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BOLUM I
GIRIiS

Zirkonya, yiiksek mekanik 6zellikleri nedeniyle oksit seramikler arasinda 6zel bir yere
sahiptir (124). Zirkonya gibi iistiin seramik materyallerin, gesitli biyomedikal uygulamalarda
geleneksel materyallerin yerini alabilme potansiyelleri bulunmaktadir. Dogal doéniisiim
sertlesme mekanizmasindan kaynaklanan yiiksek kirilma direnci ve dayaniklilig: ile; kismen
stabilize zirkonya, 1990'larin sonundan beri dental kullanim i¢in uygun bir malzeme olarak
tanitilmistir. Zirkonyanin; biyoseramik olarak gelismis biyouyumluluk, diisiik radyoaktivite
ve estetik gibi Ozellikleri de bulunmaktadir. Bilgisayar destekli tasarim/bilgisayar destekli
iretim (CAD/CAM) teknolojisinin de gilincellesmesi ile birlikte zirkonya dis hekimliginde

yaygin kullanim alanina sahip olmustur (189).

Ozellikle CAD/CAM sistemlerinin gelistirilmesinden sonra zirkonya ile sabit bliimlii
protezler, post ve/veya korlar, primer ve sekonder kronlar, implantlar ve implant dayanaklar
yani sira kesim frezleri ve cerrahi frezler, kron disi tutucular ve ortodontik braketlergibi
farkli zirkonya bazli yardimeci dental komponentler gibi yiiksek dayanimda alt yapilar
iiretilebilmektedir. Ayrica zirkonya ile ilgili klinik ve laboratuvar ¢alismalarinin verileri de

performanslari ve agizda kalma siireleri ile ilgili olarak umut vericidir (188).

1.1. GENEL BIiLGILER

Giinlimiiz dis hekimliginde zirkonyum dioksit (zirkonya) tiim seramik restorasyonlarin
giiclendirilmesi amaciyla seramik alt yapilar i¢in kullanilan materyallerden biri haline

gelmistir (74, 156).

Zirkonyum: sembolii Zr, atom numarasi 40, agirhg 91,22 olan parlak ve korozyona
direngli bir gecis elementidir. Zirkonyumun yogunlugu 6,49 g/cm®, erime noktasi 2128 °K

(1855 °C ya da 3371°F) ve kaynama noktas1 4682 °K’dir (4409 °C ya da 7968 °F). Bu



element dogada saf halde bulunmamakta; silikat oksitleri (ZrO, X SiO,) ya da serbest
oksitler ile bilesik (ZrO,) yapmaktadir (18950, 189). Zirkonyum metal oksidi (ZrO,) 1789°da
Alman kimyaci Martin Heinrich Klaproth tarafindan, birtakim degerli taslarin 1sitilmasi

sonucu reaksiyon tiriinii olarak bulunmugtur (98).

Zirkonyum dioksit (ZrO,), zirkonya olarak da bilinen beyaz renkte, toz halinde
bulunan bir zirkonyum kristal oksitidir. Dogada saf zirkonyum oksit olarak bulunmayip
Baddeleyit (ZrO,) ve Zirkon (ZrSiO4) mineralleri olarak bulunmaktadirlar. Normal
sicakliklarda, hekzagonal kapali kristalin yapis1 ve zirkonat (ZrO37) ile zirkonil (ZrO*?) gibi
cesitli bilesik formlara sahiptirler. Zirkonya hem asidik hem de bazik 6zelliklere sahiptir.
Zirkonyum oksit kristalleri ti¢ farkli fazda bulunabilirler: 1) kare seklinde diiz bir prizma
formunda olan kiibik (c) faz, 2) dikdortgen seklinde diiz bir prizma formunda olan tetragonal
(t) faz ve 3) paralel yiizlii deforme olmus bir prizma formunda olan monoklinik (m) faz.
Kiibik faz 2370 °C lizerinde kararlidir (stabilizedir) ve ortalama mekanik dzelliklere sahiptir.
Tetragonal faz 1170 °C ile 2,370 °C arasinda kararlidir ve iistiin mekanik ozellikler gosterir.
Monoklinik faz oda 1s1s1 ile 1170 °C arasinda kararhdir, diisiik mekanik 6zellikler gosterir ve
bu nedenle seramik tanecikleri arasindaki kohezyonun ve yogunlugun azalmasina neden

olabilir (189).

Stabilize zirkonya, zirkonya polimorflarinin bir karigimidir. Kiibik ve yar1 kararlh
tetragonal ZrO, karisimi ile elde edilmektedir. Stabilizor, saf zirkonyaya azar azar
eklendiginde 1000°C’nin {izerindeki 1s1da zirkonyanin yapisini tetragonal faza tagtyacaktir ve
daha diistik 1silarda ise kiibik ve monoklinik (ya da tetragonal) fazlarin karisimi olacaktir. Bu
kismi stabilize zirkonya (partially stabilized zirconia=PSZ), tetragonal zirkonya polikristali
(TZP) olarak da bilinmektedir. Tetragonal ya da kiibik fazda zirkonyayi stabilize etmek i¢in
magnezyum oksit (MgQO), yttrium oksit (Y,03), kalsiyum oksit (CaO) ve seryum oksit
(Ce,03) gibi ¢ok sayida farkli oksitler eklenebilmektedir. Stabilizor oksitlerin eklenmesi ile
oda 1sisinda ¢ok fazli bir materyal olusabilmektedir. Tam kararli zirkonya, ZrO;’e; %16 mol

CaO ( hacimsel olarak %7,9), %16 mol MgO (hacimsel olarak % 5,86) ya da %8 mol



Y,03(hacimsel olarak %13,75) eklenmesiyle iiretilmektedir ve kiibik forma sahiptir. Sertligi
ve 1s1-sok direnci yiiksek oldugu icin kolay sekillendirilemeyen degerli bir {irlindiir.
Ozelliklerinden dolayr bileme islemlerinde tercih edilmektedir (150, 189). Kismi stabilize
zitkonyanin mekanik o6zellikleri ac¢isindan zirkonyanin en kullamigh hali oldugu

belirtilmektedir (31).

Kismi stabilize zirkonya (PSZ), saf zirkonyaya stabilize edici oksitlerin belirli
miktarlarda eklenmesiyle elde edilmektedir (150). Oda 1sisinda PSZ’nin mikro yapist;
genellikle esas faz olarak kiibik zirkonya ve az miktarda da monoklinik ve tetragonal
zirkonya ¢okeltilerini igcermektedir. Bu cokeltiler gren smirlarinda ya da kiibik matriks
grenlerinin i¢inde olusmaktadir (150).Soguma sirasinda tetragonal fazdan monoklinik faza
(t-m) gegiste katastrofik basarisizlik igin yeterli olan énemli bir hacim artis1 (%4,5) ortaya
cikmaktadir. Bu gegis, sogutma sirasinda 950°C’de baglamaktadir ve geri doniisiimliidiir. Saf
zirkonyanin CaO, MgO, Y,0; ya da CeO, gibi stabilize eden oksitlerle alagimlarinin
olusturulmasi zirkonyanin oda sicakliginda tetragonal fazda sabitlenmesini saglamakta, stres
iireten t-m doniisiimiini kontrol etmekte, ¢atlak olusumunu etkin bir sekilde 6nlemekte ve

yiiksek sertlik olusumunu saglamaktadir (44).

Zirkonya materyalinin baglangictaki yiiksek dayanikliligi ve kirilma sertligi gibi
olumlu mekanik o6zellikleri diger polikristalin seramiklerde bulunmayan ve “déniisiim
sertlesmesi” olarak adlandirilan fiziksel bir 6zelligine baghidir (16, 74, 99, 156). Kismi
stabilize zirkonyum oksit, gerilim stresleri, asindirma, sinterizasyon sonrasi soguma ve
yiiksek kuvvetler gibi dis streslerin neden oldugu bir ¢atlagin baslangic asamasinda,
tetragonal fazdan monoklinik faza gegmekte ve faz degisimi hacimde % 3-5’1lik bir artiga yol
agmaktadir. Hacim artigi, ¢atlak olusumunun etrafinda sikistirict bir kuvvet olusturmakta ve
catlagin ilerlemesini engellemektedir. Bu fiziksel ozellik “déniisiim sertlegsmesi” olarak

tanimlanmaktadir (35, 74, 75, 156).



1.1.1. Dental Uygulamalar i¢cin Uygun olan Farkh Zirkonya Seramik Tipleri

Zirkonya igerikli pek c¢ok seramik sistemi olmasina karsin, dig hekimliginde
giinlimiizde yalnizca 3’ kullanilmaktadir (73, 85). Bunlar; yttrium ile stabilize edilmis
tetragonal polikristalin zirkonya (3Y-TZP), magnezyum ile kismen stabilize zirkonya (Mg-
PSZ) ve zirkonya ile sertlestirilmis alumina (zirconia toughened alumina= ZTA) seklinde

siniflandirilmaktadirlar (121).

1.1.1.1. Yttria ile Stabilize Tetragonal Polikristalin Zirkonya (3Y-TZP)

Biyomedikal olarak kullanilan zirkonya (3Y-TZP) genellikle stabilizor olarak % 3
mol yttria (Y,03) icermektedir (150). 3Y-TZP; 1980’lerin sonlarindan itibaren biiyiik
oranda total kalga protezlerinde femur bas1 iiretiminde kullanilir iken 2001°de bir dizi kirik
gbzlenmesi sonucunda kullanim orani %90’1n {izerinde diisiis gdstermistir. Dis hekimliginde
3Y-TZP; dental kron ve kopriilerin iiretiminde kullanilmaktadir. Restorasyonlar; kismi
stabilize bloklardan freze edildikten sonra yiiksek 1sida sinterize edilerek ya da tam sinterize

bloklardan freze edilerek iiretilebilmektedirler (62).

3Y-TZP’nin mekanik 6zellikleri biiyiik dl¢iide gren biiyiikliigi ile iligkilidir (20, 73,
161). 3Y-TZP, kritik gren boyutunun iistiinde daha az kararli ve kendiliginden olusan t-m
dontisiimiine daha yatkin iken diisiik gren boyutlarinda (<Ipum) doniisime yatkinlik orani
azalmaktadir (44). Ayrica belli bir tanecik boyutunun altinda (<0,2pm) kirllma dayanimi
azalmakta; ve geri doniisiimii miimkiin olamamaktadir. Sonug olarak sinterleme kosullar1 ve
gren boyutu; ortaya ¢ikan iiriiniin mekanik 6zellikleri ve stabilitesi iizerinde biiyiik etkiye
sahiptir (44). Uretim sicakligina, yttrium igerigine, gren boyutuna ve matrikste yer alan bu
trtinlerin  niteliksiz olup olmadiklarina bagli olarak oda 1sisinda tetragonal fazda
parcalanmalar goriilebilmektedir (189). Yiiksek sinterleme derecesi ve sinterizasyon

sliresinin uzun olmasi daha biiyiik grenlerin olusumuna neden olmaktadir (32, 161, 170).



Giiniimiizde dental restorasyonlar i¢in freze edilebilen pre-sinterize 3Y-TZP bloklarin
bitim sinterizasyon 1sis1; iireticiye bagli olarak 1350°C ile 1550°C arasinda degismektedir.
Sinterizasyon 1sisindaki bu genis aralik; tanecik boyutuna ve 3Y-TZP’nin faz stabilitesi

tizerine de etkili goriinmektedir (44).

Scott tarafindan yayinlanan faz diyagramina gore, 3Y-TZP; bir miktar kiibik zirkonya
icermektedir (170). Chevalier ve ark, biyomedikal uygulamalarda 3Y-TZP i¢inde kiibik
zirkonya olusumunun istenilen bir durum olmadigini ve bu durumun stabilize edici yttrium
iyonlarinin diizensiz dagilimindan kaynaklandigini belirtmistir. Daha 6nce de belirtildigi gibi
pre-sinterize bloklardan freze edilen restorasyonlar; sonraki asamada sinterize edilmektedir.
Bu uygulama, stres iireten t-m doniisiimiinii engellemekte ve piiriizlendirme gerecleri ya da
kumlama uygulanmamasi kosulu ile bitim yiizeyinin monoklinik fazdan neredeyse tamamen
arinmis olmasini saglamaktadir. Dental uygulamalar i¢in 3Y-TZP bloklari iireten firmalarin
¢ogu, doniisim kaynakli kompresif streslere bagli olarak dayanimda biiyiikk bir artig
saglamalarina karsin t-m doniisiminden ve ylizey c¢atlaklarindan kag¢inmak amaciyla
piiriizlendirme ve kumlamayir Onermemektedir. Diger taraftan tam sinterize 3Y-TZP
bloklardan iiretilen restorasyonlarm Onemli diizeyde monoklinik zirkonya igerdigi
gozlenmektedir (74). Bu durum genellikle yiizeyde olusan mikrogatlaklarla ve diisiik is1
bozunumuna (low temperature degradation= LTD) yiiksek egilim ile iliskilendirilmektedir
(94). Liu ve ark, 3Y-TZP’nin yorulma davranislar1 iizerine ¢alismuslar; tiim olgularinda kirik
baslangict olarak onceden var olan, ilerleyen catlaklar belirlemisler ve bu catlaklar

yorgunluk hasarinin baskin mekanizmasi olarak belirtmislerdir (118).

Pek ¢ok arastirmaci, 900°C’de 1 saat ya da 900-1000°C’lik sicaklik araliginda 1
dakika boyunca kisa siireli 1s1 uygulamasinin m-t doniisiimiinii saglayacagini bildirmislerdir
(108, 176). Bu olgu; yiizeydeki kompresif streslerin rahatlamas1 ve dayanimin azalmasiyla
desteklenmektedir. Dental restorasyonlarin iiretimi sirasinda iist yap1 (veneer) seramiginin

firinlanmasi yukarida belirtilen sonuglarla birlikte ¢ift yonlii doniisiimii desteklemektedir.



Ancak; donilisiimiin ¢ift yonlii olmasi, daha 6nce s6z edilen ¢atlaklarin iyilestirilmesi-

dontisiim sertlesmesi mekanizmasi gibi disiiniilmemelidir (44).

Y-TZP’nin ilging bir &zelligi de yiizeyinde kompresif tabakalarin olugmasidir.
Yiizeydeki tetragonal grenler matriks tarafindan tutulmamakta ve bu nedenle spontane olarak
monoklinik grenlere doniiserek materyalin mekanik o6zelliklerini ve asinma dayanimini

arttirabilmektedir (189).

Yapilan in-vitro ¢alismalarda Y-TZP nin esneme direnci 900-1200 MPa, kirilma
dayanimi ise 7-10 MPa m™ olarak bulunmustur. Bu degerler neredeyse aliimina esasli
seramiklerin 2 kat1 ve lityum disilikat esash seramiklerin 3 katidir (45, 150). Kirilma ve
esneme direnci bakimindan feldspatik seramige gore yaklasik 6 kat aliiminadan ise yaklagik

iki kat daha giiliidiir (150, 156).

Y-TZP; yiiksek kirilma dayanimi, sertlik, asinma direnci, siirtiinmesel ve manyetik
olmayan o6zelliklerinin yiiksekligi, elektriksel yalitim, diisiik termal gecirgenlik, asit ve
alkalilere karsi korozyona yiiksek direncinin olmasi, ¢elige benzer elastiklik moduliiniin
bulunmasi ve demire benzer termal genlesmeye sahip olmasi gibi iistiin temel 6zellikler
gostermekte ve bu oOzellikleri ile de biyomedikal miihendislik i¢in ilgi ¢ekici bir materyal

olarak karsimiza ¢ikmaktadir (189).

1.1.1.2. Zirkonya ile Sertlestirilmis Alumina (ZTA)

Zirkonyanin gerilim destekli doniisiim yeteneginden avantaj olarak yararlanabilmek
icin diger bir yaklasim da; zirkonyanin bir aliimina matriksi ile kombine edilmesi ve
zirkonya ile serlestirilmis aliimina (ZTA) elde edilmesidir (111, 112). Bu materyal son
donemde potansiyel bir biyoseramik olarak ilgi géormektedir (48, 49). Jenerik bir iiriin olan
In-Ceram Zirkonya (Vident™, Brea, CA, ABD), In-Ceram Aliimina’ya %12 mol Serya ile
stabilize zirkonyanin (%12 Ce-TZP) (hacimsel olarak %33 oraninda) eklenmesiyle

tiretilmektedir. In Ceram Zirkonya; slip-casting (al¢t model iizerine sivi seramik akitma ile



dokiim) yontemiyle presinterize bloklardan freze edilerek de iiretilebilmektedir (44).
Baslangig sinterizasyonu, bu pordz seramige cam infiltre edilmeden énce 1100°C’de 2 saat
stirmektedir. Cam faz, son Triiniin hemen hemen %23’tGnii olusturmaktadir. Slip-
casttekniginin avantajlarindan biri de ¢ok sinirli bir biizlilmenin meydana gelmesidir. Fakat
porézite miktari sinterize 3Y-TZP’den daha fazladir ve bu pordzite tiim yapimin %8 ile
%11’ini icermektedir (43). In Ceram Zirkonya’nin 3Y-TZP ile karsilastirildiginda genellikle
daha diisiik mekanik 6zelliklere sahip oldugu belirtilmektedir (74). Ce-TZP seramiklerin Y-
TZP ile ayn1 termal siklus ve yaslandirma kosullari altinda genellikle daha iyi termal stabilite

ve LTD’ye daha fazla direng gosterdikleri de dikkate alinmalidir (184, 185).

Biyomedikal uygulamalar i¢in yakin zamanda iretilmis olan ZTA seramikler,
zirkonya grenlerinin aliimina matriks i¢cine homojen bir sekilde dagilmasi ile miikemmel
mekanik oOzelliklere sahiptirler (48, 59, 180). Bu durum doniisiime ugrayan partikiiliin
cevresindeki alumina matriks i¢indeki hacim artisinin mikro catlaklar olusturmasina baglidir.

Sertlik; mikro ¢atlaklar ile artmaktadir (91, 153).

1.1.1.3. Magnezya ile Kismi Stabilize Zirkonya (Mg-PSZ)

Bu materyalin biyomedikal uygulamalarda kullaniminin uygun oldugunu belirten ¢ok
sayida arastirma bulunmasina karsin pordz yapisi ve biiyiik gren boyutuna (30-40 pm) bagh
olan aginma sorunu nedeniyle kullanimi tercih edilmemektedir (73, 150). Mikro yapi, kiibik
stabilize zirkonya matriks i¢ine tetragonal ¢okelmenin gergeklesmesi ile olugsmaktadir. Ticari
olarak bulunan materyallerin iceriklerindeki MgO oram genellikle %8 ile %10 mol
arahigindadir (73). Yiiksek sinterleme 1sisma (1680 °C ile 1800°C arasinda) karsin sogutma
dongiisii 6zellikle 1100°C’de kontrol edilmelidir (44). Déniisebilen tetragonal fazin
cOkelmesi; baska bir deyisle, materyalin kirilma sertligini kontrol eden kritik bir faktor olan
hacimsel oran; bu asamada izlenmektedir (91, 84, 92). Sertligi olduk¢a yliksektir ve
sicakligin arttign sartlarda bile bu ozelligini koruyabilmektedir (164, 196). Mg-PSZ’nin

SiO;’den bagimsiz elde edilmesinin glicliigiinden dolayi, magnezyum silikatlar daha az



magnezyum igermekte ve bu durum t-m doéniisimiine neden olmaktadir (115). Bu doniisiim
daha diisiik mekanik ozelliklere sahip ve daha az kararli bir materyal olusumu ile
sonuclanabilmektedir. Denzir-M® (Dentronic, AB, Skellefted, Sweden)dental restorasyonlar

icin kullanilabilen tam sinterize Mg-PZS seramiklere bir drnektir (177).

1.1.2. Faz Yapilar1 ve Doniisiim Sertlesmesi

Monoklinik form; 1170°C’nin tstiinde %5’lik hacim azalmas: ile birlikte daha yogun
bir faz olan tetragonal faza doniismektedir (34). Tetragonal faz; 2370°C’nin iistiinde kiibik
kristal forma doniisiir. Soguma sirasinda 1070°C’nin yaklasik 100 °C altindaki 1sida %3-

4’liik bir hacim degisimi ile iligkili olarak t-m doniisiimii baglamaktadir (150).

Monoklinik faz ile karsilastirildiginda tetragonal fazin daha yiiksek stabiliteye sahip
olmasi diisiik ylizey enerjisinden ya da rijit matriksin monoklinik forma doniisiimiine karsi

tetragonal grenleri tutmasindan kaynaklanmaktadir (65).

Komsu grenlerde stres varlifinda, oOrnegin materyalin kiitlesinde bir ¢atlak
olustugunda; tetragonal grenler monoklinik faza doniisebilmektedir (150). Bu doniisiim
tamamen, olusan kirigin 6n kenarlarinda ortaya ¢ikan ve kompresif streslere neden olan
grenlerin %3 ile 5’lik hacim artisina baghdir. Bu nedenle ¢atlagin artmasi igin fazladan
enerji gerekmektedir. Bu enerji absorbe eden mekanizma; kirik ucunda goriilen martensitik
(“yaymmasiz kayma’’ tipi bir doniisiim) benzeri donlsiimden kaynaklanmaktadir.
Seramigin sertligi, mikroskopik seviyede yutucu bir mekanizma gibi c¢alismasindan
kaynaklanmaktadir (34, 150). Sertlikte artisin nedeni; catlak olusumundan kaynaklanan
enerjinin, hem t-m donisiimiinde hem de hacim artisindan kaynaklanan kompresif streslerin
iistesinden gelmede harcanmasidir. Bu mekanizma doniigiim sertlesmesi olarak da
bilinmektedir ve Y-TZP’nin yiiksek sertliginin temeli olarak dikkat gekmektedir (23, 36, 78,

81, 182, 201).



Y-TZP’nin dayanimi; genellikle 1s1l islemler sonrasinda azalir iken su sogutmasi
altinda yapilan piiriizlendirme ve kumlama islemleri ile stabil tutulabilmektedir. Bu islemler;
harcanan siire Onemli olmaksizin tersinir 1s1 doniislimiine neden olmakta, materyal
yiizeyindeki monoklinik fazi ortadan kaldirmakta, kompresif alanlarin olusmasina yardimei1
olmakta ve materyalin dayanimim azaltmaktadir (77). Klinik kosullar altinda, yiizeyde var
olan yiiksek orandaki monoklinik faz istenen artmis biikiilme dayanimini saglamaktadir.
Yiizeyde monklinik partikiillerin asir1 miktarda bulunmasi mikro g¢atlaklara yol acabilmekte
ve zaman icinde su iceren asidik agiz ortamindaki dinamik yiikler altinda materyalin nem

kaynakli doniisiime daha hizli ugramasi i¢in hazirlayici bir etken olabilmektedir (41, 77).

1.1.3. Diisiik Is1 Bozunumu (LTD) ve Yaslanma

Zirkonyanin doniisiim sertlesmesine ugrama yetenegi pek cok acidan olumlu sonuglar
dogurmaktadir. Ancak yiiksek dayanim ve sertlik agisindan aliimina ile karsilastirildiginda
kirillganligt az olsa da, diisiik 1s1 bozunumuna (LTD) olan egilimi; zirkonyay1 tercih
edilmekten alikoyabilmektedir. LTD,zirkonyanin dogasinin daha az g¢ekici olmasina neden
olur; bu olgu. ilk olarak Kobayashi tarafindan bildirilmistir (104). Diisiik 1silarda, (150-
400°C) zirkonyanin yiizey grenlerinde, nemli ortamlarda yari kararl tetragonal fazdan daha

kararli monoklinik faza yavas bir t-m doniisimii ger¢ceklesmektedir (100).

LTD, temel olarak polikristalin zirkonyanin yiizeyinde baslamakta ve sonra
materyalin kiitlesinin igine ilerlemektedir. Bir grenin doniislimii grenlerin etrafinda stres
olusumu ve mikro catlaklara neden olan hacim artisin1 da beraberinde getirmektedir. Su
penetrasyonu, once yiizey bozunumuna, arkasindan da doniisiim olayinin artmasina neden
olmaktadir. Doniiglim alaninin olusumu, dayanimin bozunumuna neden olan mikro
catlaklara, gren kaybina ve sonu¢ olarak yiizeyin piriizlenmesine yol agmaktadir.
Zirkonyanim tetragonal fazdaki stabilitesi i¢in zararli olabilecek tiim etmenler diisiik 1s1
bozunumunu tetikleme egilimindedir. Dayanim bozunmasinin derecesi TZP seramikler

arasinda ¢esitlilik géstermektedir ¢linkii yaglanma davraniglari; rezidiiel stres olusumu (50),



yttrium konsantrasyonu ve dagilimi, gren boyutu, ¢atlak popiilasyonu, ortalama yaglanmaya
maruz kalma siireci, seramik restorasyonun yiik altindaki davranig1 ve iiretim siiregleri gibi

mikro yapisal degiskenlere iliskin dengedeki farkliliklara baghdir (9, 33, 150).

Faz doniistimiiniin, kristal orgiisii boyutundaki artis esliginde goriildiigii bildirilmistir
(199). Monoklinik orgilideki geri doniisiimlii genlesme ve biiziilmenin; yiizeydeki H,O’nun
kimyasal emilimi sirasinda kristale OH “1n giris ve ¢ikis1 ve Zr-OH ya da Y-OH baglantisi
olusumundan (9) kaynaklandig1 6ne siiriilmiistiir (113). Bu yapisal gecisin, orgiideki sabit
gerilim ve stres yogunlugu ile iliskili olan hacim artis1 ile sonuglanan sonlu atomik yer
degistirme ve enerji ivmesine bagli olarak olustugu belirtilmistir (52). Yiizeydeki ve
orgiideki OH- iyonlarinin hareketi nedeniyle gerilimin birikmesi oOrgiide defektlerin
olusumuna neden olmaktadir (166). Sertlik doniisiimi, gerilim korozyonu tipindeki
mekanizmadan dolay1 ilk olarak yiizeydeki izole grenlerde baslamakta, komsu grenlerde
hacim streslerini arttirmakta ve suyun daha derin bdlgelere penetre olmasini saglayan bir yol
acan mikro catlaklar olusturmaktadir (51, 90). Calismalar, TZP’de aniden gelisen t-m
doniisiimiiniin, ¢atlak egilimindeki zirkonyum hidroksit (Zr-OH) olusumuna bagl oldugunu
gostermektedir (166). Zr-OH baglarinin olusumu, ¢atlagin biiylimesini hizlandirmakta ve t-
m fazi dondsiimiinii ilerletmektedir (150, 166). Sonu¢ olarak; bu korozyon c¢atlag
mekanizmasi, ayrismaya ve kiitlenin katman katman soyulmasina yol acarak var olan

yapidan ve siiregten uzun dénemde olumlu beklentiyi sinirlandirmaktadir (25).

Y-TZP’nin LTD’ye yatkinligina rezidiiel streslerin etkisi, detayli olarak Deville ve
ark. tarafindan incelenmistir (50). LTD’nin tetiklenmesinde rezidiiel streslerin olusumunun;
bitimdeki piiriizliiliikten daha etkili oldugu sonucuna varilmistir. Piiriizsiiz polisaj, rezidiiel
ciziklerin etrafindaki yaslanmadan sonra onciil doniisiimlere yol agmaktadir. 1200°C’de 2
saat 1s1 uygulanmasi; streslerin rahatlamasina ve polisaj yapilan alana gore LTD’ye olan

egilimin azalmasina neden olmaktadir. Grant ve ark. es basingli sicak presleme (hot isostatic
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pres= HIP) yapilmis Y-TZP’ nin HIP uygulanmamis Y-TZP’ye gére LTD’ye egiliminin daha

az oldugunu bildirmislerdir (72).

Y-TZP ; Viicut sivisi (dental olarak tiikiiriilk) ya da buhar sterilizasyonu(150) gibi
nedenler ile su ya da nem ile(166) temas ettiginde; yiizey hasarina neden olan t-m doniisiimii

gbzlenebilmektedir.
TZP'nin yaglanmasinin ana basamaklari Swab tarafindan 6zetlenmistir (199):

e Yaslanmanin gelistigi en kritik 1s1 aralid1 200°C ile 300°C arasindadur.

e Yaslanmanin etkileri; dayanimda, sertlikte ve yorgunluk dayaniminda azalma ve
monoklinik faz iceriginde artmadir.

e T-m doniisiimiine bagli olusan mekanik 6zelliklerdeki bozunum, materyalde mikro
ve makro ¢atlaklara yol agmaktadir (166).

e T-m doniisliimii yiizeyde baslamakta ve materyalin merkezine dogru ilerlemektedir.

e (Gren boyutundaki azalma ya da stabilizor konsantrasyonundaki artis doniisiim
oranini diisiirmektedir.

e T-m doniisiimii su ya da buhar iginde artmaktadir.

Y-TZP nin agiz ortamindaki fizyolojik kalitesi, seramigin iiretiminde belirli asamalari

etkiyerek ve iiretim siirecini degistirerek kontrol edilebilmektedir (9, 150).
1.1.4. Radyoaktivite

Zirkonya tozu; az miktarlarda uranyum-radyum (*°Ra) ve toryum (*°Th) aktinit
serilerinden radyoniiklitler i¢cermektedir (23, 24, 63). Saflastirma islemlerinden sonra
zirkonya tozlarmda diisiik radyoaktivite (<100 Ghy™) elde edilebilmesine karsin bu saf
olmama durumu nedeni ile 1990'larin baginda zirkonyanin medikal ve dental uygulamalari
ile ilgili farkli kaygilar ortaya ¢ikmustir. Bu degerlerin; insan viicudunun disaridan maruz
kalabilecegi ya da organlarin ve dokularin lokal olarak igerden maruz kalabilecegi Avrupa

radyasyon sinirlarinin altinda kaldig1 da belirtilmistir (189) . Ayrica alumina seramikler ve
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Co-Cr alagimlar ile karsilastirildiginda daha diisiiktiir (189). Saflastirmadan sonra zirkonya
tozundaki uranyum konsantrasyonu 0,001 ile 0,007 Bq/g arasindadir (ISO 6872'ye gore en
fazla 1,0 Bq/g). Genellikle dogal radyasyonla alinan kabul edilebilir normal degerlerin
altinda bulunmaktadir (189). Uluslararas: Standartlar Organizasyonu (ISO 13356) ve
Amerika Test ve Materyal Standartlar1 Toplulugu (F1873) da cerrahi kullanimi olan zirkonya

tozu kiimesi aktivitesinin 200Bg/kg'nin altinda olmasin1 6nermektedirler (189).

Sonug olarak Y-TZP seramiklerin radyoaktivitesinin, uygun standartlar izlenerek etkili
bir sekilde saflastirilabildiginden bu yana biyomedikal uygulamalar i¢in uygun oldugu

diistiniilmektedir (189).

1.1.5. Biyouyumluluk

Yapilan in vitro ve in vivo calismalar ile yliksek safliktaki Y-TZP'nin o6zellikle
radyoaktif igerikten tamamen arindirildiginda yiiksek biyouyumluluga sahip oldugu
dogrulanmistir (189). Zirkonya seramikler kimyasal olarak inert kabul edilen malzemelerdir
ve giiniimiize degin lokal ya da sistemik hi¢ bir yan etkileri bildirilmemistir (167). In vitro
testler aluminaya benzer bir sitotoksisiteye sahip oldugunu ve hem zirkonya hem de
alumina’nin sitotoksisitelerinin TiO,'den diisiik oldugunu gostermistir. Sitotoksik, fibroblast
ya da kan hiicreleri iizerine onkojenik ya da mutajenik hi¢ bir etki belirtilmemis ve 0,5 ppm
UO? eklenmis Y-TZP seramigin neden oldugu hig bir stokasftik etki ya da kromozomal bir
anomali gézlenmemistir (167). Alumina ile karsilastirildiginda Y-TZP'nin klinik yonii, doku

reaksiyonu olusturma agisindan hig bir farklilik géstermemistir (34, 65, 95, 193).
1.1.6. Optik Ozellikler

Yttria stabilize zirkonyanin (Y-TZP) goriilebilen ve kizil 6tesi spektrumda izlenebilen
yiiksek opasitesi nedeniyle optik uygulamalar i¢in uygun oldugu kanitlanmistir (18).
Zirkonya goriiniir 151k ve yiiksek refraktif indekste (2.2) tamamen opak olmasi nedeni ile iyi

bir beyaz pigment ve iyi bir opaklastiricidir. Zirkonyum oksitin en iist diizeydeki opak etkisi,
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matriksindeki boyut olarak hafifce daha biiyiik olan partikiillerin dagilmasiyla olusan 151k
dalgast ve farkli kirimim etkisine baghdir. Zirkonya seramiklerin yiiksek opasitesi,
renklenmis dayanak disin ya da metal post ve korlarin maskelenmesi gibi klinik durumlara
bagli olarak estetik yonden avantajli olabilmektedir (87). Hefferman ve ark., goreceli
transliisensisine iliskin olarak zirkonya seramik gruplarinigesitli seramik materyaller ile
karsilastirmiglar ve metaller ile kiyaslanabilecek bir translusensiye sahip olduklarini
gostermislerdir (87, 88). Gren boyutu, farkli gren boyutlarinin dagilimlari, presleme yontemi
ve kosullar1 ve farkli eklentiler; restorasyonun transliisentligini etkilemektedir. Yttrium
stabilize zirkonyanin (LAVA, 3M ESPE, St. Paul, MN, ABD) 1sik gegirgenligi, 400 ile 700
nm dalga boyu araligindaki direkt gegirgenlik katsayisi spektrometre analizi ile incelenmis
ve yogun Ol¢iide sinterize Al,O3 ve MgAILO, infiltre seramiklerden ve lityum disilikat
seramiklerden daha diisiik ancak Al,O3 ya da Al,O3/ZrO, infiltre materyallerden daha yiiksek

oldugu belirtilmistir (54).

Zirkonya alt yapilarin beyaz yansimasini engelleyerek daha iyi bir estetik goriiniim
saglamak amaci ila farkli renklendirme materyalleri tanmitilmigtir. Zirkonya restorasyonlar,
frezeleme isleminden sonra seryum, bizmut, demir ya da bunlarin kombinasyonlar1 gibi
cesitli metal tuzlar1 igeren ¢ozeltilerin emdirilmesiyle renklendirilebilmektedir (178). Renk,
son sinterizasyon agamasinda ortaya ¢ikmaktadir. Cozeltinin yogunlugu ve son sinterizasyon
derecesi de son elde edilecek rengi bilyiikk oranda etkilemektedir. Uretici firmalarin
Onerilerine uyulmasi da oldukc¢a 6nemlidir. Cesitli katki maddeleriyle renklendirmenin, son
triiniin kristalin fazin1 ya da mekanik oOzelliklerini etkilemedigi de gorilmiistir (22).
Zirkonyanin renklendirmesinin bir bagka yontemi de, ¢esitli metal oksitlerin baslangictaki

toza az miktarlarda eklenmesidir (22).

Monokromatik zirkonya alt yapilarin bireysel olarak renklendirilmesi; st yapi
tabakalama teknikleri ve ¢ok renk tabakali hazir blok sistemleri ile birlikte estetik sonuglar

vermektedir ancak renk stabilitesi ile ilgili uzun siireli klinik veriler sinirlidir (90, 159).
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Zirkonya seramiklerin yiiksek opasiteleri metal alasimlara benzer olup marjinal uyum
ile ilgili veri saglayarak, siman artiklarinin uzaklastirilip ¢iiriiklerin saptanmasina da olanak

vermektedir (189).

1.2. ZIRKONYA BLOKLARIN URETIiMi

Toz formuna getirilen zirkonya ham maddesinden soguk isostatik presleme (cold
isostatic pressing= CIP) yolu ile stabil, kararli ve yiiksek saflikla presinterize bloklar

tiretilebilmektedir (56).

Baslangi¢ tozu olarak yiiksek saflikta ZrO, kullanimi, t-fazinin 6n kosulu olan termal
stabiliteye katkida bulunmaktadir (150).Arastirmacilar farkli yiizey hazirlik islemlerinin
zirkonya materyallerin dayanimlar {izerine etkilerine odaklanmislardir. Biikiilme dayanimi
ile ylizey piriizlendirme iglemlerinden kaynaklanan yilizeydeki ve derinlerdeki hasarin
siddeti arasinda gii¢lii bir iliski bulunmustur (119, 205). Giintimiizde zirkonya, CAD/CAM
freze siireci ve diger laboratuvar islemlerinden kaynaklanan farkli tiplerde hasarlara maruz

kalmaktadir.

Bunlarin sonucunda, uygulanan restorasyonun mekanik ozellikleri ve uzun dénem

stabilitesi baslangi¢ materyalinden ¢ok farkli olabilmektedir (189).

1.2.1. Zirkonyum Oksit Alt Yap1 Uretim Yéontemleri

Zirkonyadan restorasyon liretiminin giidiik (day) iizerinde direkt olarak yapilamamasi
ve hazir bloklardan freze edilmeleri ile miimkiin olmasi nedeni ile kopya-freze ve
CAD/CAM teknolojisinin  gelisimi, zirkonya alt yapili seramiklerin kullaniminin
yaygmlagsmasim1  biiyilk oranda etkilemistir. Hazir bloklar homojen bir yap1
sergilediklerinden mekanik 6zellikleri daha istiindiir ve bu durum da tercih edilmelerine

neden olmaktadir. (98, 127, 168).
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Kopya-Freze Teknigi: Bu sistemde hazirlanan modelaj okuyucu ug tarafindan
okunmakta ve zirkonya bloktan mekanik bir freze sistemi yardimi ile alt yapi elde

edilmektedir (Resim 1) (98).

Resim 1: Kopya- freze sistemi

Bilgisayar Destekli Tasarim (CAD): Bu sistemde bilgisayar programi kullanilarak
alt yapiin tasarimi yapilmakta ve sonrasinda mekanik freze sistemi kullanilarak alt yapi

tiretilmektedir (Resim 2) (98).

N

Resim 2: CAD ve mekanik freze sistemi



Bilgisayar Destekli Tasarim ve Uretim (CAD/CAM): Bu sistemde alt yap1 tasarimi
bilgisayar programi ile yapilmaktadir. Daha sonra yine bilgisayar programi ile yonlendirilen

freze sistemi ile zirkonya bloktan alt yap1 tiretilmektedir (Resim 3) (98).

Resim 3: CAD/CAM sistemi

1.2.1.1. Pre-Sinterize Bloklarin Freze Edilmesi

Pre-sinterize 3Y-TZP bloklarin freze islemi uygulanmasi ile iiretimlerine 2001 yilinda
baslanmis olup giderek artan sayida iiretici tarafindan 6nerilmektedir. Temel anlamda, giidiik
ya da mum kayit taranmakta, olmasi gerekenden daha biiylik bir restorasyon (~25%)
bilgisayar yazilimi (CAD) tarafindan tasarlanmakta ve pre-sinterize blok bilgisayar destekli
bir makina tarafindan (CAM) freze edilmektedir. Restorasyon daha sonra yiiksek sicaklikta
sinterize edilmektedir. Bu siire¢, taramanin nasil yapildigina ve 3Y-TZP ‘nin sinterizasyon

biiziilmesinin (~25%) ne 6l¢iide olduguna gore ¢ok fazla ¢esitlilik gdstermektedir. (44).

Bloklarin {iretiminde kullanilan 3Y-TZP tozu, presleme islemine daha uygun olmasi
amaci ile baglayict madde igermektedir. Baglayici madde pre-sinterize etme asamasinda
elimine edilmektedir. Bu toz genellikle, hacimce %2 oraninda bulunan ve ZrO;’den
ayrilmasi zor olan HfO, icermektedir. Bu tozun kimyasal yapisinda sadece ufak farkliliklar
vardir. Bu toz, spreyle kurutulmus ve ¢ap1 yaklasik 60um olan yigmlar ile ¢ap1 yaklasik

40pm olan daha kiiciik kristaller igermektedir. Bloklar soguk izostatik presleme ile
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iiretilmektedir. Sikistirilmis toz i¢indeki bosluklar 20-30pum boyutlarinda ¢ok kiiciik ve az

yer kaplayan bosluklardir (44).

Pre-sinterizasyon derecesi bloklarin sertligi ve freze edilebilirligi iizerine etkilidir. Bu
iki ozellik, zit yonlerde etki etmektedir. Yeterli sertlik icin bloklarin isleme tabi tutulmasi
gerekmektedir ancak ayni zamanda sertlik degerinin ¢ok yiiksek olmasi da freze
edilebilirligine zarar verebilmektedir (44). Pre-sinterizasyon i¢in uygulanan isinin derecesi
freze edilen bloklarin pirizliligini de etkilemektedir. Yiiksek pre-sinterizasyon derecesi
daha piiriizlii yiizeylerin olusumuna yol a¢gmaktadir. Uygun pre-sinterizasyon derecesine
karar vermek 6nemlidir (61). Son sinterizasyon sirasinda meydana gelen biiziilmenin uygun
olarak kompanse edilebilmesi i¢in her blogun yogunlugu dikkatlice 6l¢iilmelidir (61, 62).
Frezelemenin iki asamali olmasi daha basarili sonug vermektedir. Ilk kaba freze, diisiik hizda
yapilir iken son frezeleme islemi daha yiiksek hiz ile yapilmaktadir (61, 62). Freze edilmis
restorasyonlarin sinterizasyonunun 6zel olarak programlanmus firinlarla dikkatlice kontrol
edilerek yapilmasi Onerilmektedir. Biiziilme 1000°C’de baglamakta ve ~%25lere
varmaktadir. Sinterizasyon kosullar1 iiriine 6zeldir. Teorik olarak, yogunlugun %99’undan
fazlasma ulasabilmek i¢in son sinterleme derecesi 1350 ile 1550°C, firmnda kalma siiresi 2 ile
5 saat arasinda degismektedir. Sinterleme kosullarindaki bu g¢esitlilik 3Y-TZP’nin temel
kimyasal yapisindan kaynaklanmaktadir. Ornegin az miktarda aliimina eklenmesi,
sinterizasyona yardimci olmakta ve daha diisiik sinterleme derecesine ve siiresine izin
vermektedir (44). Sinterizasyondan Once alt yapilar, deformasyonu oOnlemek amaci ile
sinterleme boncuklarinin iizerine yerlestirilirler. Alt yapilarin minimum kalinliginin 0,5 mm
olmasi gerekmektedir ve bu kalinhigmm altinda deformasyon goriilebilmektedir.
Restorasyonlar rezidiiel streslerin en aza indirilmesi igin 200°C’ye kadar firinda
sogutulmaktadirlar (44). Chevalier ve ark, sinterleme derecesi 1500°C’ye ve sinterleme
stiresi 5 saate ulastiginda 3Y-TZP’deki kiibik faz miktarinin arttigimi gostermislerdir. Biiytik
kiibik grenlerin olusumu seramigin LTD’ye olan direncine zarar vermektedir (32).

Sinterizasyon asamalarinin dikkatle kontrol edilmesi bu nedenlerle oldukg¢a dnemlidir.
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Alt yapilar, termal genlesmeleri uyumlu iist yap1 seramikleri ile kaplanirlar. 3Y-TZP
ile {ist yap1 seramiginin birlesme yiizeyi iizerine yapilan calismalar yetersizdir. Ust yapi
seramigi yaklagik 900°C’de 1 dakika bekletme siiresi ile firinlanmaktadir. Difiizyon siireci
zamana bagl olsa da iki seramik malzeme arasinda kimyasal reaksiyon goriilebilmektedir.
Pre-sinterize 3Y-TZP bloklarin freze edilmesine uygun blok iireten sistemlere 6rnek olarak
Cercon (Dentsply, Konstanz, Almanya), Lava'™ (3M ESPE, St. Paul, MN, ABD), Procera
zirkonya (Nobel Biocare™, Goteborg, Isveg), Cerec InLab i¢in YZ kiipler (Vident™, Brea,
California, ABD) ve IPS e.max ZirCAD (lvoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein) verilebilir

(44).
1.2.1.2. 3Y-TZP ve Mg-PZS Tam Sinterize Bloklarin Freze Edilmesi

Tam sinterize Y-TZP bloklar, teorik yogunlugun en az % 95’ine ulagabilmelerini
saglamak i¢in pre-sinterize bloklarin 1500°C’nin altindaki 1silarda sinterize edilmesiyle
tiretilmektedirler. Bundan sonra bloklar, 1400°C ile 1500°C arasindaki 1sida yogunlastirilmis
gaz atmosfer i¢inde yiiksek basing uygulanarak es basingli sicak presleme (HIP) siirecinden
gecirilmektedirler. Bu uygulama; teorik olarak yogunlugun %99’unun {izerine ¢ikmasini

saglamaktadir (44).

Bloklar daha sonra 6zel olarak tasarlanmig bir kazima sistemi kullanilarak freze
edilebilmektedir. Tam sinterize Y-TZP bloklarin yiiksek sertligi ve zor freze edilebilirligi
nedeniyle freze sistemi ¢ok dayanikli olmalidir. Huang, Y-TZP’de freze hasari tipinin
piiriizlendirme hizina etkisi iizerine calismis ve hem kirilgan hem de esnek kazima
modlarinin yiikksek hizda daha az hasar verdigini belirtmistir (55, 93). Daha o6nce de
belirtildigi gibi tiim ylizey islemleri, Y-TZP yilizeyinde belli derecelerde t-m doniisiimii

olusmasina neden olmaktadir (107).

Sonug olarak pre-sinterize blogun freze edilmesi islemi, daha uygun bir bitim yiizeyi

hazirlayarak freze edilmis restorasyonun sinterizasyon sonrasinda zarar gérmemis olarak
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kalmasini saglamaktadir. Tam sinterize Y-TZP bloklarin ise freze edilmesi sonrasi yiizey

ozelliklerinin oldugu gibi kalip kalmadig ile ilgili soru isaretleri bulunmaktadir (44).

1.3. Y-TZP ALT YAPILI RESTORASYONLARDA SIMANTASYON ONCESI

YUZEY HAZIRLIK ISLEMLERI

ZrOy’in dig yapisina ya da diger substratlara baglanmasi gii¢lii bir rezin baglantisini
gerektirmektedir. Rezin baglantisinin basarisi yiizey pirizliliginden kaynaklanan mikro
mekanik kilitlenme sonucu mekanik baglanmaya ve seramik ile siman arasindaki kimyasal

baglanmaya baglidir (183).

1.3.1. Mekanik Baglanma
1.3.1.1. Asit ile Piiriizlendirme

Silika bazli seramiklerde asit ile piiriizlendirme islemi, adeziv simantasyonun
basarisim1 arttirmaktadir. Asit uygulamasi, cam matriksin piiriizlendirilmesini saglayarak

rezin siman ile seramik arasindaki mikromekanik baglantiy1 giiglendirmektedir (6).

Polikristalin seramiklerden olan zirkonya hacimce %15’ten daha az silika ve kii¢tik bir
miktar cam faz igermekte ya da hi¢ cam faz icermemektedir (143). Matriksini zirkonyum
oksit olusturmaktadir ve dolduruculari ise tanecikler yerine ‘dopant’ adi verilen modifiye
atomlardir (143). Zirkonya sinterizasyon islemi sonrasi ¢ok yogun ve homojen bir yap1
haline gelmektedir (143). Bu nedenle geleneksel adeziv uygulamalar inert ve non-polar
oldugundan zirkonyada basarili olamamaktadir. H3PO, ve HF gibi asitler, basit

mikromekanik baglanma i¢in yeterli yiizey piiriizliilligiinii saglayamamaktadir.(183).

1.3.1.2. Asindirma

Yiizey asindirmasi, mekanik baglantiinin arttirllmasi i¢in  ZrO, yiizeyinin
pliriizlendirilmesine alternatiftir. Yiizey asindirmasi ig¢in zimpara kagidi ya da diski (SiC ya

da Al,O3) kullanarak asindirma, 50 um’den 250 um’ye kadar farkli tanecik boyutlarina sahip
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Al,O3 ya da diger asindiric1 partikiilleri ile kumlama (45, 191, 192), elmas frez ile (45)
asindirma gibi pek ¢ok yontem bulunmaktadir. Bu yiizey agindirma yontemlerinin avantaji,
hasta basinda kolaylikla uygulanabilmeleridir. Arastirmalar geleneksel rezin simanlar
kullanildiginda yiizey asindirma tekniklerinin, zirkonyanin rezin simanlara olan bag

dayanimini anlamli oranda arttirmadigini géstermistir (11, 15, 45, 102, 191, 192).

Kumlama seramik ylizeyindeki artiklar1 uzaklastirip piiriizlii bir ylizey olusturdugu
icin mikromekanik baglanmaya katkida bulunmaktadir. Yapilan calismalarda kumlama
uygulamasi i¢in 50 pm Al,Oz; kumunun 3 bar basincin altinda kullanilmast 6nerilmektedir
(194). Kumlanmig yiizeylerin mikroskopisi esit oranda hasar gérmiis ve geri doniisiimsiiz
olarak yer degistirmis piiriizlii yiizeyler ve rastgele dagilmis catlaklar gostermistir (189).
Ayrica yiizeydeki monoklinik fazda artis meydana getirdigi belirtilmektedir (189). Asin
miktardaki M-faz1 mikro ¢atlaklara yol agabilmekte ve asidik ve su i¢eren agiz ortamindaki
dinamik yiikler altinda zaman i¢inde materyalin daha hizli nem kaynakli doniisiime ugramasi

i¢in hazirlayici faktor olabilmektedir (189).

Kosmac ve ark.’1 t-m doniigiimiinii tetiklemede kumlamanin piiriizlendirmeden daha
etkili oldugunu; ayn1 zamanda dayanimi arttirmada da daha etkili oldugunu gostermislerdir

(107).

1.3.1.3. Doner Aletler ile Piiriizlendirme

Yapilan c¢aligmalarda, piriizlendirme amaciyla biiyilk grenli elmas frezler de
kullanilmis; (12, 45, 108) piiriizlii yiizeylerin elde edildigi ve seramik rezin baglantisinda

artis saglandigi da belirtilmistir (45).

Su sogutmasi altinda manuel olarak daha az stresle yapilan piiriizlendirme t-m
doniisiimiinii tetikleyebilmekte, kritik catlak boyutunu distirebilmekte ve yilizeydeki

kompresif tabakay1 arttirabilmektedir (9, 107, 108). Kaba piiriizlendirme aletleriyle
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piriizlendirmek stres yogunlastirici gibi davranan derin yiizey catlaklarinin ortaya ¢ikmasina

ve zirkonya restorasyonun dayaniminin azalmasina neden olabilmektedir (9, 108, 119).

1.3.1.4. Lazer ile Piiriizlendirme

Gilinlimiizde yiizey piiriizliiligi saglamak amaci ile lazer kullanimu ile ilgili pek ¢ok
calisma yapilmaktadir. Lazerin 1s1 olusturarak yiizey tabakasini eritmesi sonucu diizenli
olmayan piiriizliiliige sahip alanlar olusmaktadir. Bu amagla yapilan ¢alismalarda genellikle
Er-YAG, Nd:YAG ve CO, lazer farkli dalga boylarinda kullanilmaktadir. Kullanilmasi
gereken enerji yogunlugunun belirlenmesinde seramikteki gozenek miktar1 da etkili

olmaktadir (56).

1.3.2. Kimyasal Baglanma

1.3.2.1. Silika Kaplama

ZrOy’in igindeki silikanin hacimce %15’ten az olmasi nedeni ile silanizasyon ile
saglanan kimyasal baglanmay1 elde edebilmek amaciyla silika kaplama teknikleri
bulunmugstur. Tribokimyasal silika kaplama yontemi, metal alagimlar1 ve aliimina-zirkonya
bazli dental seramiklerin ylizeylerini silika kaplamak icin yaygin olarak kullanilmaktadir.
Cojet ve Rocatec sistemleri (3M ESPE, Seefeld, Almanya) bu amag i¢in siklikla kullanilan
sistemlerdir (3, 11, 17, 57, 101, 102, 109, 141, 142, 151, 175, 195). Tribokimyasal teknik,
seramik yiizeyini silika ile kaplanmis allimina partikiilleri ile kumlayip yiizeye silika
gomerek kaplamaktadir (86, 146). Bu uygulama sadece yiizeyin silanizasyon igin
hazirlanmasini degil ayn1 zamanda mikromekanik retansiyonun olugmasini da saglamaktadir.
Tribokimyasal kaplama uygularken olusan hava basincinin da bag dayanimini etkiledigi
gosterilmistir. Heikkinen ve ark (93) tribokimyasal kaplama uygulanirken hava basincini
arttirmanin ZrO;’in rezin simana bag dayanimini anlaml oranda arttirdigini belirlemislerdir
(182). Basinci arttirmanin ayrica ZrO, yiizeyindeki silika miktari1 da arttirdigi
belirlenmistir. Partikiillerin kinetik enerjisini ylikselten hava basmcim arttirmanin, yiizey

pliriizliligini ve yilizeye temas eden partikiil sayisini arttirdigi diisiiniilmektedir. Bu
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yontemle olusan tabakanin uniform kalinlikta olmamasi riski vardir ve bu durum
restorasyonun uyumunu bozabilmektedir. Bu nedenle uygulamasi zor olan, hassas bir

tekniktir (38).

Silika kaplama yontemlerinden bir digeri olan Silicoater MD (Kulzer, Irvine,
CA,ABD) uygulamasi, yiizeyin aliiminyum oksit ile kumlanmasiyla yiizeyde olusan krom
oksit iceren silika tabakasinin firinda pisirilmesine dayanmaktadir (173). Yiizeydeki krom

iyonlar1 daha saglam bir baglant1 saglamaktadir.

Rocatec (3M ESPE, Seefeld, Almanya)yonteminde, ¢ift asamali kumlama ile silika
tabakas1 elde edilmektedir. Oncelikle 110 pm Al,O3 kumu ile kumlanan yiizey bu asama ile
artiklardan temizlendikten sonra silika partikiilii iceren 30 ya da 110 um Al,O3 kumu ile
kumlanmakta ve yiizeyde triboplazma tabakasi olusturulmaktadir (58, 134). Diizensiz sekle
sahip Al,O3 kumu arasinda dagilmis olan diizgiin sekilli silika tanecikleri yiizeye biiyiik bir
enerji ile ¢arpip yiizeyde yliksek bir 1s1 enerjisi olusturmaktadir. Bu yiiksek 1s1 ve enerji ile
yilizeyde 15 pm’ye kadar girintiler olusturan silika eriyerek yiizeye penetre olmaktadir. Fakat

zirkonyada bir 1s1 artis1 goriilmemektedir (53).

Silika kaplamanin diger bir yontemi ise, zirkonyanin {izerine siloksan kaplama
¢okelten bir plazma sprey tekniginin kullanilmasidir (46). Derand ve ark., ZrO, yiizeyine
hekzametildisiloksan (HMDS) c¢okelten yiiksek frekansli bir jenerator kullanmiglardir.
HMDS polimerize edildiginde silan gibi davranmakta; ZrO, ve rezin siman arasinda siloksan
bag1 olusmaktadir. Plazmanin uygulanmasi islem yapilmamis ya da silanlanmis ZrO,’e gore
anlaml1 oranda bag dayanimini arttirmaktadir. Mekanik retansiyonu arttirmak igin kullanilan
kumlama ya da yiizey asindirma uygulamalari, plazma kaplanmis ZrO;’in bag dayanimini

arttirabilmektedir (183).

Son zamanlarda, ZrO, seramiklerin yiizeyine silika tabakasi uygulamak i¢in bir baska
yontem Onerilmektedir. Piascik ve ark. (149), ZrO, substratin iizerinde SiyO, fonksiyonalize

yiizeyin olusmasi i¢in kloro-silan gazinin (SiCly) su buhar ile kombine edilmesi ile elde
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edilen 6zel bir buhar fazin ¢o6keldigi bir teknigin uygulanmasini aragtirmigladir. Bu
yontemde ¢ok ince ve esit dagilimli konvansiyonel buhar ¢okeltisi yani molekiiler buhar

¢okeltisi (MVD) kullanilmaktadir (183).

1.3.2.2. Selektif infiltre Daglama ile Piiriizlendirme

Selektif infiltre daglama (Selective Infiltre Etching= SIE) teknigi ile piiriizsiiz
zirkonya ylizeyinde 1s1 ile indiikleme sonucunda grenler arasi bogluklar olusturulmakta ve bu
bosluklara cam infiltre edilerek bosluklar yeniden doldurulmaktadir (12). Cam tabaka daha
sonra HF asit kullanilarak daglanmaktadir. Bu sekilde, rezin siman ile nano mekanik
kilitlenmeyi saglayan ii¢ boyutlu inter-graniiler pordzite olusmaktadir. SIE’nin avantaji,
daglanacak alanin kontrol edilmesini saglayan erimis cama maruz kalan grenler icermesidir.
SIE’nin kullanimi, baglanma ic¢in kullanilabilen alani arttirdigi icin zirkonyanin nano-

mekanik retansiyonunu arttirmaktadir (183).

Son doénemlerde ZrO,’in yiizey piiriizliliigini arttirmak igin baska bir deneysel
yontem iizerinde ¢alisilmaktadir. Bu yontemde, bilinegelen Maryland kopriilerin kanatlarinin
daglanmast ic¢in kullanilan sicak, kimyasal bir daglama soliisyonundan yararlanilmaktadir
(95). Bu yontemin ZrO;’in rezin simana olan bag dayanimini arttirmasina yonelik
taranabilen literatiirde herhangi bir ¢alisma yaymlanmamis olmasina karsin Casucci ve
ark’in yaptigi ¢alismada AFM (Atomic Force Microscopy) sonuglarina gore, sicak kimyasal
daglama soliisyonu uygulamasinin SIE’den anlamli oranda daha fazla yiizey piirizliligi

olusturdugu belirtilmistir (28).

1.3.2.3. Silan Baglayic1 Ajanlar

Dis hekimliginde genellikle temel anlamda “silanlar” olarak anilan organo-silanlar,
yapisal olarak ortoesterlere benzeyen, ¢ift yonlii reaktivite gdsteren, silikon (Si) atomu ya da
atomlart iceren bilesiklerdir. Silan molekiiliiniin bir ucu organik olarak fonksiyoneldir (6rn.
vinil -CH=CH,, amino —NH;) ve organik matriks ile (6rn. bir metakrilat) polimerize

olabilmektedir. Diger ucu, genellikle seramik gibi silika i¢eren ylizeyler olan hidroksilat ile
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reaksiyona girebilen alkoksi gruplarindan (6rn. metoksi —OCHj;, etoksi —OCH,CHj3)
olugmaktadir. Silanlar, dis hekimliginde genellikle restoratif uygulamalarda ve rezin bazl
dolgu materyali kullanilan seramik ya da seramik igeren kompozit endodontik post
uygulamalarinda seramigin (ya da diger silika igeren seramikler) yapistirici rezin simana
adeziv baglantisin1 saglamak amaciyla kompozitlerin polimer matriksleri i¢indeki doldurucu
cam partikiilleri kaplamak i¢in kullanilmaktadirlar. Ayrica silanlarin diisiik vizkoziteli rezin
simanlarla birlikte kullanildiklarinda, mikromekanik retansiyonu arttiran ylizey
1slanabilirligini de arttirdigi diistiniilmektedir (123, 197). Aslinda geleneksel silanin kimyasal
yapisi, hemen hemen tiimilyle non-polar yiizeye sahip olmasi, kimyasal olarak silika igeren
seramiklerden daha kararli olmas1 ve kolaylikla hidrolize edilememesi nedeniyle ZrO, i¢in

etkili degildir (183).

Farkli silan baglayici ajanlarin, ZrO,’e olan baglanmayi arttirdigi bildirilmistir (183).

Alternatif olarak saf zirkonyum ve ZrO, igin zirkonat baglayici ajanlarin kullanimi
Onerilmistir (197, 198). Zirkonya baglayici ajanlar, hidroksil gruplan ile ZrO,’i baglayarak
silan baglayici ajanlar gibi davranmaktadirlar. Bu baglayici ajanlar rezin simana baglanmayi
arttirmakta ancak termal siklus sonrasinda bag dayanimlarinda anlamli derecede azalma

gortilmektedir (56).

Organofosfat ve karboksilik asit bazli, 1s1kla polimerize edilebilen bir primerin de (Z-
Prime Plus, Bisco Inc, Schaumburg, IL, ABD) zirkonya gibi metal oksitlere baglanmay1
saglayan fosforik asit gruplar1 ve kompozit rezin sistemlerin monomerleri ile kopolimerize
olabilen bir organofonksiyonel bdlim igerdigi ve bu primerin umut vaadettigi

belirtilmektedir (120).

1.3.3. Deneysel Yontemler

Son dénemde zirkonyanin bag dayanimini arttirmak amaci ile deneysel yiizey hazirlik

islemleri uygulanmaktadir.
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Zirkonyanin silika igeriginin az olmasi cam seramiklerde yiizeyi piiriizlendirmek
amaci ile uygulanan asitle daglama isleminin islevsiz kalmasima yol agmaktadir (183).
Bunun iizerine arastirmacilar zirkonya ylizeyine glaziir seramigi uygulayarak hidroflorik
asitle daglanabilen bir tabaka olusturup silika icerigi sayesinde bu tabakaya silan uygulamay1
amaglamislardir (39). Cam faz ve silika iceren bir diisiik 1s1 porseleni olan glaziir tabakasinin
zirkonya yiizeyine kimyasal baglanma, mekanik baglanma ve kompresif streslerle tutundugu
belirtilmektedir (179). Kimyasal baglanma mekanizmasi agik bir sekilde tarif edilmemistir
ve baglanma alaninda element hareketi ve difiizyonu olmadig1 i¢in kimyasal bir reaksiyon
gerceklesmedigini belirten galigmalar da vardir (110). Fakat bazi galigmalar zirkonya ile
seramik arasindaki 1s1l genlesme katsayisi farkindan kaynaklanan kompresif streslerin bag
dayanimi ile pozitif bir korelasyon gosterdigini belirtmektedir (69). Bu baglanmanin
glivenilir ve uzun dénem hizmet verebilecek bir baglanma oldugu diistiniilmektedir (39). Bu
sayede silika bazli seramiklerde daglama ile elde edilen bag dayanim artisinin zirkonya igin

de eldesi amaglanmustir.

Bu caligmada zirkonya ylizeyine glaziir tabakasi yerine arayliz cam seramigi
(Crystall/.Connect, Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein) uygulamasi yine ayni amagla
yapilmigtir. Diistik 1s1 porseleni igerikli bu malzeme, CAD/CAM teknolojisi ile iiretilen
zirkonya alt yap1 ile st yapr seramiginin birlestirilmesinde kullanilmak amaciyla
iretilmistir. Bu malzemenin malzemenin zirkonya alt yap:t ve lityum disilikat iist yapi

seramikleri arasinda homojen bir tabaka olusturdugu belirtilmektedir (133).

Son donemlerde, nano yapili alumina (Al,O3) ile kaplanan zirkonya seramikler
gelistirilmistir ve rezin siman ile zirkonya arasinda gii¢lii ve duragan bir bag sagladiklari
belirtilmektedir. Bu yiizey aluminyum nitrid (AIN) tozunun 15 dakika boyunca hidrolize
edilmesi ile elde edilmektedir. AIN tozu su ile reaksiyona girmektedir. Bu nano yapili
kaplama reaksiyon sonucu olusan ve birbirine bagl katmanlar seklinde bulunan y-AlIOOH

(boehmit) icermektedir. Bu tabaka uygulandiktan sonra zirkonya seramige 120 dakika
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boyunca 900 °C ile 1200 °C arasinda 1s1 uygulanmaktadir. Bu tabaka ile rezinin tutunmasini

arttiracak mikro retansiyon alanlar1 olusturulmaktadir. (203)

1.4. DiS HEKIMLIGINDE SIK KULLANILAN MEKANiK TEST

YONTEMLERI

Dis hekimliginde kullanilan materyallerin yapisal 6zellikleri ve farkli materyallere
olan bag dayanimlar1 mekanik testlerle incelenmektedir. Dental malzemeler ile ilgili olarak
yapilan c¢aligmalarda farkli sonuglarin goriilmesi klinik probleme yonelik ¢alisma
kurgusunun yapilmamasi, calismaya uygun test yoOnteminin sec¢ilmemis olmasi, test
yontemine ve kullanilacak malzemeye uygun Ornek seklinin olusturulmamasi ve bu
hatalardan kaynaklanan ¢esitlilik ile birlikte test yontemindeki degiskenlerin standardize
edilemeyisi ve yayinlarda galigmalardaki uygulamalarin detayli bir sekilde paylasilmamasi
ile 1iligkilidir (7). Bu degiskenler bag dayamimi sonuglarmi ve yapilan c¢alismalarin

karsilagtirilabilirligini etkilemektedir (169).

1.4.1. Burma Testi (Torsion Test)

Bu test yontemi i¢in Ornekler, alt yapmin her iki tarafina tst yapt seramigi
uygulanarak hazirlanmakta ve bu sekilde {ist yap1 ve alt yap1 seramigi arasindaki bag

dayanimu test edilmektedir (Resim 4). Verilerin toplanmasi ve degerlendirilmesi zordur (26).

Resim 4: Burma testi diizenekleri
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1.4.2. Makaslama Testi (Shear Test)

Materyalin bag dayanimi test edilirken tasiyici parcaya sabitlenmis olan 6rnek kuvvet
uygulayan bir ug¢ tarafindan kirilmakta ve ornegin kirildigr yiik belirlenmektedir. Farkli

sekillerde uglar kullanilsa da bigak sirt1 seklindeki uglar onerilmektedir (Resim 5) (83).

Makaslama testlerinde ise malzemenin egilmesi engellenemedigi i¢in kontrol
edilemeyen ve Olclimlenemeyen parazit gerilimler (stresler) olugmaktadir. Bu durum

Olgtimlerin safliginin da ortadan kalkmasina neden olmaktadir (152, 169, 187).

Resim 5: Makaslama test diizenegi

Makaslama testi farkli sekillerde uygulanmaktadir:

e icinden gekme testi (pull-through test),
e Diizlemsel arayliz makaslama testi (planar interface shear test),
o Oblik makaslama testi (oblique shear test),

e Konik arayiiz makaslama testi (conical interface shear test) (83).
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1.4.3. Mikro Makaslama Testi

Imm*»’den kiiglik ylizey alanlarinin bag dayaniminin 6lgiilmesinde kullanilmaktadir
(Resim 6). Geleneksel makaslama testinde arayiizdeki homojen olmayan gerilim dagilima,

baglanma alani boyutu kii¢iildiigii i¢in azalmaktadir (19, 169).

N

Resim 6: Mikro makaslama testi diizenegi (163)

1.4.4. Cekme Testi (Tensile Test)

Cekme testinde yapistirilan 6rneklere arayiize dik olacak sekilde ¢ift tarafli olarak
kuvvet uygulanmakta ve orneklerin birbirinden ayrilmasi amaglanmaktadir (Resim 7) (19,

21, 169).

Resim 7: Cekme testi diizenegi
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Cekme testlerinde birlestirilen farkli materyallerin elastisite modiilleri ve
dayanikliliklar1 birbirinden farkli oldugu i¢in malzemeler birbirlerini etkilemekte ve saf
davraniglarii  sergileyememektedirler. Bu durum kontrol edilemedigi i¢in Ol¢iimlerin

sonuglari safligini yitirmektedir (71).

1.4.5. Mikro Cekme Testi

Kiiciik yiizeylerde ¢ekme dayaniminin test edilmesine olanak saglayan bu test
yonteminde de g¢ekme testindeki dezavantajlar s6z konusudur. Ornek hazirhg boyutlarin
kiiciik olmas1 nedeni ile hassas bir islemdir ve zaman almaktadir. Ornek hazirhig: sirasinda
baglanma yiizeyinde olusabilecek defektler test sonucunun degismesine ve degerlerin daha

diisiik ¢ikmasina neden olabilmektedir (8, 169).

Dis hekimliginde farkli simanlarin dental seramiklere, kompozitlere ve dis dokularina
olan bag dayanimlarinin 6l¢iimii ve karsilastirilmasinda tercih edilmektedir (Resim 8)
(162).Tercih edilmesinin nedeni kirilgan restoratif malzemelerin klinik kosullarda 6zellikle
kritik ylizey catlagi olusturabilecek ¢ekme kuvvetlerine karsi basmadan daha dayaniksiz
olmalarimdan dolay1 ¢ekme dayanimlarinin karsilastirilmasmin daha anlamli goriilmesidir

(13).

Resim 8: Mikro ¢ekme testi diizenegi (163)

29



1.4.6. Egme (Biikme) Testleri (Flexure Tests)

Tekrarlanabilir ve giivenilir sonuglar veren ii¢ ve dort nokta egme testleri
uygulandiginda basma, ¢ekme ve makaslama kuvvetleri birlikte meydana gelmektedir. Egme
testlerinin uygulanmasi sonucu kopma ve rotasyon goriilmektedir (138). Dort nokta egme

testinin sonuglari ii¢ nokta egme testi sonuglarina gore % 30-40 daha diistiktiir (66).

Iyonik ve kovalent bag yapilarina sahip olan seramik gibi kirilgan materyallerde klinik
kosullara benzer sekilde hem basma hem de ¢ekme kuvvetlerinin uygulanmasina olanak
taniyan egme testlerinin kullanimi egme mukavemetinin 6neminden dolay1 kullanilmaktadir
(40). Dayanaklar arasina yerlestirilen 6rneklerde kuvvetin uygulandigi tarafta basma
gerilmesi, ters tarafta ise ¢ekme gerilmesi yogun olarak goériilmektedir (40). Ayrica egme
testlerinde Ornek hazirhigi diger testlere gore daha kolay oldugu icin dental seramiklerin,

simanlarin ve polimerlerin test edilmesinde tercih edilmektedirler (96).

U¢ nokta egme testi: Test diizenegine uygun olarak hazirlanan 6rnegin ortasina
kuvvet uygulayan u¢ etki etmekte ve meydana gelen egilme gerilmesi hesaplanmaktadir
(Resim 9). Egilme, ornekteki zayif bolgede degil kuvvetin uygulandigi bdolgede

goriilmektedir.
Ug nokta egme dayanim (o3) asagidaki formiille hesaplanmaktadir:
63= 3.F.L/2.w.h?

F kirik olusturan kuvveti, L destekleyici uglarin merkezleri arasindaki uzakligi, w

ornek genisligini ve h 6rnek yiiksekligini sembolize etmektedir (40).
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Resim 9: Ug nokta egme testi diizenegi

Dort nokta egme testi: Test diizenegine uygun olarak hazirlanan 6rnegin heterojen
boliimii kuvvet uygulayan iki uca esit uzaklikta yerlestirilmekte ve uclar tarafindan
uygulanan kuvvet sonucu meydana gelen egilme ya da kirilma kuvveti hesaplanmaktadir
(Resim 10). Kuvvet uygulayan iki ucun arasindaki alanda homojen bir stres alani

olugmaktadir.
Dort nokta egme dayanimi (o,4) asagidaki formiille hesaplanmaktadir:
64= 3F(L-L;) / 2wh?

F kirik olusturan kuvveti, L; kuvvet uygulayan uglarin merkezleri arasindaki uzakligi,
L destekleyici uglarin merkezleri arasindaki uzaklifi, w Ornek genisligini ve h Ornek

yiiksekligini sembolize etmektedir (10).
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Resim 10: Dort nokta egme testi diizenegi

Biaksiyel egme testi: Test diizenegine uygun olarak hazirlanan 6rnege merkezden tek
noktadan kuvvet uygulanmakta ve Ornegin karsit ylziiniin kenarlarinda tepki kuvveti

olusturulmaktadir (Resim 11). Alt1 farkli test diizenegi hazirlanabilmektedir:

Resim 11: Ug top iizerine piston test diizenegi
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e Cember iizerine ¢ember (ring on ring),

e (Cember iizerine piston (piston on ring),

e Top iizerine ¢cember (ring on ball),

e Zemberek iizerine gember (ring on spring),

e (Cember iizerine top (ball on ring),

e Ug top iizerine piston (piston on three balls) (Resim 11) (13, 83, 128, 201).

1.5. MEKANIK TESTLER SONUCU OLUSAN KIRIK YUZEYLERININ

TETKIKIi

Kirik yiizeyinin topografisi; kirigin baslangi¢ noktasi ve yayilimi hakkinda bilgi elde
edilmesine, yiliklenme karakteristiginin ve yerel streslerle mikroyapisal etkilesimin

tanimlanmasina olanak saglamaktadir (42).

1.5.1. Yiizey Goriintiileme Yontemleri

Giiniimiizde kirik yiizeylerinin tetkiki amaciyla atomik kuvvet mikroskobu (Atomic
Force Microscope= AFM), taramali tiinelleme mikroskobu (Scanning Tunneling
Microscope= STM), gegirgenlik elektron mikroskobu (Transmission Electron Microscope=

TEM) gibi pek ¢ok teknik kullanilmaktadir (157).

Bu tekniklerden bir digeri olan taramali elektron mikroskobu (Scannig Electron
Microscopy= SEM) fraktografik inceleme igin giiclii bir aragtir (42) ve bu inceleme igin
genellikle hidrate ve yalitkan olan biyolojik ve klinik Orneklerin stabilize edilmesi,
kurutulmasi ve metal ya da karbon ile kaplanmasi gerekmektedir (125). 1990’larda hidrate
ya da kurutulmus 6rneklerin iletken bir malzeme ile kaplanmasina gerek kalmadan dogrudan
incelenmesine olanak taniyan ¢evresel taramali elektron mikroskobu (Environmental
Scanning Electron Microscopy= ESEM) tanitilmistir (Resim 12) (125). ESEM ii¢ farkl
operasyon modunda kullanilabilmektedir: 1) 1slak mod: Ornekler tamamen hidrate
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olabilmektedir ve kismi ya da tamamen buhara doymus atmosferde goriintiileme
yapilmaktadir; 2) diisiik vakum modu: drnekler genellikle kurudur fakat iletken bir tabaka ile
kaplanmamaktadir; 3) yiiksek vakum modu: sadece kurutulmus ve iletken bir tabaka ile

kaplanmis 6rneklerin goriintiilemesi yapilabilmektedir (125).

SEM ve ESEM’de nitréz oksit, karbon dioksit, helyum, argon, nitrojen ve su buhari
biiyiik hassasiyetle drnek ¢emberi {izerindeki basinci kontrol etmek i¢in varolan ayri bir
vakum pompasi ile 6rek c¢emberine iletilmektedir. ESEM’de en yaygin kullanilan gaz,
verimi arttirdi1 ve yararl termodinamik 6zellikleri oldugu i¢in su buharidir. Pek ¢ok yazar
su buhart kullaniminin goriintii keskinligi ve c¢oziiniirligiine olan olumlu etkilerini

belirtmektedir (135).

Resim 12: Cevresel taramali elektron mikroskobu

1.5.2. Kimyasal Analiz Yontemleri

Kirik yiizeylerinin kimyasal analizleri genellikle kirik yiizeyinde gézlemlenen yapisal
heterojenitelerin  kimyasal kompozisyonunu belirlemek amaci ile yapilmaktadir. Bu
heterojen alanlar tipik olarak kontamine taneciklerden, ¢Okeltilerden, porlardan, camsi
fazlardan ya da tanecik smirlarindan olusmaktadir. Siklikla bu heterojen alanlar c¢atlagin

baslamasini ya da ilerlemesini saglayan bolgelerdir. Ornegin polikristalin seramiklerin
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kirilma dayanimlarindaki beklenmeyen azalma siklikla tanecik simirlarindaki ¢okelme ya da

ayrismadan kaynaklanmaktadir.(145)

Kirik yiizeylerinin kimyasal analizi i¢in ¢ok sayida yontem bulunmasia karsin
orneklerin boyutlari, sekli, yiizey piiriizliliigi ve ulagilmak istenen bilginin ¢esidi; bu
yontemlerin uygulanabilirliklerini kisitlamaktadir. Her olguda, analiz yonteminin ylizeye
hassas ve ayni zamanda yeterli uzamsal ¢Oziliniirliige sahip olmasi gerekmektedir. Bu
yontemler i¢inde kirik yiizeyleri i¢in en fazla tercih edilen mikro analizlerin ve yiizey
analizlerinin; enerji dagilimsal x — 1g1n1 spektroskopisi (Energy dispersive X-ray analysis=
EDS), taramali Auger mikroanaliz (Scanning Auger microanalysis= SAM), iyon mikroskobu
(Ion microscopy), iyon dagilimi spektrometresi (Ion scattering spectrometry= ISS) oldugu

belirtilmektedir.(145)

EDS’nin en yaygin kullanima sahip kirik yiizey analizi oldugu belirtilmektedir. Bu
analiz yonteminde ¢ok iyi odaklanmig bir elektron demeti ile yiizey uyarilmakta ve
incelenmektedir. Kirik yiizey topografisinin yiiksek ¢oziiniirliiklii, iic boyutlu goriintiisiinii
olusturmak i¢in uyarilan ylizeyden yayilan ikincil ve geri sacilan elektronlar
kullanilabilmektedir. Ayrica uyarilan ylizeyden yayilan X 1sinlarinin karakteristigi enerji
dagilimsal x — 1511 ¢dziimleyicisi tarafindan algilanabilmektedir. Bu sayede yiizeydeki
tanecik igeriginin elemental dagiliminin nitel ve nicel Olglimleri yapilabilmektedir. Bu

analizin yiizey hasssaiyeti 1-2 pm ile sinirlidir. (145)

Bu ¢alismanin amaci; zirkonya(Y-TZP)-rezin siman basarisini arttirmasi amaglanan
“glaziir islemi sonras1 hidroflorik asit uygulamasinin” giiniimiizde klinikte rutin uygulamada
olan ve yeni denenmekte olan hazirlik islemleri ile karsilastirilmasi ve kendi i¢inde de yeterli

derecede etkin olup olmadiginin tartisilmasidir.
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Calismanin Hy hipotezi; glaziir islemi sonras1 hidroflorik asit uygulanmasi igleminin,
test edilen diger ylizey hazirlik islemlerinden daha yiiksek bag dayanimi degerleri

verecegidir.
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BOLUM I
GEREC VE YONTEM

Calismamizda, kontrol ve dort farkli ylizey hazirlik islemi uygulanan bir Y-TZP alt
yap1 seramiginin, 151k ve kimyasal yol ile sertlesen iki farkli rezin siman ile arasindaki bag

dayanimi dort nokta egme testi kullanilarak in vitro olarak incelendi.
Calismada kullanilan materyaller ve kimyasal yapilar1 Tablo 2’de listelenmistir.

Calismada %95 giliven araliginda, 0,90’lik ayirt etme giicii elde edebilmek igin test
edilmesi gereken en az drnek sayisii belirleyebilmek icin Ege Universitesi Biyoistatistik ve
Tibbi Bilisim Anabilim Dali’nda 6n ¢aligma bulgulari kullanilarak G*Power 3.10 programi
(Faul, F. & Erdfelder, E. (1992). GPOWER: A priori, post-hoc, and compromise power
analyses for MS-DOS [bilgisayar programi]. Bonn, FRG: Bonn Universitesi, Psikoloji
Boliimii, Bonn, Almanya) ile gii¢ analizi (power analizi) uygulandi ve 0,90’nin {izerinde
ayirt etme gilicii elde edebilmek igin her alt grupta 10 oOrnek kullanilmasi gerektigi
belirlendikten sonra 6rnek hazirlama asamasina gegildi. Fakat galigma sonucunda ulagilan
ayirt etme giicii (achieved power) 1.00 olarak belirlendi ve maksimum ayirt etme giicline

ulagtlmis oldu.
2.1. ON CALISMA

Calismada kullanilacak 6meklerin dogru boyutlarda hazirlanmas1 amaci ile zirkonya
bloklarin (Vita In-Ceram YZ-40/19; Vita Zahnfabrik, Bad Séckingen, Almanya) koyu ve
akic1 kivamlr silikon 6l¢ii maddeleri (C tipi silikon, Speedex, Colténe/Whaledent, Altstitten,
Isvigre) ile dlgiisii alinarak negatifi olusturuldu ve otopolimerizan metil metakrilat akrilik
rezin (Self Curing Resin, Vertex, Zeist, Hollanda) ile blogun kopyasi elde edildi (Resim

13a).

37



Resim 13: (a) Akrilik rezin blok ve (b) tutucu kaliba uyumlandirma agsamast

Bu sekilde akrilik rezinden (Self Curing Resin, Vertex, Zeist, Hollanda) yapilmis
olan kalibin i¢ bolimii bloga uyumlandirilirken zirkonya blogun zarar gérmemesi saglandi.
Blok tutucu kaliba uyumlandirilirken akici kivamli silikon 6l¢ii maddesi (C tipi silikon,
Speedex, Colténe/Whaledent, Altstitten, Isvigre) kullamld1 (Resim 13b). Zirkonya blok ile
tutucu kalip arasindaki anahtar kilit iligkisi iki parg¢anin birlestirilmesi sirasinda blogun yanlig
konumda sabitlenmesini engelledi (Resim 14). Bu uyumlandirma islemi her yeni zirkonya

blogun yeni akrilik tutucu ile birlestirilmesinde akrilik blok kullanilarak tekrarlandi.

Resim 14: Akrilik rezin blok ile akrilik tutucu arasindaki anahtar-kilit iligkisi
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Akrilik blokla birlestirilen akrilik tutucu diisiik hizli hassas kesme cihazinda (Isomet
1000, Buehler, Lake Bluff, IL, ABD) kesilerek hem tutucunun hatali béliimleri belirlendi

hem de 6rneklerin bu sekilde diizgiin elde edilebilirligi test edilmis oldu (Resim 15).

Resim 15: Akrilik rezin ornekler

Sinterize zirkonya 6rnek Olciilerindeki akrilik ornekler kullanilarak paslanmaz celik
simantasyon kalib1 bu ¢aligmaya 6zel olarak {iretildi. Bu akrilik 6rnekler yine otopolimerizan
akrilik rezinle birbirlerine u¢ uca yapistirildi ve bu calisma i¢in 6zel olarak {iretilmis test
diizeneginde kirildi. Bu sekilde, test diizeneginin kirik alanimi destekledigi ve tam kirik

olusumuna engel oldugu belirlendi ve diizenekteki hatali kisimlar diizeltildi (Resim 16).

Resim 16: Hatal1 test diizenegi ve diizeltme sonrasi
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Zirkonya bloklardan elde edilen 6meklerle (N= 40, simante 6rnek sayisi= 20; n= 4
simante Ornek sayisi= 2) on g¢alisma yapildi. Bu 6n ¢aligma sonuglart ile G*Power 3.10
programui (Faul, F. & Erdfelder, E. (1992). GPOWER: A priori, post-hoc, and compromise
power analyses for MS-DOS [bilgisayar programi]. Bonn, FRG: Bonn Universitesi,
Psikoloji B6liimii, Bonn, Almanya) kullanilarak gii¢ analizi yapildi (0,92) ve alt gruplardaki
ornek sayisi belirlendi (n= 10). On ¢aliyma sirasinda rezin siman polimerizasyonu igin
kullanilan 1s1k {initesinin (Bluephase, Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein) test
sonuglarim1  etkileyebilecegi gbzlendi ve kalibre edilerek 151k uygulamasi igin
standardizasyon saglandi. Bu galisma sirasinda glaziir tabakasmin kalinligi tim Ornek
yiizeyinde homojen olarak elde edilemedigi i¢in glaziir seramiginin toz-likit karisimi sonucu
elde edilen krem formu (IPS e.max Ceram Glaze Paste & Liquid; Ivoclar Vivadent, Schaan,
Liechtenstein) yerine sprey formunun (IPS e.max Ceram Glaze Spray; Ivoclar Vivadent,

Schaan, Liechtenstein) kullanimina karar verildi.
2.2. Y-TZP ORNEKLERIN HAZIRLANMASI

Presinterize Y-TZP bloklarin (Vita In-Ceram YZ-40/19; Vita Zahnfabrik, Bad
Séckingen, Almanya) disik hizli kesme cihazina (Isomet 1000, Buehler, Lake Bluff, IL,
ABD) baglanabilmesi amaciyla otopolimerizan metil metakrilat akrilik rezinden (Self Curing

Resin, Vertex, Zeist, Hollanda) lizerinde tutuculari olan kaliplar hazirlandi (Resim 17).

Resim 17: Akrilik tutucu kaliplari
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Kaliplara yine akici otopolimerizan metil metakrilat akrilik rezin (Self Curing Resin,
Vertex, Zeist, Hollanda) ile sabitlenen bloklar uzun akslari, elmas kesme diskine (Diamond
Wafering Blade 15 LC, Buehler, Lake Bluff, IL, ABD) paralel olacak sekilde cihaza

yerlestirildi (Resim 18).

»

2 =3
@ r=
scsEH OO~

Resim 18: Kesme diskine paralel yerlestirilen zirkonya blok

Cihaz 400 devir/dk. hizda ve su sogutmasiyla calistirilip 6,25 mm kalinhiginda 2
dilime ayrildiktan sonra blok 90° ¢evrildi ve 2,5 mm kalinliginda 6 dilime ayrildi. Daha
sonra blok, uzun aks1 elmas kesme diskine dik olacak sekilde cihaza sabitlenip 31,25 mm

uzunlugunda kesildi (Resim 19).

Resim 19: Kesme diskine dik yerlestirilen zirkonya blok
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Her bloktan boyutlar ortalama “2,5 x 6,25 x 31,25” mm?® olan 12 drnek elde edildi

(Resim 20).

Resim 20: Bar seklinde presinterize zirkonya 6rnekler

2.2.1. Y-TZP Orneklerin Sinterizasyonu

Bar seklindeki presinterize zirkonya (PSZ) Ornekler, fliretici firmanin Onerileri
dogrultusunda 1s1s1 maksimum 1530 °C olacak sekilde 7,5 saat sinterizasyon firninda (MOS
160/1, Protherm, Ankara, Tiirkiye) sinterize edilerek biiziilme sonucu son boyutlarina (25.0

x 5.0 x 2.0 mm?®) getirildi.
2.2.2. Ultrasonik Temizlik

Sinterizasyondan sonra Orneklere (oda 1sisinda) ultrasonik temizleyicide (Bandelin
Sonorex RK102 Transistor, Bandelin, Walldorf, Almanya) dnce etanol sonra deiyonize su ile
15’er dk. temizlik islemi uygulandi (Resim 21). Temizlenen Orneklerin yag ve kir ile
kontaminasyonunu engellemek amaci ile 6rnekler steril bir presel kullanilarak steril cam

kutulara yerlestirildi.
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Resim 21: Ultrasonik temizlik uygulanan 6rnekler

2.3. YUZEY HAZIRLIK ISLEMLERI

Isik ve kimyasal yol ile sertlesen iki farkli rezin siman i¢in 5 farkl ylizey hazirlik
isleminin her birinde 10’ar 6rnek olacak sekilde toplam 100’er ornekten olusan 2 ana

zirkonya 6rnek grubu olusturuldu (Tablo 1).

YAPISTIRICI REZIN SIMANLAR

YUZEY iISLEMLERI P R

Kontrol (C) N=10 E S N=10 E S

Kumlama (Sb) N=10 E S N=10 E S
Zirkonya primeri (Z) N=10 E S N=10 E S

Glaziir+ HF (GHF) N=10 E S N=10 E S
Arayiiz cam seramigi (CC) N=10 E S N=10 E S

Tablo 1: Ornek sayismin siman ana gruplari ve yiizey hazirhik islemi alt gruplarma gore

dagilimi.
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Hazirlanan zirkonya orneklerde, simantasyon Oncesi yapistirma ylizeylerini simiile

eden alanlara asagidaki ylizey islemleri uygulandi:
2.3.1. Kontrol Grubu (C)

Kontrol grubunda yer alan 6rneklere (n=10) higbir yiizey hazirlik iglemi uygulanmadi

(Resim 22).

Resim 22: Kontrol grubundaki 6rnekler

2.3.2. Kumlama Grubu (Sb)

Kumlama cihazinda (EasyBlast, Bego, Bremen, Almanya) 1,25 mm g¢apinda
puskiirtiicii bir u¢ ve 50 um’lik Al,O3 kumu (Sheraaluminiumoxid 50 MY, Shera
Werkstoff Technologie, Hannover, Almanya) kullanilarak 6rneklerin simantasyon yiizeyine
dik olacak sekilde, 2. 8 bar basingla ve 10 mm uzakliktan 13 sn siireyle kumlama yapildi

(Resim 23) (5).
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Resim 23: Kumlama cihazi ve drneklere uygulanan kumlama islemi

2.3.3. Zirkonya Primer Grubu (2)

Orneklerin simantasyon yiizeyi su spreyi ile yikanip hava spreyi ile kurutulduktan
sonra ylizeye 2 tabaka Z-PRIME Plus (BISCO, Inc., Schaumburg, IL, ABD) homojen bir
sekilde aplikator ile uygulandi (Resim 24). Uygulanan yiizey, tretici firmanin Onerileri

dogrultusunda solventin ugmasi i¢in 3-5sn hava ile kurutuldu.

Resim 24: Orneklere zirkonya primer uygulanmasi
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2.3.4. Glaziir + HF Grubu (GHF)

Orneklerin simantasyon yiizeyine; glaziir tabakasi kalmligim azaltmak amaci ile sprey

formunda iki kat glaziir (IPS e.max Ceram Glaze Spray; Ivoclar) uygulandi (Resim 25).

Resim 25: Orneklere glaziir tabakasinin uygulanmasi

Glaziiriin firinlama islemi {retici firmanin Onerileri dogrultusunda seramik firini
(Programat P90, Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein) kullanilarak yapildi (Resim 26).
Is1 uygulama progranmi 403°C’den basladi ve sicaklik vakum altinda kademeli olarak

dakikada 60°C artacak sekilde 725°C’ye kadar yiikseltildi.
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Resim 26: Orneklere glaziir firmlamasinin (glaze firing) uygulanmasi

Fazlaliklar, 600# SiO, zimpara kullanilarak temizlendi. Glaziirlenen 6rneklere 60
saniye siire ile %9.5 HF asit jeli (Ultradent, South Jordan, UT, ABD) uyguland: (Resim 27),
90 saniye suyla yikandi, nétralizan pudranin (CaCOj3; ve Na,COs) diliie edilmis soliisyonu ile

notralize edildi, 20 saniye suyla yikandi ve hava spreyi ile kurutuldu (39).

Resim 27: Orneklere HF asit jeli uygulanmasi

2.3.5. Arayiiz Cam Seramigi Grubu (Crystall.Connect®) (CC)

Bu gruptaki zirkonya orneklerin yiizeylerine ise, temel amaci CAD/CAM teknolojisi
ile iiretilen zirkonya alt yapi ile lityum disilikat iist yap1 seramiginin birlestirilmesinde
homojen bir ara tabaka olusturarak iki seramik malzeme arasinda giivenilir baglanma
saglamak olan (133); titresim ile akigkanlagan, tiksotropik bir arayiiz cam seramik materyali
(Crystall/.Connect, Ivoclar Vivadent,Schaan, Liechtenstein) modifiye bir yontem olarak
uygulandi. Materyali karistirmak i¢in, kapali olan kapsiil (IPS e.max CAD Crystall./Connect,
Ivoclar Vivadent,Schaan, Liechtenstein), vibrasyon tablasina (Ivomix, Ivoclar Vivadent,
Schaan, Liechtenstein) yerlestirildi ve 10 sn siire ile hafifce titresim uygulandi. Materyal,
orneklerin simantasyon yiizeylerine uygulandiktan sonra &rnekler kisa bir siire karistiricinin
tablasina konuldu ve titresim verilerek iiriiniin homojen olarak yayilmas: ve uygulanan

tabakanin incelmesi saglandi (Resim 28).
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Resim 28: Orneklere cam seramik malzemenin uygulanmasi

Tasan kisimlar temizlenmeden Once {irliniin kurumasi i¢in 5 sn beklendi. Temizleme
isleminden sonra Orneklerin siviya ve buhara maruz kalmamasina dikkat edildi.
Crystal.Connect’in sinterizasyon islemi, seramik firmi (Programat P90, IvoclarVivadent)
kullanilarak yapildi (Resim 29). Is1 uygulama programi 403°C’den basladi ve sicaklik vakum

altinda kademeli olarak dakikada 30°C artacak sekilde 840°C’ye kadar yiikseltildi.

asaaa
1 B B B anean

————

Resim 29: Orneklere kristalizasyon firinlamasinin (crystallization firing) uygulanmasi
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Firinlama igleminden sonra 6rneklere 60 saniye %9.5 HF asit jeli (Ultradent, South
Jordan, UT, ABD) uygulandi, 90 saniye suyla yikandi, nétralizan pudranin (CaCO; ve

Na,COs3) diliie edilmis soliisyonu ile notralize edildi, 20 saniye suyla yikandi ve hava spreyi

ile kurutuldu (39).

Ornekler (N=200) 2 ana yapistirict siman grubuna ayrildi: Rely-X U 200 (3M ESPE,

Irvine, CA,ABD) (R) ve Panavia F 2.0 (Kuraray, Tokyo, Japonya) (P).
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Marka Adi Uretici Firma Kimyasal igerik* Parti no.

Panavia F 2.0 Kuraray Medical, Tokyo, A pastasi: BPEDMA/MDP/DMA 00037 A
Japonya B pastasi: Ba-B-Si-cam/silika iceren 00020 A
kompozit
Oxyguard Il Kuraray Medical, Tokyo, Polietilenglikol/gliserin jel 00471A
Japonya

Rely-X U 100 (Clicker Cam tozu, silika kalsiyum hidroksit,

Dispenser) Baz pigment, substituted pyrimidine,

peroksit birlesigi, baslatici

3M ESPE, Irvine, CA, ABD Metakrilatlar, fosforik  esterler, 315751

Dimetakrilatlar, Asetat, Stabilizor,

Rely-X U 100 (Clicker Self-cure  bagslaticilar,  Light-cure

Dispenser) Katalizor

baglaticilar
Vita In-Ceram YZ-40/19 Vita Zahnfabrik, Bad %91-94 Zr0O,, %4-6 Y,03, %2-4 HfO,, ECYZ40192
zirkonya blok Sackingen, Almanya <%0,1 Al,03, <%0,1 SiO,, <%0,1 Na,O
Z-Prime PLUS zirkonya o - . " o
primeri Bisco, Schaumburg, IL, ABD -0  bifenil dimetakrilat, %10 B-6001P

hidroksietil metakrilat, %90 etanol

%40-60 Pudra (%60-65 SiO,, %15-19

K;0, %6-10,5 Al,0;, %5,5-30 diger

oksitler ve pigmentler), %15-20 P56200
propanol, % 20-40 isobiitan as

propellant, biitandiol

% 50-65 SIi0,, % 8-22 AL,0s, % 6-11
Na,O, % 4-8 K,0, % 1-3 ZnO, % 5-17.5

IPS e-max Crystall.Glaze

. Ivoclar, Vivadent,
sprey glazir

Schaan,Liechtenstein

IPS e-rr_!ax. (E‘rystaII/.Conngct IvocIar,.Vlvadent, .Schaan, diger oksitler, % 0.1-3 pigmentler. (%
arayiiz baglanti seramigi Liechtenstein 70.90 toz, % 11-30 su. bitandiol
= ’ o = ’ 4
¢inko klorid)
Ultradent Products, South % 9,5 Hidroflorik asit €123

Ultraetch HF asit Jordan, UT, ABD

Tablo 2: Caligmada kullanilan materyaller ve kimyasal yapilari

2.4. ORNEKLERIN SIMANTASYONU

Bar seklinde hazirlanmis zirkonya ornekler; kimyasal olarak farkli iki adet yapistiric
siman ile (P ve R) yapistirict malzemenin kalinligin1 standardize etmek amaciyla 6zel olarak

tasarlanmus olan paslanmaz gelik bir kalip kullanilarak u¢ uca yapistirildi (Resim 30).
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Resim 30: Simantasyonda kullanilan bireysel kalip ve simantasyon iglemi

Simantasyondan once her iki 6rnegin uzunluklari 6l¢iildii ¢25 mm) ve kaliba (23 mm)
karsilikli olarak yerlestirildi. Kalibin kenarlar1 arasindaki mesafe dijital kumpas kullanilarak
Olciildii ¢4 mm). Kalibin kenarlar1 arasindaki 4 mm’lik mesafe simantasyon iglemi sirasinda
simanin rahat uygulanmasina ve fazlaliklarin kaliba bulastirilmadan uzaklastirilabilmesine
olanak tanidi. Rezin siman aplikatorle her iki 6rnege de uygulandiktan sonra kalibin vidasi
sikilarak Ornekler birbirine yaklastirildi. Siman artiklar1 temizlendikten sonra kalibin
kenarlar1 arasindaki mesafe yeniden 6lgiildii. Siman kalinlig1 bu sekilde standardize edilmeye

calisild1.

P rezin simaninin katalizr ve baz pastalari, iiretici firmanin Onerileri dogrultusunda
esit miktarlarda karistirildi, zirkonya barlarin simantasyon yiizeylerine uygulandi, tagan fazla
siman, aplikatér kullanilarak uzaklastirildi, bu yiizeyler rezinin tam polimerizasyonu
amaciyla oksijen inhibisyon jeli (Oxyguard, Kuraray, Japan) ile ortiilldii ve 40 sn 1s1k

uygulandi (Bluephase, IvoclarVivadent, Schaan, Liechtenstein).

R rezin simanimin katalizor ve baz pastalari, {iretici firmanin Onerileri dogrultusunda
esit miktarlarda karistirildi, zirkonya barlarin simantasyon yiizeylerine uygulandi, tasan fazla
siman aplikator kullanilarak uzaklastirildi, 6n polimerizasyon igin 10 sn 151k (Bluephase,
Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein) uygulandi ve polimerizasyonun tamamlanmasi

amaciyla 5 dk. islem yapilmadan beklendi.
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2.5. DORT NOKTA EGME TESTI
2.5.1. Dort nokta egme test diizeneginin hazirlanmasi

Orneklere dort nokta egme testi uygulanabilmesi i¢in ASTM standartlar1 (ASTM
C1674 — 11) dogrultusunda kirillgan ve gozenekli materyaller igin Onerilen standartta

paslanmaz ¢elik bir diizenek, bu ¢alismaya 6zel olarak iiretilerek hazirlandi.

Resim 31: Calismada kullanilan dort nokta egme testi diizenegi

Bilgisayar kontrollii universal test cihazi (Autograph Model AG-5 kN, Shimadzu,

Kyoto, Japonya) kullanilarak dort nokta egme testi uygulandi (Resim 31).

Ornekler grup sirasina gore, test diizenegine simantasyon bdlgeleri kuvvet uygulayan
iki uc arasinda merkezde olacak sekilde yerlestirildi (Resim 32). 0,5 mm/dak hizla ve 2 mm

yar1 ¢apl iist uglarla 6rneklerde zayif bolgeden kirllma goriilene kadar kuvvet uygulandi.
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Resim 32: Orneklere dort nokta egme testinin uygulanmasi

Kirgm gorildiigi ylikleme kuvveti kaydedildi. Dort nokta egme dayanimi “c, =
3F(L-L;) / 2wh®* formiilii kullamilarak hesaplandi. “F” kirigin gériildiigii kuvvet, “L;” kuvvet
uygulayan-iist uglar arasindaki mesafe (20 mm), “L” destekleyici-alt uglarin merkezleri
arasindaki mesafe (40 mm), “w” ornek genisligi (5 mm), “h” 6rnek yiiksekligi (2 mm) (Sekil

1).

F/2 F/2

Yapistirici siman

Yuzey islemi

Zirkonya

Sekil 1: Dort nokta egme testi diizenegi semasi ve dlgiileri
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2.6. DORT NOKTA EGME TESTi SONRASI KIRIK TiPLERININ

BELIRLENMESI

Dort nokta egme testi sonrasi, drneklerin yiizeyleri 151k mikroskobu (Eclipse ME600
Light Microscopy, Nikon, NIKON INSTRUMENTS INC., Melville, NY, ABD) altinda
incelenerek kopma alanlarina gore adeziv (a): alt yap1 ve siman arasinda %85’ten fazla
oranda, koheziv (k): alt yap1 ve/veya siman iginde %85’ten fazla oranda kopma ve kombine

(m): adeziv ve koheziv kopmanin bir arada olmas1 seklinde 3 grupta siniflandirild.

2.7. CEVRESEL TARAMALI ELEKTRON MIiKROSKOP (ESEM)
GORUNTULEMESI ve ENERJi DAGILIMLI X-ISINI SPEKTROSKOPi (EDS/EDX)

ANALIZi

Dort nokta egme testi sonrasinda kirik ylizeylerinin incelenmesi amaci ile her gruba ait
2’ser adet &rnek Izmir Yiiksek Teknoloji Enstitiisii Malzeme Arastirma Merkezi'nde,
degisken basingli taramali elektron mikroskobunun (environmental scanning electron
microscope= ESEM) diisiik vakum goriintiileme modu kullanilarak (QUANTA 250 FEG
SEM, FEI, Oregaon, ABD), 56X ve 10000X biiylitmede goriintiilendi ve bu drneklere 43X
biiylitmede enerji dagilim spektroskopisi (energy-dispersive x-ray spectroscopy= EDS/EDX)

analizi yapildi (Resim 33).

Resim 33: ESEM goriintiilemesi ve EDS analizi i¢in kullanilan cihaz (a) ve Orneklerin

yerlesimi (b, ¢).
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2.8. ISTATISTIKSEL ANALIZ

Elde edilen ortalama 4 nokta egme testi verilerinin ve kirik tipi dagilimlarinin
istatistiksel analizleri Ege Universitesi Tip Fakiiltesi Biyoistatistik ve Tibbi Bilisim Ana
Bilim Dali’nda, SPSS 16.0 (SPSS, IBM, New York, NY, ABD) yazilim programi
kullanilarak yapildi. Ortalama 4 nokta egme testi verilerine Shapiro-Wilk normalite testi
uygulanirken kirik tipi dagiliminin degerlendirilmesinde ki-kare (Chi-Square) testi uygulandi
(P=0,05). Veriler normal dagilis gosterdigi igin iki yonlii varyans analizi (ANOVA) a= 0,05

onem diizeyinde uygulandi.
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BOLUM 111
BULGULAR
3.1. DORT NOKTA EGME TESTi BULGULARI

Calismadaki 6rneklerden elde edilen dort nokta egme testi degerleri (FPBD) (MPa +

SS) Tablo 3’te, Grafik 1, 2 ve 3’te goriilmektedir.

Ortalama FPBD degerleri incelendiginde; P (37.15+14.36) ve R (37.49+15.58) siman

gruplari arasindaki fark anlamli bulunmamistir (P = 0.887) (Grafik 1).

» oo [ P: Panavia F 2.0
r 1 R: Rely X U200

P R
Yapistirics Siman Gruplar

Ortalama FPED

Grafik 1: P ve R siman gruplarinda ortalama FPBD

Yiizey islemleri arasindaki fark, GHF (40,63 + 11,23), Z (35,63 = 13,98) ve CC (32,2
+ 12,72) gruplarina goére C (25,96 +8,14) grubu i¢in anlamli oranda diisiik ve Sb (52,16
+14,1) grubu i¢in anlamli oranda yiiksek bulunmustur (P< 0,05). Z (35,63 £+ 13,98), GHF
(40,63 £11,23) ve CC (32,2 £ 12,72) gruplan arasindaki ortalama FPBD farki istatistiksel

olarak anlamli bulunmamustir (P> 0,05) (Grafik 2).
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L0, b0

-] C: Kontrol

Sb: Kumlama

L

Z: Zirkonya primer

Lo

Ortalama FPBD

GHF: Glazir+HF

=, 00

CC: Ara Yiiz Cam Seramigi

LR

C Sb 2z GHF cc
Yizey islemi Alt Gruplar

Grafik 2: C, Sb, Z, GHF, CC yiizey islemi alt gruplarinda ortalama FPBD

C grubuna iligkin ortalama FPBDincelendiginde, P grubu (29,66 + 8,76), R grubundan
(22,26 £ 5,71) anlamli oranda (P= 0,038) yiiksek bulunmustur. Diger yiizey islemi

gruplarinda simanlar arasi1 FPBD istatistiksel olarak farkli bulunmamustir (P> 0,05) (Grafik

3).

Vapigtin Siman
[TWT Grupian
P
R

P: Panavia F 2.0
R: Rely X U200
C: Kontrol

Sb: Kumlama

Ortalama FPBD

Z: Zirkonya primer

GHF: Glazir+HF

C 5b i GHF (=
Yiizey islemi Alt Gruplan

Grafik 3: P ve R siman gruplar igin her yiizey islemi alt grubunun ortalama FPBD

degerleri.
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Ana Ort. Std.

Alt Gruplar p degerleri Min
Gruplar Deg. Sapma
Kontrol (C) P 29,66°% +£8,76 18,9 44,5
0,038
R 22,26 £5,71 15,18 32,13
Toplam 25,96 K 1814 0,145 15,18 44,5 24,71
Kumlama (Sb) P 53,927  +11,63 3504 7556
0,591
R 50,417 +£16,66 32,58 89,85
Toplam  52,16' +14,1 0,174 32,58 89,85 48,91
Z-prime (2) B 29,94% £11,32 18,82 52,68
0,067
R 41,337* +14,58 18,48 64,95
Toplam 35,637 +13,98 0,085 18,48 64,95 30,07
Glaziir+HF P 378%  +£1241 24,25 63,97
(GHF) 0,271
R 43,467 +9,73 30,33 59,36
Toplam 40,637 +11,23 0,253 2425 63,97 39,24
Crystall.Connect P 34,41°% +£13,71 20,97 62,81
(CC) 0,452
R 29,99 +11,94 15,6 52,38
Toplam 322%  +12,72 0,018 15,6 62,81 28,59

Tablo 3: Istatistiksel analiz sonuglarmin siman ana gruplari ve yiizey hazirlik iglemi alt

gruplarina gore dagilimi.

(a,b): “P” grubunda farkl1 harf tagiyan gruplar arasi fark anlamli (p< 0,05).

x,y,z: “R” grubunda farkli harf tasiyan gruplar aras1 fark anlamli (p< 0,05).

Lj.k: “Toplam” grubunda farkli harf tagiyan gruplar arasi fark anlamli (p< 0,05).
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3.1.1. Kontrol Grubu (C)

C grubunda FPB degerleri incelendiginde, P grubu degerleri (29,66 + 8,76), R grubu
degerlerinden (22,26 + 5,71) istatistiksel olarak anlamli derecede yiiksek bulunmustur (P=

0,038).

Siman gruplarindan bagimsiz olarak, C grubu (25,96 + 8,14) ile Sb (52,17 £ 14,10) ve
GHF (40,63 + 11,23) gruplan arasindaki fark istatistiksel olarak anlamlidir (P< 0,05). C
grubu ile Z (35,64 = 13,98) ve CC (32,20 = 12,72) gruplar arasindaki fark istatistiksel olarak

anlamsizdir (P> 0,05).

P siman ana grubuna iliskin olarak yiizey islemleri arasinda C grubu, en diisiikk FPB
degerlerinin (29,66 + 8,76) goriildiigi grup olmustur. P siman grubuna iligkin olarak yiizey
islemleri arasinda C grubunun (29,66 £ 8,76); Sb grubu (53,92 + 11,63) ile arasindaki fark
istatistiksel olarak anlamli (P= 0,00); Z grubu (29,94 + 11,32), GHF grubu (37,8 £ 12,41) ve

CC grubu (34,42 + 13,71) ile arasindaki fark istatistiksel olarak anlamli degildir (P> 0,05).

R siman ana grubuna iliskin olarak ylizey islemleri arasinda C grubunun (22,26 +
5,71); Sb grubu (50,41 £ 16,66), Z (41,33+ 14,58), ve GHF (43,46 + 9,73) gruplan ile
arasindaki fark istatistiksel olarak anlamli (P< 0,05); CC grubu (29,99 + 11,94) ile arasindaki

fark istatistiksel olarak anlamli degildir (P=1,0).
3.1.2. Kumlama Grubu (Sb)

Sb grubunda FPB degerleri incelendiginde; P (53,92 + 11,63) ve R (50,41 £ 16,66)
gruplar1 arasindaki fark istatistiksel olarak anlamli degildir (P= 0,591).

Siman gruplarindan bagimsiz olarak, Sb grubu (52,17 £ 14,1) ile C (25,96 = §,14), Z
(35,64 = 13,98), GHF (40,64 + 11,24), CC (32,20 + 12,72) gruplar1 arasindaki fark

istatistiksel olarak anlamlidir (P> 0,05).

P siman ana grubuna iligkin olarak yiizey islemleri arasinda Sb grubu, en yiiksek FPB
degerlerinin (53,92 £+ 11,63) goriildiigii grup olmustur. P siman ana grubuna iligkin olarak

yiizey islemleri arasinda Sb grubunun (53,92 + 11,63); C grubu (29,66 + 8,76), Z grubu
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(29,94 £ 11,32), GHF grubu (37,8 £ 12,41) ve CC grubu (34,42 + 13,71) ile arasindaki fark

istatistiksel olarak anlamlidir (P< 0,05).

R siman ana grubuna iligskin olarak ylizey islemleri arasinda Sb grubunun (50,41 +
16,66); C grubu (22,26 + 5,71) ve CC grubu (29,99 + 11,94) ile arasindaki fark istatistiksel
olarak anlamlidir (P< 0,05). Sb grubunun, Z (41,33+ 14,58), ve GHF (43,46 + 9,73) gruplart

ile arasindaki fark istatistiksel olarak anlamli degildir (P> 0,05)
3.1.3. Zirkonya Primer Grubu (Z)

Z grubunda FPB degerlerine bakildiginda P (29,94 + 11,32) ve R (41,33 14,58)

gruplarn arasindaki fark istatisitksel olarak anlamli degildir (P=0,067).

Siman gruplarindan bagimsiz olarak, Z grubu (35,64 + 13,98) ile C (25,96 + 8,14),
GHF (40,64 + 11,24) ve CC (32,20 + 12,72) gruplar arasindaki fark istatistiksel olarak
anlamlt degildir (P> 0,05). Z grubu ile Sb grubu (52,17 + 14,10) arasindaki fark istatisitksel
olarak anlamlidir (P= 0,00). P siman ana grubuna iligkin olarak yiizey islemleri arasinda Z
grubunun (29,94 + 11,32); C (29,66 + 8,76), GHF (37,8 + 12,41) ve CC (34,42 + 13,71)
gruplar ile arasindaki fark istatistiksel olarak anlamli degildir (P> 0,05). Z grubunun Sb

grubu (50,41 £ 16,66) ile arasindaki fark istatistiksel olarak anlamlidir (P= 0,00).

R siman ana grubuna iliskin olarak yiizey islemleri arasinda Z grubunun (41,33+
14,58) C grubu (22,26 £ 5,71) ile arasindaki fark istatistiksel olarak anlamhdir (P= 0,012). Z
grubunun; Sb (50,41 + 16,66), GHF (43,46 £+ 9,73) ve CC (29,99 + 11,94) gruplan ile
arasindaki fark istatistiksel olarak anlamli degildir (P> 0,05).

3.1.4. Glaziir + HF Grubu (GHF)

GHF grubunda FPB degerlerine bakildiginda P (37,8 + 12,41) ve R (43,46 = 9,73)

gruplar1 arasindaki fark istatisitksel olarak anlamli degildir (P=0,271).

Siman gruplarindan bagimsiz olarak, GHF grubu (40,64 + 11,24) ile C (25,96 + 8,14)
ve Sb (52,17 + 14,10) gruplan arasindaki fark istatistiksel olarak anlamlidir (P< 0,05). GHF

grubu ile Z (35,64 + 13,98) ve CC (32,20 £ 12,72) gruplar arasindaki fark istatistiksel olarak
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anlamsizdir(P> 0,05).

P siman ana grubuna iliskin olarak yiizey islemleri arasinda GHF grubunun (37,8 +
12,41) Sb grubu (50,41 + 16,66) ile arasindaki fark istatistiksel olarak anlamlidir (P= 0,035).
GHF grubunun; C (29,66 + 8,76), Z (29,94 + 11,32) ve CC (34,42 £+ 13,71) gruplan ile

arasindaki fark istatistiksel olarak anlamli degildir (P> 0,05).

R siman ana grubuna iliskin olarak yiizey islemleri arasinda GHF grubunun (43,46 +
9,73) C grubu (22,26 + 5,71) ile arasindaki fark istatistiksel olarak anlamlidir (P= 0,004).
GHF grubunun; Sb (50,41 + 16,66), Z (41,33 14,58) ve CC (29,99 + 11,94) gruplan ile

arasindaki fark istatistiksel olarak anlamli degildir (P> 0,05).

3.1.5. Arayiiz cam seramigi (Crystall.Connect) Grubu (CC)

CC grubunda FPB degerlerine bakildiginda P (34,41 + 13,71) ve R (29,99 + 11,94)

gruplar arasindaki fark istatisitksel olarak anlamli degildir (P= 0,452).

Siman gruplarindan bagimsiz olarak, CC grubu (32,20 + 12,72) ile C (25,96 + §,14), Z
(35,64 = 13,98) ve GHF (40,64 + 11,24) gruplar arasindaki fark istatistiksel olarak anlamli
degildir (P>0,05). CC grubu ile Sb grubu (52,17 + 14,10) arasindaki fark istatistiksel olarak

anlamlidir (P= 0,00).

P siman ana grubuna iliskin olarak yiizey islemleri arasinda CC grubunun (34,42 +
13,71) Sb grubu (50,41 + 16,66) ile arasindaki fark istatistiksel olarak anlamlidir (P=0,005 ).
CC grubunun; C (29,66 = 8,76), Z (29,94 + 11,32) ve GHF (37,8 £ 12,41) gruplan ile

arasindaki fark istatistiksel olarak anlamli degildir (P>0,05 ).

R siman ana grubuna iliskin olarak yiizey islemleri arasinda CC grubunun (29,99 +
11,94) Sb (50,41 £+ 16,66) grubu ile arasindaki fark istatistiksel olarak anlamlidir (P= 0,006).
CC grubunun; C (22,26 + 5,71), Z (41,33+ 14,58) ve GHF (43,46 + 9,73) gruplan ile

arasindaki fark istatistiksel olarak anlamli degildir (P> 0,05).
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3.2. KIRIK TiPLERINIiN DAGILIMI

Dort nokta egme testi sonrast kirik ylizeylerinin 151k mikroskobu (Eclipse ME600
Light Microscopy, Nikon, NIKON INSTRUMENTS INC., Melville, NY, ABD) kullanilarak

incelenmesi sonucu belirlenen kirik tiplerinin dagilimi Tablo 4‘te gosterilmistir.

C Sb z GHF CC
P 7/0/3 0/4/6 1/1/8 1/0/9 0/3/7
R 6/0/4 1/0/9 5/0/5 5/0/5 4/4/2

Tablo 4: Dort nokta egme testi sonucu olusan kirik tiplerinin siman ana ve yiizey islemi alt

gruplarina gore dagilimi (adeziv/koheziv/kombine).

Siman ana gruplarinda yiizey islemi alt gruplarindan bagimsiz olarak yiizeylerdeki
kirik tiplerine iliskin P ve R gruplan arasindaki fark istatistiksel olarak anlamlidir (P=
0,027). P grubu igindeki kirik tiplerinin %18’1 adeziv= a, %16’s1 koheziv= k ve %66’s1
kombine= m (Resim 34); R grubu igindeki kirik tiplerinin %42’si a, %8’i k ve %50’si m’dir
(Resim 35). Tiim kirik yiizeylerine bakildiginda adeziv kirigin %30’u P ve %701 R; koheziv
kirigm %66,7’si P ve %33,3’li R; kombine kingin %56,9’u P ve %43,1’i R gruplaria

iligkindir.

Yiizey islemi alt gruplarinda siman ana gruplarindan bagimsiz olarak yiizeylerdeki
kirik tiplerine bakildiginda yiizey islemleri arasindaki fark istatistiksel olarak anlamlidir (P=
0). Kontrol (C) grubu igindeki kirik tiplerinin %65°1 a, %0’1 k ve %35’1 m’dir. Tim kirik
yiizeylerine bakildiginda adeziv kirigin %43°1l, koheziv kirigin %0°1 ve kombine kirigin
%12,1’i C grubunda goriildii. Kumlama (Sb) grubu i¢indeki kirik tiplerinin %5°1 a, %20’si k

ve %75’1 m’dir. Tiim kirik yilizeylerine bakildiginda adeziv kirigin %3,31i, koheziv kirigin

62




%33,3’1 ve kombine kirigin %25,9’u Sb grubunda goriildii. Zirkonya primeri (Z) grubu
icindeki kirik tiplerinin %30°u a, %5°1 k ve %65°1 m’dir. Tiim kirik ylizeylerine bakildiginda
adeziv kingin %20’si, koheziv kirigin %8,3’i ve kombine kirigin %22,4’ti Z grubunda
goriildii. Glaziir + HF (GHF) grubu igindeki kirik tiplerinin %30’u a, %0’1 k ve %70’1i m’dir.
Tim kirik yiizeyleri inelendiginde adeziv kirigin %20’si, koheziv kirigin %0’1 ve kombine
kirigin %24,1°1 GHF grubunda goriildii. Arayiiz cam seramigi (Crystall.Connect) (CC) grubu
icindeki kirik tiplerinin %20’si a, %35’1 k ve %45’i m’dir. Tim kirik yilizeylerine
bakildiginda adeziv kirigin %13,3°1, koheziv kirigmm %58,3’i ve %15,5’i CC grubunda

goriildii.

Yiizey islemi alt gruplarinda siman ana gruplar1 arasi fark incelendiginde CC
grubunda P (a= % 0, k= % 30 ve m= %70) ve R (a= % 40, k= % 40 ve m= % 20) simanlar1
arasindaki fark istatistiksel olarak anlamli (P= 0,03); C [P (a= % 70, k= % 0 ve m= % 30) ve
R (a= % 60, k= % 0 ve m= % 40)], Sb [P (a= % 0, k= % 40 ve m= % 60) ve R (a= % 10, k=
% 0 ve m=% 90)], Z [P (a= % 10, k= % 10 ve m= % 80) ve R (a = % 50, k=% 0 ve m=%
50)], GHF [P (a= % 10, k= % 0 ve m= % 90) ve R (a= % 50, k= % 0 ve m= % 50)] gruplar

icin anlamsizdir (P> 0,05).
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Resim 34: P siman grubuna iligkin 10X biyiitmede 151k mikroskobu goriintiileri. a) C grubu-
adeziv, b) C grubu-karisik, ¢) Sb grubu-koheziv, d) Sb grubu-karisik, e) Z grubu-adeziv, f) Z
grubu-koheziv, g) Z grubu-karisik, h) GHF grubu-adeziv, 1) GHF grubu-karisik, j) CC

grubu-koheziv, k) CC grubu-karisik.
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Resim 35: R siman grubuna iligkin 10X biiyiitmede 151k mikroskobu goriintiileri. a) C grubu-
adeziv, b) C grubu-karisik, ¢) Sb grubu-adeziv, d) Sh grubu-karisik, €) Z grubu-adeziv, f) Z
grubu- karigik, g) GHF grubu-adeziv, h) GHF grubu-karisik, 1) CC grubu-adeziv j) CC grubu

koheziv, k) CC grubu-karigik.

3.3. ESEM ve EDS BULGULARI

Orneklere farkli yiizey hazirlik islemleri uygulanip iki farkli yapistirict simanla
simante edildikten ve dort nokta egme testi uygulandiktan sonra, 56X ve 10000X

biiylitmede, degisken basingli taramali elektron mikroskobunda (ESEM —environmental
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scanning elektron microscope) kirik yiizeylerinin goriintiilemeleri yapildi. Daha sonra

goriintiilemeleri yapilan 6rmeklerin EDS analizleri 43X biiyiitmede yapildi.

Siman ana gruplar1 ve ylizey hazirlik islemlerine gore incelenen orneklerden elde

edilen SEM ve EDS goriintiilerine iliskin bulgular su sekildedir:

3.3.1. Kontrol grubu (C)

Kontrol grubundaki P ve R siman gruplarina ait ESEM goriintiilerinde, hicbir yiizey
islemi uygulanmadan simante edilmis Y-TZP 6rneklerin kirik ylizeyleri 56X ve 10000X
biliylitmede gorilmektedir. 56X biiyiitmedeki fotograflarda Y-TZP seramigin yiizeyinde
yapistirict simanin dagilimi goriilmektedir. 10000X biiylitmedeki fotograflarda ise Y-TZP
seramigin tanecikli kiiresel yapist ve yapistirict rezin simanin dolduruculu yapisi

izlenmektedir.

Resim 36: C grubunda P (a) ve R (b) simanlarina iliskin 56X VE 10000X biiyiitmedeki

ESEM goriintiileri (Zr:Zirkonya, S:Rezin siman).
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C grubunda P ve R siman gruplarina iliskin EDS analizi sonuglari:

P simanina iliskin goriintiiler,

Electron | 1

Resim 37: P siman grubunda C yiizey hazirlik islemi alt grubuna iliskin EDS analizinin

hangi bolgeye uygulandigini gésteren fotograf (spektrum 2).
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Grafik 4: P siman grubu C yiizey hazirlik islemi alt grubunda analizin yapildig1 bolgedeki

element yogunlugu (spektrum 2).
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Element Adirlik (Wt)% Atomik %
0] 4291 64.35
Na 2.90 3.02
Al 1.49 1.32
Si 30.98 26.47
Zr 11.74 3.09
Ba 9.99 1.74
Toplam: 100.00 100.00

Tablo 5: P siman grubu C yiizey hazirlik islemi alt grubunda analizin yapildig1 bolgedeki

elementlerin yiizdesel dagilimlar1 (spektrum 2).

Analizin yapildig1 alanin igerigi g6z oniinde bulunduruldugunda hem zirkonya hem
de yapistirict siman igerigi bulundu fakat ayiric1 elementlere bakildiginda (zirkonya igin Zr,

siman i¢in Ba) zirkonya igeriginin daha fazla oldugu goriildii. Bu bulgular 1s1ginda bu

bolgede karisik kirik tipinin goriildiigii sonucuna varildi.

Resim 38: P siman grubunda C yiizey hazirlik islemi alt grubuna iliskin EDS analizinin

hangi bolgeye uygulandigini gosteren fotograf (spektrum 1).
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Grafik 5: P siman grubu C yiizey hazirlik islemi alt grubunda analizin yapildigi bolgedeki

element yogunlugu (spektrum 1).

Element Wt% Atomik %
0] 25.97 66.67
Zr 74.03 33.33
Toplam: 100.00 100.00

Tablo 6: P siman grubu C yiizey hazirlik islemi alt grubunda analizin yapildigi bolgedeki

elementlerin yilizdesel dagilimlari (spektrum 1).

Analizin yapildigi alandan elde edilen veriler bu alanda sadece zirkonya
bulundugunu gostermektedir. Bu bilginin 1s1¢inda bu bolgede adeziv kirik olustugu sonucuna

varildi.
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R simanina iligkin goriintiiler,

Electron Image 3

Resim 39: R siman grubunda C yiizey hazirlik islemi alt grubuna iliskin EDS analizinin

hangi bolgeye uygulandigini gosteren fotograf (spektrum 8).

] W Zpectum 8
10 |
4 ¥ EE
: Chridhe % e
. 4
C.
4 <
¥ g
'."l. ¥
e v
IlllllIIIIIIIIIlllllllIllll|||I||l||||l||l|l||l|III
o 2 4 & B b=V

Grafik 6: R siman grubu C yiizey hazirlik islemi alt grubunda analizin yapildig1 bolgedeki

element yogunlugu (spektrum 8).
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Element Wt% Atomik % Oksit Oksit %
0 24.37 64.55
Y 26.70 12.73 Y,03 33.91
Zr 48.93 22.73 Zr0; 66.09
Toplam 100.00 100.00 100.00

Tablo 7: R siman grubu C yiizey hazirlik islemi alt grubunda analizin yapildig1 bolgedeki

elementlerin yiizdesel dagilimlari (spektrum 8).

Analizin yapildig1 alana iliskin bulgular incelendiginde igerigin zirkonyaya ait

oldugu goriildii.

Electron Image 3

Resim 40: R siman grubunda C yiizey hazirlik islemi alt grubuna iliskin EDS analizinin

hangi bolgeye uygulandigini gosteren fotograf (spektrum 7).
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Grafik 7: R siman grubu C yiizey hazirlik islemi alt grubunda analizin yapildigi bolgedeki

element yogunlugu (spektrum 7).

Element Wt% Atomik % Oksit Oksit %

C 23.36 29.90 CO; 85.58
0] 69.12 66.43

Na 0.03 0.02 Na,O 0.05
Si 2.86 1.57 SiO, 6.12
P 2.47 1.22 P,0s 5.65
K 2.16 0.85 K>0 2.60
Ca 0.00 0.00 Ca0 0.00
Toplam: 100.00 100.00 100.00

Tablo 8: R siman grubu C yiizey hazirlik islemi alt grubunda analizin yapildigi bolgedeki

elementlerin ylizdesel dagilimlar1 (spektrum 7).

Analizin yapildig1 alana ait bulgular incelendiginde igerigin yapistirici simana ait

oldugu goriildii. Bu bilgilere dayanarak olusan kirigin adeziv ya da siman i¢inde koheziv

kirik olabilecegine karar verildi.
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3.3.2. Kumlama Grubu (Sb)

Kumlama grubundaki P ve R siman gruplarina ait ESEM goriintiilerinde, Al,O;
kumuyla piiriizlendirilmis Y-TZP orneklerin kirik yiizeyleri 56X ve 10000X biiyiitmede
goriilmektedir. 56X biiylitmedeki fotograflarda Y-TZP seramigin yiizeyinde yapistiric
simanin dagilimi goriilmektedir. 10000X biiyilitmedeki fotograflarda ise Y-TZP seramigin

tanecikli kiiresel yapis1 ve yapistirici rezin simanin yapisi izlenmektedir.

Resim 41: Sb grubunda P (a) ve R (b) simanlarina iliskin 58X VE 10000X biiyiitmedeki

ESEM goriintiileri (Zr: Zirkonya, S: Rezin Siman).
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Sb grubunda P ve R siman gruplarina iliskin EDS analizi sonuglart:

P simanina iliskin goriintiiler,

Electron Image 2

Resim 42: P siman grubunda Sb yiizey hazirlik islemi alt grubuna iliskin EDS analizinin

hangi bolgeye uygulandigini gosteren fotograf (spektrum 3).
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Grafik 8: P siman grubu Sb yiizey hazirlik iglemi alt grubunda analizin yapildigi bolgedeki

element yogunlugu (spektrum 3).
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Element Wt% Atomik %
B 3.45 10.68
0] 30.88 64.53
Al 0.79 0.98
Y 3.13 1.18
Zr 61.75 22.63
Toplam: 100.00 100.00

Tablo 9: P siman grubu Sb yiizey hazirlik islemi alt grubunda analizin yapildig1 bolgedeki

elementlerin yiizdesel dagilimlari (spektrum 3).

Analizin yapildig1 alana ait bulgular incelendiginde icerigin zirkonya ve yapistirici
simana ait oldugu fakat ayirici elementlere bakildiginda (zirkonya i¢in Y ve Zr, siman igin

B) agirlikli igerigin zirkonyaya ait oldugu goriildii. Bu bilgiler 1s18inda karigik tipte kirik

olustugu belirlendi.

Resim 43: P siman grubunda Sb yiizey hazirlik islemi alt grubuna iliskin EDS analizinin

hangi bolgeye uygulandigini gosteren fotograf (spektrum 4).
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Grafik 9: P siman grubu Sb yiizey hazirlik iglemi alt grubunda analizin yapildig1 bolgedeki

element yogunlugu (spektrum 4).

Element Wt% Atomik %
0] 47.16 64.66
Na 2.58 2.46
Al 1.69 1.38
Si 38.23 29.86
Ba 10.35 1.65
Toplam: 100.00 100.00

Tablo 10: P siman grubu Sb yiizey hazirlik igslemi alt grubunda analizin yapildigi bolgedeki

elementlerin yiizdesel dagilimlar1 (spektrum 4).

Analizin yapildig1 alana ait bulgular incelendiginde zirkonya ve siman igeriginde ortak
olan elementler (Na, Si, O) bulundugu halde zirkonyaya ait baskin elementlerin (Zr, Y)
bulunmamasi bu bulgularin yapistirici simana (Ba) ait oldugunu gostermistir. Bu bilgiler

1s1ginda olusan kirigin siman ig¢inde koheziv ya da adeziv kirik oldugu belirlendi.
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R simanina iligskin goriintiiler,

Electron Image 4

Resim 44: R siman grubunda Sb yiizey hazirlik iglemi alt grubuna iliskin EDS analizinin

hangi bolgeye uygulandigini gosteren fotograf (spektrum 13).
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Grafik 10: R siman grubu Sb yiizey hazirlik islemi alt grubunda analizin yapildigi bolgedeki

element yogunlugu (spektrum 13).
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Element Wt% Atomik % Oksit Oksit %

C 26.91 33.00 Cco2 98.60
o] 72.06 66.35

Na 0.98 0.63 Na20 1.32
Si 0.02 0.01 Si02 0.04
P 0.00 0.00 P205 0.00
K 0.01 0.00 K20 0.01
Ca 0.02 0.01 Ca0 0.02
Toplam: 100.00 100.00 100.00

Tablo 11: R siman grubu Sb yiizey hazirlik islemi alt grubunda analizin yapildigi bolgedeki

elementlerin yiizdesel dagilimlar1 (spektrum 13).

Analizin yapildig1 alana ait bulgular incelendiginde igerigin yapistirici simana ait

oldugu goriildi. Bu bilgiler 1s18inda bu bolgede meydana gelen kirigin siman iginde koheziv

ya da adeziv kirik oldugu belirlendi.

Electron Image 4

Resim 45: R siman grubunda Sb yiizey hazirlik iglemi alt grubuna iliskin EDS analizinin

hangi bolgeye uygulandigini gosteren fotograf (spektrum 14).
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Grafik 11: R siman grubu Sb yiizey hazirlik iglemi alt grubunda analizin yapildigi bolgedeki

element yogunlugu (spektrum 14).

Element Wt% Atomik % Oksit Oksit %
0 25.18 65.63
Y 13.22 6.20 Y203 16.79
Zr 61.60 28.16 Zr02 83.21
Toplam: 100.00 100.00 100.00

Tablo 12: R siman grubu Sb yiizey hazirlik iglemi alt grubunda analizin yapildig1 bolgedeki

elementlerin yiizdesel dagilimlar1 (spektrum 14).

Analizin yapildig1 alana ait bulgular incelendiginde igerigin zirkonyaya ait oldugu

belirlendi. Bu bilgiler 15181inda bu bolgede olusan kirigin adeziv kirik oldugu belirlendi.

3.3.3. Zirkonya Primer Grubu (Z2)

Zirkonya primer grubundaki P ve R siman gruplarma ait ESEM gorintiilerinde,

zirkonya primer uygulanmis Y-TZP Orneklerin kirik yiizeyi 56X ve 10000X biiyiitmede

goriilmektedir. 56X biiylitmedeki fotograflarda Y-TZP seramigin yiizeyinde yapistirict

simanin ve zirkonya primerin dagilimi gériilmektedir. 10000X biiylitmedeki fotograflarda ise
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Y-TZP seramigin tanecikli kiiresel yapisi, zirkonya primerin ve yapistirici rezin simanin

yapisi izlenmektedir.

Resim 46: Z grubunda P (a) ve R (b) simanlarina iliskin 58X VE 10000X biiyiitmedeki

ESEM goriintiileri (Zr: Zirkonya, S: Rezin siman, Z: Zirkonya primeri).
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Z grubunda P ve R siman gruplarina iliskin EDS analizi sonuglari:

P simanina iliskin goriintiiler,

Electron Image 3

1mm

Resim 47: P siman grubunda Z yiizey hazirlik islemi alt grubuna iliskin EDS analizinin

hangi bolgeye uygulandigini gosteren fotograf (spektrum 7).
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Grafik 12: P siman grubu Z yiizey hazirlik iglemi alt grubunda analizin yapildig1 bolgedeki

element yogunlugu (spektrum 7).
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Element W1t% Atomik %
o 49.76 65.49
Na 1.96 1.79
Al 1.11 0.86
Si 40.05 30.03
P 1.39 0.95
Ba 5.73 0.88
Toplam: 100.00 100.00

Tablo 13: P siman grubu Z yilizey hazirlik igslemi alt grubunda analizin yapildig1 bolgedeki

elementlerin yiizdesel dagilimlar1 (spektrum 7).

Analizin yapildigi alana ait bulgular incelendiginde igerigin yapistirict simana ait
oldugu belirlendi. Bu bilgiler 1s18inda bu bdlgede olusan kirigin siman i¢inde koheziv ya da

siman ile primer arasinda adeziv kirik olabilecegi belirlendi.

Electron Image 3

Resim 48: P siman grubunda Z yiizey hazirlik islemi alt grubuna iliskin EDS analizinin

hangi bolgeye uygulandigini gosteren fotograf (spektrum 6).
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Grafik 13: P siman grubu Z yiizey hazirlik islemi alt grubunda analizin yapildig1 bolgedeki

element yogunlugu (spektrum 6).

Element Wt% Atomik %
0 48.36 65.33
Na 1.72 1.62
Al 1.32 1.06
Si 38.97 29.99
P 0.91 0.64
Ba 8.72 1.37
Toplam: 100.00 100.00

Tablo 14: P siman grubu Z ylizey hazirlik islemi alt grubunda analizin yapildig1 bolgedeki

elementlerin yiizdesel dagilimlar1 (spektrum 6).

Analizin yapildigi alana ait bulgular incelendiginde igerigin yapistirici simana ait

oldugu belirlendi. Bu bilgiler 1s18inda bu bdlgede olusan kirigin siman iginde koheziv ya da

siman ile primer arasinda adeziv kirik olabilecegi belirlendi.
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Electron Image 3

1mm

Resim 49: P siman grubunda Z yiizey hazirlik islemi alt grubuna iliskin EDS analizinin

hangi bolgeye uygulandigini gosteren fotograf (spektrum 5).
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Grafik 14: P siman grubu Z yiizey hazirlik islemi alt grubunda analizin yapildig1 bolgedeki

element yogunlugu (spektrum 5).
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Element Wt% Atomik %
0] 25.97 66.67
Zr 74.03 33.33
Toplam: 100.00 100.00

Tablo 15: P siman grubu Z yilizey hazirlik islemi alt grubunda analizin yapildig1 bolgedeki

elementlerin yiizdesel dagilimlar1 (spektrum 5).

Analizin yapildig1 alana ait bulgular incelendiginde igerigin zirkonyaya ait oldugu
belirlendi. Bu bilgiler 1s181da bu boélgede olusan kirigin primer ile zirkonya arasinda adeziv

kirik olabilecegi belirlendi.

R simanina iligkin goriintiiler,

Electron Image 5

Resim 50: R siman grubunda Z yiizey hazirlik islemi alt grubuna iliskin EDS analizinin

hangi bolgeye uygulandigini gosteren fotograf (spektrum 15).
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Grafik 15: R siman grubu Z yiizey hazirlik iglemi alt grubunda analizin yapildigi bolgedeki

element yogunlugu (spektrum 15).

Element Wt% Atomik % Oksit Oksit %

C 25.40 31.88 CO; 93.07
0] 70.74 66.65

Na 0.13 0.09 Na,O 0.18
Al 0.52 0.29 Al,O3 0.98
Si 1.45 0.78 SiO, 3.10
P 0.44 0.21 P,0s 1.00
W 1.32 0.11 WO; 1.67
Toplam: 100.00 100.00 100.00

Tablo 16: R siman grubu Z yiizey hazirlik islemi alt grubunda analizin yapildig1 bolgedeki

elementlerin ylizdesel dagilimlar1 (spektrum 15).

Analizin yapildig1 alana ait bulgular incelendiginde igerigin yapistirici simana ait
oldugu belirlendi. Bu bilgiler 1s18inda bu bdlgede olusan kirigin siman i¢inde koheziv ya da

siman ile primer arasinda adeziv kirik olabilecegi belirlendi.
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Electron Image 5

Resim 51: R siman grubunda Z yiizey hazirlik islemi alt grubuna iliskin EDS analizinin

hangi bolgeye uygulandigin1 gosteren fotograf (spektrum 16).
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Grafik 16: R siman grubu Z yiizey hazirlik islemi alt grubunda analizin yapildig1 bolgedeki

element yogunlugu (spektrum 16).
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Element Wt% Atomik % Oksit Oksit %

C 22.63 29.73 CO;, 82.91
0] 67.60 66.67

Na 0.17 0.12 Na,O 0.23
Al 1.19 0.69 Al,O3 2.24
Si 3.86 2.17 SiO, 8.27
P 0.54 0.28 P,0s 1.25
W 2.66 0.23 WOs3 3.35
Re 1.35 0.11 Re,0; 1.76
Toplam: 100.00 100.00 100.00

Tablo 17: R siman grubu Z yiizey hazirlik islemi alt grubunda analizin yapildig1 bolgedeki

elementlerin yiizdesel dagilimlar1 (spektrum 16).

Analizin yapildig1 alana ait bulgular incelendiginde igerigin yapistirici simana ya da

primere ait olabilecegi belirlendi. Bu bilgiler 1s18inda bu bolgede olusan kirigin siman iginde

koheziv, siman ile primer arasinda adeziv ya da karisik kirik olabilecegi belirlendi.

Resim 52: R siman grubunda Z yiizey hazirlik iglemi alt grubuna iliskin EDS analizinin

hangi bélgeye uygulandigini gosteren fotograf (spektrum 17).
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Grafik 17: R siman grubu Z yiizey hazirlik islemi alt grubunda analizin yapildig1 bolgedeki

cpsle

Spectrum 17

xpenn il

element yogunlugu (spektrum 17).

Element Wt% Atomik % Oksit Oksit %

C 19.68 28.80 CO; 72.09
0] 60.56 66.54

Al 0.39 0.26 AlLO; 0.74
Si 1.23 0.77 SiO, 2.63
Ca 0.55 0.24 Cao 0.77
Zr 17.60 3.39 ZrO, 23.77
Toplam: 100.00 100.00 100.00

Tablo 18: R siman grubu Z yiizey hazirlik islemi alt grubunda analizin yapildig1 bolgedeki

elementlerin yiizdesel dagilimlari (spektrum 17).

Analizin yapildig1 alana ait bulgular incelendiginde icerigin yapistirici simana,

zirkonyaya ve primere ait olabilecegi belirlendi. Bu bilgiler 1s1§inda bu bdlgede olusan

kirigin karisik kirik olabilecegi sonucuna varildi.
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3.3.4. Glaziir + HF Grubu (GHF)

Glaziir + HF grubundaki P ve R siman gruplarina ait ESEM goriintiilerinde, glaziir
uygulamasi sonrasi HF ile daglanmis Y-TZP o6rneklerin kirik yiizeyi 56X ve 10000X
biiylitmede gorilmektedir. 56X biiylitmedeki fotograflarda Y-TZP seramigin yiizeyinde
yapistirict simanin ve daglanmig glaziir tabakasimin dagilimi gériilmektedir. 10000X
biiyiitmedeki fotograflarda ise Y-TZP seramigin tanecikli kiiresel yapisi, daglanmis glaziir

tabakasinin ve yapistirict rezin simanin yapisi izlenmektedir.

Resim 53: GHF grubunda P (a) ve R (b) simanlarina ait 58X VE 10000X biiyiitmedeki

ESEM goriintiileri (Zr: Zirkonya, S: Rezin siman, G: Glaziir tabakasr).
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GHEF grubunda P ve R siman gruplarina ait EDS analizi sonuglari:

P simanina iliskin goriintiiler,

Electron Image 4

1mm

Resim 54: P siman grubunda GHF yiizey hazirlik islemi alt grubuna iliskin EDS analizinin

hangi bolgeye uygulandigini gosteren fotograf (spektrum 8).
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Grafik 18: P siman grubu GHF yiizey hazirlik islemi alt grubunda analizin yapildigi

bolgedeki element yogunlugu (spektrum 8).
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Element Wt% Atomik %
0] 46.50 65.45
Na 0.74 0.73
Al 1.75 1.46
Si 37.30 29.91
zZr 2.52 0.62
Ba 11.19 1.84
Toplam: 100.00 100.00

Tablo 19: P siman grubu GHF yilizey hazirlik iglemi alt grubunda analizin yapildigi

bolgedeki elementlerin yiizdesel dagilimlar1 (spektrum 8).

Analizin yapildigi alana ait bulgular incelendiginde icerigin yapistirici simana ve
zirkonyaya ait oldugu belirlendi. Ayirici elementlerin miktarina bakildiginda (zirkonya i¢in
Zr, siman i¢in Ba) siman igeriginin daha fazla oldugu gozlendi. Bu bilgiler 1s1ginda bu

bolgede olusan kirigin karisik kirik oldugu belirlendi.

Electron Image 4

1mm

Resim 55: P siman grubunda GHF yiizey hazirlik islemi alt grubuna iliskin EDS analizinin

hangi bélgeye uygulandigini gosteren fotograf (spektrum 9).
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Grafik 19: P siman grubu GHF yilizey hazirlik islemi alt grubunda analizin yapildigi

bolgedeki element yogunlugu (spektrum 9).

Element Wt% Atomik %
0 46.70 62.06
Na 5.22 4.82
Al 3.54 2.79
Si 33.99 25.73
K 5.53 3.01
Ti 1.10 0.49
Zn 2.10 0.68
Zr 1.82 0.42
Toplam: 100.00 100.00

Tablo 20: P siman grubu GHF yiizey hazirlik iglemi alt grubunda analizin yapildigi

bolgedeki elementlerin yiizdesel dagilimlari (spektrum 9).

Analizin yapildigi alana ait bulgular incelendiginde icerigin glaziir tabakasina ve
zirkonyaya ait oldugu belirlendi. Ayiric1 elementler incelendiginde (glaziir tabakas1 icin K,
zirkonya i¢in Zr) glaziir tabakasinin yogunlukta oldugu gozlendi. Bu bilgiler 15181nda bu

bolgede olusan kirigin karigik kirik oldugu belirlendi.
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Electron Image 4

1mm

Resim 56: P siman grubunda GHF yiizey hazirlik islemi alt grubuna iliskin EDS analizinin

hangi bolgeye uygulandigini gosteren fotograf (spektrum 10).
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Grafik 20: P siman grubu GHF yiizey hazirlik iglemi alt grubunda analizin yapildigi

bolgedeki element yogunlugu (spektrum 10).
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Element Wt% Atomik %
0] 31.16 64.44
Na 1.74 2.50
Al 1.21 1.48
Si 8.40 9.89
K 1.74 1.47
Zr 55.75 20.22
Toplam: 100.00 100.00

Tablo 21: P siman grubu GHF yiizey hazirlik iglemi alt grubunda analizin yapildigi

bolgedeki elementlerin yiizdesel dagilimlari (spektrum 10).

Analizin yapildig1 alana ait bulgular incelendiginde igerigin zirkonyaya ve glaziir
tabakasina ait oldugu belirlendi. Ayirict elementlere bakildiginda (glaziir tabakasi icin K,
zirkonya i¢in Zr) zirkonyanin yogunluk gosterdigi gozlendi. Bu bilgiler 15181inda bu bolgede

olusan kirigin karisik kirik oldugu belirlendi.

R simanina iligkin goriintiiler,

Electron Image 6

Resim 57: R siman grubunda GHF yiizey hazirlik islemi alt grubuna iliskin EDS analizinin

hangi bolgeye uygulandigini gosteren fotograf (spektrum 19).
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Grafik 21: R siman grubu GHF yiizey hazirlik iglemi alt grubunda analizin yapildigi

bolgedeki element yogunlugu (spektrum 19).

Element Wt% Atomik % Oksit Oksit %

o] 36.83 62.65

Na 3.45 4.09 Na,O 4.66
Al 2.37 2.39 Al,O; 4.48
Si 17.94 17.38 Sio, 38.37
K 3.88 2.70 K,O 4.68
Zn 1.61 0.67 ZnO 2.00
Zr 33.92 10.12 Zr0O, 45.82
Toplam: 100.00 100.00 100.00

Tablo 22: R siman grubu GHF yiizey hazirlik islemi alt grubunda analizin yapildigi

bolgedeki elementlerin yiizdesel dagilimlari (spektrum 19).

Analizin yapildig1 alana ait bulgular incelendiginde igerigin zirkonyaya ve glaziir

tabakasina ait oldugu belirlendi. Ayirici elementlere bakildiginda (glaziir tabakasi igin K,

zirkonya i¢in Zr) zirkonyanin yogunluk gosterdigi gézlendi. Bu bilgiler 1s18inda bu bolgede

olusan kirigin karisik kirik oldugu sonucuna varildi.
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Electron Image 6

25mm

Resim 58: R siman grubunda GHF ylizey hazirlik islemi alt grubuna iliskin EDS analizinin

hangi bolgeye uygulandigini gosteren fotograf (spektrum 20).
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Grafik 22: R siman grubu GHF yiizey hazirlik islemi alt grubunda analizin yapildigi

bolgedeki element yogunlugu (spektrum 20).
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Element Wt% Atomik % Oksit Oksit %

C 10.83 16.50 CO; 39.68
0] 55.99 64.03

Na 3.41 2.71 Na,O 4.59
Al 2.53 1.72 Al,O3 4.79
Si 18.70 12.18 Si0, 39.99
K 3.28 1.54 K0 3.96
Ca 0.65 0.30 Ca0 0.91
Zn 1.42 0.40 Zn0 1.77
Zr 3.19 0.64 ZrO, 4.31
Toplam: 100.00 100.00 100.00

Tablo 23: R siman grubu GHF yiizey hazirlik islemi alt grubunda analizin yapildigi

bolgedeki elementlerin yiizdesel dagilimlari (spektrum 20).

Analizin yapildig1 alana ait bulgular incelendiginde icerigin zirkonyaya, yapistirici
simana ve glaziir tabakasina ait oldugu belirlendi. Ayiric1 elementlere bakildiginda (glaziir
tabakasi i¢in K, zirkonya i¢in Zr ve siman i¢in C ) simanin yogunluk gosterdigi gozlendi. Bu

bilgiler 1s181nda bu bolgede olusan kirigin karisik kirik oldugu belirlendi.
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Electron Image 6

25mm

Resim 59: R siman grubunda GHF ylizey hazirlik islemi alt grubuna iliskin EDS analizinin

hangi bolgeye uygulandigini gosteren fotograf (spektrum 21).
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Grafik 23: R siman grubu GHF yiizey hazirlik islemi alt grubunda analizin yapildigi

bolgedeki element yogunlugu (spektrum 21).
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Element Wt% Atomik % Oksit Oksit %

C 22.30 29.22 CO, 81.72
0] 67.66 66.55

Na 0.33 0.23 Na,O 0.45
Al 1.13 0.66 Al,O3 2.13
Si 4.97 2.78 SiO, 10.63
P 0.61 0.31 P,0s 1.39
W 1.91 0.16 WOs 241
Pt 1.10 0.09 PtO, 1.28
Toplam: 100.00 100.00 100.00

Tablo 24: R siman grubu GHF yiizey hazirlik islemi alt grubunda analizin yapildigi

bolgedeki elementlerin yiizdesel dagilimlari (spektrum 21).

Analizin yapildigi alana ait bulgular incelendiginde igerigin yapistirici simana ait
oldugu belirlendi. Bu bilgiler 1s18inda bu bdlgede olusan kirigin siman i¢inde koheziv ya da

siman ile glaziir tabakas1 arasinda adeziv kirik olabilecegi belirlendi.

3.3.5. Arayiiz Cam Seramigi Grubu (Crystall.Connect®) (CC)

Crystall.Connectgrubundaki P ve R siman gruplarina ait ESEM goriintiilerinde,
Crystall.Connect uygulamasi sonras1 HF ile daglanmms Y-TZP 6rneklerin kirik yiizeyi 56X
ve 10000X biiyiitmede goriilmektedir. 56X biiyiitmedeki fotograflarda Y-TZP seramigin
yilizeyinde yapistirict simanin ve daglanmis diisiik 1s1 seramigi tabakasinin dagilimi
goriilmektedir. 10000X biiyiitmedeki fotograflarda ise Y-TZP seramigin tanecikli kiiresel

yapist, daglanmis diisiik 1s1 seramigi ve yapistirici rezin simanin yapisi izlenmektedir.
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Resim 60: CC grubunda P ve R simanlarina iligkin 58X VE 10000X biiyiitmedeki ESEM

goriintiileri (Zr: Zirkonya, S: Rezin Siman, CC: cam seramik tabakasi).

CC grubunda P ve R siman gruplarina iliskin EDS analizi sonuglart:

P simanina iliskin goriintiiler,

Electron Image 1

25mm

Resim 61: P siman grubunda CC yiizey hazirlik islemi alt grubuna iliskin EDS analizinin

hangi bélgeye uygulandigini gosteren fotograf (spektrum 1).
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Grafik 24: P siman grubu CC yiizey hazirlik iglemi alt grubunda
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bolgedeki element yogunlugu (spektrum 1).

analizin yapildig

Element Wt% Atomik % Oksit Oksit %

C 11.26 21.69 CO; 41.24
0] 45.89 66.37

Na 0.34 0.34 Na;O 0.46
Al 0.26 0.23 Al,Os3 0.50
Si 1.13 0.93 SiO, 2.42
Y 2.10 0.55 Y,05 2.66
Zr 39.02 9.90 ZrO, 52.71
Toplam: 100.00 100.00 100.00

Tablo 25: P siman grubu CC ylizey hazirlik iglemi alt grubunda analizin yapildigi bolgedeki

elementlerin yiizdesel dagilimlar1 (spektrum 1).

Analizin yapildig1 alana ait bulgular incelendiginde igerigin zirkonyaya ve yapistirici

simana ait oldugu belirlendi. Ayiric1 elementlere bakildiginda (yapistirici siman i¢in C,

zirkonya i¢in Zr ve Y) zirkonyanin yogunluk gosterdigi gozlendi. Bu bilgiler 1s18inda bu

bolgede olusan kirigin karigik kirik oldugu belirlendi.
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Resim 62: P siman grubunda CC yiizey hazirlik islemi alt grubuna iliskin EDS analizinin

hangi bolgeye uygulandigini gosteren fotograf (spektrum 2).
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Grafik 25: P siman grubu CC yiizey hazirlik islemi alt grubunda analizin yapildigi

bolgedeki element yogunlugu (spektrum 2).
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Element Wt% Atomic % Oxide Oxide %

0 46.06 60.57

Na 7.57 6.93 Na20 10.20
Al 6.68 5.21 Al203 12.62
Si 30.47 22.83 Si02 65.19
K 5.77 3.10 K20 6.95
Ca 1.23 0.64 Cao 1.72
Ti 0.99 0.43 TiO2 1.65
Zr 1.24 0.29 Zr02 1.67
Total: 100.00 100.00 100.00

Tablo 26: P siman grubu CC yiizey hazirlik iglemi alt grubunda analizin yapildigi bolgedeki

elementlerin yiizdesel dagilimlar1 (spektrum 2).

Analizin yapildig1 alana ait bulgular incelendiginde igerigin zirkonyaya ve diisiik 1s1
seramigine ait oldugu belirlendi. Ayirict elementlere bakildiginda (diisiik 1s1 seramigi i¢in K,
zirkonya i¢in Zr) diisiik 1s1 seramigininin yogunluk gosterdigi gozlendi. Bu bilgiler 1s181nda

bu bolgede olusan kirigin karigik kirik oldugu sonucuna varildi.

Electron Image 1

Resim 63: P siman grubunda CC yiizey hazirlik islemi alt grubuna iliskin EDS analizinin

hangi bolgeye uygulandigini gosteren fotograf (spektrum 3).
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Grafik 26: P siman grubu CC yiizey hazirlik islemi alt grubunda analizin yapildigi

bolgedeki element yogunlugu (spektrum 3).

Element Wt% Atomik % Oksit Oksit %

C 18.08 24.78 CO; 66.26
0] 64.35 66.19

Na 0.95 0.68 Na;0 1.27
Al 0.51 0.31 Al,O3 0.96
Si 12.94 7.58 SiO, 27.68
S 0.20 0.10 SOs 0.51
Ba 2.97 0.36 BaO 3.32
Toplam: 100.00 100.00 100.00

Tablo 27: P siman grubu CC yiizey hazirlik iglemi alt grubunda analizin yapildig1 bolgedeki

elementlerin ylizdesel dagilimlar1 (spektrum 3).

Analizin yapildig1 alana ait bulgular incelendiginde igerigin yapistirici simana ait
oldugu belirlendi. Bu bilgiler 1s18inda bu bdlgede olusan kirigin siman i¢inde koheziv ya da

siman ile diisiik 1s1 seramigi arasinda adeziv olabilecegi sonucuna varildi.
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R simanina iliskin goriintiiler,

Resim 64: R siman grubunda CC yiizey hazirlik islemi alt grubuna iliskin EDS analizinin

hangi bolgeye uygulandigini gosteren fotograf (spektrum 22).
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Grafik 27: R siman grubu CC yiizey hazirlik islemi alt grubunda analizin yapildigi

bolgedeki element yogunlugu (spektrum 22).
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Element Wt% Atomik % Oksit Oksit %
0 25.69 66.30
Y 4.71 2.19 Y,0s 5.98
Zr 69.60 31.51 Zr0, 94.02
Toplam: 100.00 100.00 100.00

Tablo 28: R siman grubu CC yiizey hazirlik islemi alt grubunda analizin yapildig1 bolgedeki

elementlerin ylizdesel dagilimlar (spektrum 22).

Analizin yapildig1 alana ait bulgular incelendiginde igerigin zirkonyaya ait oldugu

belirlendi. Bu bilgiler 1s1ginda bu bdlgede olusan kirigin adeziv kirik oldugu belirlendi.

Electron Image 7

Resim 65: R siman grubunda CC yiizey hazirlik islemi alt grubuna iliskin EDS analizinin

hangi bolgeye uygulandigini gosteren fotograf (spektrum 23).
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Grafik 28: R siman grubu CC yilizey hazirlik islemi alt grubunda analizin yapildigi

bolgedeki element yogunlugu (spektrum 23).

Element Wt% Atomik % Oksit Oksit %
C 26.17 32.37 CO, 95.87
0] 71.65 66.54
Na 0.55 0.36 Na,O 0.74
P 1.24 0.59 P,0s 2.84
Ca 0.39 0.14 Ca0 0.55
Toplam: 100.00 100.00 100.00

Tablo 29: R siman grubu CC yiizey hazirlik islemi alt grubunda analizin yapildig1 bolgedeki

elementlerin yiizdesel dagilimlar1 (spektrum 23).

Analizin yapildig1 alana ait bulgular incelendiginde igerigin yapistirici simana ait
oldugu belirlendi. Bu bilgiler 1s18inda bu bdlgede olusan kirigin siman i¢inde koheziv ya da

siman ile diisiik 1s1 seramigi arasinda adeziv kirik olabilecegi sonucuna varildi.
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Spectrum 24

Resim 66: R siman grubunda CC yiizey hazirlik islemi alt grubuna iliskin EDS analizinin

hangi bélgeye uygulandigini gosteren fotograf (spektrum 24).
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Grafik 29: R siman grubu CC yilizey hazirlik iglemi alt grubunda analizin yapildigi

bolgedeki element yogunlugu (spektrum 24).
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Element Wt% Atomik % Oksit Oksit %

o 50.90 65.16

Al 10.84 8.23 Al,O3 20.49
Si 31.20 22.75 SiO, 66.74
P 3.58 2.37 P,0s 8.20
K 0.35 0.18 K0 0.42
Ca 1.66 0.85 Ca0 2.32
Zn 1.46 0.46 Zn0O 1.82
Toplam: 100.00 100.00 100.00

Tablo 30: R siman grubu CC yiizey hazirlik islemi alt grubunda analizin yapildigi bolgedeki

elementlerin yilizdesel dagilimlari (spektrum 24).

Analizin yapildig1 alana ait bulgular incelendiginde icerigin diisiik 1s1 seramigine ait
oldugu belirlendi. Bu bilgiler 1s18inda bu bdlgede olusan kirgin adeziv kirik oldugu

sonucuna varildi.
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BOLUM IV
TARTISMA

Glnlimiizde zirkonya alt yapili seramik restorasyonlarin adeziv simantasyondaki
basarisin1 ve bag dayanimini arttirmak i¢in ¢ok sayida ¢aligma yapilmakta; zirkonyanin
yiizeyini piiriizlendirmek ve simana baglanmasii arttirmak i¢in ¢ok sayida yontem ve
malzeme denenmektedir. Bu ¢alismada da zirkonya alt yapili sabit protezlerin simantasyon
basarisin1 arttirmak amaci ile hazirlanan zirkonya orneklere simantasyon Oncesi yiizey

hazirlik islemleri uygulandi ve sonuglari karsilastirildi.

Yiizey hazirlik igslemlerinin zirkonya-rezin bag dayanimina etkisini inceleyen in vitro
calismalarda makaslama, mikro makaslama, mikro ¢ekme, egme testleri gibi ¢esitli mekanik
test yontemleri kullanilmaktadir. Yapisan (adherent) ve yapistirilan (substrat) ylizeyler
arasindaki bag dayanim degerlerini 6lcen testlerde; uygulanan test yonteminden bagimsiz
olarak baglanma ara yiiziiniin en c¢ok strese maruz kalan alan olmasi gerektigi
belirtilmektedir (190). Stres dagilimi analizinin yapildigt pek c¢ok caligmada bazi bag
dayanim testlerinin ara yiizde uygun bir stress alani olusturmadigi rapor edilmistir (190).
Ornegin makaslama testlerinin, baglanma bdlgesinde homojen olmayan stres dagilimi
meydana getirdigi i¢in sonuglarin yanlis ya da yetersiz degerlendirilmesine yol agabildigi
belirtilmektedir (190). Makaslama testlerinde kirik, adeziv alanda degil siklikla

aderentlerden birinde baslamaktadir ve malzemelerdeki egilme engellenememektedir (190).

Dental seramikler gibi kirilgan materyaller c¢ekme kuvvetlerine karsi basma
kuvvetlerinden daha zayiftir (13). Bu nedenle kirilgan materyalleri degerlendirmek soz
konusu oldugunda ¢ekme dayanimmin degerlendirilmesinin daha anlamli oldugu

belirtilmektedir (96). Ancak geleneksel ¢ekme testlerinde, ornek hazirlama giigliigii ve
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adeziv arayiizde heterojen stres dagilimi olusturmaya yatkinlik gibi bazi kisitlamalarin
oldugu da belirtilmektedir (190). Cekme testlerinde, aderentlerin ve adezivin elastisite
modiilleri ve mukavemetleri birbirlerinden farkli oldugu icin malzemelerin birbirlerini
etkileyecekleri ve bu durumun saf davraniglarini sergilemelerine engel olacagi
belirtilmektedir (71). Bu durum kontrol edilemeyen bir durum oldugu igin Olgiimlerin
sonucglart safligimi yitirmektedir (71). Ayrica geleneksel c¢ekme testlerinde orneklerin

hizalanmasi ve sabitlenmesi ile ilgili zorluk yagsanmaktadir (13).

Egme testleri, saf ¢cekme kuvveti olusturabildigi (14), karmasik Ornek hazirlig:
Onerilmedigi icin Ornek hazirhigimin kolay olmasi (96) ve oOrneklerin sikistirilarak
sabitlenmesine gerek kalmadigi i¢in siklikla tercih edilmektedir (202). Kirilgan
malzemelerde sabitlenme sirasinda deformiteler olusabilmesi nedeni ile seramik
materyallerin test edilmesinde yararlanilmas1 en uygun olan testlerdir (13). Ug¢ nokta ve 4
nokta egme testleri; egme testleri arasinda en yaygin kullanilanlaridir (201). Kurik, yiizeydeki
defektlerden basladigi i¢in 3 nokta ve 4 nokta egme dayanimi; biiyilk oranda g¢ekme
streslerine maruz kalan yiizeyde olusan catlaklara baglidir (202). Maksimum ¢ekme stresi, 4
nokta egme testinde test drneginin ylizeyine kuvvet uygulayan iki u¢ arasinda homojen bir
kuvvet alani olustururken (202) 3 nokta egme testinde kuvvet uygulayan pistonun ucunda
homojen olmayan merkezi bir kuvvet noktasi olugsmaktadir (64, 96). Bu bilgilerin 1s18inda,
homojen malzemelerde 3-nokta egme ve mikro ¢ekme testleri; heterojen malzemelerde ise 4-
nokta egme testinin daha giivenilir sonuglar verdigi bildirilmekte ve onerilmektedir (71). Bu
nedenle bu ¢aligmada, momenti kuvvet uyguladig1 uglar arasindaki alanda olusturan ve bu
alan icindeki en =zayif noktada kirik olusumuna olanak vererek en zayif bdolgenin

belirlenmesini saglayan 4-nokta egme testinin kullanilmas1 yeglenmistir.

Dort nokta egme testi, malzeme, elektronik, mikro elektronik ve makine mithendisligi
gibi pek ¢ok alanda malzemelerin biikiilme, bag ve kirilma dayanimu ile ilgili olarak yapilan
calismalarda siklikla kullanildigr halde dental malzemelerin test edilmesinde ¢ok fazla

kullanilmamistir. Bazi arastirmacilar 4 nokta biikme testi sonuglarinin; 6rnek dizayni, 6rnek
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boyutlari, 6rmek genisligi ve kuvvet uygulayan uclar arast mesafe ile drnek kalinligimin
birbirlerine orani, yiikleme siiresi ve kosullart gibi degiskenlerden etkilendigini
belirtmektedir (97, 155, 171). Bu konuda var olan standartlar (DIN ENV 843 , ISO 6872,
ASTM C1674 — 11 vb.) referans olabilmektedir (10, 47). Fakat bu standartlarda 6rnek ve test
diizenegi tasarimlar1 farkliliklar gosterebilmektedir. Bu nedenle aragtirmacinin {izerinde

calisacagl malzemenin yapisal 6zelliklerini iyi bilmesi gerekmektedir.

Miihendislik alaninda farklt malzemelerin adezyonu ile ilgili yapilan g¢aligmalarda
Charalambides ve ark’in (30) gelistirdigi 6rnek dizayni siklikla tercih edilmektedir. Bu
aragtirmacinin dizaynina gore iki aderent adeziv malzeme ile birlestirilmekte, aderentlerden
birinde ornegin ortasinda yer alacak sekilde bir baslangi¢ ¢entigi hazirlanmakta ve drneklere
bu sekilde 4 nokta biikme testi uygulanmaktadir. Gostemeyer ve ark (69), sogutma oraninin
zirkonya-iist yapi seramigi arayiiz adezyonuna etkisini inceledikleri ¢aligmalarinda bu 6rnek
dizaynin1 kullanmiglardir. Centik, iist yap1 seramiginde hazirlanmistir. Bu tez calismasinda
ise aderentlerin her ikisi de zirkonyadan olugmaktadir. Sinterize edilmis zirkonyada ¢entik
olusturmak 4 nokta biikme testi sonuglarin etkileyebilecek ylizey c¢atlaklari olusturabilecegi

i¢in bu ¢alismada Charalambides ve ark’a ait 6rnek dizayni tercih edilmemistir.

Bu calismada her iki aderent de zirkonya olarak belirlenmis ve bu Orneklerin
simantasyon yiizeylerine yiizey hazirlik iglemi uygulandiktan sonra adeziv simanlar ile ug
uca yapistirilmigladir. Olusan arayliz, test diizeneginde kuvvet uygulayan iki ucun arasinda
tam ortada yer alacak sekilde yerlestirilmis ve bag dayanimi bu &rnek dizayni ile
Ol¢iilmiistiir. Dental malzemelerde bag dayanimmi inceleyen iki calismada ayni Ornek
dizayni ile dort nokta biikme testi uygulanmustir. Staninec ve ark (174) dort nokta biikme
testi ile dentin ve kompozit arayiiziinde olusan yorulmay1 inceledikleri ¢aligmalarinda dentin
ve kompozitten yapilmig bar seklindeki Ornekleri u¢ uca yapistirmiglardir. Aym sekilde
Mirmohammadi ve ark’in (130) dort nokta biikme testi ile zirkonya ve kompozit arayiiziinde
olugan dongiisel yorulmay: inceledikleri ¢aligmalarinda zirkonya ve kompozitten yapilmis

bar seklindeki Ornekler u¢ uca yapistirilmigtir. Dort nokta biikme testi igin bu Ornek
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dizayninin kullanildig1 ¢alismalarda her iki aderentin ayni malzemeden yapilmis olmasi
gerekmektedir (71). Aksi taktirde test diizenegindeki uglar aymi kuvveti uygulasa da
malzemeler farkli oldugu icin kuvvet farkli etkiler olusturacak ve arayiizii olusturan alana saf
bir bilkkme kuvveti uygulamak miimkiin olmayabilecektir (71). Yukarida séz edilen bu iki
calismada da kullanilan 6rnek dizayninin ¢alismaya uygun olmadigi icin dort nokta bilkme

testinin amacina ulagsamamis olabilecegi diisiiniilmektedir.

Zirkonya tustiin mekanik o6zelliklere sahip oldugu halde dogasinda var olan bazi
sorunlart da bulunmaktadir. Bunlardan biri de dental uygulamalarda sikint1 yaratan farkl
yiizeylere olan baglanma sorunudur. Zirkonya restorasyonlarmm simantasyonunda
konvansiyonel  simantasyon  protokolleri  izlenebilmekte vya da rezin siman
kullanilabilmektedir. (183) Ancak rezin simanin, agiz ortaminda uzun dénem kirilma ve
yorgunluk direncini artirarak yiiksek kimyasal adezyon, marjinal sizdirmazlik ve retansiyon
sagladig1 rapor edilmistir (27). Polikristalin seramiklerden olan zirkonya hacimce %15’ten
daha az silika ve kii¢lik bir miktar cam faz igermekte ya da hi¢ cam faz icermemektedir
(143). Matriksini zirkonyum oksit olusturmaktadir ve doldurucular1 ise tanecikler yerine
‘dopant’ ad1 verilen modifiye atomlardir (143). Sinterizasyon islemi sonrasi ¢ok yogun ve
homojen bir yapi haline gelmektedir (143). Bu nedenle zirkonyanin igerigi ve fiziksel
Ozellikleri konvansiyonel silika bazli seramiklerden farklidir. Geleneksel adeziv kimyasinin,
non-polar ve inert bir malzeme oldugu igin zirkonya yiizeyinde -etkisiz oldugu
belirtilmektedir (183). Hidroflorik asit gibi daglayicilar basit mikromekanik baglanma igin
yiizeyi yeterince piiriizlendirememektedir (183). Kimyasal baglanmayi arttirabilmek igin
aliminyum oksit (Al,O3) tanecikleri ile kumlama yapma, yiizeyi silika ile kaplama ve
zirkonya primerleri uygulama gibi bazi yiizey hazirlik islemleri uygulanmaktadir (183).
Geleneksel rezin simanlar (Bis-GMA, TEGDMA, UDMA vb. Igerikli) da iyi mekanik
retansiyon sagladiklar1 halde fosfat monomeri igeren rezin simanlar, hidrolitik olarak stabil

olduklari ve zamanla bag dayanimlar1 azalmadig i¢in daha ¢ok tercih edilmektedirler (183).

Komine ve ark (106), termal siklus sonrasi indirekt kompozit iist yapi ile zirkonya seramik
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alt yap1 arasindaki makaslama bag dayanimu ile ilgili olarak yaptiklar1 ¢alismada karboksilik
anhidrid (4-META), fosforik asit (6-MHPA) ya da 10-metakriloyloksidesil dihidrojen fosfat
monomer (MDP) iceren bir asidik fonksiyonel monomer kullaniminin indirekt kompozit ile
zirkonya arasinda kalic1 bir bag dayanimi saglayabildigini belirtmislerdir. Bazi arastirmacilar
MDP kullanildiginda diger asitlere gore zirkonya ile asit arasinda zirkonat olusumunun daha
kolay oldugu yorumunu yapmaktadirlar (136). Bu yorumlarin asiditedeye, ayrisma sabitine
ve son donem calismalarinda yer almis asidik monomerlere ait diger etkenlere ait
farkliliklardan kaynakli oldugu belirtilmektedir (136). Bu nedenle asidik fonksiyonel
monomerler iginde iizerine en ¢ok ¢aligma yapilmis olan monomer, MDP’dir. Zirkonya alt
yapili restorasyonlarin simantasyonunda MDP igerikli rezin yapistirict ajanlarin daha uygun
bulunmasinin nedeni olarak MDP’nin fosfat ester monomerleri ile zirkonyum oksit
yiizeyindeki pasif bir tabaka olusturan hidroksil gruplar1 arasinda meydana gelen kimyasal
etkilesim gosterilmektedir (28). Fakat MDP iceren rezin simanin (6rn; Panavia F 2.0,
Kuraray, Tokyo, Japonya) yiiksek viskozitesinin diger rezin simanlara gore iki kat fazla
siman film kalmhigima yol actigi belirtilmektedir (139). Siman film kalinlig1 artigmin
restorasyonun adaptasyonunu bozarak sivi penetrasyonuna yol agabilecegi belirtilmektedir
(43). Bu nedenle ¢alismamizda yiiksek bag dayanimi sagladigi belirtilen MDP (Panavia F
2.0) monomeri ve ona alternatif olabilecek fosforik ester metakrilat (Rely-X U200)

monomeri igeren iki siman kargilastirilmigtir.

De Souza ve ark. (43), metal primerlerin zirkonya ile rezin siman arasindaki bag
dayanimma etkilerini inceledikleri c¢aligmalarinda Panavia F ve Rely-X U 200 ile ayni
icerige sahip olan (181) Rely-X Unicem ile simante ettikleri drneklere mikro gekme testi
uygulamislardir. Sonug olarak kontrol grubunda ortalama bag dayanim degerleri Panavia F
icin 8,8 = 5,1 MPa, RelyX Unicem igin 7,2 £ 3,2 MPa olarak bulunmustur ve aralarindaki
farkin istatistiksel olarak anlamli olmadigi belirtilmistir. Bu tez ¢aligmasinda ise kontrol (C)
grubuna ait ortalama dort nokta egme bag dayanim degerleri incelendiginde P grubu

degerleri (29,66 + 8,76), istatistiksel olarak R grubu degerlerinden (22,26 + 5,71) anlaml
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oranda yiiksek bulunmustur. Iki calismaya ait veriler arasindaki uyusmazligin, farkl

mekanik test yontemlerinin kullanilmasindan kaynaklanmis olabilecegi diisiiniilmektedir.

Mirmohammadi ve ark. (130), rotasyon yorgunlugunun (rotating fatigue) zirkonya ile
kompozit arasindaki bag dayanimina etkisini inceledikleri ¢aligmalarinda 6rnekleri Panavia
F, RelyX Unicem ve Multilink Automix ile simante etmeden 6nce 6rneklere 125 um Al,Os
ile kumlama yaparak 4 nokta egme testi uygulamiglardir. Sonug¢ olarak kontrol grubunda
ortalama bag dayanim degerlerinin Panavia F i¢in 43,9 £ 12,2 MPa, RelyX i¢in 41,3 + 8,1
MPa, Multilink i¢in 39,0 + 8,9 MPa oldugu ve siman gruplar arasinda istatistiksel olarak
anlamlt bir farklilik olmadigi belirtilmistir. Mirmohammadi ve ark.’in yaptiklari ¢alismada
farkli tanecik biiyiikliigiinde Al,O3; kullanilmis olmasina ve 4 nokta egme test diizenegi
uygun sekilde tasarlanmamis olmasina karsin g¢aligmamizdaki sonuglar bu c¢alismay1
destekler niteliktedir ve kumlama (Sb) grubunda ortalama bag dayamim degerleri
incelendiginde P (53,92 + 11,63) ve R (50,41 + 16,66) gruplar arasindaki fark istatistiksel

olarak anlamli bulunmamustir (P> 0.05).

Sonug olarak caligmamizda test edilen her iki yapistirici siman; ylizey hazirlik

islemleri ile desteklendiklerinde bag dayaniminda artis gostermislerdir.

Zirkonya alt yapili protezlerin adeziv simantasyondaki basarisini arttirabilmek igin
¢ok sayida malzeme ve teknik kullanilmaktadir. Al,O3 tanecikleri ile kumlamanin, tizerine
en ¢ok calisma yapilmis yiizey hazirlik islemi oldugu ve MDP ile birlikte kullanildiginda iyi
bir bag dayanimi sagladigi belirtilmektedir (1). Bu nedenle ¢alismamizda kontrol grubundan

sonraki yiizey hazirlik islemi grubu kumlama olarak belirlenmistir.

Kumlama islemi ile gevsek kontaminasyon tabakasi uzaklagtirilmakta, baglanma igin
gerekli ylizey alani ve yapistirict malzemenin 1slatabilirligi arttirilmaktadir (4). Ayrica olusan
yiizey piriizliliigi mikro mekanik baglanmayi, kumlamanin seramik yiizeylerindeki
hidroksil gruplarim arttirmasi da fosfat monomeri ile kimyasal baglanmay1 arttirmaktadir

(102). Monaco ve ark. (132); tribokimyasal silika kaplama, sinterizasyon 6ncesi 50 pm
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Al,O3 kumlama, sinterizasyon 6ncesi 110 um Al,O; kumlama, sinterizasyon sonrasi 50 um
Al,O; kumlamadan olusan dort deneysel yiizey hazirlik isleminin zirkonya ile rezin siman
arasindaki bag dayanimina etkisini inceledikleri ¢calismalarinda; tribokimyasal silika kaplama
ve sinterizasyon oncesi-sonrasi Al,O; ile kumlama islemlerininin bag dayanimlarini kontrol
grubu ile karsilagtirmiglardir. Ortalama makaslama bag dayanim degerleri; konrol grubu i¢in
4.7 + 0,8 MPa, tribokimyasal silika kaplama grubu i¢in 4,6 + 0,9 MPa, sinterizasyon dncesi
50 um Al,O3 kumlama i¢in 6,4 + 1,0 MPa, sinterizasyon 6ncesi 110 pm Al,O3 kumlama i¢in
6,5 = 1,8 MPa ve sinterizasyon sonrast 50 um Al,O3; kumlama i¢in 6 + 1,3 MPa olarak
bulunmustur. Sonug olarak sinterizasyon dncesi ve sonrast kumlama islemi uygulamasinin
bag dayaniminda anlamli oranda bir artis sagladigi belirtilmistir. Calismamizda da siman
gruplar1 arasinda fark olmaksizin kumlama (Sb) grubu (52,2 + 14,1 MPa) en yiiksek
ortalama 4 nokta biikme bag dayanim sonuglarini vermistir ve C (26,0 + 8,1), Z (35,6
14,0), GHF (40,6 = 11,2), CC (32,2 £ 12,7) gruplari ile arasindaki fark istatistiksel olarak

anlamlidir (P< 0.05).

Kumlama; yiizey piliriizliiliigiinii ve bag dayanimini arttirmasina karsin grenler arasi
seviyede mikro catlak olusumunu tetikleyerek seramik restorasyonun Omriinii
kisaltabilmektedir (204, 109). Bazi arastirmacilar zirkonyanin kumlanmasinin keskin
catlaklar ve yapisal defektler olusturmasi nedeni ile fonksiyon sonucunda zirkonya alt
yapilarin radyal kiriga yatkinlasacagini belirtmektedir (1, 27). Kumlama isleminin zararli
etkilerini ortadan kaldirmak ya da azaltmak amaci ile islem protokolii ile ilgili bazi
calismalar yapilmistir. Ciinkii tanecik biiyiikliigii, kumlama basinci, tanecik sekli,
taneciklerin ylizeye gelis agis1 ve 1slak-kuru uygulama gibi etkenlerin, kumlama sonuglarin
etkiledigi belirtilmektedir (140). Bu degiskenlerden kumlama basincinin (131) ve tanecik
biiylikliigliniin (154) azaltilmasinin zirkonya yiizeyinde olusacak hasar1 azaltabilecegi
bildirilmistir. Re ve ark. (158) diisiik basingla kumlama yapilmis zirkonyanin baslangi¢ bag
dayanimimi inceledikleri calismalarinda sinterize zirkonya orneklere diigitk (1 bar) ve

standart (2,8 bar) basingla uygulanmis kumlama islemi sonucunda zirkonyanin rezin simanla
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arasinda olusan baslangi¢c makaslama bag dayanim degerlerinin sonuglarini kontrol grubu ile
karsilastirmiglardir. Ortalama makaslama bag dayanim degerleri kontrol grubu icin 13,3 +
1,6 MPa, standart basincin kullanildigi kumlama grubu igin 16,2 + 2.9 MPa, diisiik basincin
kullanildigr kumlama grubu igin 16,0 + 2,7 MPa olarak bulunmustur. Sonug olarak diisiik
basin¢li kumlamanin bag dayanimimi arttirmak i¢in etkili oldugu fakat SEM goriintiilerine
gore yiizeydeki defekt olusumunu engellemedigi belirtilmistir. Sato ve ark (165), dental
zirkonya seramiklerin kumlama ve 1s1l igslemle degisen mekanik ozelliklerini inceledikleri
calismalarinda 70 um alumina ve 125 um SiC tozu ile 10 ve 90 saniye kumlama islemi
uyguladiklari serya ile stabilize TZP/Al,0; nanokompozit (CZA) ve yittria ile stabilize TZP
(Y-TZP) oérneklere 500-1200°C’de 5 dakika 1s1l islem uygulamis ve zirkonya 6rneklerde
meydana gelen monoklinik faz degisimini incelemislerdir. Yapilan ¢aligmada &rnekler,
yilizey islemleri dncesi ve sonrasinda X-isinl difraktometre ve Raman spektroskopisi ile
incelenmis, orneklere biaksiyal biikme testi uygulanmistir ve zirkonyanin monoklinik faz
igerigi ile biikkme dayanimi sonuglar1 karsilagtirilmigtir. Sonu¢ olarak her iki zirkonya
cesidinde de biaksiyal biitkme dayaniminin, zirkonyanin monoklinik igeriginin artmasi
(kumlama sonucu ortaya ¢ikan) ile arttig1 ancak zirkonyanin monoklinik igeriginin azalmasi
(1s1l islem sonucu ortaya ¢ikan) ile azaldigi belirtilmistir. Monoklinik faza doniisen alanin
kalinligmin 10 um oldugunu ve doniisen tabakanin kalinliginin kumlama siiresine degil
kumlama taneciginin gesidine bagli oldugunu belirtmislerdir. Fakat Zhang ve ark (204)
kumlama yapilmis seramiklerde hasar olusumu ve yorulma siiresini inceledikleri
calismalarinda monoklinik faza doniisimden kaynaklanan hacim artisinin olusturdugu
kompresif streslerin kumlama islemi sonucu yiizeyde olusan mikro ¢atlaklardan kaynaklanan
dayanim kaybinmi karsilamak igin yeterli olmadigini belirtmislerdir. Calismada alumina ve
zirkonya ornekler polikarbonat substratlara yapistirilmis, 6rneklere kisa, kiit bir ug ile diisiik
ve sivri bir ug¢ ile yiiksek kuvvetle tek ve ¢ok dongiilii kontakt yiikleme ile yorulma
uygulanmigtir. 50 um tanecik biiylikliigline sahip Al,O3; kumu ile kumlanan 6rneklerin
baslangic ve yorma islemi sonrasi dayamimlart karsilagtirlmistir. Calismada baslangic

kiriklarinin  dayanimi  diistirmek i¢in kiiciik oldugu fakat tekrarlayan kuvvet altinda
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biiyilidiikleri, komsu catlaklar ile birlestikleri ve kumlama nedeni ile hasar goren 6rneklerde
dayanimin %20 ile %30 oraninda azaldigi belirtilmektedir. Guess ve ark (80), yaptiklar
benzer bir caligmada, asindirma ve Al,O; kumlama ile yiizey hazirlik islemi sonrasi
zirkonyada olusan hasar1 ve zirkonya alt yap1 giivenilirligini incelemislerdir. Sonug olarak
radyal kirik olusumunun; piiriizlendirilmis ve alumina ile kumlanmis seramiklerde ihtiyag
duyulan stres seviyelerinden (> 100.000 siklus) daha diisiik diisiik stres degerlerinde 45,00

siklus) goriildigii belirtilmistir.

Zirkonyanin kumlanmasi ile olusan mikroskobik goriintiilerin karsilastirildigi
caligmalarda genellikle 50 pm ve 110 pm olmak iizere 50 pm ile 125 pum araligindaki
tanecik boyutu kullanilmaktadir (67). Calismamizda 50 pm tanecik boyutlu alumina
kullanmamizin nedeni hasta basinda hekimlerin rahat uygulayabilecekleri tipik bir tanecik
boyutu olmasi (186) ve yapilan ¢alismalarda daha biiyiik tanecik boyutunun daha yiiksek bag

dayanimi saglamadiginin belirtilmis olmasindan kaynaklanmaktdir (67, 147).

Yapilan calismalarda Al,O; tanecikleri ile kumlama isleminde alinan oOnlemlerin
zirkonya ylizeyine verdigi hasar1 engellemedigi belirtildigi i¢in (158) yiiksek bag dayanim
degerleri verdigi halde alternatif ylizey hazirlik islemi arayisi devam etmektedir. Al,O; ile
kumlama (Sb) grubu, bu tez calismasinda da kullanilan simanlardan bagimsiz olarak en
yiiksek ortalama bag dayanim degerini vermistir fakat belirtilen zararli etkileri nedeni ile

calismamizda alternatif yiizey hazirlik islemleri de denenmistir.

Uzerine pek ¢ok ¢aligma yapilmis olan bir diger yiizey hazirlik islemi de primer
uygulamasidir. Iceriginde silika olmayan zirkonya yiizeyine silan baglayict ajan ve
aluminyum oksit kumlamanin birlikte uygulanmasi diisiik bag dayanimu ile sonuglanmistir
(102, 120). Zirkonya alt yapili protezlerde fosfat monomeri (MDP) igeren primerler,
baglayici ajanlar ve zirkonat baglayici ajan uygulamalar1 6nerilmektedir (120). Zirkonyum
ve metal oksitlerde, 4-methakriloksietil trimellitik anhidrid (4-META) ve tiyofosforik asit

metakrilat (MEPS) gibi diger asidik monomerler de ek kimyasal bag saglamaktadir (186). Bu
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asidik monomerler ile zirkonya yilizeyindeki oksit gruplar1 arasinda, silan baglayici ajanlarin
silika bazli seramikler ile arasinda olusan ylizey reaksiyonuna benzer bir etkilesim
goriilmektedir. Yeni yaklasim organofosfat ve karboksilik asit monomerlerinin karisimi ile
elde edilen 1s1kla polimerize edilebilir bir primer ajani1 kullanmaktir (120). Silanlarda oldugu
gibi organofosfat monomerlerde de organofonksiyonel boliim vardir ve bu siklikla bir
kompozit rezin sisteminin monomeri ile kopolimerize olabilen bir metakrilat grubudur (192).
Fosfat monomerleri de metal oksitlerle baglanma saglayan fosforik asit gruplar
icermektedir. Ayrica bu igerikteki primer ajanlarinda bulunan karboksilik asit de baglanma
gelisimine katkida bulunmaktadir (120). Bu nedenle bu c¢alismada organofosfat ve
karboksilik asit monomerleri igeren bir primer (Z-Prime PLUS, Bisco, Schaumburg, IL,

ABD) kullanilmustir.

Magne ve ark (120) organofosfat ve karboksilik asit monomerlerinin karisimini igeren
deneysel bir primerin zirkonya-rezin makaslama bag dayanimina etkisini inceledikleri
calismalarinda dort farkli siman ile fosfat monomeri (MDP) igeren bir primer (CCP) ve
deneysel primerin (ZrP) bag dayanim sonuglarini primer uygulanmamis kontrol grubunun
(NP) sonuglar ile karsilastirmislardir. Tez ¢alismamizda da kullanilan Panavia F simani igin
Magne ve ark caligmasinda ortalama makaslama bag dayanimi sonuglari NP i¢in 6,78 + 1,45
MPa, ZrP icin 14,96 + 3,87 MPa, CCP i¢in 8,74 £ 1,42 MPa’dir. Sonug¢ olarak deney
gruplart arasinda ortalama bag dayanim degerleri farkinin anlamli oldugu ve deneysel
primerin en yiiksek ortalama bag dayanim degerlerini gosterdigi belirtilmistir. Calismamizda
elde edilen bulgulara gore Panavia F simani i¢in kontrol(C) grubu (29,67 + 8,8) ile zirkonya
primeri (Z) grubu (29,94 £+ 11,32) arasindaki fark istatistiksel olarak anlamli degildir (P=
1,0) ve kullanilan primer; bag dayanimini arttirmamistir. Caligmalarin sonuglar1 arasindaki

farkliligin farkli mekanik test yontemleri kullanilmasindan kaynaklandig: diistiniilmektedir.

Yapistirict rezin simanlarin ve primerlerin birlikte kullanildigi ¢aligmalarda primer
kullaniminin simanin 1slatabilirligini arttirdig1 i¢in seramik yiizeyi ile daha iyi bir etkilesim

sagladig1 belirtilmektedir (68). Koizumi ve ark (105); rezin bazli yapistirici ajanlarin ve 6zel
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seramik primerlerinin zirkonyaya baglanma o6zelliklerini arastirdiklar1 ve karsilastirdiklar
caligmalarinda alt1 farkli igerikli rezin siman ve {i¢ farkli igerikli primer kullanmislardir.
Sonu¢ olarak MDP iceren rezin siman ve primerlerin daha yiiksek bag dayanim
sergiledikleri fakat bu dayanimin klinik kosullar i¢in yeterli olmadig1 ve bu kimyasal yiizey
hazirlik igleminin mekanik islemlerle desteklenmesi gerektigi belirtilmistir. Bizim
calismamizda da siman ana gruplarindan bagimsiz olarak bakildiginda Z grubu (35,64 +

13,98), C grubuna (26,0 £ 8,1) gore daha yliksek bag dayanimi sergilemistir.

Gotti ve ark (68) seramik primerlerin rezin siman ile zirkonya alt yapili seramikler
arasindaki bag dayanimina etkisini inceledikleri ¢aligmalarinda iki farkli rezin simanin
mikromakaslama bag dayanim degerlerini, primer uygulanmis ve uygulanmamus ornekler ile
ve kendi aralarinda karsilagtirmiglardir. Ortalama mikromakaslama bag dayanim degerleri
ResiCem siman + porselen primer grubu (maleik anhidrid) i¢in 17,4 + 6,8 MPa, ResiCem
siman grubu i¢in 17,1 + 5,5 MPa, Clearfil siman + Clearfil seramik primer (MDP) grubu
icin 15,6 £ 5,5 MPa, Clearfil siman grubu icin 14,2 = 3,5 MPa olarak bulunmustur. Sonug
olarak seramik primerin bag dayaniminda artisa neden olmadigi belirtilmistir. Bu tez
calismasinda ise Z grubunda daha yiiksek bag dayanim degerleri elde edilmis olmasi ve
primerin bag dayanmiminda artiga neden olmasi; ¢alismalarda kullanilan primerlerin farkli
asidik icerige sahip olmasindan ve farkli test yontemleri kullanilmis olmasindan

kaynaklanmus olabilir.

Lehmann ve Kern (116), farkli primerlerin zirkonya-rezin baglanti dayanimina
etkilerini inceledikleri ¢alismalarinda tiim Orneklere 50 um Al,O; kumu ile kumlama
uygulamiglar ve rezin siman ve primer uyguladiklart &rneklerin ¢ekme bag dayanimi
sonuglarini kontrol grubu ile karsilagtirmislardir. Ortalama bag dayanim sonuglari; sadece
Multilink Automix siman uygulanan grup i¢in 12,6 + 2,1 MPa, Mutilink Automix ve
metal/zirkonya primer (fosfonik asit) uyguladiklar1 grup igin 38,7 + 8,4 MPa, Mutilink
Automix ve Alloy Primer (MDP) uyguladiklar1 grup i¢in 49,4 + 11,2 MPa, Panavia F 2.0

siman uyguladiklar1 grup i¢in 53,0 + 7,4 MPa olarak bulunmustur. Sonug olarak Al,Os ile
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kumlama yapilmis yiizeylerde test edilen her iki primerin de bag dayanimini arttirdigi
belirtilmistir. Asidik monomer igerigi farkli oldugu halde yaptigimiz c¢aligmada
uyguladigimiz primer de simanlardan bagimsiz olarak degerlendirildiginde bag dayanimini

arttirmistir.

Miragaya ve ark. (129), dort farkli yiizey hazirlik isleminin zirkonya ve kendi adeziv
(self-adeziv) rezin siman bag dayanimina etkisini inceledikleri c¢aligmalarinda Grnekler;
kontrol (C), 50 um Al,Os ile kumlama (S), Alloy Primer uygulama (A) ve silika kaplama +
silan uygulama (R) olmak {izere dort gruba ayrilmistir. Ortalama mikro makaslama bag
dayanim degerleri: Rely X ARC simaninda; C igin 5.4 + 1.8 MPa, Sigin 11.8 + 1.9 MPa, A
icin 15.9 + 5.0 MPa, R i¢in 10.0 + 1.7 MPa ve Rely X Unicem simaninda; C i¢in 16.0 = 1.7
MPa, S igin 29.8 + 3.5 MPa, A icin 36.2 + 2.1 MPa, R igin 37.4 + 2.3 MPa olarak
bulunmustur. Sonug olarak her {i¢ yiizey hazirlik isleminin de bag dayanimini arttirdig: fakat
MDP iceren Alloy Primer’in zirkonyanin bag dayanimini arttirmak icin en giivenilir
alternatif ylizey hazirlik islemi oldugu belirtilmistir. Bizim ¢aligmamizda da; simanlardan
bagimsiz olarak degerlendirildiginde; en yiiksek bag dayanim degeri kumlama (Sb)
grubunda (52,16 +14,1) bulunmustur ve Sb grubuna ait degerler Z grubundan (35,63 +
13,98)istatistiksel olarak anlamli derecede (P< 0,05) yiiksektir. Calismalarin sonuglari
arasindaki uyusmazligin; farkli igerikli primerlerin, farkli simanlarin ve mekanik test

yontemlerinin kullanilmig olmasindan kaynaklandigi diistiniilmektedir.

Zirkonya alt yapi ile rezin siman arasindaki bag dayanimini arttirmak ig¢in kullanilan
en yeni yontemlerden biri de zirkonyanin simantasyon yiizeyine glaziir tabakasi
uygulanmasidir. Zirkonya yiizeyine uygulanan seramik tabakasinin erimesi sirasinda
zirkonyanin yiizeyindeki katmana infiltre oldugu ve kristallerde ayrilmaya neden oldugu
belirtilmektedir (2). Porselen incilerinin zirkonya yiizeyine tutunumu Van der Waals
kuvvetlerinin ve elektrostatik kuvvetlerin etkilesimi ile birlikte olmaktadir (46). Cam
seramik ylizeyine hidroflorik asit uygulanmasi ile giiglii ve duragan bir zirkonya rezin bag

dayanimu eldesini saglayan mikromekanik olarak retantif bir yiizey olustugu belirtilmektedir
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(2, 137). Bu yiizey hazirlik isleminin ilave malzeme ve ekipman gerektirmemesi,
uygulamasinin ekonomik ve kolay olmasi ve glaziir tabakasinin silika iceriginden dolay1
silan uygulamasina olanak tanimasi nedenleri ile avantajli bir ylizey hazirlik islemi oldugu
belirtilmektedir (2, 29). Ayrica zirkonya alt yapili restorasyonlarin simantasyon yiizeyinin
kaplanmasinin; disiik 1s1 bozunumunu ve hasari azalttigi da belirtilmektedir (137). Bu
nedenle ¢aligmamizda kullandigimiz diger ylizey hazirlik islemleri glaziir uygulamasi sonrast
HF ile daglama (GHF) ve diisiik 1s1 porseleni (Crystall/.Connect) uygulamasi sonras1 HF ile

daglamadir (CC).

Derand ve ark. (46), kompozit igerikli yapistirict simanin zirkonya seramik yiizeyine
baglanma dayanimini inceledikleri ¢alismalarinda zirkonya 6rnekleri glaziirlenmis (ZG) ve
glaziirlenmemis (ZF) ornekler olarak iki ana gruba; kontrol (grup 1), silan (grup 1ll), RF
plazma (grup 111) ve diisiik 1s1 porseleni mikro incileri (grup 1V) uygulamalar1 olmak {izere
dort alt gruba ayirmiglardir. Ortalama makaslama bag dayanim degerleri ZF ana grubunda;
grup ligin 1,5 £ 0,9 MPa, grup 1l igin 1,2 £ 0,7 MPa, grup 11l i¢in 5,3 = 0,7 MPa, grup 1V i¢in
14,4 £ 2,8 Mpa ve ZG ana grubunda; grup | i¢in 0,8 £ 0,1 MPa, grup 1l i¢in 0,4 + 0,1 MPa,
grup 1l i¢in 3,5 £ 0,7 MPa, grup IV igin 11,3 + 3,0 MPa olarak bulunmustur. Sonug olarak
plazma sprey ya da ince bir tabaka diisiik 1s1 porseleni ile yiizey hazirligi yapmanin hazirlik
yapilmamis ylizeye goére bag dayanimini basarili bir sekilde arttirdigi belirtilmistir.
Calismamizda kullanilan glaziir diisiik 1s1 porselenidir fakat yukaridaki ¢alismada s6z edilen
glaziir; kullanilan zirkonya blogun cilali ylizeyini tanimlamaktadir. Derand ve ark.’in yaptig1
calismada glaziirli ylizeyde hazirlik islemi uygulanmamis ylizeye gore daha diisiik bag
dayanimi elde edilmesinin nedeni bu olabilir. Calismamizda GHF (40,63 = 11,23) ve CC
(32,2 + 12,72) gruplarinda elde edilen bag dayanim degerlerinin ortalamasi, siman
gruplarindan bagimsiz olarak degerlendirildiginde kontrol grubundan (25,96 +8,14) anlaml
oranda yiiksek ¢cikmigtir. Calismamizda elde edilen sonuglar yukaridaki calismadaki diistik

11 porselenine ait sonuglari destekler niteliktedir.
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Ntala ve ark (137), zirkonya alt yapiya adeziv baglanma i¢in ¢ok fazli glaziirleri test
edip karsilastirdiklar1 ¢aligmalarinda zirkonya o6rnekleri kumlama (grup 1) ve dort farkh
kristal igerikli glazlir uygulamast (grup 2, 3, 4, 5) olmak {iizere bes ylizey islemi grubuna
ayirmiglardir. Ortalama makaslama bag dayanim degerleri grup 1 i¢in 7,7 + 3,2 MPa, grup 2
(hidroksi apatit igerikli) i¢cin 5,6 + 1,7 MPa, grup 3 (lityum disilikat igerikli [Ld]) icin 11,0 £
3,0 MPa, grup 4 (Ld) i¢in 8,8 £ 2,6 MPa, grup 5 (Ld) i¢in 9,1 + 2,6 MPa olarak
kaydedilmistir. Sonug olarak grup 1 ile grup 2, 4 ve 5 arasindaki farkin istatistiksel olarak
anlamsiz oldugu, grup 3’lin verilerinin grup 1’den anlamli oranda yiiksek oldugu
belirtilmistir. Bizim calismamizda Sb grubunun sonuglar1 (52,16 +14,1),GHF (40,63 +
11,23) ve CC (32,2 £ 12,72) gruplarmin sonuglarindan istatistiksel olarak anlamli diizeyde
yiiksek bulunmustur ve bu seramikler feldspatik porselen igeriklidir. Caligmalarin sonuglari
arasindaki uyusmazlik farkli mekanik test yontemlerinin ve farkli icerikli seramik

tabakalarinin kullanilmasindan kaynaklantyor olabilir.

Kitayama ve ark (103), internal kaplama tekniginin rezin siman ile zirkonya arasindaki
¢ekme bag dayanimina etkisini inceledikleri ¢alismalarinda 6rnekleri iki ana siman grubuna
ve kumlanmis zirkonya (Zr), lityum disilikat igerikli diisiik 1s1 porseleni uygulanmis zirkonya
(INT) ve cam seramik (GN-1) ornek olmak iizere ii¢ alt gruba ayirmuslardir ve alt
gruplardaki orneklerin yarisina silan uygulanmistir. Ortalama ¢ekme bag dayanim degerlersi;
bizim c¢alismamizda da kullanilan Panavia F simani i¢in silanlanmamis orneklerde Zr
grubunda 7.5 = 1.5 MPa, INT grubunda 4.9 £0.9 MPa olarak bulunmustur. Sonug olarak Zr
grubu ile INT grubu arasindaki farkin istatistiksel olarak anlamsiz oldugu belirtilmistir.
Calismamizda kumlama grubunun verileri (52,16 +14,1), GHF (40,63 + 11,23) ve CC (32,2
+ 12,72) gruplarindan istatistiksel olarak anlamli diizeyde yiiksek bulunmustur. Veriler
arasindaki bu uyusmazlik farkli mekanik test yontemlerinin kullanilmasindan ve farkli
icerikli seramik tabakalarinin uygulamasindan kaynaklaniyor olabilir. Ayrica Kitayama ve

ark., yaptiklar1 g¢alismada, bu tez ¢alismasinda kullanilandan (50 um) daha farkli tanecik
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biiyiikliigline (70 um) sahip Al,O3; kumu kullanmislardir ve bu protokol farkliliginin da

sonugclari etkilemis olabilecegi diisiiniilmektedir.

Glaziir tabakasinin kalinligi ile ilgili yapilan ¢aligmalarda kalinligin 20 ile 40 um
arasinda degistigi belirtilmistir (39). Cura ve ark (39), zirkonya i¢in glaziir uygulamasini
iceren farkli bir adeziv simantasyon yaklasimini denedikleri caligmalarinda; zirkonya
ylizeyindeki glaziir tabakasmnin kalinligmin 6,9 ile 89 pm arasinda degistigini
belirtmislerdir. Gliniimiiz CAD-CAM sistemlerinde sabit protezlerin internal uyumlarinin 30
ile 50 pm araliginda degistigi belirtilmektedir (60). Ayrica Reisch ve ark (160), zirkonya alt
yapili sabit protezlerde marjinal araligin 8 um ile 272 um, internal uyumun ise 39 pm ile 502
pm araliginda degistigini belirtmislerdir. Bu nedenle GHF grubuna ait glaziir tabakasi
kalinligr her ne kadar uyumu etkilemeyecek seviyelerde olsa da kalinligin standardize
edilmesi ve bu uygulama igin gereken boslugun zirkonya alt yapi iiretimi sirasinda goz
oniinde bulundurulmasi onem tasimaktadir. Calismamizda; CC grubunda, uygulanan
tabakanin kalinligim1 kontrol etmenin ve protezin internal uyumunu saglamanin zor oldugu
goriilmiistiir. Bu grupta kullanilan diisiik 1s1 porseleni igerikli malzeme, CAD-CAM
teknolojisi ile dretilen zirkonya alt yapi ile lityum disilikat {ist yap1 seramiginin
birlestirilmesinde kullanilmak amaciyla iiretilmistir ve bu akiskan malzemenin tiksotrofik
ozelligi bu amac¢ icin formiilize edilmistir. Malzemenin kalinlig1r viziiel olarak takip
edilebilmektedir ve titresim ve basingla akigkan hale gelebilen bu malzeme zirkonya alt yap1
yiizeyine uygulandiginda basing uygulayacak ek bir tabaka olmadig: i¢in malzeme kalinlig1
azaltilamayacaktir. Ileri calismalar ile kalmlik sorununun onlenebildigi (materyalin
formulasyonu degistirilerek sivi ya da sprey olmasi gibi) durumda; bu malzemenin de yeni

bir ylizey hazirlik iglemi olarak denenebilecegi kanisina varilmigtir.

Sonug olarak, uygulamalarinin pratik olmasi ve C grubuna (25,96 +8,14) gore yiiksek
bag dayanim degerleri vermeleri nedeni ile Z (35,63 + 13,98)ve GHF (40,63 + 11,23)
uygulamalari, basarili alternatif ylizey hazirlik islemleri olarak kabul edilebilirler. Z grubuna

gore daha yiiksek bag dayanimi ve daha diisiik standart sapma degerleri veren GHF grubu ile

125



ilgili olarak 1s1 uygulamas ile ilgili bir sorun oldugu diisiiniilebilir. Yapilan bazi ¢aligmalar
1s1 uygulamasinin, zirkonya yiizeyindeki monoklinik fazin tetragonal faza doniismesine yol
actigint ve bu durumun ylizeydeki kompresif stresleri azaltarak zirkonyanin dayanimini
azaltabilecegini belirtmektedir (79). Fakat GHF uygulamasi sirasinda ek bir 1s1l isleme gerek
kalmamaktadir. Laboratuvarda tist yapt seramigine glaziir uygulanmasi sirasinda
restorasyonun simantasyon yiizeyine de glaziir uygulanmasi ve bu asamada tek bir firinlama
islemi yapilmasi miimkiindiir. Bu sekilde, 1s1l islemin olas1 zararl etkileri GHF uygulamasi
sirasinda etkili olmayabilecektir. Bu veriler 1siginda calismanin, glaziir islemi sonrasi
hidroflorik asit uygulanmasi igleminin, test edilen diger yiizey hazirlik islemlerinden daha
yiiksek bag dayanimi degerleri verecegi sifir hipotezi; bu yontem kontrol grubundan anlamli
oranda yliksek bag dayanim degerleri vermesine karsin kumlama grubu en yiiksek bag

dayanim degerlerini verdigi i¢in reddedilmistir.

Kirik alanlarinin incelenmesinde mikroskopik tekniklerle en iyi detaylarin alinmasi
gerekmektedir. Kirik yiizeyinin topografisi; kirigin baslangig¢ noktast ve yayilimi hakkinda
bilgi elde edilmesine, yliklenme karakteristiginin ve yerel streslerle mikroyapisal etkilesimin
tanimlanmasina olanak saglamaktadir (42). Taramali elektron mikroskobu (SEM)
fraktografik inceleme igin giiclii bir aractir (42) ve bu inceleme igin genellikle hidrate ve
yalitkan olan biyolojik ve klinik 6rneklerin stabilize edilmesi, kurutulmasi ve metal ya da
karbon ile kaplanmasi gerekmektedir (125). 1990’larda, hidrate ya da kurutulmus 6rneklerin
iletken bir malzeme ile kaplanmasina gerek kalmadan direkt incelenmesine olanak tantyan
cevresel taramali elektron mikroskobu (ESEM) tamitilmistir (125). ESEM ¢ farkh
operasyon modunda kullanilabilmektedir: 1slak moda; Ornekler tamamen hidrate
olabilmektedir ve kismi ya da tamamen buhara doymus atmosferde goriintiileme
yapilmaktadir; diisiik vakum modunda ornekler genellikle kurudur fakat iletken bir tabaka ile
kaplanmamaktadir; tiglincii olan yiliksek vakum modunda ise sadece kurutulmus ve iletken
bir tabaka ile kaplanmig o6rneklerin goriintiilemesi yapilabilmektedir (125). Diigiikk vakum

modunda ornekler kaplanmadigr i¢in higbir topografik degisiklik olusmamakta ve bdylece
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ornekler tekrar kullanilabilmektedir (125) ve kiigiik ylizey ayrmntilarinin siliklesmesi riski
bulunmamaktadir (126, 135). Ayrica Ornek ylizeyinin kaplanmasi zaman almakta,
goriintiileme isleminin maliyetini arttirmaktadir. Ayni tip Orneklerin ayni kalinlikta
kaplanamamasi da goriintiilerin giivenilirligini etkilemektedir (135). Diisik vakum modu
kullanim ile kontrast eldesinde sorun olustugu; ancak geri sacilmis elektron goriintiilemesi
(Backscattered Electron Dispersive= BSED) 6zelligi kullanilarak bu problemin ¢oziildiigii
belirtilmektedir (172). Bu nedenle ¢alismamizda, kirik yiizeylerin incelenmesinde, diisiik

vakum modu ve BSED 6zelligi ile ESEM goriintiileme yontemi kullanilmasi yeglenmistir.

Kirik ylizeyini degerlendirmek amaci ile enerji dagilim spektroskopisi (Energy
Dispersive Spectroscopy= EDS) de kullanilmaktadir ve yiizeyde hangi elementin hangi
oranda bulunduguna iliskin bilgi saglamaktadir (82). Bu calismada EDS yontemi; kirik
yiizeyinin element igeriginin incelenmesi amaci ile kullanilmistir. Bu sekilde malzemelerin
ve yapistirici rezin simanlarin yiizey hazirlik islemlerine iligskin kirik yiizeyindeki dagilimlari

daha net gézlemlenebilmistir.

Bu tez galigmasinda kirik tiplerinin dagilimina bakildiginda ortalama FBPD’den farkli
olarak P ve R siman gruplar arasindaki fark istatistiksel olarak anlamli bulundu (P= 0,027)
ve tim kiriklar degerlendirildiginde R grubunda (%70) adeziv kirik (a) oranmin P
grubundan (% 30) oldukc¢a yiiksek oldugu gozlendi. Koheziv ve kombine kirik tiplerinin
daha yiiksek oranda goriildigii P grubundaki (koheziv= % 66,7= k; kombine= % 56,9= m)
bu istlinliigiin simanin igerigindeki zirkonyum oksit yiizeyindeki hidroksil gruplari ile
kimyasal etkilesime giren MDP monomerinden (28) kaynaklandig1 diigiiniilmiistiir. Ortalama
FPB degerleri P grubundan istatistiksel olarak anlamli oranda farkli olmayan R grubunda bu
kadar yiiksek oranda adeziv kirik goriilmesinin igerigindeki fosforik ester metakrilatin
zirkonyum oksit ylizeyindeki hidroksil gruplar1 ya da ylizey islemleri ile kimyasal etkilesim
gostermemesinden fakat iyi bir mekanik baglanma saglamasindan kaynaklandigi

diistiniilmiistiir.
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Kirik tiplerinin siman gruplarindan bagimsiz olarak yiizey hazirlik islemlerine gore
dagilimina bakhidiginda ortalama FPBD’ye benzer sekilde gruplar arasindaki fark
istatistiksel olarak anlamlidir (P= 0). En diisiik ortalama FPBD’yi veren kontrol grubu (C)
(25,96 + 8,14) adeziv kirik tipinin (tiim adeziv kiriklarin % 43,3’ii) en yliksek oranda
goriildiigli grup olmustur. En yiiksek ortalama FPBD’yi veren kumlama grubu (Sb) (52,16 £
14,1) adeziv kirik tipinin (tiim adeziv kiriklarin % 3,3’{) en az goriildiigli gruptur. Ortalama
FPBD’leri arasinda istatistiksel olarak fark bulunmayan zirkonya primeri (Z), glaziir + HF
(GHF) ve arayiiz cam seramigi (CC) gruplar arasinda kirik dagilimlart adeziv ve kombine
kirik i¢in yakindir fakat CC grubunda diger iki gruptan farkli olarak koheziv kirik orani (tiim
koheziv kiriklarm % 58,3’1) yiiksektir. CAD/CAM teknolojisi ile tiretilmis zirkonya alt yap1
ve lityum disilikat {ist yap1 seramikleri arasinda homojen bir tabaka olusturmasi amaci ile
gelistirilen bu malzemenin bu tez calismasi sirasinda yasanan kalinlik sorununa karsin
istenen kirtlma tipini yaygin olarak gostermesi; kalinlik sorunu ¢oziiliirse basarili bir ylizey

islemi olarak kullanilabilecegi diisiincesini desteklemektedir.
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BOLUM V

SONUC ve ONERILER

Bu c¢alismada elde edilen verilerin degerlendirilmesi sonucu asagidaki sonuglara

ulastlmisgtir:

1. Uygulanan hazirlik islemleri ve yapistirict rezin simanlar bag dayanimini

arttirmistir.

2. Dort nokta egme testi, taranabilen literatiirde ilk kez zirkonya-rezin arasindaki
baglantiy1 Olgmek icin calismamizda kullanilmis ve baglanti degerleri saf olarak
kaydedilebildigi i¢in seramik-rezin baglantisinin dlglimiinde uygun bir test yontemi olarak

kullanilabilecegi gosterilmistir.

3. Kumlama islemi hem kirik dagilim degerlendirmesi hem de ortalama dort nokta

egme testi degerlerine gore basarili sonuglar vermistir.

4. Ara yliz cam seramigi grubunda uygulanan malzemenin kalinligimi kontrol
etmenin zorlugu nedeni ile formunun degistirilmesi durumunda yeni bir arayiiz materyali

olarak onerilebilecegi diisliniilmektedir.

5. Zirkonya primer ve Glaziir+tHF uygulamalari, basarili alternatif ylizey hazirlik

islemleri olarak kabul edilebilirler.

6. Glazir + HF uygulamasinin bdliimlii sabit restorasyonun internal uyumunu
bozmamasi i¢in bu yonteme uygulama standarti olusturulmasi ve bu sonuglarin klinik

calismalarla desteklenmesi gerektigini diistinmekteyiz.
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BOLUM VI
OZET

Farkh Yiizey Hazirlama Islemlerinin Zirkonya-Rezin Baglanti Degerlerine

Etkisinin Arastirilmasi

Zirkonya tistiin mekanik 6zelliklere sahip bir sabit protez alt yapt malzemesi olmasina
karsin yiizeylere baglanma basarisizli§i dental uygulamalarda sorun yaratmaktadir. Bu
nedenle zirkonyanin yiizeyini piiriizlendirmek ve simana baglanmasini arttirmak i¢in ¢ok
sayida yontem ve malzeme denenmektedir. Bu in vitro calismada, zirkonya alt yapili sabit
protezlerin simantasyon basarisini arttirmak amaci ile hazirlanan zirkonya Orneklere
simantasyon Oncesi ylizey hazirlik islemleri uygulanmis ve dért nokta egme testi (FPB) ile

Olciilen bag dayanim sonuglar karsilastirilmistir.

Bu ¢alismada zirkonya bloklardan (VITA In-Ceram YZ, Vita Zahnfabrik, Almanya)
FPB igin 200 tane bar ornek (N=200) (100 adet simante Ornek) (2mmxSmmx25mm)
hazirlandi. Ornekler, iki ana yapistirici rezin siman grubuna (Panavia F 2.0, Kuraray
Medical, Tokyo, Japonya (P); Rely X U-200, 3M/Espe, Irvine, CA, ABD (R)) ve bes alt
yilizey hazirlik iglemi grubuna (Kontrol (C), 50 um Al,O; tanecigi ile kumlama (Sb),
zirkonya primer (Z-Prime, Bisco, Schaumburg, IL, ABD) (Z), glaziir seramigi
(Crystall.Glaze spray, Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein) + hidroflorik asit (GHF),
arayliz cam seramigi (Crystall/.Connect, Ivoclar, (CC)) (n= 20/grup) (10 adet simante
ornek/grup) gore ayrildi. 15’er dakika etanol ve deiyonize su i¢inde uygulanan ultrasonik
temizlikten sonra zirkonya drnekler yapistirict siman kalinligini standardize etmek amaci ile
paslanmaz celik bir kalip kullanilarak iiretici firmanin talimatlar1 dogrultusunda u¢ uca
yapistirildi. Rezin simanlar 40 saniye 1s1k uygulanarak (Bluephase, Ivoclar Vivadent,

Schaan, Liechtenstein) sertlestirildi. Orneklere {iniversal test makinesinde (Autograph,
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Shimadzu, Japonya, ¢ene hizi: 0,5 mm/dak) FPB uygulandi. Bag dayanim degerleri (MPa +
SS) kaydedildi ve istatistiksel analizleri (ANOVA, Bonferroni, Dunnett-C, T-test; 0=0.05)
yapildi. Kirik alanlart ¢evresel taramali elektron mikroskobu (ESEM) (Quanta 250 FEG
SEM , FEI., Oregon, ABD) kullanilarak incelendi. Kirik tiplerinin dagilimi 1s1k mikroskobu
(Eclipse ME600 Light Microscopy, Nikon, Melville, NY, ABD) kullanilarak EDS (Quanta
250 FEG SEM, FEIl., Oregaon, ABD) analizi ile birlikte belirlendi ve Ki-kare testi

kullanilarak istatistiksel olarak degerlendirildi.

Ortalama FPBD agisindan P (37.15+14.36) ve R (37.49+15.58) siman gruplar
arasindaki fark anlamli bulunmadi (P = 0.887). Yiizey islemleri arasindaki fark, GHF (40,63
+11,23), Z (35,63 £ 13,98) ve CC (32,2 &+ 12,72) gruplarma gore C (25,96 £8,14) grubu i¢in
anlamli oranda diisiik ve Sb (52,16 £14,1) grubu icin anlamli oranda yiiksek bulundu (P<
0,05). Z (35,63 + 13,98), GHF (40,63 £11,23) ve CC (32,2 + 12,72) gruplar1 arasindaki
ortalama FPBD farki istatistiksel olarak anlamli bulunmadi (P> 0,05). C grubuna iliskin
ortalama FPBDincelendiginde, P grubu (29,66 + 8,76), R grubundan (22,26 + 5,71) anlamli
oranda (P= 0,038) yiiksek bulundu. Diger ylizey islemi gruplarinda simanlar aras1 FPBD
istatistiksel olarak farkli bulunmadi (P> 0,05). Siman ana gruplarinda yiizey islemi alt
gruplarindan bagimsiz olarak yiizeylerdeki kirik tiplerine iliskin P ve R gruplar arasindaki
fark istatistiksel olarak anlamlidir (P= 0,027). P ve R gruplan igindeki kirik tiplerinin
%50’den fazlas1 kombinedir (m). Kontrol (C) grubu igindeki kirik tiplerinin %65°1 adezivdir
(a). Kumlama (Sb) ve Zirkonya primeri (Z) gruplarmdaki kirik tiplerinin %50’den fazlasi
m’dir. Glaze + HF (GHF) ve Arayiiz cam seramigi (Crystall.Connect) (CC) gruplarindaki
kirik tiplerinin de %45°ten fazlas1 k ya da m’dir.Yiizey islemi alt gruplarinda siman ana
gruplari aras1 fark incelendiginde CC grubunda P (a= % 0, k= % 30 ve m= %70) ve R (a= %

40, k= % 40 ve m= % 20) simanlar1 arasindaki fark istatistiksel olarak anlamlidir (P= 0,03).

Kullanilan siman tipine bagli olmaksizin en yiiksek FPBD ve koheziv kirik tipi oram
kumlama grubunda goriildii. Kumlamanin zirkonya yiizeyinde hasar veren etki olusturma

olasiligi nedeni ile simantasyon Oncesi zirkonyanin internal yilizeyine glaziir tabakasi ve
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hidroflorik asit uygulamasi zirkonyanin adeziv simantasyon protokolil i¢in bir alternatif

olarak goriilebilir.
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ABSTRACT

Effect of Different Surface Treatment Methods on Bond Strength of Zirconia and

Resin Cement

Zirconia possesses an adhesion problem to different substrates during dental
applications despite of its superior performance as a framework material for fixed dental
prostheses. Therefore, several methods and materials have been investigated to roughen the
surface of zirconia and improve bonding performance to the luting cements. In this in vitro
study, different zirconia surface treatments were applied to the specimens before
cementation in order to improve the bonding performance of zirconia framework to the
luting resin and four point bending tests (FPB) were performed and the obained results were

compared.

In the present study, two hundred bar specimens (N=200) (luted assemblies= 100)
(2mm x 5mm x 25mm) were prepared for FBT from zirconia blocks (VITA In-Ceram YZ,
Vita Zahnfabrik, Germany). The specimens were divided into two luting resin cement groups
(Panavia F 2.0, Kuraray Medical, Tokyo, Japan (P); Rely X U-200, 3M/Espe, Irvine, CA,
USA (R)) and five surface treatment subgroups (untreated control (C), airborne particle
abrasion with 50 pm Al203 particles (Sb), zirconia primer (Z-Prime,Bisco,Schaumburg, IL,
USA) (2), glaze ceramic (Crystall.Glaze spray, Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein) +
hydrofluoric acid (GHF), fusion glass-ceramic (Crystall.Connect, lIvoclar Vivadent, Schaan,
Liechtenstein(CC)) (n= 10/group). After ultrasonic cleaning for 15 min in ethanol and
deionized water; the zirconia specimens were luted edge-to-edge according to each
manufacturer’s instructions by using a custom made stainless steel mould to standardize
luting cement thickness. The resin-cements were light-cured for 40 seconds (Bluephase,
Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein). Four-point bending tests were performed in a
universal testing machine (Autograph, Shimadzu, Japan, cross-head speed: 0,5 mm/min).
The bond strength values (MPa + SD) were recorded and statistically analyzed (ANOVA,

Bonferroni, Dunnett-C, T-test; 0=0.05). The fracture sites were examined with an
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environmental scanning electron microscopy (ESEM) (Quanta 250 FEG SEM , FEl.,
Oregon, USA). The fracture types were determined by using a light microscopy (Eclipse
MEG600 Light Microscopy, Nikon, Melville, NY, ABD) and EDS analysis (Quanta 250 FEG

SEM, FEI., Oregon, USA) and Chi-Square test was used for statistical analysis.

The mean values (MPa = SD) for P (37.15 + 14.36) and R (37.49 + 15.58) cements
were not significantly different (p = 0.887). Differences among surface treatments were
significantly lower for C (25,96 £8,14) and higher for Sb (52,16 +14,1) than GHF (40,63 +
11,23), Z (35,63 = 13,98) and CC (32,2 + 12,72) (P< 0,05). No significant differences were
observed among luting cements and surface conditioning groups excluding group C (P>
0,05). In group C, FPB values for P were significantly higher (29,66 + 8,76) than R (22,26 +
5,71) (p= 0,038). The differences of FPB values among Z (35,63 = 13,98) GHF (40,63

+11,23) and CC (32,2 £+ 12,72) were insignificant (p>0.05).

Fracture types of P and R cement groups were significantly different (P= 0,027)
independent of the surface treatment subgroups. Fracture types of P and R groups were
mixed (m) (>50%). Control (C) group’s fracture type was mainly adhesive (65%) (a).
Sandblasting (Sb) and zirconia primer (Z) groups revealed mainly mixed failures (>50%).
Fracture types of Glaze + HF (GHF) and fusion glass-ceramic (Crystall.Connect) (CC)
groups were either cohesive (c) or mixed (>45%). The differences among luting cement
groups and surface treatment subgroups revealed that differences between CC group and P
(a=0%, c= 30% and m= 70%) and R (a= 40%, c= 40% and m= 20%) cements were
significant (P=0,03).

Sandblasting resulted in highest bond strengths and cohesive type of failure rate
regardless of the cement type used. Considering possible defective effects of sandblasting on

zirconia surfaces; application of glaze layer and hydrofluoric acid to zirconia before

cementation might be an alternative for adhesive cementation protocols for zirconia.
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