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GiRiS

Porselenler, estetik avantajlari, agiz sivilarindan etkilenmemeleri, direngli
yapilari, marjinal adaptasyonlari, disin yapisina uygun isisal genlesme katsayisina sahip
olmalari ve biyouyumluluklari nedeniyle protetik dis tedavisinde engok kullanilan
restorasyon malzemelerindendir.

Porselen restorasyonlarin, estetik ve uyumunu degerlendirmek igin
yapilan gegici yapistirmalar sonunda, kirik tamirleri icin veya glazeleme islemleri igin agiz
icinde belirli stre kaldiktan sonra tekrar bir firinlamaya tabi tutulmalari gerekebilir. Dental
porselenin 1sisal genlesme katsayisi tekrarlanan firinlamalara bagli olarak degisim
gosterebilir. Isisal genlesme katsayisindaki bu degisim porselen ve metal arasinda
uyumsuzluga neden olabilmektedir. Bu nedenle tekrar firinlamalarin  sonunda
porselenlerde ¢cogunlukla gatlak ve kiriklar olusabilmektedir.

Arastirmamizdaki amag, dental porselenlerin belirli periyotlarda tikrik ve
distile su iginde bekletildikten sonra tekrarlayan firinlanmalarinda olusan [6sit
kristalizasyonunu ve bunun porselenin 1sisal genlesme katsayisina etkisinin
incelenmesidir.



GENEL BILGILER
Dental Porselenler

Porselen sbzciigi Yunanca “keramikos” kelimesinden gelmektedir. ik
porselenler daha cok kaolin iceren gézenekli yapida maddelerdir .

Porselen M.0.50 yillarinda Cinliler tarafindan kullanilmis ve M.S.1000
yillarinda Gin porseleni olarak tanimlanan beyaz, dayanikli porselen Uretilmistir. Bu teknik
16.yy.da Portekizli denizciler tarafindan Avrupa’ya getirilmistir®. Porselen dis hekimliginde
ilk olarak 1774 yilinda denenmistir. 1778’de gelistirilerek ilk porselen protez digler igin
patent alinmistir % 1838 yilinda ilk porselenlere kiyasla normal dis tonlarina yakin renkte
ve yarl seffaf 6zellige sahip bir porselen gelistiriimis, 1886’da altin yaprak ile kron
yapilmis ve Gstiine porselen firinlanmistir 2. 1889'da ilk porselen jaket kron uygulanmis
ve porselenlerin dis hekimliginde kullanimi artmistir. Akin ve Guhadaroglu’nun belirttigine
gore®* 1925 yilinda Dr.Abert Le Gro tarafindan “Ceramicos in Dentistry” adli kitap
yazilmis ve dis hekimliginin porseleni tanimasi artmistir.

AKkin’'in belirttigine gére 1949 yilinda Almanya’da Gatzka, disleri vakum
ortaminda pigirmi§tir2. 1962 yilinda Weinstain ilk defa %11-15 oraninda K,O igeren
porselen tozu ile metal destekli porselen kronlari yapmistir. Ayrica Weinstain’in 1962
yiinda aldigi patentten sonra geligtirilen tim dental porselenlerdeki isisal 9enle§me
katsayisindaki artisin en bilyilk nedenlerinden birinin 16sit oldugu kabul edilir’. 1965'te
alumindz porselenler 1983'te ddkulebilir cam porselenler geli§tiri|mi§tir3. 1985 yilinda ilk
olarak CAD/CAM sistemi ile porselen kronlar Gretilmistir®.

Dental Porselenlerin Ozellikleri

Genelde silikat yapida olan porselen bir ya da daha fazla metalin metal
olmayan bir elementle yaptigi bilesiktir. Porselende bu yapi her silisyum atomunun dért
oksijen atomuyla cevrelendigi (SiO4) silisyum tekraoksittir*>. Dental porselenin diger
porselenlerden baslica farki igindeki kaolin miktaridir®.

Porselen kristalinde iyonik ve kovalent baglar bulunur ve bu baglar
porselene kimyasal kararlihk ve dayanim saglar 67,

Dental porselenler temel olarak U;; yapl maddesinden olusur. Bu
maddeler porselende degdisik oranlarda bulunabilirler®”.

Bunlar;
1. Kaolin (Aliminyum hidrat silikat - Al,O32Si0,2H,0)

2. Feldspat (Potasyum Aliminyum Silikat KO Al,O6SiOy)
3. Kuartz (Silika SiO,)



Kaolin

Cin k||| olarak adlandirilan bu madde esas olarak suyu giderilmis
aliminyum silikattir 2. Su ile 1slandiginda yapiskan bir 6zellik alir ve bu 6zelligi ile kuartz
ve feldspat igin baglay|C| islev gorlr, ayrica porselenin iglenebilirligini saglar. Ginimuz
porselenlerinde ya ¢ok diisik oranlarda (%1-5) ya da hi¢ kullaniimamaktadir. Kaolin
1800°C’ de erir, opaktir ve 1siya oldukga dayaniklidir.’

Feldspat

Porselende ana yapiyl olusturan feldspat, porselene yari seffaf olma
0zeligi verir. Degisik oranlarda (Na,O, Al,O3, 6SiO,, Albit) silisyum silikat, potasyum silikat
(K20, Al,O3, 6SiO, , ortoklas) veya kalsiyum silikattan (CaO, Al,O3, 2SiO,) olusur

Porselende %60’in Gzerinde bulunur. Firinlama sirasinda eriyerek Kuartz
ve Kaoline baglayici bir matriks olusturur 7. 1100-1300°C’de ergiyen feldspat dogada
hicbir zaman saf olmayip degisik oranlarda soda (Na,O) ve potas (K.0) icerir’. Soda
formu ergime sicakligini dislrurken, potas (K,O) formu ergimis yapinin vizkozitesini
artirir. Yiksek vizkozite sayesinde firinlama sirasinda olusan piroplastik akma azalir ve
detaylarin kaybolmaS| engellenir. Bu ytzden dental porselende ylksek potas igerigi olan
feldspat tercih edilir

Kuartz

1700°C’de ergiyen kuartz porselende %10-30 civarinda bulunur. Silika
yapisindadir. Yapi iginde doldurucu gérevi yapmaktadir ve pisme sonucu olusacak
buzltlmeleri engeller. Isisal genlesme katsayisini kontrol etmeye yardimci olur.
Porselenin dayanikhihiginin artmasini saglar ve seffaf bir gérinim verir =

Bu ana maddelerin disinda porselende araoksitler, cam modifiye ediciler,
aklskanlgr, renk pigmentleri, opaklastirici ajanlar ve florensans 6zelligi veren maddeler de
bulunur.

Dental porselen Uretimi icin yapiyr olusturan malzemeler, yiksek isida
camsi Kkitle olusuncaya kadar isitilir ve ani olarak su iginde sogutulur. Bu esnada camsi
kitle kirilir. Bu islem |sten|Ien partikil boyutuna ulagincaya kadar tekrarlanir. Olusan
sonug Urlne firit denir.?

Dental porselenler |ger|k|er|ne firnlama 1silarina ve kullanim bdlgelerine
gore degisik sekillerde smlflandlrllmlslardlr

Bunlar arasinda yiksek dayanikhliklar, yeterli estetik saglamalari ve
uygun biyouyumluluklari  nedeniyle metal destekli porselenler sabit protetik
restorasyonlarda yaygin sekilde kullaniimaktadirlar.?



Metal-porselen restorasyonlar icin kullanilan porselenler ki firit
malzemesinden olusur:

1-DisUk birlesme isisina sahip cam firit®
2-Yiksek genlesmeye sahip kristalin 6sit®

Bu iki karisim metalin erime isisinin altinda porselenin pisirilmesini ve
metal ile uyumlu yiiksek Isisal genlesme katsayisini saglar.?

Metal destekli porselenlerde en sik karsilasilan sorunlardan biri metal ve
porselen arasindaki isisal genlesme katsayi farkidir. Porselenlerin isisal genlesme
katsayilarinin  artirlmasi  igin  yilksek miktarda alkali eklenir. ilave edilen
sodyumbikarbonat ve potasyumbhidrat isisal genlesme katsayisini artirir ve_metal yapi ile
uyum saglar. Bu porselenlerin isisal genlesme katsayilari 13-14.10° °C'dir®”.

Metal destekli porselenlere eklenen I6sit kristali, porselene isisal ve
mekanik bazi 6zellikler katar®.

Losit

Sekil 1 : Lésit Kristali



Sekil 2 : Lésitin Atomik Yapisi

ilk olarak 1791 yilinda kesfedilen 18sit, yapisi KAISi,Og( potasyum
aluminyum silikat) olan feldspatik grup minerallerin silikat sinifinin tetrasilikatlar alt
sinifina ait bir mineraldir. Molekiller yapisini %17.91 potasyum, %12.36 aluminyum,
%25.74 silisyum ve %43.99 oksijen atomlari olusturur. Bu atomlar %21.58 K,0, %23.36
Al,O3 ve %55.06 Si,O bilesikleri seklinde kristal yapiyr meydana getirirler. ismi grekgedir
ve beyaz renginden dolayi bu ismi almistir. Mineralin tipik donuk beyaz bir rengi vardir ve
sari ya da kirmizi lekelenmeler gértilebilir. Sertlik derecesi 6’dir. Yogunlugu 2,47gm/cc ve
elektron yogunlugu 2.44gm/cc’ dir. L05|tler diger feldspatikler gibi quartz bulunmayan
silikadan fakir kayalar iginde bulunurlar'®"'. izometrik bir kristaldir ve 625 °C’'a kadar
tetragonal yapidadir. Yiiksek sicakliklarda ise |zometr|k trapezohedron kristal olusturur.
Lositin 1sisal genlesme katsayisi yaklasik 20x10° oCdir®?

Porselenin isisal genlesme katsayisinin metalle uyumlu hale gelmesi
Weinstain’in no:1 patentindeki tetragonal 16sit(KAISi206) nedeniyledir. Metal destekli
porselen restorasyonlarda metal ve porselen arasindaki isisal genlesme katsayilari
arasindaki farki ayarlamak icin Uretim agsamasinda porselene yaklasik olarak % 17 —25
I6sit ilavesi yeterI|d|r Dental porselenin I16sit miktarindaki degisikler gesitli firinlamalar,
ylUksek sicakliklar ve sogumalar sirasinda da olusabilir. Mineral I8sit, dental porselene ya
feldspatin erimesiyle ya da sentetik toz halinde eklenmesiyle dahil olur'®. Lésit, porselenin
iIsisal genlesme katsayisinda, esneme dayanikliiginda ve asnle furuzlendmlmls
porselenlerde yapistirici maddenin tutuculugunun artmasinda rol oynar

Lésit dental porselende potasyum aliiminyum silikat olarak bulunur. Lésit
ylUksek isisal genlesme katsayisina sahiptir ve sicakliga bagl olarak hacim degisikligiyle
birlikte sekil degisikligi de gbsterir. Losit potasyum feldspatin dlizensiz olarak ergimesiyle
sekillenir. K;O yapisinin I8sitle glglendiriimis dental cam seramiklerin mikroyapisina ve
Ozeliklerine biyilk etkisi vardir. Galismalar %11 den fazla K;O igeren camlarin yiksek



Isisal genlesme katsayisina sahip oldugunu gésterir. Bu I8sit kristalizasyonunun bir
sonucudur. %17-25 I8sit ilavesi porselenin isisal genlesme katsayisini 10,6 x10°® °C den
13-15 x 10 °C e yikseltir. Bu durum porselenin metale tutunmasi igin gerekli isisal
genlesme katsayisini saglar®'®

Metal ve porselen arasindaki bagi glglendirmeye yonelik calismalara
ragmen, metal destekli porselen retorasyonlarda basarisizliklar halen gérilebilmektedir.
Bunlarin nedenleri arasinda gigneme sirasinda tekrarlanan baski-gerilimler ve travma da
sayllabilir15’16. Pek ¢ok calisma porselen icersinde mevcut mikrogatlaklarin édnemini
belirtmistir. Porselen igindeki mikrogatlaklar, ayrica porselenlerin metal (zerinde
kondanzasyon, erime ve sinterleme islemleri sirasinda porselen ve metal arasindaki
1sisal genlesme katsayi farki nedeni ile de olusur'®'”'®, Metal alt yapinin hatali tasarimi,
metal ile porselenin isisal genlesme katsayilari arasindaki uyumsuzluklar, yetersiz metal
destegi olan asiri kalin porselen, porselen uygulanmasi sirasindaki teknik hatalar, okluzal
kuvvetler ya da travma diger basarisizlik nedenleridir'®'®. Pek cok dental malzemenin
heterojen yapisi nedeniyle degisik miktarda ve boyutta kusuru icermeleri olasidir'®. Bu
kusurlar, belli bir uzunluk ve ylik altinda dengeli kalirlar fakat daha sonra dengede
kalamayarak dagilirlar ve kirilmaya neden olurlar. Porselenin i¢ yapisinda meydana
gelebilecek mikrogatlaklarin olusumunu minimum diizeyde tutmak igin keskin koseli
preparasyonlardan kaginilmasi ve uniform bir kalinlik olusturulmasi onerilmektedir'®®. Bu
¢alismalarin sonuglari, porselen yapiminda teknik beceri ve 6zenli calismaya olan
gerekliligi géstermektedir. islemin klinik kismi ideal olarak yapiimalidir.'>'®'®

Porselen kiriimasi igin diger bir neden de yetersiz dis hazirigidir. Bu
durum metal alt yapi ve porselen igin yetersiz interokluzal mesafe ile sonuglanir.
Porselenlerin olasi basarisizliklari uygun olmadan ayarlanmis okluzyon, malzeme yapisi,
restorasyonun uzunlugu veya uygun olmayan marjinal adaptasyon nedeniyledir.
Okluzyon dogru bir sekilde ayarlanmadiginda ve artikiilasyon uygun bir sekilde kontrol
edilmediginde erken temaslar porselenler (zerinde gerilme olusturucu odaklar olarak
davranacaklardir'®%°?".

Metal destekli porselen restorasyonlarin basarisizliklari metal ve porselen
arasindaki isisal genlesme katsayisi farkliliklari nedeni ile de olusabilmektedir. Feldspatik
porselen sogutuldugu zaman I6sit kristalleri kendisini ¢evreleyen cam matrixten daha
fazla bélgeyle temasa gegerler ve bu durum I6sit partikllleri etrafinda baskilayici
gleri|2i1n;|2erin gelisimine ve ayrica kristallerin icinde ve etrafinda mikrogatlaklara neden
olur®**.

Dental porselenlerin dayaniklilidini azaltan faktorler olarak belirtilen
bosluk ve mikrogatlaklar, tamamlanmamig termokimgasal reaksiyonlar sonucu olusan
partiklller arasi firinlama eksikligine baglanmaktadirlar 32425

Wakabayashi ve Tomozawa' nin®® belirttigine gére White, feldspatik
porselenler Uzerinde tekrarlanan ylklemeler olusturmus ve sonucunda olusan gatlaklarin,
uygulanan kuvvetin sayisi arttikga uzadigini gdstermis ve bunu malzemenin yorulmasina
baglamistir.

Feldspatik porselenlerin esneme dayanikliligi 60-70 MPa civarindadir. Bu
oldukga disik bir rakamdir ve bu durum arastirmacilari porseleni giiglendirmek amaciyla
gesitli ¢alismalar yapmaya yoéneltmistir. Dental porselen materyallerin dayanikhiliginin
cam donusum isisinin altinda yapilacak iyon degisimi ile belirgin sekilde arttirilabilecegi
yapilan bazi galismalarda gézlenmistir™’.



Tailor yaptigi KNO3; ve KNO3/NaNQO; ile cam dénlisim isisinin altindaki
¢ift iyon degisim islemi ile dental cam porselen malzemelerin dezavantajlarl olan zamana
bagli dayanikliliklarindaki diistislerinin engellenebilecegini ispatlamistir®®.

Dental porselen restorasyonlarda l6sit kuvvetlendirici etken olarak ylksek
miktarda kullanilir?®?*%,

Gok sayida c¢alisma, I6sitin  tetragonal yapidan kibik yapiya
déntsimindn énemini belirtmiglerdir. Ldsit oda Isisinda tetragonaldir ve kibik forma
625°C’de donlsir. Bu dontsim kristalin hacminde artisa sebep olur. Dayanikhhk artis
basma gerilimlerinden kaynaklanir. Basma gerilimleri potasyum iyonlarinin sodyum
iyonlari ile yer degistirmesi ile meydana gelir. Glnki potasyum iyonunun c¢api %35
oranda daha blyuUktir. Basma gerilimleri agizdaki tikrik nedeniyle azalmayacaktir. Bu
nedenle, iyon degdisim islemi ile dayaniklilik artisi uzun dénemde kararlihk gosterlr31 9

Bir diger arastimada klbik 16sitin 1sisal genlesme katsayisinin tetragonal
I6sitten daha disik oldugu ve yuksek genlesme katsayili tetragonal 16sit kristallerinin
dislUk bizlUlme 6zeligine sahip camsi matriksle birlestigi zaman soguma swasmda
kristalin etrafinda basma gerilimleri olusturdugu ve yapiyi gi¢lendirdigi gorulmustur

Basing altinda pisirmeden sonra yapilan tabakalama ya da boya
uygulamasi gibi firnlama islemleri, 18sit kristallerininin cam faz iginde daha homojen bir
yapida olmasini saglar ve bu da dayaniklhgi onemI| Olglide arttirir, ancak bu islemlerin

¢ekirdek malzemenin direncine bir etkisi yoktur

Losit kristallerinin isisal genlesme katsayisi (25-600 °C)20-25x10°°C
iken cam matriksin Isisal genlesme katsayisi 8-13 x 10° °C dir. Losit ile cam matriks
arasindaki 1sisal genlesme katsayisi farki nedeniyle soguma sirasinda mineralin kibik
formdan tetragonal forma gecisinde cam matrikste 16sit kristalleri etrafinda basma
kuvvetleri olusur®''. Cam matriks ve kristallerin 1sisal genlesme katsayilari arasindaki fark
sonucu porselen iginde olusan gerilimler, yapinin dayanikhhgini arttirmaktadir.  Lésit
miktari %10 dan %30 glkarlldlglnda feldspatik porselenin esneme dayanikhligi 34.1 MPa
dan 64,8 MPa ya yiikselir**®

. Lésitle glglendiriimis cam porselenlerin esneme dayanikliigi 120 MPa
dir™,

Paulo’nun® belirttigine gbre Monera ve arkadaslari cam porselenlerde
yaptiklari galismalarinda 16sit igeriginin artmasinin porselenin esneme dayaniklihgini
arttirdigini bulmustur. Ayni sonu¢ Quinn ve arkadaslarinin = %0 —30 arasinda degisik
oranlarda l6sit iceren farkh porselenlerde yaptiklari g¢alismalarinda da bulunmustur.
Ayrica Quinn ve arkadaslar yaptiklari c¢alismalarinda 16sit miktari yaninda kristal
boyutunun éneminden de bahsetmislerdir. L03|t kristallerinin boyutu arttikca porselenin
kiriima toklugunun da arttigini soylemlslerdlr

Porselenlerin kirlmaya karsi direncleri asagidaki faktérlere bagh olarak
gelistirilmistlr333435

1-L&sit kristallerinin cam matriks iginde homojen olarak dag|I|m|33.

2-Yiiksek I8sit miktari®>**%.



3-Cam matrikste I8sit ne kadar artarsa potasyum o kadar azalir. Bdylece
amorf fazin 1sisal genlesme katsayisi azdir ve tetragonal I6sitin 1sisal genlesme katsayisi
daha biiyik olusur®™.

4-Lsit kristallerinin biyukliga®.

Yapilan baska bir ¢alismada da camsi maddelerin ylzey yapisinda,
ortamdaki buyuk yapili potasyum iyonlariyla Na iyonlarinin degigtigi gézlenmig ve bunun
camsi maddenin sertligini ve dayanikhhgini artirdigi bulunmustur 839,47

Ayrica dental porselenlerde tekrarlayan firinlamalarda kibik [6sit
olusumunun mekanik dzelliklerde diistise neden oldugu da bilinmektedir*®**.

Denry ve arkadaslari soguma sirasinda 400°C den sonra kibik formda
olan I6sit kristallerinin tetragonal forma ddnismeye baslayarak, kristaller etrafinda
mikrogatlaklar olustugunu bunlarin etrafinda olusan sikisma gerilimlerinin, porselenin
dayanikliigini artirdigini fakat ayni zamanda, bu mikrogatlaklarin ilerleyerek dayanikliligi
olumsuz yénde de etkileyebilecegini belirtmislerdir*®.

Bazi gallsmalar basarisizlik nedenlerini gevresel faktorlere ve dzellikle de
neme baglamaktadir “8 Nem varligr metal destekli porselenlerin dayanikliliginda %20-
30 oraninda azalmaya sebep olur. Nemli bir ortamda islev géren porselen restorasyonda,
nem varligi nedeniyle mikrogatlaklar biylr ve restorasyon basarisiziigi goéraltr. Oral
kavite ortaminin dental porselenlerin dayanikliigini azalttigi bulunmustur. Nem varliginda
silikon oksijen bagi, metal ve porselen arasinda zayiflar ve gatlak bélgesinde islanmanin
artmasi nedeniyle restorasyon basarisizhgi gorGlir. Oral ¢evrede su ve kas
hareketlerinden kaynaklanan yikleme siklusunun neden oldugu yorgunluk, metal destekli
porselen restorasyonlarin dayanikliigini etkileyen énemli faktorlerdir. Ag/rlca tikrik ya da
cesitli icecekler gibi yapay cevresel faktdrler de degerlendirilmelidir®®®"%.

Porselenlerin ylizeyinde mevcut olan kiguk gizikler keskin g¢atlaklar gibi
davranirlar. Bu ufak ¢iziklerin uglarindaki gerilme yogdunlasmasi malzemenin
dayanikliigini astigi zaman c¢atlak ucundaki bag kirnihir ve c¢atlak biylr. Uzun
anteroposterior alt yapilar agir ve kompleks yuklemeler altinda esnerler ve bu da
porselen g¢atlamasina neden olur. Porselen i$indeki ¢atlaklar sabit parsiyel protezlerin
omriinii degerlendirmede 6nemli noktalardir’®®",

Dental Porselenlerin Isisal Genlesme Katsayisi

Dental porselende metal ve porselenin uyumunun iyi olabilmesi igin 1sisal
genlesme katsayilarinin birbirine yakin olmasi gerekmektedir. Metalin bizilmesinin
porselene gore fazla olmasi porselen-metal baglantisinda porselenin lehine bir baski
kuvveti olusturur. Porselenin isisal genlesme katsayisi metalden fazla olursa bu soguma
sirasinda porselenin gerilim kuvvetlerine maruz kalmasina, dolayisiyla porselen iginde
catlaklarin olugmasma neden olur. Metal destekli porselenin issal genlesme katsayisi 13-
14x10°® °C'dlir.>"°

Dis hekimliginde porselen restorasyonlarda porselen ve metal alt yapi
arasindaki 1sisal genlesme katsayi degerlerindeki uyumsuzluk nedeniyle basarisizliklar
olabilir. Metal destekli porselen sistemlerde isisal genlesme katsayilari arasindaki 0.5x
10 °C ‘den kuglik pozitif bir uyumsuzluk porselen tabakasinda yararli bir basma
gerilmesi olusturur. Bu fark soguma sirasinda metalin porselenden daha fazla biizilmeye
ugramasina neden olur. Bu gerilme tim restorasyonun dayanikhhdini arttirir. Metal
destekli porselen restorasyonlar Ureticiler tarafindan, porselenin ve metalin birbiriyle



uyusan isisal genlesme karakteristiklerine gére hazirlanmalidir. Bunun amaci, porselende
pisme Isisindan oda 1sisina sogutulmasi sirasinda gegici ya da fazla gerilmelerin
olusumunu 6nlemektir. Bu gerilmeler porselen kiriimasi ya da ¢atlamasina yol agabilir. Bu
hatalar yapimdan uzun bir siire sonra da ortaya cikabilir®'®""

X Isini Difraksiyon Yoéntemi

Dental porselende I8sit miktarinin hesaplanmasi 6nemlidir. X 1sini
difraksiyon ydntemi ¢ok kristalli yapilarin karakterizasyonu ve tanimlanmasi igin idealdir.
X 1gin1 difraksiyonun esas kullanim amaci bir érnekteki bilesenleri arastirma-eslestirme
islemi ile tanimlamaktir'®. X isini toz difraksiyon metodu dighekimliginde gittikge artan bir
rol oynar®’.

TUm kati maddellerin yaklasik %95’i kristalin olarak tanimlanabilir. X
isinlar kristalin yapili madde ile etkilesime girince madde difraksiyon modeli verir. Her
kristalin yapili madde bir model olusturur ve ayni madde her zaman ayni modeli olusturur.
Ayrica bir karisim icindeki madde digerlerinden bagimsiz olarak hep ayni modeli verir. X
isini difraksiyon yontemi kullaniminda karigsimdaki maddelerin miktarina karar verebilmek
icin iki dGnemli metod vardir. Bunlardan biri maksimum pik ylUkseklidi, digeri ise maksimum
pik yUksekliginin bélgesel oranlamasi ile hesaplamadir. Ayrica pik gizgisinin altindaki
alanlar 6rnekteki fazlarin miktariyla iliskilidir'®>*.

X sini difraksiyon aygitlarinin ana prensiplerini ve terimlerini anlamak igin
bu sistemlerin dayandigi temelleri incelemek gerekirss.

Kati madde su sekilde tanimlanabilir®:

Amorf: Atomlar sivilarda karsilastigimiz gibi rastgele dizilim gdstermistir.
Camlar amorf malzeme grubuna girerler.

Kristalin: Atomlar diizenli bir sekilde siralanmistir ve en kigiik hacimli bu
elementin (¢ boyutlu tekrarlanmasi kristali olusturur. Ornegin bir tugla duvar tek bir
tuglanin sekli ve oryantasyonu ile tanimlayabiliriz. Bu en klgik hacimli elemente birim
hicre adi verilir. Birim hicrenin boyutlari G¢ eksende tanimlanir: x,y,z ve bunlarin
aralarindaki agllar alfa, beta ve gammadir'®.

X 1sint demeti bir kristale g¢arptigi zaman, kristali olusturan atomlar
tarafindan sagilirlar. Difrakte 1sinin olugsmasi igin bu atomlardan sagilan dalgalarin
birbirlerini kuvvetlendirmesi gerekir. Iki dalgalanin birbirini kuvvetlendirmesi igin ayni
fazda olmalari ya da aralarindaki faz farkinin, dalga boyunun tam katlarina esit olmasi
gerekir. Kristal igindeki atomlar diizenli sekilde siralanmiglardir ve dalgalar ayni fazda
olacaktir ve gesitli ydnlerde yapiyi terkeden iyi tanimlanmis x 1sini demetleri gorllecektir.
Difrakte 1sin demetleri ¢cok fazla sayida sagiimis demetler olarak ifade edilebilirler™.



Sekil 3 : Yansima®

Yansima islemi(sekil3), yansima ve difraksiyon terimleri ile ifade edilir.
Isinlarin her biri kristal dizlemle teta agisi yaparlar. Ancak yansimalarin siddeti birim
hicredeki elektronlarin dagiimi ile belirlenir. En ylksek elektron yodunlugu atomlar
etrafinda bulunur. Bu nedenle siddetin derecesi hangi atoma sahip oldugumuza ve birim
hiicredeki yerlesime baglidir. Yiksek elektron yogunluguna sahip alanlardaki diizlemler x
isinini daha kuvvetli yansitacak, disik miktarda elektron yogunluguna sahip olanlar ise
daha zayif yansimalar verecektir’®®.

X 1sini difraksiyon cihazinda, érnek tutucuyu olusturan mekanik kisim,
detektdr kolu ve bunlarla iligkili carkin olusturdugu yapiya goniometre adi verilir.
Goniometrenin calisma prensibi su sekilde agiklanir: X 1sini odaginin érnede olan
uzakhgi, érnegin dedektére olan uzaklidi ile ayni olmalidir. Eger odak, érnek tutucu ve
dedektdr arasindaki uzaklik 1:2 oraninda hazirlanirsa yansiyan isin demeti sabit ¢capin
dairesinde odaklanmis bicimde kalacaktir™.

iki cesit goniometre vardir'®;

Teta-teta goniometresi(sekil 4) igin ise 6rnek yatay dogrultuda hareketsizdir
ancak x 1sin tipl ve dedektdr ayni anda agisal teta degeri kadar hareket ederler. Iki-teta
goniometre(sekil 5); x I1sin tlpl sabittir, 6rnek teta agisi kadar hareket eder ve dedektér
ayni anda 2-teta agisi kadar yer degistirir. Teta agisinin yiksek degerleri icin kiiglik yada
kotl hazirlanmig érneklerin tutucudan diisme riski s6z konusudur. >
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Sekil 4 : Teta-Teta Goniometre®*
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Sekil 5 : 2 Teta Goniometre®*
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Standart odakli x 1sin tlpl igin fokal odak yaklasik olarak 10 mm
uzunlugunda ve 1 mm genisligindedir. Gig¢ kapasitesi 2000 watt'tir ve bu deger 200
watt/mm?lik giic yiiklemesi degerine esittir. Bakir x 1sin tlpii icin ise maksimum gli¢
yikleme degeri 463 watt/mm?dir. Bu glic 12 mm uzunlugunda ve 4 mm genisliginde
hedef boyutu olan uzun kaliteli bir odak ttipti ile saglanir®.

ICDD(International Center For Diffraction Data) Veri Tabani

Uluslararas! difraksiyon veri merkezi veya toz difraksiyon standartlari
komitesi organik ve inorganik yapilar igin veri tabanlarini iceren bir kurulustur. Veri
tabanlari bu merkezden elde edilebilir. Ginimuizde veri tabanlari manyetik ya da optik
olarak elde edili. ~ Mevcut 2 veri tabani versiyonlari PDF 1 ve PDF 2 ‘dir*.

Yapisal Analiz
Cok kristalli yapilar icindeki kristalitlerin oryantasyonunun tespit edilmesi,
islemine yapisal analiz denir. Yapi terimi, ¢ok kristalli malzeme igindeki kristalografik

oryantasyon igin kullanilir. Eger 6rnekteki kristalitler gelisi glizel bir oryantasyona sahipse
kontir haritast uniform yogunlukta kontirlere sahip olacaktir®™®°.

-12 -



MALZEME VE YONTEM

Arastirmamiz Gazi Universitesi Dis Hekimligi Fakiltesi Protetik Dis
Tedavisi Anabilim Dali, ODTU Metalurji Bélimi, MTA Laboratuari ve Ankara Porselen
Protez Dis Laboratuarinda gergeklestirildi.

Galisma farkli metal destekli porselen sistemlerinin saf su ve yapay
tikrik iginde belirli slrelerde bekletildikten sonra, tekrarlanan firinlamalarda iclerindeki
I6sit  kristalizasyonu degisiminin ve bunun 1sisal genlesme katsayilarina etkilerinin
degerlendiriimesi amaciyla ypilmis olup, Finesse (DENTSPLY Ceramco/ USA.) ve
Ceramco Il (DENTSPLY Ceramco/ USA.) porselen sistemleri kullaniimistir.

Lésit kristalizasyonu degisimini 6lgmek igin her bir porselen sisteminden
90’ar tane olmak Uzere toplam 180 adet 6rnek ve 1sisal genlesme katsayisinin
dilatometre ile dlclimesi icin de 18 adet 6rnek hazirlandi. Bu érneklerin saf su ve yapay
tokdrakte bekletilecekleri streler tablo 1 ve tablo 2’ de gbésterildi.

Tablo1: Losit kristalizasyonunu dlgmek igin hazirlanan &rneklerin
gruplandiriimasi

15 giin 1ay 3ay 6 ay
Kontrol Saf Su 10 10 10 10
Ceramcoll | Grubu Yapay
10 Tiikriik 10 10 10 10
Saf Su 10 10 10 10
Finesse 10 Yapay
Tiikriik 10 10 10 10

Tablo2: Isisal genlesme katsayisini 6lgmek i¢in hazirlanan &rneklerin
gruplandiriimasi

15 giin 1ay 3ay 6 ay
Kontrol Saf Su 1 1 1 1
Ceramcoll | Grubu Yapay 1 1 1 1
1 Tukriik
Saf Su 1 1 1 1
Finesse 1 Yapay 1 1 1 1
Tukriik

-13-




Orneklerin Hazirlanmasi

Bu arastirmada I6sit kritalizasyonunu 6lgmek igin ISO (The International
Organization of Standardization) 11405 nolu standardina'® uygun deney 6rneklerinin
hazirlanmas! igin 10 mm c¢apinda derinlidi ayarlanabilir paslanmaz celikten bir kalip
hazirlatildi.

Sekil 6: Ornek hazirlama kalibi

Porselenler dretici firmanin énerileri dogrultusunda hazirlanarak 5 nolu
samur firga ile kaliplarin igine yerlestirildi. Hazirlanan porselen hamurlari gelik kaliptan
cikarilarak porselen firinina (Touch&Press /Dentsply Ceramco/ Deutschland) konuldu.
Finesse porselen érnekler Uretici firmanin dnerdigi firinlama sartlarina gére 3 dakikalik 6n
kurutma isleminden sonra 450 derece santigratlik baslama zamani ile vakum devreye
sokularak firinlanmaya baslandi ve dakikada 35 derecelik is1 artisi ile 760 dereceye kadar
Isitilarak pigirildi. Ceramcoll porselen érnekler 500 derece santigratlik baslama zamani
ile vakum devreye sokularak firinlanmaya baslandi ve dakikada 35 derecelik isi artisi ile
970 dereceye kadar isitilarak pisirildi. Elde edilen numuneler bir biyite¢ ile
degerlendirilip eksik ve kirik olanlar deneylerde kullanilmadi. Kalan érnekler 30 um grenli
elmas frezlerle asindirilarak son boyutlari 10 mm g¢apinda ve 3 mm kalinliginda olacak
seklinde hazirlandi. Isisal genlesme katsayisini dlgmek igin de drnekler Uretici firmalarin
talimatlari  dogrultusunda pisirilerek 1SO  9693'e’’ uygun olarak son boyutlari
25mmx4mmx5mm olacak sekilde kenarlari birbirine ve yere paralel dikdértgen prizmasi
seklinde elektronik mikrometre(Mitutoyo/Japonya) ile élgulerek hazirlandi.

-14 -



Sekil 7: Finesse ve Ceramco Il porselenlerin isisal genlesme katsayilarini
Olcmek icin hazirlanan érnekler

Sekil 8: Losit kristalizasyonunu 6lgmek i¢in hazirlanmig Ceramco |l
6rnekler
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Sekil 9: Losit kristalizasyonunu 6lgmek igin hazirlanmis Finesse 6rnekler

Elde edilen érnekler ultrasonik temizleyici (Hessonic M series/USA.) ile 10 dakika
slreyle distile suda temizlendi. Ornekler rastgele segilerek deney gruplarina ayrildi.

Sekil 10 : Ultrasonik Temizleyici

Yapay tiikrik Arvidson ve Johansson'un formilasyonuna' gére
hazirlandi. Arvidson ve Johansson’un formulasyonunda 1 litre yapay tikrik elde etmek
icin 100’er ml 25 mM K,HPQO,4, 24 mM Na,HPO, 1,570 mM KHCOj3, 100 mM NaCl, ve 1.5
mM MgCl, beraber kanistirildi . Ayrica bu karisima 6 ml 25 mM’lik sitrik asit ve 100 ml 15
mM’lik CaCl, ve Ph’t 6.7 yapmak igin 5 N NaOH ve HCI (12 N) ilave edildi.
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Hazirlanan bu 6rnekler 50 ml.lik polipropilen santrifdj tlpleri (Falcon Blue
Max.Becgton Dickinson Company, USA) igine yerlestirildi. Caplari ve konikal sekilleri
orneklerin bekledikleri slre icinde yapay tukrik veya saf su ile her tarafinin temas
ettiginden emin olmamizi sagladi. Bu tipler 37 dereceye ayarl etiv (SANYO MCO-
175M/Japonya) igine konuldu.

Sekil 11 : Etiiv

Yapay tOkrik ve saf su Orneklerin bekledigi zaman zarfinda 1.hafta,
3.hafta, ve sonra her 4 haftada bir degistirildi. Yapay tikrik icinde bekletilen érneklerin
cogunun saklama kabindan uzaklastirildiginda yuzeylerinde birikintiler oldugu géruldd.
Gokeltinin sonucunda olusan tebesirimsi gérintd tim 6rnekler ikinci firnlamadan énce
filtre kagidina hafifge sirtllerek uzaklastiriidi. Ornekler bekleme sireleri bittikten sonra
ikinci firinlamalari yine Uretici firmalarin énerileri dogrultusunda yapildi. Daha sonra I8sit
kristalizasyonunun él¢ilmesi icin hazirlanan érnekler ayri ayri bir perkiisyon havani iginde
parcalanarak x 1sini difraksiyon analizi igin toz haline getirildi. Kontrol grubu da
firinlandiktan hemen sonra toz haline getirildi. Bunun mantigi, J.R.Mackert'in" belirttigine
gbre Schairer ve Bomenin K,O, Al,O;, SiO, yapilarin havadan nem almalarinin
onlenemedigini ¢alismalarinda géstermeleri ayrica baska bir galismada da K,O, Al,Os,
SiO, yapilarin daha kisa periyotlarda vakumlu kurutucu iginde tutulmalarinda bile nem
ataginin engellenememis olmasidir™. Kontrol grubundan amacimiz ise nem absorbe
etmemis porselenlerin 16sit kristalizasyon davraniglarindan emin olmaktir.
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Orneklerin Lésit Oranlarinin Hesaplanmasi

Sekil 12 : X Isini Difraksiyon Cihazi Goniometresi
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Sekil 13: X Isini Difraksiyon Cihazi

Toz haline getirilen drnekler x 1sini difraksiyon cihazinin érnek tutucusu
icine yerlestirildi. Difraksiyon 2 teta goniometre ile Cu K alfa radyasyonu ve egri grafit
monokromatdri kullanilarak 29,6°/ 35,5° araliginda 0,05°lik adim boyutuyla ve bekleme
slresi adim basi 6 saniye olacak sekilde &lcildi.

Sekil 14-31 de gruplara ait bazi érneklerin x 1sini difraksiyon yéntemiyle
elde edilmis grafikleri gérilmektedir.

-19 -



Raw data

Jtheta (deg)

© Sample . TESTSAMPLE Xeray tCud 40 kY 40 mA Counler o Scintillation  counter
File : CIOZ.ASC Goniometer 1 Ulima+theta-theta  high res.gomiometer
Comment  : Full Chart Attachment : Multipurpese  atiachment for T.E& std
Dale : Dec-29-06 10:09:00 Filtet : Not used Scan mode ¢ Continuous
Operator~ : LMonochro 1 Not used Scan speed 01000 degmin.
C Monechra . Fixed Monochromator Sampling width : 0010 deg.
Diwslit . Variable Sean axis : 2thetatheta
DivH LSt : 10.00mm Sean range 15000 = 40000 deg.
Selshit . Variable Theta offset D 0000 deg
RecSlit (L1 5mm
Memo Monathro RS : 0fmm
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Sekil 14: Finesse porselenin kontrol grubu grafigi

Dec29-2006 1049:58  Page-l
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Raw data

Sample  : TESTSAMPLE X-tay : Cu/ 40 kV/ 40 mA Counter . Scntllsion _ counter |
File : CTOZASC Goniometer : Ultima+thetatheta  high res.goniometer
Comment : Full Chart Attachment : Multipurpose  attachment for T.F.& std
Date : Dec-29-06 10:09:00 Filter : Not used Scan mode : Continuous
Operator  : 1.Monochro : Not used Scan speed ¢ 1,000 deg/min.
C.Monochro : Fixed Monochromator Sampling width : 0.010 deg.
Divslit : Variable Scan axis 1 theta/theta
DivH.L.8lit : 10,00mm Sean range 15000 = 40.000  deg.
SctSlit : Variable Theta offset 2 0,000 deg
Rec8lit : 0.15mm
Memo : Monochro RS~ : 0.8mm
Intensity (counts)
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400 |
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a . ' Dec292006 104958 Page-l

Sekil 15: Finesse porselenin 15 ginlik su grubu grafigi
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Raw data

Sample i TE.STSKI\"TPTF X—r‘d}: : Cuf 40 kV/ 40 mA Counter : Scinfillafion  counter
File ¢ ORNEKS-5.A8C Goniometer . Ultimatthetatheta  high res.goniometer
Comment  : Tull Chart Attachment : Multipurpose  attachment  for T.F.& sid
Dule o Jun-27-06  15:47:00 Filter 1 Nol used Scan mode : Continuous
Operator [Monochro : Not used Scan speed : LO0O  deg./min.
C Maonochro . Fixed Monochromator Sampling width @ 0.020 deg
Divslit : Variable Scan axis : 2theta'theta
DivITL Slit 1 10.00mm Scan range 215000 = 40000 deg
SctSlit i Variable Theta offset 00000 deg,
Rec8lit o 0.15mm
Memo i Monochro RS : 0.8mm
| Intensity (counts)
| M— : e
L Losit
| !
1200 U
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1000~ i 2y
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00, H I
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600 1 i
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200 gt T : et
e e S o 1 I = S | ettt =] . |
20000 25.000 30.000 35.000 40000

theta (deg.)

© Jun27-2006 1604 9 Pagel

Sekil 16: Finesse porselenin 1 aylik su grubu grafigi
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Raw data

Sekil 17: Finesse porselenin 3 aylik su grubu grafigi

Sample : TESTSAMPLE m)_(-ray ©Cud 40 KV A0 mA Counter : Seintlllation  counter
File : ORNEK-8.48C Gonjomeler o Ultima-Hheta-theta  high  res.gonivmeter
Comment ¢ Full Chart Altachment ¢ Multipurpose  attachment  for T.F.& std
Date  Jun-22-06 13:16:00 Filter ¢ Nt used Scan mode ; Continuous
Operator [ Monochro + Not used Sean speed 0 LO00  degmin.
CMonochro : Fixed Monochromator Sampling width : 0020 deg.
Div8lit 1 Variable Sean axis 1 Ztheta/theta
DivH.LSHL + 10.00mm Scan range ©15000 <> 40000 deg
Sutsht : Yariable Theta offset C0000 dey
Recslit  0.15mm
Memno Monochr RS : 0.8mm
Intensity (counts)
1000 - e —— —
L?sn
|
8001~
-
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ﬂ.y\._r,fl‘r A"“J"'M“IJ V 7
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2theta (deg.)
Jun222006 14:29:54  Page-l
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Raw data

Sample : TESTSAMPLE X-ray : Cu/ 40 kV/ 40 mA Counter : Scintillation  counter

File : FKALIPASC Goniometer : Ultima+theta-theta  high res.goniometer

Comment : Full Chart Attachment : Multipurpose  attachment  for TF.& std

Date : Dec-29-06 11:19:00 Filter : Not used Scan mode : Continuous

Operator & 1.Monochro : Not used Sean speed 0 1000 deg./min,
C.Monochro : Fixed Monochromator Sampling width : 0.010 deg.
DivSlit : Variable Scan axis : theta/theta
DivH.LSlit ¢ 10.00mm Scan range 2 15,000 > 40.000 deg.
SetSlit : Variable Theta offset 0 0000 deg
RecSlit ¢ 0.15mm

Memo : Monochro RS~ @ 0.8mm

Intensity (counts)
600._._ I — —_- e g = o e ——
Losit

400 !

| h (
J | M:i ﬁh

f

..
*w%mw \'W‘*"w

I |
:I m
Y
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Osm0 20000 ‘ 25.000 3000 o 35000 40000
2theta (deg.)

Dec-29-2006 14:38:59  Page-l

Sekil 18: Finesse porselenin 6 aylik su grubu grafigi
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Raw data

" Sample: TESTSAMELE Xty ] VT 0 mA  Coutter  Scintilation  oounter
File . ORNEK-4.ASC Gorlometer » Ultimathetathets  high res.goniometer
Comment ; Full Chart Attachment . Multipurpose  attachment for TF.& std
Date ¢ Jun2106 123100 Filter + Not used Scan mode : Continuous
Operator 1 Monochro » Not used Scan speed 1000 deg/min
C.Monochro © Fixed Monochromator Sampling width @ 0020 deg,
DivSht © Varighle Sean axis : Nheta'theta
DivH.LSlit : 10.00mm Scan range © 15000 - 40.000 deg,
SerSlil © Veriable Theta offiet ¢ 0000  deg.
Reclit » 0.15mm
Memo : Monochro RS~ 0.8mm
Intensity (counts)
600 : : ‘ : N
Losit
| J
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400~ f
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hn-22-2006 9:52:32 Page-]

Sekil 19: Ceramco Il porselenin kontrol grubu grafigi
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Raw data

Sample . TESTSAMPLE X-ray P Cu/ 40 kV/ 40 mA Counler i Scintillation  counter
File : ORNEK-4.ASC Goniometer i Ultima+thela-thets  high res.goniometer
Comment : Full Chart Attachment i Multipurpose  aftachment  for TF& st
Date ¢ Jun21-06 123100 Filter ¢ Not used Sean mode : Continvous
Operator LMenochro : Not used Sean speed D L000 deg/min.
CManochro . Fixed Monochromatar Sampling width ¢ 0.020 deg.
Divsht ¢ Variable Scan axis : Mhera'theta
| DivH.L.SIiL ¢ 10.00mm Sean range 215000 < 40000 deg
| SctSTt ¢ Variable Thela offset 1 0000 deg
Reoslit : 0.435mm

Memo § Monachro RS : (8mm

Intensity (counts}

00— e Losit————— e
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us222006 93232 Page-l

Sekil 20: Ceramco Il porselenin 15 glnlik su grubu grafigi
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Raw data
Sample @ TESTSAMPLE Xeray P Cu/ 40 kV/ 40 mA Counter + Scintillati counter
File : ORNEK-3.ASC Goniometer ¢ Ultinta+thetatheta  high  res.goniometer
Comment : Full Chart Attachment ¢ Multipurpose ~ attachment for T.F.& sid
Date + Jun-21-0610:20:00 Filter + Not used Scan mode + Continuous
Operator 1 Monochro + Not used Scan speed 1 2000 deg./min,
C.Monochro : Fixed Monochromator Sampling width : 0.020 deg.
DivSlit : Variable Sean axis + Dtheta/theta
DivH.L.Slit ¢ 10.00mm Scan range 115000 <> 40,000 deg.
SeiSlit + Variable Theta offset 2 0000 deg.
RecSlit + 0.15mm
Memo Monochro RS ¢ 0.8mm
Intensity (counts)
300 T T T I
Losit
|
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‘ e
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| |
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| M i i
MW‘ My ot
|
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15.000 20,000 25,000 30,000 35,000 40.000
theta (deg.)

Jn22:2006 952 9 Pagell

Sekil 21: Ceramco Il porselenin 1 aylik su grubu grafigi
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Raw data

Sumple : TESTSAMPLE Yoy L Col 0KV 40 mA Counter { Soinilationcouer
File : ORNEK-6.A8C Gonfometer o Ultimathetadhets  high res.goniometer
Comment : Full Chart Attachment o Multipurpose  altachment  for T.F.& sid
Date s Jue22406 11:38:00 Filter : Not used Soan mode + Continuous
Operator 1 Monachro i Not used Scan speed C 1000 depmin,
C.Manochro ! Fixed Moncchromator Sampling width © 0.020 deg.
DiSlit © Variable Scan axis ¢ theta/thota
DivHLSlit ¢ 10.00mm Sean. range 150000 - 40000 deg
Setslit : Variable Theta offsel C 0000 deg,
RecSit : 0.15mm
Memo Monecho RS & 0.8mm
Intensity {counts)
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222006 12:49: 6 Page-]

Sekil 22: Ceramco Il porselenin 3 aylik su grubu grafigi
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Raw data

Counter

high res.gonfometer

Scan mode
Sean speed
Sampling width
Scan axis

Scan range
Theta offset

'”WM ‘

Sample  : TESTSAMPLE Ky ) ELIJ/ tthkV.s'h40 mA
File . TTOZASC Goniometer + Ultimartthera-theta
Comment : Full Chart Attachment : Multipurpose  arachment  for TR& sd
Date o Dec29-06 10:42:00 Filter : Not used
Operator | Monochro + Not used
( Monochro : Fixed Monochromator
Divslit . Variable
DivH LSt + 10.00mm
SetSit 1 Variable
RecSlif 1 0.15mm
Memo Monochro RS+ 0.8mm
Tntensity (counis)
= o S T LiiSit'_
| U
200 L i "
il
| [l W W
150 wh ’ M
i ‘||f ‘.N‘ i U
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Jiheta(deg.)
Sekil 23:

Dee-20-2006 14:46:22

. Seintllafion counter

+ Continuous

1000 degfmin.
0010 deg,

o Dheta'theta

= 40000 deg.
deg,

+ 15,000
2 0,000

40000

Page-1

Ceramco Il porselenin 6 aylik su grubu grafigi
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Raw data | o —‘

Sample : TESTSAMPLE Heray © Cu/ 40 kY 40 mA Counter : Scintillation counter
File 1 CTOZASC Goniomneter ; Ultimattheta-theta  high res.goniometer
Comment . Mull Charl Attachment ¢ Mulipurpose  attachment  for T.F.& sl
Dhale o Doe-25-06 10:09:00 Filter o Mot used Scan mode : Continuous
Operator & |.Monachro ¢ Mot used Scan spesd » LO00 degimin,
C Monochro ¢ Fixed Manochromator Sampling width 0010 deg
Divslic : Variable Scan axis © 2thedthen
ivH LSl : 10.00mm Bean range DOAR000 = 40000 dep
Setslit : Yariable Theta oflset 1 0000 deg
RecSlit + 0.1 5mm
Memo E Monochra RS o (LBmm

Inlensity (emunts}
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Ztheta (deg.)

Dec20.2006 10:4%:38  Page-]

Sekil 24: Finesse porselenin 15 glnliuk yapay tikrik grubu grafigi
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theta (deg.)

Raw data
Sample : TESTSAMPLE Xemay D Co/ 40 KV/ 40 mA Couter . Scintillstion counter
File ¢ ORNFKS-5.A8C Goniometer ¢ Ultima theta-theta  high res.goniometer
Comment ; Full Chart Alfachment . Multipurpose  atfachment  for T.F.& std
Date  Jun27-06 15:47:00 Filter : Nol used Scan mode - Continuaus
Operator [.Manechro : Not used Scan speed 1000 degmin.
C.Monochro . Fixed Monochromator Sampling width © 0.020 deg,
Divlit : Variable Sean axls » 2thetatheta
DivH.L.Slit + 10.00mm Sean range D15.0000 - 40.000  deg
SeSlit i Variable Theta offset @ 0000  deg.
RecSlit : 0.15mm
Metmo Monochro RS @ 0.8mm
Intensity (counts)
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hin-27-2006 16:040 9 Pagerl

Sekil 25: Finesse porselenin 1 aylik yapay tikrik grubu grafigi
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Raw data

Cu/ 40KV 40 mA

Counter

+ Seintillation

counter

Sumple  + TESTSAMPLE Keray
File : ORNEK3-JASC Goniometer o Ultimattheta-thetla  high res gonjomeler
Comment : Full Chart Alfachment © Mulipurpose  amachment for TE& std
Date ¢ Jun2706 15:16:00 Filter + Not used Sean mode  Contimuous
Operator | Mornochro © Not used Scan specd CLO00 deg/min.
C Monochro » Fixed Monochromator Sampling widh © 0,020 deg.
DivSit  Variable Sean axis : Mhera/theta
DivH.LSIit + 10.00mm Scan range 15000 > 40000 deg
Scislit : Variable Thela offset ©0.000  deg.
RecSlit : 0.15mm
Memo Monochro RS+ 0.8mm
Intensity (counts)
1400‘ |
IZUT 4
1000
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40~ i I ) m
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' ) g T
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0‘._. e | | 1 ‘
15000 20000 30.000 35,000 40,000
2heta (deg.)
Jun27-2006 16: 2 5 Page-]
Sekil26: Finesse porselenin 3 aylik yapay tikrik grubu grafigi
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Raw data

Sample  : TESTSAMPLE Xy S Cul 40Ky S 40 mA Cowmer  ; Sotilafion  couner
G 1 ORNEK-2ASC Gondometer ¢ Ultimatthetathets  high res.gonfometer
- Comment ; Full Chart Attachment o Multipurpose  atachment  for TF.& std
Date ¢ Jun-21-06  [1:26:00 Filter : Not used Scan mode + Continuous
Operator LMenochro : Not used Scan speed $ 1000 deg nin.
C.Maonochro : Fixed Monochromator Sampling width : 0.020 deg.
Divslit : Variable Scan axis + heta/theta
DiviLLSkit ¢ 10.00mm Scan range 215000 <> 40000 deg.
SetSlit 1 Variable Theta offset 2 0.000  deg.
RecSlit  0.15mm
Memo Monochro RS ¢ 0.8mm
Intensity (counts) r
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‘ d
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222006 95107 Pagel

Sekil 27: Finesse porselenin 6 aylik yapay tikrik grubu grafigi
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Raw data

Sekil28: Ceramco Il porselenin 15 giinlik yapay tikrik grafigi

" Sample  : TESTSAMPLE Xeray Cu/ 40kV/ 40 mA Counter ! Seintllation  counter
File ' ORNEK-4,ASC Goniometer i Ulimattheta-theta  high res.goniometer
Comment : Full Chart Attachment . Multipurpose  atfachment for T.E& std
Date Cdun2l-06 12:31:00 Filter : Not used Sean mods © Continuous
Cparalor IMonochro : Mot used Scan speed ©LO00  deg/min,
C.Monochro : Fixed Monochromator Sampling width : 0,020 deg.
Divsl . Varigble Scan axis i Mheta/theta
DivH.L8lit + 10.00mm Scan range L 130000 > 40000  deg.
SetSlit : Variable Theta offsct 20000 deg
RecSlit i 0.15mm
Memo Monochro RS ¢ 0.8mm
Intensity (counts)
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: L
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2fheta (deg.)
Tlun222006 95232 Page-l
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Raw data

Sample . TESTSAMPLE Xeray 2 Cu/ 40 kV/ 40 mA Counter o Scintillation  counter
File i ORNEK-6.ASC Goniometer ¢ UltimaHheta-theta  high res.goniometer
Comment : Full Chart Attachment ¢ Multipurpose  aftachment  for T.F.& std
Date ¢ Jun22-06 11:38:00 Filter : Not used Scan mode : Continuous
Operator 1.Monochro ¢ Not used Scan speed 1 1000 deg/min.
C.Monochro : Fixed Monochromator Sampling width : 0.020 deg
DivSlit + Variable Scan axis 1 2thefa/theta
DivELL.Slit + 10.00mm Scan range © 15000 > 40.000  deg.
SctSlit + Variable Theta offset 1 0,000 deg
RecSlit ¢ 0.15mm
Memo Monochro RS ¢ 0.8mm
Intensity (counts) )
500— . . L n$1f !
4001 -
| H)" , 4
f|
300 ! m -
ﬁx Wil j
i il A
200 ‘WWM M L .\ fﬂ
WWMM
100 M #M‘*‘W 1
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Jun222006 12:49: 6 Page-l

Sekil 29: Ceramco Il porselenin 1 aylik yapay tukrik grubu grafigi
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Raw data

Sample @ TESTSAMPLE Xeray : Cuf 40 KV/ 40 mA Counter : Seintillation  counter
File : ORNIK-6.ASC Goniometer ¢ Ultimatheta-theta  high  res.gonfometer
Comment : Full Chart Aftachment i Multipurpose  attachment for TE& std
Date o Jun-22-06 11:38:00 Filter : Not used Scan mode : Continuous
Operator L.Monochro + Not used Scan speed 1000 deg/min.
C.Monochro 1 Fixed Monochromator Sampling width : 0.020 deg.
DivSlit : Variable Scan axis : theta/theta
DivH.L.Slit : 10.00mm Scan range D 15000 > 40000 deg
SctSlit : Variable Theta offset : 0000  deg
RecSlit : 0.15mm
Memo Monochro RS~ & 0.8mm
Intensity (counts)
300, T Losit : -
4001 =
i
300 m | f .
W i
i J‘MW N’ -

10

L
|

35500

20000

25.000

|
30.000
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Jun-22-2006 12:49: 6 Page-l

Sekil 30: Ceramco Il porselenin 3 aylik yapay tukrik grubu grafigi

-36-



Raw data

Sample

! TESTSAMPLE Xetay

D Cu/ 40KV 40 mA Counter . Scintflationcounter
File : ORNEK-5.A8C Goniometer ¢ Ultima-theta-theta ~ high res goniometer
Comment  : Full Chst Atfachment » Multipurpose  attachment for TR.& sid
Date ¢ dm22-06 11:07.00 Filter : Not used Sean. mode : Continuous
Operator 1.Monochro » Not used Scan speed 1 1000 dog/min,
CMonochro : Fixed Monochromator Sampling width : 0.020 deg.
s . Divslit ¢ Variable Sean asis ¢ Dthetaftheta
DivHL Slit ¢ 10.00mm Scan range 15000 > 40.000° deg.
SetSlt + Variable Theta offset @ 0000  deg.
RecBlit » 015mm :
Memo Monochro RS & 0.8mm
Intensity (counts) e
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Sekil 31:Ceramco Il porselenin 6 aylk yapay tikrik grubu grafigi
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Orneklerdeki 16sit oranlari ICDD veri tabanlarindaki bilgiler yardimiyla
Orneklerin x 1sini difraksiyon grafiklerinden hesaplandi. Grafikler Gzerinde 6lgim
yaptigimiz 6 agilari arasinda iki adet blyuk pik gorildi. Bu piklerden I8site ait olanin
ICDD veri tabani JCPDS kartindan 6 = 27,2° agisindaki pik oldugu saptandi. Porselen
yapisindaki bilesenlerden bakir alfa isini ile yapilan difraksiyon incelemelerinde bu agida
pik yapan baska bir bilesigin olmadigini ICDD veri tabanindan gérmemiz bu pikin I6site
ait oldugundan emin olmamizi sagladi. Daha sonra asagidaki formuller yardimiyla her
6rnekteki 16sit miktari hesaplandi.

Bu piklerden I@site ait olana A ve diger pike B dedik.

A+B =1

Iepr — V_A
IexpB VB

lexp : F X P x LPI

P : Polarizasyon faktor

b 1+ Cos’6
2

N
F(hkl) = _ f, exp[27i(hx, +ky, +1z,)]

n=l1

A :2dng Sind ! —h2+k2 y
o dyy a’ ¢’

LPI :ICDD veri tabanindaki l6sit kristali yapisal degerlerinden A ile
hesaplandi.
h,k,I deg@erleri jcpds kartindan elde edilmistir.

Porselenlerin Isisal Genlesme Katsayisinin Hesaplanmasi

Isisal genlesme katsayisinin dlglilmesi igin hazirlanan porselen érnekler
dilatometre cihazina konuldu. Dilatometre cihazi(ACTA/Hollanda) 500- 20 °C derece
arasinda porselen malzemelerin 1sisal boyut degdisimlerini belirlemek igin kullanildi.
Boyuttaki degisim, bir termokopll ve kalibre edilmis TC-08 verici( Pico Technology Ltd.
Sti. Neots/ Ingiltere) ile birlikte 6lglliirken 2 sensér (1318 Mahr,Gmbh/ Almanya)
tarafindan kaydedildi. Firinin soguma hizi yaklasik olarak dakikada 3- 5 °C derecedir.
Diizen saf aluminyum oksit kalibrasyon gubugu ile kalibre edildi ve bu 3 kez tekrarlandi.
Bu 6l¢tim her grup igin 1 dérnek Gizerinde gergeklestirildi.
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Sekil 32:Dilatometre

Isisal genlesme katsayisi 500‘den 20 °C ‘ye kadar I1SO 9693 ‘e gore
hesaplandi ve su genel formQl kullanildi:

ALs/ L20 =a’T
("Ls 6rnegin 500- 20 °C derece Isi arasindaki uzunluktaki degisim iken,

digeri ise 20 °C derecedeki uzunlugudur. 500 °C cam dénistim sicakligi altinda isisal
boyutsal davraniglarini kiyaslayabilmek igin segilmistir)
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BULGULAR

Test gruplarindan elde edilen bulgularin istatistiksel analizinde ¢ok yénla
varyans analizi (ANOVA) yapilmis ve hangi gruplar arasinda istatistiksel olarak bir fark
olup olmadigini anlamak igin Greenhouse-gaiser testi uygulanmistir.

Kullandigimiz Finesse ve Ceramco |l porselen sistemleri belirli stirelerde
yapay tikrik ve damitik su iginde bekletilmis ve bu sireler sonunda igindeki 16sit miktari
ylzdeleri Tablo 4'de gosterilmistir.

Tablo 3: Kisaltmalar

Kisaltmalar Agiklamalar

cery.t. Ceramco Il yapay tikrik grubu
cerd.s. Ceramco |l distile su grubu
cerk. Ceramco Il kontrol grubu

fin y.t finesse yapay tUkrik grubu

fin d.s finesse distile su grubu

fin.k. finesse kontrol grubu
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Tablo 4: Su gruplarinin istatiksel degerleri

Grup Ortalama Standart Minimum | Maksimum
Sapma Degerler Degerler
Kontrol  finesse 6,124220 ,0881122 6,0003 6,2050
ceramco | 16,386700 ,2034170 16,0900 16,7040
toplam 11,255460 5,2667515
SU15GUN finesse 6,124220 ,0881122 6,0006 6,2055
ceramco | 16,386700 ,2034170 16,0906 16,7046
toplam 11,255460 5,2667515
SUIAY finesse 6,125740 ,0880899 6,0021 6,2080
ceramco | 16,390400 ,2030453 16,0950 16,7090
toplam 11,258070 5,2678624
SU3AY finesse 6,126170 ,0879342 6,0060 6,2100
ceramco | 16,405300 ,2015066 16,1100 16,7200
toplam 11,267235 5,2737147
SU6AY finesse 6,133440 ,0885449 6,0980 6,4120
ceramco | 16,433700 ,2043059 16,3200 16,8800
toplam 11,283570 5,2861438
Tablo 5: Yapay tiikriik gruplarinin istatiksel degerleri
Grup Ortalama Standart Minimum | Maksimum
Sapma Degerler Degerler
Kontrol  finesse 6,124220 ,0881122 6,0003 6,2050
ceramco | 16,386700 ,2034170 16,0900 16,7040
toplam 11,255460 5,2667515
YT15GUNfinesse 6,124220 ,0881122 6,0007 6,2056
ceramco | 16,386700 ,2034170 16,0909 16,7049
toplam 11,255460 5,2667515
YTIAY finesse 6,141130 ,0880561 6,0140 6,2300
ceramco | 16,386700 ,2031847 16,1300 16,7440
toplam 11,286215 5,2809456
YT3AY finesse 6,151010 ,0883038 6,0300 6,2350
ceramco | 16,465700 ,2036691 16,1700 16,7840
toplam 11,308355 5,2935296
YTOAY finesse 6,174430 ,0903019 6,1343 6,6230
ceramco | 16,503600 ,2096109 16,5320 17,8120
toplam 11,339015 5,3010803
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Tablo 6:Yapay tukrik gruplari arasindaki farkliliga iliskin varyans analizi sonuglari

Varyans AnIamI|I|l§

Kaynag df Kareler toplami | Kareler ortalamasi f Derecesi
(P)

Gruplar arasi | 1 12743,929 12743,929 102883,4

Grup igi 1 2648,028 2648,028 21377,867 p=0,00

Genel 18 2,230 0,124

Tablo 7: Damitik su gruplari arasindaki farkhhga iliskin varyans analizi sonuglari

\éaryarls df Kareler toplami | Kareler ortalamasi f AnIamI|I|I§
aynagi Derecesi
Gruplar arasi | 1 12687,677 12687,677 103626,4

Grup ici 1 2638,467 2638,467 21549,627 |  p=0,00

Genel 18 2,204 0,122

Gruplar arasinda farkhlik olup olmadigdi varyans analizi (Anova) ile

arastirlmistir. Yapilan analiz sonucunda 0,05 6énem seviyesine gbre gruplar arasinda
anlamli bir fark bulunmustur. Sonuglar tablo 6 ve tablo 7’ de gorlilmektedir.

gaiser testi uygulanmigtir.

Farkhhgin hangi gruplar arasinda oldugunu gérmek igin ise Greenhouse-
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cerk. cery.t. cerd.s. fink. finy.t.

Grafik 1: 15 giin siiresince yapay tiikrik ve damitiimis suda bekletilmis

Orneklerin ortalama 16sit yuzdeleri.

cerk. cery.t. cerds. fink. finy.t.

Grafik 2: 1 ay slresince yapay tikriik ve damitiimis suda bekletilmis

6rneklerin ortalama 16sit yuzdeleri.
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cerk. cery.t cerd.s. fink. finy.t.

Grafik 3: 3 ay slresince yapay tikriik ve damitiimis suda bekletilmis

6rneklerin ortalama 16sit yazdeleri.

cerk. cery.t cerds. fink. finy.t.

Grafik 4: 6 ay slresince yapay tikriik ve damitiimis suda bekletilmis

6rneklerin ortalama 16sit yuzdeleri.

- 44 -



Tablo 8: Damitilmis suda bekletilmis Finesse 6rneklerin istatistiksel olarak
kargilastiriimasi

Kontrol 15 giin 1 ay 3ay 6 ay
grubu
Kontrol / / * * *
grubu
15 giin / / * * *
1 ay * k / * *
3 ay * *k *k / *k
6 ay * *k *k * /

* :p<0,05 seviyesinde istatistiksel olarak anlaml bir fark bulunmustur.

Distile suda bekletiimis finesse porselenlerin Greenhouse-gaiser testi
sonuglarina gére yapilan yapilan karsilastirmasinda ;

1. Kontrol grubu ile 15 gin slreyle damitiimis suda bekletilmis
ornekler arasinda anlamli bir fark bulunamamistir.

2. Kontrol grubu ile 1 ay sureyle damitilmis suda bekletilmis
Ornekler arasinda istatistiksel olarak anlamli bir fark vardir. 1 ay siire sonunda érmeklerde
kontrol grubuna gére daha fazla 16sit bulunmustur.

3. Kontrol grubu ile 3 ay sureyle damitilmis suda bekletilmis
Ornekler arasinda istatistiksel olarak anlamli bir fark vardir. 3 ay siire sonunda 6rmeklerde
kontrol grubuna gére daha fazla 16sit bulunmustur.

4, Kontrol grubu ile 6 ay slreyle damitiimis suda bekletilmis
Ornekler arasinda istatistiksel olarak anlamli bir fark vardir. 6 ay siire sonunda érmeklerde
kontrol grubuna gére daha fazla 16sit bulunmustur.

5. 15 gln,1 ay, 3 ay ve 6 ay sureyle damitiimis suda bekletilmis

Ornekler arasinda istatistiksel olarak anlamli bir fark vardir ve drneklerin bekleme stireleri
arttikga iclerindeki 16sit miktarlarinin da arttig1 gézlenmistir.
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Tablo 9: Damitiimis suda bekletiimis Ceramco Il érneklerin istatiksel olarak
kargilastiriimasi

Kontrol 15 giin 1 ay 3 ay 6 ay
grubu

Kontrol / / * * *

grubu

15 giin / / * * *

1 ay k k / * k

3 ay *k *k *k / *k

6 ay *k *k *k * /

* :p<0,05 seviyesinde istatistiksel olarak anlamli bir fark bulunmustur.

Distile suda bekletilmis ceramco Il porselenlerin Greenhouse-gaiser testi
sonuglarina gére yapilan yapilan karsilastirmasinda ;

1. Kontrol grubu ile 15 giin slreyle damitiimis suda bekletilmis
Ornekler arasinda anlamli bir fark bulunamamuistir.

2. Kontrol grubu ile 1 ay slreyle damitiimis suda bekletilmis
ornekler arasinda istatistiksel olarak anlamli bir fark vardir. 1 ay siire sonunda érmeklerde
kontrol grubuna gére daha fazla 16sit bulunmustur.

3. Kontrol grubu ile 3 ay slreyle damitiimis suda bekletilmis
Ornekler arasinda istatistiksel olarak anlaml bir fark vardir. 3 ay siire sonunda érmeklerde
kontrol grubuna gére daha fazla 16sit bulunmustur.

4, Kontrol grubu ile 6 ay slreyle damitiimis suda bekletilmis
Ornekler arasinda istatistiksel olarak anlamli bir fark vardir. 6 ay siire sonunda 6rmeklerde
kontrol grubuna gére daha fazla 16sit bulunmustur.

5. 15 gin,1 ay, 3 ay ve 6 ay slreyle damitilmis suda bekletilmis

ornekler arasinda istatistiksel olarak anlaml bir fark vardir ve érneklerin bekleme stireleri
arttikga iclerindeki 16sit miktarlarinin da arttigr gézlenmistir.
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Tablo 10: Yapay tukrikte bekletilmis Finesse drneklerin istatiksel olarak karsilastiriimasi

Kontrol 15giin | 1 ay 3ay 6 ay
grubu

Kontrol / / * * *

grubu

15 giin / / * * *

1 ay * * / * *

3 ay *k * *k / *

6 ay k * k * /

e :p<0,05 seviyesinde istatistiksel olarak anlaml bir fark bulunmustur.

Yapay tiikrikte bekletilmis finesse porselenlerin Greenhouse-gaiser testi
sonuglarina gére yapilan yapilan kargilastirmasinda;

1. Kontrol grubu ile 15 gln sireyle yapay tikrikte bekletilmis
ornekler arasinda anlamli bir fark bulunamamistir.

2. Kontrol grubu ile 1 ay slreyle yapay tikrikte bekletiimis drnekler
arasinda istatistiksel olarak anlamh bir fark vardir. 1 ay slre sonunda érmeklerde kontrol
grubuna gore daha fazla I6sit bulunmustur.

3. Kontrol grubu ile 3 ay slreyle yapay tikrikte bekletiimis érnekler
arasinda istatistiksel olarak anlamh bir fark vardir. 3 ay slre sonunda érmeklerde kontrol
grubuna gore daha fazla I6sit bulunmustur.

4, Kontrol grubu ile 6 ay slrreyle yapay tukrikte bekletiimis érnekler
arasinda istatistiksel olarak anlamli bir fark vardir. 6 ay slire sonunda érmeklerde kontrol
grubuna gore daha fazla I6sit bulunmustur.

5. 15 gun,1 ay, 3 ay ve 6 ay sireyle yapay tikrikte bekletilmis

ornekler arasinda istatistiksel olarak anlaml bir fark vardir ve érneklerin bekleme stireleri
arttikga iclerindeki 16sit miktarlarinin da arttig1 gézlenmistir.
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Tablo 11: Yapay tikrikte bekletilmis Ceramco Il érneklerin istatiksel olarak
kargilastiriimasi

Kontrol 15 giin 1 ay 3ay 6 ay
grubu

Kontrol / / * * *

grubu

15 giin / / * * *

1 ay k * / k k

3 ay k * k / k

6 ay k * k k /

* :p<0,05 seviyesinde istatistiksel olarak anlaml bir fark bulunmustur.

Yapay tikriikte bekletiimis ceramco Il porselenlerin Greenhouse-gaiser
testi sonuglarina gére yapilan yapilan karsilastirmasinda ;

1. Kontrol grubu ile 15 giin sireyle yapay tikriikte bekletilmis
Ornekler arasinda anlamli bir fark bulunamamuistir.

2. Kontrol grubu ile 1 ay sireyle yapay tikriikte bekletilmis érnekler
arasinda istatistiksel olarak anlamh bir fark vardir. 1 ay slre sonunda érmeklerde kontrol
grubuna gore daha fazla I6sit bulunmustur.

3. Kontrol grubu ile 3 ay slreyle yapay tikrikte bekletiimis drnekler
arasinda istatistiksel olarak anlamh bir fark vardir. 3 ay slre sonunda érmeklerde kontrol
grubuna gore daha fazla I6sit bulunmustur.

4. Kontrol grubu ile 6 ay slreyle yapay tikrikte bekletiimis drnekler
arasinda istatistiksel olarak anlamh bir fark vardir. 6 ay slre sonunda érmeklerde kontrol
grubuna gore daha fazla I6sit bulunmustur.

5. 15 gun,1 ay, 3 ay ve 6 ay sireyle yapay tikrikte bekletilmis

ornekler arasinda istatistiksel olarak anlaml bir fark vardir ve érneklerin bekleme stireleri
arttikga iclerindeki I6sit miktarlarinin da arttigr gézlenmistir.

- 48 -



Tablo 12 : Finesse ve ceramco Il porselenlerinin damitiimis su
gruplarinin istatistiksel olarak karsilastiriimasi.

Ceramco Il | Ceramco Il | Ceramco Il | Ceramco Il | Ceramco |l
kontrol 15 gun 1 ay 3ay 6ay
grubu

Finesse kontrol grubu / / * * *
Finesse

15 giin / / * * *
Finesse

1ay * * / * *
Finesse

3 ay * * * / *
Finesse

6 ay * * * * /

* :p<0,05 seviyesinde istatistiksel olarak anlamli bir fark bulunmustur.

Damitilmis suda bekletiimis finesse ve ceramco Il porselenlerin
Greenhouse-gaiser testi sonuglarina gére yapilan yapilan karsilastirmasinda;

1. Kontrol grubu ile 15 giin slreyle damitiimis suda bekletilmis
ornekler arasinda anlamli bir fark bulunamamistir.

2. Kontrol grubu ile 1 ay slreyle damitiimis suda bekletilmis
Ornekler arasinda istatistiksel olarak anlamli bir fark vardir. 1 ay siire sonunda érmeklerde
kontrol grubuna gére daha fazla 16sit bulunmustur.

3. Kontrol grubu ile 3 ay sureyle damitilmis suda bekletilmis
Ornekler arasinda istatistiksel olarak anlamli bir fark vardir. 3 ay siire sonunda érmeklerde
kontrol grubuna gére daha fazla 16sit bulunmustur.

4. Kontrol grubu ile 6 ay sureyle damitilmis suda bekletilmis
ornekler arasinda istatistiksel olarak anlamli bir fark vardir. 6 ay siire sonunda érmeklerde
kontrol grubuna gére daha fazla 16sit bulunmustur.

5. 15 gin,1 ay, 3 ay ve 6 ay slreyle damitilmis suda bekletilmis

Ornekler arasinda istatistiksel olarak anlamli bir fark vardir ve drneklerin bekleme stireleri
arttikga iclerindeki 16sit miktarlarinin da arttig1 gézlenmistir.
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Tablo 13: Finesse ve ceramco Il porselenlerinin yapay tikriik gruplarinin
istatistiksel olarak karsilastiriimasi.

Ceramco Il | Ceramco Il | Ceramco Il | Ceramco Il | Ceramco |l
Kontrol 15 glin 1ay 3 ay 6 ay
grubu
Finesse kontrol
grubu / / * * *
Finesse
15 gln / / * * *
Finesse
1 ay * * / * *
Finesse
3 ay * * * / *
Finesse
6 ay * * * * /

e :p<0,05 seviyesinde istatistiksel olarak anlaml bir fark bulunmustur.

Yapay tikrikte bekletiimis finesse ve ceramco Il porselenlerin
Greenhouse-gaiser testi sonuglarina gére yapilan yapilan karsilastirmasinda;

1. Kontrol grubu ile 15 giin sireyle yapay tlkriikte bekletilmis
ornekler arasinda anlamli bir fark bulunamamistir.

2. Kontrol grubu ile 1 ay slrreyle yapay tukrikte bekletiimis érnekler
arasinda istatistiksel olarak anlamh bir fark vardir. 1 ay slre sonunda érmeklerde kontrol
grubuna gore daha fazla I16sit bulunmustur.

3. Kontrol grubu ile 3 ay slreyle yapay tikrikte bekletiimis drnekler
arasinda istatistiksel olarak anlamh bir fark vardir. 3 ay slre sonunda érmeklerde kontrol
grubuna gore daha fazla I6sit bulunmustur.

4. Kontrol grubu ile 6 ay slreyle yapay tikrikte bekletiimis érnekler
arasinda istatistiksel olarak anlamh bir fark vardir. 6 ay slre sonunda érmeklerde kontrol
grubuna gdre daha fazla 16sit bulunmustur.

5. 15 gln,1 ay, 3 ay ve 6 ay slreyle yapay tUkrikte bekletilmis

ornekler arasinda istatistiksel olarak anlaml bir fark vardir ve érneklerin bekleme stireleri
arttikga iclerindeki 16sit miktarlarinin da arttigi gézlenmistir.
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Orneklerin dilatometrik testler sonucunda elde edilen isisal genlesme
katsayilari tablo 14’te gdsterilmistir.

Tablo 14 : Distile su ve yapay tirkikte bekletilen drneklerin i1sisal genlesme katsayilari

159[an 1ay ; 3ay ; 6 ay -
Ceramco IE;(:-EE::I ?prj;l 13,6x10_6 13,6x10_6 13,7x10_6 13,8x10_6
Il 13.6x10° Tiikriik 13,6x10 13,6x10 13,7x10 13,9x10
SafSu | 13,3x10° | 13,3x10° | 13,4x10° | 13,5x10°
Finesse | 13,3x10° yapay | 133x10° | 133x10° | 134x10° | 136x10°
Ukriik
13,6
13,55+
13,51
13,45
13,4
13,35+
13,3
13,25+
13,21
13,15-
cerk. cery.t. cerd.s. fink. finy.t. find.s.

Grafik 5:15 gin damitiimis su ve yapay tikrikte beklemis érneklerin isisal genlesme

katsayilari.
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cerk.

cery.t. cerd.s.

fin k.

finy.t.

find.s.

Grafik 6 :1 aylik damitiimis su ve yapay tukrikte beklemis érneklerin
Isisal genlesme katsayilari.

13,7

13,6

13,5

13,4

13,3

13,2

13,1

cer k.

cery.t. cerd.s.

fin k.

finy.t.

find.s.

Grafik 7: 3 aylik damitilmis su ve yapay tikrikte beklemis drneklerin
Isisal genlesme katsayilari.
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cerk. cery.t. cerd.s. fink. finy.t find.s.

Grafik 8: 6 aylik damitilmis su ve yapay tikrikte beklemis drneklerin
Isisal genlesme katsayilari.
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TARTISMA

Protetik dis tedavisinde siklikla kullanilan dental porselenler sinirli bir
dayaniklilik seviyesine sahiptirler. Dental porselenin i¢ yapisinda ve ylzeyinde ileride
kirlmasina sebep olabilecek mikrogatlaklar mevcuttur. Bu gatlaklara kondanzasyon,
erime ve firinlama sirasinda porselenin metale ylksek temas agisiyla birlesmesi, metal
ile porselenin isisal genlesme katsayilari arasindaki fark, cigneme, abrazyon veya travma
ile olusan cekme kuvvetleri sebep olabilmektedir®®***.

Mackert ve arkadaslarinin belirttigine gére Weinstain’in 1962 ‘de
uyguladigi formiille feldspatik porselenlerin isisal genlesme katsayilari 12-14x 10 ™° oc ye
belirlenmistir ve Weinstain dental porselenlerde I&sitin isisal genlesme katsayisini
yUkselttigini bildirmistir'®. Daha 6nce de belirtildigi gibi 18sit kristallerinin 1sisal genlesme
katsayisi (25-600°C ) 20 —25 x 10 °C iken cam matrisin isisal genlesme katsayisi 8-13 x
10 °C dir'®. Diger calismalarin da gosterdigi gibi tekrarlayan firnlamalar porselenin
yapisindaki 16sit miktarinda artisa sebep olmakta bu da isisal genlesme katsayisini
degistirebilmektedir.”>*° Bizim calismamiz da bu sonuclarla paralellik gdstermektedir.

15 glin boyunca distile su ve yapay tikrikte bekletilen érneklerdeki 16sit
miktarlarinda bir artis gézlenmemistir. Bir aylik peryotta ise 16sit miktarinda ¢ok kiguik bir
artis gézlenmistir(0,05%). Ancak drneklerin 1sisal genlesme katsayilarina bakildiginda bu
miktardaki (0,05%) l6sit artisi isisal genlesme katsayilari degerlerinde bir degisiklige
sebep olmamistir.

Galismamizda ¢ aylik bekleme siresinden sonraki firinlamada distile su
ve yapay tikrik gruplarinda I6sit igeriginde 1-2 % degisiklik bulunmustur. Bu araliktaki
I6sit degisikligi ile iliskilendirilen, porselenin isisal genlesme katsayisindaki degisiklik, 0.1x
10°® °C civarindadir. Zalimog“jlu’nun7 belirttigine %C')re Tucillo ve Nielsen metal ile porselenin
isisal genlesme katsayilari arasinda 0,2x 10 °C lik bir farkin makaslama gerilimleri igin
glvenli sinir oldugunu bildirmislerdir. Eger porselen ve metal zaten bu uyumsuzluk
araligina yakinsa, veya kalinti gerilimler metal bagl porselenin ylzeyinde 6nceden
bulunuyorsa, daha klgik 1sisal genlesme katsayisi degisimi ile olusturulacak ek
gerilimler, porselen gatlamasina neden olabilecektir.

Bizim g¢alismamizda o&zellikle 6 aylik bekleme slresinden sonraki
firinlamada, 16sit iceridi Uzerinde, tUkrikle temasin belirgin etkisini gdsteren porselen
ornekler igin, yapay tOklrUk ve kontrol gruplarinda 6sit igeriginde 2-6,5%  degisiklik
bulunmustur. J.R. Mackert" yaptid1 ¢alismada 6 farkli marka gdvde porselenini yapay
tikrik ve damitiimis suda bekletmis ve tekrar firinladigi érneklerde x 1sini difraksiyon
ybntemiyle 16sit oranlarinlarindaki degisimi 6lgmustir. Lésit agirlik oranlarinda 0,009 ile
0,014 arasinda bir degisiklik kaydetmistir. Bu araligi daha sonra érneklerde 2,2-6,2% |0sit
degisimine esit bulmustur. Bu sonuglarla J.R.Mackert'in galismasi bizim calismamizi
desteklemektedir. Galismamizda bu araliktaki 16sit degisikligi ile iliskilendirilen, porselenin
isisal genlesme katsayisindaki degisiklik, 0.2 x 10°°C ve 0.3 x 10° °C arasindadir; ve bu
deger Tucillo ve Nielsen’ in belirttigi metal ile porselenin isisal genlesme katsayilari
arasindaki 0,2x 10° °C lik sinir degerle kiyaslandiginda porselenin catlamasina yol
acabilecek, 1sisal genlesme katsayisi uyumsuzlugu degerindedir.

Suyun, silikat camlarina olan difizyonu, difiize olunan érneklerin, ¢atlaga
ait molekiler suyun oldugu difizyon-reaksiyon modeli ile agiklanabilir. Su ayrica camla
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reaksiyona girerek hareketsiz silanol gruplari olusturabilir. Suyun, cama olan difizyonu,
diflizyon reaksiyonu ile ifade edilir ve etkili difizyon katsayisi (D) ile agiklanir. Alkali
silikat camlarinda, su ayrica, alkali iyonlarla iyon degisimi nedeniyle camin icine girer®.

CGalismamizda porselen 6rneklerde 16sit arng oranlarinda zamana bagh
olarak artis gbzlenmistir. Wakaboyashi ve Tomozowa'nin® distik isida, suyun silika
camlarina difiizyonuna ait ¢galismasi zamana bagh diffizyon derinliklerinin anlasiimasini
saglar. Buna gére 37°C'de alti ay iginde, flizyona ugramis silika igine, su yaklasik 1 um
kadar difflize olacaktir®®. Bu bize calismamizda sireler arasindaki I6sit miktarlari
degisimini agiklar. Suyun potasyum aluminosilikat camlari i¢ine olan penetrasyonunun,
flzyona ugramis silikaya gére daha derin olmasi s6z konusudur; bu olay, alkali iyon
modifiye cam yapisi igine suyun daha hizl difize olmasi ve yaklasik olarak ayni boyutta
olan, potasyum ve hidronyum iyonlari arasinda daha hizli iyon degisiminin olmasi
nedeniyledir®” %%,

Potasyum alimina silikat camlari i¢in kurutucu iginde aylar boyunca
saklanmasindan sonra bile havadaki nemin olusturdugu iyon degisiminin nufusiyet
derinligi 11k mikroskopisinde gériilebilir olacaktir’®.

Camin, su igeriginin, viskosite (zerinde belirgin etkisi vardir. Su igeriginin
artirlmasi camin viskositesini, viskoz akis igin aktivasyon enerjisinin azaltiimasiyla
dUsUrdr. Hidroksil iyonlari, camsi silikat agini, alkali ya da alkalin iyonlarinkine benzer bir
sekilde dagitacak sekilde cam modifiye edici gbrevi yapar. Yapinin hidroksil kisminda
kopma oldugu icin camin aklg karakterinde hidroksilin  etkisi, alkali veya
alkalinlerdekinden daha fazladir’"">".

Su ve tukirldk gruplari arasinda I18sit artisindaki oran farklihgi bulgusu bu
¢alismanin diger bir sonucudur. Her bir 6rnek grubundaki tim yapilarin ortalama degerleri
karsilastiran analizde, Ozellikle alti aylik bekleme silresi sonundaki firrnlamada yapay
tikrik ve saf su gruplarinin sonuglari, birbirlerinden belirgin olarak ve her ikisi de kontrol
grubununkinden belirgin olarak farklydilar.

J.R. Makert Jr.’nin" belirttigine gore Arvidson ve Johansson'un yapay
tikarik formall, hic protein icermez, bu sekilde saf su ve yapay tukilrik gruplar
arasindaki farkhliklar yapay tOkarGgin iyonik igerigine bagh olarak olmalidir. Yapay
tokdragun iyonik icerigi, porselen ylzeyini asagida tartisildigi gibi I8sitlerin kristalizasyonu
icin gecerli maddelerin stiztilmesinden kismen korur®'*.

K>0-Al,O5-SiO, sisteminde, 16sit kristalizasyonu igin ylksek potasyum
icerigi gerekmektedir. Onun igin potasyumun K,O-Al,O5-SiO, camindan, saf su igindeki
hidroksil iyonlari nedeni ile iyon degisimi ile siizliimesi, su absorpsiyonu ile olusan I8sit
kristalizasyonunda bazi kazanimlar olusturabilir. Yapay tikdrigin iyonik icerigi, kismen,
porselen ylizeyini potasyumun kaybindan koruyacaktir ve sonug olarak, kristalizasyonda
su absorpsiyonunun tam etkisini, porselen daha iyi tolere edecektir. Bu mekanizma igin
kanit, su iginde ve farkh iyon kuvvetleri ¢dzeltilerinde cam suzilme ve iyon degisimi
calismalarindan saglanmistir’>’e.

Wakabayshi’ nin®® belirttiine gére cam korozyonu ve elektrot membran
camlari ¢calismasinda Baucke, sollisyon ile temasta olan cam yizeyinin elektrokimyasal
yapisi vardir ve bu sadece camin termodinamik &zelliklerine ve sollsyon
kompozisyonuna dayanmaktadir demistir. Ve bunu az orandaki hidrojenin
sollsyonlardaki alkali iyon aktivitesinde bile sollisyonlarla temas halindeki silikat camlari
icin “cam yUzeyi genellikle silanol gruplari ve ayrica protonlarla kaplanir’ seklinde ifade
eder. interfazin yanindaki camin, alkali iyonlarinin, yiizey gruplarina baglanmis hidrojen
iyonlarinin  blyldk konsantrasyon farkliliklari, cam ylzeyin altinda, bu iyonlarin
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interdiflizyonuna neden olur. Bu nedenle, su ya da elektrolit ile temas halindeki bir alkali
silikat camda, alkali iyonlar cam yiizeylerden stizalir’”"87®.

Yizey silanol gruplari ve camin alkali iyonlar arasindaki iyon degisim
islemi buna neden olur. Silanol gruplari ile kaplanmis alkali silikat camlarin yiizeylerine zit
olarak, alkali aluminosilikat camlarin yUzeyleri alkali iyon kaplamasini, sollisyonda
hidrojen-alkali iyon aktiviteleri yiiksek oranda olsalar da gosterir®®®'.

Alkali silikat, aliminosilikat ve borosilikat camlarin iyon degisimi
oranlarina iliskin calismalarin da gésterdigi gibi, ¢esitli tuzlu solisyonlardaki iyon degisim
oranlari deiyonize sudakinden daha dislktir. iyon degisiminde, hidronyum iyonlarinin
katihminin yoklugu, sodyum iyonlari i¢ceren lityum aliiminosilikat cam igin ar%%tslrlldlglnda

cam iginde lityum iyonlarinin sodyum iyonlari ile birebir degisimi gtjzlenmistir8 e

Arvirdson ve Johansson'a'® gére yapay tUkirGginin ana monovalent
iyonlari, potasyum ve sodyumdur. Hidronyum konsantrasyonlari yaklasik olarak bes kez
daha dOsUktar. TUkdrOk sollsyonu porselen ylzeyinden potasyumun bir kisminin
kaybinin sodyumla degisimi nedeniyle beklendigi halde porselen ylizeyinden potasyum
deiyonizasyonuna (hidronyum ile deg@isim) karsi énemli diizeyde koruma saglamistir.

Soderholm ve arkadaslari®® (ou tip galismalarinda Arvidson-Johansson
form0lund kullanmistir) da kendi tikarikte bekletilmis rezin kompozit érneklerinde ayrica
bir ¢okelti gdzlemlemislerdir. Bunlar, ¢dkeltinin igerigini tayin etmemislerdir fakat bunun
muhtemelen fosfat ve karbonat tuzlarindan olabilecegini not etmiglerdir. bizim
calismamizda da goérilen, porselen ylzeyinde yapay tUkirlkten olusan bu tuzlarin
artiklarinin yeniden firnlama sirasinda, ek 16sit kristalizasyonunun azaltabilecegi olasiligi
vardir. Calismanin sonucunu etkilememesi icin porselen érnekler Gizerindeki tebesirimsi
g6rinta temizlenmistir.

Bir calismada da flizyona ugramis silika drneginin ylzeyinde, bir damla
musluk suyunun, 6rnekler 1 saat boyunca 1400°C'de firinlandiginda yuzey kristobalit
nikleasyonunu katalize ettigi gosterilmistir. Bu deney, ¢ok sayida fizyonlu silika érnekleri
Uzerinde ¢ kez distile edilmis su ile yapildiginda, kristobalit nikleasyonu, tamamen daha
az veya hig yoktu®.

TUkarOkteki iyonik yapr da agiz iginde gegici simantasyondan sonra
tekrar firinlanan porselenlerdeki Iosit kristalizasyonlarinin bir ek nedeni olabilir®*#%”,

Bu galismanin sonuglari, porselen tarafindan emilen nemin, sonraki
firinlama sirasinda, 16sit kristalizasyonunu arttirici etki yapacagini gosterir.. Bu etki gok
blyik degildir, fakat bir kisim &rnek gruplarinda, olusan I6sit miktari porselenin isisal
genlesme katsayisi ve metalin i1sisal genlesme katsayisi arasindaki farkta givenli siniri
asacak degisikligi olusturacak degerde bulunmustur.
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SONUG

15 giin siiresince distile su ve yapay tiikriikte bekletilmis porselen
orneklerin 16sit miktarlar1 degismemistir.

1 ay, 3 ay ve 6 ay siiresince distile suda bekletilen porselen
orneklerin 16sit oranlarinda artmalar gdzlemlenmistir.

1 ay, 3 ay ve 6 ay siiresince yapay tiikriikte bekletilen porselen
orneklerin 16sit oranlarinda artmalar gdzlemlenmistir.

1 ay, 3 ay ve 6 ay boyunca distile suda bekletilen drneklerle 1 ay, 3
ay ve 6 ay siiresince yapay tiikriikkte bekletilen Orneklerin
karsilastinldiginda yapay tiikriikkte bekletilen oOrneklerde I6sit
miktar1 daha fazla artmustir.

Dental porselenlerde 16sit miktar1 arttikca porselenin 1sisal
genlesme katsayisinda da artis olmustur.

Bu calismanin sonuglarindan 6zellikle 3 ay ve sonrasinda tiikriikle
temas eden dental porselenlerin tekrar firinlanmasi sonunda 16sit
oranlarinin artmis olmasi ve bunun porselen ve metal arasindaki
1s1sal genlesme katsayis1 farkimi degistirerek porselen ve metal
arasindaki bagi zayiflatmasi klinik olarak dnemlidir.
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OZET

Bu calismada belirli periyotlarda yapay tUkrik ve distile su iginde
bekletilen iki farkli porselen sisteminin tekrarlayan firinlamalarinda iglerindeki 16sit
kristalizasyonunun ve bunun sisal genlesme katsayisina etkisinin  &lglimesi
amagclanmistir

Ceramco Il ve Finesse porselen sistemlerinde 90’ar adet disk seklinde
ornek 16sit kristalizasyonu miktarini élgmek icin birer adet dikdértgenler prizmasi seklinde
6rnek de isisal genlesme katsayisi 6lcimua yapmak igin hazirlandi.

Bu &rnekler kontrol grubu ve distile su ve yatay tikrikte bekletilecekleri
slrelere gore yapay tUkrik ve distile su grubu olmak Uzere gruplara ayrildi. Ornekler x
Isini difraksiyon cihazinda ve dilatometrede test edildiler.

Lésit kristalizasyonu 6lgtlen 6rneklerde yapay tikrik ve distile su iginde
bekletildikleri sGre sonlarinda tekrarlayan firinlama sonucu zamanla  16sit
kristalizasyonunun arttigi ve vyapay tlOkrikte bekletilen 6&rneklerde distile su da
bekletilenlere gére daha fazla I6sit kristalizasyonu olustugunu ve 16sit kristalizasyonu
olusumunun porselenin isisal genlesme katsayisini arttirdigi tespit edilmistir.
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ABSTRACT

THE EVALUATION OF THERMAL EXPANSION COEFFICIENT AND LEUCITE
CRYSTALIZATION OF REPEATEDLY HEAT TREATED DENTAL CERAMICS
PERIODICALLY CONTACTED WITH SALIVA AND DISTILLED WATER

Leucite crystallization and its effect on the coefficient of thermal
expansion have been investigated for two porcelain systems submerged in distilled water
and artifical saliva for certain periods.

90 disk-like samples were prepared to measure leucite crystallization for
the Ceramco Il and Finesse porcelains and two samples in rectangular prism shape to
measure the thermal expansion coefficient. These samples are grouped into two
categories with respect to their duration of submergence in the distilled water and the
artificial saliva. Then these samples were tested using X-ray diffraction and the
dilatometer.

It is found that leucite crystallization increased in the oven-dried samples
submerged in distilled water and artificial saliva and samples submerged in artificial saliva
produced more leucite crystallization as compared to those submerged in the distilled
water. It is also determined that leucite crystallization increased the thermal expansion
coefficient of the porcelain.
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