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ÖZET 

Spark Plazma Sinterleme Yöntemi Kullanılarak Sinterlenen Farklı Polikristal Yapıya 
Sahip Zirkonya Seramiklerin Mekanik, Yapısal ve Optik Özelliklerinin Araştırılması 

 

Bu in-vitro çalışmanın amacı Spark plazma ve geleneksel yöntem ile sinterlenen 
zirkonyum dioksit yapılı polikristalin seramiklerinin mekanik, yapısal ve optik 

özelliklerini karşılaştırmalı olarak değerlendirilmesidir. 
İki farklı sinterleme yöntemi kullanılarak toplam 20 adet örnek elde edildi. 

Kontrol ve deney grubu olmak üzere iki ayrı grup oluşturuldu (n=10). Kontrol grubu 
(Grup S0) örnekleri 3Y-TZP pre-sinterize zirkonya bloklar (Upcera Dental Zirconia 

Blank, Liaoning Upcera Co. Ltd., Çin) CAD/CAM sistemi kazıma cihazı kullanılarak 
(Cerec Inlab MCX5, Sirona Dental Systems, Bensheim, Almanya) frezelendi. Kontrol 

grubu örnekleri geleneksel yöntem ile sinterlendi (1530 
o
C, 11 sa; n=10). Deney grubu 

(Grup S3) örnekleri ise 3Y-TZP içerikli zirkonya tozlarının (3Y-PSZ, Tosoh, Japonya) 

Spark plazma sinterleme cihazı (FCT GmbH, HPD-50, Almanya) tarafından 
sinterlenmeleri ile elde edildi (tepe sıcaklık 1300 

o
C, 10 dk. ; n=10). Tüm örnekler 20x2 

mm boyutlarında oluşturuldu. Her iki gruba ait örnekler biaksiyal bükme dayanımlarını 
(ISO Standart 6872) karşılaştırmak için üniversal test cihazı (Testometric, Lancashire, 
İngiltere) ile test edildi. Tüm örneklerin Vickers mikrosertlik değerleri Vickers 

mikrosertlik cihazı (Buehler, 1600-6306, Illunois, ABD)  ile hesaplandı. Yüzey 
pürüzlülüklerini (Ra) ve 3 boyutlu görüntülemelerini elde etmek için AFM cihazı (Park 

Systems, Park NX10, Güney Kore) kullanıldı. Örneklerin yapısal özelliklerini 
değerlendirmek amacıyla XRD ve SEM analizleri gerçekleştirildi. Veriler one-way 

ANOVA ve Mann Whitney-U testler ile analiz edildi (α=0,05). 
Konrol ve deney gruplarının biaksiyal bükme dayanımı değerleri(S) sırasıyla 

761,43± 64,455 MPa ve 1101,85± 177,73 MPa’ dır. Gruplar arası farklılık istatistiksel 

olarak anlamlıdır(p<0.05). Kontrol grubunun(S0) Vickers mikro sertlik değeri(VHN) 980± 
41 iken, deney grubu(S3) sertlik değeri 1355± 144 olarak hesaplandı. Sertlik değerleri 
karşılaştırıldığında istatistiksel açıdan anlamlı farklılık bulundu(p< 0.05). Yüzey 
pürüzlülük değerleri (Ra) S0 grubu için 103± 0,031 µm, S3 grubu için ise 0,040± 0,039 µm 

olup istatistiksel olarak anlamlı farklılık elde edildi(p<0,05). Spark plazma sinterleme 

yönteminin bükme dayanımı ve mikrosertliği artırdığı görüldü. Aynı zamanda yüzey 
pürüzlülüğü değerlerinin azaldığı tespit edildi. XRD ve SEM analizleri sonucunda spark 
plazma ile üretilen örneklerin tanecik büyümesi olmadan yoğunlaştıkları gözlemlendi. 

Spark Plazma Sinterleme yöntemi, geleneksel sinterleme yöntemine göre çok daha 
kısa sürelerde gerçekleştirilebilmektedir. Çalışmamızda yöntemlerin karşılaştırılması ve 

geliştirilmesine yönelik in-vitro ve in-vivo çalışmalar yapılması gerektiğini ve spark 
plazma sinterleme yönteminin diş hekimliğinde uygulanabilmesi için klinik ve dental 
laboratuvar şartlarına uygun hale getirilmesi gerektiği tavsiye edilmektedir. Böylece 
çalışmaların hızına ve spark plazma sinterleme yönteminin dental uygulamalara 

dönüşümüne katkı sağlanabileceği düşünülmektedir. 
 

Anahtar Kelimeler: Spark plazma, 3Y-TZP, biaksiyal bükme dayanımı 
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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 (S0) 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). S0 specimens were sintered by 

the traditional method (1530 
o
C, 11 hours; n=10). The experimental group (S3) 

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 
o
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(α=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(S0) was 980± 41, whereas hardness values 
for experimental group(S3) was 1355± 144, respectively, and were statistically 

different(p< 0.05). Surface roughness values(Ra) were 103± 0.031µm for the S0 

group and 0.040± 0.039 µm for the S3 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 
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1. GİRİŞ 

DiĢ hekimliği alanında uzun yıllardır öncelikli protetik restorasyon olarak tercih 

edilen metal destekli seramikler güvenle kullanılmıĢlardır. Protetik diĢ hekimliğinde 

mekanik özellikleri sayesinde sıklıkla kullanılıyor olmalarının yanında bu restorasyonlar 

ile elde edilen marjinal ve internal uyum ile birlikte sahip oldukları yüksek klinik 

baĢarıları bilimsel olarak kanıtlanmıĢtır. Ancak yüksek mekanik özellikler kazandıran 

metal altyapıların; ilave bir kalınlık oluĢturması, altyapı rengini maskelemek adına opak 

porseleni uygulama zorunluluğu, kıymetsiz metallere karĢı alerji geliĢimi riskinin 

bulunması ve korozyona sebebiyet vermeleri gibi çok sayıda olumsuz yönleri de 

gündeme gelmiĢtir. Protetik diĢ hekimliğinde doğal diĢ dokularına benzer estetiği 

yakalamak oldukça önemlidir. Günümüzde estetik beklentilerin artması ile birlikte ise 

metal destekli restorasyonlar haricinde daha estetik materyallerin arayıĢına girilmiĢtir. 

Çünkü altyapı materyalinin ıĢık geçirgenliğine sahip olmaması ve üzerine uygulanan 

opak porselenine bağlı olarak, doğal diĢ dokularının sahip olduğu translusensi 

oluĢturulamamaktadır.1,2
 Metal destekli seramiklerin dezavantajları göz önüne 

alındığında tam seramik sistemlere olan ilgi artmıĢtır. 

Tam seramik sistemler renkte derinlik sağlamaları ve ıĢığı yansıtma özellikleri 

sayesinde doğal diĢ dokularını taklit etme noktasında oldukça baĢarılı materyallerdir. 

Ağız içi dokular ile olan biyolojik uyumları ve diĢ dokularına yakın ısısal genleĢme 

katsayılarına sahip olmaları tam seramikleri tercih sebebi haline getirmiĢtir. Üstün 

estetik özelliklerinin yanında kırılma dayanıklılıkları oldukça düĢüktür.3 Tam 

seramiklerin kullanım alanını geniĢletmek ve ağız ortamında ki fonksiyonel kuvvetler 

altında baĢarı ile kullanabilmek için zirkonyum dioksit içerikli seramikler 

geliĢtirilmiĢtir. 

Saf zirkonyum dioksitler ise sinterleme iĢlemlerinin ardından oda sıcaklığına 

kadar soğutulma aĢamasında kararsız bir yapı kazanmaktadırlar. Bu durumun önüne 

geçmek amacıyla yapı içerisine çeĢitli stabilizatörler eklenmiĢtir. Stabilizatör olarak 

itriyum oksit içeriğinin kullanılmasıyla birlikte üstün estetik özelliklere sahip ve yüksek 

mukavemetli restorasyonlar elde edilmiĢtir. Hayatımıza giren teknolojik geliĢmeler ile 

birlikte CAD/CAM sistemlerinin de yaygınlaĢması sonucunda ise itriya içerikli 

zirkonyaların kullanımı daha pratik hale gelmiĢtir.4 
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CAD/CAM sistemleri dental laboratuvarlara ihtiyaç duyulmaksızın, tek seansta 

restorasyonların tamamlanması imkanını sunmaktadır. Zirkonya blokların kısa sürede 

frezelenmesinin ardından sinterleme iĢlemleri gerçekleĢtirilerek restorasyonlar 

oluĢturulmaktadır. Ancak bu noktada zirkonya blokların sinterleme süresi oldukça uzun 

sürmektedir.5 Ve tek seansta restorasyonların tamamlanması düĢüncesiyle 

uyuĢmamaktadır.  

CAD/CAM sistemleri ile hassas bir uyum ile üretilen restorasyonların sinterleme 

Ģartlarının iyileĢtirilmesi gerektiği düĢünülmektedir. Bizim çalıĢmamızın amacı ise 

zirkonyum dioksit blokların üretiminde kullanılan basınç ve sıcaklık faktörlerini ihtiva 

eden ancak çok daha kısa sürelerde sinterleme sunan bir sistem ile sinterleme koĢullarını 

iyileĢtirmektir. Spark plazma sinterleme yöntemi mühendislik ve endüstriyel alanlarda 

kullanılmaktadır. Kısa sürede sinterleme iĢleminin gerçekleĢtirilebilmesi dental alanda 

kullanılan zirkonya seramiklerinin tek seansta üretilmelerine imkan sağlanması adına 

umut vericidir. 

ÇalıĢmamızın amacı; 

Spark plazma ve geleneksel yöntem ile sinterlenen 3 Y-TZP zirkonya 

seramiklerinin mekanik, yapısal ve optik özelliklerinin araĢtırılmasıdır. 

ÇalıĢmamızın hipotezi; 

H0: 3 Y-TZP zirkonya seramik yapılarının farklı yöntemler kullanılarak 

sinterlenmeleri mekanik, yapısal ve optik özelliklerini etkilemez. 
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2. GENEL BİLGİLER 

2.1. Seramikler 

Dental seramikler, bir ya da daha fazla metalik ve yarı metalik elementin 

(genellikle oksijen ile) bileĢiminden oluĢan ametalik ve inorganik yapılardır. Dental 

seramik ifadesi geniĢ bir materyal grubunu tanımlamakta kullanılırken, dental porselen 

terimi ise alt gruplardan birini ifade etmektedir.
6
 Dental porselenler kristal içeren camsı 

bir yapıya sahiptirler ve sinterizasyon ile Ģekillendirilmektedirler.
7
 DiĢ hekimliğinde 

kullanılan metal destekli seramikler feldspar, kuartz ve kaolin olmak üzere 3 ana 

maddeden meydana gelmektedirler ve dental porselenler olarak adlandırılmaktadırlar.8 

        

2.1.1. Dental Seramiklerin Tarihçesi 
Dental seramikler ilk olarak, 1789 yılında Fransız diĢ hekimi De Chemant 

tarafından patentlenmiĢtir.9 1900’lerin baĢlarında ise porselen jaket kronlar 

geliĢtirilmiĢtir. Porselen jaket kronlar tam seramik kronların ilk örnekleridir. Jaket 

kronlar alüminöz ve feldspatik porselenlerin platin folyo ile piĢirilmesi ile elde 

edilmiĢtir. Porselen jaket kronların düĢük dayanıklılıklarından dolayı kullanımları sınırlı 

kalmıĢtır. 1960’lı yıllarda veneer seramikleri ve metal altyapı alaĢımlarının termal 

genleĢme katsayıları arasındaki uyumsuzluğun, soğuma sırasında kırıklara neden 

olması, lösit içeren feldspatik porselenlerin geliĢimini teĢvik etmiĢtir.  Üretim 

aĢamasında, felspar ve yüksek genleĢme katsayılı lösitin kontrollü olarak 

karıĢtırılmasıyla sorun çözülmüĢtür. Bu Ģekilde feldspatik porselenin termal genleĢme 

katsayısı sınırlı bir aralıkta belirlenmiĢtir. Seramik ve metallerin dental alandaki 

güvenilirliği artmıĢtır. Metal altyapı ve seramik materyalinin bağlantısı sağlanmıĢtır.10
 

       

2.2. Metal Destekli Seramikler 

Feldspatik seramikler, cam matriks ve bir kristal fazdan oluĢmaktadırlar.11
 Esas 

olarak cam matriksten meydana gelmeleri, yapılarını oldukça kırılgan hale 

getirmektedir.
12

 Seramikler makaslama ve/veya çekme streslerine maruz kaldıklarında, 

yapılarındaki mevcut çatlaklar yüzey boyunca ilerlemeye baĢlar. Baskı stresleri ise 

seramik yüzeyinde ilerleyen çatlakları durdurma yönünde etki gösterirler.13
 Seramik 

materyallerinin, baskı streslerine karĢı mekanik dirençlerinin yüksek olması, makaslama 
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ve çekme streslerine karĢı dayanımlarının düĢük olması sebebi ile metal altyapılar ile 

desteklenmiĢlerdir.14
  

Metal destekli seramik restorasyonların, klinik sonuçları açısından uzun vadede 

baĢarılı oldukları bilimsel kanıtlar tarafından onaylanmıĢtır. Mekanik özellikleri ile 

marjinal ve internal adaptasyonlarının, klinik kabul edilebilirliklerinin oldukça yüksek 

olması nedeniyle uzun yıllar protetik diĢ hekimliğinde altın standart olmuĢlardır.15
  

Doğal diĢ dokuları yüksek derecede translüsensiye sahiptirler. Ancak metal- 

seramik restorasyonların ıĢığı absorbe etmeleri veya yansıtmalarından dolayı ideal 

estetik sonuçlar elde edilememektedir.2 Metal altyapının restorasyonda ilave bir 

kalınlığa neden olması ve altyapının grimsi gölgesini maskeleyebilmek adına opak 

porselen tabakasının uygulanması ıĢık geçirgenliğini tamamen engellemektedir.
15

 Aynı 

zamanda altyapıdan kaynaklı olarak diĢetinde metal-iyon renklenmelerinin görülmesi, 

zamanla korozyona uğramaları ve alerji duyarlılığının geliĢmesi gibi dezavantajları da 

mevcuttur.
1
 

Metal destekli seramik restorasyonlarının tüm dezavantajları ile birlikte altyapı 

imalatına iliĢkin malzeme ve iĢçilik maliyetleri; metal alaĢım gerektirmeden yüksek 

mukavemete ve hassas uyuma sahip tam seramik sistemlerinin geliĢtirilmesine yol 

açmıĢtır.16
 

        

2.3. Tam Seramikler  

Metal içermeyen dental restorasyonlar, daha önce de bahsedilen jaket kronların 

geliĢtirildiği tarihten günümüze kadar, dental alandaki araĢtırmaların her zaman odak 

noktası olmuĢtur.17
 Teknolojik geliĢmeler ile birlikte ise günümüzde uygulanan dental 

tedavilerde ki estetik talepler artmıĢtır. Tüm bu geliĢmeler doğrultusunda protetik tedavi 

seçenekleri çok daha estetik materyallerin seçimine yönelmiĢtir.13
 

Tam seramik sistemler, renkte derinlik sağladıkları ve ıĢığı yansıtma özelliğine 

sahip oldukları için doğal diĢ yapısına daha yakın görünümdedirler. Estetik 

özelliklerinin yanı sıra, ağız içinde kimyasal reaksiyona girme potansiyeli yüksek olan 

metallere karĢı biyolojik uyumları daha üstündür. 3
 Doğal diĢ dokusuna yakın ısısal 

genleĢme katsayısına ve ısı iletkenliğine sahiptirler.18
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Tam seramik sistemlerin çok yönlülükleri sayesinde bir dizi seramik 

geliĢtirilmekte olup, diĢ hekimliği alanında gün geçtikçe daha yaygın olarak 

kullanılmaktadırlar.
19

 

Tamamı seramik sistemlerin üretim tekniklerine göre sınıflandırılması:18
     

 

A- Dispersiyon ile güçlendirilmiĢ seramik sistemleri 

1- Alümina kor  

 Alüminus seramik  

 Hi- ceram  

 Ġnfiltre seramikler (In-Ceram, Vita Zahnfabrik, Almanya) 

2- Magnezyum kor  

3- Enjeksiyon yöntemi ile Ģekillendirilen kor (Cerestore, Johnson&Johnson, E. 

Windsor, N.J.) 

4- Optec-HSP 

B- Dökülebilir seramikler  

 Dicor (Dentsply International, York, Pa.)  

 CeraPearl 

C-Preslenebilir seramikler  

 IPS Empress    (Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein) 

 IPS Empress 2 (Ivoclar Vivadent, Schaan, Liechtenstein) 

D- CAD-CAM sistemleri 

 Cerec-3 (Sirona, Bensheim, Almanya) 

 Cercon (Degudent, Frankfurt, Almanya) 

 Procera (Nobel Biocare, Göteburg, Ġsveç) 

 Wol-Ceram (Wol-Dent, Ludwigshafen, Almanya) 

 Precident DCS (DCS AG, Allschwil, Ġsviçre) 

 Lava 3M ESPE (Seefeld, Almanya) 

 Everest Kavo (Leutkirch, Almanya) 

 DigiDent DentaCAD (Hint-ELs, Griesheim, Almanya) 
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Tam seramik sistemler üstün estetik özelliklere sahip olmalarına karĢın 

yapılarındaki iyonik- kovalent atomik bağlardan dolayı kırılma dayanıklılıkları oldukça 

düĢüktür. Bu sebepten dolayı %0,1 - %0,3' ten daha yüksek deformasyon gerilimleri 

altında kırılırlar.20
 Tam seramiklerin kırılmaya karĢı dirençlerinin zayıf olması yalnızca 

uygun fonksiyonel stresler altında ve kısa sabit bölümlü restorasyonlar da kullanımları 

için sınırlayıcı bir faktör olmuĢtur.21,22
 

Tam seramiklerin üstün estetik özelliklerin yanında üstün mekanik özellikler 

kazandırılması amacıyla zirkonyum oksit altyapı malzemeleri geliĢtirilerek yüksek 

kırılma dayanımına sahip seramikler elde edilmiĢtir.23
 DiĢ hekimliğinde ki bilgisayar 

destekli tasarım (CAD) ve bilgisayar destekli üretim (CAM) teknolojilerindeki 

geliĢmeler sayesinde ise yüksek dayanıklılığa sahip seramik sistemlerin endikasyon 

aralıkları geniĢletilmiĢtir.4 Özellikle itriya içerikli tetragonal zirkonya polikristali, eĢsiz 

mekanik özellikleri, kimyasal stabilitesi ve sunduğu estetik imkanlar sayesinde yaygın 

olarak kullanılmaktadırlar.23
 

   

2.4. Zirkonyum 

Zirkonyum (Zr),doğada serbest halde bulunmayan ve heksagonal kristal formda 

bir metaldir. Periyodik cetvelde D grubuna ait olan bu geçiĢ elementinin, atom numarası 

40 ve atom kütlesi 91,22’dir. Yoğunluğu 6,49 g/cm3’ tür.  Oda koĢullarında gümüĢümsü 

beyaz renkli yapıdadır.24,25
 Zirkonyum metalinin saflaĢtırılması sırasında Hafniyum(Hf) 

elementi elde edilir ve zirkonyum bileĢikleri içerisinde 50/1 oranında bulunur. 

Zirkonyum birçok farklı bileĢikler halinde bulunabilir. Zirkonyumun silikat oksit ile 

bileĢik yaptığı formu ise zirkonyum silikat(ZrSiO4)’tır. Bilinen metal oksit formu ise 

zirkonyum dioksittir(ZrO2). Zirkonyum dioksit, baddeleyit ve zirkonya olarak da 

bilinmektedir.
26,27

 

 

2.4.1. Zirkonyum Dioksit  

Zirkonyum dioksit 3 farklı tipte bulunabilen polimorf bir malzemedir. Kr stal 

yapısı değ Ģken b r materyal olan z rkonya; monokl n k, tetragonal ve küb k olmak 

üzere 3 ana fazda bulunmaktadır.  
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Şekil 2.1.  Zirkonyum dioksitin kristal yapıları, a) Kübik yapı (c-ZrO2), b) Tetragonal yapı (t-ZrO2), c) 

Monoklinik yapı (m-ZrO2) 

 

Oda ısısında monoklinik fazda olan saf zirkonya, 1170 
oC üzer nde daha yoğun 

b r yapı olan tetragonal faza geçmekted r. Bu faz değ Ģ m   le beraber k tle ortalama % 

5’ lik bir hacim azalması göstermektedir. 1170 
o
C ve 2370 

oC arasında tetragonal fazda 

stabil olan zirkonya, daha yüksek sıcaklıkta kübik kristal bir yapı kazanmaktadır.  
 

1170 oC’ ye kadar                                            1170 
o
C- 2370 

o
C                                     2370 

o
C- 2680 

o
C 

                              %5 hacim düĢüĢü  

 

 

                              %3-4 hacim artıĢı 

Şekil 2.2. Zirkonyum dioksit seramiklerinin faz geçiĢ Ģeması.28
 

 

K tlen n soğutulması sırasında yaklaĢık % 3-4’ lük bir hac m artıĢına sebep olan 

t→m (tetragonal- monokl n k) faz değ Ģ m  meydana gelmekted r.29
 Hacim artıĢlarının 

gerilim streslerini baskı streslerine dönüĢtürerek mikro çatlakların ilerleyiĢini önlemesi 

özelliği ise transformasyon doygunluğu olarak adlandırılmaktadır. Zirkonyum dioksit 

bu sayede yüksek dayanıma sahip hale gelmiĢtir.30
 

 

  

Monoklinik Faz Tetragonal Faz Kübik Faz 
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                                                                       Çatlak ilerleme alanı 

 
                          DönüĢmemiĢ    DönüĢmüĢ            DönüĢen 

                             tanecik            tanecik                tanecik 

Şekil 2.3. Y-TZP’ ye ait transformasyonel sertlik mekanizmasının Ģematik hali24
 

 

2.5. Zirkonyum Dioksit Stabilizatörleri 
Sinterleme iĢlemi sonrası ısı düĢüĢü ile birlikte zirkonyum dioksit stabil olmayan 

bir hale gelmektedir.
31

 Materyalin oda sıcaklığında metastabil olarak kalabilmesi için 

yapısına bazı stabilizatörler eklenmektedir. Bunlar itriyum, seryum, kalsiyum, 

magnezyum gibi elementlerdir.  

DiĢ hekimliğinde sıklıkla itriyum stabilizatörü kullanılmaktadır.32
 Saf zirkonyum 

dioksit ağırlığının % 3-5 oranında itriya ilave edilmesiyle birlikte itriya tetragonal 

zirkonya polikristalin (Y-TZP) elde edilmektedir.
33

 Y-TZP anterior ve posterior 

bölgelerde tek üye kronlar veya 3- 4 üyeli köprüler Ģeklinde uygulanabilirler, kantilever 

protez tasarımında kullanımları ise kontrendikedir.34
 % 8 mol’den fazla itriya ilave 

edildiği durumda ise faz değiĢimi engellenmiĢ olur. Oda sıcaklığında tamamen stabilize 

kübik kristal bir yapı elde edilmiĢ olur.35
 

DiĢ hekimliğinde kullanılan zirkonya tipleri:11,36 

 

 Alümina ile güçlendirilmiĢ zirkonya (ZTA) 

 Magnezyum katyonlu parsiyel stabilize zirkonyum dioksit (Mg-PSZ) 

 Itriya katyonlu zirkonyum dioksit polikristali (Y-TZP)’ dir. 
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Alümina ile güçlendirilmiĢ zirkonya (ZTA), zirkonyumun stres bağımlı 

transformasyon özelliği ve alümina matriksin birleĢtirilmesiyle sağlanan avantaj, 

zirkonya ile güçlendirilmiĢ alümina yaklaĢımının oluĢmasına sebep olmuĢtur. Bu sayede 

In-ceram zirkonya üretilmiĢtir. In-ceram zirkonya 1100 
oC’de iki saat süreyle 

sinterlendikten sonra cam infiltrasyonu gerçekleĢtirilmektedir. Cam faz son halini almıĢ 

yapının yaklaĢık % 23’ünü oluĢturmaktadır. Bununla birlikte In-ceram zirkonyalar, Y-

TZP’ye kıyasla daha düĢük mekanik özelliklere sahiptirler.37,38 

Magnezyum katyonlu parsiyel stabilize zirkonyum dioksit (Mg-PSZ) bileĢimi 

%8-10 mol MgO ihtiva etmektedir. Mg-PSZ yapısı içinde pörözitelerin varlığı ve 30-60 

µm gibi büyük gren boyutlarının aĢınmalara neden olması materyalin baĢarıya 

ulaĢmasını engellemiĢtir.39
  

Itriya katyonlu tetragonal zirkonyum dioksit polikristalinin (Y-TZP) 

stabilizasyonu amacıyla yapıya %3 mol itriyum oksit (Y2O3) eklenmesi sırasında, Y+3
 

ve Zr
+4

 katyonları ile oksijen anyonlarının elektriksel nötralizasyonları meydana 

gelmektedir.  

Oda sıcaklığında Y-TZP’nin tetragonal fazda bulunabilmesi ve üstün mekanik 

özellikleri, içerdiği itriyum oksit miktarı ve yapıyı oluĢturan tanecik boyutları ile 

doğrudan iliĢkilendirilmiĢtir.11,27
 Yapıya eklenen itriyum oksit miktarı oldukça az 

tutulmalıdır. Aksi takdirde oksit konsantrasyonun artması, tetragonal faz yerine kübik 

fazın nükleasyonuna izin verebilir ve daha düĢük kırılma dayanımı ile sonuçlanabilir.40
 

Ġdeal kırılma dayanımı için ise tanecik boyutu yaklaĢık 0,3 µm olmalıdır. Kritik tanecik 

boyutu (<1 µm) üzerine çıkıldıkça spontan tetragonal → monoklinik faz değiĢimleri 

sonucunda daha az stabil bir yapı meydana gelmektedir. Çok küçük tanecik boyutlarının 

(0,2 µm) tercih edilmesi durumunda ise faz değiĢimleri mümkün değildir fakat 

materyalin kırılma tokluğu azalmaktadır.41
 

 

 

 

 

  



10 

Çizelge 2.1. Y-TZP’nin karakteristik özellikleri 

 

       

Tanecik boyutlarını etkileyen bir diğer faktör de sinterleme koĢullarıdır. 

Sinterlemenin tanecik boyutları üzerine etkisine bağlı olarak Y-TZP’nin stabilite ve 

mekanik özellikleri de değiĢiklik göstermektedir. Sinterleme esnasında sıcaklığın 

yüksek ve sürenin uzun uygulanması sonucunda tanecik büyümesi ile karĢı karĢıya 

kalınmaktadır.42
 

 

2.6. Zirkonyum Dioksit Blokların Üretimi 
Dental alanda kullanılan zirkonyum dioksit bloklar üretildikleri sistemlere bağlı 

olarak bükülme dayanımları 900 MPa ile 1200 MPa aralığında değiĢiklik 

göstermektedir.43
 

Üretim Ģekilllerine göre itriya içeren zirkonyum dioksit bloklar:27
 

 SinterlenmemiĢ (Green Stage) zirkonyum dioksit 

 Pre-sinterize zirkonyum dioksit 

 Sinterize zirkonyum dioksit 

        

2.6.1. Sinterlenmemiş Zirkonyum Dioksit (Green Stage, Dry Pressed 

Zirconia)   

Y-TZP tozu ve blok haline gelmelerini sağlayan bir matriksten oluĢmaktadırlar. 

Blok ağırlığının yaklaĢık %2’lik kısmında ZrO2’den ayrılması çok zor olan hafniyum 

oksit (HfO2) bulunmaktadır. Bloklar, soğuk izostatik basınç tekniği kullanılarak 
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üretilmektedirler. Y-TZP tozlarının sinterleme yapılmaksızın yalnızca basınç altında 

sıkıĢtırılmaları sonucunda gerçekleĢtirilmektedir. Bu üretim tekniği ile kolay iĢlenebilen 

ve tebeĢir kadar yumuĢak bloklar elde edilmektedir. AĢındırma sonrası uygulanan 

sinterleme iĢlemleri ile daha yoğun ve dayanıklı hale gelirler ancak % 20-30 oranında 

büzülmeye uğramaktadırlar. SinterlenmemiĢ zirkonyum dioksit bloklardan kazınan 

kronlar normal boyutlarından % 20-25 daha büyük hazırlanmaktadırlar.24,27,28,44
  

 

2.6.2. Pre-sinterize Zirkonyum Dioksit 

Bu tip bloklar, non-HIP(non-Hot Isostatically Pressed) zirkonya olarak da 

adlandırılmaktadırlar. Isı ile presleme denilen bu iĢlem seramik endüstrisinde kullanılan 

bir sinterleme tekniğidir. SinterlenmemiĢ zirkonyum dioksit blokların 500 °C’de 

yaklaĢık 30 dakika fırınlanması ile elde edilmektedirler. Nihai sinterleme iĢlemi 

sırasındaki sıcaklık 1350 
o
C- 1550 

o
C aralığında olup 2-5 saat süre ile gerçekleĢtirilir. 

Sistem sıcaklığı 1000 
oC’ye ulaĢtığında %20 oranında büzülme meydana 

gelmektedir.
24,27,28,44

 

 

2.6.3. Sinterize Zirkonya (HIP/ Hot Isostatically Pressed) 

Tam sinterize zirkonyum dioksit bloklar HIP-zirkonya olarak da 

adlandırılmaktadırlar. % 95 oranında yoğunluğa ulaĢılması amacıyla 1300 
oC’de ön 

sinterizasyon iĢlemine tabi tutulurlar. Sonrasında ise Argon gazı yardımıyla sinterleme 

ısısı 1400 
o
C –1500 

oC’ye yükseltilir. Sıcak izostatik sinterleme (Hot isostatic pressing) 

iĢlemi sayesinde % 99 oranında yoğunluğa sahip bloklar elde edilmektedir. Bu iĢlem 

sonucunda rengi gri-siyaha dönüĢen yapı, oksitlenip beyazlaĢıncaya kadar bir atmosfer 

basıncında sinterlemeye devam edilir.
45

 Sinterleme iĢlemlerinin tamamlanmasının 

ardından kazıma iĢlemleri gerçekleĢtirilmektedir. Üretimin herhangi bir büzülme 

olmaksızın gerçekleĢmesi nedeniyle kronlar gerçek boyutlarında hazırlanmaktadırlar. 
37,46

 

SinterlenmemiĢ (Green stage) bloklar kuru karbid frezler, pre-sinterize bloklar 

su soğutması altında karbid frezler, tam sinterize bloklar ise su soğutması altında elmas 

frezler yardımı ile makinelenmektedir.47
 Bloklar üzerinde gerçekleĢtirilen frezeleme 

iĢlemleri, sinterlenmemiĢ ile pre-sinterize bloklar için yumuĢak makineleme ve tam 

sinterize bloklar için ise sert makineleme olarak adlandırılmıĢtır.48
 Tam sinterize bloklar 
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için yapılan sert makineleme aĢındırma açısından cihazlar üzerinde daha fazla hasar 

oluĢturan, uzun zaman alan ve pahalı uygulamalardır.45,49
   

 

2.7. Sinterleme 

Seramik ve metal partiküllerinin mekanik, fiziksel ve kimyasal özelliklerinin 

geliĢtirilmesini sağlayan bir toz birleĢtirme tekniğidir. Materyale özgü ergime 

sıcaklıklarının 2/3’üne yakın ısıl iĢlem uygulanarak, toz partiküller arası temas 

noktalarında ki mevcut porların azaltılması amaçlanır. Bu sayede partiküllerin temas 

noktaları artırılarak ve bağlanarak kompakt yapıların oluĢması sağlanmaktadır.50
 

Partiküller arası bağlanmalar genellikle katı halde atom hareketleriyle olduğu gibi sıvı 

faz oluĢumu ile de gerçekleĢebilmektedir.51
 

 

2.7.1. Sinterleme Parametreleri 

Toz materyal ve sinterleme prosesi ile ilgili parametreler sinterlenmiĢ nihai 

malzemenin mikro yapısını etkilemektedir. Toz materyal ile ilgili parametreler; 

kimyasal içerik, tanecik boyutu, tanecik Ģekli, toz boyut dağılımıdır. Sinterleme prosesi 

ile ilgili parametreler ise ısıtma hızı, sıcaklık, basınç, atmosfer ve soğutma hızıdır.50,52
 

 

2.7.2. Sinterleme Aşamaları 
Toz partiküllerin sinterlenmesi ile tanecikler arası temas noktaları artar, boyun 

oluĢumları görülür. Boyun sayılarının artmasını takiben tanecik büyümesi meydana 

gelmektedir. Bu Ģekilde partiküller birbirlerine yaklaĢmaya devam ettikçe ise pöröziteler 

azalır. Sinterlemenin tamamlanmasına doğru ise partiküller arası porlar, tanecik 

sınırlarında meydana gelen difüzyon ile kapatılmaktadır.53
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Şekil 2.4. Sinterleme aĢamaları: (A) Ham yoğunluktaki malzeme, (B) Boyun oluĢumu, (C) Gözeneklerin 
küçülmesi, (D) YoğunlaĢma, porların kaybolması, tane sınırlarının oluĢması54

 

        

2.7.3. Sinterleme Metotları 
Toz partiküllerinin densifikasyonu esnasında materyali doğrudan etkileyen 

sinterleme sıcaklığı, basınç, ortalama tane büyüklüğü ve gaz atmosferi gibi kontrol 

edilebilen faktörler mevcuttur. Ayrıca kontrol edilmesi daha güç olan tane büyüklüğü ve 

paketlenme yoğunluğu gibi faktörlerin de materyaller üzerinde etki gösterdikleri 

bilinmektedir. Yapının yoğunlaĢtırılması için ise farklı sinterleme yöntemleri ve 

mekanizmaları mevcuttur. 55
  

 

 

Şekil 2.5. Sinterleme metotlarının sınıflandırılması55
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2.7.3.1. Basınçlı Sinterleme 

Basınçlı sinterleme metodunda daha yoğun yapılı materyallerin elde edilmesi 

amacıyla sinterleme prosedürleri sabit veya değiĢken basınç uygulamaları altında 

gerçekleĢtirilmektedir. Basınç sayesinde toz partiküller arasındaki temas noktaları 

artırılır ve sinterleme için gerekli itici güç elde edilir. Ayrıca basınç desteği sayesinde 

tanecik büyüme hızı etkilenmeden yoğunlaĢma sağlanır.56
 

        

2.7.3.1.1. Sıcak Presleme (Hot Pressing) 
Bir kalıp içerisine yerleĢtirilen toz materyallerine aksiyal presleme ve sıcaklık 

uygulayarak gerçekleĢtirilen bir iĢlemdir. Geleneksel sinterleme metotlarından farklı 

olarak basınç ve sıcaklık faktörlerinin bir arada uygulanması sayesinde daha düĢük 

sıcaklık ve sürelerde sinterleme sağlanmaktadır. Ancak büyük ısıl kütleler nedeniyle 

sinterleme süresi yine de saatler almaktadır. Kullanılan kalıp materyaline göre 

değiĢkenlik gösterse de sistemin çıkabileceği en yüksek sıcaklık 2200 
oC’dir. Sistem 

içerisinde uygulanan en yüksek basınç değeri ise 50 MPa’dır.56,57
  

 

                                                               Tek eksenli sıcak pres 

 

                                                                         Basınç 

Şekil 2.6. Sıcak presleme sistemin Ģematik görünümü56
 

 

  Sıcaklık 
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2.7.3.1.2. Sıcak İzostatik Presleme (Hot Isostatically Pressing) 

Sıcak izostatik presleme oldukça yaygın bir kullanım alanı olan basınç destekli 

bir toz birleĢtirme yöntemidir. DiĢ hekimliği alanında özellikle tam sinterize zirkonya 

blokların üretimi için bu sistemlerden faydalanılmaktadır. Toz materyaller üzerinde 

oluĢturulan sıkıĢtırma sayesinde % 99’lara varan yoğunluk değerleri elde edilir.58
 Sıcak 

presleme ve spark plazma sinterlemelerinde ki tek eksenli basınç uygulamasından farklı 

olarak basıncın tüm eksenlerden eĢ zamanlı ve eĢit oranda uygulandığı bir sinterizasyon 

iĢlemi gerçekleĢtirilmektedir. Basınç uygulaması ise sistem içerisinde kullanılan argon 

veya azot gazları sayesinde elde edilmektedir.
59

 

Sıcak izostatik presleme sistemi dahilinde sinterizasyona tabi tutalacak toz 

materyallerin cinsine göre uygulanacak tepe sıcaklık 2200 
oC’ye kadar 

çıkarılabilmektedir. ĠĢlem boyunca 200-300 MPa aralığında basınç uygulanarak 

sinterleme desteklenmektedir.
60

 

Toz materyaller deforme olabilen bir kalıp içerisine yerleĢtirildikten sonra 

vakumlanmaları ve ardından sıcaklık ve basınç altında sinterlenmeleri ile iĢlem 

tamamlanmaktadır.61
  

 

2.7.3.1.3 Spark Plazma Sinterleme (SPS) 

Spark plazma sinterleme tekniği ilk olarak 1930’da gündeme gelmiĢ olsa da bu 

sistemleri ticarileĢtirebilecek yeterli teknolojik imkanlar henüz mevcut değildi. 1960’lı 

yılların baĢına gelindiğinde ise SPS metodu teknik olarak daha da geliĢtirildi ve 

Japonya’da çeĢitli araĢtırma laboratuvarlarında çalıĢmalara devam edildi. Nihayet 

darbeli doğru akıma dayanan spark plazma sinterlemesi, Tokyo Üniversitesi’nden 

Kiyoshi Inoue tarafından tam olarak icat edildi ve patentlendi. 1990 yılında Kiyoshi 

Inoue’nun patentlerinin sürelerinin dolmasının ardından Japon Ģirketleri (özellikle 

Sumimoto Coal Mining Co. ,Ltd.) SPS makineleri üretmeye baĢladılar. Daha sonra ise 

Almanya’da ki FCT Systeme GmbH ve ABD’de ki Thermal Technology LLC, Inc. gibi 

Ģirketlerin de üretime girmesi ile birlikte SPS sistemleri endüstriyel anlamda ilgi odağı 

haline gelmiĢ ve küresel anlamdan geniĢ bir pazar elde etmiĢlerdir.62
 

Sinterleme, tozları ergime noktalarından daha düĢük sıcaklıklarda sabitleme ve 

birleĢtirme iĢlemini ifade etmektedir. Partiküller arasında ki difüzyonel kütle taĢınımı 

sayesinde birleĢme ve daha yoğun cisimlerin oluĢumu meydan gelmektedir.57
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Spark plazma sinterlemesi darbeli doğru akım ile oluĢturulan elektrik deĢarjına 

dayanan ve basınç altında gerçekleĢtirilen bir sinterleme iĢlemini ifade etmektedir. 

Spark plazma sinterlemesi deforme edilebilirliği düĢük olan yüksek sıcaklıklı 

malzemelerin, daha önce elde edilememiĢ yapılara dönüĢtürülmesinde önemli avantajlar 

sağlamak amacıyla ortaya çıkan bir toz birleĢtirme tekniğidir.63
 SPS sistemleri 

içerisinde metaller, seramikler, kompozitler, biyomalzemeler ve polimerler gibi çok 

çeĢitli tozların birleĢtirme iĢlemleri gerçekleĢtirilebilmektedir. Ġletken veya iletken 

olmayan toz materyallerin de sinterlemesi mümkündür.64
  

SPS sistemlerinde sıcaklık ve basıncın eĢ zamanlı olarak uygulanması sayesinde 
yüksek yoğunluklu ve kompakt yapılı ürünler elde edilebilmektedir. SPS prosesleri 
dahilinde yüksek ısıtma hızı, düĢük sinterleme sıcaklıkları ve daha kısa sinterleme 
süreleri sayesinde üstün özelliklere sahip üretimler gerçekleĢtirilmektedir.65

 SPS 

yönteminde kullanılan sıcaklık geleneksel sinterleme yöntemlerine göre 200 
o
C- 1000 

oC daha düĢük olduğu için ‘düĢük sıcaklık sinterleme tekniği’ de denilmektedir. Diğer 
sinterleme tekniklerinden farklı olarak düĢük sıcaklık, yüksek ısıtma hızı ve çok daha 
kısa sinterleme süresi sayesinde toz partiküller arası tane büyümesine izin vermeksizin 

materyalin yoğunlaĢması sağlanır. Sinterleme sırasında yapı içerisinde ki plastik 
transformasyonun ilerlemesi ile birlikte % 99’dan fazla yoğunluklu üretimler 
gerçekleĢtirilmektedir. Ayrıca istenmeyen reaksiyonların önüne geçilmekte ve 

istenmeyen fazların oluĢumu engellenmektedir.64,66
  

 

                               
(a)                                                                                   (b) 

Şekil 2.7. (a) Spark plazma sinterleme cihazı, (b) Sistem jeneratörü 
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2.7.3.1.3.1. SPS Komponentleri 

 Spark plazma sinterleme fırını: Fırın haznesi 1x10
-4

 mbar'lık bir vakuma (en 

azından soğuk koĢullarda) ve 2200 
o
C'ye kadar sinterleme sıcaklığına 

dayanmalıdır. 

 Fırın için güç kaynağı: Fırına gelen güç beslemesi, vakum/argon/azot 

atmosferinde en az 800 
o
C/dk varan bir ısıtma hızı ile 2200 

oC’ye kadar bir 

sıcaklığa ulaĢmak için yeterli olmalıdır. GiriĢ güç kaynağı 415 VAC ± %10,50 

Hz olmalıdır. Çoğu SPS cihazı 12:2’lik bir darbeli akım dizisine sahiptir. 

 Vakum ve pompalama sistemi: Minimum 5x10
-2

 mbar ve 10
-4

 mbar kadar 

yüksek vakum tercih edilir. 

 Pres sistemi: Tozu fırın haznesi içinde istenen basınçta sıkıĢtırmak için hidrolik 

kontrollü bir presleme sistemi kullanılır. 25 ton kuvvet yani yaklaĢık ~250 kN’a 

kadar basınç uygulanabilir. 

 Su dolaĢım sistemi: Sistemin güvenli çalıĢabilmesi için su ve hava soğutma 

sistemi kullanılır. 

 Gaz giriĢ sistemi: Ġnert/azot veya diğer gazları fırın içinden temizlemek için bir 

gaz giriĢ sistemi kullanılır. 

 Kontrol ve enstrümantasyon sistemleri: GiriĢ gücü (voltaj/akım), vakum 

seviyesi, hidrolik pres, su sirkülasyon sistemi ve tüm güvenlik kilitleri kontrol 

konsolu aracılığıyla kontrol edilir. 

 Sıcaklık ölçüm cihazları: Farklı sıcaklık aralıkları için uygun termokupllar (K 

tipi) ve bir IR pirometresi bulunur. IR pirometresi sıcaklığı 700 
o
C-2200 

o
C 

aralığında ölçmeli ve kontrol etmelidir. Numuneye yakın noktalar da ise 

termokupllar sıcaklığı ölçmelidir. 

 Kalıp setleri: Set kalıp ve alt-üst baskı elemanlarından oluĢur. Farklı boyutlar da 

numuneler elde etmek için yüksek yoğunluklu grafit veya tungsten karbid kalıp 

setleri kullanılır. Ayrıca kalıp setlerinin fırın haznesindeki alt-üst ram’lar 

arasında sabitlenmeleri için kullanılan grafit üçgen alt-üst baĢlıklar 

mevcuttur.
52,55,57
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Şekil 2.8. SPS grafit kalıp seti52

 

 

Genel olarak spark plazma sinterlemesi dört ana aĢamada gerçekleĢmektedir;67
 

• Gazların uzaklaĢtırılması ve vakumun sağlanması ilk aĢamadır. 

• Ġkinci aĢama da basınç uygulaması yapılmaktadır.  

• Ardından üçüncü aĢamada ise dirençli ısıtma gerçekleĢtirilmektedir. 

• Dördüncü aĢamaya gelindiğinde soğutma gerçekleĢtirilir ve proses tamamlanır. 

 

Spark plazma sinterleme prosesi baĢlatılmadan önce sistemle uyumlu olan 

bilgisayar üzerinde tanımlanması gereken parametreler:68
  

 Isıtma hızı (o
C/dk) 

 Sinterleme sıcaklığı/Tepe sıcaklık 

 Sinterleme süresi/Bekleme süresi 

 Basınç uygulaması yapılacak aĢamalar ve değeri (kN) 

 Soğutma hızı (o
C/dk) 

        

Sinterlemesi yapılacak olan toz materyalin karakteristik özelliklerine bağlı 

olarak tüm parametre değerleri sisteme tanımlanır ve ardından proses baĢlatılır. Prosesin 

baĢlamasıyla birlikte yukardan aĢağıya darbeli doğru akım iletimi baĢlar. Darbeli doğru 

akımın grafit kalıplar ve içindeki toz materyali üzerinden iletilmeye baĢlamasıyla 
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birlikte sistem sıcaklığı artıĢ gösterir. Akım toz partikül yüzeyleri boyunca iletilir ve 

partiküller arası boĢluklarda ve temas noktalarında spark deĢarjları görülmeye baĢlar. 

Sistem sıcaklığının artmasıyla ve partiküller arası sparkların oluĢmasıyla birlikte, kalıp 

ve toz hem dıĢarıdan hem de içeriden ısıtılmaktadır. Kullanılan darbeli akım sayesinde 

partiküller üzerinde birbiri ardına elektrik deĢarjları görülür. Bu deĢarjların 

tekrarlanmasıyla birlikte daha fazla sayıda spark deĢarjı meydana gelir. Bir spark deĢarjı 

meydana geldiğinde anlık olarak 1000 
o
C’lik lokal sıcaklıklar ve deĢarj kolonları ortaya 

çıkmaktadır. Böylelikle partikül yüzeylerinde meydana gelen buharlaĢma ve erimelerin 

ardından partiküllerin temas alanlarında boyunlar oluĢmaktadır. DeĢarjlar tekrarlanmaya 

devam ettikçe partiküller arasında ki boyun oluĢumlarının artmasıyla sinterleme 

sağlanmaktadır.69–71
  

 

 

Şekil 2.9. Darbeli akımın partikül yüzeyleri boyunca iletiminin Ģematik görünümü70 

 

2.8. Tam Seramiklerin Mekanik Özelliklerini İnceleme Yöntemleri 
DiĢ hekimliği alanında özellikle ağız içerisine uygulanacak olan materyallerin 

dayanıklılık değerlerinin ve mekanik özelliklerinin çok iyi bilinmesi gerekmektedir. 

Dayanıklılık terimi ise dental materyallerin maruz kaldıkları kuvvetler sonucu kırılma 

anlarında kaydedilen en yüksek stres değerini ifade etmektedir. Seramikler gibi kırılgan 

malzemeler ile klinik baĢarıyı yakalayabilmenin en önemli unsurlarından biri de 

dayanıklılıktır.72
 

       Mevcut bir çok test yöntemi sayesinde dental materyallerin mekanik özellikleri ile 

ilgili bilgi sahibi olmak mümkündür. Bu amaçla makaslama, çekme, burma, yorgunluk 
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dayanımı, eğme (bükme) testleri uygulanabilirken, sertlik ölçümleri için ise Vickers, 

Knoop, Brinell, Rockwell Shore A ve nano-sertlik testleri uygulanabilmektedir.  

Mekanik testler beĢ ayrı grupta sınıflandırılmıĢtır:73
 

 

 Makaslama Testi (Shear Test) 

 Çekme Testi (Tensile Test) 

 Mikrogerilim testi 

 Makrogerilim testi  

 Bükme Testi (Bending Test)  

 Tek eksenli (Üniaksiyal) bükme testi 

o Üç nokta bükme testi 

o Dört nokta bükme testi 

 Çift eksenli (Biaksiyal) bükme testi 

o Çember üzerine çember (ring-on-ring) 

o Çember üzerine top (ball-on-ring) 

o Üç top üzerine piston (piston-on-three balls) 

 Burkulma Testi (Torsion Test)  

 Basma Testi (Compresive Test) 

 

2.8.1. Bükme Testleri 
Seramik materyallerin mekanik özelliklerinin değerlendirilmesi konusunda 

bükülme dayanımı testleri oldukça önemlidir. Seramik yapılar içindeki mikro çatlakların 

etrafında yoğunlaĢan gerilim streslerine bağlı olarak materyalin mekanik özellikleri 

zayıflamaktadır. Çünkü bu materyaller gerilim altında baskı streslerine göre daha 

dayanıksızdırlar. Bükülme dayanımı terimi ise bir kiriĢin iki ucu desteklenerek 

ortasından kuvvet uygulandığı zaman, o kiriĢin gösterdiği mukavemeti ifade etmektedir. 

Tek eksenli ve çift eksenli olmak üzere farklı yöntemler ile bükme testleri 

gerçekleĢtirilebilmektedir. 

       

2.8.1.1. Tek eksenli (Üniaksiyal) Bükme Testi 
Üç nokta ve dört nokta bükülme testleri kullanılarak gerçekleĢtirilebilmektedir. 

Özellikle Uluslararası Standartlar Organizasyonu (ISO 6872) ve Amerikan DiĢ 



21 

hekimleri Birliği (ADA)  tarafından üç nokta bükme testlerinin dental seramiklerin 

dayanıklılıklarının tespitinde uygun ve güvenilir bir metot olduğu belirtilmiĢtir.74
 

Üç nokta bükülme testi, dikdörtgen Ģeklindeki örneklerin iki silindirik destek 

üzerine yerleĢtirilmelerinin ardından orta noktalarından yük uygulanması suretiyle 

gerçekleĢtirilen bir yöntemdir.10
 

Dört nokta bükülme testi de dikdörtgen Ģekilli örnekler ile 

gerçekleĢtirilmektedir. Benzer Ģekilde iki destek üzerine yerleĢtirilen örneklere iki ayrı 

noktadan yük uygulanmaktadır. Yük uygulanan iki nokta ise her bir destekten 

aralarındaki mesafenin dörtte biri kadar uzaklıkta konumlandırılmaktadır.75
 

       

2.8.1.2. Çift Eksenli (Biaksiyal) Bükme Testi 
Seramik materyallerin biaksiyal esneme dirençlerinin ortaya konduğu test 

yöntemidir. Disk Ģeklindeki örneklerin merkez noktalarından dik bir Ģekilde kuvvet 

uygulanmaktadır. Maksimum stresler merkezi noktalarda yoğunlaĢmaktadır. Buna bağlı 

olarak örneklerin kenar hatalarından kaynaklanabilecek sorunlarla daha az 

karĢılaĢılmaktadır.76,77
 Çift eksenli bükme testleri üç ayrı Ģekilde yapılabilmektedir:78

 

 

o Çember üzerine çember (ring-on-ring) : Daha küçük çaplı ancak eĢ merkezli bir 

halka destek üzerine disk Ģeklinde ki örneklerin yerleĢtirilmesi suretiyle 

uygulanmaktadır. 

o Çember üzerine top (ball-on-ring) : Disk Ģekilli örneklerin bir halka ile 

desteklenmesinin ardından kuvvet yüklemesinin küre Ģeklinde ki bir aparat ile 

yapıldığı test yöntemidir.  

o Üç top üzerine piston (piston-on-three balls) : ISO 6872 tarafından standardize 

edilmiĢ bir test yöntemidir. Çapı 10-12 mm olan hayali bir çember üzerine, 

aralarında 120o
 açı olacak Ģekilde yerleĢtirilmiĢ 2,5– 6,5 mm çaplı çelik toplar 

destek olarak kullanılmaktadır. Test edilecek olan disk Ģekilli örnekler eĢ 

merkezli olacak Ģekilde çelik toplar ile desteklenmektedir. Ve uç çapı 1,4 ± 0,2 

mm olan düz metal bir piston ile 1± 0,5 mm/dk çapraz kafa hızında merkez 

noktadan yüklemeler yapılmaktadır. Ve uygulanan kuvvetlerin eĢit dağılımını 

sağlayabilmek adına 0,5 mm’lik polietilen yapraklar örneklerin alt ve üst 

yüzeylerine yerleĢtirilerek testler gerçekleĢtirilmektedir.79
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Şekil 2. 10. Biaksiyal bükme testi Ģematik görünümü80
 

 

 

Biaksiyal esneme direnci formülü:81
 

 

S = − 0.2387 P (X − Y)/ d2
 

 

S: Esneme Direnci Kuvveti 

P: Kırılma esnasında ki maksimum kuvvet 

d: Örnek Kalınlığı (mm) 

 

X = (1 + ν) In(r2/ r3)
 2

 + [(1 − ν)/ 2] (r2/ r3)
 2
 

Y = (1 + ν) [1 + In(r1/ r3)
 2

 ] + (1 − ν) (r1/ r3)
 2
 

 

v: Poisson Oranı (0,25) 

r1: Çelik topların yerleĢtirildiği hayali çemberin yarıçapı (mm) 

r2: Yükleme yapılan piston ucunun yarıçapı (mm) 

r3: Örnek yarıçapı (mm) 

 

2.9. Sertlik Testleri  

Seramik materyallerin mekanik özelliklerini ortaya koymak amacıyla sıklıkla 

kullanılan ve oldukça önemli olan mekanik testlerden biridir. Sertlik terimi materyal 
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yüzeyi ile temas halinde bulunan batıcı uçların meydana getirdiği penetrasyona karĢı 

gösterilen direnci ifade etmektedir.9 BaĢka bir ifadesi ise herhangi bir sert cismin 

yarattığı plastik deformasyona karĢı gösterilen dirençtir. Özellikle ağız içerisinde çok 

çeĢitli kuvvetlerin etkisi altında kalan protetik restorasyonların mevcut formlarının 

korunabilmesi için yüksek yüzey sertliği değerlerine sahip olmaları gerekmektedir.82,83
 

 

2.9.1. Vickers Mikrosertlik Testi  

Protetik materyallerin yüzey sertliklerinin değerlendirilmesinde sıklıkla Vickers 

mikrosertlik testi tercih edilmektedir. Vickers test metodunun kendine has, kare tabanlı, 

tepe açısı 136o
 olan piramit Ģekilli bir elmas ucu vardır. Vickers uç yardımı ile cilalı ve 

düz yüzeyli örnekler üzerine kuvvet uygulanmaktadır. Bu test cihazları ile 100– 2000 

gr-kuvvet aralığında yük uygulaması yapılabilmektedir. Belirlenen kuvvetin yaklaĢık 

15± 0,2 sn süre ile uygulanması sonucunda dörtgen formlu izler oluĢturulmaktadır.84
 

Dörtgenlerin köĢegen uzunluklarının mikroskop büyütmesi altında ölçülmesi sonucunda 

oluĢturulan izlerin yüzey alanları hesaplanmaktadır. Uygulanan yükün, elmas ucun 

örnek üzerinde oluĢturduğu izin alanına bölünmesi ile birlikte ‘Vickers Sertlik 

Değeri(VHN)’  elde edilmektedir.85
 

 

Vickers sertlik değeri formülü: 

                                                                     F 

                          HV  =  1,854 x    _____________________     (kg-kuvvet/mm
2
) 

                                                          (Taban KöĢegeni)2
 

 

Vickers uç yardımı ile örnek yüzeyinde oluĢturulan izlerin büyüklüğü ile ters 

orantılı olarak materyallerin sertliği ile ilgili bilgi sahibi olunabilmektedir.86
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Şekil 2.11. Vickers sertlik testi indenter Ģematik 
görünümü87 

Şekil 2.12. Vickers indenter geometrisnin yüksek 
büyütme altında görüntüsü83

 

 

2.10. Seramik Yüzeylerinin Topografik İncelemesi 
 

2.10.1. Atomik Kuvvet Mikroskobu (AFM) 

1986 yılındaki icadından bu yana atomik kuvvet mikroskobu çok çeĢitli sert ve 

yumuĢak malzemelere ait mikro ve nano ölçekli yüzey özelliklerinin topografik 

analizini gerçekleĢtirmek için kullanılan bir cihazdır.88
 Atomik kuvvet mikroskobu ile 

elde edilen çözünürlük bir kaç nanometre ölçeklidir ve diğer tekniklerden en az 1000 

kat  daha fazladır. AFM cihazları, yüzey topografisinin üç boyutlu görüntülemesinin 

yanında yüzey pürüzlülüğü parametrelerini de rakamsal olarak verebilmektedirler.
89

 

Örnek yüzeyi üzerinde ölçüm yapan bir prob (Si3N4 yapılı), yüzey ve prob 

arasındaki kuvvet etkileĢimini algılayan elastik bir destek(cantilever) ve bu parçaların 

uzaysal konumunu ayarlayan piezoelektrik güç devrelerinden oluĢan sistemlerdir. Bu 

Ģekilde yüzey ile prob arasındaki etkileĢimler sonucunda cantilever ile algılanan 

hareketlerin x, y ve z düzlemlerinde kaydedilmesi ile veriler oluĢturulmaktadır.90
 

 

2.10.2. Taramalı Elektron Mikroskobu (Scanning Electron 

Microscope/SEM) 

Taramalı elektron mikroskobu, tercih edilen büyütmeler ile örnek yüzeylerinin 

mikroskobik inceleme ve analizlerinin yapılmasına imkan veren cihazlardır. TEM cihazı 

ile incelemeye baĢlamadan önce iletkenliği sağlamak amacıyla örnek yüzeyleri ince bir 

tabaka altın ile kaplanmaktadır. Örnek yüzeylerindeki atomlar ile TEM cihazının 

odaklayıp gönderdiği elektron demetleri arasında meydana gelen etkileĢimlerin temel 
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alındığı sistemlerdir.91
 Cihazın gönderdiği yüksek enerjili elektronların örnek yüzeyine 

çarptığı bölgelerde ki atomlardan sekonder elektronlar saçılır. Cihaza ait özel 

dedektörler sayesinde yakalanan elektronlar ise elektriksel sinyallere 

dönüĢtürülmektedirler. OluĢturulan elektriksel sinyaller ise yüzey görüntüsünün 

bilgisayar ekranına aktarılmasını sağlamaktadırlar. Ayrıca detektörlere ulaĢan sekonder 

elektron miktarı ile doğru orantılı olarak daha parlak yüzey görüntüleri elde 

edilmektedir.
92

  

 

2.11. X-Işını Kırınımı Analizi (XRD) 
Kristal yapılı materyaller olan seramik ve metal moleküllerinin geometri ve 

Ģekillerinin ortaya konmasını sağlayan bir analiz yöntemidir. Fiziksel ve kimyasal 

etmenler sonucunda bu kristal yapılar üzerinde meydana gelen değiĢikliklerin de 

incelenmesini sağlayan cihazlardır. 

X-ıĢınları yüksek enerjiye ve aynı zamanda düĢük dalga boyuna sahip 

elektromanyetik ıĢımalardır. Öncelikle X-ıĢınları incelenecek materyal üzerine 

gönderildiğinde yüzeyde absorbe edilmektedirler. Absorbe edilen X-ıĢını ise kristal 

yapıya ait elektronları yörünge değiĢtirmeye zorlamaktadır. Yörüngesi değiĢtirilebilen 

elektronlar ise birer X-ıĢını kaynağı haline gelirler ve X ıĢınımı yapmaya baĢlarlar. 

Saçılan ve kırılan X-ıĢınları ise difraktometre tarafından algılanmaktadır. Difraktometre 

ise kırınımların hangi açılarda daha fazla olduğunu tespit ederek kristal yapının 

geometrisi ve Ģekli hakkında bilgi vermektedir.93
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3. GEREÇ ve YÖNTEM 

3.1. Örneklerin Hazırlanması 
Ġn-vitro olarak gerçekleĢtirilen çalıĢmamızda, 3Y-TZP içerikli prefabrike 

zirkonya bloklar (Upcera Dental Zirconia Blank, Liaoning Upcera Co. Ltd., Çin) 

kullanılarak geleneksel sinterleme prosedürleri uygulandı. %3 mol oranına sahip itriyum 

oksit-zirkonyum dioksit toz karıĢımları (3Y-PSZ, Tosoh, Japonya) kullanılarak ise 

Spark plazma sinterleme prosedürleri uygulandı. Farklı sinterleme iĢlemleri sonucunda 

elde edilen örneklerin mekanik özellikleri biaksiyal esneme direnci ve Vickers 

mikrosertlik testleri ile değerlendirildi. Tüm örnekler yapısal analizlerini 

değerlendirmek amacıyla X-ıĢını kırınımı analizine (XRD) tabi tutuldu. Örnek 

yüzeylerinin topografik incelemelerini yapabilmek adına ise atomik kuvvet mikroskobu 

(AFM) ve taramalı elektron mikroskobu (SEM) kullanıldı. ÇalıĢmamızın iĢ akıĢı ġekil 

3.1 ile gösterilmiĢtir. 

 

 

Şek l  3.1. ÇalıĢmanın iĢ akıĢı 
 

  

S3           S0                  

Spark Plazma     Geleneksel 

 

 

Vickers 

Mikrosertlik 

Testi 

Biaksiyal 

Bükme 
Dayanımı 

Testi 

AFM 

XRD 

SEM 

İstatistiksel Analiz 
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Ç zelge  3.1. ÇalıĢmamızda kullanılan malzemeler 

 

Örnekler, farklı sinterleme iĢlemleri sonucunda mekanik ve yapısal olarak 

değerlendirilmek üzere; kontrol grubu S0 ve deney grubu olarak S3 olarak 

adlandırılmıĢtır. (n=10) (Çizelge 3.2) 

 

Ç zelge  3.2. Örnek gruplarının sınıflandırılması 
 

  

 

 

 

  

 

       

 

 

3.1.1. Kontrol Grubu Örneklerinin Oluşturulması         
Kontrol grubu örnekleri (Grup S0) için 3Y-TZP prefabrike zirkonya bloklar 

(Upcera Dental Zirconia Blank, Liaoning Upcera Co. Ltd., Çin) kullanıldı (ġekil 3.2). 

Örnekler,  20x2 mm boyutlarında pelet formunda tasarlandı. Yapılan tasarımlar STL 

formatına çevrildi ve prefabrike zirkonya bloklar kullanılarak CAD/CAM sisteminin 

kazıma cihazı (Cerec Inlab MCX5, Sirona Dental Systems, Bensheim, Almanya) 

tarafından üretildi. Firma talimatlarına göre sinterlenmemiĢ örnekler elmas frezler 

yardımı ile kesilerek bloklardan ayrıldı. Örnekler üzerinde kalan çıkıntılar ise tungsten 

karbid frezler ile düzeltildi. 

  

Malzeme İçerik (%) Üretici Firma 

Upcera Dental Zirconia Blank 
% 3 mol Y2O3,    

ZrO2 
Liaoning Upcera Co. Ltd., Çin 

3 Y-PSZ 
% 3 mol Y2O3,    

ZrO2 
Tosoh, Japonya 

N = 20 

S0 

n = 10 

S3 

n = 10 
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Şek l  3.2. (a) Prefabrike zirkonya bloklar, (b) STL format tasarımı 
 

3.1.1.1. Kontrol Grubu Örneklerinin Sinterlenmesi 
Kazıma iĢlemlerinin tamamlanmasının ardından ikinci ve son sinterleme 

prosedürü uygulandı. Sıcaklık artıĢ hızı, sinterleme süresi, sıcaklık ve bekleme süresi 
gibi sinterleme parametreleri üretici firma talimatlarına göre uygulandı (Çizelge 3.3).  
 

Ç zelge  3.3. Geleneksel sinterleme parametreleri 

 

 
 

Şek l  3.3. Üretici firmaya ait geleneksel sinterleme grafiği5
 

 Isıtma Isıtma Bekletme Soğutma 

Sıcaklık (o
C) 1200

 o
C 1200- 1530 

o
C 1530 

o
C Oda sıcaklığına 

kadar 

Süre (saat) 4 saat 2 saat 45 dk 2 saat 2 saat 30 dk 

Sı
ca

kl
ık

 (
o
C

) 

Zaman (dk) 
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Kontrol grubu örnekleri, son sinterleme iĢleminin de tamamlanması ile birlikte 

600, 800, 1000 ve 1200 grit’lik SiC (silikon karbid) zımparalar ile polisaj yapıldı ve 

mekanik testler ile yapısal analizler için hazır hale getirildi. 

 

 

Şek l  3.4. Sinterleme sonrası kontrol grubu örnekleri 
 

3.1.2. Deney Grubu Örneklerinin Hazırlanması 
Deney grubu (Grup S3) örnekleri için % 3 mol itriyum oksit (Y2O3)- zirkonyum 

dioksitin (ZrO2) homojen Ģekilde karıĢtırılması ile elde edilen toz (3Y-PSZ, Tosoh, 

Japonya) karıĢım kullanıldı. Kullanılan tozların tanecik boyutları 40 nm olup aynı 

zamanda % 99 saflıkta karıĢımlardır. 

 

3.1.2.1. Pilot Çalışmalar 

Öncelikle spark plazmanın 3Y-TZP üzerindeki etkilerini görmek, çalıĢmamızın 

metodolojisini buna göre oluĢturmak amacıyla çok sayıda pilot çalıĢmalar 

gerçekleĢtirdik. Pilot çalıĢmalar sırasındaki hedeflerimiz ise; 

 

 Spark plazma cihazı ile uygun sinterleme grafiği elde etmek 

 3Y-TZP sinterizasyonunu sağlamak  

 Sinterlenen örneklerin kalıptan tek parça halinde çıkarılabilmesi 

 Çıkan örnek yüzeylerinden grafit folyoların uzaklaĢtırılması 

 Çıkan örneklerin yoğunluk ölçümü ve ZrO2’ye ait yoğunluğun sağlanması 

 Yapısal bütünlüğünü koruyan, uygun yoğunluktaki örneklerin XRD ve SEM 

analizleri 

 XRD analizi sonucunda ZrO2’e ait XRD grafik paternini elde etmek 
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 SEM analizi sonucunda yoğun, tek fazlı örnek yüzeylerini gözlemlemek 

Ģeklindedir. 

 

Yukarda bahsedilmiĢ olan sıra ile bütün Ģartları elde etmemizin ardından pilot 

çalıĢmalarımızı tamamladık. Bu sayede çalıĢmamızın SPS parametrelerini ve 

izleyeceğimiz iĢ akıĢımızı belirledik.  

 

 

Şek l  3.5. 1 No’lu Pilot çalıĢmalarda baĢarısız olmuĢ örnek ve sinterleme grafiği 
 

        

Şek l  3.6. 2 No’lu Pilot çalıĢmalarda baĢarısız olmuĢ örnek ve sinterleme grafiği 
 

         

Şek l  3.7. 3 No’lu Pilot çalıĢmalarda baĢarısız olmuĢ örnek ve sinterleme grafiği 
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Pilot çalıĢmaların sonucunda deney grubumuza ait örnekler % 3 mol Y2O3- ZrO2 

toz karıĢımı spark plazma sinterleme cihazı (FCT GmbH, HPD-50, Almanya)  

kullanılarak sinterlendi.  Öncelikle tozların yerleĢtirilebilmesi için grafit kalıp gövdesi, 

alt-üst baskı elemanları kullanıldı. ĠĢlem öncesinde hazırlanan kalıpların SPS fırını 

içinde sabitlenmesini sağlayan iki adet grafit üçgen baĢlık kullanıldı. Kalıp gövdesinin 

iç yüzeyini kaplayacak Ģekilde, grafit folyolardan 6,5 x 4,8 cm’lik parçalar elde edildi. 

Kalıp gövdesi içine yerleĢtirilen ve tozun sıkıĢtırılmasını sağlayan alt-üst baskı 

elemanlarının çaplarına uygun olacak Ģekilde ise 20 mm çaplı grafit folyolar elde edildi. 

Tozları grafit kalıplardan izole edecek Ģekilde kalıpların içerisine folyolar yerleĢtirildi 

(ġekil 3.8 a ve b). 

 

        

        
Şek l  3.8. (a) SPS için kullanılan grafit kalıp ve folyoların görüntüsü, (b) Kalıp gövdesi içerisine 

yerleĢtirilmiĢ folyo ve baskı elemanı görüntüsü, (c)Hassas terazi ile toz gramajlarının tespiti, 
(d) Tozların grafit kalıplar içerisine yerleĢtirilmesi 

 

20x2 mm boyutlu örnekleri elde etmek için kullanılacak toz gramajları 
belirlendi. YaklaĢık 4,1 gram toz karıĢımlar hassas teraziler (Mettler Toledo AF 200, 

(a)   (b) 

 (c)   (d) 
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Ġspanya) yardımıyla tartıldı. Tozlar grafit kalıplar içerisine yerleĢtirildi (ġekil 3.8 c ve 

d). 

Tozların yerleĢtirilmesini takiben ikinci baskı elemanı da yerleĢtirilerek aksiyal 

soğuk pres ile 1,5 metrik ton kadar basınç uygulandı (ġekil 3.9 a ve b). SıkıĢtırma ile 
beraber baskı elemanları çevresine toz kaçıĢı mümkün olabilmektedir.  Bu durumu 

engellemek adına fırça ve hava spreyi yardımı ile kalıp yüzeyine yapıĢan tozlar 

uzaklaĢtırıldı (ġekil 3.9 c ve d). 

 

       

       
Şek l  3.9. (a) Kalıp setine aksiyal presleme uygulanması, (b) Aksiyal presleme ile uygulanan basınç 

değeri görüntüsü, (c) Presleme sonrası toz kaçıĢının izlenmesi, (d) Kalıp yüzeyine yapıĢan 
tozların fırça ile uzaklaĢtırılması 

 

(a) (b) 

(c)   (d) 
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Sonrasında ikinci baskı elemanı yeniden yerleĢtirildi. Tozlar kalıp gövdesinin 

tam merkezinde konumlanacak Ģekilde, aksiyal presleme yardımı ile baskı 

elemanlarının uzunluklarını eĢitlendi.  Sinterleme öncesi son hazırlıklar tamamlandıktan 

sonra SPS battaniyesi ile sarılan kalıplar, SPS fırınının alt ramına yerleĢtirilen üçgen 

baĢlık üzerine yerleĢtirildi (ġekil 3.10 a ve b). Son olarak ise tüm parçalar aynı eksende 

hizalanarak üst üçgen baĢlık da yerleĢtirildi. Ön hazırlıklar tamamlandıktan sonra SPS 

prosesi bilgisayar yardımı ile düzenlendi. Prosesin her bir parametresi SPS programına 

tanımlandı. Fırının kapanmasıyla SPS prosesi baĢlatıldı (ġekil 3.10 c ve d). 

 

       

       

Şek l  3.10. (a) Toz materyalin kalıp içerisinde merkezi olarak konumlandırılması, (b) Sinterlemeye hazır 
kalıp ve SPS battaniyesi, (c)  Kalıp setinin SPS fırını içerisine yerleĢtirilmesi, (d) SPS prosesi 

baĢlatıldığında ki fırın görüntüsü 

 

SPS prosesi oda sıcaklığında baĢlatıldı, sistem belirlenmiĢ olan 100 
o
C/dk 

sıcaklık artıĢ hızı ile tepe sıcaklığa kadar ısıtıldı. Tepe sıcaklık (sinterleme sıcaklığı) 

(b) 

(c)   (d) 
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1300 
oC olarak ayarlandı. Sinterlemenin gerçekleĢtiği sinterleme sıcaklığındaki bekleme 

süresi ise 10 dakikadır. Sinterlemenin gerçekleĢmesi ile birlikte doğal soğutma 
uygulandı, sistem su yardımı ile oda sıcaklığına kadar soğutuldu. SPS sisteminin 
baĢlatılması-kapatılması arası tüm proses boyunca sabit 50 MPa basınç uygulandı. 
Sistem dahilinde bulunan pirometre; sıcaklık 450 

o
C‘ye ulaĢtığında ölçüm yapmaya 

baĢlar ve aynı zamanda basınç uygulaması da devreye girer. 
 

Ç zelge  3.4. SPS proses parametreleri 

 

 

 

 

 

 

 

 

Şek l  3.11. Spark plazma sinterleme grafiği 

 

Çizelge 3.4 ile belirtilmiĢ olan parametreler doğrultusunda spark plazma 
sinterlemesi gerçekleĢtirildi. Proses tamamlanması ve sistemin kapatılması ile birlikte 
Grup S3’e ait örnekler elde edildi (ġekil 3.12). Örnek boyutlarının doğruluğu için dijital 

kumpas yardımı ile ölçümler yapıldı (ġekil 3.13). Sinterleme esnasında örnek 
yüzeylerine yapıĢan grafit folyo kalıntıları uzaklaĢtırıldı. Yüzey pürüzlülüklerini 

Sıcaklık Artış Hızı oC/dk 100 
o
C/dk 

Tepe Sıcaklık 1300
 o
C 

Sinterleme/Bekleme Süresi 10 dk 

Soğutma Hızı Doğal soğutma 

Basınç 50 MPa 

(Tüm proses boyunca) 
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gidermek amacıyla 600, 800, 1000 ve 1200 grit’lik SiC (silikon karbid) zımparalar ile 
polisaj yapıldı. 
 

 

Şek l  3.12. Sinterleme sonrası test grubu örnekleri 
 

 

Şek l  3.13. Dijital kumpas ile örnek boyutlarının ölçümü 

 

3.2. Vickers Mikrosertlik Testlerinin Yapılması 
Tüm örneklere uygulanan Vickers mikrosertlik testleri için Çukurova 

Üniversitesi DiĢ Hekimliği Fakültesi AraĢtırma Laboratuvarında (Adana, Türkiye) 

bulunan mikrosertlik cihazı (Buehler, 1600-6306, Illunois, ABD) kullanıldı. Testlere 

baĢlamadan önce kare tabanlı, tepe açısı 136o
 olan piramit Ģekilli bir elmas Vickers uç 

cihaza takıldı. Cihazın alt tablasına örnekler yerleĢtirildi. Örnek yüzeylerine Vickers uç 

ile 2000 gr-kuvvet’lik basınç, 15 sn süre ile uygulandı.    
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Şek l  3.14. (a) Mikrosertlik cihazı görüntüsü (b) Vickers testinin yapılması 
 

Meydana gelen dörtgen formlu izlerin köĢegen uzunlukları 40x mikroskop 

büyütmesi altında ölçüldü. Ġzlerin yüzey alanları cihaz tarafından belirlendi. Her örnek 

için yapılan 5 ayrı ölçüm sonucu elde edilen değerlerin aritmetik ortalamaları 

hesaplanarak Vickers sertlik değerleri (VHN) kaydedildi.  

 

   

Şek l  3.15.  (a) Örneklerin 40x büyütme altında incelenmesi (b) Mikroskop altında köĢegen 
uzunluklarının  hesaplanması 

 

3.3. Biaksiyal Bükme Testlerinin Yapılması 
Biaksiyal bükme testleri için Çukurova Üniversitesi DiĢ Hekimliği Fakültesi 

AraĢtırma Laboratuvarında (Adana, Türkiye) bulunan evrensel test cihazı (M500-25KN; 

Testometric, Rochdale, Ġngiltere) kullanıldı. Biaksiyal bükme dayanımı testlerine 

baĢlamadan önce örnek gruplarının randomizasyonu için research randomizer programı 

kullanıldı. Tüm örneklere randomizasyon sonrası oluĢturulan sıralamaya göre biaksiyal 

bükme testleri uygulandı. 

(a) 

(a) 

(b) 

(b) 
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Biaksiyal bükme testlerinden ‘üç-top-üzerinde-piston’ (piston on three balls) test 

yöntemi kullanıldı. Tüm örnekler üzerinde testleri gerçekleĢtirmek için ISO 6872 

standartlarına uygun olan test aparatları, cihazın üst itici ve alt destekleyici kolları 

arasında monte edildi. Alt destekleyici kola; 10 mm çaplı çember üzerinde 120
o açıyla 

bulunan çelik topların yer aldığı aparat sabitlendi. Üst itici kola ise örneklerin merkezi 

ile aynı eksende olan düz, metal, 1.6 mm çaplı piston yerleĢtirildi. Pelet formundaki 

örnekler çelik toplar üzerine yerleĢtirildi. Örnek yüzeylerinde eĢit kuvvet dağılımını 

sağlamak amacıyla 0.5 mm’lik polietilen yapraklar yerleĢtirildi. Cihazın kuvvet 

uygulama hızı 1 mm/dk olarak ayarlandı. Kırılmanın gerçekleĢtiği andaki kuvvet değeri 

Newton (N) cinsinden otomatik olarak kaydedildi. 

 

Sonuçlar biaksiyal bükme dayanımı formülü ile hesaplandı: 81
 

 

S = − 0.2387 P (X − Y)/ d2
 

S: Esneme Direnci Kuvveti 

P: Kırılma esnasında ki maksimum kuvvet 

d: Örnek Kalınlığı (mm) 

 

X = (1 + ν) In(r2/ r3)
 2

 + [(1 − ν)/ 2] (r2/ r3)
 2
 

Y = (1 + ν) [1 + In(r1/ r3)
 2

 ] + (1 − ν) (r1/ r3)
 2
 

 

v: Poisson Oranı (0,25) 

r1: Çelik topların yerleĢtirildiği hayali çemberin yarıçapı (mm) 

r2: Yükleme yapılan piston ucunun yarıçapı (mm) 

r3: Örnek yarıçapı (mm) 
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Şek l  3.16. (a) Test düzeneğine yerleĢtirilmiĢ bir örnek (b) Test sonucunda kırılmıĢ bir örnek 

 

3.4. X-Işını Kırınımı (XRD) Analizleri 
Örneklerin kristalaografik incelemelerinin ve değerlendirmelerinin yapılması amacıyla 

X-ıĢını kırınımı analizleri gerçekleĢtirildi. Çukurova Üniversitesi Merkez AraĢtırma 

Laboratuvarı (ÇÜMERLAB) bünyesinde bulunan X-ıĢını difraktormetre cihazı (EMPYREAN 

XRD, PANalytical, Ġngiltere) kullanıldı. Her gruptan 3 adet olmak üzere toplamda 6 

adet XRD analizi gerçekleĢtirildi. Analizleri yapılan örneklere ait en yüksek pik 

değerleri ve bu değerlerin gözlendiği difraksiyon açıları kaydedildi. 
 

3.5. Örneklerin Yüzey Topografilerinin İncelenmesi 
ÇalıĢmamızın deney grubu örneklerinin elde edilmesinde spark plazma 

sinterleme yöntemi kullanıldı. Spark plazma sinterleme sistemlerinde kullanılan grafit 

kalıp ve folyoların içerdiği karbonun örnek yüzeyine difüze olması nedeniyle kontrol ve 

deney grubu örneklerinin optik özellikleri incelenmedi.  

 

3.5.1. Atomik Kuvvet Mikroskobu (AFM) Analizleri  

ÇalıĢmamız dahilinde ki tüm örneklerin yüzey karakteristiklerinin detaylı 

incelemesi ve üç boyutlu görüntülemelerinin yapılması amacıyla Çukurova Üniversitesi 

Merkez AraĢtırma Laboratuvarı (ÇÜMERLAB) bünyesindeki atomik kuvvet 

mikroskobu (AFM)  (Park Systems, Park NX10, Güney Kore)  kullanıldı. Her bir örnek 

yüzeyi üzerinde 20 µm ölçekli alanlarda 1 Hz’lik sabit tarama hızı altında analizler 

yapıldı. Yüzey taraması sonucunda elde edilen veriler cihaz tarafından üç boyutlu 

(a) (b) 
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görüntülere çevrilerek dijital görüntüler elde edildi. Cihaza ait prob yüzey taraması 

yaptığı esnada kaydedilen yükselti ve derinlik verileri sonucunda yüzey pürüzlülüğü 

parametresinin (Ra) değerleri elde edildi. 

 

3.5.2. Taramalı Elektron Mikroskobu (SEM)  Analizleri 
Farklı sinterleme metotlarının ve uygulanan mekanik testlerin örnek ve kırık ara 

yüzeylerinde meydana getirdikleri oluĢum ve değiĢiklikleri gözlemlemek adına SEM 

analizleri yapıldı. Çukurova Üniversitesi Merkez Laboratuvarı’nda (ÇÜMERLAB) 

bulunan taramalı elektron mikroskobu (FEI, Quanta FEG 650, ABD) ile incelemeler 

yapıldı. 

 

3.6. İstatistiksel Analizler 

Mikrosertlik, biaksiyal bükme dayanımı ve yüzey pürüzlülüğü testleri sonucunda 

elde edilen veriler istatistiksel olarak değerlendirildi. Ġstatistiksel analizler için SPSS 

20.0 (SPSS Inc., ABD) yazılım programı kullanıldı. One-way ANOVA ve ardından 

Mann Whitney U testleri kullanılarak gerekli karĢılaĢtırmalar yapıldı (p≤0.05).  

Biaksiyal bükme dayanımı testi ile elde edilen verilere ise ilave olarak Weibull analizi 

uygulandı. Yine SPSS 20.0 (SPSS Inc., ABD) yazılım programı kullanılarak örnek 

gruplarının Weibull modülleri hesaplandı.  
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4. BULGULAR 

4.1. Biaksiyal Bükme Dayanımı Test Bulguları 
ÇalıĢmamızda öncelikle farklı sinterleme yöntemleri ile 3Y-TZP prefabrike 

zirkonya bloklar (geleneksel sinterleme) ve % 3 mol içerikli Y2O3- ZrO2 toz karıĢımları 

(Spark plazma sinterleme) kullanılarak üretilmiĢ örneklerin biaksiyal bükme dayanımı 

değerleri (S) karĢılaĢtırmalı olarak incelenmiĢtir. Her bir grupta 10 adet olmak üzere bir 

kontrol grubu (S0) ve bir deney grubuna (S3) ait toplam 20 adet örneğin biaksiyal bükme 

dayanımı değerleri doğrultusunda elde edilen istatistiksel veriler Çizelge 4.1’de 

belirtilmiĢtir. 

 

Ç zelge  4. 1. Örneklerin biaksiyal bükme dayanımı değerleri (S, MPa) 
Gruplar n S (Mean) Sd(±) Med. Min. Maks. 

S0 10 761,43 64,455 773,71 642,76 876,55 

S3 10 1101,85 177,73 1093,22 855,55 1381,58 

 

 

Şek l  4.1. Biaksiyal bükme dayanımı (S) değerlerinin gruplar arası dağılımı 
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Ġstatistiksel karĢılaĢtırmalar sonucunda (p<0.05); 

1. Kontrol grubuna ait S değeri ile deney grubuna ait S değerleri arasında 

istatistiksel açıdan anlamlı bir fark elde edilmiĢtir. (p<.001) 

2. Deney grubuna ait biaksiyal bükme dayanımı değeri, kontrol grubu biaksiyal 

bükme dayanımı değerleri arasındaki farklılık istatistiksel olarak anlamlıdır. 

 

Örneklerin biaksiyal bükme dayanımı değerlerinin dağılımlarını 

değerlendirebilmek adına Weibull analizi gerçekleĢtirilmiĢtir. Elde edilen dağılımlar 

ġekil 4.2’de gösterilmiĢtir. 

 

 

Şek l  4.2. Weibull analizi 

 

Yapılan Weibull analizi sonucunda geleneksel yöntem ile elde edilmiĢ kontrol 

grubu (Grup S0) örneklerinin daha geniĢ bir alanda ve düzensiz bir dağılım gösterdikleri 

görülmüĢtür. S3 grubunun daha dar bir alanda dağılım göstermiĢ olması ise deney grubu 

örneklerine ait değerlerin birbirine yakın bükme dayanımına sahip olduğu gözlendi. 
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4.2. Vickers Mikrosertlik Test Bulguları 
Kontrol grubu (S0) ve deney grubuna (S3) ait olmak üzere toplam 20 adet 

örneğin her birinden 5 ayrı noktadan ölçüm yapmak kaydıyla 100 adet mikrosertlik 

ölçümü gerçekleĢtirildi. Her bir örnek için elde edilen 5 ayrı ölçümün aritmetik 

ortalamaları alındı. Kontrol ve deney gruplarına ait Vickers mikrosertlik değerleri 

(VHN) karĢılaĢtırmalı olarak incelendi. Tüm örneklerin Vickers mikrosertlik değerleri 

doğrultusunda elde edilen istatistiksel veriler Çizelge 4.2’de belirtilmiĢtir. 

 

Ç zelge  4.2. Örneklerin Vickers mikrosertlik değerleri (VHN) 
Gruplar n VHN (Mean) Sd (±) Med. Min. Maks. 

S0 10 1209,56 142,11 1166,77 1045,20 1545,16 

S3 10 1352,53 209,49 1270,79 1206,54 1829,80 

 

 

Şek l  4.3. Vickers mikrosertlik (VHN) değerlerinin gruplar arası dağılımı 
 

Yapılan Ġstatistiksel karĢılaĢtırmalar sonucunda (p<0.05) kontrol grubuna ait 

VHN değeri ile deney grubuna ait VHN değerleri arasında istatistiksel açıdan anlamlı 

bir fark elde edilmiĢtir (p=.029). 
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4.3. AFM Analiz Bulguları 
ÇalıĢmamızın kontrol (S0) ve deney gruplarına (S3) ait tüm örneklerin yüzey 

pürüzlülüğü değerleri (Ra) ve yüzey topografilerinin 3 boyutlu görüntüleri incelendi. 

Kontrol ve deney gruplarına ait tüm örneklerin yüzey pürüzlülüğü değerleri 

doğrultusunda elde edilen istatistiksel veriler Çizelge 4.3’de verilmiĢtir. 

 

Ç zelge  4.3. Örneklerin yüzey pürüzlülüğü değerleri (Ra, µm) 

Gruplar n Ra Sd (±) Med. Min. Maks. 

S0 10 0,103 0,031 0,092 0,070 0,159 

S3 10 0,040 0,038 0,023 0,009 0,118 

 

 

 

Şek l  4.4. Yüzey pürüzlülüğü (Ra) değerlerinin gruplar arası dağılımı 
 

Ġstatistiksel karĢılaĢtırmalar doğrultusunda yüzey pürüzlülüğü değerleri (Ra) 

açısından yapılan istatistiksel değerlendirmeler sonucunda S0 ve S3 grupları arasında 

istatistiksel olarak anlamlı bir fark elde edilmiĢtir (p=.005). 

3Y-TZP zirkonya örneklerin spark plazma ve geleneksel yöntemler ile 

sinterlenmelerinin ardından alınan üç boyutlu AFM görüntüleri ġekil 4.5 ve 4.6’da 

gösterilmiĢtir. 
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Şek l  4.5. Deney grubu örnek yüzeyine ait 3 boyutlu görüntü 

 

 

 

Şek l  4.6. Kontrol grubu örnek yüzeyine ait 3 boyutlu görüntü 

 

Kontrol ve deney grubuna ait AFM görüntüleri incelendiğinde her iki gruba ait 

pürüzlülük değerlerinin klinik olarak kabul edilebilir sınırlar içerisinde olduğu görüldü. 

Deney grubuna ait AFM görüntülerinin daha pürüzsüz olması, yüzeyde bulunan 

karbonun uzaklaĢtırılması adına polisaj iĢleminin uzun tutulması ile iliĢkilidir. Deney 

grubu örneklerinin 3 boyutlu görüntüleri incelendiğinde polisaj sonrası mikro çiziklerin 

yer aldığı gözlendi. Kontrol grubu örneklerinde derinlik ve yükselti farklarının 

incelendiği tepecikler ise frezeleme iĢlemi sonucu meydana gelmiĢtir.  
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4.4. XRD Analiz Bulguları 
Kontrol ve deney gruplarına ait örneklerin XRD analizi sonucunda elde edilen 

grafikleri ġekil 4.7’de gösterilmiĢtir. 

 

 

Şek l  4.7. Kontrol ve deney gruplarına ait örneklerin XRD desenleri 
 

Kontrol ve deney grubu örneklerinden elde edilen XRD desenleri, tetragonal 

zirkonyaya ait XRD grafikleri ile örtüĢmektedir. 

Geleneksel yöntem ile sinterlenen kontrol grubuna ait tetragonal zirkonya 

örneklerden elde edilen piklerin yüksek Ģiddetli ve genliklerin daha dar olduğu 

görülmektedir. Tetragonal zirkonya grafiği ile örtüĢen piklerin yanı sıra, 28o
 ve 31

o
 2- 

teta derecelerinde küçük monoklinik pikler izlenmektedir. Pik yüksekliklerine ait 

oranlamaların gerçekleĢtirilmesi sonucunda, yapı içersinde %1,8 oranında monoklinik 

fazların çökeldiği belirlenmiĢtir. Monoklinik faz haricinde geriye kalan fazların ise 

tetragonal faz olduğu görülmektedir. 

Spark plazma yöntemi ile sinterlenen deney grubuna ait tetragonal zirkonya 

örneklerden elde edilen piklerin ise daha düĢük Ģiddetli ve genliklerin daha geniĢ olduğu 

görülmektedir. Deney grubuna ait pikler tetragonal zirkonyaya ait piklerle 

örtüĢmektedir. Tüm pikler incelendiğinde tetragonal faz haricinde baĢka bir faza 

rastlanmamıĢtır. 
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4.5. SEM Analiz Bulguları 
ÇalıĢmamızın son bölümünde kontrol ve deney grubu örnek yüzeylerinin 

topografilerini incelemek adına SEM analizleri yapıldı.  

 

 

Şek l  4.8. Kontrol grubuna ait SEM görüntüsü 

 

Geleneksel yöntem ile sinterlenen kontrol grubu örneklerinin SEM analizi 

sonucunda elde edilen görüntüler incelendiğinde, yapıda mevcut porözitelere bağlı 

porların yer aldığı görüldü. Görüntülerde izlenen kontrast farklılıkları ise yapıda farklı 

fazların yer aldığını gösterdi. Ve geleneksel sinterleme sonucunda tanecik büyümesi 

meydana geldiği izlendi. 

Spark plazma ile sinterlenen deney grubu örneklerine ait SEM görüntüleri 

incelendiğinde ise daha homojen ve aynı içerikli fazların yapıda mevcut olduğu görüldü. 

Spark plazma örneklerinin tanecik boyutlarının oldukça küçük (30-40 nm) olduğu tespit 

edildi. Kontrol grubu ile karĢılaĢtırıldığında çok az miktarda pörözite izlendi. Yapının 

yüksek oranlarda yoğunlaĢtığı görüldü. 
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Şek l  4.9. Deney grubuna ait SEM görüntüsü 
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5. TARTIŞMA 

ÇalıĢmamızda geleneksel yöntem ile sinterlenen %3 mol içerikli Y2O3-ZrO2 

prefabrike zirkonya bloklar ve spark plazma yöntemi ile sinterlenen %3 mol içerikli 

Y2O3-ZrO2 tozlardan elde edilen örneklerin sahip oldukları mekanik, yapısal ve yüzey 

özellikleri değerlendirildi. Bu çalıĢmanın metodolojisi doğrultusunda 3Y-TZP tozlar 

üzerinde gerçekleĢtirilen spark plazma sinterleme iĢleminin materyalin bükme 

dayanımı, sertliği, yüzey pürüzlülüğü ve yapısal özellikleri üzerine olan etkileri 

araĢtırıldı ve rutin kullanımda olan geleneksel sinterleme yöntemi ile karĢılaĢtırıldı. 

Literatür taraması sonucunda ise spark plazma sinterleme yönteminin 3Y-TZP zirkonya 

tozlar üzerine etkilerinin araĢtırıldığı çalıĢmaların sınırlı olduğu görüldü. ÇalıĢmamızda 

elde edilen bulgular neticesinde 3Y-TZP içerikli zirkonya seramik yapılarının farklı 

yöntemler kullanılarak sinterlenmelerinin mekanik, yapısal ve yüzey özelliklerini 

etkilemeyeceği yönünde kurulan sıfır hipotezimiz reddedilmiĢtir. 

Uzun yıllar boyunca protetik diĢ hekimliğinde geniĢ bir kullanım alanı bulan 

metal destekli seramik restorasyonlar, altyapı materyallerinin yarattığı ilave kalınlık, 

diĢetinde meydana getirdiği metal-iyon renklenmeleri, korozyon, alerji geliĢimi ve 

altyapı rengini maskelemek için kullanılan opak porseleni ile birlikte ıĢık 

geçirgenliğinin de tamamen engellenmesi sonucunda tam seramiklerin kullanımlarına 

olan ilgi artmıĢtır.94
 Tam seramiklerin sunmuĢ olduğu üstün estetik özellikler ve biyo-

uyumluluklarının yanında sahip oldukları iyonik-kovalent atomik bağlardan dolayı 

kırılma dayanımları oldukça düĢüktür. Metal destekli seramik sistemlerinin yüksek 

mukavemetleri sayesinde klinik uygulamalarda yakalanan güvenilirliği elde etmek 

amacıyla zirkonyum dioksit esaslı tam seramik sistemler geliĢtirilmiĢtir.2 

DiĢ hekimliğinde ki teknolojik ve endüstriyel yeniliklerin beraberinde 

CAD/CAM sistemlerinin de kullanım alanı geniĢlemiĢtir. CAD/CAM sistemlerinin 

yaygınlaĢmasıyla birlikte protetik diĢ tedavileri esnasında karĢılaĢılan çok aĢamalı 

laboratuvar prosedürleri, teknisyen kaynaklı hatalar, laboratuvar aĢamalarında 

karĢılaĢılan çapraz kontaminasyon riski, yüksek hassasiyete sahip restorasyonlarda 

standardizasyonun sağlanamaması gibi sorunlar elimine edilebilmektedir.
95

 Ve bu 

sistemler sayesinde zirkonya blokların kullanım sıklığı artmıĢtır. Klinik Ģartlarda 
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sağladıkları avantajlardan dolayı, çalıĢmamızın kontrol grubu örneklerinin frezeleme 

iĢlemleri CAD/CAM sistemleri ile gerçekleĢtirildi. 

CAD/CAM sistemleri ile pre-sinterize veya tam sinterize zirkonya bloklardan 

üretim yapılabilmektedir. Tam sinterize blokların frezeleme iĢlemleri sırasında cihazlar 

üzerinde hasar oluĢma ihtimali, frezeleme iĢlemlerinin çok uzun sürmesi, blokların 

sertliğinden dolayı istenen hassasiyete ulaĢılamaması gibi üretim güçlüklerinin olduğu 

belirtilmiĢtir.48,49,96
 Bu nedenle çalıĢmamızda pre-sinterize zirkonya bloklar kullanılarak 

kontrol grubu örnekleri üretildi.  

Sinterlenen saf zirkonyum dioksitler (ZrO2) oda sıcaklığına kadar soğutulma 

aĢamasında, faz dönüĢümlerine bağlı olarak kararsız bir yapı kazanmaktadırlar.31
 Saf 

zirkonyum dioksit içeriğine %3 mol itriyum oksit (Y2O3) ilavesi ile birlikte elde edilen 

itriya tetragonal zirkonya polikristalin (3Y-TZP) yapılarına oda sıcaklığında stabil 

kalma özelliği kazandırılmıĢtır.35
 3Y-TZP içerikli zirkonya bloklardan elde edilen 

restorasyonların üstün mekanik özellikler kazanmasıyla birlikte ise endikasyon aralıkları 

geniĢlemiĢtir.43
 Yapıya ilave edilen Y2O3 konsantrasyonun arttırılması ise tetragonal 

yerine kübik faz ihtiva eden düĢük kırılma direncine sahip materyallerin oluĢmasıyla 

sonuçlanmıĢtır.33
 Bizim çalıĢmamızda stabil ve yüksek dayanıma sahip olmaları sebebi 

ile 3Y-TZP içerikli pre-sinterize bloklar ve toz karıĢımları kullanıldı. 

3Y-TZP pre-sinterize zirkonya blokların 500 °C’de yaklaĢık 30 dk fırınlanmaları 

ile fabrikasyon aĢamaları tamamlanmaktadır.44
 CAD/CAM sistemleri ile yapılan freze 

iĢleminin ardından üretici firma talimatları doğrultusunda 1350 °C-1550 °C aralığında 

tepe sıcaklık ve bu sıcaklıkta 2-5 saat bekleme süresi uygulanarak geleneksel sinterleme 

iĢlemleri tamamlanmaktadır.24,28
 Tepe sıcaklığa ulaĢma, bekletme ve soğutma süreleri 

göz önüne alındığında 8-10 saat süren bir sinterleme iĢlemi gerçekleĢebilmektedir. 

CAD/CAM sistemleri ile dental laboratuvarlara ihtiyaç duyulmaksızın tek seansta 

restorasyonların tamamlanabilmesi mümkündür. Ancak ZrO2 tam seramiklerinin 

geleneksel sinterleme prosedürleri ile restorasyonların tek seansta tamamlanabilmesi 

mümkün olmamaktadır. 

Literatürde geleneksel sinterleme Ģartlarının iyileĢtirilmesi ile üstün mekanik ve 

yapısal özellikler kazandırmak amacıyla yapılan çok sayıda çalıĢma mevcuttur. 

Sinterleme sıcaklığı, süresi, farklı ısıtma hızı gibi parametreler üzerinde çalıĢılarak 

çeĢitli araĢtırmalar gerçekleĢtirilmiĢtir.97
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Ebeid ve ark
98

 sinterleme sıcaklığı ve süresinin, 3Y-TZP zirkonyanın bükme 

dayanımı ve optik özelliklerine olan etkisini inceledikleri çalıĢmada, 1460 
o
C, 1530 

o
C 

ve 1600 
o
C olmak üzere 3 farklı sinterleme sıcaklığı ve her sinterleme sıcaklığında 3 

farklı bekleme süresi uygulamıĢlardır. Ancak farklı parametreler uygulanmıĢ zirkonya 

örneklerin bükme dayanımları arasında istatistiksel olarak anlamlı bir fark olmadığını 

rapor etmiĢlerdir.  

Hjerppe ve ark
99

 yapmıĢ oldukları çalıĢmada ise 1500 
o
C’de sinterleme 

sıcaklığını sabit tutmuĢlardır. 2 saat ve 1 saat 40 dk Ģeklinde 2 farklı sinterleme 

sıcaklığına ulaĢma süresi ve 2 farklı bekleme süresi (2 sa ve 1 sa) uyguladıkları 3Y-TZP 

zirkonyaların mekanik özelliklerini değerlendirmiĢlerdir. Hem bükme dayanımı 

değerleri hem de sertlik değerleri arasında ise istatistiksel olarak anlamlı bir fark 

olmadığını rapor etmiĢlerdir.  

Stawarczyk ve ark
100

 farklı sinterleme sıcaklıklarının pre-sinterize 3Y-TZP 

zirkonyaların bükme dayanımı ile olan iliĢkisini inceledikleri çalıĢmada, 1300 °C, 1350 

°C, 1400 °C, 1450 °C, 1500 °C, 1550 °C, 1600 °C, 1650 °C ve 1700 °C olmak üzere 9 

farklı sinterleme sıcaklığını 2 saat bekleme süresi altında uygulamıĢlardır. 1400 °C ve 

1550 °C sinterleme sıcaklığı uygulanan gruplar için en yüksek bükme dayanımı 

değerlerini elde etmiĢlerdir. 1400 °C uygulanan grup için en yüksek Weibull modülü, 

1700 °C uygulanan gruptan ise en düĢük Weibull modülünü elde etmiĢlerdir. Ancak 

1600 °C ve üzerine çıkıldığında yapının hasar gördüğünü ifade etmiĢlerdir. Sinterleme 

sıcaklığının artırılmasına bağlı olarak ise tanecik boyutlarının arttığını ve bükme 

dayanımı ile sinterleme sıcaklığı arasında negatif bir korelasyon meydana geldiğini 

ifade etmiĢlerdir. 

Ersoy ve ark
101

 yapmıĢ oldukları çalıĢmada aynı markaya ait iki ayrı zirkonya 

materyali kullanarak, 1510 
oC’de 2 saat, 1540 

oC’de 25 dk ve 1580 
oC’de 10 dk Ģeklinde 

3 farklı proses uygulamıĢlardır.  Her iki zirkonya için en yüksek bükme dayanımı 

değerlerini 1580 
oC’de 10 dk’lık protokolün uygulandığı gruplarda elde etmiĢlerdir. 

Diğer protokollerin uygulandığı grupların bükme dayanımı değerleri arasında 

istatistiksel bir fark olmadığı belirtilmiĢtir. 

Literatürdeki çalıĢmalar98,100,101
  geleneksel sinterleme parametreleri üzerinde 

değiĢiklik yapılarak elde edilen örneklerin bükme dayanımları, optik ve yapısal 

özellikleri üzerine odaklanmıĢtır. Geleneksel sinterleme iĢleminin 1350 
o
C-1550 

oC’ler 
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aralığında yapılması gerektiği üretici firmaların talimatları arasında belirtilmektedir. 

1600 
oC’nin üzerine çıkıldığında meydana gelen zirkonya hasarı sonucunda bükme 

dayanımı değerlerinin düĢtüğü belirtilmiĢtir.100
 Bunun yanında sinterleme iĢlemi daha 

hızlı yapılmaya çalıĢılsa da mevcut sinter fırınlarının limitasyonları dahilinde istenilen 

sonuca ulaĢılamadığını düĢünmekteyiz. Tanecik büyümesinin önüne geçmek ve 

yoğunlaĢmayı sağlayabilmek için literatürde çalıĢılan sinterleme sürelerinden çok daha 

kısa süreler içerisinde sinterlemenin gerçekleĢtirilmesi gerekmektedir.97
 Tanecik 

büyümesinin önüne geçmek ve yoğunlaĢmayı sağlayabilmek amacıyla çalıĢmamızda 

çok daha kısa sürelerde (10 dk) sinterleme imkanı sunan Spark plazma sinterleme cihazı 

(FCT GmbH, HPD-50, Almanya) kullanıldı. 

DiĢ hekimliği alanında spark plazma sinterlemesinin kullanılmıĢ olduğu 

çalıĢmaların sayısı oldukça sınırlıdır. Al Mansour ve ark
102

 spark plazma ve geleneksel 

sinterlemenin lityum disilikat cam seramiklerinin mikro yapılarına olan etkilerini 

karĢılaĢtırmıĢlardır. IPS emax CAD tozuna farklı sinterleme sıcaklıkları (840 o
C, 820

 o
C, 

800
 oC), sıcaklık artıĢ hızları (150 o

C/dk, 300
 o

C/dk, 500
 oC/dk) ve basınç değerleri (15 

MPa,  50 MPa, 70 MPa) ile Spark plazma sinterleme yapılırken, IPS emax Press tozuna 

750 
o
C ve 800 

oC’lik sinterleme sıcaklıkları ile spark plazma sinterleme uygulanmıĢtır. 

YapmıĢ oldukları mikro yapı analizleri sonucunda yüksek sıcaklık artıĢ hızlarının düĢük 

sinterleme sıcaklıklarında dahi tanecik büyümesini engellediği bildirilmiĢtir. Spark 

plazmada ki basınç uygulamasının ise sinterleme için bir itici güç oluĢturup yüksek 

yoğunlaĢma sağladığını bildirmiĢlerdir. Rapor etmiĢ oldukları sıcaklık artıĢ hızı ve 

basınç uygulaması gibi konularda ki düĢünceleri, bizim çalıĢmamızdaki SPS 

parametrelerini oluĢtururken izlediğimiz yol ile benzerdir. 

Dental alanda spark plazmanın kullanıldığı baĢka bir çalıĢmada, Tsukada ve 

ark
103

 kron, köprü, inley ve onley restorasyonlarda kullanmak üzere 3Y-TZP zirkonya 

ve porselen tozlarını tabakalı olarak sinterleyerek fonksiyonel olarak derecelendirilmiĢ 

malzemeler üretmiĢ ve bükme dayanımlarını değerlendirmiĢlerdir. Veneer porseleni ve 

zirkonya altyapı ara yüzeyinde biriken termal streslere bağlı olarak geliĢen sorunları 

ekarte etmeyi planlamıĢlardır. Wang ve ark
104

 yaptığı çalıĢmada ise polikarbosilan 

malzemelerden Spark plazma sinterleme yöntemi ile karbon nanotüpler üretmiĢlerdir. 

Kemiğe benzer mekanik özelliklere ve biyo-uyumluluğa sahip üretimlerinin geleceğin 

implant materyali olabileceğini bildirmiĢlerdir. 
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Malzeme mühendisliği ve metalurji alanlarında zirkonyaların spark plazma 

cihazları ile sinterlenmesi ile ilgili yapılmıĢ çokça çalıĢmalar mevcuttur. Ancak %8 mol 

itriya içerikli zirkonyalar105, zirkonya katkılı itriyum oksit seramikler veya farklı 

kompozit malzemeler ile elde ettikleri sinterleme çalıĢmaları daha sıklıkla yapılmıĢtır. 

Sinterleme sonucunda translusent zirkonya ve fonksiyonel olarak derecelendirilmiĢ 

malzemeler elde etmiĢlerdir.106,107
  Metalurji alanında 3Y-TZP zirkonyaların Spark 

plazma sinterlemesi üzerine yapılan çalıĢmalarda genellikle yapısal özelliklerini 

incelemiĢlerdir. 

Chintapalli ve ark
108

 yapmıĢ oldukları çalıĢmada 3Y-TZP zirkonya tozunu spark 

plazma ve geleneksel yöntem ile sinterlemiĢ ve ardından elde ettikleri örneklerin 

hidrotermal bozunmaya olan direncini değerlendirmiĢlerdir. 1100 
o
C, 1150 

o
C, 1175 

o
C 

ve 1600 
oC’lik sinterleme sıcaklıkları ve 100 MPa sabit basınç altında spark plazma ile 

sinterlemiĢlerdir. Geleneksel sinterleme ise 1450 
oC’de 2 saat süre ile basınçsız olarak 

gerçekleĢtirilmiĢtir. Sinterleme sonrası 131 
oC’de 60 saat 2 bar basınç altında buharlı 

otoklav ile yapay yaĢlandırmaya tabi tutulmuĢlardır. Sinterleme sıcaklığı artırıldıkça 

SPS uygulanan örneklerin tanecik boyutunun ve yoğunluklarının arttığını 

belirtmiĢlerdir. 1175 
o
C ve sonrası elde edilen SPS örneklerinin yoğunluk, sertlik ve 

elastik modülüsleri, geleneksel grupla benzer Ģekilde elde edilmiĢtir. SPS ile 

uyguladıkları düĢük sinterleme sıcaklıklarında düĢük yoğunluklu örnekler elde etmiĢ 

olsalar bile hidrotermal bozunmaya daha dirençli olduklarını belirtmiĢlerdir. Geleneksel 

ve 1600 
oC’lik SPS örneklerinde tanecik büyümesi sonucu 350 nm’den büyük boyutlu 

ve yoğun monoklinik fazlar tespit etmiĢlerdir. Tüm bu değerlendirmeler sonucunda 

sıcaklık artıĢının tanecik büyümesini artırarak monoklinik faz oluĢumunun meydana 

gelmesi, hidrotemal bozunmaya neden olmaktadır. Chintapalli ve ark
108

 çalıĢmalarında 

1175 
o
C ve 1600 

oC aralığındaki SPS sıcaklığının, sıcaklık-yoğunluk iliĢkisini 

değerlendirmemiĢlerdir. 

Bizim çalıĢmamızda deney gruplarının oluĢturulmasında kullanılan spark plazma 

sinterleme prosesinin parametrelerini belirleyebilmek için pilot çalıĢmalar yapıldı.  

Pilot çalıĢmalarımızın baĢlangıcında spark plazma prosesinin parametreleri 

sinterleme sıcaklığı 1350 
o
C, sıcaklık artıĢ hızı 80 

oC/dk, bekleme süresi 5 dk, soğutma 

hızı 50 
oC/dk olarak uygulandı. Uygulanan basınç tepe sıcaklığa ulaĢıldığında 10 MPa’ 

dan 50 MPa’a çıkarıldı. Sinterleme sonucunda tek parça halinde örnek elde edilemedi. 
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Ayrıca sinterleme grafiği incelendiğinde 1180 
o
C-1200 

oC aralığında piston 

hareketliliğinin baĢladığı görüldü. Piston hareketliliği, basınç ve sıcaklık etkisi ile toz 

partiküllerin birbirlerine yaklaĢtığını yani sinterlemenin baĢladığını ifade etmektedir. En 

düĢük tepe sıcaklığın 1200 
oC olabileceği tespit edildi. Devamındaki pilot çalıĢmada, 

tepe sıcaklığı 1200 
oC’ye düĢürüldü ve diğer parametrelerde değiĢiklik yapılmadı. 

Proses sonucunda tek parça halinde örnek elde edilemedi ve sinterleme grafiğindeki 

piston hareketliliğinin devam ettiği görüldü. Ayrıca parçalı örneklerin bir süre sonra 

bozundukları görüldü. Bu durum sinterlemenin gerçekleĢmediğini göstermektedir. 

Takip eden pilot çalıĢmada yalnızca tepe sıcaklık parametresi değiĢtirildi ve 1300 
o
C 

olarak uygulandı. Elde edilen grafikte tepe sıcaklığa yaklaĢıldıkça piston hareketinin 

olmadığı görüldü ve sonraki çalıĢmalarda tepe sıcaklığın 1300 
oC uygulanmasına karar 

verildi. Tanecik büyümesinin meydana gelmemesi için daha yüksek tepe sıcaklıklar 

uygulanmadı. Ancak tek parça örnek elde edilemedi, basınç yardımı ile toz partiküller 

arası boĢlukları elimine ederek, sinterleme için itici güç oluĢturmak amaçlandı. Ve tepe 

sıcaklığa ulaĢınca 50 MPa’a çıkarılan basınç, prosesin baĢlangıcından itibaren 

uygulanmaya karar verildi. Aynı zamanda sinterleme öncesi uygulanan aksiyal pres 

miktarı 1 metrik tondan 1,5 metrik tona çıkarıldı. Basıncın 50 MPa uygulanmasının 

sebebi ise grafit kalıpların basınç altında derforme olmasını engellemektir. 50 MPa 

basınç ile yapılan sinterleme ile yine tek parça örnek çıkarılamaması durumunda daha 

yavaĢ bir soğutma yapmak gerektiği düĢünüldü. Ancak sıcaklık artıĢ hızı üzerinde 

herhangi bir değiĢiklik yapılmadı çünkü tepe sıcaklığa ne kadar çabuk ulaĢılırsa o kadar 

az tanecik büyümesi gerçekleĢmektedir. 1300 oC’de 100 
oC/dk sıcaklık artıĢ hızı, 5 dk 

bekleme süresi, tüm proses boyunca sabit 50 MPa basınç parametrelerinin yanında 

soğutma hızı 80 
oC/dk’dan 50 

oC/dk’ya indirilerek yeni bir proses uygulandı. Prosesin 

grafikleri sinterlemenin gerçekleĢtiğini gösterse de yine tek parça örnek çıkarılamadı. 

Bu noktaya kadar tepe sıcaklıkta bekleme süresi ile ilgili herhangi bir değiĢiklik olması 

istenmemiĢtir. Çünkü sıcaklık değeri ve bekleme süresinin artırılması, materyalin 

yoğunlaĢmasına engel olan tanecik büyümesine neden olmaktadır. Ancak örneklerdeki 

bozunmanın devam etmesinin üzerine, henüz yeterince yoğunlaĢma sağlanamadığı 

düĢünüldü ve bekleme süresi 10 dk’ya çıkarıldı. Ve oda sıcaklığına kadar doğal 

soğutma uygulandı. 
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ÇalıĢmamızın Spark plazma sinterleme parametreleri; 1300 
oC tepe sıcaklık, 100 

o
C/dk sıcaklık artıĢ hızı, 10 dk bekleme süresi ve tüm proses boyunca 50 MPa basınç ve 

sinterleme öncesi 1,5 metrik ton aksiyal pres olarak belirlendi. Bu parametreler ile 

gerçekleĢtirilen sinterlemeler tekrarlandı.  

ÇalıĢmamız deney gruplarının oluĢturulmasında 1300 
oC’de spark plazma 

sinterlemesi yapıldı ve prosesin tüm parametreleri detaylı olarak belirtildi. Ayrıca 1300 

oC’lik bir sıcaklık tercihi yapılmasının nedeni; geleneksel sinterlemeye kıyasla daha 

yoğun ve daha küçük tanecik boyutlu örneklerin elde edilmiĢ olmasıdır. Sinterleme 

sıcaklığı 1300 
o
C olarak belirlenirken aynı zamanda 100 

o
C/dk’lık bir sıcaklık artıĢ hızı 

uygulandı. Çünkü yaptığımız pilot çalıĢmaların SEM ve XRD analizlerine göre, tanecik 

büyümesini engelleyebilmek için sinterleme sıcaklığına oldukça hızlı bir Ģekilde 

çıkılması gerektiği tespit edildi. Ayrıca pilot çalıĢmalarımızda, 1300 
oC’nin altındaki 

değerlerde yapılan üretimlerin herhangi bir yaĢlandırmaya tabi tutulmadan bile 

bozundukları gözlemlenmiĢtir. ÇalıĢmamızda uyguladığımız SPS prosesi sonucunda ise 

oldukça yoğun, tek bir fazdan oluĢan, fazla tanecik büyümesi gerçekleĢmemiĢ ve 

yüksek mukavemete sahip yapılar elde edildi. 

Vasylkiv ve ark
109

 çalıĢmasında, spark plazma ve mikrodalga sinterlemelerinin, 

3Y-TZP içerikli zirkonyalar üzerindeki etkileri karĢılaĢtırmalı olarak değerlendirilmiĢtir. 

Spark plazma ile 1200 
o
C sinterleme sıcaklığı, 60 

oC/dk sıcaklık artıĢ hızı ve 40 MPa 

basınç uygulayarak sinterleme yapmıĢlardır. Mikrodalga sinterleme için ise 1200 
oC’de 

10 dakika bekleme süresi ve 80 
o
C/dk sıcaklık artıĢ hızı parametreleri uygulanmıĢtır. Ve 

spark plazma sinterleme sonucunda tanecik büyümesi gerçekleĢmediğini belirtmiĢlerdir. 

Sinterleme konusunda, tanecik büyümesi ve yoğunlaĢma arasında meydana gelen 

çekiĢmenin önemini vurgulamıĢlardır. Bizim çalıĢmamızda 1175 
oC ve üzerindeki 

sinterlemede hala piston hareketliliği olduğunu tespit edip; sinterleme sıcaklığımızı 

1300
 o

C olarak belirledik. Ayrıca tanecik büyümesinin önüne geçmek amacıyla 100 
o
C/ 

dk Ģeklinde sıcaklık artıĢ hızı uyguladık ve bekleme süremizi 10 dk olarak ayarladık. Ve 

tüm SPS prosesi boyunca sabit 50 MPa’lık basınç uyguladık. Bizim çalıĢmamızda 

belirlediğimiz SPS prosesi parametrelerimiz Vasylkiv ve ark
109

 çalıĢmasındaki 

parametreler ile uyuĢmamaktadır. 
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3Y-TZP içerikli zirkonya örneklerimizin mekanik özelliklerini değerlendirmek 

amacıyla biaksiyal bükme dayanımı (piston-on-three balls) testleri tercih edildi. 

Örneklerin merkezinden kuvvet uygulanması nedeniyle maksimum stresler merkezi 

noktalarda toplanmaktadır ve aynı zamanda kenarlara yakın düzensizliklerden 

etkilenmeyen bir test yöntemidir. Bu sebeplerden dolayı tam seramikler gibi kırılgan 

materyallerin mekanik dayanımlarını belirlemek için kullanılan en güvenilir test 

metodudur.  

Oblak ve ark
30

 ince ve kaba taneli iki ayrı 3Y-TZP zirkonya örneklerin (20x2 

mm) yüzeyine aĢındırma ve kumlama iĢlemleri uygulamıĢ ve bükme dayanımı ile 

yapısal özelliklerini değerlendirmiĢlerdir. Ġnce taneli 3Y-TZP zirkonya tozları 1500 
oC’ 

de 2 saat ve kaba taneli 3Y-TZP zirkonya tozları 1500 
oC’de 4 saat sinterlenmiĢlerdir. 

Oblak ve ark
30

 ince taneli zirkonyaların kontrol grubu örnekleri için elde ettikleri bükme 

dayanımı değeri 1021 ± 89,5 MPa olarak bulmuĢlardır. Kaba taneli zirkonyaların 

kontrol grubu bükme dayanımı değerinin ise 912 ± 58,3 MPa olduğunu belirtmiĢlerdir. 

Kontrol grupları arası bükme dayanımı değerleri arasında istatistiksel olarak anlamlı 

fark olmadığını rapor etmiĢlerdir. 

Ersoy ve ark
101

 üç ayrı sinterleme prosesi uyguladıkları aynı markaya ait iki ayrı 

zirkonya materyalinden elde ettikleri örneklerin bükme dayanımlarını incelemiĢlerdir. 

En yüksek sıcaklık ve en düĢük bekleme süresi uyguladıkları gruplara ait bükme 

dayanımı değerlerini 871,8 ± 108,8 MPa ve 904,2 ± 115,7 MPa olarak tespit etmiĢlerdir. 

Bizim çalıĢmamızın bükme dayanımı değerleri ise kontrol grubu için 761,43 ± 64,455 

MPa ve deney grubu için 1101,85 ± 177,73 MPa olarak bulundu. ÇalıĢmamızın bükme 

dayanımı değerleri açısından gruplar arasında istatistiksel olarak anlamlı farklılık 

bulundu. Spark plazma ile sinterleme sonucu elde edilen örneklerin yüksek dayanıma 

sahip oldukları görüldü.  Yüksek bükme dayanımı değerleri, yüksek sıcaklıklarda, hızlı 

sıcaklık artıĢı, kısa bekleme süresi ve basınç uygulaması gibi faktörlere bağlı olarak 

sinterlemenin gerçekleĢtiğini göstermektedir. 

Stawarcyzk ve ark
100

 9 farklı sinterleme sıcaklığı uyguladıkları 3Y-TZP 

zirkonyaların bükme dayanımı değerlerini araĢtırdıkları çalıĢmada, en yükse bükme 

dayanımı değerlerini 1400 
o
C- 1550 

o
C sinterleme sıcaklığı uyguladıkları gruplarda elde 

etmiĢlerdir. 1400 
o
C, 1450 

o
C, 1500 

o
C ve 1550 

oC ile sinterlenen grupları bükme 

dayanımı değerleri sırasıyla 1119,3 ± 143 MPa, 1214,5 ± 194 MPa, 1281,1 ± 230 
MPa, 
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1256,7 ± 165 MPa olarak elde etmiĢlerdir. 1300 
oC ile sinterledikleri grubun değeri ise 

969,8 ± 157 
MPa olduğunu belirtmiĢlerdir. Bizim çalıĢmamız ile aynı sıcaklıkta 

sinterledikleri 1300
oC ile sinterlenmiĢ örneklerinin dayanım değerleri, deney 

grubumuzun değerlerinden daha düĢüktür. Spark plazma ile gerçekleĢtirilen 

sinterlemede daha yoğun yapılar elde edilmesine bağlı olarak yüksek mukavemetli 

örneklerin elde edildiği düĢünülmektedir. 

3Y-TZP zirkonyaların mekanik özelliklerini değerlendirme konusunda 

kullanılan testlerden biri de mikrosertlik testleridir. Ağız içerisinde kullanılan herhangi 

bir materyalin oldukça çeĢitli kuvvetlere maruz kalmasından dolayı yüksek sertlik 

değerlerine sahip olması gerekmektedir.82
 Bizim çalıĢmamızda Vickers mikrosertlik 

testleri 2000 gr-F kuvvet altında 15 sn sürelerle uygulandı. 

Hjerppe ve ark
99

 1500 
oC’de ve farklı parametreler altında yaptıkları sinterleme 

çalıĢmasında örneklerin Vickers mikrosertlik değerlerini (VHN) de incelemiĢlerdir. 

Kontrol grubu örneklerinin VHN değerleri 1519.2 ± 85.1iken, daha hızlı sinterleme 

uygulanan grubun VHN değerlerini 1532.1 ± 81.0 olarak elde etmiĢlerdir. Gruplar arası 

VHN karĢılaĢtırmasında istatistiksel olarak anlamlı bir fark bulmamıĢlardır. Ebeid ve 

ark
98

 daha yüksek sinterleme sıcaklıkları uyguladıkları ve yine sinterleme 

parametrelerini değiĢtirdikleri çalıĢmalarında ise gruplar arası VHN değerlerini 

karĢılaĢtırdıklarında istatistiksel olarak anlamlı bir fark elde etmemiĢlerdir. Materyal 

yüzeyinde monoklinik faz izlenmesi durumunda yüzey sertliğinin arttığını ifade 

etmiĢlerdir. ÇalıĢmalarında monoklinik faz tespit etmediklerini ve buna bağlı olarak 

yüzey sertlikleri arasında fark çıkmadığını rapor etmiĢlerdir. 

Bizim çalıĢmamızda kontrol grubu ve deney grubu VHN değerleri sırasıyla 

1209,5 ± 142 ve 1352,5 ± 209 olarak elde edilmiĢtir. Örnek yüzeylerinde indenter uç 

izini oluĢturabilmek adına, bahsetmiĢ olduğumuz çalıĢmaların uyguladığı kuvvetlerden 

çok daha fazla kuvvet uygulandı. Ve yüzeye uygulanan kuvvet değeri arttıkça yüzey 

sertliğinin de azaldığı bilinmektedir.83
  Bizim çalıĢmamızda, kontrol ve deney grubu 

VHN değerlerinin literatürdeki çalıĢmalarda gösterilen VHN değerlerinden farklı 

olmasını uygulamıĢ olduğumuz kuvvet (2000 g-F) ile iliĢkilendirmekteyiz. 

ÇalıĢmamızın deney grubu örneklerinin spark plazma ile sinterlenmesinin yüzey 

sertliğini artırdığı tespit edilmiĢtir. Bu durumun aynı zamanda XRD analizlerinde 

monoklinik fazların izlenmemesi ve SEM analizlerinde tek fazlı yapıların olması ile 
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örtüĢtüğü gözlendi. Ayrıca çalıĢmamızın kontrol ve deney grubu VHN değerleri 

arasındaki farklılık istatistiksel olarak anlamlıdır(p<0.05). 

Zirkonya seramikleri üzerinde gerçekleĢtirilen herhangi bir ısıl iĢlem ve yüzey 

uygulaması sonucunda, ilk sıralarda meydana gelen değiĢikliklerden biri yüzey 

pürüzlülüğüdür. Ayrıca veneer porseleni ile zirkonya altyapılar arası bağlantı 

baĢarısında yüzey pürüzlülüğü önemlidir.110
 Literatürde yüzey pürüzlülüğü konusunda 

çalıĢmalar mevcuttur ancak genel olarak sinterleme öncesinde veya sonrasında 

uygulanan çeĢitli yüzey iĢlemlerine bağlı olarak meydana gelen mikro çatlaklar, faz 

dönüĢümleri ve bunların bükme dayanımına olan etkileri ve bağlanma dayanımları 

üzerine yoğunlaĢılmıĢtır.26,84
 Çünkü zirkonya yüzeylerine uygulanan iĢlemler bu 

materyallerin faz dönüĢümlerini etkilemektedir.90
 

Bizim çalıĢmamızda sinterleme yöntemlerinin meydana getirdiği yapısal ve 

mekanik değiĢiklikleri inceleyebilmek için herhangi bir faz dönüĢümüne sebebiyet 

vermemek adına 600, 800, 1000 ve 1200 grit’lik SiC’ler ile polisaj iĢlemlerini 

gerçekleĢtirdik. Ve AFM cihazı (Park Systems, Park NX10, Güney Kore) ile örnek 

yüzeylerini tarayarak hem yüzey pürüzlülüğü parametresini (Ra) hem de 3 boyutlu 

görüntülerini elde ettik. 

3Y-TZP zirkonyaları, farklı sinterleme sıcaklıkları (1460 
o
C, 1530 

o
C, 1600 

o
C) 

ve farklı bekleme süreleri (1sa, 2 sa, 4 sa) ile sinterleyen Ebeid ve ark98, örnek 

yüzeylerini de incelemiĢlerdir. Grupların Ra değerleri arasında istatistiksel olarak 

anlamlı bir fark olmadığını belirtmiĢlerdir. Ancak sinterleme sıcaklığı ve süresi arttıkça 

Ra değerlerinde azalma meydana geldiğini bildirmiĢlerdir. 1460 
oC’de 1 saat bekleme 

süresi uygulanan grup için Ra değeri 1.030 µm olup, gruplar arasında elde ettikleri en 

yüksek değerdir. En düĢük değeri (0,826 µm) ise 1600 
oC ve 4 saat bekleme süresi 

uygulanan grupta elde etmiĢlerdir. Bu çalıĢmanın değerleri doğrultusunda, hızlı 

sinterleme yapmanın tanecik büyümesinin önüne geçmesine bağlı olarak yüzey 

pürüzlülüğü parametresini de iyileĢtirdiği söylenebilir. Ayrıca 1550 
oC’lerin üzerinde 

geleneksel sinterleme yapıldığında materyallerde yapısal hasarlar meydana gelmesine 

bağlı olarak en zayıf yüzey özelliklerini 1600 
oC’lik grupta elde etmiĢlerdir. Bizim 

çalıĢmamızda ise S0 grubu Ra değeri 0,103 µm iken S3 grubu Ra değerimiz 0,040 µm 

elde edilmiĢtir. ÇalıĢmamızın kontrol grubu ve deney grubuna ait Ra değerleri 

karĢılaĢtırıldığında istatistiksel olarak anlamlı fark bulunmuĢtur. Deney grubu 
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örneklerinin yüzey pürüzlülüklerinin daha az oluĢu, yüksek mukavemete sahip olmaları 

dolayısıyla, yapılarının daha iyi sinterlenmesi ile iliĢkilendirilmiĢtir. 

Kontrol ve deney grubu örneklerinin karakteristik özelliklerini belirlemek ve 

yapısal değiĢikliklerini incelemek amacıyla X-ıĢını kırınım analizleri (XRD) yapıldı. 

Kontrol ve deney grubu örneklerine ait XRD grafiklerindeki paternler incelendiğinde, 

ICDS kodlu tetragonal zirkonya ile örtüĢtükleri görülmüĢtür. Özellikle deney 

gruplarında aynı paterni yakalamıĢ olmak, gerçekleĢtirilen üretimin tetragonal zirkonya 

olduğunu kanıtlamak noktasında oldukça önemlidir.  

Kontrol grubu örneklerine ait XRD grafikleri incelendiğinde, daha yüksek 

Ģiddetli ve geniĢ genlikli piklerin olduğu görüldü. Geleneksel sinterleme esnasında tepe 

sıcaklığa daha yavaĢ ulaĢılıyor olması, bekleme süresinin (2 sa) daha fazla olması ve 

daha yavaĢ soğutmanın uygulanması sonucunda yüksek Ģiddetli ve geniĢ genlikli 

piklerin elde edildiği düĢünülmektedir. 28
o
 ve 31

o
 2-teta derecelerinde izlenen küçük 

monoklinik piklerin ise ayrılmadan ziyade tetragonal yapıdan 1090 
oC civarında çöken 

monoklinik fazın yavaĢ soğutma sonucunda dönüĢmesi ile meydana geldiği 

düĢünülmektedir. Pik yüksekliklerine ait oranlamalar sonucunda ise %1,8 oranında 

monoklinik fazın yapıda çökeldiği tespit edilmiĢtir. Pik ayrımlarının keskinliği 

incelendiğinde ise yapı içerisinde geriye kalan fazların tetragonal olduğu görüldü. 

Deney grubu örneklerine ait XRD grafikleri incelendiğinde ise, daha düĢük 

Ģiddetli ve geniĢ genlikli piklerin yer aldığı görüldü. Elde edilen düĢük Ģiddetli ve 

asimetrik piklerin varlığı, deneye grubu örneklerinin sinterleme sonucunda düĢük 

tanecik boyutuna sahip olmaları ile iliĢkilendirilmiĢtir. Tanecik boyutunun düĢük olması 

ise sinterlemenin homojen gerçekleĢtiğini ve elde edilen örneklerin yüksek mukavemete 

sahip olduklarını göstermektedir. XRD grafikleri, spark plazma yöntemi ile daha düĢük 

sıcaklıkta, 10 dk bekleme süresi ve yüksek enerji uygulaması ile homojen, düĢük 

tanecik boyutlu ve yoğunlaĢmanın yüksek olduğu bir sinterlemenin gerçekleĢmesi 

beklentimiz ile örtüĢmektedir. Diğer pikler incelendiğinde ise baĢka fazların varlığına 

rastlanmamıĢtır. 

Kontrol ve deney grubu örneklerinin, yüzey topografilerini incelemek adına 

SEM analizleri yapıldı. AFM taraması sonucunda Ra değerlerinin düĢük olduğu görülen 

deney grubu örneklerinde SEM görüntüleri incelendiğinde ise, kontrol grubuna kıyasla 

yoğun bir yapı meydana getirildiği görüldü. Mikro çiziklerin varlığına rağmen sıkı, 



59 

yoğun, tanecik sınırlarının neredeyse birleĢtiği ve pörözitenin var olmadığı görüldü. 

Tanecikler arası kontrast farklarının izlenmemesi ise tüm yapının tek bir fazda 

oluĢtuğunun iĢareti olarak kabul edildi. Kontrol grubu SEM görüntülerinde ise pörözite 

ve boĢluklu alanların varlığı ile birlikte geleneksel sinterleme ile yoğunlaĢmanın daha az 

olduğu anlaĢılmaktadır. SEM görüntüleri sonucunda kontrol grubu örneklerinin bükme 

dayanımı ve sertlik değerlerinin daha düĢük olması ise yoğunlaĢmanın daha az olması 

ile açıklanabilmektedir. 

ÇalıĢmamızın limitasyonları dahilinde, spark plazma yönteminde 20 mm çaplı 

grafit kalıplar kullanılıyor olmasına bağlı olarak örnek boyutları ISO 6872 standartlarına 

uygun olarak 15x1.2 mm boyutlarında hazırlanamamıĢtır. Ayrıca spark plazma 

sinterleme yönteminde yüksek enerji uygulaması ve grafit folyoların kullanımına bağlı 

olarak örnek yapısına karbon difüze olduğu düĢünülmektedir. Bu durumda pre-sinterize 

blokların sahip olduğu benzer optik özellikler sağlanamamıĢtır.  
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6. SONUÇLAR ve ÖNERİLER 

ÇalıĢmamızda spark plazma ve geleneksel yöntemler ile sinterlenmiĢ 3Y-TZP 

zirkonya seramiklerinin mekanik, yapısal ve yüzey özellikleri değerlendirilmiĢtir. 

Kontrol ve deney grubu örneklerinin bükme dayanımı, sertlik ve yüzey pürüzlülükleri 

karĢılaĢtırmalı olarak değerlendirildi. Yapısal özellikleri ise XRD ve SEM analizleri ile 

incelendi. Elde edilen bulgular doğrultusunda aĢağıdaki sonuçlara ulaĢıldı: 

 

1. Spark plazma ve geleneksel yöntem ile sinterlenen iki grubumuzun bükme 

dayanımı değerleri arasında istatistiksel olarak anlamlı farklılık elde edildi. 

Spark plazma sinterleme yöntemi ile üretilen örneklerin bükme dayanımı 

değerlerinin, geleneksel yöntem ile sinterlenen örneklerden daha yüksek olduğu 

gözlendi. 

2. Spark plazma ve geleneksel yöntem ile üretilen grupların Vickers mikrosertlik 

değerleri karĢılaĢtırıldığında istatistiksel açıdan anlamlı farklılık olduğu görüldü. 

Spark plazma ile sinterlenen örnekler için mikrosertlik değerlerinin daha yüksek 

olduğu görüldü. 

3. Yüzey pürüzlülüğü değerleri karĢılaĢtırıldığında ise gruplar arasında istatistiksel 

açıdan anlamlı farklılık elde edildi. Spark plazma ile sinterlenen örneklerin 

yüzey pürüzlülüklerinin düĢük olduğu izlendi. 

4. Spark plazma ve geleneksel yöntemle elde edilen örneklerin mikro yapılarını 

incelemek adına yapılan XRD analizleri değerlendirildiğinde geleneksel yöntem 

sonucunda yapıda monoklinik fazların varlığı tespit edildi. Spark plazma ile 

sinterlenen örnek yapılarının ise tetragonal fazdan oluĢtuğu ve monoklinik fazın 

yer almadığı görüldü. Aynı zamanda düĢük Ģiddetli ve geniĢ genlikli piklerin 

izlenmesi ile düĢük tanecik boyutlu, homojen ve yoğun yapıların oluĢtuğu tespit 

edildi. 

5. SEM görüntüleri karĢılaĢtırıldığında ise geleneksel yöntem ile elde edilen 

örneklerde çok sayıda pörözite, tanecik büyümesi ve farklı fazların yer aldığı 

gözlendi. Spark plazma sinterlemesi ile tanecik büyümesi gerçekleĢmeden 

yapının yüksek yoğunluklu ve oldukça az miktarda pörözite ile yoğunlaĢmıĢ 

olduğu görüldü.  
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6. Spark plazma sinterlemesi konusundaki uygulamalar geliĢtirilmelidir. Spark 

plazma sinterleme yöntemi dental alanda uygulanabilir hale getirilmelidir. Ve 

bunun için daha fazla in-vitro çalıĢmalar yapılmasına ihtiyaç duyulmaktadır.  

Optik özellikleri geliĢtirme konusunda çalıĢmaların gerçekleĢtirilmesi tavsiye 

edilmektedir. 
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