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SIMGELER ve KISALTMALAR

A Angstrom

AFM Atomik kuvvet mikroskobu (Atomic force microscopy)

Al Alumina

Al;O3 Aluminyum oksit

HF Hidroflorik asit

CAD Bilgisayar destekli dizayn (Computer Aided Design)

CAM Bilgisayar  destekli dretim (Computer  Aided
Manufacturing)

CaO Kalsiyum oksit

DC % 5 mol icerikli Y-TZP

k Kibik faz

m Monoklinik faz

mm Milimetre

¥ Mikron

Mm Mikrometre

Mpa Megapaskal

nm Nanometre

MgO Magnezyum oksit

n Ornekleme uzunlugu

Ra Yuzey puruzlilugu

Rmax Maksimum puruzluk derinligi (Maximum roughness
depth)

Rpm Parazltlik derinligi (Roughness depth)

rpm Dakikada devir sayisi (Round per minute)

SEM Elektron tarama mikroskobu (Scanning electron

microscopy)
t Tetragonal faz
TZP Tetragonal Zirkonyum Polikristalleri
0 Teta
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Yitriyum oksit
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1.GIRIS

Dis hekimligi bilimi, her zaman ‘dogal’ gérunumlu, ayni zamanda uzun omarlu
olan restorasyonlari gelistirmek Uzere yogun ¢aba gostermektedir. Gegmiste
uygun dental materyallerin olmayisi bunu imkansiz hale getirmekteyken, son
yillarda porselen materyalinde yasanan gelismeler uzun omurlu
restorasyonlarin ve estetik yonden daha kaliteli sonuglarin elde edilebildigi

cesitli tedavi segenekleri sunmaktadir (Trinkner, 2000, Fischer, 1997).

Porselen materyalinin gelistiriimesiyle en c¢ok ilgiyi yapisal 0ozellikleri
nedeniyle metal destekli porselen uygulamalari gormuastar. Yillar igerisinde
bu sistemin sadece posterior bolgelerde degil, estetigin buylik dnem tasidigi
anterior bolge restorasyonlari icin de uygun bir tedavi secenegi oldugu
disundimustir (McLean, 1980). Fakat, metal altyapinin 1sik gegirgenliginin
yetersiz olmasi ve estetik sakincalar nedeniyle anterior bodlgede metal
destekli porselen restorasyonlarin kullanimi tatmin edici sonuglar
vermemigtir. Tam seramik restorasyonlarin kullanilmaya baglanmasi ile
estetigin 6n planda oldugu bdlgelerde yasanan sikintilar asimistir
(Rosenstiel, 20006).

Metal-seramik restorasyonlarla kargilastirildiginda, tam seramik
restorasyonlar gelismis 1sik gecirgenliklerine bagli olarak ylksek estetik
potansiyele sahiptirler (Bernandini ve ark., 1994). Ayrica mikemmel
biyouyumluluklari, korozyona direngli yapilari, dusuk plak tutunumlari, dusuk
ISl ve elektrik iletkenligine sahip olmalari tam seramik restorasyonlari ideal

dental materyal yapmaktadir (Hobo ve Shillingburg, 1973).

Yuksek aliumine igerikli cam infiltre altyapi materyalleri (In-ceram Alumina) ve
lityum disilikat cam seramikler (Empress 2) anterior sabit bolumli protezler
ve 1. premolarlari igine alan 3 Uyeli kopruler icin kullanilabilmektedirler.

Fakat, mevcut seramiklerin higbiri posterior sabit kOpru yapimi igin uygun



degildir (Luthardt ve ark., 2004). Bu problem, zirkonyum oksit esasl

seramiklerin kullanimiyla ¢ozulmeye c¢aligiimaktadir.

Zirkonyum oksit (zirkonya) seramikler, materyal 6zelliklerinden dolay pek ¢ok
kisittamayi asabilmekte, guinumuzde yuksek dayaniklilik ve biyouyumluluk
Ozellikleri sayesinde ideal dental materyal olarak kabul edilmektedirler.
Zirkonyum oksit seramiklerin kullanilmaya baglanmasiyla birlikte, ¢ok uniteli
posterior sabit protezler tam seramik sistemlerin endikasyonlari igine
katilabilir hale gelmigtir (Luthardt ve ark., 2004).

Fakat tabakalanmis zirkonya restorasyonlarin uzun donemli basarilarinin
zayif Ustyapi porselenine bagli oldugu dustnulmektedir (Guess, 2008).
Zirkonya restorasyonlarda en sik karsilasilan basarisizlik sebepleri, Ustyapi
seramigindeki minor kiriklar ve Ustyapi seramiginin zirkonya seramiginden
ayrilmalari olarak bildirilmistir (Sailer, 2006). Kisa ve orta dénemli invivo
calismalarda zirkonyum oksit altyapi seramiklerinde kirilma bildiriimemistir
(Steyern, 2005, Raigrodski, 2006). Zirkonya seramiklerle ilgili uzun dénemli

calismalar henuz yayinlanmamistir.

Gergeklestirilen ¢alismanin amaci, farkh yizey islemlerinin altyapi materyali
ile Ustyapi seramigi arasindaki baglanti direncine etkilerini gézlemlemek, bu
islemler sonucu olugan monoklinik faz miktari ve yuzey puruzlulugunu tespit

etmek, ortaya gikan degerlerin baglanti direncine etkilerini ortaya koymaktir.

1.1.Zirkonyum Oksitin Tarihgesi

Zirkonyum oksit, Alman kimyager Martin Heinrich Klaproth tarafindan,
1789’da oksit Uretmek igin, zirkon taslarini alkaliler ile reaksiyona soktugu
calismadan sonra kesfedilmis ve Arapg¢a’da altin renkli anlaminda gelen
‘Zargln’ (Zargon- Farsga’da Zar altin Gun renk anlaminda gelmektedir)

olarak adlandiriimigtir (Piconi ve Maccauro, 1999).



Metal olarak zirkon telsiz lambalarinda, elektrotlarda, aydinlatma fiseklerinde,
kesici aletlerin yapiminda ve c¢elik endustrisinde kullaniimaktadir. Asinma
direnci, yuksek erime noktasi ve az da olsa agir notronlari absorbe edebilme
kabiliyeti nedeniyle zirkonya, nukleer reaktor tasarimlarinda aranilan bir
materyal durumundadir (Ak, 2005). lyi kimyasal ve boyutsal stabilitesi,
mekanik direnci, sertligi ve paslanmaz c¢elik alasimlarina benzer Young
modull sebebiyle 1960°’li yillarin sonlarinda biyomateryal olarak kullanimi

gundeme gelmistir.

Zirkonyum oksit seramikler, gelisimlerinin ilk yillarinda zirkonyum oksit-
kalsiyum oksit, zirkonyum oksit- magnezyum oksit (ZrO,-MgO, ZrO,-CaO)
gibi kati ¢ozeltiler halinde biyomedikal kullanimlar igin test edilmigtir. Bunu
takip eden yillarda ¢alismalar daha ¢ok 'Tetragonal Zirkonyum Polikristalleri’
(TZP) olarak bilinen ince grenli yapi ile karakterize zirkonyum-yitrium

seramiklerin Gzerinde yogunlasmistir (Piconi ve Maccauro, 1999).

Zirkonya, 20 yil 6nce ortopedide aluminanin kirilganlik problemini ¢gozmek ve
implantlarin potansiyel basarisizliklarini ortadan kaldirmak amaci ile implant
materyali olarak kullaniimistir. Dis hekimliginde, hayvanlar Uzerinde yapilan
¢alismalar sonucunda implant materyali olarak kullanilabilecegi kanitlanmigtir
(Kohal ve ark., 2002, Kohal ve Klaus, 2004, Rimondini ve ark., 2002). Son
yillarda ise genel olarak prefabrike kanal postlar, ortodontik braketler, implant
destekleri ve sabit restorasyonlarin altyapilarinin  olusturuimasinda
kullaniimaktadir (Kern, Wegner, 1998).

1.2. Zirkonyum Oksitin Mikro yapisal Ozellikleri

Yitrium-stabilize tetragonal polikristalin zirkonyum (Y-TZP), son derece stabil,
sert ve dental restorasyonlarin hazirlanmasi igin mikemmel bir materyal
secenegidir (Wustefeld, 2004). Materyalin dayanikhlik ve sertlik mekanizmasi

su sekilde aciklanmaktadir: Saf zirkonyum 3 temel fazda bulunur:



1) Klbik faz (k): YUksek derecelerde (2370° ve Ustl) stabildir.
2) Tetragonal faz (t): 1170° ve 2370° arasinda stabildir.
3) Monoklinik faz (m): Oda sicakliginda stabildir (Blue, 2003).

Sinterleme islemi sonrasi soguyan zirkonyum oksitte %3-5’lik hacim artisiyla
sonuglanan faz dénlisumi meydana gelmektedir (tetragonal — monoklinik),
(Juy ve ark., 2007). Kontrolsiiz gerceklesen faz donlsimui materyalin
sogumasi sirasinda ufak pargalara ayrilmasina neden oldugundan
istenmeyen bir durumdur. Bunu 6nlemek amaciyla zirkonyuma yitrium oksit
(Y203) eklenmis ve zirkonyumun sinterleme sonrasi oda sicakhdinda
tetragonal fazda stabil kalmasi saglanarak, faz doéndsimine ugramasi
engellenmigtir (Kelly, 2004, Zivko-Babic ve ark., 2005).

Y-TZP sadece soguma sirasinda degil; ¢arpma, bileme gibi iglemler
sirasinda da hacim artisiyla meydana gelen faz déntisumuine ugramaktadir
(tetragonal — monoklinik). Materyalin islenmesi sirasinda meydana gelen bu
hacim artigi sinterleme sonucu olusan hacim artisinin aksine c¢atlak
olusumuna kars! koydugu icin faydal bir durumdur. Iste bu mekanizmaya
‘donlsum sertlesmesi’ veya ‘martensitic dontsum’ adi verilmektedir (Luthart
ve ark., 1999). Diger dental materyallerde bulunmayan bu 06zellik,

sinterlenmis YTZP’nin 900 MPa bukulme direncine sahip olmasini saglar
(Cizelge 1.1).



Materyal Bukulme Direnci Kirilma Direnci Sertlik
(MPa) (MPa m'z) (Gpa)
Empress 1 106 1.2 6.5
Empress 2 306 2.9 5.3
Inceram Alumina 440 3.6 11
In ceram Zirkonya 476 4.9 11
%3 mol igerikli Y- 680 5.5 13
TZP (YZ)
%5 mol igerikli Y- 840 7.4 12
TZP (DC)

Cizelge 1.1 Cesitli porselenlerin bikilme direngleri, kiriima direngleri ve sertlik
degerleri(Guazzato ve ark., 2004)

Ortalama % 2-3 mol Y03 iceren TZP materyalleri, nanometre buyukliginde
yuzlerce tetragonal grenlerden olusmaktadir. Oda sicakliginda bulunan
tetragonal faz miktari; bilesigin gren buyuklugu, yitrium icerigi ve matriks
tarafindan Uzerine uygulanan gerilimlerin derecesiyle iligkilidir. TZP
seramiklerin mekaniksel 6zellikleri bu parametrelere baghidir (Piconi ve
Maccauro, 1999).

Scott tarafindan yayinlanan faz diyagraminda % 3 mol yitrium iceren Y-TZP"
nin (YZ) bir miktar kubik zirkonya icerdigi belirtimektedir. Chevalier ve
arkadaslan (2004) biyomedikal uygulamalarda kullanilan YZ'de kubik
zirkonyanin varhginin istenmedigini ve yitrium stabilize edici iyonlarin
uygunsuz dagilimina neden oldugunu gdstermislerdir. Bu durumda kubik
grenler yitriumla zenginlesirken tetragonal grenler yitriumla desteklenmez ve
zirkonyanin daha az stabil bir yapiya sahip olmasina sebep olurlar (Denry ve
Kelly, 2008).

Tetragonal grenlerin kararli dogasini degerlendirmek c¢ok o6nemlidir. Faz
doénUsUimunin (tetragonal—monoklinik) kendiliginden gergeklestigi kritik gren

boyutu mevcuttur ve bu boyut bilesigin igerdigi yitrium yogunluguyla




baglantihdir. Cok kuguk gren boyutlarinda transformasyon engellenmektedir.

(Theunnissen ve ark., 1992).

Zirkonyum oksit seramiklerin faz doéndsUmundn ilging bir 6zelligi de
yuzeylerinde olusan sikistirlmig tabakadir. Yuzeydeki tetragonal grenler
matriks tarafindan sikigtirlmazlar ve kendiliginden veya asindirma
islemleriyle olusan baski kuvvetleriyle monoklinik faza doénusebilirler.
Yuzeydeki faz donlisimU ve sonugta gerceklesen ylzey sertligi zirkonyum
oksidin mekaniksel 6zelliklerinin gelistiriimesinde énemli bir rol oynamaktadir

(Piconi ve Maccauro, 1999).

1.3.Faz Doniisiimiiniin Mekaniksel Ozelliklere Etkileri

Zirkonyum oksit seramiklerin mekaniksel Ozellikleri, ince grenli ve kararli
yapilariyla iligkilidir (Ardlin, 2001). Kritik bir partiktl bayukligandn Gstlinde Y-
TZP daha az stabil ve kendiliginden meydana gelen faz donusimune daha
hassas olurken, kucuk partikil buydkluklerinde (~1um) daha az faz
donusumu gerceklesmektedir. Belirli bir boyutun altinda (~0,2um) faz
donlisimu gerceklesmemekte ve bu durum kirilma direncinin azalmasina
neden olmaktadir (Denry ve Kelly, 2008). Faz donlisum miktarini etkileyen
diger faktorler; yUkleme miktari, sicaklik, yaslandirma icgin kullanilan
kimyasalin uygulanma suresi, yitrium yogunlugudur (Piconi ve Maccauro,
1999, Ardlin, 2001).

Yukleme iglemleri sonucu geligen faz donusumu materyal ylzeyinde c¢atlak
olusumuna karsi koyarken yuksek miktarlarda gerceklesen faz donusumleri
seramigin direncini azaltmaktadir (Ardlin, 2001, Rihle, 1986). Kendiliginden
gelisen tetragonal fazdan monoklinik faza doéntsim, ‘yaslanma’ ya yani
zirkonyum oksidin mekaniksel 6zelliklerinin zayiflamasina sebep olmaktadir.
Swab 1991 vyilinda vyayinladigi makalesinde yaglanmanin temel

basamaklarini su sekilde 6zetlemistir:



1) En kritik derece araligi 200-300°C’ dir.

2) Materyalin yaslanmasi dayanikllik, sertlik ve yogunlugun azalmasi ve
monoklinik faz miktarinin artmasinda etkilidir.

3) Faz donisimi (t—m) sonucunda materyalde mikro ve makro kiriklar
olugsmaktadir, bu durum mekaniksel Ozelliklerin zayiflamasina sebep
olmaktadir.

4) Faz donlisumi (t—m) ylzeyden baslamakta ve materyalin butinine
dogru devam etmektedir.

5) Gren boyutundaki azalma ve stabilizan oksitin yogunlugundaki artig faz
dénudsum oranini azaltir.

6) Faz dontsumu (t—m) suda veya buharda artmaktadir (Swab, 1991).

1.4.Zirkonyum Oksitin Dig Hekimliginde Kullanimi

Zirkonyum oksit seramikler giinimuzde restoratif dis hekimligine tanitilan en
son materyallerden biri olmustur. Faz donisumiu mekanizmasi 06zelligine
bagh olarak materyalin kazandigi mekanik dayaniklilik, biyouyumluluk ve
kirlma direnci gibi karakteristik Ozellikler zirkonyum oksiti diger restoratif

materyallerden ayirmaktadir.

Calismalar sonucunda Y-TZP ile Uretilen tam seramik restorasyonlarin
anterior ve posterior bolgelerde asagidaki uygulamalara izin verdigi

aciklanmistir:

1
2
3

4) Uzunlugu en fazla 38 mm’ye ulasan kopruler (Cercon)

) Tek kronlar

) 3 Uyeli sabit bolumlu protezler

) 4 Uyeli sabit bolimlU protezler

)

Zirkonyum oksit kron ve koprilerin simantasyonunda sanildiginin aksine

diger seramik restorasyonlarda oldugu gibi adeziv simantasyon sart degildir.



Bu islem icin ¢inko fosfat, cam iyonomer gibi geleneksel simanlar
kullanilabilmektedir. Bununla birlikte resin esash yapistirma materyalleri
retansiyon problemi olan kisa dayanak disler gibi bazi klinik durumlarda

onemli avantajlar saglamaktadir (Blatz ve ark. 2003).

Dental uygulamalarda kullanilan 3 gesit zirkonyum oksit iceren seramik
sistemi mevcuttur. Bunlar; In-Ceram zirkonya (l1Z), %3 mol yitrium igeren
zirkonya (YZ) ve % 5 mol yitrium iceren zirkonyadir (DC). In- Ceram zirkonya,
zirkonya ile sertlestiriimis aluminadir. Porozitesi diger zirkonyalardan daha
fazladir. Bu durum [Z'nin mekanik Ozelliklerinin diger zirkonyalardan daha
dislk olmasi sebebini acgiklamaktadir. DC, sicak basingta tamamen
sinterlenmis 5% mol Y,03 tetragonal polikristalin zirkonyadir (TZP). Alt yapi,
Ozel olarak tasarlanmis 'Bilgisayar destekli dizayn/ Bilgisayar destekli Gretim’
(CAD/CAM) sistemiyle kuru basingh bloklarin islenmesi sonucu
olusturulmaktadir. 3 % mol Y03 TZP (YZ) ise kismi sinterlenmis bir blogun
islenmesi ve yaklasik 1400°C’de tam yogunlugunda sinterlenmesi esasina
dayanmaktadir. YZ ve DC, gren boyutlar 0,21 ve 0,28 um olan ¢ok ince bir
mikro yapiya sahiptirler. Mikroskobik duzeyde bu iki materyal arasinda goze
carpan farkhliklar tespit edilmistir. DC, porlari 0,3 ym den daha kuguk capli,
kiresel sekle sahip yogun bir materyaldir. YZ ise boyutlari 5 um ¢apli, daha

yogun pordziteye sahip porlardan olusmaktadir (Tinscher ve ark., 2001).
1.5.Y-TZP Altyapilarin Tasarim ve Uretimi:

Zirkonyum oksit seramiklerin islenmesi, sahip olduklarn faz donudgumu
mekanizmalari sonucu kazandiklari sertlikleri nedeniyle diger seramiklerden
cok daha zordur. Sabit protezde pratik olarak kullaniimasi CAD/CAM

sistemleriyle mimkuin olmustur (Luthardt, 2004).

Batun dental CAD/CAM sistemleri 3 boélimden olusmaktadir:



1)Veri toplama Unitesi
2)Restorasyon tasarimi

3)Restorasyon fabrikasyonu

Bu sistemle optik tarayicilardan veya gezinen hassas uglardan elde edilen
veriler dogrultusunda bilgisayar yazilimlari kullanilarak G¢ boyutlu dijital
tasarimlar olusturulmaktadir. Bu bilgiler prefabrike bloklardan hassas
porselen restorasyonlar Uretmek Uzere sistemle baglantili isleme
makinelerine aktarilmaktadir (Kesim, 1996). CAD/CAM teknolojisinin
kullaniminda en onemli avantaj; bu yolla Uretilen, oda sicakhgdinda iglenen
seramik materyalinin daha homojen yapi sergilemesi, kusur ve catlaklari
minimuma indirgemesidir. Bu nedenle, tam seramik restorasyonlarin
CAD/CAM sistemleriyle Uretilmesi dental restorasyonlarin fabrikasyonu igin

alternatif bir teknik olarak gorulmektedir.

Zirkonyum oksit seramikler, sinterlenmis yodun matriks formu olusumu
sonucunda ylksek dayanikliliga sahip olmaktadirlar. Ote yandan zirkonyanin
yuksek erime 1sisi ve sinterleme islemi sirasinda olusan % 20-25’lik buzilme
miktari yogun sinterlenmis altyapi olusturulmasini zorlagtirmaktadir. Yogun
sinterlenmis altyapinin olusturulmasi igin 2 farkli yéntem mevcuttur (Sadan,
2005).

1- Altyapi, tam sinterlenmis Y-TZP bloklarin frezlenerek sekillendiriimesiyle
elde edilir. Zirkonya frezleme isleminden o6nce sinterlendigi icin islem
esnasinda buzulme olusmamaktadir. Sinterlenmis yitrium ile stabilize edilen
zirkonyum oksitin sahip oldugu yuksek sertlik degerleri frezleme islemini

zaman alici bir islem haline donusturmektedir.

2- Altyapi, kismen sinterlenmis yumusak Y-TZP bloklarin frezlenerek
sekillendiriimesiyle elde edilir. islenmis yapi yiiksek derecelerde firinlanarak
sinterleme islemi tamamlanir. Altyapinin freze edilmesi sirasinda boyutlari

% 20-25 oraninda arttirilir ve sinterleme isleminde olusacak buzilme telafi
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edilir. Tam sinterlenmis bloga gore altyapinin sekillendiriimesi daha hizli

olmakta ve kesici aletin yipranma miktari azalmaktadir (Filser, 2001).

Gunumuzde firmalar bahsedilen 2 yéntemden herhangi birini kullanarak

zirkonya alt yapilardan kron ve kopruler tretmektedirler (Cizelge 1. 2)

URUN URETICI
Lava TM Frame 3M Espe
DC-Zirkon DCS
Cercon Base Degudent

Procera Zirconia

Nobel Biocare

Kavo Everest BIO ZS-Blank KaVo

Xawes G 100 Xawes

VITA In-Ceram 2000 YZ CUBES Vita
Zirkoniumdioxid-Digizon Digident
Denzir CAD esthetics
Diadem Diatomic
ZirKon Cynovad

Cizelge 1.2. Cesitli Uretici firmalara ait zirkonyum oksit triinler

1.5.1.Lava (3M ESPE,N,USA)

Lava sistemi, daha onceden preslenmig yari sinterlenmis zirkonyum oksit
bloklari, 6zel zirkonyum oksit Ust yapir seramigi, molleme cihazi, optik
okuyucu, sinterleme firni ve CAD software ile baglantili bir bilgisayar
sisteminden olusmaktadir (Suttor, 2004). Yar sinterlenmis Y-TZP'den
meydana gelen Lava bloklarin sinterlenme buzulmesinin  kompanze
edilebilemesi amaciyla altyapr % 20 oraninda buyuk hazirlanir. Dizayni
tamamlanmis bloklar frezlenmekte ve istenilen boyut, sekil elde edilebilmesi
icin sinterlenmektedir. Sistemde alt yapiy1 boyayan sekiz renk bulunmaktadir
(Piwowraczyk ve ark.,2005).
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1.5.2.DCS Smartfit (DCS Dental AG, Vita, Esprident, Germany)

Sistem lazer tarayici ve frezleme cihazindan olusmakta, bilgisayar yazilim
programi ile otomatik olarak altyapi tasarimi yapilmaktadir. Sistemde,
oncelikle algi model elde edilmektedir. Teknisyen tarafindan mum
modelasyon hazirlanmasina gerek yoktur. Lazer okuyucular ile daylh model
hazirlanir. Veriler bilgisayara aktarilir, bilgisayar tarafindan tasarlanir ve tam
sinterlenmig bloklar mdllenir. Molleme sirasinda kron kalinligi ve siman
arahgi da g6z onunde bulundurulur. DC Zirkon kronlarin, bilgisayar yardimi
ile taranmasi ve yapimi yaklagik olarak 3.5 saat sirmektedir. Ozel
preperasyon gerektirmezler. Kenar uyumlari oldukg¢a iyidir (Luthardt ve
ark.,1999).

1.5.3.Zirkonzahn (Steger, Brunneck, Italy)

Zirkonzahn, zirkonyum oksit bloklarin dretiminde kullanilan manuel bir
cihazdir. Anahtar kopyalanmasinda kullanilan cihazlara benzer bir mantikla
calismaktadir. Hasta agzinda provasi yapilmigs maketler manuel olarak
taranarak, fabrikasyon olarak hazirlanmis zirkonyum oksit bloklar asindirilir.
Zirkonyum oksit kronlar firinda sinterlenme blzulmesi hesaplanarak orijinal
boyutundan % 22 oraninda buyuk hazirlanir. YUksek direncin gerekli oldugu
bdlgelerde, uzun kopru protezlerin yapiminda kullaniimaktadirlar.

1.5.4.Cercon (degussa Dental, Hanau, Germany)

Cercon, Degussa tarafindan Cercon Smart Ceramics ismi ile Uretilen
zirkonyum oksit esasli bir tam seramiktir. Cercon Smart sisteminde diger
sistemlerden farkli olarak bilgisayar destekli tasarim yapiimaz. Dis
teknisyeninin hazirlamig oldugu mum modelaj esas alinarak CAM sistemiyle

altyap! hazirlanmaktadir (Volkl, 2001). Cercon sisteminde, zirkonyum oksit
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bloklar sistemin temelini olusturur. Zirkonya altyapilar % 3 mol yitrium iceren
Cercon zirkonya bloklar kullanilarak Cercon-Smart seramik sisteminde
islenir. Hazirlanan model zirkonyumun buzulme miktari hesaplanarak % 22
oraninda buyuk hazirlanmistir. 1350 °C de 2 saat boyunca 6zel sinterleme
islemi yapilir. Bu islem sirasinda altyapi orjinal boyutlara geri doner. Porselen
kaplanan yuzeylerine aluminyum oksit kumlamasi yapilmaktadir. Koping
daha sonra Cercon Ceram S Ustyap! seramigi ile kaplanmaktadir (Yiimaz ve
ark., 2007).

1.6.Zirkonyum Oksit Altyap:i ile Ustyapi Seramiklerinin Baglanti

Mekanizmasi

Geligmis mekaniksel 6zelliklerine ragmen zirkonyum oksit altyapilar dogal dis
gorinimu kadar saydam degildir (White ve ark., 2005). Estetik goérinimin
geligtiriimesi, kisisel optik Ozelliklerin kazandirilmasi amaciyla Y-TZP
seramikler islenmig altyapilarla uyumlu seramik materyallerle kaplanmaktadir
(Sundh ve ark., 2005).

Zirkonyum oksit altyapilar i¢in kullanilan dental porselenlerin termal
genlesme katsayisi (9.1-9.7 x 108 K'1) zirkonyum oksit seramiklerin termal
genlesme katsayisindan (10.8 x 10° K™') daha disiktir ve metal destekli
porselen sistemlerindekine benzer sekilde az miktardaki sikismayla daha
zayIf Ustyapi porseleni zirkonyum oksit porselenine baglanmaktadir (Kler ve
ark., 2006, Luthart ve ark., 1999).

Zirkonyum oksit esasl restorasyonlarda en zayif bolgenin altyapi ile Gstyapi
porselenleri arasindaki baglanti bdlgesi oldugu ve uzun doénem klinik
basarida énemli rol oynadi§i belirtiimektedir (Guazzato, 2004). Ustyapi
materyalinde kirilmalarin 6nlenmesi icin iki porselen arasindaki baglanma
direncinin ylksek veya Ustyapi materyalinin g¢igneme streslerine yeterli
derecede dayanikli olmasi gerekmektedir (Aboushelib ve ark., 2005). Altyapi
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materyaliyle Ustyapi porseleni arasindaki baglanti direncini etkileyen faktorler

sunlardir:

1) Mekaniksel retansiyonu etkileyen altyapinin ylizey bitimi,

2) Uygunsuz termal buzilme katsayisinin sebep oldugu reziduel stresler,

3) Altyapi ile Ustyapi ara yuzde yapisal kusur ve g¢atlaklarin varligi,

4) Altyapi ile ustyapi baglanti bolgesinde, zirkonyum oksit kristallerinin 1sil
etkilere veya stres vyuklemelerine bagh olarak faz doénisumu
gerceklestirmesi,

5) Ustyapi seramiginin i1slatma ozellikleri,

6) Ustyapi seramiginin hacimsel bizilmesi (Aboushelib ve ark., 2006).

Bu tip faktorler altyapr materyaliyle Ustyapi porseleni arasindaki baglanti
direncinde ve dolayisiyla restorasyonun basarisinda 6nemli rol
oynamaktadir. Bugune kadar vyapilan c¢aligmalar, zirkonyum oksit
seramiklerde gorllen basarisizigin nedenlerinden biri olarak altyapi ile
ustyap! porselenlerinin baglanti yetersizligi gosteriimektedir (Kogak, 2006,
White, 2005, Guazzato, 2004). Yuzey islemleri sirasinda olusan monoklinik
fazin ara ylzeyde mikro catlaklara sebep oldugu ayrica faz donusumu
sonucu meydana gelen sikigtirici ylzey tabakasinin baglantiya olumsuz

etkileri oldugu dusunulmektedir (Guazzato, 2004).

Seramik ve metalik materyallerin kirllma mekanizmalari birbirlerine
benzemeyen yapilarindan ve baglanma mekanizmalarindan dolayi farklilik
gOstermektedir. Seramikteki kovalent ve iyonik baglar genis interatomik
kuvvetlere baglidir ve bu ylzden plastik deformasyona metallerden daha
fazla direnglidir. Dig yukler plastik akiciligin neden oldugu gevseme yerine,
gatlama noktasinda stres yogunlagmasi olusturacaktir. Dental seramik

restorasyonlarda olusan stres bdlgeleri birgok faktore baglidir. Bunlar:
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1) Seramik katmanin kalinhg,

2) Her bir seramigin mekaniksel 6zellikleri,
3) Altyapi materyalinin elastik modulu,

4
5

6) Uretim sirasinda olusan reziduel stresler,

Uygulanan yuklerin yonu, sikhgi, bayuklagu,

Okluzal kontakt alanlarinin genigligi ve lokalizasyonu,

7) Siman ve restorasyon arasindaki defektler,

)
)
)
)
)
)
)
)

8) Cevresel faktorlerdir (Al-Dohan ve ark.,2004).

Altyapi porseleni ile Ustyapr porseleni arasindaki stres bdolgelerinin
azaltilmasi ve ideal restorasyonun olusturulabilmesi igin altyapinin
hazirlanmasi sirasinda dikkat edilmesi gereken faktorler su seklide

oOzetlenmektedir.

1)Altyapinin minimal kalinlik degerlerine uyulmalidir.

2)Marjinal kenarlar kontrol edilmeli, gerekli ise duzeltmeler yapilmalidir.
3)Sinterleme isleminden sonra altyapi separasyon diskleri ile separe
edilmemeli, restorasyonun dayanikliigini olumsuz etkileyecek kiriga uygun
ortam olusturulmamaldir.

4)Tabakalama islemine baglamadan oOnce altyapi su ve buhar ile
temizlenmeli ve kurutulmahdir.

5)Altyap1 kir ve yaglardan arindirildiktan sonra herhangi bir temastan
kaciniimahdir (lvoclar,2007).

Hazirlik iglemleri tamamlandiktan sonra altyapinin renklendiriimesi amaciyla
Ozel astar maddesi kullanilabilir. Bu materyal, zirkonya ile Ust yapi porselenin
baglanti direncini guglendirmemekte fakat kirilmanin tipini etkilemektedir
(Aboushelib ve ark., 2006).

Gunumuzde Ustyapr porseleninin  islenmesinde iki farkli  teknik
uygulanmaktadir. Bunlardan birincisi tabakalama teknigi, digeri ise presleme

teknigidir. Presleme ve tabakalama metodunun beraber kullanildigi
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restorasyonlarda guclenmis baglanma oOzellikleriyle mukemmel estetigin elde

edildigi gosterilmistir (Aboushelib ve ark., 2006).

1.7.Yuzeyde Faz Donusimunu Gergeklestirici ve Retansiyonu Artirici

islemler

1.7.1.Kumlama

Kumlama; materyallerin ylzeylerinin temizlenmesi, mikroretantif yapilarin ve
ylzey alanlarinin arttirlmasi igin kullanilan bir islemdir (Kern ve Thompson,
1993). Bu amagla genellikle 50-250 pm’lik alumina (Al) tozlar
kullaniimaktadir. 4—6 atmosfer basin¢li kumlama cihazlarinda gergeklestirilen
bu igslemin sonucunda mekanik retansiyon igin ¢entikler olusturulmaktadir
(Yavuzyllmaz,1996). Bununla birlikte restorasyon ylzeyi ile rezin arasinda
adeziv baglanti saglayan tekniklerin g¢ogunda baglanti dayaniklihgini
arttirmak i¢in yuzeyin kumlanmasi tavsiye edilmektedir (Kern ve Thompson,
1993). Zirkonyum oksit seramiklerin kumlanmasi sonucunda yluzeyde belirgin
puartzlilik meydana gelmekte fakat metal ylzeylerinin kumlanmasi ile
kiyaslandiginda daha az miktarda girinti ¢ikintilara rastlanmaktadir (Kern ve
Wegner, 1998).

ic ylizeyin kumlanmasi tam seramik restorasyonlarda ¢ogunlukla uygulanan
bir yontemdir. Bdylece puruzlendiriimis ylzey rezin siman ile gugli bir
mekanik bag saglamaktadir (Zhang Yu ve ark., 2004). Kosmac ve
arkadaslan (1999) zirkonyum oksit yuzeylerin direncini arttirmak igin
kumlama iglemini 6nermislerdir. Kumlama, tetragonal fazdan monoklinik faz
dénusumdune, islem sonucu olusan mikrocatlaklar Al tozlarindan etkilenmis
tabakada sikistirici streslerin olusumuna sebep olmaktadir. islem sirasinda

meydana gelen ylzey kusurlarinin uzunlugu sikigtirici ylzey tabakasinin
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kalinligini gegmemekte ve bu durum materyalin direncini artirmaktadir
(Kosmac ve ark., 2000).

Kumlama iglemi ile ilgili arastirmalarda sadece kumun tane buyuklugu dedgil,
basing, kumlama yogunlugu ve suresi gibi kumlama cihazina ait
degiskenlerin de belilenmesi gerekmektedir (Piwowarcyzk ve ark.,2004,
Wolfart ve ark.,2007)

1.7.2. Asindirma

Tam seramiklerin altyapisinin iglenmesi ve uyumlandiriimasi sirasinda
teknisyen, hasta Uzerinde kontroller sirasinda ise dis hekimi tarafindan
asindirma siklikla uygulanmaktadir. Giordano ve arkadaslari (1995) yaptiklari
bir calismada asindirmanin feldspatik porselenlerde 30—40 mikron
derinliginde catlaklara ve % 80’e varan diren¢ azalmasina sebep oldugu
gostermiglerdir. Bunun yani sira faz donugimune ugrayan zirkonyum oksit

seramiklerde asindirma islemi dayanikhligi arttirmaktadir (Swain, 1989).

Asindirma diskindeki elmas grenlerin etkisi diskte bulunan grenlerin sayisiyla
iligkilendirilmistir. Her bir ¢entik, hacmi kadar materyali uzaklastirirken isinsal
sikigtirici stres olusturmaktadir. Bu stresler yuzeyin altinda birka¢g mikron
derinliginde gerilim olustururken daha derine indikge sifira yaklagsmaktadir.
Ote yandan yiizeye yakin bdlgelerdeki sikistirici stresler, materyalin biikilme

direncini artirmaktadir.
Asindirmanin seramigin direncine olan etkisi su faktorlere baglidir:

1) Seramigin igerik ve mikroyapisi,

2) Reziduel stresler,

3) Catlak uzunlugunun yuzeydeki sikistirici tabanin derinligine orani,
)

4) Gren boyutunun buyuklaga,
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5) Daha d6nce var olan yuzey catlaklarin buyuklugd,

6) Asindirmanin yonu.

Birgok seramik materyali sinterlendikten sonra istenilen gekil ve buyuklugun
verilebilmesi amaciyla bitirme islemi olarak agindirmaya tabi tutulmaktadir.
Zirkonyum oksit seramiklerin asindiriimasi faz donusumunun basit ve
kolayca gerceklesmesini saglayan bir yontemdir. YUzeydeki tetragonal
grenlerin faz donisumuni gergeklestiren asindirma islemi, zirkonyum oksit
seramiklerin guclenmesini saglamaktadir (Swian, 1989). Zirkonyum oksit
seramiklerin asindiriimasi bukulme direncini artiran sikistirict streslerin
olusumuna sebep olmaktadir. Bagka bir ifadeyle zirkonyanin direng
mekanizmasi asll olarak t—m faz dontsimuyle iligkilendiriimekte ve seramik
yuzeyinde buyuk miktarlarda monoklinik faz tespit edildiginde daha buyuk

buklulme direng varligi umulmaktadir (Green, 1983).

Arastirmacilar tarafindan Al kumlama veya freze uygulamalari gibi ylzey
modifikasyon teknikleriyle ilgili yapilan rutin c¢alismalarda, Y-TZP’ nin
mekaniksel Ozelliklerinde artisa sebep olan yuzey sikigtirici stresler
gOzlemlenmistir (Green, 1983, Kosmac ve ark., 1999, Gupta, 1980). Tam
seramik restorasyonlarda Al kumlama mikro mekaniksel retansiyonda artiga
sebep olurken biukulme direncinde, test yontemindeki farkhliklara bagl olarak
artis ya da azalma meydana geldigine dair gesitli calismalar yayinlamistir
(Kosmac ve ark., 1999, Guazzato, 2005). Benzer sekilde, zirkonyum oksit
esasli restorasyonlarda kuguk grenli elmas frezlerle yapilan asindirmalar
sonucunda gelismis bukulme direnci elde edilirken, kalin grenli frezlerle (150
gm gren boyutuna sahip elmas frez) yapilan asindirmalar sonucunda
bukulme direncinde azalma gozlemlenmigtir (Curtis ve ark., 2006). Yapilan
calismalar sonucunda (Kosmac 2008, Curtis, 2006) asiri isinmanin eslik
ettigi asindirma islemlerinde tersine faz dénidsimi meydana geldigi ve

zirkonyum oksit seramigin direncinde azalmaya neden oldugu bildirilmistir.
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Yukaridaki aciklamalar 1siginda asindirma igsleminin zirkonyum oksit

seramiklerde 2 farkli etkisinin olabilecegini sdyleyebiliriz:

1) Zirkonyum oksit seramiklerin ylzeyinde olusan sikistirici kuvvetler
ortalama bukulme direncini artirmaktadir.

2) Stres yogunlagsmasina neden olan derin yuzey kusurlarina sebep
olmaktadir. Bu c¢atlaklarin uzunlugu asindirmayla olusan yuzey sikistirici

tabakayi geciyor ise direng belirleyici olabilmektedir (Luthardt, 2004).

Asindirma sirasinda materyalde meydana gelen deformasyonlar sonucunda
grenler icerisinde yer degistirmeler meydana gelmektedir. Asindirmadan
sonra grenlerde olusan yer degistirmeler sebebiyle faz doénisumu
eksikliginde bile sikistirici streslerin varligi tespit edilebilmektedir (Swain,
1989).

1.7.3.Asit

Geleneksel silika icerikli dental seramiklerin kimyasal olarak asitle
purtzlendiriimesi ilk defa 1983 yilinda yayinlanmistir (Simonsen ve Calamia,
1983). Bundan sonra tam seramik restorasyonlar igin bircok asit tavsiye
edilmigtir. GUnumuzde % 2.5 den % 10' a kadar deg@isen oranlarda hidroflorik
asidin (HF) 2-3 dakika uygulanmasi en basarih yuzey purizlaluguna
saglamaktadir. PurGzlGligun basarisinda énemli olan faktér, seramigin
icerisindeki 10sit kristallerinin sayisi, buUyukliga ve dagihmidir. HF asit
uygulamalari IPS-Empress gibi cam igerikli seramiklerde basarili olmaktadir.
Fakat yogun kristal yapidaki zirkonya seramikler Gzerinde puruzlendirici etkisi
bulunmamaktadir (Blatz ve ark., 2003).

Yapilan c¢aligmalarda zirkonyum oksitle guglendiriimis seramiklerin
mekaniksel Ozelliklerinin arastinimasi ve simanin baglanma direncinin

geligtiriimesi Uzerinde durulmustur (Blatz ve ark., 2003, Kern ve ark., 1998,
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Derand ve Derand, 2000). Blatz ve arkadaslari (2003), geleneksel asit
uygulamalarinin zirkonyum oksit seramiklerin siman baglanti direncinde
olumlu etkisinin olmadigini gostermislerdir. Ayni sekilde Zarone F. ve
arkadaslari (2006) % 40 HF asidi 2 dakika boyunca feldspatik, aluminyum ve
zirkonyum oksit seramiklere uyguladiklari bir calismada, HF asidin
aluminyum ve zirkonyum oksit seramiklerin ylzey yapisinda ve
purdzlulugunde herhangi bir etkiye sahip olmadigini belirtmislerdir. Fakat
Kosmac ve arkadaslari (2000) Y-TZP seramikleri % 4 ‘lUk asidik asit
solisyonunda 16 saat beklettikleri bir calismanin  sonucunda O6nemli
miktarda tetragonal zirkonyumun monoklinik zirkonyuma donustugunu

bildirmislerdir.

1.7.4.Plazma Sprey

Plazma; iyonlar, elektronlar ve atomlardan olugan kismi bir gazdir. Plazma
sprey islemi, gazin kontrolli ve nitel bicimde iyonize edilmesi igin vakum
altinda gercgeklestirilir. Gazin plazmaya iyonize edilmesi igin kilohertz (bir
saniyede bin titresimi olan elektromanyetik dalga boyu 0&lgusu birimi) ,
megahertz veya mikrodalga araliklarinda olan ylksek frekansli jeneratorler
kullaniimaktadir. Bu teknik ¢esitli kosullar ve materyaller Uzerinde test
edilmistir. Birgok durumda materyallerde kovalent baglarla agiklanan gelismis
baglanti direnci saglanmigtir. Derand ve arkadaslarinin (2005) zirkonyum
oksit seramiklerin farkh tekniklerle ylzey islemlerinin resin simanin baglanti
direncine etkilerini inceledikleri c¢alismalarinda plazma sprey uygulanan

orneklerde yuksek baglanti direnci rapor edilmistir (Derand ve ark., 2005).
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1.8.X Ray Difraksiyon Spektrometesi

X-Ray Diffraction (XRD) olarak bilinen X-Isini Difraksiyon Spektroskopisi X
iIsin1 denilen ultraviyole 1sindan daha kuvvetli fakat gamma 1sinindan daha

zayif enerijili 1sin kullanarak yapilan analizi temel almaktadir.

Bir atoma X-iginlari ¢carptigi zaman sahip oldugu elektron sayisina ve atom
numarasina bagl miktarda, her atom yeni bir dalga olusturacak sekilde X-
Isin1 dagiimaktadir. Dagitilan radyasyonun yogunlugu ¢arpma agisina gore
degismektedir. Dalgalarin uyumlu bir sekilde birlesmesi ‘kirilnim’ olarak

adlandiriimaktadir.

Kirinim teorisi, Bragg kanunu ile gelismigtir. Kristal yapidaki her atom dizisi
X-1ginlarini Bragg kanununa uygun olacak acilarda yansitir. Yansima agilari
kristal orgunun c¢apina bagliyken, yansima yogunluklari ornegin sekliyle

kontrol edilmektedir.

Bragg Esitligi: X-1isin1 dalga boyu ve kristal atomlari arasindaki mesafe
bilindigi zaman X-iginlarinin kristal tarafindan hangi acilarda yansitilacagini

gOstermektedir (Buerger, 1958).

X-1g1n1 Kirinimi Prensipleri: Kirinimin yogunlugu, birim htcre iginde atomik
konumlara, X-i1sini demetinin dalga boyuna, kristali olusturan atomlarin
dzelligine baghdir. Orgi kusurlari, atomlarin ideal periyodik dizilimlerinde
farkhliklara neden olmaktadir. Bu yuzden bir kristalin érgl kusuru olan
bolgesi, ideal bolgede elde edilenden farkl bir kirlnim yogunlugu verecektir.
X-181n1 kirinimi metodu sadece kristallerin atomik yapisini belirlemez, ideal
dizenden sapmalari da ortaya c¢ikarmaktadir. Bu teknikle kristal yapidaki

ylzey hatalari ve ¢izgi hatalari da saptanabilmektedir (Lal, 1982).
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X-1gin1 kirnnimi yontemiyle materyal hem saf halde hem de bir karigimin
icinde kolayca saptanir, kristal yapi hakkinda bilgi elde edilir. Ayni

bilesenlerde farkl fazlar meydana geldiginde bunlar XRD ile ayirt edilebilir.

XRD ile su bilgiler elde edilebilir:

1) Materyalin faz bilesenleri

2) Kristal yapida birim hicredeki atomlarin dagilimi

3) Birim hiucrede atomlarin denge pozisyonlari ve atomik yer degigimi igeren
dogru yapisal ayrintilar

4) incelenen drnegin birgok mikroskobik yapisal ézellikleri

XRD’nin avantajlar:

1) Materyallerin igeriginin kisa bir surede saptanmasi
2
3

4) Bilinen kristal yapilarindan olusan genis veri dosyasi

)
) Orneklerin kolay hazirlanmasi

) Bilgisayar destekli materyal tanimlamasi

)

Elde edilen sonuglar, materyallerin kristal yapilari ve ozellikleri arasindaki
iliskiyi aciklamak icin kullanilmaktadir (Pecharsky ve ark., 2005). Ornekteki

bir kristal fazin varhgr spesifik bir yogunlukta ve konumda, Bragg pikleri
olarak gosterilmektedir.

Birim hicrede atomlarin koordinatlari veya kristal érgtude farkh alanlarin
populasyonu gibi atomik parametreler degistirildigi zaman, bu degisim Bragg
piklerinin yogunluk ve konumlarini bu yeni faza uygun olarak etkilemektedir.
Degisimler mikroskobik oldugunda, tane boyutu belli bir limitin altina
indirildiginde veya materyal gerildiginde veya deforme oldugunda, yodunluk

ve konumlara ek olarak Bragg piklerinin gekilleri de etkilenmektedir.
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Her kristalin bilesik, faz saptamasinda kendine ait parmak izine sahip gibidir.
Cunku her kristal yapi X-iginlarini farklh agilarda ve siddetle kirdigi igin ¢ok

hassas bicimde analiz edilebilir (Lal, 1982).

1.9.Zirkonyum Oksit Sistemlerde Faz Analizi

Monoklinik, tetragonal, kiibik polimorflari igeren ZrO, sistemlerin nicel analizi,
m—t doénlsimdiyle ilgili yapilan caligmalarda énem tasimaktadir. iki fazin
yansimalarinin giddet oranlari X-ray difraktometresiyle yapilan nicel

analizlerde kullaniimaktadir ( Toraya ve ark., 1984).

Zirkonyum oksit seramiklerde bulunan serbest ZrO, yogunlugu dikkatlice
kontrol edilmesi gereken ¢ok onemli bir degiskendir ve faz miktari X ray
difraktometresiyle olgllebilmektedir. Zirkonyum oksit seramiklerde bulunan
serbest ZrO; igeriginin tespiti icin X ray difraktometre teknikleri ile dogrusal
kalibrasyon egrileri gelistirilmistir. Faz analizinin tespitinde iki yontem
uzerinde calisiimistir. Bunlardan birincisi matriks metodu, digeri ise polimorf

metodudur.

Matriks metodunda serbest ZrO; ‘in bir matriks iginde dagildigi, monoklinik ve
kibik fazlarinin hemen hemen esit kitle absorbsiyon katsayilarina sahip
oldugu dusunulmektedir.

Polimorf metodta kibik faz ZrO,’in polimorfu olarak dustnulmektedir. Bu
yontem matriks metodundan daha hassas sonuglar vermektedir. Polimorf
metodta tetragonal siddet, monoklinik gsiddetlerinin toplamina esittir.
Ornekteki monoklinik materyal bélimleri su sekilde hesaplanmaktadir (Garvie
ve Nicholson, 1972):

Im(111)+ Im (111)
m = —
Im(111) + Im(111) +1It(111)
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Formuldeki degerler XRD verilerindeki tetragonal ve monoklinik faz tepe
noktalarini gosteren degerlerdir. 26, 20—40 ° araliginda, tetragonal fazin tepe
noktalari 30,01; 34,5; 35,2 ° 'de, monoklinik fazin tepe noktalari 28,07° ve
31,2° 'de olusmaktadir. Asagidaki érnek faz diyagramda bu tepe noktalari
gosterilmistir (Sekil 1.1).

DC KUMLAMA

Siddett
1600,00000 - )
I‘t( 11 1:
1400,00000 1
1200,00000
1000,00000 -
600,00000 | ]
400,00000 Im[lll] Im ’111\1
200,00000 | \ f J
0,00000 Derece
20,00 22,00 24,00 26,00 28,00 30,00 32,00 34,00 36,00 38,00 40,00 T

Sekil 1.1. Ornek faz diyagrami

1.10.Atomik Kuvvet Mikroskobu (AFM)

Atomik kuvvet mikroskobu, materyallerin ylzey o6zelliklerini angstrom (A)
mertebesinden 100 mikrona (p) kadar gorintlleyebilen yeni kusak
mikroskoptur. Mikroskop olarak en 6nemli avantaji, 6zel hazirlama iglemi
gerektirmeden orneklerin dogrudan ve hemen hemen her ortamda
goruntulenebilmesidir. AFM, malzemelerin ylzey 6zelliklerini nanometre (nm)

boyutlarinda inceleyebilmektedir.

AFM, hassas bir ignenin yuzeyi taramasiyla, materyalin yuksek ¢ozunurlukli
3 boyutlu goruntiusint vermektedir. En 6nemli 6zelliklerinden biri arastirilan

ornegin iletken olma kosulunun olmamasidir. Ornek hazirlama ve kullanim
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kolayligi ve kapladigi hacim ile SEM' e alternatif bir mikroskobik tekniktir.

AFM cihaziyla hava, sivi, vakum ortamlarinda goruntileme yapabilmektedir.

AFM, ozellikle gida, cevre ve tip teknolojileri bagta olmak Uzere elektronik,
telekomunikasyon, biyomedikal, kimyasal, otomotiv, uzay-havacilik ve eneriji
gibi alanlari etkileyen hemen hemen tum teknolojilerde gittikge yayginlasan
genis uygulama alanina sahiptir ve malzeme problemlerini ¢ozmek amaciyla
kullaniimaktadir. incelenen malzemeler, ince ve kalin film kaplamalari,
seramikler, alasimlar, camlar, sentetik ve biyolojik membranlar, metaller,

polimerler ve yari iletkenleri igermektedir (Cinar M.O.,2005).

AFM temel olarak kontrol devresi, piezoelektrik tarayici tlp, bilgisayar Unitesi
ve maniveladan olusmaktadir. Keskin bir uca sahip olan manivela 6rnek
yuzeyini taramak igin kullaniimaktadir. Manivelanin 3 boyutlu hareketini
silikon ya da silikon nitritten yapilan ve bir egimin yarigapi seklinde olan

piezoelektrik tarayici tip saglamaktadir (Li,1997).

Ornek ile igne arasindaki kuvvet etkilesimi sonucu kaldirag mekanizmasi nm
Olceginde hareket eder. Bu hareketten faydalanilarak bilgisayar ortamina
aktarilan veriler, yazihm aracihigiyla derlenerek ya 6rnegin goéruntlsu elde

edilir ya da igne ve ornek arasi etkilesimler olgulur (Blanchard, 1996).
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Atomik Kuwvvet Mikroeskebu Calisma Prensibi

Lazer Diyot

Yay Tutucusu

Peozisyon Duyarh
Fotodiyot i ,ﬁ

~—— [gne Yayi

s,

Kontrol
Devresi

Piezoelektrik
Tarayici Tup

Sekil 1.2.Atomik kuvvet mikroskobunun ¢alisma prensibi

AFM ile inceleme sirasinda, sonda ucu ve 6rnek yuzeyi Uzerine nano-newton
mertebesinde bir kuvvet uygulamaktadir. Ucun, 06rnek yuzeyine
yaklagtiriimasiyla, dnce molekuller arasindaki etkilesim kuvvetleri olan Van
der Waals, sonra ucun ylzeye daha da yakinlastirimasiyla, ug¢ ve o6rnek
yluzeydeki atomlarin orbitallerindeki elektronlarin neden oldugu atomik
kuvvetler devreye girmektedir (Yildiz, 2003). AFM'nin ¢alisma prensibi sekil
1.2'de gOsterilmigtir.
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1.11.Makaslama Baglanti Kuvveti Testi

Dayanikhlik, dental restorasyonlarin klinik basarisini etkileyen onemli bir
faktordar. Kirllgan yapilarindan dolayr seramiklerin dayaniklilik testlerinin
yapiimasi ¢ok onemlidir. Bir seramik restorasyonun dayanikhihidinin agiz
icinde veya laboratuar sartlarinda test edilmesi deneysel sartlarin neden

oldugu zorluklardan dolayi, gugtir (Lang ve ark., 2001).

Bugune kadar materyallerle ilgili calismalarda genellikle klinik basariyi
etkileyecek mekaniksel laboratuar testleri Uzerinde durulmustur. Farkli tam
seramik sistemlerde altyapi materyali ile Ustyapl porseleni arasindaki
baglanti direncinin aragtirlmasinda kullanilan en temel testlerden biri
makaslama baglanti kuvveti testidir (Aboushelib ve ark., 2006). Makaslama
baglanti kuvveti testi, bir adesiv yardimi ile birbirine baglanan iki materyalin
arasindaki ayrilma gerceklesene kadar makaslama kuvvetinin uygulanmasi
seklinde tanimlanir. Oldukga basit, uygulamasi kolay ve hizli sonug alinabilen
bir testtir. Ote yandan adesiv materyallerin klinik performansinin tespit
edilmesi icin in vitro metodun kullanimindaki bazi kritik durumlarin dikkate

alinmasi gereklidir.

Bir in vitro test olan makaslama baglanti testin klinige olan yararlarinin
artinlmasi igin standardize edilmelidir. Substratin tipi, saklama kosullari,
ornegin hazirlanmasi, yukleme uygulama orani, kesitsel yuzey alani ve
arastirmacilarin deneyimleri gibi faktérler géz 6ntine alinmasi gereken énemli
faktorlerdir. Bu konularin bazilari icin parametreler 1994' de ISO standartlari
tarafindan belirlenmigtir (Al-Dohan ve ark., 2004). Makaslama baglanti
testinde kullanilan diger bir parametre, yukun uygulanma hizidir. Kirilgan
materyallerde yUk uygulama hizi elastik materyallere uygulanandan dusuk
olmalidir. Baglanti testlerinde ylUk uygulama hizi genellikle 0.5 mm/ dakika

olarak tercih edilmektedir( Uslimez, 2001) .
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Baglant direnci, uygulanan yiikiin birim alana bélinmesi ile pound/inch?,

kg/cm?, N/mm? (Megapaskal, MPa) olarak ifade edilebilir.

Materyallerin baglanma dayanimlari makaslama baglanti testi ile test
edilirken sabit medyuma gomulmus O6rnege bir u¢ vasitasiyla kuvvet
uygulanir ve ornegin koptugu yuk tespit edilir. Kuvvetin uygulandigi gesitli
uglar mevcuttur; keski yada dikdortgen seklinde olabilir. Makaslama baglanti
testi yapilacagi zaman ornege yuzeyden ayirici kuvvet uygulayan keski

seklindeki ug kullaniimahdir (Uludamar, 2007).

Makaslama testi sirasinda orneklere uygulanan islemler sekil 1.3 de sirasiyla
Ozetlenmigtir. Sekil 1.3 A da uygulanan stres en son makaslama direncini
asmistir ve Ustyapi porseleni yuklemenin yapildigi yonde bir batin halinde
uzaklagsmigtir. Bu tip durumda ayrilma makaslama kuvveti tarafindan
gerceklesmistir. Sekil 1.3 B iki materyal arasindaki baglanti yikten daha
guclidir ve makaslama kuvvetine karsgi koyar. Bu érnekte uygulanan gerilim
kuvveti kuvvete karsi koyan en son gerilim kuvvetini asmistir, Ustyapi
porseleni donerek hareket etmis ve ayrilma cohasive ve adhesive in
kombinasyonu seklinde gerceklesmistir (Al-Dohan ve ark., 2004).

Badlanti

Yandan Goriniim dnden Gorinim

Baglanti

Sekil 1.3. Makaslama baglanti test yontemi
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2.GEREG VE YONTEM

Bu g¢alismada DC ve YZ zirkonyum oksit seramiklerin farkli ylzey islemleri ve
sinterlenmeleriyle gergeklesen faz donusim miktarinin tespiti ve bu miktarin

altyapi ile Ustyapi porselenleri arasindaki baglanti direncine etkileri arastirildi.
Arastirma, Ankara Universitesi Dis Hekimligi Fakdltesi, Porselen Arastirma
Laboratuari, Ankara Universitesi, Fizik Muhendisligi Bolumu, AFM
Laboratuari, ODTU Metallrji Muihendisligi Bolimi XRD Laboratuari  ve
Hacettepe Universitesi Kimya Mihendisligi'nde gergeklestirildi.

2.1.Arastirmada Kullanilan Materyaller

Arastirmada kullanilan materyal ve cihazlar Cizelge 2.1’ de gosterilmigtir.
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Materyel ve Cihazlar

Uretici Firmalari

LAVA

3M/ESPE, Seefeld, Germany

DC-Zirkon

Smartfit Austenal, Chicago, lllinois

Lava™* Ceram

D A2, 3M ESPE, Germany

Elmas Frez

ISO 806314111534014, 837 LG 014,

Meisinger, Almanya

Zirkonzahn Freze Cihazi

Zirkograph 025, Gais, South Tirol

Lava Sinterleme Firini

3M/ESPE Lava Therm Furnace, Seefeld,

Germany

Atomik Kuvvet Mikroskobu

Solver PRO

X Ray Difraktometresi

PO#=BD54-0005 Model:D/MAX2200/PC

Mikrocut

Buehler Lake Bluff, IL, USA

Lloyd Kirma Cihazi

Fareham, UK

Heraeus Kumlama Cihazi

Combilabor CL-FSG3

Perthometer M2

MAHR Gmbh, Géttingen, Germany

Meliodent Akril

Heraeus Kulzer, Hanau, Germany

Cizelge 2.1. Arastirmada kullanilan materyal ve cihazlar

2.2.0rneklerin Hazirlanmasi

2.21. 1 inci Grup (Lava 3M Espe) : Uretici firma tarafindan vyari

sinterlenmig, kullanima hazir zirkonyum oksit bloklar temin edildi (Sekil 2.1).

Micracut cihazinda igleme tabi tutulabilmesi igin hazir bloklarin silindir blogu
tutan plastik kenarlar kesildi ( Sekil 2.2,2.3,2.4).




Sekil 2.1.Uretii firmadan elde edilen hazir Sekil 2.2.Blogun kenarlarinin micracut
blok cihazi igin hazirlanmasi

Sekil 2.3.Hazirlanmis blok Sekil 2.4.Micracut cihazi

Micracut cihazinda her bir blok 4 esit parcalara ayrildi (Sekil 2.5,2.6).

Sekil 2.5.3M Lava bloklarinin disk seklinde  Sekil 2.6.Her bir bloktan hazirlanan 4
kesilmesi adet disk

30

Elde edilen pargalarin her birinden 4 kuguk ornek hazirlandi. Bu iglem igin

Zirkonzahn firmasinin freze cihazi kullanildi.
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Zirkonzahn sisteminin prensibine uygun olarak hazirlamak istedigimiz
orneklerin boyutlarinda (5mm c¢apinda, 1,5mm kalinhginda) dokum yoluyla
metal koping hazirlandi (Sekil 2.7). Cihazin tarama boélimine metal koping,
freze boélumine daha énce micracut cihazinda hazirlanmis zirkonyum oksit
blok yerlestirildi( Sekil. 2.8.).

i A “ .. ”
ekil.2.7. Zirkonzahn freze cihazina yerlestiriimis
metal koping

S

Sekil.2.8.YZ 6rneklerin Zirkonzahn sisteminde hazirlanisi

Freze islemi tamamlandiktan sonra ornekler metal kopingin dublikati ve
istenilen boyutun % 22 oraninda buyuk olarak elde edildi (Sekil 2.9.).
Orneklerin etrafindaki capaklar temizlendikten sonra dretici firmanin
Onerilerine uygun olarak 3M Lava Therm firininda 11 saat boyunca 1500 [1C’

de finnlandi. 5 mm ¢apinda, 1.5 mm kalinhiginda 50 adet érnek hazirlandi.
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" ;
Sekil 2.9. YZ 6rneklerin son seklini aldig:
Zirkonzahn sisteminden ¢ikarihgi

Sekil 2.10.Sinterlenmemis YZ 6rnekler

2.2.2. 2 inci grup (DCS Smartfit ) : Bu gruptaki ornekler uretici firmanin tam
sinterlenmis 5 mm ¢apindaki silindir blogu 1.5 mm esit kalinlklara bélmesi ile

elde edildi. 5mm c¢apinda, 1.5 mm kaliniginda 50 adet DC 6rnek hazirlandi
(Sekil 2.11, 2.12).

Sekil 2.11.DC silindir blok Sekil 2.12.Silindir bloktan érneklerin
hazirlanmasi

80T 8N Ry

R TR Y TR L

R E R
SRS
B N R Y R H s e

L .. 4

Sekil 2.13.Arastirmada kullanilan tim érnekler



2.3.Yiizeyde Faz Déniigiimiinii Gergeklestirici iglemler:

Her gruptan 50 adet 6rnek elde edildi (YZ, DC). Gruplar kendi i¢lerinde 10’arli
5 alt gruplara ayrildi. Her alt gruptaki 6érneklerin yluzeyleri farkli ylzey

islemlerine tabi tutuldu. Orneklerin ylzeylerine uygulanan faz dénisimin

ve tutuculugu artirici islemler gizelge 2.2 'de 6zetlenmisgtir.

Grup Materyal Ornek Sayisi
Kontrol YZ 10
Kum YZ 10
Freze YZ 10
Asit YZ 10
Plazma YZ 10
Kontrol DC 10
Kum DC 10
Freze DC 10
Asit DC 10
Plazma DC 10

Cizelge 2.2. Orneklere uygulanan iglemler

2.3.1.Kumlama: Kumlama islemi i¢in ornekler 5 mm capinda uca sahip
kumlama cihazina 2 cm uzaklikta olacak sekilde sabitlendi. Ornekler 50 um
Al partikulleriyle, 4 bar basing altinda, 5’er saniye kumlandi (Sekil 2.16).
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2.3.2.Freze: Freze iglemi igin kalin grenli elmas frez (107-181 ym, I1SO
806314111534014, 837 LG 014, Meisinger, Almanya) kullanildi (Sekil 2.14).
Homojen bir freze islemi icin dérnekler 5 mm c¢apli bir tutucuya sabitlendi
(Sekil 2.15). islem su sogutmasi altinda, 150.000 rpm hizda ve parmak
basinciyla kontrolli olarak ayni kisi tarafindan gergeklestirildi. Her 6rnekten
sonra frez degistirildi, yeni bir frez kullanildi ve her bir ornegin ylzeyi 5 kez

yukari asagi, 5 kez de sag ve sol olmak Uzere frezle 10’ar kez asindirildi
(Sekil 2.15).

Sekil.2.14.Freze islemi i¢in kullanilan Sekil.2.15.Asindirma islemi
frezler

Sekil.2.16. Heraeus kumlama cihazi

2.3.3.Asit: Her gruptaki 10’ar érnek 16 saat boyunca %4’lik asidik asit
solusyonunda bekletildi ( Sekil 2.17).

Sekil 2.17. Asit solisyonunda bekletilen érnek
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2.3.4.Plazma Sprey: Plazma sprey islemi i¢in plazma sprey cihazi kullanildi.
Orneklerin her biri 4' er dakika plazma sprey cihazinda oksijenle muamele
edildi (Sekil 2.18).

Sekil 2.18.Plazma sprey cihazi

2.4.Yuzey Analizleri:

2.4.1.XRD Analizi

Calismamizda, materyalin faz donisim miktarinin incelenmesi igin Orta
Dogu Teknik Universitesi Metalirji Mihendisligi  Béliminde, XRD
laboratuarinda bulunan X Ray Difraktometresi (PO#=BD54-0005
Model:D/MAX2200/PC) kullanildi (Sekil 2.19).
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Ornekler yiizey islemlerinden 6énce ve sonra Cu Ka radrasyon kullanan X
Ray Difraktometresinde 20-40 derece 20 agisi arasinda taratilarak analiz
edildi.

Orneklerin yiizeylerinde faz dénlsiimiine ugramis monoklinik zirkonyum oksit
grenlerinin oransal miktari Garvie ve Nicholsan (1972) metoduna gore tespit
edildi.

Sekil.2.19. X Ray Difraktometresi

2.4.2.Atomik Kuvvet Mikroskobu ile Yiizey Analizi

Calismamizda, Atomik Kuvvet Mikroskobu’yla ylzey purtzlGltiga olgimleri,
Ankara Universitesi Fizik Miihendisligi laboratuarinda bulunan, yari-kontakt
mod, Solver PRO ile yapildi ( Sekil 2.,20,21).

DC ve YZ materyallerinin alt gruplarindan rastgele secilen birer 6rnek
Uzerinde ylzey islemlerinden sonra Solver Pro AFM cihazi ile ylzey

puruzlulaga olgumleri elde edildi.

Atomik kuvvet mikroskobundaki o6lgum igin, ornekler 6zel bir silindire

yapistirilip  cihazin igine vyerlestirildi. Ylizey taramalari kalibrasyon
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gerceklestirildikten sonra tamamlandi. Kalibrasyon, her 6l¢cim asamasinda
tekrarlandi. 1,6 x 3,6 x 0,4 mm boyutlarinda destek ylUzeyi altin kaplamall,
piramidal NSGO1 silikon ug kullanildi. Ylzey dl¢gimleri 1,6 Hz tarama hizinda
gerceklesti. 10 um' lik alanlar tarandi. Orneklerin 256 x 256 piksel
¢ozunurlukteki U¢ boyutlu goruntuleri ve ortalama yuzey puruzlilagu (Ra)

degerleri saptandi ve kaydedildi.

Sekil.2.19.20Solver Pro Atomik Kljvvt Mikroskobu ve dlgim bolumu

2.4.3.Profilometre ile Yuzey Analizi

Calismamizda, ylizey purizliligiu degerlendirmesinde Ankara Universitesi
Dis Hekimligi Fakultesi Protez Laboratuarinda bulunan Perthometer M2
profilometre cihazi kullanildi (Sekil 2.21).

Olgiim sirasinda orneklerin sabit tutulmasi icin drnekler cihaz (zerinde

mevcut olan poliasetat kaliba sabitlendi.

Cihazin en dnemli teknik 6zellikleri sdyledir: 6lgim uzunlugu 1,75; 5,5 ya da
17,5 mm olarak ayarlanabilir. Olgim sahasini 1’den 5’e kadar parcalayarak
(n: Slgimleme uzunlugu) olgilebilir. Olgli uzunluguna gére uygun olan diger
parametreler otomatik olarak ayarlanabilir. Hareketli pick-up kalibrasyonu

yapilabilir. Ra, Rmax, Rpm ve baska bircok parametreyi hesaplayabilir.
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Calismamizda olgum araligi 1,75 mm; oOrnekleme uzunlugu n=2 olarak
ayarlandi. Olgme probu olarak, sette bulunan 100 ym 6lgiim menziline sahip
NHT-6 tarayici igne kullanildi. Olgme kuvveti ise yaklasik 0,7 Mn’dir. Her
ornegin ortalama yuzey purtzliliga degeri (Ra) kaydedildi. Her 10 dlgiimde
bir kalibrasyon iglemi yapildi. Olgiimler, 6rneklerin merkezinde olacak sekilde
gerceklestirildi.

$ei| 2.21. Perthometer M2 profilometre cihazi

2.5.Zirkonyum Oksit Disklerin Feldspatik Porselenle Kaplanmasi

Orneklerin kaplanmasinda standart bir prosedir olusturabilmek icin, Gazi
Universitesi Endiistri Meslek Lisesi Tesviye ve Kalipcilik Laboratuar’nda, 5
mm ¢apinda, uzunlugu vida sistemiyle ayarlanabilen, piringten 6zel bir kalip
hazirland1 (Sekil 2.21).

I
Sekil.2.22.Tabakalama islemi igin
hazirlanan piring tutucu
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Zirkonyum oksit diskler sirayla piring tutucuya yerlestirildi. Zirkonyum oksit
porselenler igin 6zel olarak hazirlanmis porselen tozu (LavaTM* Ceram, D A2,
3M ESPE, Germany) Uretici firmanin likitiyle karistirildi ve hazirlanan karigim
2 mm kalinliginda zirkonyum oksit diskin Uzerine yerlestirildi. Fazla nem bir
pecete yardimiyla emdirildi. Her bir tabakalanmigs zirkonyum oksit disk Uretici
firmanin tavsiyesi dogrultusunda firinlandi (Cizelge 2.3.). ilk firinlamadan
sonra porselenin firinlama bulzilmesinden dolayi bir kere daha porselen

yigilarak firinlandi.

Sekil.2.23.24.Ustyapi porseleni yigiimis érnekler

Seramik (C°)B (dk)S (C°)t (Co)T (dk)H
Lava'"*Ceram 450 4 dk 45 810 1 dk
Cizelge.2.3.Seramik pisirme isilari
B: Hazirlk 1sisi S: On kurutma siiresi  t: Porselen firin isisinin bir dakikada yiikselme

derecesi  T: Pisirme dercesi H: Pisirme derecesinde durma siresi

2.6.Makaslama Baglanti Kuvveti Deneyi

Tabakalanma islemi tamamlanmis ornekler daha oOnceden hazir olarak
bulunan, paslanmaz c¢elikten hazirlanmig, 1,5 x 14,5 x 25 mm boyutlarinda,
uzerinde 5,5 mm capinda 10 adet delik bulunan metal plakaya akrille
(Meliodent) sabitlendi.
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Sekil.2.25.0rneklerin metal plakaya yerlestiriimesi

Baglanti kuvveti testi , Universal Testing Machine ( Lloyd-LRX; Lloyd
Instruments, Fareham, UK) de crosshead hizi 0,5 mm/min olacak sekilde
gerceklestiriimistir (Sekil 2.25, 2.26).

Sekil.2.25.26.Lloyd kirma cihazi

2.7.istatistiksel Analiz

Verilerin analizi SPSS (Statistical Package for Social Science) 11.,5 paket
programinda yapilmigtir. Surekli 6l¢imli degdiskenlerin normal dagilima
uygun dagilim gosterip gostermedigi Shapiro Wilk testi ile arastiriimigtir.

Tanimlayici istatistikler ortalama * st.sapma bigiminde gosterilmigtir.

Materyallerin ve yontemlerin altyapi ve Ustyapi porselenleri arasindaki
baglanti direncine olan etkileri 2-Yonla Varyans (Two-Way ANOVA) analizi ile

incelenmigtir. Etkilesim etkisi énemli bulundugu icin ydntemler igerisinde
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materyaller arasindaki farkin 6nemliligi Bonferroni Duzeltmeli Student’s t testi
ile materyaller igerisinde yontemler arasindaki farkin onemliligi ise Bonferroni
Duzeltmeli Tek Yonlu Varyans (One-Way ANOVA) analizi ile test edilmigtir.
Tek Yonlu Varyans analizi sonucunun 6nemli bulundugu durumda, anlamli
farka neden olan yontem veya yontemleri tespit etmek amaciyla post hoc

Tukey testi kullaniimigtir.

Puruzluluk derecesi ve X-Ray olgum degerleri yonunden materyaller
arasindaki farkin 6nemliligi Mann Whitney U testi kullanilarak, yontemler
arasindaki farkin onemliligi ise Kruskal Wallis testi ile arastiriimigtir. Kruskal
Wallis test istatistigi sonucunun 6nemli bulundugu durumlarda ise anlamli
farka neden olan yéntem veya yontemleri tespit etmek amaciyla Kruskal

Walllis ¢oklu karsilastirma testi kullaniimistir.

Baglanti direnci ile sirasiyla; puruzliluk derecesi ve X-Ray olgum degerleri
arasindaki dogrusal iligkinin anlamhligi ise Pearson korelasyon testi ile

degerlendirilmigtir.

Olasi tum alt grup ¢ézumlemelerinde Bonferroni Duzeltmesi yapildi. P<0,05

icin sonuglar istatistiksel olarak anlaml kabul edilmigtir.



42

3.BULGULAR

3.1. XRD Bulgulan

3.1.1. DC Zirkonyum Oksit XRD Bulgulari

XRD analizinde 26, 20—40 ° araliginda, tetragonal fazin tepe noktalari 30,01;
34,5; 35.,2 ° de, monoklinik fazin tepe noktalari 28,07° ve 31,2° ’de
olusmaktadir. Tepelerin siddetleri yUzeylerindeki tetragonal fazdan

monoklinik faza dontsum buyuklugu ile degismektedir.

DC zirkonyum oksit Orneklerinde, kontrol, kumlama, freze, asit, plazma
islemlerinden sonra alinan XRD verileri asagidaki grafiklerde sirasiyla
verilmekte, tetragonal ve monoklinik fazlarin tepe noktalari belirtimektedir
(Sekil 3.1, 3.2, 3.3, 3.4, 3.5). Grafiklerde gosterilen tepe noktalari Garvie ve

Nicholsan (1972) formulunde kullaniimistir.

Siddet DC KONTROL

2000,00000 -

1800,00000 — It L 111)

1600,00000

1400,00000

1200,00000
1000,00000 -

800,00000

600,00000

Im(111) T
400,00000 , [m ( 1 llj
200,00000 o\ f ’
oy / \
" ™~ e - L Py Aa baliag o de
0,00000 - m— — -
20,00 22,00 24,00 26,00 28,00 30,00 32,00 34,00 36,00 38,00 40,00

Derece

Sekil 3.1.DC kontrol grubu 6érneklerin XRD verileri
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slddet DC KUMLAMA
1800ser 1 (111
1400,00000 -
1200,00000
1000,00000 -

800,00000 DC KUMLAMA

600,00000 {
400,00000 Im[lll) Im ’lllj
200,00000 {
0,00000
20,00 22,00 24,00 26,00 28,00 30,00 32,00 34,00 36,00 38,00 40,00

Derece

Sekil 3.2.DC kumlanmis érneklerin XRD verileri

Siddet DC FREZE

2000,00000 -

1800,00000 P 4 It (1 1 1_}

1600,00000 -

1400,00000 4

1200,00000

1000,00000 DC FREZE

800,00000

600,00000 -

Im (111)

400,00000 -

200,00000

PRy

0,00000
20,00 22,00 24,00 26,00 28,00 30,00 32,00 34,00 36,00 38,00 40,00

Derece

Sekil 3.3.DC freze érneklerin XRD verileri
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Siddet

16uu,uuuuu 4
1400,00000 4

1200,00000

DC ASIT

/V

It(111)

1000,00000 -

800,00000

600,00000 -

400,00000

200,00000 4

b 4 o

e

Im(111)

——~—

0,00000

Im (111)

/4

DC ASIT

20,00

22,00

24,00

26,00 28,00

30,00

32,00 34,00

36,00

38,00

40,00

Derece

Sekil 3.4.DC asit 6rneklerin XRD verileri

Siddet

1800,00000 -

1600,00000

DC PLAZMA

It(111)

]

-

1400,00000

1200,00000

1000,00000

DC PLAZMA

800,00000

600,00000

400,00000

200,00000 +

P pry

Im(111)

—

Frve

0,00000

A ”

Im (111

20,00

22,00

24,00

26,00 28,00

30,00

32,00 34,00

36,00

38,00

40,00

Derece

Sekil 3.5.DC plazma 6rneklerin XRD verileri
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DC zirkonyum oksit ornekler icin Garvie ve Nicholsan metoduna gore

asagidaki formul kullanilarak hesaplanan monoklinik faz yizdeleri gizelge

3.1’de gosterilmektedir.

Im(111) + Im (111)
m= —
Im(111) + Im(111) + It(111)

Materyal Uygulanan

Monoklinik Faz Orani (%)

Yontem 1.Sonug 2.Sonug 3.Sonug
Kontrol %14 %13.7 %14.3
Kumlama %18.9 %18.7 %19.1
DC Asit %15.9 %15.5 %16.3
Freze %13.1 %13.3 %13
Plazma %14.5 %14.2 %14.4

Cizelge 3.1. XRD ile elde edilen verilere gore hesaplanan DC 6rneklerin monoklinik faz

yuzdeleri

3.1.2. YZ Zirkonyum Oksit XRD Bulgulari

YZ zirkonyum oksit orneklerde, kontrol, kumlama, freze, asit, plazma

islemlerinden sonra alinan XRD verileri asagidaki grafiklerde sirasiyla

verilmekte, tetragonal ve monoklinik fazlarin tepe noktalari belirtimektedir

(Sekil 3.6, 3.7, 3.8, 3.9, 3.10).
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. YZ KONTROL
Siddet

6000,00000 1 It(1 11]

5000,00000

4000,00000

3000,00000 YZKONTROL

2000,00000
1000,00000 Al P -
Im(111) Im (111)
0,00000 -
20,00 22,00 24,00 26,00 28,00 30,00 32,00 34,00 36,00 38,00 40,00

Derece

Sekil.3.6.YZ kontrol 6rneklerin XRD verileri

Siddet YZ KUMLAMA

1800,00000 7
1600,00000 1 /

1400,00000 !

It(111)

1200,00000

1000,00000 1

YZ KUMLAMA

800,00000 ]

600,00000 I

Im(111)
v } Irri[lﬂj ) \A

0,00000 -y
20,00 22,00 24,00 26,00 28,00 30,00 32,00 34,00 36,00 38,00 40,00

400,00000

|
—

Derece

Sekil.3.7.YZ kumlama 6rneklerin XRD verileri
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Siddet YZFREZE
3000,00000 I‘t[ 1 11]

2500,00000

2000,00000

1500,00000 YZ FREZE

1000,00000
Im (111)
500,00000 Al
Im(111} f
0,00000 T R e ]
20,00 22,00 24,00 26,00 28,00 30,00 32,00 34,00 36,00 38,00 40,00
Derece
Sekil.3.8.YZ freze drneklerin XRD verileri
S 1 d d et YZ ASIT
6000.00000 -+
It(111)

5000.00000 N
4000.00000

2000.00000
1000.00000
i
0.00000 -1 —
20.00 22.00 24.00 26.00 28.00 30.00 32.00 34.00 36.00 38.00 40.00

Derece

Sekil.3.9.YZ asit 6rneklerin XRD verileri
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. YZ PLAZMA
Siddet
1 4 Al
4500,00000 I-t( 111
4
4000,00000
3500,00000
3000,00000
2500,00000
YZ PLAZMA
2000,00000
1500,00000
1000,00000 —,
R Im (111]
Im(111)
500,00000 - f
0, 00000 T .0 0,1, o
20,00 22,00 24,00 26,00 28,00 30,00 32,00 34,00 36,00 38,00 40,00
Derece

Sekil.3.10.YZ plazma 6rneklerin XRD verileri

YZ zirkonyum oksit ornekler icin Garvie ve Nicholsan metoduna gore

hesaplanan monoklinik faz ytzdeleri ¢izelge 3.2'de gdsteriimektedir.

Materyal Uygulanan Monoklinik Faz Orani (%)
Yontem 1.Sonug 2.Sonug 3.Sonug
Kontrol %5.1 %5.3 %4.9
Kumlama %15.5 %15.3 %15.2
YZ Asit % 4.6 % 4.4 %4.8
Freze % 5.3 %5.4 %5.1
Plazma %2.9 %3.2 %3.5

Cizelge 3.2. XRD ile elde edilen verilere gore hesaplanan YZ &rneklerin monoklinik faz
yuzdeleri

X-Ray olgumleri yonunden materyaller arasindaki farkin onemliligi Mann
Whitney U testi kullanilarak, yoéntemler arasindaki farkin énemliligi ise
Kruskal Wallis testi ile arastinimigtir. Kruskal Wallis test istatistigi sonucunun

onemli bulundugu durumlarda ise anlamli farka neden olan yontem veya



49

yontemleri tespit etmek amaciyla Kruskal Wallis ¢oklu karsilastirma testi

kullaniimistir.

Cizelge 3.3 de X-Ray olgumleri Uzerinde materyal ve ydntemlerin birlikte
etkilerinin  dagihmi gosterilmektedir. Tabloya goére p<0.05 igin su

degerlendirmeler yapilabilir.

Tum DC ornekler igerisinde en fazla monoklinik faz, kumlama sonrasinda
bulgulanmigtir. Kumlama sonrasi gergeklesen monoklinik faz ylzdesi ile asit
uygulanan orneklerde gorulen monoklinik faz yuzdesi arasinda anlaml fark

bulgulanmamistir.

DC plazma o6rneklerde bir miktar faz donusumu gergeklestigi tespit edilmis,

kontrol grubuyla arasindaki fark istatistiksel olarak anlamli bulgulanmamistir.

DC grubunda freze Orneklerinde tersine faz donlisumui gergeklestigi
gOzlemlenmis ve diger tum gruplarla arasindaki fark istatistiksel olarak

anlamli bulgulanmistir.

Tum YZ ornekleri icerisinde en fazla monoklinik faz kumlanan érneklerde
tespit edilmigtir. Diger 6rnek gruplarindan farki istatistiksel olarak anlaml

bulgulanmigtir.

YZ plazma 6rneklerde monoklinik fazda azalma gézlemlenmistir. Bu azalma
asit grubu drnekleri harig, tim gruplar arasinda istatistiksel olarak anlamli

bulgulanmigtir.

YZ freze grubunda faz donlsumuinde bir miktar artis gerceklestigi tespit
edilmis, kontrol grubuyla arasindaki fark istatistiksel olarak anlamh

bulgulanmamistir.
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YZ asit grubunda monoklinik fazda bir miktar dusus gozlemlenmis, YZ

plazma hari¢ tim gruplar arasindaki fark anlamli bulgulanmigtir.

DC YZ p?
Kontrol 14.0 + 0.24 51+0.18 <0.001
Kumlama  18.9+0.16 ‘ 15.3+0.13 ‘ ‘ <0.001
Plazma 14.4 £ 0.14 ‘ ‘ 3.2+0.26 ‘ ‘ <0.001
Freze 13.1£0.13 ‘ 53+0.13 ‘ <0.001
Asit 15.9+0.35 ‘ 4.6 +0.16 ‘ <0.001
P’ <0.001 <0.001

Gizelge 3.3.X-Ray Olgiimleri Uzerinde Materyal ve Yéntemlerin Birlikte Etkilerinin Dagilimi
a Yontemler igerisinde materyaller arasi yapilan karsilastirmalar

b Materyaller ve tim denekler i¢erisinde yontemler arasi yapilan karsilastirmalar

Cizgilerin uglarini gosteren gruplar arasindaki fark istatistiksel olarak anlamli (p<0.05).
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20
| 0
15
o |
|

10 =

5 Materyal
> . DC
©
nd
X 0 YZ

Kontrol Kumlama Plazma Freze Asit

Yontemler

Sekil 3.11.X-Ray Olgiimleri Uzerinde Materyal ve Yéntemlerin Birlikte Etkilerinin Dagilimi

Sekil 3.11'de tim gruplarin X-Ray olgumlerinin materyal ve yontemler Gzerine
dagihmi gorulmektedir. TUm ylzey islemeleri arasinda en fazla monoklinik
faz donusimuine sebep olan ydontem kumlamadir. Diger yontemlerin etkileri
materyale gore degismektedir. DC grubuna ait ornekler, YZ o6rneklerine
oranla genel olarak daha fazla monoklinik faza sahiptir.

3.2.Profilometre Bulgulari

Her bir gruptaki 7 ser ornekten elde edilen profilometre sonuglari gizelge

3.4.'de gdsterilmektedir.
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GRUPLAR Kontrol edilen ornekler

1 2 3 4 5 6 7
YZ Kontrol 0.880 0.543 0.990 0.690 0.806 0.850 0.964
DC Kontrol 1407 2.159 2387 1.574 2.266 2.556 1.244
YZ Kumlama |0.989 1.005 0.788 0.974 1.070 1.074 0.992
DC Kumlama |1.902 1.875 2598 1.588 2.064 2.386 1.968

YZ Freze 4678 6.141 5.780 7.042 6.937 6.532 5.235
DC Freze 5616 5406 5961 4.727 7.619 5.153 5.320
YZ Asit 0.909 0934 0968 0.650 0.918 0.866 0.806
DC Asit 2761 2318 1.926 2069 2991 2517 3.157

YZ Plazma 0.996 0813 0.612 0.818 0.920 0.800 0.426
DC Plazma 1.733 2.484 2.055 |2.740 1.854 1.415 2.301

Cizelge 3.4. Profilometre sonuglari (Ra)

ParuzlGluk olgimleri yonunden materyaller arasindaki farkin 6nemliligi Mann
Whitney U, yontemler arasindaki farkin onemliligi ise Kruskal Wallis testleri
kullanilarak arastiriimistir. Kruskal Wallis test istatistigi sonucunun 6nemli
bulundugu durumlarda ise anlamli farka neden olan yontem veya yontemleri

tespit etmek amaciyla Kruskal Wallis ¢oklu kargilastirma testi kullaniimistir.

Cizelge 3.5’de purluzlUlik derecesi Uzerinde materyal ve yontemlerin birlikte
etkilerinin  dagihmi gdsterilmektedir. Tabloya goére p<0.05 igin su

degerlendirmeler yapilabilir.

DC gruplari arasinda en fazla purtzltlik degerine sahip yontem freze olarak
OlcUlmastir. TUm gruplar arasindaki fark istatistiksel olarak anlaml

bulgulanmigtir.
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DC kumlama ve plazma gruplarinin Ra degerlerinde bir miktar artis tespit
edilmistir. Kontrol grubuyla aralarindaki fark istatistiksel olarak anlamh

bulgulanmamistir.

DC asit grubunun Ra degerindeki artis freze grubundan daha az, diger tim
gruplardan fazla olgulmustur. Tum gruplar arasindaki fark istatistiksel olarak

anlaml bulgulanmistir.

YZ gruplari arasinda en fazla purizlaluk degeri freze grubunda tespit
edilmigtir. TUm gruplar arasindaki fark istatistiksel olarak anlamh

bulgulanmigtir.

YZ kumlama grubunun Ra degerinde bir miktar artis olmustur ve bu deger YZ
kontrol, plazma ve asit gruplarindan istatistiksel olarak anlamli

bulgulanmigtir.

YZ plazma ve asit gruplarinin Ra degerlerindeki artis istatistiksel olarak

anlamli bulgulanmamigtir.

DC YZ p?
Kontrol 1.9 + 0.52 0.8+0.16 <0.001
Kumlama 2.1+0.34 1.0 £0.10 ‘ <0.001
Plazma 2.1+0.46 ‘ 0.8 +0.19 ‘ ‘ <0.001
Freze 5.7 +0.93 ‘ ‘ 6.0 + 0.88 ‘ 0.456
Asit 2.5+0.46 ‘ 0.9+0.11 ‘ <0.001
p° <0.001 <0.001

Tablo 3.5. Purizlulik derecesi Uzerinde materyal ve yontemlerin birlikte etkilerinin dagilimi
a Yontemler igerisinde materyaller arasi yapilan karsilastirmalar

b Materyaller ve tim denekler igerisinde yontemler arasi yapilan karsilastirmalar

Cizgilerin uglarini gosteren gruplar arasindaki fark istatistiksel olarak anlamli (p<0.05).
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Sekil 3.12. Puruzltlik derecesi Uzerinde materyal ve ydntemlerin birlikte etkilerinin dagihmi

Sekil 3.12'de puruzluluk derecesi Uzerinde materyal ve yontemlerin birlikte
etkilerinin dagilimi gdsterilmektedir. Gruplar arasinda en fazla puruzlilige
sahip olan ydntem frezedir. Diger yontemler, materyallerde farkli etkilere
sahiptirler. DC gruplari genel olarak YZ gruplarindan daha ylksek Ra

degerlerine sahiptir.

3.3.Baglanti Kuvveti Bulgulari

Tablo 3.6’ da baglanti direnci Uzerinde materyal ve yontemlerin birlikte

etkilerinin  dagihmi  gdsterilmektedir. Tabloya goére p<0.05 igin su

degerlendirmeler yapilabilir.



55

DC gruplar arasinda en fazla baglanti kuvvetine sahip olan grup DC freze
olarak tespit edilmigtir. Bu deger, diger gruplarla karsilastirildiginda

istatistiksel olarak anlaml bulunmamistir.

DC asit ve kumlama orneklerinde badglanti direncinde azalma sebep
gOzlemlenmis, fakat bu azalmaki fark istatistiksel olarak anlamh

bulgulanmamistir.

YZ orneklerine uygulanan yuzey islemleri sonucunda freze grubunda baglanti
direncinde bir miktar artma gozlemlenmistir, diger gruplarla arasindaki fark

istatistiksel olarak anlamli bulgulanmamistir.

YZ materyalinde kumlama, asit, plazma iglemlerinin baglanti direnci degerleri
kontrol grubu ile kargilastirildiginda bir miktar azalma gozlemlenmisg, en fazla
azalma plazma grubunda tespit edilmistir. YZ plazma grubunun baglanti
direnci degeri kontrol, kumlama ve freze gruplariyla karsilastinidiginda

istatistiksel olarak anlamli fark bulgulanmamistir.

Baglanti direncinde azalmaya sebep olan diger grup YZ asit olarak tespit
edilmistir. Azalmadaki fark kontrol ve freze gruplariyla karsilastirildiginda

istatistiksel olarak anlamli bulgulanmistir.

YZ freze ve kumlama gruplarindaki baglanti degerleri kontrol grubuyla

kargilastirildiginda istatistiksel olarak anlamli bulgulanmigtir.
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DC YZ p?
Kontrol 8,53 + 2,96 13,84 + 1,93 0.171
Kumlama 9,87 + 2,83 13,27 + 2,02 0.019°¢
Plazma 11,05 + 2,36 10,25 + 2,04 ‘ 0.030°
Freze 1412 +4,27  14,23+2725 ‘ 0.552
Asit 10,77 +2,93 11,69+ 3,22 | 0.894
p° 0.034 ° <0.001

Cizelge 3.6 Baglanti direnci lizerinde materyal ve yontemlerin birlikte etkilerinin dagilimi
a Yontemler igerisinde materyaller arasi yapilan karsilastirmalar

b Materyaller ve tim denekler i¢erisinde yontemler arasi yapilan karsilastirmalar
Cizgilerin uglarini gosteren gruplar arasindaki fark istatistiksel olarak anlamli (p<0.05).

¢ Bonferroni Diizeltmesine gére materyaller arasindaki fark istatistiksel olarak anlamli degil
(p>0.01).

d Bonferroni Diizeltmesine gore yontemler arasindaki fark istatistiksel olarak anlaml degil
(p>0.025).
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Sekil 3.13 Baglanti Direnci Uzerinde Materyal ve Yéntemlerin Birlikte Etkilerinin Dagilimi
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Sekil 3.13’ de baglanti direnci Uzerinde materyal ve yontemlerin birlikte
etkilerinin dagilimi gosterilmektedir. En yuksek baglanti direnci degeri DC
freze grubu oOrneklerinde gorulmektedir Diger gruplardaki degerler materyal

ve yonteme gore farkhlik géstermektedir.

3.4. Baglanti Direnci, Puiriizliiliik Derecesi ve X-ray Olgiimleri Arasindaki
lligki

Baglanti direnci ile sirasiyla; puruzluluk derecesi ve X-Ray olgumleri
arasindaki dogrusal iligkinin anlamhligi ise Pearson korelasyon testi ile

degerlendirilmistir.

Olasi tum alt grup c¢oézumlemelerinde Bonferroni Dulzeltmesi yapilmistir.

P<0,05 icin sonugclar istatistiksel olarak anlamli kabul edilmistir.

Yapilan incelemeler sonucunda puruzlllik derecesinin ve faz dontsimundn

baglanti direncine istatistiksel olarak anlamli etkisi olmadigi gorulmasgtar.

Baglanti direnci ile purazltlik derecesi arasindaki iliski ve anlamlihk dizeyi

cizelge 3.7' de gosterilmigtir.

Baglanti direnci ile faz donusumu arasindaki iligki ve anlamlilik dizeyi gizelge

3.8' de gosterilmigtir.
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Pirizliliik Derecesi

DC YZ Genel

r P r P r p
Kontrol -0.408 0.363 0.804 0.029% -0.444 0.111
Kumlama -0.279 0.545 -0.086 0.855 -0.503 0.067
Plazma -0.009 0.984 0.048 0.919 0.461 0.097
Freze -0.038 0.935 0.545 0.206 0.077 0.794
Asit -0.267 0.563 -0.011 0.981 -0.053 0.857
Genel 0.282 0.101 0.209 0.228

Cizelge.3.7. Baglanti direnci ile puruzlUlik derecesi arasindaki iliski ve anlamlilik dizeyi
a Bonferroni Diizeltmesine gore istatistiksel olarak anlamli dogrusal iligki gortlmedi
(p>0.005).

Faz Donusumu

DC YZ Genel
r p r P r P

Kontrol -0.203  0.573 0.502 0.140 -0.316 0.174
Kumlama 0.194 0.592 0.396 0.258 -0.499 0.025°
Plazma 0.264 0.462 0.218 0.546 0.493 0.027°
Freze -0.078  0.830 0.049 0.892 0.141 0.552
Asit -0.228 0.526 -0.424 0.222 0.019 0.936
Genel -0.382  0.006 0.258 0.070

Cizelge.3.8. Baglanti direnci ile faz donidsumu arasindaki iliski ve anlamhlik dizeyi
b Bonferroni Diizeltmesine gore istatistiksel olarak anlamli dogrusal iliski gériimedi (p>0.01).

3.4. AFM Bulgulan

AFM goérantilerinin elde edilmesinde her alt gruptan bir 6rnegin yuzeyi

incelenmisgtir.
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3.4.1. DC Zirkonyum Oksit Orneklerde AFM Bulgulari

DC zirkonyum oksit orneklerinde, kontrol, kumlama, freze, asit, plazma
islemlerinden sonra alinan 3 boyutlu AFM goruntuleri ve yorumlar agagidaki

resimlerde sirasiyla verilmektedir.

DC zirkonyum oksit kontrol érnegin AFM gorintistinde ylzey dimduz degil
dalgali bir halde gorulmektedir. Yuzeydeki tepeler sadece 40 nm civarindadir.
Tepeler ve vadiler sahaya, birbirine paralel degil, daginik bir bi¢cimde
yerlesmigtir. Ra: 53.6 nm’dir (Sekil 3.14 ).

Sekil 3.14 DC zirkonyum oksit kontrol drnegin AFM gorintisi

DC zirkonyum oksit kumlama 6rnegin AFM goéruntisinde kugluk capta ve
yukseklikte siki sikiya yerlesmis tepeler ve purtzli bir ylzey gortulmektedir.
Ra 51.7 nm’dir (Sekil 3.15).
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Sekil 3.15 DC zirkonyum oksit kumlama 6rnegin AFM goérintusu

DC zirkonyum oksit freze Ornegin AFM goruntisunde, duzensizce, ¢ok
sayida, farkh yuksekliklerde ve siki sikiya yerlesmis tepe olusumlari
g6zlemlenmektedir. Ra 75.1 nm’dir (Sekil 3.16 ).
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Sekil 3.16 DC zirkonyum oksit freze drnegdin AFM gorintisi
DC zirkonyum oksit asit ornegin AFM goruntusinde, kiguk tepeciklerin

yaninda duzensizce yerlesmis yuksek tepeler mevcuttur. Tepelerin uzunlugu
300 nm yi asmamaktadir. Ra 23.9 nm’dir (Sekil 3.17 ).
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Sekil 3.17 DC zirkonyum oksit asit drnedin AFM gorintisi
DC zirkonyum oksit plazma o6rnegin AFM goruntlisu ylzey o6zellikleri

bakimindan DC zirkonyum oksit asit ornegine benzemektedir. Ra 29.3 nm’dir
(Sekil 3.18).
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Sekil 3.18 DC zirkonyum oksit plazma 6rnegin AFM goruntisi
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3.4.2. YZ Zirkonyum Oksit Orneklerinde AFM Bulgulari

YZ zirkonyum oksit orneklerinde, kontrol, kumlama, freze, asit, plazma
islemlerinden sonra alinan 3 boyutlu AFM goruntuleri ve yorumlar agagidaki

resimlerde sirasiyla verilmektedir.

YZ zirkonyum oksit kontrol oOrnegin AFM goruntusu yuzey oOzellikleri
bakimindan, DC kontrole benzemektedir. Ylzey dumdiz dedildir, dalgal bir

goruntl izlenlenmektedir. Ra 39.2 nm’dir (Sekil 3.19).
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Sekil 3.19 YZ zirkonyum oksit kontrol 6rnegin AFM gorintusu

YZ zirkonyum oksit kumlama 6rnegin AFM goéruntisunde yuzeyde purtuzsiuz
ve dumduz kisimlar ile vadi ve tepelerin sik oldugu bigimsizce ve asimetrik

yerlesmis bolumler gézlemlenmektedir. Ra 32 nm’dir (Sekil 3.20).
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Sekil 3.20 YZ zirkonyum oksit kumlama érnegin AFM goruntisi

YZ zirkonyum oksit freze 6rnedin AFM gorintistu genel itibariyle YZ
zirkonyum oksit kumlama oOrneginin goruntusune benzemektedir. Tepelerin
sayisi arttigi, duzluk alanlarin azaldigi izlenmektedir. Tepelerin ylksekligi 500

nm’ ye ulasmistir.Ra 54.1 nm’dir (Sekil 3.21).
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Sekil 3.21 YZ zirkonyum oksit freze 6rnegin AFM goérintusu

YZ zirkonyum oksit asit 6rnegin AFM goéruntlsu genel itibariyle DC frezeye

benzemektedir. Tepecikler daha sivri ve daha dizenli goérulmektedir. Ra

41.1'dir (Sekil 3.22).
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Sekil 3.22 YZ zirkonyum oksit asit 6rnedin AFM gorintis
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YZ zirkonyum oksit plazma 6rnegin AFM gorusu YZ zirkonyum oksit asit
orneginin yuzey Ozelliklerine benzemektedir. Tepeler daha yuvarlak
izlenmektedir. Ra 51.3 nm'dir (Sekil 3.23).
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Sekil 3.23 YZ zirkonyum oksit plazma érnegdin AFM goérintisu
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4. TARTISMA

Dental restorasyonlardan beklenen estetik taleplerin fazla olmasi klinik olarak
tam seramik restorasyonlarin kullanimlarini artirmistir. Zirkonyum oksit esasli
altyapir materyallerinin gelistiriimesiyle, guclu altyapi ve estetik Ustyapi
seramik kombinasyonlari basariyla kullaniimaya baglanmistir. Zirkonyum
oksit esasli restorasyonlarin uzun donemli fonksiyonel, biyolojik ve estetik
gereksinimleri yerine getirebilmesi igin, guglendiriimis altyapr ve estetik
ustyapr seramik arasindaki baglantinin basarii olmasi gerekmektedir
(Fleming ve ark., 2004).

Iki tabakall restorasyonlarin uzun émiirli olabilmesi igin gerekli olan ideal
sartlari inceleyen ¢ok cgesitli arastirmalar yapiimistir (Kelly, 1995, Carrier ve
Kelly, 1995, Pallis ve ark., 2004). Kelly (1995), In-ceram altyapilarla yapilan
tam seramik restorasyonlarda gerceklesen kiriimalarin %70 -78 oraninda
altyapi ve Ustyapi porselenlerinin baglanti bolgesinden kaynaklandigini
gOstermigtir. Carrier ve Kelly (1995), tam seramik kdprilerle ilgili yartttakleri
calismada basarisizligin hem ara yuzeyden; hem de gerilim bolgelerinden
kaynaklandigini ve kirik basglangicinin ara yuzeye dik gercgeklestigini
belirtmiglerdir. Bagka bir galismada Pallis ve arkadaslari (2004) Gg¢ tam
seramik sistemin kirilma direnclerini arastirmiglar ve en fazla basarisizlik
gOsteren bdlgelerin altyaplr ve Ustyapi porseleni ve altyapi ile yapistirma
simani arasinda oldugunu gostermiglerdir. DC-Zirkon tekniginin 2 yil sureyle
klinik olarak gozlemlendigi baska bir calismada, Steyern ve arkadaslar
(2005) altyapr materyali tasariminin, Ustyapi porselenini destekleyecek

sekilde yapilmasi gerektigini vurgulamiglardir.

Luthardt ve arkadaglari (1999) zirkonyum oksit sistemlerdeki basarisizligin

cogunlukla iki porselen ara yuzinde olustugunu belirtmiglerdir.
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Zirkonyum oksit esasli restorasyonlarin altyapi ve Ustyapi porselenl ara
yuzinde zirkonyum oksit monoklinik fazinin bulunmasi ara yuzde mikro
bosluklarin olusmasina sebep olabildigi bildiriimistir (Guazzato, 2004).
Guazzato ve arkadaslarina (2004) goére zirkonyum oksitte meydana gelen faz
donusumdu, Ustyapr porseleninde mikro catlaklara sebep olan lokalize
streslerin olusumunu tetikleyebilir. Ote yandan zirkonyum oksit seramiklerde
bulunan monoklinik fazin termal genlesme katsayisi 7.5 x 10° K™, tetrogonal
fazin termal genlesme katsayisi 10.8 x 10° K" degerlerinde oldugu
bildirilmigtir (Fischer ve Stawarczyk, 2007). Bu sebeplerden dolayi,
zirkonyum oksit seramiklerin yuzeyinde gergeklesen t—m donligumunin
altyapi ve ustyapi porselenleri arasindaki baglanti direncini etkileyebilecegi

dusuncesindeyiz.

Gergeklestirilen calismada DC ve YZ zirkonyum oksit seramiklerin farkli
yuzey iglemleri ve sinterlenmeleriyle gerceklesen faz dénlsum miktarinin
tespitine ve bu miktarin zirkonyum oksit altyapi ve Ustyapi porseleni
arasindaki baglanti direncine etkileri arastiriimistir. Calismada, farkli yizey
islemlerinin baglanti direncine etkilerinin yani sira bu islemler sonucu olusan
monoklinik faz miktarinin ve ylzey puruzlGluginin altyapr ile Ustyapi

arasindaki baglanti direncine etkileri kargilastirmali olarak degerlendirilmistir.

Dental restorasyonlar igin kullanilan prefabrike zirkonyum oksit seramik
bloklar 2 sekilde islenmektedir. Birinci yontem yari sinterlenmis zirkonyum
oksit bloklardan orijinal boyutundan buyuk restorasyonun hazirlanmasi ve
sinterlenme ile gerceklesen buzilme sonucunda final restorasyonun orijinal
boyuta donmesi seklindedir. Diger yontem ise restorasyonun tamamen
sinterlenmig prefabrike zirkonyum oksit bloklarin direkt olarak final boyutunda
islenmesidir. Her iki yontemde farkli yogunluklarda zirkonyum stabilize edici
yitrium oksit bulunmaktadir. Yitrium gibi faz stabilize edicilerin eklenmesiyle
zirkonyum oksit, oda sicakliginda stabil kalabilmektedir (Hannink ve ark.,
2000).
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Materyal igerisinde bulunan stabilize edici ajanin miktari ile materyalin gren
boyutu arasinda iligki oldugu gosterilmistir. Ayni zamanda bu iki degiskenin
materyalin faz donusimune etkisi oldugu, yuksek miktarlarda yitrium iceren
materyalin faz donlisumuine daha direncli oldugu belirtiimektedir. Yitrium
yogunlugundaki duasusun materyalin kararliigini olumsuz yonde etkiledigi,
tetragonal zirkonyum oksit grenlerinin I1s1 ve gevresel kosullar altinda daha
kolay monoklinik faza dénustigu gosterilmistir (Papanagiotou ve ark., 2006).
Materyalin stabilizan icerigiyle direnci arasindaki baglanti faz igerigindeki
degisimlerle agiklanmigtir. % 3 mol Y,0siceren TZP materyalinde direncin en
yuksek seviyede oldugu, Y,Os iceriginin azalmasiyla direncin de azaldigi
rapor edilmistir ( Swain, 1985). Swain (1986), % 2 mol yittrium igeren Y-TZP
seramiklerin gren boyutlarinin materyalin dayanikliik ve faz déndsimu ile
olan iligkisini aragtirdiklar galigmada gren boyutunun materyalin dayaniklihgi
ile ¢ok yakindan iligkili oldugunu goOstermistir. Benzer sekilde, farkli
zirkonyum oksit altyapr seramiklerin baglanti direnglerinin arastirildigi
calismada seramig@in, farkli gren boyutlarinda farkl yulzeysel ve yapisal

Ozelliklere sahip oldugu belirtilmigtir (Aboushelib ve ark., 2008).

Yurutulen calismada iki farkli yogunlukta yitrium igerigine sahip Y-TZP
seramikleri kullaniimistir. Bunlardan % 3 mol yitrium igeren Y-TZP’nin (YZ),
0.21 ym gren boyutuna, % 5 mol yitrium igceren Y-TZP’nin (DC) ise 0.28 ym
gren boyutuna sahip olduklari bildirilmistir (Guazzato ve ark., 2004).

Guazzato ve arkadaslari (2004) YZ ve DC materyallerinin direng ve kiriima
sertlikleri arasindaki farkliliklari stabilizan oksit igerigine, gren boyutlarina,
isleme asamalarina ve bu faktorlerin tetragonal grenlerin kararlihgina olan

etkisine baglamislardir.

Sunulan c¢alismada farkl ylzdelerde stabilizan oksit ve gren boyutlarina
sahip zirkonyum oksit seramik materyallerine (DC ve YZ) ayni yuzey iglemleri
uygulanarak baglanti direnci arasindaki fark gdzlemlenmis, yuzey iglemlerinin

zirkonyum  oksit seramiklerdeki faz donisimine olan  etkileri
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degerlendirilmigtir. Calismada yuzey islemleri igin kumlama, asindirma, asit
uygulama ve plazma sprey yontemleri kullaniimistir. Kosmac ve arkadaslari,
(2000) her bir yéntemin zirkonyum oksit seramikler Gzerinde faz dondslimunu
saglayici etkisi oldugunu ve bir érnek Uzerinde farkli yontemlerin sirayla
uygulanmasi sonucunda alinan XRD o6lgumlerinde, her zaman son uygulanan
islemin monoklinik faz degerlerinin gegerli oldugunu belirtmiglerdir. Bu
baglamda yurutilen ¢calismada hazirlanan zirkonyum oksit érneklerde farkl

yuzey isleme yontemlerin etkinligi ayri ayri degerlendirilmistir.

Tam seramik restorasyonlarin i¢ ylzeyinin kumlanarak puruzlendirilmesi rutin
olarak uygulanan bir yontemdir (Saygih ve $ahmali, 2003). Kumlama,
simantasyon igleminden once tam seramik restorasyonlarin mikromekanik
retansiyonunu arttirmaktadir. Uygulanan kumlama iglemi seramigin bukulme

direncinde azalma veya artmaya sebep olmaktadir (Curtis ve ark., 2006).

Yuzey islemlerinin zirkonyum oksitin direncine etkisi konusunda celigkili
sonuglar bildirilmistir (Zhang ve ark., 2004, Guazzato ve ark., 2005). Zhang
ve arkadaglari (2004) kumlama isleminin zirkonyum oksitin direncini
dugurdugunu, Guazzato ve arkadaslari (2005) ise artirdigini belirtmiglerdir.
Rapor edilen sonuglar celigkili olmasina ragmen, genel olarak ylzey

islemlerinin mekanik 6zellikler etkiledigi ifade edilmigtir.

Kosmac ve arkadaslan (2000, 2008), kumlama isleminin asindirma iglemiyle
olusan catlaklar uzaklastirabildigi, ayni zamanda materyalin direncini artiran
yuzey sikigtirici tabaka olusturdugunu bildirmislerdir. Wang ve arkadaslari
(2008) 50 pm Al;O3 ile kumlama sonucunda zirkonyum oksit porselenin
direncinde artma, 120 ym Al,Os3 ile kumlama sonucunda ise direngte azalma
olustugunu goézlemlemislerdir. Porselen direncindeki artisin sebebini
kumlama islemiyle ylzeydeki zayif grenlerin ve asindirma sonucu olusan
cizgilerin uzaklastirilmasina, ayni zamanda yuzeyde olusan faz donusimune
bagh oldugunu belirtmiglerdir. Curtis ve arkadaslari (2006), ylzey

sekillendirme tekniklerinin Y-TZP seramiklerin ylzey purGzlaligine olan
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etkilerini arastirdiklari ¢alismada aliminyum partikillerinin - boyutundaki

artigin, yuzey puruzluligunde dususe sebep oldugunu gostermislerdir.

Sunulan g¢alismada, yuzey faz dontsumuanu etkili bir sekilde gerceklestirmek
amaci ile DC ve YZ zirkonyum oksit porselenlerinden birer grup ornek
yalnizca kumlama islemine tabi tutulmustur. Arastirmada 50 pm Al,O3
partikullerinin kullanilmasinin sebebi, hem materyal ylzeyinde etkili bir
sekilde faz donusimund gergeklestirmek hem de purtzli bir ylzey

olusturmaktir.

Tam sinterlenmis Y-TZP seramiklerin agindiriimasi materyalin mikro yapisina
zarar vermektedir (Luthardt ve ark.,2004). Asindirma islemleri sirasinda
frezin ylUzeyden tek bir gegisiyle materyalden onlarca mikrometre partikul
uzaklastiriimaktadir (Kosmac ve ark., 2007). Blue ve arkadaslar (2003) Y-
TZP materyalinin asindiriimasi sirasinda uzaklastirilan partikil miktarinin
kumlama isleminde uzaklastirilan partikil miktarindan daha az oldugunu
gostermiglerdir. Yin ve arkadaslari (2003) materyalin uzaklastirilmasinda
kalin grenli frezlerin ince grenli frezlerden daha etkili oldugunu belirtmislerdir.
Benzer sekilde Curtis ve arkadaglari (2006) kalin grenli frezlerin purizli
yuzey olusturmada ince grenli frezlerden daha etkili oldugunu bildirmiglerdir.
Ayrica Kou ve arkadaslari (2006) ince grenli frezlerin Y-TZP seramiklerde
asindirma isleminden sonra puruzsiz yuzey meydana getirdigini
gOstermiglerdir. YUrutilen galismada daha puruzla bir ylizey olusturdugu
bilinen kalin grenli bir frez kullanimi tercih edilmistir. Boylece en purtzli

yuzeyler freze islemi sonucu elde edilen 6rneklerde olmustur.

Asindirma islemi kuru ve su sogutmali olmak Uzere iki farkh sekilde
gergeklestirilebilir. Kuru ortamlarda gercgeklestirilen agindirma igleminde,
stresin ve s artisinin yuksek oldugunu gdsteren yogun Kkivilcimlar
olugsmaktadir. Yuksek isI artigi materyalde tersine faz donisumuine neden
olmaktadir (Swain ve Hannink, 1989). Suyun eglik ettigi asindirma igleminde

ise, 1s1 artis1 ve kivilcimlar gézlemlenmemektedir. Bununla birlikte suyla
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yapilan asindirma igleminde olusan oluklarin derinligi ve olusan debris

miktar azalmaktadir (Kosmac ve ark., 2007).

Bu baglamda gercgeklestirilien calismada, olusacak faz miktarini etkiledigi
bilinen fazla is1 artisi olusumunu engellemek amaci ile suyla asindirma

yontemi tercih edilmistir.

Silisyum oksit igerigi azalmis veya hi¢c olmayan In-Ceram Alumina (%85
Alimina), Procera All Ceram (%99 Alimina), DC Zirkon gibi seramikler
asitlere karsi direncglidirler. Feldspatik seramiklerde basarli daglama
yapabilen HF bu tip porselenler Uzerinde etkisizdir (Kern ve Thompson,
1995). HF ile plrizlendirme islemi sadece cam igerigi olan ylzeyler igin
onerilmektedir (Derand ve Derand, 2000). Kosmac ve arkadaslari (2000) Y-
TZP seramiklerin asidik ortama alkalin ortamdan daha duyarl oldugunu
belirtmiglerdir. Ayni ¢alismada Y-TZP seramikleri % 4'lik asidik asit
solisyonunda 16 saat bekleterek, dnemli miktarda tetragonal zirkonyumun

monoklinik zirkonyuma donugtuguni belirtmislerdir.

Yurutilen c¢alismada zirkonyum oksit seramigin hem faz donusumunu
gerceklestirmesi, hem de purdzlaligunt artirmasi amaciyla kimyasal etkili

asidik asit kullaniimistir.

Seramik yuzeylerin plazma spreye tabi tutulmasi, guglendirilmis seramiklerin
rezin simanlarla baglantisinin artirimasinda kullanilabilen bir yéntemdir.
Fakat bu yontemde baglantiyi saglayan asil etken tam olarak

anlasilamamigtir (Derand, 2005).

Bugline kadar altyapi ve Ustyapi porselenlerinin baglanti direncinin
incelendigi ve zirkonyum oksit altyapi porselenine, ylzey islemlerinin
uygulandigi ¢alismalarda, plazma sprey uygulamasi yapilmamistir. Sunulan
calismada DC ve YZ seramikler plazma spreye tabi tutularak seramiklerdeki

faz donlsumi ve Ustyapi porselenle baglanti miktarini gézlemlenmigtir.
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Calismada orneklerin ylUzeylerine farkli ylzey islemleri gerceklestiriimeden
once ve sonra faz donusumundn tespit edilmesi igin XRD kullaniimigtir. Bu
teknik, XRD ile él¢ilen monoklinik igerigin % 5’den az oldugu durumlarda ve
faz donlUsumuinln ilk asamalarinda zayif hassasiyet gostermektedir. Fakat
kullaniminin ~ basit olmasi  zirkonyum  oksitin  faz = donuasumundn
incelenmesinde ilk adim olarak dikkate alinmaktadir. X ray difraktometre
sonuglari, gesitli ylizey islemleri sonucunda meydana gelen faz dénisumu

miktarinin hesaplanmasini saglamaktadir (Curtis, 2006).

Yuzey igslemleri uygulanmadan once yapilan XRD o6lgumlerinde sinterlenmis
DC materyalinde, sinterlenmis YZ materyaline oranla daha ¢ok monoklinik
faza rastlanmistir. DC materyalinde monoklinik faz oraninin fazla
Olcllmesinin sebebi sinterlenmis materyalin freze asamasina tabi tutulmasi
seklinde aciklanabilir. Ayni sonug, Guazzato ve arkadaslarinin (2004) tam
seramik restorasyonlarin direng, kirilma sertligi ve mikroyapilarini

inceledikleri calismada da belirtilmigtir.

Yuzey islemleri uygulandiktan sonra alinan Olgimlerde farkl yuzey
igslemlerinin, materyallerin ylUzeyinde farkli miktarlarda faz donusimune
sebep oldugu bulunmustur. Her iki materyalde de en fazla faz déntisumu

kumlama uygulanmis gruplarda gézlemlenmisgtir.

Kum taneciklerinin Y-TZP ylzeyine garpmasi genis eroziv aginmalar ve yan
kiriklarla karakterize belirgin hasarlara sebep olmaktadir. Fakat Guazzato ve
arkadaslari (2005) yaptiklari ¢alismanin sonucunda, kumlama kaynakli
kusurlara ragmen, kumlama isleminin Orneklerin bukulme dayaniklihgini
bayuk miktarda artirdigini  gozlemlemiglerdir. Bunun sebebini faz
doénusimuine ugramis monoklinik fazin, kumlama sonucunda olusan direng
azalmasini  dénleyen sikistirici  stres alani  olusturdugu seklinde
aciklamiglardir. Ayni calismada orneklere 1s1 uygulanmasinin, tersine faz
dénidsumune (m—t) ve sikigtirici tabakanin ¢dziinmesine neden oldugu ifade

edilmistir (Guazzato ve ark., 2005).
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Kosmac ve arkadaslari (2000) ayni gozlemleri % 3 mol Y-TZP’nin bukulme
direncini test ederken, kumlamadan sonra ve kumlamay! takiben 900 °C’de 1
saat yaglandirma islemleri sonucunda gozlemlemislerdir. Bu calismada isil
islemler altyapinin porselenle kaplanmasini takiben firinlama asamasini takilit
etmektedir. Guazzato ve arkadaglarinin (2005) calismalarindaki monoklinik
faz miktarindaki azalma degerleri Kosmac ve arkadaslarinin (2000) yaptigi
calismayi desteklemektedir. Kosmac ve arkadaslarinin arastirmasina gore
bekleme slresi ne olursa olsun belirli bir i1siya ulasildiginda tersine faz

donusumu gergeklesmektedir.

Sunulan ¢alismada kumlama sirasinda materyal yluzeyinden zirkonyum oksit
partiktlleri duzenli bir sekilde uzaklasmig, islem sirasinda kivilcim
g6zlemlenmemistir. islem sirasinda kivilcim godzlemlenmemesi Is1 artiginin
fazla olmadigini gostermektedir. Bu durum tersine faz donusumu
gerceklesmedigi seklinde yorumlanabilir. Mikroskobik incelemede kumlanmis

orneklerin siddetli hasara ugradigi ve deforme oldugu goralmustar.

Calismada tum ornekler icerisinde en fazla faz dondsuimud, kumlanmig
orneklerde olugsmustur. YZ kumlama orneklerinin monoklinik faz ylzdesi
degeri diger YZ 6rnek gruplarindan, DC kumlama érneklerinin monoklinik faz
yuzdesi degeri asit grubu hari¢ diger DC gruplardan istatistiksel olarak farkli
bulunmugtur. Benzer sonu¢ Curtis ve arkadaslarinin (2006) Y-TZP
seramiklerin simantasyon baglantilarini arastirdiklari ¢alismasinda, kumlama
isleminin asindirma isleminden daha fazla faz dénidsimine neden oldugu
bildirilmigtir (Curtis ve ark., 2006). Kumlama ve asindirmanin zirkonyum oksit
seramiklerdeki yaslanmaya etkilerinin arastinldigi farklh bir g¢alismada
Kosmac ve arkadaslari (2008), kumlamanin faz donusimuinde asindirmadan
daha etkili oldugunu, asindirma islemi esnasinda ylzeyde tersine faz

doénusuimuine sebep olan asiri Isinmanin gergeklestigini rapor etmiglerdir.

Freze iglemi kumlama iglemiyle kiyaslandiginda materyalden daha fazla

madde uzaklastirmasi ve yuksek seviyelerde stres olusturmasi bakimindan,
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daha etkili bir islem olarak bilinmektedir (Sundh ve ark., 2005). Yapilan
calismalarda Y-TZP seramiklerin asindirilmasinin bukulme direncinde ve
kirllma sertliginde artisa sebep oldugu gézlemlenmistir (Green, 1983,
Guazzato ve ark., 2000). Swain (1985), asindiriimis Y-TZP seramiklerin
fiziksel Ozelliklerinin guglendiriimesinin, faz donusumu mekanizmasina ve

yuzeyde sikistirici tabakanin olugsmasina bagl oldugu ifade etmigtir.

Freze islemi, materyalin yuzeyinde bukulme direncini artiran sikigtirici
streslerini ve direng azalmasina neden olan yuzey kusurlarini olusturmaktadir
(Sundh ve ark., 2005). Yuksek hizda, 150 000 rpm’ de genis gren boyutlu
elmas frezlerle yapilan ¢alismalarda gézlemlenen dislk direng ve monoklinik
faz miktarinin sebebi su sekilde aciklanabilir: Asindirma islemi lokal olarak
olusan islya sebep olmustur ve bu i1si, m—t tersine olusan faz dondsimunun

olustugu is1 miktarini agsmistir (Swain ve Hannink, 1989, Kosmac 2008).

Swain ve Hannink (1989) tarafindan yurutilen ¢alismada, 91um gren boyutlu
frezlerle, su sogutmali ve 3300 rpm asindirma sartlari altinda Y-TZP seramik
asindirilmigtir.  Calismada olusturulan ortamda duasuk 1s1 olugsmus ve

monoklinik fazin bulunmasi saglanmistir.

Swain ve Hannink (1989), t—m faz déndsimunun olusturulmasinda elle
asindirmanin, makineyle asindirmadan daha etkili oldugunu belirtmiglerdir.
Makineyle asindirma isleminde olugsan lokal 1si, m—t dondasim isisini
gecmektedir ki bu durum tersine m—t donlsimuine sebep olmaktadir. Bu
durumda, asindirmayla olusan derin defektler, dontisimin neden oldugu
sikigtirici streslerce karsilanamaz ve seramigin bukulme direncini dusurerek

stres yogunlastirici gibi gorev alirlar (Swain ve Hannink, 1989).

Calismada DC gruplari arasinda en dusik monoklinik faz ylzdesi freze
orneklerinde gorulmustir. Freze edilmis orneklerde 1sinma olusturmamak igin
ornekler, su sogutmali ortamda yuzey islemine tabi tutulmustur. Fakat

calisilan frezin gren boyutunun blyUk olmasi, su ile sogutmaya ragmen
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yuzeyde i1sinmaya ve orneklerde tersine faz donusimune neden olmustur.
Elde edilen deger, diger DC gruplarindan istatistiksel olarak anlamli duzeyde
farkh bulgulanmistir. Bu durum Swain ve Hannink’in Y-TZP seramikleri freze
ederek faz donlisumuini inceledikleri calismasiyla benzerlik géstermektedir
(Swain ve Hannink, 1989).

YZ freze grubunda faz dénidsiminde bir miktar artis gerceklesmis, fakat
kontrol grubuyla arasindaki fark istatistiksel olarak anlamh bulgulanmamistir.
Bu sonug, DC grubuna benzer sekilde, asindirma sirasinda olusan lokal

Isinin, faz donugumind engelledigini dusundurmektedir.

Guazzato ve arkadaslarinin (2005) vyaptiklari c¢alismada asindirma
isleminden sonra Ol¢ilen monoklinik faz miktar;, kumlama sonucu o6lgulen
degerden daha az olarak rapor edilmigtir. Benzer sonu¢ Kosmac ve
arkadaslari (1999) tarafindan tespit edilmis, kumlamanin t—m dénisimunde
asindirmadan daha etkili oldugu ifade edilmistir. Calismada kumlama sonucu
elde edilen faz donigum miktari, asindirma sonucu elde edilen degerlerden
daha fazladir ve bu sonug diger ¢aligmalari destekler niteliktedir (Kosmac,
1999, Guazzato, 2005).

Yuruttlen calismada asitle yaslandirma isleminden sonra DC asit grubunda
kristal yapida faz donusumune ve seramik yuzeyinde kiguk yukseltilere
rastlanmistir. DC asit grubu igin gerceklesen faz donusimu
degerlendirildiginde kumlama grubu diginda tim gruplarla istatistiksel olarak
anlamli fark bulgulanmamistir. YZ asit grubunda ise monoklinik fazda bir
miktar dusus olmustur ve YZ plazma hari¢ tum gruplar arasindaki fark

anlamli bulunmustur.

Kosmac ve arkadaslari (2000) farkli gren boyutuna sahip zirkonyum oksit
seramikleri % 4’lUk asit solusyonunda yaslandirdiklari ¢alismada kalin grenli
zirkonyum oksit seramigin yluzeyinde ince grenli zirkonyum oksite oranla

daha fazla monoklinik fazin bulundugunu belirtmislerdir. Ardlin’in (2002)
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zirkonyum oksit seramiklerin donusum sertligini inceledigi ¢alismada,
tetragonal fazdan monoklinik faza olan donusumudn kullanilan yasglandirma
protokolindn, Y-TZP’nin niteligi ve igerigi ile iliskili oldugu belirtiimistir. Bu
calismalara benzer sekilde yapilan galismada gren boyutunun daha buyuk
oldugu bilinen DC asit grubunda, YZ asit grubundan daha fazla faz

donusumu degeri tespit edilmistir.

DC plazma o6rnekler kontrol grubuyla karsilastirildiginda, istatistiksel olarak
farklihk yaratmayan bir miktar faz donusumu gerceklestirmistir. YZ plazma
orneklerde monoklinik fazda, asit grubu haricinde, tum gruplar arasinda
istatistiksel  olarak anlamh  farkhlik yaratacak dizeyde azalma

gozlemlenmisgtir.

Calismada yapilan plazma uygulamasi, DC ve YZ 6rneklerin monoklinik faz
oraninda farkhlik olusturmamigtir. Kontrol grubu Orneklerine goére DC
grubunda biraz artis, YZ grubunda bir miktar azalma gdézlemlenmistir. Bu
azalmanin YZ grubunda olusan tersine faz donusumunden kaynaklandigi

dusunulmektedir.

Calismada DC ve YZ materyallerinde uygulanan ylzey islemlerinin faz
donusimune etkileri karsilastirildiginda tim gruplarda farklilk istatistiksel
olarak anlamli bulgulanmigtir. Bu sonug, seramiklerin gren boyutu ve yitrium

iceriklerindeki farkliliklardan kaynaklandigi gorusu ile agiklanabilir.

GuUnumuzde yaslanmanin seramik materyallerin ylizey bozulmasina etkisinin
arastirimasinda SEM (Scanning electron microscopy) kullaniimaktadir
(Bourauel, 1998). SEM incelenmelerinde Ozellikle c¢apraz kesitlerde,
incelenecek  ylzeyi  degistirecek 6zel preparasyona  gereksinim
duyulmaktadir. Orneklerin preparasyonu sirasinda mikrogatlak bdlgeleri
blylk miktarlarda ayrilmalara sebep olmaktadir (Chevalier, 2006). Ote
yandan Chevalier (2006) SEM'in dikey ¢6zundrliginin az oldugunu ve faz
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donusumunun ilk asamalarinin incelenmesinde yetersiz bulundugunu rapor

etmislerdir.

Bourauel ve arkadaslari (1998) AFM ile yuzeyin goérinttsuyle ilgili 3 boyutlu
bilgi saglanabilecegini, SEM’e gore daha detayli yluzey topografi goruntuleri
elde edilebilecegini belirtmislerdir. Ylzey purtuzltlGgunin belirlenmesinde
siklikla kullanilan profilometre yonteminde ise 2 boyutlu tarama islemi
uygulanmaktadir ve cizgisel purGzltlik belirlenebilmektedir (Bourauel ve
ark.,1998).

Hegedus ve arkadaslari (1999) AFM’nin minimal érnek hazirhdi gerektirmesi
ve sadece X, Y eksenlerinde degil Z ekseninde de yuzey taramasi
yapabilmesi gibi 6zelliklerini SEM’e olan Ustunlukleri olarak agiklamislardir.
SEM incelemeleri igin gerekli olan sartlarin saglanmasi sonucunda dogal
ornek yapisinin bozulabilecegini ayrica AFM ic¢in inceleme kogullarinin daha
dogal oldugunu belirtmiglerdir. Bu fark Ozellikle biyolojik &rneklerin

incelenmesinde 6nem kazanmaktadir (Hegedus ve ark., 1999).

Gergeklestirilen calismada, yluzey topografyasinin incelenmesi amaci ile
AFM tercih edilmistir. AFM’ de taranan alanin ¢ok klglk olmasi sebebiyle
ylzey purtzliligandan tespitinde daha ayrintili veriler elde etmek amaci ile

dogrusal olarak tum yuzeyi tarayan profilometre kullaniimigtir.

YZ ve DC materyallerinin farkli Gretim teknikleri sebebiyle baslangigta dlgllen
puartzltluk degerleri farkli bulunmustur. Yumusak bir materyal olan yari
sinterlenmis bloklardan uretilen YZ materyelinin islenmesi tam sinterlenmis
silindirlerden uretilen DC materyalinden daha kolaydir ve YZ 'nin Ra degeri
daha azdir. Calismada Uretim islemlerine sadik kalmak amaciyla 6rneklere

polisaj igslemi yapilmamisgtir.

DC gruplari arasinda en fazla puruzlulik degerine sahip olan yontem frezedir

ve bu grup igin Ra deg@eri tum gruplar arasinda istatistiksel olarak anlamli fark
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yaratacak duzeyde fazladir. YZ gruplari arasinda da en fazla purGzlaluk
degerine freze yontemi sahiptir ve tUm gruplar arasinda benzer sekilde

istatistiksel olarak anlamli fark saptanmistir.

Kou ve arkadaslari (2006) freze ve polisajlama islemlerinden sonra 5 farkl
seramigin  yuzey  purizluliklerini  inceledikleri  calismada, yluzey
plrtzliliginin asindirma igsleminde polisajlama isleminden daha fazla

oldugu belirtmiglerdir (Kou ve ark., 2006).

Kumlanma iglemi Y-TZP seramiklerin yuzeylerinde belirgin bir purazlalige
sebep olmaktadir. Kern ve Wegner'in (1998) yaptiklari ¢alisma sonuglarina
gore metallerle kiyaslandiginda zirkonyum oksit seramiklerde daha minimal
ve sinirli undercutlar rapor edilmektedir. Arastirmada AFM ile incelenen DC
kumlanmig orneklerde kuguk c¢apta ve yukseklikte siki sikiya yerlesmis
tepeler ve puruzlu bir yuzey, YZ kumlama orneklerde ise puruzlu ve yer yer
dizlik alanlar gbézlemlenmektedir. Kumlanmis &Orneklerde gortlen farkh
yuzey topografyalarin sebebinin incelenen alanin ¢ok kuglik olmasindan

kaynaklandigi dusuncesindeyiz.

Calismada DC kumlama ve plazma gruplarinin Ra degerlerinde bir miktar
artis gozlemlemekle birlikte kontrol grubuyla aralarindaki fark istatistiksel
olarak anlamli bulgulanmamistir. YZ kumlama grubunda olgulen Ra degeri
diger gruplarla karsilagstirildiginda istatistiksel olarak anlamh fark

saptanmigtir.

Seramik restorasyonlarin i¢ yuzeyleri simantasyon iglemi i¢in genellikle asitle
puruzlendirilir. (Webber ve ark., 2003). Calismada DC ve YZ gruplarinda
asidik asitin kullanilmasiyla Ra degerlerinde bir miktar artis goriimustir.
Benzer sekilde DC grubundaki artis kontrol grubuyla kiyaslandiginda
istatistiksel olarak anlamli bulgulanmistir.
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DC grubunda asitle yaglandirilan 6rneklerde Ra degerinin artmasi ve AFM
goruntisunde ufak tepelere rastlanmasi yaslandirma iglemi sirasinda
tetragonal grenlerin daha hacimli monoklinik yapilya donusumuyle
aciklanabilir.  Farkh  calismalarda Y-TZP seramiklerin sicak suda
yaslandiriimalariyla yapisal faz donusumleri olusmus ve mikrogatlaklarin hem
varliginin hem de yoklugunun izlendigi sonuglar elde edilmigtir (Shimizu,
1993, Sato ve Shimada, 1985). Bu calismada % 4'lik asedik asidin
kullaniimasiyla faz déonisim mekanizmasi etkilenmis ve ylzeyde tepecikler

olusmus olabilecedi dusunulmektedir.

DC ve YZ plazma gruplarinda Ra olgumleri degerlendirildiginde bir miktar
artis gerceklesmis fakat kontrol grubuyla arasindaki fark istatistiksel olarak

anlamli bulgulanmamigtir.

iki tabakali tam seramik restorasyonlarin klinik dmrii, materyaller arasindaki
i¢ direng, uygulanan stresler ve yapisal kusurlarin dagilimiyla yakindan
iligkilidir (Tinschert, 2000). Iki tabakali sistemlerin stres dagilimlari tek
materyalli restorasyonlardan daha karmasiktir ve baglanti direnglerinin
arastirilmasinda microtensile testi, cekme testi ve makaslama baglanti testi
gibi test metotlar gelistirilmistir (Aboushelib, 2007). Farkli test metotlari farkli
baglanti de@erlerini ortaya koymaktadir. Aboushelib ve arkadaslarinin (2006)
zirkonyum oksit altyapi ve ustyapi porselenlerinin baglanti direncini mikro
gerilim baglanti testi ile inceledikleri c¢alismada, kullanilan Gstyapi
porseleninin gerilim direncinin 25,0 ile 48,8 MPa degerleri arasinda degistigi
bildirilmigtir. Farkh bir calismada ¢ekme test metodu kullanilarak zirkonyum
oksit altyapi ve ustyapi porselenlerin arasindaki baglanti degerleri 786-794
MPa arasinda rapor edilmistir (White ve ark., 1994). Ylratilen g¢alismada,
uygulamasi kolay ve hizli sonu¢ alinabilen makaslama baglanti testi tercih
edilmis ve zirkonyum oksit altyapi ile Ustyapi porselenlerinin arasindaki
baglanti degerleri 8,53-14,23 MPa arasinda bulunmugtur. Calismalar
sonucunda bulgulanan baglanti degerlerindeki farkliliklarin sebebinin,
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materyallerin mekaniksel ozellikleri, sekil ve kalinlik farkhliklari, ya da tercih

edilen test metoduna bagl olabilecegi dusuncesindeyiz.

Tam seramik sistemlerdeki altyapi ve Ustyapl porselenleri arasindaki
makaslama baglanti direnci degerlerinin Dundar ve arkadaglari (2005) 23-41
MPa, Al-Dohan ve arkadaglari (2004) 22-31 MPa oldugunu belirtmiglerdir. Al-
Dohan ve arkadaslar (2004) Empress 2/Eris, Procera All Zirkon/CZR ve DC-
Zirkon/Vita D seramiklerinin altyapi ve ustyapi porselen baglanti direngleri

arasinda anlamli bir fark bulunmadigini bildirmiglerdir.

Guess ve arkadaslari (2008) farkh zirkonyum oksit altyapi materyalleri ve
ustyapi seramikleri arasindaki baglanti direncini makaslama baglanti testi ile
inceledikleri galismalarinda, baglanti miktarinin 9,4-12,5 MPa arasinda
degistigini ve Uustyapi seramikler arasinda baglanti direnci bakimindan
istatistiksel olarak fark bulunmadidini belirtiimiglerdir. Ayni calismada metal-
seramik baglanti direncinin 26,5 MPa degerinde oldugu gdsterilmistir.
Sunulan g¢alismada elde edilen sonuglar Guess ve arkadaglarinin yaptiklari

(2008) calismay! destekler niteliktedir.

Y-TZP seramiklerin baglanti direncinin metal seramik sistemlerden belirgin
bir sekilde dusik olmasinin metal ve zirkonyum oksit materyallerinin Ustyapi
seramiklerle olan farkh baglanma mekanizmalarindan kaynaklandigi
dusuncesindeyiz. Metal seramik ara yuzunde mekaniksel faktorlerin yani sira
kimyasal baglanma da rol oynamaktadir (Schweitzer, 2005). Ustyapi
seramigin Y-TZP materyali ile olan baglanma mekanizmasi tam olarak
anlasilamamakla  birlikte  termal genlesme  katsayisinin ~ onemi

vurgulanmaktadir (Guess ve ark., 2008).

Altyapi ve Ustyapi materyallerinin termal genlesme katsayilari basaril
birlesiminin saglanmasi igin 6nemli bir faktordir. Ustyapi materyalinin termal
genlesme katsayisinin altyapr materyalinden yuksek oldugu durumlarda

altyapr materyali baglanti bdlgesinden ayrilmakta ve mikro kiriklar
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olugsmaktadir (Aboushelib ve ark., 2005). Altyapi ve Ustyapi porselenleri
arasindaki reziduel streslerin azaltilabilmesi igin, birbiriyle uyumlu termal

genlesme katsayilarina sahip seramikler kullaniimalidir (Guess, 2008).

Calismada zirkonyum oksit altyapi porseleni ile Ustyapi materyali arasinda en
yuksek baglanti direnci, DC freze érneklerde bulgulanmigtir. Fakat bu deger
diger gruplarla karsilastiriildiginda fark istatistiksel olarak anlamh
bulunmamistir. Ote yandan DC asit ve kumlama o6rneklerinde baglanti
direncinde azalma go6zlenmis ancak diger gruplarla arasinda istatistiksel

olarak anlaml farklilik saptanmamisgtir.

YZ Orneklerine uygulanan tim ylzey islemler sonucunda freze grubunun
baglanti direncinde bir miktar artig gozlemlenmis, fakat kontrol grubuyla
arasindaki fark istatistiksel olarak anlamli bulgulanmamistir. Kumlama, asit,
plazma yuzey islemleri altyapi ve uUstyapi seramiklerinin baglanti direncinde
kontrol grubuna goére bir miktar azalmaya sebep olmustur, en fazla azalma

plazma grubunda saptanmistir.

YZ ve DC freze gruplarindaki yuzey puruzlilik miktarinin yuksek olmasi
nedeniyle baglanti direnci dederlerinde artis meydana geldigi dusundlebilir.
Fakat yapilan calismada purtzlilik miktarinin, baglanti direncine etkili

olmadigi istatistiksel olarak tespit edilmigtir.

Fischer ve arkadaslari (2008), zirkonyum oksit altyapi materyali ile Ustyapi
porseleni arasindaki baglanti direncini makaslama baglanti testi ile
degerlendirdikleri ¢alismada, kumlama islemiyle puruzlendirilen zirkonyum

oksit ylzeylerinin baglanti direncine etkili olmadigini rapor etmislerdir.

Derand ve arkadaslan (2005) dental rezin materyallerinin zirkonyum oksit
seramiklere olan baglanti direncini inceledikleri galismada, plazma sprey
uygulanan orneklerin baglanti direncinin arttigini belirtmislerdir. Plazma sprey

uygulamasi Derand ve arkadaslarina (2005) gére rezin simanlarin baglanti
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direncini kuvvetlendirirken, sunulan ¢alismanin sonuglari degerlendirildiginde
zirkonyum oksit seramigin Ustyapi porseleniyle olan baglantisinin azaldigi

gorulmektedir.

Su ya da nemli ortamda faz donusumunun gergeklestigi en kritik sicakhk
arali§i 200- 300°C olarak belirtilmistir (Piconi ve ark., 1999). Ustyapi
porseleninin uygulanmasi igslemi yuksek sicakliklarda gergeklestirimekte,
islem sirasinda altyapr neme maruz kalmakta, yuzey islemleriyle olusan
reziduel sikistirici tabaka c¢oziunmekte ve YTZP seramiklerin mekanik
Ozellikleri etkilenmektedir (Sundh ve ark., 2005, Sundh ve ark., 2006).

Sundh ve arkadasglarinin (2005) 1sI uygulamasinin zirkonyum oksit
seramiklerin  kirlma direncine etkisini arastirdiklari galismada, 1si
uygulamasinin  kinlma direncini  azalttigr  bildirilmig,  higbir islem
uygulanmamis, sadece makinede islenmis orneklerin kirilmaya daha direngli
oldugu rapor edilmistir. Kirilma direncindeki azalma 2 farkh gsekilde
agiklanmigtir.  Birincisi makineyle isleme sirasinda sikigtirici tabaka
olugsmakta fakat 1s1 uygulamalar kirilma direncini artiran stres tabakasinin
kaybolmasina sebep olmaktadir. Diger etken ise Is1 uygulamalar sirasinda
t—m donusmesi, gren boyutlarinda degisiklik meydana gelmesidir (Sundh ve
ark., 2005).

Deville ve arkadaslari (2005) yuzey bitirme iglemlerinin zirkonyum oksit
seramiklerin  yaglanmasina etkilerini arastirdiklari galismada kaba
parlatmanin zirkonyum oksit ylzeyinde yaslanmaya direngli sikistirici tabaka
olusturdugunu belirtmislerdir. Ayni calismada 2 saat 1200°C’ de 1sil islemden
gegen tum ylzeylerin yaglanmaya ayni derecede hassasiyet gosterdigi,

reziduel streslerin ¢dzlindugu rapor edilmistir (Deville ve ark., 2005).

Denry ve Holloway (2006), zirkonyum oksit icerikli dental seramiklerin
asindirma islemini takiben mikroyapi ve kristalografik yuzey degisimlerini

inceledikleri c¢alismada asindirma igslemini takiben Is1 uygulamalar
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sonucunda sikigtirici yuzey tabakanin yok oldugunu bildirmislerdir (Denry ve
Holloway, 2006). Benzer sekilde farkli bir ¢calismada Sato ve arkadaslari
(2008) Y-TZP seramikleri kumlamalari sonucunda monoklinik faz miktarinda
artis oldugunu, ote yandan kumlamayi takip eden isi uygulamalarinin tersine

faz donusumune neden oldugunu rapor etmislerdir.

Gergeklestirilen calismada istatistiksel sonuglar  degerlendirildiginde
purizlllik derecesi ve faz donisimunin baglanti direncine etkisi olmadigi
gOrulmustir. Bu sonug¢ firinlama iglemi sirasinda orneklerin 1siya maruz
kalmasi, sikigtirici tabakanin  ¢6zinmesi ve ylzeyde tersine faz

donusumunun gerceklesmesi seklinde aciklanabilir.
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5)SONUG VE ONERILER:

Bu in vitro galismanin amaci, zirkonyum oksit porselenine uygulanan yuzey
hazirlik islemleri sonucunda gerceklesen faz donusumud ve puruzlllik
degerlerinin zirkonyum oksit altyapi materyaliyle Ustyapi porseleni arasindaki
baglanti direncine etkilerinin arastiriimasidir. Calismanin deneysel kosullari

gercevesinde asagidaki sonuclar elde edilmistir.

1)Zirkonyum oksit seramiklere uygulanan yluzey islemleri sonucunda en fazla
t—m donusum, kumlanmig orneklerde tespit edilmistir. Makaslama baglanti
direnci testi degerlerine gore, kumlama iglemi sonucunda zirkonyum oksit
materyalinde gozlemlenen yuksek monoklinik grenler, altyapi-Ustyapi

porselenleri arasindaki baglanti direncine etkili olmamaktadir.

2) Uygulanan yuzey purltzlendirme yontemleri arasinda en fazla purGzlalik
degerleri (Ra) freze gruplarinda bulgulanmigtir. Freze gruplarinda
gozlemlenen yuksek Ra degerleri zirkonyum oksit altyapi-Ustyapi porselenleri
arasindaki bagdlanti direncinde degisiklige sebep olmamistir. Bu nedenle
zirkonyum oksit altyapi materyali ve Ustyapi porseleni arasindaki baglanti
direncinin artirilmasi i¢in yuzey puruzlendirme islemlerinin uygulanmasina

gerek olmadigi dusuncesindeyiz.

3) Yari sinterlenmis (YZ) ve tam sinterlenmis (DC) zirkonyum oksit altyapi ve
ustyapi porselenleri arasindaki baglanti direnci testi sonuglarina gore iki
materyal arasinda istatistiksel olarak anlamli sonu¢ bulunmamigtir.
Materyalin  yitrium igeriginin  baglanti direncine etkisi bulunmadigi
g6zlemlenmistir. Bu sonuca gore sistemler arasinda fark olmadigi

dusunulmektedir.
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OZET

Zirkonyum oksit Seramiklerin Baglanti Direnglerinin Degerlendirilmesi

Calismamizin amaci farkh iki zirkonyum oksit seramiklerin farkli yuzey
islemleri ve sinterlenmeleriyle gerceklesen faz dontisim miktarinin tespiti ve
bu miktarin zirkonyum oksit altyapi ve Ustyapi porseleni arasindaki baglanti
direncine etkileri arastirmaktir. Calismamizin 6zgun degeri sadece farkh
yuzey islemlerinin baglanti direncine etkileri degil ayrica bu islemler sonucu
olusan monoklinik faz miktarinin ve ylzey purtzlGliganin tespiti, ortaya

¢ikan degerlerin baglanti direncine etkilerini ortaya koymaktadir.

Yapilan galismada 50 adet DC zirkon ve 50 adet YZ zirkonyum oksit diskler
elde edilerek 2 ayri grup olusturulmustur. Her iki grup 10’arli alt gruplara
ayrilarak asitle purizlendirme, kumlama, frezle asindirma ve plazma sprey
yuzey islemlerine tabi tutulmus ve bir kontrol grubu olusturulmustur. Bu
islemlerin 6ncesinde ve sonrasinda Ornekler x ray difraktometresiyle (XRD)
incelenerek meydana gelen faz donusum miktar tespit edilmigtir. Yuzey
purtzltluginin tespit edilmesi amaciyla profilometre kullaniimistir. Yuzey
topografyasi AFM ile incelenmistir. Daha sonra zirkonyum oksit diskler,
feldspatik porselenle baglanarak zirkonyum oksit seramikle feldspatik
porselen arasindaki baglanti kuvvetinin tespiti instron cihaziyla tespit

edilmistir.

Yuzeyde gerceklestirilen yuzey islemleri sonucunda faz donusumu ve
puruzlulik meydana gelmistir. Fakat meydana gelen degisikliklerin zirkonyum
oksit altyapi ile Ustyapi porseleni arasindaki baglanti direncine etkisi olmadigi

istatistiksel olarak gosterilmigtir.

Anahtar Kelimeler: Zirkonya, Seramik, Baglanti, Dental materyaller, X-Ray

difraktometresi
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SUMMARY

The Evaluation of Bonding Resistance of Zirconia Ceramics

The aim of this study was to determinate the amount of phase changes and
surface roughness that occurs after surface treatments and to investigate the
effects of these chances on the bonding resistance between zirconium core
ceramic and its veneer ceramic. The orginality of this project was not only to
evaluate the effects of surface treatments on core-veneer bonding
resistance, but also to determinate the amount of phase changes and surface

roughness occurs after surface treatments.

In this study, 50 YZ and 50 DC discs were prepared to form two different
groups. Each group ( YZ and DC) were randomly divided into 5 groups of ten
and different surface treatment methods were applied: etching, sandblasting,
grinding and plasma spraying and a control group Before and after the
surface treatment, the samples were verified by X-ray diffractometry to
determinate the relative amount of transformed monolithic zirconia on the
treated surfaces. Profilometer was used to determine the surface roughness
of the samples. Surface topography was examined with AFM. After these
treatments, the zirconium discs were veneered by feldspathic porcelain.
Following these procedures, each specimens were loaded by instron, which
is an universal testing machine, to evaluate bonding resistance between

zirconia and feldspathic ceramics.

Surface roughness and phase changes occurred as a result of different
surface treatments on zirconia ceramics. However, the effects of surface
treatments on the bonding of zirconia core and veneer ceramics were not

statistically significant.

Key Words: Zirconia, Ceramic, Bonding, Dental materials, X-Ray diffraction
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