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OZET

Hidrotermal Yaslandirma’nin Monolitik Zirkonya Materyalleri Uzerindeki Optik,

Mekanik ve Kimyasal Etkisi

Amag: Bu in-vitro c¢alismanin amaci; monolitik zirkonyum materyallerine
uygulanan hidrotermal yaslandirma islemlerinin translusensi parametresi, faz degisimi,

topografik 6zellikler, yiizey sertligi ve biikiilme dayanimina etkisini incelemektir.

Materyal ve Metod: Calisma igin 3 tip multi layer igerikli zirkonya sistemi
(Katana, Kuraray Noritake) sec¢ildi: Ultra Translusent Multi Layer zirkonya (UTML),
Siiper Translusent Multi Layer zirkonya (STML) ve Multi Layer zirkonya (ML).
Kullanilacak olan 6rneklerin sinterleme islemine tabi tutulduktan sonraki nihai boyutu 15
mm ¢apinda ve 1.2 mm kalinhiginda disk seklinde ayarlandi. Ornekler zirkonya tipine
gore lige ayrildig1 gibi hidrotermal isleme tabi tutulma prosediiriine gore de ii¢ alt gruba
ayrildilar. Her bir alt grupta dokuz (n=9) adet 6rnek bulunurken, ¢alismada toplam seksen
bir (n=81) 6rnek kullanilmistir. Materyallerin optik, kimyasal, topografik, fiziksel ve
mekanik yapilari sirasiyla; Spektrofotometre, X-Ray Difraktometre (XRD), Tramali
Elektron Mikroskobu (SEM), Vickers mikrosertlik test cihazi ve ki eksenli Biikme test
cihaz1 kullanilarak belirlendi. Elde edilen veriler iki yonlii varyans analizi ve Tukey ¢oklu

karsilagtirma testi ile istatistiksel olarak degerlendirildi (p<0.05).

Bulgular: Hidrotermal yaslandirma isleminin translusensi degerini anlamli olarak
etkiledigi (p<0.05), yiizey sertlik degerleri iizerindeki etkisinde istatistiksel olarak
anlamli bir fark gozlemlenmedigi saptand1 (p>0.05). Kontrol grubu ile
karsilastirildiginda, 5 saat ve 10 saat yaslandirma islemi tiim materyallerin XRD faz

degisimindeki monoklinik miktar1 arttirmakla birlikte en yiiksek artis orant ML grubunda



oldugu belirlendi. Yaslandirma siiresi ve materyal tipinin faz degisim oranini ve ikKi

eksenli biikiilme direncini anlamli olarak etkiledigi goriildii (p<0.05).

Sonu¢: Hidrotermal yaslandirmanin translusensi degeri artirilmis monolitik
zirkonyalarin translusensi degeri tizerinde kayda deger etkileri olmustur. Translusent
zirkonyalarin tetragonal-monoklinik faz doniisiim orani, ML grubu disinda diisiik
bulunmustur. Yaslandirma isleminin Vickers sertlik degerini etkilemedigi belirlendi.
Materyal tipine gore en yliksek Vickers sertlik degeri UTML grubunda, en diisiik Vickers
sertlik degeri ML grubunda oldugu bulundu. Materyal tipine gore iki eksenli biikiilme
direnci degerlendirildiginde en yiiksek deger ML grubunda, en diisiik deger ise UTML
grubunda gozlemlendi. 5 saat ve 10 saat yaslandirma islemi iki eksenli biikiilme direncini

genel olarak artirdig1 belirlendi.

Anahtar Kelimeler: Monolitik zirkonya, Hidrotermal yaslandirma, Translusensi

parametresi, Faz degisimi, Gren boyutu, iki eksenli biikiilme mukavemeti, Vickers sertlik



ABSTRACT

Effect of Hydrothermal Aging on The Optical, Mechanical and Chemical

Properties of Monolithic Zirconia Materials

Purpose: The aim of this in-vitro study; is to examine the effects of hydrothermal
aging processes applied to monolithic zirconium materials on translucency parameter,
phase transphormations, topographic properties, surface hardness and biaxial flexural

strength.

Material and Methods: Three types of multi-layered zirconia systems (Katana,
Kuraray Noritake) were selected for the study: Ultra Translucent Multi Layered zirconia
(UTML), Super Translucent Multilayered zirconia (STML), and Multi Layered zirconia
(ML). The final size of the spacimens were set as a disc shape with a diameter of 15 mm
and a thickness of 1.2 mm, which after being subjected to the sintering process. The
specimens were divided into three groups according to the type of zirconia as well as
three subgroups according to the hydrothermal treatment procedure. While there were
nine (n=9) specimens in each subgroup, a total of eighty-one (n=81) specimens were used
in this study. Optical, chemical, topographic, physical and mechanical structures of the
materials was determined respectively; using Spectrophotometer, X-Ray Diffractometer
(XRD), Scanning Electron Microscopy (SEM), Vickers microhardness tester and Biaxial
flexural strength tester. The obtained data were statistically evaluated by two way analysis

of variance and Tukey multiple comparison test (p<0.05).

Results: The translucency value was significantly affected after hydrothermal
aging process (p<0.05), however it was determined that there was no statistically
significant difference in the effect on the surface hardness values (p>0.05). Compared to

the control group, the 5 hour and 10 hour aging process increased the monoclinic amount

Vi



in XRD phase transformation of all materials, but the highest increase rate was found in
the ML group. Due to observation of aging procedure and material type, the phase
transformation rate and biaxial flexural strength is significantly affected statistically

(p<0.05).

Conclusions: Hydrothermal aging had significant effects on the translucency of
translucent monolithic zirconias. The small amount of tetragonal-monoclinic phase
transformation was observed on translucent zirconias, except for the ML group. The aging
process did not affect the Vickers hardness value. According to the material type, the
highest Vickers hardness value was found in the UTML group, and the lowest Vickers
hardness value was found in the ML group. When biaxial flexural strength was evaluated
according to material type, the highest value was observed in the ML group, and the
lowest value was observed in the UTML group. It was determined that aging for 5 hours

and 10 hours, generally increase the biaxial flexural strength.

Keywords: Monolithic zirconia, Hydrothermal aging, Translucency parameter,

Phase transformation, Grain size, Biaxial flexural strength, Vickers hardness
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1. GIRIS

Zirkonya, diger seramik sistemlere gore tistiin mekanik 6zellikleri, metal-seramik
restorasyonlarla karsilagtirilabilir estetik performans, radyoopasite, diisiik korozyon
potansiyeli, iyi kimyasal Ozellikleri, hacimsel kararlilik ve uygun elastik modiil
degerlerine sahip olmast gibi 6nemli avantajlart nedeniyle tam kontur monolitik
restorasyonlar igin baslica &nerilen bir materyaldir 3. Yttria ile stabilize edilmis
tetragonal zirkonya polikristali (Y-TZP), hastalarin metal igermeyen estetik restorasyon
taleplerinin yani sira iyi biyouyumluluk ve mekanik &zelliklere sahip bir materyale
ihtiyag duyan klinisyenlerin taleplerini de karsilayan popiiler bir dental seramiktir .
Genellikle Geleneksel Y-TZP, sonrasinda translusent feldspatik porselen ile veneerlenen
bir altyap: materyali olarak kullanilir *. Zirkonya altyapili veneer porselendeki kirilma
(chipping) dental piyasayr monolitik zirkonya restorasyonlarmin gelistirilmesine
yonlendiren zirkonya bazli restorasyonlarin en yaygin komplikasyonudur > ©. Translusent
monolitik zirkonya 6n ve arka bolgedeki restorasyonlar i¢in son zamanlarda tanitilan yeni
zirkonya materyaldir. Bu materyal yiiksek translusensligin yani sira yiiksek dayaniklilik

ve gelismis estetik dzellikleri bir arada bulundurur /.

Y-TZP strese maruz kaldiginda, yar1 kararli yapisi tetragonalden monoklinige
(t — m) olan faz doniigiimiine ugrar, bu durum ¢atlak yayilmasini kisitlayabilen hacimsel
bir genisleme ile sonuglanir & °. Bununla birlikte, zirkonyanin t — m déniisiimii, diisiik
sicaklik bozulmasi (LTD) veya yaslanma olarak adlandirilan nemli kosullar altinda stres
olmadan gerceklesebilir ® 1°. Faz transformasyonundan sonra Y-TZP’nin mekanik
ozelliklerini dejenere eden intergraniiler mikro catlamalar ortaya cikar . Ote yandan,
grenlerin hacminin genislemesi, ¢atlagi azaltarak veya kapatarak materyalin kiitlesindeki

catlak yayilmasini azaltabilir 12, Zirkonya seramikleri, su anda mevcut olan tiim dental



seramiklerin en yiiksek biikiilme mukavemeti ve kirilma toklugunu sergileyen

materyaldir 2.

Zirkonya seramiklerinin spontan faz dontisiimi yttrium, kalsiyum, magnezyum
veya seryum oksit gibi farkli yiizdelerde stabilizatorlerin eklenmesiyle onlenir * 4,
Birinci ve ikinci neslin zirkonya seramikleri, yapisinda stabilizator olarak yaklasik %2-3
mol yttrium oksit (Y203) igerir 13, Stabilizator eklenmesine ragmen, birinci nesil ve ikinci
nesil zirkonya seramikleri otoklavda hidrotermal bozunmaya maruz birakildiginda agiz
boslugundaki bir restorasyonun agikta olan kisimina benzer bir sekilde tetragonalden
monoklinik faza doniisiime ugrar 3. Sabit protetik restorasyonlar i¢in materyal se¢iminde
ana estetik neden translusensidir *°. Birinci nesil ve ikinci nesil zirkonya seramiklerin
yetersiz translusensligi, dental arkin estetik agidan daha zorlu olan 6n bdolgedeki
uygulamalar1 simirlamistir. Arastirmacilar %5 mol yttrium oksit igeren translusent
zirkonya seramiklerinde kiibik kristal yapini arttigin1 (%50) bildirmislerdir 6. Bu kristal
yap1 faz transformasyonuna karsi direncglidir ve yaslanma sorununu oOnleyebilecegi
diigiiniilmektedir. Kiibik kristal yap1 gren diizensizligini azaltir, materyalin 1s1k
gecirgenligini artirir ve dis sert dokularm taklit etme olasihig: saglar 7. Birinci nesil ve
ikinci nesil zirkonya seramiklerde bahsi gecen sorunlar nedeniyle bu sorunlar1 ortadan
kaldiracak yeni bir ti¢iincii nesil zirkonya seramigine ihtiya¢ duyulmustur. Materyalleri
yaslanma protokollerine maruz birakarak agiz boslugundaki performanslarini daha uzun
bir siire boyunca tahmin edebiliriz. Bu arastirmanin amaci, hidrotermal yaslandirmanin
¢ok katmanli (multi layer) translusent monolitik zirkonya seramiklerinin mikro yapz,
optik ve mekanik Ozellikleri tizerindeki etkisini degerlendirmektir. Calismanin sifir
hipotezi; translusensi degeri artirtlmis monolitik zirkonya materyallerine uygulanan
hidrotermal yaslandirma isleminin translusensi parametresi (TP) degerine, faz

degisimine, yiizey sertligine ve biikiilme mukavemetine karsi etkisinin olmayacagidir.



2. GENEL BIiLGILER

2.1. Zirkonyumun Tarihsel Gelisimi

Zirkonyum adini zirkonyumun en 6nemli kaynagi olan zirkon mineralinden almistir.
Zirkon kelimesi Farsca “zargun” kelimesinden tiiremis ve “altin gibi” anlamina
gelmektedir. Metal dioksit zirkonya, 1789’da Alman kimyager Martin Heinrich Klaproth
tarafindan kesfedilmis ve 1824’te Isvecli kimyager Jons Jakob Berzelius tarafindan izole
edilmistir '8, Helmer ve Driskell’in farkli zirkonya biyomedikal uygulamalarima iliskin
ilk makaleyi yayinlamasiyla gecen yiizyilin altmisl yillarinin sonlarinda zirkonya {izerine
bir biyomateryal olarak arastirma ve gelistirme baslamistir 2°. O zamandan beri, Garvie
ve Nicholson’1n ?° ¢aligmalarina dayanan arastirmalar yiiksek biyouyumluluk ve gelismis
kirtlma dayanimi sergileyen yttrium-oksit parsiyel stabilize zirkonya seramikleri (Y-
PSZ) ve yttrium-tetragonal zirkonya polikristalleri (Y-TZP) iizerine odaklanmistir 2L,
Genel olarak modern zirkonya biyomateryalleri ve cerrahi (implant) materyalleri olarak
kullanilan iiriinler, Uluslararas1 Standardizasyon Orgiitii (ISO) 13556 tarafindan
aciklanan gereksinimleri karsilamalidir. Zirkonya seramiklerinin modern tipta farklh
uygulamalar1 vardir ancak en yaygin uygulama ilk olarak Christel tarafindan tanitilan
total kalca replasmanlar1 (THR) veya total kalga artroplastisi (THA) i¢in Y-TZP’nin top
bash imalatlaridir 2. Giiniimiizde zirkonya materyali endiistriyel amaglar i¢in yaygin
olarak kullanilmaktadir (Tablo 2.1). Ayrica mevcut CAD/CAM sistemlerinin siirekli
gelisimi ile dis hekimligi farkli zirkonya bazli uygulamalarda da yaygin hale gelmistir

(Tablo 2.2).

Tablo 2.1. Zirkonyanin endiistrideki uygulamalar1 ve tipik kullanimlari

Tiip ve cubuk degirmen rulolart Is1 yalitkani




Pompa ve vana pargalari

Hassas armatiirler

Miihiirleme, ¢izim ve ekstriizyon kaliplar
Hassas baglama iiriinleri

Tel kilavuzlari

Kesici aletler

Kuyu ekipmanlarinda kapak ve vana

Oksijen sensorleri

Metal boru sekillendirme i¢in makaralar ve
kilavuzlar

2.000°C’nin

Oksitleyici  atmosferlerde

uzerinde elektrikli firin 1siticilari

Sicak metal ekstriizyon kaliplart

Yiv ve kablo kilavuzlar

Yakit depose ¢eperinde

Fiber optik bilesenler

Hassas kiiresel vana bilyeleri ve yuvalari
Ogiitme ve dagitma elemanlari

Toz sikistirma kaliplari

Deniz pompa contalar1 ve mil kilavuzlar
Yiiksek dansiteli bilya ve c¢akil tash
degirmende 6giitme elemanlari

Yiiksek firini

sicaklik indiiksiyon

susceptorleri  (elektromanyetik  enerjiyi
absorbe etme ve onu 1stya doniistiirmek igin

kullanilan bir malzeme)

Tablo 2.2. Dis Hekimliginde Uygulama Alanlari

Medikal uygulamalar
Kan igleme
Enstriimantasyon
Cerrahi implantlar

Ortopedi

Dental uygulamalar
Kompozitler
Ekstrakoronal atagsmanlar
Tam ve parsiyel kronlar
Sabit kopriiler
Veneerler
Post korlar
Primer teleskop kronlar
Ortodontik braketler

Implantlar ve Implant dayanaklari




2.2. Zirkonyumun Yapisi

Zirkonyum sembolii Zr, atom numarasi 40, agirhig 91.22 g/mol, parlak ve
korozyona son derece dayanikli kimyasal bir elementtir. Saf zirkonyum kristal formda
beyaz ve siinek bir metal halinde, amorf formda ise mavi-siyah toz halinde bulunur.
Zirkonyum 6.49 g/cm® yogunluga, 1.855°C erime noktasma ve 4.409°C kaynama

noktasma sahiptir 2.,

Yer kabugundaki elementler arasinda zirkonyum yeraltt
zenginlikleri bakimindan 18. siradadir, ancak bu 6zel element dogada saf halde bulunmaz,

sadece silikat oksitlerle (ZrO,xSiO2) veya serbest oksit (ZrO) olarak bulunur 22,

2.2.1. Zirkonyum Dioksit

Zirkonya olarak bilinen zirkonyum dioksit (ZrO2), zirkonyumun beyaz kristalli bir
oksitidir. Saf zirkonyum oksit dogada bulunmamakla birlikte baddeleyit ve zirkon
(ZrSiO4) minerallerinde bulunur. Olagan sicakliklarda altigen bir kristal yapiya sahiptir
ve zirkonat (ZrOs2) ve zirkonil (ZrO*?) tuzlari gibi bir dizi bilesikleri olusturur. Zirkonya
beyaz bir toz olarak elde edilir ve hem asidik hem de bazik 6zelliklere sahiptir. Zirkonyum
oksit kristalleri, ti¢ kristalografik fazda kategorize edilebilen kristal hiicrelerde (ag)
siralanir: 1) kare kenarl diiz bir prizma seklindeki kiibik, 2) dikdortgen kenarli diiz bir
prizma seklindeki tetragonal ve 3) paralel yiizlii kenarlar1 olan deforme olmus bir prizma
seklindeki monoklinik fazdadir. Kiibik faz 2.370°C’nin {izerinde stabildir ve orta diizeyde
mekanik 6zelliklere sahiptir. Tetragonal faz 1.170°C ile 2.370°C arasinda stabildir ve
gelistirilmis mekanik 6zelliklere sahip bir seramigin elde edilmesini saglarken, oda
sicakligindan 1.170°C’ye kadar sicakliklarda stabil olan monoklinik faz, zayif mekanik
performans sergiler. Monoklinik faz seramik partikiillerin kohezyonunun ve dolayisiyla

yogunlugun azalmasina sebep olabilir 8,



2.2.2. Stabilize Zirkonya

Stabilize zirkonya, zirkonya polimorflarinin bir karigimidir. Yapiya kiibik faz
olusturucu oksit (stabilizator) eklenmis, kiibik ve yar1 kararli tetragonal ZrO; karigimiyla
elde edilmistir. Saf zirkonyaya kiigiik bir stabilizator ilavesi, yapisin1 1000°C’den daha
yiiksek bir sicaklikta tetragonal faza ve daha diisiik bir sicaklikta kiibik ve monoklinik
(veya tetragonal) faz karisimina doniistliriir. Bu kismen stabilize edilmis zirkonya ayni
zamanda tetragonal zirkonya polikristali (TZP) olarak da adlandirilir. Birkag farkli oksit,
ornegin magnezyum oksit (MgO), yttrium oksit (Y203), kalsiyum oksit (CaO) ve seryum
oksit (Ce203), tetragonal ve/veya kiibik fazlari stabilize etmek i¢in zirkonyaya eklenebilir.
Stabilize edici oksitlerin eklenmesi, oda sicakliginda ¢ok fazli bir materyalin tiretilmesine
izin verir. ZrO2’ye 16 mol% CaO (7.9 %), 16 mol% MgO (5.86 %)’dan fazla veya 8
mol% Y203 (13.75 %) eklendiginde kiibik formda tam stabilize zirkonya diretilir.
Zirkonya cok fazli bir formda daha az miktarda stabilize edici oksit ilavesiyle kismen
stabilize edilebilir ve parsiyel stabilize zirkonya (PSZ) olarak adlandirilir. Oda
sicakliginda PSZ’nin mikro yapist genellikle ana faz olarak kiibik zirkonyadan ve kii¢lik
faz olarak monoklinik ve tetragonal zirkonya ¢okeltilerinden olusur. Bu ¢okeltiler gren

smirlarinda veya kiibik matris (matrix) grenleri iginde bulunabilir 22,

2.2.3. Yttrium Oksit Parsiyel Stabilize Zirkonya (Y-PSZ)

Stabilize edici bir ajan olarak yaklasik 2 ile 3 mol% yttrium oksit (Y203) ilave
edildikten sonra metastabil tetragonal grenlerden tamami tetragonal kigiik grenli
zirkonya seramik materyali {iretilmistir 2*. Oda sicakliginda tutulan t-fazinin orani, isleme
sicakligina, itriyum igerigine, gren boyutuna ve matris tarafindan uygulanan kisitlamanin

derecesine baghdir. Esas olarak yttrium oksit konsantrasyonu ile ilgili olan gren boyutu



kritik gren biiylikliigliniin iizerinde ise t — m doniisiimii kendiliginden gergeklesebilir,
oysa bu dontisiim kiigtik grenli bir yapida engellenecektir. Gren boyutunun kiigtiltiilmesi
ve/veya stabilize edici oksitlerin konsantrasyonundaki artig, transformasyon oranini
azaltabilir. Ozellikle, gren boyutunun biiyiik élciide kiiciiltiilmesi metastabilite kaybina
yol acarken, stabilize edici oksit(ler)in konsantrasyonu 9%3.5’in iizerinde artirilmasi
onemli miktarlarda stabil kiibik fazin ¢ekirdeklenmesine izin verir. Bu nedenle, oda
sicakliginda tetragonal metastabil bir faz elde etmek i¢in gren boyutunun 0.8 mm’den az
olmas1 ve stabilize edici oksit miktarnin %3 mol’den fazla olmamasi gerekir 2, Y-TZP
seramikleri, Y203’tin ZrO> tuzlari ile birlikte ¢okeltilmesiyle veya ZrO grenlerinin Y203
ile kaplanmasiyla iiretilebilir 2. Y-TZP seramiklerinin ilging bir dzelligi, yiizeylerinde
kompresif tabakalarin olusmasidir. Yiizeydeki tetragonal grenler matris tarafindan
tutulmaz ve bu nedenle kendiliginden monoklinik grenlere doniiserek materyalin
mekanik ve asinma Ozelliklerinin gelismesine yol acar. Y-TZP, yiiksek dayaniklilik,
kirilma direnci, sertlik, asinma direnci, iyi siirtinme ve manyetik olmayan davranis,
elektrik yalitimi, diisiik 1s1 iletkenligi, asitlerde ve alkalilerde korozyon direnci, ¢elige
benzer elastisite modiilii ve demire benzer termal genlesme katsayis1 gibi biyomedikal
miithendisligin biiyiik ilgisini ¢eken olagantistii temel 6zellikler sergiler. Bununla birlikte,
klinik uygulamalar i¢in kullanilan Y-TZP materyalleri, ISO 13356 ve Amerikan Test ve
Malzemeler Dernegi (ATMD) F1873 kriterlerini karsilamalidir 24, Y-TZP’nin kimyasal

bilesimleri, fiziksel, mekanik ve termal 6zellikleri Tablo 2.3’de listelenmistir.



Tablo 2.3. Y-TZP’nin kimyasal bilesimleri, fiziksel, mekanik ve termal 6zellikleri

Y-TZP ISO 13356 kosullar ATMD F1873
kosullar
Kimyasal bilesim
ZRO,+HfO2+Y20; >99.0 >99.0 >99.0
Y203 4.5-54 4554 4.5-5.4
Al20; <05 <05 <0.5
Diger oksitler <05 <05 <0.5
Fiziksel 6zellikler
Kiitle 6.05 >6.00 >6.00
yogunlugu(g/cm3)
Gren boyutu (um) 0.2 <0.6 <0.6
Monoklinik faz (%) 1 = <5
Pordozite <0.1% <0.1% <0.1%
Mekanik o6zellikler
Biikme dayanim (4 1666 > 800 > 800
nokta) (MPa)

Elastic modiilii (GPa) 201 = >200
Vickers sertligi (HV) 1270 - > 1200
Kirilma direnci 16.8 - -

(Kgfimm2/3)
Kirilma direnci KIC 7-10 - -
(MPa m-1)
Basma dayanimi 4900 - -
(MPa)
Carpma dayanimi 137.0 - -
(MPa)
Termal ozellikler
Termal genlesme 11x10-6 K-1 - -
katsayis1 (x10-6/°C)
Is1 iletkenligi 2 - -

(W/m°K)
Ozgiil 151 (J/kg°K) 500 - -




2.3. Monolitik Zirkonya Restorasyonlar

Yttria stabilize tetragonal zirkonya polikristallerinden monolitik (tam kontur)
restorasyonlarin  iiretilmesi zirkonya tizerine uygulanan porselen tabakalarinda
kirilmalarla (chipping) ilgili sorunlarin iistesinden gelmek igin gelistirilmistir. Monolitik
zirkonya restorasyonlarinin yakin zamana kadar temel dezavantaji; tatmin edici seffaflik
elde edilememesi ve buna bagl olarak gosterdikleri diisiik estetik performanslarydi 2> 26,
Bununla birlikte, kompozisyon, yap1 ve imalat yontemlerindeki son degisiklikler, {istiin
translusensiye sahip monolitik zirkonya seramiklerin tiretimine yol agmistir. Monolitik
zirkonyanin estetik performansi gelistirilmesine karsin materyalin yapisinda énemli bir
diren¢ kaybr meydana gelmistir 20, Ayrica, monolitik zirkonyanin esasen yeni bir
mataryel olmasi nedeniyle; Ozellikleri, kullanimindaki sinirlamalar, zaman ig¢indeki
estetik performansi, diisiik sicaklikta bozulmaya karsi direnci (LTD) ve klinik sagkalim
ozellikleri hakkinda hala gok az bilimsel ¢alisma mevcuttur. Yapilan in vitro ¢alismalarda
monolitik zirkonya restorasyonlarin mekanik dayanakliligi agisindan yeterli performans
gozlemlenmesine karsin bilimsel agidan dayanikliligi degerlendirmek i¢in daha fazla

klinik ¢alismalara ihtiyag vardir 3% 32,

2.3.1. Monolitik Zirkonya Restorasyonlarin Endikasyonlar:

Altyap1 olarak zirkonya materyalinin kullanildigi hemen hemen her veneer
seramik yerine monolitik zirkonya materyalini kullanmak da miimkiindiir. Bununla
birlikte restorasyonun monolitik olmasindan kaynakli geleneksel veneer kronlara nazaran
kirtlma direnci yiiksek ve chipping komplikasyonundan muaf olmasi sebebiyle bazi

ekstrem durumlarda bile monolitik restorasyonlarin énerilme imkanlar1 bulunmaktadir.
Ayrica;

- olumsuz okluzyon ve derin kapanislar



- parafonksiyonel aligkanlikli bireyler
- kirik 6ykiisii olan hastalar

- zirkonyum altyapilt veneer kron-kopriilerde sinir mesafe olan 38 mm’den uzun

kopriiler

- yiiksek kirilma direnci ve sadece 0.5 mm okliizal kalinlik ile yiiksek kuvvete
dayanma kabiliyeti nedeniyle monolitik zirkonya sinirli interokliizal alana sahip

hastalarda kulanilabilmektedir.2® 33,

Ayrica inley-onley restorasyonlar, endokronlar ve implant istii kron-kopriilerde de

kullanilabilmektedir.
2.3.2. Monolitik Zirkonya Restorasyonlarin Avantajlari

- Restorasyonun tek hammaddeden iiretilmesi ve istiin mekanik 6zellikleri
sayesinde diger kaplama sistemlere kiyasla daha konservatif dis hazirhig
gerektirirler

- Biyolojik olarak uyumlu materyallerdir

- Dis minesine yakin bir aginma direncine sahip ve antagonist disler tizerindeki
asinmay1 en aza indirirler

- Yeterli translusensiye sahip materyal kullanildig: takdirde tatmin edici estetik
ozellik sergilerler

- Ogzel olarak CAD/CAM teknolojisi ile tek asamada iiretilebilmesinden dolayi
daha az seans ve daha az laboratuvar ¢alisma siiresi gerektirirler

- Ayrica CAD/CAM teknolojisi ile basit ve hizli tretimi monolitik
rekonstriiksiyonlarin  kullanimini artirarak pahali geleneksel sistemlerden

vazgecilmesiyle maliyet agisindan tasarruf edilmesine olanak saglar
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- Monolitik olmalar1 nedeniyle istenmeyen chipping komplikasyonundan
uzaktirlar 2534,

- Yiiksek biikkme dayanim1 ve kirilma direnci sergilerler %,

- Bu restorasyonlar porselen ile kaplanmadigindan hem glaze tabakasi uygulamasi

hem de cilalama teknigi ile bitim islemi gerceklestirilebilir %%,

2.3.3. Monolitik Zirkonya Restorasyonlarin Dezavantajlari

- Restorasyonun tamir edilme sansinin olmamast

- Yeterli translusensiye sahip zirkonyum ¢esidi kullanilmadigi takdirde opak
goriintli ve zayif estetik performans

- Daha translusent bir monolitik zirkonya elde edilmesi durumunda materyalin
direncinde kayda deger azalma goriilmesi

- Zirkonya seramikleri yaslanma olarak da bilinen diisiik sicaklikta bozulmaya

miisaittirler 3 .
2.3.4. Monolitik Zirkonyann Fiziksel Ozellikleri
Sertlik

Dental seramikler arasinda zirkonya; biikme dayanimi ve kirtlma direnci

acisindan en giiglii dental materyal olmasina ragmen estetik yetersizlik sebebiyle tam

seramik restorasyonlarda yakin zamana kadar pek tercih edilmeyen materyal iken son

donemlerde translusensi Ozelligindeki iyilestirmeler ve  CAD/CAM teknolojisindeki

gelismeler sonucu translusent monolitik zirkonya restorasyonlarin kullanimi giderek daha

popiiler hale gelmektedir. Opak ve translusent olmak iizere 2 tip monolitik zirkonya ¢esidi

bulunur. Opak zirkonya 6nemli 6l¢iide yiiksek biikkme dayanimi sunar ve alveol kretin

posterior bolgeleri i¢in endikedir. Translusent zirkonya ise dogal estetik goriiniime

sahiptir ve bununla birlirkte diisiik mekanik 6zellik sergilemektedir. Bu sebepten dolay1
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alveol kretin anterior bélgelerinde daha ¢ok tercih edilir. Translusent bilesimlerde kiibik
zirkonyanin varligr gelismis optik 6zellikler sunmasi yaninda mekanik 6zellikleri 6nemli
Ol¢iide azaltmasi1 dezavantaj olarak karsimiza ¢ikmaktadir. Monolitik zirkonya kronlari
cam infiltre olsalar bile ¢ift katmanli veneerler ve lityum disilikat kronlara kiyasla kirilma

direnci acik bir sekilde uistiindiir 3% °.

Yaslanma Direnci

Yaslanma, oda sicakliginda nemli bir ortamda tetragonal kristal yapinin
kendiliginden monoklinik yapiya déniismesi olarak tanimlanir®’. Diisiik sicaklik
bozulumu gren hacminin %4-5 oraninda genislemesine yol acar. Gren hacminin
genislemesi gren smirlarin1 zorlar ve bunun sonucunda materyalde mikro ¢atlak

yayilimlar1 ortaya c¢ikmaktadir 4.

Y-TZP seramiklerin yaslanma davranisi i¢in gren
sinirlarinin kimyasi biiyiik onem tagimaktadir 2. Gren sinirlarinda mikro gézeneklerin
varligi su zerreciklerinin difiizyonunu kolaylagtirarak zirkonyanin diisiik sicaklik
bozulumuna olan dayanikliligin1 azaltir *. Mikron veya nano boyutlu ZrO; partikiillerin

salinimi; restorasyonda ylizey piiriizliliigline, asinma oranlarinin artmasina ve mekanik

ozelliklerin kaybina neden olur #4,

Zirkonyanin yaglanma davranist genellikle bir otoklavda hizlandirilmis bir
yaslanma testi ile arastirilir. Teorik hesaplamalara gore, 134°C’de 1 saat in vivo 3-4 yila
karsilik gelmektedir. 5 saatlik hidrotermal yaslandirma teorik olarak 15-20 yila, 10 saatlik
yaslandirma ise 30-40 yila denk gelen restorasyonun agiz i¢indeki yaslanmasiyla ayni
etkiye sahiptir 4°. Bu durum sabit bir bliimlii protez igin fazlasiyla yeterli bir kullanim
omriidiir. Bu testin gercek klinik kosullara uymadigl ve zirkonya seramiklerinin agiz
ortamindaki gercek bozunmasini hafife alabilecegi yoniindeki elestirilere ragmen, bu

materyallerin uzun vadeli performansini tahmin etmek i¢in hala etkili bir ydontem olmaya
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devam etmektedir. Diger testler, sicak suda veya yapay tiikiiriikte kaynatma, mekanik
dongiisel yiikleme, termal siklus, mekanik ve termal yorgunlugun kombinasyonlarini

icerir “6.

Otoklav yaslanmasi, direngte dnemli bir degisiklik olmamasinin yani sira #/, tedavi
siiresine, arastirilan zirkonya sisteminin markasina ve bilesimine *®*° bagli olarak 6nemli
Ol¢iide azalma ve artis ile iliskilendirilmistir. Uzun siireli yaslanmadan sonra %3 mol Y-
TZP seramikler ile daha yiiksek yttrium miktarina sahip translusent monolitik seramikler
karsilastirildiginda yeni nesil translusent seramiklerin yaslanma bozulmasina karsi
gosterdigi direng daha yiiksek oldugu belirlenmistir %%, Yakin tarihli bir ¢alismada,
monoklinik faz fraksiyonu 6zellikle Prettau ve BruxZir i¢in 5 ila 50 saatlik yaslanma
arasinda dikkate deger 6l¢iide artis gosterirken Katana ML ve Katana HT13 i¢in daha az

artis gdzlemlenmistir 4°.
2.3.5. Monolitik Zirkonyanin Optik Ozellikleri
Translusensi

YTZ-P seramiklerinin rengi ve translusensi 6zelligi dental protezlerde estetigi
etkileyen 6nemli hususlardandir 52, Algilanan renk dalga boyu ile belirlenir. Sabit
protezlerin translusensi 6zelligi 15181 spektral etkisiyle dogrudan iliskilidir 2% %3, Isik,
radar, X-igimlari, 1s1 ve radyo dalgalarmin tiimi belirli bir dalga boyu araliginda
tanimlanan elektromanyetik radyasyonun bigimleridir. Birbirine dik olan manyetik ve
elektrik alan bilesenlerinden olusan bir dalga elektromanyetik radyasyon iretir. Kozmik
sinlar (<0,0001 nm), gama 1sinlar1 (0,0001-0,01 nm), X 1smnlar1 (0,01-10 nm), mordtesi
(UV;10-400 nm), goriiniir (400-700 nm), kizilétesi (IR) (700 nm-1 mm), mikrodalga (1

mm-1 m) ve radyo dalgalar (>1 m) sirasiyla elektromanyetik spektrumda yer alir.
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Bir materyalin translusensi 6zelligi gelen 1s181in dalga boyundan etkilenir.
Normalde insan gozii en ¢ok 555 nm dalga boyuna duyarlidir. Isik bir materyalden
gectiginde, materyalin dogasina ve 15181n dalga boyuna bagli olarak, fotonlarin yansima,
sogurulma ve iletiminin birlesimiyle sonuglanan ¢esitli sekillerde materyalle etkilesime
girer >, Y-TZP’nin i¢ yiizeylerinde gren smirlari, kristalografik defektler ve mikro
gozenekler, bu polikristal materyalin translusensi 6zelligini etkileyen 151k sacilim
merkezleridir >°. ZrO2’nin gren boyutu translusensinin en énemli belirleyicisidir, ancak
ZrO2’nin translusensi 6zelligi ve gren boyutu arasinda direkt dogrusal bir orant1 yoktur.
Genel olarak iri grenli materyallerde translusensi yiiksek difiizyon iletimi (high diffusion
transmission) ile saglanirken, ince grenli materyallerde ayni eksende yiiksek iletim (high
in-line transmission) ile saglanir °® %, Ayrica, materyalin translusensi goriiniimii 0,01-0,1
um arasindaki gren boyutlarinda transparan forma doniisebilir, ve translusensi ayni
eksende iletim ile gozlenir. 0,1-1 pum’lik gren ¢aplarinda gren sinir1 sagilimi
gozlemlenebilirken, 1-10 um’lik gren ¢aplarinda difiize iletim goriliir ve materyal biiyiik

olciide translusenttir. 57 %8,

Y-TZP materyallerinde kristal grenlerin boyutu, biiylik 6l¢iide hammaddede
bulunan kristal pargaciklarin boyutuna baglidir ve gren boyutu nihai {iriiniin olusumu
sirasinda belirlenir. Ayrica partikiil boyutu, gren sinirlariin boyutunu dogrudan etkiler.
Materyaldeki partikiil boyutu yeterli miktarda goriiniir 151k dalga boyu boyutunun altinda
ise 151k sagilimi dnemli dlciide azalir. Boylece, nanometrik bir mikro yap1 olusturulurken

pordzitenin de azaltilmasi sonucu Y-TZP seramiklerinin estetik 6zellikleri gelistirilebilir

59
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Translusensi ol¢iimii

Translusensi dis hekimliginde estetigin en 6nemli belirleyici faktorlerinden biridir.
Literatiirde translusensi Ol¢timlerinde yaygin olarak kullanilan 3  y6ntemden
bahsedilmektedir, kontrast oran1 (CR), 1s1k gegirgenligi ve translusensi parametresi (TP)
yontemleri ° . CR yonteminde, bir materyalin beyaz (YW) ve siyah (YB) bir arka plan
tizerindeki yansimasindan olgiimler alinir. Hem beyaz hem siyah arka plan {izerinden en
az ikiser Ol¢tim, her 6rnek igin toplam 4 d6lgtim gergeklestirilir. Ortalama CR su sekilde

hesaplanir:
CR=YB/YW *
CR 0 ile 1 arasinda Olgiiliir ve opak bir materyal i¢in 1’¢ ulasir.

Isik gecirgenligi yontemi seramik Olgtimlerinde yapilabilen 3 ydntemle
aciklanabilir: Direkt, total transmisyon ve spektral yansima. Direkt transmisyon bir
dedektore ulasan 15181 6lgerken, spektral yansima yonteminde ise 1sik iletimi indirekt
olarak &lgiiliir. Uciincii yontemde (total transmisyon) hem dedektdre ulasan hem de

seramigi gecen 151k ve sagilim dlciiliir ®1. Transmitans (T) hesaplanmast:

T=(Lornek/Lkaynak)x100%, burada L 6rnek 6rnegin parlakligi ve L kaynak ise
kaynagin parlakligidir ®1. CR ve 151k gegirgenlik yontemlerinin 11k veren (luminous) veya

spektral olma olasilig1 vardir %2,

Bir diger yontem olan translusensi parametresi (TP) ise, beyaz ve siyah zemin
tizerindeki 6rneklerin dogrudan renk farki hesaplanarak yapilir. Algilanan renkteki (AE)
farkliliklar CIELAB koordinatlari ile belirlenebilir ®2. TP i¢in renk parametreleri CIE-Lab
(Uluslararas1 Aydinlatma Komisyonu L*, a*, b*) formiilasyonu ile elde edilir . TP

degerinin hesaplanmasi:
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TP = [(L*b _ L*W)2 + (a*b _ a*W)Z + (b*b _ b*w)z]l/z

burada b ve w alt simgeleri sirasiyla siyah ve beyaz arka plan tizerindeki renk

koordinatlarini ifade eder.
Translusensiyi etkileyen faktorler

Sinterlenmis monolitik Y-TZP seramiklerin kalitesini ve translusensi 6zelligini
etkileyen bircok fiziksel ve kimyasal faktor vardir: katk1 maddesi ¢ 5% 64 yttria icerigi
65, faz tipi 16, porozite °° %, yabanci (saflig1 bozan) madde ', defect %, ¢ift kirilim

(birefringence) **, atomik yapida oksijen bosluklar1 %, gren boyutu %8, gren sinir1 166469,

sinterleme derecesi °* %% 70 sinterleme yontemleri '*, materyalin yansima indeksi 2,

kirilma indeksi 2 ve 151k sacilimi "> 4,

Yttria Icerigi

ZrO2’nin tetragonal fazin1 oda sicakliginda stabilize etmek igin gesitli oksitler
kullanilir > %9, Bunlar genellikle CaO, MgO, Y203 veya CeO2’dir. Kullanilan oksitlerin
miktart materyalin faz doniisiimiine, faz stabilitesine ve mekanik o6zelliklerine etki
etmektedir . Genel olarak ZrOz, %3 mol Y.Os ile stabilize edilir. Tetragonalden
monoklinige (t — m) olan faz transformasyonu materyalin mekanik 6zelliklerini etkiler.
3Y-TZP’nin ince pargacik boyutlu mikro yapisi ve faz doniisiim mekanizmasi sayesinde,
hacim genislemesi (%4-5) sirasinda catlaklarin kapanmasi baglar ve boylece catlak

yayilimi 6nlenmis olur 12 %%,

3Y-TZP’nin mekanik mukavemeti ve faz stabilitesindeki olumlu o6zelliklerine
karsin asirt opak olmasi en Onemli dezavantajlarindan biridir. Bu nedenle daha az
opakliga sahip olan %5 ile %8 oraninda yttria igerikli monolitik ZrO. seramikleri

27

gelistirilmigtir Opakligin azalmasi ve translusensinin artirilmast planlanirken
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tetragonal ZrO’nin doniisiim toklastirma (transformation toughening) etkisinin kismi

kayb1 nedeniyle bilkme dayanim1 ve kirilma direnci azalms olur 6.
2.4. Renk

Renk, fiziksel diinyada, bir nesneden veya canli organizmadan yayilan veya
yanstyan 15181n spektral niteliklerini ifade eder. On sekizinci ylizyilda, yeterince farkl ii¢
rengin dogru oranlarda karistirilmasiyla herhangi bir rengin elde edilebilecegi gosterildi
76, Renk kavrami ve rengin algilanabilirligi tamamiyla 11k ile ilgili bir konudur. Bir
cismin rengi o nesneden yansiyan 1518 goziin optiK sinir uglarini uyarmasi ve olusan

sinyallerin beyindeki gérme merkezine ulasmast ile algilanabilmektedir 7.
2.4.1. Renk ol¢iimii

Renk biliminde bir nesnenin rengi dl¢iiliir ve ona sayisal bir deger atanir '8, CIE
renk sistemleri, rengi bulmak i¢in renk uzayinda ii¢ koordinat kullanir. CIE, iki uniform
renk skalasini savunur: CIE (L*a*b*) veya CIELab ve CIE(L*C*h°) veya CIELCh.
CIELab'da bir renk gosterildiginde, L* a¢iklig1 tanimlar, a* kirmizi-yesil degeri gosterir
ve b* sari-mavi degeri belirtir. CIELCh’de L* agiklig: belirtir, C* rengi tanimlar ve h°
ton acisint  belirtir.  Renk c¢alismalarinin  ana konusu renk farki/degisimi
degerlendirmesidir 1°. AE renk farki formiilleri, iki nesne arasindaki veya bir restorasyon
ile bir dig/hedef arasindaki renk koordinatlarinin farkliliklarina dayali olarak
tanimlanmistir. AEay (AEap = [(AL)? + (Aa)? + (Ab)?]*?) ve AEqo dahil olmak iizere AE

icin cesitli formiiller kullanilmustir ¥ 7°,

Renk farkinin degerlendirilmesi agisindan AE degerlerinin  limitlerinin
belirlenmesi énemli bir konudur *> &, Bu nedenle, algilanabilirlik ve kabul edilebilirlik

esikleri AE’ye dayali olarak degerlendirilmistir 8182, Spektrofotometreler genellikle renk
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ol¢iimii igin uygulanir 8 8, Birgok calisma, farkli seramiklerden rengin ¢ogaltilabilecegi

kanisina varmustir 2.

Translusensi, seramik igin bir bagska énemli 6zelliktir. Translusensi, iletilen 15181
bliyiik bir boliimiiniin diflizyonla karsilastigi ve boylece karsi taraftaki nesnelerin agikca
goriilmedigi bir materyalin 6zelligidir °. Translusensiyi 6l¢mek igin, genellikle 0.5 ile 1
mm arasinda degisen belirli bir kalinliga sahip bir seramik icin ¢esitli optik 6zellikler
tamimlanir. Bu Ozellikler, goriiniir 151k gegirgenlik yiizdesini (VLTP), translusensi
parametresini (TP) ve kontrast oranin1 (CR) icerir % 8. Mutlak translusensiyi gosteren
goriiniir 151k gegirgenlik yiizdesi VLTP, bir seramikten gecen 151k iletim yilizdesi olarak
tamimlanir 8. TP, beyaz (W) ve siyah (B) zemin iizerine yerlestirilmis bir seramik igin
AE degerini gosterir (TP = [(L*w — L*g)? + (a*w — a *g)? + (b*w — b*g)?]*?) *°. CR, siyah
beyaz bir arka plan iizerinde duran bir seramik i¢in parlaklik (Y) oran1 olarak tanimlanir
(CR = Yg/Yw) %. Hem TP hem de kontrast oran1 (CR), goreceli translusensiyi

degerlendirir ¥
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3. MATERYAL VE METOT

Bu tez ¢alismasi Atatiirk Universitesi Protetik Dis Tedavisi Anabilim Dali ve
Recep Tayyip Erdogan Universitesi Dis Hekimligi Fakiiltesi Arastirma Laboratuvari ile
Merkezi Arastirma Laboratuvarinda yiriitiildii. Gerekli materyaller ve laboratuvar
giderleri Recep Tayyip Erdogan Universitesi Bilimsel Arastirma Projeleri Birimi (BAP)

tarafindan desteklenen TDH-2021-1246 kodlu projeden saglandi.
3.1. Orneklerin Hazirlanmasi

Calismada Katana zirkonya sistemlerinden (Kuraray Noritake, Japonya) ticari
olarak temin edilebilen, 98 mm ¢apinda, 18 mm kalinliginda, ¢ok katmanli (multi layer)

ti¢ tip presinterize monolitik zirkonya blok kullanildi (Sekil 3.1).

e Ultra Translucent Multi Layered (UTML)

e Super Translucent Multi Layered (STML)

e Multi Layered (ML)
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Sekil 3.1. Calismada kullanilan bloklar
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Yukaridaki ii¢ ¢esit monolitik zirkonya bloktan CAD/CAM (Redon, Hybrid,
Tiirkiye) sistemiyle Uluslararasi Standardizasyon Orgiitii (1ISO 6872) ® kurallarina uygun
olacak sekilde ¢ap1 15 mm, kalinlig1 1.2 mm olan disk formunda 81 adet 6rnek hazirland1

(Sekil 3.2).

Sekil 3.2. Calismada kullanilan CAD-CAM cihazi

Orneklerin nihai boyutu gdz oniinde bulundurularak iireticinin talimatlari
dogrultusunda sinterleme islemi gerceklestirildi. Onerilen sinterleme sicakligina
ulagilana kadar 10 °C/dk 1sitma hizi kullanildi. Sinterlemeden sonra ayni dinamikler
sogutma protokoliinde tekrarlandi. Ureticinin veri sayfalarindan alinan bilgiler dahilinde
kullanmig oldugumuz monolitik zirkonya iriinii hakkindaki bilgiler Tablo 3.1.’de

gosterildi.
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Tablo 3.1. Calismada kullanilan monolitik zirkonyanin kimyasal igerigi ve teknik

Is1 genlesme
katsayisi
Translusentlik

Sinterlenmis

Klinik

endikasyonlari

Sinterleme kosulu

yogunluk (g/cm?)

9.7+0.2 10°K?
43%
2 saat igin 1550 °C

6.00

Tek kron veneerler

ozellikleri
UTML STML ML
ZrO; + HfO, 87-92% 88-93% 89 %
Itriyum oksit (Y203) 8-11% 7-10% 6-7 %
Diger oksitler 0-2% 0-2% —
Biikiilme dayanimi 557 MPa 748 MPa 1125 MPa

9.8+ 0.2 10°K™?
38%
2 saat igin 1550 °C

6.02

Tek kronlar ve ii¢

iiyeli kopriiler

9.9+ 0.2 10°K™?
31%
2 saat igin 1500 °C

6.04

Posterior kronlar ve

uzun koprilar

3.2. Translusenslik Parametrelerinin Ol¢iilmesi

5 saatlik ve 10 saatlik yaslandirma grubundaki Orneklerin translusenslik

parametresi (TP), hidrotermal yaslandirmadan 6nce ve sonra olmak iizere iki kere

spektrofotometre cihaz1 (Vita EasyShade, Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen, Almanya)

kullanilarak tespit edildi (Sekil 3.3).
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Sekil 3.3. Spektrofotometre cihazi

Spektrofotometre, iiretici firmanin talimatlarindaki kilavuza gore beyaz bir plaka
kullanilarak kalibre edildi. Olgiimler giin 1518min optimum aydimlikta oldugu saatler (saat
12:00 ile 13:00) araliginda odanin pencere kenarinda gergeklestirildi. Ornekler beyaz (L*
=89.0, a* = 1.0, b* = 1.1) ve siyah (L* = 37.4, a* = - 0.5, b* = 0.6) arka plana kars1 en

az U¢ kere Ol¢iildiikten sonra ortalama L*a*b* degerleri tespit edilerek kaydedildi (Sekil

3.4),

Sekil 3.4. TP Degerlerinin 6l¢iilmesi
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Test edilen 6rneklerin translusensligini degerlendirmek igin translusensi
parametresi (TP) kullanildi. TP, asagidaki formiile gore beyaz ve siyah arka plana karsi

analiz edilen 6rnegin renk farkindan hesaplandi.
TP = [(L*b _ L*W)2 + (a*b . a*W)Z + (b*b _ b*w)2]1/2

Bu formiile gére TP degerindeki bir artis, translusensi degerinde de yiikselme oldugu
anlamina gelmektedir. TP degerinin 100 olmasi, tamamen seffaf bir materyalin siyah ve
beyaz arasindaki renk farkini tanimlar. Buna karsilik TP’nin 0 olmasi, beyaz ve siyah
bir arka plana kars1 herhangi bir renk farki olmaksizin tamamen opak bir materyali

karakterize eder *°.
3.3. Hidrotermal Yaslandirma islemi

Ornekler iiretildigi zirkonya tipine gore ii¢ gruba ayrildiktan sonra yaslandirma
isleminin siiresine gore ii¢ alt gruba ayrildilar. Kontrol grubu hari¢ diger iki alt gruptaki
dokuzar drnege 5 ve 10 saat olmak lizere iki ¢esit yaslandirma prosediirii uygulandi.
Hidrotermal yaslandirma iglemi 0.2 MPa basing altinda, 134°C’de otoklav (Getinge GE
6610, Isvec) cihazi kullanilarak gergeklestirildi. Islem icin distile su kullanildi. Bu
prosediir, ISO 13356 standardinda Onerilen minimum gereksinimler esas alinarak

uygulandr .
3.4. X-1s1m1 kirimim (XRD) Analizi

X-151n1 kirinim analizinde (XRD) 6rnek yiizeylerinin zirkonya faz fraksiyonlari
bilgisayar destekli, Cu X-isin1 kaynagi ile donatilmis X-1s1m1 kirmim cihazi (Rigaku,
SmartLab X-Ray DIFFRACTOMETER, Japonya) kullanilarak incelendi (Sekil 3.5).
Ornek yiizeylerinde 0.02° adim boyutu ve 3 s/adim tarama hizi ile calisan bir toz
difraktometre kullanilarak tarama islemleri gerceklestirildi. XRD spektrumlari, 20°-40°

arasindaki 20 agilar1 araliginda toplandi. X-ray difraksiyonu sonucu her oOrnekte
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yogunlugun arttig1 zirve noktalarindaki 2 teta (20) agilar1 i¢in siddet degerleri elde edildi.
Orneklerin yiizeylerindeki monoklinik fazin tetragonal faza gore goreceli degisim miktart

(Xm) Garvie ve Nicholson % formiilii kullanilarak hesaplandi:
Xt = [ In (-112) + Iyt (112)] / [ Iw (-111) + Iw (L11) + I (101)]

burada Im (-111) ve Im (111), sirasiyla 28.2° ve 31.5°°de monoklinik tepe
noktalariin entegre yogunlugunu belirtir. I+ (101) ise 30°°deki tetragonal/kiibik tepelerin

entegre yogunlugudur.

Sekil 3.5. X-1s1n1 difraktometre (XRD) cihazi

3.5. Taramali Elektron Mikroskobu Analizi

Farkli deney gruplarindaki birer 6rnegin mikro yap1 ve doniisiim bolgesi, taramali
elektronik mikroskop (SEM) ile analiz edildi. Monolitik zirkonyanin iletkenligini
artirmak i¢in her 6rnegin yilizeyine altin kaplama cihazi (SC7620, Quorum Technologies,
Newhaven, Ingiltere) ile altin tozu piiskiirtiilerek iletken bir tabaka olusturuldu.
Hazirlanan ornekler taramali elektron mikroskobu (JSM-6610, Jeol, Peabody, ABD)

kullanilarak 2.0 kV hizlanma voltajinda diisiik yumusak 1s1n modunda incelendi (Sekil
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3.6). Materyalin mikro yapisi incelenmek iizere x100, x200, x500 ve x2000 kere

biiyiitiilmiis goriintiiler elde edildi.

Sekil 3.6. Taramali elektron mikroskobu (SEM)

3.6. Yiizey Sertlik Olciimii

Hidrotermal yaslandirmanin yiizey sertligi iizerindeki etkisini degerlendirmek igin
9.8 Newton (N) yiik ve 15 saniye bekleme siiresi ile Vickers sertlik test cihaz1 (TMTeck
HV, Beijing, Cin) kullanild1 (Sekil 3.7). Vickers mikrosertlik testi 6lgtimii 6rnek bagina
i¢ farkli noktadan girinti (¢entik) elde edilerek gergeklestirilmistir (3.8). Yiizey sertik
Ol¢timiinde kontrol grubu, 5 saatlik yaglandirma grubu ve 10 saatlik yaslandirma grubu

karsilastirildi. Istatistiksel analiz i¢in ortalama sertlik verileri hesaplanarak kullanildi.
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Sekil 3.8.

Sekil 3.7. Yiizey sertlik testi cihazi

Yiizeyde olusturulan ¢entigin mikroskopla goriintiisii
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3.7. iki Eksenli Biikiilme Mukavemeti Testi

Monolitik zirkonyumdan iiretilmis drneklerin Iki Eksenli Biikiilme Mukavemeti
(BFS), bilgisayar destekli bir test cihazi (Instron 3340, Wycombe, Ingiltere) iizerinde 1
mm/dak c¢aprazkafa hizinda bir kirilma testi uygulanarak gerceklestirildi (Sekil 3.9).
Orneklerin kirilma esnasinda maksimum yiik noktas: esas aliarak Newton (N) kuvvet
birimiyle kaydedilmistir. Uygulama i¢in 6zel bir diizenek (Sekil 3.10) hazirlanmis olup,
destek ¢emberi igin daire seklinde bir platformun tizerine 3.2 mm ¢apinda ii¢ adet gelik
top esit mesafede yerlestirildi ve toplarin olusturdugu dairenin ¢cap1 10 mm olacak sekilde
ayarland1 (Sekil 3.11). Diizenegin kuvvet uygulayici kolu 1.4 mm ¢apinda silindir bir ug

seklindedir.

Sekil 3.9. Bilgisayar destekli (BFS) test cihazi
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Sekil 3.10. Kirma diizenegi

Sekil 3.11. Ornegin yerlestirildigi diizenek
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BFS degerleri, S=-0.2387P (X—Y)/d? denklemi kullanilarak hesaplandi. Burada S,
BFS'dir (MPa), P kirilma yiikiidiir (N), d ise kirilma orijinindeki 6rnegin kalinligidir

(mm). X ve Y’ nin belirlenme sekli:
X=(1+v) In(r2/r3)? + [(1-v)/2] (r2/13)?
Y=(1+v) [1 + In(r1/r3)%] + (1-v) (r1/13)?

Burada v Poisson oranidir (0.25), rl destek ¢emberinin yarigapidir, 12 yiiklenen

alanin yaricapidir ve r3 drnegin yaricapidir %,
3.8. Istatistiksel Analiz

Elde edilen veriler IBM SPSS Statistics 20 (SPSS v20.0; SPSS Inc., Chicago, IL.,
ABD) yazilim programi kullanilarak iki ve {i¢ yonlii varyans analizi ile g¢oklu

karsilagtirma testi yardimiyla degerlendirildi.
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4. BULGULAR

4.1. Translusensi Parametresi Degerlerinin incelenmesi

Yapilan varyans analizine gore; materyal tipi, yaslandirma islemi ve yaslandirma

uygulama zamani translusensi degerini anlamli olarak etkilemistir (p<0.05).

ikili interaksiyonlar incelendiginde ise yaslandirma-zaman etkilesiminin istatiksel
olarak anlamli bir farklilik gosterdigi goriildii (p<0.05). Materyal tipi-yaslandirma ve
materyal tipi-zaman etkilesimlerinin istatistiksel olarak anlamli bir fark gostermedigi

belirlendi (p>0.05).

Uclii interaksiyonlar incelendiginde ise materyal tipi-yaslandirma-zaman

etkilesiminin istatistiksel olarak anlamli farklilik gostermedigi saptandi (p>0.05) (Tablo

4.1)
Tablo 4.1. Ug yonlii varyans analizi sonuglari (p<0.05)
Varyasyon Kaynaklari Kareler Serbestlik Karaler F-degeri p-
Toplami1 Derecesi Ortalama degeri
st
Sabit Deger 5856.736 1 5856.736 1.567E4 .000
Materyal 19.294 2 9.647 25.813 .000
Yaslandirma 55.272 1 55.272 147.896 .000
Zaman 1.859 1 1.859 4.975 .028
Materyal * Yaslandirma 1.747 2 874 2.337 102
Materyal * Zaman 1.321 2 .660 1.767 176
Yaslandirma * Zaman 4.624 1 4.624 12.374 .001
Materyal * Yaslandirma * 1.083 2 541 1.449 240
Zaman
Hata 35.878 96 374
Toplam 5977.814 108
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Post-hoc Tukey HSD c¢oklu karsilastirma analiz sonuglarina gore; TP ortalama
degerleri iizerine materyallerin tipi etkilesimi istatistiksel olarak anlamli bulundu
(p<0.05). UTML materyalinde ortalama deger 7.928+ 0.170 ve STML materyalinde
7.255 +0.180 iken ML materyalinde ortalama deger 6.910 + 0.139 olarak bulundu (Tablo

4.2).

Tablo 4.2. Materyal tipine gore ortalama TP ve standart hata degerlerinin

karsilastirilmast
Materyal Tipi Ort. TP/ Ort. Standart Hata
UTML 7.9282+0.170
STML 7.255° +0.180
ML 6.910° + 0.139

*: Farkli harfler anlaml1 farklilig1 belirtmektedir.

Coklu karsilastirma analiz sonuclarina gore; TP ortalama degerleri lizerinde
hidrotermal yaslandirma etkilesimi istatistiksel olarak anlamli bulundu (p<0.05).
Yaslandirma islemi uygulanmadiginda TP ortalama degeri 8.079 + 0.097 iken
hidrotermal yaslandirma islemi uygulandiginda TP ortalama degeri 6.649 + 0.117 olarak

elde edildi (Tablo 4.3).

Tablo 4.3. Yaslandirma isleminin varligina gore ortalama TP ve standart hata
degerlerinin karsilastirilmasi

Yaslandirma Islemi Ort. TP/ Ort. Standart Hata
Var 8.079% £ 0.097
Yok 6.649° + 0.117

*: Farkl1 harfler anlaml1 farklil1g1 belirtmektedir.
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Coklu karsilastirma analiz sonuglarina gore; TP ortalama degerleri {izerine
hidrotermal yaslandirma isleminin uygulama siiresi etkilesimi istatistiksel olarak anlamli
bulundu (p<0.05). Hidrotermal yaslandirma isleminin 5 saat uygulamasinda TP ortalama
degeri 7.495 + 0.118 iken 10 saaat yaslandirma isleminde TP ortalama degeri 7.233 +

0.166 olarak belirlendi (Tablo 4.4).

Tablo 4.4. Yaslandirma siiresine gore ortalama TP ve standart hata degerlerinin

karsilastirilmasi
Yaslandirma Siiresi Ort. TP/ Ort. Standart Hata
5 saat 7.495%+0.118
10 Saat 7.233 £ 0.166

*: Farkli harfler anlamli farklilig1 belirtmektedir.

Materyal tipi degiskeninin yaslandirma Oncesi, 5 saat yaslandirma ve 10 saat

yaslandirma sonrasinda ortalama TP degeri ve standart sapmasi Tablo 4.5’de verildi.

Tablo 4.5. Materyal tipi degiskenin yaslandirma sonucu TP deger ortalamasi

5 Saat Yaslandirma 10 saat Yaslandirma

Materyal Tipi  Yaslandirma  Yaslandirma  Yaslandirma Yaslandirma

Oncesi Sonrasi Oncesi Sonrasi
UTML 8.781+0.279 7.197+£0.516 8.797+0.397 6.935+0.813
STML 7.787+0.904 6.812+0.686 8.189+0.272 6.231+1.038
ML 7.443+0.235 6.951+0.611 7.479+0.244 5.766+0.628
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Materyal tipinin degiskenin yaslandirma oncesi ve 5 saat yaslandirma sonrasinda
TP degerleri karsilagtirildiginda en fazla degisim UTML grubunda goézlemlendi. TP

degerindeki en az degisimin ML grubunda oldugu goriildii (Sekil 4.1).

UTML STML

(BN
o

O P N WP OO N 00 O

B Yaslandirma Oncesi M5 saat Yaslandirma

Sekil 4.1. Materyal tipinin yaslandirma oncesi ve 5 saat yaslandirma Sonrasinda TP
degerlerinin Karsilastiriimasi

Materyal tipi degiskenin yaslandirma dncesi ve 10 saat yaslandirma sonrasinda
TP degerleri karsilastirildiginda, tiim materyal tiplerindeki TP degisimin birbirine yakin

miktarda azalma gosterdigi belirlendi (Sekil 4.2).
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B Yaslandirma Oncesi ™ 10 saat Yaslandirma

Sekil 4.2. Materyal tipinin yaslandirma oncesi ve 10 saat yaslandirma Sonrasinda TP
degerlerinin Karsilastirilmasi

4.2. Vickers Yiizey Sertlik Degerlerinin incelenmesi

Yapilan varyans analizine gore; materyal tipinin ylizey sertligi degerini anlaml
olarak etkiledigi goriildii (p<<0.05). Bununla birlikte yaslandirma isleminin yiizey sertlik

degerini istatistiksel agidan anlamli olarak etkilemedigi belirlendi (p>0.05).

Ikili interaksiyonlar incelendiginde de materyal tipi-yaslandirma etkilesimi

istatiksel olarak anlamli bir farklilik géstermedigi goriildi (p>0.05) (Tablo 4.6).
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Tablo 4.6. Vickers yiizey sertlik parametresi degerlerinin karsilastirilmasi

Varyasyon Kaynaklari Kareler Serbestlik Karaler F-degeri p-degeri
Toplami1 Derecesi Ortalamasi
Sabit Deger 4.318E8 1 4.318E8 3.893E3 .000
Materyal 2461130.411 2 1230565.205  11.094 -
Yaslandirma 113055.444 2 56527.722 510 .601
Materyal * Yaglandirma 883799.512 4 220949.878 1.992 .097
Hata 2.596E7 234 110919.807
Toplam 4.612E8 243

Post-hoc Tukey HSD c¢oklu karsilagtirma analiz sonuglarina gore; yiizey sertlik
degerleri lizerine materyallerin tipi etkilesimi istatistiksel olarak anlamli bulundu
(p<0.05). UTML materyalinde ortalama deger 1468% + 42.60 ve STML materyalinde
1305%+ 28.20 iken ML materyalinde ortalama deger 1226° + 39.36 olarak bulundu (Tablo

4.7).

Tablo 4.7. Materyal tipine gére ortalama Vickers yiizey sertlik ve standart hata
degerlerinin karsilastirilmasi

Materyal Tipi Ort. Vickers Degeri/ Ort. Standart Hata
UTML 14682 + 42.60
STML 13052 £ 28.20
ML 1226° + 39.36

*: Farkli harfler anlaml farklilig1 belirtmektedir.
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5 saat ve 10 saat yaglandirma isleminin, materyal tipi degiskenlerinin Vickers
sertlik degerini etkilemedigi belirlendi (p>0.05). Bununla birlikte en yiiksek Vickers
sertlik degeri UTML grubunda, en diisiik Vickers sertlik degeri ML grubunda oldugu

bulundu (Tablo 4.8).

Tablo 4.8. Materyal tipi degiskenin yaslandirma 6ncesi ve sonrasinda ort. Vickers
degeri / ort. standart hata

Materyal Tipi Kontrol 5 Saat Yaslandirma 10 saat
Yaslandirma
UTML 1451.68+287.72 1586.87+402.64 1364.97+207.16
STML 1342.68+191.06 1279.28+229.79 1292.6+246.9
ML 1275.8+295.04 1146.68+278.76 1255.98+152.90

4.3. Faz Degisim Degerlerinin Incelenmesi

Yapilan varyans analizine gore; uygulama siiresi ve materyal tipinin faz degisim

degerini anlaml1 olarak etkiledigi goriildii (p<0.05).

Ikili interaksiyonlar incelendiginde de uygulama siiresi-materyal tipi etkilesiminin

istatiksel olarak anlamli bir farklilik gosterdigi goriildii (p<0.05) (Tablo 4.9).
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Tablo 4.9. XRD faz degisim degerlerinin karsilastiriimasi

Varyasyon Kareler Toplami Serbestlik Karaler F-degeri p-
Kaynaklar1 Derecesi Ortalamasi degeri
Sabit Deger 463 1 463 2.28503 .000
Uygulama Siiresi 101 2 .051 249.391
Materyal 264 2 132 651.047
Uygulama siiresi 142 4 .035 175.039
* Materyal
Hata 013 63 .000
Toplam .982 72

Coklu karsilagtirma analiz sonuclarina gore; uygulama siiresinin faz degisim
degerlerinin etkilesimi istatistiksel olarak anlamli bulundu (p<0.05). Kontrol grubunun
faz degisim degeri 0.032 + .001, 5 saat yaslandirma islemi sonucunda faz degisim degeri
0.085 + .014 ve 10 saat yaglandirma islemi sonucunda faz degisim degeri 0.124 + .023

olarak bulundu (Tablo 4.10).

Tablo 4.10. Uygulama siiresine gore ortalama XRD faz degisimi ve standart hata
degerlerinin karsilastirilmasi

Uygulama Siiresi XRD Faz Degisimi/ Ort. Standart Hata
Kontrol 0.032% +£.001
5 saat Yaslandirma 0.085° + .014
10 saat Yaslandirma 0.124° £ .023

*: Farkl1 harfler anlaml1 farklilig: belirtmektedir.
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UTML grubunun faz degisim degeri 0.032 + .001, STML grubunun faz degisim
degeri 0.085 + .003 ve ML grubunun XRD faz degisim degeri 0.124 + .021 olarak

bulundu (Tablo 4.11).

Tablo 4.11. Materyal tipine gore ortalama XRD faz degisimi ve standart hata
degerlerinin karsilastirilmasi

Materyal Tipi XRD Faz Degisimi/ Ort. Standart Hata
UTML 0.032% +.001
STML 0.043° £+ .003
ML 0.166° + .021

*: Farkli harfler anlamh farklilig1 belirtmektedir.

Kontrol grubu ile karsilastirildiginda, 5 saat ve 10 saat yaslandirma igleminin
tiim materyallerin faz degimini arttirmakla birlikte en yiiksek artig oraninin ML

grubunda oldugu belirlendi (Tablo 4.12).

Tablo 4.12. Materyal tipi Degiskenin yaslandirma 6ncesi ve sonrasinda ort. XRD faz
degisimi/ ort. standart hata

Materyal Tipi Kontrol 5 Saat Yaslandirma 10 saat
Yaslandirma
UTML 0.029+.005 0.031+.007 0.037+.009
STML 0.030+.003 0.047+.02 0.050+.010
ML 0.038+.004 0.176+.018 0.282+.027

Elde edilen XRD grafikleri Sekil 4.3-4.11°de gosterildi.
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Sekil 4.3. UTML kontrol grubuna ait XRD grafigi
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Sekil 4.4. UTML 5-saat yaslandirma grubuna ait XRD grafigi
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Sekil 4.5. UTML 10-saat yaslandirma grubuna ait XRD grafigi
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Sekil 4.6. STML kontrol grubuna ait XRD grafigi
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Sekil 4.7. STML 5-saat yaslandirma grubuna ait XRD grafigi
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Sekil 4.8. STML 10-saat yaslandirma grubuna ait XRD grafigi
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Sekil 4.9. ML kontrol grubuna ait XRD grafigi
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Sekil 4.10. ML 5-saat yaslandirma grubuna ait XRD grafigi
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Sekil 4.11. ML 10-saat yaslandirma grubuna ait XRD grafigi

4.4, SEM Gériintiilerinin incelenmesi

Kontrol grubu ve yaslandirma islemleri uygulanan o6rneklerden alinan SEM
goriintiilerinin farkli ylizey morfolojisi gosterdigi gozlemlendi. Temsili SEM goriintiileri

Sekil 3.12-3.14°de verildi.

UTML zirkonya tiplerinde yaslandirma gruplarinin yiizeylerinde derin
diizensizlikler, ¢ukurlar ve oluklar baskinken, kontrol gruplari en piiriizsiiz yiizeyleri
sergiledi. 5 saat yaslandirma uygulanan 6rneklerde, 10 saat yaslandirma uygulanan
orneklere oranla daha sig cokiintiilerin ve c¢ikintilarin goriildiigli homojen piiriizli
yiizeyler gosterdi. X2000 goriintiilerinde biitiin gruplara ait 6rneklerin yiizeylerinde gren
yapilar1 belirgin bir sekilde gozlemlendi. Gren yapilari yaslandirma siiresine gore

degerlendirildiginde oldukga benzer yapilar sergiledi (Sekil 4.12).
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Sekil 4.12. UTML grubuna ait SEM goriintiileri

a) kontrol x2000 b) kontrol x100 ¢) 5 saat yaslandirma x2000 d) x100 5 saat
yaslandirma e) 10 saat yaglandirma x2000 f) 10 saat yaslandirma %100

STML zirkonya tiplerine ait SEM geriintiileri incelendiginde 5 saat yaslandirma
grubu ile kontrol grubu arasinda topografik olarak bariz bir fark goriinmez iken 10 saat
yaslandirilmis Ornek yiizeylerinde daha belirgin diizensizlikler goriildi. %2000

goriintlilerinde yaslandirma siiresi arttikca gren sinirlarinin belirginli§inde de bir artig
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gorildii. Gren boyutlarinin ise yaglandirma isleminden etkilenmedigi gozlemlendi (Sekil

4.13).

SEI  15kV X2,000  10um  — SEl  15kV 100pm  —

x2,000 10pm — SEl  15kV x100 100pm =

x2,000 10pm — SElI  15kV 100pum  —

Sekil 4.13. STML grubuna ait SEM goriintiileri

a) kontrol x2000 b) kontrol x100 ¢) 5 saat yaslandirma x2000 d) x100 5 saat
yaslandirma e) 10 saat yaslandirma x2000 f) 10 saat yaslandirma x100

ML zirkonya orneklere ait SEM goriintiileri incelendiginde UTML ve STML

orneklerinin aksine yaslandirma siiresi arttikca Ornek ylizeyleri daha homojen hale
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geldigi, gren boyutlarinin kii¢iildiigii ve STML grubuna benzer bir sekilde siire ile esdeger

olarak gren sinirlarinin belirginlestigi gézlemlendi (Sekil 4.14).

x2,000 10pm — SEl  15kV x100 100pm  —

A

SEl 15kV x2,000 10pm — SEl  15kV

"~

x2,000 10pm — SEI  15kV x100 100pm  —

Sekil 4.14. ML grubuna ait SEM goriintiileri

a) kontrol x2000 b) kontrol x100 ¢) 5 saat yaslandirma x2000 d) 5 saat yaslandirma
%100 e) 10 saat yaglandirma x2000 f) 10 saat yaglandirma x100

4.5. iki Eksenli Biikme Direnci Degerlerinin Incelenmesi

Yapilan varyans analizine gore; uygulama siiresi, materyal tipinin iki eksenli

blikme direnci degerini anlamli olarak etkiledigi goriildi (p<0.05). Ayrica ikili
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interaksiyonlar incelendiginde de uygulama siiresi-materyal tipi etkilesiminin istatiksel

olarak anlamli bir farklilik gosterdigi belirlendi (p<0.05) (Tablo 4.13).

Tablo 4.13. iki eksenli biikme direnci degerlerinin varyans analiz sonuglari

Varyasyon Kaynaklari Kareler Serbestlik Karaler F-degeri p-degeri
Toplami Derecesi Ortalamasi
Sabit Deger 1212763.799 1 1212763.799  4.883E3 .000
Uygulama Siiresi 3110.388 2 1555.194 6.262
Materyal 62533.933 2 31266.966 125.896
Uygulama siiresi * Materyal 3912.055 4 978.014 3.938
Hata 17881.616 72 248.356
Toplam 1300201.790 81

Post-hoc Tukey HSD ¢oklu karsilastirma analiz sonuglarina gore; yaslandirma
stiresinin 1ki eksenli biikkme direnci degerlerinin etkilesimi istatistiksel olarak anlamli
bulundu (p<0.05). Kontrol grubunun iki eksenli biikiilme direnci degeri 114.63 + 4.98
MPa, 5 saat yaslandirma islemi sonucunda iki eksenli biikiilme direnci degeri 122.66 +
7.31 MPa ve 10 saat yaslandirma islemi sonucunda iki eksenli biikiilme direnci degeri

129.80 + 6.47 Mpa olarak bulundu (Tablo 4.14).
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Tablo 4.14. Uygulama siiresine gore ortalama iki eksenli biikiilme direnci degeri ve
standart hata degerlerinin karsilastirilmasi

Uygulama Siiresi Ort. ki eksenli Biikiilme Direnci
Degeri (Mpa) / Ort. Standart Hata

Kontrol 114.63% £ 4.98
5 saat Yaslandirma 122.66%° + 7.31
10 saat Yaslandirma 129.80° + 6.47

*: Farkli harfler anlamh farkliligi belirtmektedir.

Coklu karsilastirma analiz sonuglarina gore; materyal tipinin iki eksenli biikiilme
direnci degerlerinin etkilesimi istatistiksel olarak anlamli bulundu (p<0.05). UTML
grubunun iki eksenli biikiilme direnci degeri 91.84 + 2.58 MPa, STML grubunun ikKi
eksenli biikiilme direnci degeri 116.19 + 2.37 MPa ve ML grubunun iki eksenli biikiilme

direnci degeri 159.06 + 3.82 MPa olarak bulundu (Tablo 4.15).

Tablo 4.15. Materyal tipine gore ortalama iki eksenli biikiilme direnci ve standart hata
degerlerinin karsilastirilmasi

Materyal Tipi Iki Eksenli Biikiilme Direnci Degeri
(MPa) / Ort.Standart Hata
UTML 91.84% +£2.58
STML 116.19° +2.37
ML 159.06° + 3.82

*: Farkli harfler anlamh farklilig1 belirtmektedir.

Materyal tipine gore iki eksenli biikiilme direnci degerlendiriginde en yiiksek

deger ML grubunda, en diisiik deger ise UTML grubunda gozlemlendi. 5 saat ve 10 saat
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yaslandirma islemi iki eksenli biikiilme direncini genel olarak (UTML 5 saat

yaslandirma harig) arttirdigi belirlendi (Tablo 4.16).

Tablo 4.16. Materyal Tipi Degiskenin Yaslandirma Oncesi ve Sonrasinda Ort. ki

Eksenli Biikiilme Direnci Degeri (MPa) / Ort. Standart Hata

Materyal Tipi

UTML
STML

ML

Kontrol

92.14+7.94

112.79+13.5

138.96+26.36

5 Saat Yaslandirma

82.98+17.59
116.39+12.79

168.6+4.67

10 saat
Yaslandirma

100.4+6.19
119.39+19.98

169.61+25.32
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5. TARTISMA

3Y-TZP ve 5Y-TZP gibi translusenslik degerleri artirllmig Y-TZP
seramiklerinden iiretilen monolitik restorasyonlar son yillarda popiiler hale gelmistir.
Ancak Y-TZP seramiklerini dogrudan agiz ortamina maruz birakmak restorasyonu
yaslanmaya kars1 daha duyarli hale getirebilir ®*. Bu nedenle, ¢alismada yaslandirmanin
translusensi ozelligi artirilmig monolitik zirkonya seramiklerinin mekanik, kimyasal ve
optik 6zellikleri izerindeki etkilerini degerlendirmek i¢in yapilmistir. Monolitik zirkonya
restorasyonlarinin estetik basarisi, ¢cogunlukla renk ve translusensi dahil olmak {izere
optik ozelliklerine baglidir. Bir materyalden gegen 1s18in kalitesi olarak tanimlanan
translusensi; restoratif materyal se¢iminde temel kriterlerden biri olan estetigin ana
unsurlarindandir 8. Materyalin markas, kalilig1 ve bilesimi (6rnegin yttrium icerigi) Y-
TZP seramiklerinin optik 6zelliklerini énemli 6lgiide etkiledigi bildirilmistir %. Optik
ozellikleri etkileyen diger faktorler arasinda katki maddelerinin tipi ve miktari, renk tonu,
renklendirme protokolii (6rnegin; 6nceden renklendirmeler veya renklendirici sivilara
daldirilarak renklendirme islemleri), kiibik faz i¢eriginin varligi, sinterleme sicakligi ve
siiresi, ve yiizey piiriizliiliigii sayilabilir ’°. Literatiire gore hizlandirilmis yaslandirma
sonras1 zirkonya seramiklerin translusensi Ozelligini etkileyen faktorler arasinda;
yaslandirma stiresi, 0rneklerin kalinligi, piiriizliiliik agisindan yiizey profili, pordzite ve
defektlerin varligi, materyalin kristal yapisi, gren boyutu, bilesimi ve ticari iiriiniin

markas1 ana etken olarak sayilabilir *.

Ayni zirkonya markasinin farkli kalinliklardaki boyutlar1 karsilastirildiginda
nispeten kalin olan Orneklerin translusenslik degerleri suni yaslandirmadan daha az
etkilendigine dair ¢alismalar mevcuttur °" %8, Zhang ile arkadaslar1 *° ve Walczak ile
arkadaslarmin 1% calismalar1 sonucunda 0.5 mm kalinlikta ve 5 saat yaslandirmada

ornekler %13’liik bir translusentlik azalmas: gosterirken, Abdelbary ile arkadaslar1 °" ve
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Putran ile arkadaslarinin 4 ¢alismalarinda ise 1 mm kalinlikta ve 5 saatlik yaslandirma
sonuglar1 karsilastirildiginda translusenslik %5’lik bir azalma veya bazi 6rnek
gruplarinda ise %4’liik bir artisla sonuglanmistir. Bununla birlikte, farkli ¢aligmalari
degerlendirirken Orneklerin birka¢ farkli ticari triinden olustugunu goéz Onilinde
bulundurmamiz ve dolayisiyla 6rnek boyutu ve kalinligimin translusenslik iizerindeki

etkisine iliskin hi¢bir kesin sonug ¢ikarilamadigi unutulmamalidir.

Farkl1 zirkonya materyalleri degisken miktarlarda Y203, Al2O3 ve diger oksitler
icermeleri nedeniyle farkli translusenslik degeri gosterirler °®. Katki maddesi olarak metal
oksitler gelen ve yansiyan 15181 dagitir 2. Nakamura ve arkadaslar1 ® az miktarda Al,O3
katki maddesinin zirkonyanin LTD’sini etkili bir sekilde dnleyebilecegini gostermistir.
Ancak Al,O3 materyale opak bir gériiniim verir . Zhang %, aliimina katki maddesinin
zirkonya seramiklerinin translusenslik iizerindeki olumsuz etkisini gostermistir. Zhang 2°
ayni zamanda geleneksel AlOs katkili 3Y-TZP’de lityum disilikat’a yakin bir
translusenslik degeri gosteren, diisiik sicaklik bozulumu (LTD) bulunmayan ve
miilkemmel mekanik Ozelliklerle sonug¢lanmasina yol acan %0.2 mol lantanum oksit
(La203)’i tanitmustir. Elde edilen yiiksek translusensligin ve LTD’ye kars1 direncin nedeni
La203 ve Al203’in birlikte katki maddesi olarak kullanilmasina baglanmistir. Zirkonya
grenlerinde La;O3’in ikincil faz ¢okeltmesi olmadan tamamen ¢6ziinmesi bu durumun
nedeni olarak degerlendirildi. Bu konuya ek olarak, yakin zamanl bir ¢alismada Al2Os-
kumlamanin Y-PSZ dental zirkonyanin ¢ift eksenli mukavemeti iizerindeki etkisi
incelenmis ve etki mekanizmasinin zirkonya seramiginin bilesimine ve mikro yapisina
bagl oldugunu gostermistir 1°*. Cesitli katyonlar1 katki maddesi olarak kullanmak,
translusensligi arttirmanin bir yolu olmasmin yani sira, sinterleme sirasinda iyi bir
yogunlagtirma elde etmek igin katyonun boyutu da onemlidir. Uygun sinterleme,

pordziteyi ve gren boyutunu azaltir ve boylece translusensligi etkileyebilir 52 70 102,
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Zirkonyaya yiiksek translusenslik kazandirmak igin kullanilan diger oksitler SiO2 %4, Si,
Sc203 4, Nd203 # MgO, ve GeO; %*°dir. Ancak hidrotermal kararlilik acisindan salt

sonuglar elde etmek i¢in ek arastirmalara ihtiyag vardir.

TP ve kontrast oran1 (CR), dental materyallerin translusensi 6zelligini tanimlamak
icin yaygin olarak kullanilmaktadir ®. TP degerleri CR degerleri ile yiiksek diizeyde
8,104 B

korelasyon gosterdigi dogrulanmistir ve birbirlerinin yerine kullanilabilirler

veriden yola ¢ikarak ¢alismamizda CR degerini dikkate almamamizda bir sakinca yoktur.

Genel olarak in vitro ¢alismalarda drnek yiizeyleri diizdiir (yass1), dis anatomisini
daha iyi temsil eden disbiikey ve i¢biikey yiizeyler yoktur. Morfoloji, termal
yaslandirmadan sonra renk ve translusensi stabilitesini muhtemelen etkileyebilir. Kii¢iik
degisiklikler nihai sonucu etkileyebileceginden, seramik materyalin estetik performansini
degerlendirirken yiizey piiriizliiligli, materyalin biitiinliigli ve cilalama teknikleri de
arastirmacilarin dikkate aldigi konulardir %. Pereira ve arkadaslar1 1% piiriizsiiz bir
yiizeyin su etkilesim alanini azaltabilecegini ve bunun sonucunda hidrotermal yaslanma
i¢in daha diisiikk duyarlilikla sonuglanabilecegini bildirmesine karsin Akar ile arkadaslar
106 Kim ile arkadaslar1 * ve Sulaiman ile arkadaslarinin ™ ¢alismalarinda cilali ve cilasiz
zirkonya seramik materyaller arasinda translusensi agisindan herhangi bir farklilik

® ve zirkonya yiizeyi

goriilmemigstir. Bununla birlikte, hafif yiizey asindirmanin
lizerindeki yiizey islemlerinden kaynaklanan kompresif stresin varliginin 1% hidrotermal
bozulmaya kars1 direnci artirabilecegi ve boylece yiizey pirtizliliigiinii degistirecek faz
dontisiimlerini azaltabilecegi bildirilmistir. Sonug olarak yiizey islemlerinin; materyalde
meydana gelen stresi, yiizeyin mikro yapisini, piiriizliliigii ve su temasi etkilesimini
degistirebildigi kanisina varilmistir. Ancak yukaridaki parametrelerin  kontrol
edilebilirligi olduk¢a zordur. Yapilan ¢alismada ise 6rnekler tizerinde herhangi bir yiizey

islemi uygulanmamastir.
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Bu calismada, 3 tip multi layer dental zirkonyanin hidrotermal yaslandirma ile
birlikte mikro yapisi, fiziksel oOzellikleri, mekanigi ve translusensi parametresi

incelenmistir.

Buharli otoklav kullanarak yapilan hidrotermal yaslandirma islemi, zirkonyanin
klinik kullaniminm1 simiile etmek i¢in iyi bilinen ve en sik kullanilan hizlandirilmis
yaslandirma teknigidir. Chevalier, 134°C’de buharli bir otoklavda 1 saatlik yapay
yaslandirmanin teorik olarak 3-4 in vivo yili simiile edebilecegini belirtti °. Bundan yola
cikarak, yapmis oldugumuz ¢alismadaki 5 saatlik suni yaslandirma iglemi ile yaklasik 15-
20 yillik, 10 saatlik suni yaslandirmayla da 30-40 yillik bir agiz i¢i kullanim simiile

edilmistir.

Y-TZP’nin metastabil bir yapida oldugunu gosteren; bilesim, mikro yapi, gren
boyutu, tiretim ve isleme yontemleri, rezidiiel stres, yaslandirma yontemi ve
protokoliinden etkilenmesi, materyal yapisindaki kendiliginden ve ilerleyici t— m
doniisiimii ile temsil edilen LTD’ye duyarli hale getirir %1, Daha &nce kalca
protezlerinde meydana gelen LTD endiseleri nedeniyle, bircok ¢alisma bu konuya
odaklanmustir & % 1 Putra ve arkadaslari 134°C’de STML’nin 50 saat hidrotermal
yaslandirmadan sonra monoklinik fazda bir artis gosterdigini, UTML’nin ise 100 saat
hidrotermal yaslandirmadan sonra bile monoklinik fazin ortaya ¢ikmamasi nedeniyle
LTD’ye duyarli olmadigin1 bulmustur *. Flin ve arkadaslar1 12, hidrotermal bozunmanin
materyalin biikiillme mukavemeti {izerindeki etkisini incelemis ve ML’nin 50 saat
yaslandirilmasindan sonra materyalde monoklinik fraksiyonda %11°’lik bir artis
gosterdigini ve 100 saat sonra %35’e ulastigini, ancak materyalin direncinde herhangi bir
degisiklik olmadigin1 gézlemlemistir. Bununla birlikte, herhangi bir in vitro gézlemin,
agiz boslugu ortamindaki deneylerde kullanilanlardan g¢ok farkli olmasi nedeniyle

dikkatli bir sekilde degerlendirilmesi gerekir 3. Nispeten daha az yaslandirma siiresi
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uygulanmis olan ¢alismamizla karsilastirildiginda, Flinn ve arkadaslarmin 2 ML
grubundaki sonuglarla benzerlik gostermistir. Ancak Putra ve arkadaslarinin 4, hem
STML hem de UTML 6rneklerinde 5 saatlik yaslandirma siiresiyle ve hatta yaslandirma
uygulamadan yapmis olduklar1 ¢alismada bulunan monoklinik faz fraksiyonu bizim
sonuglarimiza kiyasla ¢cok daha yiiksek degerler gostermistir. Flinn ve arkadaslar 3,
ML’nin biikiilme mukavemetinin herhangi bir yaslanma siiresinden etkilenmedigini
ortaya ¢ikarirken, bizim ¢alismamizda ML grubu UTML ve STML grubuna kiyasla daha
fazla biikiilme direnci farki gostermistir. Putra ve arkadaslar1 # UTML ve STML
orneklerinde hidrotermal yaslanmadan sonra translusensi 6zellikleri {izerinde minimal
degisiklikler bulunabilecegini bildirirken bizim sonuc¢larimizda onemli o6lgiide TP
degerinde bir azalma gozlemlenmistir. Translusensi Parametresi ile ilgili olarak, UTML
ve STML’nin olduk¢a benzer yiiksek translusensi degerlerine sahip oldugunu, ML’nin
ise 6nemli 6lgiide daha diisiik TP degerine sahip oldugu gézlemlendi. Bu bulgular, UTML
ve STML deki yiiksek yttria igerigi ile uyumludur. Yttria igeriginin yiiksek olmasi, kiibik
igerigin, gren boyutunun ve translusensi degerinin artmasina yol ac¢tig1 ancak biikiilme
direncinin azalmasina neden oldugu bilinmektedir 114 Translusenslikteki artisin nedeni,
c-ZrO2’nin optik olarak izotropik olmasi ve t-ZrOz’deki ¢ift kirilimli (birefringent) 1s1k
sagilimini basariyla atlatabilmesidir 2. Ote yandan, daha biiyiik bir gren boyutu,
materyaldeki gren sinirlarinin sayisini etkili bir sekilde azaltir, bdylece gren sinir1 1g1k
sac1lim1 azaltilmis olur %', Yttria igerigine ek olarak, yiiksek sinterleme sicakligi da, daha
yiiksek kiibik igerige ve daha biiyiilk gren boyutuna yol acabilir ''*. Calismada
kullandigimiz 6rneklerimiz ireticinin 6nerdigi sekilde ML i¢in 1500 °C’de ve UTML ve
STML i¢in 1550 °C’de sinterlenmistir. Translusensligi etkileyen diger faktorler, artik
gozenekler ve safligi bozan yabanci maddelerdir 2" 1'% 116 Ggzenekler ve safligin

bozulmasi, 1s1gin sag¢ilmasina neden olan farkli kirilma indekslerinin hacimlerini
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olusturur 2’. Bu goriisii Putra ve arkadaslarinin # ¢alismas1 da desteklemektedir. Yapmis
olduklar1 ¢alismada, ylizeyinde ¢ok fazla gbzenekleri olan monolitik zirkonya (BruxZir)
grubu 6rneklerinde UTML ve STML grubundaki 6rneklerin gren boyutlarina benzer

boyut sergilemesine ragmen 6nemli 6l¢iide translusensi deger kayb1 gergeklesmistir.

Cogu calismada yaslanma sonrasi translusenslik, monoklinik faz igerigindeki
degisikliklerle iligkilendirmesine ragmen, farkli agiklamalar ve mekanizmalar
onerilmistir. Putra ve arkadaslar1 * monoklinik fazdaki artisla translusensinin de arttigimni
gozlemlerken, Fathy ve arkadaslar1 7 monoklinik igerikteki artisla translusenside bir
azalma oldugunu bildirmistir. Putra ve arkadaslar1 * ile Kim ve arkadaslarinin 8
caligmasinda bildirilen yaslanma sonrasi artan translusenslik; renklendirici pigmentler
olarak kullanilan belirli metal oksitlerin, materyalin mikro yapisinda kiibik zirkonya
olusumunu artirabilecegi ve artan yaslanma siiresi ile kiibik grenlerden gecen 151k
saciliminin azalmasi sayesinde daha yliksek TP degerlerine yol agabilecegi seklinde
aciklanabilir. Benzer bir sekilde Choi ve arkadaslar1 1'° translusensideki artis1 yaslanma
sonrasi kiibik fazin artmasina baglamaktadir. Ancak kiibik faz miktarini yerine, yalnizca
monoklinik  igerigindeki  artis1  degerlendirdikleri i¢cin  XRD  analizleriyle
kanitlanmamistir. Bagka bir agiklama, ii¢ degerlikli iyonlarin gren sinirlarina katkili
ayrilmasinin hidrotermal kararlilig1 arttirdig1 ve dolayisiyla daha yiiksek translusenslige
yol a¢tig1 olabilir. Ayrica, m fazi daha biiytik bir gren boyutuna sahiptir ve t ve m fazinin
sinirlar arasindaki Kkristaller daha azdir, dolayisiyla 151k yansimasi kolaylastirilmig olur
%, Diger yandan Tuncel ve arkadaslarmin % caligmasi monoklinik faz kaynakli gren
boyutundaki artisin, mikro gozenek sayisinda bir artisa neden oldugunu ve bunun
sonucunda 1s1tk  sagilminda artma, translusenslikte ise azalma olabilecegini
desteklemektedir. Tuncel ve arkadaslarima '?° gore, Fathy ve arkadaslarmin ¢alismasinda

117 rapor edilen 15 saatlik hidrotermal yaslandirmadan sonra TP degerlerindeki azalma;
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yaglanma sonrast monoklinik igerigindeki artis ve monoklinik kristallerdeki hacim
degisikligin yan1 sira faz transformasyon alanindaki yiizeyde olusan pordzite ile
iliskilendirilmistir. Por6zite, seramiklerin translusensligini etkileyen ana faktorlerden biri

oldugu diisiiniilmektedir .

Zaman zaman zirkonyanin translusensligini arttirmak ic¢in oksijen bosluklarini
azaltmak, sinterleme katki maddelerini hari¢ tutmak, gren boyutunu kiigiiltmek ve kiibik
faz1 arttirmak gibi gesitli girisimlerde bulunulmustur 27, Bununla birlikte, gren boyutunun
kiigiiltiilmesi veya kiibik fazin arttirilmasi gibi bu yontemlerden bazilar1 zirkonyanin
mekanik 6zelliklerini zayiflatmaktadir 2. Kiibik zirkonyanin ana dezavantaji, > 900
MPa’lik tetragonal zirkonyaya kiyasla diisiik mekanik direncidir (< 600 MPa) 1?2, Zhang
2! birefrinjans1 (ift kirilim) azaltmanin ve yiiksek oranda translusent zirkonya iiretmenin
bir yolu olarak Y-TZP gren boyutunun < 0.01 um’ye diisiiriilmesini 6nermistir. Bununla

birlikte Y-TZP’nin optimal kirilma direnci 1 pm gren boyutu civarinda bulunmustur 123,

Yaslandirma protokoliiniin, bilesime, mikro yapiya, sinterleme sicakligina, farkli
yaslandirma  protokollerinin ~ kombinasyonu veya farkli yiizey islemlerinin
birlestirilmesine, yaslandirma siiresi ve sicakligina bagli olarak monolitik ZrO2’nin

biikiilme mukavemeti iizerinde énemli bir etkiye sahip oldugu bilinmektedir 16 124-129,

Bu ¢alismada, CAD-CAM ile iiretilmis monolitik zirkonya 6rneklerin iki eksenli
biikiilme direncinin hidrotermal yaslandirma kosullarindan (5 saat ile 10 saat boyunca
134°C ve 2 bar basingta) onemli Olgiide etkilendigi bulunmustur. Benzer bir sekilde
Pereira ile ark. 24, Camposilvan ile ark. 1 ve Amat’in *° yaptig1 calismalarda 5 saat
boyunca 134°C ve 2 bar basingta hidrotermal yaslandirmanin farkli mikro yapis1 ve
bilesimlerine gére ZrOz’nin biikiilme direncini 6énemli Sl¢iide etkiledigini bulmustur.

Camposilvan ve arkadaslar1 16, hidrotermal yaslandirmanin 18 saatlik etkisini, farkl
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ZrO;z bilesimleriyle dogrudan iliskilendirmistir. Yapmis oldugumuz ¢alismaya benzer bir
sekilde, daha diisiik yttrium igerigine sahip ZrO; bilesimleri, yaslanmadan sonra dnemli
bir fark olmaksizin en yiiksek biikiilme direncine sahipti. Ancak ¢alismamiz yttrium
igerigini goreceli olarak degerlendirmekle birlikte monoklinik faz fraksiyon oranlari ile
iki eksenli biikiilme direnci arasindaki iliskiyi incelemistir. Bu ¢alismada kullanilan
zirkonya materyalleri, bilesiminde %6-11 oran1 gibi genis skalada yttrium oksit

icermektedir '.

Borchers ve ark. 3! hidrotermal yaslandirma prosediirlerinin yiizeysel faz
donilisimii nedeniyle materyalin biikiilme mukavemetini etkilemedigini belirtmistir.
Borchers ve arkadaslarinin ¢alismasina uyumlu olarak Alghazzawi ve ark. 13 da termal
yaslanmanin monoklinik icerigi O6nemli Olglide artirmasina ragmen zirkonyanin
mukavemetinde herhangi bir degisiklik yaratmadigini bildirmistir. Caligsmalarinin
sonucunu, materyalin dis ylizeyinin yalnizca sig bir derinliginde faz doniistimii
olusmasma baglamislardir. Doniisiim materyal ylizeyinin derininde gergeklesirse, i¢
kusurlar biikiilme mukavemetini tehlikeye atacak kadar kritik olabilir 4. Ote yandan,
yaslanmadan sonra meydana gelen mukavemet degerlerindeki artig, diisiik miktarda
t — m donisiimii ve yiizeydeki lokal stres gerilmeleri ile yakindan iligkili oldugu ileri

stirtilmektedir 133 134,

Flinn ve ark. 1*, otoklav yaslanmasinin bazi translusent zirkonya materyallerin
(BruxZir ve Prettau) biikiilme mukavemetini azalttigin1 bulurken, digerlerine ise (Katana
HT13 ve Katana ML) etki etmedigi Sonucuna varmistir. Benzer sekilde, Inokoshi ve ark.
107 cesitli yiizey prosediirlerine tabi tutulan farkli zirkonya materyalleri igin degisken

LTD davranislarini bildirmistir. Pereira ve ark. 124, kristalografik degisiklikler iizerindeki

yttrium oksit yiizdesinin 6nemini vurgulayarak, LTD’ye kars1 direncin stabilizatoriin
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yiizdesi ylikseldikge arttigini ve bunun sonucunda daha kararli bir materyale dontistiigiinii

vurgulamustir.

Hidrotermal yaslandirmanin monolitik zirkonyalarda LTD direncine etki
edilebilecegi savi; zirkonyanin stabilizatér konsantrasyonu, mikro yapisi veya gren

boyutu gibi materyal kaynakli gesitli faktorlerin olmasiyla birlikte aciklanabilir 124 136137,
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6. SONUC VE ONERILER

Omeklerin faz fraksiyon degerleri yaslandirma oncesinde birbitlerine yakin
olmasina karsin, yaslandirma sonrasi en az t — m doniisiimii UTML grubunda goriildii.

ML grubu ise yiiksek oranda monoklinik faz igerigi sundu.

Monoklinik faz fraksiyonu, hidrotermal islemden sonra translusent zirkonya

tiplerine bagli degiskenlik gosterir.

UTML o6rnekleri STML 6rneklerine, STML 6rnekleri ise ML orneklerine kiyasla
tiim agamalarda daha yiiksek translusensi degeri gosterdi. Yaslandirma ile birlikte UTML
ve STML 6nemli miktarda TP kaybina ugrarken, ML grubu ancak yaslandirma siiresi

artinca kayda deger bir kayip gosterdi.

Monolitik zirkonya materyalleri hidrotermal yaglandirma sonucu 6nemli miktarda
diisiik sicaklik bozulumuna ugradi. Neyse ki, bu in vitro ¢alismada klinik sagkalim igin

yeterli yaslanma siiresinde bile mukavemette azalma goriilmedi.

Vickers mikrosertlik testi sonuglart i¢in hem yaslandirma protokolii hem de
materyal tipi degiskeninde anlamli sonuglar elde edilemedi. Yiizey sertlik testi, farkli
yiizey islemlerinin uygulandigi veya ylizey standardizasyonunun saglanabildigi farkli

kategorideki ¢aligsmalar i¢in uygun goriildii.

Bu c¢alismanin limitasyonlar1 kullanilan materyalin kiibik faz igerigine dair

inceleme imkanina erisilememesidir.
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