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OZET

Bu calismada zirkonya seramik ytzeylerde plazma polimerizasyon yontemiyle
olusturulan organosilan icerikli ince filmin, rezin simanla baglanma dayaniminin

incelenmesi amaclanmaktadir.

Calismamizda itriya stabilize zirkonya (Y-TZP) bloklardan yuksekligi 10 mm,
genisligi 5mm, kalinligi 1mm olacak sekilde 40 adet Ornek kopyalama-freze
yontemiyle hazirlandi. Tum 6rnek ylzeylerine esit sartlarda polisaj islemi uygulanarak
600 grit silikon karbit asindiricilarla bitirildi. Ornekler 5 gruba ayrilarak (n=8) yiizey
sartlandirma iglemleri uygulandi. Gruplar su sekilde olusturulmustur: Kontrol
grubunda higbir ylzey sartlandirma islemi uygulanmadi (KONTROL). Yizeyler 50
pM’lik Al,O3 kumu ile kumlandi (KUM), 30 um’lik silika kapl Al ;O3 kumu ile kumlandi
ve silan uygulandi (ROC), Plazma polimerizasyonu uygulandi (PP), Plazma
asindirma uygulandi (PA).

Orneklerin yiizey plriizIOligi ve olusturulan ince film kalinligi atomik kuvvet
mikroskobu ile incelendi. Ylzeyi kaplanan o6rneklerin kimyasal analizi X-iginlari
fotoelektron spektroskopisi ile yapildi. Damlacik yontemi ile temas agisi olgumleri

yapildi.

Tam ornekler 10-metakriloksidesil-dihidrojen-fosfat iceren rezin simanla
yapistirildi (Panavia F 2.0). Universal test cihazinda 0.5 mm/dk crosshead hizinda
mikro kesme testi uygulandi. Olusan kirik tipleri 1s1k mikroskobunda x10 buyutmede
incelendi. Birden fazla bagimh degigsken bulunmasi nedeniyle yapilan ¢ok degiskenli
varyans analizinde (MANOVA) (F=26.488, df=16, p=.0.00) gruplar arasinda olusan
farklarin 6nemli oldugu goéruldd. Ortalama mikrokesme baglanma dayanimiari
arasinda olugan farklarin belirlenmesi icin tek yonlu varyans analizi (ANOVA) ve Post
Hoc ¢oklu kargilastirma testleri yapildi.

Calismanin sonuglarina goére, KUM grubu (7.92+1.5MPa), ROC grubu
(9.25+2.11MPa), PA grubu (8.13+1.57MPa) ve PP grubunda (8.71+2.08MPa) elde
edilen baglanti kuvvetlerinin kontrol grubundan anlamli olarak daha ylksek oldugu

g6zlenmistir (p<.05). En ylksek baglanti degeri ROC grubunda elde edilmigstir. Post



hoc testi sonuglarina gére KUM, PP, PA gruplarinin baglanma degerleri arasinda
istatistiksel olarak anlaml bir fark olusmamistir (p>.05). Yuzey puruzluligu agisindan
Kontrol ve PA gruplar arasinda olusan farklar disinda tum gruplar arasinda olusan
farklar istatistiksel olarak anlamli bulunmustur (p<.05) En disUk yldzey purtzltlaga
degeri PP grubunda (10.2+3.23 MPa) elde edilmistir. X isinlari fotoelektron
spektroskopisi analizinde, ince film yapisinda Si varligi tespit edilerek kimyasal baglar
olusturdugu gozlenmigtir. Olusturulan ince film tabakasinin ortalama kalinligi 96 nm
olarak Olgllmustlr. Temas agisi Olgimleri degerlendirildiginde tim gruplar arasinda
olusan farklar istatistiksel olarak anlamli bulunmustur. En hidrofilik ylzeyin PA
grubunda olustugu gorulmustir. Kirllma tipleri agirhkh olarak (%83.3) adeziv tipte

olusmustur.

Anahtar kelimeler: Zirkonya, yuzey kaplama, mikrokesme testi, atomik kuvvet

mikroskobu, X isinlari fotoelektron spektroskopisi



ABSTRACT

The purpose of this study was to evaluate the microshear bond strength of
resin cement to zirconia ceramic surfaces with plasma polymerized thin film derived

from organosilicon containing monomer.

The study was performed using yttria stabilized zirconia (Y-TZP). Forty experimental
Y-TZP plates approximately 10 mm in length, 5 mm in width and 1 mm in thickness
were fabricated by copy milling technique. Each sample surface was
metallographically polished with diamond paste and abraded with 600 grid SiC paper.
5 groups (n=8 in each group) of Y-TZP were samples randomly assigned according
to the surface treatments applied which were as follows; Control group, No further
treatment (Kontrol), Airborne particle abrasion with 50 um Al,O3 particles (KUM),
Laboratory tribochemical silica coating with 30 um Al,O3 particles + silane coupling

agent (ROC), Plasma polymerization (PP), Plasma etching (PA).

Surface roughness and film thickness of samples were determined by using
the atomic force microscope. Surface chemistry of coated specimens was
characterized by X-ray photoelectron spectroscopy. Contact angle measurements

were performed with sessile drop technique.

All specimens were cemented with 10-methacryloyloxydecyldihydrogen-
phosphate containing resin cement (Panavia F 2.0). Microshear bond strength tests
were performed with a universal testing machine at a cross-head speed of 0.5
mm/min. The failure mode was also recorded by examining each specimen at x10
magnification using steromicroscope. The study design included multiple dependent
variables therefore, a multivariate analysis of variance (MANOVA) test was
performed (F=26.488, df=16, p=.000) Then, the differences in mean microshear bond
strength values of each group were analyzed using One-way analysis of variance

(ANOVA) followed by Post Hoc multiple comparisons.

The average bond strengths and the standard deviations (meantSD MPa) of
the four experimental groups were as follows: KUM (7.92+1.6 MPa), ROC (9.25+2.12

Vi



MPa), PP (8.13+1.58 MPa), PA (8.72+2.08MPa). All four experimental groups had
higher microshear bond strength values than the control group (5.84+1.37 MPa),
(p<.05). The post hoc test results showed that KUM, PP, and PA were not
significantly different in terms of bond strength (p>.05). PP showed the lowest
average surface roughness (10.2+3.23MPa). All four experimental groups were
significantly different from each other and the control group related to surface
roughness (p<.05) with one exception. The surface roughness values of the PA
group revealed similar values with the control group specimens (p>.05). X-ray
photoelectron spectroscopy data showed the presence of Si and chemical bonds in
plasma polymerized thin film structure. The thickness of thin film was measured as
96 nm. Contact angle measurements showed all groups were significantly different
from each other (p<.05) and the highest average hydrophilic surface character was
obtained from the PA group (52.01+1.13MPa). Failure modes were predominantly
(%83.3) adhesive.

Keywords: Zirconia, surface coating, microshear test, atomic force microscopy, X-

ray photoelectron spectroscopy
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1.GIRIS

Zirkonyum seramikler yuksek kirilma dayanimi ve kirilma toklugu gibi Gstin
mekanik 6zellikleri nedeniyle implant govdesi yapiminda ve tam seramik
sistemlerin yapiminda altyapi materyali olarak genis kullanim alani bulmaktadir.
(1-4)

Tam seramik restorasyonlarla ilgili klinikte goérilen birgcok basarisizlik
restorasyonun i¢ yilzeyi veya simantasyon kaynaklidir (5,6). Klinikte tutuculuk
gerektiren durumlarda fiziksel tutuculugun vyanisira kimyasal baglanti da
gerekmektedir. Yuksek kristal faz igerigi nedeniyle, geleneksel asitle
purizlendirme ve silan uygulamasina karsi direng goOsteren zirkonyum
restorasyonlarda kuvvetli ve uzun sureli bir rezin baglantisi olusturmak guctur.
Baglanti dayancini arttirmak i¢in yapilan cesitli yizey sartlandirma iglemlerinde
onemli bir gelisme elde edilemedigi bildirilmigtir. Bu konuda kabul goéren sinirli
sayida yontem arasinda Al,O3 ile mikro mekanik purizlendirme ve yapay
yaslandirma prosedurlerine direngli fosfat monomeri igeren rezin simanlarin
kullanimi bulunmaktadir. Ayrica zirkonyum yizeyinin silika ile kaplanarak silan
baglantisi i¢in uygun duruma getiriimesiyle baglanma kuvvetlerinde artis
kaydedildigi bildiriimektedir (7,8).

Son zamanlarda baglanti dayaniminin arttiriimasinda bu yontemlere ilave
olarak plazma kaynakh yuzey modifikasyon teknikleri kullaniimaya baglanmistir
(9,10).

Plazma asindirma yontemi, cesitli materyallerin yluzey temizligi ve
sterilizasyonunda kullanilan bir yontemdir. Bu yontemde elde edilen ylzeyler,
orjinal yuzeylerle ayni fiziksel ve kimyasal 6zellikleri tagirken, ylzey enerjisi artar
(11,12).

Plazma polimerizasyonu yontemi, plazmadaki organik bir bilesigin
polimerize oldugu ve bir madde Uzerine ¢oktugu kaplama yontemidir. Bu yontemin

en 6nemli avantaji uniform, kararli yapida ve nanometre seviyesinde kaplamalar



elde edilebilmesidir. Uygun plazma yuzey iglemiyle kimyasal 6zellikler, optik
yansima, adezyon, surtunme katsayisi, yuzey enerjisi, sertlik ve biyouyumluluk
gibi 6zellikler elde edilebilir (11,13).

Zirkonyum seramiklerde plazma polimerizasyonu yontemi uygulanan tek
calismada baglantt dayancinin arttigi  gorulmesine ragmen baglanma
mekanizmasi tam olarak acgiklanamamistir. Yazarlar bu konuda yeni ¢alismalara

ihtiyac oldugunu belirtmektedir (9).

Caligmamizda, zirkonyum seramik yuzeyine uygulanan cesitli ylzey
sartlandirma yontemlerinin rezin siman bagdlantisina etkisinin incelenmesi
amaclanmaktadir. Bunun yanisira olusan yeni ylzeylerin, islanabilirliklerinin ve
puruzlilik degerlerinin incelenerek, zirkonyum yuzeyinde kimyasal degisim
beklenen gruplarin incelemesi yapildiktan sonra tum ylzey sartlandirma

yontemlerinin karsilastiriimasi planlanmistir.



2. GENEL BILGILER

2.1.Dental seramikler

Seramik, bir veya daha fazla metalin, oksijen gibi metal olmayan
elementlerle kombinasyonu olarak tanimlanan cam igerikli bir materyaldir. Dental
seramikler (porselen) temel olarak camsi matriksi olusturan silikon-oksijen agindan
(SiO4) ve porselene firinlama isisi, vizkozite, devitrifikasyon direnci gibi 6zellikleri
veren gesitli oksitlerden olusur. Bu oksitler genellikle potasyum, sodyum, kalsiyum,
aluminyum ve borik oksitlerdir. Bunlar ayni zamanda porselenin erime isisini

dusuren cam modifiye edici bilesen olarak gorev yapar (14).

Dental seramikler kimyasal stabilitesi, termal genlesme katsayisinin dis
dokusuna yakin olmasi, dusuk termal iletkenligi, korozyon direnci, azalmis plak
birikimi, renk stabilitesi ve yuksek baski direncinin yanisira translisensi ve 1sik
gegirgenligi gibi Ustin estetik 6zellikleri nedeniyle sabit estetik restorasyonlarin
yapiminda onemli bir rol oynamaktadir. Dental seramikler, yuk altinda baski
kuvvetlerine dayanikli olmasina ragmen gerilim kuvvetlerine kargi dayaniksizdir.
Gerilme tipi basarisizliklar seramiklerde en sik rastlanan kirilma tipidir. Bu nedenle
1960’larin baslarinda Weinstein ve ark. tarafindan seramiklerin estetiginden ve
metal altyapinin dokim hassasiyeti ile dayaniklihgindan faydalanmak amaciyla
metal-seramik restorasyonlar geligtiriimistir (14). Metal-seramik restorasyonlar, dig
preparasyonu Uzerine oturan metal altyapi ve bunun Gzerine firinlanan seramikten
olusur. Genis kullanim alani bulan metal-seramik restorasyonlardaki metal
altyapinin 1sik gecirgenligini azaltmasi, metal marjinlerin gérinmesi, seramigin
metal tarafindan renk degistirmesi, metal-seramik arasinda baglanti
basarisizliklari gibi dezavantajlari bulunmaktadir. Bu olumsuzluklar nedeniyle

metal-seramik restorasyonlara alternatif sistemlerin arayisina gegcilmistir (14-16).



2.2 Tam Seramiklerin gelistiriimesi

Tam seramik kronlarda elde edilen basarn ve hastalardan gelen metal
icermeyen estetik restorasyon talepleri, tam seramik sistemlerin gelismesine
sebep olmustur. Bu sistemlerin basarisi gunumuzde hala uzun sudreli klinik

calismalarla degerlendiriimektedir (17).

ilk tam seramik kron Charles Land tarafindan 1886 yilinda gelistirilerek
porselen jaket kron adini almigtir. Dis hekimliginde uzun yillar en estetik
restorasyon olarak kullanilan porselen jaket kronlarin kirilma dayancinin dusuk
olmasi kullanimlarini anterior tek dis restorasyonlarla sinirlamistir (15). Mc Lean
ve Hughes 1965 yilinda feldspatik seramige cesitli oranlarda alumina kristalleri
ilave ederek seramigin mekanik ve fiziksel ozelliklerini gelistirmistir. Bu galigmada
%97 alumina kristali igceren altyapi Uzerine firinlanan seramiklerin kiriima
dayaniminin geleneksel restorasyonlarda kullanilan seramiklere gére 5 kat daha

yuksek oldugu bildirilmistir (18).

McLean (19).1982 yilinda sabit protezlerde konnektor bdlgesinde gorulen
Kirilma problemini azaltmak amaciyla platin folyo ile guglendirilmis alimuna sabit
protezleri sunarak metal altyapi ihtiyacini ortadan kaldirmaya calismistir. Baglanti
bolgelerinde gorilen yuksek kirik oranindan dolayr bu tipteki restorasyonlarin

kullanimi jaket kronlarla sinirl kalmigtir

ilerleyen yillarda dental seramiklerdeki gelismeler tam seramik protezlerde
kullanilacak ylksek dayanimli yeni altyapi materyallerinin gelisimine yol agmistir.
Tam seramik sistemlerde materyal Ozelliklerinin geligtiriimesi ile yuksek kiriima
dayanci, sertlik gibi avantajlar elde edilmis ve bu sistemler posterior

restorasyonlarda da kullaniimaya baglanmigstir (17,20).

2.3. Dental Seramiklerin Siniflandiriimasi

Font ve ark’ nin yaptigi siniflandirmaya goére dental seramikler iceriklerine

gore silikat seramikler ve oksit seramikler olmak Gzere 2 temel gruba aynlir (21).



2.3.1. Silikat Seramikler

Silikat seramiklerin genel olarak kuartz, feldspar ve kaolinden olusur. Ana
yaply! olusturan temel bilesen ise silisyum dioksittir. Bu tip seramikler camsi faz
tarafindan c¢evrelenen kristallerden olusan heterojen materyallerdir. Silikat

seramikler iceriklerine gore feldspar ve alumina seramikler olarak siniflandirilir.

2.3.1.1. Feldspar

Bu gruptaki temel elemanlar % 11-17 oranindaki alumina ile birlikte % 46-66

oraninda silika oksit veya kuartzdir. Feldspar seramikler iki alt gruba ayrilir:

2.3.1.1.1. Konvansiyonel feldspar seramikler

Estetik ydnden oldukga iyi olmalarina karsin ana problem kirilma
dayanglarinin dusik olmasidir (56.5 MPa). D-SING, Vintage, Luxor, Duceram,
Flexoceram, Vivodent PA, IPS Classic ve Empress Esthetic konvansiyonel

feldspar seramiklere 6rnek trtnlerdir.

2.3.1.1.2. Yuksek direncli feldspar seramikler

a) Losit kristalleriyle guglendirilmis feldspar seramikler

Bu gruptaki seramikler kimyasal yapilarinda % 68 kuartz ve % 18 oraninda
aluminyum oksit igerirler. Basing ile sekillendirme yontemiyle hazirlanan bu
materyallerde porozite dusurulerek yeterli ve tekrarlanabilir hassas uyum elde
edilmistir. Soguma ve presleme asamalarinda cam matriks i¢cinde bulunan 16sit
kristallerinin uyumlu dagilimi gdézlemlenebilirken translisensi olumsuz ydnde
etkiienmeden materyalin dayancinin arttinimasi saglanmistir. Materyalin egilme
direnci 160-300 MPa civarindadir. Bu tip seramiklere 6rnek olarak IPS-Empress |,
Optec HSP, Mirage, Finesse, Cergogold verilebilir.



b) Lityum Oksitle Gliglendirilmig Feldspar seramikler

% 57-80 kuartz, % 11-19 lityum oksit ve % 0-5 oraninda aluminyum oksitten
olusan seramiklerdir. Materyalin % 60’ ini olugturan kristal partikillerinin yogun ve
homojen bir sekilde birbirine baglanmig yapilari sayesinde egilme direnci 320-450
MPa’a kadar yukselmistir. Bu tip seramikler yalnizca restorasyon altyapilarinin
sekillendirimesinde  kullanilirken  Ustyapilarin  hazirlanmasinda flor apatit
seramikleri kullaniimaktadir. IPS Empress Il ve Style-Press bu tip seramiklere

ornek olarak verilebilir.

2.3.1.2.Alumina seramikler

Bu seramikler konvansiyonel alumina seramikleri ile icerik olarak aynidir.
%40-85 oraninda yuksek miktarda alumina igerirken silika oksit konsantrasyonu
%60’tan %15’e dusuralmustir. Tam kronlarin ve fasetlerin yapiminda kullanilirlar.
Vitadur N, Alpha Vitadur, NBK 1000, Vita Omega 900 alumina seramik
grubundandir.

2.3.2. Oksit Seramikler

Oksit seramikler hem aluminyum oksit, zirkonyum oksit, titanyum oksit gibi
basit oksitleri hem de spinel, ferrit vb. gibi kompleks oksitleri igerir. Ayni terim oksit
komponentlerle karistirimis seramikleri tanimlarken de kullaniimaktadir. Bunlar
porselenin zayif yapisindan sorumlu olan camsi fazi ¢ok az bulunduran veya hig
bulundurmayan polikristal yapida materyallerdir. Cok opak olmalari nedeniyle

seramik restorasyonlarin sadece altyapilarinda kullaniimaktadirlar.

2.3.2.1. Aluminyum OKksit Seramikler

Tam seramiklerin kirilma dayaniminin geligtiriimesi amaciyla yapilarindaki
alumina miktarn arttinlmistir.  Yiksek dayaniklihga sahip aluminyum oksit
seramikler, sabit protezlerde koping ve altyapi materyali olarak kullanilir (18).
Genel olarak %15'den az silika iceren seramikler silikat seramik olarak

tanimlanmazlar. Aluminyum oksit veya zirkonyum oksit gibi metal oksitler, ytuksek

6



dayanimli seramiklerde yapiya guglendirici olarak ilave edilmezler. Ana yapinin
matriksini olustururlar (22).

Bu seramiklerden In-Ceram Alumina % 85 oraninda aluminyum oksit
partiktll icerir. Yiksek alumina igerigi sayesinde egilme direnci 400-600 MPa’ a
kadar yuUkselmigtir. In-Ceram Spinel'de alumina iceriginin aluminyum oksit ve
magnezyum karigimi ile yer degistirmesi ile seramik altyapinin i1sik gecirgenligi
arttinimisgtir. In-Ceram Zirkonya'da % 67 oraninda aluminyum oksit ve % 33
oraninda zirkonyum oksit bulunmaktadir. Egilme direnci 600-800 MPa arasindadir.
Procera All Ceram ise % 99.9 oraninda aluminyum oksit icerir. Yapisinda camsi
faz bulunmaz ve egilme direnci 680 MPa’dir (21,23,24).

2.3.2.2. Zirkonyum OKksit Seramikler

Bir metal oksit olan zirkonya (zirkonyum oksit, ZrO2), ilk defa 1789 yilinda
Alman kimyager Martin Heinrich Klaproth tarafindan tanimlanmigtir. Zirkonyum
oksitin ilk kez tibbi amaclarla kullaniimasi 1969 yilinda ortopedi alaninda kalga
protezlerinde titanyum veya aluminyum yerine yeni bir materyal olarak

onerilmesiyle gerceklesmistir (1,25).

Zirkonya, dis hekimliginde restoratif materyal olarak kullaniimasi ile birlikte
gun gectikce Onem kazanmistir. Zirkonyum oksit seramikler Ustin fiziksel
Ozellikleri (yUksek esneme, geriime ve basma dayanimi), biyouyumlulugu ve
estetigi ile restoratif dis hekimliginde genis kullanim alani bulmustur. Kron-kdpri
protezlerinde alt yapi materyali olarak; estetigin 6nemli oldugu anterior
restorasyonlarda, endodontik post amaciyla, ayrica son zamanlarda implant
dayanag ve bar yapiminda da kullaniimaya baglanmigtir. Zirkonya altyapilar metal
altyapilarla karsilastirildiginda radyografik degerlendirme yapabilmeye, siman
artiklarinin ve sekonder curlklerin teshis edilmesine izin verecek bicimde
radyoopaktir (26) Gunumuzde dishekimliginde kullanilan seramik materyaller
icerisinde en Ustin mekanik 6zelliklere sahip olan zirkonya, mekanik 6zellikleri
bakimindan metallerle, renk agisindan ise diglerle benzerlik gosterir. Zirkonyanin
¢ekme dayanimi 900-1200 MPa, basma dayanimi 2000 MPa civarindir (1,27).



Zirkonya, monoklinik (M), kubik (C) ve tetragonal (T) olmak tizere 3 formda
bulunabilen polimorfik bir maddedir. Saf zirkonya oda sicakliginda monoklinik
fazdadir ve 1170°C’ye kadar bu fazda stabil kalir. Bu sicakligin Gzerinde
2370°C’ye kadar tetragonal fazda, 2370°C ile erime sicakli§i arasinda ise kubik
fazda bulunur. Saf zirkonya seramiklerde soguma esnasinda 100°C ile 1170°C
arasindaki bir sicaklikta tetragonal-monoklinik (T-M) transformasyon meydana
gelir. Bu faz degisimi ile birlikte yUksek internal streslere neden olabilecek % 1-5’lik
hacimsel bir artis olugsmaktadir. Meydana gelen hacimsel artis saf zirkonyada stres
olusumuna ve buna bagh c¢atlaklara sebep oldugundan oda sicakliginda
zirkonyanin tetragonal fazda stabil kalmasini saglamak igin i¢erigine CaO, MgO ve
CeO; ve Y,03 gibi stabilize edici oksitler ilave edilmistir. Bu oksitlerin ilaveleri ile
karma fazlar elde edilirken %3 oraninda Y,0s ile stabilize edilen zirkonyanin oda
sicakhiginda sadece tetragonal fazda kalmasi saglanmigtir. Kismen Y,0;3; ile
stabilize edilen zirkonyanin (Y-TZP) esneme dayanimi ve kirllma toklugu oldukga
yuksektir (1,28).

T-M transformasyon ayni zamanda hacimsel genigslemeye bagl olugsan
catlaga yuk gelmesiyle de olusabilir. BOoylece T-M transformasyon sayesinde

catlak kismen kapanir, buna dénisim sertlesmesi denir (29-31).

Y-TZP zirkonya bilgisayar destekli tasarim / bilgisayar destekli Uretim
(CAD/CAM) sayesinde 2 farkl sekilde (retilebilmektedir. ik yéntemde normal
boyutlarindan daha blyUk hazirlanan altyapilar bilgisayarda tasarlanarak yari
sinterlenmig zirkonya bloklarin tornalanmasiyla elde edilir. Altyapilar beklenen
nihai boyutlarina ulasana kadar %20-25 lineer buzilme goésterir. Tam sinterize
bloklara gore daha yumusak olan yari sinterize bloklarla ¢alismak hem tornalama
suresini kisaltir hem de bu islem sirasinda kullanilan frezlerin aginma miktarini
azaltir. Dolayisiyla maliyetin azaltilmasi gibi avantajlari bulunmaktadir. Tam
sinterize bloklarla calisiimasi ise malzemenin mikroyapisini ve dayanikhligini

olumsuz etkileyebilir (32-36).



2.4. Tam Seramik Restorasyonlarda Simantasyon

Dis  hekimliginde  klinikte  kargilasilan  basarisizliklarin ~ birgogu
simantasyondan veya restorasyonlarin i¢c yluzeyinden kaynaklanmaktadir.
Kullanilan yapistirma simani ile seramik materyal arasindaki baglantinin butinlagu
restorasyonun omru acgisindan kritik onem tasir. Bu nedenle simantasyondan
kaynaklanan basarisizliklarin 6nlenmesi amaciyla guvenilir yluzey hazirhgi
yontemlerine ihtiya¢ duyulmaktadir (5). Dis hekimliginde simanlardan beklenen
Ozellikler arasinda; benzer olmayan materyaller arasinda guvenilir baglanma
,basma ve gerilme kuvvetlerine dayanim, adeziv ve koheziv basarisizliklar sonucu
restorasyonun yerinden ¢ikmasini dnleyecek kirilma toklugu, dis veya restorasyon
yuzeyini yeterli miktarda islatabilme, yeterli film kalinligi ve vizkozite, yeterli

calisma ve sertlesme zamani ve biyouyum bulunmaktadir (37).

Sabit protezlerin yapistiriimasi icin kullanilan simanlar geleneksel ve adeziv
sistemler olmak lzere 2 ana grupta incelenebilir. Geleneksel simanlar fosfat,
fenolat ve polikarboksilat alt basliklarinda incelenirken rezin simanlar
polimetilmetakrilat ve dimetakrilat gruplarina ayrilir (38).

Rezin simanlar yapi ve o0Ozellikleri bakimindan geleneksel restoratif
kompozitlere benzerler ve Bis-GMA, TEGDMA, UDMA gibi inorganik
doldurucularin organik bir matriks igine gémiilmesiyle elde edilirler. inorganik
doldurucu miktarinin azalmasi simanin akigkanligini ve islatabilirligini arttirarak
restorasyonun uygun pozisyonda yerlesebilmesini saglar. Doldurucu oraninin
arttirlmasi polimerizasyon buzulmesini azaltir, marjinal bélgede asinma direncini

arttirir ve artik simanin uzaklastiriimasini kolaylastirir (39).

Dimetakrilat simanlar genellikle Bis-GMA igcermektedir. Bunun yani sira
¢esitli oranlarda doldurucular iceren monomerlerden olusurlar. Bu tip simanlarin
kimyasal, 1gsikla veya hem kimyasal hem igikla polimerize olan (dual) tipleri

bulunmaktadir.

Kimyasal sertlesen rezin simanlar karigtirlmaya hazir iki pat halinde

bulunurlar. Baz pati igerisinde aromatik tersiyer amin, katalizor patinda benzoil
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peroksit bulunur. Bu simanlarin klinik kullanim alanlar arasinda i1sik gegirgenliginin
mumkun olmadigr yuksek dayanima sahip restorasyonlar, metal restorasyonlar,
maryland koépriler, kok ici postlar yer alir. Calisma sureleri sabittir. Yapilarinda

bulunan amin grubu zaman icerisinde renklenmeye sebep olabilmektedir.

Isikla sertlesen rezin simanlarin renk stabilitesi ve c¢alisma zamani
yonunden avantajlari bulunmaktadir. Bu simanlar tek pat seklinde kullanima
sunulmustur. Reaksiyon baslatici olarak genellikle 1siga duyarli kamforokinon

maddesi kullanilir. Reaksiyonun baglamasi organik aminler tarafindan hizlandirilir.

Dual sertlegen rezin simanlar kimyasal ve isikla sertlesen rezin simanlarin
Ozelliklerini  birlestirmek icin  gelistiriimigtir.  Cift path sistemler gseklinde
kullaniimaktadir. Baz patinda genellikle kamforokinon, alifatik aminler ve tersiyer
aminler bulunur. Katalizor pati benzoil peroksit igerir. Calisma zamaninin kontrol
edilebilir olmasi ve agiz i¢cinde 1s1§in ulasamadigi bolgelerde yeterli sertlesebilme
Ozelligi avantajlan arasinda yer alir. Dual sertlesen rezin simanlar isikla
sertlestirildiginde polimerizasyon miktarlarinda, yuzey sertligi ve asinma direncinde
artis oldugu bildirilmistir. Dual sertlesen rezin simanlar kimyasal sertlesmeye

birakildiginda sertlesme reaksiyonu yavaslayip su emilimi artmaktadir (39,40).

Feldspatik seramikler, 16sit ile gug¢lendiriimis seramikler ve lityum silikat ile
guglendiriimis  seramikler gibi  geleneksel cam-seramik restorasyonlarin
simantasyonunda kullanilan yéntemler, seramik rezin baglantisi olusturulmasinda
oldukca basariidir. Camsi faz igceren bu seramikler hidroflorik asitle
purizlendirilebilmekte boylece mikromekanik tutuculugun saglanabilmesi igin
gerekli yuzey puruzlulugu elde edilebilmektedir. Paruzlendiriimis yuzeye silan
uygulanmasiyla porselen ile dig yapisi arasinda kimyasal baglanti saglanarak
istenilen tutuculuk elde edilir. Sinirli esneme dayanimina ve kirilgan yapiya sahip
cam-seramik restorasyonlarin simantasyonunda rezin simanlarin kullaniimasi ile
restorasyonlarin kirilma dayancinin ve klinik performanslarinin arttigi gosterilmistir
(5,7,10,17).

Zirkonya restorasyonlar cam fazi icermediginden geleneksel seramiklerde

kullanilan asitle purGzlendirme ve silanizasyon islemlerine kargi direnclidir.
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Zirkonya gibi yuksek dayanima sahip restorasyonlarin simantasyonunda g¢inko
fosfat veya cam iyonomer gibi geleneksel simanlar da kullanilabilir. Geleneksel
simanlarin retansiyon Kkalitesi, simanin fiziksel dayanimina ve mikromekanik
retansiyonuna baglidir. Klinikte retansiyon kaybi yasanan durumlarda, kisa
dayanak diglerin varliginda, rezin bagli kopriler veya laminate veneer
restorasyonlar gibi tedavi segeneklerinde dis ve restoratif materyal arasinda uzun
sureli ve kuvvetli bir baglantinin saglanmasi ic¢in rezin simanlarin kullanimi
onerilmektedir (37,41).

Rezin simanlarin ve gesitli adeziv sistemlerin (Panavia, Kuraray / RelyX, 3M
Espe) baglanti kuvvetini arttirmak igin icerigine kimyasal baglanti olusturan 10-
metakriloksidesil-dihidrojen-fosfat monomeri (MDP) eklenmistir. Bu bilesigin metal
alasimlarina ve mine, dentin yapisina baglanmada oldukga etkili oldugu
belirtiimektedir. MDP yapisinda;

1- Polimerizasyonu saglayan terminal ¢ift baglanma gruplari

2- Hidrofobik ve hidrofilik 6zellikler arasindaki hassas dengeyi belirleyen
hidrofobik alkalen gruplari

3- Dig yapisini demineralize ederek minedeki kalsiyum ve hidroksiapatit ile
kimyasal baglanmayi saglayan asidik 6zellikte hidrofilik fosfat gruplari
icerir (42).

Kern ve Wegner (7) 1998'de yaptiklari ¢alismada, MDP iceren rezin
simanlarin kumlanmis zirkonya seramik ylzeyine geleneksel Bis-GMA rezin
simanlardan daha iyi baglandigini gérmuslerdir. MDP, yapisindaki fonksiyonel
fosfat ester grubu sayesinde asite direncli seramiklerde bulunan metal oksitlerle
dogrudan baglanti kurabilme 6zelligine sahiptir. Fakat bu baglantinin uzun dénemli
in-vivo sonuglari ve hidroliz karsisindaki davranisi hakkinda yeterli bilgi

bulunmamaktadir.
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2.5 Silan baglayici ajanlar

Silanlar, Si (silisyum) atom veya atomlari igeren ¢ift fonksiyonlu (dual
reaksiyon) organik bilesiklerdir. Silanin organik fonksiyonel kismi rezin simanin
organik matriksiyle reaksiyona girerken, alkali gruplarn inorganik maddelerle
genellikle kovalent baglar olusturacak bicimde reaksiyona girer. Dual reaksiyon
Ozellikleri sayesinde organik ve inorganik matriksler arasindaki baglantiyi arttirirlar.
Bunlar boyutlarina, islevlerine, iceriklerine ve uygulandiklari ylzeylere goére

“primer” ya da “coupling agent” adini alirlar.

Zirkonya, alumina gibi ylUksek dayanimli seramikler hidroflorik asit ve
silanizasyon islemlerine kargi direnglidir. Camsi faz igceren seramiklerin ylzey
hazirliginda kullanildiklarinda, silan molekulinun yapisindaki inorganik gruplar
(metoksi-O-CHj3) seramik yuzeyindeki silika yapisi ile reaksiyona girerek siloksan
agini (-Si-O-Si-) olustururlar. Ayni zamanda fonksiyonel gruplari, (metakrilat grubu)
rezin organik matriksi ile karsilikli reaksiyona girerek seramik-rezin baglantisini
arttinrlar. Silan bagli ajanlar uygulandigi malzemenin ylzey gerilimini azaltip,
Islanabilirligi ve yuzey enerjisini arttirarak etkin bir yapigsma saglarlar. Silanlar

temelde hem hidrofilik hem de hidrofobik 6zellik gosterirler.

Silanlar ortamdaki nemle hidrolize (aktive) olurlar, boylece su ile silanin alkil
gruplari reaksiyona girerek asidik silonol gruplarini (Si-OH) olusturur. Bu
reaksiyonun yan urinu olarak alkol agiga ¢ikar. Olusan siloksan tabakasinin film
kalinhgr silan solisyonunun konsantrasyonuna baglidir. Dis hekimliginde
kullanilan silanlar genelde monofonksiyonely—metakriloksipropil trimetoksisilandir
(3-MPS). MPS kimyasal ve fiziksel coupling (birlestirici) Ozellikleriyle metal-
kompozit, seramik-kompozit ve kompozit-kompozit arasindaki baglanmayi
arttirmak i¢in kullanilir (6,43).

2.6 Seramiklere uygulanan ylizey hazirliklan

Gucliu bir seramik-rezin baglantisi mikromekanik yizey kilittenmesine ve

kimyasal baglanti i¢in gerekli olan seramik ylzeylerin aktivasyonuna baghdir (41).
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Genel olarak bir sivinin yluzey gerilimi, uygulandigi malzemenin yuzey
enerjisinden dusuk ise sivinin kendiliginden malzemenin yuzeyinde yayillmasi
beklenir. Ylzey enerjisi, malzemenin yluzey purazltligine ve kimyasal yapisina
baglidir. Islanabilirligin artmasi igin malzemenin ylzey enerjisinin yuksek olmasi
gerekir. Dis hekimliginde simantasyon iglemleri oncesinde birgok durumda
yuzeylerde bulunan artik maddeler, yaglar ve proteinlerden dolay! yuzey enerjisi
duser. Basarih bir baglanti icin mikromekanik retansiyon ile birlikte simanin yeterli
derecede ylzey islatabilirligine ve yorulma direncine sahip olmasi gerekmektedir
(6,41).

2.6.1 Elmas doner aletler ile purtzlendirme

Seramik yuzeylerinin elmas frezlerle asindirilmasi ile mekanik baglanti
saglanir. Elmas frezler kullanildiginda diger yontemlere gore gozle gorulebilir daha
purtzli yuzeyler elde edilmisti. Bunun sonucunda rezin siman-seramik

baglantisinin arttigi bildirilmistir (44).

2.6.2 Asitle purtzlendirme

Feldspatik ve cam seramikler gibi geleneksel seramiklerde basarili rezin
baglantisi saglayabilmek i¢cin yuzeyin %2,5-%10’luk hidroflorik asit ile 2-3 dakika
purtzlendirilip silan uygulanmasi Onerilmektedir. Yuzeyinin hidroflorik asitle
daglanmasiyla seramigin cam matriksi ¢ozunerek kristal yapisi agiga ¢ikmaktadir.
Olusan mikro gobzeneklere rezin simanin dolarak sertlesmesi seramik-rezin
baglantisini guiclendirmektedir (41). Klasik seramiklerin asitle pirtzlendirilebilmesi
ve adeziv olarak yapistirilabilmesi, bu restorasyonlarin klinik guvenilirliklerini ve
basarilarini 6nemli dlgude arttirsa da, asitle purtzlendirmenin zirkonya seramikler

Uzerine bir etkisi olmadigi bilinmektedir (14,45,46).

2.6.3 Aluminyum oksit ile kumlama

Aluminyum oksit (Al,O3) ile kumlama yontemi kullanilarak rezin baglantisi
icin gerekli yuzey alani ve yluzey enerjisi arttirilarak mikromekanik kilittenme igin

gerekli olan yuzey puruzluligu saglanabilir. Kumlama yoluyla, yuzeydeki yumusak
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ve kontamine tabakalar kaldirilir. Bu igslem ayni zamanda yuzey gerilimini azaltir ve
yuzeyin slanabilirligini arttinr. Hem laboratuvar hem de hasta baginda
uygulanabilen bu yontemde 30-250 um boyutlarinda Al,O3 partikilleri kullanilir.
Alumina ve zirkonya seramiklerde, kumlama ve MDP fosfat monomeri iceren rezin

simanlarin kullaniimasi ile dayanikli ve uzun sureli baglanti elde edilebilmistir (5).
2.6.4 Tribokimyasal Silika Kaplama

Seramik yuzeyine yapilan ylzey hazirliklarindan olan tribokimyasal silika
(silikon dioksit) kaplama yonteminde silika ile modifiye edilmis Al,O3 partikulleri
seramik ylzeyine gomulerek yuzeyin silika ile kaplanmasi saglanir. Bu islem
sirasinda kullanilan kum, seramik ylzeyinde 19um derinlige kadar gémulebilme
Ozelligine sahiptir. Tribokimyasal silika kaplama yonteminde silan bagh ajanlarin
silika kapl ylizeye uygulanmasiyla kimyasal baglanti elde edilir. Kumlama sonucu

olusan yuzey puruzltuligu ile mikromekanik retansiyon saglanir (5,45-48).

Hem laboratuvarda hem de klinikte kullanilabilen silika kaplama yontemleri
bulunmaktadir. Laboratuvarda kullanilabilen bir tribokimyasal silika kaplama
yontemi olan Rocatec (3M ESPE), feldspatik seramiklerde seramik-rezin
badlantisini arttirmasina ragmen seramik yuzeyinde asiri madde kaybi
olusturmasi nedeniyle kullanimi Onerilmemektedir (49). Bu yobntem zirkonya

seramiklerde basariyla kullaniimaktadir (7,46).

m:j::. i

Sekil 2.1: Tribokimyasal silika kaplama
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2.7 Plazma yuzey sartlandirma yontemleri

Plazma teknigi, birgok materyalin ylzey 6zelliklerinin degistiriimesi amaciyla
yaygin olarak kullanilan bir yontemdir. Plazma, maddenin kati, sivi ve gaz
formundan farkh Ozelliklere sahip olmasi nedeniyle doérdincu hali olarak
tanimlanir. Genel olarak plazma, yuksek sicaklik, kuvvetli elektrik veya manyetik
alanlarin etkisi ile olusmaktadir. Ancak, guglu bir elektriksel bosalim da plazma
olusturabilir. Uygun plazma ylzey islemiyle materyalin optik yansimasi, adezyonu,
surtinme katsayisi, ylzey enerjisi (islaklik ve su iticiligi), gecirgenligi, ylzey

iletkenligi ve siradan polimerlerin biyouyumlulugu gibi 6zellikleri belirlenebilir.

Dusulk 1s1 ve basincin kullanildigi yontemler oldugu gibi atmosfer basinci
altinda uygulanan tipleri de bulunmaktadir. Dusuk basingta gergeklesen ve
laboratuvar kosullarinda uygulama kolayligi bulunan tipte yik bosalim plazma
sistemleri, soguk plazma uygulamalarina 6rnektir. Bu ortamda enerji kazanan
serbest elektronlar, ortamdaki diger atomlar ve moleklllere garparak enerjilerini
transfer ederler. Bunlarin birbirleriyle reaksiyona girmeleri sonucu ortamda ¢ok
degisik tur ve sayida yeni molekuller, atomlar, radikaller, iyonlar olusur. Plazma
yontemiyle organik ve organometalik malzemelerden ¢ok ince polimer tabakalar
(10A-1 pm) uretilebilmektedir.

Plazma ortamina giren bir materyal yuzeyinde kopmalar (asindirma) veya
birikme (depozisyon) olusur. Plazma degiskenlerinde farkhlik yaratarak bu iki
surecten birini etkin kilmak mumkinddr. Plazma sartlarinda polimerize olan
tabakalar capraz bagli ve bosluksuz yapida oldugundan kararli yapida,
¢cbziinmeyen, termal dengeli ve mekanik olarak guc¢lu ylzey kaplamalari elde
edilebilir. Plazma parametreleri degistirilerek farkli yuzey 6zellikleri olusturulabilir.

Plazma ile yuzey sartlandirma yontemleri 3 gruba ayrilir. Bu yontemler;
-Plazma agindirma (etching)

-Plazma implantasyonu

-Plazma polimerizasyonu (depozisyonu) yontemleridir.
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Plazma asindirma yonteminde elektrik akimiyla yuksek hizlara ulagan
plazma gazi iyonlar, carptigi yuzeydeki atomlari uzaklastirarak yuzey
kontaminasyonunun giderilmesini ve artiklarin uzaklastiriimasini saglar. Bu iglem
icin genellikle argon ve neon gibi inert gazlar kullanilir. Bu yéntemde kullanilan
enerji ¢ok yuksek olmadigi icin iyonlar malzeme ylzeyinde derinlere
ilerleyemezler. Ust tabakadaki atomlar uzaklasmaya baslayinca alt tabakalar agiga
cikarak ylzey daglanmaya basglar. Plazma asindirma yontemi ayni zamanda diger

ylzey sartlandirma yontemleri icin 6n ylzey hazirli§i olarak da kullanilabilir (11).

CoOkeliler ve ark. feldspatik seramiklerde, oksijen plazma asindirma
yontemininin seramik-rezin baglantisina etkisini incelemiglerdir. Plazma asindirma
uygulanan seramiklerin ytizey enerjisinin ve islanabilirliginin arttig1 gérdimustir. Bu
calismanin sonuglarina gore, plazma asindirma uygulamasindan 6nce 6rneklerin

hidroflorik asit solisyonuna batiriimasi rezin baglantisini arttirmigtir (12).

Metaller ve polimerler Uzerinde uygulanabilen plazma implantasyonu
yonteminde, malzemenin termodinamik yapisi etkilenmeden plazma gazi
icerisinde bulunan iyonlar yuzeye gomulerek yeni bir yuzey olustururlar. Plazma
gazi igerisinde metal iyonlari bulunabilecegi gibi bagka birgok element de ilave
edilebilir. Bu yontem, dogru gaz ve/veya iyonlar kullaniimasiyla malzemenin film
adezyonu Ozelligini arttirabilece@i gibi plazma polimerizasyonu iglemleri igin 6n
hazirlik olarak da kullanilabilir (11).

Plazma polimerizasyonu sayesinde malzemenin ylzey 06zelliklerinden
tamamen farkh karakterde yeni malzemeler olusturulabilmektedir. Plazma
polimerizasyonunda, dusuk molekuler agirliktaki monomerler, plazma gazi
icerisinde bulunan elektronlar, iyonlar ve serbest radikaller yardimiyla yuksek
molekuler agirliktaki polimerlere donusturular. Bu teknik plazmadaki organik bir
bilesigin polimerize oldugu ve bir madde Uzerine ¢Oktugu kaplama yontemidir.
Bdylece malzeme ylzeyinde ince bir tabaka halinde polimer birikimi saglanir
(13,50). Plazma polimerizasyon uygulamalarinin avantajlari su sekilde

Ozetlenebilir;
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-Yiuzeyler Gizerinde engebesiz, homojen, ince ve temiz tabakalar olusturulabilir.

-Tabakalar siki gapraz baglara sahip olduklarindan dusuk ¢ozunurluk, yuksek
korozyon direncine sahiptirler.

-Bircok kimyasala karsi ¢ok iyi direng gosterirler.

-Plazma polimerizasyon kaplamalari hem metalik hem de plastik yuzeylerde iyi
adezyon saglar. Kaplama, tek asamada gergeklestirilir ve bu ylUzden zaman

kazanimi s6z konusudur (11).

Zirkonyum seramiklerde plazma polimerizasyon teknigi ile polimer tabakalarinin
olusturuldugu tek calismada baglanti mekanizmasinin kimyasal olarak tam

aciklanamadigi gézlenmektedir (9).

2.8 Yuzey analiz yontemleri

2.8.1 Taramali Elektron Mikroskobu

Taramali elektron mikroskobunda (Scanning Elektron Microskope; SEM)
kullanilan temel prensip bir elektron demeti ile 6rnek ylzeyinin taranmasidir.
Sistem, yuzeye carpan elektronlarin farkli tirde yeni elektronlar ve elektromanyetik
dalgalar olusturarak degerlendirimesine dayanir. Ylzeyin herhangi bir
noktasindan vyayilan ikincil elektronlarin algilayicilar tarafindan tespit edilip
toplanmasiyla yuzeyin topografisi, ylzey bilesenleri ve yapisi hakkinda bilgi sahibi
olunabilir. Elde edilen goruntuler optik mikroskopla karsilastirildiginda daha iyi
¢cOzunarluk, yuksek kontrast ve odaklama derinligi elde edilir (51).

2.8.2 Fourier Transform Infrared Spektroskopisi

FTIR cihazinda dusuk enerjili kizilotesi (IR) bolgedeki isinlar kullanilarak ve
icerisindeki ayna sisteminin galisma prensibi ile spektrum alabilmektedir. Uygun bir
spektrum elde etmek icin hareketli aynanin hizinin sabit ve herhangi bir andaki
pozisyonunun bilinmesi gerekir. 10 cm’ lik ve daha buylk tarama yaptiginda ayna
dizleminin de sabit kalmasi gerekir. FTIR cihazi fourier matematiksel
donusumlerini kullanarak analiz yapan bir cihazidir. Helyum-Neon (He-Ne) lazeri

cam pencereden 1sini gonderir ve bu 1sin ayna sisteminde yansitilarak ornek
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Uzerinden gegirilir. Ornekten gegen 1sin tekrar ayna sisteminde dedekttre
yansitilarak goruntu alinir. Bu yontem yuksek emilimli 6rneklerin analizinde yaygin
olarak kullanilir (52).

2.8.3 Atomik Kuvvet Mikroskobu

Atomik kuvvet mikroskobu (AKM), taramali prob mikroskobu grubu altinda
yer alan en taninmis yuzey inceleme tekniklerinden biridir. Sistem temel olarak
silikon veya silisyum nitrit (SisN4) kapli keskin bir igne ucun, piezo elektrik kontrol
elemanlar araciligiyla, incelenen yuzey uzerinde U¢ boyutta (x,y,z eksenleri)
hareket ettiriimesine dayanir. AKM’nin galisma presibi kontak ve non-kontak ve lift
modu olmak uGzere 3’e ayriimaktadir. Kullanici tarafindan 06rnek ylzeyine
yaklastirilan igne ucun yiizeyin taramasi sirasinda yaklasik 10° N'luk kuvvet
uygulanir. Sistemde bulunan tarayici tarafindan ornek ile u¢ arasindaki ol¢im
uzakligi ayarlanarak ignenin konumundaki bozulmalar bir lazer 15131 tarafindan
algilanarak bayutulir. Boylece igne uc ile érnek arasindaki itici kuvvetler veya igne
uctaki egilmeler hesaplanarak 6rnek ylzeyinin 3 boyutlu goérintlisu bilgisayar

ekranina aktarilir ve ylzey topografisi nanometre seviyesinde belirlenir (53).

Fotodedektdr

Lazer

X-Y-£ Eksen
Tarayici

Sekil 2.2: AKM’nin ¢alisma prensibi
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2.8.4 Profilometre Analizi

Profilometre cihazi, yuzey puUrazlaligind degerlendirmek amaciyla
kullanilir. Cihazda elmas bir tarayici ug, 6rnek ylzeyinde gezinirken, elde edilen
ylzey puorazlalugu bulgular dijital olarak hesaplanir ve kaydedilir YUuzeylerin
profilometre ile incelenmesinde Ra, Rz, Rpm ve Rz/Rpm orani gibi birgok
parametre kullanilir. Ra, ortalama ylzey purtzlGligu olarak tanimlanir. Rz, art
arda gelen bes parcada, ortalama tepe—vadi yuksekligini belirtir. Rpm, art arda
gelen bes drnek pargasindaki ana derinlik seviyesi olarak tanimlanir ve profil sekli
hakkinda bilgi verir. Rpm/Rz oraninin 0.5 den kuguk olmasi yuvarlak kenarh profili,
0.5 den buyuk olmasi keskin kenarli profili gosterir (54-56).

2.8.5 Temas Agisi Ol¢iimii

Temas agisi, kati bir materyalin yatay ekseni ile bu materyalin temas
halinde oldugu sivi veya buhar ara yuzunin Ust kismi arasinda kalan acidir.
Temas agisi i¢ ve dig agi olarak Olgulebilmekte olup yuzeyin hidrofilik/hidrofobik
Ozelligi hakkinda bilgi vermektedir. Temas agisi1 azaldikga sivinin yuzeyde yayilma
egilimi artar ve o yuzeyin hidrofilik ézelliginin ylksek oldugundan sbéz edilebilir.
Yuzeyin tam islanabilmesi 0°de, hi¢ islanamamasi ise 180°de gergeklesir. Su
temasina yatkinhdi olan ve su ile yaptigi temas acgisi 90° den kuguk olan
materyallere hidrofilik, su temasina yatkinhgi olmayan ve su ile yaptigi temas agisi
90°’den buyuk olan materyallere ise hidrofobik materyal denir. Sekil 2.3'de temas

agisinin élgimu gértlmektedir.

¥

Sekil 2.3: Temas Agisi

Deney esnasinda temas agisi Olgumu vyapilacak olan yuzeye su
damlatildiktan sonra uzun sure bekletiimemelidir. CUnkU 1s1 aligverisi gibi fiziksel

sebeplerden dolayl zamanla su, ylzey Uzerine yayillmaktadir. Damlacigin yaylima
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durumu, temas agisi oOlgumlerinin dogrulugunda engelleyici faktor olarak yer
almaktadir. Temas agcisi Olgumleri i¢in yuzey Uzerine su damlatma islemi
gerceklestirildikten sonra meydana gelen aginin profil fotografi gekilerek uygun
bilgisayar yazihimi ile incelenir. YUzeydeki damlanin profil fotografinda temas

ekseni ve agllarin hesaplanacagi kesimlerin net olmasi 6nemlidir (57,58).
2.8.6 X-Isinlar Fotoelektron Spektroskopisi

X-Iginlari Fotoelektron Spektroskopisi (XPS), incelenen yuzeydeki atomlarin
kimyasal durumu hakkinda bilgi edinmek icin kullanilabilecek en uygun
yontemlerden biridir. Kimyasal analiz i¢in elektron spektroskopisi (ESCA) olarak da
bilinen bu ydntem, incelenen ylzeydeki atom ya da molekilllerin x isini
bombardimanina tutulmasiyla yluzeyden sagilan elektronlarin kinetik enerjisinin
Olgulmesi prensibine dayanir. XPS ile 10-20 nm derinlige kadar yuzey analizi
yapilabilir. Ornek yiizeyine gelen x isinlarinin acisi degistirilerek XPS'in yiizey
hassasiyeti arttirilabilir. Baglanma enerjisi, her bir elementin her bir elektronu igin
belli bir degere sahiptir ve bu nedenle o elementin belirlenmesinde kullanilabilir.
Boylece, baglanma enerjisinin Olgimu ile maddede bulunan belli elementler
hakkinda oldukga ayrintili bilgi edinmek mumkindur. Sagilan elektronlarin ylzeye
baglanma enerjisi (BE= hu — KE — ® ) denklemiyle elde edilir. BE: elektronlarin
baglanma enerjisi, KE: elektronlarin kinetik enerjisi,uh X -isinlarinin enerjisi, ®:
yuzeyden bir elektron uzaklastirabilmek igin gerekli minimum enerji miktaridir (59).

XPS cihazinin galisma prensibi Sekil 2.4’de gorulmektedir.

Elektron analizi
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Sekil 2.4: XPS galisma prensibi
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2.9 Baglanma Dayanimi Testleri

Adeziv sistemlerin etkinligini degerlendirmek igin ¢esitli baglanma dayanimi
test yontemleri kullanilmaktadir. Bu testlerden elde edilen sonuglara gore adeziv
sistemlerin agiz ortamindaki performanslari hakkinda c¢esgitli yorumlar yapilabilir.
Bu amagla rezin esasli adeziv sistemlerin seramiklerle olan baglantisini
degerlendirmek igin en sik kullanilan yéntemler arasinda, mikro-gerilme (micro-
tensile) kesme (shear) ve mikro-kesme (micro-shear) testleri bulunmaktadir. Bu
test yontemleri, basarisizlik olusana kadar baglanti bolgesine surekli kuvvet
uygulanmasi temeline dayanir. Tum test yontemlerinde en c¢ok kuvvet gelen

bdlgenin baglanti araylzu olmasi testin guvenilirligi agisindan énemlidir.

Mikrogerilme testinde, kullanilan malzemelere birbirinden ayrilana kadar
cekme kuvveti uygulanarak yaklasik 1 mm? lik bir alan test edilir. Klinik sartlarda
adeziv tipte kiriklar daha sik goérulirken koheziv kirilmalar ender olarak goérular.
Gerilme testi sonucunda olusan adeziv basarisizlik, klinikte daha siklikla gorilen
adeziv tipte kirikla daha uyumludur ve klinik durumu yansitabilmektedir. Ancak
agiz iginde olusan kuvvetler incelendiginde gerilme tipi kuvvetlerden ¢ok kesme
tipindeki kuvvetlerin olustugu ve basarisizlia yol actigi goértilmektedir (60).
Gerilme testi yonteminde elde edilen sonuclar 6rnek geometrisinden oldukca
etkilendiginden arayuzde esit olmayan kuvvet dagilimi izlenebilmektedir. Ayrica
gerilme testlerinde 6rnek hazirlanmasi sirasinda baglanti yuzeyinde mikrogatlak

olusma olasiligi bulunmaktadir. Bu durum test sonuglarini etkileyebilir (61).

Kesme testlerinde kuvvetin tam olarak baglanti arayizine iletiimemesi,
simanin veya kompozitin igerisinde koheziv kirllmalar olugsmasina neden
olmaktadir. Kesme testi yontemleri arasinda yer alan mikro-kesme testinde, mikro
tiplerden hazirlanan rezin Orneklere paslanmaz celikten yapilmis ortodontik tel
yardimiyla veya bigak sirti uglarla basarisizlik olusuncaya kadar kesme kuvveti
uygulanir. Kesme testlerinde yaklagsik 4 mm c¢apinda bir baglanma bolgesi
kullanilirken mikro-kesme testinde yaklasik 1 mm c¢apinda bir alan test edilir.
Mikro-kesme testinin, baglanti bdlgesinin kontroll, yaklasik 1 mm c¢apinda mikro
tuplerin kullaniimasi ile bir érnekten ¢ok sayida dlgim alabilme ve érnek hazirlama

kolayligi gibi avantajlar bulunmaktadir (62-64).
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Bu calismada, plazma polimerizasyon yonteminin uygulanabilirligi, olusan
yuzeyin Ozellikleri ve elde edilen baglanti kuvvetinin diger ylzey sartlandirma
islemleri sonucunda olugsan baglanti degerleriyle karsilastiriimasi hedeflenmistir.
Bu amacla, zirkonyum seramik oOrneklere uygulanan cgesitli ylzey sartlandirma
yontemleri sonrasinda rezin simana baglanma dayaniminin incelenmesi,
islanabilirliklerinin temas agisi dlgumleri yapilarak karsilastiriimasi, AKM ile fiziksel
analizi, yuzeyinde kimyasal degisim beklenen &rneklerin XPS analizlerinin

yapiimasi planlanmigtir.
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3. GEREC VE YONTEM

3.1. Zirkonyum oksit orneklerin hazirlanmasi

Bu calismada elde edilecek orneklerin akrilik rezinden bir kopyasi
hazirlanarak o6rnek boyutlari dijital kumpasla kontrol edildi. Prefabrik Y-TZP
zirkonyum oksit bloklardan (ICE Zirkon, ZirkonZahn, italya) kopyalama/freze
yontemiyle (Zirkograph 025 ECO, italya) 48 adet dikdortgen kesitli 6rnek
hazirlandi (Sekil 3.1, Sekil 3.2).

Translucent

ZirkonPETTY

C€o476

Sekil 3.1: Zirkonzahn blok

Sekil 3.2: Sinterleme dncesi 6rneklerin hazirlanmasi
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3.2. Zirkonyum oksit 6rneklerin sinterlenmesi

Ornekler kenarlarindaki diizensizliklerin giderilmesinden sonra uretici firma
dnerisi dogrultusunda sinterleme firininda (ZIRKONOFEN 600, ZirkonZahn, italya)
1500°C de 8 saat sureyle sinterlendi (Sekil 3.3). Sinterleme sonrasi ornekler %20
oraninda boyutsal degisiklik gosterdi. Dikdortgen seklindeki orneklerin son

boyutlari 1x5x10 mm olarak 6lculdd.

Sekil 3.3: Sinterleme firini

3.3. ZImparalama ve parlatma islemleri

Ornekler, Bilkent Ulusal Nanoteknoloji Arastirma Merkezi (UNAM) laboratuvarinda,
zimparalama ve parlatma islemleri sirasinda rahat tutabilmek ve her 6rnege esit
basing uygulayabilmek amaciyla 6zel bir akrilik hazirlama cihazi kullanilarak
(CitoPress-10, Struers Ltd, Lanarkshire, ingiltere) seffaf akrilik rezinden
(ClaroFast, Struers Ltd, Lanarkshire, ingiltere) elde edilen silindir kaliplarin
icerisine gomuldia (Sekil 3.4, Sekil 3.5). Zimparalama ve parlatma iglemleri,
parlatma cihazi (LabPol-5, Struers Ltd, Lanarkshire, ingiltere) Ureticisinin
zirkonyum oksit i¢in onerileri dogrultusunda gercgeklestirildi (Sekil 3.6). Tdm
orneklerde benzer yuzeyler elde edebilmek icin 320 grid silisyum karbit asindirici

kagit ve 9 ym’ lik agindirici elmas solusyonu kullanilarak hazirlanan zirkonyum
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oksit yuzeyler, 600 grid silisyum karbit asindirici kagitla 210 N kuvvet altinda
toplam 15 dakika iglem gordukten sonra ornek kesme cihazinda akrilik rezinden
cikartildi (Sekil 3.7, Sekil 3.8). Etil alkol icerisinde 15 dk sire ile ultrasonik
banyoda (Ultrasonic cleaner, CD-4800, Cin) bekletilerek asindirici partikil

artiklarindan arindirildi.

Sekil 3.4: Akrilik kalip hazirlama cihazi

Sekil 3.5: Orneklerin akrilik rezin icine gomulmesi
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Sekil 3.6: Ornek parlatma cihazi

Sekil 3.8: Akrilik bloktan ¢ikartilan zirkonya érnekler
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3.4. Zirkonyum orneklerin yuzey hazirhiklarinin yapilmasi

Toplam 48 adet zirkonyum 6rnek ytzey kosullandirma islemleri igin 6 gruba

ayrildi.

Calisma kapsaminda uygun monomerin seg¢imi i¢in bir 6n g¢alisma yapildi.
Bu amacla tercih edilen monomerler 1,3-Divinyltetramethyldisiloxane (DVTS) ve
(3-Glycidyloxypropyl)trimethoxysilane (GPTMS)'dir. Silisyum iceren monomerlerin
polimerlegtiriimesinde literatir taramasi sonucunda 7 farkli monomer kullanildigi
tespit edilmigtir. Bu galismada, klasik polimerlestirme mekanizmalari sonucunda
%Si miktari en fazla ¢ikan [H,C=CHSIi(CHs3),].O yapisindaki DVTS’dir. Bu gerekge
ile DVTS, yuksek voltajli 1sima yuk bosalimi altinda zirkonyum oksit seramik

yuzeyinde polimerlestirmeye caligiimistir (65).

GPTMS ise CgH20sSi kimyasal yapisina sahiptir. Bu kimyasal yapi
icerisinde C-O baglanma enerijisi (yaklasik 286.5 eV) C-C ye (285 eV) goére daha
yuksektir. Kimyasal yapinin sonunda bulunan halka yapinin plazma ortaminda
verilen enerji ile kirilmasi ve yuzeye hidrofilik 6zellik verirken silisyum igeriginin
zenginlestiriimesi 6ngoérulmustur. Ayrica oksijen elementi igerigi daha fazla olan
formulasyondaki kimyasal monomer kullaniimasi ile islanabilirlik performansinin
DVTS’ye gore daha fazla olmasi hedeflenmigtir. Monomer sec¢imlerinde bir diger
onemli kriter, buharinin toksik etkili olmamasina dikkat etmektir.

On c¢alismada DVTS, GPTMS ve kontrol gruplarindan 3’er adet 6rnek
kullanildi. Elde edilen sonuglara gore dusik baglanma dederi gosteren GPTMS
monomeri uygulanan grup calismadan cikartilarak 5 grupla calismaya devam
edildi. DVTS ve kontrol grubunda 6n g¢alismada kullanilan 3’er 6rnek de galismaya
danhil edilerek her grupta toplam 8 érnege yluzey sartlandirma islemleri uygulandi.

Tam ornekler sartlandirma islemleri 6ncesinde ultrasonik banyoda bekletildi.

3.4.1. Kontrol Grubu (Kontrol)

ilk grupta bulunan 8 adet érnek kontrol grubunu olusturmak tizere herhangi

bir yizey hazirhgi islemine tabi tutulmamigtir.
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3.4.2. Al,03 Kumlama Grubu (KUM)

Kumlama iglemi sirasinda 50 ym Al,O3 partikilleri (Korox, Bego, Almanya)

2.8 bar basingla 10 mm uzakliktan 10 sn sureyle yuzeylere uygulandi.

3.4.3. 3. Tribokimyasal Silika Kaplama Grubu (ROC)

Tribokimyasal silika kaplama uygulamasinda, Rocatec™ ile uyumlu
kumlama Unitesinde (Basic classic, Renfert, Hilzingen, Almanya) yizeyleri silika ile
modifiye edilmis 3Qum’ lik Al ,0; partikiilleri (Rocatec™ Soft, 3M ESPE, St.
Paul,MN, Amerika Birlegsik Devletleri) 6rnek yilizeyine dik bigimde, 10 mm
uzakhktan, 13 sn sureyle, 2.8 bar basing uygulanarak yuzeyin silika ile kaplanmasi
saglandi (Sekil 3.9, Sekil 3.10). Mikro-kesme testinden 6nce tim yizeylere tek
tabaka halinde silan baglanma ajani (ESPE™-Sil, 3M ESPE) uygulanarak
kurumasi igin 10 dakika bekletildi (Sekil 3.11).

Sekil 3.9: Rocatec soft
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Sekil 3.10: Kumlama unitesi

:"ane Coupling poe" |
3 ™ Liquid
e in Germany bY a

Sekil 3.11: Silan baglanma ajani
3.4.4. Plazma Polimerizasyon Grubu (PP)

Bu gruptaki ornekler icin mekanik testlerin uygulanmasindan 6nce uygun
monomerin segimi igin 6n ¢alismayla ylizeylerinde DVTS ve GPTMS monomerleri,
plazma reaktérinde plazma polimerizasyonu (yuksek akim kesikli 1Isima) teknigiyle

polimerlegtirildi. Bu asamadan 0nce 6rnek yuzeylerinin bir kenarinda 2x1 mm’lik
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bir alana %5 selliloz asetat yapisinda kimyasal bir maske yerlestirilmistir.
Zirkonyum yuzeyler, plazma polimerizasyon yontemi ile kaplandiktan sonra,
maskenin kaldiriimasi ile elde edilen film sinirt AKM’de goruntilenmis ve bu

gorantinun degerlendiriimesi ile film kalinh@i tespit edilmigtir.

Plazma polimerizasyon iglemine baglamadan dnce gaz girisinden bir soygaz
sisteme verilmis ve vakumlanarak sistem igerisinde daha 6nceki deneylerden
kaynaklanan kirlilik ortadan kaldiriimistir. Kaplama surecine gegildiginde sisteme
tekrar argon gazi verilerek vakum etkisi yaratiimig, elektrik akimi ile isitilan
monomerlerin buhar haline gelerek reaktor icine dolmasi saglanmistir.

Plazma halini almig monomer partikulleri kararsiz yapilarini kararli hale
getirebilmek icin reaktor icerisindeki kararli malzeme Uzerine yUk bosalimi
gerceklestirdi ve denge durumuna ulagti. Bu sayede malzeme yilzeyinde ince film
tabakasi olusturuldu. islemlerin sonunda yeni olusan ylizeylerin stabilizasyonu igin
ornekler 10 dk daha vakumda bekletildi.

Sekil 3.12: Yiksek akim kesikli isima plazma sistemi reaktori

Plazma polimerizasyonu parametreleri;
Sire: 10 dk, DC: 2 kW, Kesikli: 19 kW, Basing: 0.6 mbar, Frekans: 5 Hz
Kaynama sicakligi: 200°C
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3.4.5. Plazma asindirma grubu (PA)

Plazma asindirma o&ncesinde sistemde herhangi bir monomer artidi
bulunmamasi icin bu gruba ait o&rneklerin ylzey sartlandirmasi plazma
polimerizasyonu orneklerinden once gergeklestirilmistir. Plazma asindirma iglemi
icin sistemde bulunan argon gazinin vakum altinda hizlandiriimasiyla Ornek

ylzeyine ¢arparak ylzeyi temizleyip artiklari uzaklastirmasi saglandi.

Plazma asindirma parametreleri; Stre : 10 dk, DC: 2KW, Kesikli: 19 KW, Basing:
0.6 mbar, Gaz: Argon

3.6. AKM ile yuzey puruzlulugu ve ince film kalinhigi élgiimu

Zirkonyum oksit seramik yuzeyinde olusturulan cesitli yuzeylerin topografik
incelemesi ve elde edilen ince film tabakasinin kalinlik dlcima icin Bilkent UNAM
laboratuvarinda bulunan atomik kuvvet mikroskobu (PSIA XE-100E, PSIA Corp.,
Kore) kullanildi (Sekil 3.13). Ortalama yuzey puruzliluk degerlerini belirlemek igin
non-kontak modda DLC uglar kullanilarak her Ornegin rastgele secilen 3
noktasindan Ra degerleri bilgisayar yazilimi (PSIA TIFF Version, 1.0.2) ile
hesaplandi. Cizgisel profil analizi ile olusturulan ince film tabakasinin ortalama

kalinligi belirlendi.

Sekil 3.13: AKM cihazi (PSIA XE-100E, PSIA Corp., Korea)
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3.7. XPS analizi

Sekil 3.14: XPS cihazi

Kimyasal degisim beklenen ROC ve PP gruplarinin kontrol grubu ile
karsilastirmali elementer analizi XPS (K-Alpha, Thermo, ingiltere) cihazinda
gerceklestirildi  (Sekil 3.14). Ornek ylzeyinin hava ile temasinda yiizeyde
olusabilecek kontaminasyona karsi karbon seviyesindeki asiri artisi 6nlemek
amaciyla analize baglamadan 6nce 10 sn argon gazi uygulanarak yuzeylerden 5
nm’lik tabaka uzaklastirildi. Atomlarin baglanma enerjilerinin belirlenebilmesi igin
53° cikis acisinda monokromatik AlKa X-igini kaynagi kullanildi. Kopan
elektronlarin baglanma enerjileri hesaplanarak orneklerin kimyasal analizleri

yapildi.

3.8. Temas agisi olgumleri

Sekil 3.15’de kullanilan temas agisi élgimu cihazi (OCA 20 contact angle system,
Dataphysics, Almanya) gorilmektedir. Ornek ylzeyine yayilan 0,1 ml su
damlasinin baglangigtan 10. saniyeye kadar profil fotograflari ¢ekilerek sisteme ait
bilgisayar yazilimi (SCA 20 software for OCA, Dataphysics, Almanya) ile ylizeyle
yaptigi aci hesaplandi.
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Sekil 3.15: Temas agisi 6lgum cihazi

3.9. Orneklerin simantasyonu

Calismada kullanilan yuzey hazirligi yontemlerinin mikro-kesme baglanma
dayanimi Uzerine etkisini inceleyebilmek icin i¢ capi 0.8 mm, yuksekligi 1 mm olan
silindir kesitli mikro tuplerin (Tygon S-50-HL Medical Tubing, Amerika Birlesik
Devletleri) icine rezin siman (Panavia F2.0, Kuraray, Osaka, Japonya)
doldurulmustur. Tupler, her bir 6rnek igin 3 adet olmak Uzere polimerize olmamis
rezin siman uUzerine sikica yerlestirildi ve kuartz halojen 11k kaynagiyla tim
yonlerden 40 sn 1sinlanarak rezinin érnek ylzeyinde polimerize olmasi saglandi.
Polimerizasyon dncesinde tasan siman artiklarinin temizlenmesine dikkat edildi.
Mikro tupler baglanti kusurlari ve hava kabarciklari yoninden isik mikroskobunda
x10 buyutmede incelendi.

3.10. Mikro-kesme testi

Mikro-kesme testi dncesinde 37°C suda 24 saat bekletilen 6rnekler cihazda
bulunan tutucu ¢enelere mekanik olarak yerlestirildi.. Her grupta bulunan 24 adet
rezin bloga universal test cihazinda (Lloyd-LRX; Lloyd Instruments, Fareham,

ingiltere) 0.5 mm/dk crosshead hizinda mikro-kesme testi uygulandi (Sekil 3.16).
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Sekil 3.17’de test duzenedi goérllmektedir. Basarisizlik (kopma) degerleri,
bilgisayar yazilimiyla (Nexygen version 2.0; Lloyd Instruments, Fareham, ingiltere)
belirlendi.

Sekil 3.16: Universal test cihazi

Mikrokesme
kuvveti

- Rezinblok

Zirkonya
ornek

Sekil 3.17: Mikro-kesme testi dizenedgi

3.11. Kirilma tiplerinin degerlendirilmesi

Mikro-kesme testi sonucunda olusan kirilma tipleri adeziv ve koheziv olarak
siniflandinimistir (Sekil 3.18, Sekil 3.19).



zirkonya u
rezin

Sekil 3.18: Tek yuzeyi iceren adeziv bagarisizlik

T
B

Sekil 3.19: iki ylizeyi iceren koheziv basarisizlik

zFirkanya

3.12. istatistiksel analiz

Deney gruplari arasinda fark olup olmadiginin belirlenmesi ve olusan farkin
hangi gruptan kaynaklandiginin tespiti icin gruplarin ve ydntemlerin ayni anda

degerlendirildigi tek yonll ¢ok degiskenli varyans analizi (MANOVA) testi yapildi.
Olusan farklarin hangi grup veya gruplardan kaynaklandiginin belirlenmesi

icin tek yonllu tek degiskenli varyans analizi (ANOVA) testi yapildi. Post hoc testi

ile gruplar her parametre Uzerinden birbirleriyle karsilastirildi.
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4. BULGULAR

4.1. Yizey piirizlilugi ve ince film kalinhgi élgimii sonuglar

Zimparalama ve parlatma iglemleri tamamlanan ornekler 5 gruba ayrilarak cesitli
yuzey hazirliklari uygulandi. AKM ile érneklerin ylzey topografik incelemelerinde
rastgele secilen 10 ym’luk 3 noktadan goruntiler elde edildi. Gruplara ait AKM
goruntuleri Sekil 4.1, 4.2, 4.3, 4.4, 4.5, 4.6, ve 4.8'de gorulmektedir. Sekil 4.7'de
PP grubuna ait cizgisel profil analizi gérilmektedir. Elde edilen ortalama yuzey
purtzlulugu degerleri Tablo 4.1°de izlenmektedir. KUM grubu yuzey purtzlulagu
degerleri diger gruplardan anlaml olarak yuksek bulunmustur (p<0.05). ROC
grubu degerleri PP, PA ve kontrol grubundan anlamli olarak ylksektir (p<.05). PA
ve kontrol grubunun puarazltlik degerleri PP grubundan anlamlh olarak yuksek

bulunmustur (p<.05).

Sekil 4.1: Kontrol grubu AKM gorintisu
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Sekil 4.2: KUM grubu AKM gorintusu

Sekil 4.3: ROC grubu AKM goruntusu
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Sekil 4.4: PP grubu ince film siniri optik gérinttsu

Sekil 4.5: PP grubu AKM goruntusu
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Sekil 4.6: PP Grubu ince film sinirit AKM gériintiisi

Seluloz asetat maskenin kaldirilmasiyla elde edilen ince film kalinhdgr 96 nm olarak

hesaplanmigtir.

00| N A
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100
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Sekil 4.7: PP Grubu Cizgisel profil analizi
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Sekil 4.8: PA grubu AKM goruntusu

Yizeyler Ortalama yuzey Ornek sayisi
purizluliigi (nm)
Ratsd

KONTROL 13.65+£3.91 8

KUM 31.57+2.21 8

ROC 21.46+3.58 8

PP 10.22+3.22 8

PA 14.88+1.97 8

P degeri .05

sd. Standart sapma

Tablo 4.1: Yuzey puruzlGlugu bulgularinin istatistiksel degerlendiriimesi

40



4.2. XPS analizi sonuglari

ROC ve PP grubu ylzeylerinde meydana gelen kimyasal dedisimlerin
incelenmesi ve kontrol grubu ile karsilastirimasinda XPS analizi kullanilarak
yuzeyde bulunan atomlar baglanma enerjilerine gore tanimlanmigtir. Kontrol, PP
ve ROC gruplarinin XPS analizi bulgulan Sekil 4.9, 4.10, 4.11 ve 4.12’ de
gorulmektedir. Bu gruplara ait atomik dagilimlar Tablo 4.2, 4.3 ve 4.4de

izlenmektedir.

I3

intensity a.u.

¥3d

1200 1000 800 00 400 200 O

Sekil: 4.9: Kontrol grubu XPS analizi bulgular

Element At. %
Ols 6.74
Cls 8.04
Zr3d 80.86
Y3d 4.37

Tablo 4.2: Kontrol grubu atomik ytizdeleri
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Intensity a.u.
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Sekil: 4.10: PP grubu XPS analizi bulgulari

Element At. %
Ols 33,44
Cils 27,08
Si2s 5,54

Si2p 33,27

Tablo 4.3: Plazma polimerizasyon grubu atomik ylzdeleri
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Intensity a.u.

]

108 106 104 102 100 98 96
Binding energy (eV)

110

Sekil 4.11: Si atomunun yaptigi kimyasal baglar

ince film tabakasinin yiizeyinde Si atomlarina ait baglanma enerijileri

incelendiginde 2p fotoelektron cizgisinde olusturdugu kimyasal baglarin, Si-O (66)

ve silan (59) baglari oldugu gorulmustar.
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Sekil 4.12: ROC grubu XPS analizi bulgulari

Element At. %
I 9.87
Sizp 26.68
Zr3d 54.66
Al2p 7.3
Nals 1.49

Tablo 4.4: ROC grubu atomik yluzdeleri
4.3. Temas agisi 6lgumu sonuglari

Temas acisi Olgimleri icin 6rnek ylzeyine damlatilan su damlasi profil
fotograflari Sekil 4.13, 4.14, 4.15, 4.16 ve 4.17'de gorilmektedir. Temas agisi
Olcimlerinde, tum gruplar arasinda olugsan farklar istatistiksel olarak anlamli

bulundu (p<.05). Ortalama temas agisi bulgular Tablo 4.5’de izlenmektedir.
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Sekil 4.13: Kontrol grubu temas agisi goruntusu

Sekil 4.14: KUM grubu temas agisi goruntusu

Sekil 4.15: ROC grubu temas agisi goruntusu
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Sekil 4.16: PP grubu temas acisi goruntisu

Sekil 4.17: PA grubu temas agisi goruntusu

Yuzeyler Temas agisi Ornek sayisi
KONTROL 76.4+1.38 8

KUM 57.5+£1.06 8

ROC 61.4+1.37 8

PP 55.6+£1.20 8

PA 52+1.13 8

P degeri .05

sd. Standart sapma

Tablo 4.5: Ortalama temas acisi bulgularinin istatiksel degerlendirmesi.
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4.4. Mikro-kesme testi sonuglari

Ortalama mikrokesme baglanma dayanimi bulgulari Tablo 4.6’da
gorulmektedir. Deney gruplarinin timunde kontrol grubuna goére baglanma
kuvvetlerinde anlamh olarak artig oldugu gorulmugtir. ROC grubunun baglanti
degeri anlamli olarak yuksek bulunmustur (p<0.5).

Ylzeyler Ortalama mikrokesme Ornek sayisi
baglanma dayayanimi
(MPatsd)

KONTROL 5.83+1.37 8

KUM 7.92+1.59 8

ROC 9.25+2.11 8

PP 8.13+1.57 8

PA 8.71+2.08 8

P degeri .05

sd. Standart sapma

Tablo 4.6: Mikro-kesme testi sonuglari istatistiksel degerlendiriimesi

4.5. Kirilma tiplerinin gruplara gore dagilimi

Kirilma tiplerinin degerlendiriimesi Tablo 4.7°de gorilmektedir. Tum 6rnekler
kiriima tipleri agisindan degerlendirildiginde orneklerin %93.3’Unde adeziv kirilma,
%6.7’sinde koheziv kirllma gorulmastir. Kirlma tipleri degerlendirildiginde gruplar

arasinda 6nemli farklar gézlemlenmemistir.
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Yuzeyler | Adeziv | Koheziv
KONTROL | 24 -

KUM 24 -

ROC 20 4

PP 22 2

PA 22 2

P degeri .05

Tablo 4.7: Kirllma tiplerinin degerlendirilmesi

48



5.TARTISMA

Gunumuz dis hekimliginde estetige olan ilginin artmasi, ayni zamanda
metal ve metal alasimlarin biyouyumluluklarinin sorgulanir hale gelmesi metal
altyapiya alternatif olabilecek yuksek direngli kor yapilarin gelismesini saglamistir.
Tam seramik restorasyonlarda altyapi materyali olarak kullanilan ve esneme
dayanimi  800-1200 MPa civarinda olan Y-TZP, transformasyon toklugu
mekanizmasi sayesinde tim diger tam seramik sistemlere gore ustiin mekanik
Ozellikler sergilemektedir (17,67,68).

Ancak seramik restorasyonlarin simantasyonunda seramigin Kkirilma
direncini ve marjinal uyumunu arttirmasi nedeniyle tercih edilen rezin simanlarin,
zirkonyum alt yapilara cam icerikli seramikler kadar iyi baglanmadigi bilinmektedir
(43,69-71).

Blatz ve ark. (42) 1966-2001 yillari arasinda yayimlanan dental seramikler
ve rezin baglanti gucu ile ilgili 68 arastirmay! derledikleri galismalarinda, silika
esasli seramiklerin baglanti gucu ile ilgili uzun donem c¢alismalar da dahil olmak
uzere net sonuglara ulasildigini, ancak yuksek direncli seramiklerin hentiz yeteri
kadar incelenmedigini ve yuksek direncli seramik sistemleri konusunun hizla artan

popdularitesi nedeniyle yeni galigmalara ihtiya¢ duyuldugunu bildirmiglerdir.

Cam seramiklerde kullanilan ydntemlerle kiyaslandiginda, zirkonyum oksit
seramiklerin rezin simanlara olan baglanti glicinl artirmak icin literatlirde daha az
yontem O&nerildigi gortulmektedir (46). Rezin simanlarin zirkonya yuzeyindeki
adeziv davraniglari ve tercih edilecek yuzey sartlandirma yontemleri Gzerinde tam
bir gorug birligi bulunmamaktadir. Baglanti dayaniminin geligtiriimesine yonelik
yapilan onceki galismalarda, seramik ylzey purGzlaliguna ve ylzey enerjisini
arttiran fiziksel yontemler ve seramik ylUzeyinin kimyasal yapisini degistirmeyi

amaclayan islemler Uzerinde durulmustur (46, 72).

Calismamizda zirkonyum seramik yuzeyinin fiziksel 6zelliklerini etkileyen
yontemlerin yani sira, yuzey kimyasini degistirerek kompozit rezinle kimyasal

baglantiy1 arttiracagr ongoérulen plazma polimerizasyon yonteminin etkisinin
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incelenmesi ve diger yontemlerle kargilastiriimasi amaglanmistir. Bu yontemle
kullanilan monomerin yapacag: katkiyla zirkonya seramik ylzeyinde silika
iceriginin arttinlarak rezin simanla baglantlyi saglayacak silan baglarinin

olusturulmasi ve islanabilirligin arttirlmasi dastntlmastur.

Tam seramik restorasyonlarin i¢ yuzeyinin kumlanarak puruzlendiriimesi
rutin olarak uygulanan bir ydontemdir ve rezin simanlarla seramik i¢ ylzeyi arasinda
guclu bir baglanti saglamaktadir. Seramiklerin ylzey sartlandirma yontemlerinden
olan hidroflorik asitle purizlendirmenin zirkonya seramikler Uzerinde etkisi

bulunmazken, Al,O3 ile kumlama baglanti kuvvetlerini arttirmaktadir (7,16,73).

Blatz ve ark. (74) zirkonya seramiklerde 50 um ve 110 um boyuttata
Al,O3 partikulleri ile kumlamanin baglantiyr arttirdigini, partikal buyuklGgundn
belirgin etkisi olmadigini bildirmislerdir. Ancak kumlamanin ylzeyde mikro
catlaklar olusturarak seramigin kirilma dayanimini dasurdigunt goésteren

calismalar da bulunmaktadir (75,76).

Tribokimyasal silika kaplama iglemi, silika ile modifiye edilmis Al,O3
kumunun seramik yilzeyine gomuilmesi ile olusur. Yulzeye gomdulen silika
partikulleri kimyasal baglantiya katkida bulunmaktadir. Bu tabaka, seramik ile rezin
siman arasinda siloksan aglarinin kurulmasini saglar. Kullanilan silan, rezin
simanin metakrilat gruplari ile ¢apraz baglar kurarak rezin baglantisina katkida

bulunur. Ayrica silan, ylzey enerjisini ve islanabilirligini arttirir (45).

Zirkonya seramiklerde yuzeyin silika icerigini arttirmak icin Uretici firmalar
cesitli drunler (Rocatec, Cojet, Pyrosilpen) 6nermektedirler. Kern ve Wegner (7),
zirkonya ylUzeyinde Rocatec ylzey sartlandirma igleminin baglanma dayaniminda
onemli bir artisa sebep oldugunu ve termal dongl sonrasi drneklerin baglanma

dayaniminda 6énemli bir azalma olmadigini bildirmislerdir.

Bununla birlikte, tribokimyasal kaplama isleminin baglanti dayanimina
belirgin etkisinin olmadigini gosteren c¢esitli calismalar bulunmaktadir. Bu durumu
Tanaka ve arkadaslari zirkonyanin yuzey sertliginin yiksek olmasi nedeniyle

yuzeyin beklenen oranda silika ile kaplanamamasi ile iligkilendirmislerdir (77,78).
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Son zamanlarda baglanti dayaniminin gugclendiriimesinde, zirkonya
seramiklerde yuzeyin silika icerigini artirmak igin tribokimyasal silika kaplama
yonteminden bagka plazma kaynakli ylzey modifikasyon teknikleri kullaniimaya

baslanmigtir (9,10).

Plazma polimerizasyon yontemi, endustriyel alanda cesitli 6zellikte ince
filmlerin  olusturulmasinda kullaniimaktadir.  Polimerlesme reaksiyonu ile
olusturulan  yeni ylzeyler konvansiyonel polimer ylzeylerden farklihk
gostermektedir. Bu yontemle elde edilen yuzeyler, birgcok kimyasala direncli,
capraz bagdlar kurabilen ve kararli yapidadir. Olusturulan homojen ve bosluksuz

yuzeylerin baglanma 6zellikleri artmaktadir (11,79).

Kati yuzeylerde ince film tabakasi olugturmak amaciyla uygulanan plazma
polimerizasyon yonteminin zirkonyum seramiklerin rezin siman baglantisina
etkisini inceleyen tek calismada, ylzeyde hexametidisiloksan monomeri
polimerlestirilerek rezin siman baglantisinda 3 kat artis elde edildigi bildirilmistir.
Bu calismada baglantiy! arttiran faktortn, hidrojen ve kovalent baglarina ait alt

gruplar olabilecegi dusunulmustur (9).

Plazma polimerizasyon yodntemiyle alumina seramiklerin rezin siman

baglantisinda artig oldugu bildirilmigtir (10).

Lewis ve ark., (80) organosilikon monomerleri kullanarak yapilan plazma
polimerizasyonu ile olusturulan ince film tabakasinin Ggli ve dértli Si atomlarinin
olusturdugu siloksan baglarindan olustugunu bildirmektedir. Bu nedenle
calismamizda organosilan igerikli iki farkli monomer kullanilarak bir 6n ¢alisma
yapllmig ve daha yuksek baglanti degeri elde edilen DVTS monomeriyle

¢alismaya devam edilmisgtir.

Cokeliler ve ark. (12) vyaptiklani galismada herhangi bir monomer
kullanilmadan plazma asindirma yontemi uygulanan feldspatik seramiklerin rezin
baglantisinda artis géruldtguna bildirmislerdir. Buna karsilik, literatlirde zirkonyum
seramiklerde plazma asindirma yonteminin uygulandigi  bir ¢alismaya

rastlaniimamistir.
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Literatirde baglanti kuvvetini arttirmak icin farkh yontemlerin kullanildigi
caligsmalar bulunmaktadir. Ersu ve arkadaslarin yaptidi calismada CO2 lazer,
airborne abrazyon, kumlama ve hidroflorik asitle purizlendirme ydntemlerinin
InCeram Spinell, InCeram Alumina ve InCeram Zirconia Uzerindeki etkilerini
incelemiglerdir. CO2 lazer, InCeram Spinell ve InCeram Zirconia drneklerde ytzey
purtzlulogunu arttirmasina ragmen istatistiksel fark bulunamamigtir. Baglanti
kuvveti de@erlerinin yikselmesine ylzeyde olusan mikrogatlaklarin neden oldugu
sOylenmigstir. Calismamizda kullanilan DVTS monomeri ile olusturulan yuzeylerin
purtzliluk degerlerinin  dustugu g6z onune alindiginda bagdlanti  kuvvetinin
azalabileceg@i dusunulse de ylzeyin degisen kimyasal 6zellikleri baglanti kuvvetini
arttirmistir (81).

Plazma asindirma yonteminde, plazma ortaminda olusturulan aktif turlerin
malzeme yuzeyine garpmasiyla kimyasal ugucu urtnler ve mikroretantif oluklar
olusturularak yuzeydeki atomlar uzaklastirilir. Asindirma islemi uygulanan polimer
yuzeyler kristal ve kimyasal yapi bakimindan orjinal polimerlerle ayni 6zellikleri
gOsterirler. Plazma asindirma ile yuzey temizligi islemlerinde argon ve neon gibi
inert gazlar kullaniimaktadir. Bu ¢alismada da kullanilan argon gazi dugik maliyeti
ve yuzeyden kolayca atom uzaklastirabilme gibi 6zellikleri nedeniyle asindirma ve

yuzey temizligi islemlerinde en sik tercih edilen gazdir (11).

Seramik yuzey ozelliklerinin degistiriimesi diginda kullanilan rezin simanin
icerigi de baglantiy1 arttirmada énem tasimaktadir. Zirkonya gibi asite dayanikh
yuksek direncli seramiklerde MDP monomeri iceren rezin simanlarin kullaniimasi
onerilmektedir. MDP, yapisindaki fosfat ester grubu sayesinde metal oksitlerle,
dolayisiyla alumina ve zirkonya seramiklerle direkt kimyasal baglanti kurma
Ozelligine sahiptir (82-85). Kitayama ve arkadaslarinin fosfat ester monomeri ve
fosfonik asit iceren sartlandiricilart kullandiklari calismanin sonuglari da bunu
desteklemektedir (86).

Calismamizda fosfat monomeri icerigi nedeniyle yuksek baglanti gucu elde
edilebilen Panavia F simani tercih edilmistir. Baglanti dayanimini test etmede
kullandigimiz Panavia F rezin simani yerine farkli rezin siman gesitlerinin

kullaniimasi yapilan ¢alismanin sonuglarini etkileyebilir (87).
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Baglanma dayaniminin degerlendirimesinde siklikla kullanilan mikro
gerilme testi kicuk ytzeylerin incelenmesi icin uygun bir yontemdir ancak cam
seramikler gibi yuzeylerde bu testi gergeklestirme ve 6rnek hazirlama gugligu
bulundugu bildirilmigtir. Calismamizda kullanilan mikro-kesme testi, mikro-gerilme
testine alternatif olarak gelistirilen ve 6rnek ylzeyinden birden fazla 6lgimin
alinabildigi ve o6rnek hazirlama kolaylidi bulunan bir ydntemdir. Mikro-kesme
testinde ¢ok noktadan &lcim alinmasi, daha guvenilir sonuglara ulasmak
agisindan onem tasimaktadir. Kesme testlerinde kuvvet, 6rnek tzerinde egilme ve
donme kuvvetleri olusmamasi igin baglanti arayuzune uygulanmalidir. Bir ornege
gerekli kesme Kkuvvetini uygulayabilmek igin celik tel veya bigcak sirti uglar
kullanilabilir. Bigak sirti uglarin deney sirasinda dogru konumlandirmaya hassas
oldugu ve istenmeyen kuvvetlere neden olabildigi belirtiimektedir. Calismamizda
kullanilan gelik tel yontemi simantasyon arayuzunde daha dengeli stres dagilimina
neden olmaktadir (64,88,89). Ancak, mikro kesme baglanti test ydonteminde, mikro
tuplerin simantasyonu sirasinda basincin standardize edilememesi sonuglari

etkileyebilecek bir faktordar.

AKM incelemeleri mikrometre diizeyinde ¢ok kigcuk alanlardan elde edilen
degerleri icermektedir. Bu gibi klguk alanlarin incelenmesiyle elde edilen
purtzlulik degerlerinin istatistiksel olarak anlam ifade edebilmesi i¢in 6rnekten ¢ok
sayida olgum yapilmasi gerektigi belirtiimektedir. Calismamizda elde edilen yuzey
purtzltluk degerleri her 6rnek icin 10x10 um’lik bir alanda 3’er 6l¢im yaparak elde
edilmistir (90).

AKM, x,y,z eksenlerinde o6lcim yapabilmesi nedeniyle konvansiyonel
mikroskobik tekniklere gore daha avantajli bir yontemdir. Bu olgumler ornek
yluzeyine temas ederek (kontak) ve minimal temas ederek (non-kontak)
gerceklestirilebilir. Zirkonya oOrneklere uygulanan cesitli ylzey sartlandirma
islemleri sonrasinda meydana gelen degdisimlerin 3 boyutlu incelenmesinde non-
kontak mod AKM kullaniimigtir. Kontak mod AKM’lerde igne uca asagi yonde
uygulanan kuvvetin polimer ve biyolojik dérnekler gibi yumusak ylzeylerin yani sira
sert ve camsi yuzeylere de zarar verebildigi bildirilmistir. Buna karsilik kati ve sivi

orneklerde kullanilabilen non-kontak mod AKM’lerde tarama sirasinda igne ucun

53



salinimiyla yuzeyle yaptigi temasin sadece anlik olmasi nedeniyle ornege zarar
verme riski ortadan kalkmaktadir. Bu durum oOzellikle agindirma gibi islemlerden

sonra elde edilen hassas yuzeylerin incelenmesinde 6nem kazanmaktadir (53).

Termal dongu agiz ortamini taklit etmek igin kullanilan yontemlerden biridir.
Literatirde 1s1 c¢evirimi yapilan c¢aligmalarda nemin baglanti degerlerinin
dismesinde 6nemli bir etken oldugu kanitlanmistir. Buna ragmen bu ¢alismada
kullanilan mikro taplerin ¢capi 0.8 mm gibi kliguk ylzeylerden olustugu icin mikro-
kesme testi sirasinda Ornek yuzeylerinden spontan kopmalara neden olmamak

icin termal dongu yontemi kulaniimamigtir (91-93).

Farkli ylzey sartlandirma yontemleriyle degistirilen zirkonya seramik
yuzeyleri arasinda en duguk baglanma degeri kontrol grubunda (5.83+1.37MPa),
en yuksek baglanma degeri ROC grubunda (9.25+2.11MPa) elde edilmistir. Deney
gruplarinin timunde kontrol grubuna gore istatistiksel agidan anlamli bir artis
g6zlenmistir. Yapilan tim ylzey sartlandirmalarinin zirkonya-rezin siman

baglantisinin artmasinda etkili oldugu gorulmektedir.

Calismamizda mikro kesme testinin ardindan elde edilen kopma yuzeyleri
incelediginde literatlirle uyumlu olarak dusik baglanti guct veren gruplarda daha
¢cok adeziv kirilmalara, baglanti gucu arttikca seyrek olarak koheziv tipte
kiriimalara rastlanmistir (45).

Kati cisimlerin ylzey puriazliligld ve kimyasal yapisi gibi o6zelliklerinin
yuzey enerjisini etkiledigi bilinmektedir (43). Zirkonyum ylzeyinin 1slanabilirliginde
dolayisiyla rezin baglantisinda artis olugsmasi igin kritik ylizey enerjisinin artmasi
gerekmektedir. Kontrol grubunda yuzey islanabilirligi ve purtzlulik degerlerinin
dusuk kalmasi baglanti degerleri agisindan deney gruplariyla arasinda olusan

farkin nedenlerinden biri olabilir.

KUM grubunda meydana gelen artig yuksek yuzey purtzlilugune bagh
olarak mikromekanik tutuculuk ve islanabilirlikteki artis ile agiklanabilir. Zirkonya
seramiklerde Al,O3; kumlamay takiben MDP iceren rezin simanlarin kullanimiyla

baglantida gelisme kaydedildigi bildirilmistir. (5,23). Calismamizda KUM grubunda
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elde edilen baglantidaki artigin literatrle uyumlu oldugu goérilmustar. Ancak en
yuksek ylzey puruzliligt KUM grubunda elde edilmesine ragmen ROC grubu
baglanma degerleri tim gruplar igerisinde anlaml olarak en yuksek bulunmustur.
Bu da baglantida purazlalik ile kazanilan mikromekanik tutuculugun yanisira

kimyasal yuzey sartlandirmalarinin 6nemine igaret etmektedir.

PP, PA ve KUM grubu arasinda baglanti degerleri agisindan istatistiksel
olarak anlamli fark olmamakla beraber ROC grubundan sonra en yuksek baglanti
degeri PA grubuna aittir. PA grubunda yluzey puruzluligunde belirgin bir artis
gorulmemesine ragmen kontrol grubuna goére baglanma degerlerindeki anlamli
artis yuksek yuzey islanabilirligiyle aciklanabilir. Temas agisi Olgimlerinde en
hidrofilik yizey PA grubunda gortlmustir. PA yonteminin ylzey enerjisini arttirdigi

ve daha aktif yiizeyler olusturdugu bilinmektedir (12).

PA grubunun slanabilirligi KUM grubundan yuksek olmasina ragmen
baglanti degerleri arasinda fark olusmamasi KUM grubunda islanabilirligin
yanisira yuzey puruzliligunin de onemli oldugunu gostermektedir. Her iki
yontemin birlikte kullaniimasiyla KUM yonteminden saglanan yuksek puruzlulukle
PA yonteminden saglanan ylUksek islanabilirlik 6zelligi birlestirilerek ylzey sartlar

optimize edilebilir.

Yuzey puruzlulugu acisindan bakildiginda AKM goruntulerinde PP iglemi
sonrasinda DVTS monomerinin ylzeyde polimerleserek parlatma ve zimparalama
islemleriyle olusan ylzey duzensizliklerini kapattigi goralmustir. Boylece PP
grubunda tim gruplardan daha purltzsiz yuzeyler elde edilmistir, buna ragmen PP
grubu en yuksek purizlulige sahip KUM grubuyla benzer baglanti direnci
gostermektedir. Silan baglanma ajanlari (R-Si(OR)s) yapilarinda organik ve
inorganik reaktif gruplar icerirler. Alkoksi (R) gruplar seramik ylizeyindeki Si-OH
gruplariyla reaksiyona girerek siloksan agini olustururlar. Bu nedenle ylzeyde
bulunan en dnemli elementler Si ve O dir. (93) PP grubunda ince film tabakasinin
yuzeyindeki oksijen igeriginin kontrol grubuna goére %6.74’den %33.4’e gikmasi
islanabilirlikteki artisi agiklamaktadir. Ote yandan PA grubunun islanabilirlik ve
ylzey purGzlaligud PP grubuna gore fazla olmasina karsin baglanti degerleri

arasinda fark ¢ikmamasi ince film tabakasinin yuzeyinde % 38,81 oraninda silika
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birikmesiyle olugan Si-O ve siloksan baglarinin zirkonya-rezin siman baglantisina

yaptigi kimyasal katkinin etkisi olmalidir.

PP ile ylzey purGzluligu en az olmasina karsin baglanma dayancindaki
artis 1slanabilirligin yani sira yiizeydeki kimyasal degisim ile agiklanabilir. Ote
yandan plazma polimerizasyon slrecinde uygulanan iyon bombardimani’nin, ince
film tabakasinin icinde serbest radikallerin ve kirilmig kovalent bagdlarin
sikismasina neden olabilecedi, plazma slreci sonrasinda vakum ortaminin
kaldirimasiyla bu hasarli bolgelerin oksidasyona ugrayarak yaglanma etkisi
gosterebilecedi bildiriimigtir. PP grubunda yukarida belirtilen kimyasal katkiya
karsilik yaglanma etkisinin mikrokesme testi sonuglarini olumsuz etkilemesi de s6z

konusu olabilir (84).

Plazma yuksek enerjili kaotik bir ortamdir. Bu enerji ortaminda birgok bag
kirilmakta, serbest formlar olusmakta ve ayni zamanda bu serbest yapilar biraraya
gelerek bilesikler olusturabilmektedir. Uygulamada plazma polimerizasyonu ile yik
bosalim teknigindeki g, slre, basing gibi parametrelerin degistiriimesi ile
mekanik 06zellik, kimyasal yapi, baglanabilirlik, islanabilirlik, sertlik gibi pratik
uygulama sonugclarinin optimize edilmesi énemlidir. On calisma kapsaminda
denenen GPTMS monomeri yapisina yiksek gl¢ uygulanmis ve bundan 6tira
olusan kimyasal pargalanmalarin fazla olmasiyla kararli bir Si baglanmasi elde
edilememig olabilir. Bu durum, farkli glgte plazma polimerlestirimesi sonrasi XPS
ve temas agcisi dlgimleri ile tanimlanabilir. Bu yonde bir arastirma bu ¢alismada
hedeflenmemis, ancak Baskent Universitesi Biyomalzeme Arastirma Grubu ile
gelecekte yapilacak c¢alismalara fikir vermistir. Ayni sekilde ¢alisma kapsaminda
kimyasal icerik ve islanabilirligi Olcilen DVTS monomeri ile de plazma
parametreleri degistirilerek farkh sonuglar elde edilebilir (12,13,84).

Rocatec  sistemiyle kumlanmis  zirkonyum yuzeylerde silika
konsantrasyonunda %15.8-19.7 artis oldugu bildirilmigtir (95). Silika icerikli Al,O3
kumlama yapilmasindaki amag zirkonyum yapisinda bulunmayan silika igerigini
arttirmaya yoneliktir. Silika orani arttikga bu yluzey Uzerinde kullanilacak silanin
etkisi dolayisiyla baglanma kuvveti de artacaktir. Ancak calismamizda PP ile

yuzeyde daha yuksek oranda (%38,81) silika olusturulmasina ragmen daha duguk
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(% 26.68) silika igerikli ve daha duguk islanabilirlige sahip ROC grubu baglanma
degerlerinin PP grubundan ylksek olmasi gugli bir baglanti elde etmek igin
kimyasal baglantinin yaninda mekanik tutuculugun da o6nemli oldugunu

gostermektedir.

Calismanin sonuglari degerlendirildiginde zirkonya-rezin baglantisinin
olusmasinda farkli mekanizmalarin s6z konusu oldugu gorulmektedir. Bir yandan
KUM, ROC ve PA yontemleri ylzey purazluligunu ve yizey enerjisini arttirirken;
diger yandan PP islemi ile sadece ylUzeyin kimyasinda yapilan degisiklikle fiziksel
olarak daha duz yuzeyler elde edilmesine ragmen zirkonya-rezin baglantisinda
olusan ara yuzey Ozellikleri gelistirilebilmistir. Bu sonuglar géz 6nune alinarak
ylzey puartzlilagini arttiran bir ydntemi takiben optimize edilmis plazma
sartlariyla uygun bir polimer kullanilarak yapilan plazma polimerizasyonuyla
simdiye kadar kullanilan yontemlerden daha yuksek silika icerigine ve baglanti

degerine ulasilabilecegi 6ngorulebilir.
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6.SONUG VE ONERILER

Bu in vitro calismada, ustiin mekanik ve estetik dzellikleri bulunan Y-ZTP
zirkonya ylzeyinde plazma polimerizasyonu ile olusturulan ince film tabakasinin
rezin simana baglanma dayaniminin etkisi incelenerek zirkonya Uzerinde yapilan
kumlama, tribokimyasal silika kaplama ve plazma asindirma gibi yuzey
sartlandirma yontemleriyle karsilastirimasi amaclanmigtir. Olusturulan yuzeylerin
fiziksel 6zellikleri AKM ve kontak agisi testi ile incelenmistir. Ylzeylerinde kimyasal
degisiklik beklenen gruplarin tanimlamasi XPS analizi ile yapilmistir. Calismanin
deneysel kosullari igerisinde asagidaki sonuglar elde edilmigtir:

Yapilan tim yizey sartlandirma iglemlerinin  baglantiyr arttirdigi
gorulmustur. En yuksek baglanma degeri 9.25+2.11 MPa ile ROC grubunda, en
dusuk baglanma degeri 5.83+1.37 MPa ile kontrol grubunda elde edilmistir.

Plazma polimerizasyon yontemi ile Y-ZTP zirkonya yilizeyinde DVTS
monomeri tum oOrneklerde basarili bir sekilde polimerlegtirilerek ortalama kalinhgi

96 nm ince film olugsmustur.

Ylzey purazlalugunian degerlendirildigi AKM incelemelerinde en ylksek
yuzey puruzlulik degeri KUM grubunda (Ra: 31.57+2.21 nm) ve en duguk yuzey
puruzlilugu PP grubunda (Ra: 10.22+3.22 nm) bulunmustur. ROC grubunda, PA
ve kontrol grubundan daha yuksek puruzltlik degerleri gértlmuastar. PA ve kontrol

grubu ylzey purtzIUligu arasinda istatistiksel olarak anlaml fark olusmamistir.

Temas agcilari incelendiginde, yuksek islanabilirlik degerleri PA grubunda,
en dusuk 1slanabilirlik degerleri ise kontrol grubunda goraimustir. PA grubunun
ortalama temas agis1 52°+1.13, kontrol grubunun ortalama temas agisi1 76.4°+1.38

olarak hesaplanmigtir.
XPS analizinde ROC grubu vyuzeyindeki silika orani %26.68 olarak

belirlenmistir. PP yontemi ile olusturulan ince filmin yapisinda %38,81 oraninda

silika belirlenerek yuzeyde Si-O ve siloksan baglarinin olustugu goriimustar.
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KUM yonteminden saglanan yuksek puruzltlukle PA yonteminden saglanan
yuksek islanabilirlik 6zelligi birlestirilerek ytizey sartlari daha da gelistirilip rezin

siman baglantisi guglendirilebilir.

PP iglemi yalnizca zirkonya yuzeyinin kimyasinda yapilan degisiklikle
fiziksel olarak daha puruzsiuz yuzeylerde baglanma ozelliklerinin geligtirilebildigini
gostermektedir. Bu sonuclar bir sonraki asamada, zirkonya ylzeyinin
purizltlugunu ve ylzey enerjisini arttiran yontemlerinin uygulanmasinin ardindan
PP uygulanarak yuzeyin kimyasal Ozelliklerinin degistiriimesiyle baglanma

Ozelliklerinin daha da geligtirilebilecegini 6n gérmemize neden olmustur.
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