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OZET

Yakin gegmiste metal destekli protez malzemelerine olan ilginin azalmasiyla 6n plana
cikan zirkonya (3Y-TZP) destek sistemleri, iistiin mekanik 6zellikleri ve miitkemmel biyolojik
uyumlulugunun yam sira beyaz renge ve tatminkar 1s1k gecirgenligi 6zelliklerine sahip olmalari
nedeniyle giiniimiizde oldukg¢a yaygin bir kullanima sahiptir. Zirkonya bloklarin dis formunda
islenmesi sonucu elde edilen destekler hastanin dis rengi ile uyumlu olmasi ve yiiksek estetik
beklentileri  karsilamasi  amaciyla  ¢esitli  renklendirme  soliisyonlar1  yardimiyla
renklendirilmektedir. Bu renklendirme islemi, zaman kaybi ve ekstra maliyete neden olmakta ve
malzemenin mekanik 6zeliklerini olumsuz yonde etkileyerek protezin hasta agzindaki émriini

kisaltmaktadir.

Bu c¢alismada, s6z konusu olumsuzlart elimine edecek, malzemenin beklenen
performansindan 6diin vermeden arzu edilen estetik sonuglara ulasilmasini kolaylastiracak
kendinden renkli zirkonya desteklerin iiretimi ve karakterizasyonu, ISO 6872, Dental Ceramics

standartlar1 dogrultusunda gerceklestirilmistir.

Anahtar Kelimeler: renkli zirkonya blok, 3Y-TZP, zirkonya destek, karakterizasyon.

Bu tez ¢alismasi Bilim, Sanayi ve Teknoloji Bakanligi, Sanayi Tezleri (SAN-TEZ) Programi
kapsaminda desteklenmistir. Proje Kodu: 01363.STZ.2012-1.
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THE PRODUCTION AND CHARACTERIZATION OF DENTAL COLORED
ZIRCONIA BLOCKS

Biisra GUNHAN
Ceramics Engineering, M.S. Thesis, 2014
Thesis Supervisor: Assoc. Prof. Giiray KAYA

SUMMARY

Zirconia (3Y-TZP) frameworks that distinguished and came to the forefront due to the
decreased interest on metal-based prostheses materials recently, have a very common usage
with superior mechanical properties and excellent biological compatibility, as well as being
white and having satisfactory light transmissions nowadays. Zirconia frameworks that are
obtained as a result of being proceed from zirconia blocks into the form of teeth , are colored
with various coloring solutions to be compatible with patient’s teeth colors as well as aiming to
meet patient’s high aesthetic requirements. This coloring process, causes loss of time, extra

costs and shortens prosthese’s life by affecting material’s mechanical properties negatively.

During this study, the production and characterization of self-colored zirconia
frameworks that aimed to eliminate the negativity mentioned above in the paragraph and
simplify reaching to the desired aesthetic results without compromising on expected
performance of material, have been performed in accordance with ISO 6872, Dental Ceramics

Standards.

Keywords: colored zirconia block, 3Y-TZP, zirconia framework, characterization,

This thesis is supported by Ministry of Science, Industry and Technology within the Project of
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1. GIRIS VE AMAC

Eski c¢aglardan gilinimiize uzanan seramik esasli malzemeler, geleneksel
uygulamalardan ileri teknoloji tirlinlere kadar farkli ihtiyaglara hitap edebilen genis bir kullanim
alanina sahiptir. Bu durumun gelismesinde seramigin ampirik karakterde bir sanat oldugu
goriisiinden uzaklagilarak, seramik teknolojisi hakkindaki bilgi birikiminin artmasi etkili

olmustur (Gegkinli, 1991).

Yakin ge¢miste ilk olarak 1969 yilinda L.L Hench ve arkadaslarmin, ¢esitli cam ve
seramiklerin kemik ile baglanma gergeklestirebileceginden yola ¢ikarak ilgili materyalleri insan
viicudunda kullanmasi ile seramik malzemelerin biyomalzeme olarak kullanilabilme potansiyeli
diisiiniilmiis ve akabinde gergeklestirilen bir¢ok ¢alisma neticesinde viicutta zarar géren veya
islevini yitiren pargalarm tamiri, yeniden yapilandirilmasi yahut yerini almasi amaciyla bir¢ok
seramik malzeme kullanilmaya baglanmistir. Giiniimiizde ise dis protezlerinin {iretiminde
siklikla seramik malzemeler tercih edilmekte, metal destekli protezlere olan ilgi azalmaktadir.

Metal destekli protezlere ilginin azalmasindaki en 6nemli etkenler,

e Metal kaidenin porselen tabakasindan yansimasi sonucu dogal dis goriiniimiinden

uzaklasilmasi ve istenilen estetik sonucun elde edilememesi,
e Bazi hastalarin metale alerjisi olmasi,

e Metal kaidenin uygulanabilmesi i¢in dislerin fazlaca kesilmesi neticesinde dis

sinirlerine yaklasilmasi ve bu durumun baz1 diglerde kanal tedavisi gerektirmesi,
o Metal kaideye yakin bolgelerde dis eti ¢ekilmesi,
seklinde siralanabilir (Kaya, 2008).

Metal desteksiz protezlerin liretiminde tercih edilen zirkonya {istiin mekanik 6zelliklere
ve milkkemmel biyouyumluluga sahiptir. Ayrica renginin beyaz olusu istenilen estetik sonuglara

ulagilmasini kolaylastirmaktadir.

Disin dogal rengi kisiden kisiye farklilik gostermekle birlikte, metal desteksiz protez
uygulamalarinda hastanin dis rengine uygun bir protez elde etmek amaciyla destek soliisyonla
(renk stvis1) renklendirilmekte, ilgili durum zaman ve maliyet kaybina neden olmakta,
renklendirme sivist bazi durumlarda malzemenin mekanik &zelliklerini olumsuz ydnde
etkilemektedir. Bu agidan degerlendirildiginde s6z konusu ¢alismada, nanoboyutlu renklendirici

oksit iceren kendinden renkli zirkonya dis bloklarimin gelistirilmesi ve bu yolla zirkonya



desteklerin renklendirilmesinde kullanilan renk soliisyonlarmin yaratmis oldugu cesitli
problemlerin ortadan kaldirilmasi amaglanmistir. Ayrica kullanilan renklendirici bilesen
oranlarinin iirliniin nihai rengine, sinterleme davramisina, yogunluguna, sertligine, faz
doniisiimiine, mikro yapisina ve mekanik ozelliklerine etkilerinin detayli olarak incelenmesi ve
yeterli arastirma bulunmayan bu alanda ulusal ve uluslararasi literatire Gnemli verilerin

saglanmasi1 da bu ¢alismada amaglanan diger hedefler arasindadir.

Ulkemizde kisitli iiretimin bulundugu bu alanda gelistirilecek yeni iiriin ile Tiirkiye
ekonomisine 6nemli katkilarin yapilmasi ve ilgili alanda iilkemizin kendi kendine yetebilecek
kapasiteye ulasarak uluslararasi kuruluglar ile rekabet edebilme potansiyeline kavusmasi

hedeflenmistir.



2. DENTAL PROTEZLER

Viicudun kayba ugrayan herhangi bir pargasmin tamiri, yeniden yapilandirilmasi yahut
yerini almas1 amaciyla tasarlanan malzemeler protez olarak tammlanmaktadir. Dental protez ise
agizdaki dis kaybi i¢in kullanilan materyalleri kapsamaktadir. Genel olarak hareketli ve sabit
protezler olmak iizere iki baslik altinda incelenen dental protezler Cizelge 2.1°de {iretim
yontemleri ve igerdikleri seramik malzemenin ihtiva ettigi kristal fazlar baz alinarak

smiflandirilmistir.

Cizelge 2.1. Dental protezlerin (dental porselenlerin) siniflandirilmasi (Denry, vd., 2010).

Uretim Yéntemleri Kristal Fazlar
Sinterleme Liisit

Metal Destekli Sistemler :
Metal iizerinde sicak presleme Liisit, Liisit & Fluorapatit
Sinterleme Liisit
Sicak presleme Liisit, lityum disilikat
Kuru presleme ve sinterleme Aliimina

) ) Aliimina, spinel, aliimina-zirkonya
Slip dokiim & cam emdirme

(12 Ce-TZP)
Metal Desteksiz (Tam ) ) Aliimina, aliimina-zirkonya
Yumusak igsleme & cam emdirme
Seramik) Sistemler (12 Ce-TZP)

Yumusak isleme & sinterleme Aliimina, zirkonya (3Y-TZP)

Yumusak igleme, sinterleme & | Zirkonya/fluorapatit-liisit cam

sicak presleme seramik
Sert isleme Sanidin, lisit
Sert isleme & 1s1l islem Lityum disilikat

2.1. Dental Protezlerin Tarihcesi

Dis, ¢ogu kiiltiirde ylizyillardir saglik, genglik, giizellik ve asalet gostergesi olarak
yiiziin ayrilmaz bir parcasi olarak kabul edilmistir. Dis kaybinin gésteris, moda, mistik ya da
dinsel inaniglarin temsilcisi olarak kabul edildigi durumlarin haricinde genel olarak fiziksel ve
fonksiyonel problemlerin yani sira psikolojik ve sosyal rahatsizliklar: da beraberinde getirecegi

kabul goren bir gergekliktir (Kelly, vd., 1996; Kaya, 2008).

Dental teknoloji, MO 700’lerin basinda Etrurya (Etruria)’da ve MO birinci yiizyilda

Roma’da mevcut olmasina ragmen 18. yiizyilla kadar bu alanda Onemli bir gelisme



kaydedilmemistir. 18. yy.da yapay dis olarak oncelikle baska bir dondrden alinan gergek dis
kullanilmis, bunu insan disinin sekline ve boyutuna uygun hale getirilmis hayvan disleri, fildisi
ve son olarak da porselen dig kullanimi takip etmistir. Gergek insan disi kullaniminin liikks olarak
degerlendirilmesi ve az bulunur olmasi yapay dis malzemesi se¢iminde alternatif malzemelerin
gelistirilmesi zorunlulugunu 6n plana g¢ikarmistir. Hayvanlardan elde edilen disler, tiikiiriik
icerisindeki korozif ajanlara karsi kararsiz bir yapiya sahiptir. Fildisi ve kemik ise porozite
icermeleri sebebiyle zaman igerisinde lekelenmektedir. Hipopotamdan elde edilen digler o
zamanlar kullanilan diger yapay dis malzemelerine kiyasla ¢ok daha iyi sonuglar elde edilmesini
saglamistir. John Greenwood adli dis¢inin Amerikan Baskan1i George Washington igin
hazirladigi dort adet takma dis (Sekil 2.1), bu kullamma ornektir (Kelly, vd., 1996;

http://www.mountvernon.org/educational-resources/encyclopedia/false-teeth).

Sekil 2.1. George Washington i¢in John Greenwood tarafindan hazirlanan takma dis 6rnegi

(http://www.mountvernon.org/educational-resources/encyclopedia/false-teeth).

Mineral ve porselen protezlerin giindeme gelmesiyle birlikte insandan ¢ekilen diglerin
ve hayvanlardan elde edilen dislerin yapay dis olarak kullanimi sona ermis, feldspatik dental
porselenlerin kullanimi yayginlagmistir. 1720’lerde Avrupalilar, ince dokulu transparan porselen
iretiminde Cin ile yarisacak kadar uzmanlagmiglardir. Bu porselenlerde kaydedilen iki 6nemli
gelisme, ergitici olarak kireg (CaO) yerine feldspat kullanimi ve yiiksek sicaklikta pisirimdir.
1774°te Parisli bir eczaci olan Alexis Duchateau, yine Parisli bir dis¢i olan Nicholas Dubois de
Chemant’in asistanligiyla kendi fildisi protezinin yerini almasi amaciyla Guerhad Porselen
Fabrika’st i¢in ilk porselen dis protezini basariyla tretmistir (Kelly, vd., 1996; Volpato, vd.,
2004; Fischer, 2006; Katz, 2007).

1808 yilina gelindiginde Paris’te Giuseppangelo Fonzi, sekillendirilmis porselenleri

platin bir serit (braket) igerisine yerlestirdigi tirlinii piyasa sunmustur. Fonzi’nin terro-metalik



bozulmaz 6zellikte malzeme olarak tanimladigi bu tasarim, prostetik discilikte yiiksek estetik ve
mekanik 6zelliklerin elde edilmesinde oncii bir ¢caligma olarak kaydedilmistir (Kelly, vd., 1996;

Kaya, 2008; Toskavul, vd., 2011).

Pierre Fauchard en onemli metni Le Chirurgien Dentiste’de feldspatik porselen
icermemesine ragmen emayelenmis metal protezlerin kullanimini dile getirmistir. Ayrica 1728
yilinda dis ve dis eti dokusunun rengini taklit edebilecek porselenlerin gelistirilmesi igin ilk

arastirmalar1 baslatmistir (Kelly, vd., 1996; Toskavul, vd., 2011).

1838’de Elias Wildman’in gelistirdigi formiilasyonlardan (Volpato, vd., 2010)
1949°daki vakum pisirime uzanan gelismeler neticesinde dental porselenlerin transparanligi ve
renginde ilerlemeler kaydedilmistir. 1882 yilinda Herbst tarafindan gelistirilen cam inleyler,
ogiitiilmiis cam fritin plaster ve asbestten yapilan kaliplarda pisirimi ile {iretilmistir (Kelly, vd.,

1996).

Ambless Tess, 1880 yilinda ilk dis porseleni firmini tasarlamigtir (Toskavul, vd., 2011).
1885’de Logan tarafindan platin post iizerine porselen ergitilerek (ki bu ydntemle iiretilen
kuronlar Richmound Kron’u olarak isimlendirilmistir) iiretilen kronlar, 79 yil 6nce Fonzi
tarafindan iretilen platin serit igerisine yerlestirilmis porselen protezlerden itibaren metal-
seramik sistemlere yenilik¢i bir yaklagim getiren ilk ¢alisma olmustur. 1886 senesinde Charles
H. Land’in platin yapraklar1 yiiksek derecede ve kontrollii sicaklik altinda gaz firinlarinda
muamele ederek birlestirmesi ve olusan yapiy1 destek olarak kullanmasi, ilk feldspatik porselen
inley ve kronlari tiretilebilir kilmigtir. Nitekim Land bu ¢aligmay1 takiben 1889 yilinda porselen
ceket kronlarmm patentini almustir (Kelly, vd., 1996; Fischer, 2006; Katz, 2007;
http://www.dentalaegis.com/cced/2010/05/a-history-of-dental-ceramics). Tam porselen kuron
sistemleri 1900’lerde yaygin bir sekilde kullanilmaya baslanmis, estetik avantajlarina ragmen
dental porselenlerde takviye edici faz olarak aliiminanin kullanilmasiyla birlikte popiilerligini
yitirmistir.  1950’lerin sonunda Abraham Weinstein tarafindan gelistirilen metal {izerine
ergitilmis porselen kuronlar (porcelain-fused to metal / PFM), protez liretilirken gergeklestirilen
sogutma islemi esnasinda yapi igerisinde olusan mikro catlaklar1 azaltmay1 hedeflemistir. Metal
ve porselen arasindaki bag, sekillendirme esnasinda olusan stres kaynakli ¢atlaklarin olusumunu
onlemistir. 1950°lerdeki diger 6nemli gelismelerden biri de Corning Glass Work tarafindan
piyasaya siirillen Dicor® kron sistemleridir (http://www.dentalaegis.com/cced/2010/05/a-

history-of-dental-ceramics).

1965°¢ gelindiginde metal desteksiz protezler tekrar giindeme gelmistir. W. McLean ve

T.H. Hughes’in, feldspatik porselen iiretimine endiistriyel aliiminali porselen ilavesiyle



gelistirdikleri bu yeni {iriin geleneksel porselen ceket kronlardan daha mukavemetli olmasina
ragmen yiiksek opakliga sahip olmasi nedeniyle estetik agidan sorun teskil etmistir (Katz, 2007;
http://www.dentalaegis.com/cced/2010/05/a-history-of-dental-ceramics) .

1980’lerde ise metal desteksiz kron sistemlerine (Cerestore, Coor Biomedical,
Lakewood, Colo.) ve dokiilebilir cam seramik kron sistemlerine (Dicor, Dentsply/York
Division, York, Penn.) ge¢is daha iyi estetik sonuglar alinmasi kolaylastirmistir. 1980’lerin
sonunda yiiksek liisit igerikli seramikler Empress® I ve optimal preslenebilir camlar (OPC) ilk
preslenebilir seramikler olarak pazarda yerini almigtir. Bu gelismeleri takiben Vita firmasi slip
dokiim yontemini kullanarak trettigi In-Ceram®’1 piyasaya siirmiistiir (Denry ve Holloway,

2010).

1990’larin ortalarmda Nobel Biocare’in CAD/CAM teknolojisiyle iiretilen ilk seramik
olan Procera® AllCeram destegi piyasaya siirmesiyle birlikte, CAD/CAM teknolojisi metal
desteksiz protezlerin (6zellikle zirkonya desteklerin) {iretiminde yaygin bir sekilde kullanilmaya
baslanmustir. 3M ESPE, Nobel Biocare, Dentsly gibi treticiler, 6n sinterlenmis 3Y-TZP
bloklardan iiretilen kron ve kopriileri piyasaya siirerken Everest, KaVo, DC-Zirkon, Precident
gibi firmalar ise tamamen sinterlenmis zirkonya bloklar1 tiiketicilerin begenisine sunmustur

(Ariko, 2003; http://www.dentalaegis.com/cced/2010/05/a-history-of-dental-ceramics).

1998°de Ivoclar, 6n disler igin tek ya da c¢ok iiyeli sistemlerin iiretiminde kullanilan
lityum disilikat seramik IPS Empress II’yi piyasaya siirerken, Ceramay Gmbh & Co’nun
Authentic® ismini verdigi ikinci nesil, diisiik sicaklikta ergiyen, yiiksek genlegsmeli Lisit cami
ile takviye edilmis seramik malzeme Avrupa pazarlarinda boy gostermistir. Authentic® takip
eden yillarda Microstar firmasi tarafindan Birlesmis Devletler’de de piyasaya siriilmistiir

(http://www.dentalaegis.com/cced/2010/05/a-history-of-dental-ceramics; Marquardt, vd., 2006).

2006 yilinda lityum disilikat preslenebilir ingot ve kismen kristallendirilmis islenebilir
blok (Cerec® ve inLab®) yeniden iiretilmistir (http://www.dentalaegis.com/cced/2010/05/a-
history-of-dental-ceramics). Giiniimiizde metal desteksiz protezler, metal-porselen protezlerin
yerini almistir. Bunda siiphesiz metalin biyolojik ortamdaki olumsuz etkileri (dis etinde ¢ekilme
olusturmasi, bazi hastalarda alerjik reaksiyona sebebiyet vermesi vb.) ve estetik dezavantajlari
(metal kaidenin porselen tabakasindan yansimasi) etkili olmustur. Metal destekli protezlere olan
ilginin azalmasinda yeni gelistirilen metal desteksiz (tam seramik) protezlerin saglamlik ve
estetik agidan istlinlilk gibi 6zelliklerine ek olarak CAD/CAM teknolojisiyle iiretimlerinin

miimkiin hale gelmesi de etkili olmustur. Bu alandaki ¢alismalar devam etmektedir.



2.2. Hareketli Protezler

Hareketli protezler, eksik diglerin yerini almasi amaciyla gelistirilen hasta tarafindan
takip ¢ikarilabilen protezlerdir (Sekil 2.2). Tam (total) ve parsiyel protezler olmak iizere iki
farkli baglik altinda incelenirler (http://www.dentindent.net/hareketli_protezler.asp).

Sekil 2.2. Hareketli protez 6rnekleri (http://www.dentindent.net/hareketli protezler.asp).

Tam (Total) Protezler: Hasta agzinda hi¢ dogal dis bulunmadigi durumlarda kullanilan,

alt ve iist cenedeki kemik dokusu {izerinden destek alan ve akrilikten {iretilen protezlerdir.

Parsiyel Protezler: Hasta agzinda dogal dislerin bir kismi yokken bir kismi da
korunmus ise ilgili durumda kullanilan takip ¢ikarilabilir 6zellikteki protezler parsiyel protez

olarak tanimlanir.

Hastanin agzinda gerekli tiim tedavilerin sonug¢landirilmasi ile birlikte agiz 06lgiisii
alinarak hekim onayr dogrultusunda laboratuarda hazirlanan hareketli protezlerde, protezin
agizdaki dogal dislere tutunabilmesi i¢in krose olarak adlandirilan metal kancalar
kullanilmaktadir. Metal kancalar estetik agidan sorun teskil etmeleri sebebiyle yerini hassas
tutucular ve teleskop kronlara birakmustir. Bu sekilde metal kancalara takilarak agiz igerisinde
biriken yiyecek kalintilarindan kaynaklanan ¢iiriik ve diger problemlerin de Oniine gegilmistir

(http://www.dentindent.net/hareketli_protezler.asp).

Agizdaki mevcut diglerin yani sira agiz icerisindeki dokulardan da destek alan hareketli
protezler, hareket halinde olduklarindan ¢igneme veya konusma esnasinda hastaya rahatsizlik
vermekte dolayisiyla direkt olarak hastanin yasam kalitesini diistirmektedir. Agiz igerisinde
yarattiklar1 fazla doluluk hissi, Ozellikle protezin ilk takildigi zamanlarda fazla tiikiiriik

salgilama, yasanilan konusma zorluklari, ¢ignemede giigliikk cekme ve agiz igerisindeki dokulara



zarar verme gibi dezavantajlar1 da beraberinde getiren hareketli protezler, giiniimiizde hasta i¢in

uygun olmasi halinde yerini sabit protezlere birakmuistir.
2.3. Sabit Protezler

Sabit dis protezleri pratikte kron (distaci) ve kdprii uygulamalari olmak tlizere iki baglik
altinda incelenebilir. Kron (Sekil 2.3) uygulamasinda ¢iiriikk vb. nedenlerle deforme olmus dis
kiigultiilerek {izeri kaplamirken koprii (Sekil 2.3) uygulamalari bir veya birden fazla dis

eksikliginde komsu dislerden destek alarak ilgili bogluklarin doldurulmasini saglar.

Sekil 2.3. Kron (a) ve koprii (b) uygulamalari.

2.3.1. Metal destekli protezler

Metal destekli protez denildiginde metal kaide iizerine porselen uygulanmasi sonucu
elde edilen protezler anlagilmaktadir (Sekil 2.4). Metal destekli protezler 1950 yilinda o
zamanlar altin kaide kullanilmasi sebebiyle yilizeye uygulanan porselen tabakasi ile altin kaide
arasimdaki termal genlesme katsayisi uyumunun yakalanmasi amaciyla 1s1l genlesme katsayisi
altin alasimlarina yakin olacak sekilde iretilmistir (Yilmaz, 2007). Metal kaideye ihtiyag
duyulmasindaki temel neden, porselenin agizdaki ¢igneme basincina dayanamayarak
kirilmasidir. Metal destekli protezlerin dis hekimliginde yaygin kullaniminin 6ncesinde metal
kaideli porselen teriminden ¢ok seramko kron, porselen kaplama kron (porcelain veneer
crown/PVC), altin kaideli porselen (porcelain fused gold/PFG) gibi kullanimlar tercih edilmistir
(Kaya, 2008; Karatagli, 2009).

Metal destekli protezler iiretilirken 6ncelikle hekim tarafindan hastanin agiz olgiileri
alnir. Ilgili élgiilere uygun olacak sekilde dis laboratuarlarinda mum modelaj hazirlanir.
Modelajin pisirme kabina alinarak dokiim firininda 1sitilmasi ile birlikte mumun ergiyerek

bosalttig1 alana arzu edilen metal alasimin dokiimii ger¢eklestirilir. Bu igslemin ardindan pigirme



kab1 agilir ve ¢ikarilan metal kumlanarak temizlenir. Temizlenen ve c¢apaklarindan arindirilan
metal, alg1 modelin tizerine yerlestirilerek ileride sorun teskil edebilecek yiikselti ve fazlaliklar
dis hekimi tarafindan prova islemi esnasinda ortadan kaldirilir. Aliminyum oksit ile kumlanarak
temizlenen metal icerisindeki gaz ve safsizliklarin uzaklagtirilmas: igin yiikselten ortamda
pisirilir. Diisiik kaliteli metallerde metal yiizeyine baglayici siiriilerek 980 °C’de pisirilir. Metal
kaide iizerine uygun renkteki opaklastiricinin iki kat siiriiliip pisirilmesiyle opak-dentin
uygulamasi gercgeklestirilir. Opak-dentin tabakasinin {izerine sirasiyla dentin ve mine tabakalar1
eklenip 900-940 °C arasinda pigirilir. Son bir hekim provasinin ardindan ayak gorevi yapan
kronlarm i¢ kismi temizlenerek hasta agzina uygulanmak tizere dis hekimine gonderilir (Kaya,

2008).

Sekil 2.4. Metal destekli sabit dis protezlerinde kullanilan metal destek.

Metal destekli protezler, kirilma dayanimlariin alisilmis metal desteksiz protezlerden
fazla olmasi, metal desteksiz seramiklerde goriillen marjinal kiigiilmenin kendileri i¢in s6z
konusu olmamasi ve on ve arka bdolgelerde ¢ok iiyeli kopriilerin veya implant iistii protez
materyallerinin yapiminda kullanabilmeleri gibi nedenlerle tam seramik protezlere lstinliik
saglarken gilinlimiizde tam seramik sistemlerin tercih edilmesinde oldukga etkili olan bir ¢ok
dezavantaji da beraberlerinde getirmektedir. Metal destekli protezlerde kullanilan alagima bagl
olmak tlizere disetinde meydana gelen gri renklenme, metal alagima bagli olarak gelisen
korozyon, toksik ve alerjik etkiler, diisiik transparanlik-metal kaidenin porselen tabakadan

goziikmesi (Sekil 2.5) ilgili dezavantajlarin baslicalaridir.
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Sekil 2.5. Seramik destek kullanilarak yapilan metal desteksiz (a) ve metal destekli (b) koprii
uygulamasinin 151k altindaki goriintiileri (Rubin, 2007).

1960 yilindan beri kullanilan metal destekli protezlerin temelinde metal kaide {izerine
kaplanan seramik malzemenin pisirimi neticesinde metal altyapiya estetik bir goriiniim
kazandirilmas1 mantig1 yer almaktadir. Kaplama olarak kullanilan seramik malzemelerden kast,
lisit bazli, feldspatik porselenlerdir. Feldspattan elde edilen cam, tek basina oldukga diisiik bir
termal genlesme katsayisina (8.6 x 10-6/°K) sahiptir. Feldspat camina liisit ilavesiyle birlikte
metal kaide ile uyumlu termal genlesme katsayisina sahip kaplama seramiklerinin iiretimi
mimkiin kilmmustir. Liisit (KAISi,Og), oda sicakliginda tetragonal yapiya sahip, 625 °C’de
tetragonal formdan kiibik forma doniismesiyle birlikte % 1.2’lik hacimsel genlesmeye ugrayan
bir potasyum aliimina silikattir. Bu durum, yiiksek bir genlesme katsayisi (20-25 x 10-6/°K) ile
sonuc¢lanir. Feldspatik dental porselenlerde doniisiimiin 400 °C kadar diisiik sicakliklarda
basladigi kaydedilmistir. Liisit, dogal olusumlu feldspatn 1150 ve 1350 °C’ler arasinda
incongruent (ara bilesiklerin ergimeden 6nce bozunup, baska bilesimdeki bir kati1 ve bir siv1 faza
donistiigli durum) ergitilmesiyle elde edilir. Liisitin degisen oranlarda feldspatik cama

ilavesiyle, termal genlesme katsayini ayarlamak miimkiindiir. (Denry ve Holloway, 2010).

Metal destekli sistemlerin kirk yildan fazla bir siiredir discilikte kullaniliyor olusu
dikkate alindiginda, genel performanslarinin basarili oldugu yoniinde bir degerlendirme
yapilabilir. 2005 yilinda tretilen tim dental restorasyonlarin %50’den fazlasinin metal destekli

sistemler oldugu tahmin edilmektedir (Denry ve Holloway, 2010).
2.3.2. Metal desteksiz (Tam seramik) protezler

Metal desteksiz protezlerde porselen tabakaya iskelet gorevi goren kaide seramik
malzemelerden iiretilmektedir. Metal desteksiz protezler -ki bu gruba desteksiz dis porselenleri
(IPS Empress Esthetic/IPS Empress CAD) de dahildir- kirilma dayanimlarinin diisiik olmasi

sebebiyle gegmiste tek kron uygulamalarinda tercih edilirken giniimiizde zirkonyanin dental
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protezlerde destek olarak kullanilmaya baslanmasiyla ¢ok iiyeli kopriilerde de kullanilmaya
baslanmistir. Metal desteksiz protezlerin kullanimmin yayginlagsmasinda gelisen teknolojinin

maliyetleri diisirmesi de dnemli bir rol oynamistir.

Metal destekli protezlerin aksine metal desteksiz sistemler, dnemli miktarda (hacimce %
35°den %99’a kadar degisen oranlarda) kristal faz icermektedir. Bu yiiksek kristallenme
derecesi, kristal takviyesi ya da gerilim artirimui gibi ¢esitli mekanizmalarla mekanik 6zelliklerin
gelistirilmesini saglar. Ancak yiiksek derecede kristallenme, dental seramiklerde arzu edilmeyen
opaklig1 da beraberinde getirmektedir. Ornegin, 3Y-TZP gibi zirkonya seramikler, essiz mekanik
ozelliklere sahipken mevcut bircok metal desteksiz sistemden daha opaktir. Kristallenme
derecesi, malzeme performansini etkileyen bircok onemli faktoérden sadece birisidir. Kristal
boyutu ve geometrisi, elastik modiilii, faz doniistimii, kristal ve cams1 faz arasindaki genlesme
uyumu gibi diger faktorler, seramigin nihai mekanik Ozellikleri lizerinde Onemli bir rol
oynamaktadir. Calisma sartlar1 gibi dis etkenlerin malzemenin uzun vadedeki performansi
iizerinde etkili olacagi da goz oniinde bulundurulmalidir. Agiz igerisindeki ortam, nem, asidik
veya bazik pH igerir. Ayn1 zamanda ¢igneme esnasinda disler, tekrarli yiiklere maruz kalirlar.
Nemli ortam camsi faz igeren seramiklerde stres korozyonuna ve hatalara yol acar. 3Y-TZP gibi
kristal fazin yogun oldugu malzemelerde de diisiik sicakliklarda nemli ortamda mikroyapisal
bozunma (hidratasyon) gézlenmektedir (Denry ve Holloway, 2010). Zirkonyanin hidratasyonu
‘3. ZIRKONYA’ béliimiinde ayrmtih bir sekilde ele aliacaktr.

Cizelge 2.2°de goriildiigii lizere metal desteksiz sistemler iiretim yontemlerine gore

smiflandirilabilmektedir.
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Cizelge 2.2. Dental seramiklerin kristal fazlara ve tiretim yontemlerine gore siniflandirilmasi

(Denry ve Holloway, 2010).

Uretim Kristallenme Sertlik . .
Kristal Faz Ticari Uriin Uretici

Yontemi Derecesi (%) (MPa)

Metal kaide

iizerinde Liisit 15-25 61+5 | Ceramco ®3 Dentsply

sinterleme

Sicak presleme Lusit =35 106 £17 IPS Empress@ Ivoclar

Steak presleme |y 51 disilikat 65 306 + 29 gf‘s Empress®| 10 clar

Kurp presleme Aliimina yiiksek krlstal.lenme 607+ 73 | Procera® prel

ve sinterleme derecesi Biocare

Slip dokiim ve

cam emdirme / In-Ceram®

yumusak igleme | Aliimina 67-68 594 £52 limi Vident

(soft machined)' Allimina

ve cam emdirme

Slip dokiim ve

cam emdirme / - q oy 65-68 378265 | D CAME i gen

yumusak igleme Spinell

ve cam emdirme

Slip dokiim ve

cam emdirme /

yumusak igleme | 2 . C¢TZP- 67 630 +58 | n-Ceram® Vident

Ve cam cam aliimina Zirconia

emdirme

jeu;?;i?ll(elmsl:me 3Y-TZP yuksel:i::s:lilenme 1087 £173 | Cercon® Dentsply

i“g;iarll‘e‘mﬂ:me Aliimina Wksel(‘iekrfc‘s:‘;lile“me 700° | In-Ceram® AL | Vident

Sert isleme .

(hard Sanidin ~30 12213 | (1EOSE vident

machined)

Sert isleme Liisit ~ 35 106 £17 g)ig mpress® Ivoclar

Eflrstt;ﬂzxrﬁe Lityum disilikat 65 262488 |IPS e.max CAD | Ivoclar

" Yumusak isleme (soft machining) ile kast edilen 6n sinterlemesi gergeklestirilen tiriinin CAD/Cam
teknolojisi ile ya da manuel cihazlarda dis formunda islenmesidir.

" Uretici verilerinden almmustir: http://vident.com/products/cadcam/ erisim tarihi 12/31/2009

2 Sert islemeden (hard machining) kasit, tamamen sinterlenmis triiniin ilgili cihazlarda islenerek
sekillendirilmesidir.

Metal desteksiz  protezler, malzeme tiirlerine gore simiflandirildiklarinda

lisit/alimina/magnezya gibi ikincil bir faz ilavesiyle takviye edilmis porselen sistemleri, cam-
seramikler, cam emdirilmis seramikler ve tamamen sinterlenmis seramikler olmak iizere dort

farkli ana baslik altinda incelenebilir (Kaya, 2008).
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Metal  desteksiz  protezlerin  avantajlar1  (http://www.medunigraz.at/zahnklinik

/Download/AdhaesivskriptEndfassung.pdf);

a. Metal destekli protezlerle kiyaslandiginda daha diisiik 1s11 ve elektriksel iletkenlige

sahip olmalar1 sebebiyle dislerde hassasiyet olusumuna sebebiyet vermezler.

b. Radyolusent (X 1sinlarii gegiren madde) Ozellik sergileyen metal desteksiz
protezlerde (6zellikle kron uygulamalari) alttaki digin kok kanalimi yahut disteki

mevcut dolgular1 gormek miimkiindiir.

c. Porselen tabakasmmin altindaki kaide metal destekli protezlerde gozlendigi ilizere
olumsuz estetik sonuglar dogurmazken, protez iizerine gelen 151k, biiyiik oranda yap1

icerisinden gegebildiginden dogal dise yakin bir gériiniim elde edilir (bkz. Sekil 2.5).

d. Metal destekli protezlerde gozlenen yetersiz saydamlik ve porselen tabakasinin renk

degistirmesi gibi problemlerle karsilasiimaz.

e. Metal desteksiz protezler, pulpa, parodont (disin destek dokusu) ve agiz icerisindeki
ortama karsi yliksek biyouyumluluk &zelligi sergilerler. Metal desteksiz protezlerin
yiiksek biyouyumlulugundaki etken, kimyasal baglarinin toksik elementlerdekinden
farkli olusudur.

Metal desteksiz protezlerin dezavantajlari;
a. Maliyetleri yiiksektir.

b. Dis kesimi ve laboratuar ¢alismasi, metal destekli proteze oranla daha fazla dikkat,

ugras ve ayrint1 gerektirmektedir.
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3. ZIRKONYA

Zr sembolii ile ifade edilen zirkonyum, parlak, grimsi-beyaz renkli bir elementtir ve sist,
gnays, siyenit, granit gibi magmatik kayagclarim igerisinde bulunmaktadir. 6,49 g/cm’ yogunluga
sahip zirkonyumun ergime derecesi 2128 °K (1855 °C), kaynama derecesi ise 4682 °K (4409
°C)y’dir (Kaya, 2008; Vagkopoulou, vd., 2009).

Dogada iki farkli mineral formunda bulunan zirkonyum (zirkon ve baddeleyit) yer
kabugunun % 0,028’ini (Baz1 kaynaklarda bu oranin % 0,02-0,03 arasinda degisebilecegi
belirtilmistir (bkz. Gegkinli, 1991) teskil eder. Bu formlardan en yaygm bulunam zirkon
(Zr0,.S10,), Avustralya, Hindistan (Kerala), Giliney Amerika ve Amerika Birlesik
Devletleri’nde (Florida) bulunmaktadir. Baddeleyit ise zirkon kadar yaygin olmamakla beraber
dogada % 1-1,5 oraminda silika ve demir oksit ile birlikte bulunur. Baddeleyitce zengin bdlgeler
Brezilya (Sao Paulo, Minas Gereas) ve Giiney Afrika (Palabora)’dir. Baddeleyit ve zirkon
icerdikleri safsizliklar nedeniyle ancak bir takim saflagtirma iglemleri neticesinde teknolojik
seramiklerin iiretiminde kullanilabilirler (Stevens, 1986; Gegkinli, 1991; Piconi ve Maccauro,

1999; Kaya, 2008; Karatasli, 2009; Vagkopoulou, vd., 2009).

Sekil 3.1. Zirkonyum mineralleri: a) Baddeleyit (ZrO,), b) Zirkon (ZrSiO,) (Vagkopoulou, vd.,
2009).

Zirkonya (ZrQ,), zirkonyumun beyaz, kristalin oksit formudur ve bilinen ii¢ polimorfu
vardir: monoklinik, tetragonal ve kiibik (Sekil 3.2). 1170 °C’de kiibik formda olan zirkonya,
1170-2370 °C arasinda tetragonal, 2370-2680 °C arasinda ise kiibik formdadir (Stevens, 1986;
Basu, 2005; Vagkopoulou, vd., 2009).
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Tetragonal Monoklinik

Sekil 3.2. Zirkonya polimorflarinin kristal yapilar1 (Basu, 2005).

Isitma ve sogutma esnasinda meydana gelen faz doniisiimleri hacimce artis ya da azalig
ile sonuglanmakta; ilgili durum, yapida catlak olusumuna yol acan gerilmelere sebep
olmaktadir. Isitma siiresince 1170 °C’ye kadar kararli olan monoklinik yapi, 1170 °C’nin
iizerinde tetragonal forma doniigiir ve bu doniisiim esnasinda hacimde % 5 azalmaya (Bazi
kaynaklarda (bkz. Denry ve Kelly, 2008) ilgili azalmanin yaklasik olarak % 4,5 civarinda
oldugu belirtilmistir.) sebep olurken; 2370 °C’nin iizerinde tetragonal yapinin kiibik forma
doniismesiyle yapida c¢atlaklar meydana gelir. Sogutmada ise tetragonal-monoklinik faz
doniisiimii 950 °C’de gergeklesmektedir (Sekil 3.3). Bu doniisiim esnasinda ise hacimde
meydana gelen % 3-5’lik artis yine catlakla sonuglanan gerilmelerin olusmasina neden

olmaktadir (Stevens, 1986; Piconi ve Maccauro, 1999; Denry ve Kelly, 2008).

1170 °C 2370 °C 2680 °C
m-Zr0; +—* t-ZrO, .q—" c-Zr0; —= Siv1
950 °C

Sekil 3.3. Isil dongii siiresince gozlenen faz doniisiimleri (Basu, 2005).
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Ik olarak 1929 yilinda Ruff ve arkadaslari, zirkonya yapi igerisine az miktarda CaO
ilave ederek oda sicakliginda kiibik fazin kararli hale getirilebilecegini gostermislerdir. Bu
gelismeyi takiben kristal yapida meydana gelen degisimlerin Oniine gegmek amaciyla saf
zirkonya igerisine gesitli oksitler (CaO, MgO, CeO, ve Y,0;) ilave edilerek yap1 kararli hale
getirilmis, boylece oda sicakliginda ¢ok fazli sistemlerin varligi miimkiin kilinmistir (Piconi &

Maccauro, 1999).

Oda sicakliginda elde edilen c¢ok fazli sistemlerden ilki PSZ (partially stabilized
zirconia) olarak bilinen yar1 kararli hale getirilmis zirkonyadir. 1972 yilinda Garvie ve
Nicholson, monoklinik fazi, kiibik matris igerisine homojen bir sekilde dagitmak suretiyle
PSZ’nin mekanik ozelliklerini gelistirmistir. lgili ¢alismanin akabinde Garvie ve arkadaslari
iinlii “Ceramic Steel?” isimli makalelerinde zirkonya seramiklerin mekanik mukavemetleri ve
tokluklarmin gelistirilmesini saglayan tetragonal-monoklinik faz doniisiimiiniin PSZ’de nasil

gergeklestirilecegini agiklamiglardir (Garvie, vd., 1975; Piconi ve Maccauro, 1999).

PSZ’ye molce % 8 MgO ilavesi ile birlikte 1800 °C’de tamamen kiibik mikroyapiya
sahip Mg-PSZ seramikler elde edilmis, ancak ilgili malzeme yapisinda gézenek olusu, 6zel
1sitma techizati gerektiren yiliksek sicaklikta sinterlenebilme problemi ve silikon dioksit ya da
alimina igermeyen saf malzeme eldesinin imkansizligi gibi nedenlerle biyomedikal

uygulamalarda kullanilamamustir (Hisbergues, vd., 2009).

PSZ diretiminde iki farkli yontem mevcuttur: az miktarda kararli oksit ilavesiyle
1000°C’den daha diisiik sicakliklarda kiibik, tetragonal ve monoklinik fazlar1 iceren PSZ eldesi
veya kiibik fazin 1s1l isleme tabi tutulmasi neticesinde kiibik yap1 igerisinde tetragonal formda

¢okeltilerin olusturulmasi (Kaya, 2008).

PSZ, Sekil 3.4’te goriilen ZrO,-Y,0; faz diyagramindan da elde edilebilmektedir. Fakat
oda sicakliginda yalnizca tetragonal formda bulunan bu seramikler, TZP/Y-TZP (yittrium oxide
stabilized polycrystalline tetragonal zirconia) olarak adlandirilmaktadir. Y-TZP, molce % 2-3
arasinda degisen oranlarda yitriya i¢cermektedir. Oda sicakliginda yap1 igerisindeki tetragonal
fazin dagilimi, tane boyutuna, yitriya igerigine, tetragonal fazin ana faz tarafindan sikistirilma

kuvvetine ve siire¢ sicakligina baglidir (Piconi ve Maccauro, 1999; Kaya, 2008).
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Sekil 3.4. ZrO,-Y,0; Faz Diyagrami (Kaya, 2008) (Scott, 1975).

Sekil 3.5’te gorildiigi tizere yiksek Y,O; oranlarinda kiibik yapida tamamen kararlt
zirkonya elde edilmekte, elde edilen bu iriiniin kirilma dayanimi olduk¢a diisiik olmaktadir

(Piconi ve Maccauro, 1999; Hisbergues, vd., 2009).
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Sekil 3.5. Y-TZP’de Y,0O; miktarina bagli olarak gelisen tetragonal faz dagilimlar1 (Piconi ve
Maccauro, 1999).

Mikro ¢atlak olusumu, seramik matris (kiibik zirkonya ya da aliimina) igerisindeki
zirkonya taneleri aracilifiyla tetiklenmektedir. Sekil 3.6’da da goriildiigli lizere zirkonyada
sogutma esnasinda 950 °C’de gozlenen tetragonal-monoklinik doniisiim nedeniyle meydana
gelen %3-5’lik hacimsel genlesme, zirkonya taneleri etrafinda ¢atlak olusumu ile
sonu¢lanmaktadir. Bu mikro catlaklar, yap1 igerisinde olusan ve ilerleyen catlagi saptirarak ve
enerjisini soniimleyerek malzemenin toklugunu arttirmaktadir (Butler, 1985; Stevens, 1986;

Kaya, 2008).



19

\-""

¢atlak déniisen tane

{ Q
catlak

Sekil 3.6. Tetragonal-monoklinik faz doniistimiiniin zirkonya tanelerin etrafinda olusturdugu

mikro catlaklar (Butler, 1985).

Gerilim artirirmiyla doniisiim toklastirmasi mekanizmasinda ise, malzeme igerisinde
meydana gelen martenzitik doniisiimiin  (tetragonal-monoklinik doniisiim), martenzitik
doniisiimiin tetikledigi hacimsel artis (% 3-5’lik) ve kayma gerilmesinin (~% 1,7’lik) ¢atlagin
neden oldugu ¢ekme gerilmesine karsilik ¢atlak ucunda olusturdugu basma gerilmesi alani etkili
olmaktadir (Sekil 3.7). Boylece c¢atlagin ilerlemesi durdurularak malzemenin toklugu
arttirilabilmektedir (Butler, 1985; Stevens, 1986; Kaya, 2008; Hjerppe, 2010). Y-TZP ile ilgili
baz1 6zellikler Cizelge 3.1°de goriilmektedir.

Monoklinik Taneler
Tetragonal Taneler

S0~

O O Déniismekte olan taneler

Sekil 3.7. Gerilim artirnmiyla doniisiim toklastirmasi1 mekanizmasinin sematik gosterimi

(Hjerppe, 2010).
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Cizelge 3.1. Y-TZP’nin kimyasal kompozisyonu, fiziksel, mekanik ve termal o&zellikleri

(Vagkopoulou, vd., 2009).

ISO 13356 | ASTM F1873
Ozellik Y-TZP Standartlari Standartlari
Kimyasal Kompozisyon (agirlik¢a %)
ZrO, + HfO, + Y,0; >99.0 >99.0 >99.0
Y,0; 4.5-5.4 4.5-5.4 4.5-5.4
Al,O4 <0.5 <0.5 <0.5
Diger tam oksitler <0.5 <0.5 <0.5
Fiziksel Ozellikler
Bulk Yogunluk (g/cm’) 6.05 >6.00 >6.00
Tane Boyutu (um) 0.2 <0.6 <0.6
Monoklinik Faz (%) 1 - <5
Porozite <% 0.1 <%0.1 <% 0.1
Mekanik Ozellikler
Egme Mukavemeti (MPa) 1,666.00 >800 >800
Elastik Modiilii (GPa) 201 - >200
Vickers Sertligi (HV) 1,270.00 - >1,200.0
Kirtlma Toklugu (Kgf/mm?) 16.8 - -
Kirilma Toklugu (MPa m-1) 7-10 - -
Termal Ozellikler
Termal Genlesme Katsayis1 (x10°/°C) | 11x10-6/ °C - -
Termal Iletenlik (W/m°K) 2 - -
Spesifik Isitma (J/kg °K) 500 - -

Zirkonyanin hidratasyonu, bilinen diger adlariyla diisiik sicaklikta bozunma (low
temperature degradation) veya yaslandirma (aging), tetragonal fazin doniisiim kabiliyetiyle ilgili
olumsuz bir olgu olarak kayda gegmektedir (Hjerppe, 2010; Volpato, vd., 2011). lgili olgu, su,
buhar veya s1vi ortamda malzemenin kizdirilmasi sonucu ortaya ¢ikmakta, yapida mikrogatlak
olusumu, yiizeyde bozulma ve malzeme direncindeki diisiisle sonug¢lanmaktadir (Volpato, vd.
2011). Yaslandirma, sicak ortamda daha hizli ilerlemektedir. 200-300 °C sicaklik araligi
yaslandirma islemi icin kritik aralik olarak tamimlanmakta ve suyun varligi, yaslandirma
islemini hizlandirict rol oynamaktadir. Yaslandirma islemi oda sicakliginda dahi
gerceklesebilmektedir (Swab, 1991; Piconi ve Maccauro, 1999; Hjerppe, 2010; Cattani-Lorente,
vd., 2011).
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Sekilde 3.8’de goriildiigii iizere zirkonya nemli ortama maruz birakildiginda su
molekiilleri zirkonya latis igerisine niifuz etmektedir. Su molekiillerinin varliginda dis taraftaki
tetragonal taneler monoklinik tanelere doniismektedir (Chevalier, vd., 1999; Hjerppe, 2010). Bu
durum, tane doOniisiimiiniin hacimsel genlesme ve komsu tanelerde stres olusumu ile
sonu¢landig1 kademeli olaylara neden olmaktadir. Komsu taneler stres nedeniyle monoklinik
tanelere donligmektedir. Ani hacimsel genlesme nedeniyle ylizey yiikselmekte ve taneler

sismektedir (Deville, vd., 2005; Chevalier, vd., 2009; Hjerppe, 2010).
Yaslandirma adimlar1 Swab (1991) tarafindan asagidaki sekilde 6zetlenmistir;

a. Yaslandirma, mukavemet, tokluk ve yogunlukta azalmaya ve monoklinik faz

oraninda artisa neden olmaktadir.

b. Tetragonal-monoklinik faz doniisiimii sebebiyle mekanik 6zellikler kotillesmekte ve

malzemede makro ve mikro catlaklar meydana gelmektedir.

c. Yizeyde baslayan tetragonal-monoklinik faz doniisiimii, malzeme igerisine dogru

ilerler.

d. Stabilize edici oksit kontsantrasyonunda tane boyundaki azalma ve/veya artig

doniisiim hizin1 azaltmaktadir.
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yiizeyde
iikselme

Sekil 3.8. Zirkonyanin diisiik sicaklikta bozunmasinin sematik gésterimi (Chevalier, 2006)

Yaglandirmanin agiz i¢i gibi nemli ortamlarla iligkili oldugu daha once belirtilmistir.
Ancak gergeklestirilen in vitro ve in vivo ¢aligmalar gostermistir ki bir miktar tetragonal-
monoklinik faz doniisiimii gergeklesse dahi yaslandirmanin zirkonyanin klinik performansini
etkileyen mekanik ozellikler iizerinde herhangi olumsuz bir etkisi yoktur. 2001 yilinda gesitli

zirkonya kalga protezlerinin kisa vadede beklenen performansi karsilayamadigi kaydedilmesine
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kargin (Chevalier, 2006), dis¢ilikte kullanilan zirkonyanin yaslandirmasiyla ilgili simdiye dek
herhangi bir problem gézlenmemistir (Hjerppe, 2010).

3.1. Tarihgesi

Zirkonyum, Arapca zargon (altin renginde) kelimesinden gelmektedir. Zargon kelimesi
de Persce zar (altin) ve gun (renk) kelimelerinden tiiretilmistir. Zirkonyumun metal oksit formu
olan zirkonya (ZrO,), 1789 yilinda Alman kimyager Martin Heinrich Klaproth tarafindan
kesfedilmistir. 1824 yilinda ise Isvegli Jons Jakob Berzelius, zirkonyumu potasyumla isleyerek

izole etmistir (Piconi ve Maccauro, 1999) .

Zirkonyanin biyomalzeme olarak kullanimina iligkin Ar-Ge caligsmalari 1960’larin
sonunda baglamistir. 1969 yilinda Helmer ve Driskell’in yaymladigi makale zirkonyanin
optopedik cerrahide biyomalzeme (total kalga protezi/total hip replacement) olarak kullanildigi
ilk uygulamadir (Piconi ve Maccauro, 1999; Vagkopoulou, vd., 2009; Hjerppe, 2010).

1980’lerden itibaren kalga protezlerine uyluk basi (femoral head) olarak kullanilan
zirkonyanin disgilikte kullanimui il olarak 1990’lara tekabiil etmektedir (Pilathadka, vd., 2007).
Cam porselen igerisine agirlikca % 50 ZrO, ilavesiyle birlikte porselenin tek basina kullanildigi
uygulamalara nazaran egme mukavemeti ve kirilma toklugunda % 20-80 arasinda bir artig
gozlenmistir (Kon ve Kunio, 1990; Hjerppe, 2010). Zirkonya igerikli malzemeler igerisinde 3Y-
TZP’nin oprtopedik cerrahideki kullanimi 1980’lerin sonunda yaygin haldeyse de 2001 yilinda
malzemede meydana gelen hatalardan dolayr kullanim % 90 oraminda azalmistir (Denry ve

Kelly, 2008).

Zirkonya, 1989’dan itibaren kok kanal vidalarda (root canal dowels), 1994’ten beri
ortodontik braketlerde, 1995’den itibaren de metal desteksiz protezlerde kullanilmaya
baslanmustir. Zirkonyanin insan viicudunda ilk kez dental implant olarak kullanimi ise 2004

yilina tekabiil etmektedir (Ozkurt ve Kazazoglu, 2010).

Yiiksek ergime sicakligi, diisiik termal genlesme katsayisi, korozyon, erozyon ve
asinmaya karsi dayanikli olusu, yiiksek sicaklikta iyonik iletkenlige sahip olmasi ve asidik,
kimyasal maddelere karsi direncinin yiiksek olmasi gibi o&zellikleri sayesinde zirkonya,

giinlimiizde bir¢ok ileri teknoloji malzemenin iiretiminde kullanilmaktadir.
3.2. Mekanik Ozellikler

Y-TZP, iistiin mekanik Ozelliklere sahip olmasi sebebiyle diger dental malzemelere

kiyasla daha iyi performans sergilemektedir. Bu durumun olugsmasinda Y-TZP’nin yapisinda
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bulunan kii¢iik tetragonal taneler etkili olmaktadir. Cizelge 3.2°de Y-TZP’nin de dahil oldugu
cesitli sabit protez malzemelerinin mekanik 6zellikleri karsilastirmali olarak verilmistir
(Hjerppe, 2010). Zirkonyanin egme mukavemetinin genel olarak 900-1200 MPa arasinda
oldugu belirtilirken, farkli kaynaklarda (bkz. Cizelge 3.1 ve Cizelge 3.2) farkli sekillerde

verildigi de goriilmektedir.

Cizelge 3.2. Cesitli sabit protez malzemelerinin mekanik 6zellikleri (Hjerppe, 2010).

Egme Elastik
Sertlik
Mukavemeti | Modiil
(VHN)
Malzeme (MPa) (GPa)
Y-TZP 800-1500 210 1200
Alimina (ALO;) 500 380 2200
Liisitle Kuvvetlendirilmis Cam Seramikler (Empress II) | 283 96 550
Feldspatik Porselenler (Vita VMK 68) 83 57 703
Altin Alagimi (Au-Pd) 611 103 220

3.3. Dental Malzeme Olarak Kullanim

Zirkonyanin dental malzeme olarak kullanimi giiniimiizde olduk¢a popiiler bir olgu
haline gelmistir. Bunda kuskusuz zirkonyanin iistiin mekanik 6zellikleri ve mitkemmel biyolojik
uyumlulugunun yani sira beyaz renge ve tatminkar 1sik gegirgenligi 6zelliklerine sahip olmasi

etkili olmaktadr.
Zirkonya discilikte,
e ordotondi uygulamalarinda (Keith, vd., 1994; Grigoriadou, 2006),

e post ve destek sistemlerinde (Meyenberg, vd., 1995; Hochman ve Zalkind, 1999;
Grigoriadou, 2006),

e implantlarda (Glauser, vd., 2004; Kohal, vd., 2004; Grigoriadou, 2006) tercih
edilmektedir.

Bu uygulamalarin i¢inde kron ve koprii protezlerinde seramik destek olarak kullanimi

V2 kirilma

en biiylik dilimi olusturulmakta, 900-1200 MPa kirilma mukavemeti ve 9-10 MPa.m
toklugu, zirkonyanin 6n ve arka dislerde hem kron hem de koprii uygulamalarinda kullanimini

miimkiin kilmaktadir (Christel, vd., 1989; Luthardt, vd, 2004; Att ve Stamouli, 2007).
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Halihazirda birgok zirkonya igerikli malzeme bulunmasina kargin bunlardan yalniz {igii
discilikte kullanilabilmektedir: molce ~ %3 yitriya ile kararl hale getirilmis zirkonya (3Y-TZP),
magnezyum ile yar1 kararh hale getirilmis zirkonya (Mg-PSZ) ve zirkonya ile toklastirilmig

aliimina (ZTA) (Denry ve Kelly, 2008).
3.3.1. 3Y-TZP

Discilikte kron ve sabit protez uygulamalarinda tercih edilen 3Y-TZP, 6n sinterlenmis
bloklarin dis formunda islenerek (soft machining) yiiksek sicakliklarda sinterlenmesi ya da

tamamen sinterlenmis bloklarin sert islenmesi (hard machining) ile tiretilmektedir.

3Y-TZP’nin mekanik &zellikleri biiylik oranda tane boyutuna bagli olmakla birlikte
kritik tane boyutunun asildig1 durumlarda malzeme, kararsizdir. Tane boyutunun 1um’den daha
kiiciik olmasi halinde ise malzeme, diisitk doniisiim hizina bagl olarak kendiliginden gelisen
tetragonal-monoklinik faz doniisiimiine daha duyarl hale gelmektedir (Heuer, vd., 1982). Belirli
bir tane boyutunun altinda (~0,2 pum) diisiik kirilma tokluguna neden olan doniisiimiin
gerceklesmesi miimkiin degildir. Nihai iirliniin kararliligini ve mekanik 6zelliklerini etkileyen
bir diger parametre de sinterleme kosullaridir. Yiiksek sinterleme sicakliklarinda ve uzun

sinterleme siirelerinde biiyiik tane boyu elde edilmektedir (Denry ve Kelly, 2008).

On sinterlemesi gergeklestirilen bloklarin dis formunda islenmesiyle iiretilen 3Y-TZP
malzemelerde sinterleme sicakligi iretici firma direktiflerine bagh olarak 1350-1550 °C
arasinda degigsmektedir. S6z konusu genis sinterleme sicakligi araligi, dental uygulamalarda
kullanilan 3Y-TZP’nin tane boyutu ve faz kararlilig1 iizerinde etkilidir. Scott’un yayinladig faz
diyagramima gore 3Y-TZP bir miktar kiibik zirkonya icermektedir (Sekil 3.4). Chevalier ve ark.
kiibik zirkonya varliginin biyomedikal uygulamalar i¢in arzu edilir bir durum olmadigini ve
kiibik faz varhigmin kararli hale getirici yitriyum iyonlariin diizensiz dagilimindan

kaynaklandiginm kaydetmislerdir (Scott, 1975; Chevalier, vd, 2004; Denry ve Kelly, 2008).

3Y-TZP’nin mikroyapis1 incelendiginde es eksenli tanelerden (sinterleme sicakligina
bagh olarak 0.2-0.5 um capinda) olustugu goriilmektedir (Sekil 3.9). Mekanik &zellikleri
mevcut diger dental malzemelerin oldukea iizerinde olan 3Y-TZP’nin egme mukavemeti 800-
1000 MPa arasinda degisirken kirilma toklugu degerleri 6-8 MPa m"? arasinda seyretmektedir.
Weibull modiili (Weibull teorisi, boyut ve gerilme dagilimmin bir fonksiyonu olarak
malzemenin hasar olasiligini Ongdérmeyi saglar. Weibull modiili arttitkga malzemenin
mukavemetindeki sapma artar.) ise yiizey bitirme islemlerine ve proses kosullarina baglidir

(Denry ve Kelly, 2008).
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Sekil 3.9. Dental uygulamalarda kullanilan 3Y-TZP’nin SEM goriintiisii (Denry ve Kelly,
2008).

3.3.2. Cam emdirilmis ZTA

Zirkonya toklagtirilmis aliimina, zirkonya taneleri ve aliimina matristen olusan bir
seramik kompozit malzemedir. ZTA’nin ticari uygulamalarindan biri In-Ceram® Zirconia®
(VidentTM, Brea, CA), molce %12 seryum oksit ile kararli hale getirilmis zirkonyanin (12Ce-
TZP) In-Ceram® Aliimina®’ya hacimce % 33 oraminda ilave edilmesi neticesinde elde
edilmistir. In-Ceram® Aliimina®, slip dokiim yontemi ve yumusak isleme (soft machinig) ile
iiretilebilmektedir. On sinterleme, 1100 °C’de 2 saat siireyle gerceklestirilmekte, sinterleme
oncesinde seramik kompozite cam emdirme islemi uygulanmaktadir. Camsi faz nihai iiriiniin

yaklasik olarak % 23’{inii temsil etmektedir (Denry ve Kelly, 2008).

Sekil 3.10. In-Ceram® Zirconia® (VidentTM, Brea, CA)’min SEM goriintiisii (Denry ve Kelly,
2008).
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In-Ceram® Zirconia®’nin taramali elektron mikroskobu goriintiisiine bakildiginda
parlak beyaz alanlar zirkonya’yi, karanlik alanlar ise aliiminay1 ifade etmektedir. Slip dokiim
yontemiyle tretilen In-Ceram® Zirconia®, sinirli bir pisme kiigiilmesi gdstermesine karsin
sinterlenmis 3Y-TZP’ye kiyasla daha yiiksek oranda porozite (% 8-11 arasinda) igermektedir.
Bu durum, In-Ceram® Zirconia®’nin 3Y-TZP’ye nazaran daha diisikk degerlerde seyreden
mekanik 6zelliklerini kismen agiklamaktadir. Degilinmesi gereken bir diger 6nemli nokta da In-
Ceram®  Zirconia®’nin,  diisiik  sicakliklarda  yaslandirmaya  (low  temperature
degradation/aging) karsi ayni kosullardaki Y-TZP’ye kiyasla daha kararli ve daha direngli
olusudur (Denry ve Kelly, 2008).

3.3.3. Mg ile yar1 kararh hale getirilmis zirkonya

Mg-PSZ’nin gozenekli yapisi ve biiyilk tane boyunun neden oldugu asinmaya karsi
diisiik direnci sebebiyle bagarili uygulamalar1 olduk¢a sinirlidir. Mg-PSZ’nin mikroyapisi, kiibik
zirkonya matris igerisindeki tetragonal ¢ozeltilerden olusmaktadir. Bu nedenle Mg-PSZ diisiik

mekanik 6zelliklere ve daha kararsiz bir yapiya sahiptir (Triwatana, vd., 2012).

1680-1800 °C arasinda degisen yiiksek sicakliklarda sinterlenen Mg-PSZ, kontrollii bir
sogutma isleminden gecirilmelidir. Sogutma esnasinda bozunmanin (aging) gerceklestigi
asamada (1100 °C) doniisiime duyarli tetragonal faz ¢ozeltisi olusmakta, bu olusumdan
kaynaklanan hacimsel orandaki degisim, malzemenin kirilma toklugunu kontrol eden 6nemli bir
kriter olarak degerlendirilmektedir. Denzir-M® (Dentronic AB), sert isleme (hard machining)
yontemiyle iiretilen Mg-PSZ seramiklerin ticari drneklerden biridir (Denry ve Kelly, 2008).

3.4. Biyouyumluluk

Biyouyumluluk, IUPAC tarafindan canli sistem ile temas halinde olumsuz etki
olusturmama seklinde tanimlanmistir (Vert, vd., 2012). Mayer ve Wintermantel
biyomalzemelerin yapisal uyumlulugunu ve yiizey uyumlulugunu ayri ayri tanimlayarak onceki
tanimlamalari genisletilmesine katkida bulunmuslardir. Mayer ve Wintermantel’in gelistirdigi
ilk tanim yani yiizey uyumlulugu, bir biyomalzemenin viicut dokularina fiziksel, kimyasal ve
biyolojik olarak uygun olmasidir; ikinci tanim olan yapisal biyouyumluluk ise malzemenin
viicut dokularmin mekanik davranigina sagladigi optimum uyum olarak ifade edilmistir

(Giimiigderelioglu, 2002; Heimann, 2002).

Biyouyumlulugu yiiksek malzeme ile kast edilen, kendisini ¢evreleyen dokularin

normal degisimlerine engel olmayan ve dokuda istenmeyen tepkiler meydana getirmeyen
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malzemelerdir. Metal desteksiz protez malzemelerinin tiiriine goére elde edilen doku cevabi

Cizelge 3.3°de goriilmektedir (Giimiisderelioglu, 2002)

Cizelge 3.3. Metal desteksiz protez malzemeleri ve ilgili protez malzemelerinde gozlenen doku

cevaplar1 (Glimiisderelioglu, 2002).

Malzeme Doku Cevab1

Aliimina, Zirkonya | Cok ince fibroz doku olusumu (morfolojik sabitleme)

Cam seramikler Doku-implant arayiizey baglanmasi (biyoaktif sabitleme)

Zirkonya yapisi geregi biyoinert malzemeler sinifinda degerlendirilmektedir. Biyoinert
malzemeler, toksik ve biyolojik olarak aktif degildir. Zirkonya gibi biyoinert malzemelerde

dokunun malzeme ¢evresinde ipliksi bir kapsiil liretmesi s6z konusudur.

Dental malzemelerin biyouyumlulugu, iki farkli baslik altinda incelenmektedir: in vitro
(In vitro: Laboratuar ortaminda ya da yapay kosullarda (yapay ortamda hazirlanmis doku
ornekleri ya da bakteri kiiltiirleri iizerinde) gerceklestirilen c¢alismalar i¢in kullanilan bir
terimdir.) ve in vivo (Im vive: Canli bir organizma veya organizmanin biitiinii lizerinde
gergeklestirilen ¢alismalar i¢in kullanilan bir terimdir.) (Hisbergues vd., 2009). Gergeklestirilen
in vitro ve in vivo c¢alismalar, radyoaktif igeriginden armndirilmis yiiksek safliktaki zirkonya
tozlarindan tretilen Y-TZP’nin yiiksek biyouyumlulugunu dogrular niteliktedir. Malzemeye
kars1 gelisen herhangi bir bolgesel (hiicresel) ya da sistematik olumsuzluk kaydedilmemistir
(Saridag, vd., 2013). Y-TZP ¢evresinde olusan bakterilerin titanyum implant ¢evresinde olusan
bakterilerden daha az oldugunu belirten calismalar da mevcuttur (Rimondini, vd., 2002;

Scarano, vd., 2004).

Zirkonyum silikat (zirkon, ZrSiO,) ve baddeleyit (monoklinik ZrO,) gibi dogal olusan
formlardan elde edilen zirkonya, uranyum ve toryum elementlerinin kristal latis i¢erisindeki
izovalent zirkonyum iyonunun yerini alarak yapiy1 kismen radyoaktif hale getirmesinden dolay1
gecmiste biyomedikal uygulamalar i¢in tehlike arz etmis; bu durum, iistiin mekanik 6zellikler
sergileyen zirkonya seramiklerin gelistirilmesini engellemistir. Yeni gelistirilen saflagtirma
yontemleri, zirkonyanin tehlikeli radyoaktif igerigini ortadan kaldirmis, biyomedikal

uygulamalarda kullanimini miimkiin kilmistir (Heimann, 2002).
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4. ZIRKONYA DESTEK SISTEMLERININ URETIiMi

Oncelikli olarak zirkonya hammaddesi, toz formuna getirilerek soguk izostatik
preslerde sekillendirilir. Tek eksenli pres ile sekillendirilen ticari triin Orneklerine de
rastlanmaktadir. Soguk izostatik pres ile sekillendirmede {iriin tek bir yonden degil, tim
yonlerden esit derecede sikistirilmakta ve iirliniin her bdlgesinde homojen bir yogunluk elde
edilmektedir. Bu sayede iriiniin ileri iiretim asamalarinda meydana gelebilecek (&zellikle
blogun kazinmasi ve sinterleme sonrasi agamalarinda) problemlerin 6niine gegilebilmektedir.
Soguk izostatik pres ile sekillendirilmeyen iiriinler, biinyelerindeki yogunluk farklar1 nedeniyle
diisiik yogunluga sahip bolgelerinden kopmakta ve sinterleme sirasinda meydana gelen kiigiilme
farklar1 nedeniyle (ki bunun kaynagi da yine biinyedeki yogunluk farklaridir) de nihai iiriinde

modele oturmama ve balansli olma gibi problemler ortaya ¢ikarmaktadir.

Yiiksek safliktaki zirkonya tozlarinin sekillendirilmesi ile elde edilen bloklar, tamamen
sinterlenmis ya da yar1 sinterlenmis olarak iki farkli sekilde {iretilebilmektedir. Tamamen
sinterlenmis bloklarin sert igslemesi, yari sinterlenmis bloklarin aksine, kiiciilme gorilmeyecegi
icin istenilen Olgiiyle birebir yapilmaktadir. Yar1 sinterlenmis bloklarda ise desteklerin
sinterlenmesi esnasinda yaklasik olarak % 20-25°lik bir kii¢iilme meydana gelmekte, bu nedenle
de yar sinterlenmis bloklar %20-25 oraninda biyiik islenmektedir (Luthardt, vd., 2004;
Grigoriadou, 2006; Kaya, 2008; Al-Amleh, vd., 2010).

Yari sinterlenmis bloklar kolay ve hizli islenirken, tam sinterlenmis bloklar daha yavas
islenebilmektedir. Tamamen sinterlenmis bloklarin islenmesinin diger 6nemli dezavantajlari
yiilksek maliyetli elmas freze gerektirmeleri ve isleme esnasinda kilcal g¢atlak olusumuna

sebebiyet vermeleridir (Kaya, 2008).
4.1. Zirkonya Destek Sistemlerinin Renklendirilmesi

Islendikten sonra dis teknisyeni tarafindan rétuslanan destek, dis hekiminin istedigi
renge uygun olarak 6zel renklendirici sivi igerisinde bekletilerek renklendirilmektedir (Sekil

4.1).
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Sekil 4.1. Zirkonya destegin renklendirilmesi.

Renklendirme isleminin, “5S.LITERATUR OZETIi” konu bashg altinda incelenen
bilimsel arastirmalar ve dis protez laboratuarlarinda yapilan gdzlemler neticesinde birgok

sorunu berberinde getirdigi tespit edilmistir. Bu olumsuzluklar asagidaki sekilde siralanabilir;

Zirkonya destegin renklendirilmesi i¢in renk sivisma daldirilip bekletilmesi ve
sonrasinda kurutulmasi gerekmektedir. Bu islemler zaman ve isgiici kaybina neden olmakta ve

dis protez laboratuarmin yapabilecegi is potansiyelinin azalmasi anlamina gelmektedir.

Kullanilan renk sivisinin kurutulmasi i¢in gerekli olan firin maliyeti ve bu firinin

kullammindan kaynakli enerji kaybi, maddi anlamda zayiata neden olmaktadir.

Destegin renklendirme soliisyonunu yiizeysel olarak emmesi nedeniyle sinterlenmis
irliniin son tesviye islemi sirasinda yiizeyden i¢ kesimlere dogru renk degisimi meydana

gelmektedir. Bu sorun estetik a¢idan destegin kullanilmasini imkansiz hale getirmektedir.

Renklendirme sivisinin, zirkonya destege emdirilme siiresinin ve bu sivinin zirkonya
destege uygulama yonteminin (soliisyon i¢ine daldirma, firga yardimiyla destege siiriilmesi, vb.)
her laboratuar i¢in farklilik gostermesi, ayn1 marka zirkonya destek ve ayni renklendirme sivisi
kullanilsa bile farkli laboratuarlar farkli renkte destek elde etmesine neden olmaktadir (Dere,

2014, sozli goriisme).

Farkli marka bloklarin sahip olduklar1 farkli porozite ve yogunluk degerlerinden dolay1
ayn1 renk sivisi ile renklendirme yapilsa dahi farkli sonuglarin elde edilmesi zirkonya dis
desteklerinin iiretimi agisindan karmasik bir durum meydana getirmekte ve bu durum

renklendirme sivisimin kullanimini kisitlamaktadir.

Renk soliisyonunun belirli bir son kullanim tarihine sahip olmasi, zamanla soliisyonda
bulunan renk pigmentlerinin ¢okelmesi ve laboratuarlarda siselerin kapaklarinin agik

birakilmasina bagli olarak soliisyon derisiminin degismesi dis teknisyeni ve laboratuarlarinin
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yasadig1 baslica sorunlardir. Ayrica laboratuarlarin azalan renk sivisinin iizerine su ilave ederek

kullanimindan kaynakli hatalar da meydana gelmektedir (Dere, 2014, s6zIii goriisme).

Yapilan bilimsel arastirmalar gostermistir ki renk sivisi ile renklendirme zirkonya
desteklerin mekanik 6zelliklerini olumsuz yonde etkilemektedir. Bu olumsuz etki, nihai {iriiniin

saglamligi agisindan sorun olusturmakta ve protezin hasta agzindaki émriinii kisaltmaktadir.
4.1.1. Renk olgusu

Renk, maddenin bir o6zelligi degil; 1518n gbz retinasmna degisik bigimde ulagmasi
sonucu ortaya cikan bir algilamadir (O’Brien, vd., 1989). Renk algisini etkileyen li¢ dnemli
faktor, 151k kaynagi, izlenen obje ve objeyi izleyen birey olarak siralanabilir. (Joiner, 2004;
Yalniz, 2011).

Rengin gorsel olarak algilanmasindaki temel faktor, 1siktir. Isik olmaksizin goriilebilen
tek renk siyah bir diger deyisle de karanliktir (Volpato, vd., 2010). Isik, elektromanyetik bir
dalgadir ve insan gozii yalnizca, 400 nm-700 nm arasindaki dalga boylarmi algilamaktadir.
Insan gozii tarafindan algilanabilen bu aralik, elektromanyetik spektrumun “gériinen 151k”

boliimiinii kapsamaktadir (Sekil 4.2).
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Sekil 4.2. Elektromanyetik spektrum.

4.1.2. Dis rengi ve discilikte renk secimi

Insan iletisimini etkileyen temel unsurlardan biri de etkileyici bir giiliimseyistir. Bu

nedenle disciligin estetik amaclar1 arasinda, dislerin birbirini orantili olarak takip ettigi, hastanin
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disetinin, dudaklarinin ve yiiziiniin disler ile uyumlu bir goriintii sergiledigi bir giiliimseme
tasarlamak yer almaktadir. Kullanilan protezin transparanligi ve rengi de 6n plana ¢ikan diger
parametreler arasindadir (Joiner, 2004). Bu noktada protez malzemelerindeki renk uyumu,
yapilan restorasyonun basarisinda kilit bir rol oynamaktadir. Renk uyumundan kasit, hastanin

dogal disi ile protezin miimkiin oldugu kadar benzer 6zellikte olmasidir.

Dis rengi, disin kendi optik 6zellikleri tarafindan belirlenmektedir. Dis, pulpa, sement,
dentin ve mine olmak iizere dort farkli dokudan meydana gelmektedir (Sekil 4.3). Viicudun en
sert ve mineral bakimindan en zengin dokusu olan mine tabakasi, koruyucu bir katman misali
dentini gevrelemektedir. Kimyasal olarak agirliginin %95 veya %98 kadarimi altigen seklindeki
apatit kristalleri, % 4’lnii su, geri kalaninmi da organik materyaller olusturmaktadir. Sinir
hiicreleri bulundurmamasi sebebiyle duyarli degildir
(http://www.hekimim.com/genel/genel_bilgi.htm). Minenin gri ve yar1 gegirgen olmasi
sebebiyle, disin rengi, mine tabakasmin altinda yer alan dentin tabakasinin rengine, minenin
kalinligia ve minedeki lekelenmelerin miktarina bagl olacaktir (Yalniz, 2011). Minenin altinda
yer alan dentin, disin asil kitlesini olugturmaktadir ve kemikle ayni yogunluga sahiptir. %751
inorganik maddelerden, %20°si organik maddelerden ve %15°1 de su ve diger maddelerden
olusan dentin, canl1 bir yapidir. Icerdigi ok sayida kanalcik sebebiyle, disin dolgu ve kaplama
amagli oyulmasi ya da kiigiiltiilmesi halinde bu kanalciklar acgiga ¢ikmakta, hastada sicaga ve

soguga karsi hassasiyet olusturmaktadir.
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Sekil 4.3. Disin yapist (http://www.aysunigneli.com/agiz_dis_eti_dil cene anatomisil.html).

Isik ile dis karsilastiginda aralarinda dort farkli etkilesim meydana gelmektedir: 1s1gin
dis icinden gegerek yansitici dagilimi; dis yilizeyinden aynasal yansima; dis yilizeyinden niifuz

ederek yansima; dental dokular i¢inde 15181 emilmesi ve sagilmasi (Jahangiri, vd., 2002).

Disler, yarisaydamlik (translucency) derecelerine gore karakterize edilmektedir. Mine
tabakasimin yarisaydamligi, etki alaninin agisina, ylizey alaninin yapisina ve cilali olusuna,
dalga boyuna ve dehidratasyon derecesine bagl olarak degismektedir. Artan yarisaydamlik,
gbze geri gelen 15181n az olmasindan dolay1 parlakligi (value) azaltmaktadir. Dogal dislerde
gozlenen floresans 6zellik (Bazi maddelerin, belirli bir dalga boyundaki 11k ile uyarildiklarinda
aldiklar1 foton enerjisini, kimyasal yapilarindan kaynaklanan molekiiler 6zelliklerinden dolay
farkli bir dalga boyunda geri verme Ozelligidir.), organik madde miktarinin diger kisimlara
nazaran daha fazla olmasi sebebiyle dentinde goriilmektedir. Dentinde floresansin fazla olmasi

yogunlugu (chroma) diisiirmektedir.
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Dis rengi secimindeki problemler ilk olarak 1931 yilinda Clark tarafindan kaleme alinan
“An Analysis of Tooth Color” isimli makalede dile getirilmistir. Glniimiizde dis rengini
(objenin renk parametrelerini) tespit etmek amaciyla, Munsell ve CIE L*a*b* olmak {izere iki
farkli renk sistemi kullanilmaktadir (Altan, 2011). Munsell 1936’da opak objeler i¢in, iic 6nemli
oOl¢iit tanimlamistir: ton (hue), yogunluk (chroma) ve parlaklik (value) (Sekil 4.4). Evrensel olan
bu tanmimlamalar, {i¢ boyutlu renk kavramimin goérsel ve enstriimantal analizinin

gercgeklestirilmesinde oldukca dnemlidir (Volpato, vd., 2010).

a) )

Sekil 4.4. Ton: mavi, yesil, kirmizi ve sar1 (a), kirmizi tonun canlilig1 (b) ve (a)’da gdsterilen

151k siddetinin ya da ton canliliklarinin parlakligi (¢) (Volpato, vd., 2010).

Ton (hue), obje tarafindan yansitilan 15181n dalga boyuna karsilik gelmektedir. Bir diger
deyisle, dalga boylar1 toplamimin fizyolojik ve fiziksel olarak yorumlanmasidir. Yogunluk
(chroma), rengin yogunlugunu, siddeti yahut giiciinii ifade etmektedir. Kavramin daha iyi

anlagilabilmesi i¢in Yalniz (2011, s. 17) soyle bir 6rnek tanimlamusgtir:

“Bir bardak suyun i¢ine bir damla kirmizi boya ilave edildigini diisiinelim ve zamanla
ayni boyadan daha fazla ilave edelim. Bu durumda yogunluk artar, fakat renk hala ayni, yani

kirmizidir.”

Objeden donen 151k miktar1 olarak tanimlanan parlaklik (value) ise Munsell tarafindan

beyazdan siyaha giden grilik dereceleri olarak ifade edilmistir (Sekil 4.5) (Yalniz, 2011).
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Ana Renk (Hue)

Sekil 4.5. Munsell renk sistemi (Yalniz, 2011).

Uluslarars1 Aydinlatma Komisyonu (CIE) tarafindan gelistirilen CIE renk sistemi, ilk
olarak 1931°de Onerilmistir. Yillar i¢inde degisime ugrasa da temel prensiplerinden
uzaklagsmadan gilinlimiize kadar gelmistir, ancak 1976’da gelistirilmis olan CIE L*a*b* renk

sistemi daha yaygin bir kullanim alanina sahiptir (Sekil 4.6).

100

Sekil 4.6. CIE L*a*b* renk sistemi sematik gdsterimi
(http://dba.med.sc.edu/price/irf/Adobe tg/models/cielab.html).
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Sekil 4.6°da gorildigi iizere CIE L*a*b* sistemi, L*, a* ve b* olmak iizere li¢ farkl
parametre igcermektedir. L*, a*, b* degerleri, baska bir CIE renk sistemi parametresi olan ii¢
uyaranl X, y, z degerlerinden hesaplanabilmektedir. Asagida CIE renk sistemine ait semboller

aciklanmistir (Bayindir ve Alvin, 2006);

AE : Insan goziiniin algilayabildigi gergek renk farklilig

L : Aydilik
A : Kirmizidan yesile renk koordinati
+a*  : Kirmizi yon

-a* : Yesil yon
+b*  : Sar1yon
-b* : Mavi yon

Renk farkliligi (AE) asagidaki formiille hesaplanmaktadir.

AE = \/(Lf *—L, *)2 + (af *—a, *)2 + (bf * b, *)2

F : Final degerleri
B : Baglangic degerleri

L dikey ekseni, rengin agiklik koyuluk 6l¢iisiinii belirler ve rengin parlakligint 0-100 (0
koyu anlamindadir ve 100 acik anlamina gelmektedir. Yani 0’dan 100’e dogru parlaklik
artmaktadir.) arasinda bir degerle karakterize eder. a yatay ekseni, kirmiz1 yesil arasi yogunluk
(chroma) koordinatlarin1 belirtirken; b yatay ekseni objenin sar1 ve mavi arasi yogunluk
koordinatlarmi ifade etmektedir. a arttikca renk kirmiziya (+a*), b arttikca renk sariya
yaklagmaktadir. Yine aymi sekilde a azalirken renk yesile donmekte ve b azalirken maviye

yaklasilmaktadir (Yalniz, 2011).
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5. LITERATUR OZETi

Zirkonya desteklerin renklendirilmesi i¢in kullanilan baglica yontem, zirkonya destegin
renklendirme soliisyonuna daldirilmasiyla yapilan renklendirme iglemidir. Bu konu hakkinda
yapilan arastirma sayisi kisitli olsa da yaymlanan bazi makaleler bu yontemin beraberinde bazi

dezavantajlar1 getirdigini gostermistir.

Celik ve arkadaslari, gergeklestirdikleri ¢alismalar neticesinde tekrarlanan pisirimler
sonucu elde edilen renklendirme soliisyonu uygulanmis iiriinlerde renk farkliliklar1 oldugunu
gozlemlemislerdir (Celik, vd., 2008). Bu ¢alismaya ek olarak Oztiirk ve arkadaslarmin elde
ettikleri sonuglar pisirim sayisinin da iiriin rengi {izerinde etkili oldugunu ortaya koymustur
(Oztiirk, vd., 2008). Her iki ¢alisma da renklendirme sivis1 kullanimimin hassas bir islem
oldugunu ve benzer nitelikte (ayni tiir) renklendirme sivist kullanilsa dahi pisirim kosullarinin

elde edilen son renkte farkliliklara sebebiyet verdigini gostermektedir.

Lee ve arkadaslarinin gergeklestirdigi farkli bir ¢aligma, kullanilan blogun markasinin
nihai Uriiniin rengi tizerinde etkili oldugunu ortaya koyarken (Lee, vd., 2007) Son ve
arkadasglarmin yaptiklar1 c¢alismada da nihai triinde yasanan renk farkliliklarmin blok

markasinin yani sira destek kalinligina da bagh oldugu kaydedilmistir. (Son, vd., 2010).

Tuncel ve arkadaslar1 yaptiklar: ¢alismada renklendirici sivi kullanilarak gergeklestirilen
renklendirme isleminin zirkonya desteklerin transparanlhigini etkiledigini ve transparanlik
Ol¢imlerinde bazi renklendirilmis desteklerin (belirli renkler igin) Onemli farkliliklar
sergiledigini tespit etmistir (Tuncel, vd., 2013). Bu calismalarin haricinde renklendirici
soliisyonlarin 3Y-TZP’nin mikroyapis1 ve mekanik ozellikleri lizerindeki etkilerini inceleyen

caligmalar da mevcuttur.

Hjerppe ve arkadaslari, yaptiklari ¢alismada renklendirme sivisi kullanarak yapilan
renklendirme isleminin zirkonya destegin mekanik o&zelliklerini olumsuz etkiledigini
belirtmislerdir (Hjerppe, vd., 2008). Ilgili durum, hasta saglig1 agisindan sorun teskil etmesinin

yani sira {iriine olan giiveni de olumsuz etkilemektedir.

Shah ve arkadaglari, seryum ve bizmut renklendirici tuz soliisyonlarmin (seryum asetat,
seryum kloriir ve bizmut klorlir) 3Y-TZP’nin mikroyapisi, rengi ve egme mukavemeti
iizerindeki etkilerini inceledikleri ¢caligmalarinda seryum ve bizmut tuzlari ile renklendirmenin
cok diisiik konsantrasyonlarda yapilsa dahi dikkat ¢eken renk farkliliklari ile sonuglanacagini

kaydetmistir. Yiiksek konsantrasyonlarda gergeklestirilen renklendirme g¢aligmalarinda egme
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mukavemetinde azalma tespit edilmis ve bu azalmanin sebebi malzemedeki agik porozite ile

iliskilendirilmistir (Shah, vd., 2008).

Wen ve arkadaslar1 yaptiklar1 ¢alismada CeO, ve Er,O; ile renklendirilmis zirkonya
seramiklerin renginin artan CeO, ve Er,O; konsantrasyonlarina bagli olarak sarimsi yesilden
sartims1 kirmiziya dondiigii kaydedilmistir. Ug nokta egme testi sonuglarinda ise renklendirme
sonrasinda 1209 MPa’dan 845 MPa’a bir diislis gozlenmekle birlikte ilgili degerlerin
renklendirilmemis malzemeden (1301 MPa) ¢ok daha diisiik oldugu belirtilmistir. Kirilma
toklugunda da azalma gozlenmis ve her iki renklendiricinin de kullanildigr numunelerin SEM

goriintiileri de daha poroz bir mikroyapiya isaret etmektedir (Wen, vd., 2008).

Ban ve arkadaglar1 gergeklestirdikleri calismalar neticesinde renklendirilmis
zirkonyanin kirilma toklugu ve egme mukavemeti degerlerini olumsuz yonde etkiledigini
kaydetmislerdir (Ban, vd., 2013). Kaya gerceklestirdigi calismada Fe,O; igeren zirkonya toz ile
renklendirerek hazirladigi  kompozisyonlarin fiziksel ve mekanik 6zelliklerinin dental

uygulamalar i¢in uygun oldugunu belirtmistir (Kaya, 2013).

Gergeklestirilen bu c¢alisma ile kendinden renkli zirkonya blogun gelistirilmesi ve
karakterizasyonu hedeflenmistir. Caligma sonunda elde edilen iiriin sayesinde zirkonya blogun
renklendirme igleminde kullamlan renk sivisinin kullammina gerek kalmayacak ve oOnceki
paragraflarda dile getirilen renklendirme sivisi kaynakli gelisen problemlerin Oniine
gecilebilecektir. Oncelikle renklendirme islemine gerek kalmayacag icin zaman ve isgiicii
acisindan son derece Onemli bir kazanim elde edilecektir. Ekonomik anlamda
degerlendirildiginde renklendirme sivisinin maliyeti dis protez laboratuarlari i¢in 6nemli bir
gider kalemi oldugundan (Dere, 2014, sozlii goriisme) bu maliyetin ortadan kaldirilmasi ¢ok
biiyiik bir avantaj yaratacaktir. Renklendirme sivisinin kullaniminin ortadan kalkmasi ile dis
teknisyeninin tiretim hizi, esnekligi ve verimliligi artacaktir. Blogun kazinmasiin ardindan
herhangi bir renklendirme islemine gereksinim duyulmadan direkt olarak sinterleme islemi
gergeklestirilebilecektir. Ayrica kendinden renkli zirkonya blokta renklendirici bilesenlerin
zirkonya tanelerinin arasmma yerlesmesi yerine zirkonyanin kristal yapiin igerisine
hapsedilmesi, mekanik 6zellik agisindan renksiz zirkonya blok ile ayni degerlere sahip blok elde
edilmesini miimkiin kilacaktir. Renkli blok iiretimi sayesinde zirkonya sahip oldugu {istiin
mekanik  ozelliklerden o6diin  vermeksizin metal desteksiz sabit dis protezlerinde
kullamlabilecektir. Bir diger énemli nokta da soguk izostatik presle sekillendirilecek bloklarin
tek eksenli presle sekillendirilen muadillerine nazaran her yonde esit yogunluga sahip olmasidir.
Boylece diger ticari iirlinlerde goriilen sinterleme sonrasi kiigiilmenin her eksende farkli olmast

ve protezin model lizerine oturmamasi gibi sorunlar ortadan kaldirilmig olacaktir.
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6. DENEYSEL CALISMALAR

6.1. Mevcut Ticari Uriinlerin Karakterizasyonu

Calismaya konu olan mevcut ticari iiriinlerden Ceramtec CT3, Ceramtec CTS5, Ceramtec
CT7, Ceramill ve Metoxit Transparan’in karakterizasyonlar1 “ 6.3 Uygulanan Testler ve
Analizler” boliimiinde detayli olarak anlatilan prosediirlere uygun bir sekilde gergeklestirilmis,
elde edilen sonuglar “7. SONUCLAR VE DEGERLENDIRME” bashg: altinda ayrmtili bir

sekilde irdelenmistir.
6.2. Numunelerin Hazirlanmasi
6.2.1. Kullamlan hammaddeler

Kendinden renkli zirkonya peletlerin iiretiminde % 3 mol yitriya katkisi ile yar1 kararl
hale getirilmis graniil formunda, nano boyutlu TZP-1, TZP-2, TZP-3 ve TZP-4 tozlar
kullanilmustur.

6.2.2. Sekillendirme

Renkli zirkonya blok iiretimine kiigiik Ol¢ekli numunelerle baglanmis, bu amag
dogrultusunda da 6n sekillendirme iglemi, 13 mm c¢apinda kalip kullanilarak (Sekil 6.1) 100

MPa basing altinda Carver marka tek eksenli el presinde gergeklestirilmistir.

Sekil 6.1. Peletlerin hazirlanmasinda kullanilan kalip ve tiretilen peletler.

On sekillendirmesi tamamlanan numuneler yiiksek elastikiyete sahip torba icerisine

yerlestirilerek vakuma alimmis ve sizdirmazliklarmin saglanmasi ile maksimum 2000 bar
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caligma kapasiteli MSE Teknoloji marka soguk izostatik preste 200 MPa basing altinda

preslenmistir.

Ug nokta egme testinde kullanilacak numuneler, peletlerden farkli olarak yukaridaki
adimlar (6n sekillendirme igin tek eksenli el presi yerine otomatik hidrolik pres kullanilmistir)
takip edilerek Oncelikle blok seklinde iiretilmis; ardindan iretilen bu bloklar, dis protez
laboratuarinda dis teknisyeni tarafindan ¢ubuk formunda islenerek, kullanima hazir hale

getirilmistir.
6.2.3. On sinterleme

Numuneler, 700-1300 °C arasinda bes farkli sicaklikta on sinterleme islemine tabi
tutulmustur. ilgili 6n sinterleme sicakliklar1 takip eden boliimlerde OS-1, 0S-2, 0S-3, 0S-4 ve
0S-5 olarak ifade edilecektir.

6.2.4. Sinterleme

On sinterleme sonrasinda belirli testler (XRD analizi, ham yogunluk dl¢iimii vs.)
uygulanan numuneler, maksimum sicakligt 1800 °C olan Nabertherm marka firinda
sinterlenmigstir. ~ Sinterleme Cizelge 6.1’de gorildiigi lizere 5°%dk 1sitma hizi ile

gergeklestirilmistir.

Cizelge 6.1. 1500 °C’de sinterleme programiu.

Program Adi Baglama Isitma Pigirim Bekleme Sogutma

Sicaklig1 (°C) | Hizi1 (°C/dk) | Sicakligi (°C) | Siiresi (dk) | Siiresi (dk)

Nihai Sinterleme 25 5 1500 120 -

6.3. Uygulanan Testler ve Analizler
6.3.1. Kimyasal analiz

Caligmada kullanilan ticari iiriinlerin (bloklardan kesilerek toz formuna getirilmistir) ve
peletlerin tiretiminde kullanilan tozlarin (TZP-1, TZP-2, TZP-3 ve TZP-4) kimyasal bilesimleri
Rigaku marka ZSX Primus model XRF cihazi ile tespit edilmistir. 7 gr lityum tetra borat ile 0,7
gr analizi yapilacak toz tartilarak agat havanda homojen bir sekilde karigtirilmis, karigim

otomatik eritme cihazinda platin kroze icerisinde 15 dakika siiresince ergitilmistir. Ergitildikten
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sonra kaliba dokiilerek 40x3 mm (¢ap x kalinlik) boyutunda cam tablet elde edilmistir. Elde

edilen tablet XRF cihazi i¢erisine yerlestirilerek analiz ger¢eklestirilmistir.
6.3.2. Faz analizi

Ticari {iriinlerde, peletlerin iiretiminde kullanilan tozlarda ve iretilen peletlerde olusan
kristal fazlarm tespiti Rigaku marka Rint 2000 model CuKal isimasina sahip XRD cihazi
kullanilarak 2 °/dakika ¢ekim hizi ile belirlenmistir. Ticari iirlinlerin ve peletlerin analizi kati
formda (ticari triinlerde zirkonya bloktan kesilerek analiz i¢in uygun forma getirilip)
gerceklestirilirken kendinden renkli zirkonya peletlerin firetiminde kullanilan zirkonya tozlarin
analizleri toz formunda gergeklestirilmistir. Cekim sonucu elde edilen patternlerin JCPDS

indeksindekilerle karsilastirilmasi neticesinde numunelerin faz analizi tamamlanmustir.
6.3.3. Mikroyap: analizi

Mevcut ticari Uriinlerin, ¢alismada kullanilan zirkonya tozlarinin ve iiretilen peletlerin
mikro yapr analizleri HKL Technology model elektron geri yansiyan kirmmim (EBSD)
dedektoriine sahip Zeiss marka Supra 50 VP Model alan yaymimli elektron tabancali (FEG)
taramali elektron mikroskobunda (SEM) gerceklestirilmistir.

Ticari bloklardan elde edilen numuneler (kesme esnasinda meydana gelen deformasyon
tabaksini asamali olarak yok etmek i¢in) ve nihai sinterlenmis peletler Cizelge 6.2°de goriilen
programa uygun sekilde Struers marka TegraPol-25 model otomatik numune parlatma cihazinda
parlatilmig ve tane smirlarimi belirgin bir sekilde ortaya ¢ikarmak i¢in sinterleme sicakliklarmin
50 °C altinda 1s1l daglamaya tabi tutulmustur. Zirkonya tozlar ise numune tutucu diizenek

iizerine yerlestirilen karbon bantlar iizerine yapistirilmistir.

Cizelge 6.2. Ticari bloklardan elde edilen numunelerin parlatilmasinda kullanilan program.

Disk Sivi Sire | Kuvvet/Devir
(N/Rpm)
MD-Piano Su 1.5 180/300
MD-Largo (9 um) Allegro 5 180/150
MD-Dac (3 pm) Dac 5 180/150
MD-Nap (1 pm) Nap 3,5 180/150
MD-Chem Kolloidal Silika | 1,5 120/150
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Iletken olmayan seramik malzemelerde yiizey iletkenligini saglamak ve bu sekilde
elektronlarin yiizeye sarjin1 engellemek amaciyla numuneler ve ticari iirlinler, altin-paladyum
karigimi ince bir film tabakasi ile kaplanmistir. Hem ticari iiriinlerin hem de zirkonya tozlarinin

mikro yap1 ¢aligmalarinda ikincil elektronlardan (SE) goriintii alinmistir.
6.3.4. Mikro sertlik testi

Kendinden renkli zirkonya peletlere ve ticari iiriinlere uygulanan Vickers mikro sertlik
testi, Emcotest marka M1C 010 model sertlik 6l¢iim cihazinda gergeklestirilmistir. Cihazin
calisma mantig1 piramit seklindeki kesici ucun belirli bir yiik altinda numuneye batirilmasi ve
bir siire beklenmesi neticesinde elde edilen izin ortalama kdsegen uzunluklarinin (Sekil 6.2)
belirlenerek ilgili formiilde yerine koyulmasi ve bu sekilde mikro sertlik degerinin elde edilmesi

prensibine dayanmaktadir.

Sekil 6.2. Vickers mikro sertlik testinde olusan ize ait kdsegen uzunluklarmin gosterimi (Kaya,

2008).
d = d, —d,
2
Iy = ISi;xP

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

d : Ortalama kosegen uzunlugu (mm)
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On sinterlemesi tamamlanan peletlere ve &n sinterlenmis ticari {iriinlere 1 kg lik yiik
uygulanarak 3 saniye siiresince bekletilmistir. Ardindan elde edilen izin ortalama kdsegen
uzunluklar1 hesaplanarak ilgili formiilde yerine koyulmus ve bu sekilde sertlik degerleri tespit

edilmistir.

Nihai sinterlenmesi gergeklestirilen peletlere ve nihai sinterlenmis ticari iiriinlere ise 10
kg’lik yiik 3 saniye siiresince uygulanarak mikro sertlikleri 6lgiilmiistiir. Kirilma toklugunda ise
“Vickers indentasyonu” ile elde edilen izler kullanilmistir. Bu yontemde, mikrosertlik dlgme
cihazinin elmas piramit ucu, parlatilmis numunelerin yiizeyine yeterli yiikler ile 3 saniye
boyunca tatbik ettirilmistir. Numune yiizeyinde piramit bir iz ve bu izin koselerinden ilerleyen
catlaklar olusmustur. Merkezden baslayarak catlak boylar1 Olglilmiis ve asagidaki esitlik

yardimiyla kirilma toklugu degerleri hesaplanmustir.

di

A
.y

Sekil 6.3. Kirilma toklugunda ¢atlak boylarinin ve kdsegen uzunluklarmin 6lgiimii (Kaya,

2013).
E 1/2 P
KIC = 0,0016(}_]-[/] (W)
Kic : Kirilma toklugu (MPa m'?) Hy : Vickers sertligi degeri (GPa)
E : Elastik modiilii (GPa) P : Uygulanan yiik (N)

C : Catlak uzunlugu (m)
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6.3.5. Pisme Kkiiciilmesi

Hazirlanan peletlerin 6n sekillendirme, sekillendirme (CIP ile sekillendirme), baglayici
uzaklagtirma, 6n sinterleme ve sinterleme islemleri sonrasindaki ¢ap ve kalinlik degerleri
kumpas ile dl¢ciilerek elde edilen degerlerin agagidaki formiilde yerine koyulmasi ile birlikte %

pisme kiigiilmesi degerleri belirlenmistir.

%Pisme Kiiciilmesi = Kuru uzunluk — Pismis uzunluk

Kuru uzunluk

6.3.6. TG/DTA analizi

Kendinden renkli peletlerin lretiminde kullanilan tozlarim TG/DTA analizleri
NETZSCH marka STA 449 73 model TG/DTA cihaz ile gergeklestirilmistir. Oncelikle analiz
edilecek tozlar sirastyla aliimina kroze icerisine 100 miligrami gegmeyecek sekilde koyulmus,
alimina kroze, cihaz biinyesindeki numune tasiyici kefeye yerlestirilerek (Sekil 6.4) analiz

gerceklestirilmistir.

Sekil 6.4. TG/DTA cihazinda numune tasiyici kefeye krozelerin yerlestirilmesi.



45

6.3.7. Yogunluk testi

On sinterlenmesi tamamlanmis ve tamamen sinterlenmis zirkonya peletlerin yogunluk
Ol¢timii Arsimet prensibi ile gerc¢eklestirilmistir. Hazirlanan numuneler igi saf su dolu bir beher

icerisine yerlestirilerek 1sitici lizerinde dort saat siiresince kaynatilmigtir.

Oda sicakligina sogutulan numuneler bir giin siireyle bekletilmis, ardindan yogunluk
Olgtim kiti yardimiyla sirasiyla su i¢indeki asili agirliklart ve yas agirliklart olgiilmistiir. 100
°C’lik etiivde bir gin siireyle kurutulan numuneler, silika jel iceren desikator igerisinde
sogutulmustur. Bu islemin ardindan numunelerin kuru agirliklar1 6lglilmiistiir. Elde edilen asili
agirhik, yas agirhk ve kuru agilik degerleri asagidaki formiilde yerine koyularak ilgili

numuneye ait yogunluk degeri tespit edilmistir.
W;: Numunenin kuru agirlig:
W,: Numunenin su i¢indeki asili agirlig
W;: Numunenin yag agirhigi

Psu: Suyun 0zgiil agirlig1 olmak {izere;

1

Yiginsal Yogunluk = ———xp_,
(w,-w)

6.3.8. U¢ nokta egme testi

Nihai sinterlenmis numunelere ait ii¢ nokta egme testi, Shimadzu marka li¢ nokta egme
test cihazi ile ISO 6872 Dental Ceramic ve TSE EN ISO 6872 Dis Seramigi standartlarina
uygun olarak gerceklestirilmistir.

___________________________ lc[ h

Sekil 6.5. Uc nokta egme testi sematik gosterimi.
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o: maksimum ¢ekme gerilmesi (MPa)
F: Uygulanan yiik miktar1 (N)

L: Iki destek arasindaki mesafe (mm)
b: Numunenin genisligi (mm)

h: Numunenin yiiksekligi (mm)

3FL
G =
2bh?

6.3.9. Renk analizi

Tamamen sinterlenmis peletlere ait renk Olglimleri Konica Minolta 3600-d model
spektrofotometre cihazi ile gergeklestirilmistir. Cihaz, “4.1.2 Dis rengi ve discilikte renk se¢imi”

basligi altinda detayli bir sekilde anlatilan CIE L*a*b* renk sistemi mantigi ile ¢alismaktadir.
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7. SONUCLAR VE DEGERLENDIRMELER

7.1. Ticari Uriinlere Ait Sonuclar ve Degerlendirmeler
7.1.1. Kimyasal analiz sonug¢lari

Ceramtec CT3, Ceramtec CT5, Ceramtec CT7, Ceramill ve Metoxit Transparan
iiriinlerine ait oksit bilesimleri Cizelge 7.1°de goriilmektedir. Cizelgeden de anlasildig: iizere
tim ticari Uriinlerin molce % 3 Y,0; ile yar1 kararli hale getirilmis yiiksek saflikta ZrO,
tozundan iretildigi goriilmekle birlikte, {iriinlerin tiimiinde sinterleme sicakligini diisiiriicii
ALOj’lin varhigr tespit edilmistir. Ayrica iriinlerin icerdigi Fe,O; miktar1 zirkonya destegin
rengini etkilemesi bakimindan &nemlidir. Diisiikk Fe,O; oranlarinda daha beyaz iirlinler elde

edilmektedir.

Cizelge 7.1. Ticari iiriinlerin oksit bilesimleri.

Oksitler | Ceramtec | Ceramtec | Ceramtec | Ceramill Metoxit
CT3 CT5 CcT7 Transparan
AlLO; 0,46 0,49 0,36 0,70 0,41
Si0, 0,11 0,20 0,10 0,16 0,17
CaO - - - - -
Cr,0; 0,12 0,10 0,09 0,11 0,10
Fe,0; 0,30 0,32 0,40 0,26 0,25
ZnO - - - - -
Y,0; 5,85 5,75 5,88 5,73 5,91
71O, 91,12 91,14 91,16 90,93 91,10
HfO, 2,04 2 2,02 2.13 2,10

7.1.2. XRD analizi sonuglari

On sinterlenmis ticari iiriinlere ait XRD sonuglar1 Sekil 7.1 — 7.5°de goriilmektedir.
Ticari triinlere ait XRD desenleri incelendiginde tiim bloklarin az miktarda monoklinik faz

icerdigi, bloklardaki baskin fazin ise tetragonal formda oldugu tespit edilmistir.
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Sekil 7.1. Ceramtec CT3 iiriiniine ait XRD deseni (m: monoklinik, t: tetragonal ZrO5,).
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Sekil 7.2. Ceramtec CTS5 iiriiniine ait XRD deseni (m: monoklinik, t: tetragonal ZrO,).
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Sekil 7.3. Ceramtec CT7 iiriiniine ait XRD deseni (m: monoklinik, t: tetragonal ZrO,).
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Sekil 7.4. Ceramill iirliniine ait XRD deseni (m: monoklinik, t: tetragonal ZrO,).



50

2500
t
2000
é 1500
z
<= 1000
v 530
500 t
( t
o m l}T‘lj m X L,\
20 30 40 50 60 70 80
Kirmmn Acisi (26)

Sekil 7.5. Metoxit Transparan Uriiniine ait XRD deseni (m: monoklinik, t: tetragonal ZrO,).

Sinterlenmis ticari Uriinlere ait XRD desenleri ise Sekil 7.6 - 7.10’da goriilmektedir.

XRD desenlerinde goriilen tetragonal fazlar {iriinlerin sinterleme ile birlikte kararli hale

geldigini dogrulamaktadir.
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Sekil 7.6. Sinterlenmis Ceramtec CT3 {iriiniine ait XRD deseni (m: monoklinik, t: tetragonal

ZI'OQ).
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Sekil 7.7. Sinterlenmis Ceramtec CT5 iirliniine ait XRD deseni (m: monoklinik, t: tetragonal

ZI'OQ).
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Sekil 7.8. Sinterlenmis Ceramtec CT7 {iriiniine ait XRD deseni (m: monoklinik, t: tetragonal

ZI'OQ).
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Sekil 7.9. Sinterlenmis Ceramill iiriiniine ait XRD deseni (m: monoklinik, t: tetragonal ZrQ,).
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Sekil 7.10. Sinterlenmis Metoxit Transparan {iriiniine ait XRD deseni (m: monoklinik, t:

7.1.3. Mikroyapi analizi
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tetragonal ZrO,).
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On sinterlenmesi gergeklestirilen ticari iiriinlere ait XRD desenleri Sekil 7.11 — 7.15°de

verilmistir.



Sekil 7.12. Ceramtec CT5 bloga ait SEM goriintiisii.
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Sekil 7.14. Ceramill bloguna ait SEM goriintiisii.
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Sekil 7.15. Metoxit Transparan bloguna ait SEM goériintiisii.

Ticari irlinlerin mikroyapilar1 incelendiginde Ceramill ve Metoxit Transparan’i
olusturan tanelerin benzer boyutlarda oldugu goriilmekte iken, Ceramtec CT3, CT5 ve CT7’yi
olusturan taneler diger iki Uriine nispeten daha biiyiiktiir. Ceramtec CT3, CTS5 ve CT7
irlinlerinin tiimiinde benzer biiyiikliikteki tanelerin varligi s6z konusudur. Ceramtec CT
serisindeki Uriinlerle Ceramill ve Metoxit {iriinlerinde gozlenen mikroyapinin farkli olusundaki
temel unsurun, Uriinlerde kullanilan hammaddelerin farkli tane boyutuna sahip olmasindan

kaynaklandig: diisiiniilmektedir.

Sinterlenmis ticari iirlinlere ait SEM goriintiileri Sekil 7.16 — 7.21°de verilmistir.

1 pm

Sekil 7.16. Ceramtec CT3 blogundan iiretilen sinterlenmis destegin SEM goriintiisii.
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Sekil 7.17. Ceramtec CT5 blogundan iiretilen sinterlenmis destegin SEM goriintiisii.

1 pm

Sekil 7.18. Ceramtec CT7 blogundan iiretilen sinterlenmis destegin SEM goriintiisii.
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Sekil 7.19. Ceramill blogundan iiretilen sinterlenmis destegin SEM goriintiisii.

)

Sekil 7.20. Metoxit Transparan blogundan iiretilen sinterlenmis destegin SEM goriintiisii.
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Sekil 7.21. Mevcut ticari bloklardan tiretilen desteklerin SEM goériintiilerinin karsilastiriimasi:

CT3 (a), CT5 (b), CT7 (c), Ceramill (d), Metoxit Transparan (e).

Sinterlenen seramik {iriinlerin tane biiylimesini etkileyen en Onemli parametrelerin
sinterleme sicakligi ve bu sicakliktaki bekleme siiresi oldugu goz oOniine alindiginda tane
bliylimesinin dnlenebilmesi miimkiin olan en diisiik sicaklikta ve siirede sinterleme isleminin
gergeklestirilmesi ile saglanabilmektedir. Bu noktadan hareketle tiim ticari iriinlerin benzer
mikroyapi sergiledigi ve her birinin 1500 °C’de sinterlenebildigi ve yogunlastigi sonucuna
varilabilmektedir. Ancak Ceramill’in baslangi¢ tane boyutunun Ceramtec CT iiriinlerinden daha

diisiikk oldugu hatirlandiginda ve sinterleme sonrasinda benzer tane boyutuna sahip olduklari
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diistiniildiigiinde Ceramill’in 1500 °C’nin altinda sinterlenmesinin miimkiin olabilecegi
diisiiniilmektedir. Metoxit Transparan’i olusturan tanelerin sinterleme sonrast diger ticari
iirlinlere kiyasla daha kiiglik olmasi, sinterleme oncesi baglangi¢ tane boyutunun daha diisiik

olmasindan kaynaklanabilir.
7.1.4. Mikro sertlik sonuclari

Ticari iiriinlerden elde edilen mikro sertlik sonuglar1 (6n sinterlenmis) Cizelge 7.2°de
goriilmektedir. En yiiksek sertlik degerleri Metoxit Transparan ve Ceramtec CT5 bloklarinda
goriilmektedir. Bu degerleri Ceramtec CT7 ve Ceramill {iriinleri takip ederken, en diisiik sertlik

Ceramtec CT3 blogunda tespit edilmistir.

Cizelge 7.2. On sinterlenmis ticari iiriinlerden elde edilen mikro sertlik degerleri.

Uriinler HVI
Ceramtec CT3 449
Ceramtec CT5 55,3
Ceramtec CT7 50,6
Ceramill 49,6
Metoxit Transparan | 67,1

Sertlikleri yiiksek olan bloklar, zor islenecekler ve isleme prosesinde kullanilan frezeleri
daha fazla asindiracaklardir. Cizelge 7.3 incelendiginde nihai sinterlenmis ticari iriinlere ait
sertlik degerlerinin degiskenlik gosterdigi, ayn1 zamanda ede edilen bu degerlerin birbirine
yakin bir aralikta seyrettigi goriilecektir. Ceramtec CTS ve Metoxit Transparan bloklarinin
yiiksek sertlige sahip olmalar1 dolayisiyla digerlerine nispeten daha zor islenecekleri ve

kullanilan frezeleri asindiracaklar diistiniilmektedir.

Cizelge 7.3. Tamamen sinterlenmis ticari iiriinlerden elde edilen mikro sertlik degerleri.

Uriinler HV10
Ceramtec CT3 1248
Ceramtec CT5 1222
Ceramtec CT7 1232
Ceramill 1237
Metoxit Transparan | 1231
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Cizelge 7.3’de goriildiigi lizere elde edilen HV10 desteklerin karsilamak zorunda
oldugu ASTM standartlarina uymaktadir. ASTM standartlarinda (bkz. Cizelge 3.1) 1200 MPa’in
lizerindeki degerlerin kabul edilebilecegi belirtilmistir. Tamamen sinterlenmis ticari Uriinlerin
kirllma toklugu degerlerine bakildiginda (Cizelge 7.4) sertlik degerlerinde oldugu gibi kirilma
toklugu degerlerinin de birbiriyle benzer oldugu goriilmektedir.

Cizelge 7.4. Tamamen sinterlenmis ticari iiriinlerin kirtlma toklugu degerleri.

Uriinler Kic (MPa m"?)
Ceramtec CT3 4,42
Ceramtec CT5 443
Ceramtec CT7 4,46
Ceramill 4,31
Metoxit Transparan 4,35

7.1.5. Yogunluk sonuclari

Ticari irlinlere ait ham yogunluk sonuglari Cizelge 7.5°de verilmistir. En yiiksek
yogunluk degeri Metoxit Transparan’da gozlenirken, en diisitk yogunluk degerleri Ceramtec
CT5 ve Ceramill’de gézlenmistir. Ticari {iriinlerin ham yogunluk degerlerinin iiretilen bloklarin
islenecegi makinenin gerektirdigi baslangic yogunlugu ile uyusmasi gerekmektedir, aksi taktirde
CAD/CAM ya da manuel cihaz ile islenen bloklarda sinterleme sonrasinda meydana gelen

kii¢iilme nedeniyle destek model iizerine oturmayacaktir.

Cizelge 7.5. Ticari tiriinlere ait ham yogunluk degerleri.

Uriinler Ham Yogunluk (gr/cm’)
Cetamtec CT3 3,00
Ceramtec CT5 2,98
Ceramtec CT7 3,03
Ceramill 2,97
Metoxit Transparan 3,36

Nihai sinterlenmis ticari iirlinlere ait yogunluk degerleri, Cizelge 7.6’da verilmistir. Tim

destekler istenilen yogunluga (6,05 g/cm’) ulasmustir.
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Cizelge 7.6. Ticari iiriinlere ait yogunluk degerleri.

Uriinler Yogunluk (gr/cm’)
Cetamtec CT3 6,06
Ceramtec CT5 6,05
Ceramtec CT7 6,05
Ceramill 6,03
Metoxit Transparan 6,07

7.1.6. Renk analizi sonuglar:

Ticari tirlinlerin renk analizi sonuglar1 Cizelge 7.7’de verilmistir. CT3, CTS ve CT7,
Ceramtec firmasmin ayni serisinde sirasiyla acik renkten koyu renge dogru birbirini takip eden
iirlinlerdir. Renk koyulastik¢a L degerlerinde azalma gozlenmekte, a ve b degerleri artmaktadir.
b degerlerindeki artig iiriinlerin sarimsi bir kahverengine yaklastigini dogrular niteliktedir.
Ceramill ve Metoxit transparan {iriinleri ise beyaz renkli tirtinlerdir ve dis hekimi kontroliinde
ilgili renk skalasinda hastanmin dis rengine en yakin renge uygun bir renklendirici soliisyon ile

renklendirilerek kullanilirar. Ceramill, Metoxit Transparandan farkli olarak biraz daha saridir.

Cizelge 7.7. Ticari iiriinlere ait renk analizi sonuglar.

Kompozisyonlar L* a* b*
Ceramtec CT3 83,90 |-2,56|12,46
Ceramtec CT5 84,23 |-0,49 | 18,34
Ceramtec CT7 81,49 (0,16 |21,18
Ceramill 87,14 |-2,32 |3,30
Metoxit Transparan 86,10 |[-0,97 |-0,37

7.2. Kullamlan Zirkonya Tozlarina Ait Sonuclar ve Degerlendirmeler
7.2.1. Kimyasal analiz sonuglari

Peletlerin hazirlanmasinda kullanilan tozlara ait oksit bilesimleri Cizelge 7.8’de
verilmistir. Sinterleme sicakligini diisiiriicii rol oynayan Al,Os;, TZP-1 ve TZP-4 tozlarinda

mevcuttur.
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Fe,O3 miktarlar1 TZP-1, TZP-2 ve TZP-3 tozlarinda birbirine olduk¢a yakinken TZP-
4’de bu oranda artis tespit edilmistir. Fe,O; varlig iiriiniin nihai rengini etkileyeceginden TZP-4
tozunun oran olarak arttig1 kompozisyonlarda iiriin rengi beyazdan uzaklasarak farklilasacaktir.

“6.3.8 Renk analizi’ konu baglig: altinda ilgili durum degerlendirilmistir.

Cizelge 7.8. Tozlara ait oksit bilesimleri.

Oksitler TZP-1 | TZP-2 | TZP-3 | TZP-4
AlLOs 0,44 - - 0,41
Si0O;, 0,10 0,10 - 0,10
Fe,0; 0,23 0,23 0,22 0,44
Y,05 5,56 5,63 5,69 5,50
710, 88,53 | 90,00 | 88,51 | 88,39
HfO, 1,93 1,98 1,88 1,89
AK 3,25 2,1 3,70 3,30

A.K. :Ates Kaybi

7.2.2. XRD analizi sonuglari

Kendinden renkli zirkonya peletlerin iiretiminde kullamlan TZP-1, TZP-2, TZP-3 ve
TZP-4 tozlarina ait XRD desenleri Sekil 7.22 — 7.25°de verilmistir.
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Sekil 7.22. TZP-1 tozuna ait XRD deseni (m: monoklinik, t: tetragonal ZrO,).
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Sekil 7.23. TZP-2 tozuna ait XRD deseni (m: monoklinik, t: tetragonal ZrO,).
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Sekil 7.24. TZP-3 tozuna ait XRD deseni (m: monoklinik, t: tetragonal ZrO,).
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Sekil 7.25. TZP-4 tozuna ait XRD deseni (m: monoklinik, t: tetragonal ZrO,).
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Tozlara ait XRD desenleri incelendiginde tiim tozlarda tetragonal fazin monoklinik faza
oranla daha baskin oldugu tespit edilmekle birlikte XRF sonuglari da mevcut tozlarin molce %
3 Y,0, ile yart kararli hale getirilmis (partially stabilized) zirkonya olduklarini destekler
niteliktedir.

7.2.3. SEM analizi sonuglari

TZP-1, TZP-2 TZP-3 ve TZP-4 tozlarma ait SEM goriintiileri Sekil 7.26 — 7.30°da

verilmistir.



Sekil 7.26. TZP-1 tozuna ait farkl biiyiitmelerdeki SEM goriintiileri.
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Sekil 7.27. TZP-2 tozuna ait farkli biiylitmelerdeki SEM goriintiileri.
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Sekil 7.28. TZP-3 tozuna ait farkli biiylitmelerdeki SEM goriintiileri.

68



Sekil 7.29. TZP-4 tozuna ait farkli biiyiitmelerdeki SEM goriintiileri.
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Tozlarin SEM gorintiileri incelendiginde tiim tozlarin homojen graniillerden olustuklari
gozlenmekle birlikte, tam kiire formunda olmalar1 presleme esnasindaki toz akisini
kolaylastirmasi ve elde edilen {iriiniin yogunlugunda homojenligin saglanmasi agisindan énem
arz etmektedir. TZP-1 ve TZP-4 tozlarin1 olusturan birincil zirkonya taneleri boyutsal agidan
benzerlik gosterirken (< 200 nm), TZP-2 tozunu olusturan birincil zirkonya tanelerinin
boyutunun daha kiigiik (< 100 nm) oldugu tespit edilmistir. TZP-3 tozunu olusturan birincil

zirkonya tanelerinin ise 200 nm’nin altinda olduklar1 goriilmektedir.

Sekil 7.30. TZP-1 (a), TZP-2 (b), TZP-3 (c) ve TZP-4 (d) tozlarmin ayn biiyiitmedeki SEM

goriintiileri.

Tim tozlarin ayn1 biiylitmelerdeki goriintiileri incelendiginde TZP-2 tozunu olusturan

graniillerin diger tozlara oranla daha kiiciik tanelerden tesekkiil oldugu goriilmektedir.
7.2.4. TG/DTA analizi sonuclari

Peletlerin iiretiminde kullanilan tozlara ait TG/DTA analizi sonuclar1 Sekil 7.31 —

7.34’de verilmistir.
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Sekil 7.31. TZP-1 tozunun TG/DTA analiz sonucu.
DTA /(pV/mg)
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Sekil 7.32. TZP-2 tozunun TG/DTA analiz sonucu.
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Sekil 7.33. TZP-3 tozunun TG/DTA analiz sonucu.
DTA /(uV/mg)
TG /% DTG /(%/min)
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Sekil 7.34. TZP-4 tozunun TG/DTA analiz sonucu.

Tozlarin TG/DTA egrileri incelendiginde TZP-1 tozunda yaklagik olarak 200 ve 360 °C’

lerde iki farkli ekzotermik reaksiyon meydana gelmistir ve TG egrisi incelendiginde toplamda
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% 3,29’luk bir agirlik kaybi1 gozlenmektedir. Sonug olarak iki farkli baglayici, séz konusu

sicakliklarda yapidan uzaklagmustir.

TZP-2 tozunun TG/DTA egrisi incelendiginde ise 350 - 400 °C arasinda ekzotermik bir
reaksiyon varligi s6z konusudur. TG egrisinde % 2,5’lik bir agirlik kayb1 goriilmiistiir. Tozun

icerisinde tek tip baglayici oldugu diisiiniilmektedir.

TZP-3 tozunun TG/DTA egrileri incelendiginde TZP-1 tozuna benzer bir seyir
izlemektedir. 271 °C’deki reaksiyonla uzaklasan agirlik % 0,48 iken 394 °C’ deki reaksiyonla
uzaklasan agirlik % 3.11°dir. TZP-1 tozunda oldugu gibi iki farkli baglayicinin biinyeden

uzaklagmasi s6z konusudur.

TZP-4 tozunun TG/DTA egrileri genel c¢ergevede TZP-1 tozu ile benzerlik
gostermektedir. 218 °C’de ve 387 °C’de iki farkli ekzotermik reaksiyon meydana gelmekle
birlikte toplam agirlik kayb1 % 2,23’tiir. Yine TZP-1 ve TZP-3 tozunda oldugu gibi iki farkli
baglayici yapidan uzaklagmistir.

7.3. On Sinterlenmis Numunelere Ait Sonuclar ve Degerlendirmeler
7.3.1. XRD analizi sonuglari

OS-1 sicakliginda &n sinterlenmesi tamamlanan peletlere ait XRD desenleri Sekil 7.35 —
7.69°da verilmistir. Sekillerdeki pikler iizerinde yer alan t ve m harfleri sirasiyla tetragonal ve
monoklinik formdaki ZrO,’yi ifade etmektedir. Tiim kompozisyonlara ait XRD desenleri

incelendiginde tetragonal fazlarin monoklinik fazlara oranla daha baskin oldugu goriilmektedir.

Siddet (cps)
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Sekil 7.35. OS-1 sicakliginda 6n sinterlenmis TZP-1 RO kompozisyonuna ait XRD deseni.
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Sekil 7.36. OS-1 sicakliginda 6n sinterlenmis TZP-1 R50 kompozisyonuna ait XRD deseni.
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Sekil 7.37. OS-1 sicakliginda 6n sinterlenmis TZP-2 RO kompozisyonuna ait XRD deseni.
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Sekil 7.38. OS-1 sicakliginda 6n sinterlenmis TZP-2 R50 kompozisyonuna ait XRD deseni.
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Sekil 7.39. OS-1 sicakliginda 6n sinterlenmis TZP-3 RO kompozisyonuna ait XRD deseni.
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Sekil 7.40. OS-1 sicakliginda 6n sinterlenmis TZP-3 R50 kompozisyonuna ait XRD deseni.
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Sekil 7.41. OS-1 sicakliginda 6n sinterlenmis TZP-1 R100 kompozisyonuna ait XRD deseni.
(TZP-1 R100, TZP-2 R100, TZP-3 R100 ifadeleri ayn1 kompozisyonu ifade ettiginden sadece birine ait
XRD deseninin verilmesi uygun gériilmiistiir. izleyen XRD desenleri de ilgili kompozisyonlar igin ayni

sekilde verilecektir.)

0S-2 sicakliginda &n sinterlenmis kompozisyonlarda yine az miktarda monoklinik fazla
birlikte tetragonal fazlarin sayica istiinliigii s6z konusudur. TZP-3 RO kompozisyonunda

digerlerinden farkli olarak sadece tetragonal fazlar bulunmaktadir. TZP-3 RO
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kompozisyonundan {iretilen peletlerin ilgili sicaklikta sinterlenmeye basladigi bu nedenle de

yapidaki yar1 kararh fazlarin (monoklinik) kararli fazlara (tetragonal) doniistiigi s6ylenebilir.
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Sekil 7.42. OS-2 sicakliginda 6n sinterlenmis TZP-1 RO kompozisyonuna ait XRD deseni.
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Sekil 7.43. OS-2 sicakliginda 6n sinterlenmis TZP-1 R50 kompozisyonuna ait XRD deseni.
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Sekil 7.44. OS-2 sicakliginda 6n sinterlenmis TZP-2 RO kompozisyonuna ait XRD deseni.
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Sekil 7.45. OS-2 sicakliginda 6n sinterlenmis TZP-2 R50 kompozisyonuna ait XRD deseni.
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Sekil 7.46. OS-2 sicakliginda 6n sinterlenmis TZP-3 RO kompozisyonuna ait XRD deseni.
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Sekil 7.47. OS-2 sicakliginda 6n sinterlenmis TZP-3 R50 kompozisyonuna ait XRD deseni.
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Sekil 7.48. OS-2 sicakliginda 6n sinterlenmis TZP-1 R100 kompozisyonuna ait XRD deseni.

0S-3 ve OS-4 sicakliklarinda &n sinterlemesi gerceklestirilen kompozisyonlarm XRD
desenlerinde monoklinik fazlarin bir hayli azaldigi, baskin faz olarak tetragonal formlarin 6n
plana ¢iktig1 gozlenmistir. TZP-3 RO kompozisyonlarmin tiim XRD desenlerinde ise tamamen
kararh halde olan tetragonal fazlarin varhg s6z konusudur. OS-5 sicakliginda ise tiim

kompozisyonlarda sadece tetragonal fazlarin varligi gézlenmektedir.
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Sekil 7.49. OS-3 sicakliginda 6n sinterlenmis TZP-1 RO kompozisyonuna ait XRD deseni.
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Sekil 7.50. OS-3 sicakliginda 6n sinterlenmis TZP-1 R50 kompozisyonuna ait XRD deseni.
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Sekil 7.51. OS-3 sicakliginda 6n sinterlenmis TZP-2 RO kompozisyonuna ait XRD deseni.
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Sekil 7.52. OS-3 sicakliginda 6n sinterlenmis TZP-2 R50 kompozisyonuna ait XRD deseni.
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Sekil 7.53. OS-3 sicakliginda 6n sinterlenmis TZP-3 RO kompozisyonuna ait XRD deseni.
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Sekil 7.54. OS-3 sicakliginda 6n sinterlenmis TZP-3 R50 kompozisyonuna ait XRD deseni.
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Sekil 7.55. OS-3 sicakliginda 6n sinterlenmis TZP-1 R100 kompozisyonuna ait XRD deseni.
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Sekil 7.56. OS-4 sicakliginda 6n sinterlenmis TZP-1 RO kompozisyonuna ait XRD deseni.
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Sekil 7.57. OS-4 sicakliginda 6n sinterlenmis TZP-1 R50 kompozisyonuna ait XRD deseni.



4000
3500
3000

2
h
<
<

(cps)

2000
1500 t

Siddet

1000 t

t
500 o X
m/en | i
. )

20 30 40 50 60 70 80
Kirmim Acisi (26)

Sekil 7.58. OS-4 sicakliginda 6n sinterlenmis TZP-2 RO kompozisyonuna ait XRD deseni.
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Sekil 7.59. OS-4 sicakliginda 6n sinterlenmis TZP-2 R50 kompozisyonuna ait XRD deseni.



Siddet (cps)
12 12
LN
<
<

t
1500
1000 t ¢
w | )y SOy
0 AN
20 30 40 50 60 70 80

Kirmim Acisi (26)

Sekil 7.60. OS-4 sicakliginda 6n sinterlenmis TZP-3 RO kompozisyonuna ait XRD deseni.
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Sekil 7.61. OS-4 sicakliginda 6n sinterlenmis TZP-3 R50 kompozisyonuna ait XRD deseni.
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Sekil 7.62. OS-4 sicakliginda 6n sinterlenmis TZP-1 R100 kompozisyonuna ait XRD deseni.
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Sekil 7.63. OS-5 sicakliginda 6n sinterlenmis TZP-1 RO kompozisyonuna ait XRD deseni.
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Sekil 7.64.

0S-5 sicakliginda &n sinterlenmis TZP-1 R50 kompozisyonuna ait XRD deseni.
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Sekil 7.65. OS-5 sicakliginda 6n sinterlenmis TZP-2 RO kompozisyonuna ait XRD deseni.

88



2500
t
2000
;‘j 1500
=
= 1000 t
v 530
500 t ¢
o -
m/im t
20 30 40 50 60 70 80
Kirmim Acisi (26)

Sekil 7.66. OS-5 sicakliginda 6n sinterlenmis TZP-2 R50 kompozisyonuna ait XRD deseni.
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Sekil 7.67. OS-5 sicakliginda 6n sinterlenmis TZP-3 RO kompozisyonuna ait XRD deseni.
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Sekil 7.68. OS-5 sicakliginda 6n sinterlenmis TZP-3 R50 kompozisyonuna ait XRD deseni.
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Sekil 7.69. OS-5 sicakliginda &n sinterlenmis TZP-1 R100 kompozisyonuna ait XRD deseni.

7.3.2. Mikro sertlik analizi sonuglari
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Uretilen peletlerin farkli sicakliklarda on sinterlenmesi sonucu 6lgiilen mikro sertlik

degerleri Cizelge 7.9 — 7.11 arasinda goriilmektedir. TZP-1 tozundan iiretilen peletlerde TZP-4

tozunun arttigi kompozisyonlarda sertlik degeri artan bir grafik izlemistir. TZP-2 ve TZP3

tozlarindan iiretilen peletlerin sertliginin ise artan TZP-4 tozu miktari ile diistiigli gdzlenmistir.
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Ayrica artan 6n sinterleme sicakligina bagli olarak tiim tozlarin sertlik degerlerinde de bir artig

sOz konusudur.

En yiiksek mikro sertlik degeri TZP-2 tozundan iiretilen peletlerde gozlenmistir. Bunun
nedeni TZP-2 tozunu olusturan graniillerin daha kii¢iik tanelerden tesekkiil olmasidir. Bu
nedenle TZP-2 tozundan iiretilen peletlerin daha diisiik sicaklikta yogunlugunun ve sertliginin
artmasi beklenir. Fakat TZP-2 tozuna ilaveten TZP-4 tozu miktarinin artmasi sertligi diisiiriicii

rol oynamustir. TZP-2 tozunun SEM goriintiileri de (Sekil 7.27) bu durumu desteklemektedir.

Ayrica peletlerin mikro sertlik degerleri (HV1), ticari iirlinler ile kiyaslandiginda
kompozisyon ve 6n Sinterleme sicakligina bagl olarak bazi numunelerin sertliklerinin daha
yiiksek oldugu goriilmektedir. Sertligi yiiksek olan numuneler dis teknisyeni tarafindan
sekillendirme siirecinde daha zor islenecek, sekillendirmede kullanilan frezeleri daha ¢ok
asindrracaktir. Uriiniin ¢ok yumusak olmasi da islenme sirasinda iiriin kenarlarinda kirilmalara

ve par¢a kopmalarina neden olacaktir.

Cizelge 7.9. TZP-1 tozunun farkli kompozisyonlarindan iiretilen peletlere ait mikro sertlik

degerleri.
Farkli On Sinterleme Sicakliklarmdaki Mikro Sertlik Degerleri

0S-1 0S-2 0S-3 0S-4 0S-5
Kompozisyonlar HV1 HV1 HV1 HV1 HV1
TZP-1 RO 14,1 25,7 29,6 36,7 41,0
TZP-1 R10 14,4 25,9 33,2 37,2 51,1
TZP-1 R20 14,7 28,0 35,6 39,2 54,2
TZP-1 R30 14,8 29,6 35,7 40,2 59,1
TZP-1 R40 14,9 29,9 36,7 41,3 65,4
TZP-1 R50 15,0 30,1 37,1 42,7 66,1
TZP-1 R60 15,6 30,2 38,8 43,6 74,5
TZP-1 R70 15,9 32,4 43,0 44,2 77,0
TZP-1 R80 16,0 33,1 43,2 44,7 80,6
TZP-1 R90 16,3 35,5 43,4 47,4 83,7
TZP-1 R100 14,4 29,9 39,2 53,5 81,1
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Cizelge 7.10. TZP-2 tozunun farkli kompozisyonlarindan iiretilen peletlere ait mikro sertlik

degerleri.
Farkli On Sinterleme Sicakliklarmdaki Mikro Sertlik Degerleri

0S-1 0S-2 0S-3 0S-4 0S-5
Kompozisyonlar HV1 HV1 HV1 HV1 HV1
TZP-2 RO 37,3 59,6 73,2 87,1 132,2
TZP-2 R10 33,5 56,1 65,2 81,0 128,3
TZP-2 R20 31,9 55,9 61,1 83,2 124,0
TZP-2 R30 26,3 48,9 60,7 71,4 110,6
TZP-2 R40 25,6 46,7 52,5 65,9 96,4
TZP-2 R50 23,2 38,7 50,5 65,2 92,0
TZP-2 R60 22,5 38,4 49,3 63,0 85,9
TZP-2 R70 17,3 36,9 45,0 61,3 78,9
TZP-2 R80 16,9 34,6 41,2 55,7 74,5
TZP-2 R90 16,4 34,5 39,0 55,5 69,5
TZP-2 R100 14,4 29,9 39,2 53,5 81,1

Cizelge 7.11. TZP-3 tozunun farkli kompozisyonlarindan iiretilen peletlere ait mikro sertlik

degerleri.
Farkli On Sinterleme Sicakliklarmdaki Mikro Sertlik Degerleri

0S-1 0S-2 0S-3 0S-4 0S-5
Kompozisyonlar HV1 HV1 HV1 HV1 HV1
TZP-3 RO 19,3 36,6 46,2 61,1 92,6
TZP-3 R10 19,1 36,3 46,1 59,7 89,4
TZP-3 R20 18,7 36,0 45,0 56,5 88,3
TZP-3 R30 17,9 35,7 44,7 56,2 86,4
TZP-3 R40 17,3 35,6 44,5 55,8 84,9
TZP-3 R50 16,5 35,5 42,2 55,4 82,9
TZP-3 R60 16,4 35,4 40,4 55,1 81,6
TZP-3 R70 16,2 33,8 40,2 53,8 81,2
TZP-3 R80 16,1 32,9 39,6 51,5 79,9
TZP-3 R90 16,0 30,2 38,5 50,9 79,8
TZP-3 R100 14,4 29,9 39,2 53,5 81,1
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7.3.3. Yogunluk sonuclari

On sinterlenmis peletlere ait ham yogunluk sonuglar1 Cizelge 7.12 — 7.14’de verilmistir.
TZP-1 tozundan iiretilen peletlerde TZP-4 tozunun miktarca arttifi kompozisyonlar i¢in
yogunluk degerlerinde bir artis gozlenmistir. TZP-2 ve TZP-3 tozlarinda ise TZP-4 tozunun

miktar1 arttik¢a elde edilen yogunluk degerinde bir azalma s6z konusudur.

Cizelge 7.12. TZP-1 tozunun farkli kompozisyonlarindan iiretilen peletlere ait ham yogunluk

degerleri.
Farkli On Sinterleme Sicakliklarindaki Ham Yogunluk Degerleri (g/cm?)
Kompozisyonlar 0S-1 0S-2 08-3 0S-4 08-5
TZP-1 RO 3,02 3,06 3,06 3,07 3,10
TZP-1 R10 3,03 3,07 3,08 3,10 3,14
TZP-1 R20 3,03 3,08 3,08 3,10 3,15
TZP-1 R30 3,04 3,07 3,08 3,10 3,15
TZP-1 R40 3,04 3,08 3,09 3,09 3,16
TZP-1 R50 3,04 3,07 3,09 3,10 3,17
TZP-1 R60 3,04 3,07 3,09 3,10 3,18
TZP-1 R70 3,04 3,07 3,08 3,09 3,18
TZP-1 R80 3,04 3,07 3,08 3,10 3,19
TZP-1 R90 3,04 3,06 3,08 3,11 3,21
TZP-1 R100 3,01 3,06 3,07 3,10 3,20

Cizelge 7.13. TZP-2 tozunun farkli kompozisyonlarindan {iiretilen peletlere ait ham yogunluk

degerleri.
Farkli On Sinterleme Sicakliklarindaki Ham Yogunluk Degerleri (g/cm’)
Kompozisyonlar 0S-1 0S-2 08-3 0S-4 08-5
TZP-2 RO 3,08 3,12 3,15 3,28 3,50
TZP-2 R10 3,08 3,14 3,18 3,27 3,47
TZP-2 R20 3,07 3,12 3,16 3,25 3,45
TZP-2 R30 3,06 3,12 3,15 3,23 3,40
TZP-2 R40 3,05 3,09 3,13 3,19 3,37
TZP-2 R50 3,04 3,08 3,10 3,17 3,28
TZP-2 R60 3,03 3,07 3,09 3,15 3,31
TZP-2 R70 3,03 3,07 3,08 3,13 3,26
TZP-2 R80 3,02 3,06 3,07 3,12 3,23
TZP-2 R90 3,03 3,06 3,07 3,11 3,20
TZP-2 R100 3,01 3,06 3,07 3,10 3,20
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Cizelge 7.14. TZP-3 tozunun farkli kompozisyonlarindan {iiretilen peletlere ait ham yogunluk

degerleri.
Farkli On Sinterleme Sicakliklarindaki Ham Yogunluk Degerleri (g/cm’)
Kompozisyonlar 0S-1 0S-2 08-3 0S-4 08-5
TZP-3 RO 3,10 3,23 3,25 3,29 3,40
TZP-3 R10 3,12 3,22 3,23 3,25 3,38
TZP-3 R20 3,11 3,20 3,22 3,27 3,39
TZP-3 R30 3,09 3,19 3,20 3,25 3,34
TZP-3 R40 3,08 3,17 3,18 3,23 3,36
TZP-3 R50 3,07 3,15 3,16 3,22 3,32
TZP-3 R60 3,09 3,14 3,15 3,18 3,32
TZP-3 R70 3,06 3,12 3,13 3,18 3,29
TZP-3 R80 3,06 3,10 3,11 3,16 3,26
TZP-3 R90 3,04 3,12 3,09 3,13 3,25
TZP-3 R100 3,01 3,06 3,07 3,10 3,20

7.3.4. Pisme kiiciilmesi sonuclari

TZP-1, TZP-2, TZP-3 tozlarina TZP-4 tozu ilavesiyle iiretilen tiim kompozisyonlara ait
farkli 6n sinterleme sicakliklarindaki pisme kiiglilmesi degerleri Cizelge 7.15 - 7.17°de ayrintili
bir sekilde goriilmektedir.

Cizelge 7.15. TZP-1 tozunun farkli kompozisyonlarma ait % kiiclilme degerleri.
g

0S-1 0S-2 0S-3 0S-4 0S-5

Cap |Kalinlik | Cap |Kalinlik | Cap Kalmlik | Cap |Kalinlik |Cap |Kalinlik

TZP-1 RO -0,33 |-0,36 0,08 | 0,00 0,00 10,00 0,26 0,00 0,34 (0,51

TZP-1R10 |-0,16 |-0,92 0,00 | 0,17 0,11 0,17 0,13 0,18 0,77 10,96

TZP-1R20 |-0,27 |-0,70 0,05 10,18 0,05 10,35 0,24 10,35 0,72 0,95

TZP-1R30 |-0,27 |-0,79 0,11 0,53 0,11 0,09 0,19 | 1,81 0,82 1,13

TZP-1R40 |-0,32 |-0,53 0,02 | 0,08 0,16 10,35 0,19 0,40 1,10 1,79

TZP-1R50 |-0,30 |-1,50 0,07 10,30 0,21 0,09 0,10 0,35 0,95 (0,43

TZP-1R60 |-0,40 |-1,04 0,03 |0,17 0,19 10,44 0,29 10,96 1,17 10,96

TZP-1R70 |-0,29 |-0,63 0,08 | 0,18 0,13 10,60 0,19 (0,43 1,17 | 1,54

TZP-1R80 |-0,50 |-0,90 0,00 | 0,35 0,13 10,35 0,37 10,52 1,35 | 1,45

TZP-1R90 |-0,37 |-0,54 0,08 | 0,17 0,21 1,28 0,53 0,95 1,51 (1,72

TZP-1 R100 |-0,29 |-0,15 0,05 | 0,15 0,21 0,60 0,48 0,86 1,48 (0,95




Cizelge 7.16. TZP-2 tozunun farkli kompozisyonlarina ait % kiiclilme degerleri.
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0S-1 0S-2 0s-3 0S-4 0S-5
Cap |Kalinlik |Cap |Kalnlik |Cap |Kalinlik |Cap |Kalinlik |Cap |Kalinlik

TZP-2 RO 1,06 |0,61 0,36 0,47 0,80 |0,86 2,15 | 1,49 4,24 14,40
TZP-2 R10 |0,35 |0,00 0,74 0,24 1,10 | 1,36 1,87 |2,01 3,84 4,23
TZP-2 R20 [0,57 |0,33 0,68 10,80 0,88 0,48 2,02 |1,77 3,60 |3,77
TZP-2 R30 (0,16 |0,00 0,57 10,41 1,03 (0,40 1,60 |2,20 3,40 3,17
TZP-2 R40 |-0,03 |-0,15 0,17 0,08 0,76 |1,23 1,59 |1,76 3,10 | 3,40
TZP-2 R50 |-0,15 |-0,50 0,38 0,42 1,02 |1,15 1,53 |0,74 2,45 | 2,15
TZP-2 R60 |-0,45 |-0,35 0,27 0,75 0,75 (0,49 1,20 | 1,17 2,81 | 2,40
TZP-2 R70 |-0,32 |-0,35 0,40 0,17 0,53 (0,42 1,01 | 1,08 2,42 12,53
TZP-2 R80 |-0,42 |-0,51 0,10 |0,16 0,35 (0,17 0,74 10,93 2,05 12,19
TZP-2 R90 |-0,48 |-0,62 0,16 |0,17 0,21 (0,34 0,56 |1,19 1,46 | 0,77
TZP-2 R100 |-0,29 |-0,15 0,05 |0,15 0,21 0,60 0,48 10,86 1,48 10,95
Cizelge 7.17. TZP-3 tozunun farkli kompozisyonlarna ait % kiiclilme degerleri.

0S-1 0S-2 0S-3 0S-4 0S-5

Cap |Kalinlik |Cap |Kalinlik |Cap |Kalmhik |Cap |Kalmlik |Cap |Kalinlik

TZP-3 R0 0,46 |-0,10 0,27 10,45 0,53 10,54 0,82 10,80 2,16 (2,34
TZP-3 R10 {0,09 0,05 0,35 0,27 0,56 |0,44 0,75 | 1,51 2,00 |2,23
TZP-3 R20 |0,16 |-0,90 0,03 10,35 0,45 10,88 0,75 10,80 2,29 (2,05
TZP-3 R30 |0,05 |0,10 0,30 |0,70 0,56 10,70 0,90 |0,70 1,86 |2,03
TZP-2 R40 |0,02 |-0,26 0,21 0,26 0,37 10,87 0,88 10,88 2,18 [2.27
TZP-3 R50 |-0,20 |-0,37 0,16 0,43 0,40 0,35 0,85 |1,37 2,02 | 1,85
TZP-3 R60 |-0,17 |-0,27 0,19 0,09 0,34 10,35 0,77 10,70 1,62 (2,30
TZP-3 R70 |-0,20 |-0,42 0,16 |0,18 0,32 10,6 0,60 |0,96 1,9 (1,92
TZP-3 R80 |-0,24 |-0,63 0,03 0,26 0,16 10,27 0,53 10,44 1,56 |1,90
TZP-3 R90 |-0,27 |-0,58 0,05 |0,17 0,19 10,08 0,56 |0,60 1,74 | 1,65
TZP-3 R100|-0.29 |-0.15 0.05 10.15 0.21 ]0.6 0.48 |0.86 1.48 [0.95

Tiim tozlardan elde edilen peletlerin pisme kiigiilmesi degerleri incelendiginde OS-1

sicakliginda 6n sinterleme sonrasinda kiigiilme yerine biiyiime meydana gelmesinin numunenin

genlesmesi ve heniiz sinterlenmeye baslamamasindan kaynaklandigi diisiiniillmektedir.
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TZP-2 tozunun tane boyutunun ¢ok kii¢iik olmasi (Sekil 7.27) gz Oniine alindiginda
TZP-2 RO kompozisyonunda OS-1 sicakhiginda % 1.06’hik bir kiigiilme meydana gelirken
sisteme tozunun ilave edilmesi ile kiiglilme azalmakta ve sonrasinda biiylime meydana

gelmektedir.

On sinterlenmis peletlere ait pisme kiigiilmesi degerleri, iiretilecek desteklerin islenme
performanslarmi etkilemesi agisindan olduk¢a oOnemlidir. Destek sinterlendikten sonra g
boyutta da esit kiiciilme gostermelidir. CIP ile sekillendirilen numuneler, her boyutta esit
kiigiilme gostermekte, {iiretilen blok herhangi bir problem yasanmaksizin model iizerine
oturmakta ve rahatlikla kullamilabilmektedir. Bu a¢idan bakildiginda elde edilen kiiglilme
degerleri (OS-1 sicakliginda 1s1l isleme tabi tutulanlar hari¢) cap ve kalinlik agisindan 6nemli bir

farklilik arz etmemekte, bu durum da iiretilecek bloklarin kullanimini miimkiin kilmaktadir.
7.4. Tamamen Sinterlenmis Numunelere Ait Sonuclar ve Degerlendirmeler
7.4.1. XRD analizi sonuglari

1500 °C’de nihai sinterlenen numunelere ait XRD sonuglar1 Sekil 7.70 — 7.76’da
verilmistir. Numunelerin nihai sinterlenmesi sonucu elde edilen XRD desenlerinde numunelerin

sadece tetragonal zirkonya fazina sahip olduklar1 goriilmektedir.
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Sekil 7.70. 1500°C’de sinterlenmis TZP-1 RO kompozisyonuna ait XRD deseni.
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Sekil 7.71. 1500°C’de sinterlenmis TZP-1 R50 kompozisyonuna ait XRD deseni.
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Sekil 7.72. 1500°C’de sinterlenmis TZP-2 RO kompozisyonuna ait XRD deseni.
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Sekil 7.73. 1500°C’de sinterlenmis TZP-2 R50 kompozisyonuna ait XRD deseni.
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Sekil 7.74. 1500°C’de sinterlenmis TZP-3 RO kompozisyonuna ait XRD deseni.
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Sekil 7.75. 1500°C’de sinterlenmis TZP-3 R50 kompozisyonuna ait XRD deseni.
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Sekil 7.76. 1500°C’de sinterlenmis TZP-1 R100 kompozisyonuna ait XRD deseni.

7.4.2. Mikrosertlik sonuclari

Peletlerin 1500 °C’de sinterlenmesi sonucu elde edilen sertlik degerleri ise Cizelge 7.18
- 7.20°de goriilmektedir.
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Cizelge 7.18. TZP-1 tozunun nihai sinterlenmesiyle elde edilen peletlerin mikro sertlik

degerleri.
Nihai Sinterlenmis Peletlerin
Mikro Sertlik Degerleri
Kompozisyonlar HV10
TZP-1 RO 1259
TZP-1 R10 1216
TZP-1 R20 1227
TZP-1 R30 1208
TZP-1 R40 1229
TZP-1 R50 1221
TZP-1 R60 1214
TZP-1 R70 1235
TZP-1 R80 1210
TZP-1 R90 1234
TZP-1 R100 1252

Cizelge 7.19. TZP-2 tozunun nihai sinterlenmesiyle elde edilen peletlerin mikro sertlik

degerleri.
Nihai Sinterlenmis Peletlerin
Mikro Sertlik Degerleri
Kompozisyonlar HV10
TZP-2 RO 1235
TZP-2 R10 1202
TZP-2 R20 1176
TZP-2 R30 1208
TZP-2R40 1182
TZP-2 R50 1210
TZP-2 R60 1200
TZP-2 R70 1180
TZP-2 R80 1192
TZP-2 R90 1201
TZP-2 R100 1252
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Cizelge 7.20. TZP-3 tozunun nihai sinterlenmesiyle elde edilen peletlerin mikro sertlik

degerleri.
Nihai Sinterlenmis Peletlerin
Mikro Sertlik Degerleri
Kompozisyonlar HV10
TZP-3 RO 1219
TZP-3 R10 1226
TZP-3 R20 1224
TZP-3 R30 1208
TZP-3 R40 1200
TZP-3 R50 1252
TZP-3 R60 1218
TZP-3 R70 1228
TZP-3 R80 1230
TZP-3 R90 1219
TZP-3 R100 1252

Sertlik sonuglar1 incelendiginde 6n sinterlenmis peletlerin aksine artan Fe,O; miktarina
bagh olarak sertligin arttig1 seklinde kesin bir sonuca varilamamakla birlikte, degerler genel
olarak 1200-1260 MPa araliginda degiskenlik gostermektedir. Fe,O; katkist malzemenin

sertliginde olumsuz bir etkiye sebep olmamaktadir.

Nihai sinterlenmis peletlere ait kirilma toklugu degerleri Cizelge 7.21 — 7.23’de
goriilmektedir. Genel olarak tiim kompozisyonlarin kirilma toklugu degerleri birbirine olduk¢a
yakindir. Sertlikde oldugu gibi kompozisyonlardaki artan Fe,O; miktarimin kirilma toklugunu
arttiracagl sonucuna kesin olarak varilamamakla birlikte ilgili durumun herhangi bir olumsuz

etkisi de bulunmamaktadir. Sertlik ve kirilma toklugu degerleri ticari iiriinler ile benzerdir.
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Cizelge 7.21. TZP-1 tozundan liretilen nihai sinterlenmis peletlerin kirtlma toklugu degerleri.

Nihai Sinterlenmis Peletlerin

Kompozisyonlar | Kirtlma Toklugu Degerleri
Kic (MPa m'?)
TZP-1 RO 4,45
TZP-1 R10 4,61
TZP-1 R20 4,45
TZP-1 R30 4,92
TZP-1 R40 4,71
TZP-1 R50 4,62
TZP-1 R60 4,71
TZP-1 R70 4,46
TZP-1 R80 4,42
TZP-1 R90 4,45
TZP-1 R100 4,62

Cizelge 7.22. TZP-2 tozundan liretilen nihai sinterlenmis peletlerin kirtlma toklugu degerleri.

Nihai Sinterlenmis Peletlerin

Kompozisyonlar | Kirilma Toklugu Degerleri
Kic (MPa m'?)
TZP-2 RO 4,43
TZP-2 R10 4,34
TZP-2 R20 4,33
TZP-2 R30 4,65
TZP-2 R40 4,41
TZP-2 R50 4,59
TZP-2 R60 4,35
TZP-2 R70 4,71
TZP-2 R80 4,27
TZP-2 R90 4,57
TZP-2 R100 4,62
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Cizelge 7.23. TZP-3 tozundan liretilen nihai sinterlenmis peletlerin kirtlma toklugu degerleri.

Nihai Sinterlenmis Peletlerin

Kompozisyonlar Kirilma Toklugu Degerleri
Kic (MPa m'?)
TZP-3 RO 4,35
TZP-3 R10 4,49
TZP-3 R20 4,30
TZP-3 R30 4,69
TZP-3 R40 4,36
TZP-3 R50 4,33
TZP-3 R60 4,30
TZP-3 R70 4,41
TZP-3 R80 4,43
TZP-3 R90 4,44
TZP-3 R100 4,62

7.4.3. Yogunluk sonuclari

Nihai sinterlenmis peletlere ait yogunluk sonuglari

Cizelge 7.24

7.26’da

goriilmektedir. Tiim kompozisyonlar i¢in elde edilen yogunluk degerleri, arzu edilen yogunluk

degerine (6,05 g/em’) yakindir. 1500 °C’de gergeklestirilen sinterlemenin tiim numunelerin

yogunlasmas1 bakimindan yeterli oldugu sdylenebilir.

Cizelge 7.24. TZP-1 tozundan liretilen nihai sinterlenmis peletlerin yogunluk degerleri.

Kompozisyonlar | Yogunluk Degerleri (g/cm’)
TZP-1 RO 6,05
TZP-1 R10 5,99
TZP-1 R20 6,06
TZP-1 R30 6,03
TZP-1 R40 6,05
TZP-1 R50 6,06
TZP-1 R60 6,07
TZP-1 R70 6,08
TZP-1 R80 6,10
TZP-1 R90 6,05
TZP-1 R100 6,05




Cizelge 7.25. TZP-2 tozundan liretilen nihai sinterlenmis peletlerin yogunluk degerleri.

Kompozisyonlar | Yogunluk Degerleri (g/cm’)
TZP-2 RO 6,07
TZP-2 R10 6,08
TZP-2 R20 6,06
TZP-2 R30 6,03
TZP-2 R40 6,04
TZP-2R50 6,01
TZP-2 R60 6,01
TZP-2 R70 6,07
TZP-2R80 6,03
TZP-2 R90 6,02
TZP-2 R100 6,05

Cizelge 7.26. TZP-3 tozundan liretilen nihai sinterlenmis peletlerin yogunluk degerleri.

Kompozisyonlar Yogunluk Degerleri (g/cm’)
TZP-3 RO 6,01
TZP-3 R10 6,07
TZP-3 R20 6,09
TZP-3 R30 6,05
TZP-3 R40 6,04
TZP-3R50 6,05
TZP-3 R60 6,06
TZP-3 R70 6,05
TZP-3 R80 6,05
TZP-3 R90 6,09
TZP-3 R100 6,05

7.4.4. Pisme kiiciilmesi sonuclari
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Nihai sinterlenmis numunelere ait pisme kiiclilmesi degerleri Cizelge 7.27-7.29°da

verilmistir.



Cizelge 7.27. TZP-1 tozundan iiretilen nihai sinterlenmis peletlere ait kii¢iilme degerleri.

Pigme Kiigiilmesi Degerleri (%)

Cap Kalinlik
TZP-1 RO 20,27 20,38
TZP-1 R10 20,05 20,03
TZP-1 R20 19,99 19,87
TZP-1 R30 19,91 19,64
TZP-1 R40 19,78 19,77
TZP-1 R50 20,00 20,11
TZP-1 R60 19,83 19,78
TZP-1 R70 19,83 19,66
TZP-1 R80 19,77 19,72
TZP-1 R90 19,71 19,72
TZP-1 R100 19,86 19,65

Cizelge 7.28. TZP-2 tozundan iiretilen nihai sinterlenmis peletlere ait kiigiilme degerleri.

Pigme Kiigiilmesi Degerleri (%)

Cap Kalinlik
TZP-2 RO 18,57 18,31
TZP-2 R10 18,48 18,59
TZP-2 R20 18,62 18,75
TZP-2 R30 18,79 18,90
TZP-2 R40 18,90 18,77
TZP-2 R50 19,02 19,10
TZP-2 R60 19,31 19,33
TZP-2 R70 19,40 19,44
TZP-2 R80 19,68 19,73
TZP-2 R90 19,73 19,67
TZP-1 R100 19,86 19,65
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Cizelge 7.29. TZP-3 tozundan iiretilen nihai sinterlenmis peletlere ait kiigiilme degerleri.

Pigme Kiigiilmesi Degerleri (%)
Cap Kalinlik
TZP-3 RO 18,60 18,26
TZP-3 R10 18,50 18,22
TZP-3 R20 18,59 18,28
TZP-3 R30 18,70 18,56
TZP-3 R40 18,76 18,49
TZP-3 R50 18,89 18,83
TZP-3 R60 18,96 18,79
TZP-3 R70 19,19 19,19
TZP-3 R80 19,36 19,49
TZP-3 R90 19,48 19,41
TZP-3 R100 19,86 19,65

TZP-1 kompozisyonlarina bakildiginda peletlere ait kiigiilme degerleri TZP-1 RO ve
TZP-1 R100 araliginda azalan bir seyir izlemektedir. TZP-4 tozunun miktar olarak arttig
kompozisyonlarda daha az pigsme kiiglilmesi gorilmektedir. TZP-2 ve TZP-3 tozlarmma ait
kompozisyonlarda ise pisme kiiglilmesi degerleri, kullanilan TZP-4 tozunun miktarina bagl
olarak artan bir seyir izlemektedir. Kalinlik ve captaki kiigiilme agisindan bakildiginda
degerlerin birbirine yakin olmasi dis formundaki bir iriiniin her yonden esit kiigiilecegi
anlamina gelmektedir. Bu sonug izostatik pres ile gergeklestirilen sekillendirmenin &nemini

gostermektedir.
7.4.5. Renk analizi sonuglar:

Numunelere ait renk analizi sonuglart Cizelge 7.30 — 7.32°de verilmistir. Tim
kompozisyonlarda L (beyazlik) degerleri azalirken, b (sarilik) ve AE,; (renk farkliligi)
degerlerinin arttigi gozlenmistir. Sekil 7.77°de de gorildiigi iizere ii¢ farkli tozdan iiretilen
peletlerde artan Fe,O; miktarina bagh olarak rengin beyazdan sarimsi1 kahverengine dondiigii
tespit edilmistir. Bu sonugtan da anlasilacagi iizere renklendirici oksit ve kullanim miktari,

iiriiniin rengi iizerinde biiyiik bir etkiye sahiptir.



Cizelge 7.30. TZP-1 tozundan lretilen peletlere ait renk analizi sonuglari.

Kompozisyonlar L* a* b* AE,,
TZP-1 R10 86,15 -4,14 8,44 10,64
TZP-1 R20 85,49 -3,78 12,41 14,41
TZP-1 R30 83,63 -3,16 16,17 18,14
TZP-1 R40 82,26 -2,02 17,15 19,22
TZP-1 R50 81,11 - 0,90 19,22 21,45
TZP-1 R60 79,78 0,50 21,62 24,15
TZP-1 R70 77,88 1,23 21,71 24,81
TZP-1 R80 75,94 2,22 23,66 27,39
TZP-1 R90 75,11 2,89 22,90 27,08
TZP-1 R100 74,73 3,67 23,24 27,67

Cizelge 7.31. TZP-2 tozundan lretilen peletlere ait renk analizi sonuglari.

Kompozisyonlar L* a* b* AE,,
TZP-2 R10 84,12 -3,29 9,84 8,34
TZP-2 R20 83,93 -2,92 12,85 11,23
TZP-2 R30 85,37 - 1,94 16,55 14,84
TZP-2 R40 84,28 - 1,42 18,12 16,36
TZP-2 R50 83,27 - 0,88 21,00 19,27
TZP-2 R60 81,66 0,26 21,85 20,32
TZP-2 R70 80,43 1,15 23,62 22,34
TZP-2 R80 79,61 2,12 23,49 22,49
TZP-2 R90 77,10 2,80 22,34 22,18
TZP-2 R100 74,53 3,76 24,23 25,03

Cizelge 7.32. TZP-3 tozundan liretilen peletlere ait renk analizi sonuglari.

Kompozisyonlar L* a* b* AE,,
TZP-3 R10 81,55 -3,83 5,31 9,45
TZP-3 R20 79,81 -4,01 9,73 13,71
TZP-3 R30 79,23 -3,61 13,16 17,06
TZP-3 R40 78,71 -2,81 16,93 20,77
TZP-3 R50 79,43 -1,66 18,97 22,73
TZP-3 R60 78,18 -0,59 19,04 22,89
TZP-3 R70 74,80 0,81 23,10 27,48
TZP-3 R80 74,63 2,14 24,93 29,44
TZP-3 R90 74,86 2,96 23,03 27,67
TZP-3 R100 73,04 3,92 26,69 31,73
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Sekil 7.77. Nihai sinterlenmis peletlerin fotografi.

7.4.6. Uc nokta egme testi sonuclar

Nihai sinterlenmis numunelere ait egme testi sonuglari incelendiginde (Cizelge 7.33.)
TZP-1 tozuna ait kompozisyonlarin TZP-2 ve TZP-3 tozlarina oranla daha yiiksek egme
mukavemetine sahip olduklar1 goriilmektedir. TZP-1, TZP-2 ve TZP-3 tozlarindan {iretilmis
numuneler ISO 6872 Dental Ceramics’de belirtilen egme mukavemeti degerini (=2 100 MPa)
karsilamakla kalmayip, ilgili degerin oldukga {izerindendir. TZP-1 tozu i¢in artan TZP-4 tozu
miktarmma bagl olarak egme mukavemeti olumlu ya da olumsuz yonde etkilenmemistir.
Degerler, kabul edilebilir bir aralikta (standartlarda belirtilen degerlerin oldukga {izerinde)
dalgalanan bir seyir izlemektedir. Uretilen numuneler, egme mukavemeti degerleri gdz dniine

alindiginda ticari olarak piyasaya siiriilebilir niteliktedir.

Cizelge 7.33. Nihai sinterlenmis numunelere ait egme testi sonuglari.

Kompozisyon Egme Mukavemeti (MPa)
TZP-1 RO 1353,35
TZP-1 R10 1341,48
TZP-1 R30 1338,97
TZP-1 R50 1355,70
TZP-1 R70 1346,26
TZP-2 RO 1065,28
TZP-3 RO 1048,14
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7.4.7. SEM analizi sonuclari

Nihai sinterlenmis peletlere ait SEM goriintiileri Sekil 7.78 - 7.86°da verilmistir. Tiim
kompozisyonlardan elde edilen numunelerin ilgili sicaklikta sinterlendigi ve yogunlastig
goriilmektedir. Elde edilen mikroyap1 goriintiileri “7.4.3. Yogunluk sonuglar1” baghig altinda
verilen degerler ile oOrtiismektedir. TZP-1 RO ve TZP-1 R50 kompozisyonlarma ait SEM
goriintiileri incelendiginde renkli ve renksiz kompozisyonlarin tane boyutlar1 ve yogunluklarinin

benzerlik gdsterdigi anlasilmaktadir.

Sekil 7.78. Nihai sinterlenmis TZP-1 R0 kompozisyonuna ait SEM goriintiisii.

Sekil 7.79. Nihai sinterlenmis TZP-1 R50 kompozisyonuna ait SEM goriintiisii.
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Sekil 7.80. Nihai sinterlenmis TZP-2 R0 kompozisyonuna ait SEM goriintiisii.

1 pm
| |

Sekil 7.81. Nihai sinterlenmis TZP-2 R50 kompozisyonuna ait SEM goriintiisii.



Sekil 7.82. Nihai sinterlenmis TZP-3 R0 kompozsiyonuna ait SEM goriintiisii.

Sekil 7.83. Nihai sinterlenmis TZP-3 R50 kompozisyonuna ait SEM goriintiisii.
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lﬂ

Sekil 7.84. Nihai sinterlenmis TZP-1 R100 kompozisyonuna ait SEM goriintiisil.

—

Sekil 7.85. Renksiz kompozsiyonlara ait ayn1 bilylitmedeki SEM goriintiileri: TZP-1 RO
(a), TZP-2 RO (b) ve TZP-3 RO (c)
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Sekil 7.86. Renkli kompozisyonlara ait aym bilyiimedeki SEM goériintiileri: TZP-1 R50
(a), TZP-2 R50 (b), TZP-3 R50 (c)

Numunelerde parlatmadan kaynaklanan tane ¢ikmasi hatalar1 goriilmesine karsin, asiri
tane biiylimesi problemi ile karsilagilmamistir. Renkli kompozisyonlara ait SEM goriintiileri
benzerlik gosterirken, Sekil 7.85°deki SEM goriintiilerinden en kiigiik tane boyunun TZP-2
tozundan tiretilmis kompozisyona ait oldugu goriilmektedir. Bu da, TZP-2 tozundaki graniilleri
olusturan tanelerin TZP-1 ve TZP-3’dekilerden daha kii¢iik oldugu hatirlandiginda (bkz. Sekil
7.27. ve Sekil 7.30.) s6z konusu durumun normal oldugunu ortaya koymaktadir. Renkli
kompozisyonlara ait numunelerde ise sinterleme sonrasi tane boyutunun benzer oldugu

goriilmektedir (Sekil 7.86).
7.5. Genel Degerlendirmeler

Bu tez c¢alismasinda kendinden renkli zirkonya dis bloklarmin iretimi ve
karakterizasyonu gerceklestirilmis, renklendirici olarak kullanilan Fe,O; igerikli zirkonya
tozunun malzemenin fiziksel ve mekanik Ozellikleri {izerindeki etkileri incelenmistir. Ayrica
gerceklestirilen renk analizi ile birlikte dis hekimlerinin kullanimina sunulabilecek ticari

kullanima uygun bir renk skalasi olusturulmustur (Sekil 7.87.).
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Sekil 7.87. Uretilen renkli zirkonya desteklere ait renk skalast.

Sekil 7.88’deki adimlar izlenerek iiretilen bloklar sinterlenerek CAD/CAM sistemine
sahip cihazda islenmis, karakterizasyon c¢aligmalar1 ISO 6872 Dental Ceramics ve TS EN ISO
6872 Dis Seramigi standartlar1 dogrultusunda gerceklestirilerek mevcut ticari {riinlerle ayn
ozelliklerde tirtinler elde edilmistir (Sekil 7.89.).
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Sekil 7.89. Tez ¢alismasinda iiretilen renkli kompozisyonlara ait {iriin goriintiileri: hastadan

alian agiz dlgiisii (a), destek (b), islenmis renkli blok (c) ve destek {izerine porselen

tabakalarinin uygulanmasi sonucu elde edilen nihai iiriinler (d ve e).
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