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OZET

BiYOUYUMLU ZiRKONYA MEDIKAL SERAMIKLERIN GELISTIRILMESi VE
KARAKTERIZASYONU

Koray KAMBUROGLU
Malzeme Bilimi ve Mihendisligi Anabilim Dali
Alanya Alaaddin Keykubat Universitesi, Fen Bilimleri Enstitiisii
Haziran, 2019 (130 Sayfa)

Biyouyumlu malzemeler, insan vicudundaki organ ya da dokularin islevlerini
yerine getirmek veya desteklemek amaciyla kullanilan malzemelerdir. Zirkonya
seramikler (ZrCL), Ustin mekanik, kimyasal ve fiziksel 6zelliklerinden dolay! seramik
celik olarak adlandiriimakta ve dental uygulamalarda dahil bircok alanda
kullaniimaktadir. Zirkonyanin tetragonal-monoklinik faz doniisimi sirasinda meydana
gelen 9%3-5’lik hacimsel degisim, kendine ©0zgu bir Kkarakteristik davranistir.
Zirkonyanin oda sicakhidinda stabil olabilmeleri icin kalsiyum oksit (CaO), itriyum
oksit (Y203), magnezyum oksit (MgO), seryum oksit (CeO) gibi nadir toprak ve toprak
alkali elementlerin oksitleri kullanilir. Saf zirkonya icerisine Y703 ilavesiyle 6zellikle
dis hekimliginde olmak (zere daha bircok farkl alanda kullanilan ve yiksek sertlikteki
tetragonal zirkonya polikristali (Y-TZP) elde edilir. Benzer sekilde elde edilen seryum
ile stabilize edilmis CeCL-TZP’nin, yuksek kirlima toklugu bilinmektedir. Farkli
kompozisyonlarda Y-TZP ve Ce-TZP iceren karisimlar hazirlanmis, kuru presleme ve
soguk izostatik presleme (CiP) ile sekillendirilmistir. Sekillendirilen numuneler 1500 ve
1550 °C sinterleme sicakhigi, | ve 2 saat sinterleme siresi kullanilarak sinterlenmistir.
Sinterlenen numunelerin  su emme oranlari, bulk (yi1§in) yogunluklari, teorik
yogunluklar ve gorinur gézenek oranlari hesaplanmistir. Ayrica Vickers sertlikleri ve
kirilma toklugu gibi mekanik &zellikleri de belirlenen numunelerin sinterleme sicakligi

ve sinterleme siresine bagh 6zelliklerindeki degisimleri yorumlanmistir.

Anahtar Sozcukler: Zirkonya, Y-TZP, Ce-TZP, biyomalzeme, kirilma toklugu.



ABSTRACT

THE DEVELOPMENT AND CHARACTERIZATION OF BIOCOMPATIBLE
ZIRCONIA MEDICAL CERAMICS

Koray KAMBUROGLU
Department of Material Science and Engineering
Alanya Alaaddin Keykubat University, Graduate School of Sciences
June, 2019

Biocompatible materials are materials that support organs or tissues of human
body to accomplish their functions. Zirconia ceramics (ZrO?) are called ‘ceramic Steel
due to its high mechanical, Chemical and physical features. And also, these materials are
used in many fields including dental implemantations. 3-5% voliime change occurs
during tetragonal-monoclinic phase transformation of zirconia and it is original
characteristic behavior. Oxides of rare earth and alkaline eaith elements such as calcium
oxide (CaO), yttrium oxide (Y203), magnesium oxide (MaO), cerium oxide (CeQ) are
used to keep zirconia stable in room temperature, Highly hardness tetragonal zirconia
polycrystalline (Y-TZP), which is used especially in dentistry and many different
fields, is obtained from adding Y203 into pire Zirconia. High fracture toughness of
Ce02-TZP, stabilized with similarly obtained cerium, is known. Mixtures containing
Y-TZP ve Ce-TZP prepared in different compositions and shaped by dry pressing and
cold isostatic pressing (CIP). Shaped samples sintered by using 1500 and 1550 °C
sintering temperature and 1-2 hours sintering duration. Water absorption rate, bulk
density, theoretical density and apparent porosity rate of sintered samples calculated.
Besides, the change in features related to sintering temperature and sintering duration of
samples, which mechanical features such as Vickers hardness and fracture toughness

determinated, have been interpreted.

Keywords: Zirconia, Y-TZP, Ce-TZP, biomaterial, fracture toughness.
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1.GiRIS

Zirkonyum oksit (ZrCh) yani zirkonya seramikler, mekanik, kimyasal ve fiziksel
Ozelliklerinden dolay1 giinimuizde genis bir kullanim alanina sahiptir. Metal dioksit olan
zirkonya (ZrCh), Alman bilim adami Martin Heinrich Klaproth’in 1789 yilinda bazi
mucevherlerin 1sitilmasindan sonra elde edilen reaksiyon uriini olarak tarafindan
tanimlanmistir. (Hench, 1991).

Zirkonyanin mekanik 0zellikleri, metallerin mekanik &zelliklerine yakindir.
1975'te Garvie ve ark. zirkonyay! Ustin mekanik ozellikleri sebebiyle “seramik celik”
olarak adlandirdi (Hench, 1991). Zirkonya dayanim, tokluk, biyouyumluluk ve kimyasal
mertlik gibi Ustiin Ozelliklerinden dolayl, otomotiv endustrisinde, piston bagslari ve
ylzeyleri gibi motor parcalarinda, refrakter malzeme olarak, kesici aletlerin Gretiminde,
ekstriizyon kaliplarinda ve asinmaya dayanikli makine parcalarinda, seramik filtre
uretiminde, uyluk kemigi, kalca ve diz eklemleri protezlerinde biyomalzeme olarak,
ayrica yaygin olarak da dental uygulamalarda kullantlirlar. Onemi ve uygulamasi her
gecen gin artan givenilir biyouyumlu biyomalzemeler, insan viicudundaki organ ya da
dokularin islevlerini yerine getirmek veya bu organ ya da dokular desteklemek
amactyla kullanilan malzemelerdir. Biyomalzemeler resmi olarak Clemson Universitesi
Biyomalzemeler Danisma Kurulu tarafindan “ Yasam icindeki bir sistemle birlesen ya
da yerine konulmak icin tasarlanan sistematik ve farmakolojik olarak inert bir madde ”
olarak da tanimlanmistir (Yilmaz, 2016; Parida, Behera ve Mishra, 2012).

Metal destekli seramik yapilar bu konularda dstin basarisini  kanitlamistir.
Ancak metal destekli seramik sistemlerin biyouyumlulugu konusunda yasanan sikintilar
nedeniyle metal destekli seramikler yerine tam seramik malzemelerin gelistirilmesi
saglanmistir (Yazici, 2013). Dental restorasyonlarin estetik ve biyouyumluluklari
konusundaki endiseler, dise uygun renkte metal icermeyen malzemelere ydnelimi
saglamis ve bu konuda seramigin gelisimi ¢coziim olarak gorulmustur (Tekin, 2017).

Agiz saghg ve disler insanlarin tarih boyu en c¢ok 6nem verdigi konulardan
birisidir. insaninin genel gdriiniminiin en belirleyici ve en dnemli kriteri yiiziin
goruntusidar. Yizun goruntusi bireyin kisiliginde psikolojik ve sosyal etkilere sahiptir.
Nifusun yaslanmalari, insanlarin yasam beklentileri ve yasam tarzindaki gelismeler ve
buna bagli olarak implant teknolojisindeki gelismeler dis hekimliginin 6nemi son

yillarda iyice artmistir. Toplamlarda estetik beklentilerinin artmasiyla dis hekimleri ve



teknisyenlerinin bu beklentileri karsilamak icin yogun caba sarf etmelerine sebep
olmustur (Dos Santo, Brandalise ve Savaris, 2017).

Zirkonya, olusan yuksek gerilim streslerine dayanabilen en uygun seramiktir ve
bircok oOzelligiyle dental uygulamalar i¢in en uygun malzemedir. Zirkonyanin Ustiin
mekanik dzelliklerini ve biyouyumlulugunun yaninda dise uygun renge ve iyi derecede
yari gecirgenlik Ozellikleriyle metal yerine kullaniimasi, estetik bakimdan zirkonyayi
metale gore daha cekici kilmaktadir. Zirkonya sahip oldugu yiksek sicaklik dayanimi,
asinma direnci, stabil yapisi, yiksek korozyon direnci, ustlin biyouyumluluk 6zellikleri
ve dogal gorinimuiyle uygun ve kullanilabilir bir dental malzeme olarak kabul
edilmistir. Seramiklerin kullanimi, vicuttaki etkisizlikleri, cesitli sekil ve g6zeneklerde
tahlillerinin sekillendirilebilirligi, ylksek basing dayanimi ve mikemmel asinma
Ozellikleri ile 6ne ¢cikmistir (Yazici, 2013; Raghavendra, Varaprasad ve Jayaramudu,
2015).

Zirkonyum oksit yani zirkonya (ZrO?), zirkonyumun kristal yapiya sahip bir
oksididir. Zirkonya oldukca kuglk taneciklerden olusur. Zirkonya oda sicakhgindan
erime noktasina olan 2680 °C’ye kadar u¢ faz gosterir. Saf zirkonyanin neredeyse ayni
kristal yapiya ve benzer kimyasal bilesimlere sahip monoklinik(m), tetragonal(t) ve
kiibik(k) seklinde t¢ polimorfu vardir. Zirkonya oda sicakhiginda monoklinik Kkristal
yapidadir. Atmosferik basingta monoklinik faz, 1170 °C’ye kadar kararlidir. Bu
sicaklikta monoklinik faz, tetragonal faza donisir ve 2370 °C’ye kadar kararlidir.
Zirkonya 1170°C’de tetragonal yapiya donusurken %3-5’lik bir hacimsel kigulme
meydana gelir. 2370 °C’den ergime sicakligi 2680 °C’ye kadar ise zirkonya kiibik faz
seklindedir (Uz, 2018; Yilmaz, 2016).

Zirkonya toklugu, elastik modili ve yiliksek biyouyumluluk 6zelliklerinden
dolayr 6n plandadir. Zirkonyanin kendine 0zgl karakteristik davranisi tetragonal-
monoklinik faz donltsimu sirasindaki %3-5’lik hacimsel deg@isimdir. Tetragonal-
monoklinik faz donisiml sirasindaki hacim artisi zirkonyanin igerisinde ¢ok sayida
mikro catlaklarin olusmasina yol agmaktadir. Bu malzemenin toklugu, onun
muhendislik malzemesi olarak kullanilmasina izin vermeyecek kadar dustktir
(Boyaclioglu, 2007). Gergeklesen hacimsel degisim saf ZrCbh’dan malzeme uretimini ve
kullanimini engellemektedir. Bu degisim zirkonyanin kismen ya da tamamen stabilize
edilmis bir yapida kullanilmasi ihtiyacini dogurmustur (Yazici, 2013). Zirkonyanin oda
sicakhginda stabil olabilmeleri icin kalsiyum oksit (CaO), itriyum oksit (Y203),
magnezyum oksit (MgO), seryum oksit (CeO) gibi nadir toprak ve toprak alkali
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elementlerin oksitleri kullanilarak malzeme stabilitesi saglanip tetragonal—-monoklinik
faz donusumindeki hacimsel deg@isimin  kontroliinin  saglanmasinin  yaninda
malzemenin sertliginin de yukseltilebildigi bilinmektedir (Uz, 2018).

Dental uygulamalarda sik sik kullanilan 3 farkli ¢esit zirkonya iceren seramik
sistemi bulunmaktadir. Bunlar kismen magnezyum ile stabilize edilen zirkonya (Mg-
PSZ), itriyum ile stabilize tetragonal zirkonya polikristalleri (3Y-TZP) ve zirkonya ile
guclendirilmis alimina (ZTA) olarak siniflandirilirlar (Yazici, 2013).

Tetragonal zirkonya polikristalleri yani TZP esasli malzemelerde mikroyapl,
ince boyutlu tetragonal tanelerden meydana gelir. Tetragonal faz oda sicakhgina kadar
yarl kararhidir ve buda malzemeye ylksek tokluk verir. Ayrica tetragonal faz yapilacak,
metalografik islemler boyunca kirilmalara karsi malzemeye diren¢ kazandirir
(Boyaclioglu, 2007). Guniumizde Y203, zirkonya icgin stabilizator olarak siklikca
kullanilan oksitlerdendir. Saf zirkonya icerisine % 3-5 oraninda Y203 ilavesiyle
ozellikle dis hekimliginde olmak tzere daha bircok farkli alanda kullanilan tetragonal
zirkonya polikristali (Y-TZP) elde edilir (Bultan, Ongiil ve Tiirkoglu, 2010). Y-TZP
seramikleri, alimina implantlarinin yerini almasi ve aliminanin gevreklik, disik
mukavemet gibi zayi1f mekanik 6zellikleri iyilestirilme amaciyla yaklasik yirmi yil énce
gelistirilmistir. Y-TZP seramikleri icin yapilan testler, 2 yildan sonra seramigin kirlima
toklugundaki ve mukavemetindeki disusin aliminaya gore ¢ok daha fazla oldugunu
gostermistir (Arin, 2007).

Zirkonya seramiklerinin disik sicaklik bozulmasi ve yaslanmasi dezavantajlari
olarak bilinmektedir. Zirkonya yaslanmasinin kontrol edilebilerek dusurilebilecedi bazi
calismalarda savunulmustur. Bazi calismalar da ise zirkonyanin tam olarak kararli
olmadigi icin vicutta kullaniimasinin uygun olmadigini belirtilmistir. Ancak ZrCb’nin
dental uygulamalardaki estetik uyumlulugu ve mekanik yararlari nedeniyle yaslanma
problemi g6z dniine alinmayarak kullanimi artisa sebep olmustur (Arin, 2007).

Zirkonya seramiklerin 6zelliklerinin gelistirilmesi ve buna bagli olarak daha
fazla uygulamada kullanilmasi icin ginimuzde cahsmalar fazlaca surmektedir. Y-
TZP'nin yiksek mukavemeti, Ce-TZP'nin yuksek toklugu gibi yiksek fiziksel ve
mekanik 6zelliklerinden dolayr TZP seramikleri, celik seramik adaylarindan biri haline
gelmistir. Bununla birlikte akademik calismalarda hala TZP’nin potansiyeli ve ¢ok
yonll uygulamalari nedeniyle bilim insaninin ¢ok fazla ilgisini ¢cekmektedir (Lee, Kim,

Koo ve Bae, 2008).



Gunimuizde kismen stabilize zirkonyanin en genis grubu, itriyum (YY), seryum
(Ce) gibi stabilize edici ajanlar kullanilarak stabilize edilmis katkili tetragonal zirkonya
polikristalleri (TZP) icerikli zirkonya esash malzemeler ve kompozitlerdir. Seryum ile
stabilize edilmis tetragonal zirkonya polikristallerin (CeCb-TZP), yuksek kirilma
toklugu ve yaslanmaya karsi iyi dayanikliligi bilinmektedir. Bununla birlikte, CeCh
katkili TZP'nin, Y203 katkili TZP ile kiyaslandiginda daha dusik mukavemet ve sertlik
Ozelliklerine sahip oldugu bilinmektedir (Ghouli, Ayatollahi ve Bushroa, 2018). Ce-
TZP seramiklerinde tetragonal fazin dayanimi yikselmistir ve bu seramikler tane
boyutlari arasindaki farkliliga badh olarak yiksek kirilma toklugu gosterirler (Arin,
2007). TZP malzemelerinin daha fazla uygulamada kullanimi igin Ce-Y-TZP
seramiginin gelistirilmesi bir secenek olabilecegi dusinilmektedir.

Bu calismada amag¢ farkli kompozisyon degerlerinde itriyum(Y) ve seryum(Ce)
ile stabilize edilen tetragonal zirkonya polikristalleri (TZP) hazirlamaktir. Bu malzeme
on sekillendirme presi, soguk izostatik presleme ve sinterleme asamalariyla elde
edilecek, bu asamalarda kullanilan sinterleme sicakliklari ve sinterleme surelerini
degistirilerek parametrelerin malzemenin fiziksel ve kimyasal 06zelliklerine etkisi
belirlenecektir. Ce-TZP’nin distk sertligi itriyum (Y) Kkatkisi ile Y-TZP’nin disik
kirima toklugu seryum (Ce) katkisi ile iyilestirilmesi hedeflenerek, yiiksek sertlik ve
yiksek kirilma toklugu olan Ce-Y-TZP’nin gelistirilmesi ye hedeflenen Ustiin 6zellikler
icin en uygun stabilize oranlar (izerine calisilacaktir. Uretilen biyouyumlu zirkonya
esasli malzemenin, medikal seramik olarak gelistirmesi ve 0Ozellikle dental

uygulamalarda kullanilabilir olusu test edilecektir.



PITERATUR

2.1 Biyomalzemeler

Biyomalzemeler, tip, discilik, veterinerlik veya eczacilik uygulamalarinda
kullanilan ve genellikle dokular icine yerlestirilen, vicudun dokulari ile yakin ve sirekli
temas halinde olan maddelerdir. Biraz daha kisaca tanimlanirsa biyomalzeme, biyolojik
sistemlerle etkilesimi amaclanan bir tibbi cihazda kullanilan cansiz bir malzemedir.
Kimyasal, mekanik, fiziksel ve biyolojik 6zellikler de dahil olmak Uzere bir dzellik
kombinasyonuna sahip olmalari nedeniyle diger malzemelerden ayirt edilebilirler ve bu
ozellikleri onlari kullanildigi ortam iginde gtivenli, etkili ve guvenilir sekilde kullanimi
uygun kilar (Williams, 1987).

Biyomalzemenin literatiirde bir¢cok tanimi vardir. Ulusal Saglik Enstituleri'nde
yapilan tanimlardan biri olan, “ herhangi bir madde (bir ilag disinda) veya sentetik veya
dogal kokenli, herhangi bir siire boyunca kullanilabilen, viicudun dokusu, organi veya
islevi tedavi eden, artiran veya degistiren bir sistemin bir butinlnln veya bir pargasi
olarak kullanilabilen sentetik maddelerin bilesimidir ” olmustur (Snyder ve Helmus,
2003). Clemson Universitesi Biyomateryailer Danisma Kurulu tarafindan resmi olarak
biyomalzeme “ Yasam icindeki bir sistemle birlesen ya da yerine konulmak igin
tasarlanan sistematik ve farmakolojik olarak inert bir madde” olarak tanimlamistir
(Parida vd. 2012). Avrupa Biyomalzemeler Dernedi goére ise bir biyomalzeme
“vicudun herhangi bir dokusunun veya organini islevini degerlendirmek, tedavi etmek,
guclendirmek veya degistirmek icin biyolojik sistemler ile ara birim olusturma amach
bir malzemedir” olarak tanimlamistir (Gentleman, Ball ve Stevens, 2010).

Nufusun yaslanmasi, yasam beklentisi ve yasam tarzindaki degisim ve buna
bagh olarak implant teknolojisindeki gelismeler nedeniyle tibbi implantlarin kullanimi
son yillarda artmistir. Kazalar veya hastaliklar nedeniyle hasar goren dokularin
iyilesmesine yardimci olmak icin gerekli o6zelliklere sahip olan biyomalzemelerin
gelistirilmesi, tip ve muhendislik alanlarini iceren bilimsel alandaki en buyuk
zorluklardan biridir (Lasprilla vd. 2012). Tablo 2.1' de problem tiriine gbre insan

vicudunda kullanilan bazi biyomalzemelere 6rnekler verilmistir.



Tablo 2. 1 Problem tirtine gore insan viicudunda kullanilan biyomalzeme &érnekleri (Parida vd. 2012)

Problem Alani Ornekler

Hastalikl veya hasarli parcanin degistirilmesi  Yapay kalca eklemi, bobrek diyaliz makinesi

lyilesmeye yardimci Dikisler, kemik plakalari ve vidalar
Fonksiyonu gelistirmek Kalp pili, goz ici lensi
Dogru fonksiyonel anormallik Kalp pili
Dogru kozmetik problem Biyutme mamoplasti
Teshis icin yardim Problar ve kateterler
Tedaviye yardim Kateterler, drenaj

Biyomalzeme c¢alismasina tip, biyoloji, kimya, doku mihendisligi ve malzeme
bilimi unsurlarini kapsayan “Biyomalzeme Bilimi” denir. Yaslanan niifus, gen¢ ve orta
yasli adaylarin cerrahi girisim tercihlerini arttirma, teknolojiyi ve yasam tarzini
iyilestirme, vicut fonksiyonelligini daha iyi anlama, daha iyi estetik ve daha iyi
fonksiyonlara ihtiya¢c duyma gibi faktorler nedeniyle “Biyomalzeme Bilimi” giinden
gine gelismektedir. Sekil 2.1'de gorildugu gibi insan vicudunda bircok alanda
kullanilan biyomalzemelere &rnekler verilmistir. Gin gectikge biyuk gelismeler
gosteren biyomalzeme biliminde, biyolojik sistemler icerisinde uyum gosteren
malzemelerin gelistirilmesi icin calismalar hizla surmektedir. Biyomalzemeler alaninda
gunden gune istikrarh sekilde ve guclu bir biyime yasandigindan, birgok sirket yeni
drlinlerin gelistirilmesi icin daha fazla yatirirm yapmaya baslamistir (Gimusderelioglu,

2002; Raghavendra vd. 2015).

Tablo 2. 2 Organlarda kullanilan bazi biyomalzemeler (Parida vd. 2012)

Organlar Ornekler

Kalp Kalp pili, yapay kalp kapagi, toplam yapay kalp, kan damarlari
Akciger Oxygenator makinesi

Goz Kontakt lens, goz ici lensi

Kulak Yapay stapes, koklea implanti

Kemik Kemik plakasi, intrameddller cubuk

Bobrek Kateter, stent, Bobrek diyaliz makinesi

Mesane Kateter ve stent



Biyolojik olmayan malzemelerin insan vicuduna sokuldugu tarih ¢ok eskilere
dayanmaktadir. ABD'de bulunmus bir insanin kalintilari bazi tartismalarla birlikte
yaklasik 9000 yasinda oldudu sdylenmistir. Gunumuzde organlarda kullanilan bazi

biyomalzemelere Tablo 2.2°de drnekler verilmistir.

Okuler Mercekler: Akrilik.
silikon

Kianial Kafatasi: 316L SS. Ti. Akrilik

Z _ 7/ HA. TCP

Maksillofasiyal Yeniden Yapilanma: Al203,
Dis: Akrilik. altin. 316L SS, C0-C1-M0 PLJhA, TCP, HA/PLA, Biyocam, Ti, Ti-Al-V.
Ti, Ti-Al-V. A1203.HA, Biocam

Kulak: HA, AL203, Ti, Silikon

Kalp:Ti-Al-V, Co-Cr-Mo,Pirolitik C.
ePTFE, PET, PUR

Parcalanabilir Dikisler: PLA.
Kalp Pili: 316LSS. Pt. PUR. Silikon.

PGA, PCL, PTMC. PDO

, 1Bel Kemigi: Co-Cr-Mo. Ti. HA.

Ortopedik yukli yataklarda: 7 UHMtVPE
AI203 Zirkonyum. 316LSS. Ti.
Ti-Al-V, Co-Cr-Mo. UHMtVPE
Protez Eklemler: 3161. SS. Ti. an Damarlari: ePIEE.
Ti-Al-V, Co-Cr-Mo,UHMtVPE,
Silikon, Akrilik
PLA: Polilaktit Kas-Kemik Bagi: PLA/C. fiber.
PGA: Poliglikolid ePTFE, PET, UHMtVPE

PTMC:Politrimetilkamonat
PDO: p-dioxanone

PUR: Poliuretan

ePTFE: Espanded

UHMLtVPE: Yiksek yogunluklu

Kemik Tespitleri: 316LSS. PGA.
Co-Cr-Mo. Ti. Ti-Al-V. PLA/TIA.

polietilen

PF.T: Polietilen tereftalat
HA:Hidroksiapatit

SS: Paslanmaz Celik

Sekil 2. 1 insan viicudunda kullanilan bazi biyomalzemeler (Giiven, 2014)
2.1.1 Biyomalzemelerin Gelisimi ve Ozellikleri
Biyomalzeme kullanimi bilimsel anlamda yakin tarihli bir alan olarak bilinsede

uygulama acisindan tarihin ¢ok eski zamanlarina kadar uzanmaktadir. Eski Misirlilar ve

Avrupalilar Orta Cag'da viicudu onarmak icin bu tir malzemeleri kullandi. (Gentleman

7



vd. 2010). Gunimuzde ise insan vicudundaki sistemlerde kullanilan biyomalzemelere

ornekler Tablo 2.3’de verilmistir.

Tablo 2. 3 Sistemlere gore kullanilan biyomalzemeler (Pai ida vd. 2012)

Sistemler Ornekler

iskelet Kemik plakasi, total eklem replasmanlari

Kas Dikisler, kas stimulatérQ

Sinir Hidrosefali drenaji, kalp pili, sinir stimlatori
Endokrin Mikiokapsullenmis pankreas adacik hicreleri
Ureme Biyitme mamoplasti, diger kozmetik degistirmeler

Dis hekimliginde cok eski zamanlarda baslanan altin kullaniminin yani sira,
bronz ve bakirdan vyapilan kemik implantlarinin  kullanimi  da c¢ok eskilere
dayanmaktadir. 19. Yuzyilin ortalarina kadar bakir zehirleyici etkilere ragmen daha
uygun bir malzeme bulunamadigindan implantlar olarak kullanimi devam etmistir. Bu
yillardan itibaren farkli malzemelerin  kullanimina yonelik ciddi ilerlemeler
kaydedilmis, 1938’de vitalyum alasimindan ilk metal protez Gretilmis. 1960’lara kadar
kullanilan bu protezler, metal korozyona ugradiginda ciddi tehlikeler yaratmistir
(Gumiisderelioglu, 2002). Ayni zamanda vanadyum celigi gibi malzemeler iyi mekanik
Ozelliklerinden 6turt biyomateryal olarak segilse de, vicutta hizli bir sekilde asinmistir
ve iyilesme sirecleri Gzerinde olumsuz etkilere neden olmusturlar (Ratner D., Hoffman
A.S., Schoen F. J. ve Lemons J. E., 1947). Son 30 yilda 40’1 askin metal, seramik ve
polimer, viicudun 40’dan fazla degisik pargasinin onarim ve yenilenmesi icin kullanildi.

Ginumizde Tablo 2.4’de yaygin uygulama alani olan implant cihazlarda
kullanilan dogal ve sentetik malzemelere ornekler verilmistir. Bu malzemelerden
alimina ve zirkonya herhangi bir biyolojik olumsuzluk yaratmaksizin 1972’de
kullaniimaya baslanmistir. Ancak bu seramiklerin inert yapilari nedeniyle dokuya
baglanamamalari ¢ok cabuk zayiflamalarina neden olmustur. Ayni yillarda Hench
tarafindan gelistirilen biyoaktif seramikler (biyocam ve hidroksiapatit gibi) ile bu sorun
cozllmeye cahsilmistir (Gimiusderelioglu, 2002). Ginimizde biyomalzemeler tip,
discilik ve biyoteknoloji boyunca yaygin olarak kullaniimaktadir. Ginimuizde var olan
biyomalzemeler alanindaki gunliik gelismeler gosterdi ve c¢ok fazla yenilikler ile
degistirildikleri icin 50 yil 6nce mevcut degildi (Raghavendra vd. 2015). Fakat

gunimizde biyomalzemeden kaynakli ve c¢ozilememis sorunlar devam etmektedir.



Bunlarin ¢6ziimiinde doku mihendislisi ve gen tedavisi alternatif yaklasimlar
sunuyorlardir. Ozellikle nanoteknoloji ve bilisim alanindaki gelismeler gibi bircok
alanda olan gelismeler, daha iyi Ozelliklere sahip ve gelismis biyomalzemelerin

uretilmesini kolaylastirmaktadir. (Gimusderelioglu, 2002).

Tablo 2. 4 implant cihazlarda kullanilan dogal ve sentetik malzemeler (Gumusderelioglu, 2002)

Uygulama Alani Malzeme Turu

iskelet Sistemi

Eklemler Titanyum ve alasimlari

Kemik kiriklarinda kullanilan levhalar Paslanmaz celik, kobalt-kiom alagimlari
Kemik dolgu maddesi Polimetil metakrilat

Sekil degistiren kemiklerin tedavisinde Hidroksiapatit

Yapay tendon ve baglar Teflon

Dis implantlari Titanyum,aliimina,zirkonya,kalsiyum fosfat

Kalp-damar Sistemi

Kan damari protezleri Poli (etilen ter afialat), teflon, politiretan
Kalp kapakgiklari Paslanmaz celik, karbon

Kataterler Silikon kauguk, teflon, poliliretan
Organlar

Yapay kalp Poliliretan

Duyu Organlari

i¢ kulak kanalinda Platin elektrotlar

Goz ici lensler Polimetil metakrilat, silikon kauguk,
Kontakt lensler Silikon-akrilat, hidrojeller

Kornea bandaji Kolajen, hidrojeller

Biyomalzemenin gerekli 6zellikleri, 6zel cihaz uygulamasi veya gecici
kullanimindan, kalici implanta kadar degisen cihazin fonksiyonel dmri ile belirlenir.
Tibbi cihazlar icin kullanilacak biyomalzemeler ise sentetik polimerler, biyobozunur
polimerler, biyoaktif malzemeler, dogal makromolekiller (yani biyo-polimerler),
metaller, karbonlar ve seramikler olabilir. Sterilize edilmis cihazin imal edildigi
malzemelerin toksik olmayan, karsinojenik, antijenik ve mutajenik olmayan gibi temel
biyouyumluluk gereksinimlerini karsilamasi gerekir (Helmus, Gibbons and Cebon,

2008).



Cok sayida tasarim ve ultra yiksek molekiler agirhkl polietilenden 6stenitik
paslanmaz celik ve aliminaya kadar degisen bir malzeme sec¢imi vardir (Williams,
1987). Biyomalzeme insan vicuduyla temas edecedi siire gerceklestirecegi islev ve
fiziksel, kimyasal, mekanik ve biyolojik 6zelliklerinin birlesimine dayanarak segilir.
Biyomalzemeler, insan vicudunun cesitli alanlarindaki cesitli uygulamalar icin
kullanilabilir. Bununla birlikte, bu uygulamalarin her biri icin gereken 06zellik, bu
biyomalzemelerin organ ve dokularla temas halindeyken tolerans derecesidir. Bu
yonuyle uyum saglamak igin, biyomalzemelerin her bir 6zel uygulamaya mimkin olan
en iyi sekilde hizmet vermesi icin kritik ayarlamalar yapilmasi gerekir (Dos Santo vd.
2017). Tablo 2.5’de biyomalzemelerin bazi kullanim alanlarinda gerekli mekanik
Ozellikleri, dayanimlari ve gerekli fiziksel dzellikleri érneklenmistir (Raghavendra vd.
2015).

ideal biyomalzeme veya malzeme kombinasyonu asagidaki dzellikleri sergilemelidir:

e Olumsuz doku reaksiyonlarini dnlemek icin biyolojik olarak uyumlu bir kimyasal
kompozisyon,

e Bozulmaya karsi mikemmel direng (6rnegin, metaller i¢in korozyon direnci veya
polimerlerde biyolojik bozulmaya karsi direnc),

» Eklemin dayandi§i dongisel yiklemeyi sirdirmek igin kabul edilebilir glig,

» Kemik erimesini en aza indirmek igin distk bir moddl,

e Asinma hasarinin olusmasini en aza indirmek icin yiksek asinma direnci (Davis,

2003).

Tablo 2. 5 Biyomalzemelerin bazi kullanim alanlari igin gerekli 6zellikler

Mekanik Performans

Kalga Protezi Gucli Ve Sert

Tendon Malzemesi Gucli Ve Esnek

Kalp Kapagi Brostri Esnek Ve Sert

Eklem Kikirdak Yumusak Ve Elastomerik

Diyaliz Zan Gucli, Esnek ve Elastomerik Olmayan

Mekanik Dayaniklilik
Katater 3 Gun
Kemik Plakasi 6 Ay Veya Daha Uzun

Kalp Kapakciginda Brosir  Hastanin Omrii Boyunca Yirtilmadan Dakikada 60 Kez Esnemeli

10



Tablo 2. 5 Biyomalzemelerin bazi kullanim alanlari icin gerekli 6zellikler (Devami)

Kalca Eklemi 10 Yildan Fazla Sure Agir Yiik Altinda Calismali
Fiziksel Ozellik

Diyaliz Zar Gegirgenlik

Kalga Eklemi Yuksek Kayganlik

Goz ici Lensi Netlik Ve Kirilma

Muhendislik ve tip alanindaki gelismeler, biyomalzemeler igin daha da
Ozellesmis ozelliklerin gelistirilmesini gerektirmektedir. Kemige yakin young moduli
olan biyomalzemeler, dizgin bir gerilme dadihmi sagladiklari ve implant
yerlestirilmesinden sonra gerilmeyi onledikleri icin Onerilmektedir. Basma ve akma
dayanim 0&zellikleri kirilmalari onler ve fonksiyonel stabiliteyi arttirir. Suneklik,
biyomalzeme olusumunu modellemek ve dis biyomalzemeleri igin &nemlidir.
Malzemenin sertligindeki artis, asinma oranini azaltir, mukavemetindeki artis ise
kirlmay1 daha zor hale getirir. Bu 06zellikler, biyomateryalin islem kabiliyetini
tanimlamanin yani sira, basarinin ve biyouyumlulugun degerlendirilmesinde kullanilr.
Kalca implanti veya eklem degistirme icin kullanilan biyomalzemeler uzun sire
boyunca kesinti veya kirillma olmadan dongiisel yikler tasimahdir, bunun aynisi kalp
valfleri icin de gecerlidir. Asinma ise malzeme yizeyinin alinmasina neden olur ve bu
islem temas halindeki iki ylzeyin hareketi ile gerceklesir. Yorgunluk ve asinma sorunu
biyomateryal pargalarin temas hareketinin zorunlu oldugu kalca protezi gibi
biyomalzeme kullanimlarda meydana gelebilir (Dos Santo vd. 2017).

Biyomalzemeler fizyolojik ortamiyla kimyasal reaktivitelerine goére biyoinert,
biyoaktif ve biyoemilebilir olarak nitelendirilebilir (Dos Santo vd. 2017).
Biyomalzemenin bilesimindeki nispeten kigcik degisikliklerin biyoinert, biyoemilebilir
veya biyoaktif olup olmadigini 6nemli 6lglde etkileyebilecegini kabul etmek dnemlidir
(Hench, 1998). Biyomateryal olarak kabul edilmek icin, vicutta iltihaplanma, toksik
reaksiyonlar ve alerjenik semptomlara neden olmamakla birlikte, biyouyumlu,
biyofonksiyonel, biyoaktif, biyoinert ve sterilize edilebilir olmalidir (Dos Santo vd.
2017).

Biyoinert malzeme, viicut tarafindan tolere edilen, ancak materyal ile doku
arasinda kimyasal reaksiyonun olmadi§i materyallerdir (Dos Santo vd. 2017). Biyoinert

malzemelerde doku ile malzeme temas ettiginde malzemenin etrafina ipliksi bir kapsul



olusturur ve bu kapsul doku ile malzeme arasinda bariyer gorevi gorir. Bir malzemenin
biyoinertlik derecesi bu olusan kapsulin kalinhigina gore de@ismektedir. Bu ylzden
malzemelerin sadece hareket olmadigi zaman ‘morfolojik sabitleme’ gerceklesebilir.
Biyoinert malzemelere yuk uygulanirsa kapsile hapsolmus malzeme iyice gevseyerek
olumsuz sonuglar verebilir. Bu yiizden daha iyi sonu¢ almak igin biyoinert malzemelere
doku ile aktif baglar kurabilen bir malzeme ile ylizey kaplanmahdir. Sekil 2.2 biyoinert
ve biyoaktif malzemelerin dokularla iliskisi verilmistir. (Yelten, 2010).

Sert dokuyu biyomalzemelerle degistirmek icin en erken girisim, yaralanma ve
hastaligin neden oldugu kusurlari onararak temel fonksiyonlari geri getirmeyi amaglar
bununla birlikte amag¢ fizyolojik ortamdan asgari biyolojik tepkiyi ortaya ¢ikarmakti. Bu
malzemeler simdi buylk 6lcide “Bioinert” olarak siniflandiriimaktadir ve toksik bir
tepkinin olmayisi basarili bir sonuc olarak degerlendirilecektir. Biyoinert malzemeler,
toksik ve biyolojik olarak aktif degildir. Biyoinert malzemelere &rnekleri alimina,
zirkonya, titanyum ve alasimlar ve karbon ornek verilebilir ( Best S., Porter A., Thian E.
ve Huang J., 2008; Giinhan, 2014; Dos Santo vd. 2017).

Biyoaktif malzeme, 1969 yilinda Hench tarafindan biyoaktif bir materyal *“
dokular ve materyal arasinda bir bag olusumu ile sonuglanan materyalin araytiziinde
spesifik bir biyolojik tepki ortaya ¢ikaran bir materyal” olarak tanimlanmistir. (Asthana
ve Bhargava, 2014). Biyoaktif, kemik entegrasyon islemi olarak nitelendirilen kemik
dokusu ile kimyasal baglar olusturabilen malzemelerdir. Bu islemle kemik dokusu,
kaplamayi kemik hicreleri tarafindan tesvik eden implante malzemeye baglanir.
Biyoaktif olarak kullanilan malzemelerden bazilar kalsiyum fosfat, hidroksiapatit ve
kalsiyum fosfat bilesigi bazli camlardir (Dos Santo vd. 2017). Biyoaktif maddeler canh
dokular veya sistemle etkilesime girme kapasitesine sahiptir (Sharma vd. 2013).
Biyoaktif malzemeler biyo emilebilir ve biyoinert malzemeler arasinda orta diizey
malzemelerdir (Hench, 1998). Biyomalzemeler hasarli organlari veya dokulari onarmak
veya degistirmek icin kullanilan elementlerdir. Bu alan bir bilim olarak gelismeye
basladiginda biyomalzemeler (izerine arastirmalar 1960'larda baslamistir. ilk basta ineit
malzemelerdi ve 1980'lerden itibaren ikinci bir nesil olarak biyoaktif malzemeler

basladi ve bu malzemeler dokularin yerini alabilirler (Ferreira ve Ines, 2016).



Biyoineit Malzeme Biyoaklil'Malzeme

Biyobozunur malzemeler, viicutla temas ettiginde belli bir sire boyunca
bozulan, ¢6zinen veya emilen maddelerdir. Biyobozunur malzemeler vicut ortami
icinde ¢Ozlinerek malzemeyi cevrelemis olan dokunun yerini alir. Ancak bu ¢dziinme
sirasinda toksik bir kalintinin bulunmamasi gerekir. Bu malzemeler zaman gegtikce
dokudan ayrilamaz olurlar. Cunki malzemeyle doku yiksek derecede -etkilesim
halindedirler. Biyoemilebilir malzemelere trikalsiyum fosfat, polilaktik asit, kalsiyum

fosfatlar ve biyocamlar 6rnek olarak verilebilir (Yelten, 2010).

2.1.1.1 Biyouyuniluluk

Biyouyumluluk, son zamanlarda malzeme bilimi alaninda bir blylime gosterdi
ve bazi malzemelerin vicudun bazi bélumlerinin ve islevlerinin yerine koymak,
yardimci olmak ve tamir etmek icin basariyla kullanildigini séylemek ¢ok anlamli hale
geldi. Bu malzemeler biyomalzeme olarak adlandirilir. Cesitli bilim adamlari tarafindan
biyomateryal icin cok sayida tanim bulunurken zamanla kesfedilmemis veya
tanimlanamayan bir kapsamda bu tanimlara eklemektedir. Biyomalzemeler baslangicta
tibbi cihazda kullanilan ve biyolojik sistemlerle etkilesime girmesi amaclanan
kullanilamaz bir malzeme olarak tanitilmisti.

Biyouyumluk ise “ bir materyalin belirli bir durumda uygun bir ev sahibi tepkisi
ile gerceklestirme kabiliyeti ” olarak tanimlandi (Jaganathan, Supriyanto, Murugesan,
Balaji ve Asokan, 2014). Ayrica biyouyumluluk, bir tibbi cihazin herhangi bir ortopedik
uygulamada sahip olmasi gereken temel karakteristiktir yani, etkilesimin lokal ve
sistemik konukgu ortamini (kemik, yumusak dokular, plazmanin iyonik bilesimi, ayrica

hicre i¢ci ve hiucre disi sivilar) olumsuz etkilememelidir (Gonzalez, 2009).
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“Biyouyumluluk” terimi, en son arastirma bulgularina dayanarak isimlendirmeyi
yeniden tanimlamaya devam ettiginden biraz belirsizdir. Biyouyumluluk genellikle
asgari yan etkilere neden olurken implantasyon igin elverisli Ozelliklere sahip bir
biyomateryali ifade eder (Lam ve Wu, 2012).

Bedenle etkilesime girecek bir malzeme secgerken, incelenmesi gereken ilk kriter
biyouyumlulugudur. Bir biyomateryal kesinlikle toksik olmamalidir. Yani, bir
malzemenin islevsel olmasi igin, viicutta toksik olmayan veya etkisiz oldugundan daha
fazla olmasi gerektidi, bunun yerine amacini yerine getirebilmesi icin viicuda uygun bir
tepki vermesi gerektigi kabul edilmektedir (Gentleman vd. 2010).

Biyouyumluluk kavrami, implantin belirli bir materyalin dogasinda var olan bir
0zellik olmak yerine amacim yerine getirme kabiliyetine bagli degildir. Bazi materyaller
bazi durumlarda tamamen uygun ve 'biyouyumlu' olabilirken, digerlerinde de tamamen
islevsiz olabilirler. Glniimizde hastalarda kullanilan biyomalzemelerin ¢cogu, minimal
bir yanit ortaya koyduklari icin islevsel olsa da, alan daha iyi bir sonu¢ elde etmek igin
vlcutla aktif olarak etkilesime girmeye calisan materyalleri igerecek sekilde

genislemektedir (Gentleman vd. 2010).
2.1.2 Biyomalzeme Turleri

Genel olarak biyomalzemeler Sekil 2.3’de gorildigi gibi polimerler, metaller,
seramikler ve kompozitler olmak tzere 4’e ayrilirlar. Bu biyomalzemeler tirleri bazi
avantaj ve dezavantajlariyla, ayrica kullanim alani 6rnekleriyle Tablo 2.6’de

Ozetlenmistir.

Sekil 2. 3 Biyomalzeme tiiliine gére bazi kullanim alanlari
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Tablo 2. 6 Biyomalzeme tirlerinin bazi avantajlari ve dezavantajlari (Raghavendra vd. 2015)

Biyomalzeme tirii  Ornek Avantaj Dezavantaj
Naylon, Esnek Giiclii degil,
Polimer Silikonlar,
: zamanla deforme
Imalati kolay . s
PTEE olabilir, bozulabilir
Titanyum,
Kuvvetli,
Paslanmaz celikler, Paslanabilir,
Metal Sert,
Co-Cr alasimlari, Yiksek yogunluk
Bukdlebilir
Altin
Kuvvetli,
Kompozit Cesitli kombinasyonlar Yapimi zor

ihtiyaca uygun tasarim

iyi biyouyumluluk,

Aliminyum oksit Kirilgan,
inert,
Seramik Karbon Yapimi zor,
Basing dayanimi. o
Zirkonya Koti yorulma

iyi estetik ozellikler dayanimi

2.1.2.1 Polimer Biyomalzemeler

Polimer, tekrarlanabilir birimlerden olusturan uzun zincir seklindeki molekiillere
denir. Tip uygulamalarinda c¢ok cesitli polimer biyomalzemeler kullaniimaktadir.
Polimerler biyomedikal uygulamalar icin uygun malzemelerdir ve c¢esitli yumusak
dokularin degistirilmesi ve cogaltilmasi ayrica kalp ve damar ile ilgili alanlarda da
kullanilir. implant olarak kullanilan ¢ok sayida polimerik malzeme vardir. Kardiyak
valfler, yapay kalpler, vaskiiler greftler, meme protezi, dis malzemeleri, kontakt ve g6z
ici lensleri, ekstrakorporeal oksijeneratorler armatirleri, diyaliz ve plazmaferez
sistemleri, tibbi drunler icin kaplama malzemeleri, cerrahi materyaller, doku
yapistiricilar gibi mevcut uygulama alanlari vardir (Raghavendra vd. 2015).

Polimer bazli malzemeler, tim biyomalzemeler arasinda 0Ozelliklerde ve
islemlerde en yuksek ¢ok yonluligl sunar. Polimerik biyomalzemelerin diger malzeme

siniflarina gore avantajlari, tretme kolayhgi, ikincil islenebilirlik kolayhigi, istenen
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mekanik ve fiziksel 6zelliklere sahip olma ve dusik maliyetleridir (Raghavendra vd.

2015).
2.1.2.2 Metal Biyomalzemeler

Metaller, cok hareketli elektronlarla ydnsiiz metalik bagdlara sahip inorganik
malzemeler olarak tanimlanirlar. Elektrik iletme yeteneklerine ek olarak gucludirler ve
nispeten kolay bir sekilde karmasik sekillere donusurler (Bauer vd. 2013). Metal ve
metal alasimlarin sahip oldugu baglar ve kristal yapilarindan dolayi sahip olduklari iyi
mekanik ozellikleri, metallerin biyomalzeme olarak sik¢a kullaniimasina neden
olmaktadir. (Giimusderelioglu, 2002).

Gerekli biyomalzemeyi tasarlamak igin metaller gok énemli bir malzeme olarak
tercih edilirler. Biyomedikal uygulamalar icin metal esasli malzemelerin seciminde
mikemmel biyouyumluluk, uygun mekanik 6zellikler, iyi korozyon direnci ve dislk
maliyetleri etkilidir (Raghavendra vd. 2015). Metallerin canli organizmada korozyon
direnci, bozulma nedeniyle malzeme 0Ozelliklerinin bozulmasini 6nlemek igin en 6nemli
on kosullardan biridir. Ayrica, biyouyumluluk garanti edilmeli, bdylece kacak korozyon
drdnlerinden veya asindirici pargaciklardan kaynaklanabilecek konakg¢i dokunun zarar

gormesinden kacinilmahdir (Bauer vd. 2013).

Sekil 2. 4 Paslanmaz celik implant 6rnekleri (Ozkan, Sisik ve Oztiirk, 2016)

Tarih boyunca, metaller teknolojik gelisimin saglanmasinda temel bir rol
oynamistir. Bu higbir yerde tibbi implantlarin gelistiriimesinden daha belirgin degildir.
1960'larda, Ustin cerrahi tekniklerin gelistirilmesiyle birlikte metallrjinin daha iyi
anlasilmasi, paslanmaz celik govdeden vyapilan ilk total kalgca implantinin
implantasyonu ile sonuclanmistir. Bu 6nci calismadan bu yana, metalik implantlar

bugiine kadar yapilan genis bir endustri haline gelmistir. (Gentleman vd. 2010).
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Kobalt-krom alasimlar1 yapay kalp kapakgiklari, kalca protezi (Sekil 2.5), dis
protezi, ortopedik sabitleme plakalari, yapay eklem bilesenleri, damar stentleri,
paslanmaz celikler dis protezleri, ortopedik sabitleme plakalari, damar stentleri,
titanyum alasimlar1 yapay kalp kapakgiklari, dis implantlari, yapay eklem bilesenleri,
ortopedik vidalar, kalp pilleri, damar stentleri, altin veya platin dis dolgulari, koklear
implantlar icin elektrotlar, giimis-kalay-bakir alasimlar ise dis amalgamlarinda yaygin

olarak kullanilan metallerdir (Bauer vd. 2013).

Sekil 2. 5 Kobalt-krom alasimindan yapilmis bir kalca protezi (Ozkan vd. 2016)

Metalik biyomalzeme tiriinde insan viicudunda kullanilan ilk metal, Sheirnan-
Vanadyum Celigidir. Biyomalzeme yapimi ig¢in ilk kullanilan paslanmaz c¢elik 302
kalite celigidir. Bu paslanmaz celik, vanadyum celiginden mekanik ozellikleri Gstindir
hem de korozyon direnci daha gelismistir. Vanadyum celigine yapilan testler sonrasi
korozyon direncinin kullanima uygun olmadigi bulunmustur ve biyomalzemelerde
kullanimina son verilmistir (Gumusderelioglu, 2002; Yilmaz, 2016).

Biyomedikal uygulamalarda kullanilan metal tiirti, implantin fonksiyonlarina ve
biyolojik ortamina baghdir. Metaller yik tasiyan implantlar icin en yaygin
kullanilanlardir.  Ornegin, en vyaygin ortopedik ameliyatlardan bazilari, metalik
implantlarin implantasyonunu igerir (Davis, 2003). Yik tasiyan dental ve ortopedik
implantlar tasarlanirken metallerin mekanik 0zellikleri buylik bir 6neme sahiptir.
Bununla birlikte, implant yapay eklemler gibi ylksek asinma direnci gerektirdiginde,
amaca hizmet etmek icin Co, Cr, Mo alasimlari kullanilir (Raghavendra vd. 2015).
Bunlar, basit tellerden ve vidalardan kirilma tespit plakalarina ve kalcalar, dizler,
omuzlar, ayak bilekleri gibi uygulamarin eklem protezlerine (yapay eklemler) kadar
uzanir. Ortopedi icin, metalik implantlar ¢ene ve yiiz cerrahisi, ve dis malzemeleri
olarak, cene yiz cerrahisinde kullanilir (Davis, 2003). Metalik implant materyallerine
olan talep bir¢ok klinik denemeyle karakterize edilir. Uzun bir sure iginde iyi bir yik
iletiminin yani sira kemige yakin mekanik sertligin saglanmasi icin yiiksek bir mekanik

direng onerilir (Bauer vd. 2013). Tibbi cihaz uygulamalari icin bircok metal ve alasim
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kullanilmasina ragmen, en yaygin kullanilanlar paslanmaz celikler, ticari olarak saf
titanyum ve titanyum alasimlari ve kobalt bazl alasimlardir (Davis, 2003).

Metaller viicutta implant olarak cesitli uygulamalara sahiptir. Ornegin platin gibi
elektriksel olarak iletken metallerin, implante edilebilir kalp pillerinde ve
defibrilatorlerde elektrotlar olarak etkili oldugu kanitlanmistir. Bununla birlikte, metalik
implantlarin gogunlugu ortopedik uygulamalarda kiriklari stabilize etmek veya kusurlu
eklemleri degistirmek icin kullanilir. Bu uygulamalar icin metaller segilmistir, ¢unki
seramik ve polimerlere kiyasla yiksek ¢ekme dayanimi ve iyi yorulma dayanimi vardir
(Gentleman vd. 2010). Uygulamada bu, metalik bir implantin deformasyona neden
olmak igin yuksek bir ylik gerektirecegi ve tekrarlanan yiiklemelerden kaynaklanan
arizalara karsl koyacagl anlamina gelir. Belki de en 6nemlisi biyolojik uygulamalarda,
metaller gevrek kirilmaya miusait degildir. Yani, metaller bozulmadan 6nce deforme
olur ve aniden bir hastayr kirmaz ve yaralamaz (Gentleman vd. 2010). Polimerlere
kiyasla, metaller daha yiiksek nihai gerilme mukavemetine ve elastik modiillere sahiptir.
Bununla birlikte, seramiklere kiyasla metaller daha dusik dayanima ve daha yiiksek
elastik bir modiile sahiptir (Raghavendra vd. 2015).

Biyomalzeme olarak demir, bakir, krom, kobalt, nikel, titanyum ve vanadyum
gibi metaller, fazla kullanilmamak ve belirli oranlarda kullaniimak sartiyla canli
viicudunda uygunluk gosterilen metal malzemelerdendir. Metallerin kullanildigi ortama
uygunlugu, biyolojik ortam icerisinde korozyona dayanimlariyla ilgilidir. insan
vicudundaki biyoloji ortamda ¢6ziinmis oksijen, kloriir ve hidroksit gibi cesitli iyonlar
bulunur. Bu ortam metaller i¢cin uygun olmayan korozif ortamlardandir. Malzemeler bu
ortamda olusacak korozyon sonucunda zayiflar ve korozyondan olusan urinler
dokularin icerisine girerek hiicrelere zarar verirler. Yeni nesil biyomalzemelerin
kesfedilmesiyle metal malzemelerin mekanik veya kimyasal dezavantajlarindan dolayi
kullanimi giderek azalmistir (Yilmaz, 2016).

Demir ve karbon celige karbon celigi, %1‘den daha az karbon igerigine sahip ve
diger metal ve ametalleri ( aliminyum, bakir, kursun, titanyum gibi) iceren celiklere ise
alasim celigi denir. Alasim celikleri, karbon celigine gore pahalilar ve islenmeleri zor,
korozyon ve 1sil direngleri ise daha iyidir. Aliminyum asinma direnci katarken, krom
ise korozyon ve 1sil direnci artirir. Krom Kkatkili yiksek korozyon direnci gosteren
celikler, “paslanmaz celik” olarak bilinmektedir. Karbon iceriginin dusik olan 316L
olarak bilinen paslanmaz celik biyomalzeme olarak yaygin olarak kullanilir. 316L
celiginin yaklasik %60-65’i demir, %17-19 krom ve %12-14 nikelden olusmaktadir.
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(Gumiisderelioglu, 2002). 316 paslanmaz celik ve kobalt alasimlarina gore hafif bir
metal olan titanyum, Sekil 2.6’da goruldugu gibi dis protezi gibi uygulamalarda 100
yila yakin suredir kullaniimaktadir (Gumusderelioglu, 2002).

Sekil 2. 6 Titanyum dis protezi (Ozkan vd. 2016)

Altin ve altin alasimlari korozyon dayanimi, kullaniminin uzun 6murli
olmasindan dolayi dental uygulamalarda kullanihr. Altin alasimlari, alasimsiz haline
gore daha Ostin mekanik Ozellikler gosterir. Alasimlar en az %75 altin ve kalan kismi
soy metallerden olusmaktadir. Nikel-titanyum alasimlari ise sekil hafiza olarak bilinen,
Islya tabi tutulduklarinda bozulan daha sonra ise eski haline geri dénebilme 6zelligine
sahiptir. Bu 0zellik dis kopruleri, yapay kalp kaslari ve ortopedik protezleri gibi
uygulamalarda gereklidir (Gimusderelioglu, 2002).

2.1.2.3 Kompozit Biyomalzenieler

"Kompozit" kelimesi, 6zgul fiziksel, kimyasal ve mekanik karakteristiklerin
uretilmesi icin yapilan kompozisyon, morfoloji ve genellikle fiziksel o6zelliklerde
farklilik gosteren, makroskopik Olcekte heterojen bir kombinasyon anlamina gelir
(Salernitano ve Migharesi, 2003). Kompozit malzemeler, atomdan daha biyuk bir
Olcekte iki veya daha fazla farkli bilesen materyal veya faz iceren kati maddelerdir.
"Kompozit" terimi genellikle, farkl fazlarin atomdan daha buylk bir dlcekte ayrildig
ve elastik modul gibi 6zelliklerin homojen bir malzemeninkilerle Kkarsilastirildiginda
onemli dlglide degistirildigi malzemeler icin sdylenmistir (Bronzino, 2006).

Kompozit malzeme farkli yapidaki en az iki malzemenin, 6zelliklerini koruyarak
olusturdugu birden cok fazli malzeme olarak da tanimlanmaktadir. Bu birlesimse
kompozit malzeme, olusturuldugu malzemelerin tek haldeyken sahip olamadigi Ustln
fiziksel, kimyasal ve fiziksel o©zelliklere sahip olmasini saglar. Farkli elemanlarin
kombinasyonu, spesifik ozellikleri maksimize eden bir malzemeyle sonuglanir. Bu
nedenle kompozitlerin avantaji, bilesenlerinin en iyi niteliklerini gdstermeleri ve

genellikle tek bilesenlerin sahip olmadigi bazi 6zellikleri sergilemeleridir. Dahasl,
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kompozit malzemeler esnek bir tasarima izin verir, cunki yapilari ve ozellikleri
optimize edilebilir ve 6zel uygulamalara gére uyarlanabilir (Salernitano ve Migliaresi,
2003).

Malzeme bilimlerinde, normalde farkli yapr ve 0Ozelliklere sahip bilesenlerin
harmanlanmasiyla olusan en az iki ayri fazdan olusan bir Urtin olarak tanimlanmaktadir.
Kompozit, iki veya daha fazla farkli materyalin, elde edilen materyalin tek halinin
herhangi birine goére tstun bir 6zellige sahip olacag sekilde birlestirilmesiyle elde edilir
(Khurshid, Sheikh ve Zafar, 2014).

Tipik olarak tasarlanmis kompozit malzemeler sunlardir:
e Cimento, beton gibi kompozit yapi malzemeleri
e Fiber takviyeli polimer gibi glglendirilmis plastikler
e Metal kompozitler
»  Seramik kompozitler (kompozit seramik ve metal matrisler) (Khurshid vd. 2014).

Kompozit malzemeleri kullanmanin temel nedeni, canli dokularin 6zelliklerini
taklit etmek icin mekanik 6zellikleri optimize etme firsati olmustur (Pirhonen, 2006).
Kompozitler benzersiz 6zelliklere sahiptir ve genellikle yapildiklari tek malzemelerin
herhangi birinden daha giiclidurler, bu nedenle dokudaki biyiimenin gerekli oldugu
bazi zor problemlere uygulanirlar. Son yillarda, bilimsel arastirmalar cesitli biyomedikal
kompozit materyaller gelistirmeye odaklanmistir, ¢inki bunlar yik tasiyan doku
bilesenleri icin yeni alternatif ¢ozimlerdir (Raghavendra vd. 2015).

Kompozit malzemeler, fiziksel, mekanik veya biyolojik 6zellikleri gelistirmek
amaciyla birlestirilen iki veya daha fazla farkh malzeme bileseninden veya fazindan
olusur. Farkh fazlar metal, seramik veya polimerler gibi cesitli malzeme siniflarindan
secilebilir, ancak ayni malzeme tirlerinin kombinasyonlari da mimkindir.Kompozitler
matrisin icerine farkh guglendirici malzemelerin eklenmesiyle hazirlanmadadir.
(Pirhonen, 2006; Gumiisderelioglu, 2002). Matris sirekli bir yigin fazina ve genellikle
matrisden daha ustin 6zelliklere sahip olan takviye adi verilen bir veya daha fazla
sureksiz daginik faza sahiptir (Raghavendra vd. 2015). Kompozitlerde matris olarak
farkli polimerler, matris igerisinde giclendirici malzeme olarak ise ¢ogunlukla cesitli
lifler (cam,polimer ve karbon), bazi alanlar mika ve cesitli toz seramikler kullanilir
(Gumusderelioglu, 2002). Cam elyaf gibi takviyeli plastiklerin yani sira kemik gibi
dogal malzemeler de kompozit malzemeler olarak gorilmektedir, ancak piring gibi

alasimlar buna dahil degildir. Dogal biyolojik materyaller kompozit olma egilimindedir.
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Dogal kompozitler arasinda kemik, agac, dentin, kikirdak ve cilt bunlara 6rnektir. Dogal
kompozitler genellikle farkli mikro Olceklerde partikil, gozenekli ve lifli yapisal
ozelliklerin géruldigi duzenli yapilar gosterir (Bronzino, 2006).

Kompozitlerin iyi dayanimlari ve dusiuk elastik modilleri, ortopedik gibi
uygulamalar icin gayet basarili sonuglar vermistir. Ayrica, kompoziti olusturan
malzemeler degistirilirse, kullanilan implantlarin viicuttaki yerinin sartlarina daha kolay
uyum saglamasi kolaylastirilabilir. Dis hekimligi alaninda en basarili  kompozit
biyomalzemeler restoratif materyaller veya dis cimentolari olarak kullaniimaktadir

(Davis, 2003).

2.1.2.4 Seramik Biyomalzemeler

Metallerde oldugu gibi on bin yil 6nce atesin kesfiyle, Kkilin seramige
donusturilmesi, insan topluluklarinin goégebe avciligr birakip yerlesik bir hayata
gecmesine neden olmustur (Hencli, 1991). Daha sonra seramikler modern toplumda
neredeyse her yerde oldugu ve jet motorlarindan yiiksek teknolojili yakit hiicrelerine ve
hatta eklem protezlerine kadar her konuda kullanildi§i noktalarina kadar
genislemistir. Seramikler genellikle "inorganik, metalik olmayan malzemeler" olarak
tanimlanir (Gentleman vd. 2010).

Biyomalzemeler artik “6zellikle tibbi bir cihazin pargasi olarak canl dokuya
girmeye uygun dogal veya sentetik malzemeler” olarak tanimlanmaktadir. Seramikler
bin yildir biyomalzeme olarak kullanildigini iddia edilir (Chevalier ve Gremillard,
2009). Seramiklerin adi yanmis seyler anlamina gelen Yunanca “Keramos” dan
kaynaklanmaktadir ve atesleme veya yakma ile dretilen malzemeler anlamindadir

(Zahra, Zahra ve Mohammad 2017).

Tablo 2. 7 Biyoseramiklerin doku ile etkilesimleri ve 6rnekleri (Kukiirtcti, 2008)

Biyoseramik Doku ile etkilesimi Ornekleri
Biyoinert Mekanik bag Al, Zr, Ti oksitler
Biyoaktif Kimyasal bag Biyoaktifcam ve cam seramikler

Biyobozunur Yer degistirme Trikalsiyum fosfat



Son yillarda yasam kalitesini arttirmak, vicudun hastahikli veya hasar goérmis
taraflarini onarmak veya yeniden yapilandiriimak igin 6zel olarak tasarlanarak seramik,
biyoseramik olarak kullanilmistir (Hench, 1991). Seramiklerin kullanimi, vicuttaki
etkisizlikleri, cesitli sekil ve gozeneklerde tahlillerinin sekillendirilebilirligi, ytksek
basing dayanimi ve mikemmel asinma o6zellikleri ile 6ne ¢ikmistir (Raghavendra vd.
2015).

Seramikler yuksek sicakliklarda sikistirma ve sinterleme ile dretilen organik
olmayan, metalik olmayan, polimerik olmayan malzemelerdir. Sekil 2.7°de de
goruldugu gibi doku cevabina gore su sekilde biyoaktif, biyobozunur, bioinert olarak
siniflandirilabilirler ve Tablo 2.7°de ki gibi drneklendirilebilirler. (Muddugangadhar,
Amarnath, Tripathi, Dikshit ve Divya, 2011).

En yaygin kullanilan seramik biyomalzemeleri alimina, zirkonya ve birkag
gozenekli seramiktir. Bu metalik olmayan inorganik malzemeler sinirli bir formilasyon
yelpazesine sahiptir. Mikro yapi uygulanan dretim islemine (maksimum sicaklik, termal
adimlarin siresi, tozun safligi, tanelerin buyukligi ve gozenekliligi ve gdzenekliligi)
blyik o6lglide baglidir ve hem mekanik hem de biyolojik 6zellikler izerinde acgik ve
dogrudan bir etkiye sahiptir (Navarro, Michiardi, Castano ve Planeti, 2008).

Alluimina ve zirkonya biyoinert seramiktir; iyi mekanik 6zellikleri (dusuk asinma
ve yuksek stabilite) ile bircok biyomedikal restoratif cihazda kullanilmasina neden
olmustur. En populer uygulamalari, 6zellikle geng, daha aktif hastalarda kullanimlarini
uygun kilan, ¢ok etkili olduklari kanitlanmis artroprostetik eklemlerdir. Ayrica dental
restorasyonlarin estetik ve guvenilirligini saglamak icin bu materyallerin dental
kullanimi 6nerilmistir (Pignatello, 2011).

Bioinert seramikler tibbi uygulamalarda en yaygin kullanilanlardir ve en uzun
tarihe sahiptir. Bioinert seramikler aliimina, zirkonya ve pirolitik karbonu igerir.
Allimina ve zirkonya oksit seramiktir, pirolitik karbon ise tlrbostratik bir karbon
seramiktir. Vicutta zamanla asinmak (zere tasarlanan biyoaktif ve biyobozunur
seramikler tipta oldukca yenidir. Cok cesitli rejeneratif tip uygulamalarindaki
materyaller olarak potansiyelleri onlari ¢ok populer bir arastirma konusu yapar
(Gentleman vd. 2010).

Bioinert seramikler, cerrahi uygulamada kullanilan biyoinert seramikler arasinda
en sik kullanilanlardan birisi olarak aliminyum oksit (korundum) sdylenebilir.
Biyoseramiklerin cevreleyen doku ile reaksiyona girmemesi, yapay eklemlerin
surtinme ciftlerinde kullanimi igin tartisilmaz bir avantajdir. Bu nedenle, korundum
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esasen kalca ve diger eklem endoprotezlerinin seramik topuzlarinin imalati igin
kullanihr. Korundum serami@i ayrica dis kok implantlari, osteosentez parcalari, ¢cene-
ylz ameliyatt ve kafa ameliyati icin de kullanilir. Bu drinler igin go6zeneklilik
gereklilikleri ¢ok yuksek degildir, cunkl bu implantlarin yizeyinin cilalanmasi
gerekmemektedir, ancak mukavemeti maksimum olmalidir. Ylzey gozenekleri ve

puruzluliagu implantin sabitlenmesini iyilestirir (Dubok, 2000).

Sekil 2. 7 Vicut dokularina verdigi tepkilere gore seramik biyomalzeme tiirleri (a) biyoinert, (b)
biyoaktif, (c) yuzey aktif, (d) biyoemilebilir seramik malzeme (Yelten, 2010)

Bir biyoinert seramiklerin en énemli 6zelligi, organizmadaki tim ikamet suresi
boyunca 6zelliklerini muhafaza etmesidir. Bu siirenin siresi, bir biyoseramik kullanimi
icin gostergelerin yas sinirlamasi olmadigi ve tim yaygin hastalik turlerini igerdigi g6z
onlnde bulundurularak degerlendirilir. Bununla birlikte, yuksek biyouyumluluklari
nedeniyle ozellikle bagisiklik sistemi zayiflamis ¢ocuklari olan hastalar igin, Onkolojik
hastalar, ekolojik acidan olumsuz bdlgelerin sakinleri vb. yararh olduklari bilinir
(Dubok, 2000).

Zayif gerilme 0Ozelliklerine ragmen, seramiklerin bir¢ok tibbi uygulamada c¢ok
faydali olmasini saglayan baska 6zellikleri vardir. Tlk olarak, seramikler biyolojik olarak
cok uyumlu olma egilimindedir. Bioinert seramikler korozyona karsi hassas olma
egilimindedir, ¢lnku gucli baglarinin kirilmasi ¢ok zordur ve bu nedenle atomlari
cozelti haline getirmeleri ¢ok zordur. Seramiklerin korozyona karsi ¢ok direncli olma
egilimi, metaller agisindan zaten tartisilmistir. Paslanmaz celikler, titanyum alagimlari
ve kobalt-krom alasimlari dahil bircok metal, altta yatan metali korozyondan koruyan
seramik bir tabaka Uretilerek pasiflestirilir. Bununla birlikte, seramikler korozyona karsi
tamamen direngli degildir. Vicut sivisina yerlestirilen bir seramik aslinda zamanla

gucunu kaybeder. Bunun, catlak olusumuna ve/veya yayillmaya yol acan, sonucta



malzemenin gucuni azaltan, tercih edilen kirliliklerin ¢6ziinmesinin bir sonucu oldugu
distinilmektedir (Gentleman vd. 2010).

Biyoseramik malzemelerin dezavantajlari metallere kiyasla dusiuk catlak
direncleri, pratikte tamamen stineklik yoklugu ve cerrahi islem sirasinda maniptlasyon
ve ayarlama zorluklaridir (6zellikle yiksek mukavemetli seramikler). Bu zorluklarin
Ustesinden gelmek igin bir yodntem, metallerin sunekligi ve catlama direncini
seramiklerin avantajlariyla birlestirmeyi mumkin kilan biyoseramik kaplamalarla
metalik implantasyonlari kullanmaktir. Bu olasilik, bu tur makalelerin cagdas tipta
kullanilmasina biytk ilgi ¢cekmistir (Dubok, 2000).

Seramikler, metalik ve metalik olmayan elementler arasinda olusan inorganik,
metalik olmayan bilesiklerdir. Metalik olmayan, kurucu elementlerini degil, seramikte
olusan baglari ifade eder. Yani, seramikler genellikle metalik elemanlardan olusurken,
baglan kesinlikle metalik degildir. Bunun yerine, genellikle yapi olarak kristallesirler
(sekilsiz veya organize yapidan yoksun olan gozlikler hari¢) ve iyonik veya kovalent
baglarla bir arada tutulurlar (Gentleman vd. 2010). Biyoseramik malzemeler polikristal
malzemeler, camlar, cam seramikler ve seramik dolgulu biyoaktif kompozitlerdir ve
bunlarin tiimu, gozenekli veya yogun halde, dokme halde, graniil halinde veya kaplama
seklinde imal edilebilirler (Best vd. 2008).

Biyoseramiklerin en énemli 6zellikleri;
e Toksik olmamali,
« Kanserojen olmamali,
e Alerjik olmamali,
e Biyouyumlu olmali,
» Konakta yasami boyunca biyolojik olarak islev gérmelidir (Parida vd. 2012).

Seramikler  biyomalzemelerin  tasarlanmasinda  kullanilmasina  ragmen,
metallerden veya polimerlerden daha az yaygin olarak tercih edilmistir. Bazi vakalarda
seramik uygulamalari, kirilganlik ve zayif cekme dayanimi nedeniyle ciddi sekilde
sinirlandiriimistir. Bununla birlikte, fosfatlarin biyosemikleri, yiksek biyouyumluluklar
ve kemik entegrasyonlari nedeniyle ideal biyomalzemelerin Gretilmesinde ve ayrica
kemiklerin mineral bilesenine en ¢ok benzeyen materyaller olmasinda yaygin olarak
kullaniimaktadir (Raghavendra vd. 2015).

Seramiklerdeki gucli iyonik ve kovalent baglar, karakteristik mekanik

Ozelliklerini kazandirir. Metallerde gevsek bir sekilde bagli olan elektronlar, atom
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duzlemlerinin malzemeye sunekliklerini birakarak birbirlerinden gegmesine izin verir,
seramiklerdeki baglar ¢ok gugclidir ve bir ¢atlak formunu kirdiklarinda veya materyal
felaketen kirilir. Baska bir deyisle, seramikler gicli olma egilimindedir, ancak cok
kirllgandir.  Seramiklerin  kirilganhi@i, c¢ogu yik tasima uygulamasinda tibbi
kullanimlarini engelleme egilimindedir. Seramiklerin gercek kirllma dayanimlari,
interatomik kuvvetler g6z 6niinde bulundurularak hesaplanan teorik dayanimlarindan
bir ila iki blyiklik dizeyinde olma egilimindedir. Bu, ¢ogu seramik kirilma modu
nedeniyle oldugu anlasiimaktadir. Bir seramik kusursuz bir sekilde Uretilmedigi slrece,
kusurlar ve catlaklar igcerecektir. Bunlar daha sonra stres konsantrasyon bélgeleri olarak
islev gorir ve basarisizhgi baslatir (Gentleman vd. 2010).

Saglik endustrisinde seramikler ve camlar uzun suredir gozlik camlari, teshis
cihazlari, kimyasal Urlnler, termometreler, doku kdltir siseleri ve endoskopi igin fiber
optikler icin kullanilirken dental uygulamalarda restoratif materyaller, altin porselen
kronlar, cam iyonomer simanlari, takma disler vb. gibi alanlarda kullaniimaktadir
(Hench, 1991). Seramikler ayrica kas-iskelet sistemi, kalga protezleri, yapay dizler,
kemik greftleri, dis ve ortopedik implantlar, orbital ve orta kulak implantlari, kalp
kapakciklari ve metalik implantlarin biyouyumlulugunu gelistirmek icin kaplamalar
olarak da kullanilir (Raghavendra vd. 2015).

Agrilan hafifletmek ve viicudun hastalikli veya hasar gérmis kisimlarina karsi
fonksiyonu iyilestirmek icin biyoseramiklere ihtiya¢ vardir. Vicut igin " yedek parca "
gereksinimine dnemli bir katki, dokunun yasla birlikte giderek kotlesmesidir. Kemik,
ozellikle yaslilarda kemik yogunlugu kaybi ve yasa bagl gic kaybi nedeniyle kirilmaya
karsi hassastir. Menopoz ile iliskili hormonal degisiklikler nedeniyle bu etki 6zellikle
kadinlarda siddetlidir. Kemik yogunlugu azahr, clnki kemik buytyen hicreler
(osteoblastlar) yeni kemik yapiminda ve mikro kiriklarin onaraninda giderek daha az
uretken olur. Dusuk yogunluk, uzun kemiklerin uclarinda ve omurlarda, trabekiler veya
siingerimsi kemik olarak adlandirilan goézenekli kemigin kuvvetini blyik 6l¢ude bozar.
Bircok yasli insanin kalgalarini kirmasi veya omurga ve omurga problemler coker ve
bunun i¢in biyoseramiklere ihtiya¢c duyulur (Hench, 1998).

Geleneksel olarak, seramikler dis hekimliginde restoratif materyaller olarak
yaygin kullanim gérmustir. Bunlara kuron, ¢imento ve takma dis malzemeleri dahildir.
Bununla birlikte, diger biyomedikal alanlarindaki kullanimlari metaller ve polimerlerle
karsilastirildiginda bu kadar kapsamli olmamistir. Ornegin, seramiklerin zayif kirlima
toklugu, yik tasima uygulamalari icin kullanimlarini ciddi sekilde sinirlandirmaktadir.
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Bazi seramik malzemeler eklem degistirme ve kemik onarimi ve buyitme igin kullanilir
(Davis, 2003).

Seramikler, kalp pilleri (zerindeki hermetik contalar ve radyoablasyon
kateterlerinde izolasyon disinda, kardiyovaskiler cihazlarda sinirli bir uygulamaya
sahiptir. Potansiyel olarak, biyoaktif seramik ve camlar, arttirillmis hicre ve doku
adezyonu icin kullanimlara sahip olabilir. Deneysel kalp kapakgiklari, kalp kapakgiklari
icin tek kristalli safir brosurleri gibi seramikten imal edilmistir. Asinma 0Ozelliklerini
gelistirmek igin ozellikle kimyasal buhar biriktirme ydntemleriyle, 6rnegin elmas
benzeri kaplamalarla seramik kaplamalar, baska bir potansiyel uygulamadir (Snyder ve
Helmus, 2003).

Biyoinert seramiklerin énemli olanlarindan aliminyum oksit, 1970°li yillarda
kullaniimaya baslanmisti. Yapay femur basi olarak tasarlanmis daha sonra ise yuk
tasiyan eklemlerde (kalga ve diz eklemleri) ve dental uygulamalarda kullaniimaya
baslanmistir (Yilmaz, 2016). Alimina, disik sirtinme ve asinma katsayilari nedeniyle
yaklasik 20 yildir kullanilmaktadir. Alimina kalca protezi bilesenlerinin mikemmel
sekilde kuresel ve uyumlu olmasi gerekir, bu da yizey kaplamasini sirtiinmeyi ve
asinmay! sinirlamak i¢in ¢ok 6nemli bir adim haline getirir. (Navarro vd. 2008).

Zirkonyanin Ustlin 6zellikleri dayanimi toklugu ve kimyasal mertligi giinimizde
oldukca fazla kullanim alani vardir. Tokluk 6zelligi ve asinma dayanimiyla otomotiv
sektoriinde piston bagslari gibi parcalarda zirkonya kullanimi kullanim dmriind oldukca
gelistirmistir. Motor blogunun ve pistonda yapiminda zirkonya kullanimi yakit tasarrufu
saglamakta ve ayrica bir sogutma sistemini gerektirmez (Yilmaz, 2016). Zirkonya tibbi
kullanim igin uygun en yiuksek mukavemetli seramik malzemelerden biridir. Normal
laboratuvar kalca simiilasyonu kosullari altinda kalga protezleri icin alimina uglarina
karsi eklemlenen zirkonya femoral baslarinda son derece disik asinma (milyon déngi
basina 0,1 mnr'ten az) bildirilmistir. Ek olarak, zirkonya kalca protezleri igin

mukemmel mekanik 6zelliklerle son derece zordur (Navarro vd. 2008).
2.1.3 Biyomalzemelerin Kullanim Alanlari

Biyomalzemelerin kullaniimasinin birincil sebeplerinden biri, bazi patolojik
sureclerde hasar gérmis veya tahrip olmus sert veya yumusak dokularin fiziksel olarak
degistirilmesidir (Davis, 2003). Vicudun dokulari ve yapilari ¢ogu insanda uzun sure
boyunca caligsa da, agri, sekil bozuklugu veya fonksiyon kaybina neden olan kirilma,

enfeksiyon ve kanser gibi cesitli tahrip edici islemlerden muzdariptirler. Bu nedenle, bu
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sartlar altinda, hastalikli dokuyu ¢ikarmak ve normal canli dokunun normal aktivitesini
gerceklestiren bazi uygun sentetik malzemelerle degistirmek gerekli hale gelmistir ve
bu biyomalzemelerle ¢6zilmeye calisilmaktadir (Raghavendra vd. 2015).
Biyomalzemelerin basariyla kullanildigi uygulama alanlarindan bazilari burada ele

alinmistir.
2.1.3.1 Ortopedik Uygulamalar

Biyomalzemeler insan vicudunun anatomik elemanlarini tedavi etmek,
iyilestirmek veya degistirmek icin insan dokusu ve vicut sivilariyla etkilesime giren bir
malzemedir (Gonzalez, 2009). Ortopedik dokular hem ginlik olarak yasadiklari stres,
hem de travma ve hastalik surecleri sonucu olarak etkilenirler. Bu yaralanmalarin veya
patolojilerin bir¢cogu, muhendislik malzemelerinin kullanimiyla desteklenebilecek tibbi
mudahale gerektirir (Grimm, 2004). Ortopedide kullanilan biyomateryal cihazlara
genellikle implantlar denir ve bunlar ¢cok sayida ortopedik uygulama icin tretilmistir.
Disuik karbonlu dstenitik paslanmaz celikler (316L), titanyum ve titanyum bazli
alasimlar, Ti-6A1-4V ve diger titanyum bazh alagimlari, kobalt alasimlari (Co-Cr-Mo ve
diger kobalt bazl alasimlar) ortopedik cerrahide siklikla kullanilan metallere 6rnek

olarak verilebilir (Gonzélez, 2009).

Sekil 2. 8 a) Seramik kalca implanti b) Seramik diz protezi (Chevalier ve Gremillard, 2009)
Biyomedikal siniflar arasinda ortopedi malzemeleri icindeki zirkonya belki de

bilim adamlari, endustriler arasinda en biyik tartismali olanidir. Biyomedikal dereceli
zirkonya, allimina kirilganlik problemini ve bunun sonucu olarak implantlarin olasi
basarisizligini ¢ozmek icin 20 yil 6nce ortaya atilmistir. Bugin dinya genelinde,
Ozellikle ABD ve Avrupa'da, 600.000'den fazla zirkonya femur basi implante edilmistir.
Biyomedikal kalitede zirkonya oksit seramikleri en iyi mekanik ozelliklerini sergiler

(Chevalier, 2006).
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Sekil 2. 9 Biyomalzemelerin ortopedik uygulamalari (A) yapay kalca ve (B) yapay diz (Raghavendra vd.
2015).

2.1.3.2 Go6z Bilimsel Uygulamalar

TUm duyu organlarindan goz, en énemli ve en hassas duyu organi olarak kabul
edilir. Sadece hassas degil ayni zamanda oldukca karmasik bir sistemdir. G6z sagli§i
bakimi ve g6z hastaliklarinin tedavisi her zaman 6nemliydi, ancak dzellikle son yillarda
tibbi seviyenin iyilesmesinin ardindan tibbi alanda iyice bu alana odaklaniimistir (Ke ve
Wang, 2017). Goziun icindeki herhangi bir katmanda meydana gelecek bir tikaniklik,
bulanik gérmeye veya korlige neden olur. Bu nedenle, g6z sistemleri igin fazlasiyla
yapay biyomalzeme destegine ihtiya¢c vardir. Bu amacla bir takim biyomalzemeler
denenmis ve yapay nakillerin ¢ogu basariyla kullaniimistir. Goziin optik fonksiyonunu
diizeltmek icin gozlikler, kontakt lensler ve goz ici implantlar gibi cesitli cihazlar
kullanihir. Bunun disinda yapay kornea, yapay endotel, g6z ici lensleri igin implantlar da

mevcuttur ( Mukty, 2014; Raghavendra vd. 2015).

Sekil 2. 10 Biyomalzemelerin goz bilimsel uygulamalari (A) yapay kornea ve (B) g6z ici lensleri
(Raghavendra vd. 2015)
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2.1.3.3 Kardiyovaskiuler Uygulamalar

Kardiyovaskiiler hastaliklar, Diinya Saglik raporuna gore olimlerin biylk bir
kismini  olusturdugu bilinmektedir. Bu nedenle, gelismis kardiyovaskiler saglik
hizmetlerine ve calismalarin buyidk ihtiya¢ duyulmaktadir. Kardiyovaskiler
biyomalzemelerde, ortopedik implantlarda oldugu gibi, seramikler, metaller ve
polimerler yapi malzemesi olarak kullanilir (Davis, 2003).

Kardiyovaskiiler biyomalzemelerin kullaniminda, mukavemet ve deformasyon,
yorulma ve siriinme, sdrtinme ve asinma direnci gibi fiziksel ve mekanik 6zelliklerle
tasarlanmali ayrica biyouyumlulugunun doku etkilesimlerini dikkate alinmahdir.
Kardiyovaskiler amach kullanilan biyomateryal cihazlardan bazilari bypass sistemi,
kalp kapakgiklari, damar grafitleri, stentler, kalp pilleri ve tam yapay kalptir (Jaganathan
vd. 2014; Raghavendra vd. 2015).

Sekil 2. 11 Biyomalzemelerin kardiyovaskiler uygulamalari (A) kalp kapagr ve (B) yapay kalp
(Raghavendra vd. 2015)

2.1.3.4 Dental Uygulamalari

Biyomalzemeler insanlarda olusan kusurlari gidermek, vicuttaki kusurlu organin
onarimmi veya degistirilmesini saglayan maddeler olarak bilinirler. Dis hekimliginin
evrimi, dis malzemelerindeki gelismeler ile yakindan iliskilidir. Baslangicta ideal
restoratif materyaller biyolojik olarak inert olan ve dolayisiyla biyolojik olarak uyumlu
olanlar malzemeler kullanildi. Son 20 yilda ise biyolojik olarak aktif materyallerin
ortaya c¢ikmasi biyolojik olarak inert olan biyomalzemelere alternatif olmustur.
(Asthana ve Bhargava, 2014).

Dis hekimliginin amaci hastaliklara veya yaralanmalara bakilmaksizin, hastayi
normal fonksiyon, konusma, saglik ve estetik durumuna tekrar getirmektir. Sekil 2.12
ve Sekil 2.13 de dental uygulamalarda kullanilan bazi biyomalzemelere 6rnekler

verilmistir. Eksik dislerin, 6zellikle de 6n bolgelerin degistirilmesi, dis hekimleri icin
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her zaman zor olmustur. Artan hasta talepleriyle, c¢ikarilabilir protezler daha az kabul
edilebilir hale geldi ve giniimiizde bir¢ok hasta simdi sabit bir protez kullanimini tercih

etmektedir (Duraccio, Mussano ve Faga, 2015).

Sekil 2. 12 Biyomalzemelerin dental uygulamalari (A) endosteal kok formu dis implantt ve (B)

biyomateryal dis etleri (Raghavendra vd. 2015)

Dis biyomalzemeleri, pH, tikiriok akisi ve mekanik ytklenmenin surekli ve
sikhikla hizla dalgalandigi, ¢ok dismanca bir ortama maruz kalmaktadir. Bu zorluklar
klinisyene urin saglamak igin dnemli arastirma ve gelistirme gerektirir. Bunun ¢ogu,

temel malzeme bilimleri kavramlarinin uygulanmasiyla mumkinddr (Khurshid vd.

2.1.3.4.1 Dis Restorasyon Uygulamalari

Dental uygulamalar, mekanik 0zelliklere estetik gereksinimler (renk, vyari
saydamlik) ekler. Pratikte 6n ve arka dislerin restorasyonunda kompozit malzemeler
kullanilmaktadir. Cogu uygulamada, dental kompozit, seramik parcaciklari ile
guclendirilmis polimerik bir akrilik veya metakrilik matristen olusur (Salemitano ve
Migharesi, 2003). Oksit seramikler renkleriyle metal oksitlere karsi acik bir avantaj

saglar; bu nedenle arastirma ve gelistirmenin gUnimizde metalsiz dis protez
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restorasyonlarina yonelik olmasidir. Tamamen seramik restorasyona olan klinik talep
artmakta ve seramikler dis hekimliginde o6nemli restoratif materyaller haline

gelmektedir (Chevalier ve Gremillard, 2009).
2.1.3.4.2 Dis implanti Uygulamalari

Kopruler ve ¢ikarilabilir dis protezleriyle ilgili sorunlarin tstesinden gelmek igin
dis implantlari gelistirilmistir. Hasarli veya eksik dis yapay kalici bir implant ile
degistirilir. Dis implantlari, kaybolan dislerin degistirilmesi igin temel bir tedavi
secene@i olarak kabul edilir. Bununla birlikte, 6n bolgeye yerlestirilen implantlarin
estetik sonucu oldukga zordur (Salernitano ve Migharesi, 2003; Pi'riz vd. 2017).

Sabit ve cikarilabilir dis protezleri, bir veya daha fazla disin yerine kullaniimakta
ve boylece c¢igneme, fonetik ve estetik islevleri yerine getirmektedir. Baslica
dezavantajlari, sabit olanlarin baglanti noktalari boyunca bitisik dislere midahale eder,
cikarilabilir protezler rahatsiz edicidir. Polimer, seramik, metal ve kompozit
biyomalzemelerin 6zelliklerinin anlasiimasi, farkli materyallerin kalplastirabilmesi

dental uygulamalarda se¢im ve tasarim icin dnemlidir.

2.1.3.5 Diger Uygulamalar

Biyomateryallerin diger uygulamalari arasinda ilag dagitimi, meme gibi organ
implantasyonlari ve yapay deri, yapay bobrek (hemodiyalizor), yapay tava kremleri,
kalp akciger makinesi vb. gibi yapay organlarin gelisimi yer almaktadir (Raghavendra
vd. 2015).

Yara sargilari genellikle kanin, sizintilarin ve proteinlerin akmasini dnlemek igin
cerrahi ekip tarafindan yaraya verilen harici tibbi destektir. Sellilozik malzemeler veya
hidrojeller gibi yara bélgesinde rahatlama sadlayan iskeleler veya dogal veya yapay
malzemelerden gelistirilen filmler genel olarak yara sargi malzemeleri olarak kabul
edilir (Raghavendra vd. 2015).

Tmplant uygulamalari icin en hizli biylyen alanlardan biriside ilaglarin kontrolli
ve hedefli teslimine yonelik cihazlardir. Sirekli ve tercihen kontrollt bir saliverme igin
ilag rezervuarlarini implante edilebilir cihazlara dahil etmek igin bircok girisimde
bulunulmustur. Bu teknolojilerin bir kismi ila¢g dagitimi igin arag¢ olarak yeni polimerik

malzemeler kullanmaktadir (Davis, 2003).
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2.1.4 Dental Uygulamalarda Kullanilan Biyomalzemeler
2.1.4.1 Dental Polimer Biyomalzemeler

Gunimuzde, polimerlerin  kullanimi dis  hekimliginde yaygin sekilde
kullanilmaktadir. Malzeme biliminin gelismesiyle birlikte, Uretilen yeni malzemeler
dogal biyomalzemelere benzer Ozelliklere sahiptir. En yayginlarindan biri polimerik
malzemenin tam ve kismi protezlerde kullaniimasidir. Protez icin yeni birgok
malzemeler kullanilmasina ragmen, PMMA en cok tercih edilendir. PMMA'y1 en
yaygin polimer olarak gérmeyi saglayan avantajlari dusik maliyeti, disik agirhgr,
mikemmel guzelligi, dusik ¢oézinlrligl ve dusik su emmesi bunlara ek uygun ve
kolay isleme kolayhgi sayilabilir. Ayrica, takma dis yumusak astarlari, cukur ve catlak

sizdirmazlik malzemeleri polimer icerir (Zahra vd. 2017).
2.1.4.2 Dental Seramik Biyomalzemeler

Seramikler, metal elementlerin ve oksitler, nitritler ve silikatlar gibi metalik
olmayan malzemelerin bir kombinasyonu olarak kabul edilir. insan tarafindan Gretilen
ilk seramikler, evsel amagh kullanilan toprak kaplardi. Bu malzeme opaktir, nispeten
zayifve gozeneklidir ve dental uygulamalar icin uygun degildir (Zahra vd. 2017).

Seramikler iyonik ve kovalent olan atomlar arasi baglarindan dolayi sert ve
kirllgan malzemelerdir. Seramikler, baski gerilmelerine karsi c¢ok iyi bir dirence
sahiptir, ancak kayma ve ¢ekme gerilmeleri altinda savunmasizdirlar. Seramikler yari
saydam veya opak olabilir. Bu 6zellik malzemenin mikro yapisina baghdir. Bu, ne
kadar amorf fazinin fazla oldudu, onlarin daha yari saydam olacagi ve kristal fazin
miktarl ne kadar fazlaysa o kadar daha opak olacagli anlamina gelir. Seramiklerin
discilikte pek cok uygulamasi var. Ornegin, kompozit recinelerde, cam iyonomer,
yatirim ve porselen simanlarda dolgu maddesi olarak kullanilabilirler (Zahra vd. 2017).

Porselenler, laboratuvarda yapilan biyouyumlu dental tag, kopri ve kaplamalar
gibi restorasyonlardir. Bu bilesiklerin 0zellikleri mikemmel bir biyouyumluluk,
kimyasal olarak dogallik, estetik ve yuksek tokluga sahip olmalaridir. Dental uygulama
icin gereken yari saydamlik ve kuvveti arttirmak icin silika ve feldispat eklenmis ve
ayrica konvansiyonel veya feldisfath porselen olarak da bilinen porselen adi verilmistir.
Bununla birlikte, bu porselen bazli malzemeler mekanik dayanima sahip degildir. Bu
nedenle son vyillardasilikadan alimina takviyeli porselenlere, ylksek mukavemetli

seramiklere (alimina veya zirkonya) ve son olarak monolitik seramiklere kadar kiiresel
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bir yaklasim olmustur. Teknik seramiklerin yari saydamhigi ¢ok ince (mikron alti) tane
blyukligi ve dusik gozeneklilik igerigi (% I'den az) ile saglanabilir (Zahra vd. 2017;
Chevalier ve Gremillard, 2009).

Simdiye kadar seramik implantlar icim iki 6nemli tir malzeme (zerine
calismalar yapilmistir. Yiksek saflikta alimina (AI203) ve itriyum ile kismen stabilize
edilmis zirkonya (Y-TZP) seramik endoskopik implantlar, implant abutmentleri ve
tamamen seramik kronlar i¢in yaygin olarak kullanilmaktadir (P1Tiz vd. 2017). Dental
implantlar icin seramik malzemeler énceden arastirilmis ve 30-40 yil 6nce klinik olarak
kullaniimistir. O zaman en ¢ok kullanilan seramik malzeme altiminyum oksittir
(Alimina). Fakat su anda tercih edilen malzeme itriyum stabilize edilmis tetragonal
zirkonya polikristtir (Y-TZP) ve yeni yeni onerilen bir seramik malzeme de seryum ile
stabilize edilmis TZP (Ce-TZP)'dir (Duraccio vd. 2015).

Metal dioksit (ZrCH) olan zirkonya, bazi miicevherlerin isitilmasindan sonra elde
edilen reaksiyon drinl olarak Alman kimyager Martin Heinrich Klaproth tarafindan
tanimlanmistir. Mekanik Ozellikleri metallerin 6zelliklerine yakindir. 1975'te Garvie ve
ark. Zirkonyayi iyi mekanik 6zelliklerinden dolay *“seramik celik” olarak adlandirdi.
(Duraccio vd. 2015).

3 farkl zirkonya, dental uygulamalarda kullanilabilmektedir. Bunlar;
* Magnezyum ile kismen stabilize edilmis zirkonya (Mg-PSZ)

« Zirkonya ile giclendirilmis alimina (ZTA)

« Itriyum ile stabilize edilmis zirkonya (3Y-TZP) (Yazici, 2013)

Dental uygulamalarda en cok kullanilan malzeme olan Y-TZP, iyi mekanik,
tribolojik ve biyolojik 6zelliklerini beyaz bir renkle birlestirir. Bununla birlikte, Y-
TZP'nin yaslanma veya dusiuk sicaklik bozulmasi (LTD) nedeniyle temelde mikro
catlamaya neden olan ve bu soruna neden olan bir faz donusimui igerdigi icin uzun
streli dayanikhhgi konusundaki endiselerin giderilmesiyle ilgili ¢calismalar vardir (Piriz
vd. 2017).

Zirkonyum oksit bir dental restoratif materyal olarak da kullanihir. Dolgular, tek
kronlar, sabit kismi takma disler, bir ZrCh cekirdedi kullanilarak gerceklestirilebilir.
Ayrica zirkonya implant abutmenti ve zirkonya dis protezi igin kemige entegre implant
da literatiirde mevcuttur (Pignatello, 2011).

Tamamen yogun, yari saydam (itriyum-stabilize) zirkonya seramikler, tane
blyUkligl 0.5 m'den daha az olup, kolay islenebilir ve hem dogal dis gorinumli

restorasyon hem de yuksek mekanik mukavemet talebini karsilar. Son 10 yil boyunca,



Y-TZP ¢ogu dental uygulama igin ideal ¢c6zim olarak kabul edilmistir. Bununla birlikte,
agiz ortaminda stabilitesi konusundaki uzun vadeli calismalar hala eksiktir ve
yaslanmanin bir sorun olabilecegini duisunilmekte ve Y-TZP malzemelerinde
alternatiflerine kisa slrede ihtiya¢ duyulacadr disinilmektedir (Chevalier ve
Gremillard, 2009). Mukemmel mekanik Ozelliklere ve bircok ¢alismanin zirkonya umut
verici bir biyomateryal olarak kabul etmesine ragmen uzun vadeli dayaniklihgi
hakkindaki endiseler, Y-TZP malzemelerinin gelecedi yakin zamanda sorgulanmistir.
Bu problemler zirkonya'nin dusik sicakliktaki bozulmasindan kaynaklanmistir. Ayni
zamanda *“yaslanma sireci” olarak da bilinen sorunun temeli t-m doénlstimini igerir.
Aslinda, bu islem, oda sicakliginda bile, her zaman mevcut suyun varligi ile
desteklenebilir. Su radikallerinin zirkonya kafesi icine girmesi, zirkonya yuzeylerinde
gerilme gerilmelerinin olusmasina yol agar. Sonu¢ olarak, donlsim icin aktivasyon
bariyeri dusuralir ve faz gegisi tesvik edilir (Duraccio vd. 2015).

Uygulamalarda kullanilan her iki malzeme de iyi optik ve mekanik &zellikler
sunsa da, mikroyap! ve kusur yayilimina Kkarsi etkinlik agisindan énemli farkliliklar
gostermigslerdir. Bir yandan, Y-TZP’nin kirilma direnci, AbCh’ln iki katidir; ancak, Y-
TZP dusiik sicakhk bozulmasina maruz kalabilir. Ote yandan, ABOs'in rengi dogal
dislerinkine ¢ok yakindir, bu nedenle Al203 implantlari veya abutmentleri Y-TZP'ye
gore estetik acidan bazi avantajlar saglar. Bu anlamda, o©nceki yillarda estetik
parametreleri yerine getirmek icin renkli zirkonya gelistirilmistir. Bu nedenle, gerekli
mekanik ve estetik performanslari birlestiren yeni seramik malzemeler gelistirmek
gerekir (Piriz vd. 2017).

Aliimina (AI203), yiksek yogunluklu, yuksek saflikta (% 99,5), mikemmel
korozyon direnci, iyi uyumluluk, yiksek asinma direnci ve ylksek mukavemet
kombinasyonu nedeniyle dental implant imalatt uygun bir malzemedir. Dis
implantlarinda 1600- 1800°C arasinda degisen sicakliklarda (hammaddenin 6zelliklerine
bagh olarak) sinterleme ile (Gretilen ince taneli polikristal alimina buyik ilgi
gormektedir (Duraccio vd. 2015).

Alumina yaklasik 4 g/cmJliuk bir yogunluga, 2300'luk bir Vickers sertligine,
4400 MPa'lik bir basma dayanimina, 500 MPa'lik bir egilme dayanimina, 420 GPa'lik
bir elastik modiile ve 4 MPa ml2 kirilma tokluguna sahiptir. Yuksek sertlik ve elastik
modili malzemeyi kirillgan yapmaktadir. Nispeten distk egilme mukavemeti ve

kirllma toklugu ile birlestirildiginde, malzeme olumsuz yuklendiginde kirilma egilimi
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gosterir. Bu, dis hekimlerinin alimina implantlari kullanmamasina neden olabilir
(Duraccio vd. 2015).

Aliminanin toklugunu arttirmak igin seryum ile stabilize edilmis tetragonal
zirkonya polikristallerinin  (Ce-TZP) kullanilmasini  6nerilmistir. Ce-TZP, dusuk
sicakhktaki termal bozulmaya karsi yiksek tokluga ve yuksek dirence sahip bir seramik
olarak bilinir ve bu nedenle, alimina-zirkonya materyallerinde Ce-TZP kullaniminin

kirtima toklugunu énemli 6lciide arttirmasi beklenir (Piriz vd. 2017).
2.1.4.3 Dental Metal Biyomalzemeler

Metaller “iyi bir 1s1 ve elektrik iletkeni ve cilalandiginda iyi bir isik yansiticisi
olan opak, parlak bir kimyasal madde” olarak tanimlanmaktadir. Sadece restorasyon
malzemesi olarak degil, bir c¢ok alet Uretiminde ve ortopedik ameliyatlarda da
kullantlirlar. Gunumiizde, metalsiz dis bilimleri gelistirilmistir. Ancak metaller hala
dayanikli ve uzun omurld klinik uygulamalarda tartisiimaktadir (Khurshid vd. 2014,
Zahra vd. 2017).

Titanyum, biyouyumluluk, olumlu kemik ve yumusak doku tepkisi ve ticari
olarak saf titanyum ve alasimlarinin yeterli mekanik gicli ve korozyon direnci
nedeniyle Ureticilerin ana tercihi olmustur. Titanyum implantlarin klinik etkinligi ve
kemik entegrasyonu bilinmektedir. Bununla birlikte, estetik taleplerle ilgili olarak, bir
disin tam implantasyonu hala zordur, ciinki basari sadece implantin kemikli
entegrasyonuna ve islevselligine degil ayni zamanda tacin dis arkindaki uyumlu
entegrasyonuna da baglidir. Ozellikle hassas bolgeler s6z konusu oldugunda, estetik bir
bakis acgisina gore, yuksek gulimsemeye sahip hastalar icin oldudu gibi, implantlarin
optimum sekilde konumlandirilmasi da dahil olmak (zere, asiriliklar maksimumda
olacaktir. Titanyum implantlarla iliskili bazi dezavantajlar vardir; Titanyum
implantlarin sistemik saglik (zerindeki potansiyel tehlikeli etkileri konusunda artan bir
endise var. Titanyum alasimlarinin toksisiteye neden oldugu ve aleljik reaksiyonlara

bagl oldugu séylenmektedir (PiTiz vd. 2017).
2.1.4.4 Dental Kompozit Biyomalzemeler

Dental kompozitlerin uzun vadeli performansi igin en kritik yonleri
polimerizasyon buzllmesini, asinma direncini ve mekanik 6zellikleri izleyen boyutsal

stabilitedir. Asinma ve mekanik o6zellikler buyuk 6lciide dolgu matrisi yapismasina
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baglhidir; Malzeme ayrilmasindan kaynaklanan mikro bosluklar, bakteriye! plaklarin
yapismasinda belirleyici bir rol oynayabilir (Salernitano ve Migharesi, 2003).

Kompozit malzemelerin seramik ve metal alasimlarina goére bazi avantajlari
vardir. Bunlar yeterli dayanimi, dogal dislere benzer sekilde dislk elastik bir modulle
birlestirerek, uzun sureli basartyt ve konukcu tepkisini etkileyen stres alaninin
degisimini en aza indirirler. Dahasi, ¢cok daha Ustlin yorulma &zelliklerine sahiptirler
(Salernitano ve Migliaresi, 2003). Bu malzemelerin dezavantajlarindan bazilari ise
polimerizasyon buzulmesi, marjinal sizintiya bagh ikincil curukler, yuksek beceri ve
yiksek teknik duyarhlik ihtiyaci, zaman alici, talaslanma riski ve dusuk tokluk
sayilabilir (Zahra vd. 2017).

2.1.5 Dental Uygulamalarda Zirkonya (ZrCh)
2.1.5.1 Zirkonyanin Tarihgesi ve Gelisimi

“Zirkonyum” (Zr) bir metaldir. Zirkonyum Tablo 2.8 de verilen 6zelliklere sahip
olan zirkonyumun ismi, altin renkli anlamina gelen Arapca “Zargon” kelimesinden
gelir. Zirkonya yer kabugunda agirhkc¢a 900.02-0.03 oraninda bulunur. Zirkonya
yaklasik 37 farkh mineral icinde bulunmasina ragmen ana kaynaklari zirkonat (ZrCB-
Si02, ZrSiCU) ve baddelyite (ZrCU) 'dir (Boyacioglu, 2007). Zirkonyum dioksit (ZrO?),
1789'da Alman kimyager Martin Heinrich Klaproth tarafindan bulunmus ve 1970'li
yillardan beri biyomalzeme olarak kullaniimaktadir. Zirkonya kalga protezi materyali
olarak yaygin bir sekilde kullaniimaktadir ve 2004'ten beri kron ve Kkopri
uygulamalarinda dis hekimliginde kullaniimaktadir (Sajjan, 2015).

Tablo 2. 8 Zirkonyumun Temel Ozellikleri (Uz, 2018)

Zirkonyum Temel Ozellikleri

Atom Numarasl 40
Atom Agdirhgi (g/mol) 91,224
Yogunluk (g/cm3) 6,52
Ergime Noktasi (°C) 1855
Kaynama Noktasi (°C) 4409

Zirkonya kaynaklarindan, zirkonat daha fazla miktarda bulunmasina ragmen
Tablo 2.9' da gorildigu gibi daha az saftir, bu da zirkon elde etmek i¢in dnemli islem

gerektirir. Teorik olarak %66-68 Z102 ve %32-34 SiO2 icerir. Baddelyit zaten %96.5 ile
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%99 arasinda degisen zirkonya seviyelerini icerir ve bu nedenle zirkonyum metal ve
bilesiklerinin elde edilmesinde asirn saflik kaynagi olarak bilinir. Badeleyite kaynakli
zirkonyum dioksit (ZrO?), oda sicakliginda monoklinik bir kristal yapi sunan bir oksittir
(Sajjan, 2015).

Tablo 2. 9 Zirkon ve zirkonya Gretimi icin hammaddeler (Kéroglu, 2013)

Kimyasal Analiz Avustralya Zirkon Giney Afrika Zirkon Badeleyit
Zirkonya % 66,90 96,00 >99,00
Silika % 32,60 15 <0,5
TIO2 % 0,12 1,0 <0,3
Demir Oksit % 0,04 ! <0,05
Aliimina % 0, 43
Fosforik anilhidrit % 0,007 0,2 <0,03

2.1.5.2 Zirkonyanin Ozellikleri

Zirkonya’nin son senelerde bilim ve teknolojiye girmesi, malzeme biliminde bir
devrim olarak kabul edilmektedir. Zirkonya iceren seramiklerin ileri-teknoloji
malzemeleri olarak kabul edilmelerinin nedeni asadida belirtilen 6zelliklerinden
kaynaklanmaktadir (Sunbiil, 2007).

Bunlar;
e 2400 ° C'ye kadar kullanim ve yiksek ergime sicakhigt,
» Asidik kimyasal maddelere, clrufa ve cama karsi direncinin yiksek olmasi,
e Korozyon ve asinmaya kars! direng,
e Isil genlesme katsayisinin disiik olmasi (1sil soka dayaniklilik),
e Yuksek kirilma toklugu
* Yuksek sicaklikta iyonik iletkenlige sahip olmasi (Stnbul, 2007).

Zirkonya iceren seramikler tstin mekanik, kimyasal ve fiziksel 6zelliklerinde
dolayi reflakter olarak, istici malzeme olarak, izolasyon amacli kullanim, seramik filtre
uretiminde ve yakit hiucreleri gibi kullanim yerleri vardir (Boyacioglu, 2007).

Zirkonya (ZrO?) uygulamalarinda; fizyolojik sivilar sebebiyle zamanla disen
gerilme direnci, disiik kaplama o6zellikleri ve radyoaktif malzeme icerme potansiyeli

gibi U¢ sorun karsimiza cikabilir. Zirkonya icerisinde yarilanma émri uzun radyoaktif
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elementler bulunabilir. Bu yapidaki radyoaktif elementlerin yapidan ayirma islemi ise

pahali ve zor bir islemdir (Ozkan vd. 2016).
2.1.5.3 Zirkonyanin Kristalografik Formlari

Allotropik 6zellik gosteren zirkonya seramigi, Sekil 2.14’de goéruldugi gibi
degisik sicaklikla kristal kafes yapilari da degisir. Monoklinik yapi 1170 °C’nin altinda,
tetragonal yapi 1170 - 2370 °C sicakliklari arasinda, kibik yapi ise 2370 °C’ den
ergime sicakhgi 2680 °C’ye kadar kararli olan bir fazlardir (Saglam, 2005). Saf
zirkonyanin farkli sicakliklardaki U¢ kristal fazi asagidaki gibidir.

a) Monoklinik: 1170 °C'nin altinda (Dusuk sicaklik)
b) Tetragonal: 1170 °C - 2370 °C (Orta sicaklik)
¢) Kibik: 2370 °C'nin ustiinde (Cok yuksek sicaklik)

Sekil 2.14 Zirkonyanin kristalografik formlari a) monoklinik b) tetragonal c¢) kibik

Tablo 2. 10 Zirkonyum polimorflarinin latis parametreleri ve yogunluk degerleri ( Uz, 2018)

Latis parametreleri (nm)

Kristal yapi Acl Yogunluk
a b c (g/cm3)
Monoklinik 0,5156 0,5191 0,5304 98°9’ 5,68
Tetragonal 0,5094 - 0,5177 90 6,10
Kibik 0,5124 - - 90 6,09

Faz donusumleriyle iliskili olarak zirkonya isitilirken hacimde % 3-5 oraninda
azalma ve tersine, sogutma islemi sirasinda hacimde bir artis meydana gelir.

Monoklinik faz gecisi ile tetragonal zirkonya numunelerde catlaklar olusur ve
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mukavemet ve toklukta bir azalma meydana gelir (Sajjan, 2015). Seramik malzeme
meydana gelen faz donlsimi sonucunda buyuk olasilikla parcalanir. Yaplylr oda
sicakhiginda kibik yapida tutmak icin CaO, MgO, Y203 gibi toprak alkali ve nadir
elementlerin oksitleri eklenir (Saglam, 2005). Zirkonyanin kristagrafik formalarina ait
bilgiler Tablo 2.10 verilmistir. Tetragonal-monoklinik faz donusimiinde olusan
hacimsel degisim, teorik yogunluk degerlerinde gérukmektedir.(Uz, 2018)
Monoklinik-Tetragonal donusumi, 1929 yilinda yiksek sicaklik XRD’si
kullanilarak bulmustur. Son yillarda bu dénisuimi anlamak ve degisimle birlikte olusan
hacim degisikliginin 6nemli olusu bu konu Uzerinde DTA, X-isini ve elektron
difraksiyonu, optik ve elektron mikroskobu, elektriksel direng, spektroskobi gibi

teknikler kullanarak ¢alisiimaktadir (Saglam, 2005).
2.1.5.4 Zirkonyada Donusim Toklasmasi

Garvie ve arkadaslarinin tetragonal-monoklinik dénusimde gorilen % 3-5°lik
hacim artisi sonucu meydana gelen malzemedeki dayanim ve tokluk artisini, seramik
celik olarak adlandirmistir. Bu olayin teorisini ve mekanizmasini tzerine c¢alismalar
yapilmistir. Donusim toklasmasi ile mekanik ozelliklerin gelistirilmesi iki mekanizma
ile aciklanmaktadir. Bunlar;

a) Mikro catlak olusumu ve

b) Gerilim gidimli dénisum toklasmasi mekanizmalaridir (Saglam, 2005).

2.1.5.4.1 Mikro Catlak Olusumu Yoluyla Donusiim Toklasmasi

Mikro catlak olusma sebebi seramik bir matris igerisinde bulunan zirkonya
taneleridir. Bu zirkonya taneleri sogutma sirasinda % 3-5’lik bir hacimsel genlesmeye
ugrarlar. Bu hacimsel degisim, dénusime ugrayan zirkonya tanelerinin etrafinda mikro
catlaklarin olusumuna yol agar. Bu mikro catlaklar, yapi icerisinde ortaya cikan ve
ilerleyen bir catlagin enerjisini sogurarak veya saptirarak bu malzemenin toklugunu
arttirmaktadir.Bu olayin olusmasi icin zirkonya tane boyutunun belli bir degerde olmall,
eger tane boyutu bu degerin altinda ise beklenen donisim olmayacak, Ustinde bir
deferde ise ani bir donisime ugrayacaktir. Maksimum tokluk igin yapida optimum

miktarda zirkonya olmasi istenir (Kéroglu, 2013; Saglam, 2005).

39



Sekil 2. 15 Tetragonal-monoklinik faz dénustimi sirasinda mikro catlak olusumu ve ilerleyen bir ¢atlagin
dallanmasi veya yon degistirmesi (Saglam, 2005)

Zirkonya'nin itriyum tarafindan yapisal stabilizasyonu, metastabil (yari kararh)
tetragonal fazin énemli bir kismi ile sonuclanir. Bu metastatik monoklinik faz, gerilme
catlak uclarinda gerilme gerilmeleri meydana geldiginde monoklinik faza lokal bir
dondsimle yapiyr guglendirir ve sertlestirir. Catlak uclarina bitisik olarak ortaya ¢ikan
hacim genislemesi, catlak uclarinin etrafinda ylksek bir lokal basin¢ baskisi olusturur,
bu da lokalize kirllma toklugunu arttirir ve catlak yayilma potansiyelini inhibe eder.
Mikro catlama, sunek bdlge olusumu ve transformasyon bdlge olusumu dahil olmak

tzere bircok tipte catlama koruma islemi mimkuanduir (Sajjan, 2015).

2.1.5.4.2 Gerilme Altinda Donusum Toklasmasi

Zirkonya sinterleme sicaklhigindan, daha disik sicaklilara sogurken 1170°C
civarinda tetragonal - monoklinik faz dénisimine ugrar. Bu degisim, eger zirkonya
taneleri < 0,5pm’den kigikse veya yapinin ana fazindan gelen baski kuvvetinin taneler
Uzerinde etki gostermesi durumunda bu doénisum engellenir. Bu durum sonucunda
taneler, donismez ve yari kararli tetragonal faz seklinde kalirlar. iste bu yari kararli
zirkonya tanelerinin monoklinik faza donisimid *“gerilim gudimli dénusim” olarak
adlandirilhir (Uz, 2018; Koéroglu, 2013).

Yari kararli tetragonal yapi icerisinde bir ¢atlak olusturulursa, catlak etrafinda ve
catlagin ucunda bir gerilim bdlgesi olusur. Yari kararli yapiyi etkisi altinda tutan ana faz
etkisi, olusan bu gerilim bolgesiyle ortadan kalkar. Bu sefer ise yapi lzerinde ¢ekme
gerilimi etkili olur. Bu etki yari kararli tetragonal fazin monoklinik faza donisimunu
saglamaktadir (Uz, 2018).

Tetragonal-monolinik donlsiimle olusan hacimce genlesme, basma geriliminin
de etkisiyle martensitik doniisime neden olur. Bu doniisum catlak icerisinde meydana
geldiginden, catlagin malzeme icerisinde ilerlemesini ilave enerji gerektirdiginden

malzemenin toklugunun ve dayaniminin artmasina yol acgar (Uz, 2018; Kéroglu, 2013).
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Sekil 2. 16 Gerilme kaynakli doénlsiim toklastirma mekanizmasinin sematik gosterimi (Kéroglu, 2013)

Tetragonal zirkonya’nin tane buyuklugunin, ayni mikro catlakta oldugu gibi
gerilim gudumli donisiimi icinde tane buyukliginin belli bir degerde olmasi gerekir.
Tane boyutu kritik blyukligunin altinda olursa, donisim olmayacak, Ustiinde olursa

ani donusume ugrayacaktir (Kéroglu, 2013).

Sekil 2. 17 Tetragonal-monoklinik faz donlsimdi ile ¢atlagin durdurulmasi (Kéroglu, 2013)

2.1.5.5 Zirkonyanin Dusuk Sicaklhik Bozulmasi (LTD) veya Yaslanmasi

Zirkonyum oksit sorunlu 6zelliklerinden biri, dustik sicaklikta bozulma veya
“yaslanma” olgusudur. Su ve sulu olmayan c¢oziculer bir catlak boyunca zirkonya
hidroksitlerin olusumunda rol oynarlar. Bu islem kirilmanin genislemesini hizlandirir ve

dayaniklihgin, toklugun ve yogunlugun azalmasina ve restorasyonun basarisiz olmasina

yol acabilir (Sajjan, 2015).
2.1.5.6 Zirkonyanin Kararl Hale Getirilmesi

ZrCh’da olusan hacim degismesine neden olan monoklinik-tetragonal donusim,

seramikte i¢ gerilmelere ve catlamalara neden olur. Bu zirkonyanin saf olarak
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kullanimini engellemekte ve kullanim icin kararli hale gelmesi gerekir. Stabilize
islemiyle disuk sicakliklarda kiibik 2102 fazi kararl hale getirilir. Stabilize edici olarak
MgO, Y203, CaO gibi oksitler eklenir ve tetragonal-monoklinik faz dénusimiinden
kaynaklanan hacim artisi 6nemli azaltilir (Yazici, 2013).
Dental uygulamalar icin uygun olan ve kararli hale getirilmis zirkonya seramik
cesitleri ise sunlardir;
e Magnezyum katyon katkili kismen stabilize zirkonya (Mg-PSZ)
« itriyum katyon katkili tetragonal zirkonya polikristaller (3Y-TZP)
e Zirkonya ile sertlestirilmis alimina (ZTA) (Sajjan, 2015)
Klinik dis hekimliginde kullaniimak Uzere saf, kismi stabile ve tam stabil olmak
Uzere U¢ formu bulunmaktadir. Kimyasal olarak 6zdes olmalarina ragmen farkh fiziksel

ozelliklere (6rnegin, gozeneklilik, yogunluk, saflik, kuvvet) sahiptirler (Sajjan, 2015).

2.1.5.6.1 Kismi Stabil Zirkonya (PSZ)

Bu zirkonya seramik tirleri, mikroyapisal olarak karmasiktir. Mikroyapilari,
matris ve tetragonal faz icindeki graniil ici ¢okeltilerin iginde mevcut olmasini saglayan
stabilize edilmis kibik icerir. MgO, CaO, La203 ve Y203 tamamen kubik stabilize
edilmis zirkonya icin gerekenden daha dusik konsantrasyonlarda stabilizasyon igin
kullanihir ve bu PSZ’lerin bazi 6zellikleri Tablo 2.11°de verilmistir. Aslinda, kismen
stabilize edilmis zirkonya, kubik fazin sil islemi ile hazirlanabilen kibik ve
tetragonal/monoklinik fazlarin bir karisimidir (Akbari, 2015).

En yaygin arastirllmis ve ticari olarak 6nemli olan Mg katkili bazi sert
seramiklerde s6z konusudur. Ticari malzemelerin bilesimindeki MgO miktari genellikle
% 8 ile 10 arasindadir. iki temel tip Mg-PSZ vardir. ilk tip olarak MS Ustiin kirilma
toklugu, yuksek mekanik dayanim ve ortalama termal sok direnci sergiler. Minimum
termal dongl ile 800 0 C'nin altindaki sicakliklarda uygulama en uygunudur. Diger tip
olan TS ise mukemmel termal sok direnci, daha disiik mukavemet ancak daha yuksek
tokluk sergiler. 600 0 C'nin Uzerindeki bir sicakhkta en uygun sekilde islenebilir.
Yuksek sinterleme sicakligina ek olarak (1680-1800 °C arasinda), sogutma déngisiinin,
Ozellikle yaslanma asamasinda, tercih edilen 1100 0 C sicakliga sahip bir sekilde siki bir

sekilde kontrol edilmesi gerekir (Sajjan, 2015).
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Tablo 2. 11 Bazi PSZ’lerin 6zellikleri (Akbari, 2015)

Ozellikleri Y203PSZ Zirkonya CaO PSZ Zirkonya  MgO PSZ Zirkonya
Katki Ylzdesi (%) 5-10 3-45 2.5-3.6

Elastik Modlu (GPa) 180-220 200-220 170-210

Egilme dayanimi (MPa) 650-1000 400-650 440-720

Kirllma toklugu (MPa.m12)  6-8 6-12 6-20

Sertlik (GPa) 8-12 14-17 10-14

2.1.5.6.2 Tam Stabil Zirkonya (FSZ)

Zirkonya esash seramikler, takviye tiiriine ve miktarina bagli olarak farkli
tiplerdedir. Yiksek katkili, tamamen stabilize edilmis zirkonya (FSZ), artik baska bir
faza dondstirulemeyen kati bir c¢ozeltidir. Tetragonal ve kibik fazlarin gelisimi,
takviyenin ¢Ozindrligi ve atomun capi ile kontrol edilir. Bununla birlikte, pratik
uygulamalarda, takviye nadir toprak elementleri ve bunlarin ikameleri ile sinirlidir

(6rnegin, itriyum) (Akbari, 2015).
2.1.5.7 TZP ( Tetragonal Zirkonya Polikristalleri)

Tetragonal zirkonya polikristalleri (TZP), dis hekimliginde ve farkh birgok
alanda biyomalzeme olarak uygulanan seramik bir malzemedir. TZP mikemmel
mekanik ve optik 6zelliklere sahiptir. Bu malzemelerin mikroyapilari ince boyutlu
tetragonal tanelerden meydana gelir ve bu faz oda sicakhdina kadar yari kararlidir. Bu
durum yuksek tokluk oOzelligine sahip olmasina ve metalografik islemler sirasinda
olusabilecek kirilmalara karsi diren¢ saglamaktadir. (Aboras, Muchtar, Azhari, Yabaya

ve Hao, 2015; Boyacioglu, 2007).

Tablo 2. 12 TZP’nin bazi 6zellikleri (Saglam, 2005)

Renk Beyaz

Ergime Noktasi 2720 °C

Kdtle Yogunlugu 6.05 g /cmj

Termal iletkenlik 0.007 cal / cni.sn °C

Termal Genlesme katsayisl 100 °C 8.3x10'6/°C, 800 °C 10.5 x 10'6/°C
Termal Sok Direnci 360 AT°C
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Zirkonya ile ilgili seramikler yirmi yildir gelistirilmektedir ve bir¢ok arastirmaci
da ileriki uygulamalarin Ozelliklerini gelistirmek igin ¢ok c¢aba harcanmistir. Y -
TZP'den Ce-TZP'ye, yani, Y-TZP'nin yiksek mukavemetinden, Ce-TZP'nin yuksek
tokluguna kadar, TZP seramikleri gecici olarak hi¢ bir zaman seramik celik
adaylarindan biri haline gelmistir (Lin ve Duh, 2002).

TZP'nin bilesimi 6zelliklerini 6nemli 6lcide etkiler. Tetragonal-monoklinik
dondsima 6nlemek veya en aza indirmek igin zirkonyanin icgerisine ortak alkalin toprak
oksitler, ornegin Y203, CeCh ve AI203 eklenir ve bdylece tetragonal zirkonyanin
mekanik Ozelliklerini arttirir.  TZP malzemelerin Uretiminde dengeleyici olarak

genellikle Y203 kullanilir (Aboras vd. 2015).
2.1.5.7.1 Y-TZP ( itriyum ile Stabilize Edilmis TZP)

Y-TZP seramikleri, muihendislik uygulamalari icin yeni bir malzeme olarak
hizmet eder ve Ozellikle tip alani i¢in buyik 6énem tasir. Yiksek mukavemet ve kirilma
direnci gibi mikemmel mekanik 6zellikler, seramiklerin sertlestirici donisim olarak
bilinen benzersiz yetenegine, tetragonal (t) 'den monoklinik (m)' ye kadar strese bagh
bir faz donusumi olarak tanimlanir (Ragurajan, Satgunam ve Golieskardi, 2014).
199011 yillarda Y-TZP vyiksek kirilma toklugu ve mukavemeti nedeniyle yapisal
seramik olarak aliminaya populer bir alternatif haline geldi. Y-TZP'nin kullanimi,
alimina ile mimkin olmayan, daha kirilgan olan yeni implant tasarimlarina dogru yolu
acti. Ornegin femur baslari ve dizler Y-TZP’nin gelisimiyle daha ileri seviyelere
ctkmistir. (Chevalier ve Gremillard, 2009). 3Y-TZP, 1980 yilindan itibaren birgok
uygulamada kullanilirken, 2001 yilindan itibaren, olusan bazi basarisiz sonuglardan

dolayi kullanimi azalmistir.

Sekil 2. 18 Zirkonya femur baslari ve bir zirkonya dis koprisu 6rnegi (Chevalier, 2006)
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Tablo 2. 13 Y-TZP'nin bazi ézellikleri (Akbari, 2015)

Ozellikler Y-TZP
Erime noktasi (°C) 2720
Kiitle yogunlugu (g.crn’3) 6.05
Elastik modli (GPa) 140-200
Eg§ilme Dayanimi (MPa) 900-1300
Kirilma toklugu (MPa.mif) 5.5-11
Sertlik (GPa) 14

itriyum (Y203) 'Un stabilize edici etkisi, Y-TZP seramiklerinin yari Kararli
tetragonal (t) yapida islenmesini mimkun kilar. Bu, (t) fazinin g¢evre sicakliginda
tutulmasi, harici uygulanan stres altinda monoklinik (m) yapiya ddnismesine izin

verdigi icin ¢ok dnemlidir (Ragurajan vd. 2014).

Sekil 2. 19 ZrO2-Y203 faz diyagrami (Yazici, 2013)

%3 itriyum ile kararh hale getirilmis zirkonya yani, yani 3Y-TZP basta dental
uygulamalar olmak Uzere bircok uygulamada kullaniimaktadir. 3Y-TZP bloklarin
sinterlenme sicakliklari 1350°C-1550°C arasinda degismektedir. 3Y-TZPnin Ip olan
tane boyutu mekanik 06zelliklerinin iyi olmasina neden olmaktadir. Sekil 2.19 da

goruldugu gibi TZP icerisinde itriyum oranini artisi tetragonal-monoklinik donisim
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sicakhigini distrdugi bilinmektedir. %3 itriyum iceren TZP’lerin 6-8 MPa.mu yuksek
kirilma tokluguna sahip oldugunu bilinmekte, ayrica itriyum igeriginin ¢ok fazla olusu

kirilma toklugunu distrdigu Sekil 2. 20 de grafikte gorilmektedir (Uz, 2018).

Sekil 2. 20 Y203 orani gbre Y-TZP’nin faz yapisi ve kirilma toklugu (Kic) (Uz, 2018)

Ustiin 6zelliklerine ragmen, Kobayashi ve ark. Y-TZP seramiklerinin nemli
ortamlarda 250 °C'ye yakin uygulamalar icin ciddi bir kisitlamaya sahip oldudunu
kesfetmistir. ~ Bulgular, seramiklerin nemli bir atmosferde numuneler yizeyinde,
tetragonal ve monoklinik faz déntsiimine maruz kalacagim, ardindan mikro catlama ve
disuk sicaklik bozulmasi (LTD) olarak bilinen kuvvette buyilk bir kayip olabilecegini
ortaya koyar (Ragurajan vd. 2014). Y-TZP, su varhgdinda disik sicaklik bozulmasina
(yaslanma) egilim gostermektedir. Yaslanma, yilizey molekilleri tarafindan tetiklenen,
yuzey pirizlendirme ve mikro-catlama ile sonuclanan yilizeyde asamali tetragonal-
monoklinik dénidsim ile olusur. Bu kaginilmaz olarak, kalca eklem baslarinin asinma
performansini etkiler (Chevalier ve Gremillard, 2009).

itriyum ilaveli zirkonya, mukavemet ve tokluk acisindan seramik altin
standardindaydi. Ancak uzun sureli stabilitenin olmamasi tibbi kullanim i¢in 6nemli bir
konudur. Su anki arastirma, zirkonya bazli seramiklerin ve bilesiklerin, su veya viicut
sivisi mevcudiyetinde ylzey bozunumu cekmeden faz donidsim sertlestirmesinden
fayda saglamayi hedeflemektedir. Yaslandirma zirkonya 6rneklerinde ¢ogunlukla nemli
bir atmosferde veya su altinda deneysel olarak gerceklesir. Bu nedenle, bugiln, suyun
mevcudiyetinin,  zirkonya'daki  tetragonal ve monoklinik  dondsimi  nasil
etkileyebilece@ini acgiklamaya calisan birkag model bulunmaktadir. Birka¢ deneysel

sonug, su radikallerinin nemli atmosfere maruz kalma esnasinda zirkonya kafesine
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nifuz ettigini gostermektedir. Y-TZP de, itriyumun ¢ degerli niteliginden dolay! ¢ok
sayida bosluk varligi suyun diflizyon oranini diger zirkonya seramiklerinden (yani CeCh

katkili ZrO?) daha yiiksek hale getirir (Clievalier ve Gremillard, 2009).

2.1.5.7.2 Ce-TZP ( Seryum ile Stabilize Edilmis TZP )

Zirkonya gelisiminin ilk asamasinda, 1980'lerde, farkh katki maddeleri ile farkli
sistemler 6nerilmis ve karakterize edilmistir. Bunlarin arasinda Ce-TZP, Mg-PSZ ve Y-
TZP en umut vericileriydi. O doénemde, mikemmel gici sayesinde ortopedik
uygulamalar i¢in Y-TZP tercih edilmisti. Yalnizca giicti gbz 6niine alarak uzun émdarli
implantlar icin farkli segeneklerin potansiyelini ¢ok disukti. Mukavemet bir seramigin
catlama direnci Uzerinde sadece bir kisim bilgi verir. Kirllma toklugu ise seramik
catlama direnci Uzerinde daha fazla bir fikir verir. Gergek implantlar kaginilmaz olarak
dissal kusurlar (isleme kusurlari gibi) icerdigi halde, mukavemet her zaman ¢ok kigiik
iyi hazirlanmis ve cilalanmis olarak numunelerdeki gibi ol¢tlmustir. En iyi kosullar
altinda optimize dengeleyici icerigiyle, Mg-PSZ ve ozellikle Ce-TZP'in, tokluk
acisindan, Y-TZP'ye kiyasla daha iyi olabilecedi bilinmektedir. Ayrica zirkonyanin ilk
gelismeleri sirasinda yaslanmanin sonuclari da goz ardi edilmisti. implantlar tizerindeki
dusuk sicaklik bozunumunun kritik sonuglari icin Mg-PSZ ve Ce-TZP gibi yaslanmaya
daha direncli seramiklerin kullanimi daha uygun oldugu aciktir (Chevalier ve

Gremillard, 2009).

2.1.5.7.3 ZTA ( Aluminyum-Zirkonya Kompozitleri)

Bu tir kompozitlerdeki zirkon tanelerinin stabilizasyonu, sert bir aliimina
matrisinin bulunmasi sayesinde saglanir. Zirkonya tanelerinin itriyum ile takviye
edilmesi gerekli degildir ve bu nedenle oksijen boslugu olusmaz. Dolayisiyla, su
radikallerinin zirkonya kafesine yayilmasi, kuvvetli bir sekilde azaltilir. Ayrica,
yeterince disik zirkonya icerigi (sizdirma esiginin altinda) ve yeterince iyi dagilim igin,
zirkonya taneleri izole edilir ve bir taneden digerine donismenin énlenmesi engellenir.
Yaslanma direncinde Y-TZP'ye kiyasla belirgin bir iyilesme ve iyi bir catlama direnci
gosterirler. Zirkonya'nin ana faz oldugu ATZ olarak anilan bazi kompozitler de
gelistirilmektedir. Bununla birlikte, bu kompozitler 6nemli bir yaslanma derecesini

gostermektedir, ¢unki ana faz bir Y-TZP'dir (Chevalier ve Gremillard, 2009).
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2.1.5.7.4 Ce-Y-TZP ( Seryum ve Itriyum ile Stabilize Edilmis TZP)

Y203 stabilize edilmis tetragonal ZrC>2 polikristallerinin (Y-TZP) mikemmel
mekanik ozelliklere sahip oldugu iyi bilinmektedir. TZP'nin yiksek mukavemet ve
kirima  toklugunun, tetragonalden  monoklinik  faza kadar strese bagli
transformasyondan  kaynaklandi§i  dustnulmektedir.  Bununla  birlikte,  kirilma
toklugunun, nemli bir atmosferde veya sicak sulu ¢ozeltide disuk sicaklikta tavlama ile
blylk 6lcide bozunacagi bildirilmistir. Son zamanlarda, Y-TZP'nin termal stabilitesinin
CeC>2 katki maddeleri ile gelistirilebilecegi 6ne surilmastir (Duh ve Wu, 1991).

Y-TZP seramiklerinin disuk sicaklikta bozulma olusumu 6nlenemedigi takdirde,
seramik oksitlere (MgO, ALO3, ZnO, CaO ve CeCb) eklenmesi yardimci olmaktadir.
CeU2 genel olarak zirkonya tetragonal fazini stabilize etmek icin kullanilir ve ayrica
cam seramikleri sinterlemesini, mukavemet ve termal kararlihgi arttirdigi bilinmektedir.
Ce-TZP, Y-TZP'nin aksine, LTD'ye karsi bir dirence ve daha yiiksek tokluga sahiptir.
Orta derecede Ce-TZP o06zelliklerinin arttirilmasi, malzemenin insan vicudunda faz
stabilitesi ve uzun Omurli 6zellikler agisindan gereksinimleri olan biyomedikal
uygulamalar icin birincil bir aday haline gelmesine neden olacaktir. Fischer ve
Stawarczyk, Ce-TZP/AI203 nanokompozitin geleneksel Y-TZP'ye kiyasla ({stiin
mekanik  Ozellikler ~ sundugunu  kesfetti.  Ayrica, geleneksel Y-TZP ile
karsilastirildiginda, egilme dayanimi ayni aralikta kalmistir ama kirilma toklugu seryum
ilavesiyle artmistir. Mangalaraja ve ark. ile Takano ve ark. seryum ilavesinin etkisinin
arastirmis ve seryumun Y-TZP'nin kirilma toklugunu arttirdigi ifadesini desteklemistir.
(Ragurajan vd. 2014).

TZP'nin dusuk sicaklik degradasyonuna (LTD) duyarlihgi, mikemmel mekanik
ozelliklere ve biyouyumluluga sahip bir malzeme icin bir eksikliktir. Seryum oksidin
(Ce02) eklenmesi, malzemeyi LTD'ye ineit kilar ancak mukavemet ve sertligi disurdr.
Bu biyomedikal uygulamalarda kullanimini sinirlandirir ve zorlastirir. Bu sinirlamanin
ustesinden gelmek icin, Y-TZP'ye ilave edilen CeU2 miktari, sinterleme yontemleri ve
sicakliklari, karistirma yontemleri ve kullanilan tozlarin safli§i gibi numune hazirlama
faktorleriyle birlikte degistirilebilir (Ragurajan vd. 2014).

TZP potansiyel ve c¢ok yonli uygulama nedeniyle bilim insaninin ilgisini
cekmeye devam etmektedir. Y-TZP'nin disik sicaklik bozulmasina karsi direnci ve Ce-
TZP'nin orta dereceli gicini arttirmak igin, Ce-Y-TZP, Ti-Y-TZP ve Ce,Y-ZTA vbh.
gibi bircok Uclld sistem cahsilmistir. Bu arada, Ce-Y - TZP ve Ti-Y-TZP'nin
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hidrotermal ortamda t — m bozulma olusumunu etkili bir sekilde engelledigi
disunilmektedir. Bununla Dbirlikte, Ti-Y-TZP, hidrotermal yaslanmaya karsi
dengesizligi ve mekanik 6zelliklerin azalmasina neden olan belirgin bir tane biyimesi
sergiler. Sonu¢ olarak, Ce-Y-TZP seramiklerinin gelistirilmesi, bu yuzyilda TZP
malzemelerinin daha fazla kullanilmasi igin tek segenek olabilir diye dusundlmastir
(Lin ve Duh, 2002).

Dong Lin ve arkadasinin yaptigi calismada Ce-Y-TZP seramiklerinin cesitli
kosullarda hidrotermal yaslanmasina karsi mekanik dzellikler ve direng incelenmistir.
Ayrica Ce-Y-TZP seramiklerinde egilme dayanimi, kirilma toklugu, sertlik ve
hidrotermal yaslanma direnci arasindaki iliskiler 0Ozetlemektedir. Optimum bir
kompozisyon bdlgesi bulma denemesi yapilmis. Ce ve Y'nin uygun bilesimlerine sahip
Ce-Y-TZP seramiklerinin yilksek egilme dayanimi, kirlima toklugu ve dusuk sicaklik
bozulmasina karsi iyi diren¢ gostermesi gerektigine inaniimaktadir. %6.5-7 mol CeU2
ve %2.25-3 mol YOj5 optimum kompozisyon bdélgesi oldugu tespit edilmistir. 750-900
MPa gibi yiksek mukavemet, 10-17MPa ml2 yuksek tokluk ve dusuk sicaklk
bozulmasina karsi yeterli diren¢ sergiledigi anlasiimaktadir. Ce-Y-TZP'nin hem kirllma
mukavemeti hem de kirilma toklugu icin, c¢esitli kompozisyonlar maksimum degerler
vermistir. Her ikisi de % 5.5 mol'den daha az seryum iceren Ce-Y-TZP bilesimlerine
karsi duyarhdir, daha fazla seryum ilaveleriyle gi¢ ve tokluk Uzerindeki -etkisini
azalttigi gorulmektedir (Lin ve Duh, 2002).

%3 katkili Y203 zirkonya seramikler, tetragonal-monoklinik doénusiim
sertlesmesi nedeniyle ylksek egilme dayanimi ve kirilma toklugu gosterirler. Ancak bu
mikemmel mekanik Ozellikler nemli havadaki 150 ile 300 °C arasindaki sicakliklarda
dusuk sicaklikta tavlama ile biyuk o6lcide bozulur. Ce2'nin Y203 katkili ZrCL'ye
eklenmesi, yiksek sicakliklarda nemli bir atmosfere uzun stire maruz kaldiktan sonra
kabul edilebilir mekanik 6zelliklere sahip zirkonya esasli seramikler elde etmek icin
Onerilmistir (Spielbochler ve Gritzner, 1992).

P. Spielbuchler ve arkadaslarinin yaptigi calismada ZrO/nin sirasiyla % 3 mol
Y203 ve %5, 10, 15 ve 20 mol CeCL ile katildiginda mekanik o6zelliklerini ve nemli
havadaki tavlamanin 150 °C'de etkilerini arastirmaktadir. Ayrica numuneler farkh
sicakliklarda sinterlenerek (1300°C/14000C/15000C/16000C/1700°C) etkisi
incelenmistir. Calismada sinterleme sicakhigi 1500 0 C'ye kadar yikselince yogunlugun
Ce-Y-TZP kompozisyonlarinda teorik olarak %97 de@erine yukseldigi gordiler. % 99
mol CeCL iceren ve sinterleme sicakligi 1700 °C olan bir érnek igin % 99 teorik olarak
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en yuksek yogunluk olculmustir. Vickers sertlik degerleri ise 1400 °C ve (Usti
sicakliklarda sinterlenmis numuneler icin 12-20 GPa, 1300 °C sinterlenmis numuneler
icin icerigi 4-6 MPa gibi daha disuk bir deger goruldi. Kic degerleri ise sinterleme
sicakhigi ile arttigi ancak artan CeO? igerigi ile hafif azaldigi gorulmustir. Seryum
konsantrasyonundaki artislar egdilme dayaniminda bir azalmaya neden oldu. Ayrica
CeCb'nin eklenmesi egilme dayanimini 300-400 MPa dl¢ulirken, bu ilavenin Y-TZP’ye
gore duslik degerler oldugu gorilmustur (Spielbochler ve Gritzner, 1992).

P. Spielbichler ve arkadaslarinin ayri bir calismasinda ise 1500 °C'de
sinterlenen seramik numunelerin 24 saat boyunca 150 °C'de nemli bir hava akimina
maruz birakilmasiyla gerceklestirdi. Ortalama bikiilme dayanimlari,% 3 mol Y203 ve
% 5, 10, 15 ve %20 mol CeO2 igeren numuneler icin 6l¢uldi ve hepsi 1500 0 C'de
sinterlenmistir. Tavlama oncesinde ve sonrasinda egilme kuvvetlerinde bir degisiklik
gozlenmistir. CeO2'nin ZO2'ye Y203 ile katilmasi, tetragonal fazin dengelenmesine
neden oldu ve hidrotermal tavlama sirasinda mekanik 6zelliklerin bozulmasini
Onlemistir. (Spielbochler ve Gritzner, 1992).

D. Ragurajan ve arkadaslarinin yaptigi bir baska calismada cesitli oranlarda
CeU2 eklerinin ve cesitli sinterleme sicakliklarinin Y-TZP'nin kitle yogunluguna
etkisini, Vickers sertligi tUzerindeki etkisi, Young moduli Gzerindeki etkisi ve kirilma
toklugu UGzerindeki etkisi incelenmistir. Ozellikler CeO2-Y-TZP bilesimleri icin ortak
bir artis egilimi gosterir. CeU2 ilavesi, yogunlugun artmasi, sinterleme sicakhgi ile
orantili oldugundan yogunlasmaya yardimci olmak icin faydah olmustur. 1250°C de
sinterlendiginde, katkili drnekler 1250 °C'de daha yiksek sertlik degerleri gdstermistir,
ancak yine de teorik degerin altinda kalmistir. Genellikle tim numuneler artan
sinterleme sicakhigi profilleri ile benzer bir edilim gdstermistir. 250 °C'de, katkisiz Y-
TZP icin yaklasik 177GPa olan, diger tim katkili 6rnekler icin young modullinin
yaklasik 210 GPa oldugu, neredeyse teorik degerine ulastigi gorildi. 200GPa
degerlerine > 1300°C sinterleme sicakliklarinda ulasiimistir. Yogunluk ile young
modilu arasinda ters orantili bir iliski vardir, ¢iinkl distik yogunluklu malzemede daha
ylksek esneklik saglar. Y-TZP'nin matris sertligini dizenleyen kitle yogunlugunun
O6nemli bir parametre oldugu sonucuna varilabilir. CeO? ilavesinin, Y-TZP'nin kirilma
toklugunun arttirilmasinda faydali oldugu acgikca gorilmustir (Ragurajan vd. 2014).

J. G. Duh ve ark. tarafindan yapilan bir arastirmada yaslanma davranisini
degerlendirmek icin duslk sicaklikh bir yaslanma deneyi yapilmisti. Yaslanma sonrasi
mikroyapl, faz ve mekanik 06zellikler bakimindan degisiklikler &lgilmis ve
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tartisiimistir. Ornekler | ay boyunca suda 300 °C'de yaslanma icin 6zel olarak
tasarlanmis paslanmaz celik bir tutucuya yerlestirildi. Saf ZrO? ve Y203 katkili ZrCh
sonuclari ile karsilastirildiginda, CeCE ila Z102 seramiklerinin eklenmesinin, tetragonal
fazi daha dusik bir sicaklikta stabilize etme egiliminde oldugu gorilmektedir. Bu
calismada Y203-CeO-ZrC>2 seramiklerinin tane blyUkliginin Y203 miktari arttikca
azaldigi gortlmektedir. Tane blyukliguinin Y203 igerigine gore bagimhhgi yaslanma
sonrasl durum icinde gecerlidir. Tane blyikligi, ! ay boyunca 300 °C'de yaslandiktan
sonra biraz artmistir. Bununla birlikte, yaslanma sicakhgi oldukga disuk oldugundan ve
dolayisiyla tane buyumesi ¢cok az oldugundan, tane buyukligindeki artisin miktari
kayda deger deg@ildi. Numunenin yaslanma 6ncesi ve sonrasi asamalari XRD metodu ile
tespit edildi. Yaslanma dncesi numuneler icin sadece tetragonal faz mevcuttu. 300 °C'de
1 ay yaslandirildiktan sonra 3 numune de tetragonal fazdan baska hicbir faz tespit
edilmedi ve bu oldukga iyi bir termal stabilite oldugunu gosterir. Bununla birlikte
yaslanma sonrasi bir az miktarda monoklinik faz gézlenmistir. (Duh ve Wu, 1991).

Yapilan baska bir ¢alismada kullanilan numunelerin yaslanma éncesi ve sonrasi
ornekler icin sertligi ve kirlima toklugu da incelenmistir. Yaslanma dncesi ve sonrasi
ornekler icin sertlikte ve kirilma toklugunda 6nemli bir degisiklik gdzlenmemistir. YO2
icerigi % 1 ve % 4 mol oldugunda sertligin bir miktar arttigi gorulmastir. Sertligin
Y203 icerigine bagimli olmasinin aksine, Y203 icerigi arttikca Kc degeri dustigu
goralmustur. Nemli bir atmosferde dislk sicaklikta yaslanma sirasinda mukavemetinde
onemli bir disus sergileyen Y-TZP veya YSZ'den farkli olarak, bu ¢alismada Y203
katkili CeCb-ZrCb seramikleri, 1 aya kadar 300 0 C sicaklikta suda yaslanma sirasinda
termal olarak oldukca stabil olduklarini gériildi. Bu calismada kullanilanlar gibi ZrO?
bazli seramiklerin, uygun sekilde tasarlanmis kompozisyonlarinin, disik sicaklikta
yaslanma sirasinda oldukga dengeli davranmalari gerektigi anlasiimaktadir. Ustelik
uygun muamele ile uygun bilesimler, Y203-CeU2-ZrO2 sisteminin Y-TZP icin
potansiyel bir zorluk teskil etmesine neden olacak yuzey toklugunun artmasina neden
olabilir (Duh ve Wu, 1991).

Mohamed Aboras ve arkadaslarinin 2015 yilinda yaptigi bir calismada Soguk
izostatik Presleme (CIP) ile Ce-Y-TZP uretilmistir. CiP ile takviye edilen %5 seryum
(CeCS) ilavesinin, itriyum stabilize zirkonya mekanik 6zellikleri Gzerindeki etkilerini
arastirmay1 amaclamistilar. 1600 °C'de sinterlenen 3Y-TZP numunelerinden Emisyon
Taramali Elektron Mikroskobu (FESEM) ile alman mikrografiler farkli boyutlarda
gozeneklilige sahip homojen olmayan bir mikro yapr gosterdi. Ayni sicakhkta
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sinterlenen Ce-3Y-TZP numunesinin mikrografi homojen mikro yapilari olan neredeyse
hic gbdzenek gdstermemistir. Yogunluk testinde 3Y-TZP numunelerinin sinterlenmis
yogunlugu teorik yogunlugun% 91.8'i iken Ce-3Y-TZP numunelerinin sinterlenmis
yogunlugu teorik yogunlugun % 98 oldugu goéruldi. Gozenekliligin varligi, 3Y-TZP
numunelerinin sinterlenmis yogunlugunu azaltan ana faktor oldugu soylenmistir.
Yapilan vickers sertlik testinin sonuclari ise 3Y-TZP'nin ortalama sertlik degerinin
10,33 GPa oldugunu, Ce-3Y-TZP'nin ortalama sertlik degerinin 14,14 GPa oldugunu
gorilmistir. Slip dékiim ve CIP ile olusturulan Ce-Y-TZP numuneleri, tek basina slip
dokim ile olusturulan 3Y-TZP numunelerine gore daha az gozenekli daha homojen tane
yapilarina sahiptir. Sonuglar, Ce-Y-TZP yogunlugunun teorik yogunlugun% 91.8'den%
98'ine, sertligin ise 10.33 GPa'dan 14.14 GPa'ya yikseldigini gostermektedir. XRD
sonuclari, fazin her iki malzeme igin %100 tetragonal oldugunu gdstermektedir. Bu
nedenle, ikinci konsolidasyon teknigi olarak CiP esliginde slip dokiim, zirkonya mikro
yapisinin _homojenligini artirabilir, boylece mekanik ozellikleri arttirir (Aboras vd.
2015).

M. M. R. Boutz ve arkadaslari yapti§i bir ¢calismada itriya ve seryum ile stabilize
edilmis tetragonal zirkonya polikristallerinin (Y, Ce-TZP) kirilma toklugu ve yaslanma
direncini degerlendirmistir. Cok ince taneli, tamamen yogun malzemeler nispeten dusuk
sicakhklarda (1150-1200°C) sinter dévme ile Uretilebildigini sdylemislerdir. % 2 mol
Y203 ile stabilize TZP sicak sudaki (185°C) yaslanma direnci, seryum ile kuvvetli bir
sekilde arttirildigini gérilmastir. Tamamen yogun olan Y, Ce-TZP'nin toklugu ise 0,2
um'ye kadar olan tane biyuklukleri icin 7-9 MPa m 1/2'dir. Arastirilan kompoziyonlar
sadece %5 YOL5 iceren TZP , %4 YCC5 iceren TZP igerisine %2,4,6,8 CeC>? ilavesi
kullanilmis olup, numuneler iki adimda ilk 6nce 80-100 MPa'da ve son olarak 400
MPa'da soguk izostatik sikistirma ile hazirlanmistir. Yaslanma testleri icin 6rnekler
1150°C'de 10 saat sinterlendi veya 3 saat 1400c'de sinterlendi. Sinterleme sirasinda
Isitma ve sogutma hizlari sirasiyla 120 ve 240°C h'l idi. Sinterleme sonrasi numunelerin
tane boyutu 0.20-0.66 um arasi olurken, yogunluklari ise %92-97 arasi olmustur (Boutz
vd. 1995).

M. Turon-Vinas ve arkadaslarinin yaptigi baska bir ¢alismada, Y203 0-3 mol
arasi, CeCh ise 0-12 mol arasi 12 farkli kompozisyon kullaniimistir. Kompozisyonlar
karistiriima isleminde sonra 100 Mpa’da preslenmis ve 2 saat dakikada 3°C isitma
sogutma hiziyla 1450 °C de sinterlenmistir. Sinterleme sicakliginin etkisi, mekanik
Ozellikleri arttirma cahismalari icin % 0.45 mol Y203 ve % 10.2 mol CeCB

52



kompozisyonu igin 1350-1650 °C sicakliklari arasinda her 50 °C sicakliklarda 2 saat
sinterleme olacak sekilde cahsiimistir. Sertlik deneylerinde max sertlik degeri 17 GPa
ile sadece %3 mol Y203 igeren ZrCb dl¢ulirken, min sertlik degeri ise 12 GPa ile sadece
%12 mol CeO? igceren ZrCP de Ol¢ilmustir. Malzeme icerisindeki Y203 miktari arttikga
tane bulyukligu azaldigi ve Y203 miktari arttikca malzemenin sertliginde de artis
gozlenmistir. Sinterleme sicaklidi ile tane boyutu arasinda da dogrusal bir iliski oldugu
gorulmustir.  Sinterleme sicakliginin artmasi ve kompozisyon igerisinde CeCP
miktarindaki artis tane boyutunu arttirip malzemenin sertligini azaltmistir.  Kirllma
tokluklari ise Ce oraniyla arttigi goralmustir. % 0.45 mol Y203 ve % 10.2 mol CeO2
kompozisyonu igin olgllen kirilma toklugu degeri ise yaklasik 9 Mpa ml2 olarak
Olculmdistir (Turon-Vinas, Roa, Marro ve Anglad, 2015).

C. Zhao ve arkadaslari tarafindan yapilan calismada Ce-TZP yuksek kirilma
toklugunu, Y-TZP nin daha yiiksek sertligini kullanmak amaciyla bir kompozit tretmek
amaclanmistir. Bunun icin %3 mol Y203 ile stabilize edilmis ZrC>2 ve %12 mol CeCK ile
stabilize edilmis Z102 tozlari ve 1450 °C sinterleme sicakhigi ve | saat silre
kullaniimistir. Y203 bakimindan zengin olan kompozisyonun tane buyuiklagunin, CeO2
bakimindan zengin olan kompozisyona gore kigik kaldigi gorilmustur. Elde edilen
kompozitin sertligi 12.6 ile 10.3 Gpa arasi ol¢lilmustir. Kirllma toklugu ise Ce-TZP
ylizeyine dogru 10.2 Mpa ml2 ‘a kadar yukseldigi gorulmdistir. (Zhao, Vleugels,
Vandeperre, Basu ve Biest, 1998).

J. G. Duh ve J. U. Wan’nin yaptigi bir ¢alismada yuksek sertlesmis ve termal
olarak kararli bir zirkonya sisteminin gelistirilmesi arastirilmis ve Y203-Ce2-ZrO2
sistemi istenen mekanik Ozellikler icin en uygun kompozisyon olarak incelenmistir. Bu
amaglar icin % 5.5 mol CeCB - 2 mol% YO15-Z1G2 oranlar belirlenmis 1500 °C
sicaklikta 1/2/4/6/8 saat sureyle sinterleme yapilmistir. Bulunan sonuglarda sinterleme
suresinin artmasiyla tane buyukliginin arttigi, sertligin giderek azaldigi gérilmastir.
Olciilen en yiiksek sertlik | saat sinterleme siresiyle 9.2 Gpa olciliirken, en disik
sertlik ise 8 saat sinterleme sonucu 8.1 Gpa olarak 6l¢tlmustir. Kirllma toklugu ise
sinterleme suresiyle direk baglantili olarak diizenli bir degisim gostermemistir. Max
kirilma toklugu 2 saat sinterleme stiresi sonucu 19,0 MPa m/2 dlciiltrken en disuk ise 8

saat sinterleme sonucu Olculen 13,6 MPa m/2’dir. Ayrica 200 °C sicakliktaki su
icerisinde malzemenin yaslanmasinin, Ce oranin artmasiyla azaldigi goérulmustir (Duh

ve Wan, 1992).
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Jyung-Dong Lin ve arkadaslarinin yaptigi bir calismada, karsilastirma icin, % 6
mol YOL1.5-TZP (6Y-TZP) ve % 12 mol Ce-TZP (12Ce-TZP) seramikleri test edilmistir.
Sinterleme sicakhgi icin 1500°C sure igin ise 2 saat segilmistir. 6Y-TZP ve 12Ce-
TZP'nin eg@ilme dayanimi sirasiyla 787.3 = 129.1 ve 2523 + 17.6MPa oldugu
sOylenmistir. CeO? igerigi %3.5/ 5.5/ 8 mol, YO0u,5 icerigi %1.5/ 1.0/ 2.5/ 3.0/ 3.5/ 4.0
mol gibi degisken oranlarla farkli kompozisyonlar Uzerinde calisiimistir.
Kompozisyonlarda CeQO? ilavesi Ce-Y-TZP'nin glclnl azaltacagini, buna karsilik,
YOus'in eklenmesi glict arttirma egiliminde oldugu goérilmuslerdir. %3 mol Gzeri YO, 5
iceriginden sonra dayanimin sapmasi arttigi goralmustir. Genel olarak, sertlik arttikca
kiritlma mukavemeti artar.. Bu ¢alismada, dusuk sertlikteki numuneler (Hv ~ 9) nispeten
dusuk mukavemet gdstermektedir (~300MPa), yuksek sertlikteki numunelerin guci (>
10 Gpa) ise 800-100MPa kadar yuksektir. Kc <5 MPaml?2 i¢in dayaniklilik artar, Kc>
5MPa mlR i¢in artan tokluk ile gl¢ azalir. Ortalama tane buyukliginin bir fonksiyonu
olarak Vickers sertligi ve kirilma toklugu iliski incelendiginde ise, Ce-Y-TZP'nin
sertligi artan tane buyuklugu ile azalirken, Ce-Y-TZP icerigi % 8 mol CeO2'den fazla
olan tane buyuklugundeki degisiklikten bagimsiz olarak degismeden kalir. Bununla
birlikte, kirlima toklugu, tane biyukluga ile tutarh bir sekilde artmakta oldugu
gorulmustir. Calismada yaslanma testi icin ise 200°C belirlenmistir. ‘Yaslanma
dayanimi icin kritik bir bilesim gereklidir. Elde edilen sonuglarda %8 mol CeO2/ %2.5
mol YOi5 , %8 mol CeO2 / %2 mol YO,5 %55 mol CeO2 / %4 mol YO,5}
kompozisyonlari icin 200°C sicaklikta 1000 saatte kadar tamamen yaslanmanin

onlenebilecegi gorulmustur (Lin, Duh ve Lo, 2002).
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YONTEM

3.1 Amag

Bu calismanin amaci, farkl oranlarda itriyum (Y) ve seryum (Ce) ile stabilize
edilmis tetragonal zirkonya polikristalleri (TZP) kullanilarak belirlenmis recgetelerdeki
kompozisayonlar hazirlanacaktir. Bu malzeme sekillendirildikten sonra sinterleme
asamasina gegilecektir. Elde edilen numunelerin sinterleme sicakliklarinin ve sinterleme
surelerini fiziksel ve kimyasal 6zelliklerine etkisi belirlenecek, biyomalzeme olarak
dental veya farkli uygulamalarda kullanilabilir olusu test edilecektir.

Agiz saghgr ve disler gorunimi insanlarin 6nem verdigi konulardandir.
Zirkonya sahip oldugu fiziksel ve mekanik Ozelliklerinin yani sira biyouyumluluk
Ozellikleriyle dental uygulamalara uygun ve kullanilabilir bir dental seramik malzeme
olarak kabul edilmistir. Tetragonal zirkonya polikristalleri TZP, halen yapilan
calismalarda potansiyeli, Ustlin 6zellikleri, biyouyumlulugu ve ¢ok yonli uygulamalari
nedeniyle fazlaca ilgi gérmektedir.

Bu calismada, itriyum (Y) ile stabilize edilmis tetragonal zirkonya polikristalleri
(Y-TZP)’nin yiksek sertligi, seryum (Ce) ile stabilize edilmis tetragonal zirkonya
polikristalleri (Ce-TZP)’nin yiksek kirilma toklugu kullanilarak, yuksek sertlik ve
yuksek kirilma toklugu olan itriyum (Y) ve seryum (Ce) ile stabilize edilmis tetragonal
zirkonya polikristalleri  (Ce-Y-TZP)’nin gelistirilmesi hedeflenmistir. Bu {stln
Ozelliklerle, dental ve farkli biyomalzeme uygulamalarinda kullanilabilirlik icin uygun

kompozisyonlar ve uygun sinterleme sartlari tizerine galisilacaktir.

3.2 Deney Programi

Yapilan bu calismada sirasiyla asagidaki asamalar izlenmistir.

e Dental uygulamalar ve biyomalzeme olarak kullanmaya uygun malzemeyi
tretmek icin itriyum (Y) ile stabilize edilmis tetragonal zirkonya polikristalleri
(Y-TZP) ve seryum (Ce) ile stabilize edilmis tetragonal zirkonya polikristalleri
(Ce-TZP) yurtdisindan temin edilmistir.

e Arastirmalar ve literatir taramalari incelenerek kiyaslamalar igin farkl
kompozisyon oranlari ( %100 Y-TZP, %75 Y-TZP/ %25 Ce-TZP, %50 Y-TZP/
%50 Ce-TZP, %25 Y-TZP/ %75 Ce-TZP, %100 Ce-TZP), farkh sinterleme
sicakliklart ( 1500 °C, 1550 °C ) ve bu sicaklik degerlerindeki sinterleme streleri

( 1-2 saat) belirlenmistir.
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Belirlenen  kompozisyon oranlari icin kullanilacak tozlarin  agirliklari
hesaplanmis ve tartilmistir. Tartilarak hazirlanan karisimlar gezegen tipi bilyal
degirmene konulmak Uzere 6gutme haznelerine konulur. Haznelerin igerisine toz
miktarinin yarisi agirhginda zirkonya bilyalar eklenerek, Kkaristirma ve
homojenizasyon i¢in 4 saat boyunca orta hizda degirmen calistirildi.

Degirmenin haznelerinden alinan tozlar bilyalardan ayrilmak Uzere elendi ve
karisimlar 6nce kuru presleme yodntemiyle 15MPa basing ile sekillendirildi.
Kuru presleme sonrasi zimpara ile c¢apaklari alinan numuneler kaliplandi ve
soguk izostatik pres yontemiyle 250 MPa basing ile tekrar preslenerek
sekillendirildi.

Sekillendirmeleri tamamlanan farkli oranlarda itriyum ve seryum ile stabilize
zirkonya numuneleri ilk olarak 700 °C sicaklikta 2 saat sireyle uzaklastirma
islemi uygulanmis daha sonra ise 1500 °C ! saat, 1500 °C 2 saat, 1550 °C ! saat,
1550 °C 2 saat sinterleme islemi yapilmistir.

Sinterleme islemi gerceklestirildikten sonra farkli oranlarda itriyum (Y) ve
seryum (Ce) iceren, farkh sinterleme sicakligi ve sireleri kullanilarak hazirlanan
numuneleri karakterize edilip, dental uygulamalar ve farkli biyomalzeme

alanlari icin uygunlugu incelenmistir.
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Y-TZP Ce-TZP

KARISTIRMA
(HOMOJENIZASYON)

KURU PRESLEME

SOGUK iZOSTATIK
PRESLEME (CiP)

Vv
UZAKLASTIRMA
(700 °C /1 saat)
. A ———
SINTERLEME INTERLEME
1500 °C 1 saat 1500 °C 2 saat
Ve \ /

Sekil 3. 1 Deney programi akis semasi
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3.3 Deneylerde Kullanilan Malzemeler

3.3.1 itriyum (Y) ile Stabilize Edilmis Tetragonal Zirkonya Polikristalleri (Y-TZP)

itriyum (Y) ile stabilize edilmis tetragonal zirkonya polikristalleri (Y-TZP) yurt
disindan temin edilmistir. %3 itriyum ile stabilize edilmis olan 3Y-TZP, 6,05g/cm)

yogunluga sahiptir.

3.3.2 Seryum (Ce) ile Stabilize Edilmis Tetragonal Zirkonya Polikristalleri (Ce-

TZP)
Seryum (Ce) ile stabilize edilmis tetragonal zirkonya polikristalleri (Y-TZP) yurt
disindan temin edilmistir. %12 seryum ile stabilize edilmis olan 12Ce-TZP, 5,72 g/cm)

yogunlu@a sahiptir.

3.5 Kompozisyonlarin Belirlenmesi

Farkli karisim oranlarinin, sinterleme sicakliklarinin ve sinterleme surelerin
numunelerin 6zelliklerine etkisi incelenmesi icin ilk olarak numunelerin yiizdesel olarak

oranlarina karar verilmistir.

Tablo 3. 1 Belirlenen kompozisyonlar ve uygulanacak sinterleme islemleri

Kompozisyon Numune kodlari Sinterleme sicakligi Sinterleme suiresi
%100 Y-TZP Y-TZP 1500-1550 °C 1-2 saat
%75 Y-TZP / %25 Ce-TZP 0.75Y-0.25Ce-TZP 1500-1550 °C 1-2 saat
%50 Y-TZP/ %50 Ce-TZP 0.50Y-0.50Ce-TZP 1500-1550°C 1-2 saat
%25 Y-TZP/ %75 Ce-TZP 0.25Y-0.75Ce-TZP 1500-1550 °C 1-2 saat
%100 Ce-TZP Ce-TZP 1500-1550 °C 1-2 saat

3.6 Karistirma ve Homojenizasyon islemi

Numunelerin kompozisyonlari belirlendikten sonra her bir degisken icin, farkli
testlere tabii tutulmak Ulzere gerekli olan 2’ser disk numune igin gerekli toz miktarlari

hesaplanmistir.
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Sekil 3. 2 Gezegen tipi bilyali degirmen

TUm kompozisyonlar igin toplam toz miktari hesaplandiktan sonra bilyali
degirmenlerin haznelerine konulmus ve Uzerine zirkonya bilyalar eklenerek 4 saat
sureyle Sekil 3.2 de gorllen gezegen tipi bilyali degirmende karistirllmistir. Karistirma
isleminden sonra hazneden cikarilan tozlar elekten gecirilmis ve sekillendirme islemine

hazir hale getirilmistir.

3.7 Sekillendirme
3.7.1 Kuru Presleme

Sekillendirme islemi, recetelerin hazirlanmasi ve gezegen tipi degirmende
bilyeler yardimiyla homojenlestirilen karisimin sonrasinda yapilmistir. Sekillendirme
isleminin ilk asamasi olarak Sekil 3.3’de gorilen sekilde kuru presleme yontemiyle pres
yapiimistir. Kuru presleme genel anlamiyla kullanilacak kalibin doldurulmasi, presin

gerceklesmesi ve preslenen numunenin ¢ikarilmasi asamalarindan olusur.

Sekil 3. 3 Kuru presleme yonteminin sematik gosterimi
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Kullanilan kaliba ve istenilen boyut icin gerekli toz miktari 7 gr hesaplandiktan
sonra kalip numunenin sikismasini engellemek icin yaglanmis ve ardindan tozlar
doldurulmus, kol yardimiyla da 14-15 Mpa basing ile sikistirilip, sekillendirilmistir.

Kaliptan ¢ikan numunelerde eger ¢apak olustuysa zimpara kullanilarak alinmistir.

Sekil 3. 4 Kuru presleme yonteminde kullanilan pres ve elde edilen numune

3.7.2 Sogjuk izostatik Presleme

Kuru presleme sonrasi yapilan izostatik presleme ise genel olarak dusuk bir
basincla sekillendirilmis numuneleri hidrostatik basingla tekrar sikistiriimasi islemidir.
Sekil 3.5’de sematik gosterimi verilmis olan sojuk izostatik presleme (CiP) icin kuru
presleme sonrasinda olusturdugumuz numuneler esnek, elastik bir kalip icerisine
vakumlanarak konulmus ve kaliplar icerisi sivi almayacak sekilde iyice baglanmistir.
Kaliplar icerisi yag dolu olan bir basing kabina daldiriimistir. Sekil 3.6’da gorilen cihaz
kullanilarak, soguk izostatik presleme sirasinda 250Mpa basincin her yodnden

uygulanmasi numunelerin esit bir sekilde basinca ugramasini saglamistir.
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Sekil 3. 6 Sojuk izostatik Presleme (CiP) Cihaz

3.8 Uzaklastirma

Numuneler Sekil 3.7 da goruldigu gibi sinterleme 6ncesi firinda 700 °C’de 2
saat sureyle uzaklastirilma islemi uygulanmistir. Numuneler 840 dakikada 700 °C’ ye
cikarilmis, bu sicaklikta 2 saat sureyle bekletilmis ve 150 dakikada 50 °C’ye

sogutulmustur.

Sekil 3. 7 Numunelere uygulanan uzaklastirma asamasi
3.9 Sinterleme

Sekillendirme ve uzaklastirma asamalarindan gelen numuneler, Tablo 3.8 de
goruldigu gibi daha 6nce belirlenmis olan 1500-1550 °C sinterleme sicakliklari, 1-2 saat

sinterleme sureleri belirlenmis ve uygulanmistir. Sinterleme igin firin yaklasik 1,5-
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1,6°C/dk 1sinma hizina gore hesaplanip ayarlanmistir. Sekil 3.9’da goruldigu gibi

numuneler belirlenen diizende firina yerlestirilmistir.

Tablo 3. 2 Sinterleme islemleri ve asamalari

Sinterleme islemi 1.Asama — Cikis 2.Asama - Bekleme 3.Asama - Sojuma

1500 °C/ | saat 900 dk- 1500 °C 60 dk - 1500°C 150 dk-50 °C

1500 °C / 2 saat 900 dk - 1500 °C 120dk - 1500 °C 150 dk-50 °C

1550 °C/ | saat 931 dk - 1550 °C 60 dk - 1550°C 150 dk-50 °C

1550 °C/2 saat 931 dk - 1550 °C 120 dk - 1550°C 150 dk-50 °C
1500 °C /1 Saat 1500 °C / 2 Saat

1550 °C / 2 Saat

Sekil 3. 8 Sinterleme asamalari
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Sekil 3. 9 Sinterleme asamasinda kullanilan firina numunenin yerlestirilmesi ve sinterleme sonrasi
numuneler

3.10 Numunelere Uygulanan Testler
3.10.1 Sertlik Olgumleri

Dental amacla veya farkh uygulamalar icin kullanilabilirligi incelenen, farkl
oranlarda hazirlanan itriyum (Y) ve seryum (Ce) ile stabilize edilmis tetragonal
zirkonya polikristal (Y-Ce-TZP) tozlar sekillendirilip sinterlendikten sonra sertlik
degerlerinin hesaplanmasi ic¢in oncelikle soguk kaliplama yapilmistir. Numuneler

kaliplandiktan sonra zimparalanmis ve ardindan Sekil 3.10 da gdrtlen cihaz kullanilarak

elmas disklerle parlatiimistir.

Sekil 3. 10 Soguk kaliplanan numuneler ve kullanilan parlatma cihazi
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Numunelerin Vickers sertlikleri bulunulmasi icin Sekil 3.11 de go6rulen
EMCOTEST MIC 010 sertlik 6lcim cihazi yardimiyla, tepe acisi 136° olan elmas
piramit u¢ 30 kg yuk ile numunelerin Uzerine batirildi. Sekil 3.12 goéruldugu gibi
kaldirilan ugun biraktigi dortgen izin kdsegenleri 6l¢ilmis ve bu sayede numunelerin

Vickers sertlikleri 6lgtlmastar.

Sekil 3. 11 Sertlik ve Kirilma Toklugu 6l¢ctimlerinde kullanilan cihaz

Sekil 3. 12 Elmas piramit ucun biraktigi iz ve izin kdsegenleri

wD=2sim () (i) (3-1)

Hv =1,85444

Hv = Vickers sertligi
a = tepe agisI = 136°

P =yiik = 30 kg
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3.10.2 Kirilma Toklugu Olgumleri

Malzemelerin kiriima tokluklari, Vickers sertlik élciimlerinde elde edilen catlak
izleri kullanilarak hesaplanmistir. Elmas piramit uc ile birakilan izler hesaplanmis ve
literatirde en sik kullanilan Niihara denklemi kullanilarak kirilma tokluklari

hesaplanmistir.

Sekil 3. 13 Elmas piramit ucun biraktigi iz ve olusan catlaklarin uzunluklari

= 0.0iI8Wwvr(™MQg-1-
(3.2)
Kic (Niihara) = Kirilma Toklugu
E = Elastik Modulu
H = Sertlik (N)

3.10.3 Yogunluk Olcimii Ve Su Emme Orani

Numuneler blytk bir beher icerisine koyuldu ve tzerine saf su doldurulmustur.
Daha sonra Sekil 3.14 de goéruldigi gibi ultrasonic karistirma cihazinin tzerine alindi
ve icerisine manyetik balik konuldu. 4 saat sireyle kaynatildi ve beher igerisinde su
buharlastikca ilave edilmistir. icerisine su girmesi saglanan numuneler islemden 6nce
kuru halde, Uzerindeki fazla su alindiktan sonra su emdirilmis hali ve Arsimed terazisi

kullanilarak saf su icerisinde askida tartiimistir.
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Sekil 3. 14 Su emdirme igin kaynatma asamasl

Tathmlar asagidaki formullerde kullanildi ve numunenin bulk (y1gin)
yogunlugu, acik porozite orani, su emme orani ve yiizde deneysel teorik yogunlugu
hesaplanmistir.
mo = Kuru Tartim
mi = Su Emdirilmis Yas Tartim
m2 = Saf Su icerisinde Askida Tartim
Bulk (y19in) Yogunluk = ( Kuru tartim ) / ( Yas tartim - Askida tartim )

Bulk (y1gin) Yogunluk = (mo )/ (mi - rri2) (3.3)

Gorunur Porozite Orant = 100 x ( Yas Tartim - Kuru Tartim ) / ( Yas Tartim - Askida

Tartim)

Gorlnir Porozite Orani = 100 x (m(- m0 )/ (mi - m2) (3.4)

Sinterlenmis son halini almis numunenin, igerisine alabildigi su oranina su
emme orani denir. Numunenin emdigi su miktarinin, numunenin kuru agirligina

oranlanmasiyla bulunur.
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% Su Emme Orani = 100 X ( Yas Tartim - Kuru Tartim )/ ( Kuru Tartim )
% Su Emme Orani = 100 x (m] - mo )/ (m0) (3.5)
Farkh oranlarda hazirlanan numunelerin teorik yogunluklari hesaplandi ve teorik

yogunluklarinin, bulk (y13in) yogunluklarina oranlanmasiyla % deneysel teorik

yogunlugu hesaplanmistir.

Numunelerin Teorik Yogunlugu = d]Vi+d2V2=dsVs (3.6)
% Teorik Yogunluk = 100 x Bulk ( Y1gin ) Yogdunluk / Teorik Yogunluk
% Deneysel Teorik Yogunluk = 100 x ( mO)/ ( mi - m2) / Teorik Yogunluk (3.7)
3.10.4 X-1smi difraksiyonu (XRD)

Sinterlenmis ve parlatilmis numuneler Sekil 3.15 da goruldigu gibi XRD igin

kaliplarindan ¢ikarilmistir.

Sekil 3. 15 XRD i¢in kaliptan cikartilan numuneler

Sekil 3.16 da gorilen Rigaku MiniPlex600 marka X-isini difraksiyonu (XRD)
cihazi ile 5°< 20 < 80° tarama araliinda 2°/dakika tarama hizi ve 70° < 20 < 80° tarama
araliginda 0.5 °/dakika tarama hizi kullanilarak numunelerin kristallografik dzellikleri
ve icerdikleri fazlar belirlenmistir. Analizlerde CuKct kaynagi 40 kV’da, 10 mA’da

kullaniimistir.
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Sekil 3. 16 Kullanilan XRD cihazi

Malzemelerin monoklinik ve tetragonal faz oranlarinin belirlenmesi icin asagida
verilen Toyoras yontemi kullaniimistir.
Xm=[Im (-111) + Im (111) ] /[ Im (-111) + Im (111) + 1t (101) ] (3.8)

Xm : Monoklinik fazin tamamli siddet orani
I m (-111 ) : 28° civarinda bulunan monoklinik tepe noktasinin siddeti
I m ( 111) : 31.5 civarinda bulunan monoklinik tepe noktasinin siddeti

11 ( 101 ) : 30.2 bulunan tetragonal tepe noktasinin siddeti

Vm= 1.311 Xm/( 1 +0.311 Xm) (3-9)
Vt=1-Vm (3.10)
V't : Tetragonal faz hacim orani
V m : Monoklinik faz hacim orani

3.10.5 SEM ve EDS Analizleri

Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) ile numunelerin mikroyapi analizi, Enerji
dagihmh x-isinlari analizi (EDS) ile elementlerin ylzdesel agirlik ve yuzdesel atomik
oranlari hesaplanmistir. Numunelerinin SEM gorintuleri 20.00 kV degerinde, 5-8 mm

W.D. aralifinda ve bir ¢ok farkli blyutmede elde edilmistir.
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Numunelerin mikro analizinin yapilabilmesi, tane sinirlarinin agiga cikariimasi

icin Sekil 3.17 de gosterilen termal daglama islemi yapilmistir.

Sekil 3. 17 Termal daglama islemi
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BULGULAR

4.1 Numunelere Uygulanan Testlerin Sonuclari
4.1.1 Fiziksel Testlerin Sonuclari

Seramik malzemelerin su emme oranlari, bulk (yi1§in) yogunluklari ve agik
porozite oranlarini gibi fiziksel Ozelliklerini belirleyebilmek icin suda kaynatma
yontemi kullanilmistir. Arsimed metodu da denilen ydntemde o©ncelikle sinterleme
sonras! kuru sekilde Ol¢iilmis daha sonra saf su icerisinde kaynatilarak su emdirilmis
agirliklar ve saf su icerisindeki askida agirhiklari élgtlmastur. Bu élgimler kullanilarak
bulk yogunlugu, su emme orani ve acik porozite hesaplanmistir. Olmasi gereken teorik
yogunluklari hesaplanan numunelerin islemler sonrasinda ulastigi teorik yogunluk
ylzdesi bulunmustur. Bu bulgular kompozisyonlara, sinterleme sicaklijina ve
sinterleme suresine gore kiyaslanmistir. Numunelerin sinterleme sonrasi azalmalari ise
sinterleme o©ncesinde sekillendirilme asamasindayken 6lcumleri yapilan numunelerin,

sinterleme sonrasindaki élglimlerine oranlanmasiyla bulunmustur.

4.1.1.1 %100 itriyum (Y) ile Stabilize Edilmis TZP’nin Fiziksel Test Sonugclari

%100 itriyum (Y) ile stabilize edilmis TZP numunelerinin sekillendirme
islemleri sonrasinda tartimlari ve sinterleme sonrasi tartimlari tabloda verilmistir.
Numunelerin sinterleme sonrasindaki azalmalari yizdesel olarak hesaplanmistir. Tablo

41  de numunelerin sinterleme sonrasi azalmalari verilmistir.

Tablo 4. | %100Y-TZP numunelerinin sekillendirme sonrasi ve sinterleme sonrasi tartim tablosu

Sekillendirme Sonrasi Sinterleme Sonrasi Sinterleme Sonrasi
Numune
Tartim Tartim % Azalma
Y-TZP/1500/1 6,8184 6,6479 2,501%
Y-TZP/1500/2 6,7889 6,6281 2,369%
Y-TZP/1550/1 6,7821 6,6189 2,406%
Y-TZP/1550/2 6,9024 6,7229 2,601%
Y-TZP/1550/1 6,8540 6,6985 2,269%
Y-TZP/1500/2 6,8308 6,6726 2,316%
Y-TZP/1500/1 6,8835 6,7109 2,507%
Y-TZP/1550/2 6,8400 6,6883 2,218%
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Numunelerinin sinterleme sonrasindaki tartimi ile su emdirildikten sonraki yas
haldeki tartimi ve saf su icerisinde askida tartmalari ve bu tartimlar kullanilarak

hesaplanan su emme oranlari ve gorindr porozite oranlari Tablo 4.2 de verilmistir.

Tablo 4. 2 %100Y-TZP numunelerin kuru, yas ve askida tartim sonuclari ve % su emme ve % gorinir
porozite oranlari

Numune Kuru Tartim Yas Tartim - Askida Tartim % Su % GdrgnUr
-m0 mi -m? Emme Porozite
Y-TZP/1500/1 6,6479 6,6745 5,5330 0,4001 2,3303
Y-TZP/1500/2 6,6281 6,6405 5,5274 0,1871 1,1140
Y-TZP/1550/1 6,6189 6,6443 5,5294 0,3837 2,2782
Y-TZP/1550/2 6,7229 6,7501 5,6261 0,4046 2,4199
Y-TZP/1550/1 6,6985 6,7074 5,5690 0,1329 0,7818
Y-TZP/1500/2 6,6726 6,6792 5,5569 0,0989 0,5881
Y-TZP/1500/1 6,7109 6,7394 5,5962 0,4247 2,4930
Y-TZP/1550/2 6,6883 6,6961 5,5645 0,1166 0,6893

Tablo 4. 3 %100Y-TZP Numunelerin bulk (yi§in) yogunluk ve yiizde teorik yogunluklar

Numune Bulk (y1§in) Yogunluk Teorik Yogunluk % Deneysel Teorik Yogunluk
Y-TZP/1500/1 5,8238 6,0500 96,26%
Y-TZP/1500/2 5,9546 6,0500 98,42%
Y-TZP/1550/1 5,9368 6,0500 98,13%
Y-TZP/1550/2 5,9812 6,0500 98,86%
Y-TZP/1550/1 5,8841 6,0500 97,26%
Y-TZP/1500/2 5,9455 6,0500 98,27%
Y-TZP/1500/1 5,8703 6,0500 97,03%
Y-TZP/1550/2 5,9105 6,0500 97,69%

Sonuglarda sinterleme sicakliklari sabit kalip sinterleme sirelerinin artmasi
numunelerin su emme oranlarim ve gortndr porozite oranini belli oranda azalttig
gorulmustir. Sinterleme sureleri ayni olan, sinterleme sicakliklari arttiginda ise yine su
emme oranlari ve goriiniir porozite oranlari azalmasina neden oldugu goérilmds, gorindr
porozitelerin, kapali poroziteye donustigi dusinilmektedir. En iyi %100 Y-TZP
numune sonuclari 1550 °C/ 2 saat ve 1500 °C/ 2 saat sinterleme sicaklik ve sirelerinde

goralmaustar.
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Numunelerin verilen tartimlarindan bulk (y1gin) yogunluklari hesaplanmis, daha
once hesaplanan teorik yogunluklarla karsilastirilarak ulasilan deneysel teorik yogunluk
ylzdeleri bulunmustur ve Tablo 4.3 de verilmistir. Deneysel teorik yogunluk ylzdeleri
sinterleme sureleri ve sicakliklari arttiginda daha iyi sonuclar bulunmustur. Genel olarak
iyi sonuclar elde edilmistir ve yogunluklar %96’in Uzerinde oldugu gorilmektedir.
Poroziteler ve pres surecindeki hatalar yogunlugun bu seviyede ¢ikmasina neden oldugu
dasundlmuistar. En iyi %100Y-TZP sonucu 1550 °C ve 2 saat sinterleme siresinde

gorulmdastir. Sekil 4.2 de yogunluk yizdeleri toplu sekilde karsilastiriimistir.

a Bulk
Yogunluk

O Teorik
Yogunluk

Sekil 4. 1 %100Y-TZP Numunelerin bulk (y1gin) ve deneysel teorik yogunluklari
4.1.1.2 %75 Itriyum (Y) ve %25 Seryum (Ce) ile Stabilize Edilmis TZP’nin
Fiziksel Test Sonuclari
%75 Itriyum (Y) ve %25 Seryum (Ce) ile stabilize edilmis TZP numunelerin
sekillendirme islemleri sonrasinda tartimlari ve sinterleme sonrasindaki tartimlari

Olctlmis, bu numunelerin sinterleme sonrasi % azalmalari hesaplanmis Tablo 4.4 de

gosterilmistir.

Tablo 4. 4 %75Y/%25Ce-TZP Numunelerinin sekillendirme sonrasi ve sinterleme sonrasi tartim tablosu

Sekillendirme Sonrasi Sinterleme Sonrasi Sinterleme sonrasi

Numune
Tartim Tartim % Azalma
0.75Y/0.25Ce-TZP/1500/1 6,7954 6,5823 3,136%
0.75Y/0.25Ce-TZP/1 500/2 6,9297 6,6976 3,349%
0.75Y/0.25Ce-TZP/1500/2 6,8680 6,6556 3,093%
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Tablo 4. 4 %75 Y/ %25 Ce-TZP Numunelerinin sekillendirme sonrasi ve sinterleme sonrasi tartim
tablosu (Devami)

0.75Y/0.25Ce-TZP/1500/1 6,8870 6,6737 3,097%
0.75Y/0.25Ce-TZP/1550/1 6,8148 6,6672 2,166%
0.75Y/0.25Ce-TZP/1 550/2 6,8719 6,6970 2,545%
0.75Y/0.25Ce-TZP/1550/2 6,9800 6,7224 3,691%
0.75Y/0.25Ce-TZP/1550/1 6,9282 6,7020 3,265%

Numunelerin sinterleme islemisinden sonraki tartimi, su emdirildikten sonraki
sonra ki yas haldeki tartimi ve saf su icerisinde askida tartimlari tabloda verilmistir. Bu
tartimlar kullanilarak denklemlerden % su emme oranlari ve % gorinlr porozite

oranlari hesaplanmistir.

Tablo 4. 5 %75 Y/%25 Ce-TZP numunelerin kuru, yas ve askida tartimlari ve % Su emme ve % GOrlnir
Porozite oranlari

NUMUne Kuru Yas Tartim Askida % Su % Gbrgn[jr
Tartim - m0 -m. Tartim -m2  Emme Porozite
0.75Y/0.25Ce-TZP/1500/1 6,5823 6,6084 5,5106 0,3965 2,3775
0.75Y/0.25Ce-TZP/1500/2 6,6976 6,7074 5,5815 0,1463 0,8704
0.75Y/0.25Ce-TZP/1500/2 6,6556 6,6648 5,5460 0,1382 0,8223
0.75Y/0.25Ce-TZP/1500/1 6,6737 6,6864 5,5389 0,1903 1,1068
0.75Y/0.25Ce-TZP/1 550/1 6,6672 6,6683 5,5458 0,0165 0,0980
0.75Y/0.25Ce-TZP/1550/2 6,6970 6,7060 5,56853 0,1344 0, 7890
0.75Y/0.25Ce-TZP/1550/2 6,7224 6,7471 5,6154 0,3674 2,1826
0.75Y/0.25Ce-TZP/1550/1 6,7020 6,7115 5,5935 0,1417 0,8497

Sonuglarda goraldagi gibi  sinterleme sicakliginin - artmasiyla su emme
oranlarinda dusus gortlmustir. Sinterleme sicakhdin artmasi da su emme oranin
dismesine neden oldugu gortlmustir. Ayni sekilde gorinir porozite oranlarinda
sinterleme sicakliklarinin artmasi ve sinterleme sirelerinin artmasi yiizde gorinir
porozite oraninin dususine neden olmustur. En iyi sonuglar sicaklik 1550 °C ve
sinterleme suresi ise 2 saat olan numunelerde goralmustir.

Numunelerin tartmalarindan hesaplanan bulk (yigin) yogunluklari hesaplanmis
ve deneysel teorik yodunluklariyla karsilastiriimistir. Yogunluk degerlerinin %95’in
Uzerinde ciktigi gortlmis. En iyi %75Y/%25Ce-TZP sonucu % 98,7 ile 1500 °C

sicaklik, 1 saat sureli sinterlemeden elde edilen numunede gorulmastar.
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Tablo 4. 6 %75 Y/%25Ce-TZP Numunelerin bulk(yigin) yogunluk ve yizde deneysel teorik yogunluklari

Bulk (yi1gin) Teorik % Deneysel
Numune N o . M
Yogunluk Yogunluk Teorik Yogunluk
0.75Y/0.25Ce-TZP 1500.! 5,9959 6,0747 98,70%
0.75Y/0.25Ce-TZP/1500/2 5,9487 6,0747 97,93%
0.75Y/0.25Ce-TZP/1500/2 5,9489 6,0747 97,93%
0.75Y/0.25Ce-TZP/1500/1 5,8159 6,0747 95,74%
0.75Y/0.25Cc-TZP/1550/1 5,9396 6,0747 97,78%
0.75Y/0.25Ce-TZP 1550/2 5,8710 6,0747 96,65%
0.75Y/0.25Ce-TZP/1550/2 5,9401 6,0747 97,78%
0.75Y/0.25Ce-TZP/1550/1 5,9946 6,0747 98,68%
m Bulk
Yogunluk
saTeorik
Yogunluk

Sekil 4. 2 %75 Y/ %25 Ce-TZP Numunelerin bulk(yigin) ve deneysel teorik yogunluklari

4.1.1.3 %50 itriyum (Y) ve %50 Seryum (Ce) lle Stabilize Edilmis TZP’nin

Fiziksel Test Sonuclari

%50 itriyum (Y) ve %50 Seryum (Ce) ile stabilize edilmis TZP numunelerinin
sekillendirme asamalarindan sonraki tartimi ve sinterleme asamalarindan sonraki
tartindan tablo 4.7 de verilmistir. Numunelerin sinterleme sonrasi ylzdesel olarak

azalmalari hesaplanmistir.
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Tablo 4. 7 %50 Y/%50 Ce-TZP Numunelerinin sekillendirme sonrasi ve sinterleme sonrasi tartim tablosu

NUMURe Sekillendirme Sonrasi Sinterleme Sonrasi % Azalma
Tartim Tartim
0.50Y/0.50Ce-TZP/1 500/1 6,8663 6,6699 2,860%
0.50Y/0.50Ce-TZP/1500/2 6,8472 6,6469 2,925%
0.50Y/0.50Ce-TZP/1 550/1 6,8650 6,6607 2,976%
0.50Y/0.50Ce-TZP/1550/2 6,8964 6,6935 2,942%
0.50Y/0.50Ce-TZP/1550/2 6,8902 6,7010 2,746%
0.50Y/0.50Ce-TZP/1550/1 6,8327 6,6366 2,870%
0.50Y/0.50Ce-TZP/1500/2 6,9148 6,7155 2,882%
0.50Y/0.50Ce-TZP/1 500/1 6,9270 6,7162 3,043%

Numunelerin sinterleme sonrasindaki kuru tartimi, su emdirme isleminden
sonraki yas tartimi ve saf su icerisindeki askida tartimi tabloda verilmistir. Numunelerin
bu tartmalari kullanilarak denklemlerde yerine yazilmis ve yuzde su emme orani
bulunmustur. Ayrica %50 Y/ %50 Ce -TZP numune tartimlari gérinir porozite orani
formuliinde yerine konulmus ve numunelerin ylizde gorinlr porozite oranlar

belirlenmistir.

Tablo 4. 8 %50 Y/ %50 Ce-TZP numunelerin kuru, yas ve askida tartimlari ve % Su emme ve %
Gorlnur Porozite oranlari

NUMUNe Kuru Yas Tartim Askida % Su % Gbr[]_n[]r
Tartim - m0 -mi Tartim - m. Emme Porozite
0.50Y/0.50Ce-TZP/1500/1 6,6699 6,6779 5,5428 0,1199 0,7048
0.50Y/0.50Ce-TZP/1500/2 6,6469 6,6525 5,5301 0,0842 0,4989
0.50Y/0.50Ce-TZP/1550/1 6,6607 6,667 5,5417 0,0946 0,5599
0.50Y/0.50Ce-TZP/1550/2 6.6935 6,7055 5,5778 0,1793 1,0641
0.50Y/0.50Ce-TZP/1550/2 6,7010 6,7148 5,5928 0,2059 1,2299
0.50'Y/0.50Ce-TZP/1550/1 6,6366 6,6448 5,56279 0,1236 0,7342
0.50Y/0.50Ce-TZP/1500/2 6,7155 6,7220 5,5921 0,0968 0,5753
0.50Y/0.50Ce-TZP/1500/1 6,7162 6,7274 5,5896 0,1668 0,9844

%50Y/%50Ce-TZP numunelerinden elde edilen sonuglarda en iyi su emme
oranini 1500 °C sinterleme sicakhgi, 2 saat sinterleme siresine tabii tutulan
numunelerden elde edilmistir. Goérinur porozite oraninda da ayni sekilde 1500 °C
sinterleme sicakligl ve | saat sinterleme stresine tabi tutulan numune en iyi sonucu
vermistir. Diger kompozisyonlardaki gibi sinterleme sicakligi veya sinterleme
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surelerinin artmasiyla azalan su emme ve gorindr porozite orani bu numunelerde

gorulmemistir.

Tablo 4. 9 %50 Y/%50Ce-TZP Numunelerin bulk(yigm) yogunluk ve ylzde deneysel teorik yogunluklari

Bulk (y1gin) Teorik % Deneysel Teorik
Numune .
Yogunluk Yogunluk Yogunluk
0.50Y/0.50Ce-TZP/1500/1 5,8760 6,0996 96,33%
0.50Y/0.50Ce-TZP/1500/2 5,9220 6,0996 97,09%
0.50Y/0.50Ce-TZP/1550/1 5,9190 6,0996 97,04%
0.50Y/0.50Ce-TZP/1 550/2 5,9355 6,0996 97,31%
0.50Y/0.50Ce-TZP/1550/2 5,9724 6,0996 97,91%
0.50Y/0.50Ce-TZP/1550/1 5,9420 6,0996 97,42%
0.50Y/0.50Ce-TZP/1 500/2 5,9434 6,0996 97,44%
0.50Y/0.50Ce-TZP/1500/1 5,9028 6,0996 96,77%
m Bulk
Yogunluk
m Teorik
Yogunluk

Sekil 4. 3 %50 Y/ % 50Ce-TZP Numunelerin bulk(yigin) ve deneysel teorik yogunluklari

Numunelerin tartimlarindan hesaplanan bulk(yigin) yogunlugu, daha 6nceden
hesaplanan deneysel teorik yogunluklariyla karsilastiriimis ve ulasilan yiizdeleri
hesaplanmistir. %50 Y/ %50 Ce -TZP numunelerinden en iyi sonucu %97,9! ile 1500
°C ve 2 saat sinterleme suresi kullanilan numunelerden elde edilmistir. Sonuglarda
gorulmustar ki, sinterleme sicakhdinin artmasi veya sinterleme suresinin arttiriimasi

ulasilan teorik yogunlugunun oranini arttirmistir.
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4.1.1.4 %25 itriyum (Y) ve %75 Seryum (Ce) ile Stabilize Edilmis TZP’nin

Fiziksel Test Sonuclari

%25 itriyum (Y) ve %75 Seryum (Ce) ile stabilize edilmis TZP numunelerinin
sekillendirme asamalarindan sonraki tartimi ve sinterleme asamalarindan sonraki
tartimlari tablo 4.10 verilmistir. Numunelerin sinterleme sonrasi yuzdesel olarak

azalmalari hesaplanmistir.

Tablo 4. 10 %25 Y/ %75 Ce-TZP Numunelerinin sekillendirme sonrasi ve sinterleme sonrasi tartim
tablosu

Sekillendirme Sinterleme Sinterleme sonrasi
Numune

Sonrasl Tartim Sonrasl Tartim % Azalma
0.25Y/0.75Ce-TZP/1500/1 6,8412 6,6392 2,953%
0.25Y/0.75Ce-TZP/1500/2 6,8593 6,6536 2,999%
0.25Y/0.75Ce-TZP/1550/1 6,8623 6,6489 3,110%
0.25Y/0.75Ce-TZP/1550/1 6,8202 6,6342 2,727%
0.25Y/0.75Ce-TZP/1500/2 6,8451 6,6517 2,825%
0.25Y/0.75Ce-TZP/1550/2 6,9228 6,7238 2,875%
0.25Y/0.75Ce-TZP/1500/1 6,8468 6,6709 2,569%
0.25Y/0.75Ce-TZP/1550/2 6,8994 6,7060 2,803%

Numunelerin sinterleme islemisinden sonraki tartimi, su emdirildikten sonraki
sonra ki yas haldeki tartimi ve saf su icgerisinde askida tartimlari tablo 4.11°de
verilmistir. Bu tartimlar kullanilarak denklemlerden % Su emme oranlari ve % Goriinir

Porozite oranlari hesaplanmistir.

Tablo 4. 11 %25Y/%75Ce-TZP numunelerin kuru, yas ve askida tartimlari ve % Su emme ve % GOrlnir
Porozite oranlari

Kuru Yas Tartim Askida % Su % Gorunur
Numune ]
Tartim - m0 - m. Tartim - m2 Emme Porozite
0.25Y/0.75Ce-TZP/1500/1 6,6392 6,6471 5,5346 0,1190 0,7101
0.25Y/0.75Ce-TZP/1500/2 6,6536 6,6662 5,5493 0,1894 1,1281
0.25Y/0.75Ce-TZP/1550/I 6.6489 6,6693 5,5581 0,3068 1,8359
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Tablo 4.11 %25Y/%75Ce-TZP numunelerin kuru, yas ve askida tartimlari ve % Su emme ve % GorlnUr
Porozite oranlari (Devami)

0.25Y/0.75Ce-TZP/1550/1 6,6342 6,6475 5,5412 0,2005 1,2022
0.25Y/0.75Ce-TZP/1500/2 6,6517 6,6640 5,5584 0,1849 1,1125
0.25Y/0.75Ce-TZP/1550/2 6,7238 6,7386 5,6132 0,2201 1,3151
0.25Y/0.75Ce-TZP/1500/1 6,6709 6,6718 5,6552 0,0135 0,0806
0.25Y/0.75Ce-TZP/1550/2 6,7060 6,7145 5,5892 0,1268 0,7554

Tablo 4. 12 %25Y/%75Ce-TZP Numunelerin bulk (y1gin) yogunluk ve yiizde teorik yogunluklari

% Deneysel Teorik
Numune Bulk (yi1§in) Yogunluk Teorik Yogunluk ’ Y

Yogunluk
0.25Y/0.75Ce-TZP/1500/1 5,9678 6,1247 97,44%
0.25Y/0.75Ce-TZP/1 500/2 5,9572 6,1247 97,27%
0.25Y/0.75Ce-TZP/1550/1 5,9835 6,1247 97,70%
0.25Y/0.75Ce-TZP/1 550/1 5,9967 6,1247 97,91%
0.25Y/0.75Ce-TZP/1500/2 6,0164 6,1247 98,23%
0.25Y/0.75Ce-TZP/1550/2 5,9746 6,1247 97,55%
0.25Y/0.75Ce-TZP/1500/I 5,9743 6,1247 97,54%
0.25Y/0.75Ce-TZP/1550/2 5,9593 6,1247 97,30%
O Bulk
Yogunluk
m Teorik
Yogunluk

Sekil 4. 4 %25Y/%75Ce-TZP Numunelerin bulk(yigm) ve teorik yogunluklari
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%25Y/%75Ce-TZP  numunelerin  tarimlarindan  hesaplanan  bulk(yidin)
yogunlugu, daha dnceden hesaplanan teorik yogunluklariyla karsilastiriimis ve ulasilan
yiizdeleri hesaplanmistir. Genel olarak degerlerin %96’nin izerinde olmasi iyi olarak
degerlendirilmis ve en iyi sonucu %98,23 ile 1500 °C ve 2 saat sinterleme siresi

kullantlan numunelerden elde edilmistir.

4.1.1.5 %100 Seryum (Ce) ile Stabilize Edilmis TZP’nin Fiziksel Test Sonuglari

%100 Seryum (Ce) ile stabilize edilmis TZP numunelerinin sekillendirme
islemlerinden sonra tartimlari ve sinterleme islemlerinden sonraki tartindan tabloda
verilmistir.  Bu tartimlar kullanilarak sinterleme sonrasi yiizdesel azalmalar

hesaplamistir.

Tablo 4. 13 %100 Seryum (Ce) Numunelerinin sekillendirme sonrasi ve sinterleme sonrasi tartim tablosu

Numune Kodu Sekillendirme Sonrasi Tartim Sinterleme Sonrasi Tartim % Azalma
Ce-TZP/1500/1 6,8783 6,6757 2,945%
Ce-TZP/1500/2 6,8809 6,6685 3,087%
Ce-TZP/1550/1 6,8905 6,6819 3,027%
Ce-1ZP/1550/2 6,8929 6,6735 3,io3%
Ce-TZP/1550/2 6,8955 6,6833 3,077%
Ce-TZP/1550/1 6,9026 6,6785 3,247%
Ce-TZP/1500/2 6,8879 6,6808 3,007%
Ce-TZP/1500/1 6,9167 6,7055 3,053%

%100 Ce-TZP Numunelerinin sinterleme sonrasi tartimlari, saf su emdirildikten
sonraki yas tartimlari ve saf su icerisinde askida agirliklari 6l¢ilmustir. Numunelerin
bu tartimlari kullanilarak ylzde su emme oranlari ve gorinir porozite oranlari

denklemler yardimiyla hesaplanmistir.

Tablo 4. 14 %100 Ce-TZP numunelerin kurii, yas ve askida tartimlari ve % Su emme ve % Gorunlr
Porozite oranlari

Kuru Yas Tartim Askida % Su % Gorunir
Numune Kodu . .
Tartim - m0 - ni| Tartim - m? Emme Porozite
Ce-TZP/1500/1 6,6757 6,6929 5,5512 0,2577 1,5065
Ce-TZP/1500/2 6,6685 6,6711 5,5420 0,0390 0,2303
Ce-TZP/1550/1 6,6819 6,6966 5,5640 0,2200 1.2979
Ce-TZP/1550/2 6,6735 6,6911 5,5766 0,2637 1,5792

79



Tablo 4. 14 %2100 Ce-TZP numunelerin kuru, yas ve askida tartimlari ve % Su emme ve % Gorlndr
Porozite oranlari (Devami)

Ce-TZP/1550/2 6,6833 6,6874 5,5849 0,0613 0,3719
Ce-TZP/1550/1 6,6785 6,6893 5,5672 0,1617 0,9625
Ce-TZP/1500/2 6,6808 6,6868 5,5709 0,0898 0,5377
Ce-TZP/1500/1 6,7060 6,7145 5,5892 0,1268 0,7554

%100 Ce-TZP numunelerine uygulanan testlerden en iyi su emme orani ve
gorunir porozite orani sonucu 1550 °C 2 saat sinterleme siresi kullanilarak elde
ettigimiz numunelerde gorildi. % 100 Ce-TZP icin su emme orani ve gorinur porozite

oranl, sinterleme sicakliginin ve sinterleme suresinin artmasiyla azaldigr gézlenmistir.
Tablo 4.15 % 100 Ce-TZP Numunelerin bulk yogunluk ve yizde teorik yogunluklari

% Deneysel Teorik

Numune Kodu Bulk (y1gin) Yogunluk Teorik Yogunluk .
Yogunluk
Ce-TZP/1500/1 5,8472 6,1500 95,08%
Ce-TZP/1500/2 5,9060 6,1500 96,03%
Ce-TZP/1550/1 5,8996 6,1500 95,93%
Ce-TZP/1550/2 5,9879 6,1500 97,36%
Ce-TZP/1550/2 6,0620 6,1500 98,57%
Ce-TZP/1550/1 5,9518 6,1500 96,78%
Ce-TZP/1500/2 5,9869 6,1500 97,35%
Ce-TZP/1500/1 5,7677 6,1500 93,78%
O Bulk
Yogunluk
m Teorik
Yogunluk

Sekil 4. 5 %100 Ce-TZP Numunelerin bulk ve teorik yogunluklari
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%100 Ce-TZP numunelerin tartmalarindan hesaplanan bulk(y1§in) yogunlugu,
daha 6nceden hesaplanan teorik yogunluklariyla karsilastirilmis ve ulasilan yizdeleri
hesaplanmistir. Sonuclar arasinda %93.78 deneysel teorik yogunluga ulasan numune
icin pres sirasinda olusan hatalarin ylzik yogunluga sebep oldugu disuntlmistir.
Numunelerin en iyi sonucu %98,57 ile 1550 °C ve 2 saat sinterleme siresi kullanilan
numunelerden elde edilmistir. En disuk ulasilan teorik yogunluk ise 1550 °C ve 2 saat

sinterlenen %93,73’e ulasan %100 Ce-TZP numunesi olmustur.

4.1.1.6 Fiziksel Testlerin Toplu Sonuglari

%100Y-TZP, %75Y/%25Ce-TZP, %50Y/%50Ce-TZP, %25Y/%75Ce-TZP ve
%100Ce-TZP numunelerinin degisen sinterleme sicakliklari (1500 ve 1550 °C) ve
sinterleme sirelerine (1 ve 2 saat) bagl degisen bazi fiziksel 6zellikleri toplu sekilde

tabloda verilmistir.

Tablo 4. 16 Farkli oranlarda hazirlanmis itriyum (Y) ve seryum (Ce) iceren TZP’lerin sinterleme
sicakhidi ve sinterleme siirelerine bagli degisen fiziksel sonuclari

Numune % Azalma :f:);jslﬂi Ig/ron?r:Je % Gorunur Porozite
Y-TZP/1500/1 2,501% 96,26% 0,4001 2,3303
Y-TZP/1500/2 2,369% 98,42% 0,1871 1,1140
Y-TZP/1550/1 2,406% 98,13% 0,3837 2,2782
Y-TZP/1550/2 2,601% 98,86% 0,4046 2,4199
Y-TZP/1550/1 2,269% 97,26% 0,1329 0,7818
Y-TZP/1500/2 2,316% 98,27% 0,0989 0,5881
Y-TZP/1500/1 2,507% 97,03% 0,4247 2,4930
Y-TZP/1550/2 2,218% 97,69% 0,1166 0,6893

0.75Y/0.25Ce-TZP/1500/1 3,136% 98,70% 0,3965 2,3775
0.75Y/0.25Ce-TZP/1500/2 3,349% 97,93% 0,1463 0,8704
0.75Y/0.25Ce-TZP/1500/2 3,093% 97,93% 0,1382 0,8223
0.75Y/0.25Ce-TZP/1500/1 3,097% 95,74% 0,1903 1,1068
0.75Y/0.25Ce-TZP/1550/1 2,166% 97,78% 0.0165 0.0980

0.75Y/0.25Ce-TZP/1550/2 2,545% 96,65% 0,1344 0, 7890
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Tablo 4. 16 Farkh oranlarda hazirlanmis itriyum (Y) ve seryum (Ce)
sicakhgi ve sinterleme siirelerine bagli degisen fiziksel sonuglari (Devami)

0.75Y/0.25Ce-TZP/1550/2

0.75Y/0.25Ce-TZP/1550/1

0.50Y/0.50Ce-TZP/1500/1

0.50Y/0.50Ce-TZP/1500/2

0.50Y/0.50Ce-TZP/1550/1

0.50Y/0.50Ce-TZP/1550/2

0.50Y/0.50Ce-TZP/1550/2

0.50Y/0.50Ce-TZP/1550/1

0.50Y/0.50Ce-TZP/1500/2

0.50Y/0.50Ce-TZP/1500/1

0.25Y/0.75Ce-TZP/1500/1

0.25Y/0.75Ce-TZP/1500/2

0.25Y/0.75Ce-TZP/1 550/1

0.25Y/0.75Ce-TZP/1550/1

0.25Y/0.75Ce-TZP/1500/2

0.25Y/0.75Ce-TZP/1550/2

0.25Y/0.75Ce-TZP/1500/I

0.25Y/0.75Ce-TZP/1 550/2

Ce-TZP/1500/1

Ce-TZP/1500/2

Ce-TZP/1550/1

Ce-TZP/1550/2

Ce-TZP/1550/2

Ce-TZP/1550/1

Ce-TZP/1500/2

Ce-TZP/1500/1

3,691%

3,265%

2,860%

2,925%

2,976%

2,942%

2,746%

2,870%

2,882%

3,043%

2,953%

2,999%

3,110%

2,727%

2,825%

2,875%

2,569%

2,803%

2,945%

3,087%

3,027%

3,183%

3,077%

3,247%

3,007%

3,053%

97,78%
98,68%
96,33%
97,09%
97,04%
97,31%
97,91%
97,42%
97,44%
96,77%
97,44%
97,27%
97,70%
97,91%
98,23%
97,55%
97,54%
97,30%
95,08%
96,03%
95,93%
97,36%
98,57%
96,78%
97,35%
93,78%
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0,3674
0,1417
0,1199
0,0842
0,0946
0,1793
0,2059
0,1236
0,0968
0,1668
0,1190
0,1894
0,3068
0,2005
0,1849
0,2201
0,0135
0,1268
0,2577
0,0390
0,2200
0,2637
0,0613
0,1617
0.0898

0,1268

iceren TZP’lerin sinterleme

2,1826
0,8497
0,7048
0,4989
0,5599
1,0641
1,2299
0,7342
0,5753
0,9844
0,7101
1,1281
1,8359
1,2022
1,1125
1,3151
0,0806
0,7554
1,5065
0,2303
1,2979
1,5792
0,3719
0,9625
0,5377

0,7554



Farkli oranlarda hazirlanan numuneler arasinda en dusik su emme oranina
0,0135 ile 1500°C / | saat sinterlenmis bir %25Y/%75Ce-TZP numunesi, en yiksek su
emme orani ise 0,4247 ile 1500 °C / 1 saat sinterlenmis bir %100Y-TZP numunelerinde
gorulmastur.  Su emme oranina paralel olarak, gorindr porozite oranlarida ayni
numunelerde gortlmdistir. Goranidr porozite oranlart 2,4930 ile %100Y-TZP
numunesinde en yiksek, 0,0806 ile 1500 °C / | saat sinterlenmis bir %25Y/%75Ce-
TZP numunesinde en disuk orana ulasildigr goralmastar.

En yiksek deneysel teorik yogunluk orani 98,86% ile 1550 °C / 2 saat
sinterlenmis bir % 100Y-TZP numunesinde, en dustk deneysel teorik yogunluk ise
93,78% ile 1500 °C / ! saat sinterlenmis bir %Ce-TZP numunesinde goérilmustir.
Sinterleme sonrasi azalma olarak incelendiginde ise en dusik oranda azalma 2,166% ile
1550 °C / | saat sinterlenmis bir %75Y/%25Ce-TZP numunesinde, en ylksek oranda
azalma ise 3,691% ile 1550 °C / 2 saat sinterlenmis bir %75Y/%25Ce-TZP

numunesinde gorialmustar.

4.1.2 Sertlik ve Kirilma Toklugu Testlerinin Sonuclari

Sekillendirilen  numuneler, 1500-1550 °C sicakhk, 1-2 saat sireyle
sinterlenmistir. Numuneler sinterlendikten sonra sertlik de@erleri bulunmak (zere ilk
olarak soguk kaliplanmistir. Kaliplan numuneler zimparalanmis ve parlatiimistir.
Numunelerin Vickers sertlikleri bulunulmasi icin tepe acisi 136° olan elmas piramit ug
kullaniimis ve 30 kg yik numunelerin zerine batirilmistir. Batirilan ucun numunede
biraktigr izin kodsegen olgileri bulunmus ve bu degerler kullanilarak Vickers sertlik
degerleri olgllmustir. Numunenin 4 farkh noktasi Uzerinden alman sertlik degerleri
hesaplanmis ve bu degerlerin ortalamasi alinmistir.

Numunelerin kirilma toklugu hesaplanmasi ise (zerine batirilan elmas ucun
ylzeyde biraktigl izin koselerinde ilerleyen catlaklarin boylari 6lgilmis ve Niihara
kirima toklugu denkleminde yerine konularak hesaplanmistir. Numune (zerinde
olusturulan izlerin, 3 farkli noktadan elde edilen catlak boylari denkleme konularak

hesaplanmis ve kirllma toklugu bu ¢ degerin ortalamasi alinarak hesaplanmistir.

83



4.1.2.1 %100 itriyum (Y) ile Stabilize Edilmis TZP’nin Sertlik ve Kirilma Toklugu

Test Sonucglan

Tablo 4. 17 1500 °C 1-2 saat sinterlenmis %100Y-TZP numunesinin sertlik (HV) ve kirilma toklugu
(KIC) sonuglari

Numune Catlak Catlak Catlak ort. Sertlik-  Ort. Kirllma
boylari boylari boylan HV Toklugu-Klc
Y-TZP/1500/1 1441  153,7 1781 1571 1257 1196 12,06 GPa 5,85 MPa.m1?2

1624 1598 1606 1537 1676 1371

V-TZP/1500/2 1739 1641 1545 1353 1364 1248 12,01 GPa 5,93 MPa.m1?2

151 146,7 1449 146,7 1362 150,2

Sekil 4. 7 1500 °C 2 saat sinterlenmis %100Y-TZP numunesi Vickers sertlik izleri
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Sekil 4. 8 1550 °C 1 saat sinterlenmis %100Y-TZP numunesi Vickers sertlik izleri

Tablo 4. 18 1550 °C 1-2 saat sinterlenmis %100Y-TZP numunesi kirilma toklugu (KIC) sonuglari

Numune Catlak boylari
167,6 154,5
Y-TZP/1550/1
156,3 149,3
152,8 1458
Y-TZP/1550/2
133,6 136,2

Catlak boylari

140,6
134,4
1371
1248

1275
124
1353
139,7

Ort.Scrtiik
Catlak boylari HY
154,5 151

I1,77GPa
153,7 165
146,7 1414

11,39GPa
1475 152,8

Ort.Kirilma Toklugu
Kic

5,90 MPa.m12

6,01 MPa.ml2

Sekil 4. 9 1550 °C 2 saat sinterlenmis %100Y-TZP numunesi Vickers sertlik izleri
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4.1.2.2 %75 itriyum (Y) ve %25 Seryum (Ce) ile Stabilize Edilmis TZP’nin Sertlik

ve Kirilma Toklugu Test Sonuglari

Sekil 4. 10 1500 °C ! saat sinterlenmis %75Y/%25Ce-TZP numunesi Vickers sertlik izleri

Tablo 4. 19 1500 °C 1 saat sinterlenmis %75Y/%25Ce-TZP numunesi sertlik (HV) ve kirilma toklugu
(K]C) sonuclari

Ort.Scrtlik Ort.Kirilma
HV Toklugu -Kic
0.75Y/0.25Ce- 182,5 131 1257 52,4 197,3 178,1 in 2t gRe 587 MPaml?
TZP/1500/1 214,8 168,5 198,2 1414 145,8 140,6
0.75Y/0.25Ce- 163,3 54,1 170,2 80,3 1711 84,7
10.22 GRa 6,17 MPa.mlf2
TZP/1500/1 142,3 1633 124,4 1388 180,7 186,8

Sekil 4. 11 1500 °C 2 saat sinterlenmis %75Y/%25Ce-TZP numunesi Vickers sertlik izleri
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Sekil 4. 12 1550 °C 2 saat sinterlenmis %75Y/%25Ce-TZP numunesi Vickers sertlik izleri

Tablo 4. 20 1550 °C 1-2 saat sinterlenmis %75Y/%25Ce-TZP numunesi sertlik (HV) ve kirilma toklugu
(Kic) sonuglari

Ort.Scrtlik Ort.Kirilma
Numune atlak boylari atlak boylari atlak boylari
¢ Y ¢ Y ¢ Y HV Toklugu -Kic
0.75Y/0.25Ce- 0 110 183,3 98,7 125,7 122,2 10.72 GPa 7,20 MPa.m1p2
TZP/1550/1 1441 100,4 151 144.9 1718 1432 '
0.75Y/0.25Ce- 55 0 116,1 149,3 100,4 1414 10.66 GPa 8,67 iVIPa.m1?
TZP/1550/2 0 68,1 120,5 135,3 69,8 122,2 ’
1 It L«
T AVen

Sekil 4. 13 1550 °C ! saat sinterlenmis %75Y/%25Ce-TZP numunesi Vickers sertlik izleri
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4.1.2.3 %50 itriyum (Y) ve %50 Seryum (Ce) ile Stabilize Edilmis TZP’nin Sertlik

ve Kirilma Toklugu Test Sonuglari

Sekil 4. 14 1500 °C ! saat sinterlenmis %50Y/%50Ce -TZP numunesi Vickers sertlik izleri

Tablo 4. 21 1500 °C 1-2 saat sinterlenmis %50Y/%50Ce -TZP numunesi sertlik (HV) ve kirilma toklugu
(K[C) sonuglar

Ort.Sertlik Ort.Kirilnia
Numune atlak boylari atlak boylari tlak boyl
¢ 4 ¢ y Gatlak boylar HV Toklugu -Kic
u0U iU, m | 567 45 4 419 61 ! 0 8 55 MPa.mi’
9,85 GPa , a.ml'
TZP/1500/1 144.1 93,4 76 64,6 156,3 100,4
0.50Y/0.50Ce- 53,3 71,6 0 92,5 79,4 126,6
10,20 GPa 9,42 MPa.ml7
TZP/1500/1 146,7 158,9 0 35,8 117 64,6

Sekil 4. 15 1500 °C 2 saat sinterlenmis %50Y/%50Ce -TZP numunesi Vickers sertlik izleri



Sekil 4. 16 1550 °C 2 saat sinterlenmis %50Y/%50Ce -TZP numunesi Vickers sertlik izleri

Tablo 4. 22 1550 °C 1-2 saat sinterlenmis %50Y/%50Ce -TZP numunesi Sertlik(HV) ve kirllma toklugu

(Kic) sonuglari

Numune Catlak boylari
0.50Y/0.50Ce- 88,2 1441
TZP/1550/1 65,5 54,1
0.50Y/0.50Ce- 73,3 18,3

TZP/1550/2 63,7 33,2

Catlak boylari

79,4 130,1
27.1 126,6
81,2 67,2
103,9 137,9

Ort.Scrtlik Ort.Kirilma
HV Toklugu -Kic

1624 1458 9.99 GPa 7,23 MPa.ml/2
63,7 152.8 ’

Catlak boylari

T8 00 GPa 8,78 MPaml?
28,8 102,1 '

Sekil 4. 17 1550 °C | saat sinterlenmis %50Y/%50Ce -TZP numunesi Vickers sertlik izleri
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4.1.2.4 %25 itriyum (Y) ve %75 Seryum (Ce) ile Stabilize Edilmis TZP’nin Sertlik

ve Kirillma Toklugu Test Sonuglari

Sekil 4. 18 1500 °C ! saat sinterlenmis %25Y/%75Ce-TZP numunesi Vickers sertlik izleri

Tablo 4. 23 1500 °C 1-2 saat sinterlenmis %25Y/%75Ce-TZP numunesi sertlik (HV) ve kirllma toklugu
(KIC) sonuglari

Ort.Sertlik Ort.Kirilma
Numune atlak boylari atlak boylari tlak boyl
G Yy ¢ Y Gatlak boylari 1nv Toklugu -Kic
0.25Y/0.75Ce- 742 0 148 0 3 B2 o oagra 17,03 MPami?
TZP/1500/1 0 11,3 38.4 14 61,1 64,6
0.25Y/0.75Ce- 33,2 67,2 31,4 315 74,2 40.2 o 77 vha 10,71 MPa.mil
TZP/1500/2 35.8 28,8 51,5 84,7 0 78,4

Sekil 4. 19 1500 °C 2 saat sinterlenmis %25Y/%75Ce-TZP numunesi Vickers sertlik izleri
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Sekil 4. 20 1550°C ! saat sinterlenmis %25Y/%75Ce-TZP numunesi Vickers sertlik izleri

Tablo 4. 24 1550 °C 1-2 saat sinterlenmis %25Y/%75Ce-TZP numunesi sertlik (HV) ve kirilma toklugu
(Kic) sonuglari

Ort.Scrtlik Ort.Kirilma
Numune atlak boylan atlak boylari tlak boyl
¢ Y ¢ 4 Gatlak boylar HV Toklugu -Kic
0.25Y/0.75Ce- 46,3 73,3 23,6 9,6 15,3 15,7 957 GPa 18,26 MPa.nil2
TZP/1550/1 15,7 358 0 131 131 7,0 '
0.25Y/0.75Ce- 48 21,8 21,8 375 17,5 17,5 9.46 GPa 17,42 MPa.mi?2
TZP/1550/2 15,7 14,0 0 21 87 113 '

Sekil 4.26 1550 °C 2 saat sinterlenmis %25Y/%75Ce-TZP numunesi Vickers sertlik izleri
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4.1.25 %100 Seryum (Ce) lIle Stabilize Edilmis TZP’nin Sertlik ve Kirilma
Toklugu Test Sonuglari

Sekil 4. 21 Tablo 4. 25 1500 °C 2 saat sinterlenmis %100Ce-TZP numunesi Vickers sertlik izleri

Tablo 4. 25 1500 °C 1-2 saat sinterlenmis %100Ce-TZP numunesi sertlik (HV) ve kirilma toklugu (KIC)
sonuglari

Ort.Scrtlik OrtKirilma
Numune atlak boylari atlak boylari atlak boylari
¢ Y ¢ 4 ¢ y HV Toklugu -Kic
13,1 0 33,2 0 0 18,3 ,
Ce-TZP/1500/1 6,73 GPa 19,23 MPa.ml?
22,7 0 29,7 24,4 0 43,7
19 21 9,6 12,2 52 0 .
Ce-TZP/1500/2 6,89 GPa 20,54 MPa.ml"2
18,3 21,8 14 31,4 22,7 26,2

Sekil 4. 22 1500 °C ! saat sinterlenmis %100Ce-TZP numunesi Vickers sertlik izleri
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Sekil 4. 23 1550 °C | saat sinterlenmis %100Ce-TZP numunesi Vickers sertlik izleri

Tablo 4. 26 1550 °C | saat sinterlenmis %100Ce-TZP numunesi sertlik (HV) kirlima toklugu (KIC)
sonuclari

' i Ort.Kinl
Numune Catlak boylar Catlak boylari Catlak boylari Ortli(\e/rthk ToIiIu@IJI-IZIfc
16,6 0 42,8 21 79 8,7 !
Ce-TZP/1550/1 742 GPa 20,07 MPami?
15,7 0 19,2 192 0 0,01
0 131 0 0 0
Ce-TZP/1550/2 7,43 GPa 23,24MPa.ml
0 0 26,2 0 0

Sekil 4. 24 1550 °C 2 saat sinterlenmis %100Ce-TZP numunesi Vickers sertlik izleri
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4.1.2.6 Sertlik ve Kirilma Toklugu Testlerinin Toplu Sonuclari

1500 °C ve 1550 °C sinterleme sicakliklari, | ve 2 saat sinterleme siireleriyle
hazirlanmis olan %100Y-TZP, %75Y/%25Ce-TZP, %50Y/%50Ce-TZP,
%25Y/%75Ce-TZP, %100Ce-TZP numunelerinin sertlik ve kirilma toklugu testlerinin

sonuglari verilmistir.

Tablo 4. 27 Numunelerin sertlikleri (HV) ve kirilma tokluklari (Kic) toplu gosterimi

Sertlik (HV) Kirilma toklugu Ort. Kirilma

Numune GPa Ort Sertlik (KIC) MPa.m1?2 Toklugu

Y-TZP/1500/1 12,06 5,85
Y-TZP/1500/2 12,01 5,93

11,81 5,92
Y-TZP/1550/1 11,77 5,90
Y-TZP/1550/2 11,39 6,01
0.75Y/0.25Ce-TZP/1500/1 10,84 5,87
0.75Y/0.25Ce-TZP/1500/2 10,88 6,17

10,78 6,97
0.75Y/0.25Ce-TZP/1550/1 10,72 7,20
0.75Y/0.25Ce-TZP/1550/2 10,66 8,67
0.50Y/0.50Ce-TZP/1500/1 9,85 8,55
0.50Y/0.50Ce-TZP/1 500/2 10,20 9,42

10,06 8,50
0.50Y/0.50Ce-TZP/1550/1 9,99 7,23
0.50Y/0.50Ce-TZP/1550/2 10,20 8,78
0.25Y/0.75Ce-TZP/1500/1 8,98 17,03
0.25Y/0.75Ce-TZP/1500/2 9,27 10,71

9,32 15.86
0.25Y/0.75Ce-TZP/1550/1 9,57 18,26
0.25Y/0.75Ce-TZP/1 550/2 9.46 17,42
Ce-TZP/1500/1 6,73 19,23
Ce-TZP/1500/2 6,89 20,54

7,12 20,77
Ce-TZP/1550/1 7,42 20,07
Ce-TZP/1550/2 7,43 23,24

Numunelerden elde edilen sonuclarda en yiksek sertlik degerine 12,06 GPa ile
1500 °C, ! saat sinterlenmis bir %100Y-TZP numunesinde ulasilirken, en distk sertlik
degeri ise 1500 °C, ! saat sinterlemis bir %100Ce -TZP numunesinde 6,73 GPa ile
gorulmuistir. Numunelerin kirilma tokluklarina bakildiginda ise 5,85 MPa.ml? ile 1500
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°C, 1 saat sinterlenmis bir % 100Y-TZP en dusuk deger gorulirken, 23,24 MPa.ml? ile

1550 °C, 2 saat sinterlenmis numunede en yuksek Kirillma toklugu deg@eri goralmustur.

SERTLIK(HV)-GPa

KIRILMA TOKLUGU (Kig

MPa.mine

OY-TZP/1500/1
Y-TZP/1500/2
OY-TZP/1550/1
0OY-TZP/1550/2

m 0.75Y/0.25Ce-TZP/1 500/1
m0.75Y/0.25Ce-TZP/1500/2
00.75Y/0.25Ce-TZP/1 550/1
00.75Y/0.25Ce-TZP/1550/2
[10.50Y/0.50Ce-TZP/1500/1
[0.50Y/0.50Ce-TZP/1 500/2
[00.50Y/0.50Ce-TZP/I 550/1
[0.50Y/0.50Ce-TZP/1550/2
[0.25Y/0.75Ce-TZP/1 500/1
[10.25Y/0.75Ce-TZP/1500/2
[00.25Y/0.75Ce-TZP/1 550/1
[0.25Y/0.75Ce-TZP/1550/2
OCe-TZP/1500/1
Ce-TZP/1500/2
OCe-TZP/1550/1
[1Ce-TZP/1550/2

Sekil 4. 25 Numunelerin Vickers ortalama sertlik degerleri (HV)

Sekil 4. 26 Numunelerin Kirllma Toklugu degerleri (KIC)
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UY-TZP/1500/1

O Y-TZP/1500/2
Y-TZP/1550/1

3 Y-TZP/1550/2
00.75Y/0.25Ce-TZP/1500/1
[10.75Y/0.25Ce-TZP/1500/2
UO. 75Y/0.25Ce-TZP/1550/1
0. 75Y/0.25Ce-TZP/1550/2
Q0.50Y/0.50Ce-TZP/1500/1
a0.50Y/0.50Ce-TZP/1500/2
[10.50Y/0.50Ce-TZP/1550/1
a0.50Y/0.50Ce-TZP/1550/2
U0.25Y/0.75Ce-TZP/1500/1
00.25Y/0.75Ce-TZP/1500/2
U0.25Y/0.75Ce-TZP/1550/1
B0.25Y/0.75Ce-TZP/1550/2
OCe-TZP/1500/1
OCe-TZP/1500/2
UCe-TZP/1550/1
UCe-TZP/1550/2



Numunelerin ortalama sertlik ve kirilma tokluklarina bakildiginda en ytiksek
ortalama sertlik 11,81 GPa ile %100Y-TZP goridlmuastir. Numunelerin itriyum (Y)
icerigi azaldikca beklendigi gibi sertliklerinde dists gorulmustur. En disuk sertlik
ortalamasi ise %100Ce-TZP numunelerinde 7,12 GPa ile ol¢tulmuistir. Kirllma
tokluklarina baktigimiz zaman ise seryum (Ce) icerigindeki artisla beraber kirilma
toklugunun da arttigi goézlenmistir. En yiksek kirilma toklugu ortalamasi %100Ce-TZP
numunelerinde 20,77 MPa.ml2 ile gorulirken, en dusuk ise 5,92 MPa.ml? ile %100Y -

TZP numunelerinde gorulmustir.

Sertlik ( HV)

Kirilma Toklugu (KIC)

Sekil 4. 27 Numunelerin ortalama Vickers sertligi ve Kirilma Toklugu degerleri
Tahmin edildigi gibi kompozisyonlarin igerisindeki Y-TZP oraninin artmasi, Y-
TZP’nin sertlik degerinin Ce-TZP’nin sertliinden daha fazla olmasina bagdl olarak,
malzemenin de sertliginin 12 GPa seviyesine kadar ¢iktigr Sekil 2.27 de gorilmektedir.
Ayni sekilde Ce-TZP’nin kirilma yoklugunun, Y-TZP’nin kirilma tokluguna gore
ylUksek oldugu biliniyordu. Ce-TZP iceriginin artmasiyla kirilma toklugu degerinin 21-

22 GPa seviyesine gelmesine neden gorulmustar.
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Kirilma
Toklugu -
MPa.ml/2

Sekil 4. 28 Y ve Ce igerigi orani ile sertlik/kirilma toklugu degisimi

Malzemelerin  kirillma tokluklari literatirde bircok farkli denklemle ve
hesaplama yontemiyle hesaplanmaktadir. Arastirmalarda en cok kullanilan Blhat
denklemi, Charles-Evans Denklemi ve bizimde dikkate aldigimiz Niihara denklemi
kullanilarak 3 farklh hesapla malzemelerin kirilma tokluklari hesaplanmis ve Tablo 4.28

da verilmistir.

Tablo 4. 28 Numunelerin 3 farkh denklemle hesaplanmis kirilma toklugu degerleri (I<ic)

Kirilma toklugu Kirilma toklugu Kirilma toklugu
Numune (Kic) MPa.mlfl (KIC) MPa.m!? (KIC) MPa.m1?
Bliat Charles - Evans Niihara

Y-TZP/1500/1 5,85 531 5,85
Y-TZP/1500/2 5,93 5,44 5,93
Y-TZP/1550/1 5,90 5,37 5,90
Y-TZP/1550/2 6,01 5,52 6,01
0.75Y/0.25Ce-TZP/1500/1 5,87 5,16 5,87
0.75Y/0.25Ce-TZP/1500/2 6,17 5,61 6,17
0.75Y/0.25Ce-TZP/1550/1 7,20 6,98 7,20
0.75Y/0.25Ce-TZP/1550/2 8,67 8,40 8,67
0.50Y/0.50Ce-TZP/1500/1 8,55 8,05 8,55
0.50Y/0.50Ce-TZP/1 500/2 9,42 8,80 9,42
0.50Y/0.50Ce-TZP/1550/1 7,23 6,90 7,23
0.50Y/0.50Ce-TZP/1550/2 8,78 8,78 8,78
0.25Y/0.75Ce-TZP/1500/1 17,04 11.90 17,03
0.25Y/0.75Ce-TZP/1500/2 10,71 10,07 10,71
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Tablo 4. 28 Numunelerin 3 farkli denklemle hesaplanmis kirilma toklugu degerleri (KIC)(Devami)

0.25Y/0.75Ce-TZP/1550/1 18,26 14,19 18,26
0.25Y/0.75Ce-TZP/1550/2 17,42 13,12 17,42
Ce-TZP/1500/1 19,23 11,21 19,23
Ce-TZP/1500/2 20,54 11,14 20,54
Ce-TZP/1550/1 20,07 12,24 20,07
Ce-TZP/1550/2 23,21 12,21 23,24

4.1.3 X-Isinlari Difraktometresi (XRD) Faz Analizi Sonuclari
4.1.3.1 Sinterleme Kosullarina gore XRD Sonugclan ve Faz Analizi

Sinterlenen numunelerin 5°< 20 < 80° tarama araliginda 2°/dakika tarama hizi ile
analizleri yapilmistir. Sinterleme kosullarina goére elde edilen XRD goruntileri
asagidaki bolimde verilmis ve fazlarin tespiti yapilarak tetragonal-monoklinik fazlarin

oranlari hesaplanmistir.

4.1.3.1.1 1500°C-I saat sinterlenmis numunelerin XRD sonugclari

Sekil 4. 29 1500°C - 1 Saat Sinterlenen Numunelerin XRD paternleri

Sinterleme sicakhgi olarak 1500 °C, sinterleme suresi olarak ise ! saat belirlenen
numunelerin XRJD paternleri Sekil 4.29 de, faz oranlari ise Tablo 4.29 da verilmistir.
TUm numuneler 30° tetragonal fazdaki en yiksek piklerini gostermistir. 28° ve 31°
civarinda birer tane monoklinik faz gdzlenmis ve bu pikler yardimiyla numunelerin
tetragonal-monoklinik fazlarinin oranlari hesaplanmistir. 34-35° civarinda birer, 50 °,

60 °, 73° ve 75° civarinda da yine tetragonal faz pikleri gézlenirken, bazi numunelerde
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43° de kigik bir monoklinik fazi goérulmistir. En yiksek pik beklendigi gibi %100 Y-

TZP numunesinde 30 ° ‘de tetragonal fazda gorildd.

Tablo 4. 29 1500 °C - 1 Saat Sinterlenen Numunelerin Faz Oranlari

Tetragonal ~ Monoklinik

Numune Sinterleme Faz Orani Faz Orani
%100Y-TZP 1500°C-I saat 96,63 3,36
%75Y-TZP/%25Ce-TZP 1500°C-| saat 90,65 9,35
%50Y-TZP/%50Ce-TZP 1500°C-I saat 87,04 12,96
%25Y-TZP/%75Ce-TZP 1500°C-I saat 94,70 5,30
%100Ce-TZP 1500°C-| saat 95,59 4,41

Sekil 4. 30 1500 °C - | Saat Sinterlenen Numunelerin Tetragonal Faz Oranlari
Sonuclar incelendiginde Y-TZP oranin azalmasi ile ilk olarak tetragonal faz
oram da azaltmis, daha sonra ise arttirdigi gortlmektedir. % 100Y-TZP, %100Ce-TZP
ve %25Y-TZP/%75Ce-TZP numunelerinin tetragonal faz orani yaklasik %95 oldugu,
monoklinik fazin %5 civarinda kaldigi gdzlenmistir. En yuksek tetragonal faz orani ise

%96,63 ile %100Y-TZP numunesinde gbézlenmistir.

4.1.3.1.2 1500°C-2 saat sinterlenmis numunelerin XRD sonuglar

1500°C sicaklik ve 2 saat boyunca sinterlemeye tabii tutulan numuneler, | saat
sinterlenen numunelere benzer sonuglar géstermistir. Sekil 4.31 de goruldugu gibi 30 0

‘de yuksek bir tetragonal piki gorilmustar.
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2e

Sekil 4. 31 1500 °C - 2 Saat Sinterlenen Numunelerin XRD paternleri

Tablo 4. 30 1500 °C - 2 Saat Sinterlenen Numunelerin Faz Oranlari

Numune

%100Y-TZP
%75Y-TZP/%25Ce-TZP
%50Y-TZP/%50Ce-TZP
%25Y-TZP/%75Ce-TZP

%100Ce-TZP

Sinterleme

1500°C-2 saat
1500°C-2 saat
1500°C-2 saat
1500°C-2 saat

1500°C-2 saat

Tetragonal ~ Monoklinik

Faz Orani Faz Orani
98,7 13
90,77 9,23
91,53 8,47
94,06 5,94
95,85 4,15

Sekil 4. 32 1500 °C - 2 Saat Sinterlenen Numunelerin Tetragonal Faz Oranlari

1500°C-2 saat sinterlenen numunelerin sonuclarina bakildiginda yine %2100Y-

TZP, %100Ce-TZP ve %25Y-TZP/%75Ce-TZP

100

numunelerinin tetragonal faz



oranlarinin en yuksek ciktigi gorulmektedir. En yiksek tetragonal faz orani 98,7 Y-TZP

numunesinde gorilirken, bu oranin | saatlik numuneye gore yikseldigi goézlenmistir.

4.1.3.1.3 1550°C-I saat sinterlenmis numunelerin XRD sonuclari
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Sekil 4. 33 1550 °C - | Saat Sinterlenen Numunelerin XRD paternleri

Tablo 4. 31 1550 °C - | Saat Sinterlenen Numunelerin Faz Oranlari

Numune Sinterleme

%100Y-TZP 1550°C-| saat
%75Y-TZP/%25Ce-TZP 1550°C-1 saat
%50Y-TZP/%50Ce-TZP 1550°C-| saat
%25Y-TZP/%75Ce-TZP 1550°C-I saat

%100Ce-TZP 1550°C-| saat

Tetragonal
Faz Orani

96,62
91,89
93,29
98,04

92,15

Monoklinik
Faz Orani

3,38
8,11
6,71
1,96

7,85

1550°C-I saat sureyle sinterlenen numunelerin sonuglarina bakildiginda %25Y -

TZP/%75Ce-TZP numunesinin tetragonal faz oranlarinin %98 seviyesinde oldugu,

monoklinik faz oranin %2'nin altinda oldugu gorilmektedir.

101



Sekil 4. 34 1550 °C - | Saat Sinterlenen Numunelerin Tetragonal Faz Oranlari

4.1.3.1.4 1550°C-2 saat sinterlenmis numunelerin XRD sonuclari

2e
Sekil 4. 35 1550°C - 2 Saat Sinterlenen Numunelerin XRD paternleri

Tablo 4. 32 1550 °C - 2 Saat Sinterlenen Numunelerin Faz Oranlari

Tetragonal Monoklinik

Numune Sinterleme Faz Orani Faz Orani
%100Y-TZP 1550°C-2 saat 91,4 8,6
%75Y-TZP/%25Ce-TZP 1550°C-2 saat 87,04 12,96
%50Y-TZP/%50Ce-TZP 1550°C-2 saat 93,42 6,58
%25Y-TZP/%75Ce-TZP 1550°C-2 saat 97,92 2,08
%100Ce-TZP 1550°C-2saat 95,08 4,92
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Sekil 4. 36 1550 °C - 2 Saat Sinterlenen Numunelerin Tetragonal Faz Oranlari

1550°C-2 saat sureyle sinterlenen numunelerin sonuglarina bakildijinda, ayni
diger sinterleme kosullarina benzer sekilde en iyi sonu¢ %25Y-TZP/%75Ce-TZP
numunesinde, tetragonal faz oranlarinin %98 seviyesine ¢iktigi, monoklinik faz oranin

%2 oldugu gorulmektedir.
4.1.3.2 Faz Oranlarinin Sinterleme Siresi ve Sinterleme Sicakligina Bagl Degisimi

4.1.3.2.1 Faz Oranlarinin Sinterleme Sicakligina Goére Degisimi

Sinterleme sliresi 1-2 saat olan sinterleme sicakliklari 1500 ve 1550 °C olan

numunelerin tetragonal faz oranlari verilmistir.

Sekil 4. 37 Sinterleme sicakhgina bagli numunelerin tetragonal faz oranlari
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Sonuglardan goruldugu gibi sinterleme slresi | saat olarak belirlendiginde,
sicakhigin 1500°C’den 1550 °C’ye ¢ikarilmasi %100Ce-TZP iceren numuneler harig,
tetragonal faz oranlarinin artmasina sebep olmustur. Sinterleme slresi 2 saat segilen
numunelerden ise, %50Y-TZP/%50Ce-TZP ve %25Y-TZP/%75Ce-TZP numunelerinde
sinterleme sicakhginin 1500°C’den 1550°C’ye ¢ikmasiyla tetragonal faz oraninda artisa

sebep oldugu gorulmistr.

4.1.3.2.2 Faz Oranlarinin Sinterleme Siresine Gére Degisimi

1500-1

1500-2

Sekil 4. 38 Sinterleme siresine bagh numunelerin tetragonal faz oranlari

Sinterleme sicakliklari ayni olup, sinterleme sureleri degisince malzemelerin faz
oranlarindaki degisim yukarida grafiklerde verilmistir. 1500°C sicaklikta, sinterleme
sureleri | saatten 2 saate c¢ikarilan numunelerde, %25Y-TZP/%75Ce-TZP harig
digerlerinde tetragonal faz orani artmistir. 1500°C sicaklikta ise surenin artmasiyla

hicbir numunede kayda deger bir artis goérilmemistir.
4.1.3.3 Kompozisyona Bagl Faz Analizi

Numunelerin sicakhiga ve sinterleme sirelerine bagll toplu XRD paternleri ve

faz oranlari asagida verilmistir.
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4.1.3.3.1 %100Y-TZP’nin XRD sonuglarli

Sekil 4. 39 %100Y-TZP'nin XRD paternleri

Sekil 4.38 elde ettigimiz pikler kullanilarak hesaplanan tetragonal fazin oranlari
Sekil 4.39 verilmistir. 1550 °C - 2 saat sinterleme haric diger kosullarda tetragonal fazin
oraninin %95 Uzerinde oldugu gozlenmistir. %100Y-TZP i¢in en uygun kosulun 1500
°C-2 saat oldugu gorilmis, bu kosullarda monoklinik fazin %2’nin altinda ¢iktig

hesaplanmistir.

%100Y-TZP

Sekil 4. 40 %100Y-TZP'nin tetragonal faz orani
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4.1.3.3.2 %75Y-TZP/%%25Ce-TZP’nin XRD sonugclari

Sekil 4. 41 %75Y-TZP/%25Ce-TZP'nin XRD patemleri

%75Y-TZP/%25Ce-TZP numunelerinden elde ettigimiz pikler kullanilarak
hesaplanan tetragonal fazin oranlari Sekil 4.42 oranlari verilmistir. 1550 °C - 2 saat
sinterleme kosullarinda %87 gibi disuk bir tetragonal fazin orani gozlenirken, en dusuk

monoklinik faz ise 1550 °C - | saat sinterlemede yaklasik %8 olarak hesaplanmistir.

%75Y-TZP/°/025Ce-TZP

Sekil 4. 42 %75Y-TZP/%25Ce-TZP'nin tetragonal faz orani
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4.1.3.3.3 2%50Y-TZP/%50Ce-TZP’nin XRD sonugclar!i

Sekil 4. 43 %50Y-TZP/%50Ce-TZP'nin XRD paternleri

%50Y-TZP/%50Ce-TZP Numunelerin XRD paternleri Sekil 4.43 de verilmistir.
Tetragonal faz oranlari hesaplanan numunelerin, sinterleme sicakligin ve sinterleme
suresinin artmasiyla monoklinik faz oraninin azaldigi gozlenmistir. En ylksek

tetragonal faz orani 1550°C- 2 saat sinterlenen numunelerde %93 ile gérilmusttr

%50Y-TZP/%50Ce-TZP

Sekil 4. 44 %50Y-TZP/%50Ce-TZP'nin tetragonal faz orani
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4.1.3.3.4 %25Y-TZP/%75Ce-TZP’nin XRD sonugclari

Sekil 4. 45 %75Y-TZP/%25Ce-TZP'nin XRD patemleri

%75Y-TZP/%25Ce-TZP Numunelerin XRD patemleri Sekil 4.45 de verilmistir.
Tetragonal faz oranlari hesaplanan numunelerin, sinterleme sicakhigin artmasiyla
tetragonal fazin arttigi ve sinterleme silresinin artmasiyla ise tetragonal faz oraninin
azaldig1 gozlenmistir. En ylksek tetragonal faz orani 1550°C - | saat sinterlenen

numunelerde %98 ile gérilmustar.

—0—%25Y-TZP/7075Ce-TZP

Sekil 4. 46 %75Y-TZP/%25Ce-TZP'nin tetragonal faz orani
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4.1.3.3.5 %100 Ce-TZP’nin XRD sonuclan

------ 100Ce-TZP_1500_1
------ 100Ce-TZP_1500_2
------ 100Ce-TZP_1550_1
------ 100Ce-TZP 1550 2
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Sekil 4. 47 %100 Ce-TZP'nin XRD paternleri

Sekil 4.46 da ki %100 Ce-TZP’nin XRD patentindeki pikler kullanilarak
hesaplanan faz oranlari Sekil 4.48 de verilmistir. Sonuclar incelendiginde sinterleme
sicakhginin artmasi monoklinik faz oranini arttirdigi goéralmdistir. Sinterleme siresinin

artmas! ise yapidaki tetragonal faz oranini arttirmis ve monoklinik faz oranini

azaltmistir.

%100Ce-TZP

Sekil 4. 48 %100Ce-TZP'nin tetragonal faz orani
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4.1.3.4 Numunelere Bolgesel Uygulanan (70-80 arasi) XRD sonuglan

Elde edilen XRD sonuclarinda, 73°-75° arasinda bulunan pikleri, kibik zirkonya
ve tetragonal zirkonya olarak ayrimini yapabilmek icin 70°-80° 20 arahdinda 0.5
°/dakika tarama hizi kullanilarak ekstra bir inceleme yapilmistir. Garvie ve ark., 73,5°-
74° kinnnim agisi araliginda kibik zirkonya piklerinin, 73° ve 74,5°’te ise tetragonal
zirkonya piklerinin mevcut oldugunu soylemistir. %100Y-TZP numunelerinde bu
bahsedilen kubik faz bir miktar gorilmis, ancak digerlerinde bu kibik faz
goralmemistir.

Sinterleme kosullari 1500°C-| saat olan numunelerin 70° -80 0 araligindaki XRD
sonuclari Sekil 4. 49 de verilmistir. Sonuglar incelendiginde %100Y-TZP numunesinin
XRD pateminde 73.8° -73.9° civarinda kibik faz goérilmustir. Kompozisyonlarin igine
Ce-TZP girmesiyle bu pik gorilmemistir. Ayni sekilde asagida Sekil 4.49, Sekil 4.50 ve
Sekil 4.51 de verilen diger sinterleme kosullarinda da (1500°C-2 saat/1550°C-
Isaat/1550°C-2saat) ayni sonuclar elde edilmistir.

Sekil 4. 49 1500 °C - | Saat Sinterlenen Numunelerin 70°-80° arasi XRD patentleri
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Sekil 4. 50 1500 °C - 2 Saat Sinterlenen Numunelerin 70°-80° arasi XRD patemleri

20

Sekil 4. 51 1550 °C - | Saat Sinterlenen Numunelerin 70°-80° arasi XRD paternleri
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Sekil 4. 52 1550 °C - 2 Saat Sinterlenen Numunelerin 70°-800 arasi XRD patentleri

Sekil 4. 53 %100Y-TZP Numunelerin 70°-80° arasi XRD paternleri

Sekil 4.53 de goruldugu gibi %100 Y-TZP numunelerinin XRD sonuglarinda
72,9°-73,2° 20 arasinda tetragonal zirkonya piklerinin, 73,8°-74° Kkirinim agisi
araliginda kibik zirkonya piklerinin, 74°-74,5°te ise yine tetragonal zirkonya pikleri

gorulmastir. Bu kibik faz biyomalzeme uygulamalari igin istenilen bir durum degildir.
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Diger kompozisyonlarda ise her iki tetragonal zirkonya pikleri goérilmus ancak kibik
faza rastlanmamistir. %100Y-TZP numunelerinde gorilen bu kubik piklerin tam
pozisyonlari ve pik yiikseklikleri Tablo 4.33 verilmistir. Bunun fazin olusumu itriyum
stabilize iyonlarinin esit olmayan dagilimlarindan kaynaklanmistir. Kibik fazin artmasi

tetragonal fazin azalmasina neden olmaktadir.

Tablo 4. 33 Kibik piklerin pozisyonu ve yuksekligi

. Kibik Pik Pik Yuksekligi
Numune Sinterleme .
Pozisyonu(20) (cts)
% 100Y-TZP 1500°C/I saat 73.9° 119,167
%100Y-TZP 1500°C/2 saat 73.8° 126,667
% 100Y-TZP 1550°C/I saat 73.8° 120
%100Y-TZP 1550°C/2saat 73.9° 144

4.1.4 SEM ve EDS Analizi Sonuclari

Termal daglama sonrasi 20.00 kV degerinde, 5-8 mm W.D. araliginda ve bir ¢ok
farkli biyutme bazi numunelerin SEM goérintileri ve EDS sonugclari elde edilmistir.
Sinterleme kosullari arasinda en iyi sonuglari elde ettigimiz sartlar 1550 °C sicaklik ve |
saat oldugu gorulmustir. Bu sinterleme sartlarinda olusturdugumuz %100 Y-TZP ve
%100 Ce-TZP numuneleri, ayrica en iyi sonuglari aldigimiz karisim olan %25Y-

TZP/%75Ce-TZP numunesinin SEM ve EDS analizleri yapilmistir.

4.1.4.1 %100 Y-TZP Numunesinin SEM ve EDS Analiz Sonuclari

Sekil 4. 54 %100Y-TZP numunesinin SEM gérintileri ( 10k X ve 14.48k X)
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1550 °C sicaklik ve | saat sinterlemeyle olusturulan %100Y-TZP numunelerinin

iki farkh buyikliukteki SEM gorintuleri Sekil 4. 54 de verilmistir. Sekil 4.55 ve Sekil
4.56’da numunelerin SEM gorintilerinde goérilen beyaz ve siyah tanelerin EDS

analizleri yapilmis ve Tablo 4.34 ve Tablo 4.35’de yuzdesel olarak sonuglari verilmistir.

0.5 1 15 2 25 3 35

"ull Scale 4202 cts Cursor: 0.561 (167 cts) kev

Sekil 4. 55 %100Y-TZP Numunesinin SEM Gorintllerindeki Beyaz Tanenin EDS Analizi

Tablo 4. 34 %100Y-TZP Numunesinin SEM Gorintilerindeki Beyaz Tanenin EDS Analiz Sonugclari

Element %AgIrhk %Atomik
] 27.36 68.02
Al 0.31 0.46
Y 2.52 1.13
Zr 69.44 30.29
Ce 0.37 0.11

Sekil 4. 56 %100Y-TZP Numunesinin SEM Goriintllerindeki Siyah Tanenin ESM Analizi

Tablo 4. 35 %100Y-TZP Numunesinin SEM Goriuntulerindeki Siyah Tanenin EDS Analiz Sonuglari

Element %AgIrhk %Atomik
@] 39.09 72.38
Al 10.11 11.11
Y 1.33 0.44
Zr 49.46 16.07
Ce 0.00 0.00
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4.1.4.2 %25Y-TZP/%75Ce-TZP Numunesinin SEM ve EDS Analiz Sonugclari

Sekil 4. 57 %25Y-TZP/%75Ce-TZP numunesinin SEM gériintileri ( 10k X ve 15.73k X)

1550 °C sicaklik ve 1 saat sinterlemeyle olusturulan %25Y-TZP/%75Ce-TZP
numunelerinin iki farkh buyudklikteki SEM gorintileri Sekil 4. 57 de verilmistir. Sekil
4.58, Sekil 4.59 ve Sekil 4.60°da numunelerin SEM goruntulerinde gorulen siyah, gri ve
beyaz tanelerin EDS analizleri yapilmis ve Tablo 4.36, Tablo 4.37 ve Tablo 4.38’da

ylzdesel olarak sonuglari verilmistir.

Sekil 4. 58 %25Y-TZP/%75Ce-TZP Numunesinin SEM Goruntulerindeki Siyah Tanenin ESM Analizi

Tablo 4. 36 %25Y-TZP/%75Ce-TZP Numunesinin SEM Gorintllerindeki Siyah Tanenin ESM
Analiz Sonuglari

Element ‘foAgIrhik %Atomik
@] 20.85 61.46
Al 0.35 0.61
Y 0.00 0.00
Zr 63.21 32.68
Ce 15.60 5.25
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Sekil 4. 59 %25Y-TZP/%75Ce-TZP Numunesinin SEM Gorintilerindeki Gri Tanenin ESM Analizi

Tablo 4. 37 %25Y-TZP/%75Ce-TZP Numunesinin SEM Goruntilerindeki Gri Tanenin ESM Analiz

Sonuglari

Element

Al

Zr
Ce

%AgiIrhk

26.59
0.00
0.00

62.85

10.56

% Atomik

68.50
0.00
0.00

28.40
3.11

Sekil 4. 60 %25Y-TZP/%75Ce-TZP Numunesinin SEM Gorintilerindeki Beyaz Tanenin ESM Analizi

Tablo 4. 38 %25Y-TZP/%75Ce-TZP Numunesinin SEM Goriintilerindeki Beyaz Tanenin ESM

Analiz Sonugclar

Element

@]
Al
Y
Zr
Ce

"/oAgirhk

24.73
0.00
0.00

45.50

29.77
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4.1.4.3 % 100 Ce-TZP Numunesinin SEM ve EDS Analiz Sonugclari

Sekil 4. 61 %100 Ce-TZP numunesinin SEM gorintileri ( 10k X ve 15.1 Ik X))

1550 °C sicaklik ve 1 saat sinterlemeyle olusturulan %100 Ce-TZP
numunelerinin iki farkh buyuklikteki SEM gdorintuleri Sekil 4. 61 de verilmistir. Sekil

4.62 numunelerin SEM gdrintilerinde gorulen beyaz tanelerin EDS analizleri yapilmis

ve Tablo 4.39°da ytizdesel olarak sonuglari verilmistir.

Sekil 4. 62 %100 Ce-TZP Numunesinin SEM Gériintiilerindeki Beyaz Tanenin EDS Analizi

Tablo 4. 39 % 100 Ce-TZP Numunesinin SEM Gorlntulerindeki Beyaz Tanenin EDS Analiz Sonugclari

Element %AgIrhk %Atomik
@] 26.71 68.79
Al 0.00 0.00
Y 0.00 0.00
Zr 61.26 27.67
Ce 12.03 3.54
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4.1.5 Numunelerin Toplu SEM Sonugclari

1550 °C sicaklik ve 1| saat sinterlenmis % 100Y-TZP, %25Y-TZP/%75Ce-TZP
ve %100Ce-TZP numunelerinin termal daglama sonrasi elde edilen yaklasik 15k X

biyutmelerdeki SEM gorintuleri Sekil 4.63’de verilmistir.

Sekil 4. 63 1550 °C sicaklik ve | saat sinterlenmis %100Y-TZP, %25Y-TZP/%75Ce-TZP ve %100Ce-
TZP numunelerinin SEM gorintileri (14,48k X, 15.73k X, 15.1 1k X))
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Sekil 4.62’de gosterilen SEM sonuglari incelendiginde kompozisyon icerisindeki
Y203 igeriginin azalmasi, CeCL iceriginin artmasiyla tane boyutu artmistir. Literatiirde
bahsedildigi gibi ve sonuclarda goruldigi gibi Y203 oranin artmasina bagh olarak
azalan tane boyutu sertligi arttirmistir. Ayni sekilde CeCL oranin artmasi ve bununla

birlikte tane boyutunun artmasi malzemenin kirilma toklugunu iyilestirmistir.
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5-SONUC VE ONERILER

Bu calismada, itriyum (Y) ve seryum (Ce) ile stabilize edilmis tetragonal
zirkonya polikristalleri (TZP) kullanilarak biyomalzeme ve dental uygulamalar igin
kullanilabilir ~ biyouyumlu  seramik malzeme olusturulmus ve malzemelerin
karakterizasyonu yapiimistir. Calismada oncelikle yurtdisindan Y-TZP ve Ce-TZP
temin edilmistir. Literatir taramasindan da yola cikarak 5 farkli kompozisyon orani (
%100 Y-TZP, %75 Y-TZP/ %25 Ce-TZP, %50 Y-TZP/ %50 Ce-TZP, %25 Y-TZP/
%75 Ce-TZP, %100 Ce-TZP) belirlenmistir. Optimum sonuc¢ alabilmemiz icin gerekli
sinterleme sicakliklarina (1500 ve 1550°C) ve sinterleme strelerine (1 ve 2 saat) karar
verilmistir.

Belirlenen kompozisyonlar icin gerekli Y-TZP ve Ce-TZP tozlarinin tam
karisimin saglanmasi igin gerekli siire olarak belirlenen 4 saat boyunca orta hizda (15.00
degirmen hizi) degirmende kuru sekilde karistirilmistir. ilk deneme sonunda belirlenen
sureninde yeterli olduju ancak degirmen hizinin arttirilimasi (20.00 degirmen hizi)
gerektigine karar verildi. Daha sonra tozlar 14-15 MPa basing ile elle preslendi ve
soguk izostatik presleme asamasinda ise elastik bir kalip icerisine ve vakumlanarak
konuldu. Kaliplanan numuneler 250 MPa basing ile CiP islemine tabii tutuldu.

Sekillendirmesi tamamlanan numuneler 700°C sicaklikta 2 saat sireyle
uzaklastirma islemine tabii tutulmus, daha sonra ise belirlenmis sinterleme sicakliklar
ve slrelerine gore sinterleme islemi yapilmistir. Sinterleme sirasinda firinin 1sinma hizi
ve soguma hizi belirlenmis ve sinterleme sirasinda numunelerde catlama gorilmemistir.
Sinterleme asamasinda firinin atmosferi icin ekstra bir gaz kullaniimadan elde edilen
numunelerin fiziksel ve mekanik 6zellikleri incelenmistir. Elde edilen sonuglar asagida

siralanmistir;

e %100 Y-TZP tozlarindan elde edilmis numunelerin fiziksel sonuglari
incelendiginde sinterleme sonrasi tim numuneler igin ortalama %2,398
sinterleme sonrasi azalma, %97.74 deneysel teorik yogunluga ulastigi
gorulmustir. En dusik porozite ve hatanin bulundugu dustiniilen ve buna bagh
olarak en ylksek deneysel teorik yogunluk orani 1550 °C sicaklikta 2 saat
sinterlenmis numunede %98,27 ile gorilmastir. %100 Y-TZP numunelerinde en
diisiik su emme orani 1500 °C sicaklikta 2 saat sinterlenmis numunede %0.588!
ile gorulurken, buna paralel olarak bu numunede en disik gorinlr porozite

oranina % 0.0989 olarak 6lgilmustir.
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Y-TZP ile ilgili daha 6nce yapilmis calismalardaki ol¢ciimleri incelendiginde 11-
14 GPa gibi yuksek bir sertlige, 5-6 MPa.ml2 kirilma tokluguna sahip oldugu
gorilmastar. Yaptigimiz calismada %100 Y-TZP numunelerine uygulanan
Vickers sertligi olgimlerinde ortalama 11,81 GPa, Vickers olcuimlerinde elde
edilen catlaklar kullanilarak Niihara denklemiyle hesaplanan kirilma toklugu
degeri ise ortalama 5,92 MPa.ml2 olarak olcilmustir ve literatlirde gorilen
degerlere benzer sonuglar alinmistir. %100 Y-TZP numuneleri igin sinterleme
sicakhginin veya sinterleme siresinin artmasiyla sertlik degerlerinde azalma
oldugu gorulmus, kirilma tokluklarinda ise artis gozlenmistir. En iyi sertlik
degerine 1500°C sicaklikta | saat siireyle sinterlenmis numunede 12.06 GPa ile
ulasilmig, en iyi kirillma toklugu degerine ise 6,01 MPa.ml2 ile 1550 °C

sicaklikta 2 saat sinterlenmis numunede 6l¢tlmastur.

%75 Y-TZP/%25 Ce-TZP orani kullanilarak elde edilen numunelerin fiziksel
Ozellikleri incelendiginde numunelerin ortalama 9%3,043 sinterleme sonrasi
azalma, %97.65 deneysel teorik yogunluga ulastigi goralmustir. En ylksek
deneysel teorik yogunluk orani %98.70 ile 1500°C sicaklikta | saat slreyle
sinterlenmis numunede gorulmustir. En dustuk su emme orani %0.0165, gorinur
porozite orani ise %0.980 ile 1550°C sicaklikta 1| saat sureyle sinterlenen
numunede gorulmustar.

%75 Y-TZP/%25 Ce-TZP numunelerin Vickers sertlik dl¢cimlerinden, sertligi
ortalama 10.78 GPa, ortalama kirilma toklugu ise 6.97 MPa.ml?2 olarak
Olculmustur. Ce-TZP’nin  Ustin kirilma toklugu 6zelligi  bilinmektedir.
Olusturulan kompozisyonla kiriima toklugundaki artis gorilmustir. Ancak Y-
TZP oranindaki artis, Ce-TZP’nin sertliginin dlsiik olmasi nedeniyle
numunelerin sertlik degerlerinde beklendigi gibi dusls gozlenmistir. En ylksek
sertlik degerine 10.88 GPa ile 1500°C sicaklikta 2 saat sireyle sinterlenen
numunede ¢ikilirken, en yiksek kirilima toklugu degerine ise 1550°C sicaklikta 2
saat slreyle sinterlenen numunede 8.67 MPam ile ulasiimistir. %75 Y-
TZP/%25 Ce-TZP orantyla hazirlanan numunelere uygulanan sinterleme
sicakhginin artmasi sertligi distrmis ancak kirilma toklugunun artmasina neden

olmustur.

%50 Y-TZP/%50 Ce-TZP oraniyla elde edilen numunelerin fiziksel sonuglarina
baktigimizda ortalama %2.906 pisme Kkigllmesi, %97.16 deneysel teorik
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yogunluk oranina ulasiimistir. En yiksek deneysel teorik yogunluk 1550°C
sicaklikta 2 saat sureyle sinterlenen numunede %97.91 ile o6lgulmustir. Su
emme orani %0.0842 ile en disik olan 1500°C sicaklikta 2 saat sureyle

sinterlenmis numunenin gorindr porozite orani ise %0.4989 ile 6l¢ulmistir.

%50 Y-TZP/%50 Ce-TZP’nin sertlik de@erlerinde Y-TZP oranin azalmasiyla
dusls, Ce-TZP oranin artmasiyla kirilma toklugu degelerinde artis gdzlenmistir.
Bu numunelerin sertlikleri ortalama 10.06 GPa degerine duserken, kirllma
tokluklari ise ortalama 8.50 MPa.ml2 él¢tlmustir. Sinterleme sicakhgindaki ve
sinterleme suresindeki artis %50 Y-TZP/%50 Ce-TZP numuneleri icin sertligi
arttirmis, kirilma toklugunu azaltmistir. En yiksek sertlik degeri 10.20 ile
1550°C sicaklikta 2 saat slireyle sinterlenmis numunede gorilirken, en yiksek
kirilma toklugu degeri ise 9.42 MPa.mlf2 ile 1500°C sicaklikta 2 saat slreyle

sinterlenmis olan numune gorilmustar.

%25 Y-TZP/%75 Ce-TZP olarak hazirlanmis numunelerden elde edilen fiziksel
sonuglarda ortalama %2.858 sinterleme sonrasi azalma, %97.62 deneysel teorik
yogunluk hesaplanmistir. En yiksek deneysel teorik yogunluk ytizdesi %98.23
ile 1500°C sicaklikta 2 saat sureyle sinterlenmis olan numunede gorilmustar.
Numunelerin su emmelerine bakildiginda en distk oran %0.0135 ile , %0.0806
gorunur porozite oranina sahip 1500°C sicaklikta | saat sireyle sinterlenmis

numunede gézlenmistir.

%25 Y-TZP/%75 Ce-TZP numunelerinin serilileri iyice azalan Y-TZP oraniyla
ortalama 9,32 GPa civarina diserken, artan Ce-TZP orani nhumunelerin ortalama
kirilma toklugu ise 15.86 MPa.ml2 olarak él¢ctlmdistiir. Sinterleme sicakhgdinin
artmasi %25 Y-TZP/%75 Ce-TZP numunelerinin sertligi ve kirilma toklugunu
arttirmistir. Ayni sekilde sinterleme surelerindeki artis numunelerin sertligi ve
kirilma toklugunu arttirmistir. Olgiilen en yiiksek sertlik 9.57 GPa ile 1550°C
sicaklikta | saat siireyle sinterlenmis numunede gorilmas, en yiksek kirilma

tokluguda yine ayni numunede 18.26 MPa.m  dlgilmastar.

%100 Ce-TZP numunelerinin fiziksel sonuclarina baktigimizda ortalama
%3.078 sinterleme sonrasi azalma, %96.36 deneysel teorik yogunluk orani
Olculdd. En yuksek deneysel teorik yogunluk %98.57 ile 1550°C sicaklikta 2

saat siUreyle sinterlenmis numunede gordlmustir. 1500°C sicaklikta 2 saat
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sinterlenmis numunede %0.0390 su emme orani ve buna paralel %0.2303
gorunur porozite orani ile en distk degerler goralmustur.

%2100 Ce-TZP numunelerinde beklenildigi gibi ortalama 20.77 MPa.ml? gibi
ylksek bir kirilma toklugu, 7.12 GPa gibi dustuk bir sertlik gorulmustir.
Sinterleme siiresinin ve sinterleme sicakhiginin artmasi numunelerin sertligini ve
kirlima toklugunu arttirmistir. En yuksek sertlik degeri 7.43 GPa ile 1550°C

sicaklikta 2 saat sinterlenmis numunede gorialirken, yine ayni numune de 23.54

MPa.ml2 ile en yiksek kirilma toklugu élgulmastar.

Sinterlenen numunelerin 5° < 20 < 80° tarama aralijinda 2°/dakika tarama hizi
ile analizlerinde en yiksek pik 30° tetragonal fazda gorulmdstir. 280 ve 31°
civarinda birer monoklinik faz gorulirken, 34-34°, 50°, 60°, 73° ve 75°de
tetragonal pikleri gorilmustir. Biyomalzeme uygulamalarda genellikle yapinin
%5 monoklinik faz miktarina gegcmemesi istenmektedir. Tetragonal fazinin
artmasiyla oOzelliklerde artarken, monoklinik fazinin artmasiyla azalmaktadir.
30° de bulunan tetragonal pik, 28° ve 31° de bulunan monoklinik pikler
kullanilarak numunelerin tetragonal-monoklinik faz oranlari hesaplanmistir.

Bazi numunelerde 43°’de kiglk bir monoklinik faz gortlmdstir.

% 100Y-TZP numunelerinin tetragonal orani 1550 °C - 2 saat sinterleme harig
diger kosullarda tetragonal fazin oraninin %95 Uzerinde oldugu gdzlenmistir.
1500 °C-2 saat sinterlemede 98.7 ile en yiksek tetragonal faz orani goralmastir.
%75Y-TZP/%25Ce-TZP numunelerinde ise en yiksek tetragonal faz 1550 °C -
| saat sinterlemede yaklasik %91.89 oldugu gorilmustur. %50Y-TZP/%50Ce-
TZP i¢in sonuglar incelendiginde 1550°C- 2saat sinterleme silresinde %93 ile en
yiksek tetragonal faz gorilirken, 1500°C-l saat sinterlemede %87,04 ile dusuk
bir tetragonal faz icerigi gdzlenmistir. %100Ce-TZP’nin XRD sonuglari
incelendiginde 1550 °C-1 saat sinterleme disinda %95’in Uzerinde tetragonal faz
goralmustdr.

Mekanik o©zelliklerine bakildiginda en iyi sonuglari aldigimiz  %75Y-
TZP/%25Ce-TZP numunelerinin XRD sonuglarina baktigimizda 1500 °C-1 saat
sinterlemede %94.7, 1500 °C-2 saat sinterlemede %94.06, 1550 °C-1 saat
sinterlemede %98.04 ve 1550 °C-2 saat sinterlemede 9%97.92 gibi yuksek

tetragonal faz oranlari gézlenmistir.
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XRD sonuglarinda, 73°-75° arasinda bulunan pikleri, kibik-tetragonal olarak
ayirt etmek icin 70°-80° 20 araliginda 0.5 °/dakika tarama hizi kullanilarak
tekrar incelenmistir. %100Y-TZP numunelerinin XRD paterninde 73.8° -73.9°
civarinda kubik faz gorilmistir. Ancak diger kompozisyonlarda bu faz
gordlmemistir. En disik pik 1500 °C-1 saat sinterlenmis %100Y-TZP
numunesinde 73.9° ‘de 119.167cts ile goérilirken, en yiksek pik ise 1550 °C-2

saat de sinterlenmis numunede 144cts ile dl¢tlmustir.

SEM sonuglari incelendiginde Y203 iceriginin azalmasi, CeO? iceriginin
artmasiyla tane boyutu artmistir, Y203 oranin artmasina bagli olarak azalan tane
boyutu sertligi arttirmistir. Ayni sekilde CeCE oranin artmasi ve bununla birlikte

tane boyutunun artmasi malzemenin kirilma toklugunu iyilestirmistir.
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