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LITYUM DISILIKAT SERAMIK YUZEY YAPISI UZERINE FARKLI PURUZLENDIRME
SURELERININ ETKISININ TARAMA ELEKTRON MIKROSKOBU ILE DEGERLENDIRILMESI

EVALUATION OF THE EFFECT OF DIFFERENT ETCHING TIMES ON SURFACE STRUCTURE
OF LITHIUM DISILICATE CERAMIC USING SCANNING ELECTRON MICROSCOPY
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OZET

Amac: Bu ¢alismanin amaci, farkl asitle piiriizlendirme siirelerinin lityum disilikat seramiklerin yiizey yapist ve agirlifi tizerine
etkilerinin degerlendirilmesidir.

Gerec ve Yontem: 18 adet IPS Empress 2 seramik ornek hazirlandi. Seramik 6rnekler 50 pm Al,O; partikiilii ile 400 kPa’da kumlama
aleti ile agindirildi. Ornekler 10 dakika ultrasonik banyoda distile suda temizlendi. Orneklerin agirliklari 6lgiildiikten sonra, % 9.5
hidroflorik asit jel ile piiriizlendirildi. Piiriizlendirme islemleri, 5, 10, 15, 60, 180 ve 300 saniyelik piiriizlendirme siirelerinde
gergeklestirildi. Piiriizlendirme siireleri sonunda % 9.5 hidroflorik asit jel, su ile yikanarak uzaklastirildi. Ornekler tekrar tartildi.
Daha sonra her gruptan bir 6rnek, altin piiskiirtiillerek kaplandi ve tarama elektron mikroskobu ile farkli biiytitmelerde incelendi
(X50, X500, X1000). Istatistiksel analiz tek-yonlii varyans analizi ve Tukey post-hoc testi ile yapildi.

Bulgular: Orneklerin tarama elektron mikroskobu degerlendirmesinde, gézenek ve oluklar tarzinda morfolojik degisiklikler goriildii.
Ornekler benzer yiizey yapilari gosterdi. Farkli siirelerde piiriizlendirilen seramiklerin agirlik kayip yiizdeleri arasinda istatistiksel
olarak anlamli farklilik bulundu (p < 0.001).

Sonug: Seramiklerin piiriizlendirilmis yiizeyleri her 6rnekte piiriizlendirme zamanimna bagli kalmaksizin benzer yapilar gosterdi. Lityum
disilikat seramiklerin piiriizlendirme siirelerinin artigi ile goriilen agirlik kaybi, baz1 6zelliklerinin olumsuz yonde etkilenebilecegini
diistindiirmektedir.

Anahtar Kelimeler: Lityum disilikat seramik, asitle piiriizlendirme, tarama elektron mikroskobu.

SUMMARY

Objective: The aim of this study was to evaluate the effect of different etching times on the surface structure and weight of lithium
disilicate ceramic.

Material and Method: Eighteen IPS Empress 2 ceramic specimens were fabricated. The ceramic specimens were air abraded with
50 mm Al,O; particles for 14 s from a distance of approximately 10 mm at 400 kPa with a sandblasting device. The specimens were
cleaned with distilled water for 10 min in an ultrasonic bath. After measuring the weight of the specimens they were etched with 9.5
% hydrofluoric acid gel. The etching procedures were achieved by the etching times of 5, 10, 15, 60, 180 and 300 seconds. At the end
of etching times, the 9.5 % hydrofluoric acid gel was removed by rinsing with water. The specimens were again weighed. Then one
specimen from each group was gold sputter-coated and observed with a scanning electron microscope at different magnifications
(X50, X500, X1000). Statistical analyses were performed by one-way variance analysis and Tukey post-hoc test.

Results: In the scanning electron microscope evaluation of the specimens, morphological changes such as pores and grooves were
seen. Specimens showed similar surface topographies. Statistically significant differences were found between weight loss of the
ceramics etched in different periods (p < 0.001).

Conclusion: The etched surface of ceramics showed similar structures within each specimen, regardless of the etching time. It is
considered that some properties of lithium disilicate ceramics might be negatively affected by the weight loss with the increase in
etching times.
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GIRIS

Silika esasli seramiklerden lityum disilikat kor yapi-
ya sahip yiiksek direncli seramikler, tam seramik resto-
rasyonlarda yiiksek dayaniklilikta seramik alt yapisi ola-
rak kullanilmaktadirlar. Bu materyallerin miikemmel es-
tetik ozellikleri, seramik veneer, inley-onley ve kron-
koprii restorasyonlarin yapiminda kullanilmalarini sag-
lamaktadir>®. Sinterlenen cam seramik ile kaplanan lit-
yum disilikat cam seramik alt yapt (IPS Empress 2), 6n
ve arka dislerde, digsiz alanin kisa oldugu durumlarda
iic iiyeli sabit protetik restorasyonlarin olusturulmasina

olanak saglamaktadir™'**.

Silika esasli seramiklerin kirilgan yapilar1 ve biikiil-
me dayanimlarinin sinirlt olmasina karsin, adeziv sistem
ve kompozit rezin yapistirma simant ile bagka bir deyis-
le adeziv simantasyon teknigi ile simantasyon, seramik
restorasyonun aynit zamanda destek digin kirilma diren-
cini arttirmaktadir’. Kuvvetli rezin baglantisinin saglan-
masl, seramik restorasyonun i¢ ylizeyine mikromekanik
kilitlenme ve kimyasal baglanmaya baglidir. Yiizeyin
yeterince aktivasyonunun saglanabilmesi i¢in piiriizlen-
dirme ve temizleme gerekmektedir®. Restorasyon ig¢ yii-
zeyinin piiriizlendirilmesi ile seramik yiizeyinin yiizey
alant artmakta ve yiizeyde mikrobosgluklar olusmakta-
dir'. Bu amagla kullanilan yontemler; mekanik, kimya-
sal yontemler veya bu yontemlerin kombinasyonu-

dur*

1218 Mekanik yolla piiriizlendirme; seramik yiizey-
lerinin elmas frez ile piiriizlendirilmesi, aliiminyum ok-
sit ile kumlama ya da asindirmadir. Kimyasal olarak yii-
zey uygulamalari ise; ortofosforik asit, siilfirik asit, nit-
rik asit, hidroflorik asit (HF), asitli fosfat florit ve amon-
yum hidrojen diflorit ile piiriizlendirmeyi takiben silan
baglanti ajan1 uygulamasini icermektedir'"'**. Aragtir-
malarda HF asit ile piiriizlendirmenin, uygun yiizey ya-
pisin1 ve piiriizliliglinii olusturdugu bildirilmistir®*.
Cams1 matriks bazi bolgelerde uzaklastirilir ve kristal
yap1 agiga ¢ikar’. Kimyasal bilgilere ve agagidaki for-
miile dayanilarak, HF asit ile piiriizlendirmenin sadece
silika (Si0,) esasli seramiklerde veya camlarda miimkiin

oldugu belirtilmisgtir':

6H,F, + 2Si0, > 2H,SiF, + 4H,0
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HF kullaniminin baglant1 {izerine olumlu etkilerinin
yaninda, sagliga ve seramik dayaniklilif1 iizerine zararl
etkileri konusunda halen biiyiik endiseler bulunmakta-
dir"*”. Bu nedenle kullanilan asitin tipi ve konsantras-
yonunun yaninda, piiriizlendirme zamani da seramik
restorasyon-dis baglantisinda 6nem tagimaktadir®.

Calismamizda, farkl siirelerde piiriizlendirme ile lit-
yum disilikat esasli seramiklerde olusan agirlik degisim-
lerinin ve mikroyapisal degisikliklerin tarama elektron
mikroskobu ile degerlendirilmesi amaglanmuistir.

GEREC VE YONTEM

Seramiklerin mum Orneklerinin hazirlanmasinda,
7x7x5 mm’ boyutlarinda vida sistemine sahip metal ka-
lip kullanildi (Resim 1a). 18 adet mum ornek, 6zel kalip
icine mum damlatilarak elde edildi. Hazirlanan mum or-
nekler, 6zel bir rovetman (PressVest Speed, Ivoclar,
Schaan, Liechtenstein) kullanilarak mansete alindi ve
sertlesmeye birakildi. Mumlarin eritilmesi i¢in manset-
ler 6n 1sitma firininda 10 dakika bekletildi. Oda 1sisinda
soguyan rovetman 850 °C’de 1 saat siire ile 1s1-basing
firm (EP 500, Ivoclar, Schaan, Liechtenstein) i¢inde 1s1-
tildi. Bir saatin sonunda, lityum disilikat cam-seramik
tablet (IPS Empress 2, H14142, Renk 100, Ivoclar, Vi-
vadent, Schaan, Liechtenstein) EP500 firininda 920
°C’de viskoz 6zelligine ulastiktan sonra kayip mum tek-
nigi ile elde edilen kalip icerisine 20 bar piston basing
ile transfer edildi. Dokiim ornekler, oda 1sisinda sogu-
maya birakildi (Resim 1b). Daha sonra 6rneklerin bag-
lanma yiizeylerinin standardizasyonu icin 220, 360 ve
600 gritlik silikon karbit kagitlar ile otomatik parlatma
makinesinde agindirma yapildi. Test drnekleri kumlama
cihazinda (Ar-Ge Dental; Turkey), 125 pm biiyiikliigiin-
deki aliiminyum oksit kumu (Korox; Bego, Bremen,
Germany) ile ilk etapta 4 bar basingla manset iizerine
piiskiirtiildii. Seramik 6rneklere dogru yaklasildiginda
basing 2.5 bara diistiriildii ve 50 pm’lik aliiminyum oksit
kumu ile kumlandi. Bu amagla orta grenli elmas frez ve
on bitirme icin beyaz lastikler kullanildi. Kontamine ol-
mamis ve temiz seramik yiizeylerinin elde edilmesi
amaci ile ornekler, ultrasonik banyo icinde (L&R Quantrex;
Kearny, USA) distile suda 10 dakikada temizlendi.
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Resim 1. a. Mum 6rneklerin hazirlanmasinda kullanilan
metal kalip ve b. elde edilen lityum disilikat (IPS Em-
press 2) seramik ornekler.

Seramik orneklerin baslangic agirliklar: dlgiildiikten
sonra, % 9.5’luk HF asit jel ile (Bisco Inc, Schaumburg,
IL, USA) farkl siirelerde (5, 10, 15, 60, 180 ve 300 sani-
ye) piiriizlendirildi (n=3). Piiriizlendirme siireleri sonun-
da, piiriizlendirici su ile yikanarak uzaklastirildi. Ornekle-
rin tekrar agirliklar ol¢iildii.

Her gruptan bir 6rnek, altin piiskiirtiilerek kaplandi
(Bal-Tec SCD 050 Sputter Coater, Bal-Tec AG, Liech-
tenstein) ve tarama elektron mikroskobu (JSM-5500; Jeol
Ltd., Tokyo, Japan) ile ayn1 arastirici tarafindan farkli bii-
yiitmelerde incelendi (X50, X500, X1000).

Istatistiksel Degerlendirme:

Verilerin analizi SPSS 11.5 (SPSS Inc., Chicago, IL,
USA) paket programinda yapildi. Gruplar arasinda uygu-
lama oOncesi ve sonrasi agirlik yiizdeleri arasindaki degi-
sim tek yonlii varyans analizi ve post-hoc Tukey testi ile
degerlendirildi. p < 0.05 i¢in sonuglar istatistiksel olarak
anlamli kabul edildi.

BULGULAR

Test orneklerinde asit uygulama sonrasi zamana baglh
olarak olusan ortalama agirlik kayiplar1 Grafik 1’de gos-
terilmistir. Gruplarda en fazla agirlik kayb1 300 sn. piiriiz-
lendirmeden sonra goriiliirken (% 0.887), en az agirlik
kayb1 ise 5 sn. piiriizlendirmeden sonra goriildii (%
0.071). Farkls siirelerde piiriizlendirilen seramiklerin agir-
lik kayiplar1 arasinda istatistiksel olarak anlamli farklilik
gozlendi (p < 0.001).

Orneklerin asitle piiriizlendirmeden sonra alinan tara-
ma elektron mikroskobu goriintiilerinde yiizeye yayilmis
farkli boyutlarda gézenekler ve oluklar goriildii (Resim 2-

GU Dis Hek Fak Derg
26(2): 73-78, 2009

Agirlik kaybi (%)
o
o
=
5

5 10 15 60 180 300

Piirizlendirme siiresi (sn)

Grafik 1: HF asit ile farkli siirelerde piiriizlendirilen
seramiklerdeki agirlik kaybi yiizdeleri.

4). Baz1 gozenekler, birkag kiiciik gbzenegin birlesmesi
nedeniyle derin ve genis olarak gozlendi. Genel olarak
farkl: siirelerde piiriizlendirilen orneklerin tarama elekt-
ron mikroskobu degerlendirmelerinde, yiizey yapilar ara-
sinda belirgin bir farklilik gozlenmemesine ragmen 300
sn. piiriizlendirmeden sonra X1000 biiyiitmede alinan go-
riintiide yiizey yapisinda bozulmalar izlendi (Resim 4f).

rzIy S50 S08nm

f

TX50. 508um
.

Resim 2. Seramik 6rnegin % 9.5 HF asit ile piiriizlendi-
rildikten 5, 10, 15, 60,180 ve 300 saniye sonra goriintiisii
(orijinal biiytitme X50, bar = 500 pm).
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Resim 3. Seramik 6rnegin % 9.5 HF asit ile piiriizlendi-
rildikten 5, 10, 15, 60,180 ve 300 saniye sonra goriintiisii
(orijinal biiytitme X500, bar = 50 pm).
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Resim 4. Seramik 6rnegin % 9.5 HF asit ile piiriizlendi-
rildikten 5, 10, 15, 60,180 ve 300 saniye sonra goriintiisii
(orijinal biiyiitme X1000, bar = 10 pm).
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TARTISMA

Seramiklerin piiriizlendirmesi ile yiizey yapisinda
meydana gelen degisikliklerin baglanma dayanimu iizerin-
de 6nemli etkileri bilinmektedir®. Piiriizlendirme ve silan
uygulama, seramigin yiizey enerjisini arttirmakta ve kom-
pozit rezin yapistirma simani ile seramik yiizeyi arasinda-

1. Piiriizlendirilen seramik

ki temas agisint azaltmaktadir
ylizeyinin yapist ve rezinin seramige baglanma dayanimi;
seramigin yapisi, tipi ve piiriizlendirici ajanin konsantras-
yonu gibi bircok faktdrden de etkilenmektedir”. Nagai ve
arkadaglar1', rezin simanlarin lityum disilikat seramige
baglanma dayanimini iki farkli asit (HF ve fosforik asit)
ile piirtizlendirme ve aliiminyum oksit ile kumlama sonra-
st degerlendirmigler ve HF asit ile silan uygulamasinin en
iyi baglantiy1 olusturdugunu bildirmislerdir. Pisani-Pro-
enca ve arkadaglari® lityum disilikat seramige rezin sima-
nin mikrogerilim baglanma dayanimint HF asit ile silan
kullanarak ve kullanmadan kargilastirdiklar1 calismalarin-
da, HF asit ve silanin birlikte kullanildigi durumda bag-
lanma dayanimi degerlerinin arttigini rapor etmislerdir.

Caligmalarda, farkli asit soliisyonlar1 arasinda HF asi-
tin en etkili asit oldugu bildirilmigtir"'***. Saragoglu ve
arkadaglar1®, farkli asitlerin (HF ve ortofosforik asit)
farkl: siirelerde seramikler tizerindeki etkilerini degerlen-
dirmisler ve HF asitin daha iyi bir baglant1 olusturdugunu
vurgulamiglardir. Ayad ve arkadaslaril da, 16sitle giiclen-
dirilmig feldspatik seramigin mineye rezin siman ile bag-
lanma dayanimini, ortofosforik ve HF asiti kullanarak
karsilastirmiglar, HF asitin daha yiiksek baglanma dayani-
m1 degerleri verdigini bildirerek bu durumu tarama elekt-
ron mikroskobu incelemesinde goriilen artmis bogluklu
yap1 ve oluk olusumuna baglamislardir.

Holand ve arkadaslart’®, lityum disilikat cam seramigi-
nin uzamig lityum disilikat kristallerinden ve ikinci fazinin-
da lityum ortofosfattan olustugunu, cam matriksin de her iki
kristal faz1 cevreledigini belirtmiglerdir. HF asit, lityum di-
silikat kristalleri icinde diizensizlik meydana getirerek, cam
matriksi ve kristal fazi uzaklastirabilmektedir’. Bazi arastir-
macilar, % 2.5 ve % 10 arasinda konsantrasyona sahip HF
asit soliisyonlari ile 30 saniye ile 3 dakika arasinda piirtiz-
lendirmenin yeterli oldugunu rapor etmiglerdir’>.
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Calismamizda elde edilen tarama elektron mikrosko-
bu goriintiileri incelendiginde, lityum disilikat seramik
yiizeyinde kristaller ve s1§ diizensizlikler goze carpmak-
tadir (Resim 2-4). 10-300 sn. arasinda HF ile piiriizlendir-
me sonucunda lityum disilikat seramigin ikinci kristal fa-
z1 ve cam matriksinin uzaklastig1 goriilmektedir (Resim
4b-4f). Bulgular, 10 sn.lik uygulama siiresinin yeterli ola-
bilecegini ve bu sekilde baglanma i¢in uygun diizensiz
yiizeyin elde edilebilecegini diisiindiirmektedir.

Olorunfemi’, % 1’lik ve 10’luk konsantrasyonlarda
HF asitin farkl siirelerde uygulanmasinin 16sit esasli cam
inley seramigin agirlig1 ve yiizey yapisi lizerine etkisini
degerlendirdigi calismasinda, % 1’lik HF asitin 25 saniye
siire ile uygulanmasinin 16sit/cam arayiiziine etki ettigini
ve cam fazin ¢oziindiigiinii belirtmistir. Tlave olarak, %
10’1uk asitin farkli siirelerde (10, 25, 30, 90, 120, 180,
300 ve 600 saniye) uygulanmas: sonucunda olusan yiize-
yin farkli olmadigini ancak 120 saniyeden sonra mater-
yaldeki agirlik kaybinin arttigini rapor etmistir.

Calismamizda agirlik kaybi yiizdeleri incelendiginde
% 9.5’luk HF asitin 300 saniye uygulamasinda agirlik
kaybinin artmis oldugu gozlendi. Farkli siirelerde HF asit
ile piiriizlendirmenin lityum disilikat seramik iizerinde
meydana getirdigi agirlik kaybini aragtirmamizin amaci,
seramigin ¢oziinmeye kars1 direncinin belirlenebilmesidir.

Hooshmand ve arkadaslarinin8 % 9’luk HF asit ile 16-
sitle giiclendirilmis feldspatik seramik ve lityum disilikat
cam seramigi 2 dakika piiriizlendirerek biikiilme daya-
nimlarin1 degerlendirdikleri ¢aligmalarinda, asitin bu se-
ramikleri zayiflatti§1 sonucunu ortaya koymuslardir. Ayni
zamanda HF asitin kisa siirede ve farkli konsantrasyonlar-
da uygulanmasinin bu zayiflatict ve olas1 zararh etkileri
Onleyebilecegini one siirmiiglerdir. Janda ve arkadaglar1®
da, HF asitin toksik bir kimyasal madde oldugunu ve deri
ile temas etmesi durumunda ciddi hasara yol acabilecegi-
ni, bu nedenle kolay sekilde ve kisa siirede uygulanabil-
mesinin 6nemli oldugunu bildirmiglerdir. Leibrock ve ar-
kadaglar1”, farkl asit (HF ve fosforik asit) uygulamalari-
nin agiz ici tamir setlerinin porselene baglanma dayani-
mint degerlendirdikleri ¢alismalarinda asitler arasinda
fark tespit etmemislerdir. Bu nedenle, yumusak dokularda
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zararh etkilere yol acabilecegi diisiincesi ile agiz i¢i por-
selen tamirinde HF asit yerine fosforik asitin silan ile bir-
likte kullanimini 6nermislerdir.

Bu calismanin sonuglari, lityum disilikat seramik ma-
teryaline, 10 sn—300 saniye siirelerde % 9.5 asit uygula-
masinin mikromekanik kilitlenme icin uygun yap1 olusu-
munu sagladigini diigiindiirmektedir. Fakat uygulama sii-
resinin fazla olmasinin seramigin yapisina (6rn. agirhik
kayb1) ve sagliga etkileri goz oniine alindiginda, tarama
elektron mikroskobundaki yiizey degerlendirmeleri sonu-
cunda 10-60 saniye uygulamanin yeterli olabilecegi diisi-
niilmektedir.
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