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OZET

Spark Plazma Sinterleme Yontemi Kullanilarak Sinterlenen Farkh Polikristal Yapiya
Sahip Zirkonya Seramiklerin Mekanik, Yapisal ve Optik Ozelliklerinin Arastirilmasi

Bu in-vitro calismanin amaci Spark plazma ve geleneksel yontem ile sinterlenen
zirkonyum dioksit yapih polikristalin seramiklerinin mekanik, yapisal ve optik
ozelliklerini karsilastirmal olarak degerlendirilmesidir.

iki farkh sinterleme yontemi kullanilarak toplam 20 adet 6rnek elde edildi.
Kontrol ve deney grubu olmak iizere iki ayr1 grup olusturuldu (n=10). Kontrol grubu
(Grup S,) ornekleri 3Y-TZP pre-sinterize zirkonya bloklar (Upcera Dental Zirconia
Blank, Liaoning Upcera Co. Ltd., Cin) CAD/CAM sistemi kazima cihaz1 kullanilarak
(Cerec Inlab MCXS5, Sirona Dental Systems, Bensheim, Almanya) frezelendi. Kontrol
grubu ornekleri geleneksel yontem ile sinterlendi (1530 °C, 11 sa; n=10). Deney grubu
(Grup S;) ornekleri ise 3Y-TZP icerikli zirkonya tozlarimin (3Y-PSZ, Tosoh, Japonya)
Spark plazma sinterleme cihazi (FCT GmbH, HPD-50, Almanya) tarafindan
sinterlenmeleri ile elde edildi (tepe sicaklik 1300 °C, 10 dk. ; n=10). Tiim ornekler 20x2
mm boyutlarinda olusturuldu. Her iki gruba ait 6rnekler biaksiyal bilkme dayanimlarini
(ISO Standart 6872) karsilastirmak icin iiniversal test cihaza (Testometric, Lancashire,
Ingiltere) ile test edildi. Tiim orneklerin Vickers mikrosertlik degerleri Vickers
mikrosertlik cihazi (Buehler, 1600-6306, Illunois, ABD) ile hesaplandi. Yiizey
piiriizliiliiklerini (R,) ve 3 boyutlu goriintiilemelerini elde etmek icin AFM cihaz1 (Park
Systems, Park NX10, Giiney Kore) kullamldi. Orneklerin yapisal ozelliklerini
degerlendirmek amaciyla XRD ve SEM analizleri gerceklestirildi. Veriler one-way
ANOVA ve Mann Whitney-U testler ile analiz edildi (¢=0,05).

Konrol ve deney gruplarimin biaksiyal biikme dayanimi degerleri(S) sirasiyla
761,43+ 64,455 MPa ve 1101,85+ 177,73 MPa’ dir. Gruplar aras1 farkhlk istatistiksel
olarak anlamhdir(p<0.05). Kontrol grubunun(Sy) Vickers mikro sertlik degeri(VHN) 980+
41 iken, deney grubu(S;) sertlik degeri 1355+ 144 olarak hesaplandi. Sertlik degerleri
karsilastirlldiginda istatistiksel acidan anlamh farkhihk bulundu(p< 0.05). Yiizey
piiriizliilik degerleri (R,) Sy grubu icin 103+ 0,031 pm, S; grubu icin ise 0,040+ 0,039 um
olup istatistiksel olarak anlamh farkhhk elde edildi(p<0,05). Spark plazma sinterleme
yonteminin bilkme dayanim ve mikrosertligi artirdigi goriildii. Aym zamanda yiizey
piiriizliiliigii degerlerinin azaldig: tespit edildi. XRD ve SEM analizleri sonucunda spark
plazma ile iiretilen 6rneklerin tanecik biiyiimesi olmadan yogunlastiklar: gozlemlendi.

Spark Plazma Sinterleme yontemi, geleneksel sinterleme yontemine gore cok daha
kisa siirelerde gerceklestirilebilmektedir. Calismamizda yontemlerin karsilastirilmasi ve
gelistirilmesine yonelik in-vitro ve in-vivo calismalar yapilmasi gerektigini ve spark
plazma sinterleme yonteminin dis hekimliginde uygulanabilmesi icin klinik ve dental
laboratuvar sartlarina uygun hale getirilmesi gerektigi tavsiye edilmektedir. Boylece
calismalarin hizina ve spark plazma sinterleme yonteminin dental uygulamalara
doniisiimiine katki saglanabilecegi diigiiniilmektedir.

Anahtar Kelimeler: Spark plazma, 3Y-TZP, biaksiyal biikme dayanimi
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ABSTRACT

Investigation of Mechanical, Structural and Optical Properties of Zirconia
Ceramics with Different Polycrystalline Structures Sintered Using Spark Plasma
Sintering Method

The purpose of this in-vitro study was to evaluate and compare the
mechanical, structural and optical properties of zirconium dioxide polycrystalline
ceramics sintered by Spark Plasma Sintering and conventional method.

A total of 20 specimens were evaluated by two different sintering protocols.
The control group (Sy) specimens were milled from pre-sintered zirconia discs with
3Y-TZP structure (Upcera Dental Zirconia Blank, Liaoning Upcera Co. Ltd.,
China) by Cerec Systems(Dentsply Sirona, USA). Sy specimens were sintered by
the traditional method (1530 °C, 11 hours; n=10). The experimental group (S;)
were evaluated from zirconia powders with %3 yttrium-oxide content (3Y-PSZ,
Tosoh, Japan) by Spark Plasma Sintering(FCT GmbH, HPD-50, Germany)
method (final temperature 1300 °C, 10 min. ; n=10). All specimens were fabricated
with a diameter of 20 mm and thickness of 2.0+ 0.2 mm. For each group, the
specimens were tested to compare their biaxial flexural strenght (ISO Standart
6872) using universal testing machine(Testometric, Lancashire, UK). The
specimens were also submitted to Vickers hardness (on polished and as-received
surfaces within the same specimen). And XRD and SEM analyzes were performed
to evaluate the microstructure of the specimens. The data were analyzed with one-
way ANOVA and/or Mann Whitney-U tests(a=0,05).

The biaxial flexural strength values(S) of the control and experimental
groups were 761.43= 64.455 MPa and 1101.85+ 177.73 MPa, respectively.
Differences between groups were statistically significant(p<0.05). The Vickers
microhardness value of control group(Sy) was 980+ 41, whereas hardness values
for experimental group(S;) was 1355+ 144, respectively, and were statistically
different(p< 0.05). Surface roughness values(R;) were 103+ 0.031um for the S,
group and 0.040+ 0.039 pm for the S; group, and a statistically significant
difference was obtained (p<0.05). The result of this study showed that spark
plasma sintering method increased the flexural strenght, microhardness. At the
same time, it was determined that the surface roughness values decreased. As a
result of XRD and SEM analyzes, it was observed that the samples produced with
spark plasma condensed without particle growth.

The Spark Plasma Sintering method can be performed in much shorter
times than the traditional sintering method. In our study, in-vitro and in-vivo
studies should be conducted to compare and develop methods, and spark plasma
sintering method should be adapted to clinical and dental laboratory conditions in
order to be applied in dentistry. Thus, it is thought that it will contribute to the
speed of the studies and the conversion of the spark plasma sintering method to
dental applications.

Keywords: Spark plasma sinter, 3Y-TZP, biaxial flexural strenght

Xii



1. GIRIS

Dis hekimligi alaninda uzun yillardir 6ncelikli protetik restorasyon olarak tercih
edilen metal destekli seramikler giivenle kullanilmiglardir. Protetik dis hekimliginde
mekanik 6zellikleri sayesinde siklikla kullaniliyor olmalarinin yaninda bu restorasyonlar
ile elde edilen marjinal ve internal uyum ile birlikte sahip olduklari yiiksek klinik
basarilar1 bilimsel olarak kanitlanmistir. Ancak yiliksek mekanik 6zellikler kazandiran
metal altyapilarin; ilave bir kalinlik olusturmasi, altyapi rengini maskelemek adina opak
porseleni uygulama zorunlulugu, kiymetsiz metallere karsi alerji gelisimi riskinin
bulunmasi ve korozyona sebebiyet vermeleri gibi ¢ok sayida olumsuz yonleri de
giindeme gelmistir. Protetik dis hekimliginde dogal dis dokularina benzer estetigi
yakalamak olduk¢a onemlidir. Giinlimiizde estetik beklentilerin artmasi ile birlikte ise
metal destekli restorasyonlar haricinde daha estetik materyallerin arayisina girilmistir.
Ciinkii altyapr materyalinin 151k gecirgenligine sahip olmamasi ve {izerine uygulanan
opak porselenine bagli olarak, dogal dis dokularinin sahip oldugu translusensi
olusturulamamaktadir.'* Metal destekli seramiklerin dezavantajlart gz GOniine
alindiginda tam seramik sistemlere olan ilgi artmistir.

Tam seramik sistemler renkte derinlik saglamalar1 ve 15181 yansitma ozellikleri
sayesinde dogal dis dokularimi taklit etme noktasinda oldukg¢a basarili materyallerdir.
A1z i¢i dokular ile olan biyolojik uyumlar: ve dis dokularina yakin 1sisal genlesme
katsayilarina sahip olmalar1 tam seramikleri tercih sebebi haline getirmistir. Ustiin
estetik  Ozelliklerinin  yaninda kirlma  dayamklihiklari oldukga diisiiktiir.” Tam
seramiklerin kullanim alanin1 genisletmek ve agiz ortaminda ki fonksiyonel kuvvetler
altinda basar1 1ile kullanabilmek i¢in zirkonyum dioksit igerikli seramikler
gelistirilmistir.

Saf zirkonyum dioksitler ise sinterleme islemlerinin ardindan oda sicakligina
kadar sogutulma asamasinda kararsiz bir yap1 kazanmaktadirlar. Bu durumun oniine
gecmek amaciyla yapi igerisine cesitli stabilizatorler eklenmistir. Stabilizator olarak
itriyum oksit igeriginin kullanilmasiyla birlikte {istiin estetik 6zelliklere sahip ve yliksek
mukavemetli restorasyonlar elde edilmistir. Hayatimiza giren teknolojik gelismeler ile
birlikte CAD/CAM sistemlerinin de yayginlagsmasi sonucunda ise itriya igerikli

zirkonyalarin kullanimi daha pratik hale gelmistir.*



CAD/CAM sistemleri dental laboratuvarlara ihtiya¢ duyulmaksizin, tek seansta
restorasyonlarin tamamlanmasi imkanini sunmaktadir. Zirkonya bloklarin kisa siirede
frezelenmesinin  ardindan sinterleme islemleri gerceklestirilerek restorasyonlar
olusturulmaktadir. Ancak bu noktada zirkonya bloklarin sinterleme siiresi olduk¢a uzun
sirmektedir” Ve tek seansta restorasyonlarm tamamlanmasi diisiincesiyle
uyusmamaktadir.

CAD/CAM sistemleri ile hassas bir uyum ile {iretilen restorasyonlarin sinterleme
sartlariin iyilestirilmesi gerektigi diisiinlilmektedir. Bizim c¢alismamizin amaci ise
zitkonyum dioksit bloklarin iiretiminde kullanilan basing ve sicaklik faktdrlerini ihtiva
eden ancak ¢ok daha kisa stirelerde sinterleme sunan bir sistem ile sinterleme kosullarini
tyilestirmektir. Spark plazma sinterleme yontemi miihendislik ve endiistriyel alanlarda
kullanilmaktadir. Kisa siirede sinterleme isleminin gerceklestirilebilmesi dental alanda
kullanilan zirkonya seramiklerinin tek seansta iiretilmelerine imkan saglanmasi adina
umut vericidir.

Calismamizin amaci;

Spark plazma ve geleneksel yontem ile sinterlenen 3 Y-TZP zirkonya
seramiklerinin mekanik, yapisal ve optik 6zelliklerinin arastirilmasidir.

Calismamizin hipotezi;

Ho: 3 Y-TZP zirkonya seramik yapilarinin farkli yontemler kullanilarak

sinterlenmeleri mekanik, yapisal ve optik 6zelliklerini etkilemez.



2. GENEL BIiLGILER

2.1. Seramikler

Dental seramikler, bir ya da daha fazla metalik ve yar1 metalik elementin
(genellikle oksijen ile) bilesiminden olugsan ametalik ve inorganik yapilardir. Dental
seramik ifadesi genis bir materyal grubunu tanimlamakta kullanilirken, dental porselen
terimi ise alt gruplardan birini ifade etmektedir.® Dental porselenler kristal iceren camst
bir yapiya sahiptirler ve sinterizasyon ile sekillendirilmektedirler.” Dis hekimliginde
kullanilan metal destekli seramikler feldspar, kuartz ve kaolin olmak iizere 3 ana

maddeden meydana gelmektedirler ve dental porselenler olarak adlandiriimaktadirlar.®

2.1.1. Dental Seramiklerin Tarihgesi

Dental seramikler ilk olarak, 1789 yilinda Fransiz dis hekimi De Chemant
tarafindan  patentlenmistir.” 1900’lerin baslarinda ise porselen jaket kronlar
gelistirilmistir. Porselen jaket kronlar tam seramik kronlarm ilk o6rnekleridir. Jaket
kronlar aliiminéz ve feldspatik porselenlerin platin folyo ile pisirilmesi ile elde
edilmistir. Porselen jaket kronlarin diisiik dayanikliliklarindan dolay1 kullanimlari siirh
kalmistir. 1960’11 yillarda veneer seramikleri ve metal altyapir alagimlarinin termal
genlesme katsayilar1 arasindaki uyumsuzlugun, soguma sirasinda kiriklara neden
olmasi, 18sit iceren feldspatik porselenlerin gelisimini tesvik etmistir.  Uretim
asamasinda, felspar ve yliksek genlesme katsayili Idsitin  kontrollii olarak
karistirilmasiyla sorun ¢oziilmiistiir. Bu sekilde feldspatik porselenin termal genlesme
katsayisi sinirli bir aralikta belirlenmigstir. Seramik ve metallerin dental alandaki

gitvenilirligi artmistir. Metal altyap1 ve seramik materyalinin baglantis1 saglanmigtir. "

2.2. Metal Destekli Seramikler

Feldspatik seramikler, cam matriks ve bir kristal fazdan olusmaktadirlar.'' Esas
olarak cam matriksten meydana gelmeleri, yapilarin1 oldukca kirillgan hale
getirmektedir.'> Seramikler makaslama ve/veya ¢ekme streslerine maruz kaldiklarinda,
yapilarindaki mevcut catlaklar yiizey boyunca ilerlemeye baslar. Baski stresleri ise
seramik yiizeyinde ilerleyen catlaklar1 durdurma yoniinde etki gosterirler.”” Seramik

materyallerinin, baski streslerine kars1 mekanik direnclerinin yiiksek olmasi, makaslama



ve ¢ekme streslerine karsi dayanimlarinin diisiik olmasi sebebi ile metal altyapilar ile
desteklenmislerdir."*

Metal destekli seramik restorasyonlarin, klinik sonuglar1 agisindan uzun vadede
basarili olduklar1 bilimsel kanitlar tarafindan onaylanmistir. Mekanik ozellikleri ile
marjinal ve internal adaptasyonlarinin, klinik kabul edilebilirliklerinin oldukca yiiksek
olmas1 nedeniyle uzun yillar protetik dis hekimliginde altin standart olmuslardir."

Dogal dis dokular1 yiiksek derecede transliisensiye sahiptirler. Ancak metal-
seramik restorasyonlarin 15181 absorbe etmeleri veya yansitmalarindan dolayr ideal
estetik sonuglar elde edilememektedir.” Metal altyapinin restorasyonda ilave bir
kalinliga neden olmasi ve altyapinin grimsi golgesini maskeleyebilmek adina opak
porselen tabakasinin uygulanmasi 151k gegirgenligini tamamen engellemektedir."”” Ayni
zamanda altyapidan kaynakli olarak disetinde metal-iyon renklenmelerinin goriilmesi,
zamanla korozyona ugramalar1 ve alerji duyarliliginin gelismesi gibi dezavantajlar1 da
mevcuttur.'

Metal destekli seramik restorasyonlarinin tiim dezavantajlar1 ile birlikte altyapi
imalatina iliskin malzeme ve is¢ilik maliyetleri; metal alasim gerektirmeden yliksek
mukavemete ve hassas uyuma sahip tam seramik sistemlerinin gelistirilmesine yol

agcmuistir. 16

2.3. Tam Seramikler

Metal igermeyen dental restorasyonlar, daha 6nce de bahsedilen jaket kronlarin
gelistirildigi tarihten giinlimiize kadar, dental alandaki arastirmalarin her zaman odak
noktas1 olmustur."” Teknolojik gelismeler ile birlikte ise giiniimiizde uygulanan dental
tedavilerde ki estetik talepler artmistir. Tiim bu gelismeler dogrultusunda protetik tedavi
secenekleri ¢ok daha estetik materyallerin secimine yonelmistir. 13

Tam seramik sistemler, renkte derinlik sagladiklar1 ve 15181 yansitma 6zelligine
sahip olduklar1 i¢in dogal dis yapisina daha yakin goriiniimdedirler. Estetik
ozelliklerinin yam sira, agiz iginde kimyasal reaksiyona girme potansiyeli yiiksek olan
metallere karsi biyolojik uyumlari daha iistiindiir. > Dogal dis dokusuna yakin 1sisal

genlesme katsayisina ve 1s1 iletkenligine sahiptirler.'®



Tam seramik sistemlerin ¢ok yonliilikleri sayesinde bir dizi seramik
geligtirilmekte olup, dis hekimligi alaninda giin gegtikce daha yaygin olarak
kullanilmaktadirlar.'’

Tamamu seramik sistemlerin iiretim tekniklerine gére smiflandirilmasi:'®

A- Dispersiyon ile gliglendirilmis seramik sistemleri
1- Aliimina kor
¢ Aliiminus seramik
e Hi- ceram
e Infiltre seramikler (In-Ceram, Vita Zahnfabrik, Almanya)
2- Magnezyum kor
3- Enjeksiyon yontemi ile sekillendirilen kor (Cerestore, Johnson&Johnson, E.
Windsor, N.J.)
4- Optec-HSP
B- Dokiilebilir seramikler
¢ Dicor (Dentsply International, York, Pa.)
e CeraPearl
C-Preslenebilir seramikler
e [PS Empress (Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein)
e [PS Empress 2 (Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein)
D- CAD-CAM sistemleri
e Cerec-3 (Sirona, Bensheim, Almanya)
e Cercon (Degudent, Frankfurt, Almanya)
e  Procera (Nobel Biocare, Goteburg, Isvec)
e  Wol-Ceram (Wol-Dent, Ludwigshafen, Almanya)
e Precident DCS (DCS AG, Allschwil, Isvicre)
e Lava 3M ESPE (Seefeld, Almanya)
e Everest Kavo (Leutkirch, Almanya)
e DigiDent DentaCAD (Hint-ELs, Griesheim, Almanya)



Tam seramik sistemler dstiin estetik Ozelliklere sahip olmalarina karsin
yapilarindaki iyonik- kovalent atomik baglardan dolay1 kirilma dayanikliliklari oldukga
diisiiktiir. Bu sebepten dolay1 9%0,1 - 9%0,3' ten daha yiiksek deformasyon gerilimleri
altinda kirilirlar.® Tam seramiklerin kirllmaya kars: direnglerinin zayif olmas: yalnizca
uygun fonksiyonel stresler altinda ve kisa sabit boliimlii restorasyonlar da kullanimlari
igin siirlayici bir faktor olmustur. '

Tam seramiklerin iistiin estetik Ozelliklerin yaninda istiin mekanik ozellikler
kazandirilmas1 amaciyla zirkonyum oksit altyapt malzemeleri gelistirilerek yliksek
kirilma dayanimina sahip seramikler elde edilmistir.” Dis hekimliginde ki bilgisayar
destekli tasarim (CAD) ve bilgisayar destekli iiretim (CAM) teknolojilerindeki
gelismeler sayesinde ise yliksek dayanikliliga sahip seramik sistemlerin endikasyon
araliklart genisletilmistir.* Ozellikle itriya icerikli tetragonal zirkonya polikristali, essiz
mekanik 6zellikleri, kimyasal stabilitesi ve sundugu estetik imkanlar sayesinde yaygin

olarak kullanilmaktadirlar.?

2.4. Zirkonyum

Zirkonyum (Zr),dogada serbest halde bulunmayan ve heksagonal kristal formda
bir metaldir. Periyodik cetvelde D grubuna ait olan bu ge¢is elementinin, atom numarasi
40 ve atom kiitlesi 91,22°dir. Yogunlugu 6,49 g/cm’’ tiir. Oda kosullarinda giimiisimsii

24,25

beyaz renkli yapidadir. Zirkonyum metalinin saflastirilmasi sirasinda Hafniyum(Hf)
elementi elde edilir ve zirkonyum bilesikleri icerisinde 50/1 oraninda bulunur.
Zirkonyum bir¢ok farkli bilesikler halinde bulunabilir. Zirkonyumun silikat oksit ile
bilesik yaptigi formu ise zirkonyum silikat(ZrSiO4)’tir. Bilinen metal oksit formu ise
zirkonyum dioksittir(ZrO,). Zirkonyum dioksit, baddeleyit ve zirkonya olarak da

bilinmektedir.*®**’

2.4.1. Zirkonyum Dioksit
Zirkonyum dioksit 3 farkli tipte bulunabilen polimorf bir malzemedir. Kristal
yapist degisken bir materyal olan zirkonya; monoklinik, tetragonal ve kiibik olmak

uzere 3 ana fazda bulunmaktadir.



(c)

Sekil 2.1. Zirkonyum dioksitin kristal yapilari, a) Kiibik yap1 (c-ZrO,), b) Tetragonal yap1 (t-ZrO,), c)
Monoklinik yap1 (m-ZrO,)

Oda 1s1sinda monoklinik fazda olan saf zirkonya, 1170 °C lizerinde daha yogun
bir yap1 olan tetragonal faza gegmektedir. Bu faz degisimi ile beraber kitle ortalama %
5’ lik bir hacim azalmasi gostermektedir. 1170 °C ve 2370 °C arasinda tetragonal fazda

stabil olan zirkonya, daha yiiksek sicaklikta kiibik kristal bir yap1 kazanmaktadir.

1170 °C’ ye kadar 1170 °C- 2370 °C 2370 °C- 2680 °C

/%5 hacim diistisii

Monoklinik Faz ——> | Tetragonal Faz | =———> Kubik Faz
€ —

%3-4 hacim artig1

Sekil 2.2. Zirkonyum dioksit seramiklerinin faz gegis semast.”®

Kitlenin sogutulmasi sirasinda yaklasik % 3-4 liik bir hacim artisina sebep olan
t—m (tetragonal- monoklinik) faz degisimi meydana gelmektedir.” Hacim artislarinin
gerilim streslerini baski streslerine doniistiirerek mikro ¢atlaklarin ilerleyisini dnlemesi
ozelligi ise transformasyon doygunlugu olarak adlandirilmaktadir. Zirkonyum dioksit

bu sayede yiiksek dayanima sahip hale gelmistir.”’



Catlak ilerleme alan1

Doniismemis  Doniismiis Donitisen
tanecik tanecik tanecik
Sekil 2.3. Y-TZP’ ye ait transformasyonel sertlik mekanizmasinin sematik hali**

2.5. Zirkonyum Dioksit Stabilizatorleri

Sinterleme islemi sonrasi 1s1 diisiisii ile birlikte zirkonyum dioksit stabil olmayan
bir hale gelmektedir.’' Materyalin oda sicakliginda metastabil olarak kalabilmesi i¢in
yapisina bazi stabilizatorler eklenmektedir. Bunlar itriyum, seryum, kalsiyum,
magnezyum gibi elementlerdir.

Dis hekimliginde siklikla itriyum stabilizatorii kullanilmaktadir.** Saf zirkonyum
dioksit agirligmin % 3-5 oraninda itriya ilave edilmesiyle birlikte itriya tetragonal

zirkonya polikristalin (Y-TZP) elde edilmektedir.”

Y-TZP anterior ve posterior
bolgelerde tek iiye kronlar veya 3- 4 tiyeli kopriiler seklinde uygulanabilirler, kantilever
protez tasariminda kullanimlari ise kontrendikedir.>* % 8 mol’den fazla itriya ilave
edildigi durumda ise faz degisimi engellenmis olur. Oda sicakliginda tamamen stabilize
kiibik kristal bir yapi elde edilmis olur.”

Dis hekimliginde kullanilan zirkonya tipleri:“’36

¢ Allimina ile gliglendirilmis zirkonya (ZTA)
e Magnezyum katyonlu parsiyel stabilize zirkonyum dioksit (Mg-PSZ)
e [triya katyonlu zirkonyum dioksit polikristali (Y-TZP)’ dir.



Aliimina ile giiclendirilmis zirkonya (ZTA), zirkonyumun stres bagiml
transformasyon 0zelligi ve aliimina matriksin birlestirilmesiyle saglanan avantaj,
zirkonya ile giiclendirilmis aliimina yaklasiminin olugsmasina sebep olmustur. Bu sayede
In-ceram zirkonya tretilmistir. In-ceram zirkonya 1100 °C’de iki saat siireyle
sinterlendikten sonra cam infiltrasyonu gerceklestirilmektedir. Cam faz son halini almis
yapimin yaklasik % 23’{inii olusturmaktadir. Bununla birlikte In-ceram zirkonyalar, Y-
TZP’ye kiyasla daha diisiik mekanik 6zelliklere sahiptirler.””®

Magnezyum katyonlu parsiyel stabilize zirkonyum dioksit (Mg-PSZ) bilesimi
%8-10 mol MgO ihtiva etmektedir. Mg-PSZ yapis1 i¢inde porozitelerin varligr ve 30-60
um gibi biiylikk gren boyutlarinin asimmalara neden olmasi materyalin basariya
ulagmasini engellemistir.39

Itriya katyonlu tetragonal zirkonyum dioksit polikristalinin (Y-TZP)
stabilizasyonu amaciyla yapiya %3 mol itriyum oksit (Y»Os) eklenmesi sirasinda, Y*
ve Zr** katyonlar1 ile oksijen anyonlarmmin elektriksel nétralizasyonlar meydana
gelmektedir.

Oda sicakliginda Y-TZP’ nin tetragonal fazda bulunabilmesi ve {istiin mekanik
ozellikleri, icerdigi itriyum oksit miktar1 ve yapiyr olusturan tanecik boyutlar ile
dogrudan iliskilendirilmistir.'"*’ Yapiya eklenen itriyum oksit miktar1 olduk¢a az
tutulmalidir. Aksi takdirde oksit konsantrasyonun artmasi, tetragonal faz yerine kiibik
fazin niikleasyonuna izin verebilir ve daha diisiik kirilma dayanimi ile sonuglanabilir.*’
Ideal kirilma dayanimi igin ise tanecik boyutu yaklasik 0,3 pm olmalidir. Kritik tanecik
boyutu (<1 pm) iizerine ¢ikildik¢a spontan tetragonal — monoklinik faz degisimleri
sonucunda daha az stabil bir yap1 meydana gelmektedir. Cok kiiciik tanecik boyutlarinin
(0,2 pwm) tercih edilmesi durumunda ise faz degisimleri miimkiin degildir fakat

materyalin kirilma toklugu azalmaktadir.*'



Cizelge 2.1. Y-TZP nin karakteristik 6zellikleri

Ozellikler Y-TZP

Kimyasal bilesim (%) ZrO2 + 3 mol Y20s
Yogunluk (g/cm3) >6

Porozite (%) <0,1

Egme dayanimi (MPa) 900-1200

Basma dayanmimi (MPa) 2000

Young modiilii (GPa) 210

Kirilma toklugu (MPa.m'?) 7-10

Isil genlesme katsayist (K™!) 11x10°¢

Is1l iletkenlik (W m K1) 2

Tanecik boyutlarint etkileyen bir diger faktor de sinterleme kosullaridir.
Sinterlemenin tanecik boyutlar1 iizerine etkisine bagl olarak Y-TZP’nin stabilite ve
mekanik oOzellikleri de degisiklik gostermektedir. Sinterleme esnasinda sicakligin
yiikksek ve silirenin uzun uygulanmasi sonucunda tanecik biiyiimesi ile karsi karsiya

kalinmaktadir.*?

2.6. Zirkonyum Dioksit Bloklarin Uretimi
Dental alanda kullanilan zirkonyum dioksit bloklar tiretildikleri sistemlere bagl
olarak biikiilme dayanimlart 900 MPa ile 1200 MPa araliginda degisiklik
gostermektedir.
Uretim sekilllerine gore itriya igeren zirkonyum dioksit bloklar:*’
e Sinterlenmemis (Green Stage) zirkonyum dioksit
e Pre-sinterize zirkonyum dioksit

e Sinterize zirkonyum dioksit

2.6.1. Sinterlenmemis Zirkonyum Dioksit (Green Stage, Dry Pressed

Zirconia)

Y-TZP tozu ve blok haline gelmelerini saglayan bir matriksten olusmaktadirlar.
Blok agirhiginin yaklasik %2’lik kisminda ZrO,’den ayrilmasi ¢ok zor olan hafniyum
oksit (HfO,) bulunmaktadir. Bloklar, soguk izostatik basing teknigi kullanilarak

10



iretilmektedirler. Y-TZP tozlarinin sinterleme yapilmaksizin yalnizca basing altinda
sikigtirtlmalar: sonucunda gergeklestirilmektedir. Bu iiretim teknigi ile kolay islenebilen
ve tebesir kadar yumusak bloklar elde edilmektedir. Asindirma sonrasi uygulanan
sinterleme islemleri ile daha yogun ve dayanikli hale gelirler ancak % 20-30 oraninda
biizillmeye ugramaktadirlar. Sinterlenmemis zirkonyum dioksit bloklardan kazinan

kronlar normal boyutlarindan % 20-25 daha biiyiik hazirlanmaktadirlar, ***"-%4¢

2.6.2. Pre-sinterize Zirkonyum Dioksit

Bu tip bloklar, non-HIP(non-Hot Isostatically Pressed) zirkonya olarak da
adlandirilmaktadirlar. Is1 ile presleme denilen bu islem seramik endiistrisinde kullanilan
bir sinterleme teknigidir. Sinterlenmemis zirkonyum dioksit bloklarim 500 °C’de
yaklagik 30 dakika firinlanmasi ile elde edilmektedirler. Nihai sinterleme islemi
sirasindaki sicaklik 1350 °C- 1550 °C araliginda olup 2-5 saat siire ile gergeklestirilir.
Sistem sicakligit 1000 °C’ye ulastiginda %20 oraninda biizilme meydana

. 24,27,28 44
gelmektedir.

2.6.3. Sinterize Zirkonya (HIP/ Hot Isostatically Pressed)

Tam sinterize zirkonyum dioksit bloklar HIP-zirkonya olarak da
adlandirilmaktadirlar. % 95 oraninda yogunluga ulasilmasi amaciyla 1300 °C’de 6n
sinterizasyon islemine tabi tutulurlar. Sonrasinda ise Argon gazi yardimiyla sinterleme
1s1s1 1400 °C —1500 °C’ye yiikseltilir. Sicak izostatik sinterleme (Hot isostatic pressing)
islemi sayesinde % 99 oraninda yogunluga sahip bloklar elde edilmektedir. Bu islem
sonucunda rengi gri-siyaha donilisen yapi, oksitlenip beyazlasincaya kadar bir atmosfer
basincinda sinterlemeye devam edilir.”’ Sinterleme islemlerinin tamamlanmasinin
ardindan kazima islemleri gerceklestirilmektedir. Uretimin herhangi bir biiziilme
olmaksizin gerceklesmesi nedeniyle kronlar gergek boyutlarinda hazirlanmaktadirlar.
37,46

Sinterlenmemis (Green stage) bloklar kuru karbid frezler, pre-sinterize bloklar
su sogutmasi altinda karbid frezler, tam sinterize bloklar ise su sogutmasi altinda elmas
frezler yardimi ile makinelenmektedir.*’ Bloklar iizerinde gergeklestirilen frezeleme
islemleri, sinterlenmemis ile pre-sinterize bloklar i¢cin yumusak makineleme ve tam

sinterize bloklar icin ise sert makineleme olarak adlandirilmistir.*® Tam sinterize bloklar
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icin yapilan sert makineleme asindirma agisindan cihazlar iizerinde daha fazla hasar

454
olusturan, uzun zaman alan ve pahali uygulamalardir.**

2.7. Sinterleme

Seramik ve metal partikiillerinin mekanik, fiziksel ve kimyasal 6zelliklerinin
gelistirilmesini saglayan bir toz birlestirme teknigidir. Materyale 0Ozgii ergime
sicakliklarimin 2/3’tine yakin 1s1l islem uygulanarak, toz partikiiller arasi temas
noktalarinda ki mevcut porlarin azaltilmasi amaglanir. Bu sayede partikiillerin temas
noktalar1 artirilarak ve baglanarak kompakt yapilarin olusmasi saglanmaktadir.”
Partikiiller aras1 baglanmalar genellikle kat1 halde atom hareketleriyle oldugu gibi sivi

faz olusumu ile de ger<;eklesebilmektedir.51

2.7.1. Sinterleme Parametreleri

Toz materyal ve sinterleme prosesi ile ilgili parametreler sinterlenmis nihai
malzemenin mikro yapisini etkilemektedir. Toz materyal ile ilgili parametreler;
kimyasal igerik, tanecik boyutu, tanecik sekli, toz boyut dagilimidir. Sinterleme prosesi

ile ilgili parametreler ise 1s1tma hiz1, sicaklik, basing, atmosfer ve sogutma hizidir.”**

2.7.2. Sinterleme Asamalari

Toz partikiillerin sinterlenmesi ile tanecikler arasi temas noktalar1 artar, boyun
olusumlar1 goriiliir. Boyun sayilarin artmasini takiben tanecik biiyliimesi meydana
gelmektedir. Bu sekilde partikiiller birbirlerine yaklagsmaya devam ettikce ise poroziteler
azalir. Sinterlemenin tamamlanmasma dogru ise partikiiller arasi porlar, tanecik

sinirlarida meydana gelen difiizyon ile kapatilmaktadir.”
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Sekil 2.4. Sinterleme asamalari: (A) Ham yogunluktaki malzeme, (B) Boyun olusumu, (C) Gozeneklerin

kiictilmesi, (D) Yogunlagma, porlarin kaybolmasi, tane sinirlarinin olusmasi

2.7.3. Sinterleme Metotlar:

Toz partikiillerinin densifikasyonu esnasinda materyali dogrudan etkileyen
sinterleme sicakligi, basing, ortalama tane biiyiikligii ve gaz atmosferi gibi kontrol
edilebilen faktorler mevcuttur. Ayrica kontrol edilmesi daha gii¢ olan tane biiytikligii ve
paketlenme yogunlugu gibi faktdrlerin de materyaller {lizerinde etki gosterdikleri
bilinmektedir. Yapimin yogunlastirilmasi i¢in ise farkli sinterleme yontemleri ve

mekanizmalar1 mevcuttur. >

5

Reaksiyon sinterleme

Basingsiz
sinterleme

Sinterleme
Metodu

Termal plazma sinterleme

Basingh
sinterleme

L Mikrodalga sinterleme
Atmosferik sinterleme
Sicak pres (HP)
Kati faz . =
o —— Spark plazma sinterleme (SPS)
Yiiksek-basingli sinterleme
— Sicak izostatik pres (HIP)
Gaz faz
REr— | | Yiiksek-basingli gaz

reaksiyonlu sinterleme
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Sekil 2.5. Sinterleme metotlarinin siiflandiriimast™




2.7.3.1. Basing¢h Sinterleme

Basingli sinterleme metodunda daha yogun yapili materyallerin elde edilmesi
amaciyla sinterleme prosediirleri sabit veya degisken basing uygulamalar1 altinda
gerceklestirilmektedir. Basing sayesinde toz partikiiller arasindaki temas noktalari
artirtlir ve sinterleme icin gerekli itici gii¢ elde edilir. Ayrica basing destegi sayesinde

tanecik biiylime hizi etkilenmeden yogunlagsma saglamr.56

2.7.3.1.1. Sicak Presleme (Hot Pressing)

Bir kalip igerisine yerlestirilen toz materyallerine aksiyal presleme ve sicaklik
uygulayarak gerceklestirilen bir islemdir. Geleneksel sinterleme metotlarindan farkl
olarak basing ve sicaklik faktorlerinin bir arada uygulanmasi sayesinde daha diisiik
sicaklik ve siirelerde sinterleme saglanmaktadir. Ancak biiylik 1s1l kiitleler nedeniyle
sinterleme siiresi yine de saatler almaktadir. Kullanilan kalip materyaline gore
degiskenlik gosterse de sistemin g¢ikabilecegi en yliksek sicaklik 2200 °C’dir. Sistem

icerisinde uygulanan en yiiksek basing degeri ise 50 MPa’dir.”®’

Tek eksenli sicak pres

YYY

iist zzmba
toz
kalip §
§ Sicaklik
<\
T T A alt zzmba
Basing

Sekil 2.6. Sicak presleme sistemin sematik goriiniimii®®
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2.7.3.1.2. Sicak Izostatik Presleme (Hot Isostatically Pressing)

Sicak izostatik presleme oldukca yaygin bir kullanim alani olan basing destekli
bir toz birlestirme yontemidir. Dis hekimligi alaninda 6zellikle tam sinterize zirkonya
bloklarin {iretimi i¢in bu sistemlerden faydalanilmaktadir. Toz materyaller iizerinde
olusturulan sikistirma sayesinde % 99’lara varan yogunluk degerleri elde edilir.”® Sicak
presleme ve spark plazma sinterlemelerinde ki tek eksenli basing uygulamasindan farkl
olarak basincin tiim eksenlerden es zamanli ve esit oranda uygulandig: bir sinterizasyon
islemi gerceklestirilmektedir. Basing uygulamasi ise sistem igerisinde kullanilan argon
veya azot gazlari sayesinde elde edilmektedir.”

Sicak izostatik presleme sistemi dahilinde sinterizasyona tabi tutalacak toz
materyallerin  cinsine gore uygulanacak tepe sicaklik 2200 °C’ye kadar
cikarilabilmektedir. Islem boyunca 200-300 MPa araliginda basing uygulanarak
sinterleme desteklenmektedir.*

Toz materyaller deforme olabilen bir kalip igerisine yerlestirildikten sonra
vakumlanmalar1 ve ardindan sicaklik ve basing altinda sinterlenmeleri ile islem

tamamlanmaktadir.®!

2.7.3.1.3 Spark Plazma Sinterleme (SPS)

Spark plazma sinterleme teknigi ilk olarak 1930’da giindeme gelmis olsa da bu
sistemleri ticarilestirebilecek yeterli teknolojik imkanlar heniiz mevcut degildi. 1960’11
yillarin bagina gelindiginde ise SPS metodu teknik olarak daha da gelistirildi ve
Japonya’da cesitli arastirma laboratuvarlarinda caligmalara devam edildi. Nihayet
darbeli dogru akima dayanan spark plazma sinterlemesi, Tokyo Universitesi’nden
Kiyoshi Inoue tarafindan tam olarak icat edildi ve patentlendi. 1990 yilinda Kiyoshi
Inoue’nun patentlerinin siirelerinin dolmasinin ardindan Japon sirketleri (6zellikle
Sumimoto Coal Mining Co. ,Ltd.) SPS makineleri iiretmeye basladilar. Daha sonra ise
Almanya’da ki FCT Systeme GmbH ve ABD’de ki Thermal Technology LLC, Inc. gibi
sirketlerin de liretime girmesi ile birlikte SPS sistemleri endiistriyel anlamda ilgi odagi
haline gelmis ve kiiresel anlamdan genis bir pazar elde etmislerdir.*®

Sinterleme, tozlar1 ergime noktalarindan daha diisiik sicakliklarda sabitleme ve
birlestirme islemini ifade etmektedir. Partikiiller arasinda ki difiizyonel kiitle taginimi

sayesinde birlesme ve daha yogun cisimlerin olusumu meydan gelmektedir.”’
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Spark plazma sinterlemesi darbeli dogru akim ile olusturulan elektrik desarjina
dayanan ve basing altinda gergeklestirilen bir sinterleme islemini ifade etmektedir.
Spark plazma sinterlemesi deforme edilebilirligi diisiik olan yiiksek sicaklikli
malzemelerin, daha 6nce elde edilememis yapilara doniistiiriilmesinde 6nemli avantajlar
saglamak amaciyla ortaya cikan bir toz birlestirme teknigidir.”> SPS sistemleri
icerisinde metaller, seramikler, kompozitler, biyomalzemeler ve polimerler gibi ¢ok
cesitli tozlarin birlestirme islemleri gerceklestirilebilmektedir. Iletken veya iletken
olmayan toz materyallerin de sinterlemesi miimkiindiir.**

SPS sistemlerinde sicaklik ve basincin es zamanli olarak uygulanmasi sayesinde
yiiksek yogunluklu ve kompakt yapili iiriinler elde edilebilmektedir. SPS prosesleri
dahilinde yiiksek 1sitma hizi, diisiik sinterleme sicakliklar1 ve daha kisa sinterleme
siireleri sayesinde stin ozelliklere sahip iretimler gerceklestirilmektedir.”® SPS
yonteminde kullanilan sicaklik geleneksel sinterleme yontemlerine gore 200 °C- 1000
°C daha diisiik oldugu igin ‘diisiik sicaklik sinterleme teknigi’ de denilmektedir. Diger
sinterleme tekniklerinden farkli olarak diisiik sicaklik, yiiksek 1sitma hizi ve ¢ok daha
kisa sinterleme siiresi sayesinde toz partikiiller arasi tane biiyiimesine izin vermeksizin
materyalin yogunlagsmasi saglanir. Sinterleme sirasinda yapi igerisinde ki plastik
transformasyonun ilerlemesi ile birlikte % 99’dan fazla yogunluklu iiretimler
gerceklestirilmektedir. Ayrica istenmeyen reaksiyonlarin Oniine gegilmekte ve

istenmeyen fazlarin olusumu engellenmektedir.**®°

(a) (b)

Sekil 2.7. (a) Spark plazma sinterleme cihazi, (b) Sistem jeneratorii
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2.7.3.1.3.1. SPS Komponentleri

Spark plazma sinterleme firini: Firin haznesi 1x10™* mbar'lik bir vakuma (en
azindan soguk kosullarda) ve 2200 °C'ye kadar sinterleme sicakligina
dayanmalidir.

Firm i¢in giic kaynagi: Firma gelen gilic beslemesi, vakum/argon/azot
atmosferinde en az 800 °C/dk varan bir 1sitma hiz1 ile 2200 °C’ye kadar bir
sicakliga ulagsmak icin yeterli olmalidir. Giris gii¢ kaynagi 415 VAC + %10,50
Hz olmalidir. Cogu SPS cihaz1 12:2’lik bir darbeli akim dizisine sahiptir.

Vakum ve pompalama sistemi: Minimum 5x107 mbar ve 10 mbar kadar
yiiksek vakum tercih edilir.

Pres sistemi: Tozu firin haznesi i¢inde istenen basingta sikistirmak i¢in hidrolik
kontrollii bir presleme sistemi kullanilir. 25 ton kuvvet yani yaklagik ~250 kN’a
kadar basin¢ uygulanabilir.

Su dolagim sistemi: Sistemin gilivenli calisabilmesi i¢in su ve hava sogutma
sistemi kullanilir.

Gaz giris sistemi: Inert/azot veya diger gazlari firn icinden temizlemek icin bir
gaz giris sistemi kullanilir.

Kontrol ve enstriimantasyon sistemleri: Girig giicii (voltaj/akim), vakum
seviyesi, hidrolik pres, su sirkiilasyon sistemi ve tiim giivenlik kilitler1 kontrol
konsolu araciligryla kontrol edilir.

Sicaklik Olgtim cihazlari: Farkli sicaklik araliklari i¢in uygun termokupllar (K
tipi) ve bir IR pirometresi bulunur. IR pirometresi sicakligi 700 °C-2200 °C
araliginda Olgmeli ve kontrol etmelidir. Numuneye yakin noktalar da ise
termokupllar sicaklig1 6lgmelidir.

Kalip setleri: Set kalip ve alt-list bask1 elemanlarindan olusur. Farkli boyutlar da
numuneler elde etmek icin yiiksek yogunluklu grafit veya tungsten karbid kalip
setleri kullanilir. Ayrica kalip setlerinin firin haznesindeki alt-list ram’lar
arasinda sabitlenmeleri i¢in kullanilan grafit iicgen alt-list baslhiklar

52,55,57
mevcuttur.
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Sekil 2.8. SPS grafit kalip seti*

Genel olarak spark plazma sinterlemesi dort ana asamada gergeklesmektedir;®’
e Gazlarin uzaklagtirilmasi ve vakumun saglanmasi ilk asamadir.
o Ikinci asama da basing uygulamasi yapilmaktadir.
e Ardindan ii¢lincii agsamada ise direngli 1sitma gergeklestirilmektedir.

e Dordiincii asamaya gelindiginde sogutma gercgeklestirilir ve proses tamamlanir.

Spark plazma sinterleme prosesi baslatilmadan once sistemle uyumlu olan
bilgisayar iizerinde tanimlanmasi gereken parametreler:®®
e Isitma hiz1 (°C/dk)
e Sinterleme sicakligi/Tepe sicaklik
e Sinterleme siiresi/Bekleme siiresi
e Basing uygulamasi yapilacak asamalar ve degeri (kN)

e Sogutma hiz1 (°C/dk)

Sinterlemesi yapilacak olan toz materyalin karakteristik Ozelliklerine bagh
olarak tiim parametre degerleri sisteme tanimlanir ve ardindan proses baglatilir. Prosesin
baslamasiyla birlikte yukardan asagiya darbeli dogru akim iletimi baslar. Darbeli dogru

akimin grafit kaliplar ve igindeki toz materyali iizerinden iletilmeye baglamasiyla
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birlikte sistem sicakligi artis gosterir. Akim toz partikiil yiizeyleri boyunca iletilir ve
partikiiller aras1 bosluklarda ve temas noktalarinda spark desarjlar1 goriillmeye baslar.
Sistem sicakliginin artmasiyla ve partikiiller arasi sparklarin olusmasiyla birlikte, kalip
ve toz hem disaridan hem de igeriden 1sitilmaktadir. Kullanilan darbeli akim sayesinde
partikiiller {izerinde birbiri ardma elektrik desarjlar1 goriilir. Bu desarjlarin
tekrarlanmasiyla birlikte daha fazla sayida spark desarji meydana gelir. Bir spark desarji
meydana geldiginde anlik olarak 1000 °C’lik lokal sicakliklar ve desarj kolonlar1 ortaya
cikmaktadir. Boylelikle partikiil yiizeylerinde meydana gelen buharlagsma ve erimelerin
ardindan partikiillerin temas alanlarinda boyunlar olusmaktadir. Desarjlar tekrarlanmaya
devam ettikce partikiiller arasinda ki boyun olusumlarinin artmasiyla sinterleme

saglanmaktadir.® !

70

Sekil 2.9. Darbeli akimin partikiil yiizeyleri boyunca iletiminin sematik gériinimi

2.8. Tam Seramiklerin Mekanik Ozelliklerini Inceleme Yontemleri
Dis hekimligi alaninda 6zellikle agiz igerisine uygulanacak olan materyallerin
dayaniklilik degerlerinin ve mekanik 6zelliklerinin ¢ok iyi bilinmesi gerekmektedir.
Dayaniklilik terimi ise dental materyallerin maruz kaldiklar1 kuvvetler sonucu kirilma
anlarinda kaydedilen en yiiksek stres degerini ifade etmektedir. Seramikler gibi kirilgan
malzemeler ile klinik basariyr yakalayabilmenin en O6nemli unsurlarindan biri de
dayanikliliktir.”?
Mevcut bir ¢ok test yontemi sayesinde dental materyallerin mekanik 6zellikleri ile

ilgili bilgi sahibi olmak miimkiindiir. Bu amagla makaslama, ¢ekme, burma, yorgunluk

19



dayanimi, egme (blikme) testleri uygulanabilirken, sertlik dl¢limleri icin ise Vickers,
Knoop, Brinell, Rockwell Shore A ve nano-sertlik testleri uygulanabilmektedir.

Mekanik testler bes ayr1 grupta smiflandirilmistir:

e Makaslama Testi (Shear Test)
e (Cekme Testi (Tensile Test)
» Mikrogerilim testi
* Makrogerilim testi
e Biikme Testi (Bending Test)
= Tek eksenli (Uniaksiyal) biikkme testi
o Ug nokta biikme testi
o Dort nokta biikme testi
» (ift eksenli (Biaksiyal) biikme testi
o Cember lizerine cember (ring-on-ring)
o Cember lizerine top (ball-on-ring)
o Ug top iizerine piston (piston-on-three balls)
e Burkulma Testi (Torsion Test)

e Basma Testi (Compresive Test)

2.8.1. Biikme Testleri

Seramik materyallerin mekanik 06zelliklerinin degerlendirilmesi konusunda
biikiilme dayanimi testleri olduk¢a onemlidir. Seramik yapilar i¢indeki mikro ¢atlaklarin
etrafinda yogunlasan gerilim streslerine bagli olarak materyalin mekanik o6zellikleri
zayiflamaktadir. Ciinkii bu materyaller gerilim altinda baski streslerine gore daha
dayaniksizdirlar. Biikiilme dayanimi terimi ise bir kirisin iki ucu desteklenerek
ortasindan kuvvet uygulandig1 zaman, o kirisin gosterdigi mukavemeti ifade etmektedir.
Tek eksenli ve ¢ift eksenli olmak iizere farkli yontemler ile biikme testleri

gerceklestirilebilmektedir.
2.8.1.1. Tek eksenli (Uniaksiyal) Biikme Testi

Ug nokta ve dort nokta biikiilme testleri kullanilarak gergeklestirilebilmektedir.
Ozellikle Uluslararas1 Standartlar Organizasyonu (ISO 6872) ve Amerikan Dis

20



hekimleri Birligi (ADA) tarafindan ii¢ nokta biikme testlerinin dental seramiklerin
dayanikhliklarinin tespitinde uygun ve giivenilir bir metot oldugu belirtilmistir.”

Uc nokta biikiilme testi, dikddrtgen seklindeki orneklerin iki silindirik destek
lizerine yerlestirilmelerinin ardindan orta noktalarindan yiikk uygulanmasi suretiyle
gerceklestirilen bir yontemdir. '

Dort  nokta  biikiilme testi de  dikdortgen  sekilli  Ornekler ile
gerceklestirilmektedir. Benzer sekilde iki destek iizerine yerlestirilen 6rneklere iki ayri
noktadan yiik uygulanmaktadir. Yiik uygulanan iki nokta ise her bir destekten

aralarindaki mesafenin dortte biri kadar uzaklikta konumlandiriimaktadir.”

2.8.1.2. Cift Eksenli (Biaksiyal) Biikme Testi

Seramik materyallerin biaksiyal esneme direnclerinin ortaya kondugu test
yontemidir. Disk seklindeki orneklerin merkez noktalarindan dik bir sekilde kuvvet
uygulanmaktadir. Maksimum stresler merkezi noktalarda yogunlasmaktadir. Buna bagh
olarak Orneklerin kenar hatalarindan kaynaklanabilecek sorunlarla daha az

7677 Cift eksenli biikme testleri ti¢ ayr1 sekilde yatpllabilmektedir:78

karsilasilmaktadir.

o Cember iizerine ¢ember (ring-on-ring) : Daha kii¢lik ¢apl ancak es merkezli bir
halka destek {iizerine disk seklinde ki orneklerin yerlestirilmesi suretiyle
uygulanmaktadir.

o Cember iizerine top (ball-on-ring) : Disk sekilli Orneklerin bir halka ile
desteklenmesinin ardindan kuvvet yiiklemesinin kiire seklinde ki bir aparat ile
yapildig: test yontemidir.

o Ug top iizerine piston (piston-on-three balls) : ISO 6872 tarafindan standardize
edilmis bir test yontemidir. Capt 10-12 mm olan hayali bir ¢ember iizerine,
aralarinda 120° ag1 olacak sekilde yerlestirilmis 2,5— 6,5 mm ¢apli ¢elik toplar
destek olarak kullanilmaktadir. Test edilecek olan disk sekilli ornekler es
merkezli olacak sekilde celik toplar ile desteklenmektedir. Ve ug cap1 1,4 + 0,2
mm olan diiz metal bir piston ile 1+ 0,5 mm/dk ¢apraz kafa hizinda merkez
noktadan yiiklemeler yapilmaktadir. Ve uygulanan kuvvetlerin esit dagilimini
saglayabilmek adina 0,5 mm’lik polietilen yapraklar 6rneklerin alt ve {ist

yiizeylerine yerlestirilerek testler gerceklestirilmektedir.”
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Sekil 2. 10. Biaksiyal biikme testi sematik goriiniimii*®

Biaksiyal esneme direnci formiilii:*'

S=-0.2387P (X-Y) d

S: Esneme Direnci Kuvveti
P: Kirilma esnasinda ki maksimum kuvvet

d: Ornek Kalinlig1 (mm)

X =(1+v) In(ra/ 13) > + [(1 = v)/ 2] (r2/ 13)
Y=1+Vv) [l +In(r/13)* ]+ —V) (1t/13)°

v: Poisson Orani (0,25)
r;: Celik toplarin yerlestirildigi hayali gemberin yarigapt (mm)
r2: Yiikleme yapilan piston ucunun yarigap: (mm)

r3: Ornek yarigapi (mm)
2.9. Sertlik Testleri

Seramik materyallerin mekanik 6zelliklerini ortaya koymak amaciyla siklikla

kullanilan ve olduk¢a 6nemli olan mekanik testlerden biridir. Sertlik terimi materyal
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yiizeyi ile temas halinde bulunan batici uglarin meydana getirdigi penetrasyona karsi
gosterilen direnci ifade etmektedir.” Baska bir ifadesi ise herhangi bir sert cismin
yarattig1 plastik deformasyona karsi gosterilen direnctir. Ozellikle ag1z igerisinde ¢ok
cesitli kuvvetlerin etkisi altinda kalan protetik restorasyonlarmm mevcut formlarinin

korunabilmesi i¢in yiiksek yiizey sertligi degerlerine sahip olmalar1 gerekmektedir.**™

2.9.1. Vickers Mikrosertlik Testi

Protetik materyallerin yiizey sertliklerinin degerlendirilmesinde siklikla Vickers
mikrosertlik testi tercih edilmektedir. Vickers test metodunun kendine has, kare tabanli,
tepe agist 136° olan piramit sekilli bir elmas ucu vardir. Vickers u¢ yardimi ile cilali ve
diiz yiizeyli ornekler iizerine kuvvet uygulanmaktadir. Bu test cihazlar ile 100— 2000
gr-kuvvet araliginda yiik uygulamasi yapilabilmektedir. Belirlenen kuvvetin yaklasik
15+ 0,2 sn siire ile uygulanmasi sonucunda dértgen formlu izler olusturulmaktadir.®*
Dortgenlerin kdsegen uzunluklarinin mikroskop biiyiitmesi altinda 6l¢iilmesi sonucunda
olusturulan izlerin ylizey alanlar1 hesaplanmaktadir. Uygulanan yiikiin, elmas ucun
ornek iizerinde olusturdugu izin alanina boliinmesi ile birlikte ‘Vickers Sertlik

Degeri(VHN)’ elde edilmektedir.®

Vickers sertlik degeri formiilii:
F
HV = 1,854 x (kg-kuvvet/mm?)

(Taban Kosegeni)”

Vickers u¢ yardimi ile 6rnek ylizeyinde olusturulan izlerin biiyiikliigi ile ters

orantili olarak materyallerin sertligi ile ilgili bilgi sahibi olunabilmektedir.*®
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Sekil 2.11. Vickers sertlik testi indenter sematik Sekil 2.12. Vickers indenter geometrisnin yiiksek
goriiniimi® biiyiitme altinda goriintiisii®

2.10. Seramik Yiizeylerinin Topografik incelemesi

2.10.1. Atomik Kuvvet Mikroskobu (AFM)

1986 yilindaki icadindan bu yana atomik kuvvet mikroskobu ¢ok ¢esitli sert ve
yumusak malzemelere ait mikro ve nano Olgekli ylizey oOzelliklerinin topografik
analizini gergeklestirmek i¢in kullanilan bir cihazdir.® Atomik kuvvet mikroskobu ile
elde edilen ¢oziiniirliik bir ka¢ nanometre 6l¢eklidir ve diger tekniklerden en az 1000
kat daha fazladir. AFM cihazlari, ylizey topografisinin ii¢ boyutlu goriintiilemesinin
yaninda yiizey piiriizliiliigii parametrelerini de rakamsal olarak verebilmektedirler.*

Ornek yiizeyi iizerinde 6l¢iim yapan bir prob (SisN, yapili), yiizey ve prob
arasindaki kuvvet etkilesimini algilayan elastik bir destek(cantilever) ve bu parcalarin
uzaysal konumunu ayarlayan piezoelektrik giic devrelerinden olusan sistemlerdir. Bu
sekilde yiizey ile prob arasindaki etkilesimler sonucunda cantilever ile algilanan

hareketlerin x, y ve z diizlemlerinde kaydedilmesi ile veriler olusturulmaktadir.”

2.10.2. Taramahh  Elektron =~ Mikroskobu  (Scanning  Electron

Microscope/SEM)

Taramal1 elektron mikroskobu, tercih edilen biiyiitmeler ile 6rnek ylizeylerinin
mikroskobik inceleme ve analizlerinin yapilmasina imkan veren cihazlardir. TEM cihazi
ile incelemeye baslamadan once iletkenligi saglamak amaciyla 6rnek yiizeyleri ince bir
tabaka altin ile kaplanmaktadir. Ornek yiizeylerindeki atomlar ile TEM cihazinin

odaklayip gonderdigi elektron demetleri arasinda meydana gelen etkilesimlerin temel
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alindig1 sistemlerdir.”’ Cihazin gonderdigi yiiksek enerjili elektronlarin érnek yiizeyine
carptigi bolgelerde ki atomlardan sekonder elektronlar sagilir. Cihaza ait 0Ozel
dedektorler  sayesinde  yakalanan  elektronlar ise  elektriksel  sinyallere
dontstiirilmektedirler. Olusturulan elektriksel sinyaller ise ylizey goriintiisiiniin
bilgisayar ekranina aktarilmasini saglamaktadirlar. Ayrica detektorlere ulagan sekonder
elektron miktar1 ile dogru orantili olarak daha parlak yiizey gorintiileri elde

edilmektedir.”?

2.11. X-Isim Kirinima Analizi (XRD)

Kristal yapilt materyaller olan seramik ve metal molekiillerinin geometri ve
sekillerinin ortaya konmasini saglayan bir analiz yontemidir. Fiziksel ve kimyasal
etmenler sonucunda bu kristal yapilar iizerinde meydana gelen degisikliklerin de
incelenmesini saglayan cihazlardir.

X-1smlar1  yiikksek enerjiye ve ayni zamanda diisik dalga boyuna sahip
elektromanyetik 1simalardir. Oncelikle X-isinlar1 incelenecek materyal iizerine
gonderildiginde yiizeyde absorbe edilmektedirler. Absorbe edilen X-1sin1 ise kristal
yaptya ait elektronlar1 yoriinge degistirmeye zorlamaktadir. Yorlingesi degistirilebilen
elektronlar ise birer X-1s1m1 kaynagi haline gelirler ve X 1s1mim1 yapmaya baglarlar.
Sacilan ve kirilan X-1s1nlari ise difraktometre tarafindan algilanmaktadir. Difraktometre
ise kirmimlarin hangi acgilarda daha fazla oldugunu tespit ederek kristal yapinin

geometrisi ve sekli hakkinda bilgi vermektedir.”
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3. GEREC ve YONTEM

3.1. Orneklerin Hazirlanmasi

In-vitro olarak gerceklestirilen calismamizda, 3Y-TZP igerikli prefabrike
zirkonya bloklar (Upcera Dental Zirconia Blank, Liaoning Upcera Co. Ltd., Cin)
kullanilarak geleneksel sinterleme prosediirleri uygulandi. %3 mol oranina sahip itriyum
oksit-zirkonyum dioksit toz karisimlari (3Y-PSZ, Tosoh, Japonya) kullanilarak ise
Spark plazma sinterleme prosediirleri uygulandi. Farkli sinterleme islemleri sonucunda
elde edilen Orneklerin mekanik o6zellikleri biaksiyal esneme direnci ve Vickers
mikrosertlik testleri ile degerlendirildi. Tiim ornekler yapisal analizlerini
degerlendirmek amaciyla X-1sm1 kirinimi analizine (XRD) tabi tutuldu. Ornek
yiizeylerinin topografik incelemelerini yapabilmek adina ise atomik kuvvet mikroskobu
(AFM) ve taramal1 elektron mikroskobu (SEM) kullanildi. Calismamizin is akis1 Sekil

3.1 ile gosterilmistir.

== Y gy
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S S Vickers Béaﬂl:(siyal
S ‘ Mikrosertlik tkme XRD
S Dayanimi

Testi

&= = Tost
|| =

&

—> | sEm

-
== |\ J
Ss; So '

Spark Plazma Geleneksel

istatistiksel Analiz

Sekil 3.1. Calismanin is akis1
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Cizelge 3.1. Calismamizda kullanilan malzemeler

Malzeme icerik (%) Uretici Firma
% 3 mol Y203’ . . .
Upcera Dental Zirconia Blank 210 Liaoning Upcera Co. Ltd., Cin
1895)
% 3 mol Y2O37
3Y-PSZ Tosoh, Japonya
ZI‘OZ

Ornekler, farkli sinterleme islemleri sonucunda mekanik ve yapisal olarak
degerlendirilmek {iizere; kontrol grubu Sy, ve deney grubu olarak S; olarak

adlandirilmistir. (n=10) (Cizelge 3.2)

Cizelge 3.2. Ornek gruplarmin siiflandiriimasi

N =20

L J &N

So Ss3

3.1.1. Kontrol Grubu Orneklerinin Olusturulmasi

Kontrol grubu o6rnekleri (Grup So) i¢in 3Y-TZP prefabrike zirkonya bloklar
(Upcera Dental Zirconia Blank, Liaoning Upcera Co. Ltd., Cin) kullanild1 (Sekil 3.2).
Ornekler, 20x2 mm boyutlarinda pelet formunda tasarlandi. Yapilan tasarimlar STL
formatina gevrildi ve prefabrike zirkonya bloklar kullanilarak CAD/CAM sisteminin
kazima cihaz1 (Cerec Inlab MCXS, Sirona Dental Systems, Bensheim, Almanya)
tarafindan iretildi. Firma talimatlarina gore sinterlenmemis Ornekler elmas frezler
yardimu ile kesilerek bloklardan ayrildi. Ornekler iizerinde kalan ¢ikintilar ise tungsten

karbid frezler ile diizeltildi.
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FDA C€ote7 FDA C€o1g7

Made by UPCERA
Madety UPCERA

Sekil 3.2. (a) Prefabrike zirkonya bloklar, (b) STL format tasarimi

3.1.1.1. Kontrol Grubu Orneklerinin Sinterlenmesi
Kazima islemlerinin tamamlanmasinin ardindan ikinci ve son sinterleme
prosediirii uygulandi. Sicaklik artis hizi, sinterleme siiresi, sicaklik ve bekleme siiresi

gibi sinterleme parametreleri liretici firma talimatlarina gére uygulandi (Cizelge 3.3).

Cizelge 3.3. Geleneksel sinterleme parametreleri

Isitma Isitma Bekletme Sogutma
Sicaklik (°C) 1200°C 1200- 1530 °C 1530 °C Oda sicakligina
kadar
Siire (saat) 4 saat 2 saat 45 dk 2 saat 2 saat 30 dk
1800 |
Lo 1530°C l'}Bﬂ:C
1400 } ~ ' I
1200 i HU%;L'/ II"1|I
S
o 100e .
x ’ )
X g £ \
8 | / Zaman (dk) |
%) 6ot | J_/ !
A0 : J’, IIIIIlI
4 i’gu*c
0 100 200 30 400 500 GO0 TOo BOO

Timaimin}

Sekil 3.3. Uretici firmaya ait geleneksel sinterleme grafigi’
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Kontrol grubu ornekleri, son sinterleme isleminin de tamamlanmasi ile birlikte
600, 800, 1000 ve 1200 grit’lik SiC (silikon karbid) zimparalar ile polisaj yapildi ve

mekanik testler ile yapisal analizler i¢in hazir hale getirildi.

Sekil 3.4. Sinterleme sonrasi kontrol grubu drnekleri

3.1.2. Deney Grubu Orneklerinin Hazirlanmasi

Deney grubu (Grup S3) 6rnekleri i¢in % 3 mol itriyum oksit (Y203)- zirkonyum
dioksitin (ZrO;) homojen sekilde karistirilmasi ile elde edilen toz (3Y-PSZ, Tosoh,
Japonya) karisim kullanildi. Kullanilan tozlarin tanecik boyutlar1 40 nm olup ayni

zamanda % 99 saflikta karigimlardir.

3.1.2.1. Pilot Calismalar
Oncelikle spark plazmanin 3Y-TZP iizerindeki etkilerini gérmek, ¢alismamizin
metodolojisini buna gore olusturmak amaciyla ¢ok sayida pilot calismalar

gerceklestirdik. Pilot ¢alismalar sirasindaki hedeflerimiz ise;

e Spark plazma cihazi ile uygun sinterleme grafigi elde etmek

e 3Y-TZP sinterizasyonunu saglamak

e Sinterlenen 6rneklerin kaliptan tek parca halinde ¢ikarilabilmesi

e (ikan 6rnek yiizeylerinden grafit folyolarin uzaklagtirilmasi

e (Cikan orneklerin yogunluk dl¢timii ve ZrO,’ye ait yogunlugun saglanmasi

e Yapisal biitiinliigiinii koruyan, uygun yogunluktaki 6rneklerin XRD ve SEM
analizleri

e XRD analizi sonucunda ZrO;’e ait XRD grafik paternini elde etmek
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e SEM analizi sonucunda yogun, tek fazli 6rnek yilizeylerini gozlemlemek

seklindedir.

Yukarda bahsedilmis olan sira ile biitiin sartlar1 elde etmemizin ardindan pilot
calismalarimizi tamamladik. Bu sayede c¢alismamizin SPS parametrelerini ve

izleyecegimiz is akisimizi1 belirledik.

2000}

/ 3
o 1500 dbhustid ol ik il J £
2 5
g 23
a 3
z 1000 L2
Z Z

1

SID \_Y -71 500.W S
0
0 10 20 30 40 50

Time {min]

— AV Pyrometer°C — AV ForcekN — AV Speed mm/min
AV Heating Power kW — SV Temperature ‘C AV Rel. Piston T mm

Sekil 3.5. 1 No’lu Pilot ¢aligmalarda basarisiz olmus 6rnek ve sinterleme grafigi

2000

1800

AV Pyrometer °C
AVRel. Piston T mm

SRIC_15
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Time [min]

AV Pyrometer °C AV Force kKN
AV Heating Power kW SV Temperature °C

AV Speed mm/min
AV Rel. Piston T mm

Sekil 3.6. 2 No’lu Pilot ¢aligmalarda basarisiz olmus 6rnek ve sinterleme grafigi

g

g

AVPyrometer C

§ 888888

AVRel.Pton T mm

SPS-3

°
S

20 30 40

Tume {min}

AV Pyrometer °C
AV Heating Power kw

AV Force kN
SV Temperature °C

AV Speed mmimin
AV Rel. Piston T mm

Sekil 3.7. 3 No’lu Pilot ¢caligmalarda basarisiz olmus 6rnek ve sinterleme grafigi
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Pilot ¢calismalarin sonucunda deney grubumuza ait 6rnekler % 3 mol Y,03- ZrO,
toz karigimi spark plazma sinterleme cihazi (FCT GmbH, HPD-50, Almanya)
kullanilarak sinterlendi. Oncelikle tozlarin yerlestirilebilmesi i¢in grafit kalip govdesi,
alt-list baski elemanlar1 kullanildi. Islem oncesinde hazirlanan kaliplarm SPS firin
icinde sabitlenmesini saglayan iki adet grafit liggen baslik kullanildi. Kalip gbévdesinin
i¢ ylizeyini kaplayacak sekilde, grafit folyolardan 6,5 x 4,8 cm’lik parcalar elde edildi.
Kalip govdesi icine yerlestirilen ve tozun sikistirllmasimni saglayan alt-iist baski
elemanlarinin ¢aplaria uygun olacak sekilde ise 20 mm ¢apli grafit folyolar elde edildi.

Tozlar grafit kaliplardan izole edecek sekilde kaliplarin igerisine folyolar yerlestirildi
(Sekil 3.8 a ve b).

Sekil 3.8. (a) SPS i¢in kullanilan grafit kalip ve folyolarlﬁ.éoruntusu, (b) Kalip govdesi igerisine
yerlestirilmis folyo ve baski eleman1 goriintiisii, (c)Hassas terazi ile toz gramajlarmin tespiti,
(d) Tozlarin grafit kaliplar icerisine yerlestirilmesi

20x2 mm boyutlu Ornekleri elde etmek icin kullanilacak toz gramajlar

belirlendi. Yaklasik 4,1 gram toz karisimlar hassas teraziler (Mettler Toledo AF 200,
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Ispanya) yardimiyla tartildi. Tozlar grafit kaliplar igerisine yerlestirildi (Sekil 3.8 ¢ ve
d).

Tozlarn yerlestirilmesini takiben ikinci baski eleman1 da yerlestirilerek aksiyal
soguk pres ile 1,5 metrik ton kadar basing uygulandi (Sekil 3.9 a ve b). Sikistirma ile
beraber baski elemanlar1 ¢evresine toz kacisi miimkiin olabilmektedir. Bu durumu
engellemek adma firca ve hava spreyi yardimi ile kalip yilizeyine yapisan tozlar
uzaklastirildi (Sekil 3.9 ¢ ve d).

(d)

Sekil 3.9. (a) Kalip setine aksiyal presleme uygulanmasi, (b) Aksiyal presleme ile uygulanan basing
degeri gorintiisii, (c) Presleme sonrasi toz kacisinin izlenmesi, (d) Kalip yiizeyine yapisan
tozlarin firga ile uzaklastirilmasi
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Sonrasinda ikinci baski elemani yeniden yerlestirildi. Tozlar kalip gévdesinin
tam merkezinde konumlanacak sekilde, aksiyal presleme yardimi ile baski
elemanlarinin uzunluklarini esitlendi. Sinterleme 6ncesi son hazirliklar tamamlandiktan
sonra SPS battaniyesi ile sarilan kaliplar, SPS firininin alt ramina yerlestirilen liggen
baslik lizerine yerlestirildi (Sekil 3.10 a ve b). Son olarak ise tiim pargalar ayni eksende
hizalanarak iist iiggen baslik da yerlestirildi. On hazirliklar tamamlandiktan sonra SPS
prosesi bilgisayar yardimi ile diizenlendi. Prosesin her bir parametresi SPS programina

tanimlandi. Firinin kapanmasiyla SPS prosesi baslatildi (Sekil 3.10 ¢ ve d).

Sekil 3.10. (a) Toz materyalin kalip icerisinde merkezi olarak konumlandirilmasi, (b) Sinterlemeye hazir
kalip ve SPS battaniyesi, (c) Kalip setinin SPS firin1 igerisine yerlestirilmesi, (d) SPS prosesi
baglatildiginda ki firin goriintiisii

SPS prosesi oda sicakliginda baslatildi, sistem belirlenmis olan 100 °C/dk
sicaklik artis hiz1 ile tepe sicakliga kadar 1sitildi. Tepe sicaklik (sinterleme sicakligi)
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1300 °C olarak ayarlandi. Sinterlemenin gerceklestigi sinterleme sicakligindaki bekleme
stiresi ise 10 dakikadir. Sinterlemenin gerceklesmesi ile birlikte dogal sogutma
uygulandi, sistem su yardimi ile oda sicakligina kadar sogutuldu. SPS sisteminin
baslatilmasi-kapatilmas: arasi tim proses boyunca sabit 50 MPa basing uygulandi.
Sistem dahilinde bulunan pirometre; sicaklik 450 °C‘ye ulastiginda Ol¢lim yapmaya

baslar ve ayn1 zamanda basing uygulamasi da devreye girer.

Cizelge 3.4. SPS proses parametreleri

Sicakhik Artis Hizx °C/dk 100 °C/dk
Tepe Sicakhik 1300°C
Sinterleme/Bekleme Siiresi 10 dk
Sogutma Hizi Dogal sogutma
Basing 50 MPa
(Ttim proses boyunca)

2000

1800
1600 .

1400

1200 2

AV Pyrometer "C
AV Rel. Piston T mm

1000
800 1

600 { e

40017

0
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 25 26 27 28 29
Time [min]

AV Pyrometer °C AV Rel. Piston T mm

Sekil 3.11. Spark plazma sinterleme grafigi

Cizelge 3.4 ile belirtilmis olan parametreler dogrultusunda spark plazma
sinterlemesi gergeklestirildi. Proses tamamlanmasi ve sistemin kapatilmasi ile birlikte
Grup Ss’e ait 6rnekler elde edildi (Sekil 3.12). Ornek boyutlarinin dogrulugu igin dijital
kumpas yardimi ile Olglimler yapildi (Sekil 3.13). Sinterleme esnasinda ornek

yiizeylerine yapisan grafit folyo kalintilar1i uzaklastirildi. Yiizey piiriizliliklerini
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gidermek amaciyla 600, 800, 1000 ve 1200 grit’lik SiC (silikon karbid) zimparalar ile
polisaj yapildi.

~

Sekil 3.12. Sinterleme sonrasi test grubu 6rnekleri

Sekil 3.13. Dijital kumpas ile drnek boyutlarinin 6l¢iimii

3.2. Vickers Mikrosertlik Testlerinin Yapilmasi

Tim oOrneklere uygulanan Vickers mikrosertlik testleri ig¢in Cukurova
Universitesi Dis Hekimligi Fakiiltesi Arastrma Laboratuvarinda (Adana, Tiirkiye)
bulunan mikrosertlik cihazi (Buehler, 1600-6306, Illunois, ABD) kullanildi. Testlere
baslamadan Once kare tabanl, tepe agis1 136° olan piramit sekilli bir elmas Vickers ug
cihaza takildi. Cihazin alt tablasina 6rnekler yerlestirildi. Ornek yiizeylerine Vickers ug

ile 2000 gr-kuvvet’lik basing, 15 sn siire ile uygulandi.
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Sekil 3.14. (a) Mikrosertlik cihazi goriintiisii (b) Vickers testinin yapilmasi

Meydana gelen dortgen formlu izlerin kosegen uzunluklari 40x mikroskop
biiyiitmesi altinda 6l¢iildii. Izlerin yiizey alanlar1 cihaz tarafindan belirlendi. Her 6rnek
icin yapilan 5 ayr1 Ol¢clim sonucu elde edilen degerlerin aritmetik ortalamalar

hesaplanarak Vickers sertlik degerleri (VHN) kaydedildi.

Sekil 3.15. (a) Orneklerin 40x biiyiitme altinda incelenmesi (b) Mikroskop altinda kosegen
uzunluklarinin hesaplanmasi

3.3. Biaksiyal Biikme Testlerinin Yapilmasi

Biaksiyal biikme testleri i¢in Cukurova Universitesi Dis Hekimligi Fakiiltesi
Aragtirma Laboratuvarinda (Adana, Tirkiye) bulunan evrensel test cihaz1 (M500-25KN;
Testometric, Rochdale, Ingiltere) kullamldi. Biaksiyal biikkme dayanimi testlerine
baslamadan 6nce 6rnek gruplarinin randomizasyonu i¢in research randomizer programi
kullanildi. Tiim 6rneklere randomizasyon sonrasi olusturulan siralamaya gore biaksiyal

blikme testleri uygulandi.
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Biaksiyal bilkme testlerinden ‘lig-top-lizerinde-piston’ (piston on three balls) test
yontemi kullanildi. Tiim Ornekler iizerinde testleri gergeklestirmek icin ISO 6872
standartlarina uygun olan test aparatlari, cihazin st itici ve alt destekleyici kollari
arasinda monte edildi. Alt destekleyici kola; 10 mm ¢apli ¢ember lizerinde 120° ag1yla
bulunan celik toplarmn yer aldig1 aparat sabitlendi. Ust itici kola ise érneklerin merkezi
ile ayn1 eksende olan diiz, metal, 1.6 mm capl1 piston yerlestirildi. Pelet formundaki
ornekler gelik toplar iizerine yerlestirildi. Ornek yiizeylerinde esit kuvvet dagilimini
saglamak amaciyla 0.5 mm’lik polietilen yapraklar yerlestirildi. Cihazin kuvvet
uygulama hizi 1 mm/dk olarak ayarlandi. Kirilmanin gerceklestigi andaki kuvvet degeri

Newton (N) cinsinden otomatik olarak kaydedildi.
Sonuglar biaksiyal biikme dayanimi formiilii ile hesaplandi: *'

S=-0.2387P (X -Y) d*
S: Esneme Direnci Kuvveti
P: Kirilma esnasinda ki maksimum kuvvet

d: Ornek Kalimligi (mm)

X =(1+v) In(ra/ 13) > + [(1 = v)/ 2] (12 13)
Y=0+Vv) [l +In(t/13)* ]+ — V) (1:/13)>

v: Poisson Orani (0,25)
r;: Celik toplarin yerlestirildigi hayali cemberin yarigap1 (mm)
r2: Yiikleme yapilan piston ucunun yaricapi (mm)

r3: Ornek yarigapi (mm)
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Sekil 3.16. (a) Test diizenegine yerlestirilmis bir 6rnek (b) Test sonucunda kirilmig bir drnek

3.4. X-Isim1 Kirimmmi (XRD) Analizleri

Orneklerin kristalaografik incelemelerinin ve degerlendirmelerinin yapilmasi amactyla
X-1sin1 - kirmimi  analizleri  gergeklestirildi. Cukurova Universitesi Merkez ~Arastirma
Laboratuvar1 (CUMERLAB) biinyesinde bulunan X-1s1m1 difraktormetre cihazi (EMPYREAN
XRD, PANalytical, ingiltere) kullanildi. Her gruptan 3 adet olmak iizere toplamda 6
adet XRD analizi gerceklestirildi. Analizleri yapilan Orneklere ait en yiiksek pik
degerleri ve bu degerlerin gozlendigi difraksiyon agilar1 kaydedildi.

3.5. Orneklerin Yiizey Topografilerinin incelenmesi

Calismamizin deney grubu Orneklerinin elde edilmesinde spark plazma
sinterleme yontemi kullanildi. Spark plazma sinterleme sistemlerinde kullanilan grafit
kalip ve folyolarin igerdigi karbonun 6rnek yiizeyine difiize olmasi nedeniyle kontrol ve

deney grubu orneklerinin optik 6zellikleri incelenmedi.

3.5.1. Atomik Kuvvet Mikroskobu (AFM) Analizleri

Calismamiz dahilinde ki tim Orneklerin ylizey karakteristiklerinin detayl
incelemesi ve ii¢ boyutlu goriintiillemelerinin yapilmasi amaciyla Cukurova Universitesi
Merkez Arastirma Laboratuvari (CUMERLAB) biinyesindeki atomik kuvvet
mikroskobu (AFM) (Park Systems, Park NX10, Giiney Kore) kullanildi. Her bir 6rnek
yiizeyi tizerinde 20 um o6lcekli alanlarda 1 Hz’lik sabit tarama hizi1 altinda analizler

yapildi. Yiizey taramasi sonucunda elde edilen veriler cihaz tarafindan ii¢ boyutlu
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goriintiilere g¢evrilerek dijital goriintiiler elde edildi. Cihaza ait prob yiizey taramasi
yaptig1 esnada kaydedilen yiikselti ve derinlik verileri sonucunda yiizey piiriizliligii

parametresinin (R,) degerleri elde edildi.

3.5.2. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM) Analizleri

Farkl1 sinterleme metotlarinin ve uygulanan mekanik testlerin 6rnek ve kirik ara
yiizeylerinde meydana getirdikleri olusum ve degisiklikleri gézlemlemek adina SEM
analizleri yapildi. Cukurova Universitesi Merkez Laboratuvari’nda (CUMERLAB)
bulunan taramali elektron mikroskobu (FEI, Quanta FEG 650, ABD) ile incelemeler
yapild.

3.6. Istatistiksel Analizler

Mikrosertlik, biaksiyal biikme dayanimi ve yiizey piirtizliliigli testleri sonucunda
elde edilen veriler istatistiksel olarak degerlendirildi. Istatistiksel analizler icin SPSS
20.0 (SPSS Inc., ABD) yazilim programi kullanildi. One-way ANOVA ve ardindan
Mann Whitney U testleri kullanilarak gerekli karsilastirmalar yapildi (p<0.05).
Biaksiyal biikkme dayanimui testi ile elde edilen verilere ise ilave olarak Weibull analizi
uygulandi. Yine SPSS 20.0 (SPSS Inc., ABD) yazilim programi kullanilarak 6rnek

gruplarmin Weibull modiilleri hesaplandi.
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4. BULGULAR

4.1. Biaksiyal Biikme Dayanimi Test Bulgular:

Calismamizda oncelikle farkli sinterleme yontemleri ile 3Y-TZP prefabrike
zirkonya bloklar (geleneksel sinterleme) ve % 3 mol icerikli Y,0s- ZrO; toz karisimlari
(Spark plazma sinterleme) kullanilarak iiretilmis orneklerin biaksiyal biikkme dayanimi
degerleri (S) karsilagtirmali olarak incelenmistir. Her bir grupta 10 adet olmak tizere bir
kontrol grubu (Sy) ve bir deney grubuna (S3) ait toplam 20 adet 6rnegin biaksiyal biikkme

dayanimi degerleri dogrultusunda elde edilen istatistiksel veriler Cizelge 4.1°de

belirtilmistir.
Cizelge 4. 1. Orneklerin biaksiyal biikme dayanimi degerleri (S, MPa)
So 10 761,43 64,455 773,71 642,76 876,55
S3 10 1101,85 177,73 1093,22 855,55 1381,58

1400

p< 0.001 ‘
1200

o 1000

1

600

S0 S3
Grup

Sekil 4.1. Biaksiyal bilkme dayanimi (S) degerlerinin gruplar arasi dagilimi
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Istatistiksel karsilastirmalar sonucunda (p<0.05);

1. Kontrol grubuna ait S degeri ile deney grubuna ait S degerleri arasinda
istatistiksel agidan anlamli bir fark elde edilmistir. (p<.001)

2. Deney grubuna ait biaksiyal biikme dayanimi degeri, kontrol grubu biaksiyal

blikme dayanimi degerleri arasindaki farklilik istatistiksel olarak anlamlidir.

Orneklerin  biaksiyal ~ biikkme  dayanimi  degerlerinin  dagilimlarmi
degerlendirebilmek adina Weibull analizi gerceklestirilmistir. Elde edilen dagilimlar

Sekil 4.2°de gosterilmistir.

Croup

. ) Spark

2,50004 N ) Control
\ . Spark

~— Control

Spark: Ry Linear = 0,759
Control: Ry Linear = 0,544

2,0000

1,5000+

1,0000+

50004

\

0000 T T T T T
7.4000 76000 7,8000 8,0000 8.2000

LnF

Sekil 4.2. Weibull analizi

Yapilan Weibull analizi sonucunda geleneksel yontem ile elde edilmis kontrol
grubu (Grup Sy) 6rneklerinin daha genis bir alanda ve diizensiz bir dagilim gosterdikleri
goriilmiistiir. Sz grubunun daha dar bir alanda dagilim gostermis olmasi ise deney grubu

orneklerine ait degerlerin birbirine yakin biikkme dayanimina sahip oldugu gozlendi.
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4.2. Vickers Mikrosertlik Test Bulgular:

Kontrol grubu (Sp) ve deney grubuna (S3) ait olmak iizere toplam 20 adet
ornegin her birinden 5 ayr1 noktadan 6l¢iim yapmak kaydiyla 100 adet mikrosertlik
Olctimii gerceklestirildi. Her bir ornek i¢in elde edilen 5 ayr1 Ol¢iimiin aritmetik
ortalamalar1 alindi. Kontrol ve deney gruplarma ait Vickers mikrosertlik degerleri
(VHN) karsilastirmali olarak incelendi. Tiim Orneklerin Vickers mikrosertlik degerleri

dogrultusunda elde edilen istatistiksel veriler Cizelge 4.2°de belirtilmistir.

Cizelge 4.2. Orneklerin Vickers mikrosertlik degerleri (VHN)

So 10 1209,56 142,11 1166,77 1045,20 1545,16
S;3 10 1352,53 209,49 1270,79 1206,54 1829,80
2000
1800 )
1600 :
Z [+]
I
-
1400
T
1200 i
1000
s s3
grup

Sekil 4.3. Vickers mikrosertlik (VHN) degerlerinin gruplar arasi dagilimu

Yapilan Istatistiksel karsilastirmalar sonucunda (p<0.05) kontrol grubuna ait
VHN degeri ile deney grubuna ait VHN degerleri arasinda istatistiksel agidan anlamli
bir fark elde edilmistir (p=.029).
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4.3. AFM Analiz Bulgulan

Calismamizin kontrol (Sp) ve deney gruplarina (S;) ait tiim orneklerin yilizey
puriizliliigii degerleri (R,) ve yiizey topografilerinin 3 boyutlu goriintiileri incelendi.
Kontrol ve deney gruplarina ait tim O&rneklerin ylizey piriizliligi degerleri

dogrultusunda elde edilen istatistiksel veriler Cizelge 4.3’de verilmistir.

Cizelge 4.3. Orneklerin yiizey piiriizliiliigii degerleri (R,, pm)

So 10 0,103 0,031 0,092 0,070 0,159
S3 10 0,040 0,038 0,023 0,009 0,118

,200—

, 150

,100—

Ra

050

S0 S3
grup

,000—

Sekil 4.4. Yiizey puriizliliigi (R,) degerlerinin gruplar arasi dagilimi

Istatistiksel karsilastirmalar dogrultusunda yiizey piiriizliiliigii degerleri (R,)
acisindan yapilan istatistiksel degerlendirmeler sonucunda Sy ve S; gruplar arasinda
istatistiksel olarak anlamli bir fark elde edilmistir (p=.005).

3Y-TZP zirkonya oOrneklerin spark plazma ve geleneksel yontemler ile
sinterlenmelerinin ardindan alinan ii¢ boyutlu AFM goriintiileri Sekil 4.5 ve 4.6’da

gosterilmistir.
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100 4§

Sekil 4.5. Deney grubu 6rnek yiizeyine ait 3 boyutlu goriintii

pm

0.4

Sekil 4.6. Kontrol grubu 6rnek yiizeyine ait 3 boyutlu goriintii

Kontrol ve deney grubuna ait AFM goriintiileri incelendiginde her iki gruba ait
ptiriizliiliik degerlerinin klinik olarak kabul edilebilir sinirlar i¢erisinde oldugu goriildii.
Deney grubuna ait AFM goriintiilerinin daha piirlizsiiz olmasi, yilizeyde bulunan
karbonun uzaklastirilmasi adina polisaj isleminin uzun tutulmasi ile iligkilidir. Deney
grubu orneklerinin 3 boyutlu goriintiileri incelendiginde polisaj sonrasi mikro ¢iziklerin
yer aldigr gozlendi. Kontrol grubu Orneklerinde derinlik ve yiikselti farklarinin

incelendigi tepecikler ise frezeleme islemi sonucu meydana gelmistir.
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4.4. XRD Analiz Bulgular

Kontrol ve deney gruplarina ait 6rneklerin XRD analizi sonucunda elde edilen

grafikleri Sekil 4.7°de gosterilmistir.

Kontrol-Firin

e Deney-SPS

A AJL&A.L
N |

20 30 40 50 60 70 80
2teta (°)

Relatif Siddet

Sekil 4.7. Kontrol ve deney gruplarina ait 6rneklerin XRD desenleri

Kontrol ve deney grubu orneklerinden elde edilen XRD desenleri, tetragonal
zirkonyaya ait XRD grafikleri ile ortiismektedir.

Geleneksel yontem ile sinterlenen kontrol grubuna ait tetragonal zirkonya
orneklerden elde edilen piklerin yiiksek siddetli ve genliklerin daha dar oldugu
goriilmektedir. Tetragonal zirkonya grafigi ile ortiisen piklerin yani sira, 28° ve 31° 2-
teta derecelerinde kiiclik monoklinik pikler izlenmektedir. Pik yliksekliklerine ait
oranlamalarin gerceklestirilmesi sonucunda, yap1 igersinde %]1,8 oraninda monoklinik
fazlarin ¢okeldigi belirlenmistir. Monoklinik faz haricinde geriye kalan fazlarin ise
tetragonal faz oldugu goriilmektedir.

Spark plazma yontemi ile sinterlenen deney grubuna ait tetragonal zirkonya
orneklerden elde edilen piklerin ise daha diisiik siddetli ve genliklerin daha genis oldugu
goriilmektedir. Deney grubuna ait pikler tetragonal zirkonyaya ait piklerle
ortiismektedir. Tiim pikler incelendiginde tetragonal faz haricinde baska bir faza

rastlanmamuistir.
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4.5. SEM Analiz Bulgulari
Calismamizin son bolimiinde kontrol ve deney grubu ornek yiizeylerinin

topografilerini incelemek adina SEM analizleri yapildi.

;| . j LN = e
éz;\« 1/4/2022 HV HFW pressure mag [ WD g
* | 2:06:38 PM | 20.00 kV | 20.7 pm | 1.35e-3Pa | 20000x | 10.0 mm | ETD |§

Sekil 4.8. Kontrol grubuna ait SEM goriintiisii

Geleneksel yontem ile sinterlenen kontrol grubu oOrneklerinin SEM analizi
sonucunda elde edilen goriintiiler incelendiginde, yapida mevcut porozitelere bagl
porlarin yer aldig1 goriildii. Goriintiilerde izlenen kontrast farkliliklar1 ise yapida farkl
fazlarin yer aldigin1 gosterdi. Ve geleneksel sinterleme sonucunda tanecik biiylimesi
meydana geldigi izlendi.

Spark plazma ile sinterlenen deney grubu orneklerine ait SEM goriintiileri
incelendiginde ise daha homojen ve ayni icerikli fazlarin yapida mevcut oldugu goriildii.
Spark plazma 6rneklerinin tanecik boyutlarinin oldukga kiigiik (30-40 nm) oldugu tespit
edildi. Kontrol grubu ile karsilastirildiginda ¢ok az miktarda porozite izlendi. Yapinin
yiiksek oranlarda yogunlastig1 goriildii.
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_i,/4/'2022 HV HFW pressure mag [ WD det PTG —4ym ——
1:56:50 PM | 20.00 kV | 20.7 ym | 3.48e-3 Pa | 20000 x | 10.0 mm | ETD [ilad Cukurova University

Sekil 4.9. Deney grubuna ait SEM goriintiisii
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5. TARTISMA

Calismamizda geleneksel yontem ile sinterlenen %3 mol igerikli Y,03-ZrO,
prefabrike zirkonya bloklar ve spark plazma yontemi ile sinterlenen %3 mol igerikli
Y,03-ZrO; tozlardan elde edilen 6rneklerin sahip olduklar1 mekanik, yapisal ve yiizey
Ozellikleri degerlendirildi. Bu c¢aligmanin metodolojisi dogrultusunda 3Y-TZP tozlar
tizerinde gerceklestirilen spark plazma sinterleme isleminin materyalin biikme
dayanimi, sertligi, yiizey piriizliligii ve yapisal Ozellikleri iizerine olan etkileri
arastirildi ve rutin kullanimda olan geleneksel sinterleme yontemi ile karsilastirildi.
Literatiir taramas1 sonucunda ise spark plazma sinterleme yonteminin 3Y-TZP zirkonya
tozlar tlizerine etkilerinin arastirildigi ¢alismalarin sinirl oldugu goriildii. Calismamizda
elde edilen bulgular neticesinde 3Y-TZP igerikli zirkonya seramik yapilariin farklh
yontemler kullanilarak sinterlenmelerinin mekanik, yapisal ve yiizey Ozelliklerini
etkilemeyecegi yoniinde kurulan sifir hipotezimiz reddedilmistir.

Uzun yillar boyunca protetik dis hekimliginde genis bir kullanim alan1 bulan
metal destekli seramik restorasyonlar, altyapt materyallerinin yarattig1 ilave kalinlik,
disetinde meydana getirdigi metal-iyon renklenmeleri, korozyon, alerji gelisimi ve
altyapt rengini maskelemek i¢in kullanilan opak porseleni ile birlikte 151k
gecirgenliginin de tamamen engellenmesi sonucunda tam seramiklerin kullanimlarina
olan ilgi artmustir.”* Tam seramiklerin sunmus oldugu istiin estetik 6zellikler ve biyo-
uyumluluklarinin yaninda sahip olduklar1 iyonik-kovalent atomik baglardan dolay1
kirilma dayanimlart oldukga diisiiktiir. Metal destekli seramik sistemlerinin yiiksek
mukavemetleri sayesinde klinik uygulamalarda yakalanan giivenilirligi elde etmek
amaciyla zirkonyum dioksit esash tam seramik sistemler gelistirilmistir.

Dis hekimliginde ki teknolojik ve endiistriyel yeniliklerin beraberinde
CAD/CAM sistemlerinin de kullanim alan1 genislemistir. CAD/CAM sistemlerinin
yayginlagsmasiyla birlikte protetik dis tedavileri esnasinda karsilasilan c¢ok asamali
laboratuvar prosediirleri, teknisyen kaynakli hatalar, laboratuvar asamalarinda
karsilagilan capraz kontaminasyon riski, yliksek hassasiyete sahip restorasyonlarda
standardizasyonun saglanamamasi gibi sorunlar elimine edilebilmektedir.”” Ve bu

sistemler sayesinde zirkonya bloklarin kullanim sikligr artmistir. Klinik sartlarda
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sagladiklar1 avantajlardan dolayi, ¢alismamizin kontrol grubu orneklerinin frezeleme
islemleri CAD/CAM sistemleri ile gerceklestirildi.

CAD/CAM sistemleri ile pre-sinterize veya tam sinterize zirkonya bloklardan
iiretim yapilabilmektedir. Tam sinterize bloklarin frezeleme islemleri sirasinda cihazlar
lizerinde hasar olugma ihtimali, frezeleme islemlerinin ¢ok uzun siirmesi, bloklarin
sertliginden dolay1 istenen hassasiyete ulasilamamasi gibi iiretim giigliiklerinin oldugu
belirtilmistir.*****® Bu nedenle calismamizda pre-sinterize zirkonya bloklar kullanilarak
kontrol grubu 6rnekleri tiretildi.

Sinterlenen saf zirkonyum dioksitler (ZrO,) oda sicakligina kadar sogutulma
asamasinda, faz doniisiimlerine bagh olarak kararsiz bir yapi kazanmaktadirlar.®' Saf
zirkonyum dioksit igerigine %3 mol itriyum oksit (Y,03) ilavesi ile birlikte elde edilen
itriya tetragonal zirkonya polikristalin (3Y-TZP) yapilarina oda sicakliginda stabil
kalma ozelligi kazandirilmustir.”®> 3Y-TZP igerikli zirkonya bloklardan elde edilen
restorasyonlarin listiin mekanik 6zellikler kazanmasiyla birlikte ise endikasyon araliklari
genislemistir.”’ Yapiya ilave edilen Y,0; konsantrasyonun arttirilmasi ise tetragonal
yerine kiibik faz ihtiva eden diisiik kirilma direncine sahip materyallerin olusmasiyla
sonuglanmustir.” Bizim calismamizda stabil ve yiiksek dayanima sahip olmalar sebebi
ile 3Y-TZP igerikli pre-sinterize bloklar ve toz karigimlari kullanildu.

3Y-TZP pre-sinterize zirkonya bloklarin 500 °C’de yaklasik 30 dk firinlanmalar1
ile fabrikasyon asamalari tamamlanmaktadir.** CAD/CAM sistemleri ile yapilan freze
isleminin ardindan iiretici firma talimatlar1 dogrultusunda 1350 °C-1550 °C araliginda
tepe sicaklik ve bu sicaklikta 2-5 saat bekleme siiresi uygulanarak geleneksel sinterleme
islemleri tamamlanmaktadir.***® Tepe sicakliga ulasma, bekletme ve sogutma siireleri
g6z Oniline alindiginda 8-10 saat siliren bir sinterleme islemi gerceklesebilmektedir.
CAD/CAM sistemleri ile dental laboratuvarlara ihtiyag duyulmaksizin tek seansta
restorasyonlarin tamamlanabilmesi miimkiindiir. Ancak ZrO, tam seramiklerinin
geleneksel sinterleme prosediirleri ile restorasyonlarin tek seansta tamamlanabilmesi
miimkiin olmamaktadir.

Literatiirde geleneksel sinterleme sartlarinin iyilestirilmesi ile iistiin mekanik ve
yapisal Ozellikler kazandirmak amaciyla yapilan ¢ok sayida calisma mevcuttur.
Sinterleme sicakligi, siiresi, farkli 1sitma hizi gibi parametreler iizerinde caligilarak

¢esitli arastirmalar gerg:eklestirilmi@tir.97
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Ebeid ve ark™ sinterleme sicakligi ve siiresinin, 3Y-TZP zirkonyanin biikme
dayanimi ve optik 6zelliklerine olan etkisini inceledikleri ¢alismada, 1460 °C, 1530 °C
ve 1600 °C olmak tizere 3 farkli sinterleme sicakligi ve her sinterleme sicakliginda 3
farkli bekleme siiresi uygulamislardir. Ancak farkli parametreler uygulanmis zirkonya
orneklerin biikkme dayanimlar1 arasinda istatistiksel olarak anlamli bir fark olmadigini
rapor etmislerdir.

Hjerppe ve ark’® yapmis olduklar1 calismada ise 1500 °C’de sinterleme
sicakligini sabit tutmuslardir. 2 saat ve 1 saat 40 dk seklinde 2 farkli sinterleme
sicakligina ulagma siiresi ve 2 farkli bekleme siiresi (2 sa ve 1 sa) uyguladiklar1 3Y-TZP
zitkonyalarin mekanik o6zelliklerini degerlendirmislerdir. Hem biikkme dayanimi
degerleri hem de sertlik degerleri arasinda ise istatistiksel olarak anlamli bir fark
olmadigini rapor etmislerdir.

Stawarczyk ve ark'® farkli sinterleme sicakliklarmm pre-sinterize 3Y-TZP
zirkonyalarin bilkkme dayanimi ile olan iliskisini inceledikleri ¢alismada, 1300 °C, 1350
°C, 1400 °C, 1450 °C, 1500 °C, 1550 °C, 1600 °C, 1650 °C ve 1700 °C olmak iizere 9
farkli sinterleme sicakligini 2 saat bekleme siiresi altinda uygulamislardir. 1400 °C ve
1550 °C sinterleme sicakligi uygulanan gruplar i¢in en yiiksek biikme dayanimi
degerlerini elde etmislerdir. 1400 °C uygulanan grup i¢in en yiiksek Weibull modiili,
1700 °C uygulanan gruptan ise en diisiik Weibull modiiliinii elde etmislerdir. Ancak
1600 °C ve lizerine ¢ikildiginda yapinin hasar gordiigiinii ifade etmislerdir. Sinterleme
sicakliginin artirllmasina bagl olarak ise tanecik boyutlarinin arttigini ve bilikme
dayanimi ile sinterleme sicakligi arasinda negatif bir korelasyon meydana geldigini
ifade etmislerdir.

Ersoy ve ark'®" yapmis olduklari ¢alismada ayni markaya ait iki ayr1 zirkonya
materyali kullanarak, 1510 °C’de 2 saat, 1540 °C’de 25 dk ve 1580 °C’de 10 dk seklinde
3 farkli proses uygulamiglardir. Her iki zirkonya i¢in en yiiksek biikme dayanimi
degerlerini 1580 °C’de 10 dk’lik protokoliin uygulandigi gruplarda elde etmislerdir.
Diger protokollerin uygulandigr gruplarin biikme dayanimi degerleri arasinda
istatistiksel bir fark olmadigi belirtilmistir.

Literatiirdeki galigmalar”®'%'"!

geleneksel sinterleme parametreleri tizerinde
degisiklik yapilarak elde edilen Orneklerin biikme dayamimlari, optik ve yapisal

ozellikleri lizerine odaklanmistir. Geleneksel sinterleme isleminin 1350 °C-1550 °C’ler
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araliginda yapilmasi gerektigi {retici firmalarin talimatlari arasinda belirtilmektedir.
1600 °C’nin tizerine ¢ikildiginda meydana gelen zirkonya hasari sonucunda biikkme
dayanimi degerlerinin diistiigii belirtilmistir.'” Bunun yaninda sinterleme islemi daha
hizli yapilmaya ¢alisilsa da mevcut sinter firinlarinin limitasyonlar1 dahilinde istenilen
sonuca ulagilamadigin1 diisiinmekteyiz. Tanecik biiylimesinin Oniine gegmek ve
yogunlagsmay1 saglayabilmek icin literatiirde calisilan sinterleme siirelerinden ¢ok daha
kisa siireler igerisinde sinterlemenin gergeklestirilmesi gerekmektedir.97 Tanecik
bliylimesinin Oniine gecmek ve yogunlasmayi saglayabilmek amaciyla ¢alismamizda
cok daha kisa siirelerde (10 dk) sinterleme imkan1 sunan Spark plazma sinterleme cihazi
(FCT GmbH, HPD-50, Almanya) kullanildi.

Dis hekimligi alaninda spark plazma sinterlemesinin kullanilmis oldugu
calismalarin sayist oldukga smirlidir. Al Mansour ve ark'®* spark plazma ve geleneksel
sinterlemenin lityum disilikat cam seramiklerinin mikro yapilarma olan etkilerini
karsilastirmiglardir. IPS emax CAD tozuna farkli sinterleme sicakliklari (840 °C, 820 °C,
800 °C), sicaklik artig hizlar1 (150 °C/dk, 300 °C/dk, 500 °C/dk) ve basing degerleri (15
MPa, 50 MPa, 70 MPa) ile Spark plazma sinterleme yapilirken, IPS emax Press tozuna
750 °C ve 800 °C’lik sinterleme sicakliklari ile spark plazma sinterleme uygulanmistir.
Yapmis olduklar1 mikro yap1 analizleri sonucunda yiiksek sicaklik artis hizlarinin diistik
sinterleme sicakliklarinda dahi tanecik biiylimesini engelledigi bildirilmistir. Spark
plazmada ki basin¢ uygulamasiin ise sinterleme i¢in bir itici gii¢ olusturup yiiksek
yogunlagma sagladigini bildirmiglerdir. Rapor etmis olduklar1 sicaklik artis hizi ve
basing uygulamasi gibi konularda ki diisiinceleri, bizim c¢aligmamizdaki SPS
parametrelerini olustururken izledigimiz yol ile benzerdir.

Dental alanda spark plazmanin kullanildig1 baska bir ¢alismada, Tsukada ve
ark'® kron, koprii, inley ve onley restorasyonlarda kullanmak iizere 3Y-TZP zirkonya
ve porselen tozlarini tabakali olarak sinterleyerek fonksiyonel olarak derecelendirilmis
malzemeler iiretmis ve bilkkme dayanimlarini degerlendirmislerdir. Veneer porseleni ve
zirkonya altyapr ara yiizeyinde biriken termal streslere bagli olarak gelisen sorunlar
ekarte etmeyi planlamislardir. Wang ve ark'® yaptigi calismada ise polikarbosilan
malzemelerden Spark plazma sinterleme yontemi ile karbon nanotiipler iiretmislerdir.
Kemige benzer mekanik 6zelliklere ve biyo-uyumluluga sahip iiretimlerinin gelecegin

implant materyali olabilecegini bildirmislerdir.
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Malzeme miihendisligi ve metalurji alanlarinda zirkonyalarin spark plazma
cihazlari ile sinterlenmesi ile ilgili yapilmis ¢cokca ¢alismalar mevcuttur. Ancak %8 mol
itriya icerikli zirkonyalar'®, zirkonya katkili itriyum oksit seramikler veya farkli
kompozit malzemeler ile elde ettikleri sinterleme calismalar1 daha siklikla yapilmaistir.
Sinterleme sonucunda translusent zirkonya ve fonksiyonel olarak derecelendirilmis

malzemeler elde etmislerdir.''"’

Metalurji alaninda 3Y-TZP zirkonyalarin Spark
plazma sinterlemesi iizerine yapilan c¢alismalarda genellikle yapisal o6zelliklerini
incelemislerdir.

Chintapalli ve ark'® yapmis olduklar1 ¢alismada 3Y-TZP zirkonya tozunu spark
plazma ve geleneksel yontem ile sinterlemis ve ardindan elde ettikleri Orneklerin
hidrotermal bozunmaya olan direncini degerlendirmislerdir. 1100 °C, 1150 °C, 1175 °C
ve 1600 °C’lik sinterleme sicakliklar1 ve 100 MPa sabit basing altinda spark plazma ile
sinterlemislerdir. Geleneksel sinterleme ise 1450 °C’de 2 saat siire ile basingsiz olarak
gergeklestirilmistir. Sinterleme sonras1 131 °C’de 60 saat 2 bar basing altinda buharli
otoklav ile yapay yaslandirmaya tabi tutulmuglardir. Sinterleme sicakligi artirildik¢a
SPS uygulanan Orneklerin tanecik boyutunun ve yogunluklarmin arttigini
belirtmislerdir. 1175 °C ve sonrasi elde edilen SPS orneklerinin yogunluk, sertlik ve
elastik modiiliisleri, geleneksel grupla benzer sekilde elde edilmistir. SPS ile
uyguladiklar1 diisiik sinterleme sicakliklarinda diisiik yogunluklu 6rnekler elde etmis
olsalar bile hidrotermal bozunmaya daha direncli olduklarini belirtmislerdir. Geleneksel
ve 1600 °C’lik SPS orneklerinde tanecik biiyiimesi sonucu 350 nm’den biiyiik boyutlu
ve yogun monoklinik fazlar tespit etmislerdir. Tiim bu degerlendirmeler sonucunda
sicaklik artisinin tanecik biiylimesini artirarak monoklinik faz olusumunun meydana
gelmesi, hidrotemal bozunmaya neden olmaktadir. Chintapalli ve ark'® calismalarinda
1175 °C ve 1600 °C araligindaki SPS sicakhiginin, sicaklik-yogunluk iliskisini
degerlendirmemislerdir.

Bizim c¢alismamizda deney gruplarinin olusturulmasinda kullanilan spark plazma
sinterleme prosesinin parametrelerini belirleyebilmek i¢in pilot ¢caligmalar yapildi.

Pilot caligmalarimizin baslangicinda spark plazma prosesinin parametreleri
sinterleme sicakligi 1350 °C, sicaklik artis hizi 80 °C/dk, bekleme siiresi 5 dk, sogutma
hiz1 50 °C/dk olarak uygulandi. Uygulanan basing tepe sicakliga ulasildiginda 10 MPa’

dan 50 MPa’a c¢ikarildi. Sinterleme sonucunda tek parca halinde 6rnek elde edilemedi.
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Ayrica sinterleme grafigi incelendiginde 1180 °C-1200 °C araliginda piston
hareketliliginin basladig1 goriildi. Piston hareketliligi, basing ve sicaklik etkisi ile toz
partikiillerin birbirlerine yaklastigini yani sinterlemenin bagladigini ifade etmektedir. En
diisiik tepe sicakligin 1200 °C olabilecegi tespit edildi. Devamindaki pilot ¢alismada,
tepe sicakligt 1200 °C’ye diistiriildii ve diger parametrelerde degisiklik yapilmadi.
Proses sonucunda tek parca halinde ornek elde edilemedi ve sinterleme grafigindeki
piston hareketliliginin devam ettigi goriildii. Ayrica parcali 6rneklerin bir siire sonra
bozunduklar1 goriildii. Bu durum sinterlemenin gerceklesmedigini gostermektedir.
Takip eden pilot ¢alismada yalnizca tepe sicaklik parametresi degistirildi ve 1300 °C
olarak uygulandi. Elde edilen grafikte tepe sicakliga yaklasildik¢a piston hareketinin
olmadig1 goriildii ve sonraki ¢aligmalarda tepe sicakligin 1300 °C uygulanmasina karar
verildi. Tanecik biiylimesinin meydana gelmemesi i¢in daha yiiksek tepe sicakliklar
uygulanmadi. Ancak tek parca 6rnek elde edilemedi, basing yardimu ile toz partikiiller
aras1 bosluklari elimine ederek, sinterleme igin itici gli¢ olusturmak amaglandi. Ve tepe
sicakliga ulasinca 50 MPa’a c¢ikarilan basing, prosesin baslangicindan itibaren
uygulanmaya karar verildi. Ayn1 zamanda sinterleme Oncesi uygulanan aksiyal pres
miktar1 1 metrik tondan 1,5 metrik tona ¢ikarildi. Basincin 50 MPa uygulanmasinin
sebebi ise grafit kaliplarin basing altinda derforme olmasini engellemektir. 50 MPa
basing ile yapilan sinterleme ile yine tek parca 6rnek ¢ikarilamamasi durumunda daha
yavas bir sogutma yapmak gerektigi diigiiniildii. Ancak sicaklik artis hizi iizerinde
herhangi bir degisiklik yapilmadi ¢linkii tepe sicakliga ne kadar ¢abuk ulasilirsa o kadar
az tanecik biiylimesi gerceklesmektedir. 1300 °C’de 100 °C/dk sicaklik artis hizi, 5 dk
bekleme siiresi, tim proses boyunca sabit 50 MPa basing parametrelerinin yaninda
sogutma hiz1 80 °C/dk’dan 50 °C/dk’ya indirilerek yeni bir proses uygulandi. Prosesin
grafikleri sinterlemenin gergeklestigini gosterse de yine tek parca o6rnek ¢ikarilamadi.
Bu noktaya kadar tepe sicaklikta bekleme siiresi ile ilgili herhangi bir degisiklik olmast
istenmemistir. Clinkli sicaklik degeri ve bekleme siiresinin artirilmasi, materyalin
yogunlagsmasina engel olan tanecik biiylimesine neden olmaktadir. Ancak 6rneklerdeki
bozunmanin devam etmesinin iizerine, heniiz yeterince yogunlagsma saglanamadigi
diisiiniildii ve bekleme siiresi 10 dk’ya c¢ikarildi. Ve oda sicakligina kadar dogal

sogutma uygulandi.
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Calismamizin Spark plazma sinterleme parametreleri; 1300 °C tepe sicaklik, 100
°C/dk sicaklik artis hiz1, 10 dk bekleme siiresi ve tiim proses boyunca 50 MPa basing ve
sinterleme Oncesi 1,5 metrik ton aksiyal pres olarak belirlendi. Bu parametreler ile
gergeklestirilen sinterlemeler tekrarlandi.

Calismamiz deney gruplarinin olusturulmasinda 1300 °C’de spark plazma
sinterlemesi yapild1 ve prosesin tiim parametreleri detayli olarak belirtildi. Ayrica 1300
°C’lik bir sicaklik tercihi yapilmasinin nedeni; geleneksel sinterlemeye kiyasla daha
yogun ve daha kiiciik tanecik boyutlu orneklerin elde edilmis olmasidir. Sinterleme
sicakligr 1300 °C olarak belirlenirken ayni zamanda 100 °C/dk’lik bir sicaklik artis hizi
uygulandi. Cilinkii yaptigimiz pilot ¢alismalarin SEM ve XRD analizlerine gore, tanecik
biliylimesini engelleyebilmek ic¢in sinterleme sicakligina oldukg¢a hizli bir sekilde
cikilmasi gerektigi tespit edildi. Ayrica pilot ¢aligmalarimizda, 1300 °C’nin altindaki
degerlerde yapilan {iretimlerin herhangi bir yaslandirmaya tabi tutulmadan bile
bozunduklar1 gézlemlenmistir. Calismamizda uyguladigimiz SPS prosesi sonucunda ise
olduk¢a yogun, tek bir fazdan olusan, fazla tanecik biiylimesi gerceklesmemis ve
yiiksek mukavemete sahip yapilar elde edildi.

Vasylkiv ve ark'” calismasinda, spark plazma ve mikrodalga sinterlemelerinin,
3Y-TZP igerikli zirkonyalar tizerindeki etkileri karsilastirmali olarak degerlendirilmistir.
Spark plazma ile 1200 °C sinterleme sicakligi, 60 °C/dk sicaklik artis hiz1 ve 40 MPa
basing uygulayarak sinterleme yapmislardir. Mikrodalga sinterleme igin ise 1200 °C’de
10 dakika bekleme siiresi ve 80 °C/dk sicaklik artig hizi parametreleri uygulanmistir. Ve
spark plazma sinterleme sonucunda tanecik biiylimesi gerceklesmedigini belirtmislerdir.
Sinterleme konusunda, tanecik biiylimesi ve yogunlasma arasinda meydana gelen
¢ekismenin onemini vurgulamislardir. Bizim g¢alismamizda 1175 °C ve iizerindeki
sinterlemede hala piston hareketliligi oldugunu tespit edip; sinterleme sicakligimizi
1300 °C olarak belirledik. Ayrica tanecik biiylimesinin Oniine gegmek amaciyla 100 °C/
dk seklinde sicaklik artis hiz1 uyguladik ve bekleme sliremizi 10 dk olarak ayarladik. Ve
tim SPS prosesi boyunca sabit 50 MPa’lik basing uyguladik. Bizim c¢alismamizda

k109

belirledigimiz SPS prosesi parametrelerimiz Vasylkiv ve ar caligmasindaki

parametreler ile uyusmamaktadir.
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3Y-TZP igerikli zirkonya drneklerimizin mekanik 6zelliklerini degerlendirmek
amactyla biaksiyal biikkme dayanimi (piston-on-three balls) testleri tercih edildi.
Orneklerin merkezinden kuvvet uygulanmasi nedeniyle maksimum stresler merkezi
noktalarda toplanmaktadir ve aymi zamanda kenarlara yakin diizensizliklerden
etkilenmeyen bir test yontemidir. Bu sebeplerden dolayi tam seramikler gibi kirillgan
materyallerin mekanik dayanimlarini belirlemek i¢in kullanilan en giivenilir test
metodudur.

Oblak ve ark™ ince ve kaba taneli iki ayr1 3Y-TZP zirkonya &rneklerin (20x2
mm) yiizeyine asindirma ve kumlama iglemleri uygulamis ve blikme dayanimi ile
yapisal dzelliklerini degerlendirmislerdir. ince taneli 3Y-TZP zirkonya tozlar1 1500 °C’
de 2 saat ve kaba taneli 3Y-TZP zirkonya tozlar1 1500 °C’de 4 saat sinterlenmislerdir.
Oblak ve ark™ ince taneli zirkonyalarin kontrol grubu drnekleri icin elde ettikleri bitkme
dayanimi degeri 1021 + 89,5 MPa olarak bulmuslardir. Kaba taneli zirkonyalarin
kontrol grubu biikkme dayanimi degerinin ise 912 + 58,3 MPa oldugunu belirtmislerdir.
Kontrol gruplar1 aras1 biikme dayanimi degerleri arasinda istatistiksel olarak anlamli
fark olmadigini rapor etmislerdir.

Ersoy ve ark'®' {i¢ ayr1 sinterleme prosesi uyguladiklari ayn1 markaya ait iki ayr1
zirkonya materyalinden elde ettikleri orneklerin biikme dayanimlarini incelemislerdir.
En yiliksek sicaklik ve en diisiik bekleme siiresi uyguladiklar1 gruplara ait bilikme
dayanimi degerlerini 871,8 + 108,8 MPa ve 904,2 + 115,7 MPa olarak tespit etmislerdir.
Bizim ¢alisgmamizin biikme dayanimi degerleri ise kontrol grubu icin 761,43 + 64,455
MPa ve deney grubu i¢in 1101,85 = 177,73 MPa olarak bulundu. Calismamizin biikme
dayanimi degerleri agisindan gruplar arasinda istatistiksel olarak anlamli farklilik
bulundu. Spark plazma ile sinterleme sonucu elde edilen 6rneklerin yiiksek dayanima
sahip olduklar1 goriildii. Yiiksek biikkme dayanimi degerleri, yiiksek sicakliklarda, hizli
sicaklik artisi, kisa bekleme siiresi ve basing uygulamasi gibi faktorlere bagli olarak
sinterlemenin ger¢eklestigini gostermektedir.

Stawarcyzk ve ark'® 9 farkhi sinterleme sicakhigi uyguladiklari 3Y-TZP
zitkonyalarin blikme dayanimi degerlerini arastirdiklar1 ¢alismada, en yilikse bilikme
dayanimi degerlerini 1400 °C- 1550 °C sinterleme sicakligi uyguladiklari gruplarda elde
etmislerdir. 1400 °C, 1450 °C, 1500 °C ve 1550 °C ile sinterlenen gruplari biikkme
dayanimi degerleri sirasiyla 1119,3 + 143 MPa, 1214,5 + 194 MPa, 1281,1 + 230 MPa,
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1256,7 + 165 MPa olarak elde etmislerdir. 1300 °C ile sinterledikleri grubun degeri ise
969,8 + 157 MPa oldugunu belirtmislerdir. Bizim calismamiz ile ayni sicaklikta
sinterledikleri 1300°C ile sinterlenmis Orneklerinin dayanim degerleri, deney
grubumuzun degerlerinden daha diisliktiir. Spark plazma ile gergeklestirilen
sinterlemede daha yogun yapilar elde edilmesine bagl olarak yiiksek mukavemetli
orneklerin elde edildigi diigiiniilmektedir.

3Y-TZP zirkonyalarin mekanik o6zelliklerini degerlendirme konusunda
kullanilan testlerden biri de mikrosertlik testleridir. Agiz igerisinde kullanilan herhangi
bir materyalin oldukg¢a c¢esitli kuvvetlere maruz kalmasindan dolayr yiiksek sertlik
degerlerine sahip olmasi gerekmektedir.82 Bizim calismamizda Vickers mikrosertlik
testleri 2000 gr-F kuvvet altinda 15 sn siirelerle uygulandi.

Hjerppe ve ark” 1500 °C’de ve farkli parametreler altinda yaptiklari sinterleme
caligmasinda Orneklerin Vickers mikrosertlik degerlerini (VHN) de incelemislerdir.
Kontrol grubu orneklerinin VHN degerleri 1519.2 + 85.1iken, daha hizli sinterleme
uygulanan grubun VHN degerlerini 1532.1 + 81.0 olarak elde etmislerdir. Gruplar aras1
VHN Kkarsilastirmasinda istatistiksel olarak anlamli bir fark bulmamislardir. Ebeid ve
ark’® daha yilksek sinterleme sicakliklart uyguladiklari ve yine sinterleme
parametrelerini  degistirdikleri c¢aligmalarinda ise gruplar arast VHN degerlerini
karsilastirdiklarinda istatistiksel olarak anlamli bir fark elde etmemislerdir. Materyal
yizeyinde monoklinik faz izlenmesi durumunda yilizey sertliginin arttigini ifade
etmislerdir. Caligmalarinda monoklinik faz tespit etmediklerini ve buna bagli olarak
yiizey sertlikleri arasinda fark ¢ikmadigini rapor etmislerdir.

Bizim calismamizda kontrol grubu ve deney grubu VHN degerleri sirasiyla
1209,5 + 142 ve 1352,5 + 209 olarak elde edilmistir. Ornek yiizeylerinde indenter ug
izini olusturabilmek adina, bahsetmis oldugumuz ¢alismalarin uyguladig kuvvetlerden
cok daha fazla kuvvet uygulandi. Ve yiizeye uygulanan kuvvet degeri arttik¢a yiizey
sertliginin de azaldig1 bilinmektedir.*> Bizim calismamizda, kontrol ve deney grubu
VHN degerlerinin literatiirdeki caligmalarda gosterilen VHN degerlerinden farkli
olmasint uygulamis oldugumuz kuvvet (2000 g-F) ile iliskilendirmekteyiz.
Calismamizin deney grubu orneklerinin spark plazma ile sinterlenmesinin yiizey
sertligini artirdigi tespit edilmistir. Bu durumun ayni zamanda XRD analizlerinde

monoklinik fazlarin izlenmemesi ve SEM analizlerinde tek fazli yapilarin olmasi ile
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ortiistiigli gozlendi. Ayrica c¢aligmamizin kontrol ve deney grubu VHN degerleri
arasindaki farklilik istatistiksel olarak anlamlidir(p<0.05).

Zirkonya seramikleri lizerinde gerceklestirilen herhangi bir 1s1l islem ve yiizey
uygulamast sonucunda, ilk siralarda meydana gelen degisikliklerden biri yiizey
purtizliligiidiir. Ayrica veneer porseleni ile zirkonya altyapilar arasi baglanti
basarisinda yiizey piriizliligi énemlidir.''® Literatiirde yiizey piiriizliliigi konusunda
caligmalar mevcuttur ancak genel olarak sinterleme Oncesinde veya sonrasinda
uygulanan ¢esitli yiizey islemlerine bagl olarak meydana gelen mikro catlaklar, faz
doniistimleri ve bunlarin biikkme dayanimina olan etkileri ve baglanma dayanimlar

2684 Ciinkii zirkonya yiizeylerine uygulanan islemler bu

tizerine yogunlasilmistir.
materyallerin faz doniisiimlerini etkilemektedir.”

Bizim c¢alismamizda sinterleme yoOntemlerinin meydana getirdigi yapisal ve
mekanik degisiklikleri inceleyebilmek igin herhangi bir faz donilisiimiine sebebiyet
vermemek adima 600, 800, 1000 ve 1200 grit’lik SiC’ler ile polisaj islemlerini
gerceklestirdik. Ve AFM cihazi (Park Systems, Park NX10, Giiney Kore) ile 6rnek
yiizeylerini tarayarak hem yiizey piirlizliliigii parametresini (R,) hem de 3 boyutlu
goriintiilerini elde ettik.

3Y-TZP zirkonyalari, farkli sinterleme sicakliklar1 (1460 °C, 1530 °C, 1600 °C)
ve farkli bekleme siireleri (1sa, 2 sa, 4 sa) ile sinterleyen Ebeid ve ark’®, ornek
yiizeylerini de incelemislerdir. Gruplarin R, degerleri arasinda istatistiksel olarak
anlamli bir fark olmadigini belirtmislerdir. Ancak sinterleme sicakligl ve siiresi arttikca
Ra degerlerinde azalma meydana geldigini bildirmiglerdir. 1460 °C’de 1 saat bekleme
stiresi uygulanan grup i¢in R, degeri 1.030 um olup, gruplar arasinda elde ettikleri en
yiiksek degerdir. En diisiik degeri (0,826 um) ise 1600 °C ve 4 saat bekleme siiresi
uygulanan grupta elde etmislerdir. Bu c¢alismanin degerleri dogrultusunda, hizh
sinterleme yapmanin tanecik biiylimesinin Oniine ge¢mesine bagli olarak yiizey
piirtizliiliighi parametresini de iyilestirdigi sdylenebilir. Ayrica 1550 °C’lerin {izerinde
geleneksel sinterleme yapildiginda materyallerde yapisal hasarlar meydana gelmesine
bagli olarak en zayif yiizey ozelliklerini 1600 °C’lik grupta elde etmislerdir. Bizim
calismamizda ise Sy grubu R, degeri 0,103 um iken S; grubu R, degerimiz 0,040 um
elde edilmistir. Calismamizin kontrol grubu ve deney grubuna ait R, degerleri

karsilagtirildiginda  istatistiksel olarak anlamli fark bulunmustur. Deney grubu
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orneklerinin ylizey piiriizliiliikklerinin daha az olusu, yiikksek mukavemete sahip olmalari
dolayistyla, yapilarinin daha iyi sinterlenmesi ile iliskilendirilmistir.

Kontrol ve deney grubu orneklerinin karakteristik 6zelliklerini belirlemek ve
yapisal degisikliklerini incelemek amaciyla X-151m1 kirmmim analizleri (XRD) yapildi.
Kontrol ve deney grubu orneklerine ait XRD grafiklerindeki paternler incelendiginde,
ICDS kodlu tetragonal zirkonya ile ortiistiikleri goriilmiistir. Ozellikle deney
gruplarinda ayni paterni yakalamis olmak, gerceklestirilen {iretimin tetragonal zirkonya
oldugunu kanitlamak noktasinda olduk¢a 6nemlidir.

Kontrol grubu oOrneklerine ait XRD grafikleri incelendiginde, daha yiiksek
siddetli ve genis genlikli piklerin oldugu goriildii. Geleneksel sinterleme esnasinda tepe
sicakliga daha yavas ulasiliyor olmasi, bekleme siiresinin (2 sa) daha fazla olmasi ve
daha yavas sogutmanin uygulanmasi sonucunda yiliksek siddetli ve genis genlikli
piklerin elde edildigi diistiniilmektedir. 28° ve 31° 2-teta derecelerinde izlenen kiigiik
monoklinik piklerin ise ayrilmadan ziyade tetragonal yapidan 1090 °C civarinda ¢6ken
monoklinik fazin yavas sogutma sonucunda donlismesi ile meydana geldigi
diistiniilmektedir. Pik yiiksekliklerine ait oranlamalar sonucunda ise %1,8 oraninda
monoklinik fazin yapida c¢okeldigi tespit edilmistir. Pik ayrimlarinin  keskinligi
incelendiginde ise yap1 igerisinde geriye kalan fazlarin tetragonal oldugu goriildii.

Deney grubu orneklerine ait XRD grafikleri incelendiginde ise, daha diigiik
siddetli ve genis genlikli piklerin yer aldig1 goriildii. Elde edilen diisiik siddetli ve
asimetrik piklerin varligi, deneye grubu oOrneklerinin sinterleme sonucunda diisiik
tanecik boyutuna sahip olmalari ile iligkilendirilmistir. Tanecik boyutunun diisiik olmas1
ise sinterlemenin homojen gerceklestigini ve elde edilen orneklerin yliksek mukavemete
sahip olduklarin1 gdstermektedir. XRD grafikleri, spark plazma yontemi ile daha diistik
sicaklikta, 10 dk bekleme siiresi ve yliksek enerji uygulamas: ile homojen, diigiik
tanecik boyutlu ve yogunlagsmanin yiiksek oldugu bir sinterlemenin gergeklesmesi
beklentimiz ile ortiigmektedir. Diger pikler incelendiginde ise bagka fazlarin varligina
rastlanmamuistir.

Kontrol ve deney grubu orneklerinin, yiizey topografilerini incelemek adina
SEM analizleri yapildi. AFM taramasi sonucunda R, degerlerinin diisiik oldugu goriilen
deney grubu 6rneklerinde SEM goriintiileri incelendiginde ise, kontrol grubuna kiyasla

yogun bir yapt meydana getirildigi goriildii. Mikro ¢iziklerin varligina ragmen siki,
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yogun, tanecik sinirlarinin neredeyse birlestigi ve pordzitenin var olmadigi goriildii.
Tanecikler arasi kontrast farklarinin izlenmemesi ise tim yapinin tek bir fazda
olustugunun isareti olarak kabul edildi. Kontrol grubu SEM gériintiilerinde ise porozite
ve bosluklu alanlarin varligi ile birlikte geleneksel sinterleme ile yogunlagsmanin daha az
oldugu anlasilmaktadir. SEM goriintiileri sonucunda kontrol grubu 6rneklerinin biikme
dayanimi ve sertlik degerlerinin daha diisiik olmasi ise yogunlasmanin daha az olmasi
ile aciklanabilmektedir.

Calismamizin limitasyonlar1 dahilinde, spark plazma yonteminde 20 mm c¢aph
grafit kaliplar kullaniliyor olmasina bagl olarak 6rnek boyutlar: ISO 6872 standartlarina
uygun olarak 15x1.2 mm boyutlarinda hazirlanamamistir. Ayrica spark plazma
sinterleme yonteminde yiiksek enerji uygulamasi ve grafit folyolarin kullanimina bagl
olarak 6rnek yapisina karbon difiize oldugu diisiiniilmektedir. Bu durumda pre-sinterize

bloklarin sahip oldugu benzer optik 6zellikler saglanamamustir.

59



6. SONUCLAR ve ONERILER

Calismamizda spark plazma ve geleneksel yontemler ile sinterlenmis 3Y-TZP
zirkonya seramiklerinin mekanik, yapisal ve ylizey oOzellikleri degerlendirilmistir.
Kontrol ve deney grubu orneklerinin biikkme dayanimi, sertlik ve yiizey piirtizliliikleri
karsilagtirmali olarak degerlendirildi. Yapisal 6zellikleri ise XRD ve SEM analizleri ile

incelendi. Elde edilen bulgular dogrultusunda asagidaki sonuglara ulasildi:

1. Spark plazma ve geleneksel yontem ile sinterlenen iki grubumuzun biikme
dayanimi degerleri arasinda istatistiksel olarak anlamli farklilik elde edildi.
Spark plazma sinterleme yoOntemi ile iiretilen orneklerin biikme dayanimi
degerlerinin, geleneksel yontem ile sinterlenen 6rneklerden daha yiiksek oldugu
gozlendi.

2. Spark plazma ve geleneksel yontem ile iiretilen gruplarin Vickers mikrosertlik
degerleri karsilastirildiginda istatistiksel agidan anlamli farklilik oldugu goriildii.
Spark plazma ile sinterlenen ornekler i¢in mikrosertlik degerlerinin daha yiiksek
oldugu goriildii.

3. Yiizey piiriizliliigh degerleri karsilastirildiginda ise gruplar arasinda istatistiksel
acidan anlamli farklhilik elde edildi. Spark plazma ile sinterlenen o6rneklerin
yiizey puriizliliiklerinin diisiik oldugu izlendi.

4. Spark plazma ve geleneksel yontemle elde edilen 6rneklerin mikro yapilarimi
incelemek adina yapilan XRD analizleri degerlendirildiginde geleneksel yontem
sonucunda yapida monoklinik fazlarin varligi tespit edildi. Spark plazma ile
sinterlenen Ornek yapilarinin ise tetragonal fazdan olustugu ve monoklinik fazin
yer almadig goriildii. Ayn1 zamanda diisiik siddetli ve genis genlikli piklerin
izlenmesi ile diigiik tanecik boyutlu, homojen ve yogun yapilarin olustugu tespit
edildi.

5. SEM gorintiileri karsilagtirildiginda ise geleneksel yontem ile elde edilen
orneklerde ¢ok sayida pordzite, tanecik biiylimesi ve farkli fazlarin yer aldig:
gozlendi. Spark plazma sinterlemesi ile tanecik biiyiimesi ger¢eklesmeden
yapinin yiiksek yogunluklu ve oldukc¢a az miktarda porozite ile yogunlagmis

oldugu goriildii.
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6. Spark plazma sinterlemesi konusundaki uygulamalar gelistirilmelidir. Spark
plazma sinterleme yontemi dental alanda uygulanabilir hale getirilmelidir. Ve
bunun i¢in daha fazla in-vitro ¢alismalar yapilmasina ihtiya¢ duyulmaktadir.
Optik ozellikleri gelistirme konusunda g¢alismalarin gerceklestirilmesi tavsiye

edilmektedir.
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