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OZET

Silika Aerojel Katkil1 Hafif Seramik Saglik Gerecinin

Gelistirilmesi

Murat DOGDU

Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Anabilim Dali

Yuksek Lisans Tezi

Danisman: Prof. Dr. Hasibe Aygiill YEPREM

Es-Danigman: Prof. Dr. Sevil YUCEL

Vitrifiye seramiklerin, inorganik hammaddelerin (kil, kaolen, kuvars ve feldispat
gibi) belirli oranlarda karistirilmasi, ardindan al¢1 veya sentetik recine kaliplara
dokilerek 1200-1250°C'de sinterlenmesi ile elde edildigi bilinmektedir. Genel
olarak vitrifiye seramik sektoriinde iuretilen uriinler igin iki farklh camur
kullanilmakta olup bu ¢camurlar ak¢ini ¢amurlar1 (VC) ve ince ates kili (Fine Fire
Clay) (FFC) camurlaridir. Bu sektorde, biiyiik boyutlu triinler, Fine Fire Clay (FFC)
olarak bilinen yiiksek pismis kil icerigine sahip Kkillerle dokiilmektedirler. FFC
camurlari ile uzun ebatlara ve diisiik pisirme deformasyonuna sahip lavabo tipi
triinler tretilmektedir. Bu ¢alismada, vitrifiye seramiklerin hazirlanmasinda
kullanilan Fine Fire Clay (FFC) camur recgetesinde bulunan kuvars oraninda
degisiklik yapilarak farkli inorganik bilesimlerinin gerceklestirilmesi ile daha hizl
kalinlik alan hafifletilmis {iriinlerin elde edilmesi amaclanmistir. Bu amagcla

calismada kullanilan malzeme silika aerojel olup sodyum silikat c¢ozeltisi

xiil



kullanilarak sol-jel teknigi ile Uretilmistir. Silika aerojel amorf yapida olup 0,25
g/cm3 yogunluga sahiptir. Yapilan ¢alismada agirlikca %0,55, %3, %5, %7,5 ve %10
oranlarinda silika aerojel katkili 5 farkh regete hazirlanmistir. FFC ¢amuruna
agirlikca ilave edilen silika aerojel ve diger hammaddeler, 4-5 saat karistirilip 2 giin
yaslandirilmistir. Yaslandirma sonrasinda al¢i kaliba dokiim gerceklestirilmis ve
kaliptan c¢ikan itirtin 1250°C'de sinterlenmistir. Calismalar sirasinda ¢camurun litre
agirhigl en diisiik 1595 (g/1t) en ytiksek 1836 (g/1t), tiksotropik davranisi ise 36-67°
olarak oOlciilmiistiir. Eklenen silika aerojelin miktari arttikca, numunelerin kalinlik
almasi artmis ve agirlikta 6nemli diisiisler gozlemlenmistir. Agirlikca %10 silika
aerojel iceren numunede kalinlik alma 8,6 (mm/sa) 6l¢iilmiis ve liriin agirhiginda
%28,3 azalma saglanmistir. Ayrica silika aerojel miktar1 arttikca kalinhik alma,

deformasyon ve su emme seviyelerinde de artma gézlemlenmistir.

Anahtar Kelimeler: Seramik Saglik Gerecleri, Vitrifiye Seramik, Silika Aerojel, FFC.

YILDIZ TEKNIK UNIVERSITESI
FEN BILIMLERI ENSTITUSU
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ABSTRACT

Development of Silica Aerogel Added Lightweight

Ceramic Sanitaryware

Murat DOGDU

Department of Metallurgical and Materials Engineering

Master Of Science Thesis

Supervisor: Prof. Dr. Hasibe Aygiil YEPREM

Co-supervisor: Prof. Dr. Sevil YUCEL

It is known that ceramic sanitary wares are obtained by mixing inorganic raw
materials (such as clay, kaolen, quartz and feldspar) in certain proportions and then
pouring them into gypsum or synthetic resin moulds and sintering them at 1200-
1250°C. Generally, two different sluries are used in the ceramic sanitary ware
industry. These sluries; vitreous china and fine fire clay (FFC). In this sector,
oversized products are cast with clays with a high fired clay content known as Fine
Fire Clay (FFC). Sink type products with long sizes and low firing deformation are
produced with FFC slurries. In this study, it is aimed to obtain lighter products that
gain thickness faster by realizing different inorganic compositions by changing the
quartz ratio in the Fine Fire Clay (FFC) mud recipe used in the preparation of
ceramic sanitary ware. For this purpose, the material used in the study is silica
aerogel which was produced by sol-gel technique using sodium silicate solution.
Silica aerogel is amorphous and has a density of 0.25 g/cm3. In the study, 5 different
recipes were prepared with silica aerogel additives (0.55%, 3%, 5%, 7.5% and 10%)

by weight. Silica aerogel and other raw materials added by weight to FFC slurry were

XV



mixed for 4-5 hours and aged for 2 days. After aging, casting was carried out into the
plaster mold and the product coming out of the mold was sintered at 1250°C. During
the studies, the lowest liter weight of the sludge was 1595 g/It, the highest was 1836
(g/1t) and thixotropic behavior was measured as 36-67°. As the amount of silica
aerogel added increased, the wall thickness of the samples increased and significant
decreases were observed in their weights. In the sample containing 10 wt% silica
aerogel, the wall thickness was measured as 8.6 mm/h and a 28.3 wt% reduction in
the product weight was achieved. As the amount of silica increased, the wall

thickness, deformation and water absorption levels increased.

Keywords: Ceramic Sanitaryware, Vitrified Ceramic, Silica Aerogel, FFC.

YILDIZ TECHNICAL UNIVERSITY
GRADUATE SCHOOL OF NATURAL AND APPLIED SCIENCES
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GIRIS

1.1 Literatiir Ozeti

Seramik sektori; geleneksel veya yiiksek teknoloji yontemleri ile tiretilen, seramik
kaplama malzemeleri, vitrifiye lrlinler, mutfak esyalari, refrakter malzemelerin
yani sira seramik hammaddeleri alt sektérlerinden olusmaktadir. Farkh kullanim
alanlari olup 6zellikle insaat sektoriine 6nemli oranda katki saglayan bir sanayi dali

olarak dikkat cekmektedir.

Vitrifiye seramikleri sektorde seramik saglik geregleri olarakta adlandirilmakta
olup bu ¢alismada vitriye seramikler seklinde bahsedilmistir. Vitrifiye seramikler
bir dizi sliregler sonucunda ortaya cikan triinlerdir. Bu silire¢ genel olarak kil,
kaolen, kuvars ve feldispat gibi inorganik maddelerin belirli oranlarda karistirilmasi
ile baslar. Karistirtlan hammaddeler akiskan bir ¢amur haline getirilip uygun
yontemlerle sekillendirilmesi saglanip 1250 °C’de pisirilmektedirler. Pisirim ile
sertlestirilmesi saglanmis su emme degeri %0,75’in altinda olan turtinler olarak

tanimlanmaktadir.

Vitrifiye seramiklerin tasariminda duriinin hafif, et kalnlginin ince ve
mukavemetinin yliksek olmasi istenmektedir. Bu 6zellikler, seramikte bulunan
hammaddelerin farkli oranlarda karistirilmasi ile saglanmaktadir. Vitrifiye seramik
sektoriinde tretilen triinler icin genellikle Vitrous China (VC) ve Fine Fire Clay

(FFC) camurlar: kullanilmaktadir.

Vitrifiye seramiklerde biiyiik ebath itirlinler FFC olarak bilinen pismis kil icerigi
yuksek camurlar ile dokilmektedir. Uzun ebath ve diisiik pisme deformasyonun
gerekliligi iceren lavabo tiirt tirtinler FFC ¢camurlart ile tiretilmektedir [1]. Yaklasik
olarak, karakteristik bir FFC camuru su oranlardan olusmaktadir; %3 feldispat, %18
kuvars, %15 kil, %20 kaolen ve son olarak %31 samot [2]. Tiirkiye'deki vitrifiye

treticilerinin FFC c¢amurlarinda %30-35 aralifinda samot kullandiklar



bilinmektedir. Samot, sihhi tesisat liriinlerine direng verip deformasyon davranisini

en aza indirmektedir [1].

Vitrifiye seramiklerin daha biiylik ebatlarda ve istenilen olciilerde iiretilmesi
ureticilerin karsilastig1 bir sorundur [3] [4]. Buyiik boyutlu bu tirtinlerin kiigiilmesi
ve deformasyonu iiretim esnasinda baz1 sorunlara neden olmaktadir. Uriinlerde

olusan sorunlarin azaltilmasina yonelik kisith ¢alisma bulunmaktadir [5] [3] .

Nazim Kunduraci ve Tuna Aydin tarafindan yapilan bir ¢alismada vitrifiye
seramiklerine yonelik ultra ince FFC lavabo tliretimi gergeklestirilmistir. Ultra ince
FFC lavabo tretimi yapilirken yar1 mamil ve pismis mamil mukavemetleri
arttirllmistir. Calismada mevcut vitrifiye triin regetesinde yer alan samotun yerine
alternatif malzeme olarak Symlox tozu (ticari miillit) kullanilmistir. Symlox tozunun
seciminde yapisinda millit fazinin %95 oraninda olmasi etkili olmustur. Recetede
yer alan diger hammaddelerin oranlarinda ayarlamalar yapilarak ¢camur hazirlanip
uriin tretimi gerceklestirilmistir. Bu calisma sonucunda samot malzemesinin yerine
alternatif Symlox tozunun kullanilabilirligi gosterilmistir. Symlox tozunun kullanimi

ile ultra ince FFC lavabo tliretimi saglanmis ve mukavemette azalma goriilmemistir
[1].
Silika aerojeller, tiim aerojeller icerisinde son 30 yildir tlzerinde c¢alisilan ve

olagantstii 6zellikleri ile olduk¢a genis uygulama alanlari olan aerojeldir [6].

Silika aerojeller tanelerinin ¢ok sayida ¢apraz bagh zincirlerinden olusan nano
gozenekli malzemelerdir. Silika aerojel, yiiksek spesifik ytizey alanli (100-1200
m?2/g), yiiksek gozenekli (%80-99.9), diisiik yogunluklu (0.003-0.3g/cm3), distik
dielektrik sabiti (~1.05) ve tstiin 1s1 yalitim (0.005W/m K) diisiik kirinim indisi gibi
oldukca miikemmel 06zelliklere sahip bilinen en hafif kati maddelerdir. Yiiksek
gozenekliligi ve kiiclik gozenek boyutlar: sayesinde, aerojeller miikemmel fiziksel,
1s1], optik ve akustik 6zelliklere sahip olmaktadir. Yiiksek gozeneklilikleri sayesinde
aerojeller bilinen en hafif kati maddeler olma rekorunu elinde tutar ve yaklasik 3

kg/m3'lik diisiik bir kiitle yogunluguna sahip olabilirler [7] [8] [9].

Bu ¢alismayla, seramik saglik gerecleri triinlerini hafifletmek ve daha hizli et

kalinlig1 almasi amaciyla iirtin recetesinde farkl bilesimlerde ¢calisilarak tasariminin



iyilestirilmesi hedeflenmistir. Bu amacla, %0.55, %3, %5, %7,5 ve %10 silika aerojel
iceren Fine Fire Clay (FFC) ¢camurlar1 hazirlanmistir. Hazirlanan gamurda kuvarsin
bir kisminin yerine farkli oranlarda silika aerojel ilave edilerek deneme receteleri
hazirlanmistir. Calismada litre agirhg), tiksotropi, viskozite, kalinlik alma, boyutta
kiigciilmeler, mukavemet 6l¢ciimleri, deformasyon, ates kaybi, su emme, dilatometre,

pisme rengi, agirlik, XRD analizleri gergeklestirilmistir.
1.2 Tezin Amaci

Bu tez calismasinda, seramik saghk gereclerinin hazirlanmasinda kullanilan FFC
camur recetesinde bulunan kuvars oraninda degisiklik yapilarak farkli inorganik
bilesimlerin gerceklestirilmesi ile daha hizli kalinlik alan hafifletilmis tirtin eldesi
amaglanmistir. Bu kapsamda c¢alismada kullanilan malzeme silika aerojel olup
sodyum silikat ¢dzeltisi kullanilarak sol-jel teknigi ile tiretilmistir. Uretilen silika
aerojel regete c¢alismalarinda kuvars oraninda azaltmalar yapilarak farkh
bilesimlerde dahil edilmistir. Ayrica tez ¢alismasinda vitrifiye tirtinlerinin daha hizli
kalinlik almasi ile isletmelerde enerji maliyetlerinin diisiirtilmesi ve birim zamanda

daha fazla iirtin tiretiminin saglanmasi hedeflenmistir.
1.3 Hipotez (Bulgular veya Orjinal Katki)

Bu tez calismasinda Duravit firmasina ait endiistriyel lrlin recetesine vitrifiye
triinlerin tiretiminde kullanilan hammaddelerin yani sira, oldukga diisiik yogunluga
sahip silika aerojel hammaddesi eklenmesi ile agirhg1 disiiriilmiis yeni trtnlerin
uretilebilir olacag1 diistiniilmiistiir. Ayn1 zamanda silika aeroejel katkil vitrifiye
seramiklerde istenilen kalinlik alma degerlerine daha kisa siirede ulasilmasi
ongoriilmektedir. Silika aerojel pahali bir malzeme olmasina karsin bu ¢alismada

daha ucuz bir yontemle iiretilen silika aerojelin kullanimi diistintilmdstiir.



2

SERAMIKLER

2.1 Seramik Tanimi ve Tarihgesi

Seramik sozcigu kil, toprak ya da pisirilmis esya anlamindaki latince
“keramikos/keramos”tan gelmektedir. Metal olmayan element ile bir veya birden
cok metalin bir araya gelerek sinterlenmesiyle olusan organik olmayan bilesikler
seramik olarak adlandirilir. Boylesi tirtinlerin eldesinde kullanilan kil, kaolen ve
benzeri maddelerin kaynag1 doga olaylar1 sonucunda kayaglarin pargalanmasi ile
olusup bu hammaddelerin pisirilmesi ile seramik biinyeler olusturulmaktadir.
Dolayisiyla halk arasinda yaygin olarak pismis toprak esasli malzeme olarak

bilinmektedir [10] [11].

Baska bir tanim ise; seramik inorganik hammaddelerin karistirilmasi ve pisirilmesi
ile elde edilen estetik, dayanikli, saghkli ve kolay temizlenebilen malzemedir. Metal
ve metal olmayan minerallerin karistiritlip 6giitilerek toz haline getirilmesi ve bu
karisimin belli bir sekil verildikten sonra pisirilmesiyle elde edilen yar1 camsi

malzemeler seramik olarak tanimlanabilir [12].

M.0. 7000 yilinda kurutulmus kil ile yapilmis ilk tuglalar seramik iiretiminin
baslangici olarak kabul edilmektedir. Daha sonra M.0. 4000 yilina ait pisirilmis ilk
tugla ornekleri bulunmustur. M.0. 2600 yilinda ¢ivi yazisi ile yazilmis tuglalar

bulunmustur.

ilk porselen iiretimi M.S. 800 yihinda Cin’de yapilmistir. M.S. 1600 yillarinda
Avrupa’da ilk seramik fabrikas1 kurulmustur. 1986 yilinda siiper iletken seramik

kesfedilmistir [13].

Seramik tarihi insanlik tarihi ile paralellik gostermektedir. Anadolu’daki en eski

seramik kalintilar1 Catalhoytik’teki 8000 y1l 6ncesine ait kalintilardir [10].



2.2 Seramiklerin Ozellikleri

Seramikler, dogada bulunan toprak esash kayaclarin 6giitilmesi ile kiigiik tane
boyutlarina indirilmesi ve bu hammaddelerin homojen bir sekilde karistirilmasi
sonrasinda sekillendirilir. Bu biinyelerden elde edilen iirtinler, kullanim alanina
gore sirhl veya sirsiz bir halde farkl sicaklik degerlerinde sinterleme yapilmasi
sonucu olusmaktadir. Fiziksel olarak sert ve kirilgan yapiya sahip olan seramiklerin
stineklikleri ve tokluklar1 da dustktir. Ayrica, yiiksek erime sicakliklarina sahip
olup, korozyona karsida dayanikhidir [14]. Seramik malzemelerin yapilarinda
bulunan goézekler, bilinyelerindeki kristal ve cam yapilh fazlardan
kaynaklanmaktadir. Seramik biinyelerde bulunan farkh faz yapilarinin miktar1 ve
dagilimlar malzemelerin 6zelliklerini 6nemli 6l¢tide belirlemektedir. Ornek olarak;
bir seramik malzeme yapisinda yer alan mevcut fazlarin dizilimlerinin

degistirilmesi sonucunda iletken olan 6zelligini yalitkan hale getirebilir.

Seramiklerin kimyasal bilesimleri, karmasik faz yapilarindan basit bilesiklere kadar
genis bir yalpazede degisebilmektedir. Bilesimlerinde dogada bol miktarda bulunan
metal oksitler, silikatlar, karbiirler, nitriirler, bortirler ve camlar yer alabilir. Bu
sebeple kristalografileri karmasiktir. Seramiklerde amorf yapilar gozlenebilecegi
gibi amorf/kristalin karma yapilar da ortaya c¢ikabilmektedir. Seramiklerin
ozellikleri kimyasal bag yapilari ile dogrudan iligkilidir. Seramik malzemelerin genel

ozellikleri asagidaki gibi siralanabilir [15]:

e Dayanim degerlerini yliksek sicakliklarda koruyabilmesi,

e Diistuk tokluk ve yiiksek gevreklik,

e Diislik elektrik ve 1s1iletimi,

e Yiiksek korozyon direnci ve kimyasal kararlilik,

e Diisiik yogunluklan ile ozellikle metallere kiyasla % 40‘a varan hafiflik
avantaji,

e Kaynaklarinin dogada bol miktarda bulunmas;,

e Diistlik siirtiinme katsayisi,

e Yiiksek basma dayanimi.



Seramik malzemelerin kullamimlarini kisitlayan en biiyiik dezavantaj diisiik
suneklik ozellikleri gostermesidir. Yapilarindaki gozenek yogunlugu sebebiyle

cekme dayanimlari diisiik, basma dayanimlari ise ytiksektir [15].
2.3 Seramiklerin Siniflandirilmasi

Seramik lrtinler; geleneksel seramikler ve ileri teknoloji seramikleri olarak iki

temel baslik altinda incelenmektedir.

Geleneksel seramikler; porselen, cam, fayans, ¢imento, vitrifiye seramik, tugla-
kiremit, canak, comlek gibi iirtinleri kapsar.

» o«

Geleneksel seramikler tiretim yontemine gore “Kaba”, Ince” ve “Teknik” seramikler
seklinde 3 kategoriye ayrilirlar. Temel yapisi renkli olanlar kaba seramik seklinde
adlandirilmaktadir. Bu seramiklere o6rnek olarak insaat tuglalari, kiremitler,
refrakter tuglalari, ¢omlekgilik tirtinleri gosterilebilmektedir. Genellikle beyaz olan
bilesimler ise ince seramikleri olusturmaktadir. Ornegin; fayanslar, karo,
porselenler, vitrifiye seramikler, elektroporselenler ve cinicilikler bu kategoriye
girmektedir. Uriin yapisi renkli veya beyaz olabilme davranisi sergileyen genellikle

teknik calismalarda kullanilmak iizere gelistirilmis triinler teknik seramikleri

olusturmaktadir [11].

ileri teknoloji seramiklerinin geleneksel seramiklere kiyasla i¢ yapilar1 daha
denetimli olup ayni zamanda ytiksek saflik gostermektedir. Bu seramikler istenilen
yuksek saflik ve siki i¢ yapilarin kazandirilmasi icin hammaddeler genellikle yapay
olarak veya dogal hammaddelerin saflastirilmasi sonucu elde edilmektedir. Ileri
teknoloji seramikleri aliiminyum oksit (aliimina, Al203), zirkonya (Zr02), silisyum
karbiir (SiC) ve silisyum nitriir (SisN4) gibi bilesenlerden (karbiirler, nitriirler,

oksitler ve bortirler) olusur.

ileri teknoloji seramiklerini diger seramiklerden ayristiran en dikkat ¢ekici 6zellik
tek (Al203) veya iki fazdan (Mg0-Al203,) olusurken geleneksel seramikler genellikle
bunlar birden fazla faz icermektedir. ileri teknoloji seramiklerin kristal yapilari
basit, ortalama tane boyutlari oldukea kiiciik, blinyelerde bulunan safsizlik orani

dustktir [15].



3

VITRIFIYE SERAMIKLER

3.1 Vitrifiye Seramik Tanim

Vitrifiye seramikler; inorganik hammaddelerin (kil, kaolen, kuvars ve feldispat gibi)
farkli bilesim oranlar1 ile karistirilmasi yoluyla akigkan bir ¢amur formu
kazandirilip, daha sonrada al¢1 veya sentetik regine kaliplarda sekillendirilmesi

saglanip 1200-1250 °C arasinda pisirilen tirtinlerdir [16].

Vitrifiye seramikler; banyo, tuvalet, mutfak gibi farkli alanlarda kullanilan lavabo,
evye, klozet, rezervuar, bide, tuvalet tasi, pisuar, dus teknesi ve sirli veya sirsiz,

pismis cesitli beyaz renkli iirtinlerden olusan bir sektorii olusturmaktadir [17].
3.2 Diinya ve Tiirkiye’de Vitrifiye Seramik Sektorii

3.2.1 Sektériin Diinya Ekonomisi ve Avrupa Birligi Ulkelerindeki Durumu

Glintimiizde vitrifiye sektortinde biiytik kiiresel firmalar 6n planda olup Diinya’da
yilik yaklasik 200 milyon adet iiriin tretilmektedir. Yapilan sektér pazar
arastirmalarinda Dogu Avrupa tlkeleri disinda Avrupa yaklasik 50 milyon adetlik
iretimi ile Cin’den sonra diinyadaki en biyiik iretici bolge olarak dikkat
cekmektedir. Bu bolgede en onemli vitrifiye seramik iireticileri olarak Italya,
ispanya, Tiirkiye, Fransa, Ingiltere ve Almanya basi cekmektedir. Vitrifiye
sektoriindeki ilk 10 tretici, yaklasik 150 milyon adet tretim kapasitesine sahiptir.
Cin, vitrifiye sektoriinde en biiyiik tiretici tilke olup bu tilkeyi tiretim kapasitelerine

gore Brezilya, Meksika ve Tiirkiye takip etmektedir [18].

Yapilan bir pazar market arastirma raporuna gore, kiiresel vitrifiye seramik pazar
biiytikligi 2020'de 36.544,8 milyon dolar olarak belirlenmis olup 2021'den 2030'a
kadar %?7,5'lik bir CAGR kaydederek 2030'a kadar 76.956.6 milyon dolara ulasmasi
beklenmektedir [19].



3.2.2 Sektoriin Tiirkiye’deki Durumu

Ulkemizde vitrifiye seramik endiistrisi 1958 yilinda Eczacibasi ile baslamistir.
Tiirkiye feldispat, kil, kaolen ve kuvars gibi seramik hammaddeleri acgisindan
rezervlere sahiptir. Rezervler talebi karsilayacak 6l¢iide zengin oldugundan birgok

tretici kendi hammadde hazirlama tesislerini kurmustur [20].

2008 yih itibariyle Tirkiye’'de vitrifiye sektoriniin tretim kapasitesi yillik 21
milyon adet ve istihdam kapasitesi 5.800’diir. 1990-2007 yillar1 arasinda tesisler
5.5, liretim 5.7 ve ihracat 8.2 katina ¢ikmistir [17]. 2012 yilinda en biiytk 9 vitrifiye
tireticisi yaklasik 300 milyon TL degerinde 112 bin ton liretim gercgeklestirmistir.

Tiirkiye’de gelisen teknolojiler ile birlikte her gecen sene vitrifiye seramik sektorii
gelismektedir. Sektorde her gecen zaman diliminde kendini ve irlnlerini
gelistirmekte, trin cesitliligini arttirmaktadir. 2019 yili verilerine gore Tirkiye
vitrifiye seramiklerin ihracati noktasinda globalde 5. sirada yer almis olup ihracatta

%4,8 artigla pazar payinda %2,3 degerlik bir dilimde yer almistir [21].
3.3 Vitrifiye Uriinlerin Uretimi

3.3.1 Vitrifiye Uretiminde Kullanilan Hammaddeler ve Ozellikleri

Kil: Killeri olusturan ana kayaglar aliimina silikatlardir. Feldispat, pegmatit gibi
birincil volkanik kayag¢larin jeolojik dontisiimler yoluyla bozunmasi sonucunda
meydana gelmektedirler. Killerin tane boyutu 0,002 mm (2 mikron)’den daha
kiigtiktur. Killer kimyasal morfoloji olarak kaolen ile ayni yapida bir kaolenittir.
Yabanci maddeler (metal oksitleri, Ca, Mg karbonatlari, siilfatlari, komir, humus)
kilin saflik, kalite ve beyazlik 6zelliklerini bozucu etki yapar. Metal oksitler ise
karisma oranlarina gore killerin ham ve pismis renklerini bozarlar. Madensel tuzlar

ise kilin dokiim ozelliklerini bozarlar.

e Fe203: Bej, sar1, kirmizi, kahverengi
e MnO: Mor, kahverengi, siyah

e SiO2: Sary, bej, gri, kirli mavi



Killer farkli kimyasal ve fiziksel ozelliklerine gore siniflandirilmaktadir. Bu
kapsamda Killer; kaba seramik Kkili, ince seramik Kkili, refrakter kil (ates kili) ve

baglayici kil olarak siniflandirilmaktadir [22].

Killerin plastik sekil verme davranisi gosterebilmesi i¢in igeriklerinde su
bulundurmalari gerekmektedir. Killer plastiklik gosterebilmesinden dolay1 seramik
drinlerin sekillendirilmesinde kolaylik ve gerekli olan ham mukavemeti
saglamaktadirlar. Kil mineralleri biinyeye silisyum oksit ve aliiminyum oksit
kazandirirlarken bu oksitlerin bir kismi cam faza karisir, bir kism1 da miillit ve

anortit benzeri faz yapilarini olusturmaktadir [22]

Kaolen: Ozlii seramik hammaddesi olup granit, feldispat, pegmatit gibi kayaglarin
riizgar, su, COz gibi dogal etkenlerle parcalanarak tabakalar seklinde ¢cukur ya da diiz
arazilerde ¢okmesi sonucunda olusmaktadir. Kaolen havzalarinde kaolenit disinda
kalite dustrici farkli minerallerde bulunmaktadir. Bu safsizlik olusturan
minereller genellikle kuvars, muskovit, limonit, anatas, illit vb. seklindedir. Kimyasal
formulii Al203.2Si02.2H20, teorik olarak bilesimi; Si02(%45,54), Al203(% 39,5), H20
(% 13,96)'dur. Mohs sertligi 2-3’tiir [21]. Yapisindaki alliminyum oksit arttik¢a
pisme sicakligt ve mukavemeti de artmaktadir. Is1 degisimlerinden cok fazla

etkilenmemektedir [23].
Kaolenin Minerolojik Olusumu

Granitlerin icerisinde veya serbest halde bulunan feldispatlar kimyasal olarak
ayrisarak (COz, H2COs3 asidi veya organik ciirlimeler sonucu ortaya ¢ikan hiimik

asitlerinin etkisiyle) kaoliniti (kil cevheri) olusturur.

Potasyumlu Feldispatlarda (Ortoklas)

K20.Al203.6S102 + H2CO3 + 9 H20— K2CO03 + Al203.25i02. H20 + 4 H4Si04  (3.1)

Kaolinit Silikat Asidi
Sodyum Feldispatlarda (Albit)

Na20.Al203.6Si02 + H2C03 + 9 H20— Na2C03 + Al203.2Si02.H20 + 4 H4Si04  (3.2)

Kaolinit Silikat Asidi



K2C03 ve Na2CO3 suda ¢ozuinir. Silikat asidi su kaybederek asagidaki tepkimeye gore

SiOz halini alir.
H4Si04 —Si02 + 2H2 (3.3)

Kil ve kaolenin i¢cinde daima bozunmamis ve bozunma sonucu olusan bir miktar

kuvars bulunur. Ideal kaolen bilesimi, Al203.25i02.2H20 seklindedir.

Feldispat: Feldispat dogada yaygin olup tliretimin %601 cam, %35’i porselen yapimi
ve sir hammaddesi olarak seramik sektoriinde ve %5’i de kauguk, plastik ve boya
sanayinde dolgu hammadesi olarak kullanilmaktadir. Feldispat seramik sektériinde
ergitici olarak kullanilir. Porselenlerde %25-40, sofra esyasinda %18-30,
elektroporselende %20-28, kimyasal teknik porselende %17-30, fayansta %13-35
ve sir malzemelerinde %30-50 oraninda feldispat kullanilir. Seramik sektoriinde ise
yiiksek tenorlii K-Feldispat kullanilir K-Feldispat yiiksek viskoziteye sahip reolojik
ozellik gosterip artan sicakliklarda seramiklerin sekil bozunumlarin1 6nlemeye
yonelik yapiya mukavemet kazandirir. Flotasyonla zenginlestirilmis ve yiliksek

beyazlik degeri olan Flote Albit granit recetesinde kullanilmaktadir [24].

Genel olarak feldispatlarin en 6nemli karakteristik 6zelligi, 1150-1300°C arasinda
pisirildiginde camsi ve beyazimsi bir yiizeye sahip olmasidir. Pisirildiginde olusan
beyaz ve tonlarindaki renk; demir, bakir gibi renklendirici oksitlerin atom boyutlari

sebebiyle feldispatin icine yerlesememelerinden kaynaklanmaktadir [22].
Feldispat gesitleri;

1. Albit (Na-Feldispat) Na0.Al203.6Si02

2. Ortoklas (K-Feldispat) K20. Al203.6Si0O2

3. Anortit (Kalsiyum Feldispat) Ca0. Al203.6Si02

4. Celsian (Baryum Feldispat) Ba0.Al1203.6Si02

5. Pegmatit: %70 kadar SiO2 ve %4-9 arasinda Na20+Kz0 iceren feldispatik bir
kayactir [25].
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Kullanim amaglar;

e Erime noktas1 diisiik hammaddelerdir. Albit 1120°C, K-Feldispat 1170°C’de
tam olarak erir ve camsi bir goriintim alir. Bu camsi iirtinde %90 cam faz,
%10 kuvars bulunur,

e Feldispatlarin erime sicakliklar diisiik oldugu i¢in bilinye ya da sirin mevcut

ergime derecesini duistirtirler. Yapi igerisindeki gozenekleri doldururlar.
Guntumiizde yaygin olarak Na-Feldispat ve K-Feldispat kullanilmakta olup bunlara

ait kimyasal bilesimler Tablo 3.1’de gosterilmektedir.

Tablo 3.1 Seramik Sektoriinde Kullanilan Na-Feldispat ve K-Feldispat

Cevherlerinin Kimyasal Bilesimleri [2]

Bilesimler Na-Feldispat K-Feldispat
Si02 65-70 65-70
%Ca0 + %MgO <1,50 <1,50
Al203 17-18 13-15
%K20 0,50-3,00 >8,00

%Na20 7-11 <4

%Fe203 +%Ti02 <0,10 <0,10

Pisme Rengi parlak beyaz parlak beyaz

Kuvars: Kuvars yaygin olarak cam ve seramik sektoriinde kullanilmakta olup demir
icerigi bu sektorlerde sorun yaratmaktadir [17]. Kuvarsin bilesimi silika olup
formiili SiO2 seklindedir. Tiim mineraller icinde en fazla saf kimyasal bilesimi ve

fiziksel 6zellikleri gosteren bir mineraldir.
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Kuvars, kaba tane boyutu sayesinde kurutma islemi sirasinda olasi catlama
problemlerine kars1 mukavemet olusturur. Sinterleme islemi esnasinda feldispatla
bir araya geldiginde kalint1 kuvarslar miillit formunu olusturur. Burada sinterleme
asamasinda iskelet ag1 olusturarak piroplastik deformasyonu diistiriir. Plastikligi

azaltirken, yapinin kuru ¢ekmelerini diistiriip 1s1l genlesmesini belirler [26].

Kuvars silikanin polimorfu olup a-kuvars, atmosfer basinci ve oda sicakliginda
kararli olan silika polimorfudur. Daha yiiksek sicakliklarda f-kuvars haline
gelmektedir [27]. Silikanin faz diyagrami Sekil 3.1’de, Sekil 3.2 ‘de ise sicaklik
dontisiimli faz yapisi gosterilmektedir. Kuvarsin Mohs sertligi 7, Ergime derecesi
1790°C’dir. Bir seramik yapida kil gibi plastik ve dolgu 6zelligi olan hammaddeler
yaninda yapiy1 ylksek sicakliklarda ayakta tutacak hammaddelere de ihtiyag vardir.
Pisme esnasinda biinyenin deformasyona ugramadan gaz c¢ikinin olmasini saglar

[25].

Seramik sektoriinde kullanim 6zelliklerine gore farkh kuvars tiirleri bulunmaktadir.
Yaygin olarak kullanilan kuvars tiirleri; kuvars kumu, kuvarsit, sileks tasi, flint tasi
ve diatomit (kizelgur)’tir. Kuvars kumu demir bilesikleri icerebilir ve tabiatta bol
miktarda bulunmaktadir. Seramik biinyelerde ise demir icermeyen halleri tercih
edilmektedir. Kuvarsit olduk¢a temiz bir yapiya sahip kuvarstir. Biiyiik kayalar
halinde bulunur ve seramik yapiminda kullanimi son derece fazladir. Sileks tasi;
oldukca kiiciik kristalli bir kuvarsit tasidir ve degirmen i¢ yiizeylerinin
kaplanmasinda kullanilmaktadir. Flint tasi;; ¢cakmak tasi olarak da bilinen,
degirmenlerde 6glitme tasi olarak kullanilan bir kuvars tiirtidiir. Diatomit ise;

gozenekli formda kuvarsin amorf halidir [17].
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Sekil 3.1 Silika Faz Diyagrami [28]
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Saf kuvarsin birincil yapisi olan a-kuvars yiiksek sicakliklarda 573°C’de B-kuvarsa;
870°C'de ise tridimit poliformlarina donlisim gergeklestirerek kararli hale
gelmektedir. Is1 verilmeye devam edildigi takdirde i¢ yapisindaki baglarin
kirilmasiyla yeni bir yap1 olustururak 1470°C’de kristobalite dontisiir. SiO2 igerikli
kuvarsin ergime sicakligi ise 1713°C’dir. a-kuvars’in f-kuvarsa 573°C’deki
doniisiimii sirasinda hacimsel anlamda % 1,6 bliyiime yasanir. Hacimdeki bu
degisim nedeniyle, doniisim sicakliklarinin yavas ve kontrollii olmasi

gerekmektedir [29].
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Sekil 3.2 SiO2 Sisteminde Sicaklik Doniisimli Faz Diyagrami [30]

Samot: Bu kil genellikle komiir yataklarinda, koémiir tabakalar1 {stiinde
bulunmaktadir. Dolayisiyla cogu komiir madeninde kazi esnasinda kazanilir. Bu kil
genellikle saf ve temizdir yani ¢ok az miktarda safsizlik bulundururlar. Samot diisiik
plastiklik derecesi ve sertlik 6zellikleri sayesinde refrakter alaninda oldukca fazla
tercih edilmektedir. Bu 6zelliklerinden dolay1 diger kil ¢esitlerinden ayrismaktadir

[31].

Baryum karbonat: BaCO3 formiiliine sahip baryum karbonat sirlarda baryum
kaynagi olarak kullanilir. Fakat reaktifligi ve zehirli olmasindan dolay1 kullanimi

sinirhidir. Diisiik sicakliklarda pisen triinlerde (koni 06-5) mat yiizey saglarken,
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yuksek sicakliklarda pisen triinlerde (koni 08-13) giiclii bir ergitici olarak gorev
yapar [32].

Boraks: Na20.B203.10H20 kimyasal formiiliine sahip boraks ayni zamanda sodyum
tetraborat olarak da bilinir. Sodyum ve bor kaynag olarak kullanilan boraks,
bozulma sicakligindan dolay1 diistiik sicakliklarda pisen sirlarda ergitici olarak
kullanilir. Yiiksek sicakliklarda pisen seramikler i¢in kullanilabilir. Sirin olgunlasma
sicakliginda catlama, ¢izilme gibi hatalarin iistesinden gelmek icin ergitici olarak
gorev yapar. Fazla kullanildiginda “pinhole (igne deligi)” ve “blister” hatalarina

sebep olur [32].

Dolomit: MgCa(CO3)2 kimyasal formiiliine sahip dolomit sirlarda magnezyum
kaynagi olarak kullanilir. Bilesenlerinde hem magnezyum karbonat hem de
kalsiyum karbonat vardir. Agirlikca %56 CaCOs3 ve %44 MgCOs icerir. Daha uzun ve
daha diusiik sicaklikta bir pisirim saglamasi sebebiyle kullanilir [32].

Manyezit: Kimyasal formiilit MgCOs3 olan manyezit sirlarda magnezyum oksit (MgO)
kaynagi olarak kullanilir. Yiksek sicakliklarda pisen (koni 09-16) irunler i¢in

alimina ile ayni etkiyi yapar, sirin viskozitesini arttirir [32].

Kalsit: CaCOs kimyasal formiiltine sahip kalsit biinye ve sir i¢in kalsiyum kaynagidir.
Koni -07-12 arasinda kullanildiginda mat yiizey saglar ve kimyasal kararliligi
arttirict etki yapar. Ayni1 pisme oOzelliklerini gosteren {lirlinlerde %?3’ten fazla
kullanildiginda ergitici etki yapar, kiiciilme ve mukavemeti arttirir, ayrica poroziteyi

azaltirken camlasma (vitrifikasyon) noktasini diigtiriir [32].

Vollastonit: CaSiOs kimyasal formiiliine sahip vollastonit kalsiyum silikattan
olusur. Biinyede ve sirda silika ve kalsitle yer degistirebilir. Koni 05-12 olan
irinlerde diisik nem genlesmesi saglar, mukavemeti, kiiclilmeyi ve 1si1l sok

direncini gelistirir [32].

Cinko Oksit: ZnO ya da c¢inko oksit ¢inko stilfattan tiretilir. Koni 05-13 arasindaki
cogu sirda kullanilan ¢inko oksidin baslica 6zellikleri, ergitici, opaklastirici, renk
diizenleyici olmasidir. Sirin 1s1l genlesmesini diisiiriir, c¢atlama direncini,
parlakligini, beyazligin1 ve olgunlasma sicakhigim arttirir. Diisiik aliimina igeren

kristal sirlarda, kristal bliytimesini saglar [32].
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Kalay Oksit: Sn02 kimyasal formiiliine sahip kalay oksit ¢cogu sicaklik araliginda en
fazla opaklik saglayan hammaddedir. Sirlarda genelde agirlikca %4-5 oraninda

kullanilir, en az %2 en ¢ok ise %8’e kadar ilave edilir [32].

Titanyum Dioksit: TiO2 kimyasal formiiliine sahip titanyum dioksit sirlarda
opaklastiric1 olarak kullanilir. Kalay oksidin verdigi beyazlhiga karsilik titanyum

dioksit kremsi bir renk verir. Asit direncini arttirir [32].

Zirkon: ZrSiO4 kimyasal formiiliine sahip zirkon sir ve blinyede opaklastirici olarak

kullanilir. Yiizeye parlak bir beyazlik saglar [32].
3.3.2 Vitrifiye Uretiminde Kullanilan Camurlar
Akc¢ini Camuru (Vitrous China)

En basit tanimiyla vitrous china su emmesi %1’den kiiciik olan bir ak¢ini camuru

olarak tanimlanir.

Karakteristik bir saglik gereci camur recetesinde hammaddeler su oranlarda

kullanilir:

e %10-15 Potasyum Feldispat
e %10-12 Sodyum Feldispat

e %8-10 Kuvars

e %25 Kaolen

e %40-50 Kil

Bu ¢amurlarin litre agirligl en diisiik 1780 gr/lt olup iyi bir dokiimde ¢amurun
kalinlik almasinin 8 mm/sa tiksotropisinin ise %40-46 arasinda ¢ikmasi
beklenmektedir. Tiksotropi degerlerinin diismesi biinyede kalinhik almayi

zorlastirmaktadir.
Ates Kili (Fire Clay)

Samotlu seramik saglik gereclerini olusturan bu bilesimler ates kili olarak
bilinmektedir. Kil veya kaolen hammaddelerinin pisirilmesi ile ortaya ¢ikan samot
hammaddesiyle beraber kuvars, kaolen ve kil gibi maddelerin karisiminindan da
tiretilebilmektedirler. Fire clay lirtinlerinde ytizey piiriizstizliigiiniin saglanmasi i¢in

seramik yapilara astar (angop) ara tabakasi uygulanir. Angop islemi sir ile iiriin
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arasinda katman olusturmak i¢in yapilmaktadir. Angop isleminden sonra lirlne
yonelik sirlama ve pisirim gerceklestirilmektedir. Pisirim sonrasinda seramik

uriniin su emme degerinin %13’den diisiik olmasi beklenir [33].
ince Ates Kili (Fine Fire Clay)

Vitrifiye seramik sektoriinde biiylik 6l¢li ve boyuta sahip irtlnler FFC olarak
adlandirilan pismis kil oran1 yiiksek camurlar ile tiretilmektedir [1]. Karakteristik

olarak bir FFC vitrifiye camur regetesinde hammaddeler su oranlarda kullanilir:

e %3 Feldispat

e %18 Kuvars

e %15Kil

e %20 Kaolen

e %31 Samot [25]

Ulkemizde vitrifiye seramik firmalari, FFC iiriin regetelerinde ortalama %30-35
arast samot hammaddesi kullanmaktadir. Samotu FFC yapiya kattig1 ozellikler
bakimindan inceleyecek olursak; pismis bir hammadde oldugundan FFC biinyelerde

lirtine dayanim kazandirarak deformasyonu diisiiriicii etki gostermektedir [1].
3.3.3 Camurun Hazirlanmasi

Seramik saghk gereclerinde c¢amur hazirhigi kapsaminda baslangicta
hammaddelerin karistirilmasi gerceklesmektedir. Karistirici ortaminda baslangig
olarak 6zlii hammaddelerden olan kil ve kaolen dahil edilerek su ve deflokulant
araciigiyla ¢ozdirilmektedir. Devaminda 0zsiiz hammaddeler olan kuvars,
feldispat, vollastonit ve samot dahil edilir. Tim hammaddelerin karistirilmasa ile

birlikte camur elek analizi ve manyetik ayiricidan gecirilir [34].
3.3.4 Dokiim

Seramik camurlarin yer alan kil ve kaolenin tane boyutu 6zsiiz hammaddelere gore
cok kiictiktiir. Ayni zamanda standart bir iiriin blinyesinde toplam yiizey alaninin %
95’'ini olusturmakta olup c¢amur reolojisi ve kararlhigi tizerinde etkindirler. Bu
nedenle yiizey alanlarinin daha da biliyiimemesi i¢in kil ve kaolen degirmende

oglitme siirecine dahil edilmez. Hammaddelerin karistirilmasi sonrasinda gamurun

16



viskozite, tiksotropi, litre agirhigr gibi temel reolojik 6zellikleri uygun dokim

sartlarina gore kontrol altina alinir [35].

Vitrifiye seramik tiriinlerim karmasik form yapilari, bosluklu ve ince et kalinliginda

olmalar1 nedeniyle sekillendirilmesinde dokiim islemi tercih edilmektedir [35].

Yaygin olarak 2 dokiim yontemi kullanilip bunlar al¢1 kaliba (klasik) ve recine kaliba
(viiksek basing) dokiim seklindedir [34]. Klasik dokiimiin gerceklesme seklinde al¢1
kalip 6nemli bir rol oynamaktadir. Kalibin gézenekli yapida olmasi biinyede yer alan
fazla suyun emilmesini saglar. Suyun emilimi sirasinda kil tanecikleri kalip
yiizeyinde toplanarak istenilen formu olusturur. Istenilen kalinhk olusmasi
sonrasinda kalip icerisinden iiriiniin ¢ikarilmasi klasik dékiimii tanimlamaktadir
[35]. Yiiksek basing dokiimde ise sulu camur belirlenen basing ve zaman araliginda
sentetik polimer kaliplara gonderilir. Kalip ylizeyinde bulunan kanallar araciligiyla

suyun uzaklastirilmasi saglanir [36].

Seramik mamiillerin tiretim yontemi olarak dokiim tekniginin tercih edilmesi
sonucunda sekillendirme bakimindan cesitli hatalar gozlenebilmektedir. Camurun
reolojik bakimdan akiskan bir yapida olabilme 6zelligini etkileyen parametrelerin
tespit edilerek kontrol altinda tutulmasi 6nemlidir. Kontrol altinda tutulmasi
gereken bu paremetreler; camura eklenecek su orani, fiziksel ve kimyasal yapisi,
kullanilan hammaddelerin minerolojik bilesimidir. Ayrica tane blyukligu,
karisimda tercih edilecek deflokiilant, 6zsliz hammaddenin o6giitiilme siiresi,
camurun litre cinsinden agirhigr ve viskozitesi reolojik yetenegini etkileyen

parametreler olarak belirlenmistir [37].
3.3.5 Kurutma

Dokim isleminin gerceklestirilmesi sonrasi sekillendirilirken triinler kaliptan
cikarilmaktadir. Cikarilan biinyelerin nem orani ytliksek olmasindan dolay1 suyun
kontrollii olarak uzaklastirilmasina yonelik hava ortaminda 25°C ortamda bir giin
bekletilmesi gerekmektedir. 80-100°C sicakliga ytikseltilen ve ortalama olarak %
15-17 oraninda nem igeren firinlarda yaklasik olarak 10-13 saat arasinda kurutma
gerceklestirilir [35]. Kurutma fiziksel bir asamadan meydana gelmekte olup 1s1

etkisiyl numunenin tane yiizey neminin buharlastirilarak uzaklastirilarak disari
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atilmasini saglamaktadir. Bu slire¢ sinterleme asamasinda iirtinlerin deformasyon,
catlama gibi problemleri yasamamasi adina yapilir [38]. Kurutma isleminin
gerceklestirilmesi ile birlikte birbirinden uzak olan tane yapilar1 bliinyedeki nemin
uzaklastirilmasi ile birbirlerine yaklasir ve tirtinde kuruma kii¢iilmesini olusturur

[35].

Kurutma islemi gerek tiriin kalitesi gerekse isletmelerde ekonomik agidan énemli
bir yer tutmaktadir. Dékiim islemi sonrasi iirtinlerde yer alan suyun ¢abuk, tiriine
zarar vermeden uzaklastirlmasi gerekmektedir. Bu nedenle irin yiizey
biiytikliigiine gore kurutma havasinin sicakligi, hizi ve zamaninin planlanmasi

gerekmektedir [39].
3.3.6 Sirlama

Ogiitiilmiis uygun bilesimli seramik hammaddelerden elde edilen ve seramik biinye
lizerinde pisirme neticesinde cam yapiya benzer bir yapi olusturabilen karisimlara

ve biinye iizerinde olusan camsi tabakaya sir denir [40].

Seramik s olarak adlandirilan bu camlarin ergime noktalar1 daima iizerine
cekildigi biinyeden daha diigiiktiir. Seramik sirlarinda aranan en biiyiik 6zellik,
lizerine ¢ekildigi camur ile normal kosullarda fiziksel ve kimyasal baglar kurmasidir.
Bu baglarin cesitli nedenler ile iyi veya zayif olmalari sonucu, sirin basarisi
belirlenmis olur. Hatasiz bir sir tabakasi seramik bilinyenin iizerinde genelde
catlamadan ve kavlamadan kalmalidir [40]. Sirlanarak kullanilan seramik tirtinlerde

sirin gesitli gérevlerinden en 6nemlileri sunlardir:

e Uzerine cekildigi biinyenin sivilardan ve gazlardan koruyup yalitmak

e Biinyeye etki eden cesitli mekanik gliclere karsi koyma giiclinii arttirmak

e Biinye lizerinde parlak ve kaygan bir ylizey olusturmak

e Renkli pisme gosteren biinyelerin tizerinde ortiicii bir tabaka olusturmak

e Seramik yiizeyine renk ve doku oOzellikleri getirerek estetik degerini
arttirmak

e Sir altina uygulanan dekorasyonu koruyup dis etkililerden yalitmak [40].
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Genel olarak sirlarin siniflandirilmasi, sirin ortak o6zellikleri géz 6niline alinarak

yapilmaktadir. En ¢ok su 6zelikler géz dniine alinarak siniflandirma yapilmistir:

o Bilesimlerine gore sir ¢esitleri:
e Fritsiz (ham) sirlar
» Porselen sirlar
» Bristol (¢inko oksit igerikli) sirlar
» Kursunlu sirlar
e Fritli sirlar
» Kursunlu sirlar
» Kursunsuz sirlar
o Yiizey ozelliklerine gore sir ¢esitleri:
e Parlak sirlar
e Matsirlar
e Crackle (¢atlakh) sirlar
e Toplanmal sirlar
e Akica sirlar
e Kristal sirlar
e Aventurin sirlar
e Rediiksiyon sirlari:
» Lusterli sirlar
» Cin Kirmizisi
» Seladon sirlar
o Optik o6zelliklerine gore sir ¢esitleri:
e Saydam (transparant) sirlar
e Ortiicii (opak) sirlar

e Kristal sirlar [41]

Seramik saglik gereclerinde, iirtin boyutlarinin biiyiik olmasi nedeniyle sir yiizeyi
kisilerle direct temas halindedir. Kullanilan sirin beyaz ve opak olmasi, her tirli
kusuru rahatca gostermektedir ve diizgiin bir sir ylizeyi elde etmek olduk¢a zordur.
Buna ek olarak, {riinlerin pisirimleri uzun siirede ve yliksek sicakliklarda

gerceklesmektedir. Seramik saglik gereclerinde kullanilan sirlar, cam o6zellikleri
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tasimaktadir. Dolayisiyla sir, sinterleme sartlarindan ¢ok fazla etkilenmektedir.
Sinterleme siirecinde, sirin mat ozellik gostermesine sebep olan tamamen
kristallenme ya da seffaf 6zellik verecek sekilde tamamen camsi yapida olmasi
istenmemektedir. Bu nedenle, pisirim rejimi ve bilesim, sirin fiziksel ve kimyasal
ozelliklerine direkt etki eden parametrelerdir. Vitrifiye seramik saglik gereclerinin
sirlanmasinda, puskiirtme (spray) yontemi kullanilmaktadir. Bu piiskiirtme

pnomatik veya elektriksel olabilir. Yaygin olarak kullanilan hava ile piiskiirtmedir.

Saglik gereci sirlar1 yavas ve uzun siireli bir pisirim rejimine maruz kaldig i¢in her
tirlii parametrenin kontrol edilmesi zorlagsmaktadir. Sir yiizeyinde pisirimden
sonra istenmeyen hatalar ve istenmeyen sir ylizeyi ile karsilasimaktadir. En ¢ok
gorilen hatalar “pinhole” olarak adlandirilan kiiciik delikler, “blister” olarak
adlandirilan biytk delikler, matlasma, ¢atlama, portakal kabugu goriniimiinde
puruzli yiizey, leke, sir kalkmasi, toplanma gibi hatalardir. Hazirlanacak sirlarin bu
hatalar1 ihtiva etmemesi ve oldukg¢a diizgiin, purizliligi yok denecek kadar az ve

parlak olmasi gerekmektedir.
3.3.7 Sinterleme (Pisirim)

Seramik saglik gereci iiretiminde son asama olan sinterleme, uygun kosullar altinda
dokiimii gergeklesip kurutma islemine tabi tutulup sirli veya sirsiz bilinyelerin
kontrollii bir 1sitma ve sogutma islemi altinda gecirdigi zaman olarak
tanimlanmaktadir. Sinterleme islemi sirasinda numunelerde hacimsel ve yiizeysel
degisimler olusurken yapida yer alan bazi minerallerin artan sicakliga bagh olarak
eriyip sonrasinda sogutma ile camlasmasi gerceklesir. Yine sinterleme sirasinda
biinyede faz doniisiimleri ve kristal yapi farkliliklar1 meydana gelir [33]. Sinterleme
sicakliklarina bagh olarak vitrifiye seramik friinlerin fiziksel o6zelliklerinin
degisiminin arastirildigr bir calismada sinterleme asamasindaki farklilasmanin
porozite ve su emme degerlerinin artisina veya azalisina etki ettigi belirlenmistir

[42].

Sinterleme asamasi vitrifiye seramiklerde gecis sicakliginin ve doniisiim stirelerinin
kritik oldugu bir siirectir. Bu parametreler neticesinde seramik iirtiniin kullanim
Omdiirleri tayin edilebilmektedir. Siirecin gerceklesmesi sirasinda biinyenin ve sirin

kimyasal yapisi ile mineralojik bilesimlerin iceriginde bulunan hammaddelerin tane
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boyutu ve dagilimlar1 biinyenin fiziksel ve kimyasal degisimlerini etkilemektedir
[34]. Recgete iceriginde yer alan hammaddelerin birbirleri arasindaki iligkileri ve
sinterleme mekanizmasi ve bunu etkileyen kriterlerin belirlenmesi 6nemlidir. Bu
parametreler dikkate alinarak firin rejimi tayin edilir ve sinterleme sonucunda
ulasilmak istenen mikroyapi i¢in uygun kosullarin kontrol altina alinmasi saglanir.

[35]. Vitrifiye seramikler i¢in pisirim egrisi Sekil 3.3’ de verilmistir.
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Sekil 3.3 Vitrifiye Seramiklerin Pisirim Stireci [30]

(DOn 1s1tma zonu:

Bu bolgede biinyede yer alan kil, kaolen, kuvars ve feldispat homojen bir karisim

olusturmaktadir. Taneler birbirleri ile fiziksel temas igerisinde yer almaktadir.

Fiziksel suyun 30-150°C araliginda uzaklasmasi: Yiikselen sicakliga bagh olarak
biinyede yer alan fiziksel suyun wuzaklasmasi saglanir. Fakat bu asama
gerceklesirken catlama gibi sorunlara neden olmamak i¢in ani buharlasmadan uzak
durulmasi gerekmektedir. Suyun uzaklastirilmasi icin en uygun 1,7-2,2°C/dk 1sitma

hizi 6nerilmektedir [43].
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Kimyasal suyun uzaklasmasi ve organiklerin 150-500°C araliginda yanmasi:
Kil ve kaolende yer alan kaolenitin bozunmasi sirasinda olusan su 460-550°C’de
buharlasmaya baslamakta ve blinyeden 650°C’de biitliniiyle uzaklasmaktadir. Siire¢
sirasinda 1sitma hizinin 300°C /dk’ya ulagmasiyla birlikte biinyedeki organikler 700
°C'ye kadar, komiir benzeri safsizliklar ise 1100 °C olana kadar yanmaya devam
etmektedir. On 1s1tma zonunun bu safhasinda 1sitma hizinin optimum oldugu deger

1,7-3,33°C/dk araligidir [43].

Kuvars doniisimiiniin 500-700°C gerceklesmesi: Sinterleme siireci esnasinda o
kuvars fazinin, 3 kuvars fazina dontisiimii 573°C’de meydana gelmektedir. Bu islem
gerceklesirken ayni zamanda %1,6 hacim genlesmesi olusur. Genlesmenin
dengelenmesi kaolenit metakaolenit donlisiimii esnasinda ortaya c¢ikan kiiciilme ve
tanecikler arasinda yer alan bosluklarla olmaktadir. Ayn1 zamanda Kkilin yapisinda
bulunan bilesikler olan karbonat ve mika bozunmaya baslar. Bu safhadaki 1sitma

hizinin optimum oldugu deger 5-6,7°C/dk araligidir [44].

Karbonat ve siilfat tiirii bilesiklerin 700-1050°C araliginda bozunmasi:
Vitrifiye biinyeler olusturulurken karbonat kullanilmamaktadir. Fakat sir
bilesimlerinin olusturulmasinda yaklasik %18 oraninda gorulebilmektedir [45]. Bu
sicaklik araliginda magnezyum karbonat 800 °C’de ve kalsiyum karbonat 950 °C’de
bozunmaya baslar. Ayni zamanda 1sitma hizina bagh olarak, bu sicaklikta ortaya
¢ikan SO2 gazinin yapidan uzaklastirilmaya basladig sicaklik degismektedir. Burada
temel kriter sirin ergime sicakligindan yiiksek olmamasidir. Ortaya ¢ikan
istenmeyen gazin uzaklastirllamamasi durumunda c¢esitli sorunlar olusturur.
Ornegin; gaz biinye icinde kalip igne deligi hatasini olusturup ayni zamanda yiizey

kalitesini de diistirmektedir [46].
(II) Sinterleme zonu:

Bu boélgede camsi faz olusuyor olup bu faz kristal yapiy1 bir arada tutmaktadir.
Camsi1 faz hammaddelerin arasini doldurmaya baslayip bilinye boyutlarinda

kiiciilmeler ve piroplastik deformasyonlar meydana gelmeye baslar [47].

Amorf faz ve miillit kristallerinin 950-1100°C araliginda olusmasi: 950-

1000°C’de, kil bilinyesinde bulunun metakaolenin igne sekilli birincil miillit
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kristallerine ve silika cama donlismesi gercgeklesir. Bunun sonucunda yapida
hacimsel anlamda kii¢iilme meydana gelmektedir. Potasyum(K) feldispat 1150°C
erimeye ugrarken sodyum(Na) feldispat 1050°C’de erimektedir. K-feldispat siire¢
esnasinda ortamda su buhar1 yer almasi kosulunda silika ile temasa gecmesi
durumunda 1000°C'nin altinda bir sivi faz olusturma durumu bulunmaktadir.
Feldispat hammaddesinin kaolenle 1050°C iizerindeki ergitici etkilesimleri camsi
diisiik ve feldispata yakin tarafinda birincil miillit ve kaolene yakin tarafinda ikincil
milliti (tabaka sekilli) ortaya ¢ikarir. Yapiya uygulanmis olan sir ise 1100°C’de
erime Ozelligi gostermeye baslamaktadir. Bu araliktaki 1sitma hizinin en uygun

oldugu deger 2-2,5°C/dk araligidir [48].

Sinterlemenin 1100-1250°C araliginda tamamlanmasi: En ytksek sinterleme
sicakligl olan 1250°C’de iiriiniin vitrifikasyon islemi gerceklesmis olmaktadir. islem
sonucunda yapidaki kalinti kuvars miktar1 1s1l genlesme katsayisini
nitelendirmektedir. Bu dogrultuda 1s1l genlesme katsayisi ile kalint1 kuvars miktari

dogru orantilidir. Bu aralikta en uygun 1sitma hiz1 degeri 2-2,5°C/dk arahigidir [43].
(III) Sogutma zonu:

Sogutma zonunda istenilen mikroyapinin korunarak kontrollii bir sogutma ile
triniin firindan c¢ikisi gergeklestirilmektedir. 1250-1200°C araliginda sir icerisinde
biriken gazlar iriin kalitesini etkilememesi ac¢isindan 0,17-0,25°C/dk en uygun

sogutma hizi ile uzaklastirilmaktadir. [43].

600-180°C araliginda 0,8°C/dk’lik sogutma islemi ile 573°C’de kuvars doniislimii
(B—a) olusurken yap1 hacimsel olarak kiiciiliir. Yap1 icerisinde kalint1 kuvarsin azlig1

ve yavas sogutma deformasyonlari engellemektedir [43].

800-600°C araliginda 1,7-2,17°C/dk hizlarda yavas sogutma ile yapinin homojenligi

saglanip camsi fazin kati forma gecer.

1200-800°C araliginda 16,7°C/dk’lik hizli sogutma islemi ile yapi icerisinde olusma

riski bulunan gerilimler piroplastik deformasyonlar ile sontimlenmektedir [43].
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4

SILIKA AEROJELLER

4.1 Aerojel Tanimi ve Tarihgesi

Aerojel, gozenekler icerisinde bulunan sivinin hava ile degistirilmis oldugu kati
maddelerdir. Yiizeyleri fiziksel olarak incelendiginde ¢ok fazla kiigiik deliklerden
olustugu, siingere benzedigi goriilmektedir. Aerojeller Sekil 4.1’de de oldugu tlizere
diinyanin en hafif kati malzemeleri olup ¢ok diisiik yogunluklu ve son derece diistiik

151l iletkenligin yani sira yliksek spesifik yiizey alanina sahip sentetik gozenekli bir

malzemedir [49].

Sekil 4.1 Aeroejel Yapisi [50]

Genel olarak incelenirse, aerojellerin gozenekleri mezo yapida olup %90-98
arasinda gozeneklilik icermektedir. Bununla birlikte aerojellerin eldesi farkh

malzemelerden yapilabilmektedir. Bunlar;
e Silika
e Metal oksit gecislerinin ¢ogu
e Lantanit ve aktinit metal oksitler

e Birkac¢ ana grup metal oksitler

e Organik polimerler

24



e Biyolojik polimerler
e Yariiletken nano yapilar
e Karbon

e Metaller (bakir ve altin gibi)

Aerojellerin tarihgesi incelendiginde giinimiizdekilere benzer yapida olan ilk
aerojeller Steven S. Kistler tarafindan 1931 senesinde tretildigi gértilmektedir. Elde
edilen bu aerojeller oldukga ilgi uyandirmis, olusumunda saydam, diisiik yogunluklu
ve milyonlarca gozenekli yapisi olmasi etkili olmustur [51]. Ilerleyen seneler
icerisinde Kistler elde ettigi aerojellerin karakterizasyonunu yaparak, ¢ok farkl
ozellikler iceren bir seri aerojel daha gelistirmistir. Ayrica Kistler tungstik, ferric,
nikel tartarat, seliiloz, nitro seliiloz ve jelatin gibi bir ¢cok maddeden aerojel

sentezlemeyi de basarmistir [52].

Aerojeller sahip olduklar tstiin o6zellikleri ile gliniimiizde bircok bilimsel ve
teknolojik ihtiyaclarin giderilmesinde kullanilmaktadir. Giinimiizde genellikle
silika aerojeller kullanilmakta olup farkli uygulama alanlarina 6zel aerojeller de

sentezlenmektedir.
4.2 Silika Aerojeller

Silika aerojel ilk defa 1930’larda Kistler tarafindan kesfedilmistir. Ilerleyen yillarda
ise Teichner grubunun yaptig1 sol-jel metodundaki iyilestirmelerle {iretimi
kolaylasan silika aerojelin popiilerligi artmistir. Silika aerojeller, tim aerojeller
icerisinde son 30 yildir lizerinde en fazla arastirma yapilan ve sahip oldugu
olaganiisti ozellikleri ve olduk¢a genis uygulama alanina sahip olan aerojeldir [6].
“Silika” adi1 verilen aerojelleri temsil eden genel formiil, Si(OR)4 formiilidiir.
Silisyumla baglantili cesitli organik fonksiyonel gruplar iceren bir¢ok baska
alkoksitler jele farklh oOzellikler vermek i¢in kullanilmaktadir. Silika aerojeller
genellikle sol-gel yontemi ile liretilmekte ve tliretim parametrelerine bagh olarak
(vaslandirma, baslaticilar, kurutma vb.) farkli mekanik ve fiziksel 6zelliklere sahip

olmaktadir.
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Sekil 4.2 Silika Aerojel Sematik Yapisi [53]

Silika aerojeller partikiillerinin ¢ok sayida ¢apraz bagh zincirlerinden olusan nano
gozenekli malzemelerdir. Sekil 4.2’de sematik i¢ yapisinda da gozenekler belirgin
bir sekilde goriilmektedir. Silika aerojel, yliksek spesifik yiizey alanli (100-1200
m?/g), yiiksek gozenekli (%80-99.9), diisiik yogunluklu (0.003-0.3g/cm3), disiik
dielektrik sabitli (~1.05) ve ustiin 1s1 yalitimli (0.005W/m K) disiik kirinim indisli
oldukca miikemmel 6zelliklere sahip bilinen en hafif kati maddelerdir [7] [8] [9].
Yiiksek gozenekliligi ve kiiciik gozenek boyutlar: sayesinde, aerojeller miikemmel
fiziksel, 1s1l, optik ve akustik ozelliklere sahip olmaktadir. Yiiksek gozeneklilikleri
sayesinde aerojeller bilinen en hafif kat1 maddeler olma rekorunu elinde tutar ve

yaklasik 3 kg/m3'liik diistik bir kiitle yogunluguna sahip olabilirler.
4.3 Silika Aerojellerin Ozellikleri ve Kullanim Alanlari

Silika aerojeller gozenekli bir madde olmasina karsin siradisi bir sekilde saydam bir
forma sahiptirler. Mikro yapisinin 15181n dalga boyuyla mukayese edildiginde daha
kiiglik oldugu goriilmektedir [54].

Genellikle silika aerojeller zayif mekanik 6zelliklere sahiptirler (diisiik gerilme,
sikistirma ve esneklik katsayisi). Bu durum aerojel numuneleri gevrek, yumusak ve
kirilgan hale getirir. Bu eksiklikler biiyiik oranda silika aerojellerin gelisimi ve
uygulama alanlarini sinirlar. Bununla birlikte, glinlimiizde silika aerojellerin

mekanik 06zelliklerini gelistirmek icin aerojellere bazi lifler ve diger sert
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malzemeleri ekleyerek mekanik mukavemet ve toklugun arttirilmasi gibi ¢abalar

gosterilmektedir [49].

Yuksek gozeneklilik ve kiiciik gozenek boyutundan baska, aerojellerin olaganitistu
ozelliklerinden bir digeri de ¢ok diistik 1s1 iletkenligidir. Aerojellerin ¢ok kiigtik 1s1l
iletkenlige sahip olmasinin sebebi, %1-10 arasinda degisen kati maddenin
miktarinin olduk¢a az olmasi, ayrica birbiriyle baglantili veya baglantisiz gozenekli,
3 boyutlu ag yapili parcaciklardan olusmasidir. Normalde, silika aerojel i¢in sicaklik
aralig1 -190 °C - 1200 °C’dir. Nano gozenekli yap1 sebebiyle silika aerojel 10°C’de ve
atmosferik basingta cok diisiik 1s1l iletkenlik degerine sahiptir. Statik 1s1l iletkenlik
degeri havadan daha diistiktiir ve silika aerojel molekiilleri, yliksek sicakliklarda
ayrismayacak ve zararl gaz ¢cikarmayacaktir. 800°C’de bile, 1s1 iletkenligi sadece 43
mW/(m.K)’dir. Silika aerojeller, 1siya direncli elyaf malzemelerle birlestirilerek,
sanayi, insaat, sithhi tesisat, otomotiv, havacilik ve diger alanlarda yaygin olarak

kullanilan farkh yalitim malzemeleri haline getirilebilir [49].

Silika aerojeller, sentezlenme sartlarina bagh olarak hidrofilik veya hidrofobik
ozellikler icermektedir. Yapisinda yer alan silanol (Si-OH) polar grubu hidrofiliklik
kaynagidir. Ciinkii bu grup, suyu adsorplanmaya tesvik etmektedir. Silika
aerojellere genellikle yiiksek sicakliklarda siiper kritik kurutma yapilarak
hidrofobik, CO: ile diisiik sicaklikta kurutma yapilarak hidrofilik o6zellik
kazandirilmaktadir. Kurutma ytizeyi boyunca farkl yiizey gruplarinin olusmasi bu
farklilig1 olusturmaktadir. Hidrofobik 6zelligi arttirmaya yonelik 2 ayr1 yontem

kullanilmaktadir.

e Kurutma esnasinda ajan dahil etmek veya jellesme sirasinda ylizey
modifikasyonu i¢in ajan dahil etmek.
e Kurutma faaliyetinden sonra 1sil olarak yiizey modifikasyonu olusturmak

[54].

Silika aerojeller sahip oldugu tistiin 6zellikleri sayesinde olduk¢a genis bir kullanima

alanina sahip amorf yapida malzemelerdir. En 6nemli kullanim alani 1s1l ve ses

yalitim 0Ozelligi sayesinde insaat, tekstil ve havacilik endiistrileridir. Havacilik,

nakliye, endiistriyel ekipmanlar, enerji tiretimi, yiiksek sicaklik 1s1l ve yangindan

korunma gibi uygulamalar i¢in 1200°F (650°C)'ye kadar olaganiistii 1s1 yalitimi
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saglayabilmektedir [55]. Ayrica kimya sektoriinde zehirli organik bilesikler ve
sularin aritimi i¢in adsorban, nem sensort, katalizor tasiyicisi, enjeksiyon ajani,
vernik ve boyalar icin dolgu malzemesi, eczacillik ve tarimda tasiyici malzeme,
akustik bariyer, sliperkapasitor, elektronikte izolator, sensor bilesimleri, pigment
tasiyicilar, cerenkov detektorii, gerilim diizenleyiciler, seklinde c¢alismalar

mevcuttur [56] [57].
4.4 Silika Aerojellerin Uretim Yontemleri

Genel olarak silika aerojel iiretiminde sol-jel yontemi kullanilmaktadir. Bu yontem
diger yontemlere gore diisiik sicakliklarda ¢alisilan yiiksek saflikta ve homojenlikte
uriinler veren bir yontemdir. Bu yontem metal alkoksitlerin ve inorganik tuzlarin
hidrolizi ve yogunlastirilmasiyla gerceklesir [58]. Silika aerojel sol-jel yontemi ile
elde edilmektedir. Sol-jel prosesi temel olarak jel hazirlama, jelin yaslandirilmasi ve
jelin kurutulmasi dahi 3 basamakta gergeklesir. Son {iriin yapisini degistirmek i¢in

farkl prosediirler de eklenebilir.

Sol-jel yontemi, nano-yapili bir kati silika aginin, silika onciiliiniin hidrolizi ve
yogunlasma isleminin bir sonucu olarak siloksan kopriilerinin (Si-O-Si) yapilarinin
olustugu bir yontemdir. Bu tiir tepkimeler, organik oncilerin karbon atomlari
arasindaki baglarin lineer zincirlere veya dallanmis (¢apraz bagl) yapilara neden
oldugu organik kimyadaki bir polimerizasyon islemine esdegerdir. Sol-jel
kimyasinin son 10 yillarda hizli gelismesi nedeniyle, silika aerojellerin liretiminin
cogunda oOnciiler olarak silikon alkoksitler kullanilmaktadir. Silisyum alkoksitlerin
en yaygin olanlar ortak kimyasallarla birlikte tetrametilortosilikat [TMOS,
Si(OCHs)4] ve tetraetilortosilikat [TEOS, Si(OCH2CH3)4] seklindedir [59]. Yapida su
ile karismay1 zorlastiran TEOS gibi maddelerin kullanimi s6z konusu oldugunda
karisimi1 daha homojen bir yapiya dontistiirmek icin alkol, aseton, dioksan gibi ¢esitli
cozucller devreye alinmaktadir. Literatirde farkli baslangic maddelerinin
parametrelerin olmasi durumunda silika aerojellerin 6zelliklerinin de farkli oldugu
bildirilmistir [54]. Alkoksisilanin hidrolizi, sol-jel islemi icin énemli olan bir asit
veya baz gibi bir katalizoriin eklenmesi ile baslar. Bu nedenle, hidrolize silisin

dogasi, ¢ozeltinin pH'ina baghdir.

28



Aerojel tiretiminin ilk basamagi olan jellesme islemi gerceklestirildikten sonra elde
edilen silika jeller, silika agina yeni monomerlerinin dahil edilmesi ve siloksan

capraz bag mertebesinin artmasi amaci ile yaslandirma islemine tabi tutulurlar.

Kurutma isleminden 6nce jelin yaslandirilmasi ag biitiinliigiiniin giiclendirilmesine
yardimci olur ve boylece sonra yapilacak islemler sirasinda kirilma riskini azaltir.
Yaslanma sirasinda, kondenzasyon tepkimeleri ve jel ag1 icindeki siloksan ¢apraz
baglanma (=Si-OH+0H-Si=—=Si-0-Si=) miktarinin artmasi ve tepkimeye girmemis

oligomerlerin yapiya katilmasi nedeniyle jel iskeletin saglamlig1 ve sertligi artar.

Jelin kurutulmasi 6nemli adimlardan biridir. Kurutma islemlerinde farkl yontemler
uygulanmaktadir. Kurutma isleminde ¢o6ziicii uzaklastiriirken dikkat edilmesi
gereken en onemli unsur, jelin iskelet formunun korunup biuziilmenin en aza
disiirtilmesidir [54]. Ortam basincinda gesitli sicakliklarda, dondurarak kurutma
yontemi ya da superkritik kurutma yontemleri baslica uygulanan kurutma
yontemlerindendir. Stiperkritik kurutma, jel icindeki sivinin kontrol edilerek jelden
uzaklastirma islemidir [60]. Karbondioksit, metanol, etanol vb. maddeler Kkritik
basing ve kritik sicaklik degerine ulastiklarinda stiperkritik sivi olarak davranirlar.
Bir madde stiperkritik sartlara ulastiginda artik sivi gibi degildir ve bu sartlarda
molekiillerinin sahip oldugu enerji ile sivilarda olusan ylizey gerilimini kirar.
Stiperkritik kurutma, jeldeki kilcal gerilimleri (capillary stress) gidermeye olanak

saglar [61].

Silika aerojel tiretiminde ucuz baslangi¢c maddesinin ve uygun kurutma yénteminin
kullanildig1 ¢alismalar mevcuttur. Disiik maliyetli silika aerojel tiretiminde silikon
alkoksit baslangic maddelerinin alternatifi olarak olduk¢a diisiik maliyetli ve kisa
surede kolayca kolloidal silika formunu olusturan sodyum silikat (cam suyu)

cozeltisinin kullanimi olduk¢a yaygindir [62].
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5

DENEYSEL CALISMALAR

5.1 Kullanilan Hammadde ve Cihazlar

ince ates kili (Fine fire clay-FFC) ¢camur bilesiklerinin yiiksek mukavemetli olmasi
ve deformasyon degerlerinin daha diisiik olmasindan dolay1 lavabo iiretimlerinde
yuksek oranli samot maddesi iceren bu ¢amur bilesikleri kullanilmaktadir [63].
Deney ¢alismalar1 kapsaminda FFC biinyelerin eldesine yonelik kil (Matel A.S.),
kaolen (Kaolen AD), kuvars (Matel A.S.), potasyum feldispat (Kaolen AD), samot
(Kaolen AD) ve vollastonit (Matel A.S.) hammaddeleri Duravit AG tarafindan
saglanmistir. Kullanilan silika aerojel ise, Yildiz Teknik Universitesi
Biyomiihendislik Bolimu Lipid ve Kompozit Laboratuvarlarinda iiretilmistir.

Kullanilan hammaddeler Sekil 5.1'de gosterilmistir.

Sekil 5.1 Calismalarda Kullanilan Hammaddeler a) 1-Samot, 2-Kaolen, 3-Kil, b)
Silika Aerojel ¢) Kuvars d) K-Feldispat e) Vollastonit
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Kullanilan Hammaddeler:

K-2 Kaolen

MASK 6 Kil

K-Feldispat

Kuvars

Samot 300

Vollastonit

Silika Aerojel

Deflokiilant: Sodyum Silikat

Kullanilan Cihaz ve Ekipmanlar:

5.2

5.2.1 Referans Numune ve Silika Aerojel ilavesi Yapilmis Numunelerin

Mikser

Ale¢1 Kalip

Firin

Manyetik ayristirici
Kumpas
Piknometre

Hassas Tarti

Recete Calismalari

Hazirlanmasi

Camur hazirlama ¢alismalarinda farkli bilesimlerde 5 farkl regete olusturulmustur.
Hammaddeler, FFC ¢camur regetelerine gore belirli oranda su ve sodyum silikat ile
karistirilarak elde edilmistir. Calismada ¢amur regeteleri, referans, N1, N2, N3, N4,

N5 olarak kodlanmistir. Tablo 5.1, bu camur regetelerinde bulunan silika aerojel

miktarlarini gostermektedir.
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Tablo 5.1 Calismalarda Kullanilan Regetelerde Silika Aerojelin Agirlik¢a Bulunma

Orani

Hammadde REF N1 N2 N3 N4 N5

Silika Aerojel (%ag) - 0,55 3,00 | 500 | 7,50 | 10,00

Hazirlanan ¢amurlarin agirlikca bilesimi yaklasik olarak: %26-27 Samot, %10-16
Kuvars, %1 - %1,5 K- Feldispat, %3-3,5 Vollastonit, %17-20 Kaolen, %30-33 Kil ve
%0,55-10 Silika Aerojel icermektedir. Referans ¢amur ve silika aerojel ilavesi

yapilmis camurlar ayni kosullarda hazirlanmistir.

Silika aerojelin farkli regete bilesimlerinde ¢amur biinyeye uygulanmasi ic¢in
laboratuvar olgekli ince ates kili “FFC” ¢amuru uygun iretim sartlarinda
hazirlanmistir. Bilesigi olusturacak hammaddeler uygun sekilde tartilmis, uygun
tane boyutunda ve su icerisinde ¢o6ziinen hammaddelerin eklenmesiyle acicilar
vasitasiyla gerekli olan litre agirhigina gelecek sekilde camur bilesikleri Sekil 5.2'de

oldugu gibi karistirllmistir.

Sekil 5.2 Camur Hazirlama

Camurun olusturulmasi sirasinda hammaddelerin kullanim sirasi 6zelliklerine gore

dikkat edilmistir. Baslangi¢ olarak silika aerojel dahil edilmis devaminda o6zli
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seramik hammaddeleri olan mask-6 kil ve k-2 kaolen ilave edilmistir. 3
hammaddenin karisimi tamamladiktan sonra 6zsiiz hammaddeler olan kuvars, K-
feldispat, samot 300, vollastonit dahil edilmistir. Camur hazirlanmasi1 asamasinda
reolojik oOzellikler takip edilmis olup deflokiilant ve su eklemeleri ile istenilen

dokiim 6zellikleri kazandirilmistir.

Hazirlanan ¢amurun reoloji ¢alismalar1 TS EN 997 standardina gore yapilmistir. 1
litrelik bir kap i¢indeki agirligi camurun yogunlugunu belirtmektedir. Sekil 5.3’de

piknometre gosterilmektedir. Yogunlugun belirlenmesinde iki 6nemli faktor vardir:

e Kullanilan hammaddeler,

e Sodyum silikat miktaridir.

Yapilan ¢alismada ¢amurun yogunlugu o6lgiilerek kati/sivi oraninin belirlenmesi ve
standartlara uygunlugu incelenmistir. Hazirlanan referans camurun litre yogunlugu
1834 g/L iken diger silika aerojel katkili numunelerde litre yogunlugu en diisiik
1595 g/L, en yliksek 1836 g/L olarak ol¢iilmiistiir.

Sekil 5.3 Piknometre ile Litre Agirlig1 Tayini

Evrensel Gallenkamp viskozimetresi tiksotropinin hizli dl¢iimleri i¢in seramik
alaninda en ¢ok kullanilan cihazlardan biri olup el ile calistirilmaktadir. Deneysel
calismalarda kullanilan cihaz Sekil 5.4’de gosterilmektedir. Test sirasinda disk

360°C dondiuriiliip sonra serbest birakilip, viskoziteyi 6lgmek icin numunenin
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silindirin dis kismi iizerindeki frenleme etkisi kullanilmistir. Tiksotropi degeri, 5
dakika sonra (numunenin statik durumda kaldig1) ikinci bir 6l¢iim yapilarak

saptanmis ve birinci 6l¢lime gore fark hesaplanmistir.

Sekil 5.4 Gallenkamp Viskozimetresi

Hazirlanan ¢camurlarin analizlerinin gerceklestirmesi sonrasinda 300 meslik elekten
gecirilmigtir. Elekten gecirilen camura miktanislanma kuvveti uygulanarak camur

biinyesinde  bulunan istenmeyen manyetik bilesenlerin = temizlenmesi

gerceklestirimistir.

¥

v 8.

b e e, ¢ |
A oy -

Sekil 5.5 a)Hazirlanan Camurun Elek Analizi, b) Manyetik Bilesenlerin

Ayristirilmasi
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Viskozite, akiskanin akisa karsi gosterdigi direng¢ olarak tanimlanmaktadir. Durgun
haldeki bir akiskana kayma gerilimi uygulandiginda akiskan deforme olur.
Molekiiler etkilesim ve molekiller momentumun transferi akiskanlarin
viskozitesinde iki oOnemli etkendir. Rotasyonel reometre, akiskan igerisine
daldirilmis milleri (spindle) dondiirmek i¢in gerekli torku (momenti) hesaplayarak
viskozite 6l¢limii yapmaktadir. Bu kapsamda 27°C’de sabit hizda zamana bagh
camurun reolojik Ozellikleri Thermo Haake Reometre cihazinda incelenmistir.
Camur icerisinde askida kalan molekiiller sedimente olma egilimindedirler. Bu
durum vizkoziteyi arttirmaktadir. Dolayisiyla viskozite tayini camurun hazirlanmasi
asamasinda da onemlidir. Camur hazirlama ¢alismalari sirasinda Ford Cup cihazi
kullanilmis olup ¢amurun 30 dk siirelik zamanda akis siiresi dl¢iilerek viskozitesi

belirlenmistir.

Sekil 5.6 Reoloji Calismalar1 a) Reometre Cihazi b) Ford Cup Cihazi

5.2.2 Referans Camur ve Silika Aerojel ilavesi Yapilmis Camurlarin Dékiim

islemi ve Kurutulmasi

Duravit AG'de referans ve 5 regete icin toplamda 6 dokim islemi
gerceklestirilmistir. Dokiim ¢calismalari derin al¢1 kaliplara gergeklestirilmistir. Sekil
5.7’de oldugu gibi farkli tip kaliplar kullanilarak recgetelerin karakterizasyon

calismalar1 icin uygun deney numuneleri olusturulmustur. Dokim islemi
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sonrasinda 1 saat beklenerek kalinlik alma durumlari incelenmistir. Numuneler

havada 24 saat boyunca hava ortami olan 25°C’de kurutulmasi gerceklestirildikten

sonra sinterleme asamasina geg¢ilmistir.

Sekil 5.7 Al¢1 Kaliplara Dokiim

5.2.3 Sirlama ve Sinterleme

Kurutma isleminden sonra numunelerin TS EN 997 standardina gére 1250°C'de
sinterlenmesi gerceklestirilmistir. Sinterlenme asamasinda ilk olarak 40°C’den
800°C’ye 160°C/saat sicaklik artisi saglanmistir. Daha sonra 800 °C'den 1250 °C'ye
180 °C/saat sicaklik artisi devaminda 1250 °C'de 30 dakika bekletilmistir.

Beklemeden sonra 1250 °C'den 40 °C'ye kontrolsiiz sogutma yapilmistir.
5.3 Karakterizasyon

5.3.1 Et Kalinligi ve Agirlik Deneyleri

TS EN 997 standardina gore et kalinligi ve agirhik analizi yapilmistir. Et kalinhigi
analizinin yapilmasi i¢in hazirlanan ¢amurlar slip dékiim yontemi ile bir kaliba
dokilmistir. Slip dokiimiin yapilmasindan sonra kalip icerisinde numuneler 1 saat
bekletilip cikartilmistir. Kaliptan cikarilan oOrneklerin et kalinliklar1 4 farkh
noktadan 6l¢iliip ortalamasi alinmistir. Agirhik analizi sinterlenmis 6rnekler icin
gerceklestirilmistir. Her bir regete i¢in 10’ar 6rnek olusturulmus agirliklar élciiliip

ortalamasi alinmistir. Cikan sonuclar birbirleriyle karsilastirnnlmistir. Calismalar
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kapsaminda kullanilmak iizere 1 recete i¢in hazirlanan karakterizasyon numuneleri

Sekil 5.8'de gosterilmektedir.

Sekil 5.8 Karakterizasyon Numuneleri

5.3.2 Kiciilme Deneyleri

Bulamag genellikle 10x50x100 mm boyutlarinda plakalar elde etmek i¢in alg1
kaliplara dokiilmistiir. Bu plakalar hala i1slak iken, numunelerin ¢apraz birim
uzunluklart kumpas (L1) ile belirlenmistir. Plakalar once kalipta, daha sonra
kurutma kabininde 105 °C'de sabit uzunluga ulasincaya kadar kurutulur. Kuru
uzunluk degerleri, kurutulmus plakalarin kumpas (L2) ile yeniden 6l¢iilmesiyle elde

edilmistir.

(L1 - L2)x100 (5.1)
L1

Kuruma Kii¢tilmesi (%) =

Ornekler 1250°C'de kurutulduktan sonra sinterlenmistir. Sinterlenmis uzunluk

degerleri, sinterlenmis plakalarin kumpas (L3) ile yeniden 6l¢iilmesiyle elde edilir.

37



(L2 — L3)x100 (5.2)

Pisme Kii¢iilmesi (%) =

L2
Olgiilen numunenin toplam kiigiilmesi;
L1 —L3)x100 5.3
Toplam Kiigtilme (%) = ( Ll) (53)

5.3.3 Su Emme Testi

TSE EN 997 standartlarina gore su emme testleri gergeklestirilmistir. Standart
kapsaminda ilk olarak numunelerin kuru agirliklar1 (G1) él¢iilmiistiir. Olciimden
sonra numunerler distile saf suda 2 saat kaynatilmistir. Kaynatma islemi bittikten
sonra numuneler 20 saat suda bekletilmistir. Islem tamamlandiktan sonra
numunelerin yiizeyi kurutulup agirliklar1 (G2) tekrar ol¢iilmiistiir. Kullanilan su

emme cihazi Sekil 5.9’da gosterilmistir.

(G2 — G1)x100 (5.4)

Su Emme (%) = o1

Sekil 5.9 Su Emme Test Cihazi

5.3.4 Uc¢ Nokta Egme Testi

TSE EN 997 standartlarina gore destekler arasi mesafe (L) 150 mm, yiikseklik (h)

14,3 mm ve genislik (b) 5,1 mm olarak belirlenmistir. Her recete i¢in 6’sar numune
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hazirlanmis olup Sekil 5.10°da gosterilen Gabrielli cihazinda egme testi yapilmistir.
Numuneler destekler {izerinde ortalanmis ve cihazin {ist ¢genesi numune ile yakin
temasa getirilmistir. Test baslatilmis ve numune kirilincaya kadar yiik uygulanmaya

devam edilmistir.

Sekil 5.10 U¢ Nokta Egme Test Cihaz

5.3.5 Dilatometre ve Deformasyon Analizi

Sinterlenme davraniglarinin belirlenmesi igin Netzsch DIL 402 PC/1 cihaz
kullanilmistir. Her regete icin 6’sar sirli ve sirsiz numune hazirlanmis olup 300°C,
400°C, 500°C ve 650°C’deki davranislar: incelenmistir. Sekil 5.11’de dilatometre
analizi icin hazirlanan numuneler yer almakta olup deney analizi gergeklestirilen

cihaz gosterilmektedir.

Sekil 5.11 Dilatometre Analizi a) Dilatometre Numuneleri, b) Test Cihazi
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Sinterlenmeye karsi bilinyenin direncini 6l¢gmek icin ise deformasyon ornekleri
hazirlanmistir. Deformasyon oérnekleri her regete icin 4’er adet hazirlanmis olup
hazirlanis stireci Sekil 5.12’de verilmistir. Sinterlenen bu numuneler kumpas

yardimi ile 6l¢iilerek deformasyon miktarlar belirlenmistir.

Sekil 5.12 Deformasyon Testi a) Deformasyon Kalib1 b) Test Numuneleri

5.3.6 Pisme Renk Kontrolii

Bir sirin en 6nemli 6zelliklerinden biri renktir. Renk 6l¢ciimii, optik yéntemlerin renk
Olcen aparatlar vasitasiyla yapilir. Bu aparatlarda bir flag lambasi bir kiirenin icinde
daginik bir sekilde sagilir ve 151k diisey olarak numuneden yansir ve 15181 algilayan
bir detektor tarafindan toplanir. Bu yansiyan 1sik bir monokromatér ve tek dalga
boyunun yogunlugunu belirlemek i¢in kullanilan bir fotoelektrik hiicre tarafindan
kirilir. Renk 6l¢ciimii yapilmadan cihaz beyaz ve siyah standartlarina gore kalibre
edilmelidir. Deney sirasinda fotoelektrik hiicre tarafindan kaydedilen renk

sinyalleri bu standarda gore karsilastirilir [64].

Renk 6lciim metotlarindan bir baskasi da; Tricolor LFM 3 (Dr Lange GmbH) renk
farklilig1 6lciim aparati 6rneginde oldugu gibi “3 uyarimli metot” diye tabir edilen
metottur. Numune iki 151k kaynagindan 45 derecelik aciyla aydinlatilmaktadir. Daha
iyi bir aydinlanma i¢in (6rnegin, dokulu ytzeyler), iki halojen lamba yerlestirilir.

Standart kullanimlarda lamba tiirevleri C Tipi ve D 65 Tipi lambalardir. 3 uyarimh
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yonteme gore, 0 derece ve normal arasi daginik yansitilan 151k, standart X, Y, Z
spektral filtrelerinden gecerek 3 fotodetektor tarafindan alinir. Bu detektorlerden
alinan veriler toplanir ve bilgisayar yazilimlari ile uluslararasi standartlara gore

analiz edilir [64].

Sir ylizeyi renginin nicel degerini belirlemek icin renk 6l¢iim cihazi kullanilir.
Genellikle asagidaki denklemlere gore hesaplanan L* a* b* degerleri verilir. Bu
degerler CIE tarafindan CIELAB uygulamasinin gelistirilmesinden gelir. CIELAM
renk sisteminde, biitiin renkler ti¢ boyutlu bir yer kaplar. L* parlaklik ekseni, yani
L*=0 siyah L*=100 ise beyaz demektir. L* eksenine dik olan diger bir eksen a*
eksenidir ve bu eksen pozitif yone dogru kirmiziligl negatif yone dogru ise yesil
rengi temsil eder. L* eksenine dik olan diger eksen ise b* eksenidir. Bu eksen de

negatif yone dogru mavi rengi pozitif yone dogru sari rengi tanimlar.

ANy

+b - : +a

Sekil 5.13 L*, a*, b* Kromatik Koordinat Semasi [65]

Calismalar kapsaminda Konica Minolta marka CR-400 model spektrofotometre
kullanilmistir. Olciimlerde referans yiizey cihazin beyaz kalibrasyon icin kullanilan
ylzeyidir. Buna gore oOl¢lim degerleri yorumlanmistir. Her bir regete icin D65

lambasi ile 5’er adet ¢ekim yapilmistir.
5.3.7 Harkort ve Otaklav Testi

Endiistriyel tiinel firindan alinan sirh irtinlere Harkort testi uygulanmaktadir. Bu
test, belirli bir sicaklik degerine cikartilan sirli iriinlerin soguk su icerisine
daldirilarak sir yiizeyinde olusabilecek catlaklarin gézlenmesi esasina dayanir [66].
Calismada seramik saglik gereci olarak bilinen opak sir kullanilmis olup sirl

biinyelerin 120 °C’den maksimum 260 °C’ye kadar 20 °C’lik artislar ile davranisi
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gozlemlenmistir. Her 20 °C artis sonrasi 20 °C’de bulunan su igerisine daldirilip
catlamanin olup olmadigi incelenmistir. Harkortta her sicaklik degeri i¢cin 3 numune
kullanilmistir. Standart sicaklik degeri 160 °C’in altina diismemesi gerektiginden
test islemi bu hususa dikkat edilerek gerceklestirilmistir. Harkort deneyi silika

aerojel etkisini gozlemlemek adina sadece N1 i¢in yapilmistir.

Sekil 5.14 Harkort Deney Numuneleri

Otoklav, hizli 1s1 degisimlerine karsi biinyenin hasara ugramaksizin dayanip
dayanamayacagini gosteren karakteristik bir testdir. Bu analiz ¢alismasi ile otoklav
icinde yiiksek basingta buhara maruz birakilarak sir gatlagi olusma dayanimi
belirlenmistir. Otoklav deneyinin yapilmasinda Gabbrielli marka cihaz
kullanilmistir. Otoklav cihazi igerisine saf su birakilmasi saglanarak cihaz icerisinde
suyun buharlasmasi ile basin¢ uygulamasi saglanmistir. 8 bar’a kadar sicak basing

uygulanmis olup kontrolli otoklav icine yerlestirilen 8 parca plaka ile saglanmistir.

Sekil 5.15 Otoklav Cihaz
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5.3.8 Faz Analizi

X-1511 kirinimi (XRD), malzemelerin kristallografik 6zelliklerinin ve icerdikleri
fazlarin belirlenmesi i¢in yapilmistir. Analiz ¢alismalari i¢in sinterlenmis numuneler
kullanilmistir. Numuneler toz hale getirilmesi icin alumina jet degirmende
ogutilmistiir. 1 kg'lik jet degirmende 150 gram toz numune elde edilmesi 20 dakika
ogiitme islemi gerceklestirilmistir. Ogiitme sonrasinda 300 mikron elekten
gecirilmistir. Sekil 5.16’da alumina degirmende 6giitiilen tozlar ve bu tozlarin elek

analizlerinin gercgeklestirilmesi gosterilmistir.

Sekil 5.16 Boyut Kiiciiltme Calismalari a) Ogiitme b) Elek Analizi

Toz hale getirilen numunelerin analizlerinin gerceklestirilmesi Istanbul Teknik
Universitesi’nde XPert-Pro cihaz1 kullanilarak saglanmistir. Cihaz parametreleri su

sekilde belirlenmistir:

e Scan Axis: Gonio

e Start Position [°26]: 10.0119
e End Position [°20]: 89.9819
e Step Size [°20]: 0.0220
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Sekil 5.17 X- Isini Kirinim (XRD) Analizi Calismalari

XRD c¢ekimlerine ait difraktogramlarin mineral c¢oéziimlemesi Yildiz Teknik
Universitesi'nde bulunan Panalytical High Score Plus 4.7 programi iizerinde
degerlendirilmistir. Ilgili program iizerinde Rietveld Metodu uygulanarak tam
kantitatif analiz gerceklestirilmistir. Analiz sonucunda numunelerin yapilarinda

bulunan faz yiizdeleri tespit edilmistir.
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6

SONUCLAR VE TARTISMA

6.1 Reolojik Sonuglar

Tablo 6.1'de c¢amurlarin goreceli reolojik o6zellikleri verilmistir. TS EN 997
standardina gore yapilan analizlerde, silika aerojel miktari arttikca daha dusiik litre
agirhiginda yiiksek tiksotropi ve ford cup viskozite degerlerine sahip ¢amurlarin
olustugu gorilmistiir. Ford cup ile akis siiresi tayin edilerek viskozite
yorumlanmustir. Silika aerojelin diisiik yogunlukta olmasi ve biinyede hacimce ¢ok
yer kaplamasi ¢6ziinmeyi zorlastirmistir. Bu durum eklenen su miktarini arttirmis
olup daha duisiik litre agirliklarini ortaya ¢ikarmistir. Daha diistik litre agirliklarinda
uygun dokiim sartlarinin saglanmasina yonelik tiksotropi ve ford cup viskozite
degerleri ayarlanmistir. Yapilan calismalar sonucu uygun dékiim alabilme sartlari

saglanmistir.

Tablo 6.1 Camurun Reolojik Ozellikleri

Ozellik STD REF N1 N2 N3 N4 N5

Litre Agirhg (g/L) 1832-1838 | 1834 | 1836 | 1727 | 1650 | 1680 | 1595

Tiksotropi (°) 25-35 34 | 48 | 64 | 57 | 67 | 36

Ford Cup 28-35 28 35 30 22 51 32
Viskozite (sn)

Calismada kullanilan silika aerojelin sahip oldugu 6zellikler Tablo 6.2'de verilmistir.
Malzemenin sahip oldugu o6zellikler ve su emmenin %20 seviyelerinde olmasi bu
calisma icin kullanilabilir bir iirtin oldugunu ortaya koymaktadir. Ayni zamanda
silika aerojelin diisitk yogunluga sahip olmasi recete calismalarinda hafifletme

noktasinda etkili olmustur.
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Tablo 6.2 Silika Aerojel Malzemesinin Ozellikleri

Ozellik

Kitlesel Yogunluk (Bulk) (g/cm3) 0,187
Sikistirllmis Yogunluk (Tap) (g/cm3) 0,19
Yiizey alani (m2/g) 240

Su Emme (%) 20

6.2 Et Kalinhgi ve Agirlik Sonuglan

Numunelerin yas halde tiggen kaliplarda kalinlik alma durumlar1 Tablo 6.3’de
verilmistir. Sonuglar incelendiginde, kullanilan silika aerojel miktar1 arttik¢a lirtiniin
1 saatte kalinlik alma oraninin en fazla N5’'de arttig1 gozlemlenmistir. Silika aerojelin
yluzey alaninin biiyiik olmasindan dolayr kalip ytizeyinde yaptigi kalinlik alma
miktar1 artmistir. Silika aerojelin bilinyede varliginin artisi kalinhk almay:
hizlandirmistir. Alinan bu sonug, istenilen kalinlik degerine daha kisa siirede

ulasilabilecegini gostermektedir.

Tablo 6.3 Numunelerin Kalinlik Alma Analiz Sonuglari

Ozellik STD REF | N1 | N2 | N3 | N4 | N5

Kalinlik alma (mm/sa) >750 | 7,40 | 560|830 | 6,70 | 8,10 | 8,60

Numunelerin sinterlenmis agirliklar1 Tablo 6.4'de verilmistir. Agirliklar her bir
recete icin 10’ar plaka numunenin ortalama agirligi seklinde hesaplanmistir. Silika
aerojel katkisiyla elde edilen numunelerin agirliklarinin referans numuneye gore
azaldigr goriulmistir. Eklenen miktarin artmasi, numune agirliklarinin daha da
diismesine neden olmustur. Tablo 6.4’de verilen agirlik degisimleri incelendiginde,

sinterleme islemi sonrasi numunede agirlik degisiminin en fazla %28,30 orani ile

46



N5 numunesinde oldugu gorilmiistiir. Artan silika aerojel miktarinin numune

hafifletmede daha basarili oldugunu s6ylemek miimkiindiir.

Tablo 6.4 Numunelerin Sinterlenmesi Sonrasi1 Agirligi ve Referans Numuneye

Gore % Hafifleme Orani

Ozellik REF N1 N2 N3 N4 N5
Agirlik (gr) 110,50 | 109,85 | 98,12 | 91,27 | 86,63 | 79,22
Hafifleme Orani(%) - 0,58 11,20 | 17,40 | 21,60 | 28,30

6.3 Kiiciilme Deneyi Sonugclari

Kuruma Kkiiciilmesi, pisme kii¢ciilmesi ve ates kaybi deney sonuglar1 Tablo 6.5'de
verilmistir. Calismalar sirasinda regete biinyelerinde silika aerojelin artis1 kuruma
kiiciilmesini arttirmistir. Bu durum silika aeroejelin yliksek ytlizey alanina sahip
olmasindan dolay1 olusmustur. Kuruma kii¢tilmesinin %4 iizerine ¢ikmasi biinyede
bozulmalara neden olmaktadir. Calismalar sirasinda bu degerler tzerine
cikilmamistir. Pisme kiiciilmesinde ise elde edilen sonug¢lar numunelerin 6zellikleri
acisindan sorun olusturmadigl yorumlanmis olup optimum pisme kiiciilmesinin
%5,0-5,5 arasinda olabilecegi diisiinilmiistir. Ates kaybr degerlerinde ise ciddi
artislar yasanmamis olup eklenen malzemenin refrakter o6zelligi sergiledigi
gorulmiustiir. Bu sonuglar, silika aerojel miktar1 arttikca malzemenin kurutma ve
sinterleme islemlerinden sonra daha da kugiildtigiinii gostermektedir. Ayrica silika

aerojel ilavesi de atik olusum miktarini arttirmistir.

Tablo 6.5 Numunelerde Kii¢iilme ve Ates Kaybi

Ozellik REF N1 N2 N3 N4 N5
Kuruma kiiciilmesi (%) 3,05 2,78 3,30 3,80 3,47 3,84
Pisme kiigiilmesi (%) 335 | 3,61 | 461 | 496 | 6,01 | 6,46
Ates kaybi (%) 577 | 6,05 | 615 | 635 | 6,00 | 6,23
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6.4 SuEmme Test Sonuclari

Hazirlanan numunelerin su emme analiz sonuglari Tablo 6.6'da verilmistir. Sonuglar
incelendiginde, kullanilan silika aerojel miktari arttik¢a tirtiniin daha ¢ok su emdigi
gorulmiustir. Bunun nedeni silika aerojelin yiliksek yiizey alani ve su emme

degerinden kaynaklanmstir.

Tablo 6.6 Su Emme Analiz Sonuglari

Ozellik STD | REF N1 N2 N3 N4 N5

Su emme (%) 7-9 |818 | 7,68 | 10,03 | 11,85 | 12,96 | 18,97

6.5 Uc Nokta Egme Test Sonuglari

Uc nokta egme testi sonuglar1 Tablo 6.7'de verilmistir. Bu sonuglara gore silika
aerojel ilavesi N1 icin egilme mukavemetini %1,5 oraninda arttirmistir. N2, N3, N4
ve N5 numunelerinde ise %9,33-%23,42 araliginda dayanim degerlerinde diisme
gerceklesmistir. Silika aerojelin gozenekli yapida olmasi yapi igerisinde dayanimi
diistirmektedir. Genel sonuglara bakildiginda ise standart degerlerin altina

diistilmedigi tespit edilmistir.

Tablo 6.7 U¢ Nokta Egme Testi Sonuglari

Ozellik STD | REF N1 N2 N3 N4 N5

Kuru dayanim (MPa) >2 | 2,66 | 232 | 234 | 210 | 2,69 | 235

Pisme dayanimi (MPa) >25 | 39,75 | 40,31 | 34,00 | 35,80 | 32,98 | 30,44

6.6 Dilatometre ve Deformasyon Analizi Sonuc¢lari

Sirli ve sirsiz numuneler icin gerceklestirilen dilatometre sonuglar1 Tablo 6.8’de
verilmistir. Dilatometre analizlerinde sicakliga bagh 1s11 genlesmeler
incelenmektedir. Sir-blinye uyumunun olmasi agisindan sirli biinyeler icin 1sil

genlesme katsayisinin 60’dan biiyiik, sirsiz bilinyelerde ise 50’dan biiyiik olmasi
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beklenmektedir. Sirlh ve sirsiz numunelerin 300°C, 400°C, 500°C ve 650°C’de elde

edilen sonuglar standart igerisinde kalmistir.

Tablo 6.8 Sirli ve Sirsiz Blinyelerin 4 Farkl Sicaklikta Dilatometre Test Sonuglari

Ozellik Sicaklik (°C) Referans N1 N2 N3 N4 N5
300 76,53 68,57 68,83 68,19 68,49 74,16
400 72,55 65,88 66,13 65,19 65,77 70,17
Sirhi
500 70,64 64,90 64,99 6391 64,44 68,39
(um)
650 73,80 68,15 67,33 66,15 67,00 70,41
300 56,7 58,24 57,70 57,70 56,31 57,78
400 57,68 59,15 58,70 58,70 57,18 58,98
Sirsiz
500 58,40 59,80 59,40 59,40 57,90 59,62
(hm)
650 59,97 61,19 60,96 60,96 59,27 61,27

Deformasyon kalibina yapilan dokiim islemi sonrasinda elde edilen numuneler
uygun 1sitma/sogutma kosullarinda sinterlenmistir. Silika aerojel miktarinin
yapida bulunma orani arttikca deformasyonun arttign gozlemlenmistir.
Deformasyonun artmasi silika aerojelin biinyede ergitici etki sergiledigini
disiindirmistiir. Deformasyonu distirmek icin ergimeyen malzemelerin
kullaniminin yapilmasi gerekmektedir. Elde edilen deformasyon analiz sonuclari

Tablo 6.9’da gosterilmektedir.

Tablo 6.9 Deformasyon Analiz Sonuglari

Ozellik STD | REF N1 N2 N3 N4 N5

Deformasyon (mm) 12-16 | 9,00 | 12,50 | 19,50 | 23,00 | 21,50 | 23,50
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6.7 Pisme Renk Kontrol Sonuc¢lari

Sinterlenmis numunelerin renk analizleri Tablo 6.10’da gosterilmektedir. Renk
parametrelerinde L degeri parlakligy, a (+) kirmizi ya da a (-) yesil koordinati; b (+)
sar1ya dab (-) mavi koordinati temsil etmektedir. Her ti¢ deger de 0 ile 100 arasinda
degiskenlik gostermektedir Fine fire clay camurlarinda renk parametrelerinde L:
acik, b: mavi, a: notre yakin beklenmektedir. Gergeklestirilen analizlerde renk
parametrelerinin Duravit firmasindan alinan endistriyel recetenin referans

numuneye uygun ¢iktig1 ve standartlar icerisinde yer aldig1 gorilmiustur.

Tablo 6.10 Pisme Rengi Analiz Sonuclari

Renk Parametresi REF N1 N2 N3 N4 N5

L 81,80 | 81,52 | 81,40 | 80,45 | 81,32 | 84,85
a -0,35 0,10 -0,04 0,33 0,20 -0,17
b 10,51 | 12,22 | 12,73 | 13,37 | 12,78 | 12,21

6.8 Harkort ve Otoklav Testi Sonuclari

Calismalar kapsaminda gergeklestirilen Harkort testinde biinyenin 160°C iizerinde
kalmas1 beklenmektedir. Referans numunenin Harkort sonucu ise 182°C
belirlenmis olmasina karsinda N1’de ise Harkort analiz sonucu 120°C 6l¢iilmiistiir.
Bu sonugtan, silika aerojelin sicaklik farkindan ¢atlamalara karsi direncinin referans

numuneye gore daha az oldugu tespit edilmistir.

Otoklav analizleri sonucunda 8 bar basing altinda referans ve N1 numeleri 8’er plaka

ile incelenmis olup sonuglarin uygun oldugu tespit edilmistir.
6.9 Faz Analizi Sonuclari

Calismada XRD analizleri her numune i¢cin 5 defa Olgim yapilarak

gerceklestirilmistir. Analizler sonucunda referans numune disinda diger 5 recetede

de 4 farkli mineral tespit edilmistir.
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Bu mineraller;

e «o-Kuvars,
o Miillit,
e o-Kristobalit,

e [3- Kristobalit'dir.

Gergeklestirilen Rietveld Metodu sonucunda Goodness of Fit (GOF) (uygunluk)
degerleri degerlendirilmistir. Uygunluk degerlerinin ol¢iitleri genel olarak
gozlemlenen degerler ile s6z konusu modelde beklenen arasindaki tutarsizligi
ozetlemektedir. Elde edilen veriler analizin dogrululuk oraninin yiiksek oldugunu

gostermistir. Elde edilen degerler Tablo 6.11’de verilmistir.

Tablo 6.11 Uygunluk Degerleri (GOF)

Ozellik REF N1 N2 N3 N4 N5

Uygunluk Degerleri (GOF) 2,27 2,01 2,03 2,04 2,17 1,76

Gergeklestirilen XRD analizleri 0-90° arasinda yapilmistir. Bu aralikta en yiiksek
pikler 26-27° ve 20-22° arasinda gozlemlenmistir. 26-27° aralig1 incelendiginde
yogun olarak miillit ve a-kuvarsa rastlanmistir. Yapilan analizle ilgili sonug¢ Sekil

6.1'de paylasilmistir.

Counts
30000 -

N1 q
N2 m: miillit
N4

q: kuvars «

NS
N3
REF

20000

10000

I T
24 25 26 27 28
Position [°26] (Copper (Cu))

Sekil 6.1 26°-27° Arasinda Yer Alan Pikte Faz Dagilimi
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20-22° araliklar incelendiginde en ytlksek pik degerinin oldugu noktada yogun
olarak [B-Kkristobolit, 21° yakin noktada ise a-kuvars tespit edilmistir. Referans

numune ve diger 5 recete i¢in yapilmis analiz sonucu Sekil 6.2’de gosterilmektedir.

Counts

1 N\
ANk
N2 Iy q: kuvars a

ng / \ k: kristobolit B
— Ny I \
N3 1
REF \ \‘
10000 | A\ “‘
\ |

5000

Position [°268] (Copper (Cu))

Sekil 6.2 20°-22° Arasinda Yer Alan Pikte Faz Dagilimi

Referans numunesi i¢in Rietveld metodu ile gercgeklestirilen faz analizi sonucuna

Sekil 6.3'de verilmistir. Yapilan analiz sonucunda 3 farkl faz yapisi tespit edilmistir.

- Kevars w302
O i a6, 3
wdrodebali X218

Sekil 6.3 Referans Numunesinin Faz Analizi
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N1 ve N2 numuneleri i¢in yapilan faz analizi sonuglar1 Sekil 6.4 ve Sekil 6.5’de

verilmis olup yapilan analizler sonucunda 4 farkli faz yapisi tespit edilmistir.

N1
eduran %312
M 83,4
v b it 65,5
B~ Aridabalis 53,5

Sekil 6.4 N1 Numunesinin Faz Analizi

N2
Ay arn K262
%842
2 v b i X32,8
Arbaabali 8,1

Sekil 6.5 N2 Numunesinin Faz Analizi
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N3 ve N4 numuneleri i¢in yapilan faz analizi sonuglar1 Sekil 6.6 ve Sekil 6.7’de

verilmis olup yapilan analizler sonucunda 4 farkli faz yapisi tespit edilmistir.

83
v 24,2
M 82,9
B Aridebali X138
- v b it 9,3

Sekil 6.7 N4 Numunesinin Faz Analizi
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N5 numunesi i¢in yapilan faz analizi sonucu Sekil 6.8’da verilmis olup yapilan analiz

sonucunda 4 farkl faz yapisi tespit edilmistir.

Sekil 6.8 N5 Numunesinin Faz Analizi

Yapilan Rietvelt metoduna goére biinyelerde yer alan fazlar tespit edilmeye

calisilmistir. Elde edilen fazlar ve bulunma oranlar1 Tablo 6.12’de verilmistir.

Tablo 6.12 XRD Analizi Faz Dagilimlari

Kristal fazlar REF N1 N2 N3 N4 N5

Miillit (%) 46,30 | 51,80 | 54,20 | 52,90 | 46,60 | 48,80
a-kuvars (%) 30,20 | 31,20 | 26,20 | 24,10 | 23,10 | 23,10
a-kristobolit (%) 23,50 | 8,50 | 11,50 | 9,50 | 10,00 | 14,00
B- kristobalit (%) - 8,50 | 8,10 | 13,60 | 20,40 | 14,10
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Yapilan analizler sonucunda referans yapida kristobolit kendini a formunda
gosterirken silika aerojel icerikli recetelerde bulunma orani azalip B-kristobalit
formunda gorilmistiir. B-kristobalit N4 numunesine kadar devamli bir artis
gostermesine karsin N5 numunesinde diisiis goriilmiistiir. Bu durum 180-290°C’de
olusan a-kristobalit polimorfik déniisiimiiniin etkisinin silika aerojel miktarinin
artisi ile azaldigini diisiindiirmektedir. Bilindigi gibi bu déniisiim hacimce 0,05
oraninda bir genlesme getirmektedir. Bu genlesmenin de mukavemet lizerine
etkileri olmaktadir. Tablo 6.7’de mukavemet degerlerine bakildiginda gortlen inis
cikislarda da bu polimorfik etkinin oldugu dusiinilmektedir. Yine seramik
biinyelere mukavemet kazandirdigr bilinen miillit fazinin silika aeroejelli
numunelerde dustk bir miktar referans numuneye gore arttigl gorilmis silika
aerojel miktarn arttikca millit fazinin bulunma oraninin distse gectigi
gozlemlenmistir. Bu faz ve polimorfik doniisiimlerin blinye iizerine olan etkileri
baska bir c¢alismada detayli incelenmesi gerekmekte olup bu tez ¢alismasini

kapsamamaktadir.
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7

SONUC VE ONERILER

Bu calismada seramik saglik gereclerinde yaygin olarak kullanilan fine fire clay

(FFC) biinyelerinde bulunan kuvarsin oraninin bir kismi yerine ilave edilen silika

aerojelin etkileri incelenmistir. Yapilan ¢alismalarda;

Camurlarin reolojik incelemeleri sirasinda standart ve referans degerlerine
gore farkl litre agirligi, tiksotropi ve ford cup viskozite degerleri elde
edilmistir. Ford cup ile akis siiresi iizerinden viskozite tayini yapilmistir.
Silika aerojel miktarinin artisi litre agirhigini duisiirdiigi tespit edilmistir.
Diisen litre agirligina bagh olarak uygun dokiim sartlarinin saglanmasi i¢in
referans triine gore daha yliksek vizkozite ve tiksotropi degerlerine
cikilmistir.

Gergeklestirilen ¢amur dokiim sonrasinda numunelere yonelik yapilan
kalinlik almalar incelendiginde %10 silika aerojel iceren N5 numenesinde
8,6 mm/sa kalinlik alma ol¢iilmiistiir.

Duravit endistriyel FFC recetesi(REF) ve farklh miktarlarda silika aerojel
iceren bilesimlerin agirliklar sinterleme sonrasi incelendiginde silika aerojel
miktarinin blinyede bulunma miktarina gore hafiflemenin arttig
gorilmiistiir. N5’de REF’e gore %28,30 oraninda hafifletme saglanmistir.
Kiiclilme analizlerine gore, biinyede bulunan silika aerojel miktarinin
artisinin 6zellikle sinterleme sonrasinda kiiciilmeyi arttirdig1 goriilmektedir.
3 nokta egme analizlerine gore, silika aerojel miktarinin artisi diizenli olarak
dayanim degerlerini diisiirmektedir. FFC iirtinlerde minimumda 25 MPa’dan
yliksek dayanim beklenmekte olup ¢alismalarda en diisiik dayanim N5 i¢in
30,44 MPa olarak ol¢iilmiistiir. Bu durum goz o6niine alindiginda recetelerin

dayanim o6zellikleri olarak standart altinda kalmadigi goriilmiistir.
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e Sirli ve sirsiz biinyeler i¢gin dilatometre analizleri sonucunda 300°C, 400°C,
500°C ve 650°C’de 1s1l genlesmelerin uygun oldugu sir-biinye i¢in sorun
teskil etmedigi belirlenmistir.

o Tez calismasi sirasinda dikkat ceken bulgular su emme ve deformasyon
degerlerinde gozlemlenmistir. Silika aerojelin biinyede varhiginin artis1 su
emme ve deformasyonu ciddi miktarda arttirmistir. N5 recetesinde
catlamalar meydana gelmistir. Deformasyonun artmasi silika aerojelin
biinyede ergitici etki sergiledigini diisiindiirmiistiir. Deformasyonu
disirmek icin ergimeyen malzemelerin kullaniminin yapilmasi
gerekmektedir.

o XRD analizleri gore, referans regeteye gore silika aerojel igerikli biinyelerde
kristabolit 3 fazi tespit edilmistir. Silika aerojelin artisi bu fazi arttirmis olup
%10 silika aerojel igerikli N5 recetesinde diistiigii gorilmistiir. Faz
yapilarinin daha detayli incelenmesi i¢in 1s1 mikroskop analizi ve SEM-EDX

analizinin yapilmasi 6nerilmektedir.

Sonug olarak, silika aerojel malzemesinin regete icindeki miktar: arttikca, numune
agirliklarinin buyiik 6lctide azaldig ve istenilen kalinlik alma degerlerine daha kisa
surede ulasildigr gorilmiustir. Malzemenin hafifletilmesi noktasinda sagladigi
faydanin referans lirtine gore daha basarili oldugu saptanmistir. Bu durumun temel
nedeni kullanilan silika aerojelin yogunlugunun oldukg¢a diisiik olmasidir. Tez
calismasi kapsaminda es-danisman onciiliigiinde piyasadakilere gére daha ucuz bir
yontemle Uretilen silika aerojel kullanilmistir. Calismada kullanilan hammaddeye
bagh olarak daha disiik litre agirhiginda c¢alisma olanaglr saglanmistir. Litre
agirhiginin diisiik olmasina baglh olarak genel olarak tiksotropi ve ford cup viskozite
degerlerinin daha yiiksek oldugu goriilmiistiir. Alinan bu sonuglar tirtin dokiimii i¢cin
olumsuzluk olusturmadig1 dékiim akisinin uygun oldugu gozlemlenmistir. Yapilan
calismada, kullanilan silika aerojel miktarinin artmasina bagli olarak su emmenin ve
deformasyonun arttig1 tespit edilmistir. Bu kapsamda silika aerojel ile ileride
yapilacak ¢alismalarda su emme ve deformasyonu diistirecek regete bilesimlerinin

hazirlanmasi onerilmektedir.
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