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Bu calismanin temel amaci, uygulanan isil islem parametrelerinin Li,0-SiO,-CaO-K,0-Al,03-P,05

sisteminden dokiim yoluyla elde edilen lityum disilikat-wollastonit esasli cam-seramiklerin kristallenme
davranisi, mikroyapisi, fiziksel ve mekanik ozellikleri Gzerine olan etkilerini degerlendirmektir. Cam

Anahtar kelimeler seramik numunelerin faz igerigi ve mikroyapisi, X-isini difraktometresi (XRD), taramali elektron
Lityum-disilikat; mikroskobu (SEM) ve EDS analizleri ile karakterize edilmistir. Numunelerin bulk yogunluklari Arsimet
Wollastonit; prensibi ile belirlenirken mekanik 6zellikler bir Vickers mikrosertlik test cihazi kullanilarak dlgtlmustur.

XRD analizleri 850°C’'de 5 saat siireyle gergeklestirilen isil islemler neticesinde lityum disilikat (Li,Si,Os )
ve wollastonit (CaSiO; ) fazlarinin camlarin kristalizasyon isleminden sonra yapida gelisen temel kristal
fazlar oldugunu gostermistir. SEM analizleri ayrica cam-seramiklerin mikroyapilarinin ylizeyden merkeze
dogru blyime egilimi gosteren cubuksu lityum disilikat ve lamelar wollastonit kristallerinden
olustugunu ve kristalit boyutunun artan isil islem sicakhig ve sireleri ile artma egiliminde oldugunu
ortaya koymustur. Isil islem sicakliklari ve sirelerinin artmasi ayrica kristalinitenin gelismesi ile
sonuglanirken, 800°C’'de 5 saatlik 1sil islem parametresinde optimum mekanik 6zellikler ve yogunluk
degerleri elde edilmisgtir.

Cam-seramik;
Mekanik 6zellikler;
Mikroyapi;

Effect of Heat-treatment Parameters on Crystallization Behavior and
Properties of Lithium Disilicate-Wollastonite Glass-Ceramics

Abstract

The main purpose of this study is to evaluate the effect of heat-treatment parameters on the
crystallization behavior, microstructure, physical and mechanical properties of lithium disilicate-
wollastonite glass-ceramics obtained by melting method from the Li,0-SiO,-Ca0-K,0-Al,03-P,05 system.

Keywords The phase content and microstructure of the glass-ceramic samples were characterized by an X-ray
Lithium disilicate; diffractometer (XRD), scanning electron microscope (SEM), and EDS analysis. The bulk densities of
Wollastonite; samples were determined via the Archimedes principle, while mechanical properties were measured
Glass-ceramic; using a Vickers microhardness tester. XRD analyses showed that lithium disilicate (Li,Si,Os) and

wollastonite (CaSiO;) were the main crystalline phases developed in the glass structure after heat
treatment at 850°C for 5 hours. SEM analyses also revealed that the microstructure of glass-ceramics
consisted of lamellar wollastonite crystals and rod-like lithium disilicate crystals that tended to grow
from the surface to the bulk, and the crystallite size increased with increasing heat-treatment
temperature and times. Increasing the heat treatment temperatures and durations also resulted in the
improvement of crystallinity and optimum mechanical properties and density values were obtained in
the heat treatment parameter performed at 800°C for 5 hours.

Mechanical properties;
Microstructure
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Isil islem Parametrelerinin LSW Cam-Seramiklerine Etkisinin Incelenmesi, Aydin vd.

1. Giris

Cam-seramikler uygun bilesime sahip cam

kompozisyonlarinin  kontrolli sl islem prosesi
sonrasinda elde edilen ¢ok kristalli malzemeler
olup, S. D. Stokey tarafindan kesfedilmesinden bu
yana binyesinde c¢okelen fazlara 0zgl sahip
olduklari benzersiz 6zellikler sayesinde genis bir
kullanim alanina sahip olmuslardir (Abo-Mosallam ve
Mahdy 2019). Elde edilen nihai malzeme camsi
matris icerisinde gdomili bir ya da daha c¢ok
kristalin fazdan meydana gelirken, bu sayede ana
cam bilesimine kiyasla gelismis asinma dayanimi,
kimyasal direng, sertlik, egme dayanimi ve
biyoaktivite gibi 6zellikler saglanabilmektedir (Li vd.

2018).

Sahip olduklari biyouyumluluk ve dogal dise yakin
estetik ozellikleri ile lityum disilikat, 16sit, florapatit
ve feldspatik cam-seramikler dental restoratif
malzemeler olarak son yillarda éne ¢ikmaktadir (El-
Meliegy ve Van Noort 2011).

kullanim alani bulan diger cam-seramik sistemleri

Dental alanda
ile karsilastinildiginda lityum disilikat esasli cam-
seramikler Gstliin mekanik o6zellikleri, islenebilirlik
kabiliyeti, kimyasal direnci, 151k gecirgenligi vb.
dzellikleri ile énemli avantajlara sahiptir. Ozellikle,
gerceklestirilen nihai isil islemler sonrasinda camsi
matriste lityum metasilikat (Li,SiO3) fazindan kati
hal donltsimi ile uygun en-boy oraninda elde
edilebilen birbirine kenetli yapidaki lityum disilikat
(Li,Si,Os) kristalleri, bu sistemde dentinden daha
yuksek mertebedeki 400 MPa seviyelerinde egme
dayanimlarina ulasilmasini imkanh kilmaktadir. Bu
sistemdeki cam-seramiklerde Uretildikleri baslangig
kompozisyonuna ve kullanilan g¢ekirdeklendirici
ajanlara bagh olarak ylizey ve hacim kristalizasyon
mekanizmasi baskin gelmektedir. Cekirdeklendirici
olarak kullanilabilen “P,05” bilesigi lityum disilikat
(LisPO,)
olusturarak heterojen c¢ekirdeklenme

cam-seramiklerinde lityum ortofosfat
¢Okeltileri
bolgeleri meydana getirir ve disik sicakhklarda
lityum disilikat kristallerinin olusumunu tesvik eder.
Literatlirde yer alan c¢alismalar bu sistem cam-
seramiklerinde uygun cekirdeklendirici ylizdesinin
molce 1 ila 2.5 araliginda olmasi gerektigini ortaya
koyarken, daha yiksek P,0s yizdelerinin olusan

lityum disilikat kristallerinin kiiresel morfolojide

¢Okelmesine vyol actigint ve bu durumun ise
mekanik Ozellikleri 6nemli olglide duslrdiglni
ortaya koymustur (Holand vd. 2006, Zheng vd.

2008).

Wollastonit (CaSiO;) molce 1:1- Ca0:SiO, oranina
sahip bir kalsiyum-inosilikat minerali olup; sahip
oldugu biyo-bozunurluk, mikemmel biyoaktivite,
non-toksisite ve biyouyumlulugu sayesinde yapay
kemik implanti ve doku yenilenmesinde ortopedi
alaninda son vyillarda olduk¢a ilgi ¢cekmektedir.
Yapay vicut sivisi, agiz ortami, hiicre kiiltlr ortami
ve in vivo ortamlarda ylizeylerinde kolay bir sekilde
apatit tabakasi olusturmasi sebebiyle wollastonit
seramikler implant-konakgl
doku baglanmada
Ustlenmektedirler (Hossain vd. 2020).

ve cam-seramikler,

arasindaki siki onemli rol

Mevcut calismanin amaci, wollastonit kristallerinin
lityum disilikat kristalleri ile birlikte camsi matris
icerisinde c¢okeltilmesiyle iki fazli lityum disilikat-
cam-seramiklerinin

wollastonit Uretilebilirliginin

arastirilmasi ve camsi yapidan cam-seramige
dontsim icin uygulanan 1sil islem kosullarinin bu
sistem cam-seramiklerinin nihai Ozellikleri Uzerine
olan etkisinin detayli bir sekilde incelenmesidir.

Normal kosullarda biyoinert yapida olan lityum

disilikat cam-seramiklerine bu sistemde
¢Okeltilebilecek wollastonit kristallerinin katkisiyla
biyoaktif ozellik kazandirilabilecegi
ongorilmektedir. Dolayisiyla mevcut ¢alisma
gelecekte canli  dokularla  biyolojik  olarak
baglanabilecek lityum disilikat esash biyoaktif

dental restoratif malzemelerin Uretilebilmesi igin
on ¢alismalar niteligindedir.

2. Materyal ve Metot

Mevcut ¢alismada, lityum disilikat-wollastonit
(LSW) kodlu camlarin (retilmesinde analitik
safliktaki kimyasallardan CaCO; (Merck, CAS-

No:471-34-1), Al,0; (Merck, CAS-No0:1344-28-1),
K,CO; (Carlo Erba, CAS-N0:584-08-7), Li,CO;
(Tekkim, CAS-No:554-13-2) ve SiO, (Nanokar, CAS-
No:7631-86-9) kullanilirken, cekirdeklendirici
katkisi olarak molce %1 oraninda P,Os (ABCR, CAS-
No:1314-56-3) kullaniimistir.
Li,0-Si0,-Ca0-K,0-Al,05-P,05

Baslangic bilesimi
sisteminden
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turetilerek lityum disilikat (Li,Si,Os)-wollastonit
(CaSiO3) 1:1 molce faz oranini karsilayacak sekilde
kompozisyonda K,O

ise Uretilen camin

Hazirlanan
|(_;|n A|203
kararlihginin  arttiriimasi

hazirlanmustir.
ergitici  Ozelligi
amaciyla kullaniimistir.
Homojenizasyonun saglanabilmesi icin hassas bir
sekilde tartimi gerceklestirilen baslangic tozlar
dokiim islemi 6ncesinde 200 dev/dk hizda 24 saat
kuru olarak bilyali bir degirmen araciligiyla
o0gltmeye tabi tutulmustur. Belirtilen siire sonunda

bilyali degirmenden alinan toz karisimlari platin

pota kullanilarak asansérlii bir firinda (MSE-
Furnace) ergitme islemine tabi tutulmustur.
Ergitme islemleri 10°C/dk isitma  hizinda

gerceklestirilmis olup, ilk asamada karbonatl
bilesiklerde bulunan karbondioksitin ucurulmasi
900°C'de 1 saat slreyle

kalsinasyona tabi tutulmus, sonrasinda ise 1450°C

icin toz karisimlari
sicakliga yine ayni isitma hizinda ¢ikilarak ergimenin
tamamlanmasi icin 2 saat beklenilmistir. Belirtilen
sire sonunda ergiyik camin hizli bir sekilde grafit
kalba dokim islemleri gerceklestirilmis ve ardindan
sekillendirilen LSW cami 600°C'ye on isitilmis tav
firnina yerlestirilerek i¢ gerilmelerin giderilmesi
saglanmistir. Uretilen LSW kodlu cam bilesiminin
1sil islem parametrelerinin belirlenebilmesi igin
Diferansiyel Termal Analiz (DTA, Netzsch STA 449)
gerceklestirilmis olup, bu calismada referans
malzeme olarak alimina kullanilmis ve oda
sicakligindan 1100°C sicakhga kadar 10°C/dk i1sitma
analiz tamamlanmustir.

hizinda cikilarak

Sekillendirilen ilk cam  6rneginden  uygun
boyutlarda kesilerek Uretilen cam numunelere, DTA
analizinde tespit edilen endotermik ve ekzotermik
5°C/dk

islem ¢evrimi

piklerin  verileri dogrultusunda Isitma

hizinda G¢ kademeli bir sl
uygulanmistir. Bu amacla ilk asamada cam matriste
uygun cekirdeklerin olusturulabilmesi icin oda
sicakligindan camsi gegis sicakhgl bolgesine tekabdl
eden 500°C sicakhga cikilarak 1 saat slreyle
beklenilmis, siire sonunda ara verilmeden birinci
ekzotermik pik referans alinarak lityum disilikat
fazinin 6nci fazi olan lityum metasilikat fazinin
yapida c¢okeltilebilmesi icin 600°C sicakhga ¢ikilmis
ve bu sicaklikta yine 1 saat sireyle beklenilmistir.
Ardindan numuneler, hedeflenen lityum disilikat ve

wollastonit fazlarinin yapida elde edilebilmesi igin

ikinci ekzotermik pik sicakhgi dikkate alinarak ve
belirlenen parametrelere de bagl olarak 750, 800
ve 850°C sicakliklarda 1 ve 5 saatlik nihai sil
islemlere tabi tutularak LSW kodlu cam-seramikler
900°C’de

endotermik pik hazirlanan

Uretilmistir. gozlemlenen ikinci
kompozisyona ait
ergime sicakliginin gostergesi oldugundan LSW
cam-seramikleri icin 850°C maksimum 1sil islem
sicakhgl olarak belirlenmistir. Cam-seramiklerin

icin 500°C ve 600°C

gerceklestirilen isil islemler Gretilen bitin 6rnekler

Uretilmesi sicakliklarda
icin ortak parametre oldugundan, lityum disilikat ve
wollastonit fazlarinin yapida c¢okeltilebilmesi igin
uygulanan dgilnct ¢evrim (750°, 800°C ve 850°C
sicakliklarda 1 ve 5 saat silire) bu asamadan sonra
nihai 1sil islem parametresi olarak makalede
bahsedilecektir.

ve takip eden isil islemler neticesinde elde edilen

Uretilen baslangic cam yapisinin

cam-seramiklerin faz vyapilari X-isinlari  kirinim
analizi (XRD, RIGAKU D/Max/2200/PC) kullanilarak
tanimlanmistir. Taramal  elektron mikroskobu
(SEM, Jeol 6060LV) ve enerji dagilim spektroskopisi
(EDS) Uretilen cam-seramiklerin mikroyapisinin,
olusan kristallerin morfolojisinin ve cam matris
icinde dagilimin incelenmesi amaciyla kullaniimistir.
Bu amag¢ icin numuneler metalografik olarak
hazirlanarak, %5’lik HF ¢ozeltisi ile 30 s daglanmis
ve goriantilemeler parlatiimis-daglanmis
ylzeylerden gergeklestirilmistir. LSW kodlu cam-
seramiklerin mekanik ozellikleri  bir  Vickers
mikrosertlik cihazi (Leica Vmht Mot) kullanilarak 50
g yik altinda 10 s bekleme siiresinde elde edilen 5
Olciimiln ortalamasi alinarak o6lglilmustir. Fiziksel
ozelliklerden kitle (bulk) yogunluk olgimleri ise
ortaminda

Arsimet  prensibi ile saf su

gerceklestirilmistir.
3. Bulgular
3.1 Diferansiyel Termal Analiz (DTA)

Sekil 1'de 45 um altindaki LSW kodlu cam
tozlarindan 10°C/dk isitma hizinda gerceklestirilen
DTA analizi Sekilden de
gorilebilecegi lGzere cam tozuna ait DTA egrisi

sonucu verilmistir.
camsi gegis sicakligini (T,) ve ergime sicakhgini (T,)

temsil eden iki endotermik pik sergilerken,

kristallenme sicakliklarina (T,) isaret eden iki ayri
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ekzotermik pik gostermektedir. Uretilen LSW cami

gecis sicakligi 510°C olarak tespit
645°C'de gorilebilecek olan
ekzotermik pik lityum metasilikat (Li,SiOs) onci
fazinin kristallenme pikidir. Yaklasik 775°C sicaklikta
tespit edilen ikinci ekzotermik pik lityum disilikat

icin camsi

edilirken, birinci

(Li,Si,05) ve wollastonit (CaSiO;) kristalin fazinin
olusumu ile ilgilidir. LSW cam kompozisyonuna ait
DTA analizinde 900°C’'de tespit edilen
endotermik pik ise bu kompozisyon icin ergime

ikinci

sicakligini temsil etmektedir.

L SW-100C/dk nsc

(<]
1

645°C
510°C

DTA (mW/mg)
>~

900°C
rExo.

400 500 600 700 800 900

Sicaklik (°C)
Sekil 1. LSW cam tozlarinin 10°C/dk 1sitma hizinda elde

edilen DTA analizi sonuglari.

Literatlirde yer alan calismalarda dretilen lityum
disilikat sistemi cam-seramikleri i¢in hazirlanan
kompozisyona da bagh olarak camsi gegis
sicakliklari 450-485°C sicakhk arahginda, lityum
metasilikat fazinin kristallenme pik sicakliklari ise
603-740°C araliginda rapor
disilikat fazina ait kristallenme pik sicakliklari ise

edilmigtir.  Lityum
gerceklestirilen diger calismalarda yaklasik 734-
895°C araliginda degisim gostermistir (Holand vd.
2006, Zhao vd. 2019).

3.2 X-isin1 Kirinim Analizi (XRD)

Sekil 2’de LSW kodlu cama ve isil islem sonrasi elde
edilen nihai cam-seramiklere ait XRD analizi
sonuglari verilmistir. XRD analizlerinden doékim
yontemiyle elde edilen baslangic cam numunesinin
yaklasik 26=25%lerde silikat

yapinin bir gostergesi olarak tanimlanan genis bir

camlarda amorf

pik sergiledigi gozlemlenmektedir. 750°C'de 1 ve 5
saat slreyle gergeklestirilen isil islem sonrasinda

cam-seramik blinyesinde tespit edilen baslica fazlar
lityum metasilikat (Li,SiOs-ICDD no. 00-029-0829),
lityum disilikat (Li,Si,Os — ICDD no. 01-040-0376),
wollastonit-1A (CaSiOs- ICDD no. 96-900-8152) ve
az miktarda kuvars (SiO,-ICDD no.01-046-1045)’dir.
800°C'de 1
¢ikartilmasiyla birlikte, lityum metasilikattan lityum

Isil  islem  sicakhginin saate
disilikata donisiim reaksiyonu hizlanmis ve artan
isil islem sicaklik ve sureleriyle birlikte lityum
metasilikat fazina ait pik siddetleri kademeli olarak
azalrken, 850°C'de gercgeklestirilen 5 saatlik 1sil
islemler sonrasinda lityum metasilikatin difraksiyon

pikleri artik gbzlemlenememistir.

= Lityum disilikat { Li,Si,O; )
st o Lityum metasilikat { Li,Si0, )
_f o Wollastonit { CaSiO, )

= # Quartz( Si0,)
[}
I_B o a"s o 85
c . ssom|
[
=
o
) 800-5h
by PORESIVN
Q 800-1h
- Aot
S
T . o v.b(}:h
owr

750-1h

Cam
L} L} L}
20 40 60 80

26 (Derece)
Sekil 2. LSW kodlu cama ve cam numunelerin farkh
sicakhk ve sirelerde isil islemi sonrasinda elde edilen
LSW kodlu cam-seramiklere ait XRD analizleri

Lityum metasilikat fazi lityum disilikat fazinin 6nci
fazi olup asagida verilen reaksiyon ile lityum
disilikata dontsmektedir (Ye vd. 2019):

Li,SiOs(kristal) + SiO, (amorf) = Li,Si,Os (kristal) (1)

26=20.6°, 21.6°
acilarinda tespit edilen kuvars fazina ait difraksiyon

XRD analizlerinde vyaklasik

piklerinin siddetinin isil islem sicakliginin  ve
birlikte

edilirken, 850°C'de gergeklestirilen 1 saatlik 1sil

siresinin  artmasiyla azaldigl  tespit
islem sonrasinda yapidan tamamen kaybolmustur.
Lityum disilikat esasli cam-seramiklerde kuvars
fazinin ¢okelmesine literatlirde yer alan daha
onceki calismalarda (Héland vd. 2006, Zheng vd.
2008) da rastlaniimis olup, bu durum yapida olusan
kristalin ~ fazlarinin

oncli lityum metasilikat

heterojen c¢ekirdeklenme boélgeleri saglayarak,

kuvars fazinin cekirdeklenmesini tetiklemesi ile
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actklanmistir (Zhao vd. 2019). Artan sinterleme
ile birlikte bu fazin yap! igerisinde
LSW kodlu cam-

genel

sicakhg
¢6zlindugli disinlilmektedir.
olarak

seramiklerin ~ XRD  sonuglari

degerlendirildiginde,  bilesimlerin ~ tamaminda
ulasiimasi hedeflenen lityum disilikat ve wollastonit

kristalin fazlari elde edilebilmistir.

Uretilen cam-seramik numunelerin kristallenme
ylzdesi  (KY), XRD
piklerindeki kristalin bolgenin alaninin (Ag) toplam

analizlerinde difraksiyon
alana (A=kristal boélgenin alani + amorf bdlgenin
alani) oranlanmasiyla asagida verilen formiile gore
hesaplanmistir (Daguano vd. 2019):

KY% = (Ax/A7)x100 (2)

Gerceklestirilen 1sil islemler sonrasinda cam-
seramik bilinyelerde tespit edilen kristalin fazlar,
ile birlikte Cizelge 1'de

verilmistir. LSW kodlu cam-seramiklerde 750°C’'de 1

kristallenme ylzdesi

saat slireyle gerceklestirilen 1sil islem sonrasinda %

35.71 degerinde kristallenme ylzdesi tespit

edilirken, artan 1sil islem sicaklik ve sireleri ile
kristalinite kademeli bir artis gostererek 850°C’de 5
saatlik 1sil islem sonrasinda % 57.56’lik en yiiksek

degere ulasmistir. Bu durum LSW cam-
seramiklerinin ~ XRD  analizleri ile  beraber
degerlendirildiginde uyumlu bir goruntu

cizmektedir. Dislik 1sil islem sicakliklarinda yapida
¢Okelmis olan lityum metasilikat kristalleri, 1sil islem
sicakhiginin artmasi ve kati hal reaksiyonunun

tamamlanmasi  i¢cin  yeterli stre verilmesi
sonucunda, camsi matristeki amorf ve kristalin SiO,
ile reaksiyona girerek bu yapilari tiketmekte ve
lityum disilikat kristallerini meydana getirmektedir.
Artan sicaklik ve siire ile birlikte XRD analizlerinde
lityum disilikat fazina ait difraksiyon piklerinin
siddeti ve yogunluklarinda gorilen artis bu durumu
desteklemektedir. Ayni zamanda yeni wollastonit
kristallerinin olusumu ve biliyimesi icin de bu
durumda sicaklik ve stre elverisli  kosullar
yaratmakta, dolayisiyla da kristalinite degerleri

gelismektedir.

Cizelge 1. Farkh sicaklik ve sirelerde isil islem sonrasi elde edilen cam ve cam-seramik yapilarda tespit edilen fazlar,

kristallik ylzdesi, bulk yogunluk degerleri ve Vickers sertlik degerleri

. . Kristallik  Bulk Yogunluk Vickers Sertlik
Numune Tespit Edilen Fazlar . . L. 3 L.
Yiizdesi  Degeri (g/cm®) Degeri (HVgs)
Cam Amorf Amorf 2.565 -
750°C-1h Li,Si,Os, Li,SiOs3, CaSiOs, SiO, 35.71 2.573 540 £+ 21.56
750°C-5h Li,Si,0s, Li,Si0O3, CaSiOg, SiO, 45.52 2.586 575 +19.02
800°C-1h Li,Si,0s, Li,Si0O3, CaSiOg, SiO, 47.15 2.585 565+ 32.56
800°C-5h Li,Si,Os, Li,SiOs3, CaSiOs, SiO, 48.63 2.602 590 + 34.58
850°C-1h Li,Si,Os, Li,SiO3, CaSiO3 52.32 2.582 570+ 27.22
850°C-5h Li,Si, 05, CaSiOs 57.56 2.556 560+41.11
3.3 Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) sirelerinin ylkseltilmesi lityum disilikat

LSW kodlu cam-seramiklerin taramali elektron
(SEM)
kesitinden gerceklestirilmis olup Sekil 3'te 1000X

mikroskobu analizleri numunelerin
blylitmede karsilastirmali olarak verilmistir. SEM
LSW  kodlu
camsl matriste gdmili halde cubuksu bir formda
(bulk)

blylyen uzamis lityum disilikat kristal morfolojisi

gorintilerinden cam-seramiklerin,

tercihli olarak yilzeyden hacme dogru

sergiledigi gorilmektedir. Isil islem sicaklik ve

kristallerinin boyutlarinin artmasiyla sonuglanirken,
literatlrde yer alan ¢ogu calismanin aksine dokiim
yoluyla dretilen LSW kodlu cam-seramiklerde
birbirine kenetli olarak bilinen
kristal
edilememistir. Bu durumun malzemenin olasi zayif
(dustk
sergilemesine sebep olabilecegi distnilmektedir.

lityum disilikat

mikroyapisi tam anlamiyla elde

mekanik  6zellikler egme dayanimi)

Gergeklestirilen 1sil islemler neticesinde cam-

seramik binyelerde elde edilmesi amaglanan diger
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bir kristalin faz olan wollastonit fazinin ayirt
edilebilmesi amaciyla, Sekil 4’te 850°C’'de 5 saat
sureyle nihai 1sil islem uygulanan LSW kodlu cam-
seramik numunenin 500X biylitmedeki geri sacilan
elektron (BES) goruntisl, 1000X buylitmedeki BES
gorlntlsl ve noktasal EDS analizleri ile birlikte
verilmistir. Analizlerden ¢ubuksu formdaki lityum
disilikat kristallerinin arasinda acik renkli olarak
gorintilenebilen lamelar yapidaki diizenli dagilmis
kristaller wollastonit fazini temsil etmektedir. EDS
analizlerinde “1” numara ile isaretlenen bolgenin

yiksek “Si” ve “O” elementlerini icerdigi tespit

edilirken, “2” numarali agik renkli bélgeden alinan
EDS analizlerinde ise yiksek “Ca”, “Si” ve “O”
elementleri tespit edilmistir. Bilindigi Uzere “Li”
elementi EDS analizleri ile tespit edilememektedir.
Bu sebeple vyiksek silisyum ve oksijen
elementlerinin varhigl bu bolge igin lityum disilikat
ifade ederken, “2”

numarali bolgede tespit edilen yiksek kalsiyum

kristallerinin  olusumunu

elementinin varligi molce 1:1 oraninda CaO:SiO
oranina sahip wollastonit (Hossain vd. 2020)
kristalinin etmektedir.

olusumuna isaret

Sekil 3. Farkli sicaklk ve sirelerde isil isleme tabi tutulan LSW kodlu cam-seramik numunelerin SEM gorintileri, (a)
750°C-1h, (b) 750°C-5h, (c) 800°C-1h, (d) 800°C-5h, (e) 850°C-1h, (f) 850°C-5h

Si

KV 50 KV,

Sekil 4. 850°C’de 5 saat slreyle isil isleme tabi tutulan LSW kodlu cam-seramigin a) 500X biyutmedeki BES goriintisa,

b) 1000X bliytitmedeki BES goriintiisi ve belirlenen noktalarin EDS analizleri
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3.4 Yogunluk Olgiimleri

Uretilen LSW kodlu camlarin ve nihai cam-seramik
numunelerin yogunluk olgiimleri saf su ortaminda
Arsimet prensibi kullanilarak esitlik (3) yardimiyla
hesaplanmistir (Zheng et al. 2021):

Myury

p N (Mkuru_Myas)x psu (3)
Bu esitlikte p (g/cm®) numunenin bulk yogunlugu,
s (g/cm®) dlciilen sicaklikta saf suyun yogunlugu
iken, My Ve My, sirasiyla numunenin havada ve
sudaki agirhgidir. Sekil 5’te ve Cizelge 1’de LSW
kodlu camlarin ve sil islemler sonrasinda elde
edilen cam-seramik numunelerin bulk yogunluk
degerleri verilmistir. Isil islem Oncesi cam
numunede 2.56 g/cm¥Iik yogunluk degeri elde
edilirken, camsi yapidan cam-seramige donisim
sonrasinda yogunluk degerlerinde 800°C-5 saatlik
1sil islem parametresine kadar kademeli bir artis
gozlemlenmis ve 2.60 g/cm¥lik maksimum
yogunluk degerine ulasilmistir. Daha fazla artan isil
islem sicakliklarinda (850°C’de 1 saat ve 5 saat)

yogunluk degerleri yine kademeli olarak azalmistir.

2,65

2,60 -

2,55 4

Bulk Yogunluk (gicm?)

LSW

2,50

CAM 750.1h 750.-5h 800-th 800-57 850-1h 850-5h
Isil iglem Parametreleri

Sekil 5. LSW kodlu cam ve isil islem sonrasi cam-seramik
numunelerin bulk yogunluk degerleri

Cam-seramiklerde yogunluktaki gelisim camsi

matriste meydana gelen kristalizasyon ile

iliskilendirilir. Bu durum cam-seramiklerde mekanik

ozeliklerin gelisimi ile de paralellik gosterir.

Kristalizasyon  islemi  sirasinda  cam-seramik

yapilarda yer alan camsi faz ile kristallerin

kenetlenerek yogunlasmasi temel olarak viskoz akis

mekanizmasi ile meydana gelmektedir. Bu durum
da aslinda yapida yer alan camsi fazin miktariyla
dogrudan alakalidir. Camdan cam-seramik yapiya
donlisim sirasinda camsi matriste c¢okelen ve

sicakligin  etkisiyle biylyen kristalin  fazlar
yogunlasmanin tam olarak saglanmasinda bazi
durumlarda negatif etkiye sahiptir. Bu etkiler; a)
cam-seramik dénislimi sirasinda yapidaki SiO,'nin
tiuketilerek camsi faz miktarinin azalmasi ve b)
camsi  fazin  viskozitesini  artirmasi  olarak
Ozetlenebilir (Kraipok vd. 2021). LSW kodlu cam-
seramiklerde isil islem sicakliginin ve siiresinin
artmasiyla yogunlukta belirli bir seviyeye kadar
meydana gelen gelisim camsi matriste kristalin
fazlarin cokelmesi ve bunlarin siireye ve sicakliga
bagh olarak biyimesi ile ilgilidir. Bununla birlikte
isil islem sicakliginin daha fazla arttirilmasi LSW
kodlu cam-seramiklerde olasi asiri tane biylimesi,
yapidaki camsi faz miktarinin azalmasi ve
viskozitenin artmasi sebebiyle camsi matris ile
bliylyen kristaller arasinda tam anlamiyla bir
kenetlenme saglanamamasi sebebiyle yogunluk

degerlerinde azalmayla sonucglanmistir.
3.5 Vickers Mikrosertlik Olgiimleri

Cizelge 1’de LSW kodlu camlarin farkli sicaklik ve
strelerdeki 1sil islemi ile Uretilen LSW kodlu cam-
seramiklerin 6lclilen Vickers mikrosertlik degerleri,
Sekil 6’'da ise bu degerlerin karsilastirmali gdsterimi
verilmistir. Sonuglar goz onilinde
bulunduruldugunda LSW kodlu cam-seramikler igin
mikrosertlik degerleri isil islem sicaklik ve siresine
bagimh olarak 540 ila 590 HV, s araliginda degisim
gostermektedir. LSW kodlu bilesimler icerisinde
800°C’de 5 saat siireyle isil isleme tabi tutulan cam-
seramik numune en yiksek sertlik degerini (590
HV(.05)

mikrosertlik

LSW cam-seramiklerindeki
belirli  bir
parametresine kadar (800°C-5h) artarken daha

sergilemistir.
degerleri sinterleme
sonrasinda ise kademeli olarak azalma egilimi
gostermektedir. Literatirde gerceklestirilen cesitli
¢alismalar lityum disilikat cam-seramiklerinde artan
1sil islem sicakliklari ile sertlik degerlerinin artis
gosterdigini ortaya koymaktadir (Kraipok vd. 2021).
Bu durum aslinda artan 1sil islem sicakliklari ile
birlikte kristal

dayandirilmaktadir. Klglk yapidaki kristaller ideal

boyutlarinin bliylimesine
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boyuttaki cubuksu lityum disilikat kristallerine
kiyasla daha zayif mekanik ozellikler gosterirler.
Bununla birlikte cam-seramiklerde sertlik degerleri
Gzerinde etkin olan ikinci bir faktor ise porozite
miktaridir. Optimum sonuglarin elde edilebilmesi
icin minimum porozite ve uygun/yeterli kristal
boyutlarina sahip homojen birbirine kenetli
mikroyapilara ulasiimasi gerekmektedir. Yetersiz
yogunlasma ve  vyiksek porozite, sertlik
degerlerinde 6nemli olgide diisise sebep olur
(Monteiro vd. 2022). Bir onceki bolimde yer alan
LSW kodlu cam-seramiklere ait bulk yogunluk
degerleri ile karsilastirmali olarak degerlendirilecek
olursa, Ozellikle LSW kodlu cam-seramikler igin
maksimum yogunluk degerlerine 800°C’de 5 saatlik
1sil islem sonucunda ulasildigl gortlmektedir. Bahsi
gecen cam-seramik ornekleri icin en ylksek sertlik
degeri de yine ayni isil islem parametresinde elde
edilebilmistir. Mevcut ¢alismada Uretilen cam-

seramikler icin sertlik degerlerinin porozite
miktarindan 6nemli Olglde etkilendigi sonucuna

varilmaktadir.

800

700 +
600
500
400 4
300 +

200 -+

Vickers Sertlik Degeri (HV, o5)

100 4

7501h  750.5h  800-1h  800-5h
Isil islem Parametreleri

850-1h  850-5h

Sekil 6. LSW
mikrosertlik degerleri

cam-seramik numunelerin  Vickers

Literatlirde yer alan c¢alismalarda; Zhao ve
reaktif

lityum  disilikat

arkadaslarinin sinterleme  yontemiyle

Urettikleri cam-seramiklerinin
kristallenme davranisini ve mekanik o6zelliklerini
inceledikleri calismalarinda, hazirlanan bilesime
gore mikrosertlik degerlerini 5.48-5.92 GPa (558.8-
603.7 HV) araliginda tespit etmisler ve dislk sertlik
degerlerine yapidaki

porozite mevcudiyetinin

sebep oldugunu ortaya koymuslardir (Zhao vd.

2014). Sun ve ark.
seramiklerinin

lityum disilikat cam-

mikroyapisal ve mekanik
Ozelliklerine 1sil-islem parametrelerinin ve siiresinin
etkisini inceledigi bir diger calismada ise sertlik
degerlerini 6.60-7.21 GPa (673-735.2 HV) araliginda
tespit ederlerken, artan sinterleme sicaklik ve
slrelerinin sertlik degerleri Gzerinde sinirlh  bir
etkiye sahip oldugunu belirtmislerdir (Sun vd.
2021). Literatirde bahsi gecen ayni sistemdeki
cam-seramikler ile karsilastirildiginda dretilen LSW
kodlu cam-seramikler benzer/uyumlu mikrosertlik

degerleri gostermektedir.
4, Tartisma ve Sonug

Mevcut c¢alismada analitik saflikta kimyasallar
Li,0-Si0,-Ca0-K,0-Al,05-P,05
sisteminden lityum disilikat-wollastonit esasli cam-

kullanilarak

seramikler basarili  bir sekilde Uretilmigtir.
Gergeklestirilen XRD analizlerinde dretilen cam-
seramik o6rneklerin  tamaminda
(Li;Si,0s) ve

ulasilabilirken,

lityum disilikat
(CaSios)
islem sicakliklari ve

wollastonit fazlarina
disak sl
slrelerinde bahsedilen bu fazlarin yani sira lityum
metasilikat (Li,SiO3;) ve kuvars (SiO,) fazlarina ait
850°C'de 5 saat

olarak gergeklestirilen isil islemler neticesinde ise

minor piklere de rastlaniimistir.

cam-seramik yapilarin XRD analizlerinde sadece
lityum disilikat (Li,Si,Os) ve wollastonit (CaSiO3)
fazlarina ait pikler tespit edilirken, en yilksek
kristalinite miktari yine 850°C’'de 5 saatlik 1sil
islemler neticesinde elde edilebilmistir. 750°C’de 1
saat olarak gergeklestirilen baslangic 1sil islem
parametresinden 800°C’'de 5 saatlik 1sil islem
parametresine kadar bulk yogunluk ve mikrosertlik
degerlerinde kademeli bir artis not edilirken, isil
islem sicakliginin ve siiresinin daha fazla arttirilmasi
cam-seramik biinyelerde meydana gelen porozite
miktarini ve boyutlarini artirarak, mekanik ve
fiziksel 6zelliklerde diisme egilimine yol agmistir.
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