B kit (B TURKIYE CUMHURIYETI
5 % 12 ANKARA UNIVERSITESI

SAGLIK BiLIMLERI ENSTITUSU

SINTERLEME PARAMETRELERINDEKI
DEGISIKLIKLERIN MONOLITiK TRANSLUSENT
ZIRKONYA OZELLIKLERI UZERINE
ETKILERININ DEGERLENDIRILMESI

Caner OZTURK

PROTETIK DiS TEDAVIiSIi ANABILIM DALI
DOKTORA TEZi

DANISMAN
Prof. Dr. Giilsen CAN

ANKARA
2017



TURKIYE CUMHURIYETI
ANKARA UNIVERSITESI
SAGLIK BiLIMLERI ENSTITUSU

SINTERLEME PARAMETRELERINDEKI
DEGISIKLIKLERIN MONOLITiK TRANSLUSENT
ZIRKONYA OZELLIKLERI UZERINE
ETKILERININ DEGERLENDIRILMESI

Caner OZTURK

PROTETIK DiS TEDAVISi ANABILiM DALI
DOKTORA TEZi

DANISMAN
Prof. Dr. Giilsen CAN

ANKARA
2017



Ankara Universitesi

Saglik Bilimleri Enstitiisii Mudiirliigii’ne,

Doktora tezi olarak hazirlayip sundugum “Sinterleme Parametrelerindeki
Degisikliklerin Monolitik Translusent Zirkonya Ozellikleri Uzerine Etkilerinin
Degerlendirilmesi ” baslikli tez; bilimsel ahlak ve degerlere uygun olarak tarafimdan
yazilmistir. Tezimin fikir ve hipotezi tiimiiyle tez danigmanim ve bana aittir. Tezde yer
alan deneysel calisma ve arastirmalar tarafimdan yapilmis olup, tiim ciimleler,
yorumlar bana aittir.

Yukarida belirtilen hususlarin dogrulugunu beyan ederim.

Ogrencinin Ad1 Soyadi : Caner OZTURK
Tarih

Imza



Ankara Universitesi Saglik Bilimleri Enstitiisti
Protetik Dis Tedavisi Anabilim Dalinda
Caner OZTURK tarafindan hazirlanan
“Sinterleme Parametrelerindeki Degisikliklerin Monolitik Translusent Zirkonya
Ozellikleri Uzerine Etkilerinin Degerlendirilmesi” adli tez calismas: asagidaki jiiri

tarafindan DOKTORA TEZI olarak OY BIRLIGI ile kabul edilmistir

Tez Savunma Tarihi: 20/02/2017

T aa
-

///’ ]

Prof. Dr. Ufuk HASANREISOGLU
///Ankara Universitesi
Dis Hekimligi Fakiiltesi

Juri Baskani

// o

/%};/WM( Prof. Dr. aké//KA/%)?C;ACLIOGLU

RIJETSitesi y An%gara,,Um ersitesi

/

rad p

/" Dis’Hekimlisi Fakiiltesi
/ / / ;§ __,/..‘/g
e / ~ Uye

Dog. Dr. Perihan OYAR
Hacettepe Universitesi Saglik
Hizmetleri Meslek Yiiksekokulu
Raportor

Tez hakkinda alinan jiiri karari Ankara Universitesi Saglik Bilimleri Enstitiisii
Yonetim Kurulu tarafindan onaylanmustir.

Prof. Dr. K. Zafer KARAER
Saglik Bilimleri Enstitisti Mudiirt



ICINDEKILER

Etik Beyan

Kabul ve Onay
Icindekiler

Onsoz

Simgeler ve Kisaltmalar
Sekiller

Cizelgeler

1. GIRIS

1.1. Zirkonya

1.2. Monolitik Zirkonya

1.3. Zirkonyanin Yapisal Ozellikleri
1.4. Zirkonyanin Optik Ozellikleri
1.5. Zirkonyanin Mekanik Ozellikleri
1.6. Zirkonyanin Biyolojik Ozellikleri
1.7. Sinterleme

1.8. X-Ray Kirmnimi (XRD)

1.9. Taramal1 Elektron Mikroskopu (SEM)
1.10. Renk

1.10.1. Renk Olciimii

1.11. Yiizey Piirtizliligi

1.12. Esneklik Direnci

1.13. Tezin Amac1

2. GEREC VE YONTEM

2.1. Orneklerin Hazirlanmasi

2.2. Mikroyapisal Analiz (X-ray Kirmimi)
2.3. Tanecik Boyutu (SEM Analizi)

2.4. Renk Degisimi (AE)

2.5. Translusensi (T)

2.6. Yiizey Piiriizliliigii (Ra)

2.7. Esneklik Direnci (o)

2.8. Istatistiksel Analiz

3. BULGULAR

3.1. Mikroyapisal Analiz (X-Ray Kirinimi)
3.2. Tanecik Boyutu (SEM Analizi)

3.3. Renk Degisimi (AE)

3.4. Translusensi (T)

3.5. Yiizey Piiriizliligi (Ra)

3.6. Esneklik Direnci (o)

4. TARTISMA
5. SONUC VE ONERILER
OZET



SUMMARY
KAYNAKLAR
OZGECMIS

73
75
83



ONSOZ

Ogrencilik yillarimin basindan, doktora egitimimin sonuna kadar, herseyden once
bana “DOGRU” olmay1 6giitleyen, destegini ve sevgisini hep hissettigim, oncelikle
hocam sonra annem, ablam ve arkadasim olan, meslege ve hayata dair tecriibelerini
benimle esirgemeden paylasan ve bana ¢ok sey 6greten saygideger danigman hocam
Prof. Dr. Giilsen CAN’a,

Egitimime sagladiklari katkilardan dolayr Ankara Universitesi Dis Hekimligi
Fakiiltesi Protetik Dis Tedavisi Anabilim Dali 6gretim tiyelerine,

Dostluklar, bilgi ve tecriibeleriyle doktora egitimim boyunca bana hep destek olan Dr.
Fehmi GONULDAS, Dr. Burcu BATAK ve Dr. Pinar ALTINCI’ya

Tez c¢aligmamin laboratuvar asamalarindaki her tiirlii yardimi1 ve fedakarligi icin
Mehmet Hazar SEREN’e

Doktora egitimim boyunca giizel anlarimi paylagtigim sevgili asistan arkadaslarima,

Bir yerlerden beni muhakkak izlediklerini ve benimle gurur duyduklarini hissettigim
sevgili dayilarim Ali ERDOGAN ve Hasan ERDOGAN’a

Ve hayatimin her aninda sonsuz ve karsiliksiz sevgileri, destekleri ve fedakarliklari ile
bugiinlere ulasmami saglayan canim AILEM’e,

Sonsuz tesekkiirlerimi sunuyorum.

Vi



SIMGELER VE KISALTMALAR

A Angstrom

°C Derece Santigrat

AE Renk Degisimi

o Esneklik Direnci

um Mikron

dk Dakika

EM Elektron Mikroskobu

g/lcm3 Yogunluk

GPa Gigapaskal

HV Yiizey Sertligi

HV/C Munsell Hue-Value-Kroma

K Isisal Genlesme Katsayisi

kV Kilovolt

mA Miliamper

mm Milimetre

MPa Megapaskal

N Newton

nm Milimetre

PSZ Parsiyel Stabilize Zirkonya

Ra Yiizey Piriizliligi Birimi

SEM Taramali Elektron Mikroskobu

T Translusensi

t-m Tetragonal fazdan monoklinik faza doniisiim
TZP Tetragonal Zirkonya Polikristali
WmK Termal iletkenlik Katsayist

X-ray X Isin1

XRD X Ismi Kirmnimi

Y-TZP Itrium ile Stabilize Tetragonal Zirkonya Polikristali
ZTA Alumina ile Giiglendirilmis Zirkonya

vii



Sekil 1.1.
Sekil 1.2.
Sekil 2.1.
Sekil 2.2.
Sekil 2.3.
Sekil 2.4.

Sekil 2.5.
Sekil 2.6.
Sekil 2.7.
Sekil 2.8.
Sekil 3.1.

Sekil 3.2.
Sekil 3.3.
Sekil 3.4.
Sekil 3.5.
Sekil 3.6.
Sekil 3.7.
Sekil 3.8.

Sekil 3.9.

SEKILLER

Cift kiire sinterleme modeli

CIE Lab diagrami

Sinterleme Oncesi ve sonrast 6rneklerin goriintiisii

Orneklerin final boyutlarinin 6l¢iimii

X-1s11 difraktometresi

Taramali elektron mikroskobu ve yiizeyi altin ile kaplamis 6rnek
goruntiisu

Dijital spektrofotometre

Dijital spektrofotometre ve 6lgiim yapilan siyah ve beyaz zeminler
Profilometre ve drneklerin lizerinde 6l¢iim yapilan eksenler
Universal test cihazi ve deney diizenegi

Grup A alt gruplarinda sinterleme sicakligi ve zamaninin mikroyapi
tizerine etkisi (X-ray kirinimi) bulgulart

Grup B alt gruplarinda sinterleme sicaklig1 ve zamaninin mikroyap1
tizerine etkisi (X-ray kirinimi) bulgulart

Sinterleme sicakligi ve zamanina bagl olarak tanecik boyutu
degisimi

Grup A alt gruplar1 SEM goriintiileri

Grup B alt gruplar1t SEM goriintiileri

Sinterleme sicakligi ve zamanina bagli renk degisimi (AE)
Sinterleme sicakligi ve zamanina bagl translusensi (T) degisimi
Sinterleme sicakligi ve zamanina bagh yiizey piiriizliiliigii (Ra)
degisimi

Sinterleme sicaklig1 ve zamanina bagl esneklik direnci (c) degisimi

15
20
28
28
29

30
30
31
32
32

35
36
37
39
40
42
47

o1
55

viii



Cizelge 1.1.
Cizelge 2.1.
Cizelge 3.1.
Cizelge 3.2.
Cizelge 3.3.
Cizelge 3.4.
Cizelge 3.5.
Cizelge 3.6.
Cizelge 3.7.
Cizelge 3.8.
Cizelge 3.9.
Cizelge 3.10.
Cizelge 3.11.
Cizelge 3.12.
Cizelge 3.13.

Cizelge 3.14.

CIZELGELER

Sinterleme Degiskenleri

Gruplar ve 6rnek sayis1 dagilimi

Gruplar i¢in ortalama tanecik boyutu degerleri

Grup A ve Grup B i¢in ortalama L,a ve b degerleri

Grup A alt gruplar arasindaki Ae degerleri ortalama farkliliklar
Grup B alt gruplar arasindaki Ae degerleri ortalama farkliliklar
Gruplar i¢in A2 rengine gore ortalama renk degisimi (Ae) degerleri
ve gruplar arasindaki ortalama farkliliklar

Grup A alt gruplar1 arasindaki translusensi (T) degerleri ortalama
farkliliklar

Grup B alt gruplari arasindaki translusensi (T) degerleri ortalama
farkliliklar

Gruplar i¢in ortalama translusensi (T) degerleri ve gruplar
arasindaki ortalama farkliliklar

Grup A alt gruplar1 arasindaki yiizey piiriizliliigli (Ra) degerleri
ortalama farkliliklar

Grup B alt gruplar arasindaki yiizey puriizliiligi (Ra) degerleri
ortalama farkliliklar

Gruplar i¢in ortalama ylizey piiriizliiliigl (Ra) degerleri ve gruplar
arasindaki ortalama farkliliklar

Grup A alt gruplar arasindaki esneklik direnci (o) degerleri
ortalama farkliliklar

Grup B gruplarn arasindaki esneklik direnci (o) degerleri ortalama
farkliliklar

Gruplar i¢in ortalama esneklik direnci (o) degerleri ve gruplar
arasindaki ortalama farkliliklar

14
27
38
41
44
45
46
48
49
50
52
53
54
56
57

58



1. GIRIS

1.1. Zirkonya

Dogal dis yapisina benzer, ideal bir restorasyon elde edilebilmek ve uygun
restoratif materyaller tiretebilmek dental materyaller bilimi i¢in 6nemli bir ¢alisma
alanidir. Kron ve koprii protezlerinin yapiminda uzun yillar boyunca metal destekli
seramik restorasyonlar kullanilmistir. Tam seramik restorasyonlarin metal destekli
porselen restorasyonlara gore estetik ve biyolojik iistiinliikleri bu restorasyonlarin
kullanimin1 giindeme getirmistir. Yiiksek biyouyumluluk, iistiin renk ve estetik
Ozelliklerinden dolayr tam seramik restorasyonlar protetik dis hekimligi
uygulamalarinda populer hale gelmistir. Tam seramik restorasyonlar arasinda 6zellikle
yiiksek mekanik ozelliklere sahip zirkonya restorasyonlar, yiiksek biyouyumluluk,
diisiik termal iletkenlige sahip olmasi, diistik alerjik potansiyeli gibi avantajlar1 ile sabit

restorasyonlar i¢in yaygin olarak kullanilmaktadir.

Zirkonyum antik ¢aglardan beri bilinen bir materyaldir. Zirkonyum metalinin
ismi Pers¢e de kullanilan Zar(altin) ve Gun(renk) kelimelerinden tiiretilmis arapca
Zargon (renkli altin) kelimesinden gelmektedir. Medikal uygulamalarda zirkonya
olarak adlandirilan zirkonyum dioksit (ZrOz) materyali ise 1789 yilinda alman bir
kimyact olan Martin Heinrich Klaproth tarafindan c¢ekirdek yapiya 1si1l islem
uygulanarak elde edilmis ve uzun siire boyunca nadir oksitler ile seramik renklendirici
ajan olarak kullamlmustir. Iyi kimyasal ve boyutsal stabilitesi, mekanik direnci,
dayanikliligi ve young modiiliiniin paslanmaz celikle esdeger olusu zirkonyanin
seramik biyomateryal olarak kullanimini giindeme getirmistir (Piconi ve Maccauro
1999).

Biyomateryal olarak zirkonya iizerinde ilk ¢aligmalar 16. yiizyilin sonlarinda

yapilmistir. Zirkonyanin biyomedikal uygulamalarda kullanimi {izerine ilk yayin ise



Helmer ve Driskel tarafindan 1969 yilinda kalga protezi olarak zirkonyanin
kullanilmasiyla ilgilidir (Helmer ve Driskell, 1969). ilk uygulamalarda materyalde
katastropik kirilmalar meydana gelmis, 2007 yilindan itibaren bu kirilmanin sebebinin
ise distik sicaklik bozunmasina bagli olarak 20-250 °C sicakliklarda stabil olmayan
tetragonal fazdan monoklinik faza doniis oldugu tespit edilmistir (Chevalier ve ark.,
2011).

Materyalin ilk gelisim doneminde farkli kimyasal yapilarda zirkonyalar (ZrO2-
MgO, ZrO,-Ca0, ZrO2-Y203) biyomedikal uygulamalarda denenmistir. ilerleyen
donemlerde arastirmacilar ¢alismalarini daha ¢ok Tetragonal Zirkonya Polikristali
(TZP) olarak adlandirilan iyi bir tanecik altyapisina sahip seramikler tizerinde

yogunlastirmistir (Piconi ve Maccauro, 1999).

Dis hekimliginde zirkonya ;

- Aliimina ile gliglendirilmis zirkonya (ZTA),
- Parsiyel stabilize zirkonya (PSZ),
- Tek fazli polikristalin tetragonal zirkonya (TZP) olmak tizere 3 farkli yapida

kullanilmustir.

Tetragonal zirkonya polikristalin yapmin igine %?2-3 oraninda itrium oksit
(Y203) ilavesi ile dis hekimliginde en sik kullanilan oda sicakliginda nanometre
boyutlarinda itria ile stabilize tetragonal zirkonya polikristali (Y-TZP) elde

edilmektedir.

Dis hekimliginde 1990 yilindan itibaren ortodontik braket ve endodontik post
uygulamalarinda kullanilan zirkonya, dental CAD/CAM sistemlerinin gelisimiyle
1990’larin sonuna dogru protetik restorasyonlarda kullanilmaya baglanmistir (Komine
ve ark., 2010). CAD/CAM sistemlerinde zirkonya restorasyonlar, parsiyel sinterize ve

green stage bloklardan yumusak freze veya tamamen sinterize bloklardan sert freze



yontemiyle yapilmaktadir. CAD/CAM sisteminde Kullanilan zirkonya bloklar ii¢
sekilde tretilmektedir.

1- Sinterize Olmayan (Green Stage) Zirkonya Bloklar; Y-TZP tozunun iiretim
asamasinda sinterleme islemine tdbi tutulmadan sadece basing uygulanarak

sikigtirtlmast sonucu hazirlanmaktadirlar.

2- Yan1 Sinterize Zirkonya Bloklar(Presinterize veya Non-HIP); Y-TZP
tozunun preslenebilmesi i¢in pre-sinterizasyon sirasinda elimine olan ve ZrOz’den
ayrilmast olduk¢a gii¢ olan HfO,, Y-TZP tozunun igerisinde %2 oraninda
bulunmaktadir. Is1 uygulamadan basingla sikistirilan Y-TZP tozu 1350-1550 °C’da 2-
5 saat siireyle pre sinterleme iglemine tabi tutulur. Yapiyr daha kompakt hale getiren
sinterleme islemi tam olarak uygulanmadig i¢in yap1 olduk¢a pordzdiir ve mekanik
ozellikleri zayiftir. CAD/CAM sistemi ile asindirma islemi igin belirli bir sertlikte
hazirlanir. Sertlik degerinin artmasi asindirma islemini zorlastirir. Zirkonya blogun
sinterlenmesi sirasinda olusan ortalama %25 biiziilme sebebiyle restorasyonlar esas
boyutundan daha biiyiik sekillendirilirler. Bloklarin renklendirilmesi, sinterleme
islemi Oncesinde ya da sonrasinda seryum, bizmut veya demir igerikli %0,01°lik
soliisyonlarin i¢inde bekletilme ile gergeklestirilir. Yapilan ¢alismalarda bu
renklendirme soliisyonlarinin zirkonyanin kristal yapisini1 ya da mekanik 6zelliklerini

etkilemedigi belirltilmistir (Kohorst ve ark., 2010).

3- Tam Sinterlenmis Zirkonya Bloklar(Sinterize veya HIP); Y-TZP tozu
oncelikle 1500 °C’de sinterlenerek %95 yogunluga ulastirilir. Sonra partikiil
yogunlugunu artirmak amaciyla 1000 bar basing altinda 1400-1500 °C arasina kadar
izostatik bir ortamda genellikle argon gazi kullanilarak isitilir. Isitma sonunda gri-
siyah renk alan yapi, oksitlenip beyazlasincaya kadar atmosfer basinci altinda
sinterleme islemine devam edilir. Sinterleme islemi tamamlandiginda bloklar %99

yogunluga sahip olmaktadirlar.

CAD/CAM sistemlerinde, tam sinterlenmis bloklara uygulanan sert freze

yontemi, tetragonal fazdan monoklinik faza doniistimi tetikleyebilmektedir. Ayrica



restorasyonda kiriklar olusabilmekte ve yumusak sinterlemeye gore daha fazla zaman
kaybina sebep olmaktadir. Yari sinterlenmis bloklarda kullanilan yumusak freze ise
daha kolay ve daha hizli bir yontemdir. Sinterleme islemi freze isleminden sonra
yapildig1 i¢in gerilim tipi streslerin sebep oldugu faz doniisiimleri minimalize edilir.
Att ve ark. (2009), pre-sinterize bloklardan elde edilen zirkonya restorasyonlarin,
sinterize ve green stage bloklardan iiretilenlerden daha basarili oldugunu belirtmistir.
Komine ve ark. (2010), presinterize bloklardan iiretilen dort tyeli kopri
restorasyonlarin green-stage bloklardan iiretilen restorasyonlardan daha iyi marjinal
adaptasyona sahip oldugunu belirtmislerdir (Kohorst ve ark., 2009; Luthardt ve ark.,
2004; Tinschert ve ark., 2004).

Zirkonyanin yiiksek kimyasal ve boyutsal stabilitesi, mekaniksel dayaniklilig
ve fraktiir direnci restoratif dis hekimligi uygulamalar1 i¢in idealdir (Aboushelib ve
ark., 2005). Alt yapilarin radyoopasitesi metaller ile kiyaslanabilir diizeydedir. Kenar
uyumu kontrolii, fazla simanin uzaklastirilmasi ve sekonder ¢iiriik teshisi miimkiindiir

(Raigrodski, 2004).

1.2. Monolitik Zirkonya

Seramik ¢elik olarak da adlandirilan zirkonya yiiksek opasitesinden dolayi diisiik
estetik Ozelliklere sahiptir ve bu nedenle sabit restorasyonlarda altyap: materyali
olarak kullanilmaktadir. Zirkonyanin altyapt materyali olarak kullanildigt
restorasyonlarda ise en biiyiik problem veneering porseleninde meydana gelen atma
ve kopma problemleridir. Restorasyonun basarisi sadece alt yapiya degil veneering

seramiginin de basarisina baglidir.

Veneering porseleninde meydana gelen bu basarisizli§in ortadan kaldirilmasi
icin veneering porseleninden bagimsiz olarak kullanilabilen monolitik zirkonya
restorasyonlarin kullanimi1 glindemdedir. Monolitik zirkonya bloklarla veneering
seramige gerek kalmaksizin daha translusent ve estetik restorasyonlar elde etmek
miimkiin hale gelmistir. Giincel bir materyal olan translusent monolitk zirkonya

materyali, estetik ozellikleri artirillmig zirkonya materyalidir. Yiiksek esneklik ve



kirilma dayanimi sayesinde posterior bolgede interokluzal mesafenin yetersiz oldugu
durumlarda bile (0,5 mm) basariyla kullanilabilmektedir (Jang ve ark., 2011). Cam
seramiklerle gore daha diisiik translusensi ozelliklerine sahiptir. Fakat restorasyon
kalinlik degisimlerine bagli translusensi degisimlerine ise daha az hassastir (Rinke ve

Fischer 2013; Vichi ve ark., 2011).

1.3. Zirkonyanin Yapisal Ozellikleri

Zirkonya cam komponent igermeyen polikristalin yapida polimorf bir
materyaldir. Kristolografik olarak monoklinik, tetragonal ve kiibik sekilli fazlarda
bulunur. Saf zirkonya oda sicakliginda monoklinik fazdadir ancak 1s1 uygulanmasiyla
birlikte 1170 °C den sonra tetragonal, 2370 °C den sonra ise kiibik faza doniisiir. Kubik

faz ise erime sicakligi olan 2680 °C ye kadar stabildir.

Zirkonya yapisinda, sicakligin tekrar 1170 °C nin yaklasik 100 °C altina
inmesiyle, tetragonal fazdan monoklinik faza doniisiim baslar. Bu soguma islemi
sirasinda materyal yapisinda %3-4 arasinda hacimsel bir genisleme meydana gelir. Bu
genislemeye bagli olarak olusan stresler 1350 - 1700 °C arasinda sinterlenen

zirkonyanin oda sicakligina kadar sogumasi esnasinda yapisinda kirilmalara yol agar.

Saf zirkonya yapisina stabilize edice oksitlerin eklenmesiyle (CaO, MgO, CeOz,
Y203) multifaz bir materyal olan parsiyel stabilize zirkonya gelistirilmistir. Bu
oksitlerden CaO ilk kez az miktarda yapiya eklenerek oda 1sisinda kiibik fazin stabil
kalmas1 saglanabilmistir (Ruff ve ark., 1929). itrium eklenmesiyle oda 1sisinda
tetragonal fazin stabil oldugu ve daha dayanikli olan Y-TZP iretilmistir (Subbarao,
1981). Y-TZP yaklasik olarak % 2-3 mol Y203 igermektedir ve yapi tamamen
tetragonal taneciklerden olusmaktadir. Materyalin yogunlugu yaklasik olarak >6 g
/em3, porozitesi <0,1 %, baski dayanimi 2000 MPa, young modiilii 210 GPa, 1s1sal
genlesme katsayis1 11x10° K%, termal iletkenligi 2 W m K ve sertligi 1200 HV dir.



Itrium oksitin zirkonya icindeki konsantrasyonunun degistirilmesi de materyalin
mekanik ozellikleri etkiler. % 2-3’liik konsantrasyonun arttirilmasi, sistem ig¢indeki
tetragonal faz oraninin azalmasina, tanecik boyutlarinin ise artmasina sebep olur.
Ayrica % 2-3’liikk konsantrasyonunun arttirilmasi zirkonyanin sinterleme 1sisinin
diismesine, materyal yapisindaki kiibik faz miktarinin artmasina ve dolayisiyla kirtlma

dayanikliliginin azalmasina sebep olur.

Yar1 kararli tetragonal yapinin dogasi iyi anlasilmalidir. Tetragonal faz yapisina
sahip zirkonyanin oda sicakliginda kirilmasi ise matriks igerisinde bulunan tanecik
boyutuna ve itria igerigine baglidir. Kritik tanecik biiylikliigii durumunda, zirkonya
yapisinda faz doniistimleri meydana gelebilmektedir ve bunu 6nlemek icin ideal
tanecik boyutu elde edilmelidir. ideal kirilma sertligi icin materyalin tanecik
boyutunun 0,3 pm olmasi gerekmektedir. Uygun olmayan miktarlarda oksitlerin
ilavesi, yiiksek sicakliklar ve uzun sinterleme siiresi gibi faktorler materyalin tanecik
boyutlarinin degismesine sebep olmaktadir. Sonug olarak materyal yapisal olarak
zayiflamaktadir. Oda sicakliginda tetragonal metastabil faz elde edilmesi i¢in tanecik
boyutu 0,8 um nin altinda olmalidir. Tanecik boyutunun kiigiilmesi ise faz doniistim
oraninin azalmasina sebep olurken 0,2 um nin altindaki degerlerde faz doniisiim
sertlesmesi gergeklesmez ve materyalin mekanik 6zellikleri olumsiz etkilenir ( Piconi

ve Maccauro, 1999).

Hjerppe ve ark. (2009), artan sinterleme zamaninin materyalin tanecik boyutunu
arttirdigin1 fakat bu farkin anlamli olmadigini tespit etmislerdir. Ote yandan Jiang ve
ark. (2011), Stawarczyk ve ark. (2013), Ebeid ve ark. (2014), ve Inokoshi ve ark.
(2014), sinterleme parametrelerindeki degisikliklerin tanecik boyutu iizerine etkisini
SEM analizi ile incelemisler, artan sinterleme sicakligi ve zamaninin materyalin

tanecik boyutunu arttirdigini tespit etmislerdir.

Itrium ile stabilize edilen tetragonal zirkonyum polikristallerinin mekanik
Ozellikleri, molekiillerin tetragonal fazdan monoklinik faza doniisiimiine baglidir.
Zirkonya seramiklerde fraktiir noktasinda agiga ¢ikan gerilim stresleri tetragonal fazin

monoklinik faza doniismesine sebep olmaktadir. Lokal olarak o bolgede hacimce % 3-



5 genlesme meydana gelmektedir. Hacim artisi fraktiir noktasinda sikigma tiirii
streslere yol acarak eksternal gerilme streslerini karsilar. Bu olgu doniisim
giiclendirmesi veya “transformation toughening” olarak adlandirilmaktadir. Bu
giiclendirme mekanizmasi fraktiir ilerlemesini onlemez sadece materyal yapisal olarak

daha giiglii hale gelir (Kosmac ve ark., 1999).

Transformasyon dayanimli zirkonyanin ilging bir o6zelligi ise yilizeyinde
sikigmaya bagli olusan yiizey yapisidir. Yilzeydeki tetragonal tanecikler matriks
tarafindan sarilmaz. Dolayisiyla ylizeyde asindirict uygulamalar sonucunda yiizeyin
birka¢ mikron derinindeki baski streslerine bagli olarak monoklinik faz doniisiimleri

gerceklesebilir.

Yiizey faz doniisiimleri ve buna bagli olusan ylizey sertligi zirkonyanin mekanik
ve aginma Ozelliklerini arttirici rol oynamaktadir. Doniistimiin gergeklestigi yiizeyin
kalinlig1 ise bu durumu simirlandiric1 faktordiir. Tetragonal fazdan monoklinik faza
doniisiim devam ettikge ylizey kiriklar1 olusabilmekte ve partikiillerin yiizeyden
uzaklagmasiyla birlikte mekanik dayanim ve asinma iizerine Kkatastropik etki

yapmaktadir.

Tetragonal fazin kararlilig1 ve zirkonyanin mekanik 6zellikleri, tanecik boyutuna
ve yar1 kararli mikroyapiya baghdir. Zirkonyanin stabilitesi kendisinden beklenen
uzun donem basar1 i¢in anahtar faktordiir. Zirkonyanin mekanik 6zellikleri yaslanma
ad1 verilen bozunma yani yari kararli tetragonal fazdan monoklinik faza doniigiimle

gerceklesir.

Bu bozunma asagidaki faktorlere bagli olusur (Swab,1991);

1- En 6nemli kritik deger sinterleme iglemini takiben soguma esnasindaki 200-
300 °C dir.
2- Yaslanma; dayanim, direng ve yogunlukta diisiise sebep olur monoklinik faz

miktar1 artar.



3- Mekanik 6zelliklerdeki bozunma tetragonal fazdan monoklinik faz (t-m)
doniistimiine bagl olur ve materyal i¢in makro ve mikro kiriklar meydana
gelir.

4- Faz doniisiimii ylizeyde olusur ve materyalin gévdesine dogru ilerler.

5- Tanecik boyutundaki azalma veya stabilite edici oksitlerin artirilmasi ile faz
doniistimii engellenebilir.

6- Nemli ya da 1slak ortam bu faz doniisiimiinii arttirir.

Hjerppe ve ark. (2009), termal siklus uygulanmis zirkonya materyalinin
yapisinda faz doniisiimii oldugunu tespit etmislerdir. Ebeid ve ark. (2014), farkli
sinterleme kosullarinda {retilen zirkonyalarin yapisindaki faz doniisiimlerini
incelemisler ve materyal yapisinda sadece tetragonal faz oldugunu tespit etmislerdir.
Inokoshi ve ark. (2014), artan sinterleme sicakligi ve zamana bagli olarak materyal
yapisinda faz doniisimi oldugunu, kiibik fazin materyal yapisinda tespit edildigi,
yiikksek sicakliklarda materyalde tetragonal fazdan monoklinik faza doniisiim
oldugunu ve materyal yapisindaki itria miktarindaki artisin materyal yapisindaki kiibik
fazin artisina sebep oldugunu belirtilmislerdir. Preis ve ark. (2015), yiizey islemleri
uygulanmis zirkonya ornekler iizerinde faz doniistimlerini degerlendirmisler, materyal
yapisinda monoklinik faza donilistim oldugunu herhangi bir islem uygulanmamis

orneklerde ise faz doniisiimii olmadigini tespit etmislerdir.

1.4. Zirkonyanin Optik Ozellikleri

Itria ile stabilize tetragonal zirkonya polikristali dis hekimliginde kullanilan en
dayanikli seramik malzeme olmasina ragmen estetik 6zellikleri ve optik 6zellikleri
(translusensi) materyalin dezavantajidir. Ozellikle anterior bolgede dogal dislerin
mevcut oldugu durumlarda restorasyonun 15181 yansitma ve dagitma 6zelliklerinin
dogal disle benzerlik gostermesi gerekmektedir. Zirkonyanin opak yapisi ise bu
vakalarda olumsuz durum teskil etmektedir. 10 yillik bir siire zarfinda yapilan
arastirmalara ve gelismelere bagli olarak Y-TZP nin translusensisi materyalin densitesi
artirtlarak ve yapidaki aliimina ortadan kaldirilarak, artirtlmistir. Fakat bu translusensi

degerleri sadece materyalin belirli bir kalinligin altinda oldugu durumlarda (0,5 mm)



saglanabilmektedir. Yeni gelistirilen yiiksek translusent monolitik zirkonya materyali
ile daha estetik sonuglar elde etmek miimkiindiir ancak cam seramik materyallerle
karsilastirildiginda zirkonya daha az translusent olup farkli kalinliklardaki translusensi

degisimine daha az hassastir (Wang ve ark., 2013).

Zirkonyanin translusensisi yapisindaki gozeneklerin (porlarin) miktar
azaltilarak arttirilabilir. 200-400 p boyut araliginda toplam hacimsel olarak % 0,05
gibi kiiclik bir degerdeki gdzenek yapis1t materyalin 151k gecirgenligini azaltmaktadir.
Zirkonyanin estetik Ozellikleri reziduel poroz miktar1 ve nanometrik mikroyapi
ozellikleri gelistirilerek arttirilabilir. Tanecik boyutunun 40 nm den kiiciik oldugu
zirkonya materyali %50 15181 yansitma Ozelligine sahiptir (Zhang ve ark., 2012).
Materyalin nanometrik yapisi ve gozenek karakteristigi ise; bloklarin preslenme
teknigi ,sinterleme parametreleri ve baslangic partikiil boyutu ile degistirilebilir (Jiang
ve ark., 2011).

Materyal yapisina eklenen bazi maddeler de zirkonyanin optik o6zelliklerini
etkilemektedir. Ornegin aliimina partikiilleri materyal yogunlugunu artirmakla birlikte
tanecik boyutunu arttirarak materyalin translusensini diisiirmektedir. Bu sebeple
iiretici firmalar materyal yapisindan aliiminayr uzaklastirmistir. Ote yandan
arastirmacilar materyalin optik 6zelliklerini artirmak i¢in 151k gegirgen olan materyalin
kiibik fazim1 kullanmay1 tercih etmistir. Fakat kiibik fazda materyalin direncinin

tetragonal faza gore li¢ kat azaldig: belirtilmistir (Zhang, 2014).

Seramik materyallerde translusensi; materyalin kalinligina ve igerigindeki
kristal yapiya baghdir. Sinterleme parametreleri bu yapi igerisindeki kristal yapiy
etkiler dolayisiyla materyalin translusensisi {izerinde sinterleme parametrelerinin
dogrudan etkisi vardir. Yapilan calismalarda, artmis sinterleme zamaninin (holding
time) zirkonyanin tanecik boyutunu arttirdig1 ve tanecik boyutunun artmasindan dolay1

translusensiyi etkiledigi belirtilmistir (Ebeid ve ark., 2014; Jiang ve ark., 2011).



1.5. Zirkonyanin Mekanik Ozellikleri

Kirilgan seramik materyallerin mekanik &zellikleri; kirilma dayanimi, esneklik
direnci ve yiizey pirizliligi ile karakterizedir (1SO6862, 2008). Zirkonyanin
mekanik 6zelliklerini etkileyen faktorler soyle siralanabilir; Stabilize edici itriyum
oksitin (Y203) miktari, zirkonya partikiillerinin boyutu ve sekli, iiretim sekli ve
sinterleme parametreleri, asindirma ve yiizey uygulamalari, sicaklik, nem, zaman,
materyalin igindeki makro ve mikro ¢atlaklarin miktar1 ve dagilimi ve materyal

yapisindaki faz doniistimleridir (Kelly ve Denry, 2008; Sundh ve ark., 2005).

Geleneksel olarak hazirlanan feldspatik porselen camsi bir materyaldir ve
esneklik direnci yaklagik olarak 100 MPa dir. Bu materyal molar bolgedeki ¢igneme
kuvvetlerini karsilayamamaktadir. Ozellikle, Y-TZP daha iyi mekanik 6zelliklere,
istiin kirllma dayanimina ve esneklik direncine sahiptir (Christel ve ark., 1989;
Guazzato ve ark., 2004).

Zirkonyanin dayanikliligi iki temel faktore baglidir;

1- Is1 genlesme katsayis1 farkliligi; zirkonyanin iginde bulunan kiibik ve
tetragonal fazlar arasindaki 1s1 genlesme katsayisi farkidir. Tetragonal fazin
1s1 genlesme katsayist 6,5x10-6 °C iken, kiibik fazin 10,5x10-6 °C’dir.
Aradaki katsay1 farki zirkonya i¢inde mikro catlaklar olusturarak i¢ gerilim
ortaya c¢ikarmaktadir. Mikrogatlaklarin meydana gelmesi biiyiik catlaklarin
olusmasina neden olabilecek enerjiyi dagitmaktadir (Ardlin, 2002; Chevalier,
2006).

2- I¢ stres olusumu; yar1 stabil itria ile giiglendirilmis bir restorasyonun
yapisinda kiibik matriks igerisinde tetragonal ve monoklinik fazlar homojen
olarak dagilmistir. Kiibik matriks i¢inde diizenli olarak yayilmis halde
bulunan tetragonal faz uygulanmaya baslayan baski sonucunda daha hacimli

olan monoklinik faza gecis yapmaktadir. Bu faz degisimi sirasinda
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kristallerdeki yaklasik olarak % 4 oranindaki hacim artis1 nedeniyle kiibik
matriks icerisinde basma gerilmeleri ile i¢ stres aciga ¢ikmaktadir. Bu gerilim
alanlari ise ¢atlak ilerlemesini dnleyeci etki yaparak, zirkonyumun kuvvetler
karsisindaki mekanik ozelliklerini iyilestirmektedir. Bu nedenle zirkonya
seramikleri akilli seramikler olarak da adlandirilmaktadir (Garvie ve ark.,

1975).

Onceki calismalarda zirkonya igin ortalama esneklik direnci 608-1540 MPa
araliginda oldugu ve bu farkliliklarin materyalin yiizeyine uygulanan islemlere
(kumlama vs.) bagl olarak ortaya ciktig1 belirtilmistir ( Denry ve Holloway, 2006;
Kosma'c ve ark., 1999). Ayrica Sinterleme parametrelerindeki degisikliklerin de
materyalin esneklik direnci iizerinde etkili oldugunu belirten caligsmalar mevcuttur.
Stawarcyk ve ark. (2013), artan sinterleme sicakligi ile zirkonyanin esneklik direncinin
azaldigim belirtmislerdir. Ote yandan sinterleme parametrelerindeki degisimlerin
materyalin esneklik direnci tizerine etkisi olmadigini belirten ¢alismalarda mevcuttur

(Ebeid ve ark., 2009; Hjerppe ve ark., 2009).

Yiizey piirlizliliigli, materyal yapisi ve liretim sekline bagli olarak materyal
yiizeyinde olusan diizensizlikler olarak tanimlanabilir ve mikrometre (um) ile 6lgiiliir.
Piiriizsliz ylizeyler hasta konforu agisindan 6nemli olmakla birlikte 0,3 um lik bir
piiriizliiliik hasta tarafindan algilanabilmektedir. Ideal olarak bir restorasyonun dis
yiizeyi peridontal saglik ve estetik nedenlerden dolayr piiriizsiiz olmalidir. Plak
akiimiilasyonu igin kritik piiriizsiizlik miktar1 0,2 pm dir (Bollen ve ark., 1997;
Teughels ve ark., 2006). Bunun sonucunda ise dis ¢iiriikkleri, gingivitis, periodontitis
gibi problemler ortaya ¢ikar. Ote yandan Heintze ve ark. (2008), piiriizlii yiizeylerin
materyalin kirilma direncini azalttigini bildirmislerdir. Zirkonya restorasyonlar i¢in
ylizey piriizlilligiinde meydana gelen degisiklikler materyalin asindirma &zelligini
etkiler. Uretim asamasinda ve klinik uygulamalarda dis hekimi tarafindan yapilan
yiizey manuplasyonlart materyalin asindirma 6zelligi iizerinde dogrudan etkilidir.
Ayrica yiizey piiriiziiliigiinde meydana gelen bu degisikliklerin faz doniigiimiine de
sebep oldugu onceki caligmalarda belirtilmistir (Vagkopoulou ve ark., 2009). Preis

ve ark. (2015), uygun parlatma isleminin materyalin yiizey pirizliligini ve
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yiizeydeki faz doniisiimlerini azalttiginmi belirtmiglerdir. Ayrica iyi bir sekilde
parlatilmis zirkonya yiizeylerin cam seramiklere gore karsit diste daha az agindirma

yaptig1 belirtilmistir ( Luthardt ve ark., 2002).

Genel olarak, yilizey piriizliligi ile ilgili ¢alismalar zirkonyaya uygulanan
yiizey islemlerinin etkilerini incelerken, sinterleme parametrelerindeki degisikliklerin
zitkonyanin ylizey piiriizliliigii lizerine etkisini inceleyen yeterli ¢aligma mevcut
degildir. (Presi ve ark., 2015; Vagkopoulou ve ark., 2009). Ebeid ve ark. (2014),
sinterleme parametrelerindeki degisikliklerin yiizey piriizliliigii iizerine etkisi

olmadigini belirtmiglerdir.

1.6. Zirkonyanin Biyolojik Ozellikleri

Zirkonyanin biyouyumlulugu in vitro ve in vivo ¢alismalarla degerlendirilmis ve
doku cevabimin diger seramiklere gore daha iyi oldugu belirtilmistir (Glauser ve ark.,
2004; Canullo, 2007). Farkl1 seramiklerle yapilan sitotoksisite ¢alismalarinda gingival
fibroblast hiicrelerinde materyalin herhangi bir sitotoksik etki yapmadigi belirtilmistir
(Uo ve ark., 2003). Fibroblastlar, kan hiicreleri ve osteoblastlar gibi hiicre kiiltiirleriyle
yapilan ¢aligmalarda zirkonya materyali arasinda herhangi bir sitotoksik reaksiyon
gozlemlenmemistir (Piconi ve Maccauro, 1999). Piconi ve ark. (2003), farkli fiziksel
yapilardaki zirkonya seramikleri sitotoksisite agisindan degerlendirmis herhangi bir
reaksiyona rastlamamiglardir. Kimyasal ¢oziinme testleri ve %4 asetik asitle yapilan
yaslandirma caligmalar1 sonucunda ise materyal yapisindaki ¢6ziinme miktarinin

kabul edilebilir sinirlarda oldugu tespit edilmistir (Ardlin, 2002).

Zirkonyum dogada saf halde bulunmaz. Oksit ya da silikat formda bulunur.
Silika formda ise yapisinda yogun konsatrasyonda U-235, U-238 ve Th-232
radyonuklid zincirleri olan rutile, ilmenit monazitin, halinde bulunur. Zirkonya ve
uranyum dioksit dogada yaygin sekilde bilesik halinde bulunur. Baz1 ¢ekirdek
yapilarda uranyum oram %3 iin iizerindedir ve bazi granit taglarinda uranyum ve
thoryum zirkonya ile birlikte tespit edilmistir (Picconi ve Maccauro, 1999). Zirkonya

liretim asamasi ise bu elementlerin etkin sekilde yapidan uzaklastirilmasimni saglar.
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Fakat uranyum ve thoryum baz1 zirkonya tozlarinda belirli oranlarda
bulunabilmektedir, bu oran ise toz liretim asamasina ve elde edilen saflik miktarina
baglidir. Bu safsizlik yapisina sahip seramiklerin biyomateryal olarak kullanimi uygun
degildir. Yiiksek oranda saf hale getirilmis TZP seramiklerin dogal yapis1 nedeniyle
sahip olduklar1 radyoaktif aktiviteleri, aliimina, titanyum ya da krom-kobalttan daha
fazla olsa da, Uluslararast Radyasyondan Korunma Komisyonun kabul ettigi dozun
daha altindadir. Bu sonuglar daha 6nce yapilan ¢galismalarla desteklenmistir (Fujisawa

ve ark., 1996; Picconi ve Maccauro, 1999).

1.7. Sinterleme

Sinterleme, gozenekli yapida bir form kazandirilmis tozlarin yiizey alaninin
kiigiilmesi, partikiil temas noktalarinin biiylimesi ve buna bagli olarak gozenek
seklinin degismesine ve gézenek hacminin kiigiilmesine neden olan 1s1l olarak aktive
edilmis malzeme taginimi olarak tanimlanabilir. Sinterleme metal ve/veya seramik

tozlardan 1s1 enerjisiyle yogun malzemeler elde edilmesi teknigidir.

Sinterleme bir iiretim siirecidir; istenilen yogunlukta (yogunluk kontrollii)
malzeme Uretilmesine olanak veren bir tekniktir. Malzeme bilimini olusturan dort
temel unsurdan sentez/siire¢ elemani igerisinde siniflandirilabilir. Sinterlemede amag,
tekrarlanabilir bir siirecte kontrol edilebilir sinterleme degiskenlerinin yardimiyla
tasarlanmis yogun bir mikroyap1 elde etmektir. Mikroyap1 kontrolii, tanecik boyutu,
materyal yogunlugu, goézenek dagilimi ve fazlarin dagiliminin kontrolii demektir.
Mikroyap1 kontroliiniin genel amaci ise ince taneli tam yogun malzeme elde etmektir
(Kang, 2005).

Sinterleme siiresi kullanilan malzemeye goére degisir. Sinterleme sicakligi
yiikseldik¢e sinterleme siiresi kisalir. Toz kiitlelerinde, sahip olduklart biiyiik
yiizeylerden dolay1 yiizey enerjisi bulunur. Sinterleme sirasinda tozlarin birbiriyle
baglanmas1 ve toz yiizeylerinin diizelmesiyle yiizey alanlar1 azalir. Boylece ylizey

enerjisi de azalir. Sinterleme isleminde degiskenler hammadde degiskenleri ve siire¢
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degiskenleri olmak iizere ikiye ayrilir. Cizelge 1.1° de sinterleme {izerinde etkili olan

degiskenler goriilmektedir (Kang, 2005).

Cizelge 1.1. Sinterleme degiskenleri

Hammadde Degiskenleri Siire¢ Degiskenleri
Seramik Tozlarla lgili Seramik Tozlarla ilgili
Fiziksel Degiskenler Kimyasal Degiskenler
—Sicaklik
—Sekil —Bilesen —_Zaman
—Boyut —Safsizlik —Basing
—Tanecik boyutu dagilimi —Stokiyometrik olmama —_Atmosfer
—Topaklanma —Homaojenizasyon vb. —Isitma ve sogutma hizlar1 vb.
—Karigim vb.

Sikistirilmis toz pargalar arasindaki baglanti yapisma, mekanik kitlenme ve
benzeri tiirden zayif baglar olup kristal kafes icerisindeki bag dayanimina kiyasla
cok zayif kalmaktadir. Bu sebeple; sikistirilmis ham yogunluktaki T/M parcalarina
mukavemet ve yiiksek yogunluk kazandirmak amaciyla ergime noktasinin altindaki
sicaklikta 1s1l iglem uygulanir. Sinterlemenin baslamasi noktasal olarak temas halinde
bulunan toz pargaciklarinin kati-hal bagma doniisiimii ile olur. Sinterleme islemi
sirasinda, nokta temasi ile baslayan, ara pargacik baginin gelismesi ile devam eden
mekanizmaya ¢ift kiire sinterleme modeli denilmektedir (Sekil 1.1). Bu modelde,
parcacik temasinin sonucunda olusan boyun biiylimesiyle yeni bir tane sinir olusur ve
iki pargacik tek bir parcacik olusturacak sekilde birlesir. Sinterleme sicakligi, tek
bilesenli sistemlerde materyalin ergime sicakliginin 2/3 veya 4/5’i alinarak tespit
edilirken, birden fazla bilesenli sistemlerde ise sinterleme sicakligi, ergime sicaklig
yikksek olan bilesenin ergime sicakliginin altinda, ergime sicakligi diisiik olan

bilesenin ergime sicakliginin lizerinde segilir.
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Sekil 1.1. Cift kiire sinterleme modeli

Giincel zirkonya materyalleri genellikle 1350 °C ile 1600 °C arasinda
sinterlenmektedir. Itrium yiiksek sinterleme sicakliklarinda tanecik yapisi icine
katilmaktadir (Scott, 1975). 1600 °C den yiiksek sinterleme sicakliklar ise tanecik
boyutunda asir1 biiyiimeye ve zirkonya mikroyapisindaki bosluklarin artmasina sebep
olmaktadir. Yapilan c¢aligmalarda 1400 °C altindaki sinterleme sicakliklarinda
materyalin mekanik ve optik Ozelliklerinin istenilen seviyede olmadigi

gozlemlenmistir (Jang ve ark., 2011; Stawarczyk ve ark., 2013).

Fabrikasyon prosediirleri zirkonya materyalinin translusensisi tizerine etkilidir.
Baslangi¢ partikiil boyutu, sinterleme sicakligi artis oranlari, sinterleme sicakligi ve
atmosferi materyal translusensisini etkileyen faktorlerdir. Bu faktorlerin yaninda final
sinterleme sicakligi, materyal densitesi ve zirkonyanin mikroyapisi iizerinde etkili esas

faktordur.

Diisiik sicakliklarda zirkonyum yapisinda meydana gelen bozunmalar ve
materyal direnci birgok faktore baglidir. Bu faktorler; stabilize edici oksitin miktari,
stabilizatoriin dagilimi, faz kompozisyonu, tanecik boyutu ve dagilimi ve sekonder

fazlarin varligidir. Belirtilen bu faktorler birbirlerine bagimli olmakla birlikte, biiyiik
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o6l¢iide sinterleme faktorlerinden etkilenmektedir. Stabil bir zirkonya elde etmek igin
sinterleme kosullar1 predominant faktorler olarak karsimiza ¢ikmaktadir (Hallman ve
ark., 2012). Ancak dental arastirmalarda bu kosullarin etkisini inceleyen ¢ok az

calisma mevcuttur (Hallman ve ark., 2012).

Yiiksek sinterleme sicakliklart ve zamani dental zirkonyanin faz
kompozisyonunu, mikroyapisini ve mekanik o6zelliklerini etkileyebilmektedir.
Inokoshi ve ark. (2014), artmus sinterleme zamani ve 1450 °C iizerindeki sicakliklarda
zirkonya yapisinda kiibik fazin arttigini belirtmis ve 1650 °C de dort saat sinterlenen
zirkonya materyalinin yapisinda monoklinik fazin yiiksek oranda tespit etmislerdir. Bu
caligmada artan sinterleme sicakligi ile birlikte tanecik boyutunun arttig1 ve artmig
tanecik boyutuna sahip zirkonyanin igerisinde stabilizator miktarinda azalma oldugu
ve boylece daha az stabil olan zirkonya materyainin 6zelliklerinin olumsuz etkilendigi

bildirilmigtir.

Yeni gelistirilen monolitik zirkonya materyali direkt olarak agiz ici kosullarla
iliski icindedir ve bu durum materyalin stabilitesini olumsuz etkiliyebilmektedir. Ote
yandan onceki calismalarda basarili estetik restorasyonlar elde edebilmek i¢in
translusensi primer faktorlerden biri olarak kabul edilmektedir. Ancak sinterleme
sicakliginin materyal translusesisi tizerine etkisi inceleyen yeterli ¢alisma mevcut
degildir (Jiang ve ark., 2011). Seramiklerde translusensi, materyal kalinlig1 ve kristalin
icerikten etkilenir. Sinterleme parametreleri ise kristalin yapr iizerinde etkilidir
(Tsukuma ve ark., 1984). Sinterleme sicakligindaki bekleme siiresinin tanecik
boyutunda artisa sebep oldugu ve dolayisiyla translusensiyi etkiledigi belirtilmistir.
1600 °C iizeri sicakliklarda sinterlenen zirkonyanin esneklik direncinin azaldigi ve
translusensisinin arttigi sdylenebilir. Genel olarak seramikler i¢in diisiik esneklik

direnci gosteren materyalleri yiiksek translusensisi oldugu belirtilmistir (Matsui ve
ark., 2009).
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1.8. X-Ray Kirinimi (XRD)

Bir malzemenin atomik yapisini goriintiilemek, yiiksek ¢oziiniirliige sahip ¢esitli
elektron mikroskoplar1 kullanarak miimkiindiir. Fakat bilinmeyen yapilar1 belirtmek
veya yapisal parametreleri tayin etmek icin kirinim tekniklerini kullanmak gerekir.
Katilarin kristal yapilarini incelemek icin en ¢ok kullanilan kirmim teknigi X-ray

kiriimmidir (XRD).

X-ray kirmimi pek c¢ok bilimsel alana temel teskil etmektedir. Bu yontem,
mubhtelif malzemelerin 6zellikle mineral ve alagimlarin, atom biiytikliiklerini, kimyasal
baglarinin uzunluklarini ve tiirleri ile atomik 6l¢ek farklarini bulmakta kullanilmistir.
X-ray kirimimi hala yeni malzemelerdeki atomik yapinin tanimlanmasi ve farkli
deneylere konu olan malzemeler arasindaki benzerliklerin anlasilmasi i¢in kullanilan

baslica yontemdir.

Bu teknik ince kalinliktaki materyallerin analizi i¢in uygundur. X 1smlarinin
dalga boylari, yogunlastirtlmis maddedeki atomik mesafeler Ol¢iisiindedir ve bu
ozellik, yapisal arastirmalarda kullanilmalarini saglar. X-ray kirinim teknikleri, yikici

degildir ve incelenen numuneye zarar vermez (Ealick, 2000).

X—Ray kirmim metoduyla elde edilen profillerin yorumlanmas: ilkesine dayanan
analizler elde edilebilecek bilgiler sunlardir; numuneyi olusturan bilinmeyen kristalin
fazin nitel mineralojisi, Karigim halindeki kristalin fazlarin nitel mineralojisi, kristalin
materyalin kristalinite Ozellikleri, Kkristal birim hiicre parametrelerinin tespiti ve

Kristallerin termal genlesme katsayilaridir (Cullity, 1996).

1.9. Taramah Elektron Mikroskopu (SEM)

Taramal1 elektron mikroskobu (SEM), birgok dalda arastirma-gelistirme

caligmalarinda, mikro elektronikte yonga iiretiminde, sanayinin degisik kollarinda hata
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analizlerinde, biyolojik bilimlerde, tip ve kriminal uygulamalarda yaygin olarak

kullanilmaktadir.

Elektron mikroskobu (EM) yiiksek biiyiitme yapar ve biiylik bir alan derinligine
sahiptir, yani yiiksek rezoliisyonlu goriintiiler olusturur. Goriintiinlin kalitesi, netligi
ve detay zenginligi rezoliisyona baglidir ki EM’da bu oran 2-20 A dur (Benjamin ve
Raymond,1978; Bozzola ve Russell, 1998).

SEM ile biyolojik, botanik, hiicre biyolojisi, tip (adli tip, anatomi, mikrobiyoloji,
biyokimya, fizyoloji, toksikoloji, patoloji), madde bilimleri ve yeryiizii bilimlerinden
elde edilen 6rnekler 100 000 kez biiyiitillerek yiizey yapilar1 goriintiilenebilir ve
yiizeyde meydana gelen farkliliklar degerlendirilebilir (Benjamin ve Raymond, 1978;
Bozzola ve Russel, 1998). Bitki ve hayvan dokulari, mikroskobik kristallerin,
metallerin, plastiklerin ~ ve  seramiklerin  yapisimin  incelenmesi  SEM’in

kullanilabilecegi alanlar arasindadir.

SEM’de yiizeyin goriintiilenmesi i¢in elektronlar1 yansitacak bir madde ile
yiizeylerin kaplanmas1 gereklidir. Bu madde altin veya palladyumdur. Kaplamanin
kalinlig1 6rnege gore ayarlamr ve genellikle bu kalinhk 100 A dur. Kaplamada
kullanilan materyalin, yiizeyde kiime seklinde toplanmamasina dikkat edilmelidir

(Bozzala ve Russel, 1998 ).

1.10. Renk

Isik, dalga boyu nanometrelerle ifade edilen, goriiniir bir elektromanyetik enerji
olarak tanimlanir (Rosenstiel ve ark., 2001). Isik spektrumundaki ii¢ temel renk
kirmizi, yesil ve mavi-menekse iken, opak pigmentlerin temel renkleri kirmizi, sar1 ve
mavidir. Renk, 1s1k enerjisinin fiziksel olarak bir obje ile karsilasmasi ve bu olayin da
bir gézlemci tarafindan psikofiziksel olarak algilanmasi ile olusur. Goziin en hassas

oldugu renk ise 550-570 nm dalga boyundaki sarimsi yesildir (Phillips 1991). Dis
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hekimliginde renkle ilgili yapilan ¢alismalarda, Munsell renk sistemi ve CIE Lab renk

sistemi olmak uzere iki renk sistemi kullanilmaktadir.

Munsell renk sisteminde renkler, uzaysal olarak silindiriksel koordinatlarda
gosterilmektedir. Bu sistemdeki ii¢ degisken, Munsell Hue (ana renk), Munsell Value
(parlaklik) ve Munsell Chroma (yogunluk)’dir. HV/C seklinde ifade edilir. Materyalin
icinde bulunan ve rengi olusturulan partikiillere pigment, materyalin renklenmesine
ise pigmentasyon denir (Craig, 1989). Belirli bir 1s1k kaynaginda ayni goriinen fakat
farkl1 1s1n dagilimina sahip iki renk metamer, bu olaya da metamerizm ve materyalin
15181 gegirmeme Ozelligine de opasite adi verilir (Fisher, 1999). Yar1 saydamlik
(translusensi), materyal ylizeyinden gegen 15181n veya materyal yiizeyinden yansiyan
15181n miktar1 olarak tanimlanabilir (Kingry ve ark., 1976), saydamlik (transparency)
ise bir materyalin i¢inden 151g1n tamamen gegmesi 6zelligidir. Munsell Renk Sistemi
dis hekimligi literatiiriinde en ¢ok kullanilan renk tanimlama sistemidir ( Pizzamiglio,
1991). Bu sistemde ana renk (hue) kuvvetli rengi zayif renkten ayirt etmemizi saglayan
karakterdir. Yogunluk ve parlaklik ters orantilidir ( Paravina ve Powers, 2004). Ancak

Munsell renk sisteminde renk farklilik miktarinin tanimlanabilmesi miimkiin degildir.

Isik ve renk lizerine arastirmalar yapan ve uluslararasi bir kurulus olan CIE
Uluslararas1 Aydmlatma Komisyonu (Commission Internationale de I’Eclairage’ -
CIE) tarafindan 1931°de XYZ tristimulus degerleri tanimlanmistir. 1976’da ise
gelistirilen CIE Lab renk sisteminde rengi tanimlamak i¢in L, a ve b olmak iizere ii¢
koordinat kullanilmaktadir (Sekil 1.2).
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Sekil 1.2. CIE Lab diagram

CIE Lab renk sistemine gore rengin li¢ farkli boyutu bulunmaktadir. Tiim
renkler, ti¢ farkli eksenin kesiserek, merkezini olusturdugu bir kiire iginde yer alir
(Ferracane, 2001). CIE Lab renk sisteminin en 6nemli avantaji iki 6rnek arasindaki
renk farkliliginin belirlenebilmesidir. L koordinati, rengin agiklik/koyuluk veya
parlaklik ya da siyah/beyaz karakterini belirtmektedir. Saf siyah 0, saf beyaz ise 100
L degerini almaktadir. A¢ik renkteki cisimler daha yiiksek L degerine sahipken, koyu
renkteki cisimlerin L degerleri daha diisiiktiir. a ve b koordinatlar1 rengin kromatik
karakterini gostermektedir. a degeri rengin kirmizilik-yesillik oranini, b degeri ise
sarilik-mavilik oranini géstermektedir. a degeri pozitif ise kirmizilik miktarini, negatif
ise yesillik miktarin1 belirtirken; b degeri pozitif ise sarilik miktarini, negatif ise

mavilik miktarini belirtmektedir (Rosenstiel ve Land, 2006).

Bu ii¢ koordinatin kesisim yeri o rengin degerini verir. Bu sistem tek bir degerle
renk degisimini tanimlayabilir. Bu sistemde renk parametereleri (L, a, b), renk
degisikligi (AE) ve translusensi (T) tespit edilir. Renk degisikligi (AE) degeri asagidaki

formiil kullanilarak hesaplanir;

AE =[(AL)? + (Aa)*+ (Ab)?] ¥
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Renk degisikligi AE degeri insan goziiyle fark edilsin ya da edilmesin bu
sistemle hesaplanabilir. Eger AE degeri birden biiyiikse renk degisimi gorsel olarak
%50 populasyon tarafindan farkedilebilir. Fakat agiz i¢i ortam farkliliklar1 ve kontrol
edilemeyen faktorlere bagli olarak AE degerinin 3,7 ve altinda oldugu durumlarda renk
degisimi klinik olarak kabul edilebilir sinirlardadir (Ruyter ve ark., 1987; Johnston ve
Kao, 1989)

1.10.1. Renk Ol¢iimii

Glinlimiizde bir¢ok yontem renk Olciimii i¢in kullanilmaktadir. Bunlar
karsilastirma kagitlari, renkli porselen ya da akrilik skalalar kullanilarak yapilan gorsel
(subjektif) renk se¢imi ve spektrofotometre, kolorimetere gibi cihazlar kullanilarak

yapilan objektif enstriimental renk dl¢timiidiir.

Standart dis rengine sahip skalalarla yapilan gérsel renk se¢imi dis hekimliginde
en sik kullanilan yontemdir (Van der Burgt ve ark., 1990). Bu yontem dis ve skalanin
ayni 1s1k altinda secildigi subjektif bir analizdir. Ortamin renk kosullari, hekimin
deneyimi, gz kusurlari ve renk korliigii gibi fizyolojik bozukluklar bu yontemin
objektif olmasini engellemektedir. Ayrica sozlii olarak aktarilabilecek renk degerleri
bu yontemde siirlidir. Buna ragmen goz iki obje arasindaki ufak renk farkliliklarim

tespit edebilecek hassasiyete sahiptir (Paul ve ark., 2002; Seghi ve ark.,1989).

Gorsel renk analizinin dezavantajlari; renk skalalarinin dogal dis renklerinin
hepsini icermemesi, dis hekimleri arasinda ve ayni bireyde giiniin farkli saatlerinde
secilen renkte tutarsizliklar olabilmesi ve standardizasyon saglanamamasi, elde edilen
sonuglar1 CIE Lab renk sisteminde gdstermenin olanaksiz olmasi, ticari renk
skalalarinin birbiriyle uyumlu olmamasi seklinde siralanabilir (Culpepper , 1970;
Donahue ark., 1991). Bu dezavantajlara ragmen gorsel renk analizi renk se¢imi igin
hizli ve ucuz bir yontemdir. Dis beyazlatma g¢alismalart ve uzun dénem dis renk

degisimleri bu yontemle basariyla degerlendirilebilmistir (Mokhlis ve ark., 2000).
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Dijital renk Olglim cihazlart gorsel Ol¢limlerde ortaya cikan tutarsizliklar ve
yetersiz hassasiyet problemlerinin iistesinden gelmek igin tiretilmis cihazlardir. Bu
cihazlar; tasmabilir spektrofotometre, kolorimetre ve dijital kameralardir ve 6lgiim
geometrisi, konfigiirasyon, dizayn ve fiyat gibi farkliliklarla birbirinden ayrilir. Bu
cihazlarin dogruluk ve hassasiyetleri ile ilgili ¢aligmalar literatiirde mevcuttur

(Baumann ve Schifferdecker, 1994; Douglas, 1997; Dozic ve ark., 2007).

Spektrofotometreler renk se¢imi i¢in hassas dl¢iim yapabilen kullanigh ve esnek
cihazlardir( Chu St ve ark., 2010; Paul ve ark., 2004). Goriiniir spektrumda 1-25 nm
araliginda obje lizerinden yansiyan 1s18in miktarimi  Olgebilirler.  Bir
spektrofotometrenin yapisinda; optik radyasyon kaynagi, 1sik kaynagi, optik 6lglim
yapan bir sistem, bir dedektor ve 15181 analiz edecek sinyale doniistiircii bir sistem

mevcuttur.

Spektrofotometre ile elde edilen veriler dis hekimlerinin anlayacagi sekilde
islenmeli ve doniistiiriilmelidir. Bu cihazlarin biiyiik ¢ogunlugunda elde edilen veriler

dental skalarla uyumlu sekildedir (Lagouvardos ve ark., 2009).

Konvansiyonel yontemlerle ve gorsel renk se¢imiyle kiyaslandiginda
spektrofotometrelerin % 33 oraninda hassasiyeti arttirdigi ve vakalarin % 93 tinde daha

objektif olabilecegini belirten ¢alismalar mevcuttur (Paul ve ark., 2004).

Dijital spektrofotometreler klinik c¢alismalarda dis rengi tespiti igin standart
referans haline gelmistir ve farkli caligmalarda dental materyallerin renk
farkliliklarinin =~ ve  translusensilerinin  degerlendirilmesinde  kullanilmaktadir
(Meireless ve ark., 2008; Paravina ve ark., 2008; Ozturk ve ark., 2008). Cihazlarin
hassasiyeti ve dogrulugu ile iligili yapilan deneysel ¢alismalarda ise iyi sonuglar elde

edilmistir (Lehmann ve ark., 2010).
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1.11. Yiizey Piiriizliiliigii

Piirtizliillik olarak adlandirilan yiizey piiriizliligi, yiizey o6zelliklerinin bir
komponentidir. Materyalin yilizeyindeki normal vektorlerdeki ideal forma gore olusan
sapmalar olarak tanimlanabilir. Eger bu sapma biiylikse materyal piirtizlii kiiciik ise
materyal piirtizsiizdiir. Piirtizliilik materyalin ¢evre ortamla olan etkilesiminde 6nemli
bir rol oynamaktadir. Piiriizliiliik genellikle yilizeyin siirtiinme ve aginma 6zellikleri ile
iliskilidir. Piriizlii ylizeyler daha ¢abuk asinir ve piiriizsiiz yiizeylere gore daha fazla
siirtinme katsayisina sahiptir. Piiriizliilik materyalin mekanik bilesenleri agisindan
belirleyici bir faktordiir. Yiizey yapisindaki diizensizlikler materyal yapisinda
olusacak kirik ve korozyonu indiikleyici etki yapmaktadir (Whitehouse, 2004).

Genel olarak yiizey puriizliligi 6lgtimleri kontakt ya da optik 6l¢iim yapabilen
profilometre ile yapilmaktadir. Yiizey pirizliligi bir profil tizerinde ya da bir
yiizeyde olgiilebilir. Profil izerinde yapilan 6l¢timler daha yaygindir. Yiizey 6l¢timleri
ise daha anlamli sonuglar vermektedir. Bir¢ok farkli piiriizliilik parametresi
bulunmakla birlikte Ra parametresi en yaygin olarak kullanilan parametredir. Biiyiik
Ra degerlerine sahip yiizeyler genellikle daha fazla siirtlinme ve asinma miktarina

sahiptir (Whitehouse, 2004).

1.12. Esneklik Direnci

Yirtilma modiilii, biikiilme direnci veya kirilma dayanimi olarak adlandirilan
esneklik direnci, esneklik testine tabi tutulan materyalin kirilmadan hemen Once
materyal yapisinda olusturdugu stres 6zelligi olarak adlandirilmaktadir. Esneklik
direnci ile materyalin kirilma anindaki en yiiksek stres degerleri tespit edilir. Olgiilen

stres degeri ise “o” sembolii ile ifade edilir.

Herhangi bir materyale uygulanan kuvvet sonucu olusan egilme ile materyalin
i¢ biikkey kisminda baskai stresleri dis biikkey kisminda ise gerilim stresleri olusmaktadir.

Bir¢cok materyalin baski streslerine olan direnci gerilim streslerine olan direncinden
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fazladir. Bu sebeple uygulanan kuvvete kars1 materyal yiizeyinde olusan maksimum
gerilim kuvveti esneklik direnci olarak ifade edilebilir (ASTM C1161-02c, 2008;
William ve Callister, 2003).

Materyal homojen ise materyalin esneklik direnci ile gerilim stresi aynidir.
Genel olarak her materyal blinyesinde stresin yogunlastig1 ve lokalize olarak materyali
zayiflatan mikroyapisal kiiclik ya da biiylik defektlere sahiptir. Eger materyal yapisal
olarak defektli bir yapiya sahip degilse ulagilan maksimum stres, materyalin esneklik

dayanimi olarak kabul edilebilir.

Uc nokta biikkme testi; materyalin biikiilme esnasindaki elastik modiiliinii,
esneme stresini ve gerilimini 6lgmeye yarayan bir yontemdir. Bu yontemin en 6nemli
avantaji ornek hazirlamanin ve test etmenin kolay olusudur. Bu yontemi; yiikleme
sekli, materyal geometrisi ve gerilim oranlar1 etkilemektedir. U¢ nokta biikme testi
genellikle universal test cihazi iizerine fikse edilen test apareyleri ile yapilir. Ornekler
iki destek iizerine yerlestirilir ve iki destegin ortasindan kuvvet uygulayan 3. yiikleme

ucu ornek kirilana kadar kuvvet uygulamaya devam eder.

1.13. Tezin Amaci

Sinterleme parametrelerindeki degisiklikler direkt olarak zirkonyanin 6zellikleri
ve mikroyapist iizerinde etkilidir (Chevalier, 2006). Ozellikle iireticiler tarafindan kisa
sinterleme siklusu ile kisa siirede hazirlanabilen translusent monolitik zirkonya
restorasyonlar iretilebildiginden bu yana, sinterleme parametrelerindeki
degisikliklerin bu materyallerin 6zellikleri lizerine etkisi dental ¢aligmalarda farkli bir
ilgi alan1 olusturmustur. Baz1 arastirmacilar zirkonya kor materyalinin translusensisi,
tanecik boyutu, esneklik direnci gibi &zellikleri lizerinde sinterleme zamani ve
sicakliginin etkisini arastirmiglardir. Fakat diisiik 1s1sal bozunmayi ve faz doniistimiinii
arttirabilecek agiz i¢i kosullarla dogrudan iliskili, giincel materyaller olan translusent
monolitik zirkonya 6zellikleri izerinde sinterleme parametrelerinin etkisi hala soru
isaretidir (Hjerppe ve ark., 2008; Jiang ve ark., 2011; Kim ve ark., 2013; Stawarczyk
ve ark., 2013).
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Calismamizda ticari olarak elde edilebilen, kendinden renkli iki farkli translusent
monolitik zirkonya materyallerinin yapisal, mekanik ve optik ozellikleri iizerine
dogrudan tiretim siiresini belirleyen sinterleme parametrelerinden sinterleme sicakligi
ve zamaninin etkisi arastirmak amaglanmistir. Calismamizin hipotezi, translusent
monolitik zirkonya materyalinin optik, mekanik ve yapisal 6zelliklerini sinterleme
parametrelerindeki degisikliklerden etkilenmeyecegi ve kisa siirede ideal 6zellliklere
sahip translusent monolitik zirkonya restorasyonlar iiretilecebilecegidir.
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2. GEREC VE YONTEM

Calismamiz, Ankara Universitesi Dis Hekimligi Fakiiltesi Bilimsel Arastirma
Laboratuvarinda ve Orta Dogu Teknik Universitesi Metalurji Béliimiinde
yiritilmistir. Translusent monolitik zirkonya materyalinin 6zellikleri tizerinde
sinterleme sicakliklar1 ve sinterleme zamanlarinin etkilerini  inceledigimiz

calismamizda;

Iki farkli pre-sinterize, kendinden renkli (pre-shaded) A2 renginde transliisent
monolitik zirkonya materyali 6zellikleri tizerinde sinterleme sicakligi ve zamaninin

etkisi

- Grup A (Incoris TZI C, Sirona Dental Systems GmbH Bensheim, Almanya)

iiretici firma tarafindan sinterleme sicakligi ve zamani bildirilmeyen,

- Grup B (Upcera, Shenzhen Upcera Co.,Ltd, Shenzhen, Cin) sinterleme
sicakligi ortalama 1500 °C ve zamani ortalama 90 dakika olan iki materyal ile

degerlendirilmistir.

Sinterleme sicakliklar1 ve sinterleme zamanlarmmin translusent monolitik

zirkonya materyalinin 6zelliklerinden,

- Mikroyapisal analiz (X-Ray Kirinimi)
- Tanecik Boyutu (SEM Analizi)

- Renk degisimi (AE)

- Translusensi (T)

- Yiizey Piiriizliliigi (Ra)

- Esneklik Direnci (o) 6zellikleri iizerine etkisi incelenmistir.
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2.1. Orneklerin Hazirlanmasi

Sinterleme sicakligi ve sinterleme zamani etkilerini incelemek igin Grup A ve
Grup B pre-sinterize bloklardan microcut (Microcut 201,Mekton Instruments Inc.,
Bursa, Tiirkiye) cihazi ile 19 x 15,5 x 1,6 + 0,05 mm boyutlarinda kesitler alinarak

ornekler hazirlanmigtir.

Grup A ve Grup B i¢in ayr1 ayr1 olmak iizere iretici 6nerileri dogrultusunda
hazirlanan kontrol gruplari ile birlikte sinterleme sicaklik ve zaman degisimlerine gére
17 alt grup olusturulmustur. Her grupta 6rnek sayisi 10 olmak {izere (n=10) toplamda
34 grup ve 340 6rnek {izerinde ¢alismamiz yiritilmistiir (Cizelge 2.1).

Cizelge 2.1. Gruplar ve 6rnek sayist dagilimi

Ornek sayisi (n)
Grup A 30 dk. 1 saat 2 saat 4 saat Toplam
1400°C 10 10 10 10 40
1450°C 10 10 10 10 40
1500°C 10 10 10 10 40
1600°C 10 10 10 10 40
Kontrol 10 10
Toplam 170

Ornek sayisi (n)

Grup B 30 dk. 1 saat 2 saat 4 saat Toplam
1400°C 10 10 10 10 40
1450°C 10 10 10 10 40
1500°C 10 10 10 10 40
1600°C 10 10 10 10 40
Kontrol 10 10
Toplam 170

Sinterleme firminda (InFire HTC Speed, Sirona Dental Systems GmbH
Bensheim, Almanya) her iki zirkonya materyali i¢in 10’ar adet (n:10) o6rnek
caligmamizda belirlenen sinterleme sicakliklar1 ve zamanlarina gore ayr1 ayri
sinterlenmistir. Isinma ve soguma zamanlari standart olarak 10 °C/dk ya ayarlanmistir.
Firmin sicaklik degisimleri internal termometreden kontrol edilmistir. Firindan
cikarilan Ornekler oda 1sisinda sogumaya birakildiktan sonra boyutsal degisimlerin

etkisini ortadan kaldirmak i¢in biitiin orneklerin boyutlart dijital mikrometre ile
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kontrol edilerek 6l¢iim yapilmayacak yiizeylerden yapilan diizenlemelerle final boyutu
15,5 x 12,5 x 1,2 mm olan 6rnekler elde edilmistir (Sekil 2.1, 2.2).

Sekil 2.1. Sinterleme 6ncesi ve sonrasi 6rneklerin goriintiisii

Sekil 2.2. Orneklerin final boyutlarmin 8lgiimii

Tim orneklere bir siklus, soliisyon sicakliklart 5 ve 55 °C, bir soliisyonda
bekleme siiresi 20 saniye, gegis siiresi 10 saniye olarak, ortalama ldakika da
tamamlanacak sekilde (10 000 siklus) termal yaslandirma islemi (Thermocycler THE-
1100 SD Mechatronik GMBH, Feldkirchen, Almanya) uygulanmistir. isopropanol
soliisyonuyla temizlenen Ornekler gruplara gore ayrilarak, kuru havada oda

sicakliginda bekletilmistir.
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2.2. Mikroyapisal Analiz (X-ray Kirinimi)

Farkli sinterleme sicakliklarinin ve zamanlarinin tetragonal fazdan monoklinik
faza olan mikroyapisal degisim {iizerine etkileri kristallografik olarak her gruptan
rastgele segilen ti¢ Ornek tizerinde X-1s1m1 Difraktometresi (Bruker D8 Advance,
Bruker AXS GmbH, Karlsruhe, Almanya) kullanilarak incelenmistir (Sekil 2.3). Cu
Ko radyasyonu uygulanan 6rneklerin yiizey spektrumu -10 ile 90 derece arasinda 1
derece/dakika ile tespit edilmistir. Voltaj 40 kV, akim 40 mA sekinde ayarlanmustir.

Oransal degisim Bragg-Brentano ya da Parallel Beam Geometry yontemi kullanilarak

tespit edilmistir.

Sekil 2.3. X-1s1m1 difraktometresi

2.3. Tanecik Boyutu (SEM Analizi)

Grup A ve Grup B iizerinde sinterleme sicakligi ve zamaninin tanecik boyutu
tizerine etkisi her alt gruptan rastgele segilen bir 6rnek iizerinde degerlendirilmistir.
Ornekler iletkenliginin artirilmasi igin altin (Au) ile kaplanarak yiizey topografisi 5,5-
6 mm calisma araliginda 60 000 magnifikasyon degerinde taramali elektron
mikroskobu (FEI Nova NanoSEM 430 FEG, Cae GmbH Austin, Texas) kullanilarak
tanecik biiyiikligi hesaplanmustir (Sekil 2.4).
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Sekil 2.4. Taramali elektron mikroskobu ve yiizeyi altin ile kaplamis 6rnek goriintiisii

2.4. Renk Degisimi (AE)

Grup A ve Grup B iizerinde sinterleme sicakligi ve zamaninin renk degisimi
tizerine etkileri spektrofotometre (Easyshade compact, Vita Zahnfabrik, Bad
Sackingen, Almanya) ile giin 151811 taklit eden floresan lamba (Activa 172, Sylvania,
Almanya) iceren diizenek icerisinde, CIE D65 aydinlatmasma uygun bir ortamda
incelenmisitir (Sekil 2.5). Dogal gri zeminde spektrofotometre restorasyon modu A2
renginde segilerek ve her 6rnegin merkezinden ii¢ 6l¢iim yapilarak 6rneklerin A2
rengine gore olan ortalama renk degisimi (AE) degerleri cihazin otomatik hesaplamasi

ile elde edilmistir. Her 6l¢iimden sonra spektrofotometre kalibre edilmistir.

Sekil 2.5. Dijital spektrofotometre
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2.5. Translusensi (T)

Grup A ve Grup B iizerinde sinterleme sicakligi ve zamaninin niceliksel olarak
translusensi degerlerine etkisi beyaz ve siyah zemin iizerindeki herbir Grnegin
merkezinden spektrofotometre ile tiger 6l¢iim yapilarak elde edilen ortalama L, ave b
degerleri ile translusensi degerleri hesaplanarak incelenmistir (Sekil 2.6). Her 6l¢im

sonrasi cihaz kalibre edilerek 6lgtimler tamamlanmuistir.

Sekil 2.6. Dijital spektrofotometre ve 6lgiim yapilan siyah ve beyaz zeminler

Translusensi degeri agsagidaki formiil kullanilarak tespit edilmistir;

T=[(L*B - L*S)? + (a* B - a* S)*+ (b*B - b*S)?] ¥
T= Translusensi

L* B = Beyaz zemindeki parlaklik,

L* S =Siyah zemindeki parlaklik

a* B = Beyaz zemindeki kirmizi-yesil renk,

a* S = Siyah zemindeki kirmizi-yesil renk

b*B = Beyaz zemindeki sari-mavi renk,

b* S = Siyah zemindeki sari-mavi renk

2.6. Yiizey Piiriizliiliigii (Ra)

Grup A ve Grup B orneklerin yiizey piirtizliiligii izerine sinterleme sicakligi ve

zamaninin etkisi, herbir 6rnegin merkezinden gececek ii¢ farkli eksen iizerinden
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profilometre (Perthometer M2, Mahr GmbH, Gottingen, Almanya) ile yapilan {iger
ol¢timle elde edilen degerlerin (Ra) ortalamasi alinarak degerlendirilmistir. (Sekil 2.7).
Yiizey piriizliliigi 6lgiimii parametresi: nOc: x5; Oc/L: 0,8; range: 20x5 olacak

sekilde her Ol¢iimden 6nce cihaz kalibre edilmistir.

Sekil 2.7. Profilometre ve 6rneklerin tizerinde 6l¢iim yapilan eksenler

2.7. Esneklik Direnci (o)

Grup A ve Grup B iizerinde sinterleme sicakligi ve zamaninin esneklik direnci
tizerine etkisi ISO 6872:2008’¢ gore ii¢ nokta biikkme testi yontemiyle universal test
cihaz1 (LRX, Lloyd Instruments Ltd., Hampshire, Ingiltere) kullanilarak dl¢iilmiistiir
(Sekil 2.8).

Sekil 2.8. Universal test cihaz1 ve deney diizenegi
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Kuru ortamda oda sicakliginda iki dayanak aras1 mesafe 8,5 mm olacak sekilde,
orneklere Imm/dk ilerleme hiz1 ile kirilana kadar kuvvet (N) uygulanmistir. Esneklik

direnci agagidaki formiille hesaplanmistir;

6 =3*N* 1/ 2*b*d?

o= esneklik direnci

N= kirilma kuvveti (kg/mm?)

I= destekler aras1 mesafe (8,5 mm)
b = 6rnek genisligi (12,5 mm)

d = 6rnek kalinlig1 (1,2 mm)

2.8. Istatistiksel Analiz

Calismamizin bulgulari, Spss (spss version 20, SPSS INC, Chicago, IL, USA)
yazilimi kullanilarak analiz edilmistir. Renk, translusensi, yiizey piirtizliligii ve
esnekli direnci degisimi verilerinin normal dagilim gosterip gostermedgi Saphiro-
Wilks testi kullanilarak belirlenmistir. Ayrica verilerin homojen dagilim analizi
Levene testi yapilarak %5 anlamlilik diizeyinde incelenmistir. Her grup i¢in alt gruplar
arasindaki farkliliklar tek yonlii varyans analizi (one-way ANOVA) ve Tukey’s HSD
coklu karsilagtirma testi kullanilarak p< 0,05 anlamlilik diizeyinde belirlenmistir.
Farkl1 gruplar arasindaki ayni kosullarda sinterlenen alt gruplarin karsilastirilmasi i¢in
T- testi uygulanmistir ve gruplar arasindaki fark p< 0,05 anlamlilik diizeyinde Spss

programi kullanilarak belirlenmigtir.
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3. BULGULAR

Sinterleme sicakliklar1 ve zamanlarinin, yari sinterize monoklinik zirkonya olan
Grup A ve Grup B alt gruplarinin mikro yapi, tanecik boyutu, renk, translusensi, yiizey
puriizliligi ve esneklik direnci tizerine etkilerini inceledgimiz calisma bulgular

istatistiksel olarak analiz edilmistir.

3.1. Mikroyapisal Analiz (X-Ray Kirinimi)

Farkli sicaklik ve zamanda sinterlenmis gruplar arasinda tetragonal fazdan
monoklinik (t-m) faza doniisim gbzlenmemistir. Genel olarak ¢alismamizin
sonuclarina gore degisen sinterleme sicakligi ve zaman faktoriiniin zirkonya
materyalinde meydana gelen faz doniisiimii tizerine etkisi olmadigi tespit edilmistir.
X-ray kirmimi analizi sonucu gruplarin faz doniisiim grafikleri sekil 3.1 ve sekil 3.2

de gosterilmistir.
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Sekil 3.1. Grup A alt gruplarinda sinterleme sicakligi ve zamaninin mikroyap1 iizerine etkisi (X-ray kirmimi) bulgulari
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Sekil 3.2. Grup B alt gruplarinda sinterleme sicaklig1 ve zamaninin mikroyapi iizerine etkisi (X-ray kirmnimi) bulgulari




3.2. Tanecik Boyutu (SEM Analizi)

Grup A ve Grup B i¢in tanecik boyutu iizerinde sinterleme sicakligi ve

zamaninin etkili oldugu gozlenmistir (Sekil 3.3).

Tanecik Boyutu (um)
o
(o)}

I// —Grup A
0,4 "4
—
=T\ |~ ——Grup B
0,2
0
5| ©T ©T T|T U T T|T T T T|T T T T
cCloOo O O OO 8 O OO O O OO O O O
oM © N I ™M N IO O N I M © N <
~ — N — N — N — N

14002 C 14502 C 15002 C 16002 C

Sekil 3.3. Sinterleme sicaklig1 ve zamanina bagli olarak tanecik boyutu degisimi

Kontrol gruplarinda tanecik boyutu zirkonya materyali i¢in ideal olan 0,3 p
olarak tespit edilmistir. Artan sinterleme sicaklik ve zaman materyalin tanecik

boyutunu arttirmstir (Cizelge 3.1).
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Cizelge 3.1. Gruplar igin ortalama tanecik boyutu degerleri

Grup A Grup B
Ortalama Standart Ortalama Standart Sapma
Sapma

Kontrol 0,33 0,03 0,30 0,03

30 dk. 0,28 0,03 0,25 0,04

00 C 60 dk. 0,27 0,05 0,27 0,04
120 dk. 0,32 0,04 0,32 0,09

240 dk. 0,36 0,04 0,33 0,06

30 dk. 0,22 0,02 0,21 0,03

L5 ¢ 60dk. 0,24 0,02 0,24 0,03
120 dk. 0,27 0,03 0,28 0,03

240 dk. 0,33 0,04 0,35 0,05

30 dk. 0,33 0,03 0,39 0,03

, 60 dk. 0,39 0,03 0,48 0,05
BOC 0 dk 0,48 0,04 0,55 0,05
240 dk. 0,65 0,08 0,61 0,07

30 dk. 0,66 0,12 0,72 0,11

1600° C 60 dk. 0,75 0,13 0,81 0,13
120 dk. 0,9 0,24 0,86 0,19

240 dk. 1,01 0,16 1,06 0,25

Her iki grup i¢in 1600 °C ve 240 dakikada sinterlenen orneklerde en yiiksek

tanecik boyutu degerinin en yiiksek oldugu gozlenmistir ve Grup B igin tanecik

boyutunun daha yiiksek oldugu tespit edilmistir. Gruplarin SEM analizi goriintiileri

sekil 3.4 ve sekil 3.5’de gosterilmistir.
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Sekil 3.4. Grup A alt gruplar1 SEM goriintiileri
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Sekil 3.5. Grup B alt gruplar1 SEM goriintiileri



3.3. Renk Degisimi (AE)

Genel olarak diisiik sicaklik ve zaman degerlerinde sinterlenen alt gruplar daha
koyu renk tonuna sahipken (A3-A4) uzun sinterleme zamani ve yiiksek sicakliklarda
sinterlenen alt gruplarin renk tonunun daha agik (A1) hale geldigi gozlemlenmistir.
Fakat Grup A i¢in yiiksek sinterleme sicakligi ve zaman1 uygulanmayan alt gruplarin
renk degisimine daha az hassas oldugu gozlemlenmistir (Cizelge 3.2., Sekil 3.6). Grup
A ve Grup B i¢in, sinterleme zamani ve sicaklik degisimine bagli olarak alt gruplar
arasinda olusan renk degisiminin istatistiksel olarak anlamli oldugu tespit edilmistir

(p<0,05) (Cizelge 3.3 ve 3.4).

Cizelge 3.2. Grup A ve Grup B i¢in ortalama L,a ve b degerleri

Grup A Grup B
L a b L a b

Kontrol 79,28 4,88 28,47 80,42 3,86 27,49
1400 °C 30 dk. 74,31 7,53 38,65 31,10 11,72 28,62
1400 °C 60 dk. 76,99 6,69 36,60 46,01 12,71 40,12
1400 °C 120 dk. 77,63 5,71 33,82 64,68 10,21 41,52
1400 °C 240 dk. 78,29 5,81 33,12 73,77 7,84 38,33
1450 °C 30 dk. 76,98 6,05 34,17 58,89 10,97 40,36
1450 °C 60 dk. 79,48 5,91 32,73 73,08 7,64 37,08
1450 °C 120 dk. 78,95 6,11 30,04 79,59 4,78 31,38
1450 °C 240 dk. 79,05 5,05 28,79 80,61 4,01 28,03
1500 °C 30 dk. 78,99 5,04 30,03 78,43 5,50 31,88
1500 °C 60 dk. 78,48 5,26 28,47 81,60 3,28 24,70
1500 °C 120 dk. 79,06 5,14 29,24 81,34 3,62 27,57
1500 °C 240 dk. 78,91 5,46 28,76 81,65 3,21 23,67
1600 °C 30 dk. 79,12 4,74 26,59 82,33 2,68 21,09
1600 °C 60 dk. 76,58 5,23 25,72 82,73 2,97 20,12
1600 °C 120 dk. 76,89 5,34 25,37 82,95 3,00 19,16
1600 °C 240 dk. 76,64 5,45 24,69 83,94 2,92 17,72
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Sekil 3.6. Sinterleme sicakligi ve zamanina bagli renk degisimi (AE)

Grup A degerlendirildiginde, sinterleme zamaninin degismedigi ve sinterleme
sicakliginin arttig1 alt gruplarda renk degisiminin istatistiksel olarak anlamli oldugu
tespit edilmistir (p<0,05) (Cizelge 3.3). 1500 °C ve 30 dakika ve daha diisiik degerlerde
sinterlenen alt gruplarda renk degisiminin Kklinik olarak kabul edilebilir sinirlarda
oldugu, daha yiiksek sicaklik ve zamanda sinterlenen alt gruplarin renk degisiminin
ise klinik olarak kabul edilebilir sinirin iistiinde oldugu gorilmiistiir. Kontrol grubu ile
birlikte toplam 11 alt grupta elde edilen Ae degerleri Klinik olarak kabul edilebilirken,
diger alti gruptan elde edilen Ae degerleri klinik olarak kabul edilebilir sinirin
tizerindedir. Diisiik sinterleme sicakliklarinda artan zaman ile birlikte renk degisimi
degeri azalirken, yiiksek sinterleme sicakliklariyla birlikte artan zaman ile Ae degeri
artmustir. En yiiksek renk degisimi 1600 °C de 240 dakika sinterlenen alt gruplarda, en
az renk degisimi ise 1400 °C de 120 dakika sinterlenen alt gruplarda gézlemlemistir
(Cizelge 3.5)

Grup B degerlendirildiginde, sinterleme zamaninin degismedigi ve sinterleme
sicakliginin arttig1 alt gruplarda renk degisiminin istatistiksel olarak anlamli oldugu

tespit edilmistir (p<0,05) (Cizelge 3.4).
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Grup B i¢in 1500 °C ye kadar olan sicaklik degerlerinde artan sinterleme zamant
ile birlikte Ae degeri diiserken 1600°C de sinterlenen gruplarda Ae degerleri
yiikselmektedir. Klinik olarak kabul edilebilir Ae degerleri kontrol grubu ile birlikte
alt1 grupta izlenmis diger 11 grupta ise Ae degerleri klinik olarak kabul edilebilir
siirlarin Gistiinde oldugu gozlemlenmistir. En yiiksek Ae degeri 1400 °C de 30 dakika
sinterlenen alt grupta gozlemlenmisken en diisiik Ae degeri ise 1450 °C de 120 dakika

sinterlenen alt grupta gozlemlenmistir (Cizelge 3.5).
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Cizelge 3.3. Grup A alt gruplar arasindaki Ae degerleri ortalama farkliliklar

Renk Degisimi (AE) 2L IC 1450°C 1500°C 1600°C
Kontrol | 30 dk. | 60dk. | 120 dk. | 240 dk. | 30dk. | 60 dk. | 120dk. | 240 dk. | 30dk. | 60dk. | 120 dk. | 240 dk. | 30dk. | 60 dk. | 120 dk. | 240 dk.

Kontrol | () | -048 | 078 | 1,36* | 118 | 09 | 072 | 033 | 005 | 05 | -087 | -02 | -1,20% |-1,92% | -257* | -331* | -4,20*

30dk | 048 | () |1.27*| 1,85% | 167% | 145% | 120* | 081 | 053 | 099 | -039 | 028 | -08 |-1,43*|-208* | -2,82*% | -3,72*

waopec 209 | 078 |-127%| () | 058 | 039 | 017 | -006 | -045 | 073 | -0.28 | -1,66* | -099 | -2,08* | -271* | -3,35% | -410* | -499*
120dk. | 1 36* |-1,85%| -058 | () | 018 | -04 | -064 | -1,03 | -1,31* | 0,86 | -2,24* | -157* | -2,66* | -3,29% | -3,93* | -4,68* | -557

120dk- | 118 |-167%|-039 | 018 | () | -022 | -046 | -085 | -113 | -067 | -2,06* | -1,39% | -247* | -3,10* | -3,75 | -449* | -5,39*

30dk- | 096 |-145%| 017 | 04 | 022 | () | 024 -063 | -091 | -045 |-184*| -117 | -225% | -2,88* | -3,53* | -4,27* | -517

asoc 0% | -072 |-120%| 006 | 064 | 046 | 024 | () | 039 | 067 | -021 |-150%| -092 | -2.01* | -2,64* | -3,20% | -403* | -4,92
120dk- | 033 | -081 | 045 | 103 | 085 | 063 | 039 | () | -028 | 017 |-120%| -053 | -1,62* | -225% | -2,9* | -364* | -453

240dk. | 005 | -053 | 073 | 1,31* | 113 | 091 | 067 | 028 | () | 045 | -092 | -025 | -1.34* |-1,97* | -2.62* | -3,36* | -4,25

30dk- | 05 | -099 | 028 | 086 | 067 | 045 | 021 | -017 | -045 | () |-1,38*| -071 | -1,80% | -2,43* | -307* | -3.82* | -4,71*

isooee 09 | o7 | 039 | 166 | 224% | 206% | 1,84% | 150* | 1,20% | 092 |1.38* | () | 067 | -041 | -104 |-160* | -243~ | -333*
120dk- | 02 | -028 | 099 | 157% | 1,39* | 1,17 | 092 | 053 | 025 | 071 | -067 | () | -1,08 [-1,71* | -2,36* | -3,10* | -4,00*

240dk. | q09% | 08 | 2,08* | 2,66% | 247% | 225% | 2,01* | 1,62* | 1,34* | 180 | 041 | 108 | () | -063 |-127% | -202* | -2,91

30dk. | 192% | 1,43% | 2,71* | 3,20% | 3,10% | 2,88* | 264* | 2,25* | 1,97* | 243* | 104 | 1,71* | 063 | () | -064 | -1,39* | -2,28*

reooee 09K | 257~ | 208 | 335 | 393% | 375% | 353% | 320% | 2,00% | 262% | 3,07* | 1,60% | 236* | 127* | 064 | () | 074 | -163*
120dk. | 331% | 2,82% | 4,10% | 468* | 449% | 427 | 403* | 364* | 336 | 3,82% | 2.43* | 310 | 202* | 1,39* | 074 | (3 | -0,89

240dk. | 400% | 372% | 499* | 557% | 539* | 517* | 4.92* | 453% | 425% | 471* | 333* | 40% | 291* | 228* | 163* | 089 | ()

*p< 0,05
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Cizelge 3.4. Grup B alt gruplar: arasindaki Ae degerleri ortalama farkliliklar

Renk Degisimi (AE) LU 1450°C 1500°C 1600°C

Kontrol | 30dk. | 60dk. | 120dk. | 240 dk. | 30 dk. | 60 dk. | 120 dk. | 240 dk. | 30dk. | 60 dk. | 120 dk. | 240 dk. | 30 dk. | 60 dk. | 120 dk. | 240 dk.

Kontrol | () |.1576%| -9,26* | -1,52* | 0,67 |-457* | 1,29 | 1,64* | 012 | 1.46* | -11 | 041 | -1,86* | -3,28% | -4,24* | -5,04* | -5,87*

30dk | 1576% | () | 649 | 14,23* | 1643* | 11,19* | 17,05% | 17,40* | 15:88* | 17,22* | 14,65* | 15,86* | 13,89* | 1247* | 11,52* | 10,71* | 9,89*

Laooc 09K | 9.26% | -649% | () | 7.74* | 998~ | 4,60* | 1055% | 1090* | 9,39* |1072* | 8,16* | 937* | 7.40* | 598~ | 5,02% | 422* | 339
120dk. | 15p% | .14,28% | -7,74% | () | 2,19% | -3,04* | 2,81* | 3,16* | 165*% | 2,98% | 041 | 1,62% | -034 |-1,76* | -2,71* | -3,52% | -4,34*

120dk. | 067 |-1643*| -9,93% | -219% | () |-524*| 0,62 | 097 | 054 | 079 |-177*| -056 | -253* | -395* | -491* | -571* | -6,54*

30dk | 457% |-11,10% | -469% | 3,04* | 524% | () | 586* | 621* | 4,69* | 6,03* | 346* | 4,67* | 270* | 1,28 | 033 | -047 | -13

lasoc |20k | 120 |-1705% | -1066% | -281* | 062 |-586* | () | 035 | -116 | 017 |-239*| -1,18 | -315* | -457* | -553* | -6,33* | -7,16*
120dk. | _1pa* | -1740* | -1090* | -3,26* | -0,97 | -621* | 0,35 | () | -151* | -0,18 | -2,74* | -153* | -3,50* | -4,92* | -5,88* | -6,68% | -7,51*

240dk. | 012 |-1588* | -9,39% | -165% | 054 |-469* | 116 | 151* | () | 133 | -1,23 | -0023 | -1,99* | -341* | -4,36* | -517* | -5,99*

30dk. | .146% |-17,20% | -10,72* | -2.98* | -0,79 | -6,08* | -017 | 018 | -1,33 | (-) |-256* | -1,35 | -3,32% | -4,74* | -5,70* | -6,50* | -7,33*

isopee 00K | 11 | -1465% | -816% | 041 | 177% | -346% | 239* | 274% | 123 | 256* | () | 121 | -075 | -218% | -313 | -3.04% | -476
120dk. | g1 |-1586* | -9,37* | -162* | 056 | -467% | 1,18 | 1,53% | 0,02 | 1,35 | -1,21 | () | -196* | -3,39*% | -4,34% | -515% | -597*

240dk. | q.86% |-13,89% | -740% | 034* | 253* |-2,70% | 3,15% | 350% | 199* | 332* | 075 | 1,96% | (-) |-142*|-2,37* | -3,18* | -4,00*

30dk. | 308% |.12,47* | -598*% | 1,76* | 3,95% | -1,08 | 457* | 492% | 3.41* | 474* | 218* | 3,39 | 142* | () | -095 | -1,76* | -2,58*

teopre |00k | 424r | -1150%| 500% | 271% | 491% | 033 | 553~ | 588* | 436* | 570% | 33* | 434* | 237* | 095 | () | -08 | -1,63*
120dk. | 504% | -10,71% | -4,22% | 352% | 571* | 047 | 633* | 6,68* | 517* | 6,50 | 3,94* | 515% | 318* | 1,76* | 08 6 | -082

240dk. | 5g7+ | -9.89% | -330% | 434* | 654* | 1,3 | 716* | 7,51* | 599* | 7,33* | 476% | 597* | 4,00* | 258* | 1.63* | 082 | ()

*p< 0,05



Cizelge 3.5. Gruplar igin A2 rengine gore ortalama renk degisimi (Ae) degerleri ve gruplar arasindaki
ortalama farkliliklar

Grup A Grup B Grup A-B
Ortalama | Standart | Ortalama Standart Ortalama Farkhlik
Sapma Sapma
Kontrol 3,12 0,16 3,56 0,52 -0,44*
1400°C | 30dk. 3,60 1,28 19,32 0,82 -15,7*
60 dk. 2,33 0,77 12,82 1,04 -10,49*
120 dk. 1,75 0,57 5,08 1,12 -3,33*
240 dk. 1,93 0,39 2,89 0,66 ,953*
150 c | S0dk 2,15 05 8,13 2,27 -5,97*
60dk. 2,4 0,5 2,27 1,11 0,13
120 dk. 2,79 0,64 1,92 0,56 ,87*
240 dk.
3,07 0,65 3,43 0,47 -0,36
15000 c | 30dk. 2,61 0,69 2,1 0,76 0,51
60 dk. 3,99 0,54 4,66 0,51 -0,67*
120 dk. 3,32 0,68 3,45 0,4 -0,13
240 dk. 4,41 0,86 5,42 0,5 -1,01*
1600° C | 30dk. 5,04 0,62 6,84 0,34 -1,80*
60 dk. 5,69 0,63 7,8 0,58 -2,11*
120 dk. 6,43 1,02 8,60 0,62 -2,17*
240 dk. 7,32 1,27 9,43 0,41 -2,10*
*p< 0,05

Ayni kosullarda sinterlenmis, Grup A ve Grup B alt gruplar incelendiginde dort

grup disinda, gruplar arasindak fark istatistiksel olarak anlamhidir (p<0,05). Diisiik

sicakliklarda sinterlenen alt gruplar arasindaki renk degisimi farki daha fazla iken artan

sicaklik ve zaman degerleriyle birlikte renk degisimi farki azalmaktadir. Grup B

sicaklik ve zaman degisimlerinden daha fazla etkilenirken, Grup A ‘nin daha stabil

oldugu goriilmiistiir. (Cizelge 3.5).

3.4. Translusensi (T)

Genel olarak artan sinterleme sicakligi ve zamanina bagli olarak gruplarin

translusensi degerlerinin arttig1 sdylenebilir fakat en yiiksek sinterleme sicaklik ve

zamani degerlerinde ise gruplarin translusensisinde azalma goriilmektedir (Sekil 3.7).
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Sekil 3.7. Sinterleme sicaklig1 ve zamanina bagli translusensi (T) degisimi

Grup A degerlendirildiginde, sinterleme sicaklik ve zaman degisimine bagh
olarak alt gruplar arasinda olusan translusensi degisiminin bazi gruplar igin istatistiksel
olarak anlamli oldugu tespit edilmistir (p<0,05) (Cizelge 3.6). Gruplarin translusensi
degerleri karsilastirildiginda ise 1 600 °C de 120 ve 240 dakika sinterlenen alt gruplar
(p<0,05) harcindeki diger alt gruplarla kontrol grubu arasinda istatistiksel olarak
anlamli bir fark bulunamamustir. 1600 °C ve 60 dakika ve artan sinterleme sicaklik ve

zamani ile translusensi degerlerinde istatsitiksel olarak anlamli azalma tespit edilmistir
(p<0,05).

Grup B degerlendirildiginde, sinterleme zamani ve sicaklik degisimine bagh
olarak alt gruplar arasinda olusan translusensi degisiminin bazi alt gruplar igin
istatistiksel olarak anlamli oldugu tespit edilmistir (p<0,05). 1400 °C de 30,60 ve 120
dakika ve 1450 °C de 30 dakika sinterlenen alt gruplarin genel olarak translusensi
degerlerinin diisiik oldugu ve kontrol grubu ile aralarinda istatistiksel olarak anlaml
bir fark oldugu tespit edilmistir (p<0,05) (Cizelge 3.7).
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Cizelge 3.6. Grup A alt gruplari arasindaki translusensi (T) degerleri ortalama farkliliklar

Translusensi (T) L196ie 1450°C 1500°C 1600°C
Kontrol | 30dk. | 60dk. [ 120dk. [ 240dk. | 30dk. | 60dk. | 120dk. | 240dk. | 30 dk. | 60dk. | 120 dk. | 240dk. | 30 dk. | 60 dk. | 120 dk. | 240 dk.
Kontrol | () | o054 | 084 | 05 | 087 | 056 | 053 | 08 | 005 | 016 | 028 | 01 | 078 | 084 | 107 | 176% | 2,32*
30dk | 054 | () | 029 | 004 | 032 | 001 | 001 | 029 | 049 | -038 | 0,26 | 044 | 024 | 029 | 052 | 121 | 1,77*
aopec 29k | -084 | 029 | () | -033 | 003 | -027| -03 | o | -078 |-067 | 055 | 074 | 005 | 0 | 023 | 092 | 148*
120dk- | o5 | 004 | 033 | () | 036 | 005 | 002 | 033 | -045 | -034 | 021 | 04 | 028 | 033 | 056 | 125 | 1.81*
120k | 087 | -032 | 003 | -036 | () |-03L| -033 | -003 | 08 | -071 | -058 | -077 | -008 | -003 | 019 | 088 | 144*
30dk- | 056 | 001 | 027 | 005 | 031 | () | -002| 027 | -05 | -04 | -027 | 046 | 022 | 027 | 05 | 119 | 175*
lasooc 209 | -053 | 001 | 03 | -002 | 033 | 002 | () | 03 | 048 | -087 | 024 | -043 | 025 | 03 | 053 | 12 | 178
120dk- | 084 | -029 | 0 | -033 | 003 | -027 | 03 | () | -078 | -067 | 055 | -073 | 005 | 0 | 023 | 092 | 148*
240dk. | 005 | 049 | 078 | 045 | 08 | 05 | 048 | 078 | () | 01 | 023 | 004 | 073 | 078 | 101 | 1,70% | 2,26*
30dk | 016 | 038 | 067 | 034 | 071 | 04 | 037 | 067 | -01 | () | 012 | 006 | 062 | 067 | 09 | 159* | 215
1sopec 209 | -028 | 026 | 055 | 021 | 058 | 027 | 024 | 055 | 023 [ -002 | () | -018 | 05 | 055 | 078 | 147* | 203
120dk- | 01 | 044 | 074 | 04 | 077 | 046 | 043 | 073 | -004 | 006 | 018 | () | 068 | 073 | 097 | 166* | 2,22*
240dk. | 078 | -024 | 005 | -028 | 008 | -022 | -025 | 005 | -073 | 062 | 05 | 0,68 | () | 005 | 028 | 097 | 153*
30dk | 084 | 029 | o | 033 | 003 | -027 | -03 | 0 | 078 | -067 | 055 | 073 | 005 | () | 023 | 092 | 148*
rooec |09 | 107 | 052 | -023 | -056 | 019 | -05 | -053 | -023 | -101 | 09 | 078 | 097 | -028 | -023 | () | 068 | 125
120dk. | 176* | -121 | -092 | -125 | -0,88 | -119 | -122 | -0,92 | -1,70% | -1,59* | -147* | -1,66* | -0,97 | -092 | -068 | () | 056
240dk. | p3px | 1,77% | -1,48% | -1,81% | -144* | -1,75% | -1,78% | -1,48* | -2,26* | -2,15% | -2,03% | 2,22* | -153* | -1,48* | -1,25 | 0,56 | ()
*p< 0,05
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Cizelge 3.7. Grup B alt gruplar arasindaki translusensi (T) degerleri ortalama farkliliklar

Translusensi (T) Eiie 1450°C 1500°C 1600°C

Kontrol | 30 dk. | 60 dk. | 120 dk. | 240 dk. | 30 dk. | 60dk. | 120 dk. | 240 dk. | 30dk. | 60dk. | 120 dk. | 240 dk. | 30 dk. | 60 dk. | 120 dk. | 240 dk.

Kontrol | () | 7,68* | 6,13% | 227* | 072 | 365 | 074 | -013 | -047 | 019 | -05 | -035 | 032 | -014 | 023 | 076 | 023
S0dk | .768* | () |-154* | 541* | -6,95% | -4,02* | -693* | -781* | -815% | -7.87* | -8,19* | -8,03* | -8,00% | -7,82% | -7,44% | -6,01* | -7,44*
Laopec 09K | 613 | 154 | () | -386% | -540% | -248~ | -5,39* | -6,26* | -6,611* | -6,33* | -6,64% | -6,49* | -646* | -628* | 5,90* | -5,37* | 5,90
120dk. | o7+ | 541 | 386% | () | -154* | 1,38* | -1,52* | -2,40% | -2,74* | -2,46* | -2,78* | -2,62* | -2,59*% | -2,41* | -2,03* | -1,50* | -2,03*

120dk- | 072 | 6,95% | 540* | 154* | () | 292* | 0012 | 08 | -12 | -092 | -1,23 | -1,08 | -1,05 | -0,87 | -049 | 0,036 | -049
80dk | 365* | 4,02* | 2,48* | -1,38* | -292* | () |-201* | -3,78* | -413* | -385* | -4,16* | -401* | -3,98* | -3,80* | -342* | -2,80* | -3.42*

I dk. | 074 | 693* | 539% | 152* | 001 | 291* | () | 087 | -1,21 | -093 | -1,25 | -1,09 | -1,06 | 0,88 | -051 | 002 | -05

120dk. | 013 | 7,81* | 6,26* | 240 | 086 |378*| 087 | () | -034 | -006 | 037 | 022 | 019 | 001 | 036 | 08 | 036

240dk- | 047 |815% | 661% | 274% | 12 |413* | 121 | 034 () | 027 | 003 )| 011 | 014 | 033 | 07 | 124 | 071

30dk- | 019 | 7,87*|633* | 246* | 092 | 385 | 093 | 006 | 027 | () | 03| -015 | 013 | 005 | 042 | 096 | 043

sooc |09 | 05 |810%|664r | 278% | 123 |436*| 1,5 | 037 | 008 | 031 | () | 015 | 018 | 036 | 074 | 127 | 074

120dk. | 035 | 803 | 649* | 2,62* | 1,08 | 401* | 1,09 | 022 | 011 | 015 | 015 | () 002 | 021 | 058 | 112 | 059

240dk. | 032 | 80* | 646* | 259* | 105 | 398* | 106 | 019 | -014 | 013 | -018 | 002 | () | 018 | 055 | 1,09 | 056

30dk- | 014 | 7,82* | 628* | 241* | 087 |380*| 088 | 001 | -033 | -005 | 036 | -021 | 018 | () | 037 | 091 | 038

teooe |09k | -023 | 744 | 500% | 208* | 049 |342* | 051 | -036 | -07 |-042 | 074 | -058 | 055 | 037 | () | 083 | 0
120dk. | 076 | 691 | 537 | 150 | 003 | 2,89* | -002 | 0,8 | -124 | -096 | -1,27 | -112 | -1,00 | 091 | 053 | () | -052
240dk. | 023 | 7.44* | 590 | 2,03* | 049 |342*| 05 | -036 | 071 | 043 | 074 | -059 | -056 | -038 | 0 0,52 0
*
p<0,05




Cizelge 3.8. Gruplar igin ortalama translusensi (T) degerleri ve gruplar arasindaki ortalama farkliliklar

Grup A Grup B Grup A-B
Ortalama | Standart Sapma | Ortalama | Standart Sapma | Ortalama Farkhilik
Kontrol | 10,35 04 10,14 051 0.2
30 dk. 9,8 0,79 2,46 0,44 7,33*
60 dk. 9,50 0,63 4,00 0,78 5,50
1400° C *
120 dk. 9,84 117 7.87 0,78 1,97
240 dk. 9,47 0,32 9,41 1,55 0,06
el 9,78 0,85 6,48 0,90 3,3*
60dk. 9,81 0,66 9.4 0,29 0,41
1450° C
120dk. | 950 0,89 10,27 1,68 -0,76
240dk 14009 0,37 10,61 0,25 -0,32*
goele 10,18 0,63 10,33 1,03 0,38
o e | 0K 10,06 0,24 10,65 0,65 -0,59*
120dk | 1024 0,68 10,49 0,32 20,24
4 9,56 1,08 10,47 0,46 -0,9*
oele 9,50 1,06 10,28 0,33 -0,77*
L6000 ¢ | 60k 9,27 1,05 9,91 0,34 20,63
120 dk. 8,58 0,94 9,37 0,76 20,78
240 dk. 8,02 1,63 9,90 0,16 1,87*
*p< 0,05

Ayni sartlarda sinterlenmis Grup A ve Grup B alt gruplar karsilastirildiginda ise

gruplar arasinda translusensi degerleri agisindan istatistiksel olarak anlamli fark belirli

gruplarda gozlemlenmistir(p<0,05). Diisiik sicakliklarda Grup B translusensi degerleri

daha diistikken artan sicakliklarla birlikte Grup B translusensi degerlerinin arttig1 ve

en yiiksek sicaklik ve zaman degerlerinde Grup A’ dan daha yiiksek translusensi

degerlerine ulastigi gézlemlenmistir (Cizelge 3.8).
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3.5. Yiizey Piiriizliiliigii (Ra)

Grup A ve Grup B yiizey piiriizliiliigi tizerinde sinterleme sicakligi ve zamaninin

etkili olmadig1 gozlemlenmistir (Sekil 3.8).
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Sekil 3.8. Sinterleme sicakligi ve zamanina bagl yiizey piriizliligii (Ra) degisimi

Grup A veya Grup B kendi aralarinda degerlendirildiginde yiizey piirtizliiligii
degerleri arasinda istatistiksel olarak anlamli bir fark tespit edilememistir.(Cizelge 3.9
ve 3.10) Ancak ayni sinterleme kosullar1 uygulanmis Grup A ve Grup B alt gruplarin
bazilar1 arasinda istatistiksel olarak anlamli bir fark oldugu tespit edilmistir (p< 0,05)
ve bu gruplar arasinda Grup B’ nin ylizey piiriizliligiiniin daha fazla oldugu
gozlenmistir (Cizelge 3.11). Gruplara genel olarak bakildiginda ise Grup B alt
gruplarin ylizey piriizliligi Grup A alt gruplara gore daha fazla oldugu

gozlemlenmistir.
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Cizelge 3.9. Grup A alt gruplari arasindaki yiizey plirtizliligii (Ra) degerleri ortalama farkliliklar

ST PTG () 1400°C 1450°C 1500°C 1600°C
Kontrol | 30 dk. | 60 dk. | 120 dk. | 240 dk. | 30 dk. | 60 dk. | 120 dk. | 240 dk. | 30 dk. | 60 dk. | 120 dk. | 240 dk. | 30 dk. | 60 dk. | 120 dk. | 240 dk.
Kontrol 6) 0,03 | 0,04 0 0,02 0 0,03 0 0 0 0 0,02 0 9986 | 0 0 0,02
30dk- | 003 | () 0 | -003 0 |-003| o | -003 | -002 |-003]|-004| -001 | -003 |-99,89| -0,03 | -003 | -0,01
1400°C 60dk- | 004 | 0 () | -003 | -001 |-004 | -001| -004 | 003 | -004 | -004| -001 | -004 | -999 | -004 | -004 | -0,01
120 dk. 0 003 | 003 | () 0,02 0 | 002 0 0 0 0 0,02 0 |-9986| 0 0 0,02
120dk- | 002 | o | o001 | 002 | (9 |-002| 0 | -002 | -002 |-003]-003| o0 -0,03 |-99,89 | -0,03 | -0,02 0
30 dk. 0 0,03 | 0,04 0 002 | () | 003 0 0 0 0 0,02 0 |-9986| o0 0 0,02
L450°C 60dk. | 003 | 0 | 001 | -0,02 0 |-003| () | 002 | -002 | -003]|-003]| 0 -0,03 |-99,89 | -0,03 | -0,03 0
120 dk. 0 0,03 | 0,04 0 0,02 0 | 002 | 0 0 0 0 0,02 0 |-9986| 0 0 0,02
240 dk. 0 0,02 | 0,03 0 0,02 0 | 002 0 @) 0 |-001] o001 0 |-9987] o0 0 0,01
30 dk. 0 0,03 | 0,04 0 0,03 0 | 003 0 0 @) 0 0,02 0 |-9986| o0 0 0,02
1500°C 60 dk. 0 0,04 | 0,04 0 0,03 0 | 003 0 0,01 0 () | 002 0 |-9985| o0 0 0,02
120dk. | 002 | 001 | 001 | -0,02 0 |-002| o | -002 | -001 |-002]-002]| () | -002 |-99:88 ]| -002 | -0,02 0
240 dk. 0 0,03 | 0,04 0 0,03 0 | 003 0 0 0 0 0,02 () |-9986| o0 0 0,02
30dk- | 9986 | 99,89 | 999 | 99,86 | 99,89 | 99,86 | 99,89 | 99,86 | 99,87 | 99,86 | 99,85 | 9988 | 9986 | () | 99,86 | 99,86 | 99,88
1600°C 60 dk. 0 0,03 | 0,04 0 0,03 0 | 003 0 0 0 0 0,02 0 |-9986| () 0 0,02
120 dk. 0 0,03 | 0,04 0 0,02 0 | 003 0 0 0 0 0,02 0 |-9986| o0 0 0,02
240dk. | 002 | 001 | 001 | -002 0 |-002| o | -002 | -001 |-002]-002| 0 -0,02 |-9988 | -002 | -002 | ()
*p< 0,05
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Cizelge 3.10. Grup B alt gruplar arasindaki yiizey piiriizliliigii (Ra) degerleri ortalama farkliliklar

e P () 1400°C 1450°C 1500°C 1600°C

Kontrol | 30 dk. | 60 dk. | 120 dk. | 240 dk. | 30dk. | 60dk. | 120 dk. | 240 dk. | 30 dk. | 60 dk. | 120 dk. | 240 dk. | 30 dk. | 60 dk. | 120 dk. | 240 dk.
Kontrol () -9981 | -01 0 -99,86 | -199,77 | -99,85 | -0,01 | -0,07 |-99,86 | -99,85 | -0,04 | -99,95 0 0,039 0 -299,61
30dk. | 9981 () 19971 | 99,82 | -0,047 | -99,95 | -0,03 | 99,8 | 99,74 | -0,05 | -0,03 | 99,76 | -0,13 | 99,82 | 99,85 | 99,82 |-199,79
1400°C 60 dk. 01 [-9971| () 01 | -99,76 | -199,67 | -99,75 | 0,09 0,03 |[-99,76 | -99,75| 0,05 | -9984 | 0,1 0,14 01 | -299,5
120 dk. 0 -99,82 | -0,1 ) -99,87 | -199,77 | -99,86 | -0,018 | -0,077 | -99,87 | -99,86 | -0,054 | -99,95 0 0,03 0 -299,61
120dk- | 9986 | 0,04 | 99,76 | 99,87 () -99,9 0 99,85 | 99,79 | -0,003 0 99,81 | -0,08 | 99,86 | 999 | 99,87 |-199,74
30dk. | 19977 | 99,95 | 199,67 | 199,77 | 99,9 () 99,91 | 199,76 | 199,7 | 99,9 | 99,91 | 199,72 | 99,82 |199,77 | 199,81 | 199,77 | -99,83
1450°C 60dk- | 99585 | 0,03 | 99,75 | 99,86 0 -9991 | () 99,84 | 99,78 | -0,01 0 99,8 | -0,09 | 99,86 | 99,89 | 99,86 |-199,75
120 dk. 0,01 -99,8 | -0,09 0,01 | -99,85 | -199,76 | -99,84 () -0,05 | -99,85 | -99,84 | -0,03 | -99,93 | 0,016 | 0,05 0,01 |-299,59
240dk. | 007 |-9974| -003 | 007 |-9979 | -199,7 | -99,78 | 0,05 () ]1-99,79|-9978 | 002 | -99,88 | 0,07 | 011 | 0,07 |-29954
30 dk. 99,86 0,05 | 99,76 | 99,87 0 -99,9 0,01 99,85 | 99,79 ) 0,01 99,82 | -0,08 | 99,87 | 99,9 99,87 | -199,74
1500°C 60dk- | 9985 | 003 | 99,75 | 99,86 0 -99,91 0 99,84 | 99,78 | -0,01 () 99,8 | -0,09 | 99,86 | 99,89 | 99,86 |-199,75
120dk- | 004 |-9976 | -005 | 005 | -9981 [-199,72| -99,8 | 003 | -0,02 | -99,82 | -99.8 () -999 | 005 | 0,08 | 0,05 |-299,56
240dk. | 9995 | 013 | 99,84 | 99,95 | 0,087 | -99.82 | 0,09 | 9993 | 99,88 | 0,08 | 009 | 999 () 99,95 | 99,99 | 99,95 |-199,66
30 dk. 0 -99,82 | -0,1 0 -99,86 | -199,77 | -99,86 | -0,01 | -0,07 |-99,87 | -99,86 | -0,05 | -99,95 | (-) 0,03 0 -299,61
1600°C 60 dk. -0,03 |-99,85| -0,14 | -0,03 | -99,9 [-199,81|-99,89 | -0,05 | -0,11 | -99,9 | -99,89 | -0,08 | -99,99 | -0,03 () -0,03 | -299,65
120 dk. 0 -99,82 | -0,1 0 -99,87 | -199,77 | -99,86 | -0,01 | -0,07 | -99,87 | -99,86 | -0,05 | -99,95 0 0,03 (-)  |-299,61

240dk. | 29961 | 199,79 | 2995 | 299,61 | 199,74 | 99,83 | 199,75 | 299,59 | 299,54 | 199,74 | 199,75 | 299,56 | 199,66 | 299,61 | 299,65 | 299,61 ()

*p<0,05




Cizelge 3.11. Gruplar i¢in ortalama yiizey piiriizliiliigii (Ra) degerleri ve gruplar arasindaki ortalama

farkliliklar
Grup A Grup B Grup A-B
Ortalama | Standart | Ortalama Standart Ortalama Farkhilik
Sapma Sapma
Kontrol 0,36 0,05 0,39 0,1 -0,02
30 dk. 0,33 0,04 0,34 0,12 0,01
e Lo0dk 0,32 0,04 0,49 0,08 -0,16*
120 dk. 0,36 0,04 0,38 0,08 -0,01
240 dk. 0,34 0,06 0,39 0,14 -0,05
B 0,36 0,06 0,45 0,13 -0,08
uswe |09 0,33 0,07 0,38 0,05 -0,04
120 dk. 0,36 0,05 0,40 0,11 -0,03
240 dk.
0,36 0,05 0,46 0,11 -0,09*
30 dk. 0,37 0,06 04 0,12 -0,02
o e |50k 0,37 0,08 0,38 0,13 0,01
120 dk. 0,34 0,04 0,44 0,12 -0,09%
240 dk. 0,37 0,04 0,49 0,09 -0,12%
awds 0,37 0,03 0,38 0,12 -0,01
Lo ¢ | 60k 0,37 0,07 0,35 0,11 0,01
120 dk. 0,37 0,06 0,38 0,13 0,01
240 dk. 0,34 0,07 0,43 0,02 -0,08*
*p< 0,05

Grup A i¢in en fazla yiizey pirizliligi 1500 °C ve 30 dakika sinterlenen alt

grupta gozlemlenmigken en az yiizey piirtizliliigli degeri ise 1400 °C ve 60 dakika

sinterlenen alt grupta izlenmistir. Grup B alt gruplarinda en fazla yiizey piiriizlaligi

1400 °C ve 60 dakika, en az ise 1400°C ve 30 dakika sinterlenen alt grupta izlenmistir
(Cizelge 3.11).
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3.6. Esneklik Direnci (o)

Grup A ve Grup B igin esneklik direnci iizerinde sinterleme sicakligi ve

zamaninin etkili olmadig1 gézlemlenmistir (Sekil 3.9).
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Sekil 3.9. Sinterleme sicakligi ve zamanina bagli esneklik direnci (o) degisimi

Grup A ve Grup B alt gruplarindan elde edilen sonuglar incelendiginde, Grup B
i¢in sadece iki alt grup arasinda istatistiksel olarak anlamli fark tespit edilmis (p<0,05),

Grup A alt gruplar1 arasinda anlamli bir fark bulunamamistir (Cizelge 3.12 ve 3.13).
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Cizelge 3.12. Grup A alt gruplar: arasindaki esneklik direnci (o) degerleri ortalama farkliliklar

Esneklik Direnci (o) UG 1450°C 1500°C 1600°C
Kontrol | 30dk. | 60dk. | 120 dk. | 240 dk. | 30dk. | 60dk. | 120dk. | 240 dk. | 30 dk. | 60 dk. | 120 dk. | 240 dk. | 30dk. | 60 dk. | 120 dk. | 240 dk.
Kontrol | () | 13382 8055 | 16,02 | 142,66 | 108,54 | 1045 | 74,28 | 30,97 | 90,89 | 48,86 | 52,49 | 53,16 | -34,45 | 70,52 | -54,29 | -63,26
30dk | 13382 | () |-5326| -1178 | 884 | -2528 | -123,37 | -59,54 | -102,85 | -42,92 | -84,95 | -81,33 | -80,65 | -168,27 | -63,29 | 188,12 | -197,09
60dk | 8055 | 5326 | () | 6453 | 621 | 27,98 | -701 | -627 | -4958 | 10,33 | -31,69 | -28,065 | 27,39 | -115 | -10,03 | 134,85 | -143,82
0 T dk | 1602 | 1178 | 6453 | () | 12664 | 9252 | 556 | 5825 | 1495 | 7487 | 3284 | 3647 | 37,14 | 5047 | 545 | -7031 | 71928
120dk_ | 14266 | 8,84 | -62,1 |-12664| () |-3412 |-132,21 | -68,38 | -111,69 | -51,76 | -93,79 | 90,17 | -89,5 |-177,11 | -72,14 | -196,96 | -205,93
30dk | 10854 | 2528 | -27,98 | 9252 | 34,12 | () | -98.09 | -3426 | -77,57 | -17,64 | -59,67 | -56,05 | 5537 | -142,99 | -38,01 | -162,84 | 171,81
s0dk_ | -1045 [12337| 701 | 556 | 13221 | 9809 | () | 6382 | 2051 | 80,44 | 38,41 | 42,04 | 42,711 | -449 | 60,07 | 64,75 | 73,72
0 S ak | 7428 | 5954 | 627 | 5825 | 68,38 | 34,26 | 6382 | () | -43.3 | 16,61 | -2541 | 21,78 | -21,11 | -108,73 | -3,75 | -128,57 | -137,54
Ja0dk | -3097 | 10285 | 4958 | -14,95 | 111,69 | 77,57 |-20519 | 433 | () | 59,92 | 17,89 | 21,52 | 22,19 | -6542 | 39,55 | -85,27 | -94,24
30dk | 90,89 | 42,92 [-10,33 | 74,87 | 51,76 | 17,64 | -8044 | -1661 | 5992 | () |-4203 | -384 | -37,73 | -125,34 | -20,37 | -145,19 | -154,16
60dk | -48.86 | 8495 | 3169 | -32,84 | 93,79 | 59,67 | -3841 | 2541 | 17,89 | 4208 | () | 362 | 429 | -8331 | 21,65 |-103,16 | -112,13
100 dk | 5249 | 81,33 | 28,06 | -3647 | 9017 | 5605 | -42,04 | 21,78 | -2152 | 384 | 362 | () | 067 | -8694 | 1803 |-106,79 | 11576
240 dk | 5316 | 8065 | 27,39 | -37,14 | 895 | 5537 | -42,71 | 2111 | 2219 | 37,73 | -429 | -067 | () | -87,61 | 17,36 | -107,46 | -116,43
30dk | 3445 |16827| 115 | 5047 | 17711 |14299| 449 | 10873 | 6542 | 12534 | 83,31 | 8694 | 87,61 | () |10497 | -19,84 | -2881
60dk | -70.52 | 6329 | 1008 | 545 | 72,14 | 38,01 | -6007 | 3,75 | -3955 | 20,37 | -21,65 | -18.08 | -17,36 | -104,97 | () |-12482|-133,79
1600 | 5429 | 18812 | 134,85 | 7031 | 196,96 | 162,84 | 64,75 | 128,57 | 8527 | 14519 | 10316 | 106,79 | 107,46 | 1984 |124.82| () | -8.97
Ja0dk | 6326 | 197,09 (14382 | 7928 | 20593 | 174,81 | 73,72 | 137,54 | 94,24 | 154,16 | 112,13 | 115,76 | 11643 | 28,81 |133,79| 897 | ()

*p< 0,05




LS

Cizelge 3.13. Grup B gruplar: arasindaki esneklik direnci (o) degerleri ortalama farkliliklar

Esneklik Direnci (o) CRE 1450°C 1500°C 1600°C
Kontrol | 30dk. | 60dk. |120dk. |240dk. | 30dk. | 60 dk. | 120 dk. | 240 dk. | 30 dk. | 60 dk. | 120 dk. | 240 dk. | 30dk. | 60 dk. | 120 dk. | 240 dk.
Kontrol | () | 21625 | -3941 | 159,24 | 171,36 | 96,93 |12242 | 64,92 | 15304 (180,26 | 7594 | 36,26 | 147,39 | 96,32 |137,26| 4083 | 575
80dk | .21625| () |-25566*| -57 | -44,89 |-119,31|-93:82 |-151,32 | -632 |-3598 |-140,31 | -179,98 | -68,85 | -119,92 | -78,98 | -175,41 | -158,74
Laopec 209K | 39.41 |25566%| () | 198,66 | 210,77 | 136,35 | 161,84 | 104,34 | 192,46 | 210,68 | 11535 | 75,68 | 186,81 | 135,74 | 176,68 | 8025 | 96,92
120dk. | 95924 | 57 | -19866 | () | 1211 | -62,3 |-36,81| 94,31 | -6,19 | 21,02 | -833 |-122,97| -11,84 | -62,91 | -21,97 | -1184 |-101,73
120dk- | 17136 | 4489 | 210,77 | -1241 | () | -7442 |-4893 |-10643 | -1831 | 89 | -9542 |-13509 | -23,96 | -75,03 | -34,09 | -130,52 | -113,85
30dk- | 96,93 | 119,31 | -136,35 | 623 | 7442 | () | 2549 | -32 | 56,11 | 83,33 | -20,99 | -60,67 | 5046 | -061 | 40,32 | 56,1 | -39,43
lasoc 209K 112242 | 9382 | 16184 | 3681 | 48,93 | 2549 | () | -57.5 | 3062 | 57,84 | 46,48 | -86,16 | 24,07 | -261 | 1483 | -8150 | -6492
120dk. | 64,92 | 151,32 | -104,34 | 9431 [10643| 32 | 575 | () | 88,12 |11534| 11,01 | -28,66 | 8247 | 31,39 | 72,33 | 24,09 | -7.42
240dk. | 15304 | 632 | -19246 | 6,19 | 1831 | 56,11 | 30,62 | -8812 | () | 2722 | -771 |-116,78| -5,65 | -56,72 | -15,78 | -112,21 | -9554
30dk |.18026| 3598 | -219,68 | -21,02 | -89 | -8333 |-57,84 |-11534 | 27,22 | () |-10432| -144 | -32.87 | -8394 | -43 |-139,43|-122.76
lsope |20 | 7504 | 14031 | -11535 | 83,3 | 9542 | 2099 | 4648 | -11,01 | 77,1 |10432| () |-39.67 | 7145 | 2038 | 6132 | -351 | -1843
120dk. | 3626 | 179,98 | -75,68 | 122,97 | 135,09 | 60,67 | 86,16 | 28,66 | 116,78 | 144 | 3967 | () |111,13| 6005 |100,99| 457 | 21,23
2400k | 147,39 | 68,85 | -186,81 | 11,84 | 2396 | -50,46 | -2497 | -82,47 | 565 | 3287 | -71,45 |-11113| () | -51,07 | -10,13 [ -106,56 | -89,89
30dk | .9632 | 119,92 | -13574 | 6291 | 7503 | 061 | 261 | -31,39 | 56,72 | 83,94 | -20,38 | -60,05 | 51,07 | () | 4094 | -5548 | -38,81
teooe |20 |-137,06| 78,98 | -17668 | 2197 | 34,00 | -4032 | -1483 | -7233 | 1578 | 43 | -6132 |-10099| 10,13 | -4094 | () | -9642 | -79.75
120dk. | 4083 | 17541 | -8025 | 1184 |13052 | 56,1 | 8159 | 24,09 | 11221 |13943| 351 | -457 | 10656 | 5548 | 9642 | () | 1666
240dk. | 575 | 15874 | -96,92 | 101,73 | 113,85 | 39,43 | 64,92 | 7,42 | 9554 |122,76| 1843 | -21,23 | 89,89 | 3881 | 79,75 | -16,66 | ()

#p< 0,05




Ancak ayni sinterleme kosullar1 uygulanmis Grup A ve Grup B alt gruplarindan
iki alt grup arasinda, Grup B’ nin esneklik direncinin daha fazla olmasi ile istatistiksel

olarak anlamli fark tespit edilmistir (p<0,05) (Cizelge 3.14).

Gruplara genel olarak bakildiginda ise Grup B ‘nin esneklik direncinin Grup A’ ya
gore daha fazla oldugu soylenebilir fakat aradaki fark sadece iki alt grup icin

istatistiksel olarak anlamlidir.

Cizelge 3.14. Gruplar i¢in ortalama esneklik direnci (o) degerleri ve gruplar arasindaki ortalama

farkliliklar
Grup A Grup B Grup A-B
Ortalama | Standart | Ortalama Standart Ortalama Farklihk
Sapma Sapma
Kontrol | 488,50 87,53 586,54 236,32 98,04
30 dk. 354,68 126,67 370,23 142,02 -15,61
W L 407,94 92,97 625,96 187,87 -218,01*
120dk. | 472,48 204,01 427,30 130,20 45,17
240 dk. 345,84 94,73 415,18 81,54 -69,34
awds 379,96 123,24 489,61 186,61 -109,65
sy e |09 478,05 177,25 464,12 102,60 13,93
120dk. | 414,21 99,34 521,62 179,75 -107,39
200dk | 45753 103,81 433,50 56,88 24,03
B 397,60 90,16 406,28 163,58 -8,67
e |0k 439,63 51,55 510,60 174,54 70,96
120dk. | 436,01 75,94 550,28 126,14 114,27*
240dk. | 43534 118,11 439,15 79,73 -3,81
s 522,95 158,15 490,22 40,02 32,73
o | 900K 417,98 51,12 449 28 134,27 31,3
120dk. | 542,80 192,52 54571 102,84 29
240dk. | 551,77 119,94 529,04 171,32 22,72
*p< 0,05

Grup A alt gruplar igin en fazla esneklik direnci 1600 °C ve 240 dakikada
sinterlenen alt grupta gdzlenirken en az esneklik direnci 1400°C ve 240 dakikada
sinterlenen alt grupta izlenmistir. Grup B alt gruplar arasinda en fazla esneklik direnci
1400 °C ve 60 dakikada sinterlenen alt grupta gézlenirken, en az esneklik direnci ise

1400°C ve 30 dakikada sinterlenen alt grupta izlenmistir. (Cizelge 3.14).
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4. TARTISMA

Ankara Universitesi Dis Hekimligi Fakiiltesinde vyiiriitiilen ¢alismamizda
sinterleme parametrelerinden sicaklik ve zamanin giincel materyaller olan kendinden

renkli translusent monolitik zirkonya 6zellikleri tizerine etkisi incelenmistir.

Giincel dis hekimligi uygulamalarinda kisa sinterleme siireci ile zirkonya
restorasyonlarin hizli bir sekilde iiretilmesini saglamak klinik olarak onemli bir
faktordiir. Sinterleme igleminde sinterleme sicaklik ve zaman degiskenleri birbiriyle
iligkili olup, bir degisken tizerinde yapilacak degisikliklerle diger degisken degerleri
degistirilebilmektedir. Ayrica sinterleme parametrelerinden sinterleme sicaklik ve
sinterleme zamani restorasyonun iiretim siiresini dogrudan etkileyen faktorlerdir. Bu
sebeple calismamizda sinterleme islemindeki siire¢ degiskenlerinden sicaklik ve
zaman faktorlerinin pre-sinterize zirkonya materyaline ait yapisal, mekanik ve optik
Ozellikleri lizerine etkisinin incelenmesi amaglanmustir. Calismamizda iki farkli ticari
olarak elde edilebilen kendinden renkli translusent monolitik zirkonya materyali
kullanilmigtir. Materyallerden Grup A’ nin chair-side CAD/CAM sistemleri ile
uyumlu olmasi iki materyalinde giincel materyaller olmasi ve iiretim asamalarinin
azaltilabilmesinden dolay1 tercih edilmistir. Kendinden renkli monolitik zirkonya
materyali daha homojen renk Ozelliklerine sahiptir ve boyama islemi materyalin
esneklik direnci lizerine etkili degildir. Ayrica ekstra boyama islemi ile birlikte
olusacak zaman kaybi ve olasi standardizasyon hatalar1 da ortadan kaldirmaktadir
(Sedda ve ark., 2015).

Calismamizda 6rnek boyutlar1 15,5 x 12,5 x 1,2 mm olarak belirlenmistir.
Boyutlarin belirlenmesinde bloklarin boyutu, diger literatiir incelemeleri (Jiang ve
ark., 2011; Inokoshi ve ark., 2014; Stawarczyk ve ark., 2013) ve yiiksek translusent
zirkonya materyalinin farkli kalinliklardaki translusensi degisimine daha az hassas
olmasi (Ilie ve Stawarczyk, 2015) g6z Oniinde tutularak belirlenmistir. Sinterleme

sicaklik ve zamani degerleri ise zirkonya igin ideal sinterleme sicakligi olarak kabul
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edilen 1400 °C -1600 °C (Scott 1975) arasinda, farkl sinterleme siireleri uygulanacak
sekilde belirlenmistir. Calismamizda biitiin laboratuvar asamalar1 tek bir hekim

tarafindan yapilarak standardizasyon saglanmaya calisilmistir.

Caligmamizda materyal yapisindaki faz dontimisiimleri X-ray kirinimi
yontemiyle tespit edilmistir. Dental arastirmalarda yaygin olarak kullanilan yontemin,
ornekler tizerinde herhangi bir bozucu etkisinin olmamasi da 6nemli bir avantajdir.
Yontemin dezavantaji ise analizin materyal yilizeyinde yapilmasi ve daha derin yiizey

yapisinin incelenmesinin zor olmasidir.

Yiiksek biiylitme orani, biiylik alan derinligi gibi avantajlarindan dolay1
calismamizda zirkonya materyalinin tanecik boyutu analizinde taramali elektron
mikroskobu (SEM) kullanilmistir. Yontemin dezavantajlari yiiksek maliyeti ve
orneklerin hazirlanmasinda hassasiyet gerektirmesidir (Bozzola ve Russel 1998).

Dis hekimliginde en yaygin olarak kullanilan renk analizi yontemi gorsel renk
analiz yontemidir. Diinya genelinde VITA klasik renk skalasi klinik ve laboratuvar
asamalarinda kullanilmaktadir (Chu ve ark., 2010; Paravina ve ark., 2007). Y 6ntemin
subjektif olmasi, sayisal verilerin elde edilememesi ve iiretici firma, materyalin
translusensisi, hekim faktorii gibi etkenlerden etkilendigi i¢in hataya acgik olmasi,
hassas ve objektif 6l¢lim yapilmasina olanak vermez (Lehmann ve ark. 2011). Dijital
renk analizi cihazlari, hassasiyeti ve tekrarlanabilirligi artiran cihazlardir (Lehmann ve
ark., 2007). Spektrofotometreler, dis hekimligi uygulamalarinda ve bilimsel
caligmalarda yaygin olarak kullanilan en hassas, faydali ve esnek cihazlardir
(Lagouvardos ve ark., 2009). Yapilan bir ¢alismada spektrofotometre kullaniminin
hassasiyeti % 33 arttirdigt ve % 93,3 vakada daha objektif degerlendirmenin
yapilabilecegi belirtilmistir (Paul ve ark., 2002). Bes farkli renk analiz cihazinin
karsilastirildigi bir calismada ise en hassas 6l¢limiin Vita Easyshade ile elde edildigi
bildirilmistir (Dozic ve ark. 2007). Bu bilgiler dogrultusunda ¢alismamizda renk
analizi i¢in spektrofotometre cihazi kullanilmistir. Bu sistemlerin belirli sinirlamalari
mevcuttur ve uygulayict bu ozellikleri géz oniine alarak renk analizi yapmalidir.

Yiizeylerin kurvaturu, materyalin translusensisi, uniform dagilim gostermis renk
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yapisi Ve 6l¢iim yapilacak materyalin ¢apinin cihazin 6l¢iim penceresinden daha ufak
oldugu ya da materyalin translusensisinin fazla oldugu ve 1smnin cihaza tekrar
donmedigi durumlarda ortaya ¢ikabilen edge-lost etkisi gibi faktorler bu cihazlarin
Ol¢iim sonuglarini etkileyebilmektedir (Bolt ve ark. 1994, Kim ve ark. 2009). Bu
sebeple caligmamizda diiz ylizeylere sahip homojen renk dagilimi gosteren ve capi
cihazin Ol¢iim penceresinden daha genis 6rnekler kullanilarak renk analizi yapilmistir.
Ayrica 6rnek merkezinden {i¢ ayr1 dl¢tim yapilip bu 6l¢iimlerin ortalama degerleri elde

edilmistir. Boylece ol¢limler standart hale getirilmistir.

Calismamizda sinterleme parametrelerindeki degisikliklerin zirkonyanin yiizey
purtizliligi tizerine etkisi kontakt profilometre cihazi ile tespit edilmistir. Yiizey
purtizliligi oOlglimlerinin  yapildigr ¢alismalarda kontakt Olglim yapalabilen
profilometre denen cihazlar yaygin olarak kullanilmaktadir. Profilometri yontemiyle
elde edilen Ra degeri ise porselen yiizeylerdeki yiizey piiriizliliigiinii 6lgmek ic¢in
kullanilir. Bu deger yiizey yapisindaki piiriizliiliik ve yiizey yapisiyla ilgili sayisal veri
elde etmeyi olanakli kilmaktadir (Frithauf, 1998; Whitehead ve ark., 1999). Bu yontem
yiizeyden bagimsiz, yiiksek ¢oziiniirliikte yiizey profili hakkinda bilgi veren ve
bilimsel olarak kabul edilmis bir yontemdir (Frithauf, 1998). Kontakt profilometri
tekrarlanabilirlik, rahat uygulanabilirlik ve giivenilirlik gibi avantajlara sahiptir. Bu
yontemin dezavantaji ise, cihazin 6l¢im yapan ucunun cok kii¢iik ve dikey engebeli
tarzdaki diizensizlikleri 6lgmede yetersiz olabilmesidir. Ayrica dlglim yapan ucun
yumusak yiizeylerde cizikler olusturabilmesi de dezavantajidir (Whitehead ve ark.,
1999).

Esneklik testleri kolay 6rnek hazirlama prosediirleri sebebiyle sadece dental
seramikler i¢in degil ayrica diger dental materyallerin incelenmesi i¢in de yaygin
olarak kullanilan yontemlerdir (Zeng ve ark., 1996). Test diizeneginin
degistirilebilmesi bu yontemin avantajidir (Kanie ve ark., 2002). Yaygmn olarak
kullanilan esneklik direnci test yontemleri li¢ nokta ve dort nokta biikme testleridir. Bu
yontemlerde Orneklerin kenarlarinda olusabilecek kiriklarin 6niine gecilmesindeki
zorluklar yontemin dezavantajidir. ISO standartlarina gore Onerilen test yontemleri
ise iic nokta biikkme testi ve biaksiyel biikkme testidir (ISO 6862:2008). Biaksiyel

blikme testinin avantaj1 ise diger testlerde olusabilecek kenar kiriklarininin 6niine
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gecilebilmesidir. Degisik test yontemlerini dogrudan birbiriyle kiyaslamanin dogru
olmayacag yapilan calismalarda belirtilmistir (Higgs ve ark., 2001;Vallo, 2002). Ote
yandan dental seramikler i¢in hangi test yonteminin digerlerinden daha tistiin oldugu
belirlenebilmis degildir. Calismamizda zirkonya materyalinin esneklik direnci {ig¢
nokta esneklik direnci testi ile 6l¢iilmiistiir.

Zirkonya yapisindaki katastropik kirilmalara, su penetrasyonuna bagli olarak
olusan diisiik-1s1 bozunmasiyla birlikte materyalin yapisindaki tetragonal fazdan
monoklinik faza doniisiimiin sebep oldugu belirtilmistir (Lawson, 1995). Denry ve
Kelly (2008) bazi zirkonya materyallerinin yaslanmaya egilimli oldugunu ve bazi
tiretim tekniklerinin bu bozunmada o6nemli rolii oldugunu belirtmislerdir. Bu
parametreler iginde sinterleme zamani,sicakligi ve atmosferi esas rol oynayan
parametrelerdir (Hallman ve ark., 2012). Giincel bir materyal olan monolitik zirkonya
dogrudan agiz ortami ve tiikiiriik ile iligkilidir ve bu durum materyalin yaslanmasina
ve yapisinda bozulmalara sebep olabilmektedir (Chevalier ve ark. 2011).
Calismamizda zirkonya materyali i¢in olasi agiz i¢i kosullar diisiiniilerek gruplara
termal yaslandirma iglemi uygulanmistir. Peterson ve ark. (1966), agiz i¢i ortamda en
diisiik tolere edilebilir degerin 10 °C oldugu ve bu degerin hastalar1 rahatsiz ettigini,
15 °C nin ise hastalara herhangi bir rahatsizlik vermedigini belirtmiglerdir. Palmer ve
ark. (1992), ise agiz i¢i ortamda tespit edilen en diisiik sicakligi 4,5 °C olarak tespit
etmiglerdir. Plant ve ark. (1974), en yiiksek deger olarak 50-55 °C arasindaki
sicakliklarda hastalarin rahatsizlik duymadiklarini belirtmiglerdir. Literatiirdeki
caligmalar incelendiginde ise bir siiklus i¢in ortalama tamamlanma siiresi 53 saniye
olarak belirtilmistir (Gale ve Darvell, 1999). Calismamizda bir siklus, soliisyon
sicakliklar1 5-55 °C, bir soliisyonda bekleme siiresi 20 saniye ve 10 sn gegis siiresi
olmak tiizere bir dakikada tamalanmistir. Literatiirde herhangi bir materyal igin
uygulanabilecek termal siklus prosediirii hala tartismali olmakla birlikte genel olarak
10 000 siklusun ortalama bir yillik bir slireye esdeger yaslandirma yapacagi
belirtilmistir (Gale ve Darvell 1999).Calismamizdaki 6rneklere 10 000 siklus

uygulanmis ve ortalama bir y1llik yaslandirma yapilmistir.

Zirkonya materyali lizerinde olusan ylizey faz donlisiimleri materyalin mekanik

ozelliklerini olumsuz etkilemektedir ve materyalin agindirma &zelliklerini arttirict rol
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oynamaktadir. Tetragonal fazdan monoklinik faza doniisim devam ettikce yiizey
kiriklar1 olusabilmektedir. Zirkonyanin mekanik ozellikleri ve tetragonal fazin
kararlilig1; tanecik boyutuna ve yar1 kararli mikroyapiya baghdir. Calismamizda
sinterleme parametrelerinden sicaklik ve zaman degisikliklerinin, materyalin
yiizeyindeki faz doniisimiine etki etmedigi gozlemlenmistir. Calismamiza paralel
olarak Ebeid ve ark. (2014), degisen sinterleme zaman ve sicakliginin monolitik
zirkonyanin ylizey yapisinda faz doniisiimiine sebep olmadigini belirtmislerdir.
Inokoshi ve ark. (2014), ti¢ farkli ticari zirkonya materyali {izerinde sinterleme
parametrelerindeki degisimlerin faz doniisiimii iizerine etkisini inCelemis, artan
sinterleme zamani ve sicakligina bagli olarak yilizey yapisinda kiibik fazin arttigini, en
yiiksek sinterleme sicakliginda kararsiz yapiya bagli olarak yiizeyde monoklinik fazin
gbzlemlendigini, degisen zaman ve sicakliga bagli olarak bu ii¢ materyalde de faz
degisimi gézlemlendigini belirtmislerdir. Hjerppe ve ark. (2009), azaltilmis sinterleme
zamanu ile birlikte parsiyel stabilize zirkonya materyalinin yapisinda herhangi bir faz
donlisimii  olmadigin1  belirtmislerdir ve termal siklus uygulanan orneklerde
monoklinik fazin arttigini tespit etmislerdir. Stato ve Shimada (1985) ise suda
bekleyen zirkonya materyalinde tetragonaldan monoklinik faza doniisiimiin oldugunu
tespit etmislerdir. Calismamizda ise termal siklus isleminin materyalin yiizeyindeki
faz doniistimleri iizerinde herhangi bir etkisi olmamistir. Bu farkliligin sebebi ise

zirkonyanin materyal yapis1 ve igerigi ile iligskilendirilebilir.

Zirkonya materyalinin yapisal saglamligi ve ideal optik Ozelliklerinin elde
edilebilmesi i¢in tanecik boyutu 6nemli bir etkendir. Sinterleme sicaklik ve zamaninin
zirkonyanin tanecik boyutu iizerine etkisi SEM analizi ile incelendigi bu ¢alismada,
artan sinterleme sicaklik ve zamani her iki grubun da tanecik boyutunu arttirdig
gbzlemlenmistir. Onceki ¢alismalarda Swain (1986), Ebeid ve ark. (2014), Jiang ve
ark. (2011), Inokoshi ve ark. (2014) ve Stawarczyk ve ark. (2013), bizim sonug¢larimizi
destekler nitelikte sonuglar elde etmislerdir. Sato ve Shimada (1985) zirkonyanin
optimal mekanik O6zellikleri gosterebilmesi igin ideal tanecik boyutunun 0,3 pm
oldugunu belirtmislerdir. Calismamizda ise tanecik boyutlar1 0,21-1,05 um arasinda
degigmektedir. En biiylik tanecik boyutu her iki grup i¢cin 1600 °C de 240 dakika
sinterlenen alt gruplarda tespit edilmistir. Ideal tanecik boyutu degerleri ise sadece
kontrol grubunda gozlemlenmistir. Fakat degisen tanecik boyutuna ragmen gruplarin
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mekanik ozelliklerinin degigsmedigi gozlemlenmistir. Hjerppe ve ark. (2009), artan
sinterleme sicaklik ve zamaniyla materyalin tanecik boyutunun 0,77- 1,05 um arasinda
degistigini ama bu farkin anlamli olmadigini tespit etmislerdir. Genel olarak artmis
tanecik boyutuna sahip dental zirkonyalarin faz doniisimiine daha yatkin oldugu
belirtilmistir (Kosmac ve Kocjan 2012). Bizim c¢alismamizda ise gruplar arasinda
tanecik boyutunun degismesine ragmen materyal yapisinda faz doniisiimii olmadigi
gozlemlenmistir. Ebeid ve ark. (2014), bizim ¢alismamiza paralel olarak tanecik
boyutundaki degisimin zirkonya yapisindaki faz doniisiimlerine etkili olmadigin
belirtmislerdir. Ote yandan Inokoshi ve ark. (2014), yaptiklar1 calismanin sonuglari ise
bizim caligmamizla paralellik gostermemektedir. Bu farkliligin ise c¢alismalarda

kullanilan materyallerin 6zelliklerinden olusabilecegi tahmin edilmektedir.

Renk uyumu ve stabilitesi dental restorasyonlarin estetik basarisi i¢in 6nemli bir
faktordiir. Sinterleme parametrelerindeki degisikliklerin zirkonyanin renk 6zellikleri
tizerine dogrudan etkili oldugu tespit edilmistir. Grup B igin bu degisim daha
belirginken Grup A igin ise bu degisim daha disiiktiir. Grup A alt gruplarindan 1500
°C de 60 dakika sinterlenen gruplardan sonraki artan sicaklik ve zaman degerlerinde
materyalde meydana gelen renk degisimi klinik olarak kabul edilebilir degerlerin
tizerindedir. Ancak Grup B 6rneklerde diisiik sicaklik ve daha az zamanda sinterlenen
1400 °C de 30-60-120 dakika, 1450 °C de 30 dakika ve 1500 °C de 60 dakika ve daha
yiiksek sicaklik ve daha uzun zamanda sinterlenen gruplarin renk degisimi klinik
olarak kabul edilebilir sinirlarm iizerindedir. Iki grup icin 1500 °C de 60 dakika ve
daha fazla sinterleme sicaklik ve zamani degisimleri materyalin renk Ozelligini
olumsuz etkilemistir. Artan sicaklik ve zamana bagh zirkonya materyalindeki renk
degisimi koyudan agiga dogru sekillenmistir. Bu durum g6z 6niine alindiginda, farkl
materyallerin ve farkli boyayici ajanlarin kullanilmasi materyalin renk degisikligi
tizerinde etkili oldugu, 1500 °C ve daha yiiksek sicaklik ve daha uzun zamanda
sinterlenen zirkonya materyalinde renk ozelliklerinin olumsuz etkilenecebilecegi
sOylenebilir. Ayrica boyama islemi i¢in kullanilan demir oksit gibi materyallerin
artmis sinterleme sicaklik ve zamanina bagli olarak materyal yapisindan uzaklagmasi
da renk degisimi tizerine etkili oldugu sdylenebilir. Ebeid ve ark. (2014), degisen
sinterleme sicaklik ve zamanina bagl olarak materyalin renk 6zelliklerinde degisim

oldugunu fakat bu degerlerin klinik olarak kabul edilebilir sinirlarin altinda oldugunu
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belirtmisleridir. Bu sonuglar bizim ¢aligmamizla benzerlik gostermekle birlikte,
kullanilan zirkonyanin farkli yapisi ve degistirilen sinterleme sicakligi araliginin bizim
calismamiza gore daha sinirli olmasi sonuglar arasindaki farkliligin sebebi olarak

disiiniilebilir.

Dogal dislerin renk ve translusensi 6zellikleri hastadan hastaya hatta disten dise
farklilik gostermektedir. Restorasyonun klinik basarisi igin, materyallerin sadece renk
Ozelliklerinin degil translusensi Ozelliklerinin de dogal dislere benzer olmasi
gerekmektedir (Kim ve Lee, 2006; Yu ve Lee, 2008). Translusensi degerleri
incelendiginde, diisiik sinterleme sicakligi ve zamani uygulanan Grup B alt gruplarda
translusensi degerlerinin diisiik oldugu, sicaklik ve zamanin artmasiyla birlikte
materyalin translusensisinin arttigi ve asir1 yiiksek degerlerde de distigi
gbzlemlenmistir. Grup A i¢in ise translusensi degerinin sabit oldugu sadece yiiksek
sinterleme sicaklifi ve zamanima bagli olarak translusensi degerlerinin azaldigi
gozlemlenmistir. Grup B’ ye gore Grup A sinterleme sicakligi ve zamanindaki
degisikliklerden daha az etkilenmistir. Bu durum materyal yapisindaki farkliliklar,
basglangi¢ tanecik boyutu, materyal yapsunin igerigindeki porozite miktart ve
sinterleme degiskenlerinin poroz yapi iizerindeki farkli etkileri gibi faktorlerle
iliskilendirilebilir. Ebeid ve ark. (2014), Jiang ve ark. (2011), Stawarczyk ve ark.
(2013), artan sinterleme sicaligi ile birlikte zirkonyanin translusensisinin arttigini
belirtmislerdir. Bu sonuglar bizim g¢alismamizi destekler niteliktedir. Bu duruma,
sinterleme islemi ile zirkonyanin tanecikleri arasindaki poroz yapilarin ortadan
kalkmasinin sebep oldugu diisiiniilebilir. Sonug olarak zirkonyanin translusensisi artar
ve daha iyi optik ozellikler sergiler. Zhang ve ark. (2011), asir1 yiiksek sinterleme
sicakligina bagli olarak zirkonya yapisindaki reziduel poroz mitarimin arttigini ve
zirkonyanin translusensi degerlerinin azaldigini belirtmislerdir. Calismamizda, yiiksek
sinterleme sicaklig1 ve daha uzun sinterleme zamani uygulanan 6rneklerde translusensi
degerlerinde meydana gelen azalma ise bu sebeple iliskilendirilebilir. Caligmamizda
Grup A i¢in ortalama translusensi degerleri 8,02-10,35 arasinda degismekte iken Grup
B i¢in bu degerler 2,46-10,65 arasinda degismektedir. Translusent monolitik zirkonya
materyalinin translusensi degerlerinin ¢alismamiza benzer yontemlerle dl¢iildiigii bir
baska calismada ortalama translusesi degerlerinin 9,15-11,69 arasinda oldugu yiiksek

translusent lityum disilikat porselenler i¢in ise bu degerin ortalama 18,15 oldugu
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bildirilmistir (Kim ve Kim, 2014). Benzer bir bagka ¢alismada ise zirkonya igin
translusensi degerinin ortalama 14,05 oldugu belirtilmistir (Vichi ve ark., 2016).
Ayrica literatiirde 1mm kalinligindaki dentin ve mine dokusunun translusensisinin
Olciildiigii bir ¢calismada ortalama degerlerin 16,4 ve 18,7 oldugu belirtilmistir (Yu ve
ark., 2009). Onceki literatiir ¢alismalar1 ve bizim sonuglarimiz dogrultusunda
translusent monolitik zirkonyanin translusensi degerlerinin dentin ve mine
dokusundan diisiik oldugu, cam seramiklerin ise bu degerlere daha yakin translusensi
degerine sahip oldugu sdylenebilir. Dolayisiyla yiiksek estetik gereksinimlerin oldugu
anterior restorasyon uygulamalarinda materyalin diisiik translusensi degerleri g6z

oOnunde tutulmalidir.

Zirkonya restorasyonlar i¢in yilizey pirizliliigiinde meydana gelen degisiklikler
materyalin asindirma ozelligini etkiler. Sinterleme parametrelerinden sicaklik ve
zamanin zirkonyanin yiizey piiriizliliigl lizerine etkisinin incelendigi ¢alismamizda,
farkli materyaller ve sinterleme kosullarinin zirkonyanin yiizey piiriizliiliigii tizerine
anlaml1 bir etkisi olmadigi tespit edilmis, ayn1 sartlarda sinterlenen gruplar arasinda
ise genel olarak Grup B’nin yiizey piiriizliliigiiniin daha fazla oldugu gézlemlenmistir.
Ebeid ve ark. (2014), artan sinterleme sicakligi ve zamanindaki artisa bagh olarak
materyalin ylizey piiriizliligii degerinde (Ra) azalma meydana geldigini fakat bu
degisimin anlamli olmadiginmi tespit etmislerdir. Bu sonuglarda bizim g¢alismamiza
paralellik gostermektedir. Gruplar arasindaki yiizey piiriizlilligii degisimlerinin
anlamli olmamasi, tanecikler arasindaki pordz miktarinin Sinterleme faktorleriyle
yeteri kadar azalmamasi ve materyalin baslangi¢ yilizey yapisi ile iligkilendirilebilir.
Zirkonya restorasyonlara uygulanan olasi yiizey islemleri materyalin asindirma
performansint dogrudan etkilemektedir. Preis ve ark. (2015), farkli sinterleme
kosullarinda tretilmis materyallerde ylizey piiriizliilligli agisindan anlamli bir fark
olmadigini fakat bu degerin glazing ve polishing islemlerinden sonra anlamli sekilde
azaldigini, buna bagli olarak da yiizeyde faz doniigiimiiniin azaldigini belirtmislerdir.
Onceki calismalarda yiizey piiriizliiliigiiniin bakteriyel tutulum ile iliskili oldugu,
piiriizlii ylizeylerde daha fazla bakteri tutulumunun oldugu belirtilmistir. Bollen ve ark.
(1997), dis yiizeyine veya herhangi bir restorasyonun yiizeyine ait piiriizliiligiiniin 0,2
um’ dan daha az olmasi gerektigini ve bu degerin bakteri tutulumu i¢in esik deger

oldugunu belirtmislerdir. Calismamizin sonuglari incelendiginde, biitiin gruplar i¢in
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yiizey puriizliligi degerleri 0,3 um nun tizerindedir. Bu sonuglar gostermektedir Ki
zirkonya materyali i¢in sinterleme ve agiz i¢i uyumlama islemleri sonrasinda polishing

ve glazing islemlerinin hassas bir sekilde ve asamalar1 atlanmadan yapilmalidir.

Itria ile stabilize tetragonal zirkonya polikristali yiiksek esneklik direnci
sebebiyle dis hekimliginde kullanilan en dayanikli tam seramik materyaldir.
Calismamizda elde edilen sonuglara gore sinterleme sicaklik ve zamani gruplarin
esneklik direnci lizerine anlamli bir etki gdstermemistir. Ayni sartlarda sinterlenmis
Grup B ve Grup A alt gruplar arasindaki ortalama degerler incelendiginde Grup B’nin
nin esneklik direncinin daha fazla oldugu fakat bu farkin da istatistiksel olarak anlaml
olmadig1 gozlemlenmistir. Calismamiza paralel olarak Hjerppe ve ark. (2009),
sinterleme parametrelerindeki degisikliklerin ve termal yaslandirma isleminin
materyalin esneklik direnci iizerine herhangi bir etkisi olmadigini belirtmislerdir.
Ebeid ve ark. (2014), translusent monolitik zirkonya materyalinin esneklik direnci
tizerinde sinterleme parametrelerinin anlamli bir etkisi olmadigini tespit etmiglerdir.
Calismamizin sonuglarindan farkli olarak Inokoshi ve ark. (2014), degisen sinterleme
parametrelerinin materyalin mekanik 6zelliklerini etkiledigini belirtmiglerdir. Trunec
(2008), degisen parametrelere bagl olarak degisen tanecik boyutuyla ilgili olarak
materyalin kirllma dayanimimin degistigini bildirmistir. Stawarczyk ve ark. (2013),
artan sinterleme sicakliiyla birlikte zirkonyanin esneklik direncinin diistiigiinii, en
yiiksek direnci 1400 °C ve 1550 °C arasinda, en diisiik direncin ise diigiik sicakliklarda
elde edildigini belirtmislerdir. Bu durumun sebebi olarak, artan tanecik boyutunun
kirik formasyonuna yatkinligi artirdigr diisiiniilmektedir. Benzer olarak Jiang ve ark.
(2011), 1550 °C nin tizerindeki sinterleme sicakliklarinda taneciklerin migrasyonuna
bagli olarak materyalin esneklik direncinde azalma oldugunu belirtmiglerdir. Bu
sonuglar ¢alismamizla ortiismemektedir. Calismamizda sinterleme pararmetrelerine
bagli olarak tanecik boyutunda ortalama 0,8 pm degisiklik olmasina ragmen
zirkonyanin esneklik direncinde herhangi bir anlamli degisim olmadigi tespit
edilmistir. Diger calismalarla olan bu farkliligin sebebi ise, kullanilan malzemenin
yapist, hazirlanma sekline, Ozellikle c¢alismamizda materyal yapisindaki faz
doniimiistimlerinin meydana gelmemesi ile ilgili olabilecegi diisiiniilmektedir. Daha
once yapilan invitro ¢alismalarda zirkonya igin ortalama esneklik direncinin 608-1540

PR

MPa arasinda degistigi belirtilmektedir (Denry ve Holloway, 2006). Calismamizin
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sonuclaria gore zirkonya materyali i¢in ortalama esneklik direnci degeri 350-650

MPa arasinda degismektedir.

Sinterleme sicakligi ve sinterleme zamani translusent monolitik zirkonya
materyalinin &zellikleri {lizerine etkilerinin incelendigi caligmamizda, sinterleme
sicaklik ve zamani degisiklikleri, literatlir ¢alismalart ve iiretici firma Onerileri
dogrultusunda belirli sicaklik ve zaman araliklarinda gergeklestirilmistir. Daha yiiksek
veya diisiik sicakliklarda ve daha kisa veya uzun siirelerde yapilacak sinterleme
isleminin materyalin 6zellikleri tizerine etkisini inceleyecek daha fazla c¢alismaya
ihtiyag vardir. Calismamizda sinterleme siireci iizerine dogrudan etkili olan sinterleme
sicakligi ve zamani faktorleri degerlendirilirken, sinterleme siireci lizerine etkili diger
bir faktor olan sinterleme firinin dakikadaki sicaklik artig miktari (rising-time) literatiir
caligmalar1 ve iiretici Onerileri dogrultusunda sabit tutularak bu parametrenin materyal
ozellikleri iizerine etkisi her grup icin standart hale getirilmistir. Ote yandan kisitli da
olsa literatiirde bu faktoriin materyal 6zellikleri lizerine etkilerini inceleyen ¢aligsmalar
mevcuttur (Hjerppe ve ark., 2009). Sinterleme siireci tizerine dogrudan etkili olan bu
faktoriin materyalin 6zellikleri {izerine etkisini inceleyen daha fazla literatiir
calismasina ihtiya¢ vardir. Giincel materyaller olan kendinden renkli translusent
monolitik zirkonya materyali ile ilgili literatiirde smirhi ¢alisma olmasi, bu
calismalarda kullanilan materyallerin farkli olmasi sonuglarin standart sekilde
karsilagtirilmasini1  zorlagtirmaktadir. Materyalin iiretim asamasinda materyalin
ozellikleri iizerine etkili olan diger sinterleme parametrelerinin etkisini inceleyen
yeterli sayida literatiir ¢alismast olmamasi, bu alanda daha fazla sayida kapsamli

caligmalara ihtiya¢ oldugunu gostermektedir.
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5. SONUC VE ONERILER

Bu tez calismasinda, iki farkli translusent monolitik zirkonya materyali
ozellikleri lizerine sinterleme parametrelerinden sicaklik ve zaman faktorlerinin etkisi
incelenmistir. Calismamizin limitasyonlar1 dahilinde elde edilen bulgular esas

alindiginda su sonuglar elde edilmistir;

1- Sinterleme parametrelerindeki degisiklikler, zirkonya materyali yapisindaki

t-m faz doniisiimiine sebep olmamaktadir.

2- Artan sinterleme sicaklifi ve zamani zirkonya materyalinin tanecik

boyutunu arttirmaktadir.

3- Sinterleme parametrelerindeki degisiklikler, zirkonya materyalinin renk
degisimi {izerinde istatistiksel olarak anlaml1 bir etkiye sahiptir (p< 0,05). Ideal renk
ozelliklerinin elde edildigi sinterleme sicaklig1 1450 °C -1500 °C, sinterleme zamani

ise 60 ve 120 dakikadir.

4- Sinterleme parametrelerindeki degisiklikler, zirkonya materyalinin
translusensisi tizerinde istatistiksel olarak anlamli bir etkiye sahiptir (p<0,05). En
yiiksek translusensi degerlerinin elde edildigi sinterleme sicakligr 1450 °C -1500 °C,

sinterleme zamani ise 60 ve 240 dakikadir.

5- Sinterleme parametrelerindeki degisiklikler, zirkonya materyalinin ylizey
plirtizliliigii izerinde anlamli bir etkiye sahip degildir. Biitiin gruplar i¢in yiizey

piriizliliigii klinik olarak kabul edilebilir degerlerin tizerindedir.
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6- Sinterleme parametrelerindeki degisiklikler, zirkonya materyalinin esneklik

direnci tizerinde anlamli bir etkiye sahip degildir.

Bulgularimiz dogrultusunda, ¢alismamizin hipotezi kismen dogrulanmis olup,
yapisinda faz doniisiimii barindirmayan stabil ozellikteki zirkonya materyalinin
mekanik 6zelliklerinin sinterleme parametrelerinden etkilenmedigi, ancak optik ve
estetik Ozelliklerinin sinterleme parametre degisikliklerinden dogrudan etkilendigi
tespit edilmistir. Ozellikle estetik gereksinimin daha az oldugu posterior restorasyonlar
i¢cin sinterleme stiresi kisaltilarak daha hizli restorasyonlar iiretebilmenin miimkiin
oldugu, anterior restorasyonlar i¢in ise sinterleme siiresini kisaltmanin restorasyonun
estetik basarisint olumsuz etkileyebilecegi diisiiniiniilmektedir. Bu dogrultuda
zirkonya restorasyonlardan beklenilen kriterler géz 6niine alinarak restorasyonun
iiretim silireci tamamlanmali, simantasyon Oncesi ise zirkonya restorasyonlar icin
polishing ve glazing islemlerinin hassas bir sekilde ve asama atlanmadan yapilmasi
gerekmektedir. Calismamizin sonuglar1 dogrultusunda zirkonya materyalinin
endikasyonlar1 ve limitasyonlarinin daha agik hale geldigi bununla birlikte, daha ileri
calismalarla zirkonya materyalinin optik ve estetik Ozelliklerinin arttirilabilecegi
sOylenebilir. Bu bakimdan arastirmamiz, aydinlatici sonuglar igcermekle birlikte,

konuyla ilgili daha ileri caligmalara ihtiyac¢ oldugunu vurgulamaktadir.
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OZET

Sinterleme Parametrelerindeki Degisikliklerin Monolitik Translusent Zirkonya
Ozellikleri Uzerine Etkilerinin Degerlerndirilmesi

Tam seramik restorasyonlar istiin biyouyumluluk, optik ve mekanik 6zellikleri nedeniyle
metal destekli restorasyonlara alternatif olarak kullanilmaktadir. Tam seramik sistemler iginde
ise oOzellikle yiiksek mekanik oOzelliklere sahip zirkonya restorasyonlar, yiiksek
biyouyumluluk, diisiik termal iletkenlige bagli olarak daha az pulpa irritasyonuna sebep
olmasi, diisiik alerjik potansiyeli gibi avantajlar1 ile sabit restorasyonlar i¢in yaygin olarak
kullanilan giincel tedavi segenekleridir. Giincel bir materyal olan monolitik translusent
zirkonya materyali ile veneering seramige gerek kalmaksizin tek parca estetik restorasyonlar
elde etmek miimkiindiir.

Zirkonyanin iistiin 6zelliklerini kazanabilmesi i¢in pek ¢ok faktor etkili olmakla birlikte,
ozellikle sinterleme kosullarindan olan; sinterleme zamani, sinterleme sicaklig1 ve sinterleme
atmosferi en Onemli faktorler olarak belirtilmektedir. Bazi arastirmacilar zirkonya kor
materyalinin translusensisi, tanecik boyutu, esneklik direnci gibi 6zellikleri tizerinde
sinterleme zamani ve sicakliginin etkisini arastirmistir, fakat bu degisikliklerin giincel
materyaller olan translusent monolitik zirkonya 6zellikleri tizerindeki etkisi hala soru isaretdir.
Bu c¢alismada bu materyallerin {iretim asamasinda sinterleme parametrelerinden olan
sinterleme sicaklik ve zamani lizerindeki degisikliklerle kisa siirede ideal optik, mekanik ve
yapisal Ozelliklere sahip restorasyonlar elde edilebilecek optimum sinterleme kosullarini
belirleyebilmek bu ¢alismada amaglanmistir.

Calismamizda pre-sinterize, kendinden renkli (A2) transliisent monolitik zirkonya
materyalleri olan Grup A ve Grup B yapisal, optik ve mekanik 6zellikleri {izerinde sinterleme
sicaklign ve zamanini etkisi degerlendirilmistir. iki materyal igin sinterleme degiskenlerine
gore kontrol grubu da dahil olmak iizere (n=10) toplam 34 grupta 15,5 x 12,5 x 1,2 mm
boyutlarinda 340 Ornek hazirlanmistir. X-ray kirmimi ve SEM analizi ile yiizey faz
donistimleri ve tanecik boyutu degisiklikleri, Spektrofotometre ile renk ve translusensi
degisimleri ve ii¢ nokta biilkme testi ve profilometri 6l¢limii ile materyalin esneklik direnci ve
yiizey piriizliligi degisimleri incelenmistir. Her materyal i¢in gruplar arasindaki farkliliklar
tek yonlii varyans analizi (tek yonlii ANOVA) ve Tukey’s HSD ¢oklu karsilastirma testi
kullanilarak p<0,05 anlamlilik diizeyinde belirlenmistir. Farkli materyaller arasindaki ayni
kosullarda sinterlenen gruplarin kargilastirilmasi i¢in T-testi kullanilmis, gruplar arasindaki
fark p<0,05 anlamlilik diizeyinde SPSS programi kullanilarak belirlenmistir.

Farkli sicaklik ve zamanda sinterlenmis gruplar arasinda tetragonal fazdan monoklinik faza
doniisiim gézlenmemistir. Grup A ve Grup B tanecik boyutu iizerinde sinterleme sicakligi ve
zamaninin etkili oldugu ve artan sicaklik ve zamana bagl olarak tanecik boyutunun arttig1
gozlemlenmistir. Sonuglarimmza gore tanecik boyutlart degeri 0,21-1,05 pm arasinda
degismektedir. Sinterleme parametrelerindeki degisiklikler, gruplarin renk degisimi ve
translusensi degerleri {izerinde anlamli bir etkiye sahip oldugu tespit edilmistir (p< 0,05). Ideal
renk Ozelliklerinin elde edildigi sinterleme sicakligi 1450 °C -1500 °C olup renk degisimi
degerleri (AE), 1,75- 19,31 arasinda degismektedir. Grup A igin ortalama translusensi (T)
degerleri 8,02-10,34 degerleri arasinda degismekte iken Grup B igin ise bu degerler 2,45-10,64
degerleri arasinda degismektedir. Sinterleme parametrelerindeki degisiklikler, zirkonya
materyalinin ylizey plriizililiigli ve esneklik direnci lizerinde etkili degildir. Biitiin gruplar
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icin yiizey purizliligi (Ra) klinik olarak kabul edilebilir degerlerin {izerindedir.
Calismamizin sonuclarina gore ise zirkonya materyali i¢in ortalama esneklik direnci degeri
(o) 350-650 MPa arasinda degismektedir.

Calismamizin sonuglarina gore, yapisinda faz doniisiimii barindirmayan stabil 6zellikteki
zirkonya materyalinin mekanik O6zelliklerinin sinterleme parametrelerinden etkilenmemis,
fakat optik ve estetik Ozelliklerinin sinterleme parametre degisikliklerinden dogrudan
etkilenmistir. ideal sinterleme sicakligiin 1450°C-1500°C arasinda zamanim ise 60-120
dakika arasinda oldugu tespit edilmistir.

Anahtar Kelimeler: Mekanik 6zellikler, Monolitik zirkonya, Optik 6zellikler, Sinterleme
parametreleri, Yapisal ozellikler.
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SUMMARY

Evaluation of the Effects of Sintering Parameters on Properties of Monolithic
Translucent Zirconia

All ceramic restorations are used as an alternative to metal supported restorations due to their
superior biocompatibility, optical and mechanical properties. Among all ceramic systems,
zirconia restorations with particularly high mechanical properties are the current treatment
options commonly used for fixed restorations with advantages such as high biocompatibility,
low pulp irritation due to low thermal conductivity and low allergic potential. With the
monolithic translucent zirconia material, a current material, it is possible to obtain one-piece
aesthetic restorations without the need for veneering ceramics.

Many factors are effective to obtain the superior properties of zirconia, especially sintering
conditions as sintering temperature, and sintering atmosphere are the most important. Some
researchers have investigated the effect of sintering time and temperature on properties such
as translucency, particle size, and resilience of zirconia core material, but the effect of these
changes on the translucent monolithic zirconia properties, are still questionable. So, aim of the
this study was to determine the optimum sintering conditions to obtain ideally optic,
mechanical and structural properties of monolithic zirconia restorations.

In our study, the effect of sintering temperature and time on the structural, optical and
mechanical properties of pre-sintered, self-colored (A2) translusent monolithic zirconia
materials was evaluated. 34 subgroups (n=10) together with the control groups with specimens
diameter of 15,5 x 12,5 x 1,2 mm (totally 340 specimens) were formed according to sintering
paramaters for two materials. Surface phase transformations and particle size changes by X-
ray diffraction and SEM analysis for structural properties, color and translucency changes by
spectrophotometer for optic propertires, profilometry measurements for surface roughness and
mechanical properties changes by 3 point bending test were evaluated respectively.
Differences between groups for each material were determined at a level of significance of p<
0,05 using one-way ANOVA and Tukey's HSD multiple comparison test. The T-test was used
to compare the groups in the same sintering conditions between different two materials, and
the difference between the groups was determined using the SPSS program at a significance
level of p<0,05.

No phase transformation was observed between sintered groups at different temperatures and
time. It has been observed that the sintering temperature and time are effective on the particle
size of the Group A and Group B are effective and the particle size increases with increasing
temperature and time. According to our results, the particle size values range from 0,21 to 1,05
um. Changes in the sintering parameters have a significant effect on the color change and
translucency values of the zirconia materials. (P<0,05). The sintering temperature for ideal
color characteristics are obtained between 1450 °C -1500 °C and the color change values (AE)
vary between 1,75 and 19,31. The mean translucency (T) values for the Grup A ranged from
8,02 to 10,35, while for the Grup B these values ranged from 2,46 to 10,65. Changes in the
sintering parameters do not affect the surface roughness and flexural strength of the zirconia
material. Surface roughness (Ra) for the groups are above the clinically acceptable values for
all groups. According to results of our study, the average flexural strength value (o) for
zirconia material ranges from 350 to 650 MPa.
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According to the results of our study, the mechanical properties of the zirconia material
without phase transformation were not affected by the sintering parameters but optical and
aesthetic properties were directly affected by the sintering parameter changes. It was
determined that the ideal sintering parameters are between 1450 °C -1500 °C sintering
temperature and between 60-120 minutes holding time.

Key words: Mechanical properties, Monolithic zirconia, Optical properties, Sintering
parameters, Structural properties.
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