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TESEKKUR

Calismamin her asamasinda bana destek olan, bilgi ve tecriibesi ile lisansiistii
O0grenim hayatimin tiim zorlu asamalarinda maddi manevi her yonden yardimci olan,
tecriibeleri ile beni aydinlatan ve destegini hi¢ eksik etmeyen, kendilerini tanimaktan
biiyiik onur duydugum degerli hocalarim Dog¢. Dr. Emre YALAMAC ve Dog. Dr.
Miicahit SUTCU’ye, yiiksek lisans egitimim sirasinda her tiirlii imkan ve destegi
veren Atlas-Enta Discilik Sanayi ve Ticaret A.S. yonetimi, Ar-Ge midiirim Gozde
TUNAYDIN ve calisma arkadasim Aytag CIDEM’e, c¢alisma kapsaminda
gergeklestirilen testlerde kullanilan tiim kaliplarin tiretimi i¢in Teknik Bolim Sefi
Kadri Unal SUSAN’a, calismalarima katki ve yardimlarindan dolayr Izmir Katip
Celebi Universitesi Malzeme Bilimi ve Miihendisligi arastirma gorevlisi Saadet
GULER ve béliim 6grencisi Elif ERAYIK a, ultrason ses dalgasi tekniginde bize
yardimec1 olan Gedik Test Merkezi Sorumlusu Ayhan OZEN’e, tiim calismam
boyunca yardimlarmi esirgemeyen Manisa Celal Bayar Universitesi Metalurji ve
Malzeme Miihendisligi boliimii arastirma gorevlisi ilyas Tiirkmen ve Makine
Miihendisligi boliimii teknisyeni Gokhan EYICI’ye, Bilimsel Arastirma Projeleri
Koordinasyon Birimine 2017-091 numarali BAP projesi ile tezime katkilarindan
dolay1 ve ayrica caligmalarim sirasinda manevi destegini her zaman hissettigim
degerli arkadasim Gida Miihendisi Biisra YASAR’a, 6grenim hayatim boyunca beni
maddi ve manevi olarak destekleyen ve hep yanimda olan babam Ali ERGANI,
annem Meral ERGANI ve kiz kardesim Gizem Cagla ERGANI’ye, dolay1 yiirekten
tesekkiir ederim.

Elif S1la ERGANI
Manisa, 2018
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OZET

Yiiksek Lisans Tezi
Losit Esash Islenebilir Cam-Seramiklerin Uretimi ve Karakterizasyonu
Elif Sila ERGANI

Manisa Celal Bayar Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Anabilim Dah

Damisman: Do¢. Dr. Emre YALAMAC

I1. Damisman: Dog. Dr. Miicahit SUTCU

Bu calismanin amaci; dental uygulamalar i¢in islenebilir 16sit esasli cam-
seramiklerin  iretilmesi ile kimyasal, morfolojik, termal ve mekanik
karakterizasyonlarinin yapilmasidir.

Cam-seramik malzemeler amorf ve kristal fazlardan olusan ve dental
uygulamalarda yogun bir sekilde kullanilan malzemelerdir. Dental uygulamalar igin
Onem tastyan dogal goriinlime ve mekanik 6zelliklere etkisi agisindan daha avantajli
olan anortit, mika, sanidin, 16sit ya da lityum disilikat esasli yapilar tercih
edilmektedir. Ulkemizde 16sit esasli cam-seramiklerin blok halinde iiretimi
yapilmamaktadir. Bu calismanin, bilimsel olarak 0zgilin, endiistriyel olarak
uygulanabilir ve cam-seramik bloklarin yiiksek katma degere sahip iiriinlere
donustiirilmesi  konusunda Onemli bir ihtiyact karsilamaya yonelik oldugu
diistiniilmektedir. Bu ¢alismada; hazirlanan fritlere farkli 1s1l islemler uygulayarak
feldspatik esasli 10sit kristal fazini olusturmak ve olusan cam-seramik yapiy1
kimyasal, termal, mikroskobik ve mekanik yonlerinden karakterize etmek
hedeflenmistir. Bu kapsamda 16sit esasli cam-seramiklerin {iretimi i¢in uygun frit
kompozisyonlar1 belirlenerek farkli katkilar iceren iki adet frit iiretilecektir. Bu
fritler yogun 6giitme kullanilarak ince toz haline getirilmistir. Uretilen frit tozlarinin,
fiziksel ve termal ozellikleri incelenmis ve daha sonra frit tozu kuru pres yontemi
kullanilarak blok formunda sekillendirilerek ve bu bloklara farkli 1s1l islem rejimleri
uygulanarak kristallenmeleri saglanmustir.

Uretilen cam-seramikler farkli analiz ve testlerle karakterize edilecektir.
Boylece elde edilecek veriler ile ithal iriinlerin yerini alabilecek daha diisiik
maliyetli yerli cam-seramiklerin tiretilebilmesi detayli olarak arastirilmis olacaktir.

Anahtar Kelimeler:(Losit, cam-seramik, frit, kristallenme, karakterizasyon)

2018, 76 sayfa
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ABSTRACT

M.Sc. Thesis

Production and Characterization of Machinable Leucite-Based Glass-Ceramics
for Dental Applications

Elif Sila ERGANI

Manisa Celal Bayar University
Graduate School of Applied and Natural Sciences
Department of Metallurgical and Materials Engineering

Supervisor: Assoc. Prof. Dr. Emre YALAMAC

Co-Supervisor: Assoc. Prof. Dr. Miicahit SUTCU

The aim of this project is to produce leucite-based glass-ceramics for dental
applications and to make chemical, morphological, thermal and mechanical
characterization of them.

Glass-ceramic materials are materials which are composed of amorphous and
crystalline phases and intensively used in dental applications. Structure based
anorthite, mica, sanidine, leucite or lithium disilicate which are more favorable due
to their effects on natural appearance and mechanical properties having a big
importance for dental applications are preferred. In Turkey, leucite-based glass-
ceramics are not produced in block form. It is thought that this project is
scientifically unique, industrially applicable, and meets a major need for converting
glass ceramic blocks into high added-value products. In this study; it is aimed to
produce feldspathic based leucite crystal phase by applying different heat treatments
to the prepared frites and to characterize the formed glass-ceramic structure by its
chemical, thermal, microscopic and mechanical aspects.

In this context, two frits containing different additives produced by
determining suitable frit compositions for producing leucite-based glass-ceramics.
These frites will be pulverized into fine powder using intensive grinding. The
physical and thermal properties of the produced frit powder examined. After that,
the frit powder formed into block forms by using dry press method and then
crystallization of these blocks provided by applying different heat treatment regimes
to them.

The produced glass-ceramics will be characterized by different analyses

techniques. In this way, production of low cost native glass-ceramics that can
replace imported products will be investigated in detail with obtained data.

Keywords:(L eucite, glass-ceramic, frit, crystallization, characterization)

2018, 76 pages
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1. GIRIS

Cam-seramikler  dental  uygulamalarda,  dogal  gorinimlii  dis
restorasyonlarinda uygun estetik goriiniim, yiiksek mukavemet, kimyasal kararlilik
ve kalicilik gibi avantajli 6zellikleri nedeniyle tercih edilir. Cam-seramikler camsi bir
matristen ve kristal fazlardan olusan ¢ok fazli malzemelerdir. Dental cam-seramik
biinyelerinde hacimce %45’e kadar kristal faz bulunabilmektedir. Bu dis malzemeleri
genel olarak mika, feldspatik ve lityum disilikat esasli cam-seramikler olarak
siiflandirmak miimkiindiir. Son zamanlarda feldspatik esasli cam-seramikler, en
yaygin kullanilan islenebilir dis seramiklerinden bir grubu olusturmaktadir.
Feldspatik esasli cam-seramikleri, K,O ve/veya Na,O-SiO,-Al,O3 oksit sisteminden
16sit, sanidin, nefelin gibi bir veya daha fazla kristal faz tiirlinden olusabilir.
CAD/CAM freze sistemleri, son on yilda, tam seramik restorasyonlarin {iretimi i¢in
giderek gelismis ve yayginlagsmaya baslamistir. Giiniimiizde, dental cam-seramikler
(Sekil 1.1), CAD/CAM frezeleme ile dis formunda islenebilmekte ve dis

restorasyonlari i¢in yaygin olarak kullanilmaktadir [1].

Sekil 1.1. Dental cam-seramikler [2].

Miyazaki ve ark. [3] 20 yillik deneyim ile giincel ve gelecek dental
CAD/CAD gelismelerini derlemislerdir. Dental CAD/CAM sistemlerini kullanim
yerlerine gore kron ve koprii yapimi olarak ikiye ayirmislardir.

Ritzberger ve ark. [4] CAD/CAM teknolojileri ile islenebilen dental seramik
ve cam-seramikler lizerine yapmis olduklari ¢alismada 16sit esashi ve lityum disilikat
bazli cam-seramikler ile yitria katkili zirkonya seramiklerinin kullanim yerleri ve

CAD/CAM ile islenebilirliklerini incelemislerdir.



Brenes ve ark. [5] ise 2016 yilinda tam seramik CAD/CAM restorasyonunda
kullanilan sistemler ve seramik malzemeler hakkinda derleme yapmislardir.
CAD/CAM seramik malzemeleri; cam-seramikler, aliimina esasli seramikler, lityum
disilikatlar ve zirkonya olarak siniflandirmiglardir. CAD/CAM sistemleri olarak
basta Sirona Dental olmak iizere 2015 yil1 itibariyla listelemislerdir.

Ulkemizde dental cam-seramiklerin yerli firmalar tarafindan iiretimi de heniiz
mevcut degildir. Dolayistyla yerli ve giincel dental {iriinlerin iiretilebilmesi i¢in cam-
seramikler hakkinda bilgi ve tecriibenin gelismesine katkida bulunmak, boylelikle
tilkemiz dis sektoriiniin bu trlinlerde disa bagimliligin1 azaltacak yonde bilimsel

calismalar yapmak hedeflenmektedir.



2. GENEL BILGILER

Camlar, amorf katilar veya asir1 sogutulmus sivilar olarak tanimlanabilir.
Camlar1 diger katilardan ayiran en onemli Ozellikleri amorf yapida olmalaridir.
Camin kontrollii kristallendirilmesiyle amorf yap1 icerisine dagilmis ince kristaller
meydana gelmektedir. Camlarin kontrollii kristallesmesi ile iiretilen cam-seramikler,
kristallesmeye uygun camlarin ¢ekirdeklenme ve kristal biiylitme asamalarindan
olusur [6]. Bu sekilde tiretilen yeni kristaller dogrudan cam fazda biiyiir ve aym
zamanda kalan camin bilesimini yavas yavas degistirir [7].

Adindan da agikc¢a anlasildigi gibi, cam-seramikler inorganik camlar ile
seramikler arasinda siiflandirilmigtir. Bir cam-seramik oldukga kristallesmis olabilir
veya biiyiik oranda cam faz igerebilir. Bir veya daha fazla kristal fazdan olusabilir
[7].

Bununla birlikte, cam-seramik olusumunun en énemli avantaji ¢ok ¢esitli 6zel
mikro yapilardir. Cam-seramikte olusturulan mikroyapr tiirlerinin ¢ogu, bagka hicbir
malzemede iiretilemez. Cam fazlar farkli yapilar gosterebilir. Ustelik, mikroyapida
farkli morfolojik yollarla diizenlenebilirler. Kristal fazlar cok daha cesitli 6zelliklere
sahiptir. Belli yapilariyla ilgili 6zel morfolojileri ve biliylime tarzlarina bagli olarak
gorliniiste belirgin farkliliklar gosterebilirler. Mikroyapilar olusturmanin tiim yollari,
kontrollii ¢ekirdeklesme ve kristallestirme ile birlikte ana cam bilesiminin
secilmesini igerir [7].

Hammadde, bilesim ve 1sil islem kosullarmin uygun olarak secilmesi ile
amorf olarak iiretilen camin mikroyapisinda ince taneli ve diizenli dagilmis kristaller
iceren gozeneksiz malzemelerin {iretimi miimkiindiir. Igyapilari cam malzemeden
kristallesme sonucu olustugundan cam-seramik olarak isimlendirilirler [8]. Ana cam
icinde iiretilen kristallerin boyutlarinin kiigiik olmasi bu tiir malzemelerin tokluk,

darbe dayanimi, aginma gibi mekanik 6zelliklerini iyilestiren en 6nemli etkendir [9].

2.1. Cam-Seramiklerin Avantajlari

Cam-seramikler iistiin termal, kimyasal, biyolojik ve dielektrik 6zelliklere
sahiptir. Dahasi, cam-seramikler camlar ve seramikler gibi inorganik malzemelere
kiyasla Onemli avantajlar saglar. Kompozisyon g¢esitliligi ve 6zel mikroyapi
gelistirme imkan1 Oncelikli avantajlaridir. Bu, cam-seramiklerin son iiriinlerinin

olumlu 6zelliklerini elde etmekte kolaylik saglamaktadir [7].
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Ozellikle elverisli dzellikler sergileyen cam-seramikler kimyasal bilesimin ve
mikroyapmin degisimine dayanarak gelistirilir. Bu 6zellikler Tablol 2.1 ve 2.2'de

listelenmistir.

Tablo 2.1. Cam-seramiklerin 6zellikleri [7].

Isleme Ozellikleri

» Haddeleme, dokiim, presleme gibi metodlar miimkiindiir,
»  Smurli ve kontrol edilebilir biiziilme oranina sahiptir,

« Monolitik cam-seramiklerde gozeneklilik yok.

Termal Ozellikleri

* Genlesme, sicakliga bagl olarak istenildigi gibi kontrol edilebilir, sifir veya
hatta negatif genlesmeye sahiptir,
» Yiiksek sicakliklarda kararhdir.

Optik Ozellikleri

» Saydamlik veya opaklik,

* Photoindiiksiyon miimkiindiir,
» Pigmentasyon,

» Opalesans, floresan.

Kimyasal Ozellikleri

» Absorbe edilebilir ve kimyasal kararlilig1 ytiksektir.

Biyolojik Ozellikleri

« Biouyumlu ve biyoaktif malzemelerdir.

Mekanik Ozellikleri

+ Islenebilir,

» Yiiksek dayanim ve kirilma tokluguna sahiptir.




Elektriksel ve Manvyetik Ozellikleri

« Izolasyon kabiliyeti (diisiik dielektrik sabit ve kayip yiiksek rezistivite
ve ariza gerilimi)

« lyon iletkenligi ve siiper iletkenlik

« Ferromanyetizma

Tablo 2.2. Cam-seramiklerin 6zellikle tercih edilen kombinasyonlar1 [7].

* Mekanik 6zellik (islenebilirlik) + termal 6zellikler (sicaklik dayanimi)

* Termal 6zellik (sifir genlesme + sicaklik direnci) + kimyasal dayaniklilik

* Mekanik 6zellik (mukavemet) + optik O6zellik (saydamlik) + elverisli
isleme ozellikleri

* Mukavemet + translusens + biyolojik Ozellikler + elverisli isleme

ozellikleri

Isleme Ozellikleri

Camin birincil sekillendirilmesinde kullanilan teknoloji, cam-seramige de
uygulanabilir. Dolayisiyla, dokme camlar, haddeleme, presleme veya kaliba iifleme
veya eriyikten bir cam cubuk veya halka cekilerek iiretilir. Ince tabaka yontemi,
ornegin ince cam levhalar1 iiretmek icin de kullanilir. Buna ek olarak, cam tozu veya

taneler cam-seramiklere dontistiiriliir.

Termal Ozellikleri

Cam-seramik tiretiminde belirli bir avantaj, hemen hemen sifir biiziilme ile
tiriinlerin Uretilebilmesidir. Bu spesifik malzemeler endiistriyel, teknolojik ve evsel
uygulamalar (6rn. mutfak geregleri) igin biiylik Olgekli spesifik malzemelerin

uretimlerinde kullanilir.

Optik Ozellikleri

Cam-seramik gozeneksizdir ve genellikle bir cam faz igeriginden dolay,
yiiksek diizeyde saydamdir ve bazi durumlarda transparanligi da yiiksektir. Ayrica,
kristalin tiiriine ve malzemenin mikroyapisina bagl olarak ¢ok opak cam-seramikleri

uretmek de mimkiindiir. Cam-seramikler hemen hemen her renkte tretilebilir.



Hem goriilebilir hem de kiziltesi floresanstir ve cam seramiklerindeki

opaklik da 6nemli optik 6zelliklerdendir.

Kimyasal Ozellikleri

Tekrar absorbe edilebilirlik kimyasal dayanikliliga kadar degisen kimyasal
ozellikler, kristalin, cam fazin veya kristal ile cam faz arasindaki arayiiziin niteligine
gore kontrol edilebilir. Sonug¢ olarak emilebilir veya kimyasal dayanikli cam-
seramikler iiretilebilir. Ozellikle mikroyap1, bir fazin emilebilirligi ve diger fazin

kimyasal dayaniklilig1 kombinasyonuna izin verir.

Bivolojik Ozellikleri

Dental uygulamalar basta olmak iizere ve insan sagligi i¢in biyouyumlu ve
dayanikli cam-seramikler gelistirilmistir. Ayrica implantolojide biyoaktif maddeler

kullanilmaktadir.

Mekanik Ozellikleri

Metal alasimlari i¢in Ol¢iilen en yiiksek gerilme mukavemet degerleri heniiz
cam-seramiklerinde elde edilememis olsa da, 100-500 MPa kadar egme
mukavemetleri elde etmek miimkiin olmustur.

Cam-seramiklerin toklugu da yillar i¢inde onemli Olglide artmistir. Sonug
olarak, 0.5'in {izerindeki K,c degerlerine ulasilmistir. Monolitik cam-seramiklerinde
oldugu gibi, bu 6zellikleri yar1 saydamlikla birlikte baska higbir malzeme gdstermez.
Cam seramiklerin islenebilir malzemeler olarak iiretebilmeleri ek bir avantaj

olusturmaktadir.

Elektriksel ve Manvetik Ozellikleri

Ozel elektriksel veya manyetik oOzelliklere sahip cam-seramikler
tiretilebilmektedir. Malzeme izolatorler igin elektronik veya mikro-elektronik
endistrilerinde  kullaniliyorsa, elektriksel — ozellikler — ozellikle  Onemlidir.
Kullanilabilecek kompozitlerin, cam-seramiklerin, o6rnegin metal gibi diger
malzemelerle birlestirerek olusturulabilecegi de belirtilmelidir. Buna ek olarak,
yiksek iyon iletkenligi ve hatta siiperiletkenlik gosteren cam-seramikler
gelistirilebilir.



Ayrica cam-seramikte manyetik 6zellikler sinterlenmis seramiklerde oldugu
gibi tiretilebilmektedir. Bu malzemeler, temel camlarin birincil sekillendirilmesini ve
ardindan kristalizasyon i¢in 1s1l islemi iceren yontemler kullanilarak meydana

getirilir [7].

2.2. Cam-Seramiklerin Olusumu

Camlarin kontrolli kristallenmesi, cam-seramiklerinde 6nemli bir on sarttir.
Kontrollii kristalizasyon olmadan, ¢ok 0zel 0Ozelliklere sahip cam-seramikler
tiretilemez. Cekirdeklenme (niikleasyon), kontrollii kristallestirme i¢in belirleyici bir
faktordiir, ¢linkii cam yapidaki kristallerin olusumu ve biiylimesi genel olarak iki
asamada gerceklesir. Mikro c¢ekirdeklerin olusmast (¢ekirdeklenme) ve bunlarin
makroskopik kristaller haline gelmesi (kristal biiylimesi). Bu iki asamaya
cekirdeklesme ve kristal bitytimesi denir [10].

Cam-seramik kristalizasyonu  Sekil 2.1’de  gosterilmistir.  Kontrollii
kristalizasyonun ilk agamasi camin ¢ekirdeklenme sicakligina kadar 1sitilmasidir (A

sicakligi). Normal olarak 2-10 °C/dak.’lik 1sitma hizlar1 kullanilir.

A Celardeklenme sicakhg
B: Maksimum kristalizasyon sicaklig

Cekurdeklenme ve buyiime fuzlan Zaman
(@) (b)

Sekil 2.1. Cam-seramik Kristalizasyonu. (a) Cekirdeklenme ve kristal biiyiime hizinin
sicaklikla degisimi, (b) Iki kademeli 1s1] islem [11].

Ince cam parcalar igin 10 °C/dak’lik 1sitma hizi, ¢atlama ve distorsiyonlar
olusturmadan emniyetle uygulanabilmektedir. Yaklasik olarak cams1 gegis

sicakliginin (Tg) 50 °C istiindeki sicakliklar ¢ekirdeklenme i¢in uygundur [10].



2.2.1. Cekirdeklenme

Cogu durumda, kontrollii kristalizasyon, bir fazdan ¢ok ¢esitli kristaller fazlar
iiretir ve boylece cam-seramige 6zel 6zellikler kazandirir. Kristaller, ayn1 zamanda,
cam matrisin mikro yapisinda bir spesifikasyon diizenlemesi gostermelidir. Ayrica,
baz1 cam-seramikler ¢esitli kristal fazlara ek olarak cam fazlar igerirler. Dolayisiyla
bu islemler oldukca karmasik gerceklesir. Tiim farkli siirecleri tanimlayan kapsamli
bir matematik teorisi henliz mevcut degildir. Sonug olarak, cam seramiginin gelisimi
ile ilgili bugiinkii bilgi standardi ile ¢ekirdeklenmenin iki genel faktorden etkilendigi

varsayilmaktadir:

1. Taban caminin kimyasal bilesimi ile uygun bir ¢ekirdeklestirici secilmesi.
2. Siire¢ degiskenleri olarak zaman ve sicaklik ile camin kontrollii 1s1l islemi

[12].

Stookey (1959) cam-seramiklerde g¢ekirdeklenme ve kristal biiylime teorisini
genisletmistir. Indirgenmis sicakligmn (T / T,) fonksiyonlar: olarak g¢ekirdeklesme
orani (I) ve kristal biiylime oran1 (V) Sekil 2.2'de gosterilmektedir. Burada (T)), sivi
sicaklik derecesini temsil eder. OM Ostwald - Miers aralikli asirt siiper sogutma
araligidir.

Kontrollii kristalizasyonun temeli, mikro catlaklarin ve bosluklarin olmadigi
ince ve rastgele dagilmis tanelerin gelismesine olanak saglayan etkili
cekirdeklenmedir. Cam-seramik olusum siireci bu yiizden temelde Sekil 2.3’te basit

olarak gosterildigi gibidir [7].

Cekirdeklesme orani (I), kristal bityiime orani(V)
L

T T T T T T T T T T T/T;
0 213 1
Tg Ty
oM

Sekil 2.2. Cekirdeklenme Steaklik T'T1 | biiyiimesi arasindaki iligki [7].
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Sekil 2.3. Camdan yapidan cam-seramik yapiya gegis a) Cekirdeklenme b)
Cekirdeklerden kristal biiylimesi ¢) Cam-seramik mikro yapisi [12].
Cekirdeklendiriciler icermeyen bir cam harmanmin kristallenme egilimi
yiizeyden i¢e dogru gerceklesir veya ¢ekirdek olusum sicakligi ¢cok hizli gegildiginde
de aym yap1 ile karsilagilmaktadir. Bu tarz kristallesme davramisi Sekil 2.4’te

goriilmektedir.
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Sekil 2.4. I¢ gekirdeklerin olusmadig1 bir cam yapisinda kristallenme davranis: [12].

Cam olusturan sivilarla yapilan c¢alismalar, kristal c¢ekirdeklenmesinin
degismez bir sekilde dis ylizeylerde ve bazen de kabarcigin i¢ yiizeyinde
gerceklestigini belirtmistir. Cekirdeklendiricinin eklenmedigi oksit camlarinda i¢
cekirdeklenme nadiren goriiliir ve bu tip kristallesmeler genelde giil seklindedir ve
eriyik benzer olmayan konsantrasyonlardaki safsizliklar ile ilgilidir [12].

Homojen c¢ekirdeklenme siirecinde, yogunluk ve kinetik enerjinin yerel
dalgalanmalarina bagli olarak herhangi bir yabanci sinir olmadiginda yeni bir faz

gelisir. Heterojen ¢ekirdeklenmede, substratlar ve tane sinirlar1 gibi yabanci smirlar
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s0z konusudur. Buna katalize g¢ekirdeklesme denir. Heterojen cekirdeklenme, cam
seramiklerin gelistirilmesinde kullanilan tipik mekanizmadir, ¢iinki smirlar

dislanamaz ve ¢ogu cam seramiginin gelisiminde genellikle etkili olurlar [12].

2.2.2. Kiristal Biiyiimesi

Cekirdek kritik biiyiiklige ulastiginda Kristal biiyiimesi baslayabilir. Sekil
2.2'de gosterildigi gibi I (¢ekirdeklenme hizi) egrileri ve V (kristal biiyiime orani)
egrileri cakisir, boylece kristaller biiylir. Ancak, metastabil asir1 sliper sogutma
(Ostwald-Miers serisi) araliginda, g¢ekirdeklenme mevcut degildir. Sonug¢ olarak,
diisiik sicakliklarda olusan ¢ekirdekler biiylime davranigi géstermektedir. Bununla
birlikte, bir cam, 6rnegin Tinin yiiksek bir sicakligindan sogutulur ve Ostwald -
Miers araliginda isitilirsa, tamamen farkli bir durum olusur. Kristal biiyiime hizi
halen yiiksek olmakla birlikte, cekirdekler ve dolayisiyla kristaller gelisemez.
Boylece, c¢ekirdeklesme ve kristallesme arasindaki dogrudan iliski tekrar

vurgulanmaktadir.

Camin sinterlenmesinde yogunlasma, cam gegis sicakliginin (Tg) hemen
tizerindeki sicakliklarda meydana gelir ve bu esnada cam tozu iizerine yiik
uygulanmasi 1sitma boyunca daha yiiksek bir yogunlasma saglar. Sinterlenmis cam
ve cam-seramik sistemlerinde; eger cam ince 0giitiilmiis ve sinterlenmis ise son {iriin
gozeneksiz olacaktir. Sinterlenmis malzemelerde kristallenmeye ve sinterlemeye
bagli olarak %1-5 gozeneklilik gortilebilir. Bu nedenle sinterlenmenin kontrol
edilmesi, kristallesmenin takip edilmesi gozeneksiz bir mikroyapt igin dnemlidir
[13]. Cam taneciklerin sinterlenmesi viskoz akis mekanizmasina dayanir.
Sinterlemenin kademeleri cam taneciklerinin igteki ve ylizeydeki fiziksel hareketini

igerir. Bu kademeler;

1. Boyun olusumu,
2. Gozenekleri birlestiren kanallarin kapanmasi,

3. Yogunlagma’dir.

Bu nedenle camin yogunlagsma hizindaki en Onemli parametreler ylizey
gerilimi (y), viskozite (), tanecik capi (r), paketlenme yapisi, tanelerin sekli ve yas
yogunluktur. Yiiksek sicaklikta, camin viskozitesi gdzeneksiz ve iyi sinterlenmis bir

yap1 saglamak i¢in yeterince diisiik olmalidir. Viskozite 1sitma hizi ile azalan,
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kristallenme ile artan bir parametredir. Cam-seramik malzemeler, yiiksek spesifik
yiizey alana sahip cam tozlarinin (frit) tek bir 1sil islemle sinterlenmesi sonucu
uiretilebilmektedirler. Sinterleme su sekilde gerceklesmektedir; ilk olarak cam gegis
sicakliginin biraz iizerinde viskoz akis sayesinde yogunlasma gergeklesir. Cam
tozlar1 1sitilmaya devam ettirildiginde, viskozite diiser ve biitlin tozlar kiiresel sekil
alir. Bu sirada tanecikler arasindaki sivi faz taneleri islatir ve sicakligin belirli bir
viskozite degerine kadar yiikselmesi ile taneler boyun olusturmaya baslayarak
sinterlenir. Sekil 2.5’te cam kiirelerin olusturdugu boyunlar gosterilmektedir. Beyaz
oklar boyun olusturamamis tanecikleri, siyahlar ise boyun olusturmus olanlari

gostermektedir. Bazi boyunlarin olugsmamasi su sebeplerden kaynaklanir:

1. iki komsu tanecik arasinda bosluk vardir,

2. Paketlenme yapisinda bosluk vardir yani komsusu eksiktir.

Sekil 2.5. Siralanmig cam kiirelerinin boyun olusturmasi i¢in kisa bir siire
sinterlenmesi ile elde edilen mikroyap1 [12].

Her iki tip bosluk da yogunlasmay1 engeller. iki kiiresel baslangi¢ taneciginin
sinterlenmesindeki ilk kademe taneciklerin temas noktalar1 tarafindan birbirine
baglandig1 bir morfolojidir. Son kademedeki morfoloji ise yalitilmis gézeneklerden
olusur [12].

Cam tozlarmin sinterlenmesinde istenen, yogunlasmanin kristalizasyondan
once tamamlanmasidir. Bu sekilde sinterlenen tozlar ile diisiik gbzenekli, yogunlugu
yiiksek cam-seramikler iiretilebilmektedir. Ancak tersi durumda, baska bir deyisle
kristallesmenin yogunlasmadan once gerceklestigi kosullarda elde edilen iiriinler

gozenekli ve heterojen yapida olmaktadir [12].
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Cam seramiklerin basarili bir sekilde gelisimi, son derece kontrollii sentez
prosediirlerine ve yiiksek c¢oziiniirliklii analitik yontemlerle (6rnegin, elektron
mikroskobu, X-1isim1 kirinimi ile termal ve kimyasal yontemler) faz gelistirme

stire¢lerinin kapsamli analizine baglhidir [14].

2.3. Cam-Seramiklerin Uygulamalar:

Cam-seramiklerin miihendislik seramikleri olarak ifade edilen genel
malzemeler sinifi igerisinde yer aldigi kabul edilir. Miihendislik bakimindan
seramiklerin yiik altinda, 6zellikle ¢gekme gerilmesi altinda kirilganlig: siirekli olarak
tizerinde durulan bir konudur. Bu nedenle, seramik bir malzemeyi kullanma ihtiyaci
ortaya ¢iktig1 zaman tasariminda oldukca dikkatli davranilmaktadir. Cam-seramikleri
de icerisine alan seramik malzemeler grubu, genellikle miihendislik uygulamalarinda
kullanilan malzemelerdir. Diger herhangi bir malzeme grubununkine benzemeyen ve
bu malzemelerin karsilayamayacag sertlik, asinma direnci, oksidasyona, korozyona
ve vyiiksek sicakliklara dayanim, boyutsal kararlilik, optik ve diger gecirim
karakterlerinin yam1 sira elektriksel Ozelliklerinden dolayr 6zel birtakim
uygulamalarda kullanilirlar. Cam-seramiklerin timi bu 6zellikleri tasimiyor olsa da
her malzeme, her 6zel iirlin, miithendislik performanslar1 yoniinden ¢esitli avantaj ve
dezavantajlara sahiptir. Ozel uygulamalarin gerekleri dogrultusunda malzeme ve
bilesenlerin gelistirilmesi, tasarim miihendisleri ve cam-seramik uzmanlarinin ortak
caligmalar ile gergeklestirilmektedir [15].

Glinlimiizde cam-seramikler; metallere nazaran iistiin asinma ve korozyon
dayanimi, camlara gore iistiin tokluk ve darbe direnci 6zelliklerinden dolayr mutfak
malzemesinden yer dosemesine kadar giinliik kullanim alanlarinin yam sira, fiize
basligindan teleskop aynasina, vakum tlipii kilifindan mikroelektronik altliklara,
koruyucu seramik kaplamalardan uzay araglarinin radar cihazlarindaki kubbelere ve
viicut protezlerine kadar sayisiz ileri teknoloji alanlarinda uygulamaya sahip
malzemelerdir [11].

Bu anlamda cam seramiklerin faydalanildigi bazi kullanim alanlar1 agagida

liste olarak verilmistir;

- Motor, valf, pompa ve boru uygulamalari,
- Islenebilir cam-seramikler,

- Refrakter cam-seramikler,
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- Yiiksek dielektrik sabitine sahip malzemeler,
- Elektronikte altlik uygulamalari,

- Radyoaktif atik depolari,

- Diisiik ve sifir genlesmeli malzemeler,

- Malzeme baglantilari,

- Siiper iletken malzemeler,

- Medikal ve dental uygulamalar [11].
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3. DENTAL CAM-SERAMIKLER

Dis hekimliginde disleri geri kazanmak igin kullanilan cam-seramik
biyomalzemeler insan dislerinin tiim islevlerini yerine getirebilmelidir. Dahasi, bu
restoratif biyomalzemelerin 6zelliklerinden bazilart dogal dislerin 6zelliklerini bile
gecmek zorundadir.

Giliniimlizde dental uygulamalarinda kullanilan seramik sistemler yogun
olarak zirkonya, lityum disilikat, mika veya feldspatik esasli porselen cam seramik
gruplarindan olusmaktadir. Bu malzemeler tam kristal, yar1 kristal ve amorf
fazlardan olusmaktadir. Bu alanda estetik amagla kullanilan malzemelerden, dogal
disle renk uyumunun en iyi saglandigr malzeme cam-seramiklerdir. Su emmeyisi ve
ag1z dokular1 ile ¢ok 1yi biyouyumlulugu cam-seramiklerin 6nemli 6zelliklerindendir
[16]. Pek ¢ok geleneksel seramik firiinde kullanilan frit hammaddesi dental
uygulamalarda kullanilan cam-seramiklerin de ana hammaddelerden biri olarak
kullanilmaktadir.

Frit tretimi genel olarak, belirli bir receteye gore belirlenen seramik
hammaddeleri (feldspatlar) ogiitiiliip toz haline getirilerek karistirilir ve ergitilir.
Eriyik hizli bir sekilde sogutulur ve termodinamik agidan kararsiz cams: frit malzeme
elde edilir. Dental alanda frit hammaddesi metal-seramik sistemlerinde seramik
tabakalar1 olusturan opak, dentin ve insizal kisimlarin iceriklerinde ve bazi tam
seramik sistemlerde (lityumdisilikat, mika veya feldspatik esasli) ana bilesen olarak
kullanilir [17].

Tam seramik sistem olan dental cam-seramiklerin rengi, 151k gecirgenligi
(transparanligl) ve estetik goriintiisii nedeni ile dental uygulamalarda 6zel bir yer
tutmaktadir ve son yillarda bu alanda kullanim alanlar1 genislemistir [18]. Dental
cam-seramiklerin dezavantajlari, kirilgan olusu ve karsilikli dislerin asinma
potansiyelinin yiiksek olmasidir. Bu malzemelerin igeriginde bulunan 16sit ve sanidin
gibi kristaller, cam-seramiklerin termal ve mekanik oOzelliklerini gelistirerek

islenebilir cam-seramik haline gelmesini saglar [7].

3.1. Losit Esash Cam-Seramikler

Losit, cam-seramik malzemelerin icerigindeki cok 6nemli bir kristal fazdir ve
yiikksek genlesme katsayisina (18x10° 1/°C) sahiptir. Losit, bir potasyum-
aliminyum-silikat fazidir ve kimyasal bilesimi K,0.Al,03.4Si0, veya KAISi,Og’dir

[9]. Sekil 3.1°de 16sit fazini igeren faz diyagrami gosterilmistir.
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Sekil 3.1. SiO,-K,0-Al,03 iiglii faz diyagrami [9].

Feldspat ajani olan 16siti bu kadar 6nemli kilan, dogal bir transparanliga sahip
olmas1 ve milkemmel biyouyumlulugudur. Bunlara ek olarak ytiksek ergime sicakligi

(1693°C), 16sitin uygulamalarda kullanimini arttirmaktadir [19].

3.2.1. Losit Kristal Faz
Losit (KAISi,Og) kristal fazi, (Si,Al)O4 tetrahedrasi ile olusan bir potasyum

aliminyum silikat mineralidir. (Si,Al)O4 tetrahedrasinin herbiri, Sekil 3.2’de
gosterildigi gibi tim oksijenlerini komsu atomlariyla paylasir. Sekil 3.2°de tetrahedra
[Si04]*,[AlIO,]” iken, K* iyonlari kiireseldir. Losit iki polimorfa sahiptir. Yiiksek
sicaklikta kiibik 16sitin kararli formudur ve sogutulurken 500-600°C’de kiibik
yapidan tetragonal yapiya bir faz doniisiimii gergeklesir. Bu doniislim hizli olup

tersinir ve sureklidir.
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Sekil 3.2. Losit tek kristali ve tetragonal 16sit kristal yapisi [9].

Losit kristali, aliimina, silika potasyum oksit ve diger alkali ergitici ve
¢ekirdeklendirici ajanlar1 igeren bilesenlerin uyumsuz sekilde kristallenmesiyle

olusur. Sekil 3.3’de 16sit kristalleri gosterilmistir [9].

accV  Spot Magn Dat -

0KV 30 5000 SE N-AM-2417%

Sekil 3.3. Farkli yontemlerle sinterlenmis 16sit kristallerinin SEM goriintiileri [9].

Lositin Kkristalizasyonunun gergeklesmesi igin, agirlikga en az %12 potasyum
igerigine ihtiya¢ duyulur. Ayrica, 10sitin kristalizasyonunu baglatmak veya
¢ekirdeklenme sicakligini diisiirmek igin sisteme MgO, CaO, ZrO,, ZnO, TiO; gibi
cekirdeklendirici oksitler ilave edilebilir [9].

K20-Al,03-Si0; iglii faz diyagrami Sekil 3.1’de gosterilmektedir. Sekil
3.4’te gosterildigi gibi, bu sistemde kristobalit (1), tridimit (2), kuvars (3), potasyum
tetrasilikat (4), potasyum disilikat (5), potasyum feldspat (6), 16sit (7), mullit (8) ve
korundum (9) gibi ana faz alanlar1 bulunmaktadir. Bu fazlar ok isaretli azalan
sicaklik yoniinii gosteren kalin cizgilerle birbirinden ayrilirlar. Lositin uyumlu

ergime noktasini gdsteren en diisiik sicakligi 810°C’dir ve 1686°C’ye kadar artar.
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Sekil 3.4. K;0-Al,03-Si0; ii¢lii faz sisteminde birincil kristalin faz alanlar1 [9].

Sekil 3.5’te gosterildigi gibi, Si02-K;0-4S102-K,0-Al,03:6S10, bolgesinde
yap1t, 710°C’de potasyum tetrasilikat, kuvars ve potasyum feldspat kristallerinden
olusan tamamen kristal bir yap1 olusur (liglii 6tektik, E;). KyO-4SiO2-K,0-2Si0,-
K20-Al;03:6S10, bolgesinde ise 695°C’de potasyum tetrasilikat, potasyum feldspat
ve potasyum disilikat kristallerinden kristal yap1 (iiglii 6tektik, E;) olusur ve Sekil
2.10’da  bu kompozisyonlarin soguma sirasindaki kristalizasyon yollar
gosterilmektedir. SiO-K;0-4Si0,.K,0-Al;05:6S10,  bolgesinde 16sit  kristalleri
1300°C’de soguma sirasinda olusur. AB ¢izgisiyle devam eden Kristalizasyon yolu B
noktasina ulastiginda potasyum feldspat kat1 faz1 olusur. BC sinir ¢izgisi boyunca ise
sivi fazin kompozisyonu devam eder. Losit kristalizasyon yolu C noktasinda sinir
cizgisinden ayrilarak potasyum feldspat alanina gecer ve D noktasinda potasyum
tetrasilikat ikinci kat1 faz olarak goriilir. E; noktasina kadar kristalizasyon yolu
devam eder. Bu noktada potasyum tetrasilikat, feldpat ve kuvars dengededir. Bu
sistemde, sivinin yiiksek viskozitesinden dolayr dengeyi saglamak ¢ok zordur. Losit
faz1 ergiyigin yapiin hizli sogutulmasiyla saglanabilir. Lityum, rubidyum ve sezyum

gibi sisteme ilave edilen bilesenler 16sit kristallesmesine yardimci olur [17].
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Sekil 3.5. K;0-Al,03-SiO, faz sisteminde bulunan SiO,-K,0-4SiO,-
K20-Al,03:6S10,  tiggenindeki ve  Ky0-4Si0,-K;0-2510,-K,0-Al;03:6S10;
tiggenindeki kristalizasyon yollari [9].

Cattell ve arkadaslar1 [15] yaptig1 calismada farkli tane boyutlu camsi (amorf)
frit tireterek tane boyut analizi, diferansiyel termal analizi (DTA) yapmustir.
Presledikleri numuneleri vakumsuz kutu firin igerisinde farkli 1s1l islemler
uygulayarak kristallenmelerini incelemisler ve kristal fazlar1 hakkinda bilgi edinmek
icin XRD analizi yapmislardir. Tiim bu analiz sonuglarina bakarak dakikadaki 1sitma
hizin arttirdiklarinda, 16sit kristali piklerinin siddetinin arttigi goriilmiistiir. Ayrica
tane boyutu inceldiginde yine 16sit piklerinin siddetinin arttig1 gézlemlenmistir.

Chen ve arkadaglarmin [20] yaptigi ¢alismada ise egilme mukavemetini
arttirmak amaciyla ince taneli 16sit cam seramiginin mikro yapisi optimize edilmistir.
Optimize edilmis kristalizasyon sonrasi, mikro kirilma belirtisi olmaksizin cam
matriste esit dagilimli ince (0,15 umz) 16sit kristalleri olusturulmustur. Bunun
sonucunda da iretilen cam seramigin egilme mukavemeti 219-253 MPa olarak
belirlenmistir. Ayrica 10sitin cam-seramiklerde 4um’den daha biiylik kristal
boyutunun cam matriste mikro c¢atlaklara sebep oldugu bunun sonucunda da
mukavemette azalma yasandigi ileri siiriilmektedir.

Brodkin ve arkadaslarinin [21] yaptigi ¢alisma ise 10sit fazi igeren 4 farkli
cam-seramik porselen blok kompozisyonlarinin iiretilmesini kapsamaktadir. Burada
amac ince taneli tetragonal veya stabilize edilmis kiibik 16sit fazlarin1i camsi faz
icinde olusturmak ve homojen dagitmaktir. Lositin yiiksek sicakliklarda eldesi kaba
taneli olmasina neden oldugundan porselenin islenebilirligini zorlastirmakta oldugu

belirtilmektedir.
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Estetik gereksinimlerin yiiksek, mekaniksel gereksinimlerin ise nispeten daha
diisiik oldugu iist gene, 6n bolge, tek disler i¢in tam seramik restorasyonlar, restoratif
dis hekimligindeki degisikliklerin baglangici olarak kabul edilebilir. Tam seramik
malzemelerdeki hizli gelismeler, uzun dénem basarili klinik sonuglariyla, tek dis
restorasyonlarinda cam seramiklerin Oncelikli olarak tercih edilmesine sebep

olmustur [19].

3.2. CAD/CAM Uygulamalar:

Tim bu teknik Ozelliklerin disinda hizla hastaya uygulamak da gelisen
tenoloji ile 6nem tasimaya baslamistir. Geleneksel yontemler kullanilarak elde edilen
tam seramik kronlarin uygulama siiresi hastalar i¢in vakit kaybi olmaya
basladigindan bu yana farkli yontemler gelistirilmistir [22].

Endiistrilerde ve kliniklerde dental malzemelerin islenmesi icin CAD/CAM
sistemleri gelistirilmistir. Bilgisayar destekli tasarim ve bilgisayar destekli liretim
yani CAD/CAM (computer aided design-computer aided manufacturing),
teknolojinin bir¢cok alaninda daha onceleri siklikla kullanilan bir tiretim seklidir.
Sekil 3.6’da discilikte kullanilan CAD/CAM sistemleriyle islenebilir ticari cam-
seramik blok ornekleri yer almaktadir [4].

Sistemin temeli; ¢ok hassas bir freze makinesinin, bilgisayar yazilimi ile
calistirilarak seramik, kompozit veya metal bloklardan kuronlar, kopriiler ve sabit
protez alt yapilari liretmesi esasina dayanir. 1984’ten giiniimiize Cerec, Duret, Celay,
Procera, Cercon, Cicero ve Lava sistemler gibi birgok CAD/CAM sistemi
gelistirilmis ve dental CAD/CAM sistemlerin son 20 yilda kullanimlarn gittikce
artmistir. Glinlimiizde CAD/CAM sistemleri olduk¢a popiiler hale gelmis, bu
sistemlerle birlikte aliimina ve zirkonyum polikristallerinin kullanimina baglanmaigtir.
Bilgisayar teknolojisi, seramik alt yapilarin hazirlanmasinda dis hekimligine 6nemli
bir zenginlik katmistir [4].

CAD/CAM uygulamalari, geleneksel oOl¢li alma yoOntemlerini ortadan
kaldirilmasi ve bekleme siiresini kisalmasi, daha iyi restoratif materyallerin daha kisa
stire i¢inde elde edilmesi gibi bir¢ok avantaji da beraberinde getirmistir (Karaalioglu,
2008). Ayrica dental laboratuvarlarda da kullanimina yonelik ¢aligmalar baslamistir.
Ozellikle arka disler igin sabit bliimlii protez yapiminda ve dental implant dayanagi
olarak kullanilabilecek yeterli mekaniksel O6zelliklere sahip yapisal seramiklerin

gelistirilmesinde  kullanimina baglanmasi CAD/CAM teknolojisinin  dental
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laboratuvarlarda kullanilabilirligini biiyiik bir hizla artirdig1 goriilmistiir. Boylelikle
mihendislik alaninda siklikla kullanilan CAD/CAM teknolojisinin  uygun
materyallerle birlikte dis hekimligine aktarilmasi, restoratif dis hekimliginde

geleneksel yontemlerin hizla degismesiyle sonuglanmistir [19].
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Sekil 3.6. Ticari dental cam-seramik bloklar.

CAD/CAM sistemlerinde kazima islemi i¢in dis hekimi disi hazirlar ve daha
sonra klinik durumu tarar. Intraoral kamera ile toplanan veriler, restorasyonun
islendigi sisteme aktarilir. Bu, ya dis laboratuarinda ya da dis hekimliginde
gerceklestirilir. Ardindan restorasyon denenir ve gerekirse ayarlanir. Daha sonra
restorasyon dogal dise yonlendirilir. Bu prosediir bir randevuda gergeklestirilebilir.
Sekil 3.7, dis hazirlamanin bireysel basamaklarini gdstermektedir, ayarlamalar
yapildiktan sonra deneyin ve restorasyonun dogal dis iizerine yerlestirilmesini saglar.
Prosediirii gostermek i¢in IPS Empress CAD kullanilmigtir. Bu materyali igeren

klinik ¢alismalar % 89 gibi yiiksek bir basar1 oranin1 gostermektedir [3].

Sekil 3.7. Klinik uygulumalarda kullanilan islenebilir 16sit esasli cam-seramigin
klinik uygulamasi. (a) CEREC ® sistemi ile IPS Empress ® CAD restorasyonu igin
hazirlanmis biiyiik molar kusur. (b) Hazirlanan disin dijital 3D modeli. (c) Sanal
inlay tasarimi. (d) Sirlanmis ve yapistirilmis IPS Empress ® CAD inlay. [7].
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4. MATERYAL VE YONTEMLER

Bu boliimde 16sit esasli cam-seramiklerin {iretimi ve karakterizasyon
islemleri  i¢in  kullanilacak ~ hammaddeler  uygulanacak  karakterizasyon
yontemlerinden (kimyasal analiz, faz analizi, dilatometrik analizler, DSC, tane
boyutu analizi, SEM goriintiillemesi) bahsedilmistir. Ayrica cam-seramiklerin tiretimi
icin uygulanacak 1s1l islem rejimleri ile iretilecek cam-seramiklere uygulanacak
karakterizasyon (kimyasal analiz, faz analizi, dilatometrik analizler, optik mikroskop

ve SEM goriintiilemesi ve mekanik testler) agiklanmistir.

4.1. Kullanilan Hammaddeler
Bu ¢aligmada iki farkli kompozisyona sahip amorf frit, asagida 6zellikleri ve

kullanim amaci verilen hammaddeler kullanilarak iiretilmeye ¢alisiimistir.

4.1.1. Feldspat

Tez ¢alismasinda ana hammadde olarak kullanilan ve kayag¢ halinde temin
edilen potasyum feldspat (K-Feldspat, K;O.Al,03.6S10,)tir.

Feldspat kayaglar1 frit iiretimi prosesinde kullanimi 6ncesi uygun kiricida
kirilmistir. Istenen boyuta getirilen feldspat parcalar1 6giitme islemi igin bilyeli

degirmende ogiitiilmiistiir.

Tablo 4.1. Feldspat hammaddesinin kimyasal analizi.

Oksitler Ag. Y%
SiO; 60-65
Al,O3 15-20
Na,O 2-3
K0 10-15
CaO 0-1
MgO 0-0,1
Fe,O3 0-0,1
Diger 0-5
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Toz haline gelen feldspat degirmenden alinarak eleme islemi
gerceklestirilmistir. Toz haline gelen feldspatin kimyasal (XRF; X-ray fliioresans),
faz (XRD; X-ray diffraksiyon) ve tane boyutu analizleri yapilmis kullanima
uygunlugu belirlenmistir. Tablo 4.1’de feldspat hammaddesinin kimyasal analizi yer
almaktadir.

Feldspat hammaddesine yapilan XRD analizi ve grafigi asagidaki Sekil
4.1’de verilmistir. Buna gore, K-feldspat hammaddesinin mikroklin (KAISizOg)
(JCPDS No 01-083-2372) ve albit (NaAlSi3;Og) (JCPDS No 01-075-1632) kristal
fazlarindan olustugu goriilmektedir.

Ayrica feldspat hammaddesinin tane boyut analizi gerceklestirilmis, sonuglar
Sekil 4.2°de gosterilmistir. Bu sonuglara gore 0giitme islemi sonrasi ortalama tane

boyutu (D50) ~12 um altinda, ince taneli toz elde edildigi goriilmistiir.
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Sekil 4.1. Feldspat hammaddesinin XRD faz analizi.
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Sekil 4.2. K-Feldspat hammaddesinin tane boyutu analiz grafigi.

4.1.2. Ferro Frit

Ferro frit iceriginde az miktarda borik asit bulunur ve yiliksek soda igerikli
silika fritidir. Seramik kimyasallar1 birlikte eritilip hizlica sogutulup ve O6gilitme
islemleri yapilarak ince toz haline getirilmistir. Alkali iceriginden dolay1 ergitici

olarak kullanilir. Ayrica, liretilecek fritlere bor oksit ve kalsiyum oksit katkis1 saglar
[23].

4.1.3. Lityum Karbonat
Lityum karbonat (LiCOs3) %99 saflikta toz halindedir. Tane boyutu 74
um’dur. Ergimeye yardimci olarak kullanilir. Ayrica ergime sirasinda eriyik frit

harmaninin homojen karismasina da katki saglamaktadir.
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4.1.4. Amonyum Biflorit
Kimyasal formiilii NH4(HF)2dir. Frit tiretiminde silikat daglayici ajan olarak

kullanilir.

4.1.5. Titanyum Dioksit
Titanyum Dioksit (TiO2) %98 saflikta temin edilmistir. Tane boyutu 45

um’dur. Frit tiretiminde ¢ekirdeklestirici etkisi i¢in kullanilmistir.

4.1.6. Potasyum Karbonat

Potasyum Karbonat (K2COs3) %99,5 saflikta toz halinde temin edilmistir. ~
63um alt1 tane boyutuna sahiptir. Ergimeye yardimci olmaktadir. Ayrica potasyum
karbonat fritin ergimesi ve karbonatin parcalanmasi sirasinda akici hale gelen frit

harmaninin homojen olarak karigsmasini saglamaktadir.

4.1.7. Digerleri
Amorf Frit, Baryum Karbonat gibi hammaddeler eklenmistir.

4.2. Yontem

Hammadde karakterizasyon islemleri yapilarak dental uygulamalar igin
kullanima uygunlugu belirlenen feldspat hammaddesinin yani1 sira yukarida
bahsedilen frit yapicilar ve oksitlerin ilavesiyle A Frit ve B Frit kompozisyonlar

belirlenmistir (Tablo 4.2).

4.2.1. Frit Uretimi

Literatiir caligmalar1 dikkate alinarak iki farkli frit kompozisyonu (A Frit ve B
Frit) belirlenmis (Tablo 4.2) ve feldspat hammaddesinin yani sira frit yapicilar ve
oksitlerin ilavesiyle tiretilmistir.

Frit liretimi i¢in belirlenen A Frit ve B Frit regetelerine uygun hammaddeler
tartilmis ve karistirilmistir. Hazirlanan karigim aliimina kapl potalara doldurulmus
ve 1250 °C’de ergitilmistir. Pisirme sonrasi firin igerisinde sogumaya birakilmistir ve
daha sonra frit potalardan alinarak kirilmistir.

Kirilan frit pargalarr dgiitme islemine tabi tutulmustur. Ogiitme sonrasi toz
haline getirilen frit 335 mesh (~ 43 pm) elekten elenmistir. Frit iiretim prosesi

sematik olarak Sekil 4.3’te gdsterilmistir.
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Tablo 4.2. Frit regetelerinin oksit i¢erikleri.

Oksitler Frit A Frit B Literatiir[24]
SiO, 65.18-63.92 64.25
Al;O3 15.74-15.83 16.46
Na,O 5.51-5.23 3.86
K20 10.50-11.91 11.92
Fe203 0.05-0.05 0.00
CaO 1.27-1.10 1.99
MgO 0.18-0.18 0.32
B20s 0.61-0.71 0.12
SroO 0.00-0.00 0.06
F 0.02-0.04 0.07

Kristal
yapiallar 0.95-1.02 0.94
(BaO+Li,0+TiOy)

TOPLAM 100.0 100.0 100.0

Potalara doldurma

Pisirme
1250°C

U
bosaltma

Sekil 4.3. Frit iiretim prosesi.
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4.2.2. Fritlerin Karakterizasyonu

Bu boliimde iretilen fritlerin fiziksel, yapisal ve 1sil oOzellikleri farkli
karakterizasyon teknikleri ile test edilecektir. Bu fritlerin 1s1l genlesme katsayisi
(CTE), cams1 gegis sicakliginin (Tg) tespit edilmesi i¢in dilatometrik, faz igerigini
tespit etmek icin x-1s1n1 kirinim analizi (XRD), morfolojilerinin belirlenmesi igin
mikro yapi analizi ve kristallenme sicakliginin belirlenmesi i¢in diferansiyel taramali

kalorimetre (DSC) ile analizinin yani sira tane boyut analizleri yapilmustir.

4.2.2.1. Dilatometrik Analiz

I’er gram A ve B frit tozu 100 MPa basing altinda tek eksenli kuru
preslenerek 10 mm c¢apinda silindir formunda sekillendirilmistir. Netzsch marka
dilatometre ile 10 °C/dk’lik 1sitma hiziyla 950 °C isitilarak termal genlesme
katsayilar1 (CTE) ve cams1 geg¢is sicakliklari (Tg) belirlenmistir.

4.2.2.2. Faz Analizi

A ve B frit tozlarinin analizleri 6glitme ve eleme islemleri sonrasi toz
formunda X-isin1 kirmim cihazi (D2 Phaser, Bruker) ile faz analizleri (XRD)
yapilmistir.

4.2.2.3. Mikroyap1 Goriintiileme

Mikroyap1 incelemeleri igin tozlar optik mikroskop (Nikon Eclipse LV150N)

ve taramal1 elektron mikroskobu (Carl Zeiss 300 VP Gemini) altinda incelenmistir.

4.2.2.4. Toz Tane Boyutu Analizi
A ve B frit tozlarinin 6gilitme sonrasi tane boyutu analizler lazer kirinim
teknigi ile yas ortamda (Mastersizer 3000, Malvern) tane boyut analizi cihazi ile

Olgtilmiistiir.

4.2.2.5. Diferansiyel Taramah Kalorimetre (DSC)

A ve B frit tozlarimin DSC analizleri 10 °C/dk’lik 1sitma hiziyla 1200 °C’ye
1sitilarak Gebze Teknik Universitesi, Aliiminyum Arastirma Merkezi’'nde Netzsch
DSC 404 C Pegasus cihazinda yapilmistir.
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4.3. Fritlerin Sekillendirilmesi

Amorf frit tozlart 100 MPa basing altinda tek eksenli kuru preslenerek
20X14X10 mm?® ebatlarinda dikdortgen prizma (blok) seklinde tiretilmistir. Ayrica
uretilen cam-seramiklerin opasite Ol¢iimleri i¢in 28 mm c¢apinda ve 3 mm

yiiksekliginde peletler yine kuru presleme teknigi ile tiretilmistir.

4.4. Isil islem Rejimleri

Cam-seramik bloklarin {iretimi i¢in yapilan literatiir arastirmalar1 sonucu iki
basamaktan olusan 1s1l iglem uygulanacagi belirlenmistir. Isil islemin ilk basamagi
(¢ekirdeklesme sicakligl) vakumsuz olarak Naberterm marka kamara tipi firinda
(Sekil 4.4) gerceklestirilmistir. ikinci basamagi ise (gekirdek biiyiime sicakligr)
vakumlu  Goldenmoon marka porselen pisirme firminda (Sekil 4.5)

gergeklestirilmistir.

Sekil 4.4. Vakumsuz sinterleme firmni.
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Firin q [a

Asansorli |
Tabla

Kontrol ||
Unitesi

\OVBE-ECO o

Vakum
Unitesi

Sekil 4.5. Vakumlu Porselen pigirme firini.
Numunelere uygulanan 1sil islem rejimi daha iyi takip edilebilmesi igin

numuneler kodlanmistir. Ornegin “680/120-850/15” kodu A ya da B fritinin birinci
basamak pisirme sicakliginin 680°C oldugunu bu sicaklikta 120 dk beklenildigini
daha sonra sabit olarak belirlenen 10°C/dakika 1sitma hiziyla 850°C’ye ¢ikilip bu
sicaklikta 15 dk beklenildigini ifade etmektedir. Bu rejimin uygulandigi frit
kompozisyonuna bagli kodun basina A ya da B harfi eklenir. Bekleme sonrasi firinin
kapag1 2 dk i¢inde otomatik agilir ve numune agz1 agik firin ortaminda sogutulur.

Ayrica ornekler eger vakum 6zelligi kullanilmadan sinterlendiyse X ile belirtilmistir.

A Frit Isil Islem Rejimi

[Ik basamak bekleme sicakliginin belirlenmesi igin bloklara Tablo 4.3’te

verilen 1s1l islemler uygulanmistir.
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Tablo 4.3. A fritin degisken birinci basamak sicakligina bagli 1s1l islem rejimleri.

1.Basamak 2.Basamak
1. Basamak 2.Basamak
Bekleme Bekleme
TN KOD sicakhigi Sicakhigi
Siiresi Siiresi
(°C) _ (°C) .
(Dakika) (Dakika)
1 A-600/60-900/0 600 60 900 0
2 A-680/60-900/0 680 60 900 0
3 A-700/60-900/0 700 60 900 0
4 A-725/60-900/0 725 60 900 0
5 A-750/60-900/0 750 60 900 0

Ilk basamakta 1s1] islem siiresinin belirlenmesi icin Tablo 4.4’te verilen 1sil

islem denemeleri yapilmaistir.

Tablo 4.4. Birinci basamak (step) bekleme siiresinin belirlenmesi.

1.Basamak 2.Basamak
1.Basamak 2.Basamak
Bekleme Bekleme
TN KOD sicakhigi Sicakhigr
Siiresi Siiresi

(°C) . (°C) .

(Dakika) (Dakika)
1 A-680/60-900/0 680 60 900 0
2 A-680/120-900/0 680 120 900 0
3 A-680/180-900/0 680 180 900 0
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Son olarak ikinci basamak (g¢ekirdek biiylimesi) sicakligi ve siiresini
belirlemek igin Tablo 4.5’te verilen 1s1l islem rejimleri uygulanarak cam-seramikler

tiretilmistir.

Tablo 4.5. Ikinci basamak (step) bekleme sicakliginin ve siiresinin belirlenmesi.

1.Basamak 2.Basamak
1.Basamak 2.Basamak
Bekleme Bekleme
TN KOD sicakhigi Sicakhigr
Siiresi Siiresi

(°C) _ (°C) .

(Dakika) (Dakika)
1 A-680/120-850/15 680 120 850 15
2 A-680/120-850/30 680 120 850 30
3 A-680/120-900/0 680 120 900 0
4 A-680/120-900/5 680 120 900 5
5 A-680/120-900/15 680 120 900 15
6 A-680/120-900/30 680 120 900 30
7 A-680/120-950/0 680 120 950 0
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B Frit Isil Islem Rejimi

B frit ile cam-seramik blok iiretimi i¢in ise Tablo 4.6’daki 1s1l islem rejimleri

kullanilmustir.
Tablo 4.6. B frit igin uygulanan 1s1l islem rejimleri.
1.Basamak 2.Basamak
1.Basamak 2.Basamak
Bekleme Bekleme
TN KOD sicakhigr Sicakhigi
Siiresi Siiresi

(°C) _ (°C) .

(Dakika) (Dakika)
1 B-600/60-850/5 600 60 850 5
2 B-640/60-850/5 640 60 850 5
3 B-680/60-850/5 680 60 850 5
4 B-600/60-850/15 600 60 850 15
5 B-640/60-850/15 640 60 850 15
6 B-680/60-850/15 680 60 850 15

4.5. Uretilen ve Ticari Cam-Seramiklerin Test ve Karakterizasyonlar

Bu ¢alisma kapsaminda iiretilen cam-seramiklerle temin edilen Vita (Mark
I1), ivoclar (IPS Empress Cad) ve Sirona (Cerec blocs) marka ticari cam-seramik
bloklarin karakterizasyon islemleri yapilmistir. Uretilen ve temin edilen cam-seramik
bloklarin faz igeriklerini belirlemek i¢in x-1g1n1 kirmimi analizi, 1s11 genlesme
katsayilarini, yumusama sicakliklarini ve camsi gecis sicakliklarini belirlemek icin
dilatometrik analizler, mikroyap1 goriintiilemesi ve mekanik testler (biaksiyal egme

testi, vickers sertlik ve iz kirig1 toklugu testleri) yapilmistir.

Uretilen cam-seramiklerin karakterizasyon c¢alismalar1 icin blok, pelet ve

diktorgen ¢ubuk formunda numuneler hazirlanmistir.
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4.5.1. Arsimed Metodu ile Yogunlugun Olgiilmesi

Sinterlenmis numunelerin yogunlugu, ASTM-C373 standardina gore Arsimed
prensibi ile belirlenmistir. Kuru, su icerisindeki ve 1slak agirliklart 6l¢iilen 6rneklerin
su igerisinde kapladiklar1 hacimlerinin kuru agirliklarina béliinmesi ile arsimed

yogunluklar1 belirlenir [25].

V=M-5 (4.4)
B=D/V (4.5)

V: Hacim (cm®),

M: Ornegin 1slak agirhg (g),
S: Ornegin sudaki agirhigi (g),
D: Ornegin kuru agirligi (g),

B: Arsimed yogunlugu (g/cmg).

4.5.2. Faz Analizleri

Uretilen ve temin edilen ticari dental cam-seramik bloklarin mevcut faz
igeriklerini belirlemek i¢in x-1s11 kirinim (XRD) analizi, Bruker marka D2 Phaser
ile gerceklestirilmistir. Bloklar dnce kirilip sonra havanda 6giitiilerek faz analizleri

gerceklestirilmistir.

4.5.3. Dilatometrik Analizler

Cam-seramikler 5x5x45 mm boyutunca ¢ubuk seklinde iiretilmis ve ticari
dental bloklar da bu boyutlarda kesilmistir. Dilatometrik testleri Netzch marka
dilatometre ile oda sicakligindan 10 °C/dk’lik 1sitma hiziyla 950 °C’ye cikarak
dogrusal 1s1l genlesme katsayist (CTE), camsi gecis sicakliklart (Tg) ve yumusama

sicakliklari (Ts) belirlenmistir.

4.5.4. Mikroyapisal Karakterizasyon

Uretilen cam-seramik bloklar ile temin edilen ticari cam-seramik bloklar
hassas kesme yontemi ile kesilerek soguk kaliplanmistir. Soguk kaliplama yontemi
ile kaliplanan orneklerin 6nce zimparalama sonra parlatma islemleri yapilmis ve
%?3’liik HF cozeltisi ile 15 sn daglama islemi gerceklestirilmistir. Optik mikroskop

ve taramali elektron mikroskobu ile mikroskobik incelemeleri yapilmistir.
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4.5.5. Mekanik Testler
Mekanik testler (biaksiyal egme testi, vickers sertlik ve iz kirigir toklugu

testleri) yapilmistir.

4.5.5.1. Biaksiyal Egme Testi

Biaksiyal egme testi i¢in ISO 6872 Dis Hekimligi — Seramik Malzemeler
standartinda da belirtildigi gibi 14 + 2 capinda 1,2 + 0,2 yiiksekliginde beser adet
pelet seklinde 6rnekler iiretilmistir. Bu ornekler tek eksenli pres ile 100 MPa basing
altinda kuru presleme yontemi kullanilarak sekillendirilmis, belirlenen Tablo 4.6’da

belirlenen 1s1l islem rejimlerine gore sinterlenmistir.

Peletlerin egme testi ISO 6872 standartlarinda hazirlanan biaksiyal egme test
aparati ile cekme cihazinda (Schimadzu) yapilmustir (Sekil 4.6). Testlerde yiik ucu ile
Sekil 4.7°da gosterildigi gibi 3 adet bilya lizerine yerlestirilmis peletlerin orta

noktasina yiik uygulanmastir.

1

P

2 Key

1 12,5 mm steel ball

1 _\I_

L—— ]
-
J p—

3 2 precision ball bushings

———————a

i

3 upper bushing holder

4 ram_ hardened, precision ground rod

3 hardened, precision ground dowel pin

g

7 e
1
\+ 11 ‘ 4 (1,4 =0,2) mm diameter
. | —
L1

8 / 6 three (4,5 = 2) mm steel balls 120° apart on

\x. 11 = 1) mm diameter circle

5 ( )

9 /// 7 top plate

\ / 8 three separator posts

™

\_*_-0-9',4__________ 6 9 sample holder
LG -G
10 *—‘#\ i ‘ 10 bottom plate

Sekil 4.6. Biakssyal egme test aparati [26].
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Kirilma gergeklestikten sonra formiil kullanilarak biaksiyal egme sonuglari

hesaplanmustir.

o = —0,2387P(X — Y)/b? (4.6)

Bu formiilde;

c: Maksimum gerilme (MPa),

P: Kirilma ytikii (N),

X =1 +v)In(ry/rs)? + [(1 = v)/2] X (12/73)?, (4.7)
Y = (1+v) % [1+1In(r/r3)?] + [(1 = v) X (r2/75)?], 4.8)
v: Poisson orani (0,25),

r1: Bilyalar arasindaki yarigap (mm),

r;: Pin yaricapt (mm),

rs: Ornek yarigapidir (mm).

Sekil 4.7. Biaksiyal test aparati.
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4.5.5.2. Sertlik Testi

Uretilen cam-seramik bloklar ile Vita Mark 1l, IPS Empress CAD, Sirona
Cerec Blocs sertlik degerlerini belirlemek i¢in parlatilmis porselen numune
ylizeylerine mikrosertlik testi yapilmistir. Yiizeyi parlatilmis numunelere 4,9 N’luk
yiik altinda 15 saniye boyunca (HVO0,5: 0,5 kgf) 5 adet 6l¢iim alinarak vickers izi
sertlik testi uygulanmustir. Sertlik degerleri asagidaki denklem kullanilarak, olusan

her bir izin diagonal uzunlugundan hesaplanir [27].

HV = 1,854 P/d? (4.9)

Burasa HV Vickers sertligi, P Uygulanan yiik (kgf), d (di*dy) ortalama

diagonal uzunluktur (d; ve d, = kdsegen uzunluklari, mm).

4.5.5.3. Ultrason Ses Dalgasi Teknigi ile Elastisite Modiilii ve Poisson

Oram Hesabi

Ultrason ses dalgasi teknigi ile elastisite modiilii degerinin hesaplanmasi igin
ASTM E494-95 standartina [27] uygun olarak kuru presleme yontemi ile Sekil

4.8’de gosterilen cam-seramik plaka (4x4x11,5 cm) tiretilmistir.

SR
-

Sekil 4.8. Ultrason ses dalgas1 teknigi ile elastisite modiilii degerinin hesaplanmasi
igin Uretilen cam-seramik plaka.

Izmir Gedik Test Merkezi'nde gerceklestirilen deneyde iiretilen plakaya
uygun General Electric (GE) marka USM GO cihazi ile proplar yardimiyla Sekil
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4.9°da gosterildigi gibi ses dalgalart gonderilmis, enine ve boyuna ses hizlar

belirlenmistir.

Sekil 4.9. Ultrason ses dalgasi testi.

Oc prop ile boyuna dalga (4 MHz) gonderilmis ve ses hizi 5530,2 m/s
Ol¢iilmiistiir. 45° prop ile enine dalga (4 MHz) gonderildiginde ise ses hiz1 3189 m/s

Olclilmiistiir.

> Poisson oranimin hesaplanmasi icin;

v=[1-2)] a0 - () 610

y: Poisson orani,
Vs: Enine ses hizi (m/s),

V|; Boyuna ses hizi (m/s).

> Elastsite modiiliinii hesaplanmasi icin;

E = [pV*(3V* — 4V:*)]/(V* - V&%) (4.12)

p: yogunluk (kg/m?),

Vs: Enine ses hizi (m/s),
V); Boyuna ses hizi (m/s),
E: Elastisite Modiilii.
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4.5.5.4. iz King Toklugu Testi
Calismada iz kirigindan yola c¢ikilarak sinterlenen peletlerin iz kirigr tokluk
degeri (Kic) Vickers iz yontemi ile ol¢iilmiistiir. Kic degerlerini hesaplamalarinda

Anstis ve arkadaslarinin gelistirdigi asagidaki esitlik kullanilmistir [28].
Kic = §(@)"Pc3/2 (4.12)

Bu formiilde £ malzemede bagimsiz bir sabit ve degeri 0,016’dir, n vickers
testinde iiretilen radyal catlaklar i¢in boyutsuz sabitidir ve degeri 0,5 olarak alinir, H
sertlik degeri, E elastisite modulii, P vikers testinde iz yiikil, ¢ iz yiizeyinden dSl¢iilen

ortlama gatlak uzunlugu (Palmqvist ¢atlak uzunlugu) seklinde ifade edilir.

4.5.5.5. islenebilirlik Testi
Uretilen cam-seramik bloklarin islenebilirlik 6zelliklerini incelemek i¢in N4
Impression kazima cihazinda farkli modeller islenerek islenebilirlik o6zellikleri

incelenmistir.
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5. ARASTIRMA BULGULARI VE TARTISMA

Bu calismada 10sit esasli cam-seramiklerin iiretimi ve karakterizasyonu
hedeflenmistir. Bu hedef dogrultusunda cam-seramiklerin iiretimi igin ilk olarak
uygun hammaddeler temin edilmis ve iki farkli kompozisyonda frit {iretimi ve bu
fritlerin ~ Uretiminde kullanilan  potasyum feldspat ana hammaddesinin
karakterizasyonu yapilmistir. Ardindan fritlere uygulanacak 1sil islem rejimleri

belirlenmis ve cam-seramikler iiretilerek karakterizasyon islemleri yapilmastir.

5.1. Fritlerin Karakterizasyonu

Bu boéliimde iiretilen A ve B fritlerinin fiziksel, kimyasal, yapisal ve 1sil
ozellikleri farkli karakterizasyon teknikleri ile incelenmistir. Fritlerin 1s1l genlesme
katsayisinin (CTE), camst gecis sicakliginin (Tg) tespit edilmesi ic¢in termal,
kimyasal kompozisyonunu belirlenmesi i¢in elementel (XRF), faz igeriginin tespit
edilmesi i¢in x-151m1 kirmimi (XRD) analizleri, toz tane morfolojilerinin belirlenmesi
icin gorilintiileme (SEM) ve toz tane boyutlar1 belirlemek i¢in lazer kirinim tane
boyut analizlerinin (PSD) yami sira, ¢ekirdeklenme ve kristallenme sicakliklarinin
belirlenmesi i¢in yliksek sicaklik diferansiyel taramali kalorimetre (DSC) analizleri

yapilmugtir.

5.1.1. Termal Analizler

A ve B frit tozlarinin termal davraniglarini incelemek i¢in frit tozlart 10 mm
capinda peletler haline getirilip dilatometre cihazinda 950 °C’ye kadar 10°C/dk
1sitma hiziyla 1sitilmasi planlanmistir. Sekil 5.1°de A ve B frit tozlarinin dilatometrik
davranig1 goriilmektedir. Cihaz A frit tozunun yumusama noktasina (598°C) kadar
1sitma uygulamig sonrasinda 1sitmay1 kesmistir. Camsi gegis sicakligi (Tg) 544°C ve

11l genlesme katsayis1 (CTE) 9,16x10° 1/K olarak 6lgiilmiistiir.

B frit i¢in ise cams1 gegcis sicakligr (Tg) 501°C iken 1s1l genlesme katsayisi
(CTE) 8,87x10°® 1/K olarak 6l¢iilmiistiir. Bu diisiik CTE degerleri her iki frit tozunun
da amorf yapida olabilecegini sdylemektedir. Clinkii literatiir sonuglarina gére amorf

fritlerin CTE degerleri 8.5x10° 1/K olarak belirtilmektedir [20].
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Sekil 5.1. A ve B Frit dilatometrik analizi.

5.1.2. X-Isim Floresans (XRF) Analizi
Uretilen frit tozlarmin kimyasal oksit icerikleri hazirlanan receteler ile
karsilastirilmast icin tozlara XRF analizleri yapilmistir. Tablo 5.1 ‘de A ve B frit

tozlarinin analizleri verilmistir.

Tablo 5.1. Uretilen A ve B fritlerin kimyasal kompozisyonu.

OKSITLER A Frit B Frit
SiO, 60,0-65,0
Al,O3 13,0-20,0
Na,O 3,0-8,0
K20 9,0-15,0
Fe,0s 0,0-0,1
TiO, 0,0-0,5
CaO 0,0-2,0
P,0s 0,0-0,1
MgO 0,0-1,0
ZnO 0,0-0,5
Sn0O, 0,0-0,5
BaO 0,0-0,5
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5.1.3. X-Isim1 Kirimim (XRD) Analizi
Uretilen A ve B fritlerin XRD analizi sonuglar1 Sekil 5.2°de verilmistir. Her
iki fritin grafiklerinin de kambur seklinde oldugu ve paternlerinde herhangi bir pik

gbozlenmemistir dolayisiyla fritlerin amorf yapida olduklar1 goriilmektedir.

—BFRIT

—AFRIT

5 10 15 20 2599 30 35 40 45

Sekil 5.2. A ve B Fritlerinin XRD grafigi.

5.1.4. Tozlarin Tane Boyut Analizi ve Morfoloji Incelemesi
Frit tozlarmin tane morfolojisi ve yine tane boyutu hakkinda bilgi sahibi
olmak i¢in toz elektron mikroskop altinda incelenmistir. Sekil 5.3’de A ve B frit

tozlarmin farkl biiylitmelerdeki toz goriintiileri verilmistir.

Sekil 5.3. A fritin a) 1000X ve b) 5000X biiylitmelerde SEM goriintiileri, B fritin c)
1000X ve d) 5000X biiyilitmelerde SEM goriintiileri.
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SEM goriintiilerine gore son derece keskin kdoseli 20-30 mikron tane
biiyiikliiklerinden nano boyutlara kadar inen ince frit toz taneleri goriilmektedir.
Sekil 5.4’te ise A ve B fritlerin tane boyut analiz sonuglar1 verilmistir. A fritin
ortalama degeri (D50) ~8 um biiyiikliigiinde, B fritin D50 degeri ise ~4 pum
biiytikligiindedir. Ayrica B fritin tane boyut grafigi incelendiginde farkli boyutlarda

taneler igerdigi goriilmektedir.
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0,1 1 10 100
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10 100
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Sekil 5.4. a) A ve b) B fritlerinin tane boyut analizleri.

5.1.5. Diferansiyel Taramah Kalorimetre (DSC)

Frit tozlarmin camsi gecis ve kristallenme sicakliklari tayini i¢in tozlarin
yiiksek sicaklik diferansiyel taramalai kalorimetre (DSC) analizleri yapilmistir. A ve
B fritlerinin DSC egrileri Sekil 5.5’te goriildiigii gibidir. Grafik incelendiginde 560-
600°C arasinda egrinin egiminde keskin bir degisim gozlenmektedir. Bu aralikta
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camsi gecis (Tg) sicakligt oldugu diistiniilmektedir. Yine egride 800-840°C
sicakliklarda egri egiminde keskin bir degisim goriilmektedir. Bu sicaklik araliginin
ise yumusama sicakligl oldugu diisiiniilmektedir. Bunlar disinda 640-680°C arasinin

da camsi gegis sicakligini gosterdigi diisiintilmektedir.

Sicaklik (°C)

1200

DSC/mwW

Texo

Sekil 5.5. Frit A ve B’nin DSC grafigi.

5.2. Cam-Seramik Malzemelerin Karakterizasyonu
Bu kisimda Boliim 4.2.4°te belirtilen 1s1l islem rejimleri uygulanarak tiretilen

cam-seramiklerin karakterizasyon islemleri yapilmistir.

5.2.1. Arsimed Yogunlugu

Uretilen cam-seramik bloklarin arsimed yogunluklari Tablo 5.2°de
verilmistir. Camlarm yogunluklar1 2,4-2,8 g/cm® araliginda degismektedir [29].
Literatlir bilgileri incelendiginde ve arsimed sonuglar1 ile karsilastirildiginda

ortalama yogunluk degeri cam-seramikler i¢in uygundur.
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Tablo 5.2. Cam-Seramiklerin Arsimed Yogunluklari.

KOD Arsimed Yogunlugu
(g/cmd)

A-680/120-900/0 2,34
A-680/120-900/15 2,32
A-680/120-900/30 2,31
B-680,/60-850/5 2,32
B-680/60-850/15 2,29
ortalama 2,32
standart sapma 0,016

5.2.2. Kristalografik Inceleme ve Faz Analizleri
Uretilen cam-seramiklerin ve ticari cam-seramik bloklarin yapilarinda olusan
fazlar X-1s11 kirmimi yontemi ile belirlenmistir. Bloklardan parga kesilip toz haline

getirilip toz formunda analizler yapilmistir.

Ticari dental cam-seramik bloklarin x-1is11 kirinim (XRD) analizleri
yapilarak mevcut kristal faz tayini yapilmistir. Sekil 5.6’da orneklerin XRD
analizleri verilmistir. Analiz sonuglaria gore, Ivoclar IPS Empress CAD numunesi
cam fazin yani sira tetragonal 16sit [KAISi,Og¢] kristal fazi (JCPDS No: 00-038-1423)
icermektedir. Buna karsilik, Vita Mark II ve Sirona Cerec Blocs orneklerinde ise
camsi faz yaninda nefelin [(Na,K)AlSiO4] (JCPDS No 01-083-2372) ve anortoklas
[(Na,K)AISi30g] (JCPDS No 01-075-1632) kristal fazlari tespit edilmistir.

A frit ile iiretilen 6rneklerin ¢ekirdeklenme sicakligini belirlemek i¢in tiretilen
A-600/60-970/0, A-680/60-970/0, A-700/60-970/0, A-725/60-970/0 ve A-750/60-
970/0 kodlu orneklerin XRD grafikleri Sekil 5.7°de verilmistir. Grafikler
incelendiginde A-725/60-970/0 ve A-750/60-970/0 kodlu orneklerin patternlerinde
16sit kristal piklerinin yanisira sanidin kristal piklerine rastlanmistir. Ayrica vakumlu
(A-680/60-970/0) ortam ile vakumsuz (A-680/60X-970/0X) ortamda sinterlenen
cam-seramiklerin XRD grafikleri karsilastirildiginda yalnizca vakumlu ortamda yeni

16sit piklerinin olustugunu pik siddetlerinin neredeyse ayni oldugunu goriilmiistiir.
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Sekil 5.6. Ticari Bloklarin X-1g1in1 Kirinim Analizi.

A frit ile tretilen 6rneklerin ¢ekirdeklenme sicakliginda bekleme siiresinin
etkisini incelemek igin tiretilen A-680/60-900/0, A-680/120-900/0, A-680/180-900/0
kodlu orneklerin XRD grafikleri Sekil 5.8’de verilmistir. Sonuglar incelendiginde
timiinde camsi1 fazi temsil eden kambur goriilmektedir. Ayrica 180 dakika bekleme
yapilan cam-seramik Orneginde sanidin pikine rastlanmigtir. 120 dakika bekleme
yapilan ornekte 10sit pikleri olusmaya baglarken 60 dakika bekleme yapilan ornekte

neredeyse pik olusmamis denecek azdir.

A frit ile tretilen Orneklerin kristallenme sicakligi ve bekleme siiresini
etkisini incelemek i¢in A-680/120-850/30, A-680/120-900/0, A-680/120-900/5, A-
680/120-900/15, A-680/120-900/30, A-680/120-950/0 kodlu &rneklerin  XRD
grafikleri Sekil 5.9°da verilmistir. Grafikler incelendiginde kristallenme sicakliginda
bekleme yapilan orneklerde bekleme yapilmayan Orneklere gore 10sit pik siddeti
artmistir. Ayrica tim orneklerde camsi faz igerigini temsil eden kambur ve tetragonal

16sit kristal faz1 goriilmektedir.
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Sekil 5.7. a) A-600/60-970/0, A-680/60-970/0, A-680/60X-970/0X, A-700/60-970/0,
A-725/60-970/0 ve A-750/60-970/0 kodlu 6rneklerin XRD grafigi, b) Vakumlu (A-
680/60-970/0) ortam ile vakumsuz (A-680/60X-970/0X) ortamda sinterlenen cam-

seramiklerin XRD grafiklerinin kargilagtirilmasi.
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Sekil 5.8. A-680/60-900/0, A-680/120-900/0, A-680/180-900/0 kodlu orneklerin
XRD grafigi.
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Sekil 5.9. A-680/120-850/30, A-680/120-900/0, A-680/120-900/5, A-680/120-
900/15, A-680/120-900/30, A-680/120-950/0 kodlu 6rneklerin XRD grafigi.

46



B frit ile diretilen cam-seramiklerin mevcut kristal faz igerigini incelemek igin
yapilan X-1s1n1 kirmim (XRD) analizleri Sekil 5.10 ve Sekil 5.11°de verilmistir.
Analiz sonuglarina gore, tiim oOrneklerde camsi fazin yam sira tetragonal I6sit
[KAISi,Og6] kristal faz1 (JCPDS No: 00-038-1423) ve kiibik 16sit [KAISi,Og] kristal
faz1 (JCPDS No: 01-076-2298) igermektedir.

Sekil 5.10°da g¢ekirdeklenme sicakligi 600°C, 640°C ve 680°C olarak
belirlenen ve bu sicakliklarda 60 dk beklenip 850°C’de 5 dk beklenen &rneklerin
XRD grafikleri incelendiginde ¢ekirdeklenme sicakligi arttikca tetragonal ve kiibik
16sit kristal pik siddetlerinin arttig1 tespit edilmistir.

B-680/60-830/5 Tetragonallésit (KALSi;Og)
——B-640/60-850'5 % Kiibik Lésit (KALSiO5)

——B-600/60-850/5

5,00 15,00 25,00 35,00 45,00 55,00 65,00

Sekil 5.10. B frit ile iiretilen ve kristallenme sicakliginda (850 °C) 5 dakika bekleme
yapilan orneklerin XRD grafigi.

Sekil 5.11°de de ¢ekirdeklenme sicakligi 600°C, 640°C ve 680°C olarak
belirlenen ve bu sicakliklarda 60 dk beklenip 850°C’de 15 dk beklenen 6rneklerin
XRD grafikleri verilmis ve ¢ekirdeklenme sicakligi arttikga tetragonal ve kiibik 16sit
kristal pik siddetlerinin arttigi tespit edilmistir. Ayrica B-680-60/850-15 kodlu

ornekte yeni tetragonal 16sit piklerinin de olusmaya basladig1 gériilmiistiir.
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B-680/60-850/15 Tetragonal 16sit (KALS1,0¢)

— B-640/60-850/15 * Kiibik Losit (KALSi,0f)

—B-600/60-850/15

e D T D NS

5,00 10,00 15,00 20,00 25,00 30,00 35,00 40,00 45,00 50,00 55,00 60,00 65,00
2

Sekil 5.11. B frit ile iiretilen ve kristallenme sicakliginda (850 °C) 15 dakika
bekleme yapilan 6rneklerin XRD grafigi.

5.2.3. Dilatometrik Analizler

Ticari dental bloklarin dilatometrik testleri yapilarak dogrusal 1s1l genlesme
katsayisi (CTE) ve camsi gegis sicakliklar1 (Tg) belirlenmistir. Sekil 5.12’de
bloklarin dilatometrik egrileri verilmektedir. Vita Mark II ve Sirona Cerec
bloklarinin CTE degerleri sirastyla 9.8x10° K™ ve 10.3x10° K™ olarak él¢iiliirken,
Ivoclar IPS Empress CAD blogunun CTE degeri 18.3x10° K™ olarak 6lgiilmiistiir.
Literatiirde 16sit kristalleri iceren cam-seramikleri icin kristal miktarina bagl olarak
CTE degerinin 14.9-18.3x10° K™ araliginda degistigi belirtilmektedir [7]. Bu sonug,
Ivoclar IPS Empress CAD 6rnegi yiiksek oranda (hacimce>%35-45) 16sit kristalleri
icerdigini gostermektedir. Bloklarin yine ayni grafik iizerinden camsi gecis sicaklig

incelendiginde hepsinin 650 °C civarinda Tg degerlerinin oldugu gozlenmektedir.

A ve B frit tozlarindan dilatometrik analizler i¢in dikdortgen ¢ubuklar
hazirlanmis ve bunlar Tablo 4.4, 4.5, 4.6 ve 4.7°de belirtilen 1s1l islemler ile
pisirilmistir. Pigsmis numuneler boliim 4.2.2°de belirtilen 1s1] sartlarda dilatometrik
analizlere tabi tutulmustur. Ornek bir dilatometrik analiz sonucu Sekil 5.13’te

verilmektedir.
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Sekil 5.12. Ticari dental cam-seramik bloklarin dilatometrik analizi.
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11,16x105 K-
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Sekil 5.13. A Frit ile iiretilen A-680/120-900/30 kodlu 6rnegin dilatometrik egrisi.
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Bu grafikten her numunenin 1sil genlesme katsayist1 (CTE), camsi gegis
sicakligr (Tg) ve yumusama sicakligi (Ts) belirlenmistir. Tablo 5.3’te A frit tozuna
uygulanan farkli 1s1l islem rejimleri sonrasi tiretilen ¢ubuklarin dilatometrik analiz
sonuglar1 (CTE, Tg ve Ts) verilmektedir. CTE degerleri 8-11x10° K™ degerleri

arasinda degismektedir.

Tablo 5.3. A frit ile Giretilen cam-seramiklerin 1s1l genlseme katsayilart (CTE), camsi
gecis sicakliklart (Tg) ve yumusama noktalari (Ts).

Termal Camsi
Yumusama
Genlesme Gecis
TN KOD Noktasi
Katsayisi Sicakhig:
6 1 (Ts, °C)
(CTE,10° K™ ) (Tg, °C)

1 A-600/60-970/0 8,93 546,7 678
2 A-680/60-970/0 10,4 591 699,6
3 A-700/60-970/0 10,0 596,5 689
4 A-725/60-970/0 9,7 579,4 712,2
5 A-750/60-970/0 8,38 572,4 7344
6 A-680/60-900/0 9,21 601,1 707,8
7 A-680/120-900/0 9,28 605,2 698,5
8 A-680/180-900/0 9,37 608,0 688,0
9 A-680/120-850/15 9,54 598,0 706,2
10 A-680/120-850/30 10,19 593,1 705,7
11 A-680/120-900/0 9,17 605,0 698,5
12 A-680/120-900/5 9,64 600,3 703,0
13 A-680/120-900/15 10,50 591,5 700,6
14 A-680/120-900/30 11,16 5924 702,5
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Tablo 5.4’te A frit tozuna uygulanan farkli 1s1l islem rejimleri sonrasi iiretilen
cubuklarin dilatometrik analiz sonuglari verilmis ve CTE degerlerinin 13-15x10° K™

arasinda degistigi goriilmiistiir.

Tablo 5.4. B frit ile tiretilen cam-seramiklerin 1s1l genlseme katsayilari (CTE), camsi
gecis sicakliklar (Tg) ve yumusama noktalari (Ts).

Termal Camsi Yumusa
Genlesme Gegi ma

TN Kob Katsasy1s1 Slcalilfgl Noktas

(CTE,10°K* ) (Tg,°C) = (Ts,°C)
1 B-600/60-850/5 13,74 571,6 644,4
2 B-640/60-850/5 14,94 580,5 638,5
3 B-680/60-850/5 14,72 563,2 651,2
4 B-600/60-850/15 13,25 568,4 672,8
5 B-640/60-850/15 12,94 587,2 672,5
6 B-680/60-850/15 15,20 565,4 657,5

Tablolar incelendiginde, B frit tozlarna uygulanan 1s1l islemler sonras1 A frit
tozlarma gore daha yiiksek CTE degerleri olciilmiistiir. Yine Tg degerleri de daha
yiiksek Olcililmiistir. Bu durum, B frit igerisinde kullanilan c¢ekirdeklestirici
miktarinin A frite gore fazla olmasinin, B frite uygulanan 1s1l islemler sonrasinda A
frite uygulanan 1s1l islemlere oranla daha kolay c¢ekirdeklenme elde edilmesine
yardimci oldugunu gostermektedir. Yani B frit liretiminde kullanilan ¢ekirdeklestirici
ajanlar kristalizasyon 1sil islemleri esnasinda g¢ekirdek olusumunu ve c¢ekirdek
bliylimesini hizlandirmaktadir. Boylece 1s1l genlesme katsayisi daha diisiik olan
(8.5x 10°® K'l) camsi faz icerisinde 1s1l genlesme katsayisi1 daha yiiksek olan (18X10'6
K™) olan 16sit kristalinin olusmasi cam-seramik yapimim 1s1l genlesme katsayisim

yiikseltmektedir.
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5.2.4. Mikroyapisal Analizler

Bolim 4.3’de belirtilen zimparalama islemleri sonrasinda 9 ve 1 um’da
parlatma islemleri yapilmistir. Daha sonra numunelere %3’liikk HF c¢ozeltisi ile
daglama islemi yapilmistir. Metalografik islemler sonrasi numuneler optik

mikroskop ve taramali elektron mikroskobu (SEM) altinda incelenmistir.

Sekil 5.14°te ticari bloklarin optik mikroskop goriintiileri verilmektedir.
Cams1 matris fazi igerisinde homojen olarak dagilmis ve ince kristal fazlar daglama
sonrast ortaya c¢ikmistir. Ivoclar IPS Empress CAD firiiniinde kristal faz oraninin

diger ticari liriinlere gore daha fazla oldugu gézlenmektedir.

Dental bloklarin kristal faz yapisi ve morfolojisi yiiksek biiyiitmelerde
elektron mikroskobu altinda ikincil elektron detektdrii yardimiyla incelenmistir. Sekil
5.15’te bloklarin SEM goriintiileri  verilmektedir. Ivoclar IPS Empress CAD
bloklarinin kristallerinin biinye icinde homojen olarak dagildigi, dairemsi (yuvarlak)
sekilli ve oldukga kiiciik taneli (<1-5 pum) olduklar1 goriilmektedir. Buna karsilik,
Vita Mark II ve Sirona Cerec Blocs dental tiriinlerinin keskin koseli kristal taneler
icerdigi ve ortalama tane boyutlarinin (>5 um) daha biiyiikk oldugu gozlenmistir.
Bunun yaninda Vita Mark II 6rneginde asir1 biiylimiis kristal tanelerin (<15 um) de
bulundugu goriilmektedir. Ivoclar IPS Empress CAD 6rneginin yiiksek biiylitmedeki
mikroyap1 goriintiisiinde 10sit kristalleri ayrintili olarak goriilmekte ve kristaller

tizerindeki ikizlenmeler gozlenmektedir (Sekil 5.16).

Literatiirde, —mikroyap1t incelemelerinde  1dsit  kristalleri  iizerinde
ikizlenmelerin gozlenmesinin 16sit fazinin tetragonal kristal yapisinda oldugu, kiibik
kristal yapisinda ise ikizlenmelerin gozlenmedigi belirtilmistir [6]. Yiiksek sicaklik
kararli faz1 kiibik 10sit kristal yapisindan tetragonal yapisina doniigiim sirasinda birim
hiicrenin hacimsel kiigiilmesine bagli makroskopik gerinimleri azaltmak icin yapida

ikizlenmeler olusur [30].
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Sekil 5.14. Dental cam-seramiklerin optik mikroskop goriintiileri: a) Ivoclar IPS
Empress CAD b) Vita Mark 11, c) Sirona Cerec Blocs.
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EHT = 3.00 kV S Date :29 Jan 2018
WD = 6.0 mm 7.00K X Time :15:42:01

ZEISS

EHT = 5.00 kV Signal A= SE2 Date :9 Mar 2017
WD = 9.6 mm Mag= 7.00KX Time :15:52:20

Sekil 5.15. Dental cam-seramiklerin SEM goriintiileri: a) Ivoclar IPS Empress CAD
b) Vita Mark 11, c) Sirona Cerec Blocs
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Sekil 5.16. Ivoclar IPS Empress CAD ticari numunenin mikroyapisinda bulunan 1§sit
kristalleri.

A frit ile iretilen ve bolim 4.2.4°teki 1s1l islemlere tabii tutulan cam-
seramiklerin yiiksek biiyilitmelerde elektron mikroskobu altinda ikincil elektron
detektorii ve optik mikroskop yardimiyla incelenen kristal faz yapisi ve morfolojisi
incelenmistir.

Goriintiiler genel olarak incelendiginde ticari dental cam-seramik bloklardan
Ivoclar IPS Empress CAD blogun SEM goriintiilerinde rastlanan, biinye iginde
homojen olarak dagilmis, dairemsi (yuvarlak) sekle sahip ve oldukca kiigiik taneli
(<1-5 um) I6sit kristalleri igerdigi gorilmektedir.

Sekil 5.17°de A friti kullanilarak, g¢ekirdeklenme sicakliginin belirlenmesi
icin yapilan 1s1l islem ¢alismalar1 sonucu elde edilen cam-seramiklerin SEM ve Optik
mikroskop goriintiileri yer almaktadir. A-600/60-970/0 cam-seramigin goriintiileri
incelendiginde herhangi bir kristale rastlanmamistir. Bu da 600°C’nin ¢ekirdeklenme
sicakligr igin yeterli bir sicaklik olmadigini géstermektedir. A-680/60-970/0 ve A-
700/60-970/0 kodlu cam-seramiklerde dairesel sekilli, kiigiik taneli (~2 um) kristaller
mevcuttur. A-725/60-970/0 ve A-750/60-970/0 kodlu orneklerde ise amorf faz
tizerinde dairesel sekilli, kiigiik taneli (~2um) kristallerin yani sira diizgiin geometrik
sekilli ortalama tane boyutlu (~5um) kristallerin yer aldigi goriilmektedir. A-725/60-
970/0 ve A-750/60-970/0 kodlu cam-seramiklerin XRD analizlerinin sonuglari da

incelendiginde bu yapilarin sanidin kristalleri oldugu diisiintilmektedir.
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Sekil 5.17. a) A-600/60-970/0 b) A-680/60-970/0 c) A-700/60-970/0 d) A-725/60-
970/0 0 f) A-750/60-970/0 kodlu oreklerin 5000X biiyiitmede SEM goériintiileri ile e)
A-725/60-970/0 kodlu 6rnegin 22000X biiyiitmede ve g) A-750/60-970/0 kodlu
ornegin 13000X biiylitmedeki SEM goriintiisii.
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Ayrica A friti ile iiretilen ve vakumsuz ortamda sinterleme yapilan A-
680/60X-970/0X kodlu cam-seramigin 1000X biyiitmedeki SEM goriintiisii Sekil
5.18’de verilmistir. Vakumsuz ortamda iiretilen 6rnekte ~8 pm biiytlikliiglinde hava
bosluklar1 gériilmektedir.

A friti kullanilarak, c¢ekirdeklenme siiresinin belirlenmesi i¢in yapilan 1sil
islem caligmalar1 sonucu elde edilen cam-seramiklerin Optik mikroskop goriintiileri
Sekil 5.19°da yer almaktadir. A-680/60-900/0, A-680/120-900/0, A-680/180-900/0
cam-seramigin goriintiileri incelendiginde tim cam-seramiklerde dairesel sekilli,
kiiciik taneli (~2 um) kristaller mevcuttur. Cekirdeklenme sicakliginda 60 dk
bekleme yapilan cam-seramiklerin kristallerinin 120 dk ve 180 bekleme yapilana

gore daha az oldugu optik mikroskop goriintiilerinden tespit edilmektedir.

2 "-&1 be R = e e i DA S e R R e T
{ & A ) £ S o > - Bl A

o |2 Ao S e &

% e - B i
\ 5%

b e AP RAE T
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Sekil 5.18. A-680/60X-970/0X kodlu 6rnegin 1000X biiyiitmede SEM goriintiisii.

Kristallenme sicakligl ve bekleme siiresini belirlemek i¢in yapilan 1s1l islem
calismasi sonucunda iiretilen cam-seramiklerin 3000X biiyiitmedeki SEM goriintiileri
Sekil 5.20°de verilmistir. Goriintiiler incelendiginde tiim Orneklerde dairesel sekilli,
kiiciik taneli (~2 pm) kristaller goriilmektedir. A-680/120-850/15 ve A-680/120-
850/30 kodlu 6rneklerde mikro catlaklara pek rastlanmazken A-680/120-900/0, A-
680/120-900/15, A-680/120-900/30 ve 6zellikle A-680/120-950/0, A-680/120-900/5
kodlu orneklerde kristal camsi1 faz 1s1l genlesme farkindan kaynaklandigi diisiiniilen

catlaklara rastlanmistir.
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B friti kullanilarak, ¢ekirdeklenme sicakligr ile kristal biiyiimesi i¢in bekleme
stiresini belirlemek i¢in yapilan 1s1l islem calismalari sonucu elde edilen cam-

seramiklerin SEM goriintiileri Sekil 5.21°de yer almaktadir.
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Sekil 5.19. a) A-680/60-900/0 ile b) A-680/120-900/0 c) A-680/180-900/0 Optik
Mikroskop goriintiileri.
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Sekil 5.20. Farkli 1s1l islemler uygulanmis A frit SEM goriintiileri a) A-680/120-
850/15 b) A-680/120-850/30 c) A-680/120-900/0 d) A-680/120-900/5 e) A-680/120-
900/15 f) A-680/120-900/30 g) A-680/120-950/0.
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Goriintiiler genel olarak incelendiginde ticari dental cam-seramik bloklardan
Ivoclar IPS Empress CAD blogun SEM goriintiilerinde rastlanan, biinye ig¢inde
homojen olarak dagilmis, dairemsi (yuvarlak) sekle sahip ve oldukca kiigiik taneli

(<1-5 um) 16sit kristalleri i¢erdigi goriilmektedir.

Sekil 5.21. Farkli 1s1l islemler uygulanmis B frit SEM goriintiileri a) B-600/60-
850/10 b) B-640/60-850/5 c) B-680/60-850/5 d) B-600/60-850/15 e) B-640/60-
850/15 f) B-680/60-850/15.
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Agirlikca Losit Fazi Iceriginin Hesaplanmasi

XRD pik siddetleri yardimiyla 16sit igerigini hesaplamak i¢in A-680/120-
850/30 kodlu ornek toz haline getirilmistir. %10 ve %20 oraninda aliimina ile
karistirilan cam-seramik tozuna XRD analizi yapilmistir. Sekil 5.22 ve Sekil 5.23’te
XRD grafikleri yer almaktadir. Analiz sonuglaria gore, iki analizde de camsi fazin
yani sira tetragonal 16sit [KAISi,Og] kristal fazi (JCPDS No: 00-038-1423) ile
alimina [Al,O3] fazinin (JCPDS No: 00-011-0661) patternleri goriilmiistiir.

%10 Altimina igeren karigimda aliimina fazinin 100°liik piki 35,13 derecede
yer alirken 10sit kristal fazinin 100’1k piki 27,08 derecede yer almaktadir. %20
alimina iceren karisimimm XRD grafiginde aliimina fazinin 100’lik piki 35,16

derecede yer alirken 16sit kristal fazinin 100’liik piki 27,08 derecede yer almaktadir
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Sekil 5.22. %10 aliimina i¢eren A-680/120-850/30 kodlu 6rnegin XRD grafigi.

o  %I10’luk aliimina iceren karisimda altiminanin 100 liik pik siddeti 1080,

amorf pik siddeti 510 olarak belirlenmistir.

1080 — 510 = 508 siddet aliiminanin 100°liik piki.
o Losit kristalinin 100’lik pik siddeti 3500, amorf pik siddeti 812 olarak

belirlenmistir.

3500 — 812 = 2688 16sitin 100°liik pik siddeti.
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1 gram aliminanin pik siddetti 508 ise pik siddeti 2688 kag 16sit gramdadir;

2688

=08 5,3gram losit icermektedir.

Aliimina igerigi 10 gram, 16sit igerigi 90 gram oldugu icin 90 gram’da agirlik¢a
%058,8 16sit igerdigi tespit edilmistir.
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Sekil 5.23. %20 aliimina i¢eren A-680/120-850/30 kodlu 6rnegin XRD grafigi.

o  %20’luk aliimina iceren karisimda altiminanin 100 liik pik siddeti 1318,

amorf pik siddeti 440 olarak belirlenmistir.
1318 — 440 = 878 alliiminanin 100’liik pik siddeti.

e Losit kristalinin 100’liik pik siddeti 2569, amorf pik siddeti 704 olarak

belirlenmistir.
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2569 — 704 = 1865 lositin 100’lik pik siddeti.
2 gram aliiminanin pik siddetti 508 ise pik siddeti 2688 ka¢ gram 10sit icerir.

1865 * 2

378 = 4,25 gram lésit icermektedir.

Aliimina igerigi 20 gram, 16sit icerigi 80 gram oldugu i¢in 80 gram’da

agirlikca 953,12 16sit icerdigi tespit edilmistir.

Bu sonuglara gore cam-seamik yapisinda ortalama (53,12 ve 58,8) %55

kristal faz mevcuttur.

5.2.5. Mekanik Testleri
Bu boliimde iiretilen cam-seramiklere egme dayanimini belirlemek i¢in dental
uygulamalarda tercih edilen biaksiyel egme testinin yani sira vickers sertlik testleri

yapilmis Ve iz kirig1 toklugu hesaplanmustir.

5.2.5.1. Biaksiyal Egme Test Sonuclar:

20 mm’lik kalipta tek eksenli kuru presleme yontemi ile A ve B frit ile
ornekler boliim 4.2.4°te belirtilen 1s1l islemlerden segilerek tiretilmistir. ISO 6872 Dis
Hekimligi—Seramik Malzemeler standardinda da belirtildigi boyutlarda elde

edilmistir.

e A frit ile tretilen cam-seramiklerin test sonuglart Tablo 5.5’te verilmistir.
Sonuglar 116-121 MPa araligindadir
e B frit ile iiretilen cam-seramiklerin test sonuglar1 Tablo 5.6’da verilmistir.

Sonuglar 176-160 MPa olarak belirlenmistir.
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Tablo 5.5. A frit ile iiretilen cam-seramiklerin biaksiyel egme dayanimlari.

KOD

Biaksiyel Egme
Dayanimi

(MPa)

Ortalama

Standart

Sapma

A-680/120-900/0

128,80

111,33

138,89

97,53

131,19

121,5

16,8

A-680/120/900/15

135,91

109,63

162,76

77,09

105,88

118,3

32,5

A-680/120/900/30

129,86

122,69

93,70

118,97

115,96

116,2

13,6
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Bu sonuglara gore A frit ile elde edilen cam-seramiklerin biaksiyel egme
dayanimi1 B frit ile elde edilenlere gore daha diisiiktiir. Bunun sebebi B frit ile
tiretilen cam-seramiklerin daha ince taneli, daha fazla ve daha homojen 16sit
kristalleri icermesidir. Ayrica B frit ile iretilen cam-seramiklerin mikroyapilari
incelendiginde A frit ile iiretilen cam-seramiklerin mikroyapilarinda yer alan mikro
catlaklara daha az rastlanmistir. Bunun da biaksiyel egme dayanimini arttirdig

distiniilmektedir.

Tablo 5.6. B frit ile iiretilen cam-seramiklerin biaksiyel egme dayanimlari.

Biaksiyel Egme
Standart
KOD Dayanim Ortalama

Sapma
(MPa)

217,20

162,71

B-680/60-850/5 178,01 176,9 24,8

174,47

152,00

148,52

183,42

B-680/60-850/15 174,07 160,2 18,0

154,60

128,80
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5.2.5.2. Vickers Sertlik Test Sonuclar:

A ve B friti kullanilarak boliim 4.2.4’te belirtilen 1s1l islemlerden secilerek
iiretilen ornekler hassas kesme cihazi ile kesilmis, metalografik islemler sonrasinda
vickers sertlik testi yapilmistir.

Tablo 5.7°de A frit ile iiretilen cam-seramiklere yapilan vicker sertlik testi
sonuclar1 verilmistir. Test sonuglart incelendiginde 713-803 MPa araliginda sonuglar

elde edilmistir.

Tablo 5.7. A frit ile tiretilen cam-seramiklerin vickers sertlik testi sonuglari.

HV 0,5
std
KOD Ortalama
sapma
1 2 3 4 5

A-680/120-850/30 718 761 755 840 767 768 40
A-680/60-900/0 808 796 827 784 802 803 14
A-680/120-900/0 761 778 772 790 790 778 11
A-680/120-900/15 708 703 713 718 723 713 7
A-680/120-900/30 894 796 784 688 772 787 66

Tablo 5.8°de ise B frit ile iiretilen cam-seramiklere yapilan vicker sertlik testi
sonuglart verilmistir. Test sonuglar incelendiginde 637-782 MPa aralifinda sonuglar

elde edilmistir.
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Tablo 5.8. B frit ile iiretilen cam-seramiklerin vickers sertlik testi sonuglari.

HV 0,5
std
KOD Ortalama
sapma
1 2 3 4 5

B-600/60-850/5 840 761 772 739 796 782 34
B-640/60-850/5 698 656 578 601 651 637 43
B-680/60-850/5 723 688 784 772 767 747 36
B-600/60-850/15 761 767 778 750 778 767 11
B-640/60-850/15 669 665 728 703 723 698 26
B-680/60-850/15 718 739 713 767 767 741 23

5.2.5.3. Ultrason Ses Dalgas1 Teknigi ile Elastisite Modiilii ve Poisson

Oram Sonuglari

Ultrason ses dalgas1 teknigi ile elastisite modiilii degerinin hesaplanmasi i¢in
formiil 4.10 kullanilarak poisson oran1 belirlenmistir.

Poisson orani;

[1_2(53513?2)2]

2[1_(53;13%(,32)2]

v = =0,251

Formiil 4.11°e gore elastsite modiilii hesaplanmustir.

[[2,316)(5530,22x(3x31892—4x5530,22)]]

31892-5530,22
E = = 58,9 GPa
1-0,251
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Elastisite modiilii sonuglar1 degerlendirildiginde Mark II blogun da elastisite
modilii degeri [31], IPS Empress CAD blogun da elastisite modiilii degeri ~62
GPa’dir [32]. Bu degerlere bakilarak cam-seramik blok 6rneklerin elastisite modiilii

degeri dental uygulamalar i¢in uygundur.

5.2.5.4. Iz Kinig1 Toklugu Sonuclari

A ve B friti kullanilarak boliim 4.2.4°te belirtilen 1s1l islemlerden secilerek
iiretilen Orneklere vickers sertlik testi esnasinda c¢atlak olusturulmustur. Test
esnasinda vickers sertlik testi ucu ile numuneler iizerine birakilan 6rnek izler Sekil

5.24’te goriilmektedir.

i

Sekil 5.24. HV0,5 yiik uygulanarak olusturulmus 6rnek igin vickers iz ile palmqvist
catlak goriintiileri.

A frit ile Uretilen bes cam-seramik numuneye HVO0,5 yiikle beser adet sertlik
testi yapilmistir. Olusturulan izin koselerinden ¢atlak olusmasini saglayacak yiiklerle
yapilan deneyde catlak boylar1 belirlenmis, denklem 4.8’le hesaplanan iz kirigi
toklugu sonuglart Tablo 5.9°da verilmistir. Sonuglar incelendiginde 1,07 ile 1,49

MPa*m"? araliginda degistigi goriilmektedir.
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Tablo 5.9. A frit ile iiretilen cam-seramiklerin iz kirig1 toklugu sonuglari.

KOD Kic (MPa*m*?) Standart Sapma
A-680/120-850/30 0,94 0,09
A-680/60-900/0 0,83 0,04
A-680/120-900/0 1,04 0,07
A-680/120-900/15 1,11 0,08
A-680/120-900/30 0,99 0,21

Tablo 5.10°da ise B frit ile iretilen cam-seramiklerin iz kirigir toklugu
sonuglar1 verilmistir. Sonuglar incelendigin 1,07 ile 1,49 MPaxm araliginda
degismektedir.

A ve B frit ile fretilen cam-seramiklerin kirilma toklugu degerleri
karsilastirildiginda B frit ile iiretilen cam-seramiklerin degerlerinin A frite gore
yiiksek oldugu goriilmektedir. Bunun sebebi daha homojen dagilmis ve daha yogun
kristal icerikli olan B frit ile iiretilen cam-seramiklerde test esnasinda olusturulan
izlerin kristal lizerine gelme olasilig1 daha yiiksektir. Ayrica daha az gatlak igeren B
frit ile iretilen cam seramik yapmin iz kirigi toklugunun yiiksek olmasi da

beklenmektedir.

Tablo 5.10. B frit ile iiretilen cam-seramiklerin iz kirig1 toklugu sonuglari.

KOD Kic (MPaxm*?) Standart Sapma
B-600/60-850/5 1,34 0,12
B-640/60-850/5 1,28 0,09
B-680/60-850/5 1,30 0,58
B-600/60-850/15 1,38 0,18
B-640/60-850/15 1,34 0,06
B-680/60-850/15 1,26 0,19
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5.2.5.5. Islenebilirlik Test Sonuglar

Uretilen cam-seramik bloklarin islenebilirlik testlerine baslanmustir. Sekil
5.25’te farkli dis modellerinde (santral, inley, onley, az1 dis) islenen A frit ve B frit
ile iiretilen cam-seramik blok orneklerleri yer almaktadir. Cam-seramiklerin tamami

istenen modelde islenmistir.

Sekil 5.25. A frit ve B frit ile islenmis santral ve az1 dis goriintiileri.
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6. SONUCLAR

Bu calismada 16sit esasli cam-seramiklerin iiretimi ve karakterizasyonu
hedeflenmistir ve bu hedef dogrultusunda iki adet frit kompozisyonu belirlenmistir.
Bu kapsamda temin edilen frit hammaddelerinden kompozisyonun neredeyse
%350’sini olusturan K-Feldspat hammaddesinin kimyasal igeriginin belirlenmesi igin
XRF analizi, faz igeriginin belirlenmesi i¢in x-1s1m1 kirtnim analizi (XRD) ve tane
boyutu analizi yapilmistir. Bu analizler sonucunda K-feldspat hammaddesinin dental
sektorde kullanmak i¢in elementel ve faz igeriginin uygun oldugu belirlenmistir.
Ayrica frit kompozisyonunda kullanilmasi i¢in uygulanan kirma, 6giitme, eleme gibi
islemler sonucunda elde edilen ortalama tane boyutu 20 mikronun altinda 6lgiilen
ince taneli K-feldspat hammaddesinin tane boyutunun, cam-seramik iiretimi i¢in

uygunlugu kontrol edilmistir.

Karakterize edilen hamaddeler ile frit kompozisyonlari belirlenmis ve frit
tiretimleri gerceklestirilmistir. Uretilen fritler A ve B frit olarak isimlendirilmis ve bu
fritler termal analizler, faz analizi, morfolojik goriintiileme ve tane boyutu analizleri
gerceklestirilerek karakterize edilmistir. Dilatometrik analizleri sonucunda baslangig
1s11 genlesme katsayilar1 (CTE) ve camsi gegis sicakliklar1 belirlenmistir.
Literatiirden edinilen bilgiler dogrultusunda her iki fritin de 1s1l genlesme katsayilar
(9,6x10° K™, 8,87x10° K™*) camm 1s1] genlesme katsayisi ile yakindir. Boylece
fritlerin baslangicta amorf olduklar1 diisiiniilmektedir. Bu durumu teyit etmek i¢in x-
1511 kirinim analizleri gergeklestirilmis ve amorf yapili malzemelerde oldugu gibi
herhangi bir pik igermeyen kambur bir grafik elde edilmistir. Fritlere XRF analizi
yapilarak frit regeteleri ile kiyaslanmig ve yanma sirasinda olusan bozunmalar ile
azalan SiO; ile kullanilan hazir fritlerin sebep oldugu disiiniilen Al,O3 miktarindaki
artma diginda biiyiik degisimler gozlenmemistir. Fritlerin  morfolojik olarak
incelenmesi i¢in elektron mikroskobu altinda tane sekilleri ve boyutlar1 incelenmis
ayrica tane boyut analizleri gerceklestirilmistir. Son olarak iretilen fritlerin
¢ekirdeklenme ve kristallenme sicakliklarinin belirlenmesi i¢cin DSC analizleri
gerceklestirilmis ve 1s1l islem rejimlerinin belirlenmesi asamasinda bu analiz

sonuglar1 dikkate alinmistir.
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Isil iglem rejimleri belirlenen fritler sekillendirilme islemi sonrasinda bu 1s1l
islemlere uygun olarak sinterlenmis ve cam-seramikler iiretilmistir. Uretilen bu cam-
seramiklerin ise termal, mikroyapisal ve mekanik Ozellikleri ile faz igerikleri
incelenmistir. Ayrica ililkemizde yaygin olarak kullanilan Mark II, Cerec Blocks ve
IPS Empress CAD ticari cam-seramik bloklar temin edilmis iiretilen cam-seramikler
ile birlikte karakterize edilmistir. XRD analiz sonuglar1 incelendiginde iiretilen cam-
seramikler faz igerigi olarak 16sit esasli IPS Empress CAD ticari bloguna oldukc¢a
yakindir. Cekirdeklestirici orami arttirllan B frit ile iiretilen cam-seramiklerin
mikroyapisal goriintiileri ile dilatometrik sonuglart (CTE, A frit i¢in ortalama
9,67x10° K™, B friti i¢in ise ortalama 14,13x10° K™) bu cam-seramiklerin daha

fazla 16sit kristali icerdigini gostermistir.

Mekanik o6zelliklerinin belirlenmesi i¢in biaksiyal egme testi, vickers sertlik
testi, iz ki@ toklugu testleri yapilmis ve ultrasonik ses dalgasi teknigi ile de
elastisite modiilii ile poisson orani belirlenmistir. Biaksiyel egme test sonuclar
incelendiginde A frit ile tretilen cam-seramikler yaklasik 120 MPa dayanimia
sahipken B frit ile {iretilen cam-seramiklerin egme dayanimi 170 MPa’dir. Sertlik
sonuglart ise A frit ile liretilen cam-seramiklerin 500 g yiik altinda vicker sertlikleri
yaklasik 770, B frit ile iiretilen cam-seramiklerin 730 olarak &l¢iilmiistiir. Uretilen
cam-seramiklerin ses dalgasi metodu ile belirlenen poisson orani 0,251, elastisite
modiili ise 58,9 GPa olarak belirlenmistir. Bu degerler kullanilarak hesaplanan iz
kirigi toklugu ise A friti ile iiretilen cam-seramikler i¢in yaklasik 1 MPaxm®?, B friti
ile iiretilen cam-seramikler i¢in 1,3 MPaxm? olarak hesaplanmigtir. Ayrica tiim
orneklerin islenebilirlik testleri yapilmis ve istenen modelde islenebilirlik

saglanmistir.

Tiim bu mekanik sonuglar degerlendirildiginde ise B frit ile iiretilen cam-
seramikler A frit ile {iretilenlere oranla daha iyi sonuglar vermistir. Bu sonuglar ince
taneli 16sit kristal oranmin optimum seviyede arttirilmasinin mekanik o6zellikleri

olumlu etkiledigini gostermektedir.
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