.6. Noritake CZR dentin tozuna ait tane boyut dagilimi egrisi

Sekil 9.7. Noritake CZR mine tozuna ait tane boyut dagilimi egrisi
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Sekil 9.8. Noritake CZR sir tozuna ait tane boyut dagilimi egrisi

Sekil 9.9. Z-opak tozuna ait tane boyut dagilimi egrisi

Sekil 9.10. Z-Dentin tozuna ait tane boyut dagilimi egrisi

Sekil 9.11. Z-Mine tozuna ait tane boyut dagilimi egrisi
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Hacim (%)

Sekil 9.12. Z-Sir tozuna ait tane boyut dagilimi egrisi

9.3. Is1 Mikroskobu Analizi Sonuclar:

Ticari tozlara ve iiretilen bazi opak tozlarma ait sinterlenme egrileri
Sekil 9.13°de, spesifik ergime noktalari ise Cizelge 9.4’de sunulmustur.

CZR opak porselen tozunun digerlerinden daha erken sinterlenmeye
basladigi ve sinterlenmenin hizli bir bicimde gerceklestigi goriilmektedir.
Firmalar tarafindan tavsiye edilen pigirim sicakliklar karsilastirildiginda (Cizelge
7.19-7.20) Vita Firmasi’na ait VM9 opak porseleninin pisirimi 980 °C’de,
Noritake CZR opak porselenin ise 930 °C’de gergeklestirilmektedir. Sicaklik
degerlerindeki bu 50 °C’lik fark dis porselenleri igin ¢ok yiiksek bir degerdir.
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Sekil 9.13. Ticari tozlara ve iiretilen baz1 opak tozlarmna ait sinterleme egrileri
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Cizelge 9.4. Vita VM9, Noritake CZR ve P.L24 opak porselen tozlarinin ergime davranislari

Ergime Vita VM9 Opak | Noritake CZR Opak P.L24 Opak
Noktalar1 Sicakhik (°C)
Sinterlenme 826 748 846
Yumusama 1024 992 1004
Kiire 1148 1108 *
Yarim Kiire * * 1206
Akma ** ** 1282

*: Cihaz tarafindan belirlenememistir.

*%: Analizin gergeklestirildigi 1300 °C’den daha yiiksek bir degere sahiptir.

Vita VM9 opak ve P.L24 kismen benzer bir egilim goOstermekte ve
980 °C’de pisirilmektedirler. P.L24 ve buna alternatif olarak iiretilen ve daha
diisiik sicaklikta sinterlenebilme o6zelligine sahip P.L34 (Z-Opak) kodlu opak

porselene ait dilatometre egrileri Sekil 9.14 ve 9.15’de verilmistir.

dL/Lg *10-3

N

1vu FAVLY) aquu =“uy Uy Uy Uy ouy

Sicaklik (C)

Sekil 9.14. P.L.24 opak tabakasinin dilatometre egrisi
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Sekil 9.15. P.L34 opak tabakasinin dilatometre egrisi

P.L24 opak tabakasinin cam ge¢is ve yumusama sicakliklari sirasiyla 596
ve 842 °C iken bilesiminde yapilan diizenlemeler sonucu iiretilen P.L34
tabakasinda bu degerler sirasiyla 539 ve 698 °C olarak tespit edilmistir. Sonug
olarak opak tabakasinin pisirim sicakligin1 diisiirmek amaciyla gerceklestirilen
iyilestirmenin hedefine ulastigi dilatometre egrilerinden agik¢a goriilmektedir.
Yapilan denemeler ve dis teknisyenlerinin gozlemleri sonucu ¢alismada iiretilen
opak tozlar1 i¢inde en i1yi sonucu Z-Opak kodlu iiriiniin verdigi tespit edilmis ve
optimum pigirim sicakligi1 910 °C olarak belirlenmistir (Cizelge 7.18).

VMO, CZR ve bazi iiretilen dentin tozlarinin sinterlenme egrileri ve ergime
noktalar1 karsilastirildiginda (Sekil 9.16 ve Cizelge 9.5) her iki ticari dentin
tozunun benzer bir ergime davranist sergiledigi, hazirlanan D8 tozunun ise daha

diistik sicaklikta pisirilebilme 6zelligine sahip oldugu goriilmektedir.
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Sekil 9.16. Ticari ve iiretilen bazi dentin tozlarinin sinterleme egrileri

Cizelge 9.5. Vita VM9, Noritake CZR ve D8 dentin tozlarinin ergime davranislari

Ergime Vita VMO Dentin | Noritake CZR Dentin D8
Noktalari Sicaklik (°C)
Sinterlenme 764 782 742
Yumusama 956 966 832
Kiire 1058 1056 954
Yarim Kiire * 1154 1072
Akma ok 1260 1238

*: Cihaz tarafindan tespit edilememistir.

**. Analizin gergeklestirildigi 1300 °C’den daha yiiksek bir degere sahiptir.

Ticari irilinlerin tavsiye edilen pisirim degerlerine gore VM9 dentin
910 °C’de, Noritake CZR dentin tabakasi ise 930 °C’de pisirilmistir. D8 tozu,
860 °C’de sinterlendiginde (Cizelge 7.21) ise estetik olarak en iyi sonuca
ulasilmaktadir.

Bu durum enerji maliyeti ve firin kullanim 6mrii bakimindan oldukga

3

onemlidir. Fakat, 6zellikle iilkemizdeki dis teknisyenlerinin “yiiksek sicaklikta

pisirilen iiriin daha saglam olur” diisiincesinden dolay1, D8 dentin tozu ile elde

152



edilen iirtine karsi bir 6n yargi gozlenmistir. Bunun iizerine pisirim sicakligini
ylkseltmek amaciyla D8 firitinin yerine B kodlu firitin kullanilmasiyla Z-Dentin
kodlu dentin tozu gelistirilmistir. Her iki dentin tozunun dilatometre egrisine Sekil

9.17 ve 9.18’de sunulmustur.

dLiLo *10-3
|
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Sekil 9.17. D8 dentin tabakasinin dilatometre egrisi
dLiLo *103
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Sekil 9.18. Z-Dentin kodlu dentin tabakasinin dilatometre egrisi
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Dilatometre egrilerinden cam gec¢is ve yumsama sicakliklarinin sirasiyla
580 °C’den 588 °C’ye ve 668 °C’den 675 °C’ye yiikseldigi tespit edilmistir. Dis
teknisyenleri tarafindan gergeklestirilen denemelere gore triiniin 900 °C’de
pisirilmesiyle, (Cizelge 7.22) iiretilen tiim dentin tozlar i¢inde estetik agidan en
iyi sonug elde edilmistir.

Mine porselen tozlarinin sinterlenme egrilerine ve ergime davraniglari

(Sekil 9.19 ve Cizelge 9.6) dentin tozlarininkine oldukc¢a yakindir.
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Sekil 9.19. Ticari ve iiretilen baz1 mine tozlarinin sinterleme egrileri

Cizelge 9.6. Vita VM9, Noritake CZR ve E8 mine tozlarinin ergime davranislar

Ergime Vita VM9 Enamel | Noritake CZR E2 E8
Noktalari Sicaklik (°C)
Sinterlenme 774 770 714
Yumusama 936 948 838
Kiire 1056 1048 958
Yarim Kiire 1242 1144 1068
Akma *E 1266 1240

**: Analizin gergeklestirildigi 1300 "C’den daha yiiksek bir degere sahiptir.
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Dentin ¢alismasina benzer bicimde 860 °C’de pisirilen (Cizelge 7.21) E8
kodlu mine tozuna alternatif olarak gelistirilen Z-Mine’nin 900 °C’de
pisirilmesiyle (Cizelge 7.22) en 1iyi sonuca ulasilmistir. E8 kodlu mine
bilesimindeki E-8 firitinin yerine B firitinin kullanilmasiyla iiretilen E-Mine
tabakasinin cam gecis ve yumusama sicakliklarinda meydana gelen artis

dilatometre egrilerinden anlasilmaktadir (Sekil 9.20 ve 9.21).
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Sekil 9.21. Z-Mine kodlu mine tabakasinin dilatometre egrisi

155



Vita Aksent, Ceramco PFZ ve liretilen bazi sir tozlarmin sinterlenme
egrileri Sekil 9.22, bu tozlara ait ergime davranislari ise Cizelge 9.7°de verilmistir.
Her iki ticari {iriin karsilastirildiginda Ceramco Firmast’nin sir tozunun daha
diisiik sicaklikta sinterlenmeye bagladigi ve eridigi goriilmektedir (Cizelge 9.7).
Calismada bu ticari tozlardan daha diisiik ergime sicakligina sahip farkli sir
bilesimleri gelistirilmistir (G6, G8-13). Parlaklik, ylizey diizgiinliigii ve Z-Mine
kodlu mine tozu ile uyum acisindan {iretilen sir tozlar1 i¢inde G11 (Z-Sir) en

tatminkar sir bilesimi olarak secilmistir.
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Sekil 9.22. Ticari ve iiretilen bazi sir tozlarinin sinterleme egrileri

Cizelge 9.7. Vita Aksent, Ceramco PFZ ve G7 sir tozlarinin ergime davranislari

Ergime Vita Aksent Glaze | Ceramco PFZ Glaze G11
Noktalar Sicaklik (°C)
Sinterlenme 706 658 560
Yumusama 840 796 652
Kiire 936 888 771
Yarim Kiire 1052 1000 895
Akma 1280 1184 1085
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9.4. Is1l Genlesme Katsayis1 Analizi Sonuclar:

Cok tabakali sistemlerde 1s1l genlesme uyumu bakimindan alt katmanin
genlesme katsayisinin (o), bir iist tabakaninkine esit veya az da olsa biiyiik olmasi
gerekmektedir. Bu sekilde iist katmanda basma gerilmeleri olusarak darbelere
karst1 daha dayanikli hale gelir. Cok tabakali dis porselenlerinde de her bir
katmanin genlesme katsayisi digeri i¢in 6nem tasimaktadir. Teorik olarak siralama

su sekilde olmalidir;
Oldestek (zirkonya) = aopak > Oldentin = Olmine = Ols;r

Ticari ve caligmada iiretilen tabakalarin 1s1l genlesme katsayisi test

sonuclar1 Cizelge 9.8’de sunulmustur.

Cizelge 9.8. Porselen tabakalarin 1s1l genlesme katsayilar

Isil Genlesme Katsayisi
Porselen Adi 50-550 °C
(o) x10° 1/°K
Vita VM9 Opak 8,34
Vita VM9 Dentin 9,06
Vita VM9 Mine 9,12
Noritake CZR Opak 9,43
Noritake CZR Dentin 9,97
Noritake CZR Mine 9,98
Noritake CZR Sir 7,42
P.L.24 Opak 8,36
D8 Dentin 9,53
E8 Mine 9,44
P.L27 Opak 9,63
Z-Opak (P.L34) 9,72
Z-Dentin 9,51
Z-Mine 9,46
Z-Sir 9,10
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Ticari porselen toz serilerinin her ikisinde de opak tabakasinin beklenenin
aksine sistemin en diisiik genlesme katsayisina sahip oldugu goriilmektedir.
Genlesme katsayis1 egrilerinde tabakalar arasindaki uyumsuzluk daha agik bir

sekilde ortaya ¢ikmaktadir (Sekil 9.23 ve 9.24).

Sekil 9.23. Vita VM9 katmanlarmin 1si1l genlesme egrileri (1: VM9 opak, 2: VM9 Dentin,
3: VM9 Mine)

Sekil 9.24. Noritake CZR katmanlarmin 1s1l genlesme egrileri (1: CZR opak, 2: CZR Dentin ve
3: CZR Mine)
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Bu durum dentin tabakasinin pisirimi sonrasinda yapida gerilimlere,
makro veya mikro ¢atlaklarin olusumuna yol agabilir. Vita Firmasi, VM9 porselen
tozlarinmn o’smim 8,8-9,2 x 10° K™ (25-500 °C) [233], Noritake ise CZR porselen
tozlarmin s6z konusu degerinin 9,1 x 10° K' (50-500 °C) [214] oldugunu
belirtmis fakat, tabakalar ile ilgili detay bilgi vermemistir.

Calismada tiretilen tabakalardan P.L.24, D8 ve ES8 iirlinlerinin bir arada
kullanildig1 uygulamalarda P.L24 opak tabakasindan kaynaklanan a uyumsuzlugu
gbzlenmistir (Cizelge 9.8 ve Sekil 9.25). Opak tozunun iiretiminde karigima ilave
edilen ~ % 30 oranindaki opaklastirict oksitler opak tabakanin 1sil genlesme

katsayisinin dentin ve mineye kiyasla daha diisiik olmasina sebep olmustur.

Sekil 9.25. P.L24 opak, D8 dentin ve E8 mine tabakalarinin 1sil genlesme katsayis1 egrileri
(1: P.L24 opak, 2: D8 dentin ve 3: E§ mine, 4: Z-S1r)

Metal destekli porselen iiretiminde o’y1 yiikselterek metal ile uyumu
saglamak amaciyla, yiiksek miktarda kullanilan lisit (KAISi,Og) kristalinden
faydalanilmaktadir [79, 102, 154-174, 234]. Dolayisiyla sentezlenen liisit firitinin
(o = 13,45 x10° 1/°K) % 10-50 oraninda kullanilmasiyla olusturulan P.L25-29
kodlu opak tabakalarin 1s1l genlesme katsayis1 degerleri Cizelge 9.9°da, egrileri ise

Sekil 9.26’de verilmistir.
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Cizelge 9.9. Liisit iceren opak porselen tozlarmin 1s1l genlesme katsayilari

Isil Genlesme Katsayisi

Opak Tabaka Adi 50-550 °C
(o) x10° 1/°K
P.L24 8,36
P.L25 8,52
P.L26 9,26
P.L27 9,63
P.L28 10,26
P.L29 11,39

Sekil 9.26. Liisit igeren opak porselen tozlarmin 1sil genlesme katsayist egrileri (1: P.L25,
2: P.L26, 3: P.L27, 4: P.L28 ve 5: P.L29)

Beklenildigi gibi opak tozlarinin bilesimdeki liisit miktarmin artigina
paralel olarak tabakalarin a’s1 yiikselmistir. Lisit-esash firitin % 30 oraninda
kullanilmasiyla sistem i¢in arzu edilen o degerine ve iirlinlerin uygun genlesme

katsayisi sirasina ulasilmistir (Sekil 9.27).
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Sekil 9.27. P.L27 opak, D8 dentin, E8 mine ve Z-Sir tabakalarimin 1s1l genlesme katsayist egrileri
(1: P.L27 opak, 2: D8 dentin 3: E8 mine ve 4: Z-Sir)

Belirtilen iiriinlere alternatif olarak gelistirilen Z serisi (Z-Opak, Z-Dentin,

Z-Mine ve Z-Sir) dis porseleni setinin o’lart incelendiginde tiim tabakalarin

birbirleriyle uyumlu oldugu tespit edilmistir (Cizelge 9.8 ve Sekil 9.28).

Sekil 9.28. Z serisi porselen tabakalarin 1s1l genlesme katsayisi egrileri (1: Z-Opak, 2: Z-Dentin, 3:
Z-Mine ve 4: Z-S1r)
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9.5. XRD Analizi Sonuc¢lar

Vita ve Noritake Firmalari’nin opak porselenlerine ait XRD analizi

sonuglart Sekil 9.29 ve 9.30’da sunulmustur.

Sekil 9.29. Vita VM9 opak porseleninin XRD deseni [[Al: serianit (CeO,), o: badeleyit (ZrO,),
4 liisit (KAISi,Oy), +: yitriya (Y,03)]

XRD deseninden Vita VM9 opak tabakasinin serianit, badeleyit, liisit ve
yitriya fazlarini icerdigi anlasilmaktadir. Sistemde ana opaklastirici faz olarak
yiiksek derecede opaklik etkisine sahip olan CeO, [231] tercih edilmistir.
Sistemde yer alan Y,Os; dis porselenlerine floresans 6zellik kazandirmaktadir ve
s0z konusu tabakaya daha estetik bir goriiniim saglamak i¢in kullanilmistir [232].
Metal destekli porselenlerin vazgecilmez bileseni olan liisit [79, 102, 154-174,
234], opak tabakanin 1s1l genlesme katsayisini attirmak tiizere sisteme ilave
edilmistir.

Noritake opak katmaninda ise opaklastirici olarak seramik sirlarinin da
temel bileseni olan zirkondan (ZrSiO4) faydalanilmistir. Kimyasal analiz

sonuglarinda yer alan ZrO;’nin de bu hammaddeden geldigi anlasilmaktadir. VM9
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opak tozunda oldugu gibi 1s1l genlesme katsayisini ayarlamak ic¢in liisitten
faydalanilir iken bunun yani sira genlesme katsayisinin ¢cok yiiksek oldugu bilinen

kristobalit de (Si0O,) sisteme ilave edilmistir.
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Sekil 9.30. Noritake CZR opak tabakasmm XRD deseni [#: liisit (KAISi,O¢), ®: zirkon
(ZrSi0,), M. kristobalit (SiO,)]

P.L24 kodlu opak porselenine ait XRD deseni Sekil 9.31°de verilmistir.
Yapidaki ana kristal fazlarin kasiterit (SnO,), badeleyit (ZrO,), anataz (TiO,) ve
yitriya (Y,03) oldugu goriilmektedir. Sistemde opaklastirici olarak SnO,, ZrO, ve
TiO,’den faydalanilmistir. SnO, ve TiO, mevcut ticari dis porselenlerinin sahip
oldugu bilesimlerden farkli yeni bir iirlin gelistirmek amaciyla tercih edilmistir.
Bunun yaninda ilave opaklastirici olarak ZrO; ve floresans etkisinden dolay1 Y,Os3
kullanilmistir. Fakat liisit kullanilmadig1 i¢in dentin ve mine tabakalarindan daha
diisiik bir 1s11 genlesme katsayisi elde edilmistir (Cizelge 9.8 ve Sekil 9.19). Isil
genlesme katsayisini yiikseltmek i¢in liisit ilave edilen, bunun yaninda badeleyit
ve Y,0s3 yerine yitriya ile yar1 kararli hale getirilmis tetragonal ZrO, (t-zirkonya)
kullanilarak hazirlanan P.L27 tabakasinin XRD analiz sonucu incelendiginde,

belirtilen faz degisiklikleri goriilmektedir (Sekil 9.32).
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Sekil 9.31. P.L24 opak porseleninin XRD deseni [A: kasiterit (SnO,), : anataz (TiO),
o: badeleyit (ZrO,), +: yitriya (Y,03)]
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Sekil 9.32. P.L27 opak porseleninin XRD deseni [A: kasiterit (SnO,), O: anataz (TiO),
*: t-zirkonya (ZrQ,), #: lisit (KAISi,Og)]
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Sonug olarak, yapisinda ticari opak tozlarindan ¢ok farkli fazlari barindiran
yeni bir opak tabakasi iiretilmistir. Cams1 faz iginde diisiik oranda kabarcik
olusturma ve opaklik verme Ozelliginden faydalanarak daha da estetik bir iiriin
gelistirmek tizere TiO,’nin yerine CeO;’nin tercih edildigi Z-Opak kodlu iirliniin
XRD deseni gozden gecirildiginde sistemde kasiterit (SnQ5), t-zirkonya (ZrO5),
serianit (CeO,) ve lisit (KAISi;Og) fazlarmin yer aldigi tespit edilmistir
(Sekil 9.33).
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Sekil 9.33. Z-Opak porseleninin XRD deseni [A: Kkasiterit (SnO,), &: serianit (CeQ,),
*: t-zirkonya (ZrO,), 4: liisit (KA1Si,04)]

Ticari dentin tabakasina ait XRD analiz sonuglar1 her iki iirlinde de liisit
fazinin varligina igaret etmektedir (Sekil 9.34 ve 9.35). VM9 porseleninde liisit ile
hem 1s1l genlesme katsayisi ayarlanirken hem de dentin tabakasindan beklenen
yart 151k gecirgenligi saglanmaktadir. CZR dentin porseleninde ise opak tozunda

oldugu gibi liisite ilave olarak kristobalit faz1 da gdzlenmistir (Sekil 9.35).
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Sekil 9.34. Vita VM9 dentin tabakasinin XRD deseni [#: Liisit (KAISi,Og) ve ®: zirkon (ZrSiOy)]
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Sekil 9.35. Noritake CZR dentin tabakasimin XRD deseni [#: liisit (KAISi,Oq), ®: kristobalit
(Si0,), ®: zirkon (ZrSiO,)]
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Calismada iiretilen D8 kodlu dentin tabakasinin XRD deseninde sadece
opaklastiric1 olarak ilave edilen kasiterit (SnO,) fazina ait pikler gdzlenmektedir
(Sekil 9.36). Isil genlesme katsayist uyumsuzlugu yasanmadigi icin sisteme ticari
tabakalarda kullanilan liisit ilavesi yapilmamis ve bundan dolay1 yapida ilgili faza

rastlanmamustir.
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Sekil 9.36. D8 kodlu dentin katmaninin XRD deseni [ A: kasiterit (SnO,)]

SnO, yerine CeO; kullanilarak hazirlanan Z-Dentin katmaninin XRD

sonucunda s6z konusu degisiklik gbze carpmaktadir (Sekil 9.37).
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Sekil 9.37. Z-Dentin kodlu dentin tabakasinin XRD deseni [[&]: serianit (CeO,)]
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Her iki ticari mine tabakasina ait XRD desenleri Sekil 9.38 ve 9.39°da
sunulmustur. Analiz sonuclari dentin tabakasi ile biiyiik Ol¢iide benzerlik
gostermektedir. VM9 mine katmaninda ana kristal faz liisit iken CZR tabakasinda

buna ilaveten kristobalit faz1 da goriilmektedir.
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Sekil 9.38. Vita VM9 mine tabakasinin XRD deseni [4#: liisit (KAISi;,Og) ve ®: zirkon (ZrSiOy)]
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Sekil 9.39. Noritake CZR mine tabakasimin XRD deseni [#: liisit (KAISi,O4), M: kristobalit
(S10,), @: zirkon (ZrSiO,)]
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E8 kodlu mine tabakasinda ¢ok az miktarda (< % 0,5) SnO, kullanildig:

icin XRD deseninde s6z konusu faz tespit edilememistir (Sekil 9.40). Z-mine

kodlu tabakada yer alan CeO, fazina ait pikler ise goriilmektedir.
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Sekil 9.40. E8 kodlu mine tabakasinin XRD deseni
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Sekil 9.41. Z-Mine kodlu mine tabakasinin XRD deseni [[&A: serianit (CeO,)]
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Ticari ve caligmada iiretilen sirlar incelendiginde, iiriinlerin (Vita Aksent
sir1, Noritake CZR sir1 ve Z-sir) kristal faz icermedikleri, camsi yapiya sahip

olduklar1 goriilmektedir (Sekil 9.42-9.44).
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Sekil 9.42. Vita Aksent sirinin XRD deseni
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Sekil 9.43. Noritake CZR sirmin XRD deseni
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Sekil 9.44. Z-Sir kodlu iiriiniin XRD deseni

9.6. SEM ve EDX Analizi Sonuclarn

Ticari ve g¢alismada Tlretilen tabakalarin taramali elektron mikroskobu
(SEM) ile karakterizasyonunda geri yansiyan elektron goriintiilerinden
faydalanilmistir.

Vita VM9 opak tabakasindan alinan SEM goriintiileri Sekil 9.45-9.48°da
verilmistir. Mikroyapi incelendiginde koyu gri ve beyaz iki farkli bolge goze
carpmaktadir. Yiiksek biiyiitmede elde edilen goriintiilerden (Sekil 9.46-9.48) gri
bolgelerin camsi faz oldugu ve bunlarin i¢inde kristal olusumlarinin meydana
geldigi, beyaz bolgelerin ise birden fazla kristal faz icerdigi anlasilmistir. Sekil
9.48°deki fotografta yer alan tanelere uygulanan EDX analizi ile elde edilen
elementsel analiz sonuglarindan porselen iginde dagilmis sekilde bulunan g¢ok
kiiclik boyuttaki beyaz tanelerin (1) CeO, (Sekil 9.49), biiyilik oval sekle sahip
beyaz fazlarin (2) ZrO; (Sekil 9.50), biiylik grimsi beyaz kristallerin (3) Y,0;
(Sekil 9.51) ve camsi faz igerisinde olusan gri tanelerin (4) ise K,O, SiO, ve
AlLOs’ten (Sekil 9.52) meydana geldigi tespit edilmistir. XRD analizi ile
karsilastirildiginda s6z konusu tanelerin sirasiyla seranit, badeleyit, yitriya ve liisit

kristallerine ait olduklar1 anlagilmgtir.
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Sekil 9.45. Vita VMO opak tabakasina ait SEM goriintiisii

Sekil 9.46. Vita VM9 opak tabakasina ait SEM goriintiisii
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Sekil 9.47. Vita VM9 opak tabakasina ait SEM goriintiisii

Sekil 9.48. Vita VM9 opak tabakasina ait SEM goriintiisii
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Sekil 9.49. 1 numarali taneden alinan EDX analizi sonucu

Sekil 9.50. 2 numarali taneden aliman EDX analizi sonucu

Sekil 9.51. 3 numarali taneden alinan EDX analizi sonucu
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Sekil 9.52. 4 numarali taneden alinan EDX analizi sonucu

VMO dentin porselenine ait SEM goriintiileri  Sekil 9.53-9.56°de
sunulmustur. Diigiik biiylitmede alinan mikroyap1 goriintiisii incelendiginde camsi
faz icinde homojen olarak dagilmis yiiksek oranda gri ve az miktarda beyaz

taneler gbze carpmaktadir.

10 pm

Sekil 9.53. Vita VMO dentin tabakasina ait SEM goriintiisii
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S6z konusu tanelerin EDX analizine (Sekil 9.56 ve 9.57) gore gri tanelerin
(1) potasyum aliiminyum silikat, beyaz olanlarin (2) ise zirkonyum silikattan
meydana geldigi, sonug¢ olarak bu tanelerin XRD analiziyle tespit edilen liisit ve
zirkon kristallerine ait olduklar1 belirlenmistir. Mevcut kristal fazlar haricinde
mikro yapida ¢atlaklar gbze carpmaktadir (Sekil 9.54 ve 9.55). Hemen hemen her

liisit kristalinin etrafinda s6z konusu ¢atlak olusumu meydana gelmistir.

10 pm

Sekil 9.54. Vita VM9 dentin tabakasina ait SEM goriintiisii
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Sekil 9.55. Vita VM9 dentin tabakasina ait SEM goriintiisii

Sekil 9.56. 1 numarali taneden alian EDX analizi sonucu
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Sekil 9.57. 2 numarali taneden alinan EDX analizi sonucu

Vita VM mine porseleninin mikro yapist dentin ile ¢ok benzerdir
(Sekil 9.58-9.60). Camsi faz i¢inde dagilmig olan kristallere yapilan EDX analizi
sonucunun XRD analiziyle karsilagtirilmasindan, 1ilgili tanelerin  dentin

porselenindeki gibi liisit ve zirkon oldugu tespit edilmistir (Sekil 9.61 ve 9.62).

10 um

Sekil 9.58. Vita VM9 mine tabakasina ait SEM goriintiisii
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10 um

Sekil 9.59. Vita VM9 mine tabakasina ait SEM goriintiisii

Sekil 9.60. Vita VM9 mine tabakasina ait SEM goriintiisii

179



Sekil 9.61. 1 numarali taneden alinan EDX analizi sonucu

Sekil 9.62. 2 numarali taneden aliman EDX analizi sonucu

Sekil 9.60°de liisit kristallerinin etrafinda olusan ¢atlak agik bir sekilde
goriilmektedir.

Noritake CZR opak tabakasina ait mikro yap1 goriintiileri Sekil 9.63-
9.65’de sunulmustur. Diisiik biiylitmede alinan goriintiiden (Sekil 9.63) yapida
bulunan beyaz tanelerin aglomere olmaksizin yiiksek oranda homojen dagildig:

anlasilmaktadir.
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10 um

Sekil 9.63. Noritake CZR opak tabakasina ait SEM goriintiisii

10 pm

Sekil 9.64. Noritake CZR opak porselenine ait SEM goriintiisii
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Sekil 9.65. Noritake CZR opak tabakasina ait SEM goriintiisii

Sekil 9.66. Noritake CZR opak tabakasina ait SEM goriintiisii
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Tabaka daha yiiksek biiyiitmede incelendiginde (Sekil 9.64-9.66) beyaz
tanelerin yani sira camsi yapi igerisinde agik ve koyu gri renkli fazlarin mevcut
oldugu tespit edilmistir. ilgili fazlara yapilan EDX analizi sonucu Vita VM9
dentin ve mine tabakasindaki gibi 1 kodlu tanenin potasyum aliiminyum silikat, 2
numarali tanenin zirkonyum silikat oldugu belirlenmistir (Sekil 9.67-9.69). CZR
opak tabakasinda bu fazlara ilave olarak 3 kodlu SiO;’nin de yapida mevcut
oldugu goriilmiistiir. S6z konusu sonuglar XRD analizleri ile kombine bir sekilde
incelendiginde sirasiyla 1, 2 ve 3 numarali kristaller liisit, zirkon ve kristobalit

olarak tanimlanmustir.

Sekil 9.67. 1 numarali taneden alinan EDX analizi sonucu

Sekil 9.68. 2 numarali taneden alinan EDX analizi sonucu
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Sekil 9.69. 3 numarali taneden alinan EDX analizi sonucu

Yiiksek biiylitmede alinan mikro yap1 goriintilleri tipki Vita VM9
tabakalarindaki gibi CZR opak tabakasinda da liisit kristallerinin ¢evresindeki
catlak olusumlarii géstermektedir.

CZR dentin katmanmin mikroyap1 goriintiileri Sekil 9.70-9.73’de

verilmigtir.

10 pm

Sekil 9.70. Noritake CZR dentin katmanina ait SEM goriintiisii
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2 10 um

Sekil 9.71. Noritake CZR dentin tabakasina ait SEM goriintiisii

Sekil 9.72. Noritake CZR dentin tabakasina ait SEM goriintiisii
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Sekil 9.73. Noritake CZR dentin katmanina ait SEM goriintiisii

Mikroyap1 goriintiisiinde beyaz, acik gri ve koyu gri bolgeler goze
carpmaktadir. S6z konusu tanelerden alman EDX analizi sonuglar1 Sekil 9.74-

9.76’da sunulmustur.

Sekil 9.74. 1 numarali taneden alian EDX analizi sonucu
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Sekil 9.75. 2 numarali taneden alinan EDX analizi sonucu

Sekil 9.76. 3 numarali taneden alian EDX analizi sonucu

Analiz sonucunda opak tabakasina benzer olarak 1 numarali koyu tanelerin
K,0, Al,Os, SiO;; 2 kodlu tanenin ZrO,, SiO, ve 3 nolu tanenin ise sadece
Si0,’den olustugu ortaya ¢ikmustir (Sekil 9.74 ve 9.75). Sonug olarak s6z konusu
taneler XRD analizinde tespit edilen liisit, zirkon ve kristobalit kristallerine aittir.
Noritake CZR dentin tabakasinin mikro yapis1 Vita VM9’unki ile
karsilastirildiginda (Sekil 9.54 ve 9.71), her iki tabakada da liisit kristalleri
olmasina ragmen VM9 dakilerin ¢ok daha az ve kristal boyutlarinin kii¢iik oldugu
ortaya ¢ikmaktadir. Tabakalar, yapilarinda meydana gelen catlaklar bakimindan

kiyaslandiginda, daha az ve kiiciik liisit kristallerine sahip VM9’da s6z konusu
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hata boyutlarinin daha kii¢iik ve sayisinin daha az oldugu asikardir (Sekil 9.53 ve
9.70).

Noritake CZR mine tabakasi yapidaki taneler ve dagilimlari agisindan
dentin ile tamamen benzerdir (Sekil 9.70 ve 9.77). Gergeklestirilen EDX
(Sekil 9.80-9.82) ve XRD analizi sonuglarindan ilgili tanelerin dentin
tabakasindaki gibi liisit, zirkon ve kristobalit oldugu tespit edilmistir. CZR mine
tabakasinin mikro yapist VM9 unki ile kiyaslandiginda (Sekil 9.58 ve 9.77), CZR
ve VM9 dentin tabakalarinin karsilastirilmas: ile edilen sonuglarla benzer bir
sonu¢ ortaya ¢ikmaktadir. Bunlara ilave olarak CZR tabakalarinda yiiksek o
degerine sahip kristobalit kullaniminin, bu kristal ile cams1 yap1 arasindaki 1sil
genlesme katsayist farkliligindan dolayr ¢atlak olusumlarina yol agtigi tespit
edilmis ve ilgili hatalar Sekil 9.78 ve 9.79°da isaretlenmistir.

10 um

Sekil 9.77. Noritake CZR mine tabakasina ait SEM goriintiisii
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10 um

Sekil 9.78. Noritake CZR mine tabakasina ait SEM goriintiisii

10 pm

Sekil 9.79. Noritake CZR mine tabakasina ait SEM goriintiisii
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Sekil 9.80. 1 numarali taneden alinan EDX analizi sonucu

Sekil 9.81. 2 numarali taneden alinan EDX analizi sonucu

Sekil 9.82. 3 numarali taneden aliman EDX analizi sonucu
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Calismada {iretilen P.L.27 kodlu opak katmana ait mikroyap1 goriintiileri
Sekil 9.83-9.86’de verilmistir. Ticari opak tabakalarina benzer bi¢cimde sistemde
beyaz ve gri olmak iizere iki farkli faz yer almaktadir. Yiiksek biiyiitmede elde
edilen goriintiilerde oldukca kii¢iik tane boyutuna sahip aglomere durumdaki
beyaz taneler ve camsi yapi i¢inde yer alan gri taneler daha agik bir sekilde
goriilmektedir (Sekil 9.84 ve 9.85). S6z konusu tanelerin EDX analizi sonuglari
Sekil 9.86 ve 9.87’den takip edilebilir. EDX analizi sonuglarindan 1 kodlu tanenin
bilesiminde K,O, Al,Os, SiO,, 2 kodlununkinde ise SnO,, TiO,, ZrO; ve Y,0;
bulundugu belirlenmistir. Sonuglar, tabakaya ait XRD analizi ile birlikte
yorumlandiginda, 1 numarali tanenin liisit, 2 kodlu aglomere tanelerin ise
opaklastiric1 kalay oksit, titanyum oksit ve yitriya ile yar1 kararli hale getirilmis
zitkonyum oksit oldugu goriilmektedir. Mikroyap: ticari opak tabakalar ile
karsilastirildiginda, P.L27 porseleninde daha fazla opaklastirict kullanildig
goriilmektedir. Ayrica, sisteme 1s1l genlesme katsayisini yiikseltmek amaciyla
katilan liisit kristali tane boyutunun ticari porselenlerde kullanilanlardan daha

biiylik oldugu anlasilmaktadir.

10 pm

Sekil 9.83. P.L.27 kodlu opak tabakasina ait SEM goriintiisii

191



10 um

Sekil 9.84. P.L.27 kodlu opak tabakasina ait SEM goriintiisii

10 pm

Sekil 9.85. P.L.27 kodlu opak tabakasina ait SEM goriintiisii
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Sekil 9.86. 1 numarali taneden alinan EDX analizi sonucu

Sekil 9.87. 2 numarali taneden alian EDX analizi sonucu

Kullanilan lisitin tane boyutunun diisiiriilmesi, ¢evresinde olusacak
catlagin azaltilmasi ve dolayisiyla, mekanik 6zelliklerin iyilestirilmesi agisindan
faydali olabilir.

Calismada P.L27’ye alternatif olarak gelistirilen Z-Opak kodlu katmanin
goriintiisii incelendiginde (Sekil 9.88) yapida iki farkli beyaz tanenin bulundugu
ve meydana gelen aglomerelerin daha biiyiikk oldugu goriilmektedir. Sistemde
bulunan tanelerden alinan EDX ve tabakaya ait XRD analizi sonuglarina gore
(Sekil 9.89 ve 9.90) 1 numarali tanenin liisit, 2 nolu aglomere bdlgenin kalay oksit
ve 3 kodlu tanenin ise sistemde titanyum oksit yerine opaklastirict olarak

kullanilan seryum oksite ait oldugu belirlenmistir.
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10 um

Sekil 9.88. Z-Opak kodlu opak tabakaya ait SEM goriintiisii

Sekil 9.89. 1 numarali taneden alinan EDX analizi sonucu
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Sekil 9.90. 2 numarali taneden alinan EDX analizi sonucu

Sekil 9.91. 3 numarali taneden alinan EDX analizi sonucu

Z-Dentin kodlu tabakaya ait mikro yap1 goriintiileri Sekil 9.92 ve 9.93’de
sunulmustur. Ticari dentin tabakalarindan farkli olarak sistemde sadece beyaz
renkli fazlar mevcuttur. Yapilan EDX analizi sonucu s6z konusu tanelerin CeO,
icerdigi (Sekil 9.94) ve porselenin XRD analizinden bu kristallerin dentin
katmanina opaklastirici olarak ilave edilen seranit fazina ait oldugu belirlenmistir.
Mikro yapilardan agikga goriildiigii gibi iiretilen dentin katmani iginde ticari

porselenlerde mevcut olan liisit kristalleri bulunmamaktadir.
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10 um

Sekil 9.92. Z-Dentin kodlu dentin katmanina ait SEM goriintiisii

10 pm

Sekil 9.93. Z-Dentin kodlu dentin katmanina ait SEM goriintiisii
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Sekil 9.94. 1 numarali taneden alinan EDX analizi sonucu

Z-Mine kodlu tabakadan elde edilen SEM goriintiisii Sekil 9.95°da
goriilmektedir. Z-Dentin tabakasindan farkli olarak yapida yer alan beyaz
tanelerin miktar1 daha azdir. Bu durum dentine kiyasla 151k gecirgenliginin daha
fazla olmas1 arzulanan mine tabakasinda kullanilan opaklastirict oksitin miktarinin

azligidan kaynaklanmaktadir.

10 pm

Sekil 9.95. Z-Mine kodlu porselene ait SEM goriintiisii

197



XRD ve EDX (Sekil 9.96) analizlerinden mikro yapida goriilen beyaz
tanelerin dentin tabakasinda da yer alan seranit kristallerine ait oldugu

anlagilmistir.

Sekil 9.96. 1 numarali taneden alinan EDX analizi sonucu

Ticari ve calismada elde edilen tabakalarin mikro yapilarina genel olarak
bakildiginda en belirgin farklilik calismada {iretilen tabakalarda liisit fazinin
kullanilmamasi olarak ortaya c¢ikmaktadir. Ticari tabakalarda sz konusu kristal
kullanilarak sistemin 1s1l genlesme katsayisi ayarlanirken, iiretilen katmanlarda
sadece opak tabakasinin genlesme katsayisinin arttirilmasinda  liisitten
faydalanilmis, diger tabakalarin o’st kullanilan oksitlerin 6zelliklerinden
faydalanilarak diizenlenmistir. Dentin ve mine katmanlariin mikro yapilari
karsilastirildiginda ticari iirtinlerde liisit fazinin kullanilmasindan kaynaklanan
catlaklar mevcut iken iiretilen katmanlarda herhangi bir catlak gézlenmemistir.
Ozellikle liisit kristallerinin etrafinda olusan catlaklar liisitin 1s11 genlesme
katsayisinim (15-25 x 10° K") camsi matristen (8-10 x 10° K ™) ¢ok daha biiyiik
olmasindan kaynaklanmaktadir. Pisirim sirasinda s6z konusu farktan dolay1
yapida meydana gelen gerilim camin yumusama sicakligi {izerinde ortadan
kalktig1 i¢in her hangi bir sorun teskil etmez iken, soguma sirasinda liisitin daha
fazla kiigiilmesinden dolay1 yapida ¢atlamalara sebep olmaktadir [162, 164, 165,
168-170, 173, 174]. Ayrica, tipki zirkonyada oldugu gibi 1sitma ve sogutma

sirasinda liisitte faz doniislimii meydana gelmektedir. Oda sicakliginda tetragonal
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halde bulunan liisit (low leucite) ~ 625 °C’nin iizerine ¢ikildiginda % 1,2’lik bir
genlesme ile kiibik forma donmektedir (high leucite). Bu reaksiyon tersinirdir.
Dolayisiyla, soguma sirasinda kiibik-tetragonal doniisiimiinden kaynaklanan
hacimce kiigiilme de ¢atlak olusumu iizerinde etkilidir [158, 160, 161, 166, 167,
171].

9.7. Mikro Sertlik Sonuclari

Tabakalara 0,5 kg yiik uygulanarak gerceklestirilen Vickers mikro sertlik

testi sonuglar1 Cizelge 9.10°da verilmistir.

Cizelge 9.10. Tabakalara ait mikro sertlik degerleri

Tabaka Adi HVO0,5 Standart GPa Standart
Sapma Sapma

Vita VM9 Opak 522 40 5,2 0,0
Vita VM9 Dentin 650 21 6.9 0.4
Vita VM9 Mine 610 27 6,3 0,4
Noritake CZR Opak 526 45 5,6 0,3
Noritake CZR Dentin 583 27 6,1 0,3
Noritake CZR Mine 551 21 5,7 0,1
Z-Opak 655 40 7,2 0,4
Z-Dentin 536 17 5.5 0,3
Z-Mine 547 27 5,9 0,0

Sertlik degerleri 6zellikle mine tabakalart igin 6nem tasimaktadir. Clinkii
hasta agzina yerlestirilen kron veya koprii gibi sabit protezin mine tabakasiyla,
bunun tam karsisinda bulunan saglikli disin dogal mine katmani siirekli temas
halindedir. Sayet dis minesi protezin s6z konusu tabakasindan daha sert ise protez
zaman ile asimnacaktir. Tersi durumda ise kisi saglikli disini zamanla
kaybedecektir. Ne yazik ki bdylesi onemli bir parametre ile ilgili olarak uluslar
aras1 “ISO 6872 Dental Ceramics” standardinda uyulmasi gereken herhangi bir

deger veya kural getirilmemistir. Analizi gerceklestirilen porselenler icinde Vita
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VM9 mine tabakasi en sert olarak on plana ¢ikmaktadir (HV 610). Noritake mine
ve Z-mine tabakalarinin degerleri ise birbirine ¢ok yakindir (HV 551 ve 547).
Yapilan farkli ¢aligmalarda saglikli bir insan dis minesinin Vickers sertliginin
HV 254-383, veya 3,3-3,9 GPa oldugu ortaya konulmustur. Buna gore ozellikle
Vita VM9 mine tabakasinin disi, digerlerinden daha fazla asindirmasi
muhtemeldir. CE belgesine sahip ticari tabakalarin sertligi ile kiyaslandiginda
calismada {iretilen katmanlarin herhangi bir problem ile karsilagsmadan sabit
protez uygulamalarinda kullanilabilecegi asikardir. Fakat dogal disin sertlik degeri

g0z Oniine alinarak katmanlarin iiretilmesi daha uygun olabilir.

9.8. Egme Mukavemet Testi Sonuclari

Tabakalara uygulanan ii¢ nokta egme testi sonuglari Cizelge 9.11°de

goriilmektedir.

Cizelge 9.11. Tabakalara ait egme mukavemet testi sonuglari

Kirilma Elastik
Standart Standart
Tabaka Adi Mukavemeti Modiili
Sapma Sapma
(MPa) (GPa)
ISO 6872 Standard 50,00 - - -

Vita VM9 Opak 69,94 11,38 21,57 2,05
Vita VM9 Dentin 88,96 9,63 24,39 0,28
Vita VM9 Mine 95,95 7,88 23,44 1,54
Noritake CZR Opak 73,98 4,59 20,82 2,22
Noritake CZR Dentin 70,48 5,75 19,82 2,03
Noritake CZR Mine 62,00 3,88 19,18 1,82
Z-Opak 93,29 6,77 34,04 2,13
Z-Dentin 154,00 0,29 51,62 5,98
Z-Mine 148,00 2,74 51,77 2,32

Test sonunda tim tabakalarin 50 MPa olan ISO 6872 “Dental Ceramics”

standart degerinin iizerinde oldugu tespit edilmistir. Opak katmanlar i¢inde en
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diisiik deger (69,94 MPa) VM9’a ait iken Z-Opak tabakasi en yiiksek egme
mukavemetine sahiptir (93,29 MPa). Noritake opak tabakasina ait deger ise
belirtilen iki katman arasindadir (73,98 MPa). Herrero ve ark. yaptiklari1 ¢aligmada
VM9 opak tabakasinin dayanimini 52,23 + 9,64 MPa ve CZR’ninkini ise
51,64 + 5,24 MPa olarak tespit etmislerdir [189]. Sonuclardaki s6z konusu
farklilik pisirim kosullarindan kaynaklaniyor olabilir. Dentin ve mine katmanlar1
karsilastirildiginda ise 6zellikle Z-Dentin ve Z-Mine tabakalarinin ticari lirtinlerin
yaklasik iki kati dayanima sahip olduklar1 goriilmektedir. Meydana gelen bu
farkliligin Boliim 9.6°da deginilen liisit kristallerinin etrafinda olusan ¢atlaklardan
kaynaklanmast muhtemeldir. Ticari dentin ve mine tabakalarinin sonuglari
karsilastirildiginda liisit tane boyutu, dolayisiyla yapidaki c¢atlak boyutu daha
diisiik olan VMO tabakalarinin egme mukavemetleri daha yiiksektir. Benzer olarak
Shareef ve ark. yaptiklar1 calisma sonucu liisit tane boyutu biiyiik olan tabakalarda
56-70 MPa kirilma dayanimi elde ederken, liisit tane boyutunun diisiiriilmesi
durumunda bu degerin 120-137 MPa’a ulastigin1 belirtmislerdir [174]. Bu sonug
mevcut ¢alismada iiretilen, liisit icermeyen Z-Dentin ve Z-Mine tabakalarinin

kirilma mukavemetlerinin yliksek olmasini dogrular niteliktedir.

9.9. Kimyasal Dayanim Sonugclari

Tabakalarin hacimce % 4’liik asetik asit icerisinde 80 °C’de 16 saat
tutulmasiyla gerceklestirilen kimyasal dayanim deneyi sonuglar1 Cizelge 9.12°de
verilmistir.

Opak porselen tabakalari i¢inde en fazla Vita VM9’un agirlik kaybina
ugradigr belirlenmistir. Opak tabakasinin {izeri sirasiyla dentin ve mine
tabakasiyla kaplandigi i¢in agiz sivilarina maruz kalmamaktadir. Bu yiizden ISO
6872 “Dental Ceramics” standardinda herhangi bir limit deger belirtilmemistir.
Dentin ve mine tabakalarinda meydana gelen agirlik kaybina bakildiginda ISO
6872 standardina gére limit degerin 100 pg/cm” oldugu gdz dniine alinirsa VM9
ve ¢alismada tiretilen Z serisi dentin ve mine katmanlarinin oldukea diisiik agirlik
kaybi sergiledikleri anlagilmaktadir (~ 25 pg/cm?). Noritake dentin ve mine

katmanlarinda ise bu deger ~ 50 pg/cm®dir. Dis teknisyeni tarafindan mekanik
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sekilde sabit protezin parlatilip hasta agzina uygulandig1 diisiiniiliirse dentin ve
mine tabakasi agiz sivilartyla dogrudan temas halinde olacaktir. Bundan dolay1
kimyasallara karst dayanimlarinin yiiksek olmasi 6nem tasimaktadir. Mine
tabakasi lizerine son iiriin olarak uygulanan sirda meydana gelen agirlik kaybina
bakildiginda Ceramco PFZ sirinda higbir kayip gozlenmezken yine ayni markanin
dis teknisyenleri tarafindan oldukga ragbet géren Ceramco II sir1 (Ceramco II Low
Temparature Glaze) ISO limitinin 100 pg/cm® oldugu diisiniildiginde oldukca
yiiksek (730,05 pg/cm?) ve limitlerin disinda agirlik kaybma sahiptir. Noritake
firmasmm CZR sir1 ise 60,50 pg/cm® agirhik kaybina sahiptir. Calismada iiretilen
Z-Sir kodlu iirtin ise Ceramco II sirina benzer bir agirlik kaybina sahiptir
(603,26 pg/cm?). Dis teknisyenlerinin talep ettigi “cok yiiksek parlaklik” eldesi
icin sir bilesiminde kullanilan Na,O, K,O, Li,O gibi alkaliler s6z konusu
dayanimin diismesine sebep olmustur. Recetede yapilacak diizenlemeler ile bu

problem giderilebilir.

Cizelge 9.12. Tabakalarin kimyasal dayanim sonuglari

Porselen Adi Agirlik Kaybi (pug/cm®)
Vita VM9 Opak 2990,51
Vita VM9 Dentin 24,32
Vita VM9 Mine 2491
Ceramco PFZ Sir 0,00
Ceramco II Sin 730,05
Noritake CZR Opak 0,00
Noritake CZR Dentin 49,34
Noritake CZR Mine 49,28
Noritake CZR Sir 60,50
Z-Opak 53,79
Z-Dentin 25,17
Z-Mine 25,18
Z-Sir 603,26
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10. SONUCLARIN OZETI

Mevcut ¢alisma sonucunda elde edilen sonuglarin 6zetleri asagida siralanmustir;

® (Calismada kullanilan her iki zirkonya tozunun da (TZP-1 ve TZP-2) ana kristal
faz1 tetragonal zirkonya iken diisiik oranda monoklinik zirkonya pikleri de tespit
edilmistir.

® Mikroyap1 goriintiilerine bakildiginda her iki tozun da ¢cok homojen graniillerden
olustuklar1 ve istenmeyen donat formunda grantiller icermedikleri goriilmiistiir.

® TZP-1 graniiliinii olusturan birincil zirkonya taneleri 100 nm’nin altinda iken,
TZP-2’yi olusturan tanelerin 100-200 nm olduklar1 belirlenmistir.

® Taramali gec¢irimli elektron mikroskobu yiiksek ag¢ili halkasal karanlik alan
dedektorii (STEM-HAADF) teknigi ile yapilan incelemelerde tozlarda herhangi bir
safsizliga rastlanmamustir.

= STEM-HAADF goriintiilerindeki tanelerden elde edilen siddet profilleri
degerlendirildiginde, TZP-2’nin tane boyutunun (120 nm) TZP-1’in (60 nm)
yaklasik 2 kati oldugu saptanmustir.

® Zirkonya tozlarinin tane boyut analizine gore d10 ve d90 degerleri incelendiginde
~35ile 115 um arasinda bir dagilim s6z konusudur.

® (Calismada incelenen tiim bloklarin molce ~ % 3 Y,0; ile yar1 kararli hale
getirilmis yiiksek saflikta ZrO, tozundan tretildigi goriilmiistiir.

® Ticari zirkonya bloklardan YZ 2000 ve Zirkonzahn’in yogunluklar1 birbirlerine
yakin iken (3,05-3,13 g/cm®) Cercon’un ki daha diisiiktiir (2,90 g/cm’).

® Sinterleme sonrasi ticari destekler ile aymi oranda kiigiilme saglanmasi igin
zirkonya bloklarin ham yogunluklarinin ilgili firma ile esit olmasi gerekmektedir.

» Uretilen bloklarin ham yogunluk degerleri beklenildigi gibi artan presleme basinci
ile yiikselmektedir. Bloklarin yogunluklar1 sekillendirme basinci degistirilerek

ticari bloklar ile benzer degerlere ayarlanabilir.
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Bloklarin ham yogunluklarinin sadece sekillendirme basinci yerine basing ve
sicaklik dengesi ile istenilen degere ayarlanmasi durumunda bloklarin sertliginde
cok biiyiik farkliliklar meydana gelmekte ve bu durum zirkonya blogun islenme
performansini dogrudan etkilemektedir.

Dis teknisyenince profesyonel calisma ortaminda yapilan denemeler sonucu
sertlikleri yliksek olan bloklarin daha zor islenebildikleri ve sekillendirmede
kullanilan firezleri daha fazla asindirdiklari, yumusak olanlarin ise daha kolay
sekillendirilebildigi, teknisyeni fazla yormadig: ve firezleri az asindirdigi ancak,
bloklarin iglenmesi sirasinda yumusak olmalarindan dolay1 {iriiniin ince
kenarlarinda kirilmalar ve par¢a kopmalart meydana geldigi tespit edilmistir.
Ticari zirkonya bloklara yapilan XRD analizi sonuglarindan yapidaki zirkonyum
oksidin hemen hemen tamaminin yitriya ile yar1 kararh hale getirilmis tetragonal
zirkonya oldugu ve ilaveten yapida ¢ok az miktarda monoklinik zirkonyum oksitin
yer aldig1 saptanmustir.

Caligmada iiretilen zirkonya bloklarin TZ-B1 ve TZ-B2’nin XRD analizi sonucu
ticari bloklarla benzer 6zellikler sergilemektedir.

Ticari zirkonya bloklardan Cercon’un tane boyutu <100 nm iken Vita YZ-2000 ve
Zirkonzahn’inki 100-200 nm arasinda degismektedir. Bundan dolay1 Cercon
destekler 1350 °C’de Zirkonzahn ve YZ-2000 ise sirastyla 1500 °C ve 1530 °C’de
sinterlenmektedir.

Uretilen zirkonya bloklarin mikro yapilarina bakildiginda (Sekil 9.23) TZ-B1
Cercon ile TZ-B2 ise YZ-2000 ve Zirkonzahn ile benzerlik arz etmektedir.

Mevcut ¢alismada iiretilen bloklarin profesyonel ¢alisma kosullarinda dis
teknisyenlerince Cad/Cam veya maniiel cihazlarda islenmesi ve sonrasinda
firmalarin firinlarinda sinterlenmesi sonucu ticariler ile ayni 6zelliklere sahip
zirkonya destek liretimi gerceklestirilmistir.

Ticari zirkonya bloklardan elde edilen ve firmalarin firinlarinda sinterlenmis

desteklere ait SEM goriintiilerinden iirlinlerin tamaminin iyi sinterlendigi ve
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yogunlastigi, fakat parlatma sirasinda zirkonya ve aliimina gibi seramiklerde
siklikla gézlenen tane ¢ikmalarinin meydana geldigi tespit edilmistir.

Mikroyapilar karsilastirildiginda, Zirkonzahn ve Cercon’un tane boyutlarinin
kiigiik (100-500 nm), YZ 2000’in ise daha biyik oldugu saptanmistir
(200 nm-1 pum).

YZ-2000 desteginin tane boyutunun fazla olmasi pisirim siiresinden ziyade blogun
tiretiminde kullanilan tozun sinterlenme karakterinden kaynaklanmaktadir.

Ham yogunlugu Cercon Firmasi’na gore ayarlanan TZ-B1 Cercon desteginin ¢ok
iyl bir sekilde sinterlendigi dolayisiyla, TZP-1 ile yapilan bloktan hazirlanan
iirlinlerin s6z konusu firinda rahatlikla sinterlenebilecegi belirlenmistir.

TZ-B2 Cercon desteginde ise s6z konusu pisirim kosullarinda istenilen yogunluga
ulagilamamustir. Ticari firmlarin programlarinin degistirilmesi miimkiin olmadig1
icin bu toz (TZP-2) ile iretilecek friinlerin Cercon Firmasi’nin firininda
pisirilmesinin miimkiin olmadig1 tespit edilmistir.

Vita Firmasi’na gére ham yogunlugu ayarlanan (3,05 g/cm’) bloklardan hazirlanan
ve firmanin firminda pisirilmesi sonucu elde edilen desteklerin (TZ-B1_YZ-2000
ve TZ-B2 YZ-2000) mikro yapilar1 kiyaslandiginda her ikisinin de 1530 °C’de
120 dk.’da 1iyi bir sekilde sinterlendikleri ve yiiksek yogunluga ulastiklar
gorilmiistiir.

Calismada {iretilen TZ-B2 YZ-2000 desteginin YZ-2000 ile benzer bir mikro
yapiya sahip oldugu, Vita Firmasi’nin firininda sinterlenebilecegi ve ticari {iriin ile
yakin sonuglarin alinabilecegi saptanmistir.

Zirkonzahn kodlu blok ile aym ham yogunluga getirilen (3,13 g/cm’)
TZ-B1 Zirkonzahn ve TZ-B2 Zirkonzahn desteklerin mikro yap1 goriintiilerinden
her iki iiriiniinde iyi bir sekilde sinterlendigi ve yogunlastigi saptanmuistir.
Zirkonzahn ile B1_Zirkonzahn ve TZ-B2 Zirkonzahn desteklerinin mikro yapilari
karsilastirildiginda, calismada {iretilen bloklar ile hazirlanan desteklerin tane

boyutunun ¢ok daha biiytik oldugu saptanmustir.
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TZP-1 ve TZP-2 tozlarindan hazirlanan iiriinlerin sinterleme sicakligi-mikroyap1
iliskisinden TZ-B1 iirliniin 1350 °C’de sinterlendigi ve bu sicakligin lizerinde tane
biliylimesinin meydana geldigi, TZ-B2’de ise TZP-2 tozunun tane boyutunun daha
biiyiik olusundan dolay1 sinterlenmenin 1400 °C’de tamamlandig1 ve sonrasinda
benzer bi¢cimde tanelerin biiylidiigii anlagilmistir.

Uretilen desteklerin 1500 °C’den daha diisiik sicakliklarda sinterlenmeleri
miimkiindiir. Dolayistyla, bu durum enerji ve firin maliyeti agisindan biiyiik 6nem
tagimaktadir.

Ticari numunelerin pigsme kii¢iilmesi verilerine bakildiginda ham yogunlugu en
diisiik olan Cercon digerlerinden daha fazla kiigiiliirken (% 24,79), sonrasinda
YZ-2000 (% 20,66) ve Zirkonzahn (% 19,21) gelmektedir.

TZ-B1 ve TZ-B2 numunelerinin pisme kiigiilmeleri ticari liriinler ile ayn1 degerlere
getirilmistir.

Uretilen destegin sinterlendikten sonra ii¢ boyutta da esit kii¢iilmesi son iiriiniin
model {izerine ve sonrasinda hasta agzina problemsiz yerlestirilebilmesi
bakimindan ¢ok 6nemlidir.

Tek yonlii pres ile sekillendirilen numunede yonlere bagli kii¢iilmeler ortaya
ctkmistir. Ozellikle iiriiniin yiiksekligi (presleme yonii) en ve boyundan daha az
kiigtilmektedir.

CIP ile sekillendirilen bir numunedeki sinterleme sonrasi meydana gelen
kiigiilmenin her yonde esit oldugu anlagilmistir.

Tek eksenli pres ile hazirlanan bloklarin zirkonya destek {iretiminde
kullanilmalarinin pigme kiigiilmesi bakimindan uygun olmayacagi belirlenmistir.
Uriiniin preslenme basmcinin dolayistyla ham yogunlugun artmasi sonucu iiriin
daha hizl1 sinterlenmekte ve pisme kii¢iilmesi azalmaktadir.

Ticari numunelerin sinterlenme egrileri karsilastirildiginda  YZ-2000 ve
Zirkonzahn igin sinterlenmenin en hizli gergeklestigi sicakliklar sirasiyla 1325 °C

ve 1334 °C iken Cercon’da bu deger 1144 °C’dir.
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TZ-B1 Cercon kodlu numunenin analiz sonucuyla en hizli sinterlenmenin
Cercon’la benzer bigimde 1167 °C’de meydana geldigi saptanmustir.
TZ-B2_YZ-2000’¢ ait egri incelendiginde numunenin 1332 °C’de en hizli sekilde
sinterlendigi tespit edilmistir.

Firmalarin belirledigi 1500 ve 1530 °C yerine daha diisiik sicakliklarda da iirtin
pisirimlerinin miimkiin oldugu, boylece, daha kii¢lik tane boyutu ve dolayisiyla,
daha  yiiksek  mekanik  Ozelliklere  sahip  desteklerin  {iretiminin
gergeklestirilebilecegi anlagilmistir.

Ticari Ornekler ve {retilen zirkonya numunelerin sinterlenme sonrasinda
TZ-B2 Cercon haricinde % 100 teorik yogunluga (6,05 g/cm’) ulastiklar
belirlenmistir.

Ticari Ttriinlerin egme testi sonuglar1 karsilagtirildiginda en yiiksek egerin
Zirkonzahn ile elde edildigi (1106 MPa), en diisiik degerin ise 923 MPa ile Cercon
Firmasi’na ait oldugu goriilmiistiir.

TZ-B1 ve TZ-B2 bloklarindan hazirlanan desteklerin egme dayanimlarina
bakildiginda en yiiksek degere (1060 MPa) TZ-B2 Zirkonzahn iiriiniiyle
ulagilmistir.

Uretilen desteklerin tamam 100 MPa olan “ISO 6872 Dental Ceramics” limit
degerinin ¢ok cok iizerindedir.

XRD desenlerinden ticari zirkonya desteklerin tetragonal forma zirkonya olduklari
sadece Cercon desteginde ¢ok azda olsa monoklinik fazin mevcut oldugu
anlagilmstir.

Ticari desteklerin oldugu gibi iiretilen zirkonya desteklerin de tetragonal zirkonya
fazina sahip oldugu belirlenmistir. Sadece Cercon firininda sinterlenen iiriinlerde
ve Vita firminda sinterlenen TZ-B1 YZ-2000 desteginde monoklinik zirkonya
olusumlar1 gézlenmistir.

Zirkonya desteklerin 72-75 (20) araligindaki piklerine bakildiginda sadece ticari
Zirkonzahn desteginin az miktarda kiibik faz icerdigi, diger desteklerde ise sz

konusu fazin bulunmadig anlasilmistir.
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Dis porseleni tabakalarindan opak ve sir tozlarinin tane boyutlar1 oldukga kiigiik
iken (1,5 pm — 35 pum ), dentin ve mine tozlarininki (3 um — 85 pum) daha
biiytiktiir.

CZR opak porselen tozunun VM9’unkinden daha erken sinterlenmeye basladigi ve
sinterlenmenin hizli bir bigimde gergeklestigi goriilmiistiir.

Yapilan denemeler ve dis teknisyenlerinin gozlemleri sonucu caligmada iiretilen
opak tozlar1 i¢inde en iyi sonucu Z-Opak kodlu {irliniin verdigi tespit edilmis ve
optimum pisirim sicakligi 910 °C olarak belirlenmistir.

VM9, CZR dentin tozlarinin sinterlenme davraniglari karsilagtirildiginda her iki
dentin tozunun benzer bir ergime davranisi sergiledigi tespit edilmistir.

Dis teknisyenleri tarafindan gergeklestirilen denemelere gore itriiniin 900 °C’de
pisirilmesiyle, iiretilen tim dentin tozlar1 i¢inde estetik agidan en iyi sonuca
Z-dentin tozu ile ulagilmistir.

Mine porselen tozlarmin sinterlenme egrilerine ve ergime davranislari dentin
tozlarininkine oldukc¢a yakindir.

Z-Mine’nin 900 °C’de pisirilmesiyle en iyi sonuca ulagilmustir.

Her iki ticari iiriin karsilastirildiginda Ceramco Firmasi’nin sir tozunun daha diisiik
sicaklikta sinterlenmeye basladigi ve eridigi goriilmiistiir.

Parlaklik, ylizey diizgiinliigii ve Z-Mine kodlu mine tozu ile uyum agisindan
iiretilen sir tozlar1 iginde G11 (Z-Sir) en tatminkar sir bilesimi olarak se¢ilmistir.
Ticari porselen toz serilerinin her ikisinde de opak tabakasinin beklenenin aksine
sistemin en diisiik genlesme katsayisina sahip oldugu belirlenmistir.

Caligmada fiiretilen tabakalardan P.L24, D8 ve ES iirlinlerinin bir arada kullanildig1
uygulamalarda P.L24 opak tabakasindan kaynaklanan o uyumsuzlugu
gozlenmistir.

Lisit-esasl firitin % 30 oraninda kullanilmasiyla sistem i¢in arzu edilen a
degerine ve trlinlerin uygun genlesme katsayisi sirasina ulagilmistir.

Z serisi (Z-Opak, Z-Dentin, Z-Mine ve Z-Sir) dis porseleni setinin o’lari

incelendiginde tiim tabakalarin birbirleriyle uyumlu oldugu tespit edilmistir.
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Vita VM9 opak tabakasinin serianit, badeleyit, liisit ve yitriya fazlarini icerdigi
saptanmigtir.

Noritake opak katmaninda ise opaklastirict olarak seramik sirlarinin da temel
bileseni olan zirkondan (ZrSiO4) faydalanilmistir. Isil genlesme katsayisini
ayarlamak i¢in liisit ve kristobalit te kullanilmistir.

P.L24 kodlu opak tabakasindaki ana kristal fazlarin kasiterit (SnO,), badeleyit
(ZrO,), anataz (Ti0O,) ve yitriya (Y203) oldugu goriilmiistiir.

TiO2’nin yerine CeO,’nin tercih edildigi Z-Opak kodlu {iirtinde kasiterit (SnO»),
t-zirkonya (Zr0O,), serianit (CeO,) ve liisit (KAISi,O¢) fazlarinin yer aldigi tespit
edilmistir.

Ticari dentin tabakasina ait XRD analiz sonuglar1 her iki iiriinde de liisit fazinin
varligina isaret etmektedir. CZR dentin porseleninde ise opak tozunda oldugu gibi
liisite ilave olarak kristobalit faz1 da gézlenmistir.

Caligmada firetilen Z-Dentin kodlu dentin tabakasinin XRD deseninde sadece
opaklastirici olarak ilave edilen serianit (CeO,) fazina ait pikler gdzlenmektedir.
Mine tabakalar ile ilgili XRD analizi sonucglari dentin tabakalar1 ile bire bir
aynidir.

Ticari ve c¢alismada dretilen sirlar incelendiginde, iiriinlerin kristal faz
icermedikleri goriilmektedir (Sekil 10.42-10.44).

Noritake CZR ve Vita VM9 porselen tabakalar1 genel olarak karsilastirildiginda
her ikisinde de liisit kristalleri olmasina ragmen VM9’dakilerin ¢ok daha az ve
kristal boyutlarinin kii¢iik oldugu orta konulmustur.

Porselenler yapilarinda meydana gelen catlaklar bakimindan kiyaslandiginda, daha
az ve kiiglik liisit kristallerine sahip VM9’da s6z konusu hata boyutlarinin daha
kiigiik ve sayisinin daha az oldugu asikardir.

Bunlara ilave olarak CZR tabakalarinda yiiksek o degerine sahip kristobalit
kullaniminin, bu kristal ile camsi yapi arasindaki 1si1l genlesme katsayisi

farkliligindan dolay1 catlak olusumlarina yol actig1 tespit edilmistir.
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Z-Opak ile ticari opak iiriinler karsilastirildiginda, Z-Opak tabakasinda daha fazla
opaklastirict kullanildigr goriilmektedir. Ayrica, sisteme 1s1l genlesme katsayisini
yiikseltmek amaciyla katilan liisit kristali tane boyutunun ticari porselenlerde
kullanilanlardan daha biiyiik oldugu anlasilmistir.

Uretilen dentin ve mine katmam iginde ticari porselenlerde mevcut olan liisit
kristalleri bulunmamaktadir.

Dentin ve mine katmanlarinin mikro yapilar1 karsilagtirildiginda ticari iiriinlerde
lisit fazinin kullanilmasindan kaynaklanan dairesel ¢atlaklar mevcut iken iiretilen
katmanlarda herhangi bir ¢atlak gézlenmemistir.

Vikers mikro sertlik testine goére Vita VM9 mine tabakasi en sert olarak 6n plana
¢ikmaktadir (HV 610). Noritake mine ve Z-mine tabakalarinin degerleri ise
birbirine ¢ok yakindir (HV 551 ve 547).

Test sonunda tiim tabakalarin 50 MPa olan ISO 6872 “Dental Ceramics” standart
degerinin lizerinde oldugu tespit edilmistir.

Dentin ve mine katmanlar1 karsilastirildiginda 6zellikle Z-Dentin ve Z-Mine
tabakalarinin ticari {irtinlerin yaklasik iki kati dayanima sahip olduklar
gorilmektedir.

Opak porselen tabakalar1 icinde en fazla Vita VM9’un agirlik kaybina ugradig
belirlenmistir.

Dentin ve mine tabakalarinda meydana gelen agirlik kaybina bakildiginda ISO
6872 standardina gore limit degerin 100 pg/cm? oldugu goz oniine alinirsa VM9
ve ¢aligmada tiretilen Z serisi dentin ve mine katmanlarinin oldukca diisiik agirlik

kayb1 sergiledikleri anlagilmistir.
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11. GENEL SONUCLAR

Mevcut doktora tezinde metal desteksiz dis protezlerinde kullanilan ticari {i¢
farkli zirkonya ve 2 farkli opak, dentin, mine ve sir tozlarinin ve porselenlerinin
karakterizasyonu yapilmis, seramik destek yapiminda kullanilan zirkonya blogun
tiretiminde izlenen siire¢ parametreleri ve bunlarin {iriine olan etkileri tespit edilmis,
s6z konusu blok iiretilmis ve maniiel ve Cad/Cam sistemine sahip cihazlarda destek
formunda islenmis, zirkonya destek iizerine uygulanacak opak, dentin, mine ve sir
porselen tabakalar1 gelistirilmis, tiim triinlerin karakterizasyonu ISO 6872 “Dental
Ceramic” ve TS EN ISO 6872 “Dis Seramigi” standartlarina gore yapilmis ve sonug
olarak c¢alismada iiretilen zirkonya destek ve dis porselenlerinin bir arada
kullanilmasiyla ticari olanlar ile aynmi 6zelliklerde metal desteksiz sabit dis protezinin
tiretilmesi miimkiin olmustur (Sekil 11.1). Ayrica, ¢alismada iiretilen bloklardan dis
teknisyeni tarafindan profesyonel ¢alisma ortaminda maniiel cihazda islenen 22 adet
farkli boyutlarda kron ve koprii formundaki destekler dis hekiminin bilgisi ve
hastanin istegi dahilinde hasta agzina uygulanan sabit protezlerde destek olarak
kullanilmig ve 8 aylik bir siirenin sonunda halen herhangi bir sikayet ile

karsilasilmamustir.
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Sekil 11.1. Calismada iiretilen zirkonya blok, blogun islenmesiyle elde edilen
renklendirilmis ve sinterlenmis zirkonya destek ve destek {izerine
porselen tabakalarinin uygulanmasi sonucu elde edilen nihai {riiniin

gorlntiisi
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12. ONERILER

Tamamlanmis doktora caligmasinda zirkonya destek ve dis porseleni
tabakalarindan opak, dentin, mine ve sir tozlarinin iiretimi ve karakterizasyonu
gergeklestirilmistir. Bundan sonraki ¢aligmalarda olusturulan temel {izerine her bir
katman i¢in daha detayli ¢alismalarin yapilmasi uygun olacaktir. Ornegin;

Caligmadan elde edilen zirkonya desteklerin tane biliylimesi olmadan daha
diisiik sicaklikta sinterlenebilmesinin miimkiin oldugu sonucuna gore isitma hizi,
sinterleme sicaklig1 ve bekleme siiresi gibi parametreler kontrol edilerek daha iistiin
ozelliklere sahip tiriin eldesi lizerine ¢alismalar yapilabilir.

Opak porselen tozunda kullanilan opaklastiricilarin ¢esidinin, kullanilacak
miktarin ve farkli opaklastiricilarin  birlikte kullanilmasinin  opak tabakasinda
yaratacag1 etki detayli bir sekilde incelenebilir.

Dis porseleni tabakalarmin 80 °C’de 16 saat asetik asit ¢Ozeltisine maruz
kaldiginda cam ve ¢ozelti arasinda meydana gelen etkilesimler, numune yiizeyindeki
mikroyapisal degisiklikler, varsa yeni faz olusumlari incelenerek kompozisyonlarin
modifiye edilmesi ve kimyasallara karsi daha dayanikli tabakalarin eldesi miimkiin

olabilir.
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