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OZET
TITANYUM ALASIM YUZEYININ FARKLI KAPLAMA TEKNIKLERI iLE
KAPLANMASININ TITANYUM-PORSELEN BAGLANTISINA ETKIiSINIiN
INCELENMESI

Amag: Bu c¢alismanin amaci, mikro ark oksidasyon ve hidroksiapatit kaplama
tekniklerinin titanyum alasim ylizeyi iizerinde meydana getirdikleri degisiklikleri
degerlendirmek, titanyum-porselen baglanti kuvveti lizerine olan etkilerini incelemektir.
Materyal ve Metot: ISO 9693-1:2012 standardina uygun olarak Ti6Al4V alasimidan
freze yontemiyle 136 adet drnek hazirlandi. Ornekler rastgele iki gruba ayrildi. Her
gruba ait 11 adet 6rnege kontrol grubu olarak sadece kumlama islemi yapildi. Diger
gruplara swrasiyla 5, 15, 30 dk siire ile MAO (Mikro Ark Oksidasyon), HA
(Hidroksiapatit) kaplama ve son olarak 15 dk MAO ardindan HA kaplama islemi
uygulandi. Yiizey islemlerinden sonra her gruptan aliman 10’ ar adet Ornegin ylizey
puriizliiliigii profilometre cihazi kullanilarak o6lciiliirken, 1° er adet Ornegin yiizey
incelemesi taramali elektron mikroskobu (SEM) ile yapildi. ISO standardina uygun
olarak belirtilen boyutlarda titanyum porselenleri (Noritake Ti-22 ve Vita Titankeramik)
titanyum alt yapi lzerine firinlandi. Titanyum ile porselen arasindaki baglanti
dayanikliligmi 6lgmek i¢in 3-nokta egme testi kullanildi. Yiizey ve titanyum-porselen
kesit degerlendirmeleri amaci ile c¢esitli biiyiitmelerde SEM goriintiileri elde edildi.
Baglant1 sonuglarinin degerlendirilmesinde iki yonlii varyans analizi, Ra sonuglarinin
degerlendirilmesinde ise tek yonlii varyans analizi kullanild.

Bulgular: Titanyum iizerine uygulanan her iki kaplama tekniginde de titanyum
porselen baglant1 dayaniklilik ve yilizey piriizliilik degerleri kontrol gruplarina goére
anlaml sekilde artti (p<0,05). Her iki porselen grubunda da en yliksek baglanti
dayaniklilik degerleri 30 dk MAO tekniginde elde edildi ve kontrol grubuyla
karsilastirildiginda anlamli farklilik goriildii (p<<0,001).

Sonug¢: Yapilan bu in vitro ¢alismada elde edilen tiim test verileri klinik kabul edilebilir
siirlar icerisinde kaldi ve tiim test gruplarinda yiizey kaplama islemlerinin titanyum-
porselen baglant1 dayaniklilik degerleri agisindan olumlu etkileri goriildii.

Anahtar Kelimeler: Baglanti dayanmikliligi; hidroksiapatit; mikro ark oksidasyon;
titanyum

Muhammed Ali ASLAN, Doktora Tezi
Ondokuz Mayis Universitesi - Samsun, Kasim-2013
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ABSTRACT
EVALUATION OF THE EFFECT OF COATING TITANIUM ALLOY
SURFACE WITH DIFFERENT TECHNIQUES ON TITANIUM-PORCELAIN
BONDING
Aim: The purpose of this study was to evaluate the effects of coating titanium alloy
surface with micro-arc oxidation technique and hydroxyapatite on titanium-porcelain
bonding and examine the changes induced on the surface of titanium.
Material and Method: 136 Ti6Al4V alloy test sample was prepared by the milling
technique, according to standard ISO 9693-1:2012. Test samples randomly divided into
two groups. 11 samples from each group were selected for control, and these samples
were only sandblasted in accordance with the manufacturer's instructions. 5, 15, 30 min
for a period of MAO (Micro Arc Oxidation), HA (Hydroxyapatite) coating, and finally
15 min followed by MAO and HA coating process was performed for other test groups,
respectively. After the surface treatment procedure, 10 samples from each group were
selected for measuring the surface roughness with using a profilometer, and selected
one sample for examining the surface properties by using a scanning electron
microscope (SEM). Titanium porcelains (Noritake TI-22 and Vita Titankeramik) were
baked on substructure according the standard of ISO. Three-point bending test was used
to perform the strength of the bonding between titanium and porcelain. For evaluating
the surface and the interface of titanium-porcelain SEM images were obtained from a
variety of magnifications. Two-way ANOVA was used to compare of the bond
strenghths and one-way ANOV A was used to compare the Ra values.
Results: Both coating techniques which applied to titanium alloy surface were
increased the titanium-porcelain bonding strength and surface roughness values when
compared with control groups (p<0,05). In two porcelain groups, maximum bond
strength values were obtained in 30 min MAO groups and these values showed
significant difference when compared with control group (p <0.001).
Conclusion: All the test values obtained from this in vitro study were found within
clinically acceptable limits and surface coating procedures showed positive effects in
terms of titanium porcelain bond strength.
Key Words: Bond strength; hydroxyapatite; micro-arc oxidation; titanium

Muhammed Ali ASLAN, PhD Thesis
Ondokuz Mayis University - Samsun, November-2013



SIMGELER VE KISALTMALAR

: Derece

% : Yiizde

°C : Santigrat Derece (Celsius)

pm : Mikrometre

AC : Alternatif Akim

ADA : American Dental Association (Amerikan Dis
Hekimler1 Birligi)

Al : Aliiminyum

ALOs3 : Aliminyum Oksit

dk : Dakika

C : Karbon

Ca : Kalsiyum

CAD : Computer Aided Design ( Bilgisayar destekli
tasarim)

CAM : Computer Aided Machining ( Bilgisayar destekli
iiretim)

CaO : Kalsiyum oksit

cm : Santimetre

dm : Test diizenegi i¢in hazirlanan metal 6rnegin
kalinlig

EDS : Enerji dagilimli x-1g1nlar1 analizi

Em : Elastisite Modiilii

F : Kuvvet

Fe : Demir

GPa : Gigapaskal

gr : Gram

H : Hidrojen

HA : Hidroksiapatit

ISO : International Organization for Standardization

(Uluslararas1 Standartlar Teskilati)
K : Potasyum
K,O : Potasyum oksit
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: Fosfor
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: Rz degerinin Rpm degerine orani

: Scanning elektron microscopy (Taramali elektron

mikroskobu)

: Silisyum

: Silisyum tetraoksit

: Saniye

: Metal porselen baglant1 kuvveti degeri
: Titanyum

: Grade 5 titanyum alasimi

: Titanyum dioksit

: Vanadyum
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1. GIRIS

Dis hekimligi pratiginde kullanilan restorasyonlar icerisinde, metal-porselen
restorasyonlar yaygin bir bicimde kabul gérmiislerdir. Estetik agidan iistiin 6zelliklere sahip
fakat kirillgan yapida olan porselenin, tstiin fiziksel oOzelliklere sahip metal ile
birlestirilmesiyle hem estetik hem de fonksiyonel olarak basarili restorasyonlar elde
edilebilmektedir.

Bu restorasyonlarda kullanilan metallerin biyouyumlu olmasi, hastaya ve hekime
kars1 zararli, toksikolojik ve alerjik reaksiyonlara neden olmamasi gerekmektedir. Bu
ozelliklerle beraber bu malzemeler, yeterli mukavemete ve fiziksel 6zelliklere sahip olmali,
kolay sekillendirilebilmeli ve ekonomik olmalidir.

Metal-porselen restorasyonlarda kullanilan kiymetli metal alagimlari, {istiin
biyouyumluluklarma karsilik, mekanik ozelliklerinin yetersiz olmasi, yiiksek maliyetleri
nedeni ile rutin klinik kullaniminda yerini kiymetsiz metal alasimlara birakmislardir. Bu
alasimlarin ise diisiik maliyet ve listiin mekanik 6zelliklerine ragmen biyolojik etkileri, alerjik
reaksiyona neden olabilmeleri, dokiim zorluklari, zor maniiplasyonlar1 gibi dezavantajlarindan
dolay1 ideal 6zelliklere sahip metal arayislar1 devam etmektedir (Wang ve Fenton, 1996).

Glinlimiizde saf titanyum (Ti) ve alagimlarmin implant ve protezlerde kullanima,
mitkemmel biyouyumluluk, korozyona karsi olan direng, diisiik yogunluk, diisiik elastik
modiiliist, yliksek dayaniklilik ve uygun maliyet gibi nedenlerle son yillarda oldukga artmistir
(Lautenschlager ve Monaghan, 1993; Wang ve Fenton, 1996). Bunun yaninda titanyum ve
alasimlarinin 6zellikle sabit protetik tedavide kron-koprii uygulamalarinda kullaniminda bazi
problemlerin ¢oziilmesi gerekmektedir (Troia ve ark., 2003). Titanyum, yliksek sicakliklarda
oksijen gibi elementler ile reaksiyona girmekte ve Ti yilizeyinde kalinligi kontrol edilemeyen
bir oksit tabakasi olusmasma neden olmaktadir. Bu kontrol edilemeyen oksit tabakasi1 da Ti-
porselen baglantisinda basarisizliga neden olmaktadir (Adachi ve ark., 1990). Bu
basarisizligin O6niine gecebilmek, Ti-porselen baglant1 kuvvetini arttirmak i¢in Ti yiizeyine
bazi islemler uygulanabilmektedir. Giincel literatiir incelendiginde bu yiizey islemlerinin Ti-
porselen baglant1 kuvvetine etkisinin incelendii birgok ¢alisma mevcuttur. Ilgili
calismalarda; Ti ylizeyinin porselen uygulamasi Oncesi aliiminyum oksit (ALOs) ile
kumlanmasi, asitlenmesi, lazer uygulamasi gibi piiriizlendirme teknikleri ve ¢esitli yontem ve
materyaller ile metal ylizeyinin kaplanmasi 6n plana ¢ikmaktadir (Wang ve Fung, 1997; Al
Hussaini ve Al Wazzan, 2005; Zhang ve ark., 2007; Kim ve Cho, 2009; Elsaka ve ark., 2010;
Wang ve ark., 2010; Lee ve ark. 2013). Yapilan ¢alismalarda bahsedilen yiizey islemlerinin



uygulanmasmin porselen ile Ti arasindaki baglant1 kuvvetine olumlu etkilerinin olacagi
belirtilmistir.

Gilintimiizde, metal yiizeyinin kaplanmasi i¢in kullanilan bir teknik, mikro ark
oksidasyon (MAO) islemidir. Bu teknikte titanyum ve alagimlar1 {izerine yapisan, uniform
kalinlikta ve kalinlig1 kontrol edilebilen, piiriizlii bir oksit tabakasi olusturulabilmektedir
(Yerokhin ve ark., 1999; Song ve ark., 2004; Wei ve ark., 2007; Chen ve ark., 2009; Wei ve
Zhou, 2009; Zhang ve ark., 2010). MAO, baz soliisyon igeren bir elektroliz hiicresinde anot
olarak baglanan metalin yiiksek voltaj uygulanmasi ile siirekli ve kisa siireli polarizasyonla
yiizeyinin kontrollii olarak oksit kaplanmasi prensibine dayanir (Yerokhin ve ark., 1999).
Olusan bu oksit tabaka gozenekli ve piiriizlii bir yapiya sahip olmasindan dolay1 titanyum
ylizeyi ile porselen baglantisini olumlu etkilemesi beklenmektedir. Daha 6nceki in-vivo ve in-
vitro ¢aligmalar MAO ile olusturulan oksit tabakasinin osteoblastik hiicreler i¢cin uygun bir
ortam olusturduguna net bir sekilde dikkat ¢cekmislerdir (Deng ve ark., 2010).

Son yillarda kullanimi yaygimlasan ylizey kaplama islemlerinden bir tanesi de
Hidroksiapatit (HA) ile kaplamadir. HA materyalinin miikkemmel biyouyumlulugu ve renginin
dis rengine yakin olmasi nedeni ile kaplama materyali olarak kullanildiginda, baglanti
kuvvetini etkilemesinin yani sira estetik acidan metal rengini maskelemesi de beklenmektedir.
Yapilan literatlir arastirmasinda MAO yontemi ve HA ile kaplama tekniginin kron-koprii
uygulamalarinda titanyum-porselen arasindaki baglantiya olan etkisinin incelendigi bir
calismaya rastlanmamastir.

Bu bilgiler 151ginda, ¢alismanin amaci; mikro ark oksidasyon yiizey kaplama ve
hidroksiapatit kaplama tekniklerinin titanyum ylizeyr iizerinde meydana getirdigi
degisiklikleri degerlendirmek, titanyum-porselen baglanti kuvvetine olan etkilerini
incelemektir. Asagida belirtildigi sekilde asamalar1 planlanan ¢alismamizin hipotezi, MAO ile
ara katman olarak olusturulacak oksit tabakasinin ve HA kaplamanin titanyum-porselen
baglant1 kuvvetini arttiracagi yoniindedir. Bu tez calismasmin akis semasi Sekil 1° de

gosterilmistir.



Hipotez

Literatiir Tarama

Gruplarin Olusturulmasi )
ve Ylzey Islemlerinin
Uygulanmasi

Noritake Ti-22
icin
- Kontrol
-5dk MAO
- 15 dk MAO
-30dk MAO
-HA

-15dkMAO + HA

Noritake Ti-22
Porselen
Uygulanmasi

Vita Titankeramik
icin
- Kontrol
-5dk MAO
-15 dk MAO
-30dk MAO
-HA
-15dk MAO + HA /

Yiizey Incelenmesi
-SEM
-ESD
- Profilometre

Vita Titankeramik
Porselen
Uygulanmasi

SEM ile Titanyum-
Porselen Araylizey

Sekil 1. Bu tez ¢alismasimnin akis semasi

incelenmesi

3 Nokta Egme Testinin
Uygulanmasi

SEM ile Titanyum-
Porselen Arasindaki
Kirik Hatt1 Incelenmesi

Elde Edilen Verilerin
Istatistiksel Olarak
Degerlendirilmesi

Tartisma ve Sonug




2. GENEL BILGILER

Alasim, iki veya daha fazla metalin birlesmesi ile olusan metalik bir
malzemedir (Wataha, 2002). Dis hekimliginde kullanilan alagimlarda ¢ogunlukla altin,
paladyum, giimiis, nikel, kobalt ve titanyum elementleri bulunmaktadir (Wataha, 2002).

Bu alasim sistemlerinin her birisinin metaliirjisi genellikle karmasik ve
zahmetlidir. Dental protezlerin uzun 6miirlii olmasi1 ve iyi bir performans sergilemesi
isteniyorsa, bu alasimlarin uygun olarak se¢imi ve manipiilasyonu zorunludur. Dis
hekimi ve laboratuvarlar tarafindan uygun olmayan se¢cim veya manipiilasyon, hastaya
uygulanan bu restorasyonlarin basarisizlig1 ile sonuglanir (Wataha, 2002).

Kullanilacak olan dental alasimlarin se¢iminde biyouyumluluk, lekelenme ve
korozyon direnci, dokiilebilirlik, sertlik, elastik modiiliisii, biikiilme direnci, lehim
yapilabilmesi, metal renginin porselen tarafindan maskelenebilmesi ve ekonomik olarak
uyumlu olmasi gibi bir ¢ok faktor etkilidir (O’brien, 2002; Wataha, 2002; Wataha ve
Messer, 2004).

Mevcut dental alagimlarin higbir tiirlinde aranilan biitiin kosullar mevcut
degildir. Bununla birlikte dental alagimlar, disler ve ¢evre dokular ile uzun siire temas
ederler. Bu nedenle biitiin bu kriterler arasinda en 6nemli faktdrler, biyolojik uyumluluk
ve korozyona direnctir (O’brien, 2002; Wataha, 2002; Wataha ve Messer, 2004).

2.1. Dental Alasimlarin Simiflandirilmasi

Dental alasimlar, Amerikan Dis Hekimleri Birligi (American Dental
Association, ADA) tarafindan 1974 yilinda siniflandirilmistir (Wataha, 2002). Yiksek
soy, soy ve baz metal olarak alasimlar1 tanimlayan bu smiflama, altin ve diger soy
elementlerin miktarmi esas alir (Wataha, 2002). ADA smiflandirmasindaki, farkl
kompozisyonlardaki alasimlarin ayni grupta yer almasi gibi dezavantajlarindan dolay1

O’brien (2002), asagidaki siniflandirmay1 yapmustir (Sekil 2).
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Sekil 2. Dental alagimlarin siniflandirilmasi (O’brien, 2002)

2.1.1. Soy Metal Alasimlan

Altin-Platin-Paladyum Alasimlan

Iceriginde % 75-88 altm, % 11 oranina kadar paladyum, % 8 oranma kadar
platin ve eger ilave edilmisse % 5 oranma kadar giimiis bulunur. indiyum, demir ve
kalay gibi baz metaller, porselen baglantisi i¢in eser miktarda bulunur (Naylor, 2009).
Genel olarak bu alasimlarin avantajlari; biyolojik uyumlulugu, dokiilebilirliginin ¢ok iyi
olmasi, miikemmel porselen baglantis1 ve korozyon direncine ilaveten bitim ve
uyumlama islemlerinin kolay olmasidir. Yiksek yogunluk, diisiik sertlik ve yetersiz
elastisite modiiliine ilaveten maliyetinin yliksek olmasi ise baslica dezavantajlaridir
(Zaimoglu ve ark., 1993; Naylor, 2009).

Altin-Paladyum-Giimiis Alasimlar

Genel olarak %39-53 altin, %25-35 paladyum ve %12-22 oraninda glimiis
icerirler (Naylor, 2009). Bu alasimlar altin-platin-paladyum alagimlarina gére daha sert

ve yiiksek elastisite modiiliine sahip olmasinin yan sira fiyat olarak da daha uygundur.



Fakat alagimdaki giimiis icerigine bagli olarak porselen renginde degisime sebep
olmalar1 en onemli dezavantajlaridir (Zaimoglu ve ark., 1993; O’brien, 2002; Naylor,
2009).

Altin-Paladyum Alasimlan

Glimiisiin neden oldugu renk degisikligi etkisini ortadan kaldirmak i¢in glimiis
icermeyen altin-paladyum alasimlar1 gelistirilmistir. Iceriginde %44-55 altin, %35-45
paladyum bulunur. Porselen baglantisini saglamak i¢in galyum, indiyum ve kalay gibi
elementler alagima eklenir (Naylor, 2009). Avantajlari; mitkemmel dokiilebilirlik, diisiik
yogunluk, uygun gerilme direnci ve sertligidir. Bu alasimlarin dezavantaj1 ise yiiksek
genlesmeye sahip porselenlerle uyumsuz termal genlesme katsayisina sahip olmasi ve
maliyetlerinin yliksek olmasidir (Zaimoglu ve ark., 1993; O’brien, 2002; Naylor, 2009).

Paladyum-Giimiis Alasimlari

Paladyum-giimiis alasimlari, altin igermeyen ilk alagim sistemi olarak 1974’ te
tanitilmistir. Genel olarak %50-60 civarinda paladyum, %30-40 oraninda giimiis ve ek
olarak indiyum ve kalay igermektedirler. Diisiik maliyet, diisiikk yogunluk, iyi porselen
baglantisi, parlatilabilirlik, korozyona ve kararmaya direng, yiiksek elastisite modiilii ve
yiiksek akma direnci gibi avantajlara sahiptirler (Naylor, 2009). Paladyum giimiis
sisteminin baslica dezavantajlar1 ise porselende renklenmeye sebep olmasi ve bazi
dokiim problemleridir (O’brien, 2002; Naylor, 2009).

Paladyum-Bakar Alasimlar

Igeriginde %70-80 paladyum, %9-15 bakir ve ilave edilmisse %1-2 altin veya
platin bulunur. Porselen baglantisi i¢in galyum, indiyum ve kalay gibi okside olabilen
elementler eser miktarda bulunur (Naylor, 2009). Yiiksek sertlik, zor parlatilmasi, metal
porselen ara yiizeyinde kalm ve koyu renkte oksit tabakasi olusturmasi, gaz
absorpsiyonuna egimli olmasi, 1sisal deformasyona ugrayip kenar agikligina neden
olmas1 gibi dezavantajlarindan dolay1 kullanimlar1 olduk¢a kisithdir (Zaimoglu ve ark.,
1993; O’brien, 2002; Naylor, 2009).

Paladyum-Kobalt Alasimlan

Iceriginde %78-88 paladyum, %4-10 kobalt ve galyum, indiyum gibi okside
olabilen elementler eser miktarda bulunur (Naylor, 2009). Diisiik fiyat, diisiik yogunluk

ve yiiksek 1sisal genlesme katsayisina sahip porselenlerle uyumlu olmasi baslica



avantajlar1 iken, maskelenmesi giic olan koyu renkte oksit tabakasi olugsmas1 en énemli
dezavantajlaridir (Zaimoglu ve ark., 1993; Naylor, 2009).

2.1.2. Baz Metal Alasimlar

Nikel-Krom Alasimlari

Bu alasimlar berilyum iceren ve berilyum icermeyen olarak iki ana gruba
ayrilirlar. Berilyum, alasimi akigkanlhigini arttirarak dokiilebilirligi arttirmakta ve
yiiksek sicakliklarda kalin oksit tabakast olusumunu engellemektedir. Ancak
berilyumun kanserojen etkisinden dolayr berilyum igcermeyen nikel krom alasimlari
kullanilmaya baslanmistir. Igeriginde %62-77 nikel, %11-22 krom, demir, molibden,
niyobyum, taltal ve bazen bor bulunur (Naylor, 2009). Diisiik maliyetinin yan1 sira
diisiik yogunluga sahiptirler ve elastisite modiiliisleri oldukc¢a yiiksektir. Bu 6zellikleri
ince dokiim yapilabilmesine ve uzun kopriilerde basariyla kullanilabilmesine olanak
saglar. Fakat yiiksek sertliginden dolay1 laboratuvar islemleri giictiir ve berilyum
icermediginde kalin oksit tabakas1 olusumu en 6nemli dezavantajlaridir (Naylor, 2009).

Kobalt-Krom Alasimlar

Igeriginde %53-68 kobalt, %25-34 krom ve eser miktarda molibden igerirler
(Naylor, 2009). Nikel ve berilyum icermedikleri i¢in toksisitenin olmamasi, diisiik
yogunluk ve diisiik maliyet avantajlar1 arasinda yer alirken, nikel-krom alagimlarina
gore dokiim ve islenebilirlik zorlugu, yiiksek sertlik 6nemli dezavantajlaridir (O’brien,
2002; Naylor, 2009).

Titanyum ve Titanyum Alasimlan

Titanyum ilk olarak 1791 yilinda rahip olan William McGregor tarafindan,
Ingiltere sinirlar1 icerisinde bulunan Cornwall kasabasinda siyah manyetik kumlarin
icerisinden bulunmustur. 3 yil sonra Klaproth yeni bir metalin oksidi olarak rutil (T10,)’
1 bulmus ve Yunan Titanlarindan esinlenerek, bu metale "titanyum" adini vermistir
(Williams, 1981). Titanyum reaktif bir metaldir. Titanyum cevherlerinden veya rutil
(T10,)’ den saf titanyum elde edilmesi zordur (Wang ve Fenton, 1996). 1930’ larda Dr.
Wilhelm Kroll kendi adini verdigi yontemle bugiin de kullanilan saf titanyum elde
edilme yontemini kesfetmistir (Williams, 1981). Bu yontemde Oncelikle titanyum
cevherinin karbon ve klor ilavesi ile ekzotermal reaksiyonda titanyum kloriir (TiCly)
elde edilir. Daha sonra elde edilen titanyum kloriir, magnezyum ve sodyum ile

indirgenir. Elde edilen titanyum, vakumlu ortamlarda eritilip birlestirilerek titanyum



ingotlar elde edilir. (Lautenschlager ve Monaghan, 1993; Wang ve Fenton, 1996; Uzun
ve Baymdir, 2010).

2.2. Titanyumun Ozellikleri

Atom numarast 22, atomik agirhigi ise 47,88 olan titanyum bir gecis
elementidir ve periyodik tablonun dordiincii grubunda yer alir (Williams, 1981).

Oldukga hafif bir metal olan titanyumun 25°C’ deki yogunlugu 4.505 g/cm’
tiir (Williams, 1981). Bu deger dis hekimliginde kullanilan altin, nikel-krom ve krom-
kobalt alagimlarindan oldukga diisiiktiir (Wang ve Fenton, 1996).

Saf titanyum ve titanyum alagimlarmin fiziksel ve mekanik 6zellikleri, oksijen,
demir, nitrojen gibi farkli elementlerin az miktarda ilavesi ile biyiik o6lciide
degisebilmektedir (Wang ve Fenton, 1996). Ticari saf titanyum icerdigi kii¢iik
miktardaki elementlere gore dort farkli sekilde (Grade 1-4) bulunmaktadir (Uzun ve
Baymndir, 2010). Saf titanyumun kimyasal kompozisyonu Tablo 1’ de gosterilmektedir
(Pohler, 2000).

Tablo 1. Saf titanyumun kimyasal kompozisyonu (%)

Element / Saflik Derecesi Grade 1 Grade 2 Grade 3 Grade 4
Nitrojen (N) 0,03 0,03 0,05 0,05
Karbon (C) 0,10 0,10 0,10 0,10
Hidrojen (H) 0,01 0,01 0,01 0,01
Demir (Fe) 0,20 0,30 0,30 0,50
Oksijen (O) 0,18 0,25 0,35 0,40
Titanyum (Ti) 99,48 99,31 99,19 98,94

Titanyumun erime noktas1 1668°C’ dir (Anusavice, 2003) ve iki kristal
modifikasyona sahiptir. Bunlar, oda sicakliginda yakin alanli hekzagonal kristal yapiya
sahip a-titanyum ve 882°C iizerinde govde merkezli kiibik yapiya sahip olan B-
titanyum’ dur (Sekil 3) (Williams, 1981). a fazindan B fazina,  fazindan a fazina gegis
miimkiindiir. Oksijen, nitrojen, hidrojen gibi gaz tiirleri titanyumun esnekligini etkiler.
Bu elementlerden oksijen ve nitrojen o yapisini stabilize ederken, hidrojen B yapisini

stabilize etmektedir (Kononen ve Kivilahti, 2001).



a) b)

Sekil 3. a) Yakin alanli hekzagonal kristal yap1, b) Gévde merkezli kiibik yap1

o, B, (a+P) olmak lizere ii¢ formda bulunan titanyum alagimlarindan en
onemlisi ve en sik kullanilani, arzu edilen oran ve dngoriiliir iiretilebilirliginden dolay1
ot+p formunda bulunan Ti6Al4V alasimidir. Bu alagim, titanyumun mekanik
ozelliklerinin gelistirilmesi amaciyla aliminyum ve vanadyum ile alasimlanmas: ile
olugsmaktadir (Lautenschlager ve Monaghan, 1993; Wang ve Fenton, 1996). Kullanilan
aliminyum o stabilizasyonu saglarken, vanadyum [} stabilizasyonunda gorev alir. a
fazinin B fazina doniistiigii sicaklikta aliiminyum ve vanadyumun ilavesi ile bu doniisiim
baskilanmis olur. Béylece oda sicakliginda hem o hem de B formlar1 olusmus olur
(Niinomi, 1998; Uzun ve Bayndir, 2010).

Titanyum ve titanyum alasimlarmin mekanik 6zellikleri Tablo 2° de
gosterilmektedir (Niinomi, 1998). Saf titanyumun (Grade 1-4) elastik modulii 102-104
GPa arasinda, kalici1 deformasyon direnci 170-483 MPa arasinda, gerilme direnci ise
240-550 MPa arasinda degismektedir. En sik kullanilan titanyum alasimi olan Ti6Al4V
alasiminin elastik modiilii 101-110 Gpa arasinda, kalic1 deformasyon direnci 795-875
MPa arasinda, gerilme direnci ise 860-965 MPa arasinda degigsmektedir (Niinomi,

1998).



Tablo 2. Titanyum ve titanyum alagimlarin mekanik 6zellikleri

Gerilme Kahlic1 Deformasyon Elastik Modiilii
Materyal Uzama (%)
Direnci (MPa) Direnci (MPa) (GPa)
Saf Ti Grade 1 240 170 24 102,7
Saf Ti Grade 2 345 275 20 102,7
Saf Ti Grade 3 450 380 18 103,4
Saf Ti Grade 4 550 485 15 104,1
Ti6Al4V 860-965 795-875 10-15 101-110

Titanyumun atomik yapist 1s%, 2s%, 2p°, 3s%.3p°, 3d% 4s” seklindedir. En dista
bulunan ve hafifce tutunan 3d* ve 4s” elektronlari, son derece reaktif ve hizli sekilde
kuvvetli oksit olustururlar. Bu oksit tabaka, titanyumun biyouyumlulugunu saglar.
Kalan elektronlar ise oldukga stabil ve siki baglanirlar (Mccracken, 1999). Olusan oksit
tabakalar1 olduk¢a komplikedir. Bu oksit formlar1 TiO, T1,03, Ti30s ve TiO, formatinda
olabilir. En distaki oksit tabaka daima oksijenden zengin titanyum dioksittir (Kononen
ve Kivilahti, 2001). Titanyumun c¢evre direnci, ince, inat¢1 ve oldukca koruyucu bir
ylizey olusturan bu oksit tabakasina baghdir (Wang ve Fenton, 1996). Titanyum
ylizeyinde olusan oksit tabakasi, materyali asit ataklarina, termal ve kimyasal etkilere
kars1 korumaktadir. Elektrokimyasal ataklara karsi materyali koruyan bu pasif oksit
tabaka, iistiin korozyon direnci saglar. Ustiin korozyon direnci ise titanyum ve
alasimlarinin dis hekimliginde tercih edilmesinin en onemli nedenlerinden biri olan
miikemmel biyouyumlulugunu saglar (Lautenschlager ve Monaghan, 1993; Cai ve ark.,
1999; Koike ve Fujii, 2001; Koike ve ark., 2003). Titanyumun ylizeyindeki oksit
tabakasi, herhangi bir zarara karsi kendini yenileme ozelligine sahiptir (Wang ve
Fenton, 1996).

2 ila 4 arasinda degisen farkli degerlikte olan titanyum, metalik elementler
arasinda oldukca sira dig1 bir metaldir. Yiiksek dayaniklilik ve nispeten diisiik yogunluk,
titanyumun 06zel elektron yapist ile ilgilidir. Bu durum titanyum atomlarinin arasinda
nispeten giiglii ve uzun baglarin olusumuna izin verir (Kononen ve Kivilahti, 2001).

Titanyumun oksijene afinitesi yiizeyde bir pasifizasyon tabakasi olusturmakla
kalmaz, ayn1 zamanda 800°C’ nin lizerinde oksijenin titanyum i¢ine diflizyonu ile
pasifizasyon tabakasma gore daha kalin, sert ve kirilgan olan kontaminasyon tabakasi

olusur. Oksijenle kontamine olmus titanyum ylizeyinin sogumasi esnasinda o-titanyum
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icine gecis yapan [} titanyum, alttaki a titanyumdan diisiik oksijen igerigini ayrarak o-
case adi verilen bu kontaminasyon tabakasini olusturmaktadir (Kononen ve Kivilahti,
2001). Bu tabaka materyalin gerilme direnci ve sekil verilebilirligini azalttigindan
dolay1 olusmasi istenmemektedir (Ulusoy ve Aydin, 2010).

2.3. Titanyum Uretimi

Metal restorasyonlarin iiretiminde, mum atim teknigi ile dokiim yontemi, en
yaygin kullanilan yontemlerden biridir. 1980’ lerin ortalarindan bugiine kadar titanyum
dokiimiinde uygun metodu bulmak i¢in ¢ok caba sarf edilmistir (Haag ve Nilner, 2007).
Glinlimiizde ¢ farkl tiirde 6zel olarak tasarlanmis titanyum dokiim sistemleri
mevcuttur. Bunlar; eritme ve dokiimiin ayr1 bolmelerde oldugu basmg/vakum dékiim
(Castmatic, Dentaurum), eritme ve dokiimiin tek bolmede oldugu basing/vakum dékiim
(Cyclarc, J Morita) ve vakum/santrifiij dokiim (Tycast, Jeneric/ Penetron ve Titaniumer,
Ohara)’ sistemleridir (Wang ve Fenton, 1996). Titanyumun dokiimii konusunda olumlu
gelismeler olmasina ragmen biiziilme ve pordzite olusumu gibi halen bir¢ok teknik
problemle karsilasildig: belirtilmektedir (Haag ve Nilner, 2007; Iseri ve ark., 2011).

Dokiim yontemlerinden farkli olarak bazi sistemler CAD-CAM (Bilgisayar
Destekli Tasarim - Bilgisayar Destekli Uretim) ile kombine olarak freze ydntemleri
(milling) 1ile titanyum restorasyonlar tretirler. Bu yOntem, konvansiyonel dokiim
yontemlerine gére daha uyumlu ve basit iiretime olanak tanir (Wang ve Fenton, 1996;
Haag ve Nilner, 2007; Boeckler ve ark., 2009).

CAD-CAM yontemiyle titanyum kron ve sabit parsiyel protez yapimi ilk
olarak Procera (Nobel Biocare) {lizerinde Anderson tarafindan gelistirilmistir
(Andersson ve ark., 1989; Wang ve Fenton, 1996). Procera (Nobel Biocare) iiretim
sisteminde freze, spark erozyon ve lazerle kaynak yontemleri birlestirilmistir (Sjogren
ve ark., 1988; Haag ve Nilner, 2007). Bu iiretim sistemiyle birlikte biiziilme ve pordzite
gibi dokiim problemleri de ortadan kalkmistir (Haag ve Nilner, 2007). Teknolojinin
gelisimiyle birlikte giinlimiizde hazir titanyum bloklarint CAD-CAM yontemiyle
isleyebilen bir¢ok sistem mevcuttur (Leong ve ark., 1994; Samet ve ark., 1995; Besimo

ve ark., 1997; Witkowski ve ark., 2006; Uzun ve Bayindir, 2010).
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2.4. Titanyumun Kullanim Alanlarn

Titanyum, diisik agirlik oranmna gore gosterdigi yiiksek mukavemet,
miilkemmel korozyon direnci ve biyouyumlulugu gibi Ustiin 6zellikleri sayesinde
havacilik sektoriinde jet motorlari, flizeler ve uzay araclarinda, ulasim ve denizcilik
sektoriinde, otomobil, u¢ak ve denizalti calismalarinda, endiistri islemlerinde kimyasal
ve petrokimyada, askeri alanda ugak ve flizelerde, spor malzemelerinde bisiklet, tenis
raketi, olta ve kayak takimlarinda, cep telefonu, taki ve aksesuarlarda ve saglik alaninda
ortopedik eklem, implant, kalp kapak¢igi ve protez yapimi gibi bircok tibbi
uygulamalarda kullanilmaktadir (Lautenschlager ve Monaghan, 1993; Wang ve Fenton,
1996; Oosthuizen, 2011).

Dis hekimliginde titanyum, implant yapiminda, sabit ve hareketli protezlerde,
ortodontik tel yapiminda ve endodontik kanal aletlerinde kullanilmaktadir
(Lautenschlager ve Monaghan, 1993; Niinomi, 1998; Uzun ve Bayindir, 2010).

2.5. Dental Porselenler

Yunanca "keramos, keramikos, keramenes" kelimelerinden tiiremis olan
"Seramik" sozciigli topraktan yapilmis anlamini tasir. Seramigin igerigindeki kaolinin,
silika ve feldspar gibi diger minerallerle karistirilmasi sonucu seffaflik ve dayaniklilik
saglanir. Bu ilave unsurlar1 igeren materyale "porselen" adi verilir (Nayir, 1999).

2.5.1. Dental Porselenlerin Yapisi

Dis hekimliginde kullanilan porselen, igerik olarak esya yapiminda kullanilan
porselene benzemekle beraber, igerisindeki oranlar ve pisirme sistemleri oldukca
farklidir. Yap1 olarak dort oksijen atomu ile merkezde yer alan bir silisyum (Si™)
arasinda kimyasal baglar iceren silisyum tetraoksitten (SiO4) olusan dental porselenin
temel bilesenleri feldspar, kuartz ve kaolindir (Akin, 1990; Nayir, 1999).

Feldspar: Porselene dogal bir saydamlik veren ve ana yapiyr teskil eden
maddedir. Porselen tozunda yaklasik %60 oraninda bulunmaktadir. Potasyum
aliminyum silikat (K;O ALO; 6Si10,) ve albit olarak da bilinen sodyum aliiminyum
silikatim  (Na,0OAlL,0;6Si0,) karisimindan olugsmaktadir. Feldspar 1250-1500°C
civarinda ergiyerek serbest kristalin fazinda cama doniisiir. Feldsparin soda formu
ergime sicakligmi diisiiriirken, potas formu firinlama sirasinda eriyerek kuartz, kil ile

matriks olusturur ve camin viskozitesini arttirir. Firmlama sirasinda olusan toplanma ve
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piroplastik akmay1 azaltarak, dis sekli ve yiizey detaylarinin kaybolmasmi engeller.
(Zaimoglu ve ark., 1993; Coskun ve Yalug, 2002; Yavuzyilmaz ve ark., 2005).

Kuartz (Silika): Silika yapisinda (Si0O;) olan kuartz, yap1 igerisinde doldurucu
gorevi yapar. Porselen tozunda %10-30 oraninda bulunur. Erime 1s1s1 diger maddelere
nazaran daha yiliksek olan (yaklasik 1700°C) kuartz tutucu bir destek olusturur ve
porselen restorasyonun seklinin korunmasimi saglar. Pisirme sonucu meydana
gelebilecek biiziilmeleri Onler, kitleye stabilite saglar, termal genlesme katsayisini
kontrol etmeye yardimci olur ve porselenin dayanikliliginin artmasmi saglar (Zaimoglu
ve ark., 1993; Coskun ve Yalug, 2002; Craig, 2002).

Kaolin: Dehidrate olmus aliiminyum silikattir (Al,O3 2S10, 2H,0). Cin kili
olarak ta adlandirilan kaolin, yapigskan bir yapiya sahiptir ve diger materyalleri bir arada
tutar. Porselenin modelajinda kolaylik saglar. Isiya karsi olduk¢a dayanikli ve opak
yapidadir. Porselen tozunda %1-5 oraninda bulunur (Zaimoglu ve ark., 1993; Zaimoglu
ve Can, 2004; Baydas, 2005).

Bu {i¢c ana maddenin diginda akiskanlar veya cam modifiye ediciler, ara
oksitler, cesitli renk pigmentleri ve opaklastirici ajanlar da dental porselenin yapisina
eklenmektedir (Akin, 1990; Zaimoglu ve ark., 1993; Nayir, 1999; Coskun ve Yalug,
2002; Craig, 2002).

Akiskanlar ve cam modifiye ediciler olarak kalsiyum oksit (CaO), sodyum
oksit (Na,O) ve potasyum oksit (K,O) porselen tozuna katilir. Termal genlesme
katsayisini arttirip, porselenin erime derecesini diisiiriirler (Anusavice, 2003).

Dis hekimliginde kullanilan oksitlerle akiskanlia karst direng elde
edilmektedir. Bu nedenle porselenlerin diisiik firmlama 1sisma sahip, ancak yiiksek
viskozitede olmasi amaciyla porselen tozuna ara oksitler ilave edilmektedir. Camin
sertligi ve viskozitesi, aliiminyum oksit gibi ara oksitlerin kullanimi ile artmaktadir
(Shillingburg ve ark., 1997; Yavuzyilmaz ve ark., 2005).

Dental porselenlere renklendirici olarak renk fritleri denilen bazi metal oksitler
eklenir. Bunlar titanyum, uranyum, demir, krom, kobalt, nikel, bakir, manganez,
zirkonyum ve kalay gibi metal oksitlerdir (O’brien, 2002).

Dis rengine benzer etki olusmasi i¢cin dental porselenlere opaklastirici ve
floresans Ozelligini gelistiren ¢esitli ajanlar da eklenmektedir. Opaklastirict olarak

seryum, titanyum ve zirkonyum oksitler kullanilir (O’brien, 2002). Dental porselenlerin
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floresans Ozelligini gelistirmesi amaciyla ise europinyum, samaryum, uterbiyum gibi
elementler kullanilir (O’brien, 2002; Yavuzyilmaz ve ark., 2005).

2.5.2. Dental Porselenlerin Siniflandirilmasi

Dental porselen sistemleri, farkli arastirmacilar tarafindan cesitli sekilde
smiflandirilmaktadir;

Dental Porselenlerin Firinlanma Derecelerine Gore Siiflandirilmasi

Dental porselenler firmmlanma derecelerine gore su sekilde siiflandirilir:

. Yiiksek 1s1 porselenleri

o Orta 151 porselenleri

. Diistik 1s1 porselenleri

o Ultra diisiik 1s1 porselenleri (Anusavice, 2003).

Yiiksek Is1 Porselenleri

Firinlanma sicakliklar1 1290-1370°C arasindadir (Unsal ve Usiimez, 2010).
Suni dislerin ve nadiren yliksek 1s1 ile pisirilen jaket kronlarmn yapiminda kullanilirlar.
(Zaimoglu ve ark., 1993; Craig, 2002; Anusavice, 2003).

Orta Is1 Porselenleri

Firinlama sicakliklar1 1090-1260°C civarmdadir (Unsal ve Usiimez, 2010).
Yiiksek 1s1 porselenine gore icerigindeki akigkan miktar1 daha fazla olup daha diistik
derecelerde erirler. Govde porseleni yapiminda kullanilirlar. (Akin, 1990; Zaimoglu ve
ark., 1993; Craig, 2002; Denry, 2002; Anusavice, 2003).

Diisiik Is1 Porselenleri

Firinlama sicakliklar1 870-1065°C arasidadir (Unsal ve Usiimez, 2010). Jaket
kron, metal destekli porselen restorasyonlar, aliiminoz porselenler, cesitli boya ve
parlatma tozlarinda kullanilirlar. Firinlama sonrasinda daha fazla cama benzeyen, daha
homojen, daha az kuartz iceren mikro yapi igerirler (Zaimoglu ve ark., 1993; Craig,
2002; Denry, 2002; Anusavice, 2003).

Ultra Diisiik Is1 Porselenleri

850°C’ den daha diisiik sicaklikta firinlanirlar (Anusavice, 2003). Ultra diisiik
1s1 porselenlerinin bazilari, biiziilme katsayilarmin diisiik olmasi nedeniyle titanyum ve
titanyum alagimlar1 ile birlikte kullanilmaktadirlar. Firinlama sicakliklarmin diistik

olmasi, metal oksit aciga ¢ikma riskini azaltmaktadir (Craig, 2002; Anusavice, 2003).
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Dental Porselenlerin Yapim Tekniklerine Gore Siniflandiriimasi

Dental porselenler, yapim tekniklerine gore su sekilde siniflandirilir:

I. Metal destekli dental porselenler

II. Metal desteksiz dental porselenler

. Geleneksel toz-likit porselenler

o Dokiilebilir porselenler

o Bilgisayar destekli (CAD-CAM) hazirlanan porselenler

o Is1 ve basing altinda preslenen porselenler

° Infiltre porselenler (Rosenblum ve Schulman, 1997; Blatz, 2002).

Dental Porselenlerin Uygulama Alanlarina Gore Simiflandirilmasi

Dental porselenler uygulama alanlar1 gore su sekilde smiflandirilir:

o Metal kron ve koprii protezlerinde uygulanan porselenler

. Full porselen kronlar, inleyler, onleyler ve estetigin oncelikli oldugu
veneerlerde uygulanan porselenler

o Hareketli protezlerde kullanilan yapay dislerin iiretiminde kullanilan
porselenler (Craig, 2002)

2.6. Metal Porselen Baglantisi

Metal alasimlar: ile dental porselenin baglantis1 konusunda farkl: fikirler 6ne
siriilmiistiir. Yapilan ilk c¢aligmalarda, arastirmacilar metalin porselen ile sikica
ortlinmesinin ve Van Der Walls kuvvetlerinin éneminden bahsetmislerdir. Ancak daha
sonra yapilan ¢aligmalarda, molekiillerin birbirini ¢ekmelerine dayanan Van Der Walls
kuvvetlerinin ¢ok kiiclik oldugunu gostermistir (Zaimoglu ve Can, 2004).

Metal ile porselen arasindaki baglanti mekanizmast mekanik baglanma,
sikistirma kuvvetleri, Van Der Walls kuvvetleri ve kimyasal baglanma seklindedir
(Unsal ve Usiimez, 2010).

Mekanik Baglant1

Metal alt yap1 yiizeyinin c¢esitli yontemlerle piiriizlendirilmesi metal iizerine
uygulanan dental porselen i¢in tutucu bir ylizey olusturmaktadir. Prepare edilmemis
metal ile karsilastirildiginda yilizey bitirme isleminin metal ile porselen arasindaki
baglantiyr arttirdig1 bildirilmistir (Unsal ve Usiimez, 2010). Metal yiizeyinin cesitli
taglar, diskler ve zimparalar ile piiriizlendirilmesine ilave olarak cesitli biiytlikliikte

aliminyum oksit tozlarmin basingli hava ile metal yiizeyine uygulanmasi siklikla tercih
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edilen bir yontemdir. Bu yontem ile metal yiizeyindeki piiriizliiliigiin ve diizensizligin
giderilip yeni bir piriizlii yiizey ile yiizey alami da arttirilarak porselenin metale
tutunmasi saglanir (Zaimoglu ve Can, 2004; Naylor, 2009). Hava ile abrazyonun
1islanabilirligi arttirdigi, mekanik kilitlenme sagladigi ve kimyasal baglanma i¢in yiizey
alanim genislettigi gozlenmektedir (Unsal ve Usiimez, 2010).

Sikistirma Kuvvetlerinden Kaynaklanan Baglanti

Metal porselen restorasyonlarda metal ile porselenin 1sisal genlesme katsayilari
arasinda cok kiiciik farklilik olmas1 sonucu porselen igerisinde baski stresleri olusurken,
metalde gerilim stresleri olusur. Isisal genlesme katsayilarindaki bu kiigiik farklilik,
restorasyonun firinlamadan sonra sogumasi esnasinda porselenin metale dogru
cekilmesine yol agacaktir. Sonug olarak, metal ile porselen baglantisina katkisi olan bir
sikistirma kuvveti etkisi ortaya ¢ikmaktadir (Naylor, 2009; Unsal ve Usiimez, 2010).

Van Der Walls Kuvvetlerinden Kaynaklanan Baglanti

Yiiklenmis molekiillerin karsilikli elektrostatik c¢ekiminin sebep oldugu bir
baglant1 ¢esididir. Kimyasal olmayan bu baglant1 ¢esidi, baglanmaya azda olsa katkida
bulunmaktadir (Naylor, 2009; Unsal ve Usiimez, 2010). Dental porselenin firnlanma
esnasinda eriyip akici duruma gegerek piiriizlii yiizeyi 1slatmasi ile tutunma saglanur.
Metal alt yap1 ylizeyi ile eriyen porselen arasinda bir temas acist olusur. Olusan bu
temas ag¢is1 ne kadar kiiciik ise, 1slanabilirlik ve baglanma o kadar iyi olur. Soy metal
alasimlarinin 1slanabilirligi, soy olmayan metal alasimlaria gore ¢ok daha iyidir. Soy
metal alasimlar1 porselen ile 45-55 lik temas agisi gosterirken, soy olmayan metal
alagimlar1 80-100 lik temas agis1 gostermektedir (Zaimoglu ve Can, 2004). Her ne kadar
Van Der Walls kuvvetlerinin sebep oldugu molekiiler ¢ekim, toplam baglanma giiciline
cok diisiik seviyede katki yapsa da, en dnemli baglanma mekanizmasi olan kimyasal
baglanmanin baslamasinda oldukg¢a énem tasir (Unsal ve Usiimez, 2010).

Kimyasal Baglanti

Kimyasal baglanma, metal alt yap1 iizerinde bir oksit tabakasi olusumu ve
okside edici bir ortamda firnlama yapilmas: ile artan baglant1 giiciidiir (Unsal ve
Usiimez, 2010). Soy metal alasimlarda oksit tabakas1 olusumu, alasim igerisine katilan
demir, indiyum, kalay gibi okside edici metaller vasitasiyla gerceklesir. Firinlanma
sirasinda bu metaller, alasim yiizeyine yayilarak porselen icerisindeki benzer oksitler ile

baglanir (Zaimoglu ve Can, 2004). Soy olmayan metal alasimlarda ise herhangi bir
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metal ilavesi olmaksizin metallerin kendi oksitleri, bu ara oksit tabakasini olustururlar
(Zaimoglu ve Can, 2004; Unsal ve Usiimez, 2010). Fakat soy olmayan metal
alasimlarda yiizeyde olusan bu oksit tabakasinin kalmligii kontrol etmek zordur ve
oksit tabakasinin fazla kalin olmasi baglant1 basarisizligina sebep olur (Zaimoglu ve
Can, 2004). Porselenin metal alt yap1 yiizeyinden temiz bir sekilde ayrilmasi, koping
ylizeyindeki kontaminasyondan veya oksit tabakasinin kalmligindan dolayr meydana
gelen baglanma hatasinin gostergesidir. Bazi durumlarda baglantiy1 giiglendirmek i¢in
baglayict ajanlar kullanilir. Baglayict ajanlarin kullanildigi durumlarda olusan oksit
tabakasi, baglayici ajan ile metal arasindadir (Unsal ve Usiimez, 2010).

2.6.1. Metal Porselen Baglantisinda Basarisizhk Tipleri

Metal ile porselen arasindaki baglant1 basarisizliklarm1 O’Brien, alti tipe
ayirmistir (Zaimoglu ve ark., 1993):

. Metal-porselen arasi basarisizlik

. Metal oksit-porselen arasi basarisizlik

. Metal-metal oksit aras1 basarisizlik

. Metal oksit-metal oksit arasi basarisizlik

. Metal i¢inde koheziv basarisizlik

. Porselen i¢cinde koheziv basarisizlik (Sekil 4).

Porselen Porselen

Porselen

1. Metal - Porselen II. Metal Oksit - Porselen 1II. Metal — Metal Oksit
Porselen
Porselen Porselen

Porselen

V. Metal Oksit — Metal Oksit V. Metal Iginde Koheziv V1. Porselen Iginde Koheziv

Sekil 4. Metal porselen arasindaki baglant1 basarisizliklar
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o Metal-porselen arasi basarisizhk

Bu ayrilma tipinde metal, bir yiizey halinde porselenden ayrilir. Metal alt yap1
okside edilmeden porselen firinlandiginda ya da kirli yiizey iizerinde calisildiginda bu
tip basarisizlik tipi goriilmektedir (Zaimoglu ve ark., 1993; Baydas, 2005).

o Metal oksit-porselen arasi basarisizhk

Bu durum kiymetsiz metal alagimlarin kullanildig1 durumlarda en sik goriilen
ayrilma tipidir. Oksit tabakas1 metale bagl olarak kalirken, porselen metal oksitten
ayrilir (Zaimoglu ve ark., 1993; Baydas, 2005).

o Metal-metal oksit aras1 basarisizhk

Bu tip ayrilmada oksit tabakas1 metalden ayrilirken porselenle beraber hareket
eder. Genellikle kiymetsiz metal alasimlardaki krom oksit ve nikel oksitin varliginda
goriiliir (Zaimoglu ve ark., 1993; Baydas, 2005).

o Metal oksit-metal oksit arasi basarisizhk

Metal ile porselen arasindaki oksit tabakasi fazla oldugu durumda oksit
tabakasinda ayrilmalar goriiliir (Zaimoglu ve ark., 1993; Baydas, 2005).

o Metal icinde koheziv basarisizhk

Metalin ylizeyi diizgiin olmadig1 zamanlarda ve ¢ogunlukla kopriilerin govde
ile destek dis birlesim yerlerinde goriiliir (Zaimoglu ve ark., 1993).

o Porselen icinde koheziv basarisizhk

Porselende gerilim tipi kuvvetler olustugunda ortaya ¢ikar. Bu tip basarisizlik
tipinde porselen i¢inde kopmalar goriiliir (Baydas, 2005).

2.6.2. Titanyum Porselen Baglantisi

Titanyum ve alasimlari miikemmel biyouyumluluklari, yiiksek korozyon
direncleri, yiiksek mekanik 6zellikleri, altin alasimlarina kiyasla daha ucuz maliyetleri
sayesinde metal-porselen restorasyonlarina alternatif olarak karsimiza ¢ikmaktadirlar.
Ancak dis hekimliginde 6zellikle sabit protetik tedavilerde titanyum ve alasimlarinin
kullanilmasinda bir¢ok sorun ile karsilasilmaktadir (Adachi ve ark., 1990). Titanyum
yiizeyleri oksijen kontaminasyonuna agiktir. 800°C iizerindeki sicakliklarda titanyum
yiizeyinde hizli bir sekilde “a tabakasi” denilen kalinligi kontrol edilemeyen bir
oksidasyon tabakasi olugsmaktadir ve porselen ile baglant1 sorunlarina neden olmaktadir

(Derand ve Hero, 1992). Bu konuda yapilmis ¢esitli caligmalarda, dokiim ve dokiim
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olmayan titanyum yiizeyleri arasinda yukarida belirtilen problem agisindan anlamli bir
fark olmadigi rapor edilmistir (Derand ve Hero, 1992; Pang ve ark., 1995; Inan ve ark.,
2006). Ayrica metal-porselen arasindaki baglantinin 1sisal ve mekanik streslere karsi
koyabilmesi i¢in belli bir degerde olmas1 gerekir (Al Hussaini ve Al Wazzan, 2005).
Metal-porselen arasindaki bu baglantiy1 etkileyen bir¢ok mekanik, 1sisal ve kimyasal
faktor mevcuttur. Literatiirde bu faktorleri inceleyen bir¢ok caligma bulunmaktadir.
(Reyes ve ark., 2001; Al Hussaini ve Al Wazzan, 2005; Troia ve ark., 2008; Kim ve
Cho, 2009; Papadopoulos ve Spyropoulos, 2009).

Oksidasyon probleminin Oniine gegilebilmesi i¢in degisik yiizey islemleri ile
ilgili ¢esitli yaklasimlar rapor edilmistir. Cesitli partikiiller ile kumlama, asit ile
plirtizlendirme, lazer ile piiriizlendirme gibi yiizey islemleri ile ilgili farkli ¢aligmalar
yapilmistir (Yilmaz ve Dincer, 1999; Cai ve ark., 2001; Al Hussaini ve Al Wazzan,
2005; Kim ve Cho, 2009). Bunlardan bir tanesi de titanyum ve alagimlarinin yiizeyinin
baska bir tabaka ile kaplanarak ilizerine uygulanan seramigin firinlamasi esnasinda
baglantiy1 olumsuz yonde etkileyen oksidasyon tabakasmin kontrol edilerek metal ve
porselen arasindaki baglantmin giiclendirilmesidir. Bu ¢aligmada titanyum yiizeyinin
nitridasyonu ile yiizeydeki film tabakasinin kontrol edilebilecegini ve bdylece tatminkar
bir metal porselen baglantisinin saglanabilece§ini bildirmistir. Ancak c¢aligmalarmin
ikinci bolimiinde yapilan mekanik testlerin basarisizligii rapor etmislerdir (Oshida ve
Hashem, 1993). Baska bir calismada ise titanyum ylizeyinin silikon nitrit (SzNy) ile
kaplanmasinin oksidasyonu Onleyerek basarili bir baglant1 saglamada etkili oldugunu
bildirmistir (Wang ve ark., 1999).

Titanyum {izerine yapilan iki farkli c¢alismada  kumlamanin titanyum
yiizeyinde etkili olmadigmi bildirmistir (Inan ve ark., 2006; Papadopoulos ve
Spyropoulos, 2009). Baska bir ¢alismada cesitli asitler ile yiizeyin piiriizlendirilmesinin
baglant1 dayanikliliginda artisa neden oldugu rapor edilmistir (Troia ve ark., 2008).
Noritake porselen sisteminin kullanildig: bir ¢alismada 250 pm tane boyutuna sahip
alimina ile kumlamanin 6nemli oldugu, hidroklorik asit kullaniminin etkisiz oldugunu
bildirilmistir (Al Hussaini ve Al Wazzan, 2005). Titanyum yiizeylerinin Nd: YAG lazer
ile piiriizlendirilmesinin ~ etkisini arastran bir baska c¢alismada ise lazerle
plirtizlendirmenin kumlamaya oranla daha iy1 baglant1 dayamikliligi degerleri verdigi

ancak anlamli farklilik olmadig1 rapor edilmistir (Kim ve Cho, 2009).
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2.7. Titanyum Yiizeyinin Hazirlanmasinda Kullanilan Metotlar

2.7.1. Kumlama Yontemi

Kumlama yodntemi, materyallerin ylizeyini temizlemek ve yiizey alanini
arttirarak mikro mekanik baglantiy1 saglamak ic¢in siklikla kullanilmaktadir. Kumlama
icin ALOs partikiillerinin kullanilmasi en yaygin yontemlerden biridir. ALOs ile yiizey
plirtizlendirilerek ylizey gerilimi azaltilip, baglant1 yiizey alani arttirilir. Boylece mikro
mekanik retansiyon gelistirilmis olunur (Kern ve Thompson, 1994; Kern ve Wegner,
1998).

2.7.2. Mikro Ark Oksidasyon Yontemi

Mikro ark oksidasyon islemi, baz soliisyon iceren bir elektroliz hiicresinde anot
olarak baglanan metalin yiiksek voltaj uygulanmasi ile siirekli ve kisa siireli
polarizasyonla yiizeyinin kontrollii olarak oksit kaplanmasi prensibine dayanir
(Yerokhin ve ark., 1999). Mikro ark oksidasyon islemini tanimlamak icin bir ¢ok terim
kullanilmaktadir. Bunlar; kivileiomli anodik oksidasyon (spark anodizing), anodik
kivileimli biriktirme (anodic spark deposition), mikro ark anodik oksidasyon (micro arc
anodizing), mikro plazma anodik oksidasyon (microplasma anodizing), mikro plazma
oksidasyon (mikro plazma oxidation), plazma -elektrolitik oksidasyon (plasma
electrolytic oxidation) ve elektroplazma oksidasyon (elektroplasma oxidation) olarak
sayilabilir (Yerokhin ve ark., 2003; Wang ve ark., 2006).

Mikro ark oksidasyon islemi temel olarak, gii¢ kaynagi, elektrolit banyosu,
anot, katot ve sogutma sistemi igeren elektrolitik bir hiicre diizeneginden meydana
gelmektedir. Bu diizenek en basit haliyle Sekil 5° te goriilmektedir (Tekin ve ark.,
2008). Giic kaynagmin pozitif kutbuna oksitlenecek olan numune anot olarak
baglanirken, genellikle paslanmaz celikten imal edilen tank, gilic kaynaginin negatif
kutbuna katot olarak baglanir. Sicaklik artislarini azaltmak i¢in so§utma suyu ¢ift cidarh
tank icerisinden dolastirilir. Boylece sistemin daima uygun sicaklikta calismasi
saglanmis olur (Tekin ve ark., 2008). Elektrolitik ¢ozeltiye daldirilan anot numuneye
negatif voltaj, katoda ise pozitif voltaj verilerek anot {izerinde ark olusturulmasi ile

numunenin yiizeyinin oksitlenmesi saglanir (Giinyiiz, 2007).
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Sekil 5. Mikro ark oksidasyon diizenegi (Tekin ve ark., 2008)

Elektrolit ¢ozelti icerisine daldirilan anot numuneye negatif voltaj uygulamasi
ile numune yiizeyinde oksit film olusumu baslamaktadir. Bu asama klasik bir anodik
oksidasyon islemidir. Ancak, numuneye uygulanan voltaj belirli bir degeri gectiginde,
malzeme yiizeyinde ark olusumu ile birlikte mikro ark oksidasyon siireci baglamaktadir.
Malzeme yiizeyinde arklarm olustugu bu kritik voltaj degeri, bozunum voltaj (dielectric
breakdown) olarak tanimlanmaktadir. Bozunum voltaji degerinde, metal iyonlarmin
hidroksil iyonlar1 ile zit yonde hareket etmesiyle oksit olusumu baslar (Sundararajan ve
Rama Krishna, 2003)

Mikro ark oksidasyonun fiziksel ve kimyasal temellerinin arastirildigi bir
calismada bu isleminin dort degisik basamakta gerceklestigi sonucuna varimistir. Sekil
6’ da gosterildigi gibi bu basamaklar; 1) anodlama, II) anodlama ve anodik ¢dziinme,

IIT) anodlama, anodik ¢6ziinme ve oksijen ¢ikisi, [V) mikro ark olusumu seklindedir.
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Sekil 6. Mikro ark oksidasyon islem basamaklari (Tekin ve ark., 2008)

Mikro ark oksidasyon islemi otomotiv endiistrisi, uzay endiistrisi, makine
imalat sanayi, motor sanayi, hidrolik sanayi, tekstil sanayi ve askeri gibi alanlarda
gosterdigi avantajlarindan dolayr diinya c¢apmda yaygmn olarak kullanilmaktadir.
Ozellikle yiizeyde sert, yiiksek sicakliklara, asinmaya ve korozyona kars1 direncli oksit
tabakas1 olusturmasi1 bu genis kullanim alaninin en onemli etkenidir (Ozkara ve
Baydogan, 2009). Mikro ark oksidasyon kaplamalarin yiiksek sicaklik dayanimlari
sayesinde uzay araglarinda, roket ve fiizelerde koruyucu olarak kullanilmasmin yan sira
bu tiir kaplamalarin tstiin dielektrik 6zelliklerinden faydalanarak yalitkan ortamlarda
kullanilmas1 da miimkiindiir (Giinytiz, 2007).

Valf metaller olarak adlandirilan korozyona direncli ve hafif metallerden olan
aliminyum, titanyum, magnezyum ve zirkonyum gibi metallere uygulanan mikro ark
oksidasyon yontemi 6zellikle titanyum ve alasimlar1 iizerine miikemmel bir sekilde
yapisan ve plriizlii bir oksit tabakasi olusturmada kullanilabilmektedir (Yerokhin ve
ark., 2000; Song ve ark., 2004; Wei ve ark., 2007; Chen ve ark., 2009; Wei ve Zhou,
2009; Zhang ve ark., 2010). Titanyum alasimi Ti6Al4V iizerine MAO yOntemiyle oksit
tabakas1 olusturmaya yonelik bir ¢ok caligsma literatiirde rapor edilmistir (Yerokhin ve

ark., 2000; Liu ve ark., 2005; Shin ve ark., 2006; Yang ve ark., 2009).
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2.7.3. Hidroksiapatit Kaplama Yontemi

Kemik dokusunun inorganik yapisini olusturan kalsiyum fosfat esash
Hidroksiapatit (HA), tip ve dis hekimliginde kullanilan biyoseramik bir malzemedir.
HA (Ca;o(PO4)s(OH),;), milkemmel biyouyumlulugu sayesinde yapay kemik olarak
cesitli protezlerin yapiminda, catlak ve kirik kemiklerin onariminda ve metalik
biyomalzemelerin kaplanmasinda etkin olarak kullanilmaktadir (Pasinli ve Aksoy,
2010).

Kemik dokusu ile siki sekilde baglanabilmesi, osteokondiiktif davranis
sergilemesi, biyorezorpsiyon dogrultusunda kararli olmasi ve insan organizmasi
iizerinde herhangi bir olumsuz etkiye neden olmamasi gibi 6zelliklerinden dolay1 kemik
yerine konulacak malzeme arayisinda en biiylik potansiyel olarak hidroksiapatit esasl
malzemeler goriilmektedir (Suchanek ve Yoshimura, 1998; Orlovskii ve ark., 2002).
HA seramiklerinin biyolojik davramisi bir ¢ok faktore, 6zellikle kimyasal ve faz
kompozisyonuna, mikro yapisina, gézenek boyutuna ve hacmine baghdir (Orlovskii ve
ark., 2002).

Glinimiizde HA kaplama isleminde plazma piiskiirtme (plasma spraying),
manyetik piliskiirtme (magnetron sputtering), sol-jel teknigi (sol-gel) ve pulpasyonlu
lazer kaplama (pulsed laser deposition) gibi bir ¢cok kaplama teknigi mevcuttur. Bu
yontemler yiliksek sicaklik, yiiksek maliyet veya teknigin zor ve zahmetli olmasi gibi
olumsuz Ozelliklere sahiptirler (Thian ve ark., 2011). Son zamanlarda hem ekonomik,
hem de basit bir yonteme sahip olan elektro piiskiirtme (elektrospray) kaplama teknigi
oldukea ilgi ¢ekmeye baslamistir (Thian ve ark., 2011).

Elektro piiskiirtme elektriksel kuvvetler vasitasiyla sivi  atomizasyonu
yontemidir. Bu yontemde yiiksek elektrik potansiyeline maruz kalan kilcal bir agizdan
disar1 ¢ikan sivi oldukg¢a ince damlaciklar halinde dagilmasi icin elektrik alami
tarafindan zorlanir (Jaworek ve Sobczyk, 2008).

Elektro piiskiirtme prosesi hem bilimsel hem de endiistriyel islemlerde yaygin
olarak uygulanabilir. Elektro piiskiirtme nanoteknoloji i¢in yeni yollar agmistir. Elektro
pliskiirtme mikro ve nano ince film kaplama, mikro veya nano boyutta partikiil liretimi
ve mikro veya nano kapsiil olusumu igin kullanilmaktadir. ince filmler ve ince tozlar,
modern malzeme teknolojilerinde, mikro elektronikte ve medikal teknolojisinde

kullanilmaktadir.
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Elektro-mikro enkapsiilasyon ve elektro emiilsifikasyondaki arastirmalar, yeni
ilag salinim sistemlerini, ilag iiretimini, kozmetik ve gida endistrisindeki icerik
dozajlarini gelistirmeyi hedeflemektedir. Viskoz sivilardan elektro hidrodinamik nanolif
iretim yontemiyle (electrospinning), maskeler i¢cin nanofiber, filtreler, biyolojik doku
iskeleleri ve akilli giysi iiretimini kolaylastirmaktadir (Jaworek ve Sobczyk, 2008).

Hidroksiapatit kaplama islemi i¢in hazirlanan elektro plskiirtme kaplama

diizenegi Sekil 7 'de goriilmektedir.

Sinnga Pompasi

Gic kaynadi o Igne

Sprey

HAP Kaplama

—>
_l_m—i‘ Metal Althk
- AVATVAVAVATVAVAVAVN - |0

Sekil 7. Elektro piiskiirtme yontemi ile hidroksiapatit kaplama islemi

2.8. Metal Porselen Baglantisinin Degerlendirilmesinde Kullanilan
Yontem ve Analizler

2.8.1. Mekanik Testler

Literatlirde baglant1 dayamikliligmi o6lgmek icin cesitli test yOntemleri
tanimlanmistir. Bunlar makaslama testi (shear test), egilme testi (flexure test), torsiyon
testi (torsion test), gerilim baglanma testi (tensile test) ve cekme testi (pull-through test)
olarak siniflandirilabilmektedir (Lenz ve ark., 1995; Hammad ve Talic, 1996; Fischer,

2002). Uluslararas1 Standartlar Teskilati, ISO (International Organization for
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Standardization) metal ile porselen arasindaki baglant1 dayamikliligini 6lgmek icin 3
nokta egme baglant1 testini (three point flexure bond test) dnermektedir (Lenz ve ark.,
1995; Fischer, 2002).

Bu test yonteminde boyutlar1 standart olan metal plakalar {izerine tam
ortalanacak sekilde yine boyutlari standart olan porselen pisirilir (Sekil 8). Porselen
kisim asagida kalacak sekilde ornek iki destek arasina yerlestirilir. Destek noktalari
aras1 mesafe 20 mm olacak sekilde ayarlandiktan sonra Orneklerin tam ortasindan
kuvvet uygulanir. Porselenin metalden ayrildigi andaki kirilma kuvveti degeri
hesaplanir (ISO 9693-1:2012).

Her ornekten elde edilen maksimum kirilma kuvveti (F) ile kullanilan metal
ornegin kalinlig1 (dy) ve elastisite modiiliine (Ey) gore hesaplanan k sabiti carpilarak
metal-porselen baglant1 kuvveti degeri (Tb) hesaplanir. Elde edilen deger 25 MPa’ dan
fazla olmalidir (ISO 9693-1:2012).

+0,1

11

0,5 +0,05
IS
+
(=]

25 +1

Sekil 8. Tez calismasinda kullanilan 6rnek sekli (ISO 9693-1:2012)
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2.8.2. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM)

Taramali elektron mikroskobu (Scanning elektron microscopy, SEM)
orneklerin mikro yapilarinin incelenmesi ve analizinde kullanmilan bir goriintiileme
cthazdir. SEM, yiiksek enerjili elektronlarla yiizeyin taranmasi prensibiyle c¢alisir.
Elektron demetinin carptig1 bdlgenin yerel topografisi, bilesimi, kristal yapis1 gibi
ozelliklerini gozlemleyebilmeye imkan verir (Spivak ve ark., 1970; Goldstein ve ark.,
2003).

2.8.3. Enerji Dagihmh X-Isinlar1 Analizi (EDS)

Enerji dagilimli x-ismlar1 analizi (EDS), 6rnek yilizeyinde belirlenen bir
noktada bulunan element kompozisyonunu tanimlamak i¢in kullanilan bir tekniktir.
EDS analizi, taramali elektron mikroskobunda bulunur ve 6rnek yiizeyine taramali bir
elektron demeti disiiriilerek gergeklestirilir. Bazi elektronlar, 6rnek igerisindeki
elektronlar ile carpisarak elektronlarin yoriingelerinden ¢ikar ve bosalan pozisyonlar
yiiksek enerjili elektron tarafindan doldurulur. Yayilan x-1ginlar1 analiz edilerek, 6rnek

yiizeyindeki element igerigi tespit edilir (Lyman ve ark., 1990; Goldstein ve ark., 2003).

2.8.4. Yiizey Piiriizliiliigiiniin Olgiilmesi (Profilometre)

Profilometre, yiizey piiriizliiliglinii degerlendirmek amaciyla kullanilan bir
cithazdir. Elmastan yapilmis tarayici bir u¢, numune yiizeyinde gezindirilirken, elde
edilen ylizey piriizlilligl bulgular dijital olarak hesaplanir ve kaydedilir (Bourauel ve
ark., 1998; Jefteries, 1998).

Profilometre ile ylizey piirlizliliigi Ol¢limiinde birgok parametre
bulunmaktadir. En sik kullanilan parametreler Ra, Rz, Rpm ve Rz:Rpm oranidir
(Whitehead ve ark., 1999). Bu parametrelerden Ra parametresi, yiizeyin ortalama
plrtizliliigii olarak tanimlanir. Belirli bir 6l¢iim mesafesindeki tiim ylizey
diizensizliklerinin mutlak toplamlarinin aritmetik ortalamasinin alinmasiyla hesaplanir.
Degerlendirme araligindaki en yiiksek bes ¢ikintinin ortalamasi Rz, en derin bes

girintinin ortalamasi ise Rpm olarak adlandirilmaktadir (Whitehead ve ark., 1999).
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3. MATERYAL ve METOT

Calismamiz, Gebze Yiiksek Teknoloji Enstitiisii Malzeme Bilimi ve Miihendisligi
Boliimii Arastirma Laboratuvarinda, Anadolu Universitesi Miihendislik Fakiiltesi Malzeme
Bilimi ve Miihendisligi Boliimii ileri Teknoloji Malzemeleri Laboratuvarida, Ozel DL Freze
Teknik Dis Protez Laboratuvarinda ve Abant Izzet Baysal Universitesi Dis Hekimligi
Fakiiltesi Arastirma Laboratuvarinda gerceklestirilmistir.

Calismamizda kumlama, mikro ark oksidasyon (MAO) ve hidroksiapatit (HA)
kaplama yontemleri ile yiizey islemine tabi tutulan titanyum Ornekler iizerine uygulanan iki
farkl diisiik 1s1 porselenin baglant1 dayanikliligi karsilastirilmistir. Baglanti dayanikliligi
Olciimii icin 3-nokta egme testi kullanilmastir.

Kumlama, mikro ark oksidasyon (MAO) ve hidroksiapatit (HA) kaplama yontemleri
ile yiizey islemine tabi tutulan titanyum oOrneklerin profilometre ile yiizey piirtizliligi
Olciilerek, yiizey islemlerinin piirtzlilik farki ve metal-porselen baglantisina etkisi
arastirilmstir.

Yiizey islemleri uygulanmis titanyum Orneklerin yiizeylerinin topografik incelemesi
taramali elektron mikroskobu (SEM) ile yapilmistir. Yiizey islemleri uygulanmis 6rnekler
iizerine porselen uygulamasi sonrasi ise metal porselen ara ylizeylerinden SEM incelemeleri
yapilmistir. Boylece yiizey islemleri uygulanmis orneklerin yiizey analizlerine ilave olarak
titanyum ile porselen arasindaki oksit tabakadaki de§isimler ve baglantiya olan etkisi de
degerlendirilmistir. Calismamizda kullandigimiz titanyum porselenleri, iretici firmalari,

olusturulan gruplar ve 6rnek sayilar1 Tablo 3’ te gosterilmistir.



Tablo 3. Calismada kullanilan porselenler, iiretici firmalar1 ve olusturulan gruplar

Ornek Ornek .
Gruplar Uretici Firma
Kodu Sayisi

Noritake Kumlama (Kontrol) NK 10 Noritake Co., Inc. Nagoya, Japan
Vita Kumlama (Kontrol) VK 0 VITA Zahnfabrik H.Rauter GmbH&Co0.KG, Bad
Sackingen, Germany

Noritake 5 dk MAO N5M 10
Vita 5 dk MAO V5M 10
Noritake 15 dk MAO N15M 10
Vita 15 dk MAO V15M 10
Noritake 30 dk MAO N30M 10
Vita 30 dk MAO V30M 10
Noritake HA NH 10
Vita HA VH 10
Noritake 15 dk MAO + HA  NI5MH 10
Vita 15 dk MAO + HA V15MH 10

3.1. Titanyum Porselen Baglanti Dayamikhih@inin Belirlenmesi

3.1.1. Titanyum Alt Yapinin Hazirlanmasi

ISO  9693-1:2012  standartlarma  goére  3-nokta  e§me  testi  i¢in
(25£1)x(3+0,1)x(0,5+£0,05) mm boyutlarinda olmasi1 gereken titanyum oOrnekler, iiretim
sonrasi ylizey tesviyesi ve diizlestirilmesi planlandigindan dolay1r 27x3x0,7 mm boyutlarinda
olacak sekilde hazirlandi.

Bu amacla Titanyum bloklardan (CopraTi-5 Titanblank grade 5, White Peaks Dental
Systems, Stuttgart, Germany) freze makinas1 (D Serisi, Yenamak, Istanbul, Tiirkiye)
kullanilarak istenilen boyutlarda toplam 134 adet titanyum 6rnek hazirland1 (Sekil 9-10).
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Sekil 9. Titanyum &rneklerin hazirlandigi freze makinasi

Sekil 10. Orneklerin hazirlanmasinda kullanilan titanyum bloklar

Diistik 1s1 porselen {iiretici firmalarinin talimatlarina uygun olarak ozel frezler
yardimiyla daima ayni1 yonde ve diisiik hizda ¢aligilarak 6rnek yiizeylerinin tesviyesi yapild.
Orneklerin bir yiizeyi parlatma cihazinda (Minitech 233, Presi UK Ltd, Oxford, United
Kingdom) sirastyla 80, 120, 320, 600, 800, 1000 ve 1200 gritlik silikon karbid diskler

kullanilarak su sogutmasi altinda asindirildi ve parlatildi (Sekil 11-12). Orneklerin

29



paralellikleri diiz bir yiizey {iizerine konularak kontrol edildikten sonra oOlgtimleri,
(25£1)x(3+0,1)x(0,5+0,05) mm boyutlarina uygun olmasi amaciyla 0,01 mm duyarliliktaki
dijital kumpas (Digimatic Caliper, Mitutoyo, Tokyo, Japan) yardimiyla yapildi ve yiizey
islemlerine gegildi (Sekil 13).

Sekil 11. Calismada kullanilan parlatma cihazi

Sekil 12. Yiizeyi diizgiinlestirilen titanyum 6rneklerin dncesi ve sonrasi

Sekil 13. Titanyum o6rneklerin kalinliklarinin kontrol edilmesi
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3.1.2. Titanyum Alt Yapiya Uygulanan Yiizey islemleri

Calismamizda titanyum metal alt yapilarin hazirlanmasinda ti¢ farkli yiizey islemi
uygulandi:

Kumlama: Omek yiizeylerinin kumlama islemi igin diisiik 1s1 porselen iiretici
firmalarinin Onerileri dikkate alindi. Noritake Super Porcelain TI-22 i¢in kullanilacak
orneklere 50 pm biiyiikliigiinde aliiminyum oksit (Korox, Bego Bremer Goldschldgerei Wilh.
Herbst GmbH & Co. KG, Bremen, Germany) kullanilarak 45° ag1 ile 0.5 MPa basing altinda,
VITA Titankeramik i¢in kullanilacak 6rneklere ise 110 pm biiyiikligiinde aliminyum oksit
(Korox, Bego Bremer Goldschliagerei Wilh. Herbst GmbH & Co. KG, Bremen, Germany)
kullanilarak 45° ag1 ile 0,2 MPa basing altinda, 3-5 ¢cm uzaktan olacak sekilde kumlama
islemi yapildi (Sekil 14-15). Kumlama islemi i¢in kumlama cihazi (EasyBlast, Bego Bremer
Goldschlagerei Wilh. Herbst GmbH & Co. KG, Bremen, Germany) kullanildi (Sekil 16).
Kumlama sonrasi ylizeyin temizlenmesi i¢in herhangi bir asit veya asidiric1 kimyasal ajan
kullanilmadi. Ornek yiizeyleri buhar makinas1 (Triton, Bego Bremer Goldschligerei Wilh.
Herbst GmbH & Co. KG, Bremen, Germany) kullanilarak temizlendi (Sekil 16). Noritake
Super Porcelain TI-22 i¢in kullanilacak ornekler aseton igeren ultrasonik temizleme cihazinda
(Professional Ultrasonic Cleaner CD-4800, Shenzhen Codyson Electrical Co., Ltd.,

Shenzhen, China) 15 dakika siire ile temizlendi.

Sekil 14. 50 um biiyiikligiinde kumlama yapilan titanyum drneklerin goriintiisii
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Sekil 15. 110 um biiyiikliigiinde kumlama yapilan titanyum drneklerin goriintiisii

Sekil 16. Calismada kullanilan kumlama cihazi ve buhar makinasi

Mikro Ark Oksidasyon (MAQO) Kaplama : Kumlama islemi tamamlandiktan sonra
8 grup titanyum Ornek, mikro ark oksidasyon yiizey kaplama islemi i¢in ayrildi.

Mikro ark oksidasyon yiizey kaplama isleminden Once titanyum numunelerin
daldirma aparatina takilabilmesi i¢in titanyum grade 5 i¢eriginde ve 1,2 mm ¢apinda titanyum
telden yaklasik 20 cm uzunlugunda olacak sekilde sekiz parca tel elde edildi. Numunelerin en
u¢ noktalarindan tutturulacak sekilde titanyum ornekler salkim seklinde puntolandi (Sekil 17-
18). Bu islem igin punto cihazi (Lena Mikro Punto, Lena Makine Sanayi, Istanbul, Tiirkiye)
kullanild1 (Sekil 19).
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Sekil 17. Titanyum 6rneklerin titanyum tele puntolanmasi

Sekil 18. Mikro ark oksidasyon yiizey kaplama islemi dncesinde titanyum 6rneklerin salkim seklinde titanyum

tele puntolanmast

Sekil 19. Punto islemi i¢in kullanilan punto cihazi
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Yiizey kaplama islemi GYTE Malzeme Bilimi ve Miihendisligi i¢cin 6zel olarak
tasarlanmig su sogutmali, giici 100 kW olup en fazla 100 ampere kadar akim g¢ekebilen
asimetrik AC giic kaynagina sahip MAO kaplama cihazinda yapild1 (Sekil 20). Mikro ark
oksidasyon kaplama sisteminde; titanyum numuneler anot, paslanmaz ¢elik plaka ise katot
olarak baglandi. Numune uygun bir kaplama aparatina baglandiktan sonra, ¢ozelti igerisine
daldirilarak kaplamanin yapilacagi kazana sabitlendi. Kaplama islemi boyunca ¢ozelti, hava
iifleme borusu ile karistirilarak kaplama boyunca homojen olarak kalmasi saglandi. Kaplama
esnasinda ¢0zeltinin 1sinmasini onlemek ve sicakligin sabit kalmasmi saglamak i¢in sogutma

suyu devir daimi yapild1.

Sekil 20. Mikro ark oksidasyon kaplama cihazi

Mikro ark oksidasyon kaplama islemi i¢in ideal ¢ozelti kompozisyonu ve kaplama
siireleri, 6n ¢alisma sonucu belirlenmistir.

Mikro ark oksidasyon kaplama islemi; 12 gr/L NaAlO, (sodyum aliiminat), 2 gr/L
KOH (potasyum hidroksit) ve saf su bilesiminden olusan 20 litrelik ¢ozeltide gerceklestirildi.
Cozeltiyi hazirlamak icin, saf su igerisine dnce NaAlO, eklendi ve saf suda ¢oziiniinceye
kadar karistirildi (Sekil 21). Ardindan ¢ozeltiye KOH eklenerek tekrar karistirildi ve ¢ozelti
hazirlandi. Salkim seklinde hazirlanan numuneler uygun aparata baglanip, ¢ozelti kazanina

sabit bir sekilde tutturulduktan sonra sisteme gii¢ verilerek calistirildi.
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Sekil 21. Cozelti hazirlik asamalari

Cozelti igerisine daldirilan numuneler gruplar halinde 5 dk, 15 dk ve 30 dk siirelerde
kapland1 (Sekil 22-23-24). Giiciin kesilmesinden 1 dakika sonra numuneler sistemden alinip,

aparatindan ¢ikarilarak saf su ile yikandiktan sonra hava ile kurutuldu.

Sekil 22. 5 dk Mikro ark oksidasyon kaplama islemi uygulanan &rnekler

Sekil 23. 15 dk Mikro ark oksidasyon kaplama islemi uygulanan 6rnekler
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Sekil 24. 30 dk Mikro ark oksidasyon kaplama islemi uygulanan 6rnekler

Hidroksiapatit Kaplama:

Calismamizda Hidroksiapatit (HA) kaplama islemi i¢in metal iyon katkili HA
yapisina sahip kalsiyum fosfat tozlari1 kullanildi. Kaplama malzemesi olarak kullanilan
kalsiyum fosfat esasli hidroksiapatit yapismna sahip tozlarin iiretimi i¢in oldukga yiiksek
saflikta ortofosforik asit ve kalsiyum hidroksit baglangic malzemesi olarak kullanilarak yas
kimyasal yontemiyle iiretildi. HA tozlar (ABT55-Dent, Nanotech ileri Teknoloji San. ve Tic.
Ltd. Sti., Eskisehir, Tiirkiye) metal iyon katkisi i¢in glimiis nitrat metal iyon kaynagi olarak
kullanildi. Yas kimyasal sentez yonteminde ilk olarak kalsiyum ve fosfat igeren malzemeler
HA yapisin1 igerecek kompozisyonda tartilarak sulu siispansiyonlar hazirlandi. Giimiis metal
iyonunu igeren malzeme saf suda karistirict yardimiyla tamamen c¢oziilerek ¢ozeltinin
icerisine eklendi. Daha sonra asit ilavesi yapilmis malzemeler arasinda kimyasal reaksiyon
gergeklesti. Kalsiyum fosfat esasli HA yap1 olusturmak i¢in pH belli bir degerde
sabitleninceye kadar karistirmaya devam edildi. Uretilen ¢ozelti filtreden gegirilerek 80°C’ de
etiivde kurutuldu. Ayrica iiretilen tozun metal althiga tutunmasini artirmak i¢in biyouyumlu
cam kompozisyonu hazirlandi. Kurutulan HA tozlarin ve camsi sir tabakasi saglayan biyocam
tozlarm kaplanmasi i¢in sirasiyla agirlikca %2 HA ve %4 biyocam metanol ve etanol
icresinde  hazirland1 ve elektro pilskiirtme (elektrospray) yontemiyle oda sicakliginda
kaplama yapildi (Sekil 25).

Kaplama islemi i¢in cam kompozisyonu 0,02 ml/dk akis hizinda, 8-10 kV kaplama
voltajinda, yaklagik 7 cm kaplama mesafesinde 1 dk siire ile kaplandi. Daha sonra iiretilen HA
tozlar ayn1 parametrelerde 5 dk siireyle cams1 tabaka iizerine kaplandi. Uretilen kaplamalar
yiikksek vakum altinda RF yontemiyle 1s1l isleme tabi tutuldu. HA kaplama yapilan 6rnekler
Sekil 26-27 de goriilmektedir.
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Sekil 25. HA kaplama {initesi

Sekil 26. HA kaplama islemi uygulanan 6rnekler

Sekil 27. 15 dk Mikro ark oksidasyon kaplama + HA kaplama islemi uygulanan 6rnekler
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3.1.3. Titanyum Porselenlerinin Uygulanmasi

Calismamizda, 6rnekler lizerine uygulanacak diisiik 1s1 porseleni olarak titanyum igin
0zel olarak tiretilmis Noritake Super Porcelain TI-22 (Noritake Co., Inc. Nagoya, Japan) ve
VITA Titankeramik (VITA Zahnfabrik H.Rauter GmbH&Co.KG, Bad Sickingen, Germany)
porselen sistemleri kullanildi (Sekil 28-29).

Sekil 28. Calismada kullanilan Noritake Super Porcelain TI-22 porselen sistemi

Sekil 29. Calismada kullanilan VITA Titankeramik porselen sistemi

ISO 9693-1:2012 standartlarina gore metal {izerine uygulanacak olan porselen 8x3x1
mm boyutlarinda olmasi gerekmektedir. Bu amagla, belirtilen olgiitlerde hazirlanan kalip
yardimiyla porselen uygulamasi yapilip porselen firminda (Programat P 300, Ivoclar

Vivadent, Schaan, Liechtenstein) firmlandi (Sekil 30-31).
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Sekil 30. Porselen uygulamasi i¢in hazirlanan kalip

Sekil 31. Calismada kullanilan Ivoclar Programat P 300 porselen firini

Noritake Super Porcelain TI-22 Porselenin Uygulanmasi

Noritake Super Porcelain TI-22 uygulanacak oOrneklere kumlama ve diger yiizey
islemlerin yapilmasinin ardindan firinlama islemine gegildi. Firinlanma islemi Ivoclar P300
Programat firinma uygun olarak yapildi (Tablo 4). Ilk olarak oksidasyon igin 45°C/dk 1s1 art1s
orani ile baglangic sicakligi 500°C, en yiiksek sicaklik 800°C ve yiiksek 1sida 3 dakika
beklenerek firinlama islemi yapildi.

Noritake TI-22 bonding porseleni kendi likiti ile karistirilarak metal rengi Ortiilecek
sekilde uygulandi. Bonding film kalinligmin yaklagik 0,2 mm oldugu 6rnekler 50°C/dk 1s1
artig orani ile baslangi¢ sicakligr 500°C, en yiiksek sicaklik 800°C olacak sekilde firinlandi.

Firilamadan sonra yiizeyin parlak goériinmesine dikkat edildi.
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Bonding porselen firinlanmasinin ardindan bagi kuvvetlendirmek i¢in yiizeydeki
parlaklik 50 pm aluminyum oksit kum ile hafifce kumlama yapilarak alindi. Aseton ile 5
dakika siire ile ultrasonik temizlik yapilip ardindan distile su ile yikanip, hava ile kurutuldu.

Noritake TI-22 Opak porseleni kendi likiti ile karistirilarak film kalnligi yaklagik
0,15 mm olacak sekilde uygulandi. On kurutma zamam 5 dakika, 50°C/dk 1s1 artis orani ile
baslangi¢ sicakligi 500°C, en yiiksek sicaklik 800°C olacak sekilde firmlama islemi yapildi.

Noritake TI-22 Dentin porselen, Noritake TI-22 Forming likiti ile karistirilarak
dentin porselen yiiklemesi yapildi. On kurutma zamani 15 dakika, 40°C/dk 1s1 artis orani ile

baslangi¢ sicakligi 500°C, en yiiksek sicaklik 775°C olacak sekilde firmlanda.

Tablo 4. Ivoclar Programat P 300 igin Noritake Super Porcelain TI-22 firinlanma programi

Diisiik Artig Yiikksek Kurutma  Tutma Uzun Baslangic  Serbest

sicakhk  oram1  sicakhk siiresi siiresi Siireli vakum vakum
(B) ® (T) ) (H) Sogutma (Vo) (V2)
0 (°C/k)  (°C) (dk) (dk) (9] 0 0

0
Oksidasyon 500 45 800 3 3 - 500 789
Bonding 500 50 800 5 0,5 - 500 789
Opak 500 50 800 5 - - 500 789
(1.&2)

Dentin 500 40 775 15 0,5 - 500 775

Vita Titankeramik Porselenin Uygulanmasi

Vita Titankeramik uygulanacak orneklere kumlama ve diger ylizey islemlerin
yapilmasmin ardindan firmlama islemine ge¢ildi. Firinlanma islemi Ivoclar P300 Programat
firinina uygun olarak yapildi (Tablo 5).

Vita Titankeramik uygulanacak orneklere iiretici firma talimatlarina uygun olarak
oksidasyon firinlamasi yapilmadi. Uygun firca yardimiyla temizlenmis yilizeye diizenli
darbeler ile VITA paste bonder uygulandi. On kurutma zamani 6 dakika, 65°C/dk 1s1 artis
orani ile baslangi¢ sicakligi 400°C, en yiiksek sicaklik 800°C olacak sekilde firmlandi.
Firimlama isleminden sonra ylizeyin parlak, seffaf ve homojen sekilde olmasina dikkat edildi.

Vita Titankeramik Opak porseleni kendi likiti ile karistirilarak ince bir sekilde
uyguland1. On kurutma zamam 2 dakika, 90°C/dk 1s1 artis orani ile baslangi¢ sicaklig1 400°C,
en yuksek sicaklik 790°C olacak sekilde firinlama islemi yapildi.
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Daha sonra Vita Titankeramik Dentin porseleni kendi likiti ile karigtirilarak dentin
porselen yiiklemesi yapildi. On kurutma zamam 6 dakika, 50°C/dk 1s1 artis orani ile baslangig
sicaklig1 400°C, en yiiksek sicaklik 770°C olacak sekilde firmlanda.

Tablo 5. Ivoclar Programat P 300 i¢in Vita Titankeramik firinlanma programi

Diisiik Artig Yiikksek Kurutma Tutma Uzun Baslangic  Serbest
sicakhk orani sicakhk siiresi siiresi Siireli vakum vakum
(B) (t (T) S) (H) Sogutma (V1) (V2)
O (C/k)  (°C) (dk) (dk) L) °O) 49
°O)
Oksidasyon
Bonding 400 65 800 6 1 - 400 800
Opak 400 90 790 2 1 400 400 790
(1.&2)
Dentin 400 50 770 6 1 400 400 770

3.1.4. 3-Nokta Egme Testinin Uygulanmasi

Metal-porselen baglanti dayanikliligmmin tespiti i¢in porselen firmlama islemleri
tamamlanan Orneklerin tamamina 3-nokta egme testi uygulandi. Bu test i¢in universal test
cthazinda (Autograph AGS-X, Shimadzu, Kyoto, Japan) 6zel olarak hazirlanan yilikleme
diizenegi kullanild (Sekil 32).

Porselen kisim asagida kalacak sekilde Ornek, iki dayanak arasmna yerlestirildi.
Dayanak noktalar1 aras1t mesafe 20 mm olarak ayarlandiktan sonra 6rneklerin tam ortasindan
0,5 mm/dk hiz ile itme kuvveti uygulandi (Sekil 33). Universal test cihazina baglanan
bilgisayar yardimiyla porselenin alt yapi1 metalinden ayrildigi andaki kuvvet degeri hem
sayisal veri olarak hem de grafiksel degisimle tam olarak elde edildi (Sekil 34).

ISO 9693-1:2012° e gore, her drnekten elde edilen maksimum kirilma kuvveti (F) ile
kullanilan metal 6rnegin kalinlig1 (dy) ve elastisite modiiliine (Eym) gore hesaplanan k sabiti
carpilarak metal-porselen baglant1 kuvveti degeri (Tb) hesaplandi (Sekil 35-36).

Em: Metalin elastisite modiilii (MPa)

dm: Metal 6rnegin kalinligi (mm)

k: Hesaplanan k sabit degeri (mm?)

F: Maksimum kirilma kuvveti (N)

Tb: Baglant1 kuvveti degeri = k XF (N/mm®)
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Sekil 32. Calismada kullanilan Universal test cihazi

Sekil 33. 3-nokta egme testinin uygulanmasi

Sekil 34. Universal test cihazindaki grafigin ekran goriintiisii
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Dimensions in millimetres
k, mm2
8
Ey (GPa)
B
- 80
100
8120
140
160
180
5 200
220
| 240
Py -
3
2 I I I L I
044 046 048 05 052 054 056 dy, mm

Sekil 35. Elastisite modiiliine ve drnek kalinligia gore k sabiti grafigi (ISO 9693-1:2012)

Input data:
£y (GPa), dy (mm), Fey (N

Calculation of k& af dy () = 044; dy (2) = 0.5 dy (3) = 0,56

for the actual value of Fye
k(1) = 1818 x 0°° F2 - 1873 x 02 £, + 7802
k(2) = 1,695 x 1075 F£,2 - 1521 x 1072 £ + 6,131
k130 = 161 = 1075 £ - 13 « 1072 £y + 4,986

Calculation of the coefficients A, B, T of the parabola approximating
the dependence of & on dy for the actual value of £y

Definitions: 01 = dy (1), S1 = & (1)
02 = dy (2], S2 = & (2)
03 =dy(3), 53 = k(3]

ET = D2-03:(D2 - D3) + D3.D1{D3 - D1) + D1.D2{D1 - D2
= 1/DET(D3-52 - D253 + D153 - D351 +« D2:51 - D152
1/DET-(D2%.S3 - D32-52 + D3%.51 - D1?.53 + D12.52 - D22.S1)

D
A
B
C = 1/DET-[$1.D203:(D2 - D3) + 52.03-D1(D3 - D7) + S3-0102.(D1 - D2)

Calculation of the bond sfrength 73
Ty = Fegi (A-dif+ By + O)

Output data:
73, [MPa)

Sekil 36. k sabitini bulmak i¢in kullanilan formiil (ISO 9693-1:2012)
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3.2. Yiizey Piiriizliiliigiiniin incelenmesi

Kumlama, farkli siirelerde mikro ark oksidasyon ve hidroksiapatit kaplama islemi
uygulanan Orneklerden rastgele secilen 10 Ornegin yiizey piriizliligii oOlgiilerek yilizey
purtizliiliik farklar1 ve metal porselen baglantisina olan etkisi arastirildi.

Yiizey piirtzliligii oOlglimii icin  profilometre cihaz1 (Dektak 8 Advanced
Development Profiler, Veeco, Plainview, NY, USA) kullanild1 (Sekil 37). Yiizey piiriizliliik
degeri belirlenmesi, elmas sivri uglu ignenin numune yiizeyini 1000 pm x 4000 um' lik alani
kapsayacak sekilde taramasi ile gergeklestirildi. Her 6rnekten 3 6l¢lim yapilarak ortalama Ra

degeri saptanmustir.

DEKTAK 8 |
ADVANCED DEVELOPMENT PROFILER

Sekil 37. Calismada kullanilan yiizey piiriizliilik 6l¢iim cihazi

3.3. SEM Degerlendirmesi

3.3.1.Titanyum Ornek Yiizeylerinin incelenmesi

Kumlama, mikro ark oksidasyon ve hidroksiapatit ile kaplama yapilan titanyum
numune ylzeylerini kargilastirmali olarak incelemek amaciyla SEM cihazi (XL 30S, Philips,
Amsterdam, Netherlands) kullanildi (Sekil 38). Daha net goriintiiler elde edebilmek amaciyla
ornek yiizeyleri altinla kaplandi (SC7620 Sputter Coater, Quorum Technologies Ltd, East
Sussex, United Kingdom) (Sekil 39).
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Tim gruplardan alinan birer numunenin O6rnek yiizeyinin rastgele secilen bir
bolgesinden 15.0 Kv, 125x, 250x, 500x, 1000x, 2000x biiyiitmede ve rastgele segilen bir
baska bolgesinden 250x biiylitmede olmak {izere toplam 6’ sar adet yiizey goriintiileri elde
edildi.

SEM goriintiileri alindiktan sonra her gruptan alinan birer numunenin &rnek

yiizeyinden EDS analizi (Enerji dagilimli x-1ginlar1 analizi) de yapilmistir.

Sekil 38. Calismada kullanilan SEM cihazi

Sekil 39. SEM incelemesi i¢in 6rnek yiizeylerinin altin kaplanmasi
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3.3.2. Titanyum Porselen Ara Yiizeylerinin incelenmesi

Titanyum iizerine porselen uygulanmasi sonucunda titanyum ile porselen arasindaki
oksit tabaka olusumu ve titanyum porselen baglantisini degerlendirebilmek amaciyla titanyum
porselen ara yiizeyinden SEM fotograflar1 elde edildi.

Metal porselen ara yiizeyini degerlendirebilmek amaciyla kumlama, mikro ark
oksidasyon ve hidroksiapatit kaplama yapilmis Orneklere yukarida anlatildigi sekilde ISO
9693-1:2012 prosediiriine uygun olarak 2 farkl diistik 1s1 porseleni uygulandi.

Orneklerin titanyum porselen ara yiizeyleri yer diizlemine paralel olacak sekilde
soguk epoksi rezine gomiildii. Rezin sertlestikten sonra sirasiyla 80, 120, 320, 600, 800, 1000,
1200 grenlik silisyum karbiir zzimpara diskleri kullanilarak yiizey diizlestirildi. Ardindan 6rnek
yiizeyleri guha kumasi ile kaplh parlatma c¢arki tlizerinde aliimina ve bir miktar su damlatilip
parlatildi. Parlatma isleminden sonra 6rnekler ultrasonik temizleyicide 5 dk temizlendi.

Parlatma islemi tamamlanan Orneklerin yiizeyleri altinla kaplandi Her Ornegin
titanyum-porselen ara yiizeyinden SEM ile farkli boyutlarda goriintiiler alindi ve
karsilagtirilmali olarak incelendi.

3.4. Istatistiksel Analiz

Istatistiksel analizler Ondokuz Mayis Universitesi' nde yapilmustir. Analizlerde SPSS
V.21 (Statistical Package for the Social Sciences) paket programimndan (IBM Co., Armonk,
NY, USA) faydalanilmistir.

Deneysel ¢aligmada elde edilen tiim verilerin normal dagilim gosterip gostermedigi
Shapiro-Wilk testi ile incelendi. Calismamizda elde edilen tiim test verileri normal dagilim
gosterdi. Titanyum tlizeri farkl kaplama tekniklerinin iki farkli porselen ile baglantisinin 3
nokta egme baglant1 testi ile degerlendirilmesinde iki yonlii varyans analizi (two way
ANOVA) kullanildi. Varyanslarin homojenliginin degerlendirilmesinde Levene’s homojenlik
testi kullanildi. Gruplar arasi farkliliklarin degerlendirilmesinde ise Tukey HSD c¢oklu
karsilagtirma testi kullanild.

Farkl yiizey kaplama tekniklerinin ylizey piriizliilligiine olan etkisinin profilometre
kullanilarak degerlendirilmesinde ise tek yonlii varyans analizi (one way ANOVA), Tukey
HSD ¢oklu karsilastirma testi kullamildi. Istatistiksel anlamlilik diizeyi igin p<0,05 olarak
kabul edildi.
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4. BULGULAR

4.1. U¢ Nokta Egme Baglant1 Testi Sonuclar

Titanyum-porselen baglant1 dayanikliligmin 6lgiimii icin ISO 9693-1:2012
standartlarina uygun olarak 3 nokta egme testi (three point bending) yapilmistir. Kontrol
grubunu olusturan Noritake Ti-22 ve Vita Titankeramik porselenlerinin kullanildigi ve
dretici firma talimatlarina uygun olarak kumlama islemi yapilan O6rneklerin baglanti

dayaniklilik sonuglar1 Tablo 6’ da verilmistir.

Tablo 6. Noritake Ti-22 ve Vita Titankeramik porseleni kontrol gruplarina ait 3-nokta egme baglanti testi

sonuglari
Ornek Numarasi NK* VK*
1 21,50 28,65
2 30,08 35,71
3 24,31 32,85
4 34,65 28,23
5 22,33 26,57
6 26,06 30,86
7 21,96 40,27
8 42,26 22,00
9 29,39 23,80
10 18,64 26,53

*=Degerler MPa cinsinden verilmistir.

Noritake Ti-22 ve Vita Titankeramik 5 dk, 15 dk, 30 dk mikro ark oksidasyon
yontemi ile kaplanmis, hidroksiapatit kaplanmis ve 15 dk mikro ark oksidasyon
kaplama islemini takiben hidroksiapatit ile kaplanmis 6rneklerin baglant1 dayaniklilik

sonuglar1 Tablo 7 ve Tablo 8’ de verilmistir.



Tablo 7. Noritake Ti-22 grubu 3-nokta egme baglanti testi sonuglar1

Ornek
Numarasi NSM* N15M* N30M* NH* N15M*

1 41,43 42,72 57,11 40,41 43,78
2 45,76 48,07 42,53 41,70 49,78
3 39,49 42,53 46,41 39,63 33,03
4 34,97 46,18 52,91 56,97 40,23
5 36,63 35,66 34,83 31,88 45,49
6 43,32 38,98 47,79 46,69 35,61
7 32,94 46,73 48,53 39,90 30,59
8 34,74 45,44 37,18 39,35 39,26
9 43,73 38,06 41,38 47,01 40,87
10 39,49 51,34 35,48 34,46 47,56

*=Degerler MPa cinsinden verilmistir.

Tablo 8. Vita Titankeramik grubu 3-nokta egme baglanti testi sonuglari
Ornek
Numarasi V5M* V15M* V30M* VH* V15M*

1 35,48 29,94 36,95 24,54 25,46
2 35,52 29,71 44,61 30,08 24,40
3 26,16 32,89 45,76 30,95 31,46
4 31,05 40,92 43,04 28,88 26,48
5 25,05 33,12 44,66 32,89 28,83
6 25,74 38,06 43,73 34,83 33,77
7 23,80 33,26 54,39 35,57 30,77
8 29,39 38,57 43,78 33,12 18,68
9 33,77 37,97 49,18 31,46 24,50
10 34,83 44,38 48,72 37,55 34,32

*=Degerler MPa cinsinden verilmistir.
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Titanyum {iizerine uygulanan farkli kaplama tekniklerinin uygulanan iki farklh
porselen ile baglant1 dayanikliligma olan etkilerine bakildiginda porselen tipinin,
uygulanan yiizey isleminin ve porselen yiizey islemi etkilesiminin etkisi Tablo 9’ da,
yiizey islemlerine gore elde edilen verilerin istatistiksel karsilastirilmalar: Tablo 10° da

goriilmektedir.

Tablo 9. iki yonlii ANOVA test sonuglari

Varyasyon Kaynagi df F p
Porselen Tipi 1 34,57 0,001
Yiizey Islemi 5 20,19 0,001
Porselen Tipi*Yiizey Islemi 5 6,23 0,001

Tablo 10. Yiizey islemlerinin istatistiksel karsilastiriimalari

Yiizey Islemi Ornek Sayisi 1 2 3 4
Kumlama 20 28,33
15 dk MAO+HA 20 34,24
5 dk MAO 20 34,66 34,66
HA 20 36,89 36,89
15 dk MAO 20 39,73
30 dk MAO 20 44,95

Yapilan bu in vitro ¢calismada elde edilen test verilerine goére Noritake Ti-22
porselen uygulanan tiim test gruplarinda, titanyum TUzerine uygulanan ylizey
islemlerinin kontrol grubuna gore anlamli sekilde yiiksek degerler verdigi goriildii
(p<0,001). Noritake Ti-22 test porselen grubu ortalama degerleri Tablo 11° de
verilmistir.

Vita Titankeramik porselen uygulanan test drneklerinde, kontrol grubuna gore
anlaml farklilik sadece V30M grubunda gozlendi (p<0,001). Diger gruplar kontrol
grubu ile farklilik gdstermedi (p>0,05). Vita Titankeramik porselen grubu ortalama
degerleri Tablo 12’ de verilmistir.

Iki farkli porselen uygulanan test Orneklerinin  kontrol — gruplari
karsilastirildiginda anlamli farklihik goriilmedi (p>0,05). Her iki porselen grubunda da
en yiikksek baglant1 degerleri N30M ve V30M gruplarinda elde edildi ve aralarinda
anlamli  farklilik  bulunmadi (p>0,05). Tim test gruplarmin istatistiksel

karsilagtirilmalar1 Tablo 13’ te verilmistir.
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Tablo 11. Yiizey islemlerine gore Noritake Ti-22 porselen grubu sonuglari

Gruplar Ornek Sayisi Ortalama* Standart Sapma
NK 10 27,12 7,16
N5M 10 39,25 4,34
NI5M 10 43,57 491
N30M 10 44,42 7,47
NH 10 41,80 7,07
NI15MH 10 40,62 6,25

*=Degerler MPa cinsinden verilmistir.

Tablo 12. Yiizey islemlerine gore Vita Titankeramik porselen grubu sonuglari

Gruplar Ornek Sayisi Ortalama* Standart Sapma
VK 10 29,55 5,54
V5M 10 30,08 4,66
V1M 10 35,88 4,84
V30M 10 45,48 4,59
VH 10 31,99 3,71
V15MH 10 27,87 4,88

*=Degerler MPa cinsinden verilmistir.

Tablo 13. Test gruplarinin istatistiksel karsilastiriimasi

. Ornek
Yiizey Islemi Sayrst 1 2 3 4 5
NK 10 27,12
V15MH 10 27,87 27,87
VK 10 29,55 29,55
V5M 10 30,08 30,08
VH 10 31,99 31,99 31,99
V15M 10 35,88 35,88 35,88
N5SM 10 39,25 39,25 39,25
NI15MH 10 40,62 40,62
NH 10 41,80 41,80
NI5M 10 43,57 43,57
N30M 10 44,42
V30M 10 45,48
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Sekil 40. Yiizey islemlerine gore porselen gruplarinin baglanti sonuglarinin grafigi

50,00

45,00

40,00

35,00
30,00
25,00

M Noritake Ti-22
20,00 M Vita Titankeramik
15,00
10,00

5,00

0,00

Kumlama 5 dk MAO 15 dk 30 dk HA 15 dk
MAO MAO MAO +
HA

Noritake Ti-22 ve Vita Titankeramik porselen gruplarmin 5 dk, 15 dk, 30 dk
mikro ark oksidasyon yontemi ile kaplanmis, hidroksiapatit kaplanmig ve 15 dk mikro
ark oksidasyon kaplama islemini takiben hidroksiapatit ile kaplanmis 6rneklerin 3 nokta
egme baglant1 testi sonrasinda gozlenen kirilma tipleri Tablo 14 ve Tablo 15° te

verilmistir.

Tablo 14. Yiizey islemlerine gore Noritake Ti-22 porselen grubu kirilma tipleri

Yiizey Islemi Ornek Sayisi Adeziv Koheziv Adeziv+

Koheziv
NK 10 > 3 5
N5M 10 2 4 4
N15M 10 3 ) s
N30M 10 1 3 6
NH 10 2 3 s
NI5SMH 10 3 4 3
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Tablo 15. Yiizey islemlerine gére Vita Titankeramik porselen grubu kirilma tipleri

Yiizey Islemi Ornek Sayisi Adeziv Koheziv Adeziv
+Koheziv

VK 10 4 > 7
V5M 10 3 4 3
V15M 10 5 ) 3
V3ioM 10 b ) 6
VH 10 b 3 s
V15MH 10 5 ) 3

4.2. Yiizey Piiriizliiliigii Sonuclan

Her gruptan alinan 10 adet 6rne8in R, yiizey piiriizliligi ol¢limi yapilmistir.
Her ornekten 3 olclim yapilarak alinan piiriizlillik degerleri Tablo 16> da verilmistir.
Her gruptan elde edilen ortalama piirtizliilik ve standart sapma degerleri Tablo 17’ de,
tek yonli ANOVA test sonucglar1 Tablo 18 de, ylizey islemlerine gore elde edilen

puriizliiliik degerlerinin istatistiksel karsilastirilmalar1 Tablo 19' da goriilmektedir.

Tablo 16. Yiizey piiriizliiliik 6l¢iimii sonuglari

Ornek 50 pm 110 pm 5dk 15 dk 30 dk 15 dk
Numarasti Kumlama* Kumlama* MAO* MAO* MAO* HA® M:12f+

1 1,41 1,54 2,53 2,82 3,92 3,15 2,72
2 1,42 1,58 2,56 2,66 3,87 3,28 2,67
3 1,71 1,73 2,81 3,47 3,79 2,35 2,58
4 1,59 1,36 2,74 3,57 4,15 2,66 2,80
5 1,34 1,58 2,63 3,30 4,13 3,26 3,27
6 1,63 1,48 3,19 3,03 3,88 3,07 3,38
7 1,52 1,64 2,35 2,47 3,87 2,16 3,10
8 1,41 1,56 2,29 3,18 3,11 2,76 3,44
9 1,53 1,65 2,60 2,62 4,02 2,24 3,41
10 1,37 1,52 2,86 2,96 3,58 2,83 2,82

*=Degerler pm cinsinden verilmistir.

Kontrol gruplari ile kiyaslandiginda (50-110 pum) tiim kaplama yapilan gruplar
anlamli sekilde yiiksek ylizey piiriizlillik degerleri gostedi (p<0,001). Diger gruplar ile
kiyaslandiginda en yliksek ortalama yiizey piiriizliliik degerleri 30 dk MAO grubunda
elde edildi (p<0,001).
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Tablo 17. Gruplarin yiizey piiriizliiliik 6l¢limii ortalama degerleri

Yiizey Islemi Ornek Sayisi Ortalama* Standart Sapma

50 um kumlama 10 1,49 0,12
110 um kumlama 10 1,56 0,10
5 dk MAO 10 2,66 0,26

15 dk MAO 10 3,01 0,37
30 dk MAO 10 3,83 0,30
HA 10 2,78 0,42

15 dk MAO + HA 10 3,02 0,34

*=Degerler pum cinsinden verilmistir.

Tablo 18. Tek yonlii ANOVA test sonuglari

df F p
Gruplar Arasi 6 79,83 0,001
Grup I¢i 63
Toplam 69

Tablo 19. Yiizey islemleri sonucunda elde edilen yiizey piirizliligli degerlerinin istatistiksel

degerlendirilmesi
Yiizey Islemi Ornek Sayisi 1 2 3
50 mikron kumlama 10 1,49
110 mikron kumlama 10 1,56
5 dk MAO 10 2,66
HA 10 2,78
15 dk MAO 10 3,01
15 dk MAO + HA 10 3,02
30 dk MAO 10 3,83
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4.3. SEM Degerlendirilmesi Sonuclari
4.3.1. SEM Yiizey Degerlendirilmesi Sonuclar

Noritake Ti-22 gruplarindan 125x, 250x, 500x, 1000x ve 2000x biiylitmede
alman SEM goriintiileri asagidadir (Sekil 41-45). 50 um AlO; ile kumlama yapilan
kontrol grubunda uniform bir yiizey piirtizliiliigi gozlenirken, diger gruplara kiyasla
daha az sayida krater ve daha genis diiz alanlar izlenmektedir. Mikro ark oksidasyon
(MAO) kaplama siiresinin artigina baglt olarak yiizey piriizliligiiniin arttig
gozlenmektedir. MAO islemi sonrasi tipik ylizey goriintiisiinde cok sayida piiriizli
porlar mevcutken, porlarin boyutu ve ylizeyin genel morfolojisi kaplama siiresine gore
degismistir. Kaplama siiresinin artigina bagli olarak yiizeyde meydana gelen krater
alanlarmin ve porlarin boyutlarinin arttig1 fakat sayilarmin azaldigi goriilmektedir. HA
kaplama yapilan ornekte ise tipik uniform sekilde HA kristal goriintiisii izlenirken,
ylizey piriizliiliigiinin MAO o6rneklerine nazaran daha uniform oldugu goriilmektedir.
15 dk MAO sonrast HA kaplama uygulanan oOrnek ylizeylerinde ise catlaklarin
olugsmaya basladigi, ozellikle 1000x ve 2000x biiylitmede mikrogatlaklarin varlig: ile

izlenmektedir.
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Sekil 41. Noritake grubu drneklerinden 125x biiylitmede alinan SEM gdriintiileri a) kontrol, b) 5 dk
MAO, ¢)15 dk MAO, d) 30 dk MAO, e) HA, f) 15 dk MAO + HA
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Sekil 42. Noritake grubu orneklerinden 250x biiyiitmede alinan SEM goriintiileri a) kontrol, b) 5 dk
MAQO, ¢)15 dk MAO, d) 30 dk MAO, e) HA, f) 15 dk MAO + HA
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Sekil 43. Noritake grubu orneklerinden 500x biiyiitmede alinan SEM goriintiileri a) kontrol, b) 5 dk
MAQO, ¢)15 dk MAO, d) 30 dk MAO, e) HA, f) 15 dk MAO + HA
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Sekil 44. Noritake grubu drneklerinden 1000x biiyiitmede alman SEM goriintiileri a) kontrol, b) 5 dk
MAQO, ¢)15 dk MAO, d) 30 dk MAO, e) HA, f) 15 dk MAO + HA
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Sekil 45. Noritake grubu drneklerinden 2000x biiyiitmede alman SEM goriintiileri a) kontrol, b) 5 dk
MAQO, ¢)15 dk MAO, d) 30 dk MAO, e) HA, f) 15 dk MAO + HA
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Vita Titankeramik gruplarindan 125x, 250x, 500x, 1000x ve 2000x biiyiitmede
alman SEM goriintiileri asagidadir (Sekil 46-50). 110 pm ALOs; ile kumlama yapilan
kontrol grubu uniform bir yiizey piriizliilugi gosterirken, Noritake kontrol grubuna
kiyasla yiizey piriizliliigiiniin arttig1 fakat olduk¢a benzer bir goriintiiniin elde edildigi
goriilmektedir. Bu kontrol grubunda, diger gruplara kiyasla daha az sayida krater ve
daha genis diiz alanlar izlenmektedir. Mikro ark oksidasyon (MAO) kaplama siiresinin
artigina bagli olarak ylizey piiriizliliigiiniin arttig1 goézlenirken, MAO islemi sonrasi
tipik yiizey goriintiisiinde ¢ok sayida piiriizlii porlar izlenmektedir. Porlarin boyutu ve
ylizeyin genel morfolojisi kaplama siiresine gore degismistir. Kaplama siiresinin artigina
bagl olarak yiizeyde meydana gelen krater alanlarmin ve porlarin boyutlarinin arttigi
fakat sayilarinin azaldig1 goriilmektedir. HA kaplama yapilan 6rnekte ise tipik uniform
sekilde HA kristal goriintiisii izlenirken, yiizey pirizliligiinin MAO Orneklerine
nazaran daha uniform oldugu goriilmektedir. 15 dk MAO sonrasi HA kaplama
uygulanan O6rnek ylizeylerinde kiiciik biiyiitmelerde bile catlak olusumu izlenirken,
1000x ve 2000x biiyiitmedeki SEM goriintiilerinde ¢ok net bir sekilde catlak varligi

goriilmektedir.
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Sekil 46. Vita Titankeramik grubu 6rneklerinden 125x biilyiitmede alman SEM goriintiileri a) kontrol, b)
5 dk MAO, ¢)15 dk MAO, d) 30 dk MAO, e) HA, f) 15 dk MAO + HA
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Sekil 47. Vita Titankeramik grubu 6rneklerinden 250x biiyiitmede almman SEM goriintiileri a) kontrol, b)
5 dk MAO, ¢)15 dk MAO, d) 30 dk MAO, e) HA, f) 15 dk MAO + HA
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Sekil 48. Vita Titankeramik grubu 6érneklerinden 500x biiyiitmede alman SEM goriintiileri a) kontrol, b)
5 dk MAO, ¢)15 dk MAO, d) 30 dk MAO, e) HA, f) 15 dk MAO + HA
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Sekil 49. Vita Titankeramik grubu 6rneklerinden 1000x biiyiitmede alman SEM gériintiileri a) kontrol, b)
5 dk MAO, ¢)15 dk MAO, d) 30 dk MAO, e) HA, f) 15 dk MAO + HA
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Sekil 50. Vita Titankeramik grubu 6rneklerinden 2000x biiyiitmede alman SEM gériintiileri a) kontrol, b)
5 dk MAO, ¢)15 dk MAO, d) 30 dk MAO, e) HA, f) 15 dk MAO + HA
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Her grubun belirli bir noktasindan 125x, 250x, 500x, 1000x ve 2000x
biiylitmede aliman SEM goriintiilerine ilaveten Orneklerin rastgele segilen bagka bir

bolgesinden 250x biiyiitmede alinan SEM goriintiileri asagidaki gibidir (Sekil 51-62).

Kool SpotMagn. Det WD |—; 1004 am -
150KV 30" 250x  SE 51 GYTE <7
ik s e : , Lol

Sekil 51. NK grubu drnegi

Magn
150k\?o0 250x. ‘:E 6.0 GYTE ~

N Y ) 4

Sekil 52. VK grubu drnegi
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Sekil 54. V5M grubu 6rnegi
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Sekil 56. V15M grubu 6rnegi
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Sekil 58. V30M grubu 6rnegi
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Sekil 59. NH grubu &rnegi
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Sekil 60. VH grubu drnegi

70



SpotMagn - Det WD P——— M0um ¢
150KV 30 250x . ‘SE 53 GYIE

Sekil 61. N15MH grubu 6rnegi

AccM SpotMagn  Det ‘WD |—————1 100 um
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Sekil 62. VI5SMH grubu 6rnegi
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4.3.2. EDS Degerlendirilmesi Sonuclar:

Yiizey islemi uygulanan gruplardan alman birer numunenin EDS (Enerji
dagilimli x-1s1nlar1 analizi) sonuglar1 asagidaki gibidir (Sekil 63-69). EDS analizinde
aliminyum oksit ile kumlama yapilan kontrol grubu 6rnek yiizeylerinde, metal alt yap1
alasimi igerigine bagl olarak bulunan titanyum, aliiminyum, vanadyum' a ilave olarak
oksijen varlig1 goriilmektedir (Sekil 63-64). MAO uygulanan 6rnek ylizeylerinde ise
ilave olarak, soliisyonun iceriginde bulunan sodyumun eser miktarda ornek yilizeyinde

de varhig1 goriilmektedir (Sekil 65-67).

Element % (Agirlik)

[ar v
0 23,38
L Al 15,78
Ti 57,72
v 3,12

Sekil 63. 50 um Al,O3; kumlama yapilan 6rnekten elde edilen EDS grafigi

Element % (Agirhk)

. k) 0 21,08

i Al 12,55
Ti 62,67
v 37

Sekil 64. 110 pm Al,O; kumlama yapilan 6rnekten elde edilen EDS grafigi
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. A w Element % (Agirlik)
. @) 39,32
Na 3,07
Al 43,72
T K 1,18
Ti 12,71
|I{ Ku| I Ko
iy
Sekil 65. 5 dk MAO uygulanan 6rnekten elde edilen EDS grafigi
(a1 K] Element % (Agirhk)
(0) 39,36
196 Na 2,08
[t Al 35,59
| K 1,28
...... Ti 21,68
[ri kol
|K K« || -
< &5) [ri kgl
Sekil 66. 15 dk MAO uygulanan 6rnekten elde edilen EDS grafigi
i (A e Element % (Agirlik)
P (0] 40,63
Na 1,63
Al 33,49
[ K 1
g — Ti 23,24
2K =

[ri kol
K Kt.ll
l& &P [i kgl
= ——am—
3.00 4.0 5.0C 5.0

Sekil 67. 30 dk MAO uygulanan 6rnekten elde edilen EDS grafigi
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HA kaplama uygulanan 6rnek ylizeylerinin EDS analizinde HA igerigine bagh
olarak oksijenin yani swra yiiksek miktarda kalsiyum ve fosfor varligi goriilmektedir.
HA kaplama uygulanan grup ile 15 dk MAO sonras1 HA kaplama uygulanan grup
arasinda benzer EDS sonuglar1 izlenmektedir (Sekil 68-69).

i 3] Element % (Agirhk)
(0] 36,77
Na 2
Al 1,03
Si 3,34
P 17,46
K 0,49
Ca 33,91
Ti 4,98
Sekil 68. HA kaplama iglemi uygulanan 6rnekten elde edilen EDS grafigi
i 3] Element % (Agirhk)
(0] 35,96
Na 1,2
Al 0,22
Si 0,52
P 21,32
K 0,66
Ca 39,74
Ti 0,38

Sekil 69. 15 dk MAO + HA kaplama islemi uygulanan 6rnekten elde edilen EDS grafigi
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4.3.3. SEM Ara Yiizey Degerlendirilmesi Sonug¢lari

Yiizey islemlerini takiben uygulanan porselen firinlanmasindan sonra hem
Noritake hemde Vita Titankeramik gruplarindan aliman birer Ornegin ara yilizey
kesitinden 100x biiylitmede SEM goriintiileri elde edilmistir (Sekil 70-81). Noritake
grubu Orneklerinde bonding, opak ve dentin katmanlarmin daha homojen oldugu
gozlenirken, Vita Titankeramik Orneklerinde oOzellikle bonding katmaninda hava
kabarcikli bir goriintii izlenmektedir. MAO uygulanan gruplarda kaplamanin alt yapiya
olduk¢a 1yi tutundugu, kaplama kalinligi, ylizey piiriizlilligi ve porozite miktarinin
kaplama siiresi ile dogru orantili olarak arttig1 goriilmektedir. HA kaplama uygulanan
orneklerde ara yiizey SEM goriintiilerinde, HA katmaninin inceliginden dolay1 net
sekilde izlenmemekle beraber, 6zellikle Vita Titankeramik grubundaki, 15 dk MAO
sonrast HA uygulanan ornek kesitinde oksit tabaka ile bonding tabaka arasinda

bosluklarin varlig1 goriilmektedir (Sekil 81).
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Acc.V SpotMagn Det WD |———— 200 um
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Sekil 70. NK grubu arayiiz SEM goriintiisii

Dentin

Opak
Bonding

Titanyum

AccV SpotMagn Det WD |———— 200 um
150KV 50 100x BSE85 GYTE i

Sekil 71. VK grubu arayiiz SEM goriintiisii
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Dentin

Titanyum

AccV SpotMagn Det WD —— 200pm

150kv 50 100x BSE84 GYIE

Sekil 72. N5SM grubu arayiiz SEM goriintiisii

Dentin

Opak

Bonding
Oksit Tabaka

AccY SpotMagn Det WD
150KV 50 100x BSE83 GYTE

Sekil 73. V5M grubu arayiiz SEM goriintiisii
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AccY SpotMagn Det WD |—
150kv 50 100x BSE81 GYT

Sekil 74. N15M grubu arayiiz SEM goriintiisii

Dentin

AccY SpotMagn D‘Et Wi
150kv 50 100x BSE80

Sekil 75. V15M grubu arayiiz SEM goriintiisii
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Dentin

AccY SpotMagn Det WD |—-——|
150kV50 100x BSE77 GYIE

Sekil 76. N30M grubu arayiiz SEM goriintiisii

-

Dentin
Opak

:Bonding :

Oksit Tabaka.

AccY SpotMagn Det WD |
150kV50 100x BSE7S

Sekil 77. V30M arayiiz SEM goriintiisii
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Dentin

AccV  Spot Magn  Det
150KV 50 100x

Sekil 78. NH grubu arayiiz SEM goriintiisii

AccY Spot M:allgn'
150kv 50 1

Sekil 79. VH grubu arayiiz SEM goriintiisii
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Dentin

AccV SpotMagn Det
150kv 50 100x B

Sekil 80. N15MH grubu arayiiz SEM goriintiisii

Sekil 81. VISMH grubu arayiiz SEM goriintiisii
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4.3.3. Kirik Hatt1 SEM Degerlendirilmesi Sonug¢lar
Yiizey islemi sonrasi porselen uygulanan 6rnek grubundan alinan ve 3 nokta
egme testi sonrast adeziv kirikk gozlenen Ornegin arayiiz SEM goriintiisii asagidadir

(Sekil 82).

Sekil 82. Adeziv kirik gergeklesen drnegin 100x biiylitmeki arayiiz SEM goriintiisii

Yiizey islemi sonrasi porselen uygulanan 6rnek grubundan alinan ve 3 nokta
egme testi sonrasi koheziv kirik gozlenen ornegin arayiiz SEM goriintiisii asagidadir

(Sekil 83).

Sekil 83. Koheziv kirik gergeklesen 6rnegin 100x biiylitmeki arayiiz SEM goriintiisii
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Yiizey islemi sonrasi porselen uygulanan 6rnek grubundan alinan ve 3 nokta
egme testi sonrasi adezivtkoheziv kirik gbézlenen Ornegin arayiiz SEM goriintiisi

asagidadir (Sekil 84).

Sekil 84. Adezivtkoheziv kirik gergeklesen 6rnegin 80x biiylitmeki arayiiz SEM goriintiisii

83



5. TARTISMA

Titanyum alasim yiizeyi lizerine uygulanan c¢esitli kaplama tekniklerinin
titanyum alasim ile porselen arasindaki baglanti1 kuvvetini arttiracagi yoniinde kurulan
calismanin hipotezi, calismada elde edilen in vitro test sonuglar1 dogrultusunda kabul
edilmistir.

Saf titanyum ve alagimlarinin miikemmel biyouyumluluk, korozyona kars1 olan
direng, yiiksek dayaniklilik, diisiik yogunluk ve uygun maliyet gibi 6zelliklerinden
dolay1 genel tipta, kemik i¢i implant ve gesitli protez uygulamalarinda kullanimi son
derece yaygindir (Lautenschlager ve Monaghan, 1993; Wang ve Fenton, 1996). Dis
hekimliginde ise titanyum ve alasimlari, kemik i¢i implant uygulamalarinda, implant
istii materyallerin iiretiminde, hareketli protez materyali olarak ve sabit protetik
uygulamalarda alt yapi1 materyali olarak kullanilmaktadir. Fakat titanyum ve
alasgimlarinin dis hekimliginde 6zellikle sabit protez uygulamalarinda rutin olarak
kullanilabilmesi beraberinde bir takim sorunlar ve zorluklar getirmektedir. Sabit
protetik tedavilerde titanyum ve alagimlarinin saglikli sekilde kullanilabilmesi i¢in bu
sorunlarm ¢6ziilmesi gerekmektedir (Troia ve ark., 2003).

Oncelikle titanyum-porselen arasindaki baglant1 dayanikhiligmin geleneksel
metal-porselen sistemler ile karsilastirildiginda, daha zayif oldugu bildirilmistir (Togaya
ve ark., 1983; Williams ve Buchanan, 1985; Gilbert ve ark., 1994; Park ve ark., 2009;
Lee ve ark., 2013). Baglant1 dayanikliliginin zayif olmasi1 esas olarak iki faktore
baghdir. Bu faktorler; titanyum ile porselen arasindaki termal genlesme katsaymdaki
uyumsuzluk (Adachi ve ark., 1990; Yilmaz ve Dincer, 1999; Bienias ve ark., 2009), ve
oksit tabaka olusumunu ve Ozelligini etkileyen titanyumun oksijene karsi gostermis
oldugu yiiksek afinitedir (Adachi ve ark., 1990; Hautaniemi ve ark., 1992; Oshida ve
Hashem, 1993; Wang ve Fung, 1997). Termal genlesme katsayilarindaki
uyumsuzlugun, metal-porselen baglant1 basarisini etkiledigini bildiren ¢esitli caligmalar
mevcuttur (Hautaniemi ve ark., 1992; Wang ve ark., 1999; Yilmaz ve Dincer, 1999).
Porselenin termal genlesme katsayisinin metal alt yapmin termal genlesme
katsayisindan daha diisik degerde ve aradaki farkm 1 x 10° 'C den az olmasinmn
baglant1 basarisi i¢in uygun oldugu bildirilmistir (Pang ve ark., 1995; Yilmaz ve Dincer,
1999). Saf titanyumun termal genlesme katsayisinin 9,41 x 10 C (100-400 OC) oldugu

ve bu degerin geleneksel altin ve nikel krom alagimlarindan oldukg¢a diistik oldugu rapor



edilmistir (Togaya ve ark., 1983). Porselen firinlamasi esnasinda metal alt tabaka ve
porselen arasinda belli bir gerilim olusur. Bu gerilim materyaller arasindaki termal
biiziilme ve genlesmedeki farklarinin bir sonucu olarak ortaya ¢ikmaktadir ve baglanti
dayanikliligmin zayiflamasi ile sonuglanir (Bagby ve ark., 1990).

Sicakligin artmasi sirasinda titanyumun oksijene karsi gosterdigi yiiksek
afiniteden dolay titanyum yiizeyinde asir1 oksit olusumu gézlemlenir (Adachi ve ark.,
1990; Oshida ve Hashem, 1993; White ve ark., 1996). Ara oksit tabakanin kalin olmasi,
metal ile porselen arasindaki baglant1 dayanikliligimi zayiflatmaktadir (Adachi ve ark.,
1990; Kimura ve ark., 1990; Hautaniemi ve ark., 1992). Bu durum metal-porselen
baglantisinda biiyiik probleme neden olur ¢iinkii metal alt yap1 ve porselen arasindaki
fraktiir cogunlukla metal ile porselen arasindaki metal oksit tabakasinda gézlemlenir
(Hautaniemi ve ark., 1992; Kononen ve Kivilahti, 1994; Pang ve ark., 1995; White ve
ark., 1996; Yilmaz ve Dincer, 1999). Kimura ve ark. (1990), 883 °C altinda porselen
firmlandiginda titanyum ylizeyinde minimum oksit tabakasi olustugunu bildirmistir.
Adachi ve ark. (1990), yaptig1 calismada diisiik 1s1 porselenin firinlanma sicaklig1 olan
750 °C de oksit tabaka kalmhigmin saf titanyumda yaklasik 32 nm, Ti6Al4V da 11 nm
oldugunu, 1000 °C de hem saf titanyum hem de Ti6AI4V da 1 pm oldugunu tespit
etmistir.

Bu baglamda, titanyum ve porselen baglantisi dis hekimligi pratiginde bir
sorun olarak karsimiza c¢ikmaktadir. Bu sorunun c¢oziilmesi i¢in farkli yontem ve
tekniklerin gelistirilmesi ve bu konudaki arastirmalarin artmasi, sorunun ¢dziimiine
direk katki saglayacaktir.

Dis hekimliginde titanyum ve alasimlar1 ¢esitli teknikler ile tiretilebilmektedir
(Pang ve ark., 1995; Haag ve Nilner, 2010; Iseri ve ark., 2011). Haag ve Nilner (2007),
a-case ylizey tabaka olusumundan dolayr dokiim titanyumun baglant: dayanikliliginin
diisiik oldugunu belirtmektedir. Pang ve ark. (1995), dokiim ve frezelenmis titanyum
arasinda porselenle baglant1 agisindan fark olmadigini bildirmistir. Inan ve ark. (2006)
ise yaptiklar1 bir caligmada, dokiim ve frezelenmis titanyumun porselen ile olan
baglantisinda fark bulunmadigini bildirmislerdir. Iseri ve ark. (2011), iki farkli titanyum
iizeri porselenin titanyum ile baglanti dayanikliligini inceledikleri c¢aligmalarinda
Triceram porselen kullanilan 6rneklerde dokiim ve frezelenmis titanyumun porselen ile

olan baglant1 dayanikliliklarinda fark olmadigini, Vita Titankeramik porselen kullanilan
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orneklerde ise frezelenmis titanyum orneklerin dokiim titanyuma gore oldukea diisiik
baglant1 degerleri verdigini rapor etmislerdir.

Titanyum alasimlar1 arasinda Ti6Al4V alasimi, yiiksek sertligin yani sira
yiiksek egilme ve yorgunluk direnci gibi 6zelliklerinden dolayr en ¢ok kullanilan
titanyum alasimidir (Zavanelli ve ark., 2000; Troia ve ark., 2003). Ti6Al4V alasim
sistemi (Grade 5), ticari saf titanyum (Grade 2) ile karsilastirildiginda daha 1yi fiziksel
ve mekanik oOzelliklere sahiptir (Lautenschlager ve Monaghan, 1993). Literatiirde
porselen ile olan baglant1 acgisindan titanyum grade 5 alagimimin ticari saf titanyumla
karsilastirildigi birgok calisma bulunmaktadir (Garbelini ve ark., 2003; Suansuwan ve
Swain, 2003; Troia ve ark., 2003; Bienias ve ark., 2009).

Planlanan bu in vitro ¢alisma dncesinde kurdugumuz hipotez dogrultusunda bir
on calisma yapilmistir. Dokiim titanyumun iiretim zorlugu, 6rnek boyutunun ve yiizey
diizglinliigiinlin istenilen diizeyde olmamasi nedeni ile standardize Ornekler elde
edilemedigi goriilmiis ve bu aksakliklarin test sonuglarma direk etki ettigi tespit
edilmistir. Ayrica glinlimiizde teknolojinin gelismesi ile birlikte dijital dis hekimliginin
de gelismesi, freze iiretim metotlarindaki artis, standart prefabrike bloklardan tiretimi
rutin hale getirmistir. Yukarida sayillan nedenler ve literatiir incelemesi sonrasi
calismamizdaki test Ornekleri titanyum alasimindan (Ti6Al4V) freze yontemi ile
iretilmistir.

Gilintimiizde porselen iiretici firmalar1 mevcut sorunlarin Oniine gecgebilmek
amaciyla hem termal genlesme katsayilar1 titanyum ve alagimlarina yakin hem de
firmlanma sicaklik degerleri 800 °C altinda olup, kontrolsiiz oksit tabaka olusumunu
onlemeye yardimci olan titanyum i¢in 6zel porselenler iiretmektedirler. Literatiir
incelemesinde titanyum yiizeyi ve porselen arasindaki baglant1 direng¢lerinin incelendigi
calismalarda en sik tercih edilen titanyum porselenlerinin Vita Titankeramik (Vita
Zahnfabrik, Bad Sdckingen, Germany) (Lee ve ark., 2004; Troia ve ark., 2008; Park ve
ark., 2009), Duceratin (Ducera Dental, Rosbach, Germany) (Yan ve ark., 2007; Zhang
ve ark., 2007; Ho ve ark., 2009), Triceram (Dentaurum, Ispringen, Germany) (Garbelini
ve ark., 2003; Bienias ve ark., 2009; Kim ve Cho, 2009) ve Noritake Ti-22 (Noritake,
Nagoya, Japan) (Al Hussaini ve Al Wazzan, 2005; Li ve ark., 2010; Wang ve ark.,

2010) porselenleri oldugu belirlenmistir.
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Birden fazla titanyum porselenlerinin kullanildigi bazi g¢aligmalarda Vita
Titankeramik porseleni kullanilan gruplarda (Garbelini ve ark., 2003; Elsaka ve ark.,
2010), baz1 caligmalarda ise Noritake Ti-22 porseleni kullanilan gruplarda (Acar ve ark.,
2007; Papadopoulos ve Spyropoulos, 2009) elde edilen baglant1 degerlerinin diger
porselen gruplarina gore daha yiiksek oldugu bildirilmistir. Calismamizda da ilgili
literatiirlerde en sik tercih edilen titanyum porselenlerinden olan Vita Titankeramik ve
Noritake Ti-22 test 6rnekleri tizeri porselen kaplanmasinda tercih edilmistir.

Yiizey piriizliliigliniin porselenin baglanacagi metal alt yapi ylizey alanini
arttirarak, metal ile porselen arasindaki baglant1 dayanikliligini etkiledigi ve yeterli
baglantinin elde edilmesi i¢in ylizey piriizliliigiiniin gerekli oldugu daha o6nceki
calismalarda gozlemlenmistir (Reyes ve ark., 2001; Fischer, 2002; Nergiz ve ark., 2004;
Al Hussaini ve Al Wazzan, 2005; Bienias ve ark., 2009). Yiizey piiriizliliigii saglamak
icin siklikla uygulanan yiizey islemlerinden bir tanesi aliminyum oksit (ALOs) ile
kumlama iglemidir. AL Os ile ylizey piiriizlendirilerek yiizey gerilimi azaltilir ve baglanti
yiizey alani arttirilir (Kern ve Thompson, 1994; Kern ve Wegner, 1998). Wang ve ark.
(2010), titanyum yiizeylerinin aliimina partikiilleri ile kumlanmasinin yiizey
plrtizliliigii ve titanyum-porselen arasindaki baglant1 dayanikliligini arttirdigini rapor
etmigtir. Lee ve ark. ( 2013), ise titanyum alasimi iizerine yaptigi1 ¢alismada, en yiiksek
ylizey puriizliliigii ve baglant1 dayanikliliginin kumlama yapilan orneklerde elde
edildigini bildirmistir. Baz1 calismalarda kumlama sonrasi yapilan yiizey analizinde,
titanyum yiizeyinde aliimina partikiillerine rastlanmistir (Derand ve Hero, 1992;
Lautenschlager ve Monaghan, 1993; Wang ve ark., 2010). Lautenschlager ve
Monagham (1993), titanyum yiizeyindeki aliimina partikiil varliginin baglanti lizerine
olumsuz etkisi oldugunu belirtmislerdir. Wang ve ark. (2010), ise titanyum yiizeyine
gomiilii olan aliimina partikiillerinin gevsek bir sekilde ylizeye tutundugu durumlarda
baglantiy1 olumsuz etkileyecegi, siki bir sekilde tutundugunda ise kilitlenme etkisi
gostererek baglantry1 arttiracagmi one siirmiistiir. Kumlama sonrasi yapilan ultrasonik
temizligin bilesime zarar vermeden zayif tutunmus aliimina partikiillerini temizleyerek
baglantiy1 arttirdig1 rapor edilmistir (Kern ve Thompson, 1993). Wang ve ark. (2010),
titanyum ylizeyinin kumlama sonrasi buhar ile temizlenmesinin yiizeydeki yag ve
bunun gibi ¢esitli artiklar1 temizledigi, kumlama sonrasi buharla temizlik yapilan

orneklerin baglant1 degerlerinin oldukca arttigini belirtmislerdir.
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Bizim c¢alismamizda kumlama sonrasi porselen iretici firma Onerileri
dogrultusunda Vita Titankeramik uygulanacak ornekler buhar ile temizlenirken,
Noritake TI-22 uygulanacak ornekler kumlama sonrasi 15 dk siire aseton ile ultrasonik
banyoda temizlendi.

Porselen uygulamasi dncesi bonding ajanlarin kullanimmin arayiliz tabakasi
kontroliinde 6nemli oldugu ve titanyum ile porselen arasindaki baglantiyr 6nemli
derecede arttirdig1 bildirilmistir (Gilbert ve ark., 1994; Haag ve Nilner, 2010). Atsii ve
Berksun (2000), yaptigi calisma sonucunda bonding ajam1 ve bonding porseleni
uygulamasinin metal ile porselen arasindaki baglanti dayamikliliina olumlu etkisi
oldugunu gostermistir. Kimura ve ark. (1990), yaptig1 calismada opak porselen ve
bonding ajan kullaniminin oksit tabaka kalmligini azalttigmi ve boylece metal-porselen
baglant1 dayanikliligini arttirdigini bildirmistir. Bizim ¢alismamizda kullanilan Noritake
TI-22 ve Vita Titankeramik diisiik 1s1 porselenlerinin kullanimini 6nerdikleri bonding
porselenleri iiretici firma talimatlarmma uygun olarak tiim test Ornek gruplarinda
kullanilmstir.

Titanyum 1ile porselen arasindaki baglantinin giiclendirilmesine yonelik
titanyuma uygulanan yiizey islemlerinden bir tanesi de titanyum ve alasimlarin bagka
bir ara tabaka ile kaplanmasidir. Wang ve Fung (1997), Elsaka ve ark. (2010), titanyum
ylizeyinin krom, Wang ve ark. (1998), Oshida ve ark. (1997), Si3N4 ve TiN, Zhang ve
ark. (2007), ZrSiO ile kaplanmasmin baglanti dayanikliligini arttirdigini rapor
etmiglerdir. Bu kapsamda degerlendirilebilecek kaplama tiirlerinden birisi de son
zamanlarda gelistirilen Mikro Ark Oksidasyon (MAO) teknigidir. MAO teknigi genel
olarak Al, Mg gibi metaller ile bu metallerin alasimlarina uygulanabilmektedir
(Yerokhin ve ark., 1999; Yerokhin ve ark., 2003; Ma ve ark., 2004). MAO, titanyum ve
alasimlar1 tizerine de miikemmel bir sekilde yapisan ve piiriizli bir oksit tabakasi
olusturmada kullanilabilmektedir (Yerokhin ve ark., 1999; Song ve ark., 2004; Wei ve
ark., 2007; Chen ve ark., 2009; Wei ve Zhou, 2009; Zhang ve ark., 2010). Bu ¢alisma
kapsaminda alt yap1 malzemesi olarak kullanilacak titanyum alasimi iizerine MAO
yontemiyle oksit tabakasi olusturmaya yonelik bazi arastirmalar literatiirde rapor
edilmistir (Yerokhin ve ark., 1999; Liu ve ark., 2005; Shin ve ark., 2006; Yang ve ark.,
2009). Daha oOnceki in-vivo ve in-vitro c¢alismalar titanyum {izerine MAO ile

olusturulan oksit tabakasinin osteoblastik hiicreler i¢in uygun bir ortam olusturduguna

88



da net bir sekilde dikkat ¢ekmistir (Deng ve ark., 2010). Yapilan bir giincel arastirmada
titanyum tlizerine MAO yapilan oksit kaplama ile kron-koprii tedavilerinde kullanilan alt
yap1 metalinin lstiindeki seramige ¢ok iyi bir baglant1 direncine sahip oldugu rapor
edilmistir (Wang ve ark., 2009).

Ara tabakanm biyouyumlu bir malzemeden olugmasi ve hem titanyum alt yap1
hem de porselen ile gii¢lii baglant1 kurmasi gerekmektedir (Wang ve ark., 1999). Kemik
dokusunun inorganik yapisini olusturan kalsiyum fosfat esasli Hidroksiapatit (HA), tip
ve dis hekimliginde kullanilan biyoseramik bir malzemedir. HA (Ca;o(PO4)s(OH),),
mitkemmel biyouyumlulugu sayesinde yapay kemik olarak cesitli protezlerin
yapiminda, catlak ve kirik kemiklerin onariminda ve metalik biyomalzemelerin
kaplanmasinda etkin olarak kullanilmaktadir (Pasinli ve Aksoy, 2010). Metal yiizeyine
HA kaplama uygulamasi ile HA’ in miikemmel biyouyumlulugu ve biyoaktifligi ile
metalin sahip oldugu mekanik 6zellikler birlestirilerek kimyasal baglanma yolu ile
kemik/implant sabitlemesi elde edilmektedir (Ward ve ark., 1996; Pasinli ve Aksoy,
2010).

Bu tez calismasinda, titanyum alasim yiizeyinde olusan oksit tabakanin
gozenekli ve piiriizlii bir yapiya sahip olmasindan ve titanyuma ¢ok iyi baglantisindan
dolay1 MAO teknigi, titanyum ylizeyi ile lizerine uygulanacak porselen arasinda
baglant1 ozelliklerini gelistirmesi ve yiiksek biyouyumluluk avantajindan dolayr HA
kaplama islemi tercih edilmistir.

Literatiirde baglant1 dayanikliligini 6lgmek icin g¢esitli test yOntemleri
tanimlanmistir. Bunlar makaslama testi (shear test), egilme testi (flexure test), torsiyon
testi (torsion test), gerilim baglanma testi (tensile test), ve ¢ekme testi (pull-through test)
olarak siniflandirilabilmektedir (Lenz ve ark., 1995; Hammad ve Talic, 1996; Fischer,
2002). U¢ nokta egme baglanti testi srrasmda gerceklesen gerilmenin kron koprii
restorasyonlarinda goriilen gerilme tiplerinden biri olmasi, tespit edilen baglanti
degerlerinin, farkli elastik modiiliine sahip materyallerin baglant1 degerleri ile
kiyaslanabilmesi, ve stres dagilimmin sonlu elemanlar analizi ile incelenebilmesine
olanak tanimasi bu test yonteminin avantajlarindandir (Edwards ve ark., 1983; Lenz ve
ark., 1995; Lenz ve Kessel, 1998). Anusavice ve ark. (1980), sonlu elemanlar stres
analiz yontemini kullanarak yaptiklar1 c¢alismada metal ile porselen arasindaki

baglantiy1 6lgcen bircok metot arasindan uygun metodun ii¢ nokta egme baglant1 testi
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oldugunu belirtmislerdir. Son zamanlarda, Uluslararasi Standartlar Teskilati, ISO
(International Organization for Standardization) metal ile porselen arasindaki baglanti
dayanikliligmi 6lgmek i¢cin 3 nokta egme baglanti testini (three point flexure bond test)
onermektedir (Lenz ve ark., 1995; Fischer, 2002). Dis hekimligindeki metal porselen
sistemleri i¢in Onerilen bu test yonteminin detayli agiklamasi ISO 9693-1:2012
standard1 kisminda bulunmaktadir (ISO 9693-1:2012). Bu tez ¢alismasinda, kullanilan
test yontemi ve teknigi, orneklerin baglant1 dayanikliliklarinin 6lgiilmesi i¢in iiretilen
test diizenegi, ISO standardinda belirtildigi sekilde yapilmistir.

Yapilan bu in vitro ¢alismada elde edilen test verileri Noritake Ti-22 porselen
uygulanan grupta titanyum {izerine uygulanan tiim yiizey islemlerinin, NK grubuna
(27,12 £ 7,16 MPa) gore N5M (39,25 + 4,34 MPa), N15M (43,57 £ 4,91 MPa), N30M
(44,42 = 7,47 MPa), NH (41,80 + 7,07 MPa), N15MH (40,62 + 6,25 MPa) gruplarinda,
titanyum yiizeyi ile porselen arasindaki baglantiyr anlamli sekilde arttirdigini gosterdi.

Benzer sekilde Li ve ark. (2010), MAO’ nun titanyum porselen baglantisina
olan etkisini arastirdiklar1 ¢caligmada Noritake Ti-22 tercih edilmis ve kontrol grubu
degeri 33,28 MPa, MAO uygulanan grupta ise baglant1 degeri 46,46 MPa bulunmustur.
Papadopoulos ve Spyropoulos (2009), titanyum {izerine seramik kaplamanin etkinligini
arastirdiklar1 ¢aligmada, Noritake Ti-22 kullanilan grupta baglant1 degerini 28-29 MPa
olarak rapor etmistir. Bu tez calismasinda elde edilen sonuglar ilgili literatiirdeki
calismalar ile benzer baglant1 degeri sonuglar1 vermistir.

Vita Titankeramik porselen uygulanan test 6rneklerinde, VK grubuna (29,55 +
5,54 MPa) gore V30M (45,48 + 4,59 MPa) grubu haricinde geri kalan tiim gruplardaki
baglant1 dayaniklilik degerlerinde, (V5M (30,08 = 4,66 MPa), V15M (35,88 + 4,84
MPa), VH (31,99 + 3,71 MPa)) artig gostermesine ragmen istatistiksel olarak anlamli
bulunmadi, yine VISMH (27,87 + 4,88) test grubunda ise baglant1 dayaniklilik degeri
kontrol grubuna gore diisiik bulundu ancak bu deger de kontrol grubuna gore anlamli
farklilik olusturmadi.

Troia ve ark. (2003), titanyum porseleni olarak Vita Titankeramik kullandiklar1
calismalarinda Ti6Al4V ile porselen arasindaki ortalama baglant1 degerini 25,6 MPa
olarak rapor etmislerdir. Suansuwana ve Swain (2003), titanyum alasimi ile Vita
Titankeramik porseleni arasindaki ortalama baglanti degerini ise 27,8 MPa olarak

bulmuslardir. Garbelini ve ark. (2003), ise li¢ farkli titanyum porseleninin alt yapi
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titanyum metali ile baglantisini inceledigi calismasinda, Ti6Al4V ile Vita Titankeramik
kullanilan grupta ortalama baglant1 degeri 27.2 MPa olarak elde edilmistir.

Elsaka ve ark. (2010), frezelenmis titanyuma krom nitrat soliisyonu
uyguladiklar1 ¢alismada, kontrol grubundaki Vita Titankeramik ile olan baglant1 degeri
21,09 MPa elde edilirken soliisyon uygulamadaki degiskenlige bagl olarak bu deger
38,87 MPa’ a kadar ¢ikmustir. Bienias ve ark. (2009), ise titanyum porseleni olarak
Triceram tercih edilen calismada yiizey kaplama islemi uygulanmayan Ti6Al4V ile
porselen arasindaki ortalama baglant1 degeri 28,24 MPa, SiO, ve Si0,-TiO;
kaplamanm etkinli§ine bagli olarak bu deger 36,09 MPa’ a kadar ¢iktigini rapor
etmiglerdir. Benzer sekilde frezelenmis Ti6Al4V ve Vita Titankeramik porseleni
kullandigimiz grupta MAO kaplama islemi uygulama siiresine bagli olarak baglanti
dayaniklilik degeri 45,48 MPa’ a kadar c¢ikmistir. Bu sonuglar, MAO kaplama
tekniginin krom nitrat solisyonuna ve SiO, ve SiO,—TiO; kaplama islemine gore daha
basarili baglant1 dayaniklilig1 sagladigini gostermektedir.

Test Orneklerinde kaplama siiresi arttik¢a titanyum yiizeyi lizerindeki oksit
tabakanin kalinlig1 ile beraber yiizey pirizliliglnin de arttigi gorildi. Yiizey
plrtizliilik degerleri agisindan bakildiginda kiiciikten biiyiige dogru test verileri
kumlama-50 pm (1,49 um), kumlama-110 um (1,56 pm), 5 dk MAO (2,66 um), HA
(2,78 um), 15 dk MAO (3,01 um), 15 dk MAO+HA (3,02 um), 30 dk MAO (3,83 um)
seklinde siralandi ve tiim kaplama gruplar1 ile kumlama yapilan gruplar arasinda
istatistiksel olarak anlamli farkliliklar ortaya ¢ikti. 30 dk MAO grubu, kaplama yapilan
gruplar ve kumlama gruplar ile karsilastirildiginda anlamli sekilde ytiksek test degerleri
verdi. Li ve ark. (2010), MAO’ nun titanyum porselen baglantisima olan etkisini
arastirdiklar1 c¢alismalarinda 3 dk siire ile MAO uygulamasi sonucundaki yiizey
puriizliliigii degerini 1,00 pm bulmuslardir. Kaplama uygulama siiresi ile dogru orantili
olarak yiizey piiriizlilliik degerindeki artisa bagli olarak MAO uygulama siiresinin 3 dk
ile sinirli kaldig1 bu ¢alisma ve elde edilen sonug, bizim ¢alismamizi dogrulamaktadir.

Bu tez caliymasindaki kontrol grubundaki piiriizliilik degerine benzer sonuglar
bircok calismada da gézlenmektedir. Acar ve ark., (2007), yaptig1 ¢alismada 50 pm
kumlama uygulanan grupta 1,32 pum, 125 pm kumlama uygulanan grupta ise 1,53 pm’
luk yiizey piiriizliliigi degeri elde etmistir. Inan ve ark (2006), frezelenmis titanyum

ylizeyine 125 pm kumlama uygulanan grupta ortalama ylizey piriizliliikk degerinin 1,78
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pm olarak rapor etmislerdir. Benzer sekilde Lee ve ark. (2004), titanyum yiizeyine 110
um kumlama islemi uyguladigi kontrol grubunda yilizey piiriizliiliigii degerini 1,57 pm
olarak elde ederken, altin kaplama uyguladig1 grupta piiriizliliik degerini 1,85 pum
olarak rapor etmislerdir.

Titanyum ylizeyine kumlama islemi yapilan kontrol gruplarindaki ylizey
puriizliiliigii degerini Li ve ark. (2010), 0,99 um, Park ve ark. (2009), 0,71 pm, Guo ve
ark. (2008), ise 0,86 pum bulmuslardir. Bu calismalarda ¢ikan sonuclarin bu tez
calismasinda c¢ikan yiizey piiriizliilik degerlerinden farkhilik gostermesi, kullanilan
ALO; partikiil biiytkligiindeki ve uygulama prosediiriindeki farkliliklardan dolay1
kaynaklandig: diistiniilmektedir.

MAO ile kaplanan test ornekleri igerisinde, Noritake Ti-22 porselen grubunda,
5-15-30 dk’ lik gruplardaki elde edilen test verileri kontrol grubu ile karsilastirildiginda
baglant1 dayaniklilik degerleri anlamli sekilde yiiksek bulunmustur. Test verileri 5 dk’
dan 30 dk’ ya dogru bir artis gdstermis ancak bu fark istatistiksel olarak anlaml
bulunmamigstir. Metallerin yiizeylerinin ¢esitli metotlar ile kaplanmasinin metallerin
fiziksel oOzelliklerinin gelismesine katkida bulunacagi daha Onceki caligmalarda
belirtilmistir (Wang ve Fung, 1997; Park ve ark., 2009). Metal ylizeyinin kaplanmasi ile
ayn1 zamanda oksitlenmeye karsi diren¢ saglanmasmin yaninda, metallerin iizerindeki
oksit tabaka kalmligmin kontrol edilebilmesi ve olusan oksit tabakasini belli bir
kalinlikta standardize edilebilmesi 6nemli bir avantaj olarak daha onceki caligmalarda
rapor edilmistir (Li ve ark.,, 2010). MAO teknigi kullanilarak metal yiizeyinin
kaplanmasi ile kalin, sert, ve metal yiizeyine iy1 yapisan bir yiizey tabakasi saglanacagi
rapor edilmistir (Yerokhin ve ark., 2003). Bu baglamda titanyum yiizeyinin kaplanmasi
sonucu titanyum ile porselen arasindaki baglanti dayamiklilhik degerlerindeki artis,
titanyumun oksijene olan afinitesi nedeni ile gerek firinlama, gerek firmlama prosediirii
oncesinde yiizeyinde olusan ve kontrol edilemeyen oksit tabakasinin, yapilan kaplama
uygulamasi ile kontrol altina alinmasina baglanabilir. Yapilan kaplama ile titanyum ile
oksijenin temasi1 kontrol altina alinmis ve kaplanan tabakanm kontrolsiiz oksitlenmeye
kars1 bir bariyer gorevi iistlendigi diistiniilmektedir.

Yiizey 1slanabilirliginin metal yiizeyi ile porselen arasindaki etkilesimine olan
etkisi bilinmektedir. Li ve ark. (2010) yaptig1 calismada, ylizey temas acisinin

hidrofobisitenin sayisal bir gostergesi oldugundan yola c¢ikarak, titanyum kontrol
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grubunun hidrofobik oldugunu gozlemlerken, MAO uygulanan titanyum yiizeylerinin
son derece hidrofilik oldugunu rapor etmislerdir. Bu tez ¢calismasinda da bu durumun
MAO uygulanan gruplarda her iki tip porselenin de titanyum ile baglant1 degerlerinin
yiiksek olmasina katkis1 oldugu diistiniilmektedir.

[lave olarak, ¢alismamizda daha dnce de iizerinde duruldugu gibi, yiizey alanmnin
ve mikro mekanik kilitlenme noktalarinin artis1 porselen ile titanyum yiizeyi arasmdaki
baglantiy1 kuvvetlendirecegi ilgili literatiirlerde bir¢ok kez rapor edilmistir (Bienias ve
ark., 2009). Benzer sekilde Wagner ve ark. (1993), baglant1 dayaniklilig1 ile yiizey
plirtizliiliigii arasinda direk iliski oldugunu, artan piirtizliiliigiin baglant1 dayanikliligini
da arttiracagini bildirmistir. Titanyum test 6rnek yiizeyleri lizerine uygulanan MAO ile
kaplama prosediirii sonrasinda olusan standart kalinliktaki oksidasyon tabaka yiizeyi
ayn1 zamanda piirlizlii bir 6zellik gostermektedir. Bu piirlizlii yiizey porselen ile olan
baglant1 yiizey alanin1 ve mikro mekanik baglanti saglanan nokta sayisini arttirmaktadir.
Bu degerlendirmemiz test ornekleri iizerinden aldigimiz SEM goériintiilerine ilaveten
yapilan ylizey piriizliliik 6l¢ctimleri ile de desteklenmistir. Dolayis1 ile elde edilen test
verileri ve Onceki literatiir bulgular1 15181nda, titanyum test 6rneklerinin porselen ile
baglant1 dayaniklilik degerlerindeki bu artig, titanyum yiizeyine uygulanan kaplama
prosediirii sonrasi artan yiizey piiriizliilik degerlerine de baglanabilir. Li ve ark. (2010),
yapmis olduklar1 ¢aligmalarinda MAO ile kaplama i¢in hazirlamis olduklar1 soliisyonun
icerisinde Si bulundugunu, buna bagh olarak kaplama sonrasi yapilan EDS analizinde
de kaplama yiizeyi lizerinde Si bulundugunu belirtmislerdir. Kaplama yiizeyi lizerinde
yer alan S1’ un porselen ile baglantida etkili olacag1 yorumunu yapmisglardir. MAO i¢in
hazirlanan soliisyonlar farklilik gosterebilmektedir. Calismamizda kullanilan soliisyon
NaAlO; (sodyum aliiminat), KOH (potasyum hidroksit) ve saf su bilesiminden olusan
cozeltide gergeklestirilmistir. Yapilan EDS analiz sonuglarina gére de Si varliga
rastlanmamistir ancak ileride degisik soliisyonlarin MAO ile kaplama tekniginde
porselen metal baglantisina etkilerinin incelendigi baska bir ¢aligma planlanabilecegini
disiinmekteyiz.

Noritake Ti-22 porselen grubunda, HA ve 15dk MAO+HA ile kaplama
yontemlerinde de baglant1 dayaniklilik degerleri kontrol grubuna gore anlamli sekilde
artiy gostermistir. Titanyum yiizeyi iizerinde yapilan bu kaplama islemi de, oksit

tabakasinin kontrol altina alinmasi ve ylizey piiriizliilliigliniin arttirilmas1 nedeni ile her
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iki kaplama tekniginde porselen ile baglantida olumlu bir etki gostermistir. Test verileri
acisindan, NH ile N15SMH gruplar1 arasinda istatistiksel bir fark goriilmemistir. Ancak
NI15MH grubundaki baglant1 dayaniklilik degerleri NH uygulanan gruba gore daha
diistiktiir. Bu fark, HA’ in MAO kaplanmis oksit tabakasi iizerine, ara yliz SEM
goriintiilerinde de degerlendirildigi gibi, uniform, diizgiin bir temas saglayamamasina
baglanabilir. ilgili SEM goriintiileri incelendiginde MAO tabakas1 iizerinde HA
uygulanmasinda ara ylizeydeki bosluklar net bir sekilde gdzlemlenebilmektedir. Bu
bosluklarin baglant1 degerlerini etkiledigini diisiinmekteyiz.

Vita Titankeramik porselen grubunda, V30M grubundaki test verileri VK
grubuna gore anlamli sekilde yiiksek bulundu. Yiiksek baglanti1 dayanikliligi degerleri
daha once de belirtildigi ve tartisildig1 gibi kaplama sonrasi olusan yiizey piirtizliligi
ile iligkilendirilebilir. Profilometre sonuglar1 bu yorumumuzu desteklemektedir. Diger
test gruplarinda da kontrol grubu ile karsilastirildiginda, 15 dk MAO+HA grubu
haricinde, baglant1 dayaniklilik degerleri artis gosterdi ancak bu artig anlamli degildi. 15
dk MAO+HA grubunda ise baglant1 degerinin kontrol grubuna gore diistiigii gbzlendi
ancak kontrol grubu ile anlaml farklilik olusturmadi. Yiizey piirtizliiliikk degeri kontrol
grubuna gore anlamli olarak artmasina ragmen baglant1 degerlerindeki bu diisiis, yine
Noritake Ti-22 porselen grubunda deginilen HA tabakasi ile MAO teknigi ile
olusturulan oksit tabakas1 arasinda olusan baglantinin uniform ve diizgiin olmamasindan
kaynaklandig: diistiniilmektedir, ilgili SEM goriintiileri goriistimiizii desteklemektedir.

Vita Titankeramik ile Noritake Ti-22 porselen gruplar1 karsilastirildiginda
titanyum yiizeyinin 15 dk MAO+HA ile kombine kaplandig1 gruplarda ve sadece HA
kaplama uygulanan gruplarda Noritake Ti-22 porselen uygulanan test 6rnekleri baglanti
dayaniklilik degerleri acisindan daha yiliksek sonuglar verdi ve bu fark istatistiksel
olarak anlamli bulundu. Porselen gruplari arasindaki bu farklilik kaplama materyali
iizerine uygulanan porselen bonding ajanm uygulama teknigindeki farkliliga, kimyasal
yapisima ve viskozitesine baglanabilir. Alinan kesit SEM goriintiilerinde de dikkati
cektigi sekilde Vita Titankeramik porselen uygulanan test Orneklerinde porselen
bonding uygulamasi sonrasi yogun hava kabarciklar1 olustugu goriilmektedir. Bu hava
kabarcikli yapmnin mikromekanik baglantida zayiflamaya neden olabilecegini
diistinmekteyiz. Porselen bonding ajanlarinin kimyasal yapisinin 6zel olmasi ve firma

tarafindan verilmemesi nedeni ile bonding ajanlarmin kimyasal yapisinin baglantiya
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etkisi tizerinde yorum yapilamamistir. Benzer sekilde daha dnce yapilan caligmalarda da
bonding ajanlarinin kimyasal yapisina erisilemedigi, bu nedenle etki mekanizmasi
hakkinda yorum yapilamadig1 rapor edilmistir (Atsu ve Berksun, 2000; Bondioli ve
Bottino, 2004).

Her iki titanyum tizeri porselen grubunda da HA ve 15dk MAO+HA kaplanan
gruplarda baglant1 dayaniklilik degerlerinin MAO ile kaplama yapilan gruplar kadar
yiiksek olmamasi veya diisiik olmasi ylizeyden alman yiiksek biiylitmeli SEM
gortintiilerinde fark edilen mikro catlak olusumlarina da baglanabilecegini
diistinmekteyiz. Bu mikro ¢atlak igeren yapilar yiizeyden daha kolay ayrilma egilimi
gosterecektir.

Noritake Ti-22 ve Vita Titankeramik porselen uygulanan test 6rnekleri kendi
aralarinda karsilastirildiklarinda, titanyum ve porselen arasindaki baglant1 dayaniklilik
degerlerinde Noritake Ti-22 porselen uygulanan 6rnekler 30 dk MAO ve kontrol grubu
haricinde yiiksek sonuglar verdi. Bu iki grupta Vita Titankeramik grubu yiiksek test
verileri vermesine ragmen farklilik istatistiksel olarak anlamli bulunmadi. Bu farkliligin
porselen bonding uygulamasi sonrasinda Vita Titankeramik porselen uygulanan
orneklerde olusan ve yukarida da {izerinde durulan poréz yapmnin yani sira, firmlama
prosediiriindeki degisikliklerle agiklanabilecegini diisiinmekteyiz (Park ve ark., 2009;
Elsaka ve ark., 2010).

Yapilan caligmalarda meydana gelen fraktiiriin genellikle metal alt yap1 ile
porselen arasinda gerceklestigi bildirilmistir (Hautaniemi ve ark., 1992; Kononen ve
Kivilahti, 1994; Atsu ve Berksun, 2000; Suansuwan ve Swain, 2003; Al Hussaini ve Al
Wazzan, 2005; Bienias ve ark., 2009). Bazi calismalarda ise metal alt yap1 yiizeyi
iizerinde porselen kalmtilarinin ve oksit tabakanin varligi gézlemlenmistir (Fischer,
2002; Garbelini ve ark., 2003; Troia ve ark., 2003; Al Hussaini ve Al Wazzan, 2005;
Bienias ve ark., 2009). Bu durum baglant1 basarisizliginin hem adeziv hem de koheziv
oldugunu gostermektedir. Benzer sekilde bizim c¢alismamizda da meydana gelen
fraktiirlerden 34 tanesi adeziv, 34 tanesi koheziv, 52 tanesi de adeziv + koheziv 6zellik
gostermistir.

5 dk’ dan itibaren 30 dk’ ya kadar MAO teknigi ile kaplama kalinlig
artmaktadir, ancak bu artis titanyum porselen baglantisin1 olumsuz etkileyecek yonde

olmamistir. Kaplama kalinliginin artmasi ara ylizeydeki termal genlesme katsayis1 farki
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nedeni ile olusan gerilimin artmasma neden olacaktir. Bu sayede kalinlasan kaplama
tabakasinin bir siire sonra porselen ile olan baglantida olumsuz bir etki gosterecegi
ongoriilebilir (Atsu ve Berksun, 2000; Li ve ark., 2010). Bu baglamda kritik kaplama
siiresinin tespiti i¢in ek ¢alismalar yapilabilecegini diistinmekteyiz.

Probster ve ark. (1996), termal siklus uygulamasmin metal ve porselen arasinda
tekrarlayan streslere neden oldugunu ve baglantiy1 zayiflattigini bildirmistir. Troia ve
ark. (2003), termal sikliis uygulamasmin dental porselenin ticari saf titanyum ile
Ti6Al4V alasimina baglant1 dayaniklilig1 lizerine etkisini inceledigi ¢aligmada termal
sikliisun porselen ve titanyum arasindaki baglantiy1 etkilemedigini bildirmislerdir.
Titanyum alt yapmin porselen ile baglantisinda erken donem basar1 yiizey kaplama
islemlerinin  etkisini  arastrdigimiz  ¢alismamizda termal siklus uygulamasi

yapilmamistir ve ¢alismanin limitasyonlar1 arasinda sayilabilir.
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6. SONUC VE ONERILER

Bu in-vitro tez calismasinin sinirlari dahilinde elde edilen sonuglar ve Oneriler su
sekildedir;

1. Bu tez calismasinda gruplardan elde edilen ortalama baglanti1 dayaniklilik
degerlerinin tiimii ISO 9693-1:2012 standardinda metal porselen arasindaki baglanti
dayaniklilig1 i¢in kabul edilebilir minimum deger olarak gdsterilen 25 MPa’ dan yiiksek
bulundu.

2. Titanyum alasimi iizerine uygulanan kaplama prosediirii her iki teknikte de
(MAO ve HA ) titanyum porselen baglant1 dayaniklilig1 acisindan olumlu sonuglar verdi ve
dayaniklilik degerlerini arttirdi.

3. MAO teknigi ile kaplamanin her iki titanyum {izeri porselen grubunda yiiksek
baglant1 dayanikliligi degerleri verdigi gozlendi. En yiiksek titanyum porselen baglanti
dayaniklilik degerleri 30 dk MAO ile kaplama yapilan test 6rneklerinde elde edildi.

4.  Her iki titanyum iizeri porselen grubunda da, titanyum porselen baglanti
dayaniklilik degerlert MAO teknigi ile kaplama siiresine paralel olarak artti.

5. HA kaplama teknigi titanyum porselen baglantisinda olumlu etki gosterdi
ancak ara ylizey baglantisinda MAO ile kiyaslandiginda diizgiin ve uniform bir baglanti
saglanamadi.

6. HA ve MAO kaplama tekniginin kombine kullanilmas1 tek basina kaplama
uygulanan Ornekler kadar yiiksek baglanti dayaniklilik degerleri vermedi. Noritake Ti22
porselen uygulanan grupta kombine kullanim diger kaplama teknikleri ile kiyaslanabilir
degerlere ulast.

7. Titanyum iizeri uygulanan porselen se¢imi, metal iizeri bir kaplama prosediirii
uygulanacaksa baglant1 dayaniklilik degerlerini etkilemektedir.

8.  Titanyum {lzeri porselen uygulamasinda kullanilan bonding ajanmnin
olusturdugu katmanin pordz 6zellik gdstermemesi porselen metal baglantisi agisindan olumlu
bir etki gosterecektir.

9.  Kaplama tekniklerinden 30 dk MAO teknigi ile metal yiizeyinin kaplanmasinin

titanyum porselen baglantisi agisindan daha basarili sonuglar verecegi sdylenebilir.
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