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OZET

Bu ¢aligmanin amaci, hizli ve siiper hizli sinterleme prosediirlerinin ve hizli yaglandirma isleminin
zirkonyum dioksit seramikler tizerindeki etkilerini degerlendirmektir. Calismada InCoris TZI ve
InCoris ZI zirkonyum dioksit bloklardan elde edilen 6rneklere konvansiyonel, hizli veya siiper hizli
sinterleme prosediirleri uygulandi. Her sinterleme grubundaki 6rneklerin yarisina otoklavda 134°C
sicaklik ve 2 bar basing altinda 5 saat yaslandirma uygulandi. Orneklerin biikiilme dayanimi, yiizey
sertligi ve kirilma toklugu, kontrast oram ve gren boyutu degerlendirildi. Orneklere SEM/EDS, AFM
ve XRD analizleri uygulandi. Elde edilen veriler ¢ok yonlit ANOVA ve Tukey testi ile istatistiksel
olarak analiz edildi (p<0,05). Calisma sonucunda; uygulanan sinterleme prosediirlerinin drneklerin
biikiilme dayanimi, kirilma toklugu, faz doniistimii, ylizey topografisi ve elemental kompozisyonu
iizerinde anlaml1 etkiye sahip olmadigi saptandi. Siiper hizli sinterlenen 6rneklerin gren boyutunun
arttig1 gozlendi. Siiper hizl sinterlemeyi takiben InCoris TZI 6rneklerin yiizey sertliginin azaldigi,
InCoris ZI orneklerin ylizey sertliginin degismedigi goriildii. InCoris TZI érneklerin InCoris ZI
orneklere kiyasla kontrast oraninin daha yiiksek oldugu, fakat sinterleme prosediirlerinin 6rneklerin
kontrast orani iizerinde anlaml etkiye sahip olmadigi goriildii. Yaslandirmay1 takiben 6rneklerin
biikiilme dayanimi, kirilma toklugu, ylizey sertliginin azaldigi, faz doniisiimiiniin ve ylizey
diizensizliklerinin arttig1, itriya element iceriginin azaldigi, gren boyutunun etkilenmedigi saptandi.
Kontrast oranmin sadece konvansiyonel sinterlenen InCoris TZI 6rneklerde yaslandirma sonrasi
arttig1, diger gruplarda anlamli fark olmadigi bulundu.

Bilim Kodu : 1050

Anahtar Kelimeler : Zirkonyum dioksit, hizli sinterleme, hizli yaslandirma, biikiilme
dayanimi, Vickers sertligi, kirilma toklugu, kontrast orani, gren
boyutu, faz degisimi
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CHARACTERIZATION OF SPEED SINTERING ZIRCONIUM DIOXIDE CERAMICS
AND THE INFLUENCE OF ACCELERATED AGING
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ABSTRACT

The aim of this study is to evaluate the effects of speed and super speed sintering procedures and
accelerated aging on the characterization of zirconium dioxide ceramics. In the study, conventional,
speed or super speed sintering procedures were applied to samples obtained from the InCoris TZI
and InCoris ZI zirconium dioxide blocks. Half of the samples in each sintering group were aged in
autoclave at 134 ° C and 2 bar pressure for 5 hours. The flexural strength, surface hardness and
fracture toughness, contrast ratio and grain size of the samples were evaluated. SEM/EDS, AFM and
XRD analyzes were applied to the samples. Data obtained were analyzed statistically with the
multiwvay ANOVA and Tukey test (p <0.05). In the results of the study; it was determined that the
applied sintering procedures did not have a significant effect on the flexural strength, fracture
toughness, phase transformation, surface topography and elemental composition of the samples. It
was observed that the grain size of the super speed sintered samples increased. Surface hardness of
InCoris TZI samples decreased while surface hardness of InCoris ZI samples remained unchanged
following super speed sintering. InCoris TZI samples were found to have a higher contrast ratio than
InCoris ZI samples, but sintering procedures did not have a significant effect on the contrast ratio of
the samples.After aging, it was determined that the flexural strength, fracture toughness, surface
hardness of the samples decreased, phase transformation and surface irregularities increased, yttria
element content decreased, and grain size was not affected. It was found that the contrast ratio
increased only after aging in conventional sintered InCoris TZI samples, but there was no significant
difference in the other groups.

Science Code : 1050

Key Words . Zirconium dioxide, speed sintering, accelerated aging, flexural strength,
Vickers hardness, fracture toughness, contrast ratio, grain size, phase
change
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1. GIRIS

Tam seramik sistemler icerisinde en yaygin kullanilan biyomateryal istiin mekanik,
kimyasal, fiziksel ve estetik 6zellikleri ve biyouyumlu olmalari nedeni ile zirkonyum
dioksittir [1]. Teknolojik gelismeler ile birlikte gliniimiizde bilgisayar yardimi ile tiretilmis
restorasyonlarin  kullanimi yaygmlagsmistir. Zirkonyum dioksit seramiklerin kullanimi
bilgisayar destekli tasarim ve bilgisayar destekli tiretim (Computer Aided Design-Computer
Aided Manufacturing) (CAD/CAM) teknolojisinin gelismesi ile paralellik gostermistir [2].
Zirkonyum dioksit seramikler dayanikli, biyouyumlu ve beyaz opak renkte olmalar1 nedeni
ile altyap1 materyali olarak kullanilmistir. Zirkonyum dioksit altyapilar dogal dis yapisini
taklit edebilmek amaci ile bir feldspatik porselen ile tabakalanmaktadir. Tabakalama
seramiginin ayrilmasi veya kirilmasi zirkonyum dioksit seramiklerde en yaygin karsilasilan
problemdir. Bu problemi gidermek igin monolitik zirkonyum dioksit seramikler
gelistirilmistir [3]. Monolitik zirkonyum dioksit seramikler, restorasyon igin gerekli
materyal kalinliginin azalmasi, mekanik dayaniklilik, kabul edilebilir estetik sonuglar,

tiretim zamaninda ve maliyetinde diisme gibi avantajlara sahiptir [4-6].

CAD-CAM sistemleri ile restorasyonlar tek seansta hasta baginda iiretilebildigi i¢in ¢alisma
stiresi kayda deger diizeyde azalmistir [7, 8]. Bununla birlikte, birkag saat siiren sinterleme
islemi siireci uzatmaktadir. 1510 °C sinterleme sicakliginda 4 saat siirede tamamlanan
konvansiyonel sinterleme prosediirii ile tam seramik restorasyonlarin iiretilmesi zaman alici
ve masrafli bir islemdir [9]. Bu nedenle, birka¢ saat, hatta dakikalar igerisinde biten
sinterleme prosediirleri gelistirilmistir. Hizli sinterleme prosediirii ile 1510 °C sinterleme
sicakliginda 1 saatte, siiper hizli sinterleme prosediirii ile ise 1580 °C’de toplam 10 dk

icerisinde tam sinterize zirkonyum dioksit seramik restorasyonlar elde etmek miimkiindiir

[9, 10].

Zirkonyum dioksit seramiklerin uygulanan sinterleme prosediirlerinden nasil etkilendigi,
klinik yol haritast olusturabilmek, yapilan restorasyonlarin uzun émiirlii ve estetik olmasi
acisindan onemlidir. Sinterleme prosediirlerinin zirkonyum dioksit seramiklerin 6zellikleri
tizerindeki etkisini tanimlayan literatiir kaynagi oldukga kisitli oldugu icin konu ile ilgili

kapsamli caligmalara ihtiyag vardir.



Bu ¢alismada; konvansiyonel sinterleme prosediiriine goére daha hizli ve farkl sicakliklarda
yapilan hizli ve siiper hizli sinterleme prosediirlerinin ve hizli yaslandirma isleminin
zirkonyum dioksit seramiklerin biikiilme dayanimi, kirtlma toklugu, Vickers sertligi,
kontrast orani, gren boyutu, ylizey yapisi, elemental kompozisyonu ve faz igerigi tizerindeki

etkisinin degerlendirilmesi amag¢lanmaktadir.



2. GENEL BILGILER

2.1. Seramik Nedir?

Seramik kelimesi, yunanca kokenlidir ve topraktan yapilan anlamina gelen “keramikos”

kelimesinden gelmektedir. Seramik inorganik ametallere verilen genel isimdir [11, 12].

Cogunlukla silikat yapili olan seramik, bir ya da daha fazla metalin, metal olmayan bir
elementle meydana getirdigi birlesiktir. Genellikle metal olmayan element oksijendir.
Seramik kristallerinde hem iyonik hem de kovalent yapida kimyasal baglar mevcuttur. Bu
yapi, seramige sertlik, 1stya ve diger kimyasal maddelere direng gibi 6zellikler kazandirirken

ayni zamanda kirilgan 6zellik katar [12].

2.2. Dental Seramikler ve Tarihgesi

Yapist degistirilerek gilinlimiize ulasan inorganik materyallerin en eskisi olarak bilinen
seramikler, cam fazl kristalin yapidadir [12]. Cam materyalinin, bir orman yangini sirasinda
silika kumsali yataginin yangma maruz kalmasi sonucu ortaya c¢ikmis olduguna
inanilmaktadir. Cekoslovakya’da M.O. 23.000’lere, Rusya’da M.O. 6000-7000 yillarina
dayanan kil esasli seramik objelerin bulunmasi, insanlarin ¢ok eskiden beri Kil, kum ve cam
malzemelerini 1s1 ile igleyip kullanabildiklerini gostermektedir. Seramik ile ilgili caligmalar,
seramigin kimyasal formiiliintin 17. ylizyiin baslarinda Avrupalilar tarafindan
kesfedilmesiyle baglamistir. O donemde, ev ve siis esyalarinda kullanilan seramikler, yeterli
teknik donanim olmadigr i¢in kirillgan ve opak yapidaydi. Belirli yontem ve sicaklikta
pisirme teknikleri gelistirildikten sonra seramikler dis hekimligi alaninda kullanilmaya

baglanmustir [13].

Seramik inorganik ametallerin genel adidir. Porselen 6zel bir seramik tiirii olup, birbiri
icerisinde ¢Oziinmeyen elementlerin diisiik 1sida eriyerek sekillenmesi sonucu olusur.
Porselen ilk olarak M.S. 1000 yillarinda Cin’de kullanilmistir. Dis hekimliginde porselen

terimi dental seramik olarak da kullanilmaktadir [12, 13].



Sabit protezlerde kullanilan seramigin, bugiinkii standartlarina ulagsmasi yillar siirmiistiir.
Dis hekimliginin ‘babasi’ sayilan Pierre Fauchard, porselenin dis hekimligi alaninda
kullanilabilecegini, porselenin mine ve diseti rengini taklit edebilecegini ongdrmiistiir. 1774
yilinda Parisli eczaci Alexis Duchateau ve dis hekimi Nicholas Dubois de Chemant hareketli
protezlerde kullanilan ilk porselen disleri {liretmistir. Bununla birlikte seramiklerin dis
hekimligi alaninda kullanimi1 baglamistir [12, 14]. Dr. Charles Land, 1886 yilinda platin
yaprak {istiine feldspatik porselenin igslemesi ile estetik dis hekimliginde ¢igir agmistir [13,
15]. 1950’lere gelindiginde porselenin yapisina 10sit eklenmesi ile materyalin 1sisal
genlesme katsayist arttirtlmistir. 1958 yilinda Vines ve digerleri porselen yapiminda
kullanilan vakumlu firinlamay1 gelistirmistir [14, 16]. 1960 yillarinin basinda Weinstein,
porselen yapisina % 11-15 oraninda potasyum oksit (K2O) ilave etmis ve porselenin
firinlama sicakligini1 700 °C’den 1200 °C’ye cikartarak porseleni vakum altinda firmlamaigtir.
Bu islem ile yiiksek genlesme katsayisina sahip, daha iyi metal baglantis1 gdsteren porselen

elde edilmistir [17].

1965 yilinda Mc Lean ve Hughes, porselen yapisina % 40-50 oraninda aliiminyum oksit
(Al203) ilave ederek giintimiizde kullanilan tam seramik sistemlerinin temelini atmigtir [12,
17]. Aliminyum oksit ilavesi ile tam seramiklerin mekanik 6zellikleri gelistirilmis olsa da,
aliimin6z kor materyalinin opak goriiniimii feldspatik porselen ile tabakalama ihtiyacini

dogurmustur [12].

1984 yilinda Adair ve Grossman tarafindan Dicor tam seramik sistemleri gelistirilmistir.
Dicor seramik sistemlerin mekanik 6zellikleri dokiilebilir camin kontrollii kristalizasyonu
sayesinde iyilestirilmistir. Hacimsel olarak %45 oraninda cam ve %355 oraninda kristalin
yap1 igermektedir [13, 14]. Porselen dokiimii sirasinda porozite meydana gelmesi sebebi ile
yogun gerilim birikimi olan alanlarda kirilma riskinin fazla olmasi Dicor sistemlerinin en

onemli basarisizlik sebebi olmustur [13].

1990’11 yillarin baslarinda hacimsel olarak %34 16sit igeren preslenebilir cam-seramik (IPS-
Empress) sistemler gelistirilmistir. IPS - Empress sistemi dokiilebilir Dicor seramiklere
benzer mekanik dayanim ve marjinal uyuma sahiptir. 1990’11 yillarin sonuna dogru hacimsel
olarak yaklasik %70 oraninda lityum disilikat i¢eren, kirilma toklugu daha fazla olan IPS -

Empress 11 gelistirlmistir. Takip eden yillarda, lityum disilikat igerikli seramik sistemlerin



iiretimi sirasinda farkl 1s1l islemler uygulanarak IPS e.max Press seramikler gelistirilmistir.
Mekanik ve estetik 6zellikleri IPS - Empress II seramiklere gore daha iyi olsa da IPS e.max

Press sistemlerin kullanim1 anterior ve premolar bolge ile sinirl kalmistir [12, 13].

Tim endiistri alanlarinda oldugu gibi dis hekimliginde de iiretim asamalarinin
makinelesmeye baslamasi ile birlikte bilgisayar destekli tasarim ve bilgisayar destekli tiretim
(CAD/ICAM — Computer Aided Design/Computer Aided Manufacturing) sistemleri
gindeme gelmistir [2]. 1970°1i yillarda Dr. Duret tarafindan tanitilan Sopha sistemi
CAD/CAM sistemlerinin gelismesine Onciilik etmistir [2]. 1980-1986 yillarinda Dr.
Mormann ve Brandestini’nin gelistirdigi CEREC (Chairside Economical Restoration of
Esthetic Ceramic) sistemi (Siemens/Sirona Dental Systems, Bensheim, Almanya) ile tek
seans hasta basi restorasyonlarin yapimi miimkiin olmustur. [13, 17-19]. 1985 yilindan
giiniimiize dek Cerec, Cicero, Procera, Celay, Duret, Precident-DCS, Lava, Everest-Kavo,
Hint-Els GmbH, Zeno Tech-Wieland, Cercon gibi g¢esiti CAD/CAM  sistemleri
gelistirilmistir [13].

2.3. Dental Seramiklerin Yapisi

Dental seramikler, metal olmayan inorganik yapilardir. Oksijenin bir veya birden fazla metal
veya yari-metal (aliiminyum, bor, kalsiyum, seryum, lityum, magnezyum, fosfor, potasyum,

silikon, sodyum, titanyum ve zirkonyum) ile birlesiminden olusmaktadir.

Genel olarak dental seramikler, kristal faz ve silikat cam matriks faz icermektedir [12].
Silisyumun oksijene yiiksek yatkinligi sebebi ile silika, yani silisyum dioksit (SiO) esasli
materyallerdir [20]. Dental seramikler, dort kosesinin her birinde bir adet O™ anyonu bulunan
merkezi konumlu Si** katyonuna sahip (SiOs)* tetrahedra zincirlerinden olusmaktadir.

Nihai yap1 siki 6rgiilii olmayip hem kovalent hem de iyonik baglar icermektedir [12, 21].

Geleneksel dental seramiklerin temel yapi taglari feldspar ( K2O-Al20e-SiO2), kuartz (Silika,
Si0;) ve kaolindir (Al20s3 - 2Si0; - 2H20). Dental seramigin igerisinde minimum %60
(genellikle, %70-79) feldspar bulunmaktadir. Feldspar dental seramiklerin ana yapisini

olusturur [12,21-23]. Porselene dogal translusensi saglar. Bununla birlikte baglayici 6zelligi



sayesinde firinlama sirasinda 1250-1500 °C civarinda ergiyerek kuartz ve kaolin i¢in matriks

olusturur [20, 22, 24].

Yiiksek erime sicakligina (1700 °C) sahip olan kuartz, seramik yapisinda %10-30 civarinda
bulunur. Tamamen SiO2’den olusan kuartz, seramige seffaklik verir ve direng kazandirir.
Firinlamaya bagl olusan biiziilmeleri engelleyerek materyalin stabilitesini saglar. Bu sayede

yiiksek sicakliklarda metal altyap lizerinden porselen akisini engeller [21, 24].

Cin kili olarak da isimlendirilen kaolin, ¢ok opak oldugundan seramik yapisinda ¢ok az
miktarda (%1-3) bulunmaktadir. Bir aliiminyum hidrat silikati olan kaolin, su ile
karistirildig1 zaman adeziv 6zelligi sayesinde yapiskan hale gelir ve baglayici gorevi gorerek
seramigin elde iglenebilirligine yardime olur. Yiiksek 1stya dayanikli olup 1300°C’da erir
[24, 25].

Bu ¢ temel bilesene ek olarak dental seramiklerin yapisinda akiskanlastiricilar, cam
modifiye ediciler, oksitler, opaklastiricilar, renk pigmentleri ve floresan 6zelligini gelistiren
cesitli bilesenler bulunmaktadir [14, 24, 25].

2.4. Tam Seramik Sistemlerin Smiflandirilmasi

Dis hekimliginde kullanilan seramikler; kullanim alanlari, igerikleri, {iretim ydntemleri,
erime 1silari, mikro yapilari, translusensi Ozellikleri, kirilma dayanimlari, asindirma

ozellikleri gibi gesitli kategorilerde siniflandirilabilirler [12].

2015 yilinda Gracis ve digerleri tarafindan seramik ve seramik benzeri restoratif materyaller

yapilarina gore asagidaki sekilde 3 esas grupta siniflandirilmstir:

1. Cam matriks seramikler
o Feldspatik seramikler
e Sentetik kristalin doldurucu i¢eren seramikler
A. Losit esasl seramikler
B. Lityum disilikat ve tiirevleri
C. Florapatit seramikler

e Cam infiltre seramikler:



A. Aliiminyum oksit
B. Aliminyum oksit ve magnezyum
C. Aliiminyum oksit ve zirkonyum dioksit
2. Polikristalin seramikler
e Aliiminyum oksit
e Zirkonyum dioksit
e Zirkonyum dioksit ile gliglendirilmis aliiminyum oksit
e Aliiminyum oksit ile giiclendirilmis zirkonyum dioksit
3. Rezin matriks seramikler
e Rezin nanoseramikler
e Rezin igerikli cam seramik

e Rezin igerikli zirkonyum dioksit silika cam seramik [26].

2.5. Zirkonyum Dioksit Seramikler

Periyodik cetvelde D grubuna ait bir gegis elementi olan Zirkonyum (Zr), “altin renginde”
anlamindaki “Zargon” kelimesinden tiiremistir. Giimiisiimsii beyaz renkte ve hekzagonal
kristal yapida olup erime noktasi 1852 °C, kaynama noktas1 3580 °C’dir [27]. Dogada saf
halde bulunmayan zirkonyum, 1789 yilinda Martin Heinrich Klaproth tarafindan degerli
taslarin 1s1t1lmasi sirasinda reaksiyon yan {iriinii olarak tesadiifen bulunmustur. Iyi kimyasal
ve boyutsal stabilite, mekanik dayaniklilik gibi 6zelliklerine ek olarak paslanmaz c¢elik
alagimlara yakin elastik modiiliine sahip olmasi, zirkonyumu biyomateryal olarak ilgi odag:

yapmistir [27, 28].

Dogada saf halde degil, mineraller halinde bulanan zirkonyum, dental uygulamalarda
kullanilabilmesi i¢in gesitli arindirma ve saflastirma islemlerine tabi tutulur. Bunun sebebi

zirkonyum minerallerinin radyoaktif ¢ekirdekler icermesidir [29].

Zirkonyumun, zirkonyum dioksit olarak medikal alanda ilk kullanimi 1969 yilinda
ortopedide kalga protezlerinde olmustur [27]. Dis hekimligindeki gelismelerle birlikte
zirkonyum dioksit seramikler de gelistirilmis ve tam seramik restorasyonlarin
gliclendirilmesi amaciyla seramik yapisina dahil edilmistir [30]. Dis hekimligi pratigine

1990’11 yillarin baslarinda giren zirkonyum dioksit; kron ve koprii restorasyonlarinda,



implant dayanagi ve implant materyali olarak, endodontik post, ortodontik braket olarak

veya teleskobik tutucularda primer kron materyali olarak kullanilmaktadir [1, 8, 28, 31].

Zirkonyum dioksit seramiklerin biikiilme dayanimi 800 — 1500 MPa, kirilma toklugu 6,3—
11,5 MPaxVm arasindadir [5]. Kirlma toklugu, lityum disilikat esash seramik
materyallerine gore yaklasik olarak 3 kat daha fazladir (2,8-3,5 MPaxVm) [8]. Vickers sertlik
degeri diger dental materyallerin sertlik degerinin iki kati kadar olup 1000-1300 HV
civarindadir [5]. Elastiklik modiilii 200 MPa iizerindedir [32].

Zirkonyum dioksit seramikler iistiin mekanik 6zellikleri ile birlikte estetik avantajlara da
sahiptir [33]. Gelencksel metal destekli seramik restorasyonlardaki metal altyapi tamamen
opak oldugu igin 151k gecirgenligi sifirdir. Zirkonyum dioksit ise ¢gogunlukla opak, kismen
de translusent monokromatik bir materyaldir [33, 34]. Zirkonyum dioksitin opasitesinin
yiiksek olmasi renklenmis dis, metal post-kor veya implant dayanaklarinin maskelenmesi

gibi estetigin temin edilmesinin gii¢ oldugu durumlarda avantaj haline gelebilir [35].
2.5.1. Zirkonyum dioksit seramiklerin yapisal ozellikleri

Saf zirkonyum dioksit stabil degildir. Sicakliga bagli olarak 3 farkli kristalin formda
bulunmaktadir. Oda sicakliginda monoklinik fazda olan zirkonyum dioksitin kristalografik
yapist dikdortgen tabanli egik bir prizma seklinde olup, 1170 °C’ye kadar stabildir (Sekil
2.1). Sicaklik 1170 °C’nin izerine ¢iktiginda kristalografik yapt monoklinik fazdan
tetragonal faza gecer. Dikdortgen kenarli ve kare tabanli dik bir prizma seklinde kristal
yapiya sahip tetragonal form (Sekil 2.2) 2370 °C’den yiiksek sicaklikta kiibik forma (Sekil
2.3) gecis yapar ve ergime noktasina kadar kiibik formda stabil kalir. Faz degisimleri geri
doniistimlii reaksiyonlar olup, soguma sirasinda monoklinik faza gecisi saglayan yapisal bir
enerjinin varlig1 s6z konusudur. Soguma sirasinda yaklasik 950 °C civarinda tetragonal
fazdan monoklinik faza (t—m faz doniisiimii) ge¢is olur. Bu faz degisimi sirasinda materyal
icerisinde % 3-5’lik hacim artis1 gergeklesir. Bu hacim artis1 baski gerilimlerinin agiga
cikmasi ile kirik olusumuna neden olabilecegi i¢in faz doniisiimlerinin kontrol altina

alinmasi gerekmektedir [1, 36, 37].



Faz gegisleri saf zirkonyum dioksitin kullanimini imkansiz hale getirmistir [37]. Monoklinik
faz oda sicakliginda kirilgan karakter sergiledigi i¢in kristal grenlerin tetragonal fazda olmast
istenmektedir [1, 5]. Oda sicakliginda materyal igerisindeki faz gecisini engelleyip
tetragonal fazda stabilize olmalarin1 temin etmek amaciyla yapiya gesitli metal oksitler:
kalsiyum oksit (CaO), magnezyum oksit (MgO), itriyum oksit (Y203), seryum oksit (CeO>)
ilave edilmektedir. [1, 5, 27, 36, 38]. ilk defa 1929 yilinda Ruff ve arkadaslar, kiibik fazin
oda sicakliginda stabilize olmasi i¢in saf zirkonyum yapisina CaO ilave etmistir [27, 37, 39].
Takip eden siiregte materyalin mekanik 6zelliklerini gelistirmek amaciyla saf zirkonyum
yapisina MgO, CeO3, Y203 gibi metal oksitler ilave edilerek parsiyel stabilize zirkonyum
dioksit (Partially Stabilized Zirconia - PSZ) elde edilmistir [5, 37]. Garvie ve Nicholson
parsiyel stabilize zirkonyum dioksiti iistiin mekanik 6zelliklerinden dolay1 ‘gelik seramik’

olarak adlandirmistir [40].

Sekil 2.1. Monoklinik yap1 Sekil 2.2. Tetragonal yap1 Sekil 2.3. Kiibik yap1

(a#b#c) (a=b#c) (a=b=c)

Transformasyon sertlesmesi

Zirkonyum dioksit seramiklere uygulanan agindirma veya kumlama gibi yiizey islemleri,
termal iglemler gibi dis etkenler materyal yapisinda gerilim meydana getirir. Bu gerilim,
catlak etrafindaki grenlerde tetragonal fazdan monoklinik faza gecise ve bu faz doniistimii
ile birlikte gerceklesen hacim artigsina sebep olur (Sekil 2.4). %3-5 oraninda olusan lokal
hacim artig1 yapi igerisinde var olan ¢atlaklarin u¢ kismindaki mevcut ¢ekme gerilimlerine
kars1 koyan baski gerilimlerini agiga cikartir. Meydana gelen bu gerilimler, baslangig
asamadaki catlaklarin ilerlemesini Onleyerek mekanik dayanimi artirir. Bu mekanizma
zirkonyum dioksit seramiklere 6zgli bir 6zellik olup, gerilime bagli transformasyon
sertlesmesi olarak tanimlanmaktadir [5, 27, 37, 41]. ilk olarak Garvie ve ark. tarafindan

tanimlanan bu mekanizma ‘’martensitik transformasyon’’ adiyla da bilinmektedir [40, 42].
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Zirkonyum dioksit seramiklerin yiiksek kirilma toklugu ve biikiilme dayanimina sahip

olmasi bu mekanizma ile agiklanmaktadir [27, 43].

Trapnsformasyon bolgesi

R Y (7]
Pt %:!'-96 50040 020
S50 P Lo30000

O o?oooo 00 0000

Faz degisimine Faz degisimi Faz degisimi
ugramayan partikil tamamlanmis partikil — devam eden partikil

Sekil 2.4. Zirkonyum dioksit seramiklerde goriilen faz degisimi ve transformasyon
sertlesmesi mekanizmasinin sematik goriiniimii [27]

Diisiik 1s1 bozunmasi fenomeni

Zirkonyum dioksit seramik restorasyonlarin uzun donem basaris1 materyalin fonksiyon
sirasindaki yapisal stabilitesine baglidir [27]. Zirkonyum dioksit restorasyonlarin mekanik
dayaniminin fonksiyon sirasindaki mekanik yiikler ve termal degisiklikler nedeni ile
zamanla azaldig1 tespit edilmistir [27, 44, 45]. Zirkonyum dioksitin mekanik 6zelliklerinin
zayiflamasi spontan gergeklesen tetragonal — monoklinik faz degisimine bagli olup yaslanma
veya diisiik 1s1 bozunmasi (LTD — Low Temperature Degredation) olarak tanimlanmaktadir
[46, 47]. Uzun siire diisiik sicaklik ve nem varliginda metastabil yapida olan zirkonyum
dioksit seramiklerin yapisal stabilitesi bozulur ve spontan tetragonal-monoklinik faz
degisimi gergeklesir [44]. Hem transformasyon sertlesmesi hem de diisiik 1s1 bozunmasinin
temelinde tetragonal — monoklinik faz degisimi yatsa da, faz degisimini baslatan faktorler
farklidir. Transformasyon sertlesmesi baski gerilimleri dogrultusunda olusarak materyalin
mekanik Ozelliklerini gelistirirken, diisiik 1s1 bozunmasi nem varliginda zamanla

gercekleserek mekanik dayanim tizerinde olumsuz etki dogurur [45, 48].

Su, su buhari, viicut sivilari ile temas sonucu veya sterilizasyon sirasinda meydana gelen faz

degisimi, ilk olarak materyalin yiizeysel tabakalarindaki izole grenlerde baslar. Nem
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varliginda, su molekiilleri zirkonyum dioksitin kristal yapisindaki Zr-O-Zr kimyasal
baglarini ¢ozerek agiga ¢ikan oksijen bosluklarini doldurur. Bu siireg ilerleyicidir ve yiizey
pliriizliligiinii artirarak tim ylizeye yayilir, ardindan daha i¢ tabakalar etkiler [46, 49-51].
Stabil monoklinik faz olusana dek devam eden bu bozunma, faz degisimi sonucu meydana
gelen hacim artisina bagli olarak spontan kiriklara yol agabilecek mikrogatlaklarin gelismesi

ile sonuglanir [44, 45].

Faz degisimi nedeni ile materyal yiizeyinde meydana gelen hacim artisina bagli olarak
yiizeyde yiikselmeler izlenir. Ilerleyen siiregte ise yiizeysel tanecik kaybi1 sonucu krater

olusumu agiga ¢ikabilir [52] (Sekil 2.5, 2.6).

%4'liik hacim artisa H,0 \ Yiizey

e \ , viikselmesi

Sekil 2.5. Zirkonyum dioksitin diisiik 1s1 bozunmasinin ve yiizey yiikselmesinin sematik
gosterimi [52]

Sekil 2.6. Zirkonyum dioksitin diisiik 1s1 bozunmasi sonucu yiizey yapisinin bozulmasinin
sematik gosterimi [52]

Zirkonyum dioksit seramiklerin mekanik o6zelliklerini olumsuz etkileyen diisiik 1s1
bozunmasi fenomeninin etkisini azaltmak amaciyla ¢ok sayida ¢aligmalar yapilmistir. Bu

caligmalara gore;

a) Faz doniistimii zamana bagli olup, en hizli sekilde gergeklestigi sicaklik 200-300 °C’dir.

b) Su veya su buhari faz doniistimiinii artirir.
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¢) Doniisiim materyalin yiizeysel tabaklarindan baslayip i¢ tabakalara dogru ilerler.
d) Daha yiiksek stabilize edici oksit miktar1 ve daha kiigiik gren boyutu varliginda

materyalin faz doniisiimiine kars1 direnci artar [48].

2.5.2. Dis hekimliginde kullanilan zirkonyum dioksit cesitleri

Dis hekimliginde kullanilan zirkonyum dioksit seramiklerde temel hedef t—m faz
dontigiimiinii engellemek ve tetragonal fazi stabilize etmektir [36]. Giliniimiizde dental
uygulamalarda 3 ¢esit zirkonyum dioksit seramik kullanilmaktadir. Bunlar; magnezyum ile
parsiyel stabilize zirkonyum dioksit (Mg-PSZ — Magnesia Partially Stabilized Zirconia),
zirkonyum dioksit ile giiclendirilmis aliiminyum oksit (ZTA — Zirconia Toughened
Alumina) ve itriyum oksit ile stabilize tetragonal zirkonyum dioksit polikristalleri (Y-TZP —
Yttria Stabilized Tetragonal Zirconia Polycrystals)’dir [8, 37].

Magnezyum ile parsivyel stabilize zirkonyum dioksit (Mg-PSZ)

Mg-PSZ igerisinde %8-10 mol Mg katyonu bulunur. Mg katyonu materyalin mekanik
ozelliklerini olumsuz etkiler. Mg-PSZ seramikler gren boyutunun biiyiik olmasi (30-60pm)
nedeni ile pordz bir yapiya sahiptir. Bu nedenle kolay asmir. Uretim asamasinda karsilasilan
zorluklar, mekanik basarisizlik gibi dezavantajlarindan dolay1 zamanla Mg-PSZ seramiklere

olan giiven ve ilgi azalmistir [27, 36, 37].

Zirkonyum dioksit ile giiclendirilmis aliiminyum oksit (ZTA)

Zirkonyum dioksitin transformasyon sertlesmesi 6zelliginden yararlanmak amaciyla
aliminyum oksit matriks igerisine zirkonyum dioksit ilave edilerek ZTA seramikler elde
edilmigtir. Y-TZP seramiklere gore daha poréz yapida olmalari nedeni ile mekanik
ozellikleri yetersizdir. Glinlimiiz dental uygulamalarinda ¢ok tercih edilmemektedir [36, 53,

54].

Itrivum oksit ile stabilize tetragonal zirkonyum dioksit polikristalleri (Y-TZP)

Y-TZP seramikler saf zirkonyuma Y20z ilavesi ile elde edilmektedir. Geleneksel dental

seramiklerden farkli olarak cam matriks igermezler [55, 56]. Y-TZP seramiklerin mekanik
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oOzellikleri; kristal yapiy1 olusturan grenlerin boyutundan, igerdikleri itriyum miktarindan ve
sinterleme kosullarindan etkilenir [27]. Oda sicakliginda tetragonal kristal i¢erigi maksimum
olan Y-TZP seramik elde etmek i¢in gren boyutunun Ium kritik boyuttan diisiik olmasi
gerekmektedir [36]. Mekanik 6zelliklerinin ideal olmasi igin gren boyutunun 0,2-0,5 pm
olmas1 gerekmektedir [57]. 0,2 um’den kiigiik gren boyutlarinda faz doniisimi artik

gergeklesmez ve materyalin mekanik 6zellikleri olumsuz yonde etkilenir [27].

Y-TZP seramiklerin farkli gesitleri mevcuttur. Birinci nesil, 3Y-TZP seramiklerdir. 5,2 %
agirlik veya 3 mol% Y20z ilavesi ve 0,25 % agirlik Al2Os igerir. 3Y-TZP seramikler oda
sicakliginda kiiciik gren boyutuna (300 — 500 nm), yiiksek kirtlma toklugu (9 — 10 MPaxVm)
ve biikiilme dayanimina (900 — 1200 MPa) ve 210 GPa olan Young modiiliine sahiptir [34,
58].

Ikinci nesil, parsiyel olarak stabilize edilmis zirkonyum dioksit seramiklerdir (3Y-PSZ) ve
3 mol% Y203 igerirler. 3Y-TZP seramiklerden farkli olarak 0,25 % agirlik Al2Os igermez.
Al;0O3 sinterlemeye yardimcer etken madde oldugu igin 3Y-PSZ seramiklerin sinterlenme
sicaklig1 ve/veya siiresi artmistir. Ayrica 3Y-PSZ seramiklerin gren boyutu 500 nm’den 700
nm’ye, kiibik faz icerigi ise 6 — 12%’den 20 - 30%’a ulasmustir. Bu degisikliklerle birlikte
materyalin translusensi degerinde artis goriilse de, biikiilme dayaniminda azalma (900 —

1150 MPa) gozlenmistir [58].

Ugiincii nesil, 4-5Y-PSZ seramikler 4 — 5 mol% Y203 ve % 50 - 80 kiibik faz igerigine
sahiptir. Gren boyutu 1000 — 4000 nm arasinda degismektedir. Tkinci nesil zirkonyum dioksit
seramiklere gore sinterlenme sicaklig1 ve/veya siiresi ve translusensi artmistir. Ancak yiiksek
miktarda kiibik faz igerigi sayesinde biikiilme dayanimi (450 — 740 MPa) 6nemli diizeyde
azalmistir [34, 58].

2.5.3. Monolitik zirkonyum dioksit seramikler

Zirkonyum dioksit seramikler opak yapidadir. Dogal dislerle renk uyumunu saglamak i¢in
altyapt seramiginin cam matriks seramik ile tabakalanmasi gerekmektedir [59, 60].
Zirkonyum dioksitin altyap1 materyali olarak kullanildig: restorasyonlarda karsilasilan en

onemli sorun tabakalama seramiginde atma ve kopmadir [61]. Bu sorunu ortadan kaldirmak
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icin monolitik zirkonyum dioksit seramikler gelistirilmistir [62]. Yiiksek translusensi
gosteren monolitik zirkonyum dioksit seramiklerden tam anatomik restorasyonlar
hazirlamak miimkiindir. Monolitik zirkonyum dioksit seramiklerin biikiilme dayaniminin
1235 MPa oldugu bildirilmistir [63]. Ustiin mekanik 6zelliklere sahip monolitik zirkonyum
dioksit seramikler, posterior bolgede interokliizal mesafenin yetersiz oldugu durumlarda (0,5

mm) bile basarili sonuglar sunmaktadir [4, 64, 65].

Monolitik zirkonyum dioksit seramikler yiiksek translusensi degerine sahip olsa da, dogal
dise gore oldukga opaktir. Bu opasiteyi gidermek ve dogal disle estetik uyumu saglamak i¢in
renklendirilmeleri gerekir. Bu amagla cesitli iyonlar iceren renklendirme soliisyonlari
kullanilmaktadir. Bununla birlikte iiretim asamasinda gesitli metal oksitlerin ilavesi ile

renklendirilmis monolitik zirkonyum dioksit seramik bloklar da mevcuttur [5, 66].

2.6. Sinterleme

Sinterleme temas halinde olan grenlerin yiiksek sicakliklarda birbirine baglanmasini
saglayan 1s1l islemdir. Bu baglanma erime sicakliginin altindaki degisen sicakliklarda,
genellikle kati halde atom hareketleriyle olusabilmektedir [67]. Sinterleme, yiiksek
sicakliklarda atomlarin diflizyonunun ve kiiciik grenlerin yiizey enerjisinin azalmasinin bir
sonucudur. Bu islem sirasinda atomlarin hareketi ile porlarin ylizey alanlar kiigiiliir ve buna
bagli olarak grenlerin temas yiizeyleri genisler. Sinterlemenin ileri sathalarinda porlar daha
da kiigiiliir, grenler ise biiyiir. Sinterleme isleminden 6nce koseli olan porlar sinterlemenin
sonunda kiiresel hale gelir (Sekil 2.7). Sinterleme istenilen yogunlukta materyal elde
edilmesine olanak taniyan kompleks bir iiretim siirecidir [68]. Sinterleme islemi sonucunda
degistirilebilen sinterleme parametrelerinin yardimiyla yogun bir mikroyap1 elde edilmesi
amaglanmaktadir. Bu siirecin sonunda elde edilen mikroyap1 gren boyutu, materyal

yogunlugu, porlarin ve fazlarin dagilimi agisindan kontrole tabi tutulur [69].

Sinterleme tizerinde etkili olan parametreler kullanilan materyale ve isleme bagli degiskenler

olmak {izere 2 grupta incelenebilir (Cizelge 2.1) [68].
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Cizelge 2.1. Sinterleme degiskenleri [68]

- Gren formu
Seramik tozlarla ilgili |~ Gren boyutu.
fiziksel degiskenler - Gren boyutu dagilims
- Karisim
Materyale bagh - Kiimelenme vb.
degiskenler .
- Igerik
Seramik tozlarla ilgili - Saflik
kimyasal degiskenler - Oran
- Homojenite vb.
- Sicaklik
isleme ] ]SBL;THQ
bagh degiskenler | Atmosfer
- Isitma ve sogutma hizi

Sekil 2.7. Coble’in sinterlemenin ara ve son asamasindaki gren ve gozenek sinirlarini
sematize eden geometrik modelleri [68]

Sinterleme sirasinda iki kiireli sinterleme modeli olarak isimlendirilen bir mekanizma s6z
konusudur. Iki gren arasinda nokta temasinin olusmast ile baslayan ve boyun adi1 verilen ara
bagin gelismesi ile devam eden mikromekanik proses iki kiireli sinterleme modeli ile
aciklanmaktadir (Sekil 2.8). Bu modelde sinterleme prosesinin ilerlemesiyle grenlerin temas
yiizeyi genisler ve boyun olusur. Her bir temasta boyun biiyiimesiyle birlikte yeni sinirlar
olusur. Sekil 2.8’de gosterildigi gibi uzun siireli bir sinterleme sonucunda iki gren tamamen

birleserek baslangic ¢apinin 1,26 kati bitylikligiinde tek bir kiire olusur [67-69].

Sinterleme sicakliginin tespit edilmesi materyallerin icerigine bagilidir. Tek bilesenli
sistemlerde sinterleme sicakligi materyalin erime sicakligmin 2/3 veya 4/5’1 olarak

belirlenir. Birden fazla bilesene sahip materyallerin sinterleme sicaklig1 ise, yiliksek ve diistik
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erime sicakliina sahip bilesenlerin erime sicakliklarin ortasinda bir deger segilerek tespit

edilir [69].

Giliniimiizde yaygin kullanilan zirkonyum dioksit seramikler genellikle 1350-1600°C’ de
sinterleme sicakligina uygun yapidadir [70]. 1600°C’den yiiksek sicakliklarda
gergeklestirilen sinterleme prosediiriiniin grenlerin asir1 biiylimesine ve zirkonyum dioksit
mikroyapisindaki bosluklarin artmasina sebep oldugu ve bunun da materyal 6zelliklerini

olumsuz etkiledigi yapilan ¢alismalarla tespit edilmistir [71].

Iki kilrenin sinterlenme modeli

baslangic
noktasal
temas

D =kiiresel partikiil
Gap!

ilk kademe
boyun

biyiimesi

(kisa siireli)

son kademe
boyun
biiyiimesi
(uzun siire)

kirelerin tamamen
birlestigi
sonlanma kademesi
(sonsuz siire)

Sekil 2.8. 1ki kiireli sinterleme modeli [69]

Sinterleme islemi 6zel sinterleme firinlarinda gergeklestirilmektedir. Bu firinlar, sinterleme
islemi boyunca sicakligi ve zamani kontrol eder. Sinterlenen yap1 i¢in koruyucu atmosfer
olusturur, yaglayici ve baglayici ajanlarin giderilmesini saglayarak sinterleme sonrasi tiim
1s1l slirecin bagartyla tamamlanmasini temin eder. Sekil 2.9°da sinterleme firininda islem

sirasinda gergeklesen sicaklik — zaman dongiisii izlenmektedir [67].
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Sekil 2.9. Bir sinterleme firmindaki islemler zincirinin sematik gosterimi [67]

2.6.1. Farkh sinterleme yontemleri

Daha hizli sekilde daha iistiin 6zelliklere sahip malzeme elde etmek icin farkli sinterleme

yontemleri gelistirilmistir. Sinterleme yontemleri 6 farkli grupta incelenmektedir [67]:

1) Geleneksel sinterleme: Bu yontemle sinterleme parti ve siirekli firinlarda

gerceklestirilir. Parti firinlarda firin sicakligi zamana bagli olarak degisirken, siirekli
firmlarda sinterlenen malzemenin konumu zamana bagh olarak degisir. Parti firmna
sinterlenecek malzeme yerlestirilir ve birka¢ saatlik sicaklik dongiisii ayarlanir. Her bir
dongii farkli programlanabildigi igin parti firinlar esnek kullanima sahiptir. Siirekli firmlar
ise sabit sicaklik profiline ve belli hizda hareket eden bir banta sahiptir. Bu tasiyic1 bant
sayesinde sinterlenecek malzemenin konumu zamanlama dikkate alinarak ardisik bolgelerde
kontrol edilir [67].

2) Indiiksiyonla sinterleme: Degisken akim tasiyan iletken bobinde (genellikle bakirdan

hazirlanir) akim yaratarak materyal icerisinde manyetik alan olusturma esasina dayanir.
Iletken malzeme olusan manyetik akimi gekerek 1sinir ve 1s1y1 yalitkan malzemeye iletir. Bu
yontemin en dnemli avantaji hizli bir sekilde 1sinma saglamasidir. Genel olarak, materyal

yiizeylerinin 1sitilmasinda kullanilir [72].

3) Mikrodalga ile sinterleme: En ¢ok seramik materyallerin sinterlenmesinde
kullanilmaktadir. Mikrodalga sinterleme firininda yiiksek frekansl elektromagnetik enerji
iiretilir ve bu enerji dalgast direkt olarak materyale iletilerek volumetrik 1sinma saglanir.
Mikrodalga ile sinterleme yontemi ile ¢esitli seramik, kompozit, cam ve metalik materyaller
sinterlenebilir [73-76].
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4) Plazma sinterleme: Mikrodalga sinterlemeye benzer bir yontem olmakla birlikte,

plazmanin kendine 6zgii termal ortami sayesinde hizli sinterleme yapilabilir. Bu yontem
genel olarak, Al203, SiC ve ZrO; gibi seramik malzemelerin sinterlenmesinde tercih edilir.
Plazma sinterleme, diisilk basingli gaz ortaminda atom c¢ekirdegindeki elektronlara,
indiiksiyon veya mikrodalga akimlarinin uygulanmasi sonucu gergeklesir [77].

5) Lazer sinterleme: Lazer isinlariyla materyallerde erime, baglanma ve piiriizsiiz

yiizeylerin olugsmasi saglanabilmektedir. Lazer 151n1 materyalin yiizeyinde 2400 °C’ye kadar
sicaklik agiga ¢ikartabilir. Yiizeyde ¢ok hizli isinma meydana gelerek sinterleme gerceklesse
de, i¢ katmanlarda 1s1 transferinin yavas olmasi sinterlemenin eszamanli ve homojen bir
sekilde tamamlanmasini engeller [78].

6) Desarj sinterleme: Materyal ylizeyinden gecen elektrik akiminin materyali 1sitmasi

esasina dayanir. Direkt 1sitmayla yiiksek sicakliklarda en hizli sinterlemenin
gerceklestirildigi yontemdir. Bu yontemle demir, gelik, titanyum gibi metalik malzemeler

sinterlenebilir [67].
2.7. Zirkonyum Dioksit Seramik Bloklarin Uretimi

Materyalin yogunlastirilarak mekanik, fiziksel ve optik ozelliklerinin gelistirilmesini
saglayan sinterleme prosediirii, dis hekimliginde kullanilan zirkonyum dioksit seramiklerin
en onemli liretim asamasidir. Gilinlimiizde {iretici firmalar tarafindan piyasaya sunulan Y-
TZP seramik bloklar, farkl sinterlenme asamalarina gore sinterlenmemis (dry-pressed) veya
yesil (green stage) zirkonyum dioksit, yar1 sinterize zirkonyum dioksit (presinterize veya
Non-HIP — Non-Hot Isostatically Pressed ) ve tam sinterize zirkonyum dioksit (HIP — Hot

Isostatically Pressed) olmak {izere ti¢ gruba ayrilir [5].
2.7.1. Sinterlenmemis (dry-pressed) veya yesil (green stage) zirkonyum dioksit bloklar

Y-TZP tozunun basingsiz olarak preslenmesi ile iiretilen bloklardir. Uretim asamas,
materyale herhangi bir sinterleme islemi uygulamadan, sadece basing altinda sikistirilarak
yogunlastirilmasi esasina dayanir. Bu bloklar tebesir kivaminda olduklari i¢in hazirlanan
restorasyonlar da oldukca yumusak yapidadir ve asindirma islemleri hizli bir sekilde

tamamlanabilmektedir. Restorasyon asindirma sonrasinda sinterlenmektedir [1, 5, 36].
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2.7.2. Yan sinterize zirkonyum dioksit bloklar (Non — HIP, pre-sintered)

Zirkonyum dioksit bloklarin preslenebilmesi i¢in iiretim esnasinda Y-TZP tozuna baglayici
madde ilave edilir. Herhangi bir 1s1l islem uygulanmadan basingla sikistirilmis zirkonyum
dioksit tozu, 1350-1550 °C sicaklikta 2-5 saat siireyle 6n sinterleme islemine tabi tutulur.
On sinterleme islemiyle baglayict madde eliminasyonu gergeklesir. Islemin sicaklik derecesi
ve 1sitma hizi materyalin 6zelliklerini etkiler. Isitma isleminin olmasi gerekenden hizli
yapilmasi baglayict maddenin hizli eliminasyonuyla sonuglanir. Boylece, olusan yanma

iirlinlerine bagl olarak blok icerisinde catlaklar meydana gelebilir.

%40 yogunluga sahip olan yari sinterize bloklar, yapiy1 daha kompakt hale getiren
sinterleme islemi tam olarak uygulanmadigi i¢in olduk¢a pordzdiir ve mekanik 6zellikleri
zayiftir. Sinterleme sicakligi firmadan firmaya degisiklik gostermekle birlikte 1350-1600 °C
araliginda olup, 2-5 saat siirebilmektedir. Sinterleme sirasinda zirkonyum dioksit yaklagik
olarak % 20-30’1uk bir biiziilmeye ugrayarak daha yogun ve dayanikli hale gelir. Sinterleme
sirasinda olusan ortalama %25’lik biiziilmeyi dikkate alarak restorasyonlar nihai

boyutlarindan %25 daha biiyiik sekillendirilir [1, 5, 36].

Yar sinterize zirkonyum dioksit bloklar; hizli iiretim, sinterleme isleminden 6nce veya
sonra renklendirme soliisyonlar1 ile renklendirilebilme gibi avantajlara sahiptir. Bu
bloklardan restorasyon hazirlanirken sinterleme islemi asindirma isleminden sonra
gerceklestirilir [5]. Asindirma ile birlikte zirkonya yiizeyinde t—m faz doniisiimii sonucu
aciga c¢ikan serbest monoklinik faz sinterleme tamamlandiginda tekrar tetragonal faza gegis

yapar. Boylece ylizeyde mikrogatlaklarin olusmasi 6nlenmis olur [79].

2.7.3. Tam sinterize zirkonyum dioksit bloklar (HIP — Hot - Isostatically Pressed)

HIP olarak adlandirilan tam sinterize zirkonyum dioksit bloklar, 1300 °C’de ilk sinterlenme
sonucunda %95 yogunluga ulagir. Daha sonra argon gazi kullanilarak 1000 bar izostatik
basing altinda 1400-1500 °C sicaklikta ikinci bir sinterleme islemi uygulanir. Bu islem
sonucunda rengi gri-siyaha doniisen yapi, oksitlenip beyazlasincaya kadar atmosfer basinci
altinda sinterlemeye devam edilir. Sinterleme sonucunda %99 yogunlukta bloklar elde edilir.

HIP zirkonya bloklarda asindirma islemi sinterleme tamamlandiktan sonra yapildigi i¢in
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restorasyonda biiziilme gozlenmez. Bu nedenle altyapr {iretimi gercek boyutlarda
gerceklestirilir. Tam sinterize bloklar yogun ve sert yapilar1 nedeni ile 6zel freze cihazlar

kullanilarak sekillendirilir [5, 36, 37].

2.8. Zirkonyum Dioksit Seramiklere Uygulanan Giincel Sinterleme Prosediirleri

CAD/CAM teknolojisi ile tek seansta hasta basinda restorasyonlarin iiretimi miimkiindiir.
Bu sayede calisma siiresi kisalmigtir [80]. Bununla birlikte, birkag saat siiren sinterleme
islemi siireci uzatmaktadir [10]. Caligsma siirecini kisaltmak amaciyla sinterleme isleminin
daha hizli gergeklestirilmesine ihtiya¢ duyulmustur [9, 10]. Literatiirde 3 farkli sinterleme

prosediirli tanimlanmistir.

a) Konvansiyonel sinterleme. Zirkonyum dioksit seramiklerin sinterlenmesinde en sik

kulanilan yontemdir [5]. Konvansiyonel sinterleme, konvansiyonel sinterleme firinlarinda
azami sicaklik firmadan firmaya degisiklik gdstermekle birlikte, 1350-1550 °C sicaklikta 2-
5 saat stirmektedir [5, 37]. Firmin bu sicakliga erisip daha sonra sogumasi i¢in gercken
toplam siire ortalama 10-12 saattir. Farkli markalara ait monolitik zirkonyum dioksit
seramiklerin konvansiyonel sinterlemesi igin gereken sicaklik ve siire tretici firma
talimatlar1 dogrultusunda belirlenmektedir ve genellikle 1450-1600 °C sicaklikta 120-480

dk sinterizasyon uygulanmaktadir.

Konvansiyonel sinterleme prosediirii ile tam seramik restorasyonlarin iiretilmesi zaman alici
ve masrafli bir islemdir. Zamandan kazanmak amaciyla dakikalar igerisinde biten hizli ve

stiper hizli sinterleme prosediirleri gelistirilmistir [9].

b) Hizli sinterleme (Speed sintering). Bu sinterleme prosediiriinde, yari-sinterize

zitkonyum dioksit bloktan hazirlanan restorasyonlar oda sicakligindaki firma yerlestirilir.
Firm ilk olarak 99 °C/dk hizla 1100 °C’ye kadar 1sitilir, sonrasinda 1sitma hiz1 50 °C/dk’ya
distirtilerek 1510 °C sicakliga ulasilir. Restorasyon bu sicaklikta 30 dk bekletilir. Takiben
99 °C/dk hizla 800 °C’ye kadar sogutulup 5 dk bekletildikten sonra restorasyon firindan
cikarilir. Hizli sinterlemeye harcanan toplam siire yaklasik 60 dk ’dir [9, 81-83].
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C) Siiper hizli_sinterleme (Super speed sintering): Bu prosediirde, yari-sinterize

zirkonyum dioksit seramik bloklardan elde edilmis restorasyon 6nceden 1580 °C’ye kadar
isitilmig firina yerlestirilir ve bu sicaklikta 10 dk bekletildikten sonra hemen firindan

cikartilir. Siiper hizli sinterleme prosediiriiniin uygulanmasi i¢in gereken toplam sinterleme

siiresi 10 dk’dir [9, 10, 81-83].

Hizli ve siiper hizli sinterleme prosediirlerinde InFire HTC Speed (Sirona Dental Systems
GmbH Bensheim, Almanya) firmi1 kullanilmaktadir [9, 84]. 1650 °C sicakliga kadar
gerceklestirilebilen sinterleme prosediirlerinin uygulanabilmesi i¢in 6zel olarak tasarlanmis
bu firinla uyumlu Sirona InCoris TZI ve Sirona InCoris ZI zirkonyum dioksit bloklar

kullanilmaktadir [81, 82].

InCoris ZI bloklar konvansiyonel, hizli ve siiper hizli sinterleme prosediirleri ile uyumlu
zirkonyum dioksit bloklardir. InCoris ZI seramiklerin biikiilme dayanimi 900 MPa’dan
fazla, kirilma toklugu 5,8 MPaxVm, gren boyutu ise <400 nm’dir. Uretici firma bu
bloklardan hazirlanan, anterior ve posterior kron altyapilarinin ve 7 iiyeye kadar olan koprii
( maksimum 2 govdeli olup 7 iiyeye kadar) altyapilarinin hizli sinterleme prosediirii i¢in
uygun oldugunu bildirmektedir. Siiper hizli sinterleme prosediirii ise duvar kalinlig1 en fazla

2 mm olan tek kron altyapilari ig¢in uygundur [82].

InCoris TZI bloklar konvansiyonel, hizli ve siiper hizli sinterleme prosediirleri ile uyumlu
monolitik zirkonyum dioksit bloklardir. InCoris TZI seramiklerin biikiilme dayanimi 900
MPa’dan fazla, kirtlma toklugu >5 MPax\m’dir. Uretici firmann talimatlarina gére, hizli
sinterleme prosediirii bu bloklardan hazirlanan 8-9 iiyeye kadar olan restorasyonlara
uygulanabilmektedir. Siiper hizl1 sinterleme prosediirii ise duvar kalinlig1 2 mm’yi gegmeyen

tek kron restorasyonlar i¢in uygundur [81].

Sinterleme parametrelerindeki degisiklikler direkt olarak zirkonyum dioksit seramiklerin
mikroyapisi ve karakteristik ozellikleri iizerinde etkilidir [9, 10]. Yapilan ¢alismalarda;
sinterleme parametrelerinin zirkonyum dioksit seramiklerin renk, translusensi, gren boyutu,
kontrast orani, tetragonal-monoklinik faz dagilimi, biikiilme direnci, kirilma toklugu,
asindirma ozellikleri, ylizey piiriizliiliigii, baglanma dayanimu, sertlik gibi optik, fiziksel ve

mekanik bir sira 6zelligini etkiledigi bildirilmistir [34, 60, 69, 83, 85-89].
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2.9. Zirkonyum Dioksit Seramiklere Uygulanan Hizh Yaslandirma Islemi

Zirkonyum dioksit restorasyonlar; tiikiirige bagli nem, beslenmeye bagl sicaklik ve pH
degisiklikleri ve ¢ignemeye bagh yiiksek okluzal kuvvetler nedeni ile zamanla yaslanma
egilimindedir [90, 91]. Yaslanmanin derecesi materyalin mekanik ozelliklerini olumsuz
etkileyen monoklinik faz igerigi ile dogru orantihidir [27, 46]. Zirkonyum dioksit seramik
restorasyonlarin yapim agamasinda ve fonksiyon sirasinda maruz kaldigi kuvvet, sicaklik
degisimleri ve ilave gerilimlerin materyalin yaslanma siireci tiizerindeki etkilerinin
incelenmesi amaciyla yapay yaslandirma islemi uygulanmaktadir. Zirkonyum dioksit

seramiklerin in-vitro olarak hizli yaglandirilmasi igin otoklav kullanilmaktadir [50, 92].

Zirkonyum dioksit seramiklerin otoklavda 134 °C sicaklik ve 2 bar basing altinda 1 saat
stireyle in-vitro olarak yaglandirilmasi sonucu meydana gelen t—m faz doniistimiiniin, 3-4
y1l in-vivo kullanima bagl gerceklesen faz doniisiimii ile ayn1 diizeyde oldugu bildirilmistir
[50]. 1SO (13356:2008) standardi, 5 saat 134°C sicaklik ve 2 bar (0,2 MPa) basing altinda
yapilan hizli yaslandirma islemini takiben monoklinik faz igeriginin agirlik olarak %25°lik
maksimumu asmamast gerektigini belirtmektedir [93]. ISO (13356:2008) standardi
glinimiizde zirkonyum dioksit seramiklerin in-vitro ortamda hizli yaslandirilmasi igin

uygulanan standart protokoldiir [94].

2.10. Zirkonyum Dioksit Seramiklere Uygulanan Mekanik Testler

Dis hekimliginde restoratif amagla kullanilan materyaller agiz igerisinde gesitli diizeylerde
kuvvetlere maruz kaldiklar1 i¢in belirli bir mekanik dirence sahip olmalar1 gerekmektedir.
Materyallerin mekanik o6zellikleri, uygulanan kuvvet veya baski sebebiyle olusabilecek
deformasyona kars1 gosterdigi direngle belirlenmektedir. Kirillganlik, basma dayanimu,
elastik modiili, kirilma toklugu, biikiilme direnci, yorulma, sertlik, makaslama direnci,

asinma direnci materyallerin 6nemli mekanik 6zellikleri arasinda yer almaktadir [12, 25].

Dental materyallerin mekanik &zelliklerinin degerlendirilmesinde biikiilme, makaslama,
cekme, basma dayanimi testleri uygulanirken, sertlik degerlerinin Sl¢limiinde Vickers,

Knoop, Brinell, Rockwell, Shore A ve nano-sertlik testleri uygulanmaktadir [89, 95].
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2.10.1. U¢ nokta biikiilme dayanimn testi (three point bending test)

Biikiilme dayanim testleri seramik materyallerin biikiilme dayanimini degerlendirmek i¢in
kullanilan yaygin ve en hassas yontemlerden biridir. Biikiilme dayanimi temel olarak, iki
ucundan desteklenmis dikdortgen seklindeki veya alt yiizeyi boyunca gevresel olarak
desteklenmis ince disk seklindeki 6rnek materyalinin statik yilik altinda gosterdigi direngtir
[12]. Seramik materyallerin biikiilme dayanimini 6lgmek igin siklikla ii¢ nokta ve dort nokta

biikiilme dayanimi testleri yapilmaktadir [96].

Dikdortgensel kirillgan materyallerin biikiilme dayanimini belirlemek i¢in siklikla ii¢ nokta
biikiilme dayanimi testi tercih edilmektedir [96, 97]. Bu testin giivenilirligi igin 6rnek
kalinlig1, yikleme temas alani, materyalin homojenitesi, pordzitesi ve yiikleme hizi gibi
parametreler nemlidir [98]. Ug nokta biikiilme dayanimi testinde, dikdortgen seklindeki
ornek iki silindirik destek iizerine yerlestirilerek desteklenir ve orta noktadan kuvvet

uygulanir (Sekil 2.10) [12].

F

) n
A o4 /’K

Sekil 2.10. Ug nokta egme test diizenegi. (F) — uygulanan yiik, (h) — 6rnegin kallhgi, (w) —
ornegin genisligi, (L) — destekler aras1 mesafe [99]

Biikiilme dayanimi asagidaki formiille hesaplanir:

3P1
= 2wb?2 1)

o — materyalin biikiilme dayanimini (MPa),
P — kirilma aninda uygulanan kuvveti (N),

| — destekler arasindaki mesafeyi (mm),

w — orneklerin genisligini (mm),

b — 6rneklerin kalinligin1 (mm) gostermektedir [10].
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2.10.2. Vickers sertlik testi

Dental seramiklerin mekanik 06zelliklerinin degerlendirilmesinde kullanilan 6nemli
testlerden biri Vickers sertlik testidir [94]. Vickers sertlik testinde, kare tabanli piramit
seklindeki bir elmas ug¢ yardimiyla sertligi olgiilecek materyalin yiizeyine kuvvet uygulanir.
Kuvvet uzaklastirildiktan sonra materyal ylizeyinde meydana gelen izin kosegenleri dl¢iiliir

ve asagidaki formiilde kullanilarak Vickers sertlik degeri hesaplanir [12, 100] (Sekil 2.11):

HV = 0,1891 X == 2.2)
HV — materyalin Vickers sertlik degerini (HV),

F — 6rnek yiizeyine uygulanan kuvveti (N),

2a — olusan izin kosegen uzunlugunu (mm) ifade etmektedir [94].

Bu yontemde uygulanacak kuvvet miktari, sertligi Olcililecek materyalin cinsine ve
boyutlarina gore belirlenmektedir. Yapilan ¢alismalarda dental seramikler i¢in bu kuvvetin
genel olarak 10 kg’lik yiiklerle temin edildigi bildirilmistir [61, 101, 102]. Kuvvet
uygulanma siliresi materyalin cinsine gore arttirilabilse de genellikle 10-15 saniyedir.
Uygulanan kuvvet sonucu materyal yiizeyinde meydana gelen Vickers Indentasyon izinin
goriintiisii metal mikroskobu ile 6lgme ekranina aktarilip, 40x biiyiitme ile degerlendirilir.
Olgme ekranindaki hareketli cetvel yardimi ile izin koseleri net bir sekilde belirlenerek

Vickers sertlik degeri hesaplanir [103].

radial gatlak
————

iistten
goriiniim

| —2q - — | — kesit

-— 2a —p

median catlak

Sekil 2.11. Vickers indentasyon yontemiyle ¢atlak olusumu [104]
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2.10.3. Kirilma toklugu testi

Kirilma toklugu, kuvvet uygulanan malzemenin ¢atlak yayilmasina karsi direncinin sayisal
olarak ifade edilmesidir [12]. Kirilma toklugunun biiyiikk olmasi materyalin ¢atlak
ilerlemesine kars1 direnc¢li oldugu, kiiclik olmasi ise materyalin kirilgan oldugu anlamina
gelmektedir. Kirilma toklugunu degerlendirmek i¢in ¢esitli yontemler kullanilmaktadir
[103]. Seramik materyallerin kirilma toklugunu belirlemek i¢in diger metotlara gore 6rnek
hazirlama asamas1 ve deneyin yapilis siireci daha kolay oldugu icin “Vickers Indentasyon”
yontemi siklikla tercih edilmektedir [100]. Bu yontemde, sertlik 6lgme cihazinin elmas

piramit ucu ile parlatilmis seramik yiizeyine belli bir kuvvet uygulanir. Materyalin Vickers

sertlik degeri elde edilir. Ardindan olusan Vickers Indentasyon izinin (a) ve catlagm (c)

uzunlugu Sl¢ilir (Sekil 2.12) [94, 100, 104, 105] .

a
[o]

Sekil 2.12. Vickers Indentasyon izinin karakteristik goriiniimii ve degiskenleri [104]

Vickers Indentasyon ydntemi ile kirilma toklugunu hesaplamak igin Niihara, Anstis;
Palmqvist; Niithara, Morena ve Hasselman; Evans ve Charles, Tanaka, Lankford formiilleri
kullanilmaktadir. Bu formiillerin kullanimi, uygulanan Vickers Indentasyon kuvvetine,
olusan catlagin uzunluguna, indentasyon izinin kdésegen uzunluguna ve degerlendirilen

materyalin elastiklik modiiliine gore degisebilmektedir [104, 106].

Elde edilen verilerle, agsagidaki formiil (Niihara formiilii) kullanilarak MPax\m cinsinden

kirllma toklugu Kic hesaplanir [61, 94, 102]:
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3

1
Kic = 0,203 X (g)‘z X HV x a2 (2.3)

Kic - kirilma toklugunu (MPax\m),
a - olusan Vickers izinin uzunlugunu (um),
C - olusan catlak uzunlugunu (um),

HV - Vickers sertlik degerini ifade etmektedir [107].
2.11. Zirkonyum Dioksit Seramiklerin Optik Ozelliklerinin Degerlendirilmesi

Zirkonyum dioksit seramiklerin optik ozellikleri materyalin gren boyutu ve kimyasal
iceriginden etkilenmektedir. Dogal dise en yakin goriintiiyii elde etmek i¢in dogru renk ve

materyalin se¢imi ¢ok 6nemlidir [108, 109].

Renklerin matematiksel olarak hesaplanabilmesi igin gelistirilmis bir¢ok sistem vardir. Dis
hekimliginde rengin objektif olarak belirlenmesinde ve degerlendirilmesinde yararlanilan,
diinya capinda kabul gormiis renk sistemleri; Munsell (1905), CIE XYZ (1931), CIE L*a’b”
ve CIEDE 2000 renk sistemleridir [110, 111].

Munsell renk sistemi en ¢ok kullanilan renk tanimlama sistemidir. Bu sisteme gore renk ii¢
degiskene - Hue (ana renk), Value (parlaklik) ve Chroma (yogunluk) bagh olup, HV/C
seklinde de ifade edilir [112-114].

1931 yilinda Comission International de L'eclairage (CIE, International Comission on
[llumination) tarafindan tanitilan CIE XYZ sisteminde 3 parametre (X, Y ve Z) kullanilir.
Standart bir gbzlemci tarafindan standart bir 151k kaynagi altinda incelenen objenin renginin
insan goziinde olusturdugu spektral yansimanin tanimlanmasi ve koordinat degerlerinin
hesaplanmasina dayanmaktadir. CIE sisteminde; X kirmizi, Y yesil, Z mavi olmak {izere {i¢
temel renk kullanilmaktadir. Bu parametrelerin kesisme yeri tristimulus koordinati olarak
adlandirilir. Bu tanima gore renk, li¢ temel rengin (kirmizi, yesil, mavi) cesitli diizeylerde

karisiminin yansimasi anlamina gelmektedir [115, 116].

CIE L*a*b* giinimiizde en yaygin kullanilan renk sistemlerdendir [113]. 1976 yilinda

tanitilan bu sistem Munsell sistemine gore daha belirleyici renk tanimlamasi yapmaktadir
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[114]. Renk ii¢ koordinatla; L*, a* ve b* ile tanimlanmaktadir. L - dikey ekseni, cismin
beyaz (+) ve siyah (-) arasindaki parlaklik veya agiklik koordinatlarini, a yatay ekseni,
kirmizi (+) ile yesil (-) arasindaki yogunluk koordinatlarini, b yatay ekseni, sar1 (+) ve mavi
(-) arasindaki yogunluk koordinatlarimi gosterir (Sekil 2.13) [117, 118]. Miikemmel siyah
rengin, L* degeri 0 iken mitkkemmel beyaz rengin, L* degeri ise 100°diir [119, 120]. a* degeri
pozitif ise kirmiziligi, negatif ise yesilligi gosterir. Rengin yogunluk koordinatlarim
belirleyen b* degeri arttikga sar1 renge, azaldik¢a mavi renge yaklasilir [118]. CIE L*a*b*

renk sisteminin avantaji, kii¢iik renk degisikliklerinin tespit edilebilmesidir [120].

Dijital renk o6l¢iimlerinde son zamanlarda CIEDE 2000 formiilii kullanilmaktadir. Bu
formiille renk degisimi CIE L"a’b” sistemine gore daha hassas sekilde hesaplanmaktadir

[121].

Gilinlimiiz dis hekimliginde renk dl¢limii yapmak amaciyla kolorimetre, spektroradyometre,

spektrofotometre, dijital kamera ve goriintiileme sistemleri kullanilmaktadir [122].

—
L]

Sekil 2.13.CIE L*a*b* renk sistemi

2.11.1. Kontrast oraninin ol¢iilmesi

Kontrast oran1 materyalin siyah (Y's) ve beyaz (Ys) zemin tizerindeki spektral yansimalarinin
oranidir. Spektral yansima miktarini 6lgmek i¢in dijital spektrofotometre ile materyalin L*
degeri tespit edilir. Asagidaki formiil ile siyah ve beyaz zemin lizerinde Y degerleri

hesaplanir [60, 123]:
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L +16
= ( 116

)3 % Ya (2.4).

Yn degeri, standartlastirtlarak 100 kabul edilmistir [123].

Elde edilen Ysve Yg degerleri kullanilarak asagidaki formiil ile kontrast oran1 belirlenir [60,
71, 123]:

KO =3 (2.5)
YB
Ys - siyah zemin tlizerindeki spektral yansima miktarini,

Y — beyaz zemin iizerindeki spektral yansima miktarini ifade eder.
2.12. Zirkonyum Dioksit Seramiklerin Yiizey Ozelliklerinin Incelenmesi
2.12.1. Gren boyutu analizi

Bu analiz; kat1 cisimlerin gren boyutu, dagilimi, sekli, konumu ve grenler aras iliskilerin
incelenmesinde kullanilan analitik bir yontemdir. Arkeoloji ve jeolojide sik sik kullanilan
rutin laboratuvar iglemlerinden biridir. Gren boyutu, kat1 maddelerin yogunluk, gecirgenlik,
yiizey dokusu gibi birgok 6zelligini direkt etkilemektedir [124]. Gren boyutu analizi net ve
yliksek ¢oziiniirliiklii SEM goriintiileri lizerinden yapilmaktadir. Elde edilen goriintiiler

tizerinde uygun yazilim programlari kullanilarak gren boyutu 6l¢timleri gerceklestirilir [64].

2.12.2. Taramah Elektron Mikroskobu/Enerji Dagilimh X-151m Spektrometresi
(SEM/EDS) Analizi

SEM analizi, katt cisimlerin yiizey Ozelliklerinin degerlendirilmesi amaciyla
uygulanmaktadir. SEM’in ¢alisma prensibi, degerlendirilen cisim {izerine ydnlendirilen
elektron demetinin yiizeydeki elektronlarla etkilesimi sonucunda X-1s1mi1 olusturmasi ve
yanstyan sinyallerin 6zel dedektorler tarafindan algilanarak goriintli olusturulmasi esasina
dayanir [125]. Incelenecek ornek yiizeyleri iletkenligi saglamak amaciyla ince bir metal

(altin veya palladyum) ile kaplanmalidir [10, 64, 71, 126].
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Ayirim giicii, odak derinligi, goriintii ve analizi birlestirme Ozellikleri sayesinde SEM,
arastirmalarda siklikla kullanilmaktadir [127]. SEM ile materyal yiizeyi yiiksek
biliylitmelerde taranabilir. Bu sayede yiiksek ¢Oziiniirliikkte goriintiller elde edilmesi
mimkiindiir. SEM analizi sirasinda olusan X-1sinlar1 materyalde herhangi bir hasara yol
acmadig1 i¢in aymi materyal defalarca incelenebilir. Bu avantajlarindan dolayr SEM

arastirmalarda siklikla kullanilmaktadir [127-129].

EDS analizi, materyal yiizeyinin nanometre diizeyinde iki boyutlu topografik goriintiisiiniin
elde edilmesinde ve ylizeyin kimyasal kompozisyonunun belirlenmesinde kullanilmaktadir.
SEM ile yapilan EDS analizi, materyal iizerine elektron demeti yonlendirilerek
gerceklestirilir. Bu elektronlarin bazilar1 materyalin igindeki elektronlar ile g¢arpisarak
onlarin yoriingelerinden ¢ikmasina sebep olur. Yoriingesinden g¢ikan elektronun yerini
doldurmak i¢in X-1ginlar1 yayan yiiksek enerjili elektronlar devreye girer. Yayilan X-iginlari

analiz edilerek, materyalin elemental kompozisyonu hakkinda bilgi edinilir [130-132].

2.12.3. Atomik Kuvvet Mikroskobu (AFM)

Atomik Kuvvet Mikroskopu (AFM) materyallerin yiizey analizi amaciyla yaygin kullanilan
nanoteknolojik bir yontemdir. AFM, caligma prensibine gore bir temasli profilometre
yontemidir. Incelenecek materyal yiizeyine hassas nanometrik igne ug yardimiyla minimal
diizeyde kuvvet iletilir ve ylizey taramasi yapilir. Yiizeyi incelenen materyale ait veriler, bir
bilgisayar yazilimi araciligiyla diizenlenerek ya 6rnek yiizeyinin topografik goriintiisii elde
edilir ya da igne ug ve drnek yiizeyi arasindaki etkilesimler degerlendirilir [29]. Temel olarak
kontrol ve bilgisayar {initeleri, piezoelektrik tiip ve hassas igne uca sahip olan AFM ile, X,
Y ve Z diizlemlerinde 6l¢iim yapilabilmektedir [129]. AFM hem yiizeyin {i¢ boyutlu
goriintiistinii verir, hem de yiizey piirtizliliigiinii rakamsal olarak kaydeder. Diger yiizey
plirtizliliigii 6l¢cme yontemleri ile kiyaslandiginda, AFM ile incelenen alan ¢ok kiiciik oldugu
icin taranan bolgeyi yeniden bulmak c¢ok zordur [133, 134]. AFM, materyallerin faz
degisikliklerini, elektrik iletkenliklerini ve manyetik farkliliklarim1 — saptamada
kullanilabilmektedir [135].
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2.12.5. X-aisim Kairnmimu (X-Ray Diffraction - XRD) analizi

X- 1sm difraksiyonu (X — Ray Diffraction, XRD) analizi, materyale herhangi bir zarar
vermeden materyalin kimyasal ve kristalografik mikroyapisi ile ilgili detayli bilgi elde
etmeye yarar. Materyalin faz icerigini, gren boyutunu, kimyasal kompozisyonunu, atomik
dizilim ve yerlesimini belirlemede; sicaklik, basing gibi ¢esitli fiziksel degisikliklerin faz
degisimlerine etkisini degerlendirmede kullanilmaktadir [69, 129]. XRD analizinde, dalga
boyu sabit X-isinlart kullanilir. X-1ginlar1 kristal yapi igerisinden gegerken difraksiyon
meydana gelir. Difraktometre, incelenen materyaldeki difraksiyonlarin en fazla oldugu
acilari tespit ederek kristal yapr ile ilgili detayli bilgi elde edilmesini saglar. Ince grenlerden
olusan polikristalin materyaller i¢in en ¢ok kullanilan difraksiyon teknigi monokromatik X-
isinidir. Difraktometrenin ¢alisma prensibi iletilen monokromatik X-igininin sabit hizla

hareket eden bir dedektdr tarafindan algilanmasi esasina dayanir. Dedektor, 6 acisi ile 6rnek

ylizeyine gelip 20 acis1 (difraksiyon agisi) ile yansiyan X-isinlarinin yogunlugunu

kaydetmektedir [29, 103, 136].

Sekil 2.14. X-1s11 difraktometre cihazinin sematik goriiniimii [137]
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3. GEREC VE YONTEM

Bu in-vitro ¢aligmada; ii¢ nokta biikiilme dayanimi testi, kontrast orani analizi Ankara
Universitesi Dis hekimligi Fakiiltesinin Bilimsel Arastirmalar Laboratuvarinda, Vickers
sertlik testi Gazi Universitesi Metaliirji ve Malzeme Miihendisligi Fakiiltesinin Mekanik
Testler Laboratuvarinda, SEM/EDS, AFM ve XRD analizleri Orta Dogu Teknik Universitesi
Merkezi Laboratuvar’da gergeklestirildi.

Bu c¢alismada 2 farkli pre-sinterize Y-TZP seramik blok: InCoris TZI (Sirona Dental
Systems GmbH Bensheim, Almanya) ve InCoris ZI (Sirona Dental Systems GmbH
Bensheim, Almanya) kullanildi (Resim 3.1). Bu bloklarla ilgili bilgiler Cizelge 3.1’de

verildi.

fccons

i onal

HRP. HinCoris 21

’ AF05 55119
2cenz

Resim 3.1. Incoris TZI ve Incoris ZI zirkonyum dioksit seramik bloklar

Cizelge 3.1. Calismada kullanilan zirkonyum dioksit seramik bloklar ve bilgileri

Materyal Ticari isim Uretim No Uretici firma icerik
. Sirona Dental ZrO2+HfO2+Y203: >99.0%
Monolitik . )
/ ) Systems GmbH Y203:>45-<6.0%
zirkonyum InCoris TZI 3314000164 Benshei HfO2: <5%
dioksit seramik ensheim, Al20s: <0.5%
Almanya Diger oksitler: <0.5%
ZrO2+HfO2+Y203: > 99.0%
Zirkonvum Sirona Dental Y205 > 4.5 -<6.0% '
o ty i |InCorisZI | 3314000258 |Systems GmbH | Hfoz: < 5%
10KSIT serami Bensheim' Al203: <0.5%
V)
Almanya Fe203<0.3%
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Bu c¢alismada; konvansiyonel, hizli ve siiper hizli sinterleme prosediirlerinin ve hizli
yaslandirma isleminin zirkonyum dioksit seramikler tizerindeki etkileri degerlendirildi. Bu
amagla, uygulanan sinterleme prosediirlerinin, 6rneklerin biikiilme dayanimi (3 nokta
biikiilme dayanimi testi), yilizey sertligi (Vickers sertlik dlgme testi), kirilma toklugu,
kontrast oran1 ve gren boyutu iizerindeki etkisi hizli yaslandirma 6ncesinde ve sonrasinda
degerlendirildi. Orneklerin yiizey 6zellikleri SEM/EDS ve AFM analizi ile, sinterleme
prosediirlerinin faz degisimine etkisi XRD analizi ile degerlendirildi. Orneklere otoklavda

134°C sicaklikta, 2 bar basing altinda 5 saat siiresince hizli yaslandirma uygulandi.
3.1. Orneklerin Hazirlanmasi

Incoris TZI ve Incoris ZI zirkonyum dioksit bloklardan, uygulanacak her test yontemi i¢in
uygun boyutlarda ve sayida 6rnek diisiik hizli kesit alma cihazinda (Microcut 201, Metkon
Instruments Inc., Bursa, Tiirkiye) 0,4 mm kalinliginda elmas separe ile su sogutmasi altinda

kesildi (Resim 3.2).

Firma tarafindan InCoris TZI ve InCoris ZI zirkonyum dioksit bloklar i¢in ortalama %23
sinterizasyon biiziilmesi bildirilmistir [81, 82]. Ornekler, %23 sinterizasyon biiziilmesi goz
oniinde bulundurularak elde edilmek istenen final 6rnek boyutundan %23 oranda daha biiyiik

boyutta kesildi. Ornek boyutlarmi kontrol etmek i¢in dijital kumpas kullanild.

Resim 3.2. Diisiik hizli kesit alma cihazi
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Ornek yiizeyleri 600 ve 1000 grit silikon karbid (SiC) zimparalar ile zimpara ve polisaj
cihazinda (Metkon Gripo 2V, Bursa, Tiirkiye) su altinda zimparalandi (Resim 3.3).

Resim 3.3. Zimpara — polisaj makinesi

3.1.1. Orneklerin sinterlenmesi

Elde edilen 6rnekler 3 gruba ayrildi. Her gruba konvansiyonel, hizli ve siiper hizli sinterleme
prosediirlerinden biri uygulandi. Sinterizasyon i¢in InFire HTC Speed (Sirona Dental
Systems GmbH Bensheim, Almanya) sinterleme firin1 kullanildi (Resim 3.4). Sinterleme
parametreleri iretici firma talimatlari [84] dogrultusunda belirlendi. Sinterleme

prosediirlerinin detaylar1 asagida verilmistir.

e Konvansiyonel sinterleme: Bu gruptaki drnekler 25 °C/dk hizla 800 °C’ye kadar, sonra
15 °C/dk hizla 1510 °C’ye kadar 1s1tild1 ve bu sicaklikta 120 dk bekletildi. Sonrasinda 30

°C/dk hizla 200 °C’ye kadar sogutularak firindan ¢ikarildi. Toplam sinterleme siiresi 4
saattir.

e Hizli sinterleme: Bu gruptaki 6rnekler 99 °C/dk hizla 1100 °C’ye kadar, sonrasinda 50
°C/dk hizla ise 1510 °C’ye kadar 1sitilarak, bu sicaklikta 30 dk bekletildi. Takiben 99
°C/dk hizla 800 °C’ye kadar sogutulup 5 dk firinda bekletildikten sonra firindan ¢ikarildi.

Toplam sinterleme siiresi 60 dk’dir.
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o Siiper hizli sinterleme: Bu gruptaki ornekleri dnceden 1580 °C’ye kadar 1sitilmis firna

yerlestirilip, 10 dk bekletildikten sonra firindan ¢ikarildi. Toplam sinterleme siiresi 10

dk’dir.

Sinterlemeyi takiben yiizey standardizasyonu saglamak amaci ile 6rnekler sirasiyla 600, 800,
1000 ve 1200 grit SiC zimparalar ile su altinda polisajlandi. Orneklerin final dlgiileri dijital
kumpasla kontrol edildi. Ornekler ultrasonik temizleme cihazinda (Erosonic Energy,
Euronda, Vincenza, Italya) 10 dk distile suda bekletildi.

Resim 3.4 .InFire HTC Speed sinterleme firini

3.1.2. Orneklerin yaslandirilmasi

Her test grubundaki drneklerin yarisina Gazi Universitesi Dis Hekimligi Fakiiltesi Merkezi
Sterilizasyon Biriminde, ISO 13356:2008 standardina [93] gore (ERS 6613D model, Eryigit
Tibbi Cihazlar AS, Tiikiye) 134 °C sicaklik ve 2 bar basing altinda 5 saat otoklavda hizli
yaslandirma uygulandi (Resim 3.5).
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Resim 3. 5. Otoklav

Ornekler otoklavda yaslandirilmadan &nce sterilizasyon posetlerine yerlestirildi.

Sterilizasyon posetinin kenarlari 1s1 altinda presleme ile kapatildi. (Resim 3.6).

Resim 3.6. Sterilizasyon posetine yerlestirilip paketlenen 6rnekler

Yaslandirma i¢in otoklavda 1 saat 35 dakikalik program ayarlandi. Bu programda 6rneklerin
134 °C sicaklik ve 2 bar basincin stabil kaldig: siire yaklasik 1 saattir. Ornekler 5 kez ard
arda bu programda bekletilerek 5 saatlik hizli yaslandirma protokolii sagland1 (Resim 3.7).



Resim 3.7. Otoklava yerlestirilen 6rnekler

Bu c¢aligmada olusturulan deney gruplari Cizelge 3.2’de gosterilmistir.

Cizelge 3.2. Deney gruplarinin dagilimi

Deney Gruplar1 | Materyal Sinterleme Yaslandirma
Grup |l InCoris TZI | Konvansiyonel | Yok
Grup Il InCoris TZI | Konvansiyonel | Var
Grup Il InCoris TZI | Hizhi Yok
Grup IV InCoris TZI | Hizli Var
Grup VvV InCoris TZI | Siiper Hizli Yok
Grup VI InCoris TZI | Siiper Hizli Var
Grup VII InCoris ZI Konvansiyonel | Yok
Grup VI InCoris ZI Konvansiyonel | Var
Grup IX InCoris ZI Hizl Yok
Grup X InCoris ZI Hizl Var
Grup XI InCoris ZI Stiper Hizli Yok
Grup XlIlI InCoris ZI Stiper Hizli Var




37

3.2. U¢ Nokta Biikiilme Dayanimi Testi

Ug nokta biikiilme dayanimu testi icin 72 adet InCoris TZI ve 72 adet InCoris ZI olmak iizere
toplam 144 adet ornek hazirlandi. ISO 6872:2015 standardina [138] gore 15 + 0,2 mm
uzunluk, 4 = 0,2 mm genislik, 1,2 £ 0,2 mm kalinliginda dikdoértgen 6rnekler hazirlandi
(Resim 3.8). Her materyal grubundaki 6rnekler 3 gruba ayrilarak konvansiyonel (n=24),

hizli (n=24) veya siiper hizli sinterleme (n=24) prosediirleri uygulandi. Her sinterleme

grubundaki 6rneklerin yarisina hizli yaslandirma uygulandi.

Resim 3.8. Ug nokta biikiilme dayanimu testi icin hazirlanan &rneklerin boyutlari: a) érnek
uzunlugu; b) 6rnek genisligi; c¢) 6rnek kalinlig

Orneklere; kuru ortamda, oda sicakliginda (22 + 1°C) Universal Test Cihazinda (Lloyd LRX,
Lloyd Instruments Ltd., Hampshire, Ingiltere) 3 nokta biikiilme dayanimi testi uyguland:
(Resim 3.9). Destekler arasindaki mesafe 10 mm olarak ayarlandi. Ornekler kirilana kadar 1
mm/dk hizla kuvvet uygulandi. Kirllma anindaki kuvvet Newton (N) cinsinden kaydedildi.
Biikiilme direncini (c) Megapaskal (MPa) cinsinden hesaplamak i¢in asagidaki formiil

kullanildz:

3Pl
0= (3.2),

P — kirilma aninda uygulanan yiikii (N),
| — destekler arasindaki mesafeyi (mm),
W — orneklerin genisligini (mm),

b — 6rneklerin kalinligini1 (mm) gostermektedir.
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Resim 3.9. Universal test cihazi

3.3. Vickers Sertlik Testi ve Kirllma Toklugu

Vickers sertlik testi i¢in 72 adet InCoris TZI ve 72 adet InCoris ZI olmak {izere toplam 144
adet 10x10x3 mm boyutlarinda 6rnek hazirlandi (Resim 3.10). Her materyale ait 6rnekler 3
gruba ayrilarak konvansiyonel (n=24), hizli (n=24) veya siiper hizl1 sinterleme (n=24)
prosediirleri uygulandi. Her sinterleme grubundaki 6rneklerin yarisina hizli yaslandirma

uygulanda.

Resim 3.10. Vickers sertlik testi i¢in hazirlanan kare seklindeki 6rneklerin boyutlari:
a) ornek uzunlugu; b) drnek genisligi; ¢) 6rnek kalinlig



39

Vickers sertlik testi oncesinde ornekler altili gruplar halinde test yiizeyi agikta kalacak
sekilde sicak bakalit cihazinda (ATM, Opal 460 GmBH, Almanya) bakalit ile kalipland:
(Resim 3.11; 3.12).

Resim 3.11. Sicak bakalit cihazi

Resim 3.12. Bakalit ile kaliplanan &rnekler

Test yiizeylerine tasan bakalit fazlaliklar1 zzimpara ve polisaj cihazinda (ATM, Saphir 520,
Almanya) su sogutmasi altinda 1200 grit SiC zimpara ile ylizeyden uzaklastirildu.

Orneklere Vickers sertlik cihazinin (Duravision 2000, EMCO-TEST GmBH, Almanya) ucu
ile 10 sn boyunca 98 N kuvvet uyguland1 (Resim 3.13). Ornek yiizeyinde olusan izin
boyutlar1 olgiilerek ISO 6507-1 standartina [139] gore Vickers sertligi hesaplandi (Resim
3.14). Her 6rnek igin li¢ noktadan 6lgtim yapildi.
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F
(2a)?

HV = 0,1891 x (3.2),
HV — Vickers sertlik degerini (HV),
F — ornek ylizeyine uygulanan kuvveti (N),

2a — olusan izin kdsegen uzunlugunu (mm) ifade etmektedir.

Resim 3.14. Vickers indentasyon kirigmin ve kirik sonucu olusan ¢atlaklarin optik
mikroskop altindaki goriintiisii
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Vickers sertlik degerleri belirlendikten sonra Niihara formiiline gore kirilma toklugu

degerleri MPaxVm cinsinden hesaplandi.
c =2 1
Kic=0,203x () 2 xHVxa: (3.3);

Kic - kirilma toklugunu (MPax\m),
a - olusan Vickers izinin uzunlugunu (um),
C - olusan ¢atlak uzunlugunu (um),

HV - Vickers sertlik degerini ifade etmektedir.

3.4. Kontrast Oraninin Belirlenmesi

Kontrast oranini belirlemek i¢in InCoris TZI ve InCoris ZI seramik materyallerinin her
birinden 72 adet olmak {izere toplam 144 adet 6rnek elde edildi (Resim 3.16). Her materyale
ait ornekler 3 gruba ayrilarak konvansiyonel (n=24), hizli (n=24) ve siiper hizl1 sinterleme

(n=24) prosediirleri uygulandi. Her sinterleme grubundaki Orneklerin yarisina hizl

yaslandirma uygulandi, diger yarisina ise yaslandirma uygulanmadi.

Resim 3.15. Kontrast oraninin degerlendirilmesi igin kare seklinde hazirlanan &rneklerin
boyutlari: a) 6rnek uzunlugu, b) 6rnek genisligi, c) 6rnek kalinlig

Her 6rnek i¢in L renk koordinatlar1 1ISO 2471:2008 standardina [140] uygun olarak bir dijital
spektrofotometre (Easyshade Compact, Vita Zahnfabrik, Bad Sackingen, Almanya) yardimi
ile dl¢iildii (Resim 3.16). Olgiimler hem siyah hem de beyaz zemin iizerinde yapildi. Her

6lciim dncesinde cihaz kalibre edildi. Olgiimler D65 151k kaynag: altinda yapildi. Her drnek
i¢in ti¢ farkli noktadan 6l¢tim yapilda.
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Resim 3.16. Dijital spektrofotometre

Kontrast oraninin hesaplanmasi i¢in asagidaki denklem kullanildi.

_Xs
KO =2 (3.4)

Y's — siyah zemin iizerinde elde edilen spektral yansima miktarini,

YB— beyaz zemin iizerindeki spektral yansima miktarini ifade etmektedir.

Y ’nin hesaplanmasinda kullanilan denklem ise:

L+ +16

Y = (293 x 100 (3.5).

3.5. Gren Boyutu Olgiimii

Gren boyutu 6l¢timii igin 8x6x1 mm boyutlarinda 6 adet InCoris TZI ve 6 adet InCoris ZI
ornek hazirlandi (Resim 3.17). Orneklere konvansiyonel (n=2), hizl1 (n=2) veya siiper hizli
(n=2) sinterleme prosediirleri uygulandi. Her sinterleme grubundaki 6rneklerin yarisina hizl

yaslandirma uygulandi.
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Resim 3.17. Gren boyutu analizi i¢in hazirlanan 6rnekler

Omeklerin gren boyutu analizi taramali elektron mikroskobu (QUANTA 400F Field
Emission SEM) ile yapildi. Ornek yiizeyleri elektriksel iletkenligi artirmak igin 3 nanometre
(nm) kalinliginda altin — palladyum (Au - Pd) alasimla kaplandi. Ornek yiizeyleri 50000
magnifikasyonla analiz edildi (Resim 3.18). Ozel bilgisayar yazilimi1 (Image J software,
https://imagej.nih.gov/ij/ ) kullanilarak her SEM goriintiisii tizerinde 10 adet gren segilip
boyutu 6l¢iildii ve nm cinsinden kaydedildi.

Resim 3.18. Taramal:1 Elektron Mikroskobu

3.6. SEM/EDS analizi

Orneklerin elemental kompozisyonunu degerlendirmek amactyla SEM/EDS analizi yapild.
SEM/EDS analizi i¢in 8x6x1 mm boyutlarinda 6 adet InCoris TZI ve 6 adet InCoris ZI 6rnek
hazirland1 (Resim 3.19). Orneklere konvansiyonel (n=2), hizli (n=2) veya siiper hizli (n=2)
sinterleme prosediirleri uygulandi. Her sinterleme grubundaki 6rneklerin yarisina hizhi

yaslandirma uygulandi.
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Resim 3.19. SEM/EDS analizi i¢in hazirlanan 6rnekler

Ornek yiizeyleri elektriksel iletkenligi artirmak igin 3 nanometre (nm) kalmliginda altin —
palladyum (Au - Pd) alasimla kaplandi. Enerji Dispersif X-1in1 Spektrometresi (EDS)
iinitesinin bagli oldugu taramali elektron mikroskobunda EDS analizi gergeklestirildi.

Orneklerin Zr, Hf, Y, C, O element icerigi (% agirlik) degerlendirildi.
3.7. AFM Analizi

AFM analizi i¢in 8x7%1,2 mm boyutlarinda 6 adet InCoris TZI ve 6 adet InCoris ZI 6rnek
hazirland1 (Resim 3.20). Orneklere konvansiyonel (n=2), hizl1 (n=2) veya siiper hizl1 (n=2)
sinterleme prosediirleri uygulandi. Her sinterleme grubundaki orneklerin yarisina hizl

yaslandirma uygulandi.

Ornek yiizeyleri kontakt modda 1 Hz sabit tarama hiziyla 10x10 pm biiyiikliigiindeki alan
taranarak AFM ile (Veeco MultiMode V, Santa Barbara, CA, ABD) ile analiz edildi (Resim
3.22).

N .
TZI

Resim 3.20. AFM analizi i¢in hazirlanan 6rnekler
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Resim 3.21. Atomik Kuvvet Mikroskobu
3.8. XRD Analizi

XRD analizi i¢in 10x7%1,5 mm boyutlarinda 6 adet InCoris TZI ve 6 adet InCoris ZI 6rnek
hazirland1 (Resim 3.22). Orneklere konvansiyonel (n=2), hizli (n=2) veya siiper hizli (n=2)
sinterleme prosediirleri uygulandi. Her sinterleme grubundaki 6rneklerin yarisina hizli

yaslandirma uygulandi.

TZI

Resim 3.22. X-1s11 Kirinimi (XRD) analizi igin hazirlanan 6rnekler



46

/ R LL S

Resim 3.23. XRD cihaz1

XRD analizi monokromatik CuK o 1gin1 kullanan X-1s1n1 difraktometresi (Rigaku Ultima-
IV, Japonya) ile yapildi (Resim 3.23). 30 mA akim ve 40 kV voltaj, 0,02° adim aralig1 ve
0,6°/dk tarama hiziyla 20 — 40° 20 acilar1 arasinda tarama yapildi. Elde edilen XRD grafikleri
seklinde kaydedildi. Her 6rnegin monoklinik ve tetragonal faz yogunlugun arttig1 alanlardaki

en yiiksek pik degerleri ve bu degerlerin izlendigi difraksiyon agilar1 tespit edildi.

Monoklinik ve tetragonal faz miktarlar1 Garvie ve Nicholson yontemi [141] ile asagidaki

denklem kullanilarak hesaplandi:

X = I (—111) + Iy (111)
M (=111) + Iy (111)+ I (101)

(3.6).

Xm — monoklinik faz oranini,

Im (-111) — 28,2° difraksiyon agisindaki monoklinik pik yogunlugunu,

Im (111) — 31,2° difraksiyon agisindaki monoklinik pik yogunlugunu,

l: (101) — 30,5° difraksiyon agisindaki tetragonal pik yogunlugunu ifade etmektedir.

Monoklinik ve tetragonal faz hacim orani Toraya ve digerlerinin yontemi [142] ile asagidaki

denklemler kullanilarak hesaplandi:

_ 1,311 X Xy
m 140,311 x X

(3.7).
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Vi=1-Vn (3.8).

Vm— monoklinik faz hacim oranini,

V't — tetragonal faz hacim oranini ifade etmektedir.

3.9. istatistiksel analiz

Farkli sinterleme prosediirlerinin ve hizli yaglandirma isleminin zirkonyum dioksit
seramiklerin biikiilme dayanimi, ylizey sertligi, kirilma toklugu, kontrast oran1 ve gren
boyutu iizerindeki etkilerini degerlendirmek i¢in yapilan test ve dlglimlerden elde edilen
verilerin istatistik analizi Minitab (Minitab version 16, State Collage, Pennsylvania, USA)
programi ile yapildi. Calismada kullanilan materyaller, sinterleme prosediirleri ve
yaslandirma bagimsiz degiskenler olarak kabul edildi. Biikiilme dayanimi, yiizey sertligi,
kirilma toklugu, kontrast orant ve gren boyutu degerleri bagimli degiskenler olarak kabul
edildi. Deney gruplarindaki gézlem sayis1 yeterli oldugundan parametrik ¢ok yonliit ANOVA
analizi yapildi. ANOVA analizinin gerektirdigi normallik varsayimiin saglanip
saglanmadig1 Anderson-Darling testi ile analiz edildi. Varyanslarin homojenligi Levene ve
coklu karsilatirma testleri ile degerlendirildi. Materyal ve yaslandirma iglemleri iki faktorlii
bagimsiz degiskenler oldugundan grup i¢i ¢oklu karsilagtirma testleri yapilmadi. Caligmanin
bagimsiz degiskenlerinden biri olan sinterleme degiskeni ti¢ faktorlii degisken oldugu igin
grup ici istatistiksel olarak anlamli farklilik olmasi durumunda Tukey post-hoc analizi
uygulandi. Materyal, sinterleme ve yaslandirma islemlerinin bagimli degiskenler tizerindeki
ana etkilerinin yan1 sira bu parametrelerin tglii etkilesim etkileri de degerlendirildi. Tip I
hatanin Oniine gegilmesi i¢in Bonferonni diizeltmesi yapildi. Sonuglar p<0,05 diizeyinde

istatistiksel olarak anlamli kabul edildi.
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4. BULGULAR

Anderson — Darling test sonuglarina gore biikiilme dayanimi, kirilma toklugu, kontrast orani
ve gren boyutu verilerinin normal dagilim sergiledigi saptandi (p<0,05). Vickers ylizey
sertligi verilerinin normal dagilim varsayimi saglamadigi tespit edildi (p=0,18). Levene testi
sonuglarina gore Vickers ylizey sertligi, kirilma toklugu, kontrast orani verilerinin homojen
dagilim gosterdigi bulundu (p<0,05). Biikiilme dayanim1 ve gren boyutu verilerinin homojen
dagilim varyansma sahip olmadig1 saptandi (swrasiyla p=0,423; p=0,192). Coklu
karsilagtirma testi sonuglarina gore Vickers yiizey sertligi, kontrast orani, gren boyutu
verileri homojen dagilim sergiledigi (p<0,05), biikiilme dayanimi ve kirilma toklugu
verilerinin homojen dagilim varyansina sahip olmadig: tespit edildi (sirasiyla, p=0,428;
p=0,082). Varyanslar esit olmadigi i¢in klasik F istatistigi yerine bunun revize edilmis
versiyonu olan Welch istatistigi kullanilarak verilerin istatistiksel analizi amaciyla ANOVA

testi uygulandi.

4.1. U¢ Nokta Biikiilme Dayanim Testi
Cizelge 4.1.’de orneklerin ii¢ nokta biikiilme dayanimi degerleri (MPa) gosterildi.

Uc nokta biikiilme dayanimi testi sonuclarina gére materyaller (InCoris TZI, InCoris ZI)
arasinda istatistiksel olarak anlamli fark bulunmadi (F=0,01; p=0,932). Farkli sinterleme
prosediirlerinin (konvansiyonel, hizli, siiper hizli) biikiilme dayanimi iizerinde istatistiksel
olarak anlaml farka sebep olmadig1 bulundu (F=0,35; p=0,707). Hizl1 yaslandirma gruplar
arasinda istatistiksel olarak anlamli fark olusturdu (F=10,28; p<0,05). Materyal, sinterleme
prosediirli, yaslandirma islemlerinin {i¢lii etkilesimlerinin biikiilme dayanimi degerleri

iizerinde istatistiksel olarak anlamli olmadig tespit edildi (F=0,89; P=0,414).

Cizelge 4.2.’de ortalama ii¢ nokta biikiilme dayanimi degerleri (MPa) ve standart sapmalar

gosterildi.
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Cizelge 4.1.Ug nokta biikiilme dayanimi degerleri (MPa)

Ornek No

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
Z_ 1434,2 | 1343,1 | 1391 |[1282,4|815,9 |1772,2|1492,5|1052,2 |1246,1|893,3 |879,8 [979,4
>
@)
é— 1383,9819,6 |947,18903,1 |850,6 [925,6 |1010 |921,4 |871,3 |6282,1|1563,2|939,9
5}
Z. 927,4 |1113,7|1224,7|11211,4|1278,6 | 1021,2 | 1285,1|1280 |[940,2 |1312,4|1341,9(952,1
5
>
o [742,5 |8959 |1027,3|967,2 |1170,1|1068,9|1210,6 |1203,5|1114,2|1040,3(851,2 |1112,6
5
>
% 1197,411028,6 | 1027,1 { 1201,9 | 919 973,5 |1081,6 | 1426,3|1120,8 | 1068,6 | 1138,6 | 1066,5
o
S
o |1013,8|1381,5(1171,4|599,5 |792,9 [956,1 |1156,6 |867,7 |1215,1|1250,1|1100,7|969,2
5
z_ 1108,9 | 832,3 |1250,6 | 1547,1|1575,9 | 1294,8 | 1094,1 | 1005,3 | 1082 |1177,3 |964,3 |969,3
5
i_ 747,8 |1024,1|1016,7 | 955,3 |1045,3|1152,1|1187,6 |1038 |685,1 |1136,2|1646,9|817,5
2
O
X
o [1057,3|1461,2|811,4 |1356,6|1095,4(883,7 |711 1102,2 |954,2 |1115,3|1233,9|1600,6
5
X
% 692,1 |984,3 |1156,3|1648,5|1607,5[953,3 |884,6 |9253 |798,4 |1140,9|1220,8|1112,1
5}
X
o |1501,2|1081,1|1200,2 |1302,6 |945,5 |1345,6|1243,8|722,1 |1075,3|938 1318,2 | 1248,3
5
>C<J_ 1402,41961,6 |970,1 [938,3 |823,3 |1081,9(886,1 |914,1 |715 1146 |807,4 |1090,6
>
-
O
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Cizelge 4.2. Ortalama ii¢ nokta biikiilme dayanimi degerleri (MPa) ve standart sapmalar

Grup Ortalama St. Sapma

I 1215 293

1 1012 226
i 1157 158
v 1033 146
Y, 1104 131
Vi 1040 218
Vil 1159 227
VI 1038 249
IX 1115 264
X 1094 293
Xl 1160 216
XIl 978 183

Sekil 4.1°de gruplarin ortalama ii¢ nokta biikiilme dayanimi (MPa) ve standart sapma

X Xl Xl

Vil IX

degerleri gosterildi.

| 1 11 v \% Vi \1

Deney Gruplari

1600

1400

(=
o N
o o
o O

80

o

60

o

40

o

20

o

BUKULME DAYANIMI (MPa)
o

Sekil 4.1. Gruplarin ortalama ii¢ nokta biikiilme dayanim1 (MPa) ve standart sapma degerleri
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4.2. Vickers Sertlik Testi

Cizelge 4.3.’te drneklerin Vickers sertlik degerleri (HV) gosterildi.

Vickers sertlik degerlerine gore materyaller (InCoris TZI, InCoris ZI) arasinda istatistiksel
olarak anlamli fark bulundu (F=4,99, p<0,05). Farkli sinterleme prosediirleri
(konvansiyonel, hizli ve siiper hizli) Vickers sertlik degeri tizerinde istatistiksel olarak
anlamli fark olusturdu (F=27,35, p<0,05). Tukey testi sonuglarina gore, konvansiyonel ve
hizl1 sinterleme uygulanan gruplarin Vickers sertlik degerleri arasinda istatistiksel olarak
anlamli fark gozlenmedi (T=-0,95, p=0,608). Siiper hizl1 sinterleme prosediirii uygulanan
gruplarla konvansiyonel ve hizli sinterleme uygulanan gruplar arasinda Vickers sertlik
degerleri agisindan anlamli fark tespit edildi (sirasiyla; T=—5,88, p<0,05; T=—6,83, p<0,05).
Konvansiyonel ve hizli sinterleme uygulanan gruplarin Vickers sertlik degerinin siiper hizli

sinterleme uygulanan gruplardan daha yiiksek oldugu saptandi.

Hizli yaslandirma gruplar arasinda istatistiksel olarak anlamli fark olusturdu (F=366,88,
p<0,05). Materyal, sinterleme prosediirii, yaslandirmanin tglii etkilesimlerinin Vickers

sertlik degerleri lizerinde istatistiksel olarak anlamli oldugu tespit edildi (F=10,37, p<0,05).

Cizelge 4.4’te ortalama Vickers sertlik degerleri (HV) ve standart sapmalar gosterildi.

Sekil 4.2°de gruplarin ortalama Vickers sertlik (HV) ve standart sapma degerleri gosterildi.
Tukey testi sonuglarina gore farkli harflerle gosterilen gruplar arasinda istatistiksel olarak

anlamli fark vardir (p<0,05).



Cizelge 4.3.Vickers sertlik degerleri (HV)
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Ornek No

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
- 1417,3 | 1406 1426 1398 | 1397,3 | 1378,7 | 1440,3 | 1446 | 1369,3 | 1384,3 | 1382 | 1414,7
s
Q
i 1308,7 | 1311,3 | 1333,7 | 1329 | 1328,7 | 1328,7 | 1346,7 | 1331,3 | 1336,3 | 1319 | 1316,3 | 1313,7
>
Q
= 1426 1403 | 1389,3 | 1420 1368 | 1370,7 | 1400,3 | 1376,3 | 1376,3 | 1406 | 1370,7 | 1389,7
S
S
a 1357,3 | 1346,7 | 1346,7 | 1344,3 | 1328,7 | 1354,7 | 1344 | 1318,7 | 1321,3 | 1296,7 | 1329 | 1298,7
5
i 1349,3 | 1406,3 | 1326,3 | 1339 | 1373,3| 1347 1350 1334 | 1349,7 | 1368 | 1365,7 | 1344,3
>
Q
S 1318,7 | 1336,3 | 1323,7 | 1342 1334 |1321,3 | 1327 | 1354,7|1321,3 | 1339 | 1301,3 | 1306,3
s
Q
> 1381,3 | 1373,3 | 1381,3 | 1368,3 | 1378,7 | 1365,3 | 1395,3 | 1381,3 | 1386,7 | 1378,7 | 1392 | 1397,3
s
Q
S 1387 | 1324,3 | 1347,3 | 1334 |1334 1336,7 | 1368 | 1311,3 | 1331,3 | 1349,7 | 1346,7 | 1329
s
Q
X
= 1370,7 | 1395 1406 | 1381,3|1386,7 | 1397,7 | 1392 | 1370,7 | 1378,7 | 1368 1384 1398
2
)
X 1365,3 | 1362,7 | 1389,3 | 1344,3 | 1352 | 1357,3 | 1392 1347 1352 1342 |1321,3| 1339
s
Q
E_ 1384,3 | 1389,7 | 1406 1360 | 1370,7 | 1352 | 1371,3 | 1398 | 1365,3 | 1341,7 | 1354,7 | 1354,7
>
Q
X 1358 | 1323,7 | 1349,3 | 1342 1339 | 1318,7 | 1341,7 | 1321,3 | 1293,7 | 1319 | 1346,7 | 1336,3
]
O]
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Cizelge 4.4. Ortalama Vickers sertlik degerleri (HV) ve standart sapmalar

Grup Ortalama St. Sapma
| 1405 35,4
I 1325,3 16,8
1 13914 26,1
v 1332,2 23,9
\ 1354,4 28,5
VI 1327,1 22,5
Vi 1381,6 19,2
VI 1341,6 26
IX 1385,7 18,2
X 1355,4 24,9
Xl 1370,7 27,3
X1l 1332,4 23,8
1500
1450 A
AB B,C
= B,C ’ :
i 1400 D,E D.E CD
500 F F E,F F
E= F
£ 1350
a
>
@ 1300
:>3-
1250
1200

Grup I GrupII GrupIIl Grup IV Grup V Grup VI Grup VII Grup VIII Grup IX Grup X Grup XI  Grup XII

1405 13253 13914 13322 13544 13271 13816 13416 13857 13554 13707 13324
+ + + + == + + E + E + +
354 168 26.1 239 285 225 192 2% 182 249 273 238

Sekil 4.2. Gruplarin ortalama Vickers sertlik (HV) ve standart sapma degerleri. Tukey analiz

sonuglaria gore farkli harflere sahip gruplar arasinda istatistiksel olarak anlaml
fark vardir (p<0,05).
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4.3. Kirilma toklugu testi
Cizelge 4.5’te 6rneklerin kirilma toklugu degerleri (MPax\m) gosterildi.

Kirilma toklugu degerlerine gore, materyaller (InCoris TZI, InCoris ZI) arasinda istatistiksel
olarak anlamli fark bulunmadi (F=0,02, p=0,891). Farkli sinterleme prosediirlerinin
(konvansiyonel, hizli ve siiper hizli) kirilma toklugu iizerinde istatistiksel olarak anlamli
farka sebep olmadigi tespit edildi (F=2,35, p=0,097). Hizli yaslandirma gruplar arasinda
istatistiksel olarak anlamli fark olusturdu (F=283,6, p<0,05). Materyal, sinterleme
prosediirii, yaslandirmanin {glii etkilesimlerinin kirilma toklugu degerleri {izerinde

istatistiksel olarak anlamli olmadigi bulundu (F=0,54, p=0,582).

Cizelge 4.6’da ortalama kirilma toklugu degerleri (MPaxVm) ve standart sapmalar

gosterildi.

Sekil 4.3’te gruplarin ortalama kirilma toklugu (MPaxVm) ve standart sapma degerleri

gosterildi.
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Cizelge 4.5. Kirilma toklugu degerleri (MPax\m)
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Cizelge 4.6. Ortalama kirilma toklugu degerleri (MPaxVm) ve standart sapmalar
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Grup Ortalama St. Sapma
| 7,77 0,84
1" 6,30 0,56

i 7,70 0,88
v 5,96 0,62
\% 7,46 0,95
VI 6,12 0,56
VIl 7,49 0,86

VI 6,41 1,12
IX 7,32 0,63
X 6,34 0,61

XI 7,26 0,77
X1 6,43 0,50

10

(MPaxvm)
[e)} ~ (o]

KIRILMA TOKLUGU
w

N W b

=

Grup I

GrupIl GrupIIl GrupIV

Grup V Grup VI  Grup VII Grup VIII Grup IX Grup X Grup XI  Grup XII

7,77£0,84 6,3£0,56 7,7+0,88 5,96+0,62 7,46%0,95 6,12£0,56 7.49+0,86 6,41+1,12 7,32+0,63 6,34£0,61 7,26£0,77 6,43%0,5

Sekil 4.3. Gruplarin ortalama kirilma toklugu (MPax\m) ve standart sapma degerleri
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4.4, Kontrast Oraninin Belirlenmesi

Cizelge 4.7°de 6rneklerin kontrast orant degerleri gosterildi.

Kontrast oran1 degerlerine gére materyaller (InCoris TZI, InCoris ZI) arasinda istatistiksel
olarak anlamli fark tespit edildi (F=1208,69, p<0,05). Farkli sinterleme prosediirleri
(konvansiyonel, hizl1 ve siiper hizl1) kontrast orani iizerinde istatistiksel olarak anlamli farka
sebep oldu (F=3,8, p<0,05). Tukey testi sonuglarina gore, hizli sinterleme uygulanan
gruplarin kontrast orani degerlerinin, konvansiyonel ve siiper hizli sinterlenen gruplardan
istatistiksel olarak farkli olmadigi bulundu (sirasiyla T=—0,36, p=0,933; T=2,19, p=0,073).
Stiper hizl1 ve konvansiyonel sinterlenen gruplarin kontrast oran1 degerleri arasinda anlaml
fark oldugu saptandi (T=2,55, p<0,05). Hizl1 ve konvansiyonel sinterlenen gruplarin kontrast

orani degerlerinin siiper hizli sinterlenen gruplara kiyasla daha diistik oldugu tespit edildi.

Hizli yaglandirma gruplar arasinda istatistiksel olarak anlamli fark olusturdu (F=11,03,
p<0,05). Materyal, sinterleme prosediirli, yaslandirmanin tglii etkilesimlerinin kontrast

orani degerleri iizerinde istatistiksel olarak anlamli oldugu bulundu (F=9,36, p<0,05).

Cizelge 4.8’de ortalama kontrast oran1 degerleri ve standart sapmalar gosterildi.

Sekil 4.4°te gruplarin ortalama kontrast oran1 ve standart sapma degerleri gosterildi. Tukey
testi sonuglarina gore farkli harflerle gosterilen gruplar arasinda istatistiksel olarak anlamli

fark vardir (p<0,05).
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Cizelge 4.8. Ortalama kontrast oran1 degerleri ve standart sapmalar

Grup Ortalama St. Sapma
I 0,69 0,02
] 0,70 0,02
1 0,69 0,01
v 0,69 0,01
\Y 0,69 0,01
\4 0,70 0,01
VIl 0,63 0,02
VIl 0,62 0,03
IX 0,62 0,04
X 0,63 0,02
Xl 0,63 0,03
X1 0,64 0,02

0,8

A
07 B AB AB AB AB S i o o, c
0,
0,
0,
0,
0,
0,
o 1N N BN EE BN BN B B B B B O Em

Grup I GrupIl GrupIIl GrupIV GrupV GrupVl GrupVII Grup VIII GrupIX GrupX GrupXI Grup XII

Kontrast Orani
N w IS (9] (o))

=

0,69:0,02  0,7:0,02 0,690,01 0,69:0,01 0,69+0,01 0,7+0,01 0,630,02 0,62£0,03 0,62+0,04 0,63£0,02 0,630,03 0,640,02

Sekil 4.4. Gruplarin ortalama kontrast oran1 ve standart sapma degerleri. Farkli harflere sahip
gruplar arasinda istatistiksel olarak anlamli fark vardir (p<0,05).

4.5. Gren Boyutu Olgiimii (SEM analizi)

Sekil 4.5’te her gruptan birer adet 6rnegin SEM goriintiisii gdsterildi.
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Sekil 4.5. Deney gruplarina ait birer 6rnekten elde edilmis SEM goriintiileri (x50000
biiytitme). a) Grup I; b) Grup II, c) Grup I, d) Grup 1V, ) Grup V, f) Grup VI,
g) Grup VII, h) Grup VIII, i) Grup IX, j) Grup X, k) Grup XI, I) Grup XII

SEM goriintiilerine gore, siiper hizli sinterleme uygulanan gruplarin konvansiyonel ve hizli
sinterleme uygulanan gruplara gore daha biiyiik gren boyutuna sahip oldugu, ayrica grenlerin
birbiriyle daha siki temas ettigi tespit edildi. Konvansiyonel ve hizli sinterleme uygulanan
gruplarin benzer boyutlarda grenlere sahip oldugu goriildii. Yaslandirma Oncesi ve

sonrasinda gren boyutlarinda degisiklik saptanmadi.
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Cizelge 4.9’da orneklerin gren boyutu degerleri (nm) gosterildi.

Gren boyutu analiz sonuclarina gore, materyaller (InCoris TZI, InCoris ZI) arasinda
istatistiksel olarak anlamli fark oldugu tespit edildi (F=47,39, p<0,05). Farkli sinterleme
prosediirlerinin (konvansiyonel, hizli ve siiper hizl1) gren boyutu lizerinde istatistiksel olarak
anlamli farka neden oldugu goézlendi (F=17,03, p<0,05). Tukey testi sonuglarina gore,
konvansiyonel ve hizli sinterlenen gruplarin gren boyutu degerleri arasinda anlamli fark
olmadigr bulundu (T=1,52, p=0,285). Siiper hizl1 sinterlenen Orneklerin gren boyutu
degerleri ile hizli ve konvansiyonel sinterlenen gruplar arasinda istatistiksel olarak anlamli
fark oldugu tespit edildi (sirasiyla, T=5,64, p<0,05; T=4,12, p<0,05). Siiper hizl1 sinterlenen
orneklerin gren boyutu hizli ve konvansiyonel sinterlenen 6rneklere kiyasla daha yiiksek

bulundu.

Hizli yaslandirma gruplar arasinda istatistiksel olarak anlamli fark olusturmadi (F=0,12,
p=0,728). Materyal, sinterleme prosediirii ve yaslandirmanin iiclii etkilesimlerinin gren
boyutu degerleri {izerinde istatistiksel olarak anlamli olmadigi tespit edildi (F=1,35,
p=0,264).

Cizelge 4.10°da ortalama gren boyutu (nm) ve standart sapma degerleri gosterildi.

Sekil 4.6’da gruplarin ortalama gren boyutu (nm) ve standart sapma degerleri gosterildi.



Cizelge 4.9. Gren boyutu degerleri (nm)

Olciim No

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
= 298 359 434 397 335 438 472 518 408 256
&
= 971 454 318 384 |235 455 344 308 550 267
&
E_ 243 292 265 507 253 268 313 429 335 395
&
E_ 256 287 424 355 332 359 334 370 273 241
&
2 386 397 501 482 378 588 596 623 647 440
&
é_ 607 567 479 500 393 787 517 676 617 427
5
E 523 464 457 671 | 1288 754 452 372 530 518
5
% 896 775 490 482 645 467 428 658 317 434
&
é_ 632 379 535 503 650 600 377 527 599 490
G
X | 1.085| 342 621 702 619 534 405 416 503 480
&
E-_ 1.070| 807 | 1196 | 765 820 730 708 760 807 772
=
é_ 966 | 1017 | 1153 | 660 730 632 525 471 376 450
G

63
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Cizelge 4.10. Ortalama gren boyutu (nm) ve standart sapma degerleri

Grup Ortalama St. Sapma
I 3915 80,4
I 4286 2134
Il 330 87,4
v 323,1 57,7
\4 503,8 103,3
Vi 557 119,25
Vi 602,9 265,1
Vil 559,2 178,9
IX 5292 96,1
X 570,7 212
Xl 843,5 159,3
Xl 698 265,4
1200
1000
_ 800
£
£
s 600
5
3
o 400
[
o
o ' i ' I I
0
391,5 428,6 330 3231 503,8 557 602,9 559,2 529,2 570,7 843,5 698
8{;,4 21_3,4 37:,-1 57_',7 10;,3 11;,3 26;,1 17_8,9 96_,1 2;2 15_9,3 26;,4

Sekil 4.6. Gruplarin ortalama gren boyutu (hm) ve standart sapma degerleri
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4.6. SEM/EDS Analizi
Orneklerin karbon (C), oksijen (O), itriya (Y), hafniyum (Hf) ve zirkonyum (Zr) element
icerigi (% agirlik) incelendi. Cizelge 4.11°de SEM/EDS analizi bulgular1 (% agirlik)
gosterildi.

Sekil 4.7°de orneklerin itriya (Y) element igerigi (% agirlik) gosterildi.

Cizelge 4.11. SEM/EDS analizi bulgular1 (% agirlik)

Grup No C O Y Hf Zr
I 8,57 17,74 0,61 3,59 69,49
1 8,23 18,93 0,49 2,38 69,97
1 7,48 16,82 0,62 3,57 71,51
v 11,06 17,69 0,46 3,65 67,14
V 12,98 15,97 0,63 3,83 66,59
\ 6,59 18 0,46 3,5 71,46
VIl 6,16 18,18 1,03 3,69 70,93
VI 29,34 13,76 0,68 1,87 54,34
X 8,17 17,87 0,98 3,56 69,41
X 10,33 17,36 0,39 2,97 68,94
Xl 11,24 18,29 0,98 4,38 65,11
X 10,8 16,05 0,53 2,91 69,71
£
é 1,03 0,98 0,98
2h _ .
£
gd | 0,61 B 0,63 S P |
= BE B“H B“HE B B - r

GRUP| GRUPII GRUPIIl GRUPIV GRUPV GRUP VI GRUP VII GRUP VIl GRUP IX GRUP X GRUP XI GRUP XII

Sekil 4.7. Her gruba ait birer 6rnegin itriya (Y) element igerigi (% agirlik)
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4.7. AFM Analizi

Ug boyutlu AFM goriintiilerine gore, yaslandirma uygulanmayan gruplarda (Grup I, 111, V,
VII, IX ve XI) yiizey topografilerinin benzer oldugu goriildii. Bununla birlikte, yaslandirma
uygulanan gruplarda (Grup II, IV, VI, VIII, X ve XII) orneklerin yiizey topografilerinin
benzer oldugu izlendi. Yaslandirma Oncesi ve sonrasi goriintiiler karsilastirildiginda,
yaslandirma sonrasi 6rnek yiizeylerinin daha diizensiz oldugu, yiizey dalgalanmalarinin
arttig1 ve girintilerin derinlestigi tespit edildi. Sekil 4.8-19°da 6rneklerin AFM goriintiileri

gosterildi.

200.0 nm_

Sekil 4.8. Grup I’e ait 6rnegin AFM goriintiisi

400.0 nm

0.0 nm ]

Sekil 4.9. Grup II’ye ait 6rnegin AFM goriintiisii
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Sekil 4.10. Grup III’e ait 6rnegin AFM goriintiisii
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Sekil 4.11. Grup IV’e ait 6rnegin AFM gorilintiisii
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Sekil 4.12. Grup V’e ait 6rnegin AFM goriintiisi
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200.0 nm_,

0.0 nm _
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Sekil 4.13. Grup VI'ya ait 6rnegin AFM goriintiisii
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Sekil 4.15. Grup VIII’e ait 6rnegin AFM goriintiisti
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Sekil 4.16. Grup X a ait 6rnegin AFM goriintiisii
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Sekil 4.18.Grup XI’e ait 6rnegin AFM goriintiisi
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200.0 nm

0.0 nm

10 pm

Sekil 4.19. Grup XII’ye ait 6rnegin AFM goriintiisii

4.8. XRD Analizi

XRD analizi sonuglarma gore, farkli sinterleme prosediirlerinin (konvansiyonel, hizli ve

stiper hizl1) materyallerde (InCoris TZI, InCoris ZI) meydana gelen faz doniisiimii tizerinde

etkili olmadig1 tespit edildi. XRD grafiklerine gore, yaslandirma uygulanmamis deney

gruplarinda (Grup I, III, V, VIIL, IX ve XI) yer alan 6rneklerde tetragonal piklerin 30,3°,

monoklinik piklerin ise 28,9° ve 35,28° 20 acilar1 ¢evresinde yer aldigi saptandi.

Yaslandirma uygulanan gruplara ait 6rneklerde (Grup II, IV, VI, VIII, X ve XII) pik

degerlerinin belli bir 20 agilar1 ¢evresinde dagilmadigr ve XRD grafiklerinin birbirinden

farklilik gosterdigi tespit edildi. Buna ilaveten, monoklinik pik yogunluklarinin arttig1 tespit

edildi (Sekil 4.20).
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Sekil 4.21°de tiim deney gruplarinin karsilastirilmali XRD grafikleri gosterildi.

Interval @ 92 % Slope : 0 deg.
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Sekil 4.21. Tim deney gruplarinin karsilastirilmali XRD grafikleri (deney gruplarinin
numaralari asagidan yukariya dogru yazilmistir)

Cizelge 4.12°de orneklerin monoklinik ve tetragonal faz hacim oranlari gosterildi.

Cizelge 4.12.

Orneklerin monoklinik (Vm) ve tetragonal (Vi) faz hacim oranlar1 (%)

Grup Monoklinik faz hacim orani (V) (%) | Tetragonal faz hacim oram (Vy) (%)
| 10 90
1 63 37
i 10 90
v 48 52
\ 9 91
VI 66 34
VII 8 92
VIl 34 66
IX 12 88
X 21 79
Xl 11 89
Xl 36 64
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5. TARTISMA

Bu c¢aligmada farkli sinterleme prosediirlerinin ve hizli yaslandirmanin zirkonyum dioksit
seramiklerin (InCoris TZI ve InCoris ZI); biikiilme dayanimu, yiizey sertligi, kirilma toklugu,
kontrast orani, yiizey topografisi, gren boyutu, elemental kompozisyonu ve faz doniisiimi
iizerine etkileri degerlendirilmistir. Bu ¢alismanin sonuglarina gore; uygulanan sinterleme
prosediirleri, InCoris TZI ve InCoris ZI zirkonyum dioksit 6rneklerin biikiilme dayanimin
ve kirilma toklugunu etkilemezken, yiizey sertligini ve kontrast oranini etkilemistir. Hizli
yaslandirma sonrasinda Orneklerin biikiilme dayanimi, kirilma toklugu ve ylizey sertligi
azalirken, kontrast oraninda artis gézlenmistir. InCoris TZI ve InCoris ZI 6rnekler arasinda
biikiilme dayanimi ve kirilma toklugu agisindan fark gozlenmezken, yiizey sertligi ve
kontrast oran1 acisindan anlaml fark gozlenmistir. Siiper hizli sinterleme sonrasinda gren

boyutunun arttig1 gériilmiistiir.

InCoris TZI ve InCoris ZI 6rneklerin ylizey 6zellikleri uygulanan sinterleme prosediirlerine
bagl degisiklik gostermemistir. Yaslandirma sonrasinda ornek yiizeylerindeki girinti ve
cikintilarin derinlestigi, ylizey piirizliligiinin arttigi ve itriya iceriginin azaldigi tespit
edilmistir. Uygulanan sinterleme prosediirleri, orneklerin faz igerigi iizerinde etkili
olmamustir. Yaslandirmay1 takiben t—m faz donilistimiinde artisa bagli olarak monoklinik

pik yogunluklariin arttig1 saptanmaistir.

Zirkonyum dioksit seramikler protetik restorasyonlar i¢in kullanilan yiiksek dayanikli
materyaller arasinda Onemli yer tutmaktadir [36, 58]. Dijital ¢agin etkileri dental
uygulamalara yansidik¢a; daha hizli tiretilen, daha dayanikli ve daha estetik restorasyonlar
ilgi odagi olmustur [143]. Frezeleme makinesi, hizli sinterleme programlarina sahip
sinterleme firinlar1 gibi ekipmanlarin dental uygulamalarda yaygin kullanilmas: ile birlikte
klinikte hasta basinda gegirilen siire minimalize edilmis, biyouyumlu, estetik ve uzun donem

basar1 oran1 yiiksek tam seramik restorasyonlarin tiretimi miimkiin olmustur [9, 58, 74, 144].

CAD/CAM teknolojisi ile mekanik dayanimi yiiksek ve uyumlu zirkonyum dioksit altyapilar
tiretilebilmektedir [145]. Estetik uyumu saglamak i¢in zirkonyum dioksit altyap: iizerine
tabakalama seramigi uygulanmaktadir. Yapilan klinik caligmalarda tabakalama seramigi

uzun donemde yeteri kadar basari saglayamamustir [5, 63, 146]. Tabakalama seramiginde
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kopma, chipping kiriklar1 gibi klinik basarisizliklar1 gidermek i¢in tam anatomik konturlara
sahip restorasyonlarin {iiretilebildigi, tabakalama ihtiyacini ortadan kaldiran monolitik

zirkonyum dioksit seramikler gelistirilmistir [5].

Teknolojinin gelismesi ile birlikte, konvansiyonel sinterleme prosediiriine gore daha kisa
stirede - birkag saat, hatta dakikalar i¢erisinde tamamlanan yeni, hizli sinterleme prosediirleri
tanititlmistir [9, 10]. Sinterleme prosediirlerinde ana degiskenler, sinterleme siiresi ve
sicakligidir. Literatiirde bu degiskenlerin zirkonyum dioksit seramiklerin mekanik, optik,
fiziksel ozellikleri tizerindeki etkisini inceleyen birgok calisma mevcut olsa da, uzun donem
klinik basar1 ag¢isindan bir sonuca varilabilmesi i¢in yeterli arastirma mevcut degildir. Farkl
sinterleme prosediirlerinin ve hizli yaglandirmanin zirkonyum dioksit seramiklerin

izerindeki etkisini gosteren caligmalara ihtiyag vardir.

Bu calismada uygulanacak sinterleme prosediirleri ile uyumlu 2 farkli zirkonyum dioksit
seramik blok kullanilmistir; altyap: seramigi (InCoris ZI) ve monolitik zirkonyum dioksit
seramik (Incoris TZI). Bu bloklardan, uygulanacak test yontemine uygun boyutlarda
ornekler elde edilerek konvansiyonel, hizli ve siiper hizli olmak tizere 3 farkli sinterleme
prosediirii uygulanmistir. Sinterleme prosediirleri {iretici firmanin talimatlar1 ve konu ile
ilgili ¢aligmalar kaynak alinarak belirlenmistir [9, 10, 147]. Sinterleme prosediirleri
tamamlandiktan sonra her test grubundaki Orneklerin yarisina hizli yaslandirma
uygulanmigtir. Hizli yaslandirma i¢in 6rnekler 134 °C sicaklikta 0,2 MPa (2 bar) basing
altinda 5 saat otoklavda bekletilmistir. Bu yaslandirma prosediirii 10 yillik oral kullanima

denk gelmektedir [50].

Materyallerin biikiilme dayanimu; li¢ nokta biikiilme dayanimi, dort nokta biikiilme dayanimi
ve biaksiyel biikiilme dayanimi testleriyle degerlendirilmektedir [45, 79, 148]. Ug nokta ve
dort nokta biikiilme dayanimu testlerinin dezavantaji test sirasinda 6rnek kenarlarinda olusan
kirilmalardir. Biaksiyel biikiilme dayanimi testinde bu kirilmalarin dniine gegilmistir [149].
Yapilan ¢aligmalarda her {i¢ test yonteminin farkli seramik materyaller {izerinde farkli
sonuglar gosterdigi bildirilmistir. En giivenilir sonug¢ veren bir test yontemi belirlenebilmis
degildir [96, 148, 150]. Bu ¢alismada biikiilme dayanimi, ii¢ nokta biikiilme testi ile
degerlendirilmistir. ISO 6872:2015 standardina [138] uygun olarak, 15 + 0,2 mm
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uzunlugunda, 4 + 0,2 mm genisliginde ve 1,2 + 0,2 mm kalinlifinda 6rnekler kullanilmistir
[138].

Bu calismada yiizey sertligi Vickers sertlik testi ile degerlendirilmistir. Niithara formiili
kullanilarak elde edilen Vickers sertlik degerlerinden o6rneklerin kirilma toklugu degerleri
belirlenmistir. Seramik gibi kirilgan materyallerin kirilma dayanikliligi genellikle kirilma
toklugu degeri ile nitelendirilmektedir. Kirilma toklugu: Cekme altindaki malzemenin ¢atlak
uzamasina karsi gosterdigi direnctir [151, 152]. Kirilma toklugunu hesaplamak igin
gelistirilmis ydntemlerden biri olan Vickers Indentasyon ydntemi en yaygin tercih edilen
yontemdir [104]. Bununla birlikte, tek ¢entik kenarli egme (Single Edge Notch Beam -
SENB), tek ‘V’ ¢entik kenarli egme (Single Edge ‘V’ Notch Beam), ‘V’ ¢entikli egme
(Chevron Notched Beam - CNB) yontemleri de uygulanmaktadir [153-156]. Bu ¢alismada,
ornek hazirlama ve test yapim asamalarinin kolay olmasi nedeni ile Vickers Indentasyon
yontemi kullanilmistir. Vickers sertlik ve kirilma toklugu degerleri; incelenen materyale,
materyalin kalinligina, rneklerin alan boyutuna, uygulanan yiikiin miktarina ve uygulama
stiresine gore degisebilmektedir [156]. Bu ¢alismada, 6rnek boyutlart Harada ve digerlerinin

[94] caligsmasi referans alinarak 10x10%3 mm olarak belirlenmistir.

Coric ve digerleri [104] yaptiklar1 ¢alismada, Vickers Indentasyon ydntemini kullanarak
farkli formiillerle zirkonyum dioksit seramiklerin kirilma toklugunu hesaplamistir. Calisma
sonucunda Vickers Indentasyon ydntemi ile giivenilir kirilma toklugu degerleri elde etmek
icin materyalin kirilma karakteristiginin dogru belirlenmesi gerektigi bildirilmistir. Farkl
yikkleme kosullarinin zirkonyum dioksit seramiklerin kirilma tokluguna etkisinin
degerlendirildigi bir ¢alismada, materyal yiizeyinde 9,8 N (HV1),49 N (HV5), 98 N (HV10),
196 N (HV20) ve 294 N (HV30) kuvvetle Indentasyon fraktiirii olusturularak kirilma
toklugu degerleri karsilastirilmistir. 9,8 ve 49 N’luk kuvvetle materyal ylizeyinde ¢atlak
olustugu fakat herhangi bir kirik hattinin gézlemlenmedigi bildirilmistir [157]. Okada ve
digerleri [158], seramik materyallerin kirilma tokluguna farkli kuvvet ve farkli uygulama
siirelerinin etkisini Vickers Indentasyon yontemi ile degerlendirdikleri ¢aligmada, 5
saniyenin ¢atlak olusmasi i¢in yeterli olmadigini, 15 ve 30 saniye uygulama siireleri arasinda
kirllma toklugu agisindan anlamli fark goriilmedigini bildirmistir. Bu caligmada Vickers

sertlik testi parametreleri Camposilvan ve digerlerinin [61], Sen ve Isler’in [102] ¢alismalar
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referans alinarak belirlenmistir. Orneklere 10 saniye boyunca 98 N (HV10) vyiik
uygulanmistir [61, 102].

Zirkonyum dioksit seramiklerin optik o6zelliklerini degerlendirmek igin kullanilan
parametrelerden biri kontrast oranidir [60]. Kontrast orani; materyalin siyah ve beyaz zemin
tizerindeki spektral yansimalarinin orani olarak tanimlanmaktadir [60]. Bu ¢alismada pratik,
tekrarlanabilir bir yontem olmasi nedeniyle dijital spektrofotometre kullanilmigtir. Kim ve
digerlerinin [85] c¢alismasi referans alinarak 10x10x1 mm Olgiilerinde Ornekler
hazirlanmistir. Orneklerin kontrast orani dlgiimleri ISO 2471:2008 standardi [140] referans

alinarak gerceklestirilmistir .

Yapilan ¢aligmalar, gren boyutundaki degisikliklerin materyalin optik ve mekanik
ozelliklerini etkiledigini gostermektedir [60, 71, 102]. Birgok ¢alismada; yiiksek sinterleme
sicakliginin ve uzun siireli sinterleme prosediirlerinin zirkonyum dioksit seramiklerde gren
biiytimesine yol agtig1 tespit edilmistir [10, 71, 85, 159, 160]. Bu ¢alismada, uygulanan
sinterleme prosediirlerinin yaslandirma oncesinde ve sonrasinda gren boyutu iizerindeki
etkisi degerlendirilmistir. Konvansiyonel ve hizli sinterlenen orneklerin gren boyutlar
arasinda fark olmadig1 goriilmiistiir. Stiper hizli sinterleme uygulanan 6rneklerin gren boyutu

konvansiyonel ve hizli sinterlenen 6rneklere kiyasla daha yiiksek bulunmustur.

Bu calismada farkli parametrelere sahip sinterleme prosediirlerinin ve hizli yaslandirmanin
zirkonyum dioksit seramiklerin tetragonal — monoklinik faz doniigiimii {izerindeki etkisini
degerlendirmek amaciyla XRD analizi yapilmistir. Bu analiz, kullanilan X-1ginlarinin
zirkonyum dioksit seramiklerde herhangi degisiklige yol agmamasi nedeni ile avantajli olsa
da, sadece materyal ylizeyindeki faz doniisiimlerinin degerlendirilebilmesi dezavantaj
olusturmaktadir [69]. Bu ¢alisma sonucunda; farkl: sinterleme prosediirlerinin 6rneklerin faz
icerigi iizerinde etkili olmadigr gozlenmistir. Hizli yaslandirma uygulanan Orneklerde
yaslandirma uygulanmayan Orneklere kiyasla, monoklinik pik yogunluklari ve sayisinin

arttig1 tespit edilmistir.

Ortalama ¢igneme kuvvetinin 11-150 N arasinda degistigi bildirilmistir [161]. Bununla
birlikte, kuvvetler anterior bolgede 200 N’a, posterior bolgede 350 N’a, parafonksiyonel
alisgkanliga sahip bireylerde ise 1000 N’a kadar ¢ikabilmektedir. Dental restorasyonlar
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diizenli olarak 200 N’dan fazla ¢igneme kuvvetine maruz kalmaktadir. Agir bruksist
bireylerde 1221 N’a ulasan ¢igneme kuvvetleri varliginda, dental restorasyonlar iizerine
gelen kuvvet artarak ortalama 150-665 N arasinda degismektedir [162]. Bu nedenle, dental
restorasyonlarda ¢igneme kuvvetlerini tolere edebilecek materyallerin kullanilmasi

Onemlidir.

Dental seramikler gibi kirllgan materyallerin klinik basaris1 hakkinda bilgi edinmek icin
degerlendirilmesi gereken en dnemli mekanik parametrelerden biri biikiilme dayanimidir.
Biikiilme dayanimi; materyalde kirilma veya plastik deformasyon olugmasi icin gerekli
gerilim miktar1 ile tanimlanmaktadir [96]. Literatiirde zirkonyum dioksit seramiklerin

biikiilme dayaniminin 900-1200 MPa oldugu bildirilmistir [8, 66, 96].

Ersoy ve digerleri [10], yaptiklari ¢alismada InCoris ZI ve InCoris TZI seramik bloklardan
elde edilen 6rneklere konvansiyonel, hizli ve siiper hizli sinterleme uygulamistir. Calisma
sonucunda, konvansiyonel (InCoris TZI o6rneklerde 579,7 + 140,6 MPa; InCoris ZI
orneklerde 700,3 £ 125,3 MPa) ve hizli sinterlenen (InCoris TZI 6rneklerde 622,3 + 82,7
MPa; InCoris ZI orneklerde 662,1 + 77,8 MPa) orneklerin biikiilme dayanimi degerleri
arasinda anlamli fark olmadigi bildirilmistir. En yiiksek biikiilme dayanimi siiper hizli
sinterlenen (InCoris TZI 6rneklerde 904,2 + 115,7 MPa; InCoris ZI 6rneklerde 871,8 + 108,8
MPa) 6rneklerde gbzlenmistir. Bu ¢alismada; konvansiyonel (InCoris TZI 6rneklerde, 1215
+ 293 MPa; InCoris ZI 6rneklerde 1159 + 227 MPa), hizli (InCoris TZI 6rneklerde 1157 +
158 MPa; InCoris ZI 6rneklerde 1115 + 264 MPa) ve siiper hizli sinterleme (InCoris TZI
orneklerde 1104 + 131 MPa; InCoris ZI 6rneklerde 1160 + 216 MPa) uygulanan 6rneklerin
biikiilme dayanimi degerleri arasinda anlamli fark saptanmamustir. Bu farklilik, farkl
boyutlarda 6rnek kullanilmasi ve Orneklerin hazirlanma asamasindaki uygulamalardan
kaynakl1 olabilir. Yiizey alaninin artmasi ile birlikte 6rnekte yiizey defektlerinin bulunma
olasilig1 artar. Bu durum biikiilme dayaniminda azalmaya sebep olabilir [163]. Ersoy ve
digerlerinin [10] ¢alismasinda degerlendirilen 6rneklerin uzunlugu (25 mm), bu ¢alismada
kullanilan 6rnek uzunlugundan (15 + 0,2 mm) daha biiyiiktiir. Bununla birlikte, sinterleme
sonrasinda ornek ylizeylerine zimpara ve polisaj islemi yapilmamistir. Bu nedenle, ylizey

defektleri giderilmemis ve biikiilme dayanimi olumsuz etkilenmis olabilir.
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Liimkemann ve digerleri [164], siiper hizli sinterleme uygulanan (1580°C sicaklikta 10 dk)
zirkonyum dioksit seramik (4Y-TZP) orneklerin biaksiyel biikiillme dayaniminin
konvansiyonel sinterlenen Orneklere (1450°C’de 120 dk) kiyasla daha diisiik oldugunu
bildirmistir. Calismada degerlendirilen zirkonyum dioksit seramik 6rneklerin itriya miktari
yiiksek oldugu i¢in kiibik faz igerigi fazladir. Kiibik faz i¢eriginin fazla olmasi zirkonyum
dioksit seramiklerin mekanik 6zellikleri i¢in istenmeyen bir durumdur [36]. Ayni ¢calismada,
konvansiyonel ve siiper hizli sinterlenen 4Y-TZP seramik 6rneklerin 134°C sicaklikta ve 0,2
MPa basing altinda 160 saat otoklavda yaslandirilmasini takiben Orneklerin biikiilme
dayanimi degerleri arasinda anlamli fark goériilmemistir. Bu ¢alismada; farkli sinterleme
prosediirlerinin Orneklerin biikiilme dayanimi tiizerinde etkili olmadigi, fakat hizlhi
yaslandirmay1 takiben 6rneklerin biikiilme dayaniminin azaldigi saptanmustir. Bu ¢calisma ile
Limkemann ve digerlerin ¢aligmasi arasindaki farkliliklar degerlendirilen materyallerin

icerigindeki farktan kaynakli olabilir.

Jerman ve digerleri [147], farkli zirkonyum dioksit seramiklerin (3Y-TZP ve yiiksek
translusensiye sahip 4Y-TZP) konvansiyonel (1450°C 1s1da 2 saat) ve siiper hizli (1580°C’de
10 dakika) sinterleme prosediirleri ve hizli yaglandirma (134°C sicaklikta ve 2 bar basing
altinda otoklavda 10 saat) sonrasinda biikiilme dayanimini degerlendirmistir. Arastirma
sonucunda, 3Y-TZP o6rneklerde konvansiyonel ve siiper hizli sinterleme sonrasinda anlamli
fark olmadigi bildirilmistir ve bu ¢alismanin sonuglari ile uyumludur. Bununla birlikte; stiper
hizli sinterlenen 3Y-TZP seramik orneklerin biikiilme dayaniminda yaslandirmay1 takiben
anlamli degisiklik goriilmedigi bildirilmistir. Bu ¢alismada; konvansiyonel, hizli ve siiper
hizl1 sinterlenen tiim Orneklerin biikiilme dayaniminin yaslandirmay: takiben azaldigi
gozlenmistir. Bu calisma sonuglari ile Jerman ve digerlerinin calismasi arasindaki

farkliliklar, 6rnek boyutlarinin ve materyal iceriklerinin farkli olmasindan kaynakli olabilir.

Cardoso ve digerleri [165], tam stabilize zirkonyum dioksit seramik drneklerin 1450°C ve
1600°C’de konvansiyonel sinterleme sonrasinda biikiilme dayanimini degerlendirmistir.
Gruplar arasinda biikiilme dayanimi agisindan anlamli farklilik saptanmamistir. Artan
sinterleme sicakligiyla birlikte gren boyutu artsa da, materyalin kiibik faz iceriginde
degisiklik  gozlemlenmemistir.  Arastirmacilar  bilikiilme dayaniminda degisiklik
izlenmemesinin materyalin kiibik faz i¢eriginde degisiklik goriilmemesi ile ilgili oldugunu

savunurken, gren boyutunun biikiilme dayanimi iizerinde ¢ok diisiik diizeyde etkiye sahip
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oldugunu bildirmistir. Bu ¢alismada; stiper hizli sinterlenen 6rneklerin gren boyutunda artig
izlenirken, sinterleme prosediirlerinin biikiilme dayanimi iizerinde etkili olmadig
saptanmistir. Ayrica, sinterleme prosediirlerinin Orneklerin faz igerigi (tetragonal ve
monoklinik) iizerinde etkili olmadig1 ve kiibik faz izlenmedigi tespit edilmistir. Bu durum
kullanilan zirkonyum dioksit seramiklerin itriya igerigindeki farkliliklardan kaynakli

olabilir.

Oyar ve digerleri [166], sinterleme siiresinin, yiiksek translusensiye sahip monolitik
zirkonyum dioksit seramiklerin biaksiyel biikiilme dayanimi {izerindeki etkisini
degerlendirmistir. Ornekler 1530°C de, siras1 ile 90, 120, 150, 155, 185, 215 dakika sinterize
edilmigtir. Calisma sonucunda; monolitik zirkonyum dioksit seramiklerin biaksiyel biikiilme
dayaniminin sinterleme siiresinin uzamasi ile arttig1 tespit edilmistir [166]. Buna karsin;
Hjerppe ve digerleri [167], zirkonyum dioksit seramiklerde sinterleme siiresindeki
degisikliklerin materyalin biikiilme dayanimi iizerine herhangi bir etkisi olmadigini, faz
doniigiimiinii etkilemedigini belirtmistir. Bu ¢alismada, Hjerppe ve digerlerinin ¢aligsmasina
paralel olarak, sinterleme prosediirlerinin 6rneklerin biikiilme dayanimi ve faz doniisiimii
iizerinde etkisi olmadigr bulunmustur. Hjerppe ve digerleri, biikiilme dayaniminin
sinterleme siiresinden etkilenmemesini testin statik yiik altinda gergeklestirilmis olmasi ile

agiklamistir. Buna karsin, agiz ortaminda dinamik ¢igneme kuvvetleri hakimdir [167].

Juntavee ve Attashu’nun [168] farkli sinterleme prosediirlerinin tranliisent monolitik
zirkonyum dioksit seramiklerin biikiilme dayanimi {izerindeki etkisini arastirdiklari
caligmada, sinterleme sicaklig1 ve siiresinin artirilmasi ile 6rneklerin biikiilme dayaniminin
arti@1 bildirilmistir. Oztiirk ve Can’in [169] yaptif1 calismada biikiilme dayaniminin
sinterleme parametrelerindeki degisikliklerden etkilenmedigi goriilmiistiir. Bu calismada;
uygulanan sinterleme prosediirlerinin 6rneklerin  biikiilme dayanimini etkilemedigi
goriilmiistiir. Bu durum, Juntavee ve Attashu’nun [168] calismasindan farkli olarak,
orneklerin kristal igeriginde herhangi bir t—m faz doniisiimii saptanmamasi ile aciklanabilir.

Bu calismanin sonuglar1 Oztiirk ve Can’in [169] calismasi ile benzerdir.

Jansen ve digerleri [83], konvansiyonel (1450°C’de 120 dk) ve hizli sinterleme (1570° ve
1590° olmak tizere 2 farkli sicaklikta 10 dk) prosediirlerinin farkli zirkonyum dioksit

seramiklerin (3Y-TZP ve 4Y-TZP) biikiilme dayanim1 ve faz doniisiimii tizerindeki etkisini
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degerlendirmistir. Calisma sonucunda; 1590°C sicaklikta sinterlenen orneklerin biikiilme
dayanimi 1570°C’de sinterlenenlere kiyasla daha yiiksek bulunmustur. Bununla birlikte;
arastirmacilar kullanilan zirkonyum dioksit seramik igeriginin biikiilme dayanimi iizerinde
uygulanan sinterleme prosediirlerinden daha etkili oldugunu bildirmistir. Orneklerin kristal
iceriginde monoklinik faz tespit edilmemistir. Sinterleme prosediirlerinin 6rneklerin
biikiilme dayanimi tizerindeki etkisinin materyalin faz igerigi ile degil, daha makroskopik
etkenlerle (gren boyutu, yogunluk vb.) ilgili oldugu bildirilmistir. Bu ¢alismada; InCoris TZI
ve InCoris ZI ornekler ve orneklere uygulanan sinterleme prosediirleri arasinda biikiilme
dayanimi agisindan anlamli fark saptanmamistir. Ayrica, uygulanan sinterleme

prosediirlerinin drneklerin faz igerigi tizerinde etkili olmadig1 goriilmiistiir.

Sen ve digerleri [87], sinterleme sicakligmin (1350, 1450, 1600°C’ de 2 saat) farkli
monolitik zirkonyum dioksit 6rneklerin biaksiyel biikiilme dayanimi iizerindeki etkisini
degerlendirmistir. Calisma sonucunda; artan sinterleme sicakliginin biaksiyel biikiilme
dayanimi iizerinde minimal etkiye sahip oldugu gozlenmistir. Bununla birlikte; en diisiik
biikiilme dayaniminin itriya igerigi, dolayistyla kiibik faz oran1 en fazla olan 6rneklerde
goriildiigii, kiibik faz oranminin artmasi ile biikiilme dayanimimin azaldigi bildirilmistir.
Tetragonal faza gore daha az stabil olan kiibik faz oranindaki artis materyalin biaksiyel
biikiilme dayanimini azaltir [71, 86, 170]. Bu ¢alismada; farkli sinterleme prosediirlerinin

orneklerin biaksiyel biikiilme dayanimi iizerinde etkili olmadig1 saptanmistir.

Lawson ve digerleri [171], konvansiyonel (1550°C maksimum sicaklikta 2 saat bekletilmek
iizere toplam 7 saat) ve hizli sinterleme (6zel ayarli hizli sinterleme programlar kullanilarak
bir 6rnek grubu 30 dk, diger 6rnek grubu firetici firma talimatlar1 dogrultusunda 18 dk)
prosediirlerinin farkli zirkonyum dioksit seramiklerin biikiilme dayanimi {izerindeki etkisini
incelemistir. Calisma sonucunda; 3mol% itriya igerigine sahip zirkonyum dioksit
seramiklerin biikiilme dayanimimin hizli sinterleme sonrast %30-40 oraninda azaldigi
bulunmustur. 3Y-TZP seramiklerde hizli sinterlemeyi takiben gren boyutunun arttigi ve
materyalin faz doniisiimiine daha yatkin hale geldigi bildirilmistir. Bu ¢alismada; hizli ve
stiper hizl1 sinterleme uygulanan 6rneklerin biikiilme dayanimi ile konvansiyonel sinterlenen
ornekler arasinda fark olmadigi tespit edilmistir. Konvansiyonel ve hizli sinterlenen

orneklerin gren boyutu arasinda anlamli fark olmadig, fakat siiper hizli sinterlemeyi takiben
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gren boyutunun arttig1 goriilmistiir. Ayrica, farkli sinterleme prosediirlerinin 6rneklerin faz

icerigi iizerinde etkili olmadig izlenmistir.

Farkli sinterleme prosediirlerinin zirkonyum dioksit seramiklerin biikiilme dayanimi
tizerindeki etkisi kesin degildir. Bazi1 ¢alismalar [10, 147, 165, 167], hizli ve konvansiyonel
sinterleme yontemlerinin biikiilme dayanimini benzer sekilde etkiledigini gosterirken, bazi
calismalar [71, 83, 87, 164, 166, 168, 171], sinterleme sicakligi, siiresi ve materyal ¢esidinin
biikiilme dayanimi iizerinde anlamli etkiye sebep oldugunu bildirmistir. Caligmalar
arasindaki bu farkliliklar, incelenen zirkonyum dioksit seramiklerin kimyasal icerigi ve

kullanilan sinterleme parametrelerinin degiskenliginden kaynakli olabilir.

Bu c¢alismada, biikiilme dayanimiin hizli yaslandirma sonrasinda azaldigi bulunmustur.
Almansour ve Algahtani [172], in-vitro yaslandirmanin yiiksek translusensiye sahip
monolitik zirkonyum dioksit seramigin biaksiyel biikiilme dayanimini azalttigini
bildirmistir. Flinn ve digerleri [173-175] tarafindan farkli yillarda yapilan, yaslandirmanin
zirkonyum dioksit seramiklerin biikiilme dayanimi iizerindeki etkisinin incelendigi
caligmalarda, yaslandirmayi takiben biikiilme dayaniminin azaldigi bildirilmistir. Bu durum,

tetragonal-monoklinik faz doniisiimiiyle agiklanmistir.

2014 yilinda yapilmig bir calismada [91], konvansiyonel sinterlenmis zirkonyum dioksit
seramik 0rneklere otoklavda 121°C sicaklik ve 2 bar basing altinda 5 ve 10 saat yaslandirma
uygulanmigtir. Calisma sonucunda; kontrol grubuna kiyasla, 5 saat yaslandirilan 6rneklerin
biikiilme dayaniminda hafif artis izlenirken, 10 saat yaslandirilan 6rneklerin biikiilme
dayaniminda azalma saptanmistir. Bu durum, 5 saat yaslandirma sonunda t—m faz
doniisiimii sebebiyle baglangicta %4 olan monolitik faz oraninin %5, 10 saat yaslandirma
sonunda ise yaklasik %15’e ulasmasi ile agiklanmistir. Bu ¢alismada, 5 saat hizli
yaslandirma sonucu Orneklerin  biikiilme dayaniminda azalma, monoklinik faz

yogunlugunda artig saptanmustir.

Pereira ve digerleri [176], zirkonyum dioksit seramiklerin mekanik &zellikleri tlizerinde
otoklav (134 °C 1s1 ve 2 bar basing altinda 20 saat), termal sikliis ve mekanik yaslandirma
yontemlerinin etkisini incelemistir. Calisma sonucunda; uygulanan yaslandirma islemlerinin

orneklerin biikiilme dayanimi {izerindeki etkisinin anlamli olmadig1 saptanmistir. Bununla
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birlikte; XRD analizi tiim yaslandirma yontemlerinde 6rneklerin monoklinik faz igeriginde
artis izlendigi gostermistir. En fazla monoklinik faz artisi otoklav ve mekanik
yaslandirmanin  birlikte uygulandigi  orneklerde  saptanmistir.  Sadece otoklav
yaslandirmasimin uygulandigi orneklerin, otoklav ve mekanik yaslandirmanin birlikte
uygulandig1r 6rneklere kiyasla daha yiiksek biaksiyel biikiilme dayanimina sahip olmasi
bununla ag¢iklanmistir. Bu ¢alismada; otoklavda yaslandirmay: takiben biikiilme
dayaniminin azaldigi ve Orneklerin monoklinik faz piklerinin arttifi goriilmiistir. Bu
caligmada goriilen otoklavda yaslandirmanin biikiilme dayanimi lizerindeki etkisi ile Pereira
ve digerlerinin ¢alismasinda tespit edilen etki arasindaki fark, bu calismada yaslandirma

stiresinin Pereira ve digerlerinin ¢alismasindan daha az olmasi ile ilgili olabilir.

De Souza ve digerlerinin [177] yaptig1 ¢alismada, hizli yaslandirmanin farkli zirkonyum
dioksit seramiklerin (IPS E-max ZIRCAD ve Z-5 Ceramic) biikiilme dayanimi, kristal faz
igerigi ve yiizey topografisi iizerindeki etkisi incelenmistir. Orneklere 134°C sicaklik ve 2
bar basing altinda otoklavda 30, 60, 90 dk yaslandirma uygulanmistir. Orneklerin biikiilme
dayanimi iizerinde yaslandirma siiresinin etkili olmadigi, sadece materyaller arasinda
anlamli fark oldugu saptanmustir. Yaslandirma uygulanan tiim orneklerde t—m faz
doniistimii nedeniyle monoklinik faz tespit edilse de, yaslandirma siiresinin &rneklerin
monoklinik faz miktar1 iizerindeki etkisinin materyale gore farklilik gosterdigi bildirilmigtir.
Bu durum, iiretici firma talimatlar1 dogrultusunda uygulanan farkli sinterleme prosediirleri
ile aciklanmistir. 1530°C sicaklikta 15 dk sinterlenen orneklerin biikiilme dayaniminin
1470°C’de 2 saat sinterlenen Orneklere kiyasla daha diisiik oldugu goézlenmistir. 90 dk
yaslandirilan 6rneklerde grenlerin yiizeyden kopmasi sonucunda, kontrol grubuna kiyasla
yiizey diizensizliklerinin belirginlestigi goriilmistiir. Bu ¢alismada; uygulanan sinterleme
prosediirleri arasinda Orneklerin biikiilme dayanimi agisindan anlamli fark olmadigi,
yaslandirmay1 takiben biikiilme dayaniminin azaldigi tespit edilmistir. Yaslandirma
sonucunda tiim orneklerde t—m faz donilisiimii nedeniyle monoklinik faz yogunlugunun
arttig1 goriilmiistiir. Yaslandirma uygulanan 6rneklerin yiizey topografisinin yaslandirilma
uygulanmayan 6rneklere kiyasla daha diizensiz oldugu izlenmistir. De Souza ve digerlerinin
XRD ve yiizey analizi sonuglart bu ¢alisma ile benzerdir, fakat yaslandirmanin biikiilme
dayanimi {izerindeki etkileri farklidir. Bu farklilik, De Souza ve digerlerinin ¢alismasinda

yaslandirma siiresinin daha kisa olmasindan kaynakli olabilir.
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Zirkonyum dioksit seramik restorasyonlarin klinik basarisin1 belirleyen en o6nemli
parametrelerden biri Vickers sertlik degeridir [30, 107]. Zirkonyum dioksit seramiklerin
Vickers sertlik degerinin 1240 - 1376 HV civarinda oldugu bildirilmektedir [178, 179].

Candido ve digerleri [180], farkli zirkonyum dioksit seramiklerin (monolitik zirkonyum
dioksit seramik: Prettau Zircon; konvansiyonel zirkonyum dioksit seramik: ICE Zirkon
Transluzent ve Bloom-Zir) mekanik ve yiizey ozelliklerini inceledikleri caligmada,
monolitik zirkonyum dioksit seramik orneklere 1600°C’de 8,2 saat, konvansiyonel
zitkonyum dioksit seramik Orneklere 1500°C°de 8 saat konvansiyonel sinterleme
uygulamistir. Calisma sonucunda; 6rneklerin yiizey sertligi 1452,16 + 79,49 HV; ICE Zirkon
seramik Orneklerin yiizey sertligi 1466,72 + 91,76 HV ve Bloom-Zir seramik 6rneklerin
ylizey sertligi 1516,06 = 104,02 HV bulunmus olup gruplar arasinda fark gézlenmemistir.
Bu calismada; konvansiyonel sinterlenen monolitik zirkonyum dioksit 6rneklerin yiizey
sertligi (1405 + 35,4 HV) ile konvansiyonel sinterleme uygulanan zirkonyum dioksit altyap1
seramik Orneklerinin yiizey sertligi (1381,6 £ 19,2 HV) arasinda anlamli fark oldugu
saptanmistir. Bu ¢aligma sonucu ile Candido ve digerlerinin ¢aligmasi1 arasindaki farkliliklar,
incelenen zirkonyum dioksit seramiklerin kimyasal icerigi, sinterleme parametreleri, 6rnek

boyutlar1 ve Vickers testi parametrelerindenki farklardan kaynaklanabilir.

Kaizer ve digerleri [9], farkli sinterleme prosediirlerinin (konvansiyonel, hizli ve siiper hizli
sinterleme) monolitik zirkonyum dioksit seramiklerin optik, mekanik ve asindirma
ozellikleri iizerindeki etkisini incelemistir. Calismada sonucunda; konvansiyonel sinterleme
uygulanan orneklerin yiizey sertligi siiper hizli ve hizli sinterlenen Orneklerin yiizey
sertligine kiyasla daha fazla bulunmustur. Siiper hizli ve hizli sinterleme uygulanan
orneklerin Vickers sertlik degerleri arasinda anlamli fark bulunmamistir. Caligmada en
biiyiik gren boyutunun konvansiyonel sinterlenen 6érnek grubunda oldugu ve bu siray1 siiper
hizl1 sinterlenen 6rneklerin takip ettigi goriilmiistiir. En kii¢iik gren boyutu hizli sinterleme
uygulanan orneklerde saptanmistir. Ayrica, daha yiiksek sinterleme sicakligi ve daha uzun
sinterleme siiresinin gren boyutunda artisa sebep oldugu bildirilmistir. Bu calismada;
konvansiyonel ve hizli sinterlenen monolitik zirkonyum dioksit seramik orneklerin yiizey
sertligi arasinda fark goriilmemistir. Siiper hizli sinterlenen InCoris TZI 6rneklerin ylizey
sertligi konvansiyonel ve hizli sinterlenen InCoris TZI orneklere kiyasla daha diisiik

bulunmustur. Bu ¢alismada, en biiyiik gren boyutu siiper hizli sinterlenen 6rneklerde, en
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kiiciik gren boyutu ise konvansiyonel sinterlenen orneklerde tespit edilmistir. Kaizer ve
digerleri, bu sonucun artan sinterleme sicakligina bagl olarak gren boyutunun artmasindan
kaynakli olabilecegini savunmustur. Bu calismanin sonuclari, Kaizer ve digerlerinin
caligmasindan farklidir. Bu farkliliklar, Kaizer ve digerlerinin ¢aligmasinda, sinterleme
tamamlandiktan sonra Orneklere termal asitleme ( 1150°C’de 20 dakika) uygulanmasi,

Vickers sertlik testi parametrelerinin farkli olmasiyla ilgili olabilir.

Xie ve digerleri [181], porselen firininda uygulanan 1sil islem sayisinin ve yaslandirmanin,
konvansiyonel sinterlenen (1450 °C sicaklikta 6 saat) zirkonyum dioksit altyap:
seramiklerinin faz doniisimii ve ylizey sertligi iizerindeki etkisini degerlendirmistir.
Omeklere porselen firmimda (maksimum sicaklik 920 °C) 1, 3 veya 5 kez 1sil islem
uygulandiktan sonra 6rnekler otoklavda 134 °C sicaklik ve 2 bar basing altinda 10 veya 20
saat yaslandirilmistir. Calisma sonucunda; porselen firinindaki 1sil islem sayilariin
orneklerin faz icerigi ve Vickers sertlik degeri iizerinde etkili olmadigi bulunmustur.
Yaslandirmay1 takiben Orneklerin yiizey sertliginde belirgin bir fark olmadigi fakat
monoklinik faz igeriginin arttig1 bildirilmistir. Bu calismada; konvansiyonel sinterlenen
InCoris ZI orneklerin ylizey sertliginin yaglandirmay1 takiben azaldigi, monoklinik faz
yogunlugunun arttig1 saptanmistir. Bu ¢alisma ile Xie ve digerlerinin ¢aligmasi arasindaki
yiizey sertligi sonuglarina dair farklilik Vickers testi parametrelerinin farkli olmasindan

kaynakl1 olabilir.

Prado ve digerleri [182], konvansiyonel sinterlenen (1510 °C sicaklikta 2 saat bekletilerek)
monolitik zirkonyum dioksit seramik 6rnekleri (InCoris TZI) 134°C sicaklik ve 2 bar basing
altinda izotermal reaktorde yaslandirarak 26. ve 140. saatlerde orneklerin yiizey sertligi,
biaksiyel biikiilme dayanimi, topografik ve mikroyapisal 6zelliklerini degerlendirmistir.
Calisma sonucunda; uzamis yaslandirma siiresinin 6rneklerin yiizey sertligini azalttig1, gren
boyutunu arttirdigi, biaksiyel biikiilme dayanimi {izerinde etkili olmadig1 bulunmustur.
Kontrol grubu harig, diger tiim 6rneklerde t—m faz degisimi gézlenmistir. Arastirmacilar,
ilk monoklinik fazin 26 saat yaglandirma sonunda agiga ¢iktigini bildirmistir. Bu ¢alismada;
konvansiyonel sinterlenen InCoris TZI 6rneklerin yiizey sertliginin yaslandirma sonrasinda
azaldig; biikiilme dayanimi, gren boyutunun anlamli diizeyde degismedigi goriilmiistiir.

Yaslandirmay1 takiben monoklinik faz yogunlugu artmistir. Bu g¢alisma ile Prado ve



85

digerlerinin ¢alisma sonuglar1 arasindaki farkliliklar yaslandirma siirelerinin farkl

olmasindan kaynakli olabilir.

Kirllma toklugu materyalin kirtlma olusmadan hemen oncesinde absorbe edebilecegi
maksimum enerji miktar1 olup, seramik gibi kirilgan materyallerin uzun dénem klinik
basarisini in-vitro ortamda degerlendirmede kullanilan en 6énemli mekanik parametrelerden
biridir [183]. Diisiik kirilma tokluguna sahip seramiklerin klinik giivenilirligi azdir [96].
Itriya ile stabilize zirkonyum dioksit seramiklerin kirilma toklugu degerlerinin 3,17 - 10,5
MPaxVm arasinda degistigi bildirilmistir [156]. ISO 6872 standartina gore [138],
anterior/posterior tek kron ve molar dislerin dahil olmadig: ii¢ tiyeli koprii restorasyonlarda
kullamilacak zirkonyum dioksit altyap: seramikler en az 3 MPax\m kirilma tokluguna sahip
olmalidir. Bu deger; molarlarin dahil edildigi {i¢ liyeli koprii restorasyonlari i¢in en az 3,5
MPaxVm, dort veya daha fazla iiyeli koprii restorasyonlar: i¢in ise en az 5 MPaxVm

olmalidir.

Traini ve digerleri [183], konvansiyonel sinterleme sonrasinda monolitik zirkonyum dioksit
seramiklerin kirilma toklugunun 7,2 MPax\m oldugunu bulmustur. Nemli ve digerleri
[184], zirkonyum dioksit altyapi seramiginin 1350 °C ve 1500 °C sicaklikta konvansiyonel
sinterlenmesi sonucu sirasiyla, 6,8 MPaxVm ve 6,6 MPaxVm kirilma toklugu degeri elde
etmistir. Bu c¢alismada konvansiyonel sinterleme uygulanan zirkonyum dioksit altyap:
seramik Orneklerinin kirilma toklugu 7,49+0,86 MPaX\/m, monolitik zirkonyum dioksit
seramik Orneklerin kirilma toklugu 7,77+0,84 MPax\Vm bulunmustur. Bu ¢alismanin

sonuclar1 Traini ve digerlerinin ve Nemli ve digerlerinin ¢alismalari ile uyumludur.

Marinis ve digerleri [185], ti¢ farkli zirkonyum dioksit altyap1 seramiginin konvansiyonel ve
mikrodalga ile sinterleme sonrasinda kirilma toklugunu degerlendirdikleri g¢alismada
orneklerin kirilma toklugu degerleri agisindan sinterleme prosediirleri arasinda anlamli fark
bulunmadigint bildirmistir. Bu calismada; farkli sinterleme prosediirlerinin 6rneklerin
kirtlma toklugu tizerinde anlamli etkiye sahip olmadigi saptanmis olup, Marinis ve

digerlerinin ¢alismasi ile benzerdir.

Sen ve Isler [102], farkl1 konvansiyonel sinterleme prosediirlerinin (sirastyla; 1450 °C, 1530

°C ve 1450 °C olan maksimum sinterleme sicakliginda 2 saat) {i¢ farkli monolitik zirkonyum
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dioksit seramigin Vickers sertlik degeri ve kirilma toklugunu iizerindeki etkisini
incelemistir. Calismada gruplar arasinda Vickers sertlik degeri agisindan anlamli fark
saptanmamigtir. Buna karsin; kirilma toklugu degerlerinin gruplar arasinda anlamli fark
gosterdigi bildirilmistir. Kirilma toklugu degerlerindeki bu farkliliklarin yiiksek Y203
igerigi, dolayisiyla da kiibik faz icerigindeki farkliliklardan kaynaklandigi bildirilmistir.

Cokic ve digerleri [186], farkli monolitik zirkonyum dioksit seramik orneklere farkli
sinterleme prosediirleri (CEREC Zr 6rnekleri 1580 °C sicaklikta 3 dk bekleterek siiper hizli
sinterleme; InCoris TZI 6rnekleri 1510 °C sicaklikta 2 saat bekleterek konvansiyonel
sinterleme) uygulayarak biaksiyel biikiilme dayanimi, Vickers sertligi, kirtlma toklugu ve
kontrast oranini incelemistir. Ayrica, yaslandirmanin (otoklavda 134°C sicaklik ve 2 bar
basing altinda 60 saat) Orneklerin kontrast oran1i ve faz igerigi lizerindeki etkisini
degerlendirmistir. Calisma sonucunda; konvansiyonel ve siiper hizli sinterlenen 6rneklerin
biikiilme dayanimi ve kirilma toklugu arasinda anlamli fark olmadig: bildirilmistir. Siiper
hizl1 sinterlenen orneklerin yilizey sertligi ve kontrast oran1 konvansiyonel sinterlenen
orneklere kiyasla artmistir. Bu ¢alismada; konvansiyonel ve stiper hizli sinterlenen monolitik
zitkonyum dioksit seramiklerin biikiilme dayanimi, kirilma toklugu ve kontrast oram
arasinda fark saptanmamistir. Bu sonuglar, Cokic ve digerlerinin ¢alismasi ile uyumludur.
Fakat bu ¢alismada, Cokic ve digerlerinden farkli olarak, siiper hizli sinterlenen monolitik
zirkonyum dioksit seramiklerin yiizey sertliginin konvansiyonel sinterlenenlere kiyasla
azaldig1 tespit edilmistir. Cokic ve digerlerinin [186] ¢alismasinda, yaslandirma sonucunda
konvansiyonel ve siiper hizli sinterlenen monolitik zirkonyum dioksit seramik 6rneklerin
kontrast oraninin arttig1 ve bu artigin yaslandirma sonucu t—m faz doniistimiiniin artmasiyla
ilgili oldugu bildirilmistir. Bu ¢alismada; konvansiyonel ve siiper hizli sinterlenen monolitik
zirkonyum dioksit seramik orneklerin kontrast oraninin ve monolitik faz yogunlugunun
yaslandirmay1 takiben arttig1 goriilmiis olup, Cokic ve digerlerinin ¢aligma sonucu ile

uyumludur.

Inokoshi ve digerleri [160], farkli sinterleme sicakligi (1450 °C, 1550 °C ve 1650 °C) ve
stirelerinin (1, 2 ve 4 saat) monolitik ve altyapi zirkonyum dioksit seramiklerinin Vickers
yiizey sertligi, kirilma toklugu, mikroyapisi, faz igerigi lizerindeki etkisini arastirmigtir.
Calisma sonucunda; artan sinterleme sicaklig1 ve siiresinin Vickers ylizey sertligini azalttig

bildirilmistir. 1450 ve 1550 °C sinterleme sicakliklarinda artan sinterleme siiresinin gren
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boyutu iizerinde etkili olmadigi, 1650 °C’de artan sinterleme siiresinin gren boyutunu
arttirdigr - goriilmiistiir. Kirilma toklugunun 1550 °C sinterleme sicakligina kadar
degismedigi, 1650 °C sicaklikta ise bir miktar artti1 tespit edilmistir. Bu durum, 1650 °C
sicaklikta gren boyutunun 400 nm’ye ulagmasi ve kirilma toklugunun bu gren boyutuna
ulagtiktan sonra degismesi ile agiklanmistir. Artan sinterleme sicakli§i ve siiresinin
orneklerin monoklinik faz oranmni artirdigr goézlenmistir. Bu calismada; siiper hizli
sinterlenen monolitik zirkonyum dioksit seramik Orneklerin yilizey sertliginin, hizli ve
konvansiyonel sinterlenenlere kiyasla daha diislik oldugu goriilmiistiir. Konvansiyonel, hizli
ve sliper hizli sinterleme prosediirlerinin zirkonyum dioksit altyap1 seramik 6rneklerin ylizey
sertligi tizerindeki etkileri benzer bulunmustur. Sinterleme prosediirleri arasinda her iki
zitkonyum dioksit seramik Orneklerin gren boyutu acisindan anlamli fark olmadig:
goriilmiistiir. Uygulanan sinterleme prosediirlerinin monolitik ve altyap: zirkonyum dioksit
seramik 0rneklerinin kirilma toklugu ve monoklinik faz orani {izerinde etkili olmadig: tespit
edilmistir. Bu ¢calismanin monolitik zirkonyum dioksit seramiklerin yiizey sertligi sonuglari,
Inokoshi ve digerlerin ¢alismasi ile uyumlu, zirkonyum dioksit altyap: seramiklerin yiizey
sertligi sonuglart ise uyumlu degildir. Bu farkli zirkonyum dioksit altyapi seramiklerin
degerlendirilmesi ile ilgili olabilir. Inokoshi ve digerlerin galismasindan farkli olarak, bu
caligmada sinterleme prosediirlerinin 6rneklerin kirilma toklugu tizerinde etkili olmamasi en

yuksek sinterleme sicakliginin 1580°C olmasi ile aciklanabilir.

Miragaya ve digerleri [187] tarafindan yapilan ¢alismada, zirkonyum dioksit seramigin 60
giinliik intraoral yaslandirilmasini takiben t—m faz donilisiimiiniin arttigt ve kirilma
toklugunun azaldig bildirilmistir. Bu ¢alismada, intraoral 10 yillik yaslanmaya esdeger olan
otoklav yaslandirmasi uygulanmistir ve ¢alisma sonucu Miragaya ve digerlerinin ¢alisma

sonucu ile benzerdir.

Ban ve digerleri [188], 134 °C sicaklikta 5 saat otoklavda yaslandirma sonrasinda zirkonyum
dioksit seramiklerin kirilma toklugunun monoklinik faz artisina baglh olarak azaldigini
bildirmistir. Bu ¢alisma sonucunda, yaslandirmay1 takiben t—m faz doniisiimiin arttig1 ve
kirilma toklugunun azaldig1 goriilmiistiir. Bu calisma, Ban ve digerlerinin calismasi ile

uyumludur.
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Harada ve digerleri [94], hizli yaslandirmanin (otoklavda 134 °C sicaklik ve 0,2 MPa basing
altinda 5 saat veya 100 saat, 180 °C sicaklik ve 1 MPa basing altinda 5 saat,veya 20 saat)
konvansiyonel sinterlenen (1500 °C maksimum sicaklikta 2 saat bekletilerek) zirkonyum
dioksit altyapr seramiklerinin ylizey sertligi ve kirilma toklugu iizerindeki etkisini
incelemistir. Calisma sonucunda; uygulanan yaslandirma prosediirlerinin 6rneklerin Vickers
sertlik degeri ve kirilma toklugu tizerinde etkili olmadigi bulunmustur [94]. Bu ¢alismada;
konvansiyonel sinterlenen zirkonyum dioksit altyapi seramiklerinin yiizey sertliginin
yaslandirma (otoklavda 134 °C sicaklik ve 0,2 MPa basing altinda 5 saat) sonrasinda

azaldig, kirilma toklugunun anlamli diizeyde degismedigi saptanmistir.

Zirkonyum dioksit seramiklerin optik dzelliklerini belirleyen en 6nemli parametrelerden biri
kontrast oranidir [189]. Kontrast orani 0 ve 1 arasinda deger alir. Kontrast oraninin 0 olmasi
materyalin tamamen transparan, 1 olmasi ise tamamen opak olmasi anlamina gelmektedir
[60, 119, 123, 190]. Zirkonyum dioksit seramiklerin kontrast oran1 materyalin kimyasal

iceriginden, mikroyapisindan, ve ortalama gren boyutu degerinden etkilenmektedir [191].

Zirkonyum dioksit seramiklerin yilizeyine gelen 1518in yansima miktar1 translusensi
degerleriyle ters orantili olup, materyallerin gren boyutuna bagli olarak degisebilir.
Zirkonyum dioksit seramiklerin gren boyutu materyalin yiizeyine gelen 15131n dalga boyu ile
benzer diizeydeyse, gren boyutunun artmasi ile materyal yilizeyinden yansiyan 151k miktari
artar ve translusensi degeri azalir [192]. Translusensi ile kontrast oraninin ters orantili olmasi
sebebi ile kontrast oran1 artar [193, 194]. Buna karsin, materyalin gren boyutu 1s18in dalga
boyundan fazlaysa, gren boyutu arttik¢a yansiyan 151k miktar1 azalir ve dolayisiyla, kontrast
orani azalmig olur [192]. Bu ¢alismada, 400-700 nm dalga boyuna sahip standart D65 151k
kaynagi kullanilmistir. Bu ¢alismada; 6rneklerin gren boyutu ile 151k kaynaginin dalga boyu
benzer diizeyde oldugu i¢in gren boyutunun artmasi ile 6rneklerin kontrast oraninin arttigi

gozlenmistir.

Tuncel ve digerleri [192], konvansiyonel sinterlenen zirkonyum dioksit altyap1 seramiklerin
(1500 °C sinterleme sicakliginda 2 saat) ve monolitik zirkonyum dioksit seramiklerin (1600
°C maksimum sinterleme sicakliginda 2 saat) optik 6zellikleri ve mikroyapisini incelemistir.

Calisma sonucunda; monolitik zirkonyum dioksit seramigin kontrast oraninin zirkonyum
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dioksit altyap1 seramigine kiyasla daha fazla oldugu goriilmiistiir. Bu ¢alismanin sonuglar1

Tuncel ve digerlerinin ¢alismasi ile uyumludur.

Stawarczyk ve digerleri [195] tarafindan yapilan bir ¢alismada, monolitik zirkonyum dioksit
seramiklerin daha diisiik kontrast oranina sahip oldugu saptansa da, igerigine ve iiretim
tekniklerine bagli olarak farkli monolitik zirkonyum dioksit seramiklerde farkli sonuglarin
elde edilebilecegi belirtilmistir. Vichi ve digerlerinin [196] yaptig1 ¢alismada, iretici firma
talimatlar1 dogrultusunda konvansiyonel sinterlenmis InCoris ZI orneklerin kontrast
oraninin, InCoris TZI’1n kontrast oranina gore daha fazla oldugu saptanmistir. Bu ¢alismada;
konvansiyonel sinterleme uygulanan InCoris TZI 6rneklerin kontrast orani InCoris ZI
orneklere kiyasla daha yliksek bulunmustur. Bu ¢alismanin sonuglari, Vichi ve digerlerinin
calismasindan farklidir. Bu farklilik kullanilan sinterleme firmlarinin farkli olmasindan,
dolayistyla firinlarin 1smmma/soguma hizlar1 arasindaki farkliliktan kaynakli olabilir.
Piyasada mevcut sinterleme firinlarinin 1sinma ve soguma hizlar1 farklilik géstermektedir.
Juntavee ve Uasuwan [197], sinterleme firminin i1sinma ve soguma hizlarin (°C/dk)

kontrast orani tizerinde anlamli etkiye sahip oldugunu bulmustur.

Juntavee ve Attashu [60], artan sinterleme sicakligi ve siiresinin monolitik zirkonyum dioksit
seramiklerin kontrast oranini azalttigini bulmustur. Bu durumun, sinterleme siiresi ve
sicaklig1 ile gren boyutu arasindaki dogru orantidan ve artan t—m faz doniisiimiinden
kaynaklandig1 bildirilmistir. Bu ¢alismada; konvansiyonel ve siiper hizli sinterlenen
monolitik zirkonyum dioksit seramiklerin kontrast oran1 ve gren boyutu arasinda fark

olmadig1 saptanmustir.

Stawarcyzk ve digerleri [198] tarafindan 2014 yilinda yapilmig bir ¢aligmada, monolitik
zirkonyum dioksit seramik ve zirkonyum dioksit altyap1 seramiklerininin kontrast oraninin
sinterleme sicakligindan etkilendigi, ancak sinterleme siiresinden etkilenmedigi tespit
edilmistir. Bu ¢alismada; sicakligi ayni, siireleri farkli olan konvansiyonel ve hizli sinterleme
prosediirleri arasinda hem monolitik zirkonyum dioksit hem de zirkonyum dioksit alyap1
seramik materyallerinin kontrast oranmi1 agisindan anlamli fark olmadig1 saptanmistir. Bu

caligma, Stawarcyzk ve digerlerinin ¢aligsmasi ile uyumludur.
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Coskun ve Sar1 [193], degisen sinterleme siirelerinin monolitik zirkonyum dioksit
seramiklerin optik o6zellikleri lizerindeki etkisini degerlendirdikleri ¢aligmada sinterleme
sicakligini sabit tutarak (1510 °C) 180 dk, 120 dk ve 30 dk olmak tiizere ii¢ farkli sinterleme
stiresi uygulamistir. Calisma sonucunda, kontrast orani1 degerlerinde anlamli farklilik
saptanmadig1 bildirilmistir [193]. Bu c¢alismada; konvansiyonel ve hizli sinterlenen
monolitik zirkonyum dioksit seramiklerin kontrast oranlar1 arasinda fark goriilmemis olup,

Coskun ve Sar1’nin ¢aligma sonucu ile uyumludur.

Ebeid ve digerleri [159], farkli sinterleme sicakliklarinin ve siirelerinin monolitik zirkonyum
dioksit seramiklerin biaksiyel biikiilme dayanimi, Vickers yiizey sertligi, faz igerigi,
mikroyapis1 ve optik 6zellikleri iizerinde etkisini degerlendirmistir. Ornekler 1, 2 ve 4 saat
olmak tizere ii¢ farkl siire ve 1460 °C, 1530 °C, 1600 °C olmak iizere {li¢ farkli sicaklikta
sinterlenmistir. Calisma sonucunda; artan sinterleme sicakli§i ve siiresinin monolitik
zirkonyum dioksit 6rneklerin biikiilme dayanimi, Vickers sertligi, faz doniisiimii lizerinde
anlamli bir etkiye sahip olmadigi, kontrast oranini azalttigi goriilmistiir. Bu ¢alismada;
uygulanan sinterleme prosediirlerinin monolitik zirkonyum dioksit seramiklerin biikiilme
dayanimi, kontrast oran1 ve faz doniisiimii lizerinde benzer etkiye sahip oldugu tespit
edilmistir. Konvansiyonel ve hizli sinterleme uygulanan InCoris TZI 6rneklerin Vickers
sertligi arasinda fark olmadig: fakat siiper hizli sinterleme sonucu azaldig1 saptanmistir. Bu
caligmada elde edilen biikiilme dayanimi ve faz donilisiim sonuglari, Ebeid ve digerlerinin
calisma sonucu ile uyumlu, Vickers sertlik ve kontrast orani1 sonuglar1 ise uyumlu degildir.
Bu farkliliklar, uygulanan sinterleme parametrelerinin ve materyal igeriklerinin

farkliligindan kaynakl olabilir.

Stawarczyk ve digerleri [71] tarafindan yapilan bagka bir ¢alismada, sinterleme sicakliginin
zirkonyum dioksit altyap1 seramiklerinin biikiilme dayanimi, gren boyutu ve kontrast oran
tizerindeki etkileri degerlendirilmistir. Calisma sonucunda; artan sinterleme sicakligiyla
birlikte gren boyutunun arttig1, bunun sonucunda catlak olusumunun ilerledigi ve biikiilme
dayaniminin azaldig bildirilmistir. Ayrica, artan sinterleme sicakligi ile kontrast oraninin
azaldig1 gozlenmistir. Bu c¢alismada; uygulanan sinterleme prosediirlerinin zirkonyum
dioksit altyap1 seramiginin biikiilme dayanimi iizerinde etkili olmadig1 bulunmustur. Siiper
hizli sinterlenen InCoris ZI 6rneklerin gren boyutu konvansiyonel ve hizli sinterlenen

orneklere kiyasla daha yiiksek bulunsa da, bu farkin anlamli olmadigi saptanmistir.
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Konvansiyonel ve siiper hizli sinterlenen InCoris ZI 6rneklerin kontrast oranlar1 arasinda

fark goriilmemistir.

Bu ¢alismada, konvansiyonel sinterlenen monolitik zirkonyum dioksit seramiklerde hizli
yaslandirma sonrasi kontrast orani degerlerinde artis gozlenmisken, zirkonyum dioksit
altyap1 seramiginde anlamli degisiklik olmadig1 tespit edilmistir. Materyalin mikro yapisi,
kimyasal ve kristal faz igerigi gibi faktorlerin kompleks etkilesimine bagli olarak
yaslandirma sonrasi translusensi ve kontrast orani degerlerinde degisiklikler goriilebilir
[199]. Walczak ve digerleri [199], konvansiyonel sinterlenmis monolitik zirkonyum dioksit
seramiklerin 134 °C sicaklik ve 2 bar basing altinda 5 saat hidrotermal yaslandirilmasini
takiben kontrast oraninin arttigini bildirmistir. Benzer olarak; Alghazzawi’nin ¢alismasinda
[200], konvansiyonel sinterlenmis farkli monolitik zirkonyum dioksit seramiklerin 134 °C
sicaklikta ve 2,1 bar basing altinda 20, 40, 60, 80, ve 100 saat siire ile otoklavda
yaslandirilmasin1  takiben kontrast oranlart degerlendirilmistir. Calisma sonucunda,
yaslandirma siiresinin artmasi ile kontrast oraninin arttigi bildirilmistir [200]. Bu ¢alisma
sonucunda; konvansiyonel sinterlenen monolitik zirkonyum dioksit seramik Orneklerin
kontrast oram1 yaslandirmayr takiben artmis olup, Walczak ve digerlerinin ve

Alghazzawi’nin ¢alismasi ile uyumludur.

De Araujo-Junior ve digerlerinin yaptig1 calismada [201], monolitik zirkonyum dioksit
seramik ornekler 1550 °C sicaklikta 1 saat sinterlendikten sonra 134 °C sicaklik ve 2,2 bar
basing altinda 20 saat otoklavda yaslandirilmistir. Uygulanan yaslandirma prosediiriiniin
orneklerin faz igerigi, kontrast orani, Vickers sertligi, kirilma toklugu tizerindeki etkileri
degerlendirilmistir. Calisma sonucunda; yaslandirmay1 takiben t—m faz doniisiimiiniin
arttigi, kirtlma toklugunun, Vickers sertliginin ve kontrast oraninin anlamli diizeyde
degismedigi goriilmiistiir. Bu calismada, hizli sinterlenen monolitik zirkonyum dioksit
seramik drneklerin yaslandirmayi takiben kontrast oraninin degismedigi, Vickers sertliginin
azaldig1 goriilmiistiir. Kirilma toklugunun yaslandirmayi takiben tiim sinterleme gruplarinda
azaldigi, t—m faz doniistimiiniin arttig1 saptanmistir. Bu ¢alisma ile de Araujo-Junior ve
digerlerinin ¢alismasindaki kontrast orani ve faz doniisiim sonuglar1 benzer, kirilma toklugu
ve Vickers sertlik sonuglar farklidir. Bu, degerlendirilen materyallerin igerigi ve sinterleme

parametrelerinin farkli olmasindan kaynakli olabilir.
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Zirkonyum dioksit seramiklerin ideal optik ve mekanik 6zelliklere sahip olmasi i¢in gren
boyutu 6nemli bir parametredir [36, 85, 168, 192, 202]. Denry ve Kelly [36], zirkonyum
dioksit seramiklerin gren boyutu degerinin 200-500 nm; Zhang ve digerleri [58], 300-500
nm oldugunu ve gren boyutunun sinterleme sicakligima bagli olarak degisebildigini
bildirmistir. Farkli sinterleme prosediirlerinin ve hizli yaslandirma isleminin zirkonyum
dioksit seramiklerin gren boyutu iizerindeki etkisinin degerlendirildigi bu ¢alismada, en
kiigiik gren boyutunun (323 £ 57,7 nm) hizli sinterleme ve yaslandirma uygulanan InCoris
TZI 6rnek grubunda, en biiyiik gren boyutunun ise (843,5 £ 159,3 nm) siiper hizli sinterlenen
ve yaslandirma uygulanmayan InCoris ZI Ornek grubunda oldugu goriilmiistiir. Bu
calismada konvansiyonel ve hizli sinterlenen 6rneklerin gren boyutu degerleri arasinda

yaslandirma 6ncesi ve sonrasinda anlamli fark izlenmemistir.

Ersoy ve digerleri [10], konvansiyonel, hizli ve siiper hizli sinterlenen 6rneklerin gren
boyutlari arasinda belirgin fark olmadigini bulmustur. Juntavee ve Attashu [168], sinterleme
sicakligr arttik¢a gren boyutunun arttigini bildirmistir. Bununla birlikte, sinterleme siiresinin
artmasinin gren boyutunu artirdigi, fakat sinterleme sicakligi kadar etkili olmadigi
belirtilmistir. Ebeid ve digerleri [159], Sanal ve Kiling [203], Cotic ve digerleri [204],
Nakamura ve digerlerinin [205] yaptigi ¢aligmalarda da, sinterleme sicakliginin artmasinin

gren boyutunu artirdig bildirilmis olup, bu ¢alismanin sonucu ile uyumludur.

Bu calismada, hizli yaslandirmanin gren boyutu iizerinde anlamli etkisi olmadig:
bulunmustur. Gren boyutu, zirkonyum dioksit seramiklerin yaslanmaya duyarliligini
belirleyen faktorlerden biridir [48, 51]. Lucas ve digerleri [206], farkli gren boyutuna sahip
zirkonyum dioksit seramikleri otoklavda 134 °C sicaklik ve 2 bar basing altinda 5 saat
yaslandirarak faz doniisiimiinii degerlendirmistir. Calisma sonucunda, kii¢lik gren boyutuna
sahip Y-TZP seramiklerin t—m faz doniisiimiine daha dayanikli oldugu bildirilmistir [206].
Yaslandirma stiresinin artmasi ile gren boyutunun arttig1 bir¢ok ¢alismada bildirilmistir
[182, 201, 207]. Denry ve digerleri [208], zirkonyum dioksit seramik ornekleri 134 °C
sicaklikta ve 2 bar basing altinda 1 ve 10 saat yaslandirmay1 takiben gren boyutunun, yiizey
plriizliliigiiniin ve monoklinik faz oraninin arttigini bildirmistir. Bir saat yaslandirmay1
takiben boyutu 400 nm’den biiyiik olan grenlerin, 10 saat yaslandirmay1 takiben ise boyutu

230 nm’den biiyiik olan grenlerin yiizey piiriizliilliiglinde artisa sebep oldugu gozlenmistir.
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Monzavi ve digerleri [209], yaslandirmay1 takiben gren boyutundaki degisikligi SEM analizi

ile yorumlamig ve grenlerin birlesmesi sonucu gren sinirlarinin kayboldugunu bildirmistir.

Hallman ve digerleri [210] zirkonyum dioksit seramik oOrneklere 3 farkli sicaklikta
sinterlemeyi (1350 °C, 1450 °C ve 1600 °C) takiben, 134 °C sicaklikta 2,3 bar basing altinda
otoklavda yaslandirma uygulayarak orneklerin mikroyapisi ve faz degisimini incelemistir.
Calisma sonucunda, 1350 °C ve 1450 °C sicaklikta sinterlenen drneklerde grenlerin yuvarlak
oldugu ve yaslandirmay1 takiben gren boyutunda artis saptanmadigi bildirilmistir. Buna
karsin; 1600 °C’de sinterlenen 6rneklerde grenlerin genisleyerek yassilastigi ve yaslandirma
sonrasinda boyutlarimin daha da arttig1 gozlenmistir. 1350 °C sicaklikta sinterlenen
orneklerin ylizey morfolojisinin yaslandirma oncesi ve sonrasinda benzer oldugu; 1600
°C’de sinterlenen 6rneklerde ise yaslandirmayi takiben yiizey topografisinde dalgalanmalar
izlendigi bildirilmistir. Yasst grenler yuvarlak grenlere kiyasla {izerine gelen gerilimleri
homojen sekilde iletemez ve materyalde daha ¢ok baski gerilimleri olusmasina neden olur.
Bunun sonucunda, t—m faz doniisiimi tetiklenir, materyalde hacim artis1 meydana gelir ve
grenlerin yiizeyden ayrilmast sonucu yiizey topografisinde dalgalanmalar, diizensizlikler
goriiliir. Hallman ve digerlerinin c¢alismasinda, hizli yaslandirma oncesi ve sonrasinda
orneklerin itriya iceriginde anlaml fark olmadigi tespit edilmistir. Bu ¢calismada; stiper hizl
sinterlenen drneklerin gren boyutunun konvansiyonel ve hizli sinterlenen 6rneklerden biiyiik
oldugu saptanmistir. Yaslandirmay1 takiben konvansiyonel, hizli ve siiper hizli sinterlenen
orneklerin gren boyutlar1 arasinda anlamli fark olmadig1 bulunmustur. Ayrica, yaslandirma
uygulanan orneklerin ylizey topografilerinin yaslandirma uygulanmayan 6rneklere kiyasla
daha diizensiz oldugu, t—m faz doniisiimiiniin artt1g1, itriya iceriginin azaldig1 gorilmiistiir.
Bu c¢alisma ile Hallman ve digerlerinin sonuglar1 arasindaki farkliliklar, sinterleme sicakligi

ve yaslandirma siirelerinin farkliligindan kaynakli olabilir.

Yapilan bir¢ok ¢aligmada [206, 207, 211, 212] hizli yaslandirma sonrasi1 grenlerin biiyiliyerek
ylizeyden ayrildig1 goriilmiistiir. Zirkonyum dioksit seramiklerin yaslandirilmasini takiben
spontan t—m faz doniisiimiiniin tetiklenmesine bagli olarak monoklinik faz oraninda artis
izlenir ve bu durum yiizeysel tabakalardan bagslar. Bunun sonucunda grenler igerisinde agiga
cikan dengeleyici (martensitik) kuvvetler yiizey topografisinde degisikliklere ve yiizey
plirlizliiglinii artmasina sebep olur [212]. Bu ¢alismanin sonuglari, dnceki ¢aligmalar ile

uyumludur.
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Camposilvan ve digerleri [61], farkli zirkonyum dioksit seramiklerin faz igerigini 134 °C
sicaklik ve 2 bar basing altinda 2, 6, 18 ve 54 saat otoklavda yaslandirma sonrasinda
degerlendirmistir. Calisma sonucunda; 3 mol% itriya igeren drneklerin, 5 mol% itriya iceren
orneklere kiyasla yaslanmaya daha duyarli oldugu goriilmiistiir. 5 mol% itriya oranina sahip
orneklerin 54 saat yaslandirma sonrasinda bile faz igeriginde anlamli degisiklik izlenmedigi
bildirilmistir. Bu durum, itriya orani yiiksek olan zirkonyum dioksit seramiklerin daha fazla
kiibik faz icermesine bagli olarak yaslanmaya karsi daha dayanikli olmasini gosterir. Bu
calismada, 3 mol% itriya i¢eren zirkonyum dioksit seramik ornekler incelenmis olup, 134
°C sicaklik ve 2 bar basing altinda otoklavda 5 saat yaslandirmay1 takiben monoklinik faz
oraninda artis saptanmistir. Pandoleon ve digerlerinin [213] ¢alismasinda, yaslandirma
islemini takiben, t—m faz doniisiimiiniin artmasina bagli olarak itriyum OKSit igeriginin

anlaml1 diizeyde azaldig bildirilmis olup, bu ¢alismanin sonucu ile uyumludur.

Fathy ve digerleri [214], zitkonyum dioksit seramik 6rneklerin 134 °C sicaklikta ve 2 bar
basing altinda otoklavda 15 saat yaslandirilmasini takiben faz doniisiimii sonucunda
monoklinik kristallerde hacim artis1 oldugunu, yiizey piriizliliginiin arttigini tespit

etmistir. Bu calismanin sonucu, Fathy ve digerlerinin ¢alismasina benzerdir.

Yaslandirma siiresi uzadikga, faz degisimlerinin artmasina bagh olarak yiizey piiriizliigii
artar [215]. Cotes ve digerlerinin [216] c¢alismasinda, farkli yaslandirma islemlerinin
(cigneme sikliisii, termal sikliis, termomekanik yaslandirma, 400 giin suda bekletme, 134 °C
sicaklik ve 2 bar basing altinda otoklavda 12 saat yaslandirma) zirkonyum dioksit
seramiklerin faz donilisiimii ve yiizey topografisi iizerindeki etkisi degerlendirilmistir. Suda
bekletilen ve otoklavda yaglandirilan 6rneklerin monoklinik faz orani ile kontrol grubu
arasinda anlamli fark bulunmustur. Otoklavda yaslandirilan 6rneklerin yiizey topografisinin
diger gruplara kiyasla daha diizensiz oldugu, ylizey dalgalanmalarinin arttigi1 bildirilmistir.
Buna ragmen, 6rneklerin yiizey piiriizliiliigliniin degismemesi faz degisimin yalniz yiizeysel
tabakalarda meydana geldigini gostermektedir [216]. Kohorst ve digerleri [217], otoklavda
yaslandirma stiiresinin artmasi ile t—m faz doniigiimiiniin materyal yiizeyinden daha i¢
tabakalara dogru ilerledigini, dolayisiyla monoklinik faz derinliginin arttigini bildirmistir.
Bu c¢alismada; hizli yaslandirmayr takiben yiizey diizensizliklerinin ve t—m faz

doniislimiinlin artmasina bagli olarak monoklinik faz piklerinin arttig1 goriilmiistiir.
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6. SONUC VE ONERILER

Konvansiyonel, hizl1 ve siiper hizli sinterleme prosediirlerinin ve hizli yaglandirmanin farkli

zirkonyum dioksit seramikler tizerindeki etkilerinin incelendigi bu ¢alismada asagidaki

sonuclar elde edilmistir.

1.

Farkl1 sinterleme prosediirleri zirkonyum dioksit seramiklerin biikiilme dayanimi ve

kirilma toklugu tizerinde istatistiksel olarak anlamli etkiye sahip degildir.

Farkli sinterleme prosediirleri zirkonyum dioksit altyap1 seramiklerinin Vickers sertlik
degeri lizerinde benzer etkiye sahiptir. Siiper hizli sinterleme uygulanan monolitik

zirkonyum dioksit seramiklerin Vickers sertlik degeri azalmistir.

Farkl1 sinterleme prosediirleri zirkonyum dioksit seramiklerin kontrast orani iizerinde
anlamli etkiye sahip degildir. Bununla birlikte, monolitik zirkonyum dioksit
seramiklerin kontrast oran1 zirkonyum dioksit altyap1 seramiklerine kiyasla daha ytiksek
bulunmustur.

Konvansiyonel ve hizli sinterleme sonucunda zirkonyum dioksit seramiklerin gren
boyutunda anlamli fark bulunmamistir. Siiper hizli sinterlemeyi takiben gren boyutu
artmistir.

Farkli sinterleme prosediirleri zirkonyum dioksit seramiklerin faz icerigi, elemental
kompozisyonu ve ylizey topografisi lizerinde etkili degildir.

Hizl1 yaslandirma sonucunda, zirkonyum dioksit seramiklerin biikiilme dayanimu,
Vickers sertligi ve kirilma toklugu azalmistir.

Yaslandirmay1 takiben zirkonyum dioksit seramiklerin kontrast oran1 artmistir.
Zirkonyum dioksit seramiklerin gren boyutunda yaslandirmay: takiben anlamli fark
bulunmamastir.

Yaslandirmay:1 takiben, zirkonyum dioksit seramiklerin itriya igeriginin azaldigi,

monoklinik faz piklerinin ve ylizey diizensizliklerinin arttig1 gézlenmistir.
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