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TAM DiS SERAMIKLERININ SINTERLEME SARTLARININ MEKANiIK
VE MIKROYAPI OZELLIKLERINE ETKiSiNiN iNCELENMESI

OZET

Son yillarda metal lizerine kaplama porselen digler yerine, tam seramik diglerin
kullanilmasi yayginlastiindan, tam seramik dis malzemelerinin iiretim siirecleri
incelenerek gelisimine katkida bulunmak i¢in ‘Tam Dig Seramiklerinin Sinterleme
Sartlarinin Mekanik Ve Mikroyap1 Ozelliklerine Etkisinin Incelenmesi’® konulu tez
yapilmistir.

Kaolen, feldsfat, kuvars, alumina, zirkonya tozlar1 kullanilarak farkl: karigimlarda 5
farkli kompozisyonda {iretilmistir. Uretilen tam seramik dis kompozisyonlar kirma,
ogiitme, eleme islemlerinden sonra, preslenerek sekillendirilmistir. Uretilen tam
seramik dis numuneleri 1200°C, 1450°C, 1650°C, 1725°C’ de sinterlenmistir.

Sinterleme sicakliindaki degisimin dis seramik numunelerinin mekanik ve
mikroyap:r Ozelliklerine etkisinin tespiti igin numunelerin 6ncelikle yogunluklari
ol¢iilmiistir. Daha sonra elektron mikroskobunda mikroyapi incelemesine tabi
tutulmustur,

Mekanik 6zelliklerinin tespiti igin sertlik ve asinma deneylerine tabii tutulmustur.
Asinma ¢izgileri pirofilometre yardimirya optik ve mekanik uglarla 6lgiilmeye
calisilmigtir. Fakat numunelerin sertlikleri ve yiizeylerinde bulunan mikro porozite
nedeniyle pirofilometre cihaziyla 6lgtim yapilamamigtir. Asmnma miktari, sertlik
degerleriyle iligki kurularak tespit edilmistir.

Tam seramik dis numunelerinde x-igin1 analizi yapilarak, faz déniisiimlerinin
sinterleme sicaklifindaki degisimin etkisiyle gergeklesip gergeklesmediginin tayini
yapilmigtir.

Sonugta, dretilen tam seramik dis kompozisyonlarinin yogunluk degerleri
incelendiginde en iyi yogunluga 17ZF’den, en diigiik yogunluga 14YF’ den elde
edilmigtir. Sertlik degerleri incelendiginde en iyi sertlik degerinin 17AL’ den, en
diisiik sertlik degerinin 12YF’ den elde edilmistir. Asinma degerleri incelendiginde
en fazla aginan numunenin 14ZTA, en az aginan numune 16ZF oldugu tespit
edilmigtir.
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EXEMINATION OF ALL DENTAL CERAMICS SINTERING CONDITIONS
TO MECHANICAL AND MICRO PROPERTIES

SUMMARY

In recent years, instead of using metal crown, all ceram dental is used on the surface
of the teeth. In order to develope the production of all dental ceramic materials
‘Examination Of All Dental Ceramics Sintering Conditions to Mechanical And
Micro properties’ was investigated.

By using 5 different mixtures kaoline, feldspar, quartz, alumina, zirconia powders
were prepared. All dental ceramic compounds were crushed, grounded, classified and
shaped by compressing. The production of dental ceramics sample were sintered at
1200°C, 1450°C, 1650°C, 1725°C.

The change in sintering temperature, firstly density of all ceramic samples were
investigated for the effect of mechanical and microstructure properties.

Just to investigate the mechanical properties, hardness and wearness were put into
experiment. By the help of the pirofilometer with optical and mechanical tip, wear
lines were tried to measure.

Furthermore, the measurement of the thesis couldn’t have done because of the
hardness and the microporocity of the surface. The relation between wear and
quantity and hardness value were investigated. All dental ceramics were analised by
X-ray difractometer moreover, by the result of the difference in sintering
temperature, wheather it was taken place or not.

In conclusion, when the densith of all dental ceramic composition’ s value were
taken into consideration, from the best density of 17ZF to the lowest 14YF, was
obtained. But when the hardness of the processes were examined the best hardness
value was 17AL and the lowest hardness value was 12YF. The wear value of both
samples were examined such as the maximum wearness of the sample was 14ZTA
and the minimum wearness of the sample was 16ZF.

ix



1. GIRIS VE AMAC

Tam seramik dis liretimi i¢in kullanilan hammaddeler arasinda baglica aliimina,
zirkonya, feldspat, kuvars gelmektedir. Dis porseleni iiretiminde saglik estetik, yan
saydamlik, yliksek mukavemet 6zellikleri agisindan seramik bazli hammaddeler en
elverisli olanlaridir . Dis porselenlerinin bilesiminde ¢ok saf hammaddeler kullanilir.
Dis porselenlerinde yaklasik % 80 Feldspat, % 5 kaolen, % 20 kuvars ve ayrica renk
verici pigmentler bulunmaktadir. Feldspat porselen hamuruna sertlik verir, camsi
yapr olusturur, kaolen ise plastizite saglamaktadir. Alumina ve zirkonya dig

morfolojisine uygun estetigi, sertligi, mukavemeti nedeniyle tercih edilmektedir. -

Disin tiretiminde, opak renk tonu aliminali dig porseleni ile saglanmaktadir. Kristalin
allimina kuvars dan daha gii¢liidiir. Kimyasal baglanma aliimina ve porselen yapi
arasinda gergeklesmektedir. Yaklagik tane boyutu 3-6um dur. Dis porselenlerinde;
mukavemeti, yiiksek sicaklifa dayamimi, insan viicuduna uyumu nedeniyle

kullanilmaktadir .

Bu ¢aligmada; bes farkli bilesimde ZTA (zirkonya esash aliimina), AL (aliimina),
YF (yumusak feldspat), SF (sert feldspat), ZF (zirkonya) seramik tozlar1 kullanilarak
bu tozlarin sinterleme sartlarmmn ( bilesim , sicaklik ); sertlik , aginma, yogunluk ve

morfoloji 6zellikleri incelenmigtir.



2. BIYOMALZEMELER

Biyomalzemeler, insan viicudundaki canl dokularin iglevlerini yerine getirmek ya da
desteklemek amaciyla kullanilan dogal ya da sentetik malzemeler olup, siirekli olarak
ya da belli araliklarla viicut akigkanlariyla temas ederler. Bilimsel anlamda yeni bir
alan olmasina ragmen uygulama agisindan bakir ve bronzun kemik implant olarak
kullanim1 milattan oncesine kadar uzanmaktadir. Benzer olarak altinin disgilikte

kullanimi da 2000 y1l 6ncesine kadar uzanmaktadir [1-3].

2.1 Seramik Biyomalzemeler

Seramiklerin insan yasaminda gegtigimiz 40 yilda viicudun zarar géren veya islevini
yitiren pargalarinin tamiri, yeniden yapilandirilmas: ya da yerini almasi i¢in 6zel
tasariml  seramikleri  gelistirilmigtir. Bu amagla kullanilan  seramikler,

“biyoseramikler” olarak adlandiriimaktadir.

Biyoseramikler, polikristalin yapili seramik (aliimina ve hidroksiapatit), biyoaktif
cam, biyoaktif cam seramikler veya biyoaktif kompozitler (polietilen-hidroksiapatit)
seklinde hazirlanabilmektedir. Inorganik malzemelerin 6nemli bir grubunu olugturan
bu malzemeler, saglik sektériinde ¢ok gesitli uygulamalarda kullanilmaktadirlar.
Ornegin, gbzlik camlar, teshis cihazlar, termometreler, doku kiiltiir kaplari,
endoskopide kullanilan fiber optikler, bunlar arasinda sayilabilir. Biyoseramikler, dis
tedavisi disinda sert doku implant1 olarak kullanilmaktadirlar. Biyoseramikler,
“biyoinert” ve “biyoaktif” olmak lizere iki grupda incelenebilir. Biyoaktif seramik,

doku ve implant arasinda kimyasal bag olusumuna izin veren seramiktir.

Hastalikli ya da zarar gormiis bir doku veya organin yenilenmesi yada tedavi
edilmesi i¢in insan viicuduna gegici veya daimi olarak yerlestirilen 6zel olarak imal

edilmis malzemelere implant ad1 verilmektedir [1-3].



Implant malzemesi olarak sik kullanilan seramikler aliiminyum-oksitler, kalsiyum-
fosfatlar, apatit ve grafit’dir. Camlar medikal uygulamalarda son yillarda
kullanilmaya baglamigtir. Seramiklerin vuciit i¢i inertligi, gdzenekliligi, yiiksek
basinca dayanimi ve bazi hallerde mikemmel 6zellikleri kullanimlarinin
nedenlerindendir. Apatitler bi¢im ve yapisal olarak kemik igindeki seramiklere
(kalsiyum hidroksiapatit) benzediginden iskelet implantlar1 igin dizayn avantaji
sunar. Seramiklerin bazi uygulamalar1 kalga protezi, kemik vidasi, orta kulak
kemigi,suni dizkapagi, kemik asilari, ortopedi ve dis hekimliginde kullanilan viicut
icinde biiylitlilen ¢esitli dokular ve kalp kapakgiklaridir. Seramiklerin bazi
uygulamalarda ko6tli mekanik ozelliklerinden dolay:r kullanimi kisitlanmaktadir,
¢ekme dayaniminin diisik olmasindan dolayr seramiklerin giivenli bir gekilde

kullanimi i¢in dizayn ve liretimde dikkatli olunmasi gerekmektedir [1-3].

Biyoseramiklerin insan viicudunda kullanilmalarinin baglica nedenleri;
a) Viicuttaki kimyasal kararlilik,
b) Cesitli sekil ve porozite oranlarinda tiretilebilme,
¢) Yiiksek basma mukavemeti,
d) Bazi durumlarda milkemmel tribolojik dzellikler,
e) Apatitler durumunda kemik (kalsiyum hidroksiapatit)’te dogal olarak

olusan seramik bilesim ve yap1 benzerligi [2-5].

Tek ve g¢ok kristal formlarinda elde edilebilen biyoseramiklerin implant olarak
kullanimi, viicutta yer degistirecegi dokunun mekanik davranigtyla ilgili benzerligine

ve bag doku ile kararli bir ara ylizeyinin eszamanli olarak alinmasina baglidir.

Dokuya baglanma mekanizmasi, dogrudan implant ara ylizeyindeki dokunun cevabi
ile ilgilidir. Kullanilan implant malzeme tipine bagli olan bu doku cevaplarim

seramikler i¢in dort ana baglik altinda toplamak miimkiindiir [6,7].



Tablo 2.1. Biyoseramiklerin Siniflandirilmasi [7]

Biyoseramik | Tespit

Baglanma Tarifi Malzemeler
tipi Tipi
Kemigin yiizey
Inert yakin Morfolojik | diizgtinstizliiklerine Tek ve ¢ok kristal aliimina

dogru biliylimesi

Kemigin malzemeye

Poroziteli vapi | Bivoloiik mekanik olarak | Pordz aliimina,hidroksiapatit
yap yolol baglayan kemik | kaplanmis metaller
biiylimesi

Kemik ve malzeme
Yiizey reaktif | Biyoaktif | arasindaki kimyasal
baglanma

Biyoaktifcamlar,cam
seramikler,hidroksiapatit

Seramiklerin  kemik
Resorbable Resorbable | ile yavas bir sekilde | Kalsiyum siilfat,trikalsiyum fosfat
degistirilmesi

Implant malzeme toksik ise gevre doku &liir. Malzeme toksik degil ve biyolojik
olarak inaktif yani inerte yakinsa,implant ve doku arasinda lifli bir doku olusturur bu
doku, kimyasal ve biyolojik olarak baglanmadigi igin ‘kolayca hareket
edebilmektedir. Bu ise implantin gevsemesine neden olmaktadir. Metaller ve
polimerler bu tip bir gevsemeye neden olmaktadir. Aliimina ve zirkonya gibi hemen
hemen inert sayilabilecek seramikler de, ara ytizeyde ipliksi doku olusumuna neden
olmaktadirlar. Ancak, optimum kosullarda bu doku son derece incedir. Kimyasal
reaktifligi ¢cok yliksek olan metal implantlarda ise daha kalin ara yiizey tabakalan

olugsmaktadir.

Malzemelerin inert ve poréz olmasi durumunda, ylizey iizerindeki veya implant
boyunca mevcut olan porlara dogru doku biiylimesi nedeniyle bir ara yiizey bagi
olusur. Implant ile doku arasindaki ara yiizey alanmmin artmasi, dokudaki aletin
hareketliligine karst daha yiiksek bir direng olugmasi ile sonuglanir. Dolayisi ile bu
tip bir implant, inert yogun implanta gére daha fazla gerilmeye dayanabilir. Bununla
beraber biyoseramikteki gézenekler doku bilylimesi i¢in kan saglama gayesi ile 100-

150 pm’den daha fazla bir yar1 ¢apa sahip olmalidir.




2.2 Dental Biyomalzemeler

Dis hekimligi, biyomalzemelerin gok ¢esitli ve sik¢a kullanildig1 alanlardan biridir.
Polimer, metal ve seramikten tiretilen dental biyomalzemeler dolgu maddesi, dis

implanti ve dis dokusunun yeniden olusturulmasinda etkindir.

2.2.1 Dis Dolgu Malzemeleri

Hasara ugramis sert dis dokularini onarmak igin ¢esitli dolgu malzemeleri
kullanilmaktadir. Yiizyil1 agkin bir siiredir arka dislerin restorasyonunda sik¢a; bakur,
glimiis, kalay ve ¢inkodan olugan “amalgam” adi verilen bir alagim kullanilmaktadir.
Amalgam tozunun crvayla karistirilmasi sonucu sert ve dayanmikh bir yap1 elde edilir.
Estetik acidan ve igerdigi civanin doga igin zararli bir atik olmasi gibi etkilerinden

dolay1 kullaniminda 6nemli 6l¢iide azalma olmustur.

Estetik agidan disin dogal rengine sahip olan dolgu maddelerinin hazirlanmasi igin
bliylik ¢aba harcanmustir. Bu ylizden “kompozit rezin” adiyla kullanilan kompozit
dolgu maddeleri tiretilmistir. Bu dolgu maddeleri igerdikleri baslaticilar sayesinde,
460-480 nm dalgaboyundaki goriiniir 151k ile ¢ok kisa siirede polimerlegserek
sertlesirler. Ancak polimerlesme sonucu malzemede biiziilme olusabilmekte bu da
dolgunu kenarlarinda mikro diizeyde acikliklara neden olmaktadir. Bunun iizerine
polimerizasyon buiziilmesinin daha az oldugu disiiniilen organik olarak degistirilmis
seramik dolgu malzemesi olan “orsemer” gelistirilmigtir. Orsemer kompozit,
organik-inorganik kopolimerler ve inorganik silanlanmig doldurucu pargaciklar
icerir. Dayanikl, sert ve estetik malzemeler olan kompozit rezinler dislerin
restorasyonunda yaygin olarak kullaniimaktadir. Uygulamada 6nce mine dokusuna
fosforik asit uygulanir bdylelikle mine demineralize edilerek yiizeyinde piiriizler
olusturulmus olur. Bu islemden sonra kompozit rezinler mine ve dentin dokusuna

cesitli yapistinicilarla mekanik olarak baglanir [8].



2.2.2. Dis implantlar

Dis implantlarinin temel olarak iki tipi vardir;

Subperiosteal (Periost altina yerlestirilen) implantlar: Kismen veya tamamen
digsiz ¢enelerde kullamlirlar. Kok seklindeki veya plaka seklindeki kemik igi
implantlarin yerlestirilmesi igin elverisli kemik kalinliginin olmadigi bolgelerde
tercih edilirler. Periost (disin g¢evresindeki dokular) alti implantlar, kobalt-krom-
molibden-talium-kobalt-wolfram gibi Ticonium C-70, C-100 ad: ile bilinen alasim
ile yapilirlar. Islatmasi ¢ok iyi ve uygundur. Bu implantlarin hazirlanmasi igin 6nce
kemik ylizeyinin &l¢iisti alinir veya 6zel bir sistemle bilgisayarda modeli olusturulur.
Kemik {izerine oturan bu implantlarin iizeri yeniden periost ile kaplanir. Implant
tizerindeki ¢ikintilar, daha sonra uygulanacak protez ile baglantiyr saglayarak

protezin sabitlenmesini gergeklestirir [10-16].

Endostil (kemik i¢i) implantlar: Bunlar kemik igine yerlestirilen implantlardir.
Plaka tipi ve kok tipi olmak iizere iki sekilde olabilirler. Dis¢ilikte kullanilan polimer
ve metalik malzemelerin yerine hem klinik hem de estetik avantajlarindan dolay

artik seramik protezler tercih edilmektedir [17].



3. DiS PORSELENLERI
3.1 Dis Porseleninin Tarihgesi

Porselen sozcligli keramos gibi ayrt bir malzemeden gelmektedir. Porselen,
Latince’de bir tiir kabuklu deniz hayvaninin (istiridye) kabugunun ‘‘porsella’® olan
adidir.

Porselenin dis uygulamasi 1774’ten itibaren Fransiz eczaci Alexis Duchateau
tarafindan baglamaktadir. Duchateau, Guerhard fabrikasinda porselen iiretim asistan
olarak caligmaktaydi. Kendine ilk dig porseleni yapmayi basarmigti. Porselenin
piserken ufalabildigini, agza tam oturmadigini, kii¢iilmenin etkisinin g6z Oniine
almak gerektigini hesaba katmamisti. Daha sonra vulkanit, polymetil methacrylate,

ilaveleriyle porselen dis uygulamalarina daha uygun hale gelmistir [18-20].

1838 yillarinda Ellas Wildman 15181 gegirebilen ve dogal dis yapisina uygun dis
porseleni {iretebilmistir [18,4,21].

Porselen tozlarmin gelistirilmesi ve pisirme firinlarinda pirometrelerinin
kullanilmasina bagli olarak gelismeler gerceklesmistir. Elektrikli firnmn
kullanilmasiyla yiiksek derecede pigen porselenlerin kullanimi da saglanmigtir. Daha
saglam ve seffaf porselen liretilmigtir. 1886°da altin yaprak lizerine, 1888°de platin
yaprak Uzerine porselen firinlama c¢aligmalari bagarili olmustur. Pigirme sonucu
olusan porselende olusan porozitenin tamaminin giderilmesi ise 1949’lu yillan

bulmustur [22].

1960lar’1n ortalarinda Mc Lean ve Hughes, alumina katkili feldispat camin temel
alarak hammaddeyi gelistirmistir. Bu ‘Alumina katkili dis porselen kalip’ olarak
adlandirilmigtir. Daha sonra 1980 lerde yiiksek mukavemetli cam infiltre edilmis
olup seramik hammaddeleri gelistirilmistir (In-Ceram, Vita Zahnfabrik, Bad

Sackingen, Almanya ) [8].



1964 yilinda Walton Corbett tarafindan Alumina-miillit  takviyeli seramik

kaplamalar tizerinde galigilmaya baslanmigtir [8].

1965’de Mc Lean ve Huges tarafindan alumina takviyeli porselen kuron

geligtirilmistir .

20. yiizythn ilk yarisinda ise gelisen teknoloji ile birlikte seramikler hakkinda daha
fazla ayrintih bilgi edinebilme olanagi dogmustur. X-Isim1 teknik analizlerinde
kristalin atomik yapisimn incelenmesi ve daha sonra elektron mikroskobunun
kullanimi, optik mikroskobun &tesinde mikro yapinin incelenebilmesini, seramiklerin
karakterizasyonunu, sentez ve iretimde ise biiyilk avantajlar elde edilmesini

saglamistir [4].

Vakumla pisirilen porselen disler atmosferde pisirilene oranla % 20 daha fazla
direnglidir. Porozite, yok denecek kadar azalarak toplam hacmin % 0,1’ni kapsarken
normal atmosferde pigirilen bu oran % 4,5 gibi biiyiik bir orandir. Bu nedenle
vakumlu ortamda pisen dis daha geffaf olusur buda estetigin birinci plana g¢ikar.
Ancak giinlimiizde porselen tiirlerindeki ve pisirme firinlarindaki gelismeler ile
atmosfer ve vakumda pigirilen porselen arasinda yukarida belirtilen biiyiik farklar

tamamiyla ortadan kaldirilmigtir [22].

3.2 Dis Morfolojisi
o
Mine e Pulp Boynuzlari
Dentin- |
[ Pulp Boslugu
i'("urUK ; > | Ince Bag Dokusu
i ¢
\Kanal g

Alveolar Kemik
Dig Zan

Sement

Apikal Foramen

Sekil 3.1: Bir disin boyuna kesiti [23-25]



Sekilde gorlildiigii gibi "(mine) kuron" agizda digin gériinen kismidir. Viicuttaki en
sert maddedir. Disi en distan koruyucu bir katman olarak cevreler. I¢inde sinir
hiicreleri olmadig1 i¢in duyarh degildir. Minenin altinda bulunan tabaka "dentin"
olarak adlandirilmaktadir. Yetigkin bir insan disinin % 75'ini olusturmaktadir.
Kemikle ayn1 yogunluga sahip olmasmna ragmen isiya ve dokunmaya duyarlidir.
Gerektiginde igerdigi tamir hiicreleri ile yeniden dentin dokusu olusturabilirler. Disin
orta kismina ve burada bulunan yumusak doku "pulpa" olarak adlandirilmaktadir.
Kokiin ucuna kadar devam etmektedir. Bu kisimda kan damarlar1 yer almakta ve bu
damarlar sayesinde dis enfeksiyondan korunmaktadir. Daima aktif halde
kalmaktadir. Ayn1 zamanda pulpa’da agir1 duyarl: sinir hiicreleri bulunmakta ve bu
hiicreler sayesinde sicak, soguk ve basing gibi duyular hissedilmektedir. "Sement ",
kokiin etrafin1 kaplayan tabaka olup, ¢ok ince yapidadir. Dig kokiiniin ¢ene kemigine
tutunmasim saglar. "Alveaol", disin kok kismim iginde barindirarak digtan gelen

basinca kars1 digin azda olsa esnemesini saglamaktadir.[24,29,30].

3.3 Dis Porseleninin Ozellikleri Ve Yapisi

Dis porseleni kimyasal olarak ¢ok dayanikli , estetik, fizyolojik ve mekanik
ozellikleri bir arada bulundurmaktadir. Dogal diglere benzeyen rengi, yari
saydamligi, yliksek mukavemet mitkemmel estetik 6zellikleri, sicaga dayanimi ve

termal genlesme katsayis1 mine ve opak’a gok benzemektedir.

Basma mukavemeti yliksek olmasina ragmen (350-550 MPa), ¢ekme mukavemeti
cok diisiiktlir (20-60 MPa). Kirilgan bir yapidir. Malzemenin az da olsa
camlagabilmesi kirilma mukavemetini azaltmaktadir [9,17,18]. Oda sicakliginda
viskozitesi yiiksektir. Yapi, kuvars (SiO;) agirlikhidir . Si/ Al arasindaki atomik oran
3:1’ dir [31].

Sekil 3.2 Dis porseleninin gematik gosterilmesi[18].a-B-Kuartz (SiO;) b-dis Porseleni



Feldspat

Dis Porseleni

Geleneksel Por.
C s

Toprak

Kaolin Kuvars

Sekil 3.3. Porselenlerin faz diyagrami[18]

Cogunlukla kuvars yap1 olan seramik, bir yada birden fazla metalin, metal olmayan
bir elementle genellikle oksijenle yaptig1 bir kombinasyondur. Biiyiik olan oksijen
atomlar1 bir matris gibi gorev yaparak, daha kii¢iik metal atomlarin1 ve yar1 metal
silikon atomlar1 arasinda sikigtirmigtir. Seramik kristalindeki atomik baglar, hem
iyonik hem de kovalent yapidadir. Bu giiglii baglar seramiklerde kararlilik, sertlik, 1s1

ve kimyasallara kars: direng gibi 6zellikler saglamaktadir.

Kuvars 1s1 karsisinda kristal yap: degisimlerinden dolayi hacimce biiyiimektedir.
Uretim sirasinda bu genlesmelerden dolay: gatlamalar ve pargalanmalar meydana
gelebilir. Bu nedenle bu hizlar yeterli hizlarda gegilmelidir [14,19]. Feldspat’in
ergimesiyle cams: faz iginde dispersiyonu seklinde olugmaktadir. Feldspat, kuartz

ergiyince igyapiya niifus ederek cam matriks yap1 olusturmaktadir [18,19].

Dis porselen kompozisyonu olarak kullanilmaktadir[8,9,11];
% 60-80 Feldspat
% 5- 50 Kaolin
% 20-25 Kuvars

10



573°C 870°C 1470°C 1713°C

B Kuvars <—=>a Kuvars —>aq Tridimit <—>a Kristobalit—>Ergime

163 °C lT lT 230°C

B Tridimit B Kristobalit

el

Tridimit

Sekil 3.4 Silikanin faz dontistim grafigi [8,33]

(K20.A1,03.681,0,) ortoklas ve albit olarak bilinen (Na,0.A1,03.6Si0;) feldspat

i¢indeki (K>O) ve (Na;O) soda orant 6nemlidir. Bu oran feldspat’in 6zelliklerine etki
etmektedir. Feldspat porselen hamuruna sertlik vererek, camsi yapi olugturmaktadir.
Potasyum ergimis camin viskozitesini arttirarak [18] 1si1l genlesme katsayisim

arttirmaktadir [19]. Soda infiltre sicakligini diigtirmektedir.

Porselenin sinterlenmesi sirasinda plastik akig fazlalig1 tehlikelidir. Bu fazlalik
koselerin yuvarlatilmasi, dis yapisinda uzaklagsmalara sebep olmaktadir. Potash
(K20)’ un yeterli miktarda olmas: bunu engellemektedir. Bu alkaliler, feldspat’in bir
pargas: olarak ya birlikte eklenmekte ya da dogru oranlar hesaplanip karbonatlar

halinde eklenmektedirler. Kaolen ise plastizite saglamaktadir.
Porselen tozlan ergime sicakliklarina gére ii¢ gruba ayrilir:

Yiiksek 1s1 porseleni (1290-1370°C): Yapi itibariyle % 81 Feldspat, % 4 Kaolin,
% 15 kuvars igerir. % 15 oraninda biiziilmeye ugrar, gok homojen bir yap1 gosterir.
Ergitici katilmamugstir. Seffaflif1, saglamhigi ve pisme siiresince modeli biitlin
detaylar ile korunmas: nedeniyle inley, tam seramik disler(jacket kuron), kopriilii

protezler.

Orta 1s1 porseleni (1090-1260°C): Yap itibariyle % 61 Feldspat, % 4 Kaolin, % 5
CaCOs3, %2 NayCO;, %2 K,COs;, % 1 NayBsO; igerir. I¢ yapisinda kaolen
bulunmadigindan fakat ergitici bulundugundan daha diisiik sicakliklarda ergir ve

inley, tam seramik disler( ceket kuron), kopriilii protezlerde kullanilmaktadir.

11



Diisiik 1s1 porseleni (870-1060°C): % 30-35 oraninda biiziilme gosterir. Pigirme
stiresi ¢cok kisadir. pistikten sonra porozlu bir yapiya sahip oldugundan agiz sivisinda
bozulur, rengi degiserek gri bir renk alir. Pisirmeden sonra kirilgan bir hale
geldiginden 6nemli yapilarda kullanilmaz [21, 33].

Yapiya bagl olarak dis seramiklerinin iiretiminde ii¢ ana katagori bulunmaktadir;

e Takviyeli seramik sistemleri,
e Regine bagl seramikleri,

e Spinel

Takviyeli sistemlerinde, dis seramiklerini desteklemek igin farkli tip seramik
malzeme  ilave edilmektedir. Boylelikle yiiksek tokluk ve sertlige sahip

olugmaktadir. Fakat gerekli estetikten yoksun olmaktadirlar.

Buna kargilik, regine bagl seramiklerde, seramik dis yapisimin kendisiyle seramigin
dentin ve minesine dogrudan baglanmayla saglanmaktadir. Dis dokusuna

baglanabilme kabiliyetiyle sertlikte artmaktadir.

Metal-seramik sistemlerde, dis seramikleri gii¢lii ve tok metal ile desteklenmektedir

[18].

3.3.1 Takviyeli Dis Seramikleri

Yapilan galigmalara gore, tiim seramik anterior dis’in porselen olarak iiretilmesinde
dis kaplama, dis yiizeye oturdugunda gatlamalar olugmustur. Porselenin sertliginde
vakumlu sinterleme firinlarmin kullanilmasiyla gergeklestirilen bazi diizeltmeler,
porozitenin azalmasina yardimci olmustur ve egme mukavemeti 20-30 MPa’ dan ~

50-60 MPa’ a artmustir.

Dis seramiklerinin kritik gerilmeleri ~% 0,1’ dir. Diger bir anlamda kirilma
mukavemeti artarken, malzemenin elastik modiilii degerini de arttirmigtir. Eger ayni
zamanda c¢atlaklarin yayilmasi: engellenebilirse yiiksek gerilim (deformasyon)

olugsmakta ve bu da yiiksek mukavemetli seramik olusturulabilmektedir.
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Sekil.3.5 Seramik malzemenin mukavemetinin arttirilmasi icin (a) young
modiiliinii arttirarak (b) ¢atlama riskine karsi direncin arttirilmasini saglamaktadir.

Camin, karg1 koyabilecegi maksimum gerilme % 0,1°den daha azdir. Camlar, yiizey
catlaklarina asiri derecede duyarhidirlar, buda dis porseleninin uygulamasinda en
biiylik engeldir. Firin sicakligimi diigiirirken dig porseleninin ylizeyi, i¢cinden daha
¢abuk sogur. Bu porselenin diisiik termal iletkenliginden kaynaklanmaktadir.

Disin dis ylizeyi, i¢ ylizeyinden daha ¢ok biiziilir. Buda dig ylizeyde daha ¢ok
gerginlik olusturur. I¢ taraf ise bu yiike karst koymamaya galisir .

Sekil 3.6 Dis kuronun yandan goriiniis [18 ]

Catlak

Sekil.3.7 Tam seramik dis ylizeyindeki biiziilmelerden dolay1 c¢atlak olusumu
gozlenmektedir [18]
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(Cekme mukavemetinin 6lglilmesi zor oldugu i¢in en dogru veriler egme mukavemet
degerleridir. Silisyum nitriir ve silisyum karbiir mukavemet bakimindan ¢ok gii¢lii
olmasina ragmen uretimde sekil verilebilirligi glic oldugundan, renk farklilig:
oldugundan, termal genlesme katsayisinin dis seramiklere uyumsuzlugu nedeniyle
kullanim1 uygun degildir. Aliimina ve zirkonya beyaz ve sert oldugundan birgok dig

seramiklerinde kullanilmaktadir.

3.3.1.1 Alumina Takviyeli Tam Seramik Disler (Ceket Kuron)

Alumina takviyeli porselen % 40-50 aliimina i¢eren feldspath camdir. Sekil 3.9’ da
alimina tanecikleri camdan ¢ok fazla gii¢liidiir ve ¢atlaklarin yayilmasini kuvars dan
daha fazla 6nlemektedir. Aliimina tanecikleri ¢atlak Onleyicidirler.

Halbuki, feldspatli porselenin egme mukavemeti maksimum 60MPa’dir, aliimina

katkili porselenin mukavemeti 120-150MPa Sl¢tilmektedir.

Alumina Partikiilleri

fiid e, R e

Sekil 3.9 Aliimina tanecikleri gatlak 6nleyicidirler [18].
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Disin {(iretiminde, opak renk tonu aliiminali dis porseleni ile saglanmaktadir.

Mukavemet iyi olmasina ragmen tiglii dis kopriilerinde kullaniimasi uygun degildir

[18].

3.3.1.2 Cam Emdirilmis Yiiksek Mukavemetli Seramik Cekirdek Sistemleri

Feldspatli cama allimina katilimi 6n sirlama islemi esnasinda yaklasik % 40-50

hacimce ilave edilmektedir. In-Ceram (Vita), alternatif yeni bir sistem olarak

adlandiriimistir. Bu takviye malzemesi ~% 85 allimina icermektedir.

Seramik hammadde, ince taneli aliimina tozunun slip dokiim ile refrakter kaliba

dokiilerek daha sonra kurutularak olusturulmaktadir. Kurutulan toz 10 saat 1120°C’

de sinterlenmektedir. Tam yogunlagma saglanamamaktadir. Ciinkii aliimina’nin

ergime sicaklig1 ¢ok yiiksektir. Sinterleme sicaklifi, sivi faz sinterleme sicakligina

erisilemeceginden kati faz sinterlemesi yapilmaktadir.

/
QS0 o7
K?g_/s;z

570 Lo
769/ 1)

/” ~ - . ,’
?EO"[ Hexogonal " KAISIOZF
fm— :

- 1+
/ Grinorhombic KAIST,
gl

KO 8,0y 250, B

/
; /‘\

i
%
K0 ALD, $i0, 4
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KO- 114,05 ALO,
<. 20200

Sekil 3.10 SiO; — K70 — ALLO;s tiglii faz diyagrami [34]
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Sinterleme sonunda allimina taneleri birbirleriyle temas etmektedir ve poroziteli yapi
olusmaktadir. Porozlu yapinin mukavemeti 6-10 MPa arasindadir. Poroziteli yapi, 4-
5 saat 1100°C’ de sinterlendiginde viskozitesi diislik olan lantanyum camu ile infiltre

edilmistir.

Alternatif diger tretim metotlarindan biri de In Ceram- spinel/Aliimina/Zirkonya
tozlarinin kuru- presleme ile bloklar halinde liretilmesidir. Daha yogun ve homojen
bir yapi ayrica cam infiltrasyonun’dan sonra daha yliksek egme mukavemeti elde

edilmektedir.

3.3.1.3 Saf Alumina Takviyeli

% 99,5 safliktaki alimina, diigiik sicaklikta birka¢ formda bulunmaktadir. Fakat,
biitin bu formlar, zaman, kristal boyutu ve atmosfere bagh olarak, 1600-1800°C’
preslenmis ve sinterlenmis ¢ok ince taneli polikristal a-aliimina yapilmaktadir.

Dontigimii tersinir degildir [35,36].

Kristalin aliimina kuvars dan daha glgliidiir. Kimyasal baglanma aliimina ve

porselen yapi arasinda gerceklesmektedir. Yaklagik tane boyutu 3-6pm dur [19].

Dis porselenlerinde; mukavemeti, yliksek sicakliga dayanimi, insan viicuduna uyumu
nedeniyle kullanilmaktadir [35].

Az miktarda MgO ( <% 0,5) sinterlemeyi kolaylastirmak amaciyla kullanilmaktadir
ve sinterleme esnasinda tanelerin agir1 bilyimesini engellemektedir [37]. % 99,7’ den
daha saf ve 4um’dan daha kii¢iik ortalama tane boyutuna sahip allimina, iyi egme
mukavemeti ve milkemmel basma mukavemeti gostermektedir. Bu yapi ayni

zamanda spinel yap1 olarak da adlandiriimaktadir.
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Tablo 3.1 Implant olarak kullanilabilecek %99,7°den daha saf Al,Os’nin oda
sicakligidaki fiziksel 6zellikleri [38-40]

Fiziksel Karakteristik | ‘Degeri 1

Kirilma Toklugu (MPa*m' ") 4-5

Basma mukavemeti (MPa) 4500
| Cekme mukavemeti (MPa) 220

Elastik modiilii (GPa) 375-380
Vickers Sertlik (Hv 0.1);kg/mm” 1400-2300; 14-23
{ Yogunluk (g/cm3) 3.96

tane boyutu (um) 3-6

Saf altimina dan {iretilen dis porseleni cam- altimina kompozit daha seffaftir. Yiiksek
mukavemetli porselenin bir dezavantaji asit aginigina dayaniminin olmamasidir.
Yapay dis ve kemiklerin yapiminda kullanilacak malzemeler kimyasal reaksiyon ve
asinma nedeniyle meydana gelebilecek korozyon veya bozunma olmaksizin yagayan
doku iginde bulunabilmelidirler. Kyocera firmas: da seramiklerin bu 6zelliklerinden
faydalanarak tek kristal aluminadan diinyanin ilk seramik dis implantini1 {iretmistir
[40].

3.3.1.4 Saf Zirkonya Takviyeli

Zirkonya, sert bir malzemedir. Stabilize edilerek kullanilan zirkonya malzemelerin

kirilma mukavemeti ve toklugu oldukga yiiksektir.

Zirkonya li¢ kararli faza sahiptir. 2680°C’ye kadar kiibik (k) formu kararhidir,
2370°C- 1170°C arasinda tetragonal (t) formu, ve 1170°C’nin altinda monoklinik (m)
formu kararli haldedir. Tetragonal yapidan monoklinik yapiya déniigiirken % 3-5
mertebesinde bir hacim genlesmesi meydana gelmektedir. Bu genlesme sonucunda

zirkonya seramiklerinin ¢atlamasina sebep olmaktadir.
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Sekil 3.11 ZrO, tekli faz diyagrami [34].

Bu durumu 6nlemek ve yapiy: daha diisiik sicakliklarda kiibik yapida kararlt kilmak
amaciyla zirkonya’ ya kalsiya (CaO), magnezya (MgO), yittria (Y0, ) gibi ¢esitli
stabilizdr oksitler ilave edilir. Bu tip malzemeler kiibik stabilize zirkonya (CZS)
olarak bilinirler. Kiibik yapiyr kararli kilmak i¢in kullanilan bu oksit ilaveler faz
doniisiimii sicakliklarini diistiriirler ve bdylece kiibik ve monoklinik (veya tetragonal)

fazlarin karigimindan olusan malzemeler iiretile bilinir .

Uygun stabilizorlerin ilavesi ile iki tip zirkonya elde edilmektedir. Bunlardan birisi
MgO ve CaO ilaveleri ile elde edilen kismen stabilize zirkonya (PSZ), digerleri ise

Y20, ve CeO; ilaveleri ile elde edilen tetragonal zirkonya polikristal (TZP) dir [19].

Zirkonya Ile Toklastirilmig Aliimina (ZTA); bir polikristalin a— Aliimina matris ve
disperse olmus zirkonya partikiilleri igermektedir. Zirkonya tetragonal (t) veya
monoklinik (m) fazda olabilir. t-ZrO, partikiillerinin bulunmasi durumunda
toklagsma, doniistim toklagmasi vasitasiyla saglanmaktadir. m—ZrQO, partikiillerinin
bulunmas: durumunda ise mikro ¢atlaklar vasitasiyla toklagsma saglanmaktadir [25].
Daha ¢ok m—ZrO, i¢eren ZTA’lar mitkemmel tokluk ve 1s1l sok direncine sahiptirler,
ama dayanimlan diisiiktiir.

Bunun tersine, daha ¢ok t-ZrO, igeren ZTA’lar milkkemmel bir dayanima sahiptirler,
ama tokluklar1 orta, termal sok direngleri ise zayiftir. Cogu ZTA’lar zirkonya ve
aliimina tozlarmimn karistirilmasi ve bunu takiben bir densifikasyon isleminin

uygulanmasiyla Uretilmektedir.

18



Tablo 3.2 % 96,20 Saflikta zirkonya seramiklerinin fiziksel karakteristikleri [39,40]

- F lZlksel Kéfaktefisti

Egme mukavemeti (MPa)
Basma mukavemeti (MPa)
| Vickers Sertlik (GPa)

| Sathig1 (% agirlikea)

| Yogunluk (g/cm®)

D_ee“ . —
>900
>2000
11
%96.20
5.8
0.4

| tane boyutu (pm)

——————
— . -

m— ————
— -

Tam seramik dis iiretiminde kullamlacak hammaddenin blok formda kullanim,
bilgisayar sistemli sekillendirmede kolaylik saglamaktadir. ZrO, partikiilleri
sayesinde kirilma toklugu ve biikiilme mukavemeti degerleri diger alternatif
malzemelerden yliksektir. Kirilma yayilmasina karsin direng anlaminda kullanilan
kirtlma toklugu genel olarak seramiklerde diisiik olmasma karsin zirkonyum oksit,
seramik malzemeler arasinda en yiiksek kirilma tokluguna sahiptir.

Kuvvetlendirme mekanizmasi , yar kararli tetragonal zirkonyum oksit partikiillerinin
% 3-5 hacim artisiyla monokilinik formlarina déniisiimii ile agiklanmaktadir. Bu

prosese gore enerji ¢atlaklardan geri alinir ve bu olay eszamanlidir.

BUKULME MUKAVEMETI [MPa] ZIRKONTS

1
YUKSEK
TEKNOLOJ
~ SERAMIKLER
-~ 8 F CaM IHMFLTRE
E FHLMIS SLUMING,
o \
R 6
B CAM SERAMIK “Ceram
= oA <)
= GELEMEKSEL ﬁ Ceram
- 4 FORSELEN (ta-Celay)
BJ pluming 0
)
- 2
H
0
o] 200 400 600 800 1000

Sekil 3.12 Zirkonya’nin diger seramik malzemelerle birlikte biikiilme mukavemeti ve
tokluk arasindaki iliskisi goriilmektedir. Grafige gore mekanik ozellikleri diger
seramiklere gore ¢ok daha fazla oldugu goriilmektedir [ 42].
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Dis porselenlerine zirkonya ilavesi, opaklastirici etki vermektedir [19]. Zirkonya
inceramlarin avantajlari; estetik ve miikemmel biyouyumluluk, yiiksek sicaklikta
saglamlik, miitkemmel fiziksel 6zellikler, gerilme dayanmimi, termal sok dayanimi,
viicut tarafindan kabul edilebilirligi, yliksek kalitede alagim kullanimi gibi ek masraf

gerektirmemesidir [22].

3.3.2 Re¢ine Bagh Seramikler
3.3.2.1. Cam Seramikler

Ik defa 1950°de Corning Glass Works tarafindan gelistirilmistir. Cam seramikler,
ikincil 1s1l iglem kademesinde ¢ekirdeklenme ve kristal biiyiime ile birlikte kontrollii
kristalizasyonun gergeklesmesiyle baglarmaktadir. Camin yapis1 i¢inde kontrollii
kristalizasyon sonucu ¢ok ince kristal taneler olusurmaktadir. Kristallerin sayisi,

bliytikliigti, kristalin camin 1s1l iglem sicakligina baglidir.

Kristalin fazin olusumunda iki 6énemli goériis bulunmaktadir. Kristal ¢ekirdeklenme

ve kristal biiyiime sekil 3.13°de gésterilmektedir.

I - S o T

K
(o) Cekirdeklenme/biiyiime hizi
Sekil 3.13 T, gekirdeklenme hizin1, T, cam seramik igindeki kristallerin biiylimesi

Cam seramik olusumu iki kademeli 1s1l iglem igermektedir. Birinci 1sil iglem
maksimum ¢ekirdeklenme sicakhiginda gergeklestirilerek olugacak kristallerin
miktar1 arttirilmaktadir. Daha sonra belli bir siire i¢in malzemenin sicaklif
arttirlarak kristal biiylimelere imkan verilmektedir. Optimum kristal biiyiikligii

saglanincaya kadar bu sicaklikta bekletilmektedir.
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Cam seramiklerde yiiksek mukavemet elde edebilmek igin kristallerin sayis1 ve cam
fazi iginde homojen olarak olusumu Onemlidir. Kristalin faz, sinterleme sirasinda

biiytimekte ve % 50 ile % 100 arasinda olugmaktadir.

3.3.2.2 Cam Seramiklerin Mekanik Ozellikleri
Cam seramiklerin mekanik 6zelliklerinin en fazla asagida belirtilen 6zelliklerden

etkilendigine inanilmaktadir:

e Kiristalin fazin tane boyutu,
e Kristalin fazin yogunluk miktari,
e Fazlar aras1 bag mukavemeti,

o Isil genlesme farkliliklari.

Kirilgan katilarda, kirilma/gatlama  ylizey hatalarindan ya da i¢ yapidan
kaynaklanmaktadir. Ornegin mikro ¢atlaklar stres arttirict etki yapmaktadirlar.
Eger kristalin faz yeteri kadar giicliiyse, ¢atlaklar cams: fazda gergeklesmektedir.

Mikro ¢atlaklarin  boyu, kristalin  tanecikleri arasindaki mesafe ile
sinirlandirilabilmektedir. Kritik parametre, serbest yol anlamindadir, Ls cams: fazi

gostermektedir:

Ls=d (1- V) / Vf d— kristal ¢ap

V{ — kristalin fazin hacim miktan

Bu nedenle ufak kristaller ve kristallerin genis hacim miktari, serbest yol

anlamindadir. Sonug olarak malzemenin mukavemeti de iyidir.

21



3.3.3 Spinel

Spinel, MgO ( <0.5%) ve Al,Os3’ bilesiminden olusan , miikkemmel 6zelliklere sahip
oldugu i¢in de inceram teknolojisinde kullanilabilen bir malzemedir. Yiiksek ergime
sicakligr (2135°C), normal ve yiiksel sicaklikta yliksek mukavemet, kimyasal
kararlilik, iyi 151k gecirgenligi ve diisiik elektrik gegirgenligi gibi zelliklerine
sahiptir.

2800

2600

2400

Periclose ss

« Liquid Spinel ss

2200 -

2000 [Periclase

ss Spinel

$s
1800 - Periclose 55 + Spinel s 7
1600 if \
L e w00t 4

Periciose + Spinel

{400 { 1 I i i 1 L

Q 10 20 30 40 50 80 70
MgO 1,05

Sekil 3.14 MgO- Al,O; spinel faz dontisimiinti géstermektedir| 34].

Tablo 3.3 Tam seramik dis porselenlerinin kargilagtirilmasi [18]

Sistem

Porselen jacket

kuron
Aliimina takviyeli

cam infiltre edilmiy

aliimina

o
g

Mukavemet

asynik

3

Saf aliimina

takviyeli
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3.4 Tam Seramik Disler

Seramik malzemeler, milkemmel biyouyumluluk &zelliine sahiptir. Fakat diisiik
mukavemet, kirtlma toklugu, kritik ¢atlak bilylimesinden dolay1 ¢aligmalar sinirlidir.
Yorulma davranisi, mukavemet ve kritik catlak biliytimesi parametrelerine baghdir.
‘Bu nedenle uzun ve kisa donem uygulamalarda seramik dislerin mukavemeti 6nem

kazanmistir.

Geleneksel allimina kuron yerine metal bazli porselen protezler kullanilarak kirilma
dayanim arttirilmaya galisilmig fakat estetik agidan dogal dige daha yakin olarak tam
seramik digler daha uygun bulunmustur. Bu nedenle c¢aligmalar bu dislerin

mukavemetini arttirmak iizerine yogunlagmigtir.

Bu tiir dezavantajlarin istesinden gelebilmek igin giderek gelisen teknolojinin
kullanim: ya da yontem ve malzemelerin basitlestirilmesi ¢aligmalar1 yogunluk
kazanmistir. Desteksiz seramik malzemeler gerilim ile kirilmaya egimli olduklar
icin kullanilan metal dokiim altyapilar iyi birer destek gorevi gormesine karsin
estetik olmadiklarindan dolay: “all-ceram” lar eksikleri giderilerek gelistirilmektedir
[18,10-17]. VITA Zahnfabrik firmas: tarafindan yapilan aragtirma ve gelistirmeler

sonucu tam seramik dig tiretimi giiniimiizde kullanim1 yayginlasmaktadir.

Vitadur N Dig minesi
Vitadur N dig seramigi

Vita In-Ceram Cam matriks
Vitadur

Hi-Ceram

vita In- Ceram allimina : . 1=
SERTLIK GPa

Sekil 3.15 Vita Zahnfabrik firmasmin {irettigi dis malzemelerinin Knoop sertlik
kargilagtirmasi
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3.4.1 Alumina / Zirkonya Tam Seramik Dislerin Cad/Cam ile Uretim Semasi

A1203/ ZrZO dl$
kuronlar i¢in
10x12x15mm’lik
sinterlenmis bloklar
kullanilir

6. Olusan kuron

1. Calisma modeli
ve ana modelin
iiretilmesi 25

7. Kuron Etrafi
temizlenir ve modele

Aakika uygunlug.u. kontrol
edilir
8. Lubicating
2. Vita Cerac stvisinin giderilmesi
Liquid ile modelin i¢in Alumina 600°C
iistii optik tarama de 33 dk / Zirkonya
i¢in homojen olarak 700°C 33dk
kaplandi sinterleme yapilir
(Vita Vacumat )

9. Kaliper ile
kalinlig: 6lgiiliir
(minimum 0.5mm )

3. model taranir

10. Vita In-ceram
Alumina/Zirkonya
Optimizer uygulanir,
kuron kaliptan

¢ikarilir

4. Pixel- Accurate
Design programi
ile 3D goriinim

5. taranan sekil
Alumina/zirkonya
% blok’a Cad/Cam ile
iglenir

11. Vita Vacumat ile
1120°C de 77 dk
2.sinterleme

)
80 40 BEERE B
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12. Vita In-Ceram
Alumina/Zirkonya
Cam tozu
uygulanmasi

13. Alumina
1140°C’de 77dk,
Zirkonya 1140°

2.30 saat
Vita Inceramat
firininda
sinterlenmesi

14. etrafinda kalan

cam temizlenir \Q
o

15. kumlama

16. Cam kontrol
sinterlemesi 1000°C
8 saat

17. Nihai kuron

Sekil 3.16 Alumina / Zirkonya Tam Seramik Dislerin Cad/Cam ile Uretim Semasi

[10-16]

Alumina / Zirkonya Tam Seramik Dislerinin Cad/Cam ile Uretiminin disinda

laborantlarin yardimiyla da iiretim sekli bulunmaktadir. Bu yontem Ek olarak

verilmigtir.
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4. SINTERLEME

Toz cevherlerin aglomerasyon yolu ile yiiksek firin igin istenen parga iriligine,

mukavemete ve gaz gegirgenligine sahip duruma getirilmesi islemidir. Sinterleme,

pudra kiitlesi i¢indeki partikiillerin atomlarinn, 1sinin etkisi sonucu olusan g¢ekimle

birbirine baglanmast olarak ta tanimlanabilir. Sinterlesme genellikle pudralarin erime

noktalarinin altinda meydana gelir. Sicaklifin artmasi ile pudra kiitlesinin sertligi
artarken clektriksel direnci ve gozenekliligi azahr. Tane yapisinda bazi degisiklikler

olur ve yeniden kristallenme ile tane bilyiimesi meydana gelir.

Seramik pargalar mukavemet kazandirmak amaciyla yiiksek sicakliklarda
sinterlemeye tabi tutulurlar. Sikistirilmis toz pargalar arasindaki baglanti yapisma,
mekanik kitlenme ve benzeri tiirden zayif baglar olup kristal kafes igerisindeki bag
dayanimia kiyasla ¢ok zayif kalmaktadir. Sikigtirlmis toz yapilar igerindeki
partikiiller bir biri ile temas ediyor olsada her bir partikiil digerinden bagimsizdir.
Sinterleme ile partikiil temas noktalari artmakta ve atomlar ve iyonlar arasinda
fiziksel bir bag olugmaktadir. Bu tirden bag olusumu kristal kafes sistemi
icerisindeki yiiksek dayanimli atomsal baglanma ile benzestir. Tek fazh sistemlerde
(saf toz kullamminda) sinterleme tamamen kati fazda gergeklesir. Cok fazli
sistemlerde (birden fazla tiirde toz bir arada kullanilmasi durumunda veya toz
ierisinde bulunan safsizliklar) sinterleme iglemi sikistirilmig par¢anin kati formunun
(iskeletini) koruyacak sekilde sivi fazda gergeklesebilir. Sinterleme ile preslenmis toz
pargalarda yogunluk artisina neden olan boyutsal (veya hacimsel) kiigiilme meydana

gelir. Bu durum 6zellikle gok ince taneli tozlarda daha fazla goriilir.

Sinterleme, gozenekli yapida bir form (sekil) kazandirilmis tozlarin spesifik ylizey
alaninin kiigtilmesi, partikiil temas noktalarinin bilyiimesi ve buna bagli olarak

gozenek seklinin degismesine ve gozenek hacminin kiiglilmesine neden olan 1s1l
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olarak aktive edilmis malzeme tagimimi olay1 olarak tanimlanabilir. Diger bir ifade ile
sinterleme toz kiitlesinin veya gozenekli yapida sikistirilmis toz pargalarin
ozelliklerinin g6zeneksiz yapiya sahip malzeme ozelliklerine degistirmek igin
yapilan bir 1s1l islem uygulamasidir. Bu islem (proses) de gas-kati etkilesimi ve
kimyasal reaksiyonlar vardir. Ayrica proses bir ¢ok malzeme taginim olayini igeren
kompleks bir mekanizmaya sahiptir. Sinterlemenin baslamasi yapisik (yada sadece
birbirine dokunan) baglantilarin kati-hal bagina dontigiimii ile olur. Burada bir

partikiile ait ylizey atomu en az iki partikiil tarafindan paylasilir duruma geger.
4.1 Sinterlemede Tasinim ve Itici Giig

Herhangi bir kat1 hal sinterlemede sinterlemeye neden olan itici gii¢ sistemin serbest

enerjisinin azalmasidir. Bu;

o partikiil temas noktalarinin biiyiimesi sonucu spesifik yiizey alaninin

kiigiilmesine,

e porosite  (gbzenek)  hacminin  azalmasi ve/veya  gozeneklerin

kiiresellesmesine,

e toz partikiiller biinyesinde iiretim siire¢lerinde olusabilecek olan atom
bosluklar1 ve dislokasyon gibi kristal yapi hatalarinin elimine (yok)
edilmesine, neden olur. Termodinamige gore herhangi bir kati malzemenin
ergime derecesinin altinda kararli durumu tek kristalli halidir. Bu durum
sinterlemede pratik olarak miimkiin degildir. Ciinkii ¢ogu zaman sinterlenmis
bir parga kalinti gozeneklerin bulundugu polikristal yapidadir. Istenen
dayanimin ve sertligin elde edilebilmesi igin yiiksek yogunlukta kiigiik ve

homojen dagilimli tane yapisina sahip parcalar elde edilmelidir.
4.2 Sinterleme Mekanizmalari

Genellikle kati hal sinterleme prosesi igin kabul goren sinterleme mekanizmalari ti¢

ana alt grup altinda toplanabilir.

e 1. Asama: Partikiiller arasi temas "boyun" olarak adlandirilan sinter
kopriilerine doéniistir. Bu asamada toz partikiilleri birbirinden bagimsiz ve

miistakildirler. Iki partikiil arasindaki temas diizlemlerinde tane siniri
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olusumu baslar. Partikiillerin merkezleri ¢ok kiigiik bir miktar birbirlerine

yaklagir. (Hacimsel daralma sinirhdir.)

o 2. Asama: Giiglii boyun olusumuna miiteakip bu ara agamada sayet x:a orani
belli bir degerin tizerine ¢ikacak olur ise miistakil tane sekli taninabilirliligini
kaybeder. Diizenli bir bosluk agi olusumu gozlenir ve yeni mikro yapi
olusumuna izin veren tane bilylimesi vuku bulur. Gozenekler parga yiizeyine
kadar birbiri ile baglantilidir. Boyutsal kiigiilmenin en fazla goriildiigii asama

bu ara asamadir.

o 3. Asama: Kapali gozenek orani hizla azalr. Birbirinden izole edilen
gozenekler kiiresel sekil kazanmaya baslar. Sayet gézenekler icerisinde
hapsolmus ve disariya ¢ikmasi (diftiz olmasi) miimkiin olmayan gas varsa ve
gdzenekteki gazin basinet ile yilizey geriniminden dogan basing denge halini
aldiginda sinterlenmis yapida teorik yogunluga g¢ikmak miimkiin olamaz.
Sayet vakumla sinterleme yonteminde oldugu iizere gozeneklerde gas yok ise
veya gozenckteki gas anayapidan kolayca diflize olup sistemden
uzaklasabiliyorsa yogunluk artist devam eder ve %100 teorik yoZunluga

ulasilabilinir.

Yiiksek yogunluk ve dayamim gerektiren gelikler, manyetik malzemeler, sementit
karbiirler gibi toz metalurjisi Giriinlerinde ¢ogu kez 3. asamaya ¢ikilabilinir veya en
azindan ara asamanin (2. Asama) sonuna ulagtlabilinir. Daha gok kaba toz boyutunda
ve kiiresel sekilli tozlardan mamiil yiiksek gozenekli yapida, gas veya sivi
gecirgenlik ozellikleri aranan filitre tiirii toz metalurjisi Giriinlerinde sadece 1. asama

yeterli sinterleme prosesini olusturur.

Cok ince toz boyuttaki tozlarla yapilan sinterlemede sinterleme proseslerini (6zellikle
I. asamay1) tanimlamak oldukga zordur. Boyutsal kiigiilme ve tane biiytimesi disiik
sicakliklarda baslar ve sinterleme sicaklik artist ile birlikte gergeklesir. Bu arada
ozellikle gelik gibi malzemelerde ok yiiksek yogunluklarda preslenmesi sonugu
sinterlenmesinde kog¢ kiigiik boyutsal kiigiilme vuku bulur. Bu durumda 1. ve 2.

asamalar1 birbirinden ayirmak miimkiin olmayabilir.
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4.3 Tek Fazh Sistemlerde Sinterleme Mekanizmalar

Yiizey tasinimi (difizyonu) muhtemel tiim sinterleme proseslerinde goriinmektedir.
Ozellikle ince tanelerin ve buna bagli olarak spesifik yiizey alami fazla tozlarin
kullanmldigr disik sicaklik sinterleme iglemlerinde birinci asama sinter
mekanizmasinda baskin olarak yer alir. Yiizey taginiminda genel kabul boyutsal
kiiciilme ve go6zenek daralmasina neden olmamakla birlikte, diizensiz sekilli
ylizeylerin diizglinlesmesi, go6zeneklerin kiiresellesmesi ve boyun genigleme
hususunda etkin rol oynamaktadir. Tiim difiizyon mekanizmalarn igerisinde yiizey
diflizyonu en az aktivasyon enerjisine ihtiya¢ duymaktadir (Sekil 9'da dogrunun
egitimi). Yiizey atomlar gergekte digbiikey (konveks) ylizeylerden igbiikey (konkav)
ylizeylere oranla en yliksek hareketlilik kabiliyetine sahiptirler. Dolayistyle bu
atomlar keskin boyun olusumunda igbiikey yiizeyler tarafindan yakalanirlar. Yiizey
tasimimi diginda tek fazh sistemlerde diisiik sicakliklarda tane smin diflizyon

mekanizmasida dnemli rol oynamaktadir.

Tane simn difiizyon patikasi gorevi iistlenmenin disinda orta ve sonraki agamalarda
onemli olan gozeneklerin kiiglilmesi siiretyle sinterlemede atom bogluklarinin
toplanmas: ve tane igerisinden uzaklagtirilmasinda da cazibe merkezidir. Bogluklar
yardimiyla kiitle diflizyonu (tasinimi) bir ¢ok sinterleme prosesinde baskin yontemdir
Yiksek aktivasyon enerjisi nedeniyle yiiksek sicakliklarda ylizey ve tane siniri

taginimindan daha baskindir.
Sinterleme Parametrelerinin Malzeme Ozelliklerine Etkisi

Sekil 10°da diisitk yogunlukta preslenmis tozlarin sinterleme siiresi ve sicaklimin
yogunluga etkisi gosterilmektedir. Grafikte de goriilecegi tizere yiiksek sicakliklarda

biinyesel kii¢lilme sinterleme prosesinin ilk agamasinda gergeklesmektedir.

Toz boyutunun tozlarin sinterleme yogunlugu lizerine etkisi Sekil 11'de verilmistir.
Ince taneli tozlarn kaba tanelilere oranla kolay sinterlenebilirliligi bu tozlarin yitksek
oranda temas noktasi ve yiiksek ylizey enerjisine sahip olmalari nedeni ile itici giiciin

yitksek olmasindan kaynaklanmaktadir.
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Sinter 6ncesi soguk presleme basincinin sinter sonrasi boyut kiiglilmesine etkisi Sekil
12"de verilmektedir. Yiiksek 6n presleme iglemine tabi toz numuneler sadece kiigiik
miktarda hacimsel kiiglilme gostermektedirler. Giimiis ve benzeri tozlarda oldugu
lizere yliksek plastik deformasyona miisade eden ¢ok ince tozlarda ¢ok siki kapali
gozeneklerde hap solan yiiksek basingta gaslar sinterleme ile birlikte hacimsel
genlesme gosterebilir (Sekil 12 b). Bu ve benzeri durumlarda diisiik presleme basinci

kullanilmalhidir.

Sinterlemede yiiksek yogunluga ulagildiktan sonra genel olarak tane boyutu
bliytimesi gozlemlenir. Bu durum sinter sonras1 yliksek yogunluk ve ince taneli yap1
istenmesi durumda gbz oniinde bulundurulmalidir. Bu durumun saglanmasi ¢ogu
zaman zor olmakla birlikte yiiksek yogunluk ve ince taneli yapt malzemenin
mekaniksel mukavemetini arttiran bir etki yapar. Dolayisiyle sinterleme prosesi en
kiiciik tane boyutunu ve yliksek yogunluk verecek sekilde optimize edilmelidir.
Dayanim diger bir degisle gézenek miktar1 ve tane boyutuna baglidir. Bu durum hem
seramik ve hemde metalik pargalar igin gegerlidir. Sekil 13'de sematik olarak
ortalama tane boyutu ve sinterlemenin tane boyutu bilylimesini 6nleyicisi (inhibitor)
katilarak veya katilmadan davranisi sergilenmistir. Sinterlemede  diigiik
yogunluklarda gozenekler tane biiylimesini engellemektedir. Ancak tane biiyiimesi
daha ¢ok bosluklarin tamamen kaybolmasi ve tane sinirlarinin artmasi ile birlikte
gozlenmektedir. Bu asamaya gelinmeden &nce yardimer sinterleme elemanlarinin
(inhibitorler) veya toz tUretim siireglerinden gelen safsizliklar tane biiyiimesini
onlerler ve yogunluk artigina yardimer olurlar. Ornegin MgO eklenerek Al,O3'in

sinterlenmesi.
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5. DENEYSEL CALISMALAR
5.1 Kullanilan Hammaddeler

Bu ¢alismada baslangi¢c hammaddeleri olarak Setr Zirkonya’ nin kismen stabilize
zirkonya ZrO, tozu (% 3 mol MgO stabilize edilmis, yogunlugu 5,8gr/cm3, tane
boyutu 0,4p ) , Ticheny Aliimina Al,O tozu (% 99,99 Al,O5, 100ppm MgO stabilize
edilmis, yogunlugu 3,96gr/cm’, tane boyutu 0,3p). Feldspat ortoklatz (yogunlugu
2,54gr/cm®), kuvars (yogunlugu 2,65gr/cm3), kaolen (yogunlugu 2,6gr/cm’)

Eczacibas1 Esan’dan alinmigtir.

5.2 Kullanilan Alet ve Cihazlar

Feldspat’li yapidan olusan SF,YF ve zirkonya/alumina dis porselen karigimlan
homojen bir yap:1 elde edilebilmesi igin alumina astar ve bilyali deZirmende

karistirilmigtir.

SF, YF, AL( alimina), ZF ( zirkonya), ZTA ( aliimina stabilize zirkonya) tozlari
Premere 3010/4 Marka laboratuar tipi pres yardimiyla preslenerek 0.4x1.2mm

tabletler ve 0,4x1,1mm tabletler tiretilmistir.

Sinterleme deneyleri SFL. Advanced High Tempreture & Environmental Systems
marka elektronik kontrollii yiiksek sicaklik firininda normal atmosfer kosullarinda

gerceklestirilmigtir.

Sinterlenmis numunelerin aginma deneyi CSEM- TRIBOMETER Pin-on-disc
Machine marka aginma cihaz ile Tiibitak MAM Merkezinde WC/Co bilye
kullanilarak yapilmistir. Aginma ¢izgilerinin Sl¢timii Mahr Perton Perthometer SSP

marka pirofilometre ile 6l¢lilmiistiir.
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Sinterlenmis numunelerin sertlik deneyleri TUKON TESTER WILSON marka
vickers mikrosertlik test cihazinda ve FISHER HP 100 X-Y Prog Ultra Mikrosertlik
Cihazi ve Classen MFK model goriinttileme ve Sl¢limlendirme sistemi yardimiyla

olglilmiigtiir.

Sinterlenmis numunelerin faz analizleri Rigaku RINT-2000 marka X- 1s1mm
difraktometresiyle (CuKa radyasyonu, 40 kV, 26 mA, 10°-80° tarama agisi, tarama
hiz1 2°/dak), tane morfolojisi ve asinma g¢izgilerinin goriintiileri JEOL JSM-840

marka taramali elektron mikroskobunda incelenmistir.

Sinterlenmis numunelerin yogunluklarinin tespitinde Archimed teknigi kullanilmig
olup PG503-S METTLER TOLEDO marka ii¢ desimal hassasiyette yogunluk 6l¢iim

aparatindan yararlamilmgtir.

5.3 Deney Akis Diyagram

PLALAAALLLLLDLLDDb0ibidedod o bl e i thidiliy
Kaolen ; Hammade hazirlama 4 Alumina
Feldspat ST, o AR | Y. o " Zirkonya
Kuvars
ol b e Bl £ e ey

-+
E Regete Hazirlanmasi
1 (tozlarn tartilmasi)

‘él&7lllllffl‘£1“&i%¥'iII?'LLL 3
E Kirma, Ogiitme, Eleme

g (Alumina Bilyal

3’ Desgigmende)

TV VYV VVEVEY R s s a d A b h & & &

P TEITIITITTTTLXLL T ZET

: Dig Porselen To

1 Hazirlama

vou . S

4 <

) Sekillendirme 4

{  (Premere 3010/4 Pres) 3

\A

o o

SEM ile Mikroyapi 3 Sinterleme ‘ Asinma
inceleme, { 1200,1450,1650,1725°C Mikeosertlik

4 . el
X-151m faz analizi, 4 (SFL  Advanced High Yogunluk

+ Tempreture& Eonmental Olctimleri

4 Systems Marka Firin)

Sekil 5.1 Dis seramik iiretimi akis semasi
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5.3.1 Regete Hazirlama

Alimina (% 99,99 Al,O3) AL, Zirkonya (% 3 mol MgO stabilize ) ZF, Aliimina
stabilize Zirkonya ZTA ve feldspat, kuvars, kaolin karisimindan olusan (YF/SF) bes

farkli dig porselen kompozisyonu olusturulmustur.

Kompozisyonlar, litaratiir ¢caligmasi sonucu olugturulmustur. 5 farkli kompozisyon
receteleri litaratlir degerlerine gére hazirlanmistir [18,19,20,43]. Bu malzemeler ve

bilesenleri Tablo 5.1°de gdsterilmistir.

Tablo 5.1 Regetenin % bilesimi

1(YF) 2(SF) 3(AL) 4(ZF) 5(ZTA)
Feldspat (ortoklaz) % 75 % 25
Kuvars (Si0;) % 25 % 25

Kaolin

_ % 50 _ _ B
(AL,0328i0,.2H,0)

ALO3(100ppm MgO) %99,99
Zr0; (% 3 MgO) y % 97

%60+%40
ALO3+ ZrO,

Her hammadde i¢in bu malzemelerden ne kadar ilave edilecegi, recetelere gore
belirlenmistir. Daha sonra belli bir agirlik igin regeteye gore her malzemeden ne
kadar kangtirilmas: gerektigi hesaplanmistir ve hassas tartim yapilarak bes farkli

hammaddenin hepsinden 50 ser gr. hazirlanmgtir,

5.3.2 Ogiitme ve Tane Boyutunun Belirlenmesi

Feldispatli dis porseleni liretimi amaciyla hazirlanan tozlar yas 6gilitme islemine tabi
tutulmustur. Genel olarak kullanilan kuvars malzeme: sivi oram 1:1.5 olarak alinarak
2 saat aliimina bilyali degirmende Oglitilmistiir. Kurutmak ve nemini almak

amaciyla 2 saat kadar 150°C’ lik etiivde 2 saat siireyle bekletilmistir.

YF ve SF kompozisyonlari, 35 dk aliiminali degirmende malzeme:sivi oram 1:1.5

olarak ogiitiilmiis ve 280°C’ lik etiivde 2 saat kurutulmustur.
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AL, kompozisyonu 03 tane boyutuna sahip oldugundan tane boyutu kiigiiltme

iglemlerine tabi tutulmamstir.

ZF, kompozisyonu 0,4u tane boyutuna sahiptir. Sivi olarak aseton kullanilarak
zirkonya esasl bilyali sistemde 18 saat 6gtitiilmiigtiir. Kurutmak amaciyla 110°C’lik
etiivde 24 saat siireyle bekletilmistir. Malzemenin bilyeler tarafindan &giittilmesi
esnasinda homojen bir dagilim saglamak ve indirilen tane bqyutunu dar araliklar

igerisinde tutmak amaciyla s1vi aseton kullaniimistir.

ZTA ise % 60 Al;03+% 40 ZrO; bilesiminden olusugundan ayn islemlerden gecerek

numune hazirlanmistir.

5.3.3 Sekillendirme

Uygun bilegimle toz karigimlarinin hazirlanmasindan sonra, bu tozlar kuru presleme
islemiyle tablet haline gelmistir. Tozun cinsine ve yogunluguna gore degismekle
beraber, her numune i¢in ortalama olarak 1,5-3,5g. arasinda toz kullamlmistir. Bu
toz, kalibin igine konarak presleme yapilmistir. Pres manuel olup, uygulanan yiik 4

tondur. Bu yiik 25 saniye stireyle uygulanmstir.

Sekil 5.2 Preslenerek hazirlanan numune

5.3.4 Sinterleme

Tozlarin preslenmesiyle hazirlanan numuneler daha sonra SFL Advanced High
Tempreture & Environmental Systems marka elektronik kontrollii yiiksek sicaklik
firminda normal atmosfer kosullarinda 1200°-1750°C arasinda 1 saat slireyle

sinterleme islemine tabii tutulmustur.
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Sinterleme iglemi i¢in, seramik malzemelere ait faz diyagramlarindan yararlanmistir.

Sinterleme iglemi ii¢ farkli sicaklik rejiminde 1200°C,1450°C, 1650°C, 1725°C° de
gergeklestirilmistir.

1.sinterleme asamasi

&)
=
x
&
(33
7
300 dk 360 dk
Sekil 5.3 1200°C’de 1.sinterleme asanmas1 firin rejimi
2.sinterleme agamasi
2000
. 1500
o
-
= 1000
g
A 500 1
0 T T
0 dk 240 dk 300 dk 540 dk
zaman (dk) —e—sicaklik

Sekil 5.4 1450°C’de 2.sinterleme agsanmas1 firin rejimi
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3.sinterleme agamasi
2000

. 1500

Q

=< 1000

)

8

7 500

0 &0
Zaman (dk)
—o—sicaklik
Sekil 5.5 1650 °C’de 3.sinterleme aganmas1 firin rejimi
4.sinterleme agamasi
2000 =
. 1500 +
®)
=L .
= 1000
g
@ 500
0 T =
0 dk 374 dk 494 dk 734 dk 1034 dk
Zaman (dk)

—eo—sicaklik

Sekil 5.6 1725°C’de 4.sinterleme aganmasi , 2 saat 1725°C de sinterlemeden sonra 4
saatte 1725 °C’ den 1420°C’ ye indi.

Sinterleme esnasinda herhangi bir baglayic1 kullanilmamigtir. Seramiklerin yiiksek

sicaklikta birbirleriyle bag yapabilme 6zellikleri g6z 6niine alinmistr.
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Tablo 5.2 5 farkh dis porselen kompozisyonlarinin sinterleme rejimi- kompozisyon
iligkisi

C°/

kompozisyon

1200C° 1450C° 1625C° 1725C°

YF
SF
ZF
AL

5.3.5 S.E.M. (Taramah Elektron Mikroskobu) Hazirhk

5.3.5.1 S.E.M i¢in Metalurjik islemler: Numunelerin sinterleme isleminden sonra
JEOL JSM-840 marka taramali elektron mikroskobuyla  tane morfolojisi
incelenmistir. Bunun i¢in, numuneler bakalite alinmadan sirastyla 600 p, 400 p, 200

u zimparalarla ve gelebilmesi igindir.

termal daglama

Sicaklik C

0 dk 240 dk 270 dk 510 dk
Zaman (dk)

—o—sicaklik

Sekil 5.7 Termal daglama rejimi

5.3.5.2 Numune Kaplama

Elektron mikroskopisi tekniklerinde iletken olmayan numunelerin elektron demetiyle
etkilesimleri sonucu sarj yapmalarini 6nlemek igin numune yiizeyi iletken bir
tabakayla kaplanmaktadir. En ¢ok kullamlan kaplama tiirleri altin ve karbon

kaplamadir. Yiiksek kalitede elektron mikroskobu goriintiisii i¢in altin, daha hassas
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kimyasal analiz iginse karbon kaplama tercih edilmektedir. Tipik kaplama kalinlig:

nanometre mertebelerindedir. Altin kaplama cihazi, Sekil 5.8’de goriilmektedir.

Sekil 5.8 Altin kaplama cihaz

5.3.6 Karakterizasyon Deneyleri

5.3.6.1 Yogunluk Ol¢iimii

Sinterleme sonucu elde edilen numunelerin yogunluklarinin tayininde ASTM D
3800- 79°da [44] belirtilmis olan Archimed yontemi kullanilmigtir. Sinterleme
isleminden sonra bakalite alinmayan numuneler ¢ desimal hassasiyetindeki
PG503-S METTLER TOLEDO marka cihazinda ilk Once havadaki agirliklan
Olgilmistlir daha sonra suyun sicaklifi termometre yardimiyla Olgiilerek
kaydedilmistir. Numune su icerisindeki hassas tartiya birakilarak virgiilden sonraki 3
desimal degisimi kaydedilmistir. Sinterlenmis numunelerin yogunlugu (1) nolu

esitlikten hesaplanmgtir.

P=m, / (m,—ms).pw (1
m, = Numunenin havadaki agirhg (gr.)

my, = Numunenin sudaki agirhi: (gr.)

pw = Olgiim sicaklhiginda suyun yogunlugu

5.3.6.2 Asinma Testi

Seramikler, yliksek sicaklik dayanimlar: ve sertlikleri, kimyasal dayanimi nedeniyle

asinma uygulamalarina elverislidir [45].
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Alman Standardi DIN 50320’ye gére asinma, “kati, sivi veya gaz karsi cisme gore
izafi hareket ve temas seklinde mekanik bir etkiden dolay1 kat1 bir cismin yiizeyinden

malzemenin ileri derecede istenmeyen kaybi” olarak tanimlanmaktadir [46].

Bu tanima gore, yiizeylerin taslanmasi, parlatilmasi veya mekanik pargalarin
ayrigmasini aginma olayi olarak incelemek gerekmektedir, zira bu olaylardaki yiizey
degisikligi arzu edilen bir isleme olayidir. Asinmay1, asinmaya etki eden faktorlerin
bilesik etkilerini dikkate alarak incelemek gerekmektedir. Yani asinma bir sistem
biitlinligli icinde ele alinmalidir. Asinma 6zelligi veya mukavemeti, sertlik veya
¢cekme mukavemeti gibi spesifik bir malzeme 6zelligi degil bir sistem 6zelligidir. Bu

sisteme tribolojik sistem denilmektedir [46].

Asinmaya etki eden faktorler:
¢ Ana malzeme (asinan ve agindiran siirtiinme elemanlari)
e Yik
e Hareket
e Ara madde

e (Cevre (ortam)

Asmacak numunenin ylizey morfolojisi mikro 6lgekte incelendiginde ideal olarak
slireksiz bigimde degildir. Yiizey enine kesitinde, farkli fazlar ve / veya farkli tane
yonleri seklinde heterojen bir yap1 ve plirlizlii veya dalgali bigimde ylizey

topografyas: goriilmektedir.

Asinma ;

1. Adhezif aginma; iki kati1 cismin birbirleri tizerinde kaydigi ve birbirlerine
bastirildig1 her yerde meydana gelmektedir.

2. Abrazif aginma; uygulanan yiik ve hareketin etkisiyle siirtlinen iki cisimden
sert olaninin piirtizleri veya taneleri vasitasi ile digerini ¢izerek lizerinden
mikro talag kaldirmasi olayidir. Asinma yiizeyinde, yiizeysel c¢ukurlar ve
kiigiik gatlaklar olugmaktadir.

3. Seramikler gevrek malzeme oldugundan yiiksek gerilme birikimleri mikro
catlama mekanizmasi meydana getirmektedir. Bu aginma ylizeyinde genis

pargalar kaldirmaktadir.
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4. Yorulma asinmasi; yuvarlanma hareketi sirasinda tekrarl: yiitkleme sonucunda
malzemenin siirekli mukavemet sinir1 gegilir ise, malzeme ylizeyinde kiigiik

cukurcuklar meydana gelmektedir [46].

Deney sartlari;

Takviyeli dig seramik numuneleri i¢inden sinterleme iglemi 1450°C’ nin iistiinde olan
numuneler 14ZF, 16ZF, 14ZTA, 16ZTA, feldspat yapili cam seramik numunelerden
1250°C ve 1450°C’ de sinterlemeye tabi olmug 12YF, 14YF, 12SF, 14SF numuneler
TUBITAK MAM’ da CSEM- TRIBOMETER Pin-on-disc Machine marka asmnma
cihazinda ASTM G 99 standartlarina uygun sekilde yapilmastir.

Asinma testine tabii tutulan numuneler, olarak belirlenmistir.

Yik: SN

Bilya ¢ap1: 6mm
Devir: 250 tur/ dak
Toplam siire: 20 dak

Ortam: normal atmosfer olarak belirlenmistir.

Deney sartlarina gére numunelerin her biri SN yiik uygulanarak 20 dak asinma

deneyine tabi tutulmustur.

5.3.6.3 Sertlik Testi

Asinma deneyine tabi tutulmus olan numuneler sertlik degerlerinin daha iyi ve
saghikli olarak hesaplanabilmesi i¢in test Oncesinde numunelere bazi iglemler
uygulamak gerekmektedir. Numunelerin cihaz standartlarina uygun bir gekilde kaliba
(bakalite) alinmasi, ylizeyde bulunan homojen olmayan tabakanin kaldirilmasi
(zzmparalama) ve deney igin uygun hale getirilmesi (parlatma) gibi agamalardan
olusmaktadir. Bu nedenle numuneler bakalite alinmistir, ardindan sirasiyla 600, 400,
200, 6, Ip’luk zimparalarla gerekli siirelerde zimparalanmigtir. Zimparalama
islemlerinden sonra elmas pasta ve g¢uha kullanilarak parlatma yapilmistir. Bu

islemler sonrasinda numuneler sertlik testi i¢in hazir duruma gelmistir.

Numuneler seramik esasli oldugundan ve yiizeyleri hassas oldugundan Vickers

mikrosertlik ile dl¢limler yapilmigtir.
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Kullanilan mikrosertlik cihazi minimum 100gr. maksimum 500gr. yik
uygulamaktadir. Numunelerden 12YF, 12SF, 14ZF, 16ZF’ ye 100 gr yiik , 14ZTA,
16ZTA’ya 500gr yik Model LL Tukontester Wilson Mikro sertlik cihazi ile
uygulanarak elde edilen baklava dilimi seklindeki izin diyagonal kosegenleri
arasindaki mesafe Olglilerek vickers mikrosertlik degerleri tespit edilmistir.
Numunelerden 14AL, 16AL, 17AL, 16ZTA, 17ZF, 14SF, 14YF Fisher HP 100 X-Y
Prog Ultra Mikrosertlik cihazi ve Classen MFK model goriintiileme ve 6l¢tilendirme
sistemi yardimiyla vickers mikrosertlik degerleri 6lgiilmiistiir.

Iki farkli mikrosertlik cihazi kullamlmasmnmn nedeni 12AL, 14AL, 16AL, 17AL,
16ZTA, 17ZF, 14SF, 14YF numunelerinin ¢ok sert ve kirilgan bir yapiya sahip
olmasindan kaynaklanmaktadir. Bu nedenle 100mN ile mikrosertlik Olgiimii

yapilmistir.

5.3.6.4 X- Isin1 Difraksiyonu Testi

Faz diyagramlari dogrultusunda dis porselen numunelerin sinterleme islemi
sonucunda faz degisimlerinin tam olarak gerceklestigi sonucuna varabilmek i¢in X-

[sin1 Difraksiyonu Rigaku RINT marka XRD yardimiyla ¢ekilmistir.
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6. DENEY SONUCLARI

6.1 Sinterlenmis Numunelerin Fiziksel Ozelliklerinin incelenmesi

Bu ¢alismada 5 farkli seramik bilesimi incelenmistir. Buna gore;

1. nolu numune i¢in (YF); normalde kati- kat1 sinterleme olarak kullaniimamalidir.
Vitrifikasyon dikkatli olarak kontrol edildiginde estetik agidan dise ¢ok yakin, seffaf
cams1 goriintli elde edildigi gozlemlenmektedir. Yiizeyde gbézle goriilebilen
mikroporlar veya hava kabarciklar1 bulunmaktadir. Bu yapinin sertlik degerlerinin ve

yogunluk degerlerinin diisiik ¢ikmasi beklenmektedir.

2. nolu numune i¢in (SF); ergimenin bagladif1 gézlenmistir. Yiizey 6zelliklerine
bakildig1 zaman mikroporlarin veya hava kabarciklarinin kalma riski yiiksek
gozlikmektedir. Seffaf ,camsi gorintli elde edildigi gézlemlenmektedir. Sertlik

degerinin YF’ dan daha iyi olmas1 beklenmektedir.

3. nolu numune i¢in (AL); numunenin 3 sinterleme sicakligma bakildiginda %100
relatif yogunluga ulagma sicakliginin 1650°C ve 1600°C arasinda oldugu tahmin
edilmektedir. Boyutlar bakimindan 1650°C ve 1725°C’ da higbir fark gériilmemistir.
Bu iki malzemenin yani 1650°C ve 1725°C de sinterlenmis durumlarinin elektron
mikroskopunda incelenmesi gerekmektedir. Malzemenin optik 6zellikleri, saydam

oldugu kanitlanmstir.

4. nolu numune icin (ZF); %3 MgO mol yiizdesi igeren bu malzeme kimyasal
¢oktiirme ile liretilmigtir. Olduk¢a homojen bir karigima sahiptir. Sinterleme sicaklif
olarak 1650°C uygun gorlilmistiir. Aym malzemenin 1450°C’de sinterleme
baglangicini gostermektedir. Bu malzemenin 1725°C’lik durumuna bakildiginda tane

biiytimesi gdzlenmistir. Bu da saydamlig: arttirmig rengini krom sariya gevirmigtir.

S. nolu numune igin (ZTA); bu malzeme gercek ZTA’ya benzememektedir.
Mikroporozitenin  oldugu ve sinterlemenin tamamlanmadigi  1725°C’deki

malzemeden dahi gériilmiistiir. Numune yiizeyi ¢ok porozitelidir.
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6.2 Yogunluk Ol¢iimii Sonuglar:

1200-1450-1650-1725°C sicakliklarda 1 saat siireyle sinterlenen numunelerin
yogunluklar1 Archimed metoduyla Ol¢lilmiistiir. Yogunluk ol¢limii hassas terazi
yardimiyla su i¢inde yapilmigtir. Yogunluk sonuglarina gore sicakligin artmasiyla
numunelerde yogunluk artis1 gézlenmistir. En yliksek yogunluk ZF % 99,48 olarak
kaydedilmistir. En disiik yogunlugun 12YF ve 14ZTA’ da olmasinin sebebi gok

fazla poroziteli yap1 olmasindan kaynaklanmigtir.

Tablo 6.1 Tam seramik dis porseleni numunelerinin
degisimine gbre yogunluklari tabloda verilmistir.

sinterleme sicakligindaki

105
100
95
90
85 | —
80 |—
75 |
70 |
65 |
)

Gr/em®

01200C

01450C

YOGUNLUK

EZ1650C

B1725C

YF ZTA

01200C

80,10

91,00

0J1450C

84,38

90,33

94,44

95,17

82,00

650C

95,96

96,21

93,30
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6.3 Sertlik Deneyi Sonuglar:

Elmas sertlik degeri= 10.000 kg/mm? olarak diistiniildiigiinde

S et

1200C° 1450C° | 1650C° | IT5C
12YF 673 £151 ' ’ 3
14YF 958 %66
12SF 978 +119
14SF 1357 123

i

14AL 1746 £15
16AL | | 2925 £340 |

17AL i | | 2082 +44

14ZTA 4242 |

P — S

. 16ZTA o - 694 = 131

17Z2TA | | 1400+ 113

e Ol g Er = e o F' = o ———————

14ZF h 4 1287 + 80

16ZF 1427 £102

172F | 1 1759i 155 ;

Sekil 6.1 Sicakliga bagli olarak sertlik degisimi vickers degerleri verilmistir.

Sertlik sonuglarina bakildiginda ;

1. YF-SF dis seramik numunelerinin mikroyapilarindan da anlasilacag gibi
mikroporozite miktar1 ¢ok fazladir. Sinterleme sonucunda yogunlugun diisiik
¢ikmasinin diger nedeni numunelerin camsi yapiya doniismiis olmasidir. SF’
1n, diger seramik dis numune YF’ dan daha sert olma sebebi bilesimindeki
farkliliktir, yogunlugundan da anlagmaktadir..

2. En yiiksek sertlik degerini AL vermistir. Mikrosertlik &lglimleri sirasinda
uygulanan 100gr ylik numune ylizeyinde kirilma olustugundan, sertlik
Ol¢timii ultra mikrosertlik cihazinda Slgililmiigtiir. Sertlik degerlerinin mikron
mertebesinde yapilmasi nedeniyle AL’ un sonuglar ¢ok yiiksek ¢ikmigtir,

3. ZTA, alumina esash zirkonya dis seramik numunesi takviyeli seramik

numunelerden (AL,ZF) daha duisiik sertlik degerleri elde edilmistir.
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Yogunlugunun da disiik ¢ikmasi

porozite miktarinin fazla oldugunun

gostergesidir. Sem fotograflarindan da goriilecegi {izere densifikasyon tam

gergeklesmemigtir.

4. ZF, yogunlugu ¢ok yiiksek olmasina ragmen sertlik degerleri ¢ok diisiik

cikmustir.
SERTLIK-SICAKLIK ILiSKisi
3500 -
3000 925 ————% 2982
2500 //
gzooo //
>
1500
4
E %/427 /» 1400
7] /
4 694
500 "
4 o412
205
0
1200 1450 1650 1725

SICAKLIK(C ) |——YF —o—SF —&—AL —0—ZTA ——ZF|

Sekil 6.2 Sertlik- Sicaklik iligkisini gosteren grafige gére sicakligin artmasiyla tiim
dis porselen numunelerinin sertlik degerleri de artmistir

Sertlik- sicaklik iliskisine bakildiginda tlim dis seramik numunelerin istenilen

sonuglar verdigi goriilmiigtiir.
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6.4 S.E.M Mikroyap: Incelemesi

16AL dis seramik numunesi; 1650°C de 1 saat sinterlenmis olan 16AL’ nin
yogunlugunun diisik olmasindan da anlagilacagi gibi mikroporozite, mikro ¢atlak,
plaut miktar1 ¢ok fazladir. Daha iyi presleme sartlariyla yapidaki porozite miktari

azaltilabilecegi diislintilmiigtiir.

Sekil 6.3 16AL, X1000 biiyiitme

17AL dis seramik numunesi ; 1725°C’de 2 saat sinterlenmis olan 17AL, sinterleme
rejiminde 1420°C° ye 4 saat iginde inerek oda sicaklgina yavas inmisgtir.
Mikroporozite miktar1 ve plaut miktar1 16AL’ den daha azdir. Gériilen ¢ukurlar

plaut bogluklaridir. Porozite, plaut oranindan ¢ok daha azdir.

Sekil 6.4 17AL, X1000 biiylitmede
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16ZF dis seramik numunesi; zirkonyanin 1400°C civarindaki tane boyutu 1 pm
oldugundan bu daglamada tam tane olusumu gézilkkmemektedir. En azindan porozite

goriilmemistir. 1650°C° de 1 saat sinterlenmis olan ZF mikroyap1 resmi asagida

goriilmektedir.

Sekil 6.5 16ZF, X1000 biiyiitmede

17ZF; 1725°C’de 2 saat sinterlenmis olan 17ZF, sinterleme rejiminde 1420°C” ye 4
saat icinde inerek oda sicaklgina inmigtir. 17ZF burada tetragonal fazda
goriilmustiir. Hi¢ porozite gériilmemistir. Tane sinrlar ¢ok iyi goriilmektedir. En

iyl mikroyapi olusumu 17ZF de goriilmiistiir.

Sekil 6.6 17ZF, X1000 biiytitme
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17ZTA dis seramik numunesi; 1725°C’ de 2 saat sinterlendikten sonra 4saat iginde
1420°C sicakliga indirilmistir. Yapida mikroporozite miktar1 azdir. Sinterleme
sicakliginin daha yiiksek olmasi daha yogun yap: olusumunu saglamistir. Yapida 2
farkli faz olusumun goriilmesi zirkonya ve aliiminali yapinin olusturdugu
fazlardandir. Agirlik¢a aliimina fazin daha fazla oldugu bilindiginden gri faz

zirkonya , koyu gri faz aliimina mikro yapisim1 etmektedir.

v

Sekil 6.7 17ZTA’ nin X2500 bliyiitme

6.5 Asinma Deneyi Sonuglar:

Dis seramik numunelerin aginma deneyi sonucunda asinma gizgilerinin 6lglimii
Mahr Perton Perthometer S8P marka pirofilometre ile Slgtilmiistiir. Olgtimde optik ug
kullanilarak 14ZTA dis seramik numunesi Olgiilebilmigtir. 16ZTA dis seramik
numunesi ise mekanik u¢ kullanilarak asinma miktar1 6l¢lilebilmistir. Pirofilometre’
nin optik ve mekanik uglan ¢ok hassas oldugundan , numunelerin yiizeyindeki
asinma ¢izgileri derin olmadifindan ayrica bazi numunelerde porozite
bulundugundan tlim numunelerin Slglimii yapilamamistir. Bu sebepten dolayi
aginma-sertlik arasindaki iligki kurularak aginma miktar1 belirtilecektir. Asinma

¢izgilerinin daha iyi anlagilabilmesi i¢cin SEM mikrofilmleri g¢ekilmistir.

Asinma deneyi Sem resimleri Ek olarak verilmigtir.
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Asinma deneyi sonucunda;

1.

SF, YF tam seramik dis numunelerinde bol miktarda agik porlar mevcuttur.
Porozitenin fazla olmasi nedeniyle ve asinma miktarinin diger seramik esasli
dis malzemelerinden daha fazla olmasi malzeme direnci agisindan dis
malzemesi olarak kullanimina uygun gériilmemistir.

ZF, tam seramik dis numunelerinde, porozite goériilmemektedir. 14ZF’ nin
aginma miktar1 16ZF’ den daha fazladir. 16ZF’ nin sinterleme sicakliinin
daha yiiksek olmasi sertlik degerlerinin de yiiksek elde edilmesini ve 14ZF’
den daha az aginmasini saglamigtir. Genel olarak incelendiginde en az aginma
miktarinin ZF, tam seramik dig numunelerinde olustugu sonucuna varilmigtir.
Mekanik ve mikroyap: &zelliklerine bakildiginda tam seramik dig iretimine
elverisli en ideal numunenin ZF oldugu sonuglardan ¢ikarilmigtir.

ZTA tam seramik dis numunelerinde, 14ZTA’ nin aginma miktar1 14ZTA’
den daha fazladir. 16ZTA’ nin sinterleme sicakliginin daha yitksek olmasi
sertlik degerlerinin de yiiksek elde edilmesi nedeniyle 14ZTA’ dan daha az
asinmistir. Daha yiiksek sicakliklarda sinterlenen ZTA’ nin mekanik ve
mikroyapi §zelliklerinin daha iyi sonug verecegi anlasiimistir.

Sertlik- Asinma degerleri arasindaki iligki incelendiginde;

Tam seramik dis numunelerinin aginma degerlerinin azalan y6nde
karsilagtirilmasi;

14ZTA> 16ZTA>12YF >14YF>12SF>14SF>14ZF>16ZF

Tam seramik dis numunelerinin sertlik degerlerinin azalan yo6nde
karsilastiriimass;
17AL>16AL>17ZF>14AL>16ZF>17ZTA>14SF>14ZF>12SF>14YF>
14ZTA>12YF

6.6 XRD Sonuglari

Sinterleme sicakliginin 1200-1450-1650-1725°C numuneler tizerindeki artigiyla her

numunenin faz degisimleri Tablo A.1-14" de verilmistir.
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Tablo 6.2 numunelerin sicaklik degisimlerine gore ¢ekilen X-151m1 difraksiyonu
sonugunda goriinen fazlar tabloda verilmistir.

1200C° 1450 C° 1650 C° 1725 C°
Kuvars,
corondum(Al,O;)
Microcline
12SF | K(AISi;04); %25
AlLO; serbest halde
bulunmakta ve amorf
yapi goriilmektedir.
corondum(Al,O;),
Trikalsilite (K,Na)AISiOy;
14SF %25 AlO; serbest halde
bulunmakta ve amorf
yap1 goriilmektedir
Altiminyum Silikat
faz1 disinda faz
gbriilmemesinin
12YF | sebebi yapida
feldspat oranininfazla
olmasi ve camsi faz
olugmasidir,
camsi faz fazla
oldugundan faz
14YF doéniistimleri
goriilmemigtir.
Yapida %3 mol MgO
Zirkonya igine stabilize
oldugundan Zirkonyum
14ZF magnezyum oksit fazlan
goriilmiistiir. Ayrica
zirkonya’nin monoklinik
ve tetragonal faz
ddniistimleri gbriilmiistiir.
Yapida %3 mol
MgO Zirkonya igine
stabilize oldugundan
Zirkonyum
magnezyum oksit
16ZF fazlar1 goriilmiigtir,
Ayrica zirkonya’nin
monoklinik ve
tetragonal faz
doniigtimleri
goriilmiigtlir.
16ZF deki
agiklamalarin
17ZF aynisi gegerlidir.
Yapida %60 Al,O; %40
Z10; oldugundan;
14ZTA corondum, zirkonyum
oksit ve baddeleyite
fazlar goriilmiistiir.
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Yapida %60 Al,O;

%40 ZrO,
oldugundan;
16ZTA corondum,

magnezyum oksit ve

baddeleyite fazlari

goriilmiistiir.
Yapida %60
ALO; %40 ZrO,
oldugundan;

17ZTA corondum, '

magnezyum oksit
ve baddeleyite
fazlan
gorilmiigtiir.

Yapida 100ppm

MgO oldugundan

16AL Altiminyum oksit ve

corondum

goriilmiistiir,
Yapida 100ppm
MgO oldugundan
vesinterleme
sicakliginin

17AL yiiksek

olmasindan
sadece
Aliminyum oksit
goriilmiigtiir
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7. GENEL SONUCLAR

Yapilan “ Tam Dis Seramiklerinin Sinterleme Sartlarinin Mekanik ve Mikroyap1
Ozelliklerine Etkisinin Incelenmesi ” konulu tezin sonucunda aliimina ve zirkonya
takviyeli dis kuronlarinin mekanik ve mikroyap1 ozelliklerinin geleneksel seramik
tozlar1 ile tiretilen dis seramiklerinden sertlik, asinma, yogunluk, mikroyap:
Ozellikleri ile kargilastirildiginda daha iyi oldugu sonucuna varilmistir. Boylelikle
yiiksek sicaklikta iiretilen tam dis seramiklerinin mekanik ve mikroyapiya olan etkisi

de goriilmiistiir.
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SEKIL A.1 Aliimina/ Zirkonya Inceram Uretim Akis Semast [10-16]

1. Calisma modeli ve
ana modelin
iiretilmesi 25 dakika

2. Modelin
kenarlarinin
diizeltilmesi

A5um 3, Taslak yapimi ve
araliklarin cilalanmasi

4. Kopyalama
30 dakika

iy 5. Kopya kalibin Vita
” B Inceram algi ile

e doldurulmasi
Alg1 kaliptan 2 saat
sonra ¢ikartilabilir

6. Kenarlarinin
diizeltilmesi
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ﬂ 7. Vita Inceram

. alumina /zirkonya

sﬁ tozunu

« uygulamadan 6nce
ayristirict jel
uygulanmasi

8. Vita inceram
alumina/zirkonya
: tozu ile
baglayicinin ilavesi

9.a. karigtirilan
alumina/zirkonya
tozunun firga
yardimiyla
uygulanmasi

9.b. uygulamanin
kalinlig1 6nemli
ince olas1 kaliptan
¢ikarken
catlamalara sebep
olabilir

9.¢ Scarpel
yardimiyla
etrafindaki
fazlaliklarin
temizlenerek
diizgiin sekil elde
edilmesi

10. Vita In-Ceram

Stabilizator yek kat

stiriilerek 30 dk -3
saat bekletilir.



11. Vita In-Ceram
Alumina 1120°C de
2 saat ; Zirkonya
1000°C de 2 saat
1.sinterleme ,
Zirkonya 1180°C de
2. sinterleme

12. sinterleme
sonucu yapinin
kaliba oturdugunun
ve kalinliginin
kontrolii

13. Vita Alumina In-
. Ceram OPTIMIZER
; uygulanmasi
(ytizeydeki mikro
bosluklar1
doldurmasi i¢in)

' M 14.1120°C de 40 dk
Alumina
OPTIMIZER /
Zirkonya
OPTIMIZER 1130
°C pisirilmesi

15. Vita In-Ceram
Cam Tozunun
Uygulanmast
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16. Vita Alumina
In-Ceram 1100°C de
4-6 saat , Zirkonya
1140°C de 2.5 saat
cam infiltrasyon
pisirimi
17. Elmas
temizleme
bashigiyla etrafinda
kalan cam
temizlenirken
maksimum 3.0 bar
baski

18. Vita Alumina
In-Ceram 960 °C 10
dk , Zirkonya
1000°C 5 dk cam
kontrollii 1sitma

19. kumlama 2.5- 3
bar basingla
gergeklestirilir

20. Vitadur Alpha
ile kuronun
kaplanmasi



SEKIL B.1 Aginma ¢izgilerini gbsteren SEM resimleri

Sekil B.1-1 12SF dis seramik numunesinin X230 biiylitmede aginma ¢izgileri
goriilmektedir.

Sekil B-1.2 14SF dis seramik numunesinin X200 biiylitmede asinma ¢izgileri
gortilmektedir. Sertlik degerine baktifimizda 12SF’ dan daha sert oldugu i¢in aginma
miktar1 da az olugsmustur.
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Sekil B-1.3 12YF dis seramik numunesinin X500 biiylitmede aginma gizgileri
goriilmektedir.

Sekil B-1.4 14YF dis seramik numunesinin X200 bilyiitmede aginma gizgileri
goriilmektedir. Sertlik degerine baktigimizda 12YF’ dan daha sert oldugu i¢in aginma
miktar1 da daha az olugsmustur.
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Sekil B-1.5 14ZF dis seramik numunesinin X200 bilyiitmede asinma g¢izgileri
goriilmektedir. Yiizeyde porozite goriilmemistir.

Sekil B-1.6 16ZF dis seramik numunesinin X200 bilyiitmede aginma g¢izgileri
goriilmektedir. Yiizeyde porozite gériilmemisgtir.
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Sekil B-1.7 14ZTA dis seramik numunesinin X110 biiyiitmede asinma ¢izgileri
goriilmektedir. Yiizeyde porozite gok fazla goriilmiigtiir.

Sekil B-1.8 16ZTA dis seramik numunesinin X200 bilyiitmede aginma gizgileri
gorlilmektedir. Yiizeyde porozite ¢ok fazla goriilmiigtiir.
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Tablo A.1. 12SF dis seramik numunenin X-1g1n1 analiz sonucuna gore 1200°C’° de
L.camsi yap1+K,0.Al1,03.6S10; ve II. %25-30 serbest Al,O3 oldugundan amorf yapi,
Al O; pikleri , SiO; ortaya ¢ikmugtur..
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Tablo.A.2. 14SF dis seramik numunenin X-151m analiz sonucuna gére 1450°C° de
I.camsi yap1+K;0.A1,03 6510, ve II. %25-30 serbest Al,O3; oldugundan amorf yaps,
Al,Os pikleri , SiO; ortaya ¢ikmustir.
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14SF dis seramik numunenin X-igin1 analiz sonucuna gore; iki

farkl sicaklikta 1200°C ve 1450°C’ nin bir arada gésterilmistir.

Tablo A.3. 12SF
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Tablo A.4. 12YF dis seramik numunenin X-151m analiz sonucuna gére cam yapi
olustugundan aluminum silikat faz: diginda diger fazlar goriilememistir.
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20-0085> A1 750.1602.85 - Auminum Slicate
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MWWWWWMWWWW
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Tablo A.5. 14YF dis seramik numunenin X-1g1m1 analiz sonucunda tamamen cam

yapi olustugundan faz doniigtimleri goriilememistir..
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Tablo A.6. 12YF-14YF dis seramik numunenin X-1gmm1 analiz sonucunda amorf yap1

gorilmiistiir.
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Tablo A.7 14ZF dis seramik numunenin X-1gin1 analiz sonucunda, 1450°C’de ZF
numunenin faz dontisiimleri goériilmiigtiir. Buna gore; Zirkonya’ nin monoklinik,
tetragonal, faz donlistimleri gortlmiistiir. Zirkonya’nin %3 MgO ile stabilize
edildiginden Zirkonyum-Magnezyum Oksit fazlan da gériillmistlir
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Tablo A.8. 16ZF dis seramik numunenin X-1igm1 analiz sonucunda, 1650°C’de ZF
numunenin faz doniisiimleri goriilmtiistiir. Buna gore; Zirkonya’ nin monoklinik,
tetragonal, faz donlstimleri gorilmiistlir. Zirkonya’nin %3 MgO ile stabilize
edildiginden Zirkonyum-Magnezyum Oksit fazlar1 da gériilmiistiir.
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Tablo A.9. 17ZF dis seramik numunenin X-1s1m analiz sonucunda, 1650°C’de ZF
numunenin faz doniigimleri goriilmiistiir. Buna goére; Zirkonya’ nin monoklinik,
tetragonal, faz donilistimleri goriilmiigtiir. Zirkonya’nin %3 MgO ile stabilize
edildiginden Zirkonyum-Magnezyum Oksit fazlar1 da gériilmiistiir.
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Tablo A.10.14ZF-16ZF-17ZF dis seramik numunenin X-Isim Analiz grafiklerinin

birlikte gosterilmisgtir.
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Tablo. A.11. 14ZTA dis seramik numunenin X-igin1 analiz sonucunda,
alimina ve zirkonya 1450°C” de sinterlendiginden iki farkli faz goriilmiigtiir.
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Tablo. A.12. 16ZTA dis seramik numunenin X-1511 analiz sonucunda, 1650°C’ de
Aluminanin faz déniisiimii ve Zirkonyanin faz doniigtimii goriilmiigtiir.
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Tablo A.13. 17ZTA dis seramik numunenin X-1g1m1 analiz sonucunda, 1725°C’ de
Aluminanin faz déniigiimii ve Zirkonyanin faz doniistimii goriilmiistiir.
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14ZTA-16ZTA-17ZTA dis seramik numunenin X-isin1 analiz

sonucunda grafikler birlikte gosterilmigtir.

Tablo A.14.

1-96ed  1ZZpiGL  p00T-80-udy _ L B e P00y ardmniy
('6ap) e1LIZ
000 08 00009 000°0F | 00002 ] i
00008 . oo e e 0000F oog S
MEIVIZVL . TR R e e — ,
' i AT s
i R ! T <
. T 1 ,:?j{ |
| b
| ¢ '
= -, ,_89
: ~ L A
MBI Y] 791 Y N YT Y N - Pt~ 3 |
I I A e P , "
t | I s ’
L M o epme A o
, i ey
* _ M, 0002
|
meryiziL- . - s e e
Y T Y L AU 2
v A TN ’ TN E
ﬁ j I i o f e
T i i \ 'hgl
| o Ty
t i “_ g T -000€
; ,.
w, g
7 ~000y
|
| |
~0005
- P A0 e _— Lo USSR
{sda) Aysuajui
‘B6op g . adoig % TS leAsR|

JusWaINSEaW pIepueg/enuB i

74



Tablo A.15. 16AL dis seramik numunenin X-1g1n1 analiz sonucunda, Alumina’ nin
faz dontisiimii ve yapidaki MgO’ in faz doniistimii goriilmiistiir.
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Tablo A.17. 17AL dis seramik numunenin X-1g1m analiz sonucunda, g¢ok yiiksek
sicaklikta sadece aliimina’ nin faz doniisiimii goriilmiistiir. Grafikte diger alanlar
cam yapi olarak goriilmiistiir.
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Tablo A.18. 14AL-16AL-17AL dis seramik numunenin X-1g1n1 analiz sonucunda,

grafiklerin birlikte g&sterilmistir. 17AL’ nin amorf yapis1 gdriilmisttir.
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