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OZET
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PORSELEN KARO URETIMINDE OGUTME VERIMLILIGI VE
URETIM SURECLERINE ETKILERI

Aytac Samet KUCUKER

Anadolu Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Seramik Miihendisligi Anabilim Dah

Danisman: Doc¢. Dr. Alpagut KARA
2009, 183 sayfa

Seramik karo (duvar, yer ve porselen) iiretiminin camur hazirlama
siirecinde yaygin olarak yas Ogiitme sistemleri kullanilmaktadir ve genellikle
siireksiz ve siirekli bilyeli degirmenler tercih edilmektedir. Bilyeli degirmenlerde
O0giitme malzemenin, Ogiitiici ortam arasinda kalarak kirilmast sonucu
gerceklesmektedir. Ozellikle porselen karo iiretiminde istenilen teknik
ozelliklerin kazanilmasi icin daha ince tane boyut ve dagilimina/yiiksek yiizey
alanina gereksinim duyulmaktadir. Bu acidan bakildiginda bilyeli degirmenlerde,
gerekli tane boyut ve dagilimi elde edilmesi uzun siireler almakta ve enerji
maliyetleri de artmaktadir. Yas Ogiitmede verimlilik artirmak {izere tasarlanan
atritor degirmenler son yillarda daha ©n plana c¢ikmaktadir. Bu calismada,
porselen karo {iiretiminde atritor degirmenlerin mevcut 6giitme sistemlerine
(stireksiz bilyeli degirmen) uyarlamasim1 yaparak Ogiitme maliyetlerinin ve
siirelerinin diisiiriilmesi amag¢ edinilmistir. Calismalar endiistriyel kosullarda
Termal Seramik San. ve Tic. A. S. karo fabrikasinda gerceklestirilmistir.
Kullanilan 6giitme sistemleri, 68iitme etkinlikleri ve enerji tiiketimleri acisindan
karsilagtirilmigtir. Ayrica farkli 6giitme sistemlerinin porselen karo biinyelerinin
sinterleme davramslar1 ve nihai iiriin 6zellikleri tizerine olan etkileri incelenmistir.
Sonuglara gore 6giitme asamasinda tiiketilen elektrik enerjisi % 40 diisiiriilmiistiir.
Biinyelerin sinterleme hizlar1 artmig ve 6zellikle kirilma mukavemetleri olmak

tizere teknolojik 6zelliklerinde iyilesme saglanmustir.

Anahtar Kelimeler: Bilyeli degirmen, atritér degirmen, porselen karo, teknolojik

ozellikler.
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MILLING EFFICIENCY IN PORCELAIN TILE PRODUCTION AND
EFFECTS ON PRODUCTION PROCESS
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During ceramic tile production (wall, floor and porcelain stoneware), wet
milling process for the preparation of ceramic slurries is widely used. The
currently preferred wet grinding machines are discontinuous and/or continuous
ball mills, where grinding occurs when a particle is crushed between two pieces of
grinding media. Ball milling is, however, not a cost effective method, especially
in preparation of porcelain tile slurries since finer particle size/higher surface area
is required. In order to improve grinding efficiency in wet milling, new milling
machines such as “agitated/stirred media mills” have already been designed and
employed. In this particular study, a combination of discontinuous ball mill and
agitated media mill was utilized as a cost effective way of slip preparation for
porcelain tile production. Experimental trials were performed under industrial
conditions in Termal Seramik San. ve Tic. A. S. tile company. The results were
compared in terms of milling efficiency and energy requirements. Furthermore,
the sintering behaviour and its effects on technological properties of the final
product were further investigated. According to results, it was possible to achieve
up to 40 % energy saving from classical discontinuous ball milling. Further
benefits were also realized in sintering kinetics and technological properties,

mainly in breaking strength.

Keywords: Ball mill, agitated media mill, porcelain tile and technological

properties.
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TESEKKUR

Tez calismamin her agamasinda yakin ilgi ve destegini gordiigiim; bilgi ve
tecriibesiyle caligmalarimin yonlendirilmesi ve sonu¢landirilmasinda biiyiilk emegi
gecen tez danismanim Sayin Dog. Dr. Alpagut KARA’ya en derin siikranlarimi
sunarim. Caligmalarim sirasinda beni maddi ag¢idan destekleyen; her tiirlii altyap:
olusumuna olanak saglayan Termal Seramik San. ve Tic. A. . Yonetim Kurulu
Baskan1 Sayin Mehmet OGUZMAN’a derinden minnettarhgimi sunarim.

Caligmalarimin  yonlendirilmesinde ve degerlendirilmesinde degerli
goriisleriyle bana yol gosteren tez izleme jiirimdeki hocalarim Prof. Dr. Ferhat
KARA, Prof. Dr. Savas KOPARAL ve caligmalarim siiresince endiistriyel
damgmanligimi yapan Termal Seramik San. ve Tic. A. §. Ar. Ge. Miidiirii Sayin
Dr. Kagan KAYACT ya tesekkiir ederim.

Bilgi ve tecriibeleriyle caligmalarim siiresince sonuclar1 degerlendiren ve
beni yonlendiren, is hayatina aligmami saglayan degerli biiyiiklerim Termal
Seramik San. ve Tic. A. S. Genel Miidiirii Saym Nevruz KARTAL’a ve
Hammadde Midiirii Saymm Hayrullah KASIKCI'ya tesekkiir ederim. Caligmam
stiresince Urettikleri atritor degirmeni iicretsiz kiralayak destek veren Almanya’da
yer alan Maschinenfabrik Gustav Eirich GmbH & Co KG firmasina, bilgileriyle
beni yonlendiren firma ¢alisgan1 Saymn Dr. Stefan Gerl’e ve firma ile iletisimimi
saglayan Saymn Thsan KARAKULAK a tesekkiirlerimi sunarm.

Termal Seramik San. ve Tic. A. S., Malzeme Bilimi ve Miihendisligi
Boliimii ve Seramik Arastirma Merkezi biinyesinde yer alan ve bu caligmada
emegi gecen biiyiiklerime ve arkadaglarima tesekkiir ederim.

Biitiin egitim ve Ogretim hayatim boyunca bana her anlamda destek olan
annem, babam ve kardesime sonsuz tesekkiirlerimi sunarim.

Son olarak, bana her bakimdan yardimci olan esime sonsuz tesekkiirler.

Aytag Samet KUCUKER
Mayis —2009
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boyut ve dagilim eZrileri .........cceeeveeiriieniieiiee e
Atritor degirmende camur besleme hizina karsilik tiiketilen enerji
miktarinda ve ¢amurun 45 pm iizeri elek bakiye degerinde meydana
EIEN AEGISIIM ...ovveieiiieeeiie ettt e e et e e e
Siireksiz bilyeli degirmende 6 saat Ogiitiilmiis ¢amur ve bu camurun
4-5 mm boyutlarinda 6giitiicii ortam igeren atritdr degirmende farkli
karistirict hizlarinda 6giitiilmesiyle olusturulan nihai camurlara ait
tane boyut ve dagilim egrileri..........c.ooooeviiiiii i
Siireksiz bilyeli degirmende 6 saat Ogiitiilmiis ¢amur ve bu camurun
5-7 mm boyutlarinda 6giitiicii ortam igeren atritdr degirmende farkli
karistirict hizlarinda 6giitiilmesiyle olusturulan nihai camurlara ait
tane boyut ve dagilim egrileri..........c.ooooeiiiiiii i
Karigtiricinin donme hizina karsilik tiiketilen enerji miktarinda ve
camurun 45 pum iizeri elek bakiye degerinde meydana gelen degisim
Siireksiz bilyeli degirmenden 6°nc1, 7°nci ve 8’nci saatlerde alinip
atritor degirmende degisik besleme hizlarinda ogiitiilen porselen karo
biinye ve standart porselen karo biinye ¢amuruna ait tane boyut ve
dagilimi egrileri. (a) 6’nct saat, (b) 7°nci saat ve (c) 8’nci saat...........
Siireksiz bilyeli degirmenden 6°nci, 7’nci ve 8’nci saatlerde alinip
atritor degirmende degisik besleme hizlarinda 6giitiilen porselen karo
biinye camurlarina ve standart porselen karo blinye ¢camuruna ait tane

boyut ve dagilimi egrileri. (a) 6’nc1 saat, (b) 7’nci saat ve (c¢) 8’nci
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5.14.

5.15.

5.16.

5.17.
5.18.

5.19.

5.20.

5.21.

5.22.

5.23.

5.24.
5.25.

Iki farkli ogiitiicii ortam icin besleme hizina karsihk elek bakiye
degerindeki degiSIm .......oouvvuiiniiiii i
45 pm iizeri elek bakiye degerine karsilik pisme sonrasi % kiigiilme
AEGETICTT ..eeeeiiieie et ettt ettt e e et e e eabaessabeeeseeens
45 pm elek bakiye degerine karsilik % su emme degerleri ...............
45 pm elek bakiye degerine karsilik kirilma mukavemeti degerleri......
Bilyeli degirmenden 6’nc1, 7’nci ve 8’nci saatlerde alinan ¢amurun
farkli besleme hizlarinda, 4-5 mm boyutlarinda 6giitiicii ortam iceren
atritor degirmende Ogiitiilmesi sonucunda olusturulan porselen karo
biinye tabletlerine ve standart porselen karo biinyesine ait dilatometre
egrileri. (a) 6’nci1 saat, (b) 7’°nci saat, (c) 8'NCi SAAL ...eovvveeeereeeiireieenne,
Bilyeli degirmenden 6’nc1, 7’nci ve 8’nci saatlerde alinan ¢amurun
farkli besleme hizlarinda, 5—7 mm boyutlarinda 6giitiicii ortam iceren
atritor degirmende Ogiitiilmesi sonucunda olusturulan porselen karo
biinye tabletlerine ve standart porselen karo biinyesine ait dilatometre
egrileri. (a) 6’nc1 saat, (b) 7’nci saat, (c) 8'NCi SAAL ...eovvveeeereeeiireieenne,
Nihai elek bakiye degerine karsilik yeni sistemin (bilyeli degirmen +
atritor degirmen) tiiketmis oldugu spesifik enerji miktari ......................
Siireksiz bilyeli degirmenden 5’nci ve 11°nci saatlerde alinip atritor
degirmende degisik besleme hizlarinda &giitiilen porselen karo biinye
camurlarina ve standart porselen karo biinye camuruna ait tane boyut
ve dagilimi egrileri. (a) 5’nci saat ve  (b) 11°nci saat ......cceeeeeeeeennnnne
Farkli 6n oOgiitme siiresine sahip camurlarin atritor degirmende
besleme hizina karsilik elek bakiye degerlerindeki degisim ..............
45 pm iizeri elek bakiye degerine karsilik pisme sonrasi % kiigiilme
AEGEIICTT ..ottt ettt e
45 um elek bakiye degerine karsilik % su emme degerleri .................

45 pm elek bakiye degerine kirilma mukavemeti degerleri ................
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5.26.

5.27.

5.28.

5.29.

5.30.

5.31.

5.32.

5.33.

Bilyeli degirmenden 5’nci ve 11°nci saatlerde alinan camurun farkli
besleme hizlarinda, 4—5 mm boyutlarinda 6giitiicii ortam iceren atritor
degirmende 6giitiilmesi sonucunda olusturulan porselen karo biinye
tabletlerine ve standart porselen karo biinyesine ait dilatometre
egrileri. (a) 5’nci saat ve (b) 11°NCL SAAL ...eveuveeereiieiieciie et e,
Nihai elek bakiye degerine karsilik yeni sistemin (bilyeli degirmen
+ atritor degirmen) tiikketmis oldugu spesifik enerji miktari ..................
Siireksiz bilyeli degirmenden 5,5°nci, 6’nct ve 14’ncii saatlerde alinip
atritor degirmende oOgiitiillen porselen karo biinye camurlarina ve
standart porselen karo biinye camuruna ait tane boyut ve dagilimi
71 0115 o PRSPPI
Siireksiz bilyeli degirmenden 5,5°nci, 6’nct ve 14’ncii saatlerde alinip
atritor degirmende oOgiitiillen porselen karo biinye camurlarina ve
standart porselen karo biinye camuruna ait tane boyut ve dagilimi
EEITIETT «.eeeeit e e e e
Siireksiz bilyeli degirmenden 5,5°nci, 6’nct ve 14’ncii saatlerde alinip
atritor degirmende Ogiitillen porselen karo camurlarinin ve standart
porselen karo camurunun seyreltilmesi ile olusturulan ¢amurlara ait
tane boyut ve dagilimi egrileri ...
Standart porselen karo biinye camuruna ait temsili XRD analizi
(L; illit, Q; kuvars, A; albit, K; Kaolin)..........cccoeeevevivieeieee e,
Siireksiz bilyeli degirmenden 5,5°nci, 6’nct ve 14’ncii saatlerde alinip
atritor degirmende ogiitiilen porselen karo biinye camurlarinin ve
standart porselen karo biinye ¢amurunun seyreltilmesi ile olusturulan
camurlara ait temsili XRD analizi (I; illit, Q; kuvars, A; albit,K;
KAOLIN)... ottt ettt ve e ettt ae e et
Bilyeli degirmende 14 saat 6giitme sonucu elde edilen standart
camurdan olusturulmus graniillere ait parlatilmis yiizeyden alinan geri

yanstyan elektron goriintiisii (a): 350 biiyiitme ve (b): 700 biiyiitme ....

Xii

120

121

124

125

127

128

128

133



5.34.

5.35.

5.36.

5.37.

5.38.

5.39.

5.40.

5.41.

5.42.

5.43.

Bilyeli degirmenden 6’nc1 saatte alinan camurun atritdr degirmende
ogiitiilmesi sonucunda elde edilen camurdan olusturulmus graniillere
ait parlatilmig yiizeyden alinan geri yansiyan elektron goriintiisii
(a): 500 biiyiitme ve (b): 600 bUYHIME .......ccveerveerrieeriiieeiee e,

Bilyeli degirmenden 14’ncii saatte alinan ¢amurun atritdr degirmende
ogiitiilmesi sonucunda elde edilen camurdan olusturulmus graniillere
ait parlatilmig yiizeyden alinan geri yansiyan elektron goriintiisii
(a): 300 biiyiitme ve (b): 700 bUYHIME .....ccovvveervreerieeeiiieeiee e,

Graniillerin yapisinda yer alan lifli (tabakali) kristallere ait temsili
EDX QNALIZI .vveevieeeieiietenien ittt
Biinyeleri olusturan ¢camurlarin d(0.9) degerine karsilik bu biinyelerin
kirilma mukavemeti ve elastik modiilii degerlerindeki degisim ...........

Bilyeli degirmende 14 saat 6giitme sonucu elde edilen ¢amurdan

olusturulmus standart porselen karo biinyesine ait dilatometre

Bilyeli degirmenden 5,5 nci saatte alinan ¢camurun atritér degirmende
ogiitiilmesi sonucunda olusturulan porselen karo biinyesine ait
dilatometre EIiST .. euvenne it
Bilyeli degirmenden 6’nc1 saatte alinan ¢amurun atritdr degirmende
ogiitiilmesi sonucunda olusturulan porselen karo biinyesine ait
dilatometre EFriST «..euveniene i
Bilyeli degirmenden 14’ncii saatte alinan camurun atritdr degirmende
ogiitiilmesi sonucunda olusturulan porselen karo biinyesine ait
dilatometre EFriS «..euveneint i
Bilyeli degirmende 14 saat dglitme sonucu elde edilen camurdan
olusturulmus standart porselen karo biinyesine ait TMA analizi ile
elde edilmis zamana kars1 kiigiilme egrisi.............ccoceiiiiiiiinian..
Bilyeli degirmenden 6’nc1 saatte alinan ¢amurun atritdr degirmende
ogiitiilmesi sonucunda olusturulan porselen karo biinyesine ait TMA

analizi ile elde edilmis zamana kars1 kiigiilme egrisi ....................
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5.44.

5.45.

5.46.

5.47.

5.48.

5.49.

5.50.

5.51.

Bilyeli degirmenden 14’ncii saatte alinan camurun atritdr degirmende

ogiitiilmesi sonucunda olusturulan porselen karo biinyesine ait TMA

analizi ile elde edilmis zamana kars1 kiiclilme egrisi........cc..c..o..e.e

Bilyeli degirmenden 5,5 nci, 6°nc1 ve 14’ncii saatlerde alinan ¢amurun
atritor degirmende Ogiitiilmesi sonucunda olusturulan porselen karo
biinyelerine ve standart porselen karo biinyesine ait XRD analizleri
(M; miillit, Q; kuvars, A; albit)......cccvveeieeiiiiiiiiiieeeeeeeeeeeeeee e
Bilyeli degirmenden 5,5 nci, 6’nc1 ve 14’ncii saatlerde alinan camurun
atritor degirmende Ogiitiilmesi sonucunda olusturulan porselen karo
biinyelerine ve standart porselen karo biinyesine ait dilatometre
71 01 (5 o USRS
Bilyeli degirmenden 5,5 nci, 6’nc1 ve 14’ncii saatlerde alinan camurun
atritor degirmende Ogiitiilmesi sonucunda olusturulan porselen karo
biinyelerine ve standart porselen karo biinyesine ait diferansiyel 1s1l
ENIESMNE EFTILETT ..uveeeeieiiiieeeiee et
Bilyeli degirmende 14 saat 6giitme sonucu elde edilen ¢amurdan
olusturulmus standart porselen karo biinyesine ait parlatilmig
yiizeyden alinan geri yansiyan elektron goriintiisii (a) ve bu goriintiiye
ait gorintii analizi (D) ...eeeecvveeerieiiiiiee e
Bilyeli degirmenden 5,5’nci saatte alinan ¢amurun atritdr degirmende
ogiitiilmesi sonucunda olusturulan porselen karo biinyesine ait
parlatilmis yiizeyden alinan geri yansiyan elektron goriintiisii (a) ve bu
goriintiiye ait goriintii analizi (b)........cooeviiiiiiiiiiiiiiii
Bilyeli degirmenden 6’nc1 saatte alinan camurun atritdr degirmende
ogiitiilmesi sonucunda olusturulan porselen karo biinyesine ait
parlatilmis yiizeyden alinan geri yansiyan elektron goriintiisii (a) ve bu
goriintiiye ait goriintii analizi (b)........cooeviiiiiiiiiiiiii
Bilyeli degirmenden 14’ncii saatte alinan ¢amurun atritér degirmende
ogiitiilmesi sonucunda olusturulan porselen karo biinyesine ait
parlatilmis yiizeyden alinan geri yansiyan elektron goriintiisi (a) ve bu

goriintiiye ait goriintii analizi (b)..........oooiiiiiiiiiii i
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5.52.

5.53.

5.54.

5.55.

5.56.

5.57.

Standart porselen karo biinyesine ait daglanmis, kirik yiizeyden alinan
ikincil elektron goriintiisii. (a): 5000 biiyiitme (C: camsi faz,
K: kuvars, P: por) ve (b): 20000 bUylitme .........c.cceeevuvierieeenieeniiennnennn

Bilyeli degirmenden 5,5’nci saatte alinan ¢amurun atritér degirmende
ogiitiilmesi sonucunda olusturulan porselen karo biinyesine ait
daglanmis, kirik ylizeyden alinan ikincil elektron goriintiisii. (a): 5000
biiyiitme (C: camsi faz, K: kuvars, P: por) ve (b): 20000 biiyiitme ......

Bilyeli degirmenden 6’nc1 saatte alinan camurun atritdr degirmende
ogiitiilmesi ile olusturulan porselen karo biinyesine ait daglanmuis,
kirik ylizeyden alinan ikincil elektron goriintiisii. (a): 5000 biiyiitm ve
(D): 20000 DUYBLME ..ceveeneeiieieeieeieneie ettt ettt e e
Bilyeli degirmenden 14’ncii saatte alinan ¢amurun atritdr degirmende
ogiitiilmesi sonucunda olusturulan porselen karo biinyesine ait
daglanmis, kirik yiizeyden alinan ikincil elektron goriintiisii. (a): 5000
biiyiitme (C: camsi faz, K: kuvars, P: por) ve (b): 20000 biiyiitme .......
Bilyeli degirmenden 14’ncii saatte alinan ¢amurun atritér degirmende
ogiitiilmesi sonucunda olusturulan porselen karo biinyesinde yer alan
kristallere ait temsili EDX analizi. (a): Birincil miillit (BM) ve (b):
TKincil MEIEE (IM) ..ooveeeceeeeecee e e
Nihai elek bakiye degerine karsilik yeni sistemin (bilyeli degirmen +

atritor degirmen) tiiketmis oldugu spesifik enerji miktari .....................
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2.1.

4.1.
4.2.
4.3.

44.
45.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

CiZELGELER DiZiNi

ISO 10545 standartlarina gore porselen karo biinyelerin sahip olmasi
gereken OZEIIKIET ..........covviiiveiiieiiie e e e
Calismada kullanilan sirli porselen karo biinye kompozisyonu.........
Hammaddelerin kimyasal analizleri (agirlikca %) ........................
Eirich marka MaxxMill MM3 tipi atritdor degirmenin teknik
OZEIKIEIT «..oeee e
Calismada kullanilan de8irmen sarj kartt .............c.ococoiiiiiaaL.
Siireksiz bilyeli degirmende 14 saat &giitme sonunda elde edilen
standart porselen karo biinye ¢amuruna ait d(0.1), d(0.5) ve d(0.9)
AEGETIEIT .vvveiee et ettt et et e e e e sae e
Siireksiz bilyeli degirmende 14 saat 6giitme sonunda elde edilen
standart porselen karo biinye ¢amuruna ait litre agirhigl, akma
zamani, 45 pum iizeri elek bakiye degerleri ........ccooeevuveiiiiiiinieniinnnnen,
Siireksiz bilyeli degirmende 6 saat dgiitiilmiis camura ve bu camurun
atritdr degirmende farkli donme hizlarinda 6giitiilmesiyle olusturulan
nihai camurlara ait 45 pum iizeri elek bakiye, d(0.1), d(0.5) ve d(0.9)
AEGETIEIT .vvviiee ettt ettt st st e e sbe e
Siireksiz bilyeli degirmende 6 saat dgiitiilmiis camura ve bu camurun
4-5 mm boyutlarinda 6giitiicii ortam iceren atritdr degirmende farkli
besleme hizlarinda Ogiitiilmesiyle olusturulan nihai camurlara ait
d(0.1), d(0.5) ve d(0.9) degerleri ........ceeceeerereriieeiieeiieeee e
Siireksiz bilyeli degirmende 6 saat dgiitiilmiis camura ve bu camurun
5-7 mm boyutlarinda 6giitlici ortam iceren atritdr degirmende farkli
besleme hizlarinda Ogiitiilmesiyle olusturulan nihai camurlara ait
d(0.1), d(0.5) ve d(0.9) degerleri .......cocceeevrrerireeniieeiieeee e
Siireksiz bilyeli degirmende 6 saat Ogiitiilmiis camura ve bu camurun
4-5 mm boyutlarinda 6giitiicii ortam iceren atritdr degirmende farkli
karistiric1 hizlarinda 6giitiilmesiyle olusturulan nihai camurlara ait

d(0.1), d(0.5) ve d(0.9) degerleri .......cccceeevurreriieenieeiieeee e
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5.7.

5.8.

5.9.

5.10.

5.11.

5.12.

Siireksiz bilyeli degirmende 6 saat Ogiitiilmiis camura ve bu camurun
5-7 mm boyutlarinda 6giitlicii ortam iceren atritdr degirmende farkli
karistiric1 hizlarinda 6giitiilmesiyle olusturulan nihai camurlara ait
d(0.1), d(0.5) ve d(0.9) degerleri .......cocceevvrreriieeniieeiieeee e
Siireksiz bilyeli degirmenden 6’nc1, 7’nci ve 8’nci saatlerde alinip
atritdr degirmende degisik besleme hizlarinda 6giitiilen porselen karo
blinye camurlarina ve standart porselen karo biinye ¢amuruna ait
d(0.1), d(0.5) ve d(0.9) degerleri. (a) 6’nc1 saat, (b) 7’nci saat ve
(C) BNCIL SAAL «..vvvieeeiiiieeeetiiie e ettt e e ettte e e ettae e e eitae e e ear e e et e e enn e e ensaeas
Siireksiz bilyeli degirmenden 6’nc1, 7’nci ve 8’nci saatlerde alinip
atritdr degirmende degisik besleme hizlarinda 6giitiilen porselen karo
blinye camurlarina ve standart porselen karo biinye ¢amuruna ait
d(0.1), d(0.5) ve d(0.9) degerleri. (a) 6’nc1 saat, (b) 7’nci saat ve
(C) BNCE SAAL «.evvvieeeiiiieeeeiiieeeeetitte e e eite e e ettae e e ettae e e eae e e ere e e snn e e sneeeas
Standart ve siireksiz bilyeli degirmenden 6’nci, 7°nci ve 8’nci
saatlerde alimip atritdor degirmende degisik besleme hizlarinda
ogiitiillen porselen karo biinye camurlarina ait litre agirligi, akma
zaman1 ve 45 mikron iizeri elek bakiye degerleri. (a) 6’nc1 saat,
(b) 7°nci saat ve (C) 8'NCL SAAL .....vuveeieeiiiieieeiie e eeeree e eree e svae e
Standart ve siireksiz bilyeli degirmenden 6’nci, 7°nci ve 8’nci
saatlerde alimip atritdor degirmende degisik besleme hizlarinda
ogiitiillen porselen karo biinye camurlarina ait litre agirligi, akma
zaman1 ve 45 mikron iizeri elek bakiye degerleri. (a) 6’nc1 saat,
(b) 7°nci saat ve (€) 8'NCL SAAL ....vuveeieeiirieieeiieeeseeeeeeree e erae e evae e
Siireksiz bilyeli degirmenden 6’nc1, 7'nci ve 8’nci saatlerde alinip,
4-5 mm boyutlarda 6giitiicii ortam igeren atritdr degirmende degisik
besleme hizlarinda ogiitiilerek hazirlanan camurlardan olusturulan
porselen karo tabletlerine ve standart porselen karo biinye
tabletlerine ait teknolojik 6zellikler. (a) 6’nc1 saat, (b) 7’nci saat ve

(C) BNCIE SAAL «.evvveeeeiiiieeeetiite e ettt e e ettte e e ettae e e ettae e e et te e ete e e enn e e eneeeas
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5.13.

5.14.
5.15.

5.16.

5.17.

5.18.
5.19.

5.20.

Siireksiz bilyeli degirmenden 6’nci1, 7'nci ve 8’nci saatlerde alinip,
5-7 mm boyutlarda ogiitiicii ortam igeren atritér degirmende degisik
besleme hizlarinda Ogiitiilerek hazirlanan camurlardan olusturulan
porselen karo tabletlerine ve standart porselen karo biinye
tabletlerine ait teknolojik 6zellikler. (a) 6’nc1 saat, (b) 7’nci saat ve
(C) BNCE SAAL «.evvvieeeiiiieeeciiieeeeeiite e e ettt e e ettae e e etttae e e et te e eae e e ensbe e eneeeas
Yeni sistemin kullanimiyla tasarruf edilen enerji miktarlar1 (%) .......

Siireksiz bilyeli degirmenden 5’nci ve 11°nci saatlerde alinip atritdr
degirmende degisik besleme hizlarinda 6giitiilen porselen karo biinye
camurlarina ve standart porselen karo biinye camuruna ait d(0.1),
d(0.5) ve d(0.9) degerleri. (a) S’nci saat ve (b) 11°nci saat ..............

Standart ve siireksiz bilyeli degirmenden 5°nci ve 11°nci saatlerde
almip atritor degirmende degisik besleme hizlarinda 6giitiilen
porselen karo biinye camurlarina ait litre agirligi, akma zamani, 45
mikron iizeri elek bakiye degerleri. (a) 5’nci saat ve (b) 11°nci saat ..

Siireksiz bilyeli degirmenden 5°'nci ve 11°nci saatlerde alinip, 4-5
mm boyutlarda Ogiitiicii ortam iceren atritor degirmende, degisik
besleme hizlarinda ogiitiilerek hazirlanan camurlardan olusturulan
porselen karo tabletlerine ve standart porselen karo biinye
tabletlerine ait teknolojik 6zellikler (a) 5’nci saat ve (b) 11°nci saat ...
Yeni sistemin kullanimiyla tasarruf edilen enerji miktarlari (%) ........
Siireksiz bilyeli degirmenden 5,5’nci, 6’nc1 ve 14’ncii saatlerde
alimip atritor degirmende Ogiitiilen porselen karo biinye ¢amurlarina
ve standart porselen karo biinye camuruna ait hacimce d(0.1), d(0.5),
d(0.9) ve d(0.97) degerleri ........cccceeruieerreeeiieeiiieeiee et e
Siireksiz bilyeli degirmenden 5,5’nci, 6’nc1 ve 14’ncii saatlerde
alimip atritdr degirmende Ogiitiilen porselen karo biinye ¢amurlarina
ve standart porselen karo biinye camuruna ait kiitlece d(0.1), d(0.5)

VE d(0.9) AEZETIETT ..eeeuevieeiieeciiiiee ettt

XVviii

102
111

114

115

117
122

124



5.21.

5.22.

5.23.

5.24.

5.25.

5.26.

5.27.

5.27.

Siireksiz bilyeli degirmenden 5,5’nci, 6’nc1 ve 14’ncii saatlerde
alimip atritor degirmende 6giitiilen porselen karo biinye camurlarinin
ve standart porselen karo biinye camurunun seyreltilmesi ile
olusturulan camurlara ait hacimce d(0.1), d(0.5) ve d(0.9) degerleri ..
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1. GIRIS VE AMAC

Tiirkiye, kaplama malzemeleri (yer karosu, duvar karosu, porselen karo ve
dekor {iriinleri) iiretimi agisindan degerlendirildiginde aktif halde bulunan 24
firmas: ile ve bunlarin yaklasik 350 milyon m%yil’lik iiretim kapasitesiyle
diinyada besinci Avrupa’da liciincii sirada yer almaktadir [1, 2]. Diinya genelinde
seramik karo iiretimi hizla artmaktadir. Bu artig, diger iiriinlere oranla daha
yiiksek teknik ve estetik Ozelliklerinden dolayr porselen karo iiretiminde
gerceklesmektedir ve porselen karo iiretiminin Oniimiizdeki yillarda daha da
artmas1 beklenmektedir [3—5]. Diinya ¢apinda porselen karo iiretim kapasitesinin
stirekli artis1 ve rekabetci ortamin olusmasi gerek {ireticileri gerek arastirmacilari
tiretim teknolojilerinin gelistirilmesi ve maliyet diislirlicii ¢aligmalara sevk
etmektedir. Son yillarda seramik karo iliretiminde daha ucuz maliyetlere sahip
alternatif hammadde kaynaklarinin kullanimina yonelik g¢aligmalarin sayisi
artmustir [6, 7]. Bunlarin yam sira atik malzemelerin kullanimi ve 6zellikle enerji
maliyetlerinin diisiiriilmesi amach yapilan caligmalar ile daha cevreci iiriinler
olusturulmaktadir [8—15]. Bu sayede giiniimiiz diinyasimin biiyiik bir problemi
olan kiiresel 1sinmaya kars1 da miicadele verilmektedir.

Seramik karo iiretim siirecinde iki 6nemli kontrol edilir parametre vardir;
bunlar tozlarin tane boyut dagilimi1 ve partikiiller aras1 kimyasal reaksiyonlardir.
Ogiitme asamasinda hazirlanan ¢amurlarin tane boyut ve dagilimlari nihai iiriiniin
ozellikleri iizerinde onemli etkiye sahiptir. Tane boyut dagilimindaki ayarlamalar
sekillendirme o6zelliklerini ve istenilen pisirme davranigini saglamak amaciyla
yapilir. Bu sayede pisirilen iiriinde meydana gelebilecek degisiklik miktarlari
kontrol edilebilir [16]. Tane boyut ve dagiliminin derecesi, pisirme sirasinda
kompozisyondaki bilesenlerin reaktifligini dolayisiyla olusacak yeni fazlarin
(cams1 ve kristal) miktarm etkilemektedir. Ince tane boyutuna sahip partikiiller
daha genis yiizey alamina sahip olduklarindan dolayr pigirme sirasinda daha
reaktiftirler [17]. Palacio-Villegas ve Dinger [18] yaptiklar1 caligmalarda tane
boyut dagiliminin biinyelerin sinterleme davramiglar1 ve mukavemet degerleri
izerine olan etkilerini arastirmislardir. Tane boyutunun paketleme sonundaki

poroziteyi ve por boyut dagilimini etkiledigini belirlemislerdir. Minerallerin



homojen dagilimimin farkli tiirlerin reaksiyonlar1 agisindan onemli oldugunu,
homojenlik zayif oldugunda tekil bilesenlerin digerleri ile birlesme firsati
bulamadan kendi baslarina sinterlendigini, farkli mineralojiye sahip partikiillerin
temas noktalarinin arttirilmasiyla istenilen reaksiyonlarin olusturulabilirligini
incelemislerdir.

Ozellikle porselen karo iiretiminde istenilen teknik o6zelliklerin
kazanilmasi i¢in daha ince tane boyut ve dagilimina gereksinim duyulmaktadir.
Bilyeli degirmenlerde 6giitme sirasinda partikiil boyutunun zamanla kiigiilmesi
sonucu sabit boyuttaki Ogiitiicli ortam ile ince partikiiller arasinda gergeklesen
ogiitiicli mekanizmalarin (darbe, basma, kayma ve yuvarlanma vb.) etkisi azalir.
Bundan dolay1 porselen karo iiretimi i¢in gerekli tane boyut ve dagilimi elde
edilmesi uzun siireler almaktadir. Bunun yami1 sira enerji maliyetleri de
artmaktadir [19—24]. Seramik karo iiretiminde maliyetlerin yaklasik olarak % 30’
unu elektrik enerjisi olusturur ve elektrik enerjisinin bircok kismi da &giitme
siirecinde tiiketilmektedir [25, 26].

Kaplama malzemesi iiretiminde bilyeli Oglitme tekniginin etkinligini
artirmak icin simdiye kadar farkli caligmalar yapilmistir. Bu caligmalar;

a) Yiiksek yogunluga sahip ogiitiicii malzeme kullanimi; 6giitiicti olarak

silis yerine yliksek aliimina igerikli bilye kullanilmasi,

b) On ogiitmeden gegirilmis sert hammaddelerin (feldspat) kompozisyona
daha sonra karistirilmast,

c) Ogiitme islemini hizlandiric1 teknolojik gelismelerin ve yeni degirmen
tasarmmlarinin  kullanimi; siireksiz degirmenlerin 6glitme hizlarinin
artirtlmasi, siirekli degirmenlerin kullanilmasi ve siirekli degirmenlerde
cesitli degirmen astarlarinin denenmesidir.

Yiiksek yogunluga sahip aliimina bilyelerin kullanilmasiyla carpma siddeti
arttirilmis, dolayisiyla ogiitme etkinligi artmistir. Buna ilave olarak yiiksek
agirhiga sahip bilyelerin kullamilmas1 daha kiiciik boyutlarda bilye kullanimina
izin vermektedir. Boylece Ogiitlicii ortam ile Ogiitiilen ortam arasindaki temas
ylizeyi arttirilarak Ogiitme hizinda artis saglanmistir. Yiiksek yogunluga sahip
bilyelerin kullaniminin avantajlarimin yan1 sira dezavantajlar1 da goz Oniinde

bulundurulmalidir. Aliimina bilyeler silika bilyelere oranla maliyet acisindan on



kat daha fazla pahalidir ve servis Omiirleri silika bilyelere oranla ii¢ kat fazladir.
Buna gore aym servis omrii temel alindiginda aliimina bilyeler silika bilyelere
oranla iic kat daha pahalidir. Maliyetleri diisiirmek igin siireksiz bilyeli
degirmenlerde aliimina ve silika bilyelerin karigik kullanimi, siirekli
degirmenlerin son boliimlerinde aliimina bilyelerin kullanimi ya da son iki
boliimiinde aliimina ve silika bilyelerin karigik kullanimi onerilmektedir. Kuru
ogiitme ile boyutlar1 125 pm altina diisiiriilen sert hammaddelerin yas 6giitme
sistemine beslenmesi ile aym enerji sarfiyatinda degirmenin 6giitme kapasitesi
arttiritlmistir. Bu avantajinin yaninda sert hammaddelerin kuru 6giitiilmesi kaba
halde (1-5 mm) beslenmesine gore hammadde maliyetinde % 50 artisa neden
olmustur. Bu sebepten dolay1 sert hammaddelerin tamaminin yerine % 30-50 sinin
boyutlarimn  kiiciiltiiliip sisteme ilavesi daha uygun goriilmiistir. Ogiitme
siirecinde elde edilen bu olumlu gelismeler enerji tiiketimini etkilemektedir.
Ogiitme etkinligi arttikga enerji tiikketimi diismektedir [19-23].

Bu calisma, porselen karo tiretiminde atritor degirmenlerin mevcut dgiitme
sistemlerine  (siireksiz  bilyeli degirmen) uyarlamasimi yaparak Ogiitme
maliyetlerinin ve siirelerinin diisiiriilmesini, {iretim siirecinin hizlandirilmasini ve
iriin standartlarinin artirilmasimi amag edinerek yapilmistir. Calismada siireksiz
bilyeli degirmen ve siireksiz bilyeli degirmen + atritér degirmen sistemleri
kullamlarak farkli tane boyut ve dagilimina sahip porselen karo biinye ¢amurlari
hazirlanmigtir. Farkli tane boyut ve dagilimlarinin porselen karo iretim siirecine

ve nihai iiriin 6zellikleri {izerine olan etkileri incelenmistir.



2. PORSELEN KAROLAR HAKKINDA GENEL BiLGi

2.1. Porselen Karo Tanim ve Uretim Siireci

Porselen karolar genellikle yer ve duvar gibi agik alanlarin kaplamasinda

kullanilan diisiik su emme (ISO 13006 standardina gore % 0,5 ten diisiik) ve

miikemmel teknik 6zelliklere (yliksek kirilma mukavemeti, yiiksek dona dayanim,

yiiksek asinma dayanimi ve yiiksek kimyasal dayanim v.b. gibi) sahip kaplama

malzemeleri olarak tanimlanmaktadir [27, 28]. ISO 10545 standartlarina gore

nihai iiriintin sahip olmas1 gereken teknik ozellikler ve degerleri Cizelge 2.1°de

verilmistir [29].

Cizelge 2.1. ISO 10545 standartlarina gore porselen karo biinyelerin sahip olmasi gereken

ozellikler [29]
Tlgili Teknik Standart
Standart Ozellikler Degerleri
ISO 10545-3 Su emme (Kiitlece %) = %0.5
ISO 10545-4 Egilmede ¢cekme gerilmesi =27 N/mm®
Asmma Direnci )
s 545- . <205
IS0 10543-6 (Asmma miktar1 mm?) 20
Oda sicakligindan 100°C' ye
ISO 10545-8 dogrusal 1s1l genlesme <%09x10°
katsayisi
ISO 10545-11 Suh karolarda catlama Gereklidir
mukavemeti
ISO 10545-12 Dona dayanim Gereklidir
SO 10545-13 Sirsiz karolarin kimyasallara Gereklidir

dayaniklilig

(agirhikca %

10-15) ve feldspat (agirlikca %

Porselen biinyeler kompozisyonlarinda kil (agirlikca % 30-40), kuvars

40-50) hammaddelerini

icerdiklerinden ti¢ eksenli (triaksiyal) geleneksel seramikler olarak adlandirilirlar



[28, 30-32]. Porselen biinyelerde kullanilan hammaddelerin her biri {iretim siireci,
son {iriiniin mikroyapis1 ve oOzelliklerine ayr1 ayri etkide bulunmaktadir. Bu
ylizden hammadde se¢imi seramik karolarin iiretiminde dnemli bir yere sahiptir.
Killer sekillendirme sirasinda biinyelere plastiklik ve kuru mukavemet
kazandirirlar. Ham biinyede bulunan diger bilesenler iizerinde baglayici role
sahiptirler. Ergiticilik ©6zelligi olan feldspatlar diger bilesenler ile tepkimeye
girerek diisiikk sicaklikta sivi faz olustururlar. Boylece porselen biinyelerde
yogunlugun artmasinit ve porozitenin azalmasim saglarlar. Doldurucu malzeme
olarak kullanilan ve refrakter 6zelligi yiiksek olan kuvars ise pisirim siwrasinda
biinyelerin deformasyonun engellenmesi, pisme kiiciilmelerinin ayarlanmasi ve
mekanik performanslarinin arttirilmasi acisindan énemlidir [17, 33-36].

Porselen karo biinyelerinden istenilen ©zelliklerinin kazanilmasi temel
olarak pismis karonun mikroyapisiyla ilgilidir. Cams1 matrisle temas halinde
bulunan kristal fazlarin (miillit ve anortit gibi) miktar1 matrisin mekanik
ozelliklerini iyilestirecek yeterlilikte olmalidir. Ayrica iiriin mikroyapis1 agik
poroziteden Ozgiir olmali ve minimum miktarda izole olmus kapali porozite
icermelidir. Porselen karo mikroyapisinda genellikle hacimce % 50-65 camsi
matris, % 10-25 kuvars, % 10’dan az miktarda miillit, % 3—7 kapal1 porozite ve
9% 0—10 ergimemis kalint1 feldspat bulunmaktadir. Pismis iirlinden istenilen bu
mikroyapinin elde edilmesi ancak uygun hazirlama kosullarinin ve iiretim
siirecinin (sekillendirme ve pisirme) uygulanmasi ile saglanabilir [37—40].
Seramik kaplama malzemesi iiretimi birbirini izleyen siireclerden olugmaktadir.
Genel olarak sirli porselen karo iiretiminin akis semast Sekil 2.1° de verilmistir
[29].

Seramik karo iiretimi i¢in kullanilan ve dogada bulunan hammaddeler, son
tiriiniin  olusumunda gerekli olan fiziksel ve estetik oOzellikleri saglayacak,
kimyasal ve boyutsal karakteristiklere her zaman sahip degillerdir. Istenilen
ozellikleri saglayabilmek icin hammaddelerin 6n hazirlama isleminden ge¢cmesi
gerekmektedir [16, 41]. Uretim igin uygun, bolgeden bolgeye degisen mineral
aileleri karigtirilir. Karigimin hazirlanmasi bir seri operasyon igermektedir. Bu
operasyonlar uygun tane boyut dagilimina sahip homojen bir kompozisyon elde

etmek icin uygulanir. Hammadde hazirlama agamasinda degisik 6giitme teknikleri



kullanilmaktadir. Bu teknikler sadece kullanilan techizat olarak degil, olusan
iriiniin karakteristikleri ve sarf ettikleri enerjiler acisindan da farklilik gosterirler.
Seramik karo iiretiminde yaygin olarak siirekli ve siireksiz yas 6giitme sistemleri

(bilyeli degirmenler) kullanilmaktadir [42, 43].

HAMMADDE STOK

» h k.

PASTA HAZIRLARA MASSE HAZIRLAMA SIR-ENGOB HAZIRLAMA

SPREY KURUTUCU

EALIP
PRESLEME HAZIRT, AMA

EURUTMA

SIRLARA

KALITE AYRIM

RN STOK

Sekil 2.1. Sirli porselen karo tiretimi akis semasi [29]



Seramik karo iiretiminde sekillendirme islemi kuru olarak hidrolik presler
yardimiyla yapilmaktadir. Kullanilan sekillendirme yontemi geregince hazirlanan
camurlar piiskiirtmeli kurutucular ile graniil haline getirilir. Piiskiirtmeli kurutma
islemi sulu camuru istenilen 6zelliklerde graniil haline getirmek ve buradan da
preslere besleyebilmek icin kullanilan en yaygin yontemdir. Homojen bir
mikroyapiya ve pres sonrasi islemlerde kirilmamasi i¢in yeterli ham mukavemete
sahip bir karo iiretebilmek icin olusturulacak graniillerin yogunlugu, sekli, boyut
dagilimi, nem oram ve graniillerin pres kahplarin1 homojen bir bi¢imde
doldurmasi gibi parametreler ¢ok iyi kontrol altinda tutulmaldir. Seramik karoda
homojen bir bi¢gimde preslenmis yogunluk elde edebilmek icin pres kalibina
beslenecek graniillerin akisi ¢ok homojen olmalidir. Graniillerin kaliba akigi
dogrudan graniillerin sekli, nem miktari, yogunlugu ve boyut dagilimina baghdir.
Van der Waals kuvvetleri ve yiizey nemi ile olusan yapisma kuvveti graniillerin
birbirine tutunmasma yol ag¢maktadir. Dinamik graniil akisinda graniiller
yuvarlanir, birbiri ile carpisir. Iri, kiire seklinde, yogun ve diizgiin piiriizsiiz
ylizeye sahip olan graniillerin daha iyi akis 6zelligi gosterdigi goriilmiistiir. Akis
icin kiitle/zaman oram diisiiniildiigiinde, genis boyut dagilimina sahip ve daha iyi
paketlenebilen graniil boyut dagilimi istenmektedir. Aym zamanda, nem orani dar
bir limit araliginda kontrol altinda tutulmalidir. Graniil halindeki malzemenin pres
kalibinda yiiksek yogunluga sahip olmasi (dolum yogunlugu), iyi bir presleme
yapabilmek icin gereklidir. Daha yiiksek bir dolum yogunlugu daha yiiksek bir
kiitle akis hizim1 isaret etmektedir. Daha yiiksek bir dolum yogunlugu (pres
kalibindaki graniillerin paketlenme yogunlugu) daha iyi paketlenmeyi ve daha
kii¢iik gbzenek boyutunu isaret etmektedir. Graniillerin pres kalibina beslenmesini
iyi kontrol altinda tutmak, her yerinde esit yogunluga sahip homojen preslenmis
bir karo elde etmek icin gereklidir [17].

Presleme asamasinda graniiller sekil degistirerek deforme olurlar (Sekil
2.2). Pres kalibin1 dolduran graniiller basing etkisiyle sikisirlar ve daha az bosluk

iceren ham biinyeyi olustururlar [44].



(a) Graniil ici bosluklar

Kalb dolduran graniillerin paketlenmesi Graniillerin deformasyonu

(c)
Arta kalan
tane simrlar

Arta kalan
bosluklar

Preslenmis parca

Sekil 2.2. Presleme asamasinda graniillerin sekil degistirmesinin sematik gosterimi; (a): kalib1
dolduran graniillerin paketlenmesi, (b): basing altinda graniillerin deformasyonu, (c):

preslenmis parca [44]

Hazirlama ve sekillendirme islemleri sonrasinda olusturulan ham biinyeler
kurutma iglemine tabi tutulurlar. Preslenen karolarin rutubeti % 5-6 civarindadir.
Bu rutubetteki karonun mukavemetinin diisiik olmasindan dolay1 sirlamadan dnce
mukavemet arttirilmasi amaciyla kurutulurlar. Karo iiretiminde yaygin olarak
dikey kurutucular kullanilmaktadir. Kurutma islemi yavas ve homojen olarak
yapilmalidir. Aksi takdirde yine karoda deformasyon ve catlaklar olusabilir.
Kurutma sonrasi karolar angop, sir ve dekoratif uygulamalar i¢in sirlama
bantlarina gonderilir. Sirlama iglemini takiben karolar, yaygin olarak kullanilan
rulolu firinlarda 1200-1240°C arasinda 40-60 dk. siirelerde pisirilirler. Pisirme
isleminden sonra seramik karolar kalite ayirma ve ambalajlama bdoliimiine
almirlar. Bu boliimde karolar yiizey kusurlarina ve diger boyut—deforme hatasi
gibi fiziksel kusurlarina gore birinci, ikinci ve 1skarta olmak iizere kalite

siniflarina ayrilirlar [29].



2.2. Sinterleme Davramsi

Porselen biinyelerde pisirme swrasinda bir¢ok kimyasal reaksiyon ve
fiziksel doniisiim gerceklesmektedir. Gerceklesen reaksiyonlar kompozisyondaki
hammaddelere baghdir. Kuvars, kil ve feldspat igeren tipik bir porselen biinyede
pisirme sirasinda su ve organiklerin uzaklagmasi diginda gerceklesen reaksiyonlar

asagida verilmigtir [32, 45—48].

e Kaolin mineralinin yaklasik 550°C’ de dehidratasyona ugramasiyla

metakaolin olusumu.
AlL03-25i10,-2H,0 (kaolin) —— AlL0O3-2Si0; (metakaolin) + 2H,O
e 573°C’ de a — P kuvars doniisiimii.

e Metakaolenin yaklasik 950-1000°C arasinda Y-aliimina tipi faza,

aliimina silikat spinel yapiya ve amorf serbest silikaya doniistimii.

ALO3-2810, (metakaolin) —» Al,SiOy4 (spinel) + SiO, (amorf)
ya da
ALO3-2810, (metakaolin) — Al,Os (y-aliimina) + 2SiO, (amorf)

e Sicakligin yaklasik 1075°C iizerine c¢ikmasi ile miillit kristallerinin
olusumu.
ALSi04 (spinel) + SiO; (amorf) — 1/3 (Al,03-2Si0;) (miillit) + 4/3 SiO, (amorf)
yada
ALOs (y-alimina)+2SiO; (amorf) — 1/3 (Al203-2S10,) (miillit)+4/3 SiO, (amorf)

Porselen biinyelerinin sinterlenmesi viskoz akis sinterleme mekanizmasi
ile gerceklesmektedir. Viskoz sinterleme iglemi genel olarak fazla miktarda silikat
iceren klasik seramik sistemlerinde gozlenir. Viskoz akis sinterleme
mekanizmasinda itici gii¢ olusan sivi fazin yiizey gerilimidir ve siirecin hizi camsi
fazin viskozitesinin kontrolii ile saglanmaktadir [49-53]. Bu yiizden
kompozisyondaki bilesenlerin diisiik ergime sicakligina sahip olmasi dnemlidir

[33]. Viskoz akis ile sinterleme i¢in gelistirilen modelde, viskoz partikiillerin



(Sekil 2.3) birbirlerine yaklagsma davraniglart Denklem (2.1) ile ifade edilmektedir
[54]. Denklemden de anlasilacag: iizere, viskoz akis sinterlemesinde partikiil
merkezleri zamana bagl olarak birbirine yaklagsmaktadir. Partikiillerin birbirine
yaklagsma hizlarim etkileyen en onemli parametreler yiizey gerilimi, viskozite ve
tane boyutudur. Sinterleme sirasinda partikiillerin bir araya gelmesi sonucu

biinyede olusan kiiciilme Denklem (2.2) ile ifade edilmektedir [51].

Sekil 2.3. ki tane modeli. h: viskoz partikiiller aras1 mesafe, r: partikiil yarigap [54]

3yt
ﬁ:ﬁ (2.1)
r 8mrny

Burada h: damlalar aras1 mesafe, r: damla yaricapi, y,,: s1vi-gaz yiizey enerjisi, t:

siire, 77: viskozitedir [54].

AV _3aL_oy,
Vo L, 4nr

(2.2)

Burada r: partikiil yaricapi, y: yiizey gerilimi, #: siire, 77: viskozitedir.
Biinyelerin kiiciilme degerleri ylizey gerilimi ile dogru orantili, viskozite ve tane
boyutu ile ters orantili olarak degismektedir. Tane boyutunun diisiiriilmesi ile
biinyelerde daha fazla yogunlasma saglanir. Olusan sivi fazin miktar1 ve
kompozisyonu ogiitme derecesine ve hammaddelerim  kimyasal

kompozisyonlarina baghdir. Ince 6giitme ve iyi karistirma camsi fazin olusum
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sicakligin1 da diisirmektedir [S1]. Porselen biinyelerde agik porozite sicaklik
arttikca camsi fazin artmasindan dolay1 diismektedir. Pisirme sirasinda olusan
cams1 faz miktar1 ve pisirme rejimi (sicaklik ve siire) biinyelerin ¢ekme
davraniglarini etkilemektedir. Olusan siv1 faz biinye icerisindeki kati partikiillerin
etrafin1 sarar ve kapiler etki ile birlikte biinye igerindeki bosluklar1 doldurur.
Bunun sonucunda biinyede ¢ekme ve yogunlasma olmaktadir [28, 50, 55].

Uriinlerin ¢ekme ozelliklerine birgok faktor etki etmektedir. Bunlardan en
onemli olanlar kompozisyonu olusturan hammaddelerin kimyasal ve mineroljik
yapilar1 ve bunlarin karisim oranlari, tane boyut dagilimlari, presleme kosullar1 ve
pisirme rejimidir. Kompozisyon ve 6giitme kosullarini sabit tutarak presleme ve
pisirme kosullarinin biinyelerin ¢ekme davranisina olan etkileri incelenmistir.
Farkli pres basinclarinda sekillendirilen, ayni firin rejiminde pisirilen seramik
karolarda pres basincimin artmasi ile birlikte pisme kiiglilmesinin azaldigi, ayni
pres basincinda sekillendirilen farkli sicakliklarda pisirilen biinyelerde ise sicaklik
ve silirenin artmasiyla pisme kii¢lilmesinin arttifi gozlemlenmistir [56, 57].
Pisirme sirasinda olusan sivi fazin miktar1 ve kompozisyonu 0gilitme derecesine ve
hammaddelerim kimyasal kompozisyonlarma baglhdir. Ince ogiitme ve iyi
karigtirma camsi fazin olusum sicakligini diisiirmektedir [51]. Dondi ve ark. [36]
ince tane boyutuna sahip killerin biinye kompozisyonunda kullanarak yaptiklar1
calismalarinda, biinyelerin pisme kiigiilmesi degerlerinin arttigin1 ve su emme
degerlerinin diistiigiinii belirlemislerdir.

Sicakligin artist camsi1 faz miktarindaki artisa ve camsi fazin
viskozitesinde diisiise neden olmaktadir. Bu sayede camsi faz biinyedeki porlarin
elimine edilmesini saglar [28, 50, 55]. Sinterlemenin ara evresinde baslangictaki
por miktarmin biiylik bir ¢ogunlugu elimine edilir. Elimine edilemeyen porlar
biinyede kapali porozite olarak kalirlar. Porlarin elimine olmasi ham biinyedeki
por boyutuna baghdir. Eger ham biinyedeki por boyutlar1 kiigiik ise porlarin
elimine edilmesi daha kolay olur. Sicaklik daha da artacak olursa kapali por
icerisindeki hava basinci artar ve por kabalasmasi gozlenir. Por kabalasmasindan
dolayr biinyeler genlesir ve yogunluk degerleri diiser [3, 52, 58, 59].
Yogunlasmast bu sekilde olan poroz malzemelerin sinterleme hizi Denklem

(2.3)’te verilmistir [3].
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Burada é&: porozite, 7. sistemin viskozitesi, P,: por i¢cindeki gaz basinci,
P.: kapiler basing ve P.: - 2y/r olarak tanimlanir. Burada y: yiizey gerilimi ve r:
por capidir.

Biinyelerin pisirilmesi sirasinda meydana gelebilecek por kabalasmasi

nihai mikroyap: iizerinde biiyiik bir etkiye sahiptir [27]. Zanelli ve ark. [60]
yaptiklar1 ¢calismada porselen karo biinyelerinin sinterlenmesi sirasinda olusan por
kabalagmasindan dolayr mikroyapida meydana gelen degisimi gostermislerdir
(Sekil 2.4). Porselen karolarin pigirme davranisi kisaca iic ana asama ile
karakterize edilebilir (Sekil 2.5) [60].

e Baslangi¢ evresi; disiik boyutta degisiklikler gozlenir, 1050-1100°C’
ye kadar olusur. Buradaki temel doniisiim kil minerallerinin ayrigmasi
ile amorf bilesenlerinin olusumunu kapsar. Bu amorf bilesenlerin
olusumu yaklasik 1000°C civarinda baslar ve miillit ile viskoz sivi
fazin olusumunu saglar.

® Ara evre; kompozisyondaki kuvars—feldspat otektigi ile camsi fazin
olusmas1 ile birlikte yogunlasmanin en yiiksek oldugu evredir,
genellikle 1100-1200°C arasinda gerceklesir.

e Son evre; bu evrede kabalagsma etkisinden dolay1 karo boyutlarinda
belirgin bir sekilde ¢ok ya da az miktarda genisleme meydana gelebilir.

Bunun yani sira s1v1 fazin viskozitesinin diisiiriilmesi ile pisirme sirasinda

mukavemet kaybindan dolayr deformasyon baglamasi gibi baz1 problemler
yasanmaktadir. Porselen karolarda pisirme rejimi belirlenirken piroplastik
deformasyon olmadan yeterli yogunlasmanin saglanmasi dikkate alinir [28, 49,
52, 61]. Deformasyonlar iiriiniiniin pigirim sirasinda asil seklini kaybetmesi olarak
tanimlanir ve 1s1l iglem sirasinda olusan camsi faz ile birlikte malzemenin yer
cekiminden etkilenerek egilmesiyle olusur. Ozellikle seramik karo iiretiminde,
rulolu firinlarda iriin ilerlerken yercekimi kuvvetinden dolayi iiriinde egilmeler

gozlemlenir. Karolar firin icerisinde rulolar tarafindan taginmaktadir ve rulolar
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donme esnasinda karolarin agirliklara karst dikey bir kuvvet uygularlar. Bu

dikey kuvvet camsi fazin olusumu ile biinyelerin biikiilmesine neden olur [61].

100

99

98

97

96

100

o8

o6

o4

20

Na 1200°C 5°

Karo boyu (%) "

. - - ' ,  Siire (dK)
0 20 40 60 80 100

Sekil 2.4. Porselen biinyenin sinterlenmesi sirasinda olusan por kabalagmasina drnek [60]
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Sekil 2.5. Endiistriyel porselen karo numunesinin sabit hizda sinterleme egrisi [60]

13



2.3. Mikroyapi Gelisimleri

Pigmis seramik iirlinlerin mikroyapisi biinye kompozisyonuna ve pisme
kosullarma baghdir. Uriinlerin sahip olduklar1 mikroyapilar biinyelerin mekanik
performanslarin1 etkilemektedir. Kil, feldspat ve kuvars iceren kompozisyona
sahip bir porselen biinyenin pisme sonrasi mikroyapilarinda heterojen camsi
matris, arta kalan kuvars kristalleri, gaz kabarciklarindan dolay: kapal1 porozite ve
miillit kristalleri bulunmaktadir [5, 51, 62—65].

Biinyelerin mikroyapilarinda yer alan miillit fazi1 kristalleri olduk¢a kararl
bir fazdir. Yiiksek 1s1l sok direnci, mukavemet, kimyasal dayanimi ve refrakter
ozelligi miillitleri seramik, cam, celik, aliiminyum ve petrokimya endiistrisinde
tercih edilir malzeme haline getirmistir. Porselen biinyelerin mekanik mukavemeti
izerinde biiyiik etkiye sahiptir. Porselen biinyelerde miillit olusumu baslangictaki
hammadde karigima baghdir [45, 62, 66].

Kil icgerikli seramik biinyelerde miillit olusumu dogal hammaddelerde
bulunan safsizliklardan dolayr olduk¢a karigiktir. Miillit orthorombik kristal
yapiya sahiptir ve kompozisyonu 3Al,03-2510, den 2A1,05-1S5i0, ye degisebilir
ve sirastyla 3:2 ve 2:1 miillitleri olarak adlandirilirlar Seramik biinyelerde kil
minerallerinin pigirilmesi ile bu minerallerden olusan miillitlere birincil miillit
(2:1), kil bilesenleri ve ergitici malzemenin (genellikle alkalice zengin feldspatlar)
reaksiyonu sonucu olusan miillitlere ikincil miillit (3:2) denilmektedir [30, 67].
Pigirme sirasinda miillit kristallerinin olusumu su reaksiyonlar ile meydana gelir;
500-600 °C arasinda killerin dehidratasyonu sonucunda metakaolen olusur yani
kaolinit—metakaolen doniisiimii gerceklesir. Isitma ilerledikce 950-1000 °C
arasinda metakaolen spinel tipi yapiya ve silikaca fakir amorf yapiya doniisiir.
Yaklasik 1075°C de spinel birincil miillitlere doniisiir. Metakaolenden olusan
silisyumca zengin amorf faz bu sicaklikta bulunmaya devam eder. 1100-1200 °C
arasinda spinel faz kaybolur, miillit kristalleri ¢ubuksu sekilde uzar ve ikincil
miillitlere doniisiir [63, 67]. Igbal ve Lee’nin [63] yaptiklar1 calismadan alinan
porselen biinyeye ait mikro yap1 goriintiisiinde (Sekil 2.6) birincil ve ikincil miillit

kristalleri goriilmektedir.
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Sekil 2.6. Geleneksel porselen biinyeye ait mikroyap: goriintiisii [63]

Sekilde A; aliimina, Q; kuvars, R; c¢o6ziinmeye baslamis kuvars
cevresindeki silisyumca zengin sivi faz, P; birincil miillit ve S; ikincil miillit
yerine kullanilmistir.

Killerin bozunumu sonucu olusan birincil miillitler kiiresel, ergimis
feldspat ve killerin reaksiyonu sonucu olusan ikincil miillitler ise ¢ubuksu sekle
sahiptir [67]. Yapilan arastirmalar sonucunda bu iki yap1 arasinda boyut farkindan
baska hicbir fark bulunamamistir. Silikaca zengin camsi faz (6rnegin; feldspat
eriyigi) icerisinde olusan miillitler heterojen dagilima sahipken, sivi faz
olusmadan (6rnegin kil partikiillerinden) olusan miillitler ise homojen dagilima
sahiptirler. 1400°C gibi yiiksek sicakliklarda kuvars ve olusan ikincil miillit
kristalleri camsi faz igerisinde ¢oziiniirken birincil miillit kristalleri ¢dziinmez ve
boyutlarinda biiyiime gozlemlenir [63]. Miillit kristallerinin olusma hiz1 1sitma
hiz1 arttik¢a artmaktadir. Miillit kristallerinin sekilleri 1sitma hizina baghdir,
diisik hizlarda iki boyutlu biiyiime yiiksek hizlarda ii¢ boyutlu biiyiime
gozlenmistir [28, 62].
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Porselen biinyelerin pisirilmesi smrasinda degisik sekillerde porlar

olusmaktadir (Sekil 2.7). Bunlar;

Partikiiller arasi
porozite

Kiiciik kapah
porozite

Pigirme sirasinda kil minerallerinin dehidratasyonu ile ortaya ¢ikan,
karolarin yiizeyinde bulunan ve boyutlar1 5 pm’den kiiciik olan
acik porlar.

Pigirme sirasinda olusan camsi faz kapiler etkiyle bosluklar1
doldurur. Bu sirada biinye igerisinde kalan gazlarin sivi fazca
etrafinin sarilmasi sonucunda olusan, boyutlar1 10 um’den kiiciik
olan kapal1 porlar.

Kapali porlarin bir araya gelmesi ve sicakligin artmasi sonucu
iclerindeki gaz basmcinin artmasi ile birlikte olusan, boyutlar1 20
pum iizerinde olan daha biiyiik kapali porlar.

Arta kalan kuvars ve feldspat taneleri etrafinda olusan bosluklar
vardir. Bu tip bosluklar partikiiller ve camsi1 faz arasindaki 1sil
genlesme katsayisi1 farkindan dolayr sogutma esnasinda olusur ve

biinyelerin mekanik 6zelliklerini etkiler [68, 69].

Biiviik kapah
porozite

Sekil 2.7. Porselen biinyede olusan porlar1 gosteren SEM goriintiisii [68]

Seramik biinyelerde olusan kapali por miktar1 genelde agik poroziteden

fazladir fakat agik porozite miktar1 kapali porozite miktar1 hakkinda bilgi

vermektedir.

Diger bir deyisle acik porozitesi fazla olan biinyenin kapali

porozitesi de daha fazladir [70].
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2.4. Mekanik Ozellikleri

Porselen biinyelerin egilme mukavemeti ve mekanik Ozellikleri daha
onceki calismalarda genis bir sekilde ¢alisilmistir. Bu siire¢ icerisinde porselen
biinyelerin mukavemetlerini a¢iklamada {i¢ teori ortaya konulmustur. Bunlar;

Miillit hipotezi: Bu teorilerin en eski olani, Zoellner tarafindan ortaya
konulan miillit hipotezidir. Porselen biinyelerin mukavemetinin ¢ubuksu miillit
kristallerinin birbiri igerisinde yapmis oldugu dizilime bagh oldugunu 6ne siirer.
Bu teorinin sonraki versiyonlarinda mukavemetin artan miillit miktariyla arttigini
belirtir. Yiiksek sicakliklarda miillit kristalleri biiylir ve bu durumda az sayida
kalin kristaller olusur. Kaba kristaller ince olanlar kadar sikisik bir paket
olusturmaz ve mukavemet degerleri diiser. Bu yiizden arzu edilen mukavemet
degerini yakalamak i¢in yeterli sayida ve boyutta miillit kristallerinin olugmasi
saglanmalidir. Cubuksu yapilarindan dolayr ikincil miillitler birincil miillitlere
oranla daha fazla mukavemet kazandirirlar.

Matris giiclendirme hipotezi: Porselen biinyelerdeki matris faz olan camsi
faz ile camsi faz icerisinde dagilmis olan kuvars ve aliimina gibi partikiiller ya da
pisirme sirasinda olusan miillit gibi kristaller arasindaki 1si1l genlesme katsayisi
farkindan dolayr camsi faz iizerinde basma gerilimleri olusur. Isil genlesme
katsayis1 farkindan dolayr olusan basma gerilimleri porselen biinyelerin
mukavemetini artirr.  Matris  kuvvetlendirilmesi teorisi literatiirde porselen
mukavemetini artiran pre—gerilimler olarak bilinir. Izotropik bir ortamda kiiresel
bir partikiil icin 1s11 genlesme katsayisindan dolayr yar1 ¢apsal ve cevresel
gerilimler olusur. Partikiil iizerindeki toplam gerilim P asagidaki Denklem (2.4)’te

verilmistir.

_ AaAT
l+v, 1-2v,
7_’_7

2E E,

m

2.4

Burada da camsi faz ile partikiil arasindaki 1s1l genlesme katsayis1 fark,

AT matris—partikiil sogutma araligi, Vi, ve V, poizyon oranlari, E, ve E, elastik
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modiillerini temsil etmektedir. Porselen biinyelerde catlak olusumu matris ve
partikiiliin genlesme katsayisina baglhdir. Eger partikiil matristen daha fazla
kiiciiliirse, P negatif olur ve partikiiliin etrafinda ¢evresel catlak meydana gelir. Bu
durum porselen biinyelerde camsi faz icerisindeki kuvars i¢in gegerlidir. Sogutma
sirasinda kuvarsin ani doniisiimii ¢atlak olusumuna ve gerilim gelisimine neden
olmaktadir. Eger matris partikiilden daha fazla kiiciilirse P olumlu olur
partikiilden dogan yaricapsal c¢atlaklar olusur, bu catlaklar kolaylikla birlesir ve
mukavemeti kotiilestirir. Bu durum porselen biinyelerde gozlenmediginden goz
ard1 edilebilir. Yapilan ¢alismalarda porselen biinyelerde catlak olusumunda tane
boyutunun etkili bir parametre oldugu gozlenmistir. 50-150 wm arasindaki kuvars
tanelerinin bulundugu biinyelerde tane sinirlarinda devamli cevresel catlaklar
olugsmus, matriste genis catlaklara rastlanmistir kirilma kolay hale gelmistir. 25—
50 wm arasindaki kuvarslar daha az sayida cevresel catlak olusturmustur ve matris
catlaklar1 azalmigtir. 10 um den daha ince kuvarslar kullanildiginda biinyede
sadece cevresel catlaklara rastlanmistir. Fakat ¢cok ince kuvarslarin kullanilmasi
sonucunda kuvarslar cams1 faz igerisinde ¢oziinmiis pre—gerilimler azalmig ve
mukavemette diisiis goézlenmistir. Kaba tanelerin olusturdugu catlaklar matriste
birlesmis radial catlak etkisi gozlenmis ve mukavemetler yine diigmiistiir.
Porselen biinyelerde aliimina partikiilleri mukavemeti kuvarsa gore daha fazla
artirmaktadir buradaki mekanizma matris kuvvetlendirme degil de dagilan faz ile
mukavemet mekanizmasidir. Porselen biinyelerin mukavemetini artirmada
kullanmlan diger bir yontemde feldspat yerine nefelin siyanit kullanimidir. Nefelin
feldspata gore daha az kuvars icerir ve 1s1l genlesmesi kuvars kristalinin 1s1l
genlesme katsayisina yakindir.

Dagian faz ile mukavemet hipotezi: Camsi faz icerinde dagilmisg
partikiiller kirtlimi engelleyerek mukavemeti artirir. Burada onemli olan matris
icerine dagilmis partikiil miktar1 ve partikiil boyutudur. Yapilan caligmalarda
alimina ve miillit kristalleri kuvarsa gore daha iyi sonu¢ vermistir [4, 5, 32, 35,
71].

Cogu calisma soguma esnasinda kuvarsin yaklagik 573 °C’ de B—kuvars
a—kuvars polimorfik doniisimiinden dolayr azalan mukavemet degerlerinden

otiirli miillit ve dagilan faz ile mukavemet hipotezini desteklemektedir. Kuvars
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miktarinin azaltilmasi: ve pulverize edilmis kuvars kullanarak mukavemetlerde
iyilesme saglanmigstir. Ayrica kuvars yerine daha diisiik 1s1l genlesme katsayisina
sahip malzemeler (aliimina, kyanit, silimanit kum) kullanilarak da mukavemetler
artirllmistir. Ayrica matris gii¢clendirme teorisini kullanarak yapilan ¢aligmalarda
arta kalan kuvars partikiillerinin biinye mukavemetinde artis sagladigi caligsmalar
da vardir. Maksimum kirilma mukavemeti arta kalan kuvars boyutunun 10-30 um
arasinda tutularak miktar1 artirilarak saglanmistir. Arastirmacilarin ortak noktasi
biinyede arta kalan kuvars partikiillerinin olumlu ve olumsuz etkileri
bulunmaktadir ve bu etkiler bir¢ok parametreye baghdir. Kuvars tane ve boyutu,
pisirme sicakligi ve siiresi gibi parametreler porselen biinyelerin mukavemet
degerlerini etkilemektedir [72, 73].

Sahip oldugu yiiksek ergime sicaklifindan dolayr kuvars seramik
biinyelerde iskelet yapiyr olusturan malzeme olarak kullanilmaktadir. Nihai
iriiniin mukavemetini ve 1s1l genlesme katsayisim kontrol edici role sahiptir.
Kuvars tane boyutunun kirilma mukavemeti iizerine etkisi oldukca yiiksektir.
Ayrica ince tane boyutunda daha fazla kuvars ilavesi de mukavemeti
artirmaktadir. Kuvars tane boyutu mukavemeti iki sekilde -etkilemektedir:
dogrudan siv1 faz iizerinde olusturdugu basma gerilimleri ile ve dolayl olarak
istenilen mikroyapiy1 olusturarak [58, 72, 74]. Biinye icerisinde kuvars boyut
dagilim1 inceldikge mukavemet ve tokluk degerleri artmaktadir hatta maksimum
degerine ulagmaktadir. Seramiklerin mekanik 6zellikleri mikroyapilariyla kontrol
edilmektedir. Porselen biinyelerde son iirlinlin mukavemeti kompozisyonu
olusturan malzemelere, bu malzemelerin karistirilmas: ve sekillendirilmesine ve
firin rejimi gibi sinterleme siirecinin detaylarma baghdir. Bu faktorler biinyenin
mikroyapisim1 ve sinterleme swrasinda olusacak yeni fazlarin miktarin1 ve
boyutunu belirlemektedir. Bu zamana kadar yapilan c¢alismalarda belirtilen
porselen biinyelerin mukavemetini birinci derecede etkileyen parametre biinye
icerisinde kullanilan kuvars tane boyutudur. 1920 yilinda Griffith tarafindan

ortaya konulan Denklem (2.5) seramiklerin kirilma mukavemetini gosterir.

1[2yE 172
R el fad 2.5
o, Y{ . } (2.5)

19



Burada o, kirlma mukavemeti, ¥, catlak baslangici icin gerekli olan

enerji, E elastik modiilii, ¢ ¢atlak boyutu, Y kirilma mekanigi faktoriinii temsil
etmektedir. Kirilma mekanigine gore bir malzeme icin kritik enerji siddetini

gosteren Denklem (2.6) asagida verilmistir.
K,=Yo," (2.6)

Kalibrasyon faktorii olan Y Ol¢limii yapilan malzemenin geometrisine
baghdir. Denklem (2.5) ve (2.6)’ iin birlesiminden olusan yeni Denklem (2.7)

asagida verilmistir.
K, =Qy,E)" .7)

Yukarida verilen denklemlerden anlasilacagi iizere seramik biinyelerin
mukavemetleri iki parametre ile kontrol edilmektedir. Bunlardan biri catlak

boyutu c¢ digeri de kritik gerilim siddet faktorii (kirilma toklugu) K, dir. Kirillgan

malzemeler icin kirilma toklugu degeri malzemenin yiik altinda catlak
baslamasina ve ilerlemesine kars1 gosterdigi direnci temsil etmektedir.
Mikroyapidaki arta kalan porlar, kaba taneler, mikroskobik yiizey hatalari,
kirilmis tane smurlar1 ve kiigiik impiiriteler catlak baslangicimi kolaylastirir. Bu
hatalar Onlenebilirse malzemelerin mukavemeti daha da artiriabilir. Sinterleme
sirasinda kiiciik kuvars taneleri camsi faz igerisinde ¢oziiniir ve ozellikle kisa
sinterleme siirelerinde camsi faz iri kuvars tanelerine daha az etkide bulunur.
Kuvars tane boyut dagilimi diistilkge porselen biinyelerin kirilma toklugu ve
kirilma mukavemeti degerlerinin her ikisi de artmaktadir. Kuvarsin bir kismi
sinterleme sirasinda camsi faz igerisinde belirli bir doygunluga ulasincaya kadar
¢oziiniir, ¢coziinmeyen kuvarslar biinyede kalinti kuvars olarak kalir. Kuvars
tanelerinin ¢oziilmesi ve etrafindaki bilesenlerle reaksiyona girmesi biinye
kompozisyonuna ve kuvarsin tane boyutuna baghdir. Pisirme sirasinda kuvarsin
fazlaca ¢oziinmesi kuvars kaynakh catlaklarin (Sekil 2.8 ve 2.9) azalmasina

yardimci olur. Iri taneli kuvarslarin kullanildifi biinyelerde daha genis
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mikrocatlaklar olusmustur. Olusan catlaklar yiik altinda biiyiirler ve birbirlerine
birleserek malzemenin kirilmasina neden olmaktadir. Porselen karolarin mekanik
ozellikleri pigirme siirecinde uygulanan sogutma hizi arttikca diismektedir. Kuvars
tane boyutunun artmasi ile sogutma esnasinda yiizeyinde olusan gerilimler daha

da artmaktadir ve mukavemet daha fazla diismektedir [40, 58, 59, 75-77].

Wod————1 o §

Sekil 2.8. Kuvars tanesi etrafinda olusan cevresel ¢atlak goriintiisii [75]

Seramik biinyelerin kirilma 6zelliklerine etki eden bir diger Onemli
parametre mikroyapilarinda bulunan porozitedir. Porselen biinyelerin mukavemeti
porozite diistiikce ve yogunluk arttikca ylikselmektedir. Birbirine baglanmis
porlar mukavemeti diisiiriirken bagimsiz olusmus kiiresel porlar mukavemeti
artirmaktadir [68, 72]. Biinyelerde olusan camsi fazin artmasi ve/veya camsi fazin
viskozitesinin diigiiriilmesi ile biinyelerin mukavemet degerlerinde artig

gozlenmistir [59, 78, 79].
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Sekil 2.9. Kuvars tanesi i¢cinde olusan catlak goriintiisii [75]

Teorik olarak porselen biinyelerin maksimum kirilma mukavemeti tiim
porlarin elimine edilmesiyle saglanmaktadir [31]. Porselen biinyelerde kullanilan
kuvarsin tane boyutu diistiikce biinyelerde daha az sayida kapali porozite
olugsmaktadir [72, 80]. Porlar yiikiin uygulandigi noktada kesit alaninin
azalmasina ve gerilim birikimine neden olmaktadir. Yapilan caligmalar sonucunda

porozitenin mukavemete olan etkisi Denklem (2.8)’ da verilmistir.

o0 =0, exp(—nP) (2.8)

Burada o, mukavemet, op; biinyenin por icermiyorken sahip oldugu
mukavemet degeri, n; 4—7 arasinda degisen bir deger ve P; hacimsel olarak por
miktari. Denklemden de hesaplanabilecegi gibi % 10 porozite iceren biinyenin
mukavemeti yarisina diismektedir [S51]. Seramik biinyelerin elastik modiilii
biinyelerin i¢erdikleri por miktarindan etkilenmektedir. Porozite iceren biinyelerin

elastik modiilii hesaplanmasi Denklem (2.9)’ de verilmistir.
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E=E,1-19P +09P?) (2.9)

Burada E; elastik modiilii degerini, Ey; porozite icermeyen biinyenin
elastik modiilii ve P; biinyedeki porozite miktarini temsil etmektedir. Denklem
(2.9)’dan da anlasilacag iizere biinyedeki porozite miktar1 arttik¢a elastik modiilii
degeri diismektedir [5, 51, 81].

Seramik malzemenin mekanik 6zelliklerinde yapilarinda yer alan kusurlar
cok onemli etkiye sahiptir. Biiylik bir kusur seramigin dayanimini etkileyen ana
etmen olabilmektedir. Biiylik gozenekleri olmayan, tamamen yogun seramik
malzemelerde, kusur biiyiikliigii genellikle tane biiyiikliigiine baglidir. Gozeneksiz
seramiklerde, saf bir seramik malzemenin dayanimi tane biiyiikliigiiniin
fonksiyonudur, daha ince taneli seramik tane sinirlarinda daha kiigiik boyutta
kusura sahip olacagindan iri taneliye gore dayamimi daha yiiksektir. Cok kristalli
seramik malzemenin dayamimim1 kimyasal bilesim, mikroyapi, yiizey kosullar
gibi cesitli etmenler belirlerler. Sicaklik, cevre, gerilimin tiirii ve nasil uygulandigi

kadar onemlidir [70].
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3. OGUTME

3.1. Ogiitmenin Amac: ve Prensipleri

Tabii mineraller tabiattan c¢ikarildiklart gibi kullanilamazlar, mutlaka
boyutlariin kiiciiltiilmesi gerekir. Bu maksatla 6giitme islemi gerceklestirilir.
Ogiitme islemi tane boyutunun azaltilmasi olayidir. Ogiitme isleminin temel
amact az enerji kullanarak tane boyut dagiliminin maksimum olmasini
saglamaktir [82, 83]. Tane boyutunun diisiiriilmesi ve kontrolii bugiin yiyecek,
saglik, maden, kimya ve seramik endiistrisi gibi alanlarda 6énemli hale gelmistir
[84]. Seramik sistemlerde Ogiitme ortalama tane boyutunu azaltmak,
partikiillerdeki safsizliklar1 ve poroziteyi serbest hale getirmek, uygun tane boyut
ve dagilimi olusturmak, aglomereleri ve agregalar1 dagitmak, tanelerin sekillerini
diizenlemek, maksimum partikiil boyutunu diisiirmek ve siispansiyonlarin kati
konsantrasyonunu artirmak i¢in yapilir [43, 82, 85, 86].

Ogiitme islemi seramik sistemlerin reolojik davramslari, sinterleme
davraniglart ve sonu¢ mikroyapi lizerinde etkin olan bir prosestir [85]. Partikiil
boyutu ve dagilimi kullamlacak iiretim yontemine gore onem kazanir. Seramik
karo iiretiminde nihai {iriindeki partikiillerin boyutu sekillendirme islemi sonrasi
tiriindeki partikiillerin boyutuna ve buda 6giitmenin derecesine baghdir [43, 86].
Ogiitme ile iiretilen tozlarin spesifik yiizey alanlari, pisirme sirasinda meydana
gelen fiziksel ve kimyasal reaksiyonlar acisindan ¢ok onemlidir. Yiiksek yiizey
alanina sahip tozlar, yani tane boyutu diisiik tozlar yiiksek reaksiyon kabiliyetine
sahiptirler. Bu nedenden dolay1 6giitme islemi ile tane boyutu kiigiiltiilerek yiiksek
reaksiyon kabiliyetine sahip seramik tozlar elde edilir [18, 43, 82, 85].

Sanchez ve ark. [87] feldspat (anortoklas) mineralini, laboratuar 6lcekli
bilyeli degirmenlerde degisik siirelerde 6giitmiislerdir. Ogiitme siiresinin artisiyla
birlikte hazirladiklar1 tozlarin yiizey alanlarinda artig belirlemislerdir. Buna bagli
olarak tozlarin sinterleme davraniglar1 gelismis ve daha fazla camlasma
gozlenmistir. Kayac1 [88] yaptig1 doktora calismasinda porselen karo biinye
recetesinde ergitici olarak kullandigi Karakdy migrogranitinin tane boyutunun

diisiiriilmesi sonucunda ylizey alanmin arttigini, buna bagh olarak ergiticilik
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Ozelliginin yiikseldigini belirlemistir. Yine Kayac1 ve ark. [89] ¢ift pisirim duvar
karosu biinyelerinde kullandiklar1 kalsitin tane boyutunu diisiirerek nihai iiriin
ozelliklerinde artis gozlemlemislerdir. Kuvars tane boyutunun porselen biinye
mukavemetleri iizerine olan etkilerinin incelendigi c¢alismalarda kuvars tane
boyutunun azalmasiyla birlikte biinyelerin mukavemet degerleri yiikselmistir [72,
75]. Tagkiran ve ark. [90] gelistirdikleri anaortit bazli porselen karo biinyelerinde
karistirma ve Ogiitmenin teknolojik ©zelliklere olan etkilerini incelemislerdir.
Hazirladiklar1 biinye kompozisyonunun tane boyutunun diisiiriilmesi sonucunda
nihai tirtindeki kapali porozitenin azaldigini, buna bagli olarak biinyelerin yi1ginsal
yogunluk ve kirilma mukavemeti degerlerinin arttigini tespit etmislerdir. Okada
ve ark. [91] kaolinit ve CaCOj; kati hal reaksiyonu sonucu CaAl,Si,Og faz
olusumunda 6giitmenin ve sicakligin etkisini arastirmiglardir. Calismalarinda tane
boyutunun diisiiriilmesiyle kaolinitin dehidratasyon hizinin, CaCO3 1n bozunum
hizinin ve CaAl,Si;Og olusum hizinin arttigini belirlemislerdir. Pontikes ve ark.
[92] hazirladiklar1 tugla ve kiremit biinye kompozisyonlarinda kullandiklar1
soda—kire¢c—silika cam atiginin tane boyut dagilimini diistirerek nihai triinlerin
yogunluklarinda artig saglamislardir.

Sanchez-Soto ve ark. [93] kuru 6giitmenin kaolinit yapisindaki etkilerini
inceledikleri arastirmalarinda ogiitme siiresinin artmasiyla birlikte tozlarin yiizey
alan1 degerlerinin arttigim ve kaolinitin dehidratasyon sicakliginin diistiigiinii
gozlemlemiglerdir. Kara ve ark. [94] hem duvar, hem yer karosu olarak cok
amacli biinye gelistirilmesi i¢in yaptiklar1 calismada tane boyut ve dagiliminin
nihai iirlin Ozellikleri iizerine olan etkisini gostermislerdir. Tane boyut ve
dagilimmin etkilerini gosteren bu calismalar goz Oniinde bulunduruldugunda
seramik malzeme {iretimi i¢in 6giitme 6onemli bir agamadir.

Ogiitme islemi seramik karo iiretim siirecinin baslangic asamasini
olusturmaktadir ve arzu edilen nihai iiriin i¢in gerekli olan tane boyut dagilimi ve
yiizey alam elde etmeyi amaglamaktadir. Ogiitiilmesi istenen malzemenin sekli ve
boyutu, dzgiil agirligi, nem icerigi, aglomerasyon egilimi, malzemenin yapisi ve
mekanik mukavemeti Ogilitme siirecini etkileyen parametreler arasinda yer

almaktadir [29, 41].
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Kat1 maddelerin cogu topak haldeki kristallerden olusan biiyiik partikiillere
sahiptir. Amorf maddelerin icindeki ince kristallerin olusturdugu aglomereler
ciplak gozle goriilemezler. Cesitli kristaller arasindaki temas yiizeyleri diisiik
mekanik mukavemete sahiptir, bu 6zellik o yiizeyleri 6giitme sirasinda tercihli
kirilma yiizeyi kilar. Bu baglar1 kirmak i¢in enerjiye ihtiya¢c vardir ve kirilan
yiizeyin genisligi ile orantili oldugu g6z Oniinde bulundurulmalidir. Harcanan
enerji malzemenin birim ylizey alaninda kirilmay1 saglamak icin gereklidir ve
laboratuar testleri ile kolayca saptanabilir. Kristallerin birlesme noktalarindaki
safsizliklar 6giitme i¢in gerekli enerji miktarini etkilemektedir. Bu deneysel olarak
belirlenen bir parametre oldugundan sadece Ogiitme i¢cin gerekli olan enerjinin
kabaca hesabinda kullanilir [24].

Denklem (3.1) malzemenin kirilma mukavemeti degerinin (Sy), malzemede

bulunan hatalarin (¢atlaklarin) boyutuna (c¢) bagh oldugunu gostermektedir.

K

S — Ic
re y\/; 3.1

Burada y hata geometrisine bagh sabit, K;. ise malzemenin kirilma toklugu
degerini gostermektedir. Malzemede bulunan mikro hatalar, yiizey ve kose
hatalar1, porozite ve mikro catlaklar ¢ degerinin artmasini1 dolayisiyla malzemenin
kirilmaya kars1 mukavemetinin diismesini saglar. Kii¢iik boyutlara sahip, kirilma
toklugu yiiksek ve yiiksek yogunluktaki malzemeler kirilmaya kars1 yiiksek direng
gosterirler. Ogiitme sirasinda 6giinen malzemenin yapisinda atomik seviyede
hatalar olusturur 6rnegin dislokasyon yogunlugunun artmasi gibi [85].

Ogiitme mekanigini matematiksel olarak ifade eden gesitli teoremler
bulunmaktadir. Bunlarin en 6nemlileri Kick, Rittinger ve Bond yasalaridir. Kick
yasasina gore bir partikiiliin kirilmasin1 saglayan gerilimlerin olugmasi i¢in enerji
gereklidir ve bu enerji belirli miktardaki bir kat1 maddenin orijinal boyutu ne
olursa olsun malzemenin boyutunun belirli oranda diisiiriilmesi i¢in aymidir.
Gerekli olan enerji miktar1 malzemenin baslangi¢ ve son boyutunun birbirine
orantisinin logaritmasiyla dogru orantili degismektedir. Bu kanun matematiksel

olarak ifadesi Denklem (3.2)’ de verilmistir [29, 41, 95].
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W =K, log(D/d) (3.2)

Burada W; ogiitme icin gerekli enerji, K;; malzemeye bagh sabit, D;
malzemenin Oglitmeden Onceki boyutu, d; malzemenin Ogiitmeden sonraki
boyutunu temsil etmektedir.

Rittinger yasasina gore bir partikiiliin boyutunu diisiirmek i¢in gerekli olan
enerji miktar1 partikiiliin 6glitme sonunda sahip oldugu yiizey alam ile dogru
orantili olarak degismektedir. Bu kanun matematiksel olarak ifadesi Denklem

(3.3)’ de verilmistir [29, 41, 95].

W =K (1/d —1/D) (33)

Burada W; 6giinme icin gerekli enerji, K,; malzemenin sekline ve birim
ylizey enerjisine bagli sabit, D; malzemenin Ogiinmeden Onceki boyutu, d;
malzemenin dgiitmeden sonraki boyutunu temsil etmektedir.

Bond yasasina gore ise bir malzemenin boyutunun d, gibi bir boyuttan d,
gibi bir boyuta diisiiriilmesi icin gerekli olan enerji, o malzemenin smnirsiz
boyuttan d, ve d, boyutlarina diisiiriilmesi i¢in harcanan toplam enerjilerin farkina
esittir [41, 43].

Pratikte 0giitme i¢in harcanan enerji teorik olarak hesaplanan enerjiden
daha fazladir ¢iinkii sistemde enerji kayiplar1 olusur. Is1 enerjisi, titresim enerjisi,
ogiitiicii ortamin calkalanmasi igin tiiketilen enerji, plastik ve elastik deformasyon
icin tiiketilen enerji ve Ogiitme baslangicinda partikiiller arasindaki kohezyon
baglarim1 kirmak icin tiiketilen enerji bu enerji kayiplarina 6rnek olarak verilebilir
[26, 29, 95]. Ogiitme sirasinda malzemenin kirilmasini saglayan efektif mekanik
etkiler basma, kayma ve darbe kuvvetleridir. Kayma kuvvetleri malzeme iizerinde
bulunan c¢atlaklarin ilerlemesini saglar. Kayma gerilimi olusturulmasinda
kullanilan en yaygin metot iki yiizey arasinda kayma olusturulmasidir.
Olusturulan bu kayma hareketleri siirtiinme kuvveti olusturur ve dgiitmeye neden
olmaktadir. Basma kuvvetleri partikiiller i¢inde gerilimlerin olusmasina neden
olmaktadir. Birbirlerine basma kuvveti uygulayan partikiiller yeterli seviyeye

ulaginca kirilirlar ve daha kiiciik parcalara ayrilirlar. Darbe kuvveti direkt olarak
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ogiitlicli biinye ile partikiiller arasinda sert temas ile ya da partikiillerinin birbiri ile
temas1 sonucunda olusur. Efektif bir 6giitme saglamak igin Ogiitiicli ortamin
arasinda hammadde bulunmadan direkt ¢arpigsmalari engellenmelidir [16, 29, 43,
84, 95]. Genel olarak 6giitme islemi laboratuar bazinda kiiciik kaplar icerisinde
gerceklestirilirken, biiyiik capli sistemlerde bir siirekli proses akimi icerisinde
olusur. Ogiitme igin kullamlacak sistem sermaye, kapasite, istenilen tane boyut
dagilimi, ogiitiillecek malzeme, 6glitme periyodu, sisteminin asinmast ve bakimi

g6z oniinde bulundurularak yapilir [29, 43, 82, 85, 86].

3.2. Ogiitme Sistemleri

Seramik karo iiretiminde kullanilan hammaddeler kuru ve yas Ogiitme
teknolojileri kullanilarak ogiitiilebilirler. Her iki teknoloji igin cesitli tiplerde

degirmenler gelistirilmistir ve her birinin kendine has ¢aligsma prensibi vardir.

3.2.1. Kuru dgiitme

Geleneksel kuru 6giitme siireci, hammaddelerin kuru olarak ogiitiilmesini
ve nemlendirme makinelerinde tozlarin nem iceriginin ayarlanmasim kapsar
(Sekil 3.1). Kuru 6giitmede 6nemli olan nokta, nemin karisimin i¢inde esit bir
bicimde dagilmasim saglamak, graniillerin tane boyutunu, seklini ve yogunlugunu
kontrol altinda tutabilmektir [17, 43]. Kuru 6giitme icin kullanilan tozlarin nem
icerigi % 2-3 den fazla olmamaktadir. Kuru 6giitme sistemleri ile elde edilen
tozlarin genellikle keskin kenarlara, diizensiz yiizeylere ve ¢ubuksu sekillere sahip
oldugu goriilmiistiir. Bu karakteristiklerinden dolay1 tozlarin, seramik karo tiretimi
sekillendirme siirecinde sahip olmasi istenen akma davramiglarinin zayif oldugu
belirlenmistir [43, 86].

Kuru 6giitme sistemlerinde hammaddelerin homojen dagilimini saglamak
zor oldugundan, mineralojik ve fiziksel 6zellikler agisindan birbirine benzeyen
maksimum iki ya da {ic hammadde karistminin ogiitiilmesinde kullamilir. Kuru
ogiitme ile ince tane boyutu ve yiiksek yiizey enerjisi eldesi ve safsizliklarin

uzaklastirilmast olduk¢a zordur. Bu yiizdendir ki yiiksek derecede vitrifiye

28



olmasini istedigimiz iirlinlerin (porselen karo gibi) iiretiminde kullanilmasi uygun
degildir. Tek ve c¢ift pisirim karolarin iiretiminde kullanilabilirligi daha yiiksektir
[29, 41, 96, 97].

Su ’
Granulator
1 N~ Nemli Hava
Elekler
Kurutucu
sicak Hava
Degirmen
Hammadde
]
| I—

Sekil 3.1. Kuru 6giitme siireci akim semast [43]

Kuru 6giitme sistemlerinin genel prensibi sikistirma ile malzeme iizerinde
kayma gerilmeleri olusturma temeline dayanir. Kuru 6giitme sistemlerinde siirekli
bir 6giitme s6z konusudur. Ogiitiilmiis malzeme yeterince kiiciikse (istenilen tane
boyutuna ulagmis ise) degirmenden cikar yeterince kiiciik degil ise eleklerden
tekrar degirmene donerek Ogiitme islemi devam eder. Bazi durumlarda (sert
malzemelerin 6giitiilmesinde) tekrar donen malzemelerden dolayr kompozisyonda
degisikler meydana gelebilir [43].

Bircok degirmen yapis1 olmakla birlikte, hemen hemen hepsinin temeli pan
degirmen caligma prensibine dayanir. Pan degirmende; bir cift 6giitme tekerlegi
tam kars1i karsiya gelecek sekilde yerlestirilir. Bu iki tekerlek dikey olarak
yerlestirilmis ve merkezlerinden gecen ve ortada birlesen merkez safta tutturulmus
olarak bulunurlar. Merkez saft kendi dikey ekseninde donerken Ogiitme

tekerlekleri de kendi eksenlerinde donerler. Ogiitiicii tekelerleler alt tarafta
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bulunan ana plaka iizerindedir. Ogiitiicii tekerler ve ana plaka veya ogiitiicii
tekerler ve hammaddeler arasinda siirtiinme olusturur ve dgiitme gerceklesir [43].

Temel olarak kuru 6giitme degirmenleri; Oglitme prensiplerine gore ve
istenilen tane boyut dagilimina gelmis malzemenin ayrilmasina gore iki gruba
ayrilabilir. Baz1 degirmenlerde dgilitmeden sonraki ayirma islemi yer ¢ekimi ile
gerceklestirilirken (cekicli degirmen vs.) digerleri ise hava akim kullamilarak
ayrma islemi gerceklestirilmektedir (sarkaghi degirmen, dikey silindirik

degirmen).

3.2.1.1. Sarkach degirmen

Sarkacli degirmen, seramik endiistrisinde tek pisim ve cift pisirim duvar

karosu, cat1 kiremitleri iiretiminde kullanilabilmektedir [43].

Sekil 3.2. Sarkach degirmenin sematik gosterimi (1); besleyici, (2); ogiitme hiicresi, (3); ana saft,
(4); fan, (5); dinamik ayiric1 ve (6); baca [43]

Sistemin ¢aligma prensibi sOyledir; hammaddeler sisteme bir besleyici
yardimiyla beslenirler (1). Silindirler ile basma kuvveti uygulanir (2). Ogiitme ana

plaka ile silindirler arasinda gerceklesir. Basma kuvveti icteki saftin donmesi
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sonucu merkezkag kuvveti ile olur (3). Ogiitiilmiis {iriin fanlar yardimiyla yukari
cekilir (4). Ogiitiicii hiicrenin iizerinde bir simiflandiric ve ayirict bulunur (5). Bu
aywrict ile yeterli ogiitiilmemis parcalar tekrar Ogiitme hiicresine diiserler.

Ogiinmiis malzeme toplanir ve temiz hava bacadan disar1 atilir [43].

3.2.1.2. Dikey silindir degirmen

Sarkach degirmende oldugu gibi; duvar karosu, tek pisim ve c¢ift pisirim

karolarda, cat1 kiremitlerinde kullanilabilmektedir.

Hammadde girisi

B Silindirlerin donmesi ile
ogiitme islemi

B Hammaddelerin hava hattiyla
dinamik ayiraclara taginmasi

B Hammaddelerin boyutlarina

gore ayrilmasi

Sekil 3.3. Dikey silindir degirmen sematik gosterimi [43]

Sistemin sematik gosterimi Sekil 3.3’te gosterilmistir. Hammaddeler
tartilir ve siirekli olarak 6giitme hiicresine girerler. Hammaddeler iceri girdikten
sonra plakanin {izerinde toplanirlar ve silindirlerin donmesi ile 6glitme islemi
gerceklesir. Hicbir zaman 6giitiicii silindir ile alt plaka birbirlerine temas etmezler.
Boylece hem malzeme 6giitiilmiis olur hem de asinma azaltilmis olur. Ogiitiilmiis

triin fan yardimiyla yukari cekilir. Donen dinamik aywra¢ ile ogitiilmiis

hammaddelerin agirliklar1 sebebiyle boyutlarina gore ayrilir [43].
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3.2.1.3. Cekicli degirmen

Opgiitiicii hiicrenin icinde engebeli bir kabuk vardir ve i¢inde donen bir saft
vardir (Sekil 3.4). Bu safta bagh ¢ekicler ile 6giitme islemi gerceklestirilmektedir.
Sistemin i¢ ¢eperi vurmanin etkisini arttiracak bigimde tasarlanmistir. Sistemin en
alt boliimiinde elek vardir. Elek agikliklar1 istenilen tane boyutuna gore degisir.
Genellikle 1 mm elek agikligia sahip elekler kullanilmaktadir. Istenilen tane
boyutuna ulagsmis malzeme eleklerden gecer Ogiitiilmemis daha biiyiik taneler
tekrar ¢ekicler yardimiyla ogiitiilmeye devam eder. Hammaddeler yergekimi
etkisiyle sisteme beslenirler. Sadece partikiiller biiyiikse 6giitme kayma gerilimi
ile olur (malzeme duvar ve cekicler arasinda kalirsa) veya i¢c duvara carpma
etkisiyle olur. Partikiil ceki¢ kafasi ve i¢ duvar arasindan daha kiiciik ise 6giitme
sadece carpma seklinde olur. Buradaki en 6nemli nokta donen saftin cevresel
hizdir. Gergekte partikiil donen saftin ¢evresel hizina esit olan bir hizla tegetsel bir
yonde firlatilir hareket eder. Eger tane boyutu daha kiiciik isteniyorsa donme hizi

arttirilir, boylece meydana gelen ¢arpma sayisi artar ve dglitme siiresi kisalir [43].

Motor

Elek

Sekil 3.4. Cekicli degirmen [43]
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3.2.2. Yas ogiitme

Yag 6giitme sisteminde (Sekil 3.5) ogiitiilecek olan camur, malzemeye
bagl olarak % 30-50 arasinda su igerir. Malzeme, su, ogiitiicii bilyeler ve gerekli
ilaveler (dagitic1 organikler veya elektrolitler) degirmen i¢ine yiiklendikten sonra
ogiitme islemi baslar. Ogiitme tamamlandiktan sonra tekrar aym islemler
uygulanir. Olusturulan ¢camurun su icerigi piiskiirtmeli kurutucu ile ayarlanir [43,

86].

Su
Sicak Hava

Hammadde

Nemli Hava
Degirmen Piiskiirtmeli

Kurutucu

Elekler

—

Pompa

Dinlendirme Tanki

Sekil 3.5. Hammadde hazirlamada kullanilan yas d8litme prosesinin akis semast [43]

Yas 0giitme prosesi ile kuru 6giitmeye oranla daha diisiik tane boyutuna ve
daha dar tane boyut dagilimina sahip tozlar elde edilebilir, ¢iinkii sulu ortam daha
efektif bir ogiitme saglamaktadir. Yas ogiitmede kullanilan su ve kimyasallar
malzemede olusan catlaklara niifuz eder malzemenin mukavemetini diisiiriir.
Partikiillerin ince olmalar1 pisirme swrasinda daha fazla reaktif olmalarina neden
olur. Ince 6giitiilmiis partikiiller yiizey hatalarinin olusumunu engellerler [85, 95,

98, 99].
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Emilia [100] elektrik enerjisi, su ve dogalgaz tiiketiminin az oldugu kuru
ogiitme siirecini kullanarak {irettikleri porselen karo biinyeleri ile yas 6giitme
siireci kullanilarak iiretilen porselen karo biinyelerini yaptiklar1 c¢alismada
karsilastirmiglardir. Kuru 68iitme sistemiyle yas 68iitme sistemine gore daha genis
tane boyut ve dagilimi elde edilmistir. Kuru 6giitme ile daha kdsegen sekillere
sahip tozlar olusturulmustur. Kuru 6giitme sisteminin kullanilmasiyla olusturulan
biinyelerde daha az camsi faz yani daha az sinterlesme elde edilmis ve bu nedenle
kuru o6giitme ile olusturulacak porselen karo biinyelerinde daha fazla ergitici

hammadde kullanilmasina karar vermiglerdir.

Yas oOgiitme kuru oOglitmeye oranla daha fazla homejenizasyon
saglamaktadir. Tane boyut dagilimi ve piiskiirtmeli kurutucu ile olusturulan
graniiller daha iyi akma ve kalib1 doldurma ozelliklerine sahiptir. Buda daha iyi
preslemeye imkan tanimaktadir. Bu nedenlerden dolayr seramik karo iiretiminde
yaygin olarak yas dgiitme sistemleri kullanilmaktadir. Siirekli ve siireksiz bilyeli
degirmenler seramik karo iiretiminde kullanilan yas 6giitme sistemleridir [42, 43,

86, 101].

3.2.2.1. Siireksiz bilyeli degirmenler

Seramik  biinyelerin  dgiitiilmesinde  kullanilan  siireksiz  bilyeli
degirmenlerin (Sekil 3.6) kapasiteleri 10000 ile 38000 litre, ¢aplar1 2 ile 3 metre
arasinda degisir. Degirmen icerisine Ogiitiicii ortam (bilyeler), kiricidan ge¢cmis
uygun boyuttaki hammaddeler, su ve 0Ozel ilaveler (dagitici organikler veya
elektrolitler) beslenir. Beslenen bu malzemelerin hepsine birden sarj denir.
Degirmen kendi ekseni etrafinda yatay olarak dondiiriiliir ve ogiitiicii ortamin
diisme hareketi gerceklestirmesiyle Ogiitme saglanir. Seramik partikiiller
kendisinden daha iri olan dgiitiicii ortam arasinda ve Ogiitiicli ortam ile degirmen
ceperi arasinda hareket ederken ogiiniir. Istenilen tane boyutu saglandiginda

degirmen bosaltilir. Degirmenden bosaltilan siispansiyona ¢camur adi verilir. [29,

43, 82].
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Bilyeli degirmenlerde tane boyutunun diisiiriilmesi Ogiitiicii ortam ile
malzeme arasindaki darbe ve siirtiinme kuvvetleriyle, malzeme ve degirmen

ceperleri arasindaki siirtiinme kuvvetleriyle saglanir [99].

Hammadde girigi
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Sekil 3.6. Siireksiz bilyeli degirmenin sematik gosterimi [102]

Bilyeli degirmenlerin etkinligi birim zamanda elde edilen iiriin ile
kiyaslanmaktadir. Ogiitme etkinligini ©nemli derecede degistiren bir takim
parametreler vardir. Bu parametreler;

e Degirmenin sekli ve boyutu,

e Degirmen i¢i kaplama malzemesinin tiirii, sekli ve kalinligi,

e Ogiitiicii malzemenin tiirii, sekli, boyutu ve yogunlugu,

e Degirmenin donme hizi,

e Degirmenin doluluk orani,

e (Camurun viskozitesi ve

e Beslenen malzemenin sertligi, besleme boyutu, aglomerasyon derecesi

gibi fiziksel ozellikleridir [101].
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Degirmenin donme hiz1 kisa siirede degirmene hasar vermeden iyi iiriin
elde etmek icin olduk¢a Onemlidir. Degirmenin donme hizinin degisimi ile
degirmen i¢indeki bilyelerin davranmiglar1 Sekil 3.7 de incelenmistir. Degirmen
donerken oOgiitiicti ortamin yatayla yapmis oldugu a¢1 () degirmen hizim
belirlemede kullanilan bir olciittiir. Eger degirmen diisiik hizlarda donerse (Durum
A) bilyeler birbiri lizerinden asag1 dogru akma egilimindedir. Bu kosulda 6giitme
etkisi diistiktiir, ¢linkii uygulanan kuvvet sadece bilyenin agirligr ile sinirhdir.
Degirmenin donme hiz1 arttikca merkezkag kuvveti artmaktadir. Bilyeler
digerlerinden ayrilirlar ve diiserler boylece bilyelerin olusturdugu darbe kuvveti
artar. Bazen bilyeler diger bilyelerin olmadig: alanlara diiserler, boylece astarlarda
asinma meydana gelir ve astarlarin kullanim siireleri diiser (Durum C). Kritik hiza
ulaginca bilyeler artik diismezler ve degirmen astarina yapisirlar (Durum D).
Optimum donme hiz1 6giitiicii ortamin diisiisiinde sarja en etkili sekilde temas
etmesi g6z Oniinde bulundurularak hesaplanir. Hiz yiiksek oldugunda astar
bilyeler tarafindan asindirilir. Hiz ¢ok diisiik oldugunda ise 6giitme diisiik darbe
etkisinden dolay1 gerceklesmez. Bu durumda &giitmenin en iyi gerceklestigi
durum B seklindeki durumdur. Bilyeler maksimum yiikseklikten maksimum

enerji ile diiser ve astar aginmaya maruz kalmaz.

A B <45 i B 457 < fi < 60°

Sekil 3.7. Farkli donme hizlarinda 6giitiicii ortamin davramislari [43]
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Donme hizi ayrica astar malzemenin seklinden de etkilenmektedir.
Ureticiler uygun dénme hizini belirlerken bu etkiyi gbz 6niinde bulundururlar.
Donme hizina karsilik istenilen Ogiitmenin gerceklesmesi icin gerekli zaman
grafigi Sekil 3.8” de verilmistir. Grafik azalan ve artan olmak {izere iki kistmdan
olugsmaktadir. Cok diisiik ve ¢ok yiiksek hizlarda 6glitmenin tamamlanmasi i¢in

daha yiiksek zamana ihtiya¢ vardir [29, 43].

Ogiitine Zamam — »

—

Degimen Dinme Him ———»

Sekil 3.8. Donme hizina karsilik arzu edilen 6giitmenin gerceklesmesi igin gerekli zaman [43].

Ogiitme zamam tane boyutu kiiciildiikce artmaktadir. Sekil 3.9’ da elek
istinde kalan miktar ile 6giitme zamam arasindaki iliski verilmistir. Baslangicta
tozlarin tamami elek iistiindedir. Birinci asama (0-A): degirmenin donmesi sonucu
olusan ilk etki karistirmadir. Ogiitme diisiiktiir, ciinkii 6giitiilecek malzeme ve
ogiitiicii ortam ogiitme islemi igin heniiz uygun dagilima sahip degildir. Ikinci
asama (A-B): hammadde biiyiik partikiillere sahiptir ve 6giitme Oncelikle darbe
etkisi ile gerceklesmektedir. Baglangigta ogiitiilecek partikiiller biiyiik oldugundan
biiyiik olan ogiitiicii ortam etkili olacaktir. Partikiiller kiiciildiikce kiiciik boyuttaki
ogiitiicii ortam etkili hale gelecektir. Ugiincii asama (B-C): 6giitiilen malzeme
artik ince partikiillere sahiptir ve 6giitmede etkili parametre siirtiinmedir. Sekilden
anlagilacag1 tlizere son asamaya dogru Oglitme zorlagmaktadir ve bu maliyeti

artirir. Bunun nedeni 68iitmenin ilerlemesi ile ogiitiilecek partikiil sayis1 artarken
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Ogiitiici ortamin sabit miktarda olmas1 ve degirmenin her doniisiinde sabit sayida

bilye-partikiil etkilesiminin ger¢eklesmesidir [29, 43].
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Sekil 3.9. Elek iistiinde kalan miktar ile 6giitme zaman arasindaki iliski [43].

Ogiitme siiresine kullanilan 6giitiicii ortamm yogunlugu ve boyutu da etki
etmektedir. Bilye boyutu arttikca etkide bulunan carpisma kuvveti artarken
ogiitiicii ortam ile dgiitiilen malzeme arasindaki carpigsma sayisi diiser [24, 29, 43].

Sekil 3.10° da gosterilen daha yiiksek yogunluga sahip olan dgiitiicii ortam
(egri c) diisiik yogunluga sahip olan diger ogiitiicii ortamlardan daha etkin 6giitme
saglamaktadir [43]. Yiiksek yogunluklu bilyelerin yuvarlanmalarma ve
birbirlerine kars1 kaymalarina olumlu etki yapar. Yiiksek yogunluga sahip ogiitiicii
ortam kullanim1 sonucunda &giitme etkinligi artar, ayrica yiiksek kati
konsantrasyonuna sahip ortamlarin dgiitiilmesi daha kolaylasir [22, 24, 101].

Ogiitmenin etkinli§i ayrica degirmenin doluluk oranma da baghdir.
Doluluk oram &giitiici  ortamm ve hammaddenin kapladigi hacimle
tanimlanmaktadir. Bilyeli 6giitmede daha efektif bir Ogiitme saglanmasi icin
beslenen malzemenin miktar1 6giitiicii ortamin kaplanmas1 kadar yeterli olmasi
gerekir. Bu oranda yaklasik olarak kullanilabilir hacmin % 25-35’ine tekabiil
eder. Eger bu deger asilirsa degirmende asinmaya ve Ogiitme siirelerinin

uzamasina neden olur [99].

38



7
éL

%% Elel: Bakive

Ogiitme Siiresi

Sekil 3.10. Farkli yogunluga sahip bilyelerin dgiitme davranislar: (c>b>a) [43]

Ogiitme siiresi ve doluluk orani arasindaki iliski Sekil 3.11” de verilmistir.
Degirmeninin doluluk oranina karsilik motor tarafindan emilen gii¢ (p) ve 6giitme

siiresindeki (t) degisim gosterilmistir [43].
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Sekil 3.11. Degirmen doluluk oranimin &giitmeye etkisi [43].
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Degirmenin bos oldugu durumda herhangi bir O6giitme islemi
gerceklesmemektedir. Ogiitiicii ortam ve s1v1 ilavesi ile carpma sayis1 dolayisi ile
ogiitme kapasitesi artmaktadir. Bu artig bilyelerin degirmen haznesinin yaklagik
olarak % 50’sini doldurana kadar siirmektedir, bu seviyeden sonra onemli bir
degisiklik gostermemektedir. Yiiksek siddetteki carpmalarin sayist yiizeyde yer
alan bilyelerin sayisina baghdir. Bilyeler degirmenin % 60’dan fazlasim
doldurdugunda bilyelerin diisiis yiiksekligi azalir boylece carpma kuvveti diiser ve
Ogiitmenin etkinligi aniden azalir. Bu degirmen tamamen doldugunda sifira ulagir
[24, 43].

Degirmenlerin i¢inde ortalama % 45-50 kii¢iik boyutlu bilyeler (2—4 cm),
% 25-30 orta boyutlu bilyeler (4-6 cm) ve % 25-30 biiyilk boyutlu bilyeler
(68 cm) bulunmaktadir. Pratikte her giin degirmenlere belirli bir miktar en biiyiik
boyutta bilyeler eklenir (giin boyu asman bilyelerin boyutlar1 kiiciildiigii icin)
bdylece ortalama bilye boyutu sabit tutulur [29].

3.2.2.2. Siirekli bilyeli degirmen

Siirekli degirmenler siireksiz degirmenler gibi silindirik sekle sahiptir,
ancak siireksiz degirmenlerden daha uzun eksenel uzunluklar1 vardir (Sekil 3.12).
Genelde ¢camurun gegmesine izin veren, diger yandan bilyelerin ge¢gmesine izin
vermeyen agikliklara sahip 6zel diyafram kapakgiklar icerir ve 8 derecelik bir
egime sahiptir. Girisin yanindaki birinci kisim genis partikiillerin 6giitiilmesi i¢in
biiyiik bilyeler igerir. Diger kisimlar daha kiiciik bilyelerden olusmaktadir [43].
Siirekli degirmenlerin kullanilmasiyla degirmen ig¢inde ortam farkli boyutlara
sahip boliimlere ayrilmis ve bu boliimlerde farkli boyut dagilimina sahip dgiitiicii
ortam kullanilarak 6giitme hizi arttirilmistir [22, 42].

Siirekli ve siireksiz degirmenler calisma prensipleri ayn1 olmasina ragmen
elde edilen iiriin ve mekanik acidan farkliliklar gosterirler. Siirekli degirmen ve
puiskiirtmeli kurutucuyla hazirlanan tozlar siireksiz degirmenlere oranla daha iyi
preslenme davranis1 gostermektedirler. Bunun nedeni siirekli degirmenlerde daha
yiiksek kat1 konsantrasyonlarinda camur hazirlanabilmesidir. Diger taraftan

harcanan elektrik ve yakat siirekli degirmen ile 6giitmede daha azdir [86].
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Sekil 3.12. Siirekli degirmenin sematik gosterimi [103]

Siirekli degirmenlerde besleme ve bosaltma iglemi devamli olarak
yapilmaktadir. Bunun anlami 6giitme devam ederken sabit hizda 6giitiilmiis iiriin
bosaltilmaktadir. Diger yandan siireksiz degirmenlerde yeterli 68iitme saglaninca
degirmen durdurulur ve bosaltim yapilir. Seramik ¢amurlarin genellikte
tiksotropik oldugunu diisiiniiliirse ayn1 kosullar altinda (ayn1 kompozisyon, ayni
su icerigi) siirekli degirmenden camur diisiik viskozitede c¢ikarken siireksiz
degirmenden daha yiiksek viskozitede ¢ikar. Siirekli degirmen ile Ogiitmede
yiiksek hareketten dolay1r daha diisiik viskoziteli ¢camur elde edilebilmektedir.
Bundan dolay1 siirekli oOgiitme ile siireksiz 6glitmeye oranla yiiksek kati
konsantrasyonuna sahip camur elde edilebilmektedir. Boylece piiskiirtmeli
kurutucuda daha az su uzaklastirilmis olur ve enerji sarfiyati diiser [42, 86].

Siirekli degirmenler ile Oglitme bilgisayar kontrollii bir prosestir, buda
tekrar edilebilirligi ve kontrolii artirmaktadir. Hammadde doldurma ve bosaltma
icin siire kayb1 yoktur [42]. Siirekli degirmenlerde sert ve yumusak malzemelerin
ayr1 ayrt Ogiitiilmesi ile seramik biinyedeki homojensizligin giderilmesi
diistiniilmiistir. Kuvars ve feldispat gibi sert malzemeler kuvvetli bir 6giitme
gerektirirken kil gibi yumusak malzemeler su icinde acilmaktadirlar. Farkli
yogunluktaki ve sertlikteki malzemelerin siirekli degirmenlerde ayr1 giitiilmeleri

ile degirmenin iiretim kapasitesi arttirllmaktadir [43].
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3.2.2.3. Siirekli modiiler degirmenler

Siirekli degirmenlerin siireksiz degirmenlere gore sagladigi avantajlar goz
Oniinde bulundurularak yapilan arastirmalar sonucunda fiziksel olarak ayrilmig
ogiitlicii degirmenler iceren siirekli modiiler 6giitme sistemi gelistirilmigtir.
Modiiler o6giitme sistemi birbirinden bagmmsiz seri olarak baglanmis bilyeli
degirmenleri icermektedir (Sekil 3.13). Sistemde 6giitme asamalarina bagl olarak
degirmenlere farkli hizlar verilerek % 15 elektrik enerjisi tasarrufu

saglanmaktadir.

Sekil 3.13. Modiiler 6giitme sistemi sematik gosterimi [104]

Sistemi olusturan degirmenlerde farkli boyutlarda ve malzemede 6giitiicii
ortam kullanlarak arzu edilen tane boyut ve dagilimi olusturulabilmektedir.
Degirmenler arasinda malzeme gec¢isi degirmenlerin birlesim noktalarina
yerlestirilen = ©zel olarak  tasarlanan  diyafram  kapaklar = sayesinde

gerceklestirilmektedir [104].
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3.3. Ogiitmedeki Gelismeler

Seramik malzemelerin {iretiminde yaygin olarak kullamilan bilyeli
degirmenlerde 6giitme partikiillerin ogiitiicli ortam arasinda kalarak kirilmasi ile
gerceklesir. Bu ylizden Ogiitmenin etkin olmast 6giitiici ortamin agirligina,
ogiitlicii ortamim miktarina ve 6giinen malzemenin 6giitiicii ortam ile carpisma
sayisina baghdir. Biyeli degirmenlerde partikiiller ve bilyelerin carpigsma sayisini
arttirmak icin daha kiiciik bilyeler kullanilabilir, fakat bu durumda kullanilan
bilyelerin agirliklar1 azaldigindan ogiitme yine etkin duruma gelmemektedir.
Carpisma etkisini arttirmak icin kullanilan diger bir ydntem ise degirmen
hizlarinin arttiritlmasidir. Ancak, degirmen hizlarinin belirli bir degerden yukarida
tutulmasi Ogiitlicli ortamin merkezka¢ kuvvetinden dolayr degirmen c¢eperlerine
yapismasina ve boylece Oglitmenin etkinligi diisiirmektedir. Bu sebepten dolay:
geleneksel bilyeli degirmenlerde ince Ogiitme uzun siireler almakta, enerji
tiikketimini ve degirmenlerin asinma miktarim arttrmaktadir. Ogiitme sirasinda
enerji tiikketimi ve asmma miimkiin oldugu kadar asagi cekilmelidir. Bu
problemleri minimize etmek i¢in Ogiitme alaninda calismalar yapilmistir. Diger
ogiitme sistemleri ile karsilastirildiginda atritor degirmenler son yillarda ince
ogiitmede sagladiklar1 enerji tasarrufundan dolayr daha on plana c¢ikmaktadir

[105-107].

3.3.1. Atritor degirmenler

Atritor, calkalanma etkisine sahip 6giitiicii ortamdan olusan bir ¢esit
degirmendir. Genellikle “karistiricilt bilyeli degirmen” olarak bilinirler [98, 108].
Yatay ve dikey atritdr degirmenler bulunmakla beraber genel olarak kuru sistem
atritorler ve yas sistem atritorler olarak siniflandirilabilirler [21, 108, 109].
Atritdrlerin en 6nemli 6zelligi, sisteme verilen giiciin genis ve agir olan 6giitme
tanklarinin dondiiriilmesi veya titrestirilmesi yerine tamaminin dogrudan dgiitiicii
ortamin karistirilmasinda kullanilmasidir [21, 43]. Atritor degirmenler mineral,
metaliirji, seramik, elektronik, pigment, boya, kimya, biyoteknoloji ve ilag

endiistrilerinde ince tane boyut dagilimi olusturmada kullanilmaktadir [110].
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Atritdr degirmenlerde Ogiitiicii ortam1 calkamaya yarayan iizerinde kollar
ya da diskler bulunan bir saft icermektedir (Sekil 3.14). Bu saftin donmesi sonucu

ogiitiicli ortamin hareketi saglanir ve 6giitme etkisi yaratilir [20, 82, 85, 99].

Sekil 3.14. Disk ve kol tipi atritor degirmenlerin sematik gosterimi (a); disk tipi, (b) kol tipi [20]

Atritor degirmenlerde bulunan karistirict kol 6giitiicii ortamin siddetli bir
sekilde hareket etmesini saglar. Ogiitiici ortam arasinda yer alan partikiiller
ogiitlicii ortamin harekinden kaynaklanan gerilimlere maruz kalarak hizli bir
sekilde Ogiliniir. Bunun yam sira degirmenin c¢eperi ve Ogiitiicii malzemeler
arasinda kalan partikiiller de ogiitiicii gerilimlere maruz kalir. Atrit6r
degirmenlerde birim hacimde meydana gelen Ogiitiicii gerilim sayis1 diger
degirmenlere oranla daha ¢ok oldugundan, daha az enerji tiiketerek daha diisiik
tane boyutlar1 elde edilebilmektedir [83, 106, 110, 111].

Sekil 3.15° te cesitli 6glitme cihazlarinin etkinligini karsilastirilmaktadir.
Goriildiigii gibi ayni enerji tiiketiminde atritor degirmenler ile diger degirmenlere
gore daha diisiik tane boyutu elde edilebilmektedir [108]. Ogiitiilecek olan
malzeme Ogiitiicii ortam ile birlikte sabit ya da hareketli olan tanka doldurulur,

daha sonra malzeme ve 6giitiicii ortam yatay kollara sahip merkezcil bir saft ile
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calkalanir. Yatay kollar oOgiitiicii ortammn grup hareketinden ziyade diizensiz
hareket etmesini saglar (Sekil 3.16). Diizensiz hareketler ortamda darbe, donme ve

diisme etkisi yaratir (Sekil 3.17) [101, 108].
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Sekil 3.15. Cesitli 6giitme cihazlarinin etkinliginin karsilagtirilmas: [108].
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Sekil 3.16. Ogiitiicii ortam hareketleri [108].
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Sekil 3.17. Atritor degirmende meydana gelen 6giitiicii hareketler [108].

Efektif bir 6glitme gerceklesmesi i¢in darbe ve kayma kuvvetleri mutlaka
olmaldir (Sekil 3.18). Atritdor degirmende darbe etkisi Ogiitiici ortamin
malzemeye ¢arpmasi sonucu olugmaktadir. Kayma kuvveti ise bilyelerin diizensiz
hareketleri sonucunda farkli yonlerde donmeleri ile olusur. Kayma ve darbe
kuvvetlerinin birlesmesi ile efektif bir sekilde boyut kiiciiltme ve dagilimi saglanir

[42, 108].

Sekil 3.18. Efektif bir 6giitme i¢in gerekli darbe ve kayma kuvvetleri [108].

Atritdr degirmenlerde &giitmenin kontrolii dgiitiicli ortamin olusturdugu
gerilimlerle kontrol edilir. Olusan bu gerilimlerin siddeti dgiitiicli ortamin boyutu,
yogunlugu ve miktari, karistirict hizi ve camur yogunlugu degerlerinden dnemli
derecede etkilenmektedir. En Onemlisi bu parametrelerin birbiri ile iliskili

olmasidir [105-107, 112].
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Olusturulan gerilimin siddeti (SI) Ogiitiicii ortamin partikiillere carptigi
andaki kinetik enerjisi ile tanimlanmaktadir. Olusan gerilimin siddeti dgiitiicii
ortamin yarigapmin (dgy) kiiplli ile Ogiitiicli ortamin yoZunlugu (pguy) ile ve

karistirict hizinin (v,) karesiyle dogru orantilidir (Denklem 3.4).

SIocEOmGMOVj <dl, ®poy ®v} 3.4)

Burada, mgy Ogiitiicii bilyelerin kiitlesini, v, carpisma oncesi bilyelerin
hizin1 temsil etmektedir [105].

Eger partikiiller iki bilye arasinda gerilime maruz kalirsa, bu gerilim
partikiilde ve bilyelerde elastik deformasyona neden olur. Partikiiller bilyelere
oranla daha diisiik elastik modiiliine sahip ise kirilirlar. Bu sebepten dolayi
kullanilan 6giitiicii ortamun yiiksek elastik modiiliine sahip olmasi istenir. Ogiitiicii
ortam ile ¢arpisma aninda partikiiliin kirilmasina neden olan gercek gerilim siddeti

SE, Denklem (3.5)’te verilmistir.

-1

YP 3 2
SI < SE, =| 1+ od’, ® poy oV (3.5)

GM

Burada, Yp partikiiliin elastik modiilii degerini, Ygy Oglitiicii ortamin
elastik modiilii degerini temsil etmektedir [105].

Atritdr degirmenlerde genel olarak yiliksek yogunluktaki 6giitiicii ortamlar
daha iyi sonu¢ vermektedir. Ogiitiicii ortam ogiitiilecek olan malzemeden daha
yogun olmalidir. Ayrica yiiksek viskoziteli malzemelerinin 6giitiilmesinde ¢camur
icinde kabarciklasmanin Onlenebilmesi icin yiiksek yogunluklu Ogiitiicii ortam
kullamlmalidir. Beslenen malzeme boyutuna bagh olarak 6giitiici ortam boyutu
secilmelidir. Kiiciik tane boyutundaki Ogiitiicii ortam biiylik taneleri kolayca
kiramaz. Nihai tane boyutu ultra ince tane boyutu istenildiginde daha kiiciik
ogiitiicii ortam kullanilmalidir. Ogiitiicii ortamin sert olmasi kirliligi azaltir ve

sonug olarak daha fazla agindirma saglar [98, 109].
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Ogiitme sirasinda degirmen g¢eperi ve Karistirici kol siddetli hareketten
dolay1 yiiksek derecede asindirict etkiye maruz kalir, bu yiizden degirmen ic
yiizeyi ve karistirict kolun dis yiizeyi aliimina, zirkon, silisyum karbiir, silisyum
nitriir, tungsten karbiir, kauguk ve poliiiretan gibi malzemeler ile kaplanir [105,
108, 109]. Genis uygulama kosullarinda kullanilir olmalar1 atritorlere ¢ok
yonliilik kazandirmaktadir. Tane boyutunun diisiiriilmesinin yan1 sira atritdrler
farkli malzemelerin en etkili sekilde karistirilmasini saglarlar [109]. Nasseti [21]
atritor degirmenlerin seramik karo iiretiminde kullanilabilirligini incelemislerdir.
Atritor degirmenler ile bilyeli degirmenlere oranla daha ince tane boyut ve
dagiliminda camur elde etmisler ve daha yiiksek kati konsantrasyonunda ¢amur
hazirlamiglardir.

Sir hazirlama siirecinde yatay atritér degirmenler daha hizli ve efektif
olduklarindan bilyeli degirmenlerin yerini almistir. Hizli pisirim siirecine uygun
daha kaliteli sirlar daha ekonomik bir sekilde hazirlanabilmektedir [99]. Ince tane
boyutunun gerekli oldugu caligmalarda daha efektif 6giitme sagladigi icin atritor
degirmenler tercih edilmistir [113-117].

Atritor degirmenlerde kuru ve yas Ogiitme gerceklestirilebilmektedir.
Ozelikle kuru sistemlerde metal kirlenmesini dnleyecek makineler tasarlanmustir.
Cesitli seramik ve polimerik malzemeler makinenin i¢ parcalarinin kaplanmasinda
kullanilmigtir [98]. Giiniimiizde y18in, sirkiilasyon ve siirekli olmak iizere farkl

caligma prensiplerinde atritor degirmenler kullanilmaktadir.

3.3.1.1. Yign atritorler

Yi1gin atritorlerin kullammi son derece basittir. Bir 6n karistirma ya da
dagitma gerekmeksizin biitlin malzemeler dogrudan dogruya oOgiitiicii tanka
yiiklenebilir. Ogiitme siireci gorsel olarak izlenebilir ve siirecin herhangi bir
zamaninda miidahaleler ve ilaveler yapilabilir. Maksimum beslenen malzeme
boyutu 10 mm’ye kadar cikabilmektedir. Biitiin yigin atritdrlerde sirkiilasyonu
saglamak amaciyla bir pompa sistemi bulunmaktadir. Pompa aynm1 zamanda

bosaltmada kullanilmaktadir [108, 109].
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Sekil 3.19. Y1g1in atritorlerinin sematik gosterimi [109]

3.3.1.2. Sirkiilasyon atritorler

Sistem bir atritor degirmen ve ondan genel olarak 10 kat daha biiyiik bir
tankin kombinasyonundan olugmaktadir. Sirkiilasyon atritér sistemlerinin esas
gereksinimlerinden bir tanesi yiiksek sirkiilasyon (yada pompa) hizidir. Tankin
icerdigi malzeme siirekli bir sekilde atritor icerisinden gecmektedir.

Yiiksek hizlarda bir 6n karistirma yapilmis olan camur 6giitiicii ortam
iceren atritor degirmene pompalanir. Ogiitiicii ortam ince tanelerin ¢ok cabuk bir
sekilde gecmesine izin verip daha biiyiik olan tanelerin daha kiiciik boyutlara
indirgenmesini saglayarak bir elek gibi davramr (Sekil 3.20). Camur siirekli
olarak yakindan takip edilip, sonradan ilave edilebilecek katki malzemeleri tankin

icerisine eklenebilir [108, 109].

3.3.1.3. Siirekli atritorler

Siirekli atritorler biiyiikk miktarlardaki malzemelerin siirekli iretimi i¢in en
uygun ekipmanlardir. Bu siire¢ icin oldukca iyi bir sekilde karistirilmis camur

gerekmektedir. Camur 6giitiicli haznenin tabanindan sisteme pompalanir, dgiitiicii

49



haznede boyutu indirgenir ve haznenin iizerinden bosaltilir. Belirli oranda bir tane

boyutu elde edebilmek i¢cin gerekli olan 6giitme siiresi pompa hiz1 ile kontrol

edilmektedir [108, 109].

ayirer hoglukdar

Sekil 3.20. Sirkiilasyon atritorlerinin sematik gosterimi [109]

Sekil 3.21. Siirekli atritorlerinin sematik gosterimi [109]
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3.4. Tane Boyut ve Dagihm Ol¢iim Yontemleri

Tane boyutu ve sekli tozlar ve dogal hammaddeler i¢in olduk¢a 6nemlidir,
clinkii nihai Urlin Ozellikleri iizerinde biiyilk etkiye sahiptir. Genellikle
partikiillerin boyut Olglimleri ve sekil belirlemeleri birbirinden ayrilirlar.
Giiniimiizde tane boyut ve dagilimim belirlemede lazer difraksiyon ve

sedimentasyon yontemleri yaygin olarak kullanilmaktadir [118].
3.4.1. Lazer difraksiyon yontemi

Lazer difraksiyon yOnteminde, optik sistemden gegen siispansiyon
icerisinde askida bulunan partikiillerden yansiyan 15181n acis1 Sl¢iilmektedir (Sekil
3.22). Yansiyan 15181n agis1 partikiiliin tane boyutu ile ters orantili degigsmektedir.
Kaba partikiiller 15181 kiiclik acilarda ince partikiiller ise biiyiik acilarda yansitir
[119-121].

1510 | Fourier
lens

dagitict

lazer

e dedektorii

akis hiicresi
numune hiicresi  algilama bélgesi vilksek ag1

;I dedektorii

-<—

Sekil 3.22. Lazer difraksiyon yontemiyle tane boyut analizi sematik gosterimi [120]
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Yontemde lazer sabit dalga boyuna sahip 1sin kaynagi olusturmak icin
kullamlir. Sicaklik karsisinda degisiklik gostermeyen He ve Ne gaz lazerleri
yaygin olarak kullanilmaktadir. Saptanan sinyallerin siddeti sacinim, kirinim ve
emilim olmak iizere {i¢ yolla belirlenir. Sacinim ile olusan 151k partikiillerin sekil,
boyut ve kompozisyonundan etkilenmektedir. Kirinim ile olusan 151k partikiillerin
koselerinden geldigi icin partikiiliin kompozisyon ve refraktifli§inden etkilenmez.
Emilim ile olusan 151k, partikiille reaksiyona girmesi sonucunda diger enerji
formlaria doniismesiyle olusur. Partikiiliin sekli ve kompozisyonundan etkilenir.

Malzemenin boyutu ve sekli disindaki diger énemli 6zelligi sahip oldugu
kirinim indisidir ki bu 6zellik lazer difraksiyon yontemiyle tane boyut dlciimiinii
onemli derecede etkilemektedir. Olgiim sirasinda malzemenin kirmnmm indisi
cihaza tanmitilmalidir. Lazer difraksiyon yontemiyle analiz i¢in Mie ve Fraunhofer
olmak iizere iki temel optik model vardir. Mie teorisi kiiresel ve kiiresele yakin
boyutlardan sacilimi aciklamaktadir. Kiiresel olmayan partikiiller icin Mie hacme
bagli olarak sekilleri kiirsele esitlemektedir. Mie sacilimina gére dogru tane boyut
Olcltimii malzemenin refraktif indeksine baghdir. Bundan dolayr malzemenin ve
stispansiyonun kirimim indisleri bilinmelidir. Mie teorisiyle yaklasik olarak 100
nm ye kadar partikiillerin boyutlar 6lciilebilmektedir. Isigin dalda boyundan daha
genis partikiiller icin Fraunhofer yaklasimi uygulanir. Bu yaklagim sadece kirinim
ile ilgilendiginden refraktif indeksi bilmeye gerek yoktur ve 25 um kadar boyutlar
Olciilebilmektedir. Fraunhover modelinin avantaji emilim ve kirmnin indisinden
etkilenmemesidir. Mie teorisi partikiilin boyutunu hacimden yola c¢ikarak,

Fraunhofer teorisi ise alandan yola ¢ikarak belirlemektedir [120, 121].

3.4.2. Sedimentasyon yontemi

Sedimantasyon yontemi, farkli kiitle ve hacimdeki partikiillerin viskoz
ortamda cokmeleri sirasinda farkli nihai hizlara ulasmalarim goz Oniinde
bulundurarak uygulanan bir metottur. Cogu durumda 6l¢timler, tanelerin birbiri ile
olan ve Ol¢iim haznesi ile olan etkilesimi azaltmak amaciyla seyreltilmig
cozeltilerle yapilmaktadir. Cokme islemi i¢in gerekli yiikseklik saglandig taktirde
¢okme yiiksekligi (h) ve ¢cokme siiresi (f) kullanilarak partikiillerin nihai hizlari
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hesaplanabilmektedir. Bu degerlendirme Stokes yasasi ile uygulanmaktadir. Bu
yasaya gore kiiresel bir tanenin Stokes boyutu Dy Denklem (3.6)’da verilmistir.

Stokes yasasina gore tane boyutu arttikca ¢okme siiresi kisalmaktadir.

181h
D, = |———— 3.6
" \(ps—p. st G0

Burada, 7; partikill icermeden sivinin viskozitesini, ps; katinin
yogunlugunu, or; sivinin yogunlugunu ve g; yercekimiyle olusan hizlanmayi
temsil etmektedir. Bilindigi iizere bu denklemden daha sade olan kuvvet esitligi
tiretilebilir. Buna gore viskoz sivi igerindeki partikiiliin tizerinde olusan karsi

kuvvet Fg Denklem (3.7)’ te verilmistir.
F, = 672'77Rv 3.7

Burada, v; sivi icerinde partikiilin nihai hizini, R = Dy?2; partikiiliin
yaricap uzunlugunu temsil etmektedir. Laminer akis ve kararl akis kabullenmeleri
yapildiginda Denklem (3.7) kiiresel partikiiller i¢in gecerlidir. Gergek sistemlerde
bu durum olduk¢a zordur. Bu yiizden, bu denklemden hesaplanan kiiresel
partikiile ait Dy degeri aynm1 ¢okme davramigina sahip olan diizensiz sekle sahip
partikiillerin boyutlarina uyarlanabilmektedir. Sedimantasyon yontemi ile tane
boyut dagilimi Ol¢iimiinde hesaplanan Stokes boyutu partikiill boyutunu
gostermektedir. Sedimantasyon teknigi ile daha onceden sekli bilinen partikiillerin
boyutlarmn dlgiilmesi de yapilabilmektedir. Ornegin; kaolen ve kil partikiillerinin
sekilleri disk seklindeki plakalara benzemektedir. Disk seklindeki partikiillerin
boyutlariin belirlenmesi partikiillerin akig yoniinde yOnlenmesine baglhdir.
Disklerin akis yoniine paralel ya da normal olmas1 durumuna bagh olarak partikiil

boyutu hesaplanmaktadir (Denklem (3.8) ve (3.9)).
Dlmrmal = 3277h l// (38)
N ”(ps —PL )gt
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64nhy
D ., =|]— (3.9)
vt =\ 37(pg - py) gt

Burada, ¥ = D/H (sekil faktorii), disk ¢apinin (D) yiiksekligine (H) olan
oranini temsil etmektedir. Bu denklemlerden hesaplanan boyutlar kaolin ve killere
ait esdeger boyutlar olarak almir. Esdeger alinmasinin sebebi kaolin ve kil
tanelerinin tamamen dairesel olmamalarindan kaynaklanmaktadir. Bu sekilde
boyutlarin hesaplanmasinda sekil faktoriiniin () bilinmesi gerekmektedir. En
azindan yaklasik bir deger verilmesi zorunludur. Tabakali yapiya sahip olan kil ve
kaolin taneleri icin bu deger 10 ile 30 arasinda degismektedir. Kil ve kaolin
partikiillerinin tane boyut dl¢iimiinde sedimantasyon ydntemi en ¢ok tercih edilen

metottur [122].

34.3. Lazer difraksiyon yontemi ve sedimentasyon yonteminin

karsilastirnlmasi

Lazer difraksiyon yontemiyle kuru ve siispansiyon igerisinde yer alan
tozlarin tane boyut dagilimlar1 6lgiilebilmektedir. Olgiim siiresi 1-2 dakika gibi
olduk¢a kisa siirmektedir ve kolaydir. Tekrar edilebilirlik agisindan oldukca
giivenilirdir. Sedimantasyon yontemi ile dl¢ciim de olduk¢a kolaydir fakat uzun
stireler almaktadir. Taneler arasinda meydana gelebilecek etkilesimler
(topaklanma) yanlis sonuglara neden olabilmektedir. Bu yiizden partikiillerin iyi
bir sekilde dagitilmasi gerekmektedir. Farkli yogunluga sahip partikiillerden
olusan numunelerin tane boyut Sl¢timlerinde kullanilmamaktadir [120-122].

Iki sistemi kullanarak elde edilen sonuglarin bazi durumlarda birbiri ile
uyusmamasit  karsilastirma = asamasinda  probleme neden  olmaktadir.
Sedimentasyon yontemi genellikle kil gibi ince malzemelerin boyut dl¢timiinde
kullanmlirken lazer difraksiyon yontemi daha kaba malzemelerin boyut 6l¢iimiinde
kullanilmaktadir.  Olgiim  sonuglarinin  farkliik  gostermesi  partikiillerin
izotropisinden kaynaklanmaktadir. Lazer difraksiyon yonteminde kil gibi plakali
yapiya sahip yiiksek aspekt oranina sahip malzemelerin kiiresel oldugu varsayilir.

Bu nedenle yanilma payr yiiksektir. Kil partikiillerinin sekilleri kiiresel
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varsayildigr icin bu partikiiller oldugundan daha fazla hacim fraksiyonu

vermektedir. Pabst ve ark. [122] sedimentasyon ve lazer difraksiyon yontemiyle

ayn1 kaolin siispansiyonunun tane boyut ve dagilimmi dlgmiislerdir. iki sistemle

alman sonuclarin farkli oldugunu gozlemlemislerdir (Sekil 3.23). Kaolin

partikiillerinin sahip olduklar yiiksek aspekt oram lazer difraksiyon yonteminde

olduklarindan daha yiiksek hacimlerde Olciilmiistiir. Ayn1 calismada Ogiitiilmiis

kuvars tanelerinin her iki yontemle boyutlar1 dl¢tilmiistiir. Kuvars taneleri kaolin

tanelerine oranla daha diisiik aspekt oranina sahip olduklarindan iki sistemle elde

edilen sonuglar birbirine yakin ¢ikmistir (Sekil 3.24).
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Sekil 3.23. Kaolin siispansiyonuna ait tane boyut ve dagilim egrileri [122]

Bahsedilen ¢aligmalardan da anlagilacagi iizere elde edilen sonuclarin

sistemlerin  Olglim yOntemlerine gore dogru olmasina ragmen, farklilik

gosterebilmektedir. Bu nedenle farkli ydntemlerden alinan sonuglar kendi

iclerinde degerlendirilmelidir.
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Sekil 3.24. Kuvars siispansiyonuna ait tane boyut ve dagilim egrileri [122]
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4. MATERYAL VE YONTEM

Bu calisma Anadolu Universitesi, Miihendislik Mimarlik Fakiiltesi,
Malzeme Bilimi ve Miihendisligi Boliimii’nde yiiriitiilen Devlet Planlama
Teskilat1 destekli “Sanayinin Ar-Ge yeteneginin arttirilmasina yonelik lisansiistii
egitim-arastirma programi1” projesi kapsaminda Termal Seramik San. ve Tic. A. S.
biinyesinde gerceklestirilmistir. Calismada yer alan denemelerde kullanilan
hammadde ve siire¢ ekipmanlar1 Termal Seramik San. ve Tic. A. S. firmasi
tarafindan saglanmistir. Caligma siiresince firma biinyesinde gerceklestirilemeyen
test ve analizler Anadolu Universitesi, Malzeme Bilimi ve Miihendisligi Boliimii
ve Seramik Aragtirma Merkezi A. S. biinyesine ait laboratuar sartlarinda
gerceklestirilmistir. Caligma siiresince kullanilan Eirich marka MaxxMill MM3
tipi atritor degirmen Almanya’da yer alan Maschinenfabrik Gustav Eirich GmbH
& Co KG firmasindan iicretsiz olarak kiralanmistir.

Calisma, atritor degirmenin siireksiz bilyeli degirmene uyarlanmasi ve
uygun caligma kosullarinin belirlenmesi, siireksiz bilyeli degirmen + atritor
degirmenden olusan kombine oOgiitme sistemi ile yapilan laboratuar olgekli
denemeleri ve iiretim denemeleri olmak {izere {i¢ asamada gerceklestirilmistir.
Siireksiz bilyeli degirmen ve siireksiz bilyeli degirmen + atritdr degirmen
birlesiminden olusan yeni 6giitme sistemi ¢alisma mekanizmalar1 ve etkinlikleri
acisindan karsilastirilmistir. Olusturulan yeni sistem ve standart olarak kabul
edilen siireksiz bilyeli degirmen ile hazirlanan ¢amurlara ve bu ¢amurlardan
olusturulan sirli porselen karo biinyelerine ait test ve analiz sonuglart birbiri

arasinda karsilagtirilmali olarak verilmistir.
4.1. Recete ve Kullanilan Hammaddeler
Calisma sirasinda kullanilan sirli porselen karo biinye regetesi Cizelge

4.1°de verilmistir. Receteyi olusturan hammaddelerin kimyasal analiz sonuglar1

Cizelge 4.2’ de gosterilmektedir.
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Cizelge 4.1. Calismada kullamlan sirl1 porselen karo biinye kompozisyonu

Cizelge 4.2. Hammaddelerin kimyasal analizleri (agirlik¢a %)

Hammaddeler | Agirhikca %
Albit 30
Pegmatit A 35
Ukrayna Kili 10
Kil A 23
Dolomitik Kil 2

Hammaddeler | SiO, | Al,O; | Fe,O; | TiO, | CaO | MgO | Na,O | K,0 AZS
Albit 7230 | 1594 | 022 | 020 | 1.55 | 0.85 | 6.80 | 0.85 | 1.05
Pegmatit A | 72.41 | 1594 | 1.09 | 0.59 | 0.45 | 0.31 | 2.18 | 2.97 | 4.02
Ukrayna Kili | 61.85 | 24.75 | 0.98 | 1.31 | 0.63 | 0.43 - 236 | 7.66
Kil A 60.32 | 24.09 | 2.58 | 1.11 | 0.28 | 0.51 - 230 | 8.81
Dolomitik Kil | 20.18 | 4.73 1.32 | 0.253 | 1.92 | 33.87 - 0.549 | 37.05

A.Z.: Ates zayiati

4.2. Camur Hazirlama

Calismada kullanilan sirli porselen karo biinye recetesinden camur
hazirlama igleminde iki farkli 6glitme sistemi kullanilmistir. Bu sistemler standart
olarak kabul edilen geleneksel siireksiz bilyeli de§irmen ve siireksiz bilyeli
degirmen + atritor degirmen birlesiminden olusan yeni Ogiitme sistemidir.
Calisma sirasinda Remas marka, 34000 1 hacminde, i¢ yiizeyi 15 cm kalinliginda
sileks tasi ile oriilmiis siireksiz bilyeli degirmen (Sekil 4.1) ve Eirch marka MM3

tipi dikey atritor degirmen (Sekil 4.2—4.4) kullanilmistir. Kullanilan atritor

degirmene ait 6zellikler Cizelge 4.3 te verilmistir.
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Sekil 4.1. Camur hazirlama siirecinde kullanilan siireksiz bilyeli degirmen

Sekil 4.2. Camur hazirlama siirecinde kullanilan atritdr degirmen
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Sekil 4.3. Calismada kullanilan atritér degirmenin karistirict kol ve i¢ haznesinin goriintiisti

-

1. Dikey pozisyondaki karistirici

2. Kendi ekseni etrafinda donebilen
degirmenin dis ¢eperi

3. Malzeme cikisi
4, Malzeme girisi
5. Ogiitiicii ortam

Sekil 4.4. Calismada kullanilan atritér degirmenin sematik gosterimi [20]
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Cizelge 4.3. Eirich marka MaxxMill MM23 tipi atritor degirmenin teknik ozellikleri

Tank Hacmi 190 1t

Kanistiricer Kol Giicii 37 kW

Tank Giicii 7,5 kW

Bilye Miktar1 300 kg
Karistiric1 Kol Sayisi 1

Maksimum Gii¢ 50 kW

Yukarida bahsedilmis olan dgiitme sistemlerini kullanarak iki farkli yolla
sirli porselen karo biinye camurlari olusturulmustur. Bu yontemlerden ilki standart
olarak kabul edilen biinye camurunun sadece siireksiz bilyeli degirmen
kullanilarak olusturulmasidir. Daha 6nce belirlenmis olan receteye gore degirmen
icerisine hammaddeler, su ve elektrolit (cam suyu) doldurulur. Degirmen icerisine
beslenen bu malzemelere sarj ad1 verilmektedir. Calisma siiresince kullanilan sarj
kart1 Cizelge 4.4’ te verilmistir. Siireksiz bilyeli degirmende 6giitiicli ortam olarak
% 25 2-4 cm, % 50 4-6 cm ve % 25 6-8 cm boyutlarinda flint tas

kullanilmaktadir. Kullanilan 6giitiicii ortamin miktar1 yaklasik 20 tondur.

Cizelge 4.4. Calismada kullanilan degirmen sarj karti

Sarj Agirlik (kg)
Hammadde 14000
Su 7500
Cam suyu
(Sodyum silikat) 150
Toplam 21650

Icerisine sarj ilavesi yapilmis olan siireksiz bilyeli degirmen camurun
sahip olmasi gereken elek bakiye degeri (45 um iizeri % 5,2-5,4) saglanincaya

kadar 13 devir/dk hizla dondiiriilmektedir. Calismada kullanilan standart porselen

61



karo biinye camurunun hazirlanmas: siireksiz bilyeli degirmen ile yaklagik 14 saat
stirmektedir.

Sirli porselen karo biinye camurunun hazirlanmasinda kullanilan diger
yontem ise siireksiz bilyeli degirmen + atritor degirmen kombine sisteminin
kullanmlmasim icermektedir. Kullanilan siireksiz bilyeli de§irmen + atritdr

degirmen kombine sisteminin sematik gosterimi Sekil 4.5 te verilmistir.

Siireksiz Bilveli Degirmen

Bosaltma Pompas:

Atritir Degirmen

Besleme Pompasi

Sekil 4.5. Atritdr degirmenin siireksiz bilyeli degirmene uyarlamasinin sematik gosterimi

Bu yontemde standart siirecte oldugu gibi sarj kartina uygun bir sekilde
hammaddeler, su ve elektrolit (cam suyu) siireksiz bilyeli degirmene doldurulur.
Degirmen caligma siirecinde belirlenmis olan siirelerce calistirilir, yani camur
belirli bir 6n 6giitmeye tabi tutulur. On 6giitmesi yapilmis olan camur siireksiz
bilyeli degirmenden alinarak camurun ¢okmesini engellemek amaciyla karigtiricili
tanka alinir. Camur nihai 6giitmesi yapilmak {izere bu tanktan perilstaltik pompa
kullanilarak atritor degirmene alt kistmdan beslenmektedir. Camurun atritor
degirmene alt kisimdan beslenmesiyle birlikte donme hareketi yardimiyla camur

ve Ogiitiicii ortam karigmaya baslar. Degirmen icerisindeki Ogiitiici ortam
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agirligindan dolay1 beslenen ¢camura bir basing uygular ve daha etkili 6glitmenin
gerceklesmesini saglar. Calismada atritor degirmen icin 4-5 mm ve 5-7 mm boyut
dagilimma sahip % 92 aliimina icerikli bilyeler kullanilmistir. Bilyeler atritor
degirmene Oglitme haznesinin yaklastk % 80’nini kaplayacak sekilde
doldurulmustur. Bu oran 300 kg bilye kullanilarak saglanmistir.

Nihai ogiitmesi gergeklestirilen ¢camur Ogiitiicii ortamm iist kismindan
camurun gecebilecegi ama Ogiitiicli ortamin gecemeyecegi araliga sahip elek
kullamlarak perilstaltik pompa yardimiyla degirmenden bosaltilmaktadir. Bu
yontemde ¢amurun besleme ve bosaltim islemi siirekli olarak devam etmektedir.
Camurun atritor degirmende nihai 6giitme siiresi pompalarin besleme ve bosaltma
hiz ayarlar ile saglanmaktadir.

Anlatilan bu yontemi kullanarak degisik tane boyut ve dagilimina sahip
sirlt porselen karo biinye camurlari hazirlanmigtir. Calismada laboratuar 6lgekli
denemeleri gerceklestirmek iizere her bir deneme icin yaklagik 1 ton, iiretim

denemelerini gerceklestirmek icin ise yaklagik 21 ton camur hazirlanmistir.
4.3 Enerji Tiiketiminin Belirlenmesi

Calismada kullanilan 6giitme sistemlerinin tiikettikleri enerji miktarlarinin
belirlenmesi asamasinda sistemlerin harcadiklart akim degerleri dijital
ampermetre kullanilarak belirlenmistir. Sistemlerin calistirilmasinda 380 Voltluk
sanayi elektrigi kullanilmistir. Sistemlerin ¢alisma siireleri boyunca olusturduklari
iiriin miktar1 da saptanarak tiiketilen enerji miktarlart kWsa/ton cinsinden
Denklem (4.1) kullanilarak hesaplanmistir.

P =1 x V/iiretilen camur miktar1 “4.1)

Burada, P; enerji, I; akim, V; voltaj degerlerini temsil etmektedir.
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4.4. Hazirlanan Camurlara Uygulanan Testler

Bir onceki bolimde belirtilen iki farkli yontem kullanilarak hazirlanan sirl
porselen karo biinye camurlarinin litre agirhigi, akma zamani, 45 um iizeri % elek

bakiye ve tane boyut dagilimlar dlciilmiistiir.

4.4.1. Litre agirhi@ ol¢iimii

Hazirlanan ¢amurlarin litre agirligi TSE tarafindan kalibrasyonu yapilmis
darast 200 g olan 100 cm™liikk metal piknometre kullanilarak Slgiilmiistiir. Kuru
ve temiz olan piknometre igerisine ¢amur doldurulur, piknometrenin delikli
kapagi kapatilir. Kapakta bulunan delikten tasan camur temizlendikten sonra
piknometre tartilir. Tartim sonucundan piknometrenin darasi c¢ikarilir ve kalan

sonug¢ g/l cinsinden ifade edilmek iizere 10 ile ¢arpilir.

4.4.2. Akma zamani 0l¢iimii

Hazirlanan camurlarin akma zamani Ol¢iimii TSE tarafindan kalibre
edilmis 4 mm c¢apli delige sahip fort-cup kullanilarak yapilmistir. Deligi kapali
tutulan fort-cup icerisine iyice karistirlmis camur doldurulur. Fort-cup’in deligi
acildiginda es zamanli olarak kronometre c¢alistirilir. Kap icerisindeki ¢amur
bosalir bosalmaz kronometre durdurulur. Kronometreden okunan deger camurun

saniye cinsinden akma zamanin1 verir.

4.4.3. Elek bakiye o6l¢iimii

100 g camur icerisindeki kuru malzeme miktar1 etiivde kurutularak
belirlenir. 100 g camur 45 pm’lik elek iizerine dokiiliir, elek tizerindeki camur su
ile iyice yikanir. Elek iizerindeki malzeme pipet yardimi ile aliminyum folyo
izerine alinir ve etiivde kurutulur. Elde edilen bu degerler Denklem (4.2)’de

yerine koyularak % elek bakiye degeri bulunur.
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% Elek Bakiye Degeri = (B/M) * 100 “4.2)

Burada B; 100 g camurun 45 pm iizeri elek bakiye degerini M; 100 g

camurun igerisindeki kuru malzeme miktarini temsil etmektedir.

4.4.4. Tane boyut ve dagilimm 6l¢iimii

Hazirlanan ¢camurlarin tane boyut ve dagilimlart Malvern Mastersizer 2000
G marka cihazinda lazer difraksiyon yontemiyle ve SediGraph 5100 marka
cihazda sedimantasyon yontemiyle dl¢iilmiistiir.

Lazer difraksiyon yontemiyle tane boyut ve dagilimi olgiilen camurlarin
d(0.1), d(0.5) ve d(0.9) degerleri belirlenmistir. Burada, d(0.1); camur igerisindeki
partikiillerin hacimce % 10’unun kii¢iik oldugu boyut degerini, d(0.5); ¢amur
icerisindeki partikiillerin hacimce % 50’sinin kiiciik oldugu boyut degerini ve
d(0.9); camur igerisindeki partikiillerin % 90’min kii¢iik oldugu boyut degeri
temsil etmektedir. Ayni degerler sedigraf yontemi igin kiitlece dagilimim

gostermektedir.

4.4.5. Yiizey alam olciimii

Hazirlanan camurlar kurutulduktan sonra tekrar toz haline getirilerek
yiizey alanlar1 6lgiilmiistiir. Olciimler Quantachrome - Autosorb-1- Surface Area,
Chemisorption marka BET cihazi1 kullanarak yapilmistir. Sonuglar azot ve helyum

gazlar1 kullamilarak, 3 noktali ylizey alani analizi yapilarak elde edilmistir.
4.5. Graniil Hazirlama

Calismada yer alan laboratuar Olcekli denemeler ve iiretim denemeleri
asamalarinda hazirlanan sirli porselen karo biinye ¢amurlarimin graniil haline

getirilmesinde iki farkli yontem kullanilmistir. Laboratuar 6lgekli denemeler i¢in

hazirlanan ¢amurlarin graniil haline getirilmesinde izlenen yontemin akis semasi
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Sekil 4.6’da gosterilmistir. Graniil haline getirilen tozlarda nem homojenligini

saglamak amaciyla agzi kapali posetlerde 24 saat bekletilmistir.

» Hazirlanan camurlar Nive marka FN 500 model

Kurutma = o
laboratuar tipi etiivde 110°C sicaklikta kurutulinugtus.

4

+ Kwutulan camurlar laboratuar tipi halkal kirieida toz

Toz Haline Getirme : REgET
‘ haline getirilmigtir,

4

+ Tozlanmn iizerine haval tabancaile nem degerleri % 5-

Nemlendirme : ;
6 olacak gekilde su puskirtiulmustir.

4

« Nemlendirilmig tozlar 1 mm’lik elekten gecirilerek

Graniillestirme 2 : e
: granil haline getirilmigtir.

Sekil 4.6. Camurlarin graniil haline getirilmesinde izlenen yontemin akis semasi

Uretim denemeleri siirecinde olusturulan ¢amurlar, 1,8—2,5 mm c¢apinda
14 nozula, 425°C giris 96°C cikis sicakligina ve 23 bar piiskiirtme basincina sahip
SITI marka endiistriyel pliskiirtmeli kurutucuda (Sekil 4.7) % 6 nem icerecek
sekilde graniil haline getirilmistir. Piiskiirtmeli kurutma islemi ¢camurun nozullara
(piiskiirtiicii) pompalanmast ile baglar. Nozullar camurun yiizey alanim arttirarak
ince sis bulutu haline getirir. Bu sekildeki camur suyun buharlagma sicakligindan
yiiksek sicakliga sahip kurutucu ¢cemberine piiskiirtiiliir. Sicaklikla ¢camur temas
edince su buharlasir.

Camur icerisindeki suyun buharlasma hizi ve miktar1 c¢amurun
pliskiirtiilme hizina, camurun sicakligina, kurutucu igerisindeki sicak hava akis
hizina, sicak havanin derecesine, piiskiirtilen camur damlalarinin boyutuna ve
camurun kat1 konsantrasyonuna baglidir. Son olarak kurutulmus taneler kurutma
cemberinden alinir. Piiskiirtmeli kurutucunun ¢aligma kosullar1 olusan graniillerin

sekil ve boyutunu etkilediginden dolay1 biitiin denemelerde kurutucunun ayarlari
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sabit tutulmustur. Graniillerin nem homojenligini saglamak amaciyla

sekillendirme islemi 6ncesinde 24 saat silolarda bekletilmistir.

Sekil 4.7. Calismada kullanilan endiistriyel piiskiirtmeli kurutucu

4.6. Hazirlanan Graniillere Uygulanan Testler

Uretim denemeleri siirecinde hazirlanan graniillerin nem degerleri,
sarsilmig ve sarsilmamis yogunluklari, boyut dagilimlar1 ve akma davraniglari
Olclilmiistiir. Ayrica graniillerin mikroyapilar1 taramali elektron mikroskobu ile
incelenmistir.

4.6.1. Nem olciimii

Hazirlanan graniillerin nem icerikleri Sortorious marka elektronik nem

tayin cihazi ile 6l¢iilmiistiir.
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4.6.2. Boyut dagilim olciimii

100 g kurutulmus graniil 600, 500, 400, 315, 180 ve 106 um’lik 6 elekten
olusan titresimli elek setinde elenmistir. Elekler iizerinde kalan graniiller firca
yardimiyla eleklerden alinarak tartilmistir. Boylece graniillerin boyut dagilimlar1

belirlenmistir.

4.6.3. Sarsilmamis yogunluk olciimii

Hazirlanmig graniillerin = sarsilmamis  yogunluklar1 TSE tarafindan
kalibrasyonu yapilmis 200 g agrhgida, 100 cm®’liik hacme sahip piknometre
kullamlarak yapilmstir. I¢i kuru ve temizlenmis piknometre agzina kadar graniil
ile doldurulmustur. Graniillerin fazlas1 cetvel yarimiyla piknometre {izerinden
temizlenmistir. I¢i dolu piknometre hassas terazide tartilarak agirlig
belirlenmistir. Bu degerden piknometrenin darasi ¢ikarilmistir. Elde edilen sonug
10 ile carpilarak graniillerin sarsilmamis yogunluk degeri g/l cinsinden ifade

edilmistir.

4.6.4. Sarsilmis yogunluk ol¢iimii

Hazirlanmig  graniillerin = sarsiimis  yogunluklar1 TSE tarafindan
kalibrasyonu yapilmis 200 g agrhgida, 100 cm® liik hacme sahip piknometre
kullamlarak yapilmstir. I¢i kuru ve temizlenmis piknometre agzina kadar graniil
ile doldurulmustur. Graniillerin fazlas1 cetvel yarimiyla piknometre {izerinden
temizlenmistir. Piknometre icindeki graniilleri sikistirmak amaciyla hafifce 10
defa sarsilmigtir. Tekrar piknometrenin iizerine graniil ilave edilmistir. Bu isleme
sarma sonrasi piknometrede bosluk kalmayana kadar devam edilmistir. I¢i dolu
piknometre hassas terazide tartilarak agirligi belirlenmistir. Bu degerden
piknometrenin daras1 ¢ikarilmistir. Elde edilen sonug 10 ile carpilarak graniillerin

sarsilmamis yogunluk degeri g/l cinsinden ifade edilmistir.
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4.6.5. Graniillerin akma davranis1 6l¢iimii

Uretim denemeleri siirecinde hazirlanan graniillerin akma davranislart
belirli bir araliktan akis hizlar1 6lgiilerek belirlenmistir. Hazirlanan graniillerin
akma davranig1 ol¢ciimii TSE tarafindan kalibre edilmis 8 mm c¢aph delige sahip
fort-cup kullamilarak yapilmistir. Deligi kapah tutulan fort-cup igerisine 100 g
graniil doldurulur. Fort-cup’in deligi acildiginda es zamanli olarak kronometre de
calistirilir. Kap igerisindeki graniil bosalir bosalmaz kronometre durdurulur.
Kronometreden okunan deger Denklem (4.3)’ de yerine konularak graniillerin

g/sn cinsinden akma davranisi belirlenir.

Akis hiz1 = g/sn 4.3)

Zaman

4.6.6. Graniillerin mikroyapilarinin incelenmesi

800°C de 1 saat siireyle kalsine edilerek mukavemet kazandirilan graniiller
diisiik viskoziteli polimer regine kullanarak vakum altinda kaliba almmistir.
Kaliba alman numuneler standart seramografik prosediire gore parlatilmigtir.
Parlatilan numunelerin mikroyapilar1 Zeiss Supra 50 VP marka taramali elektron
mikroskobu (SEM) kullanilarak incelenmistir. Numunelerin parlatilmig
ylizeylerinden atom agirligina bagh olarak faz aymrimi yapan geri yansiyan

elektronlarla (BE) goriintii alinmastir.

4.7. Sekillendirme ve Kurutma

Calismanin laboratuar 6lcekli denemeleri agsamasinda olusturulan graniiller
Nannetti marka laboratuar tipi tek yonlii preste, 380 kg/cm3 spesifik basingta, 55
mm x 100 mm x 8mm boyutlarinda tabletler haline getirilmistir. Uretim
denemeleri asamasinda olusturulan graniiller ise endiistriyel kosullarda, SITI
marka hidrolik preste (Sekil 4.8), 270 bar basin¢ altinda 33 cm x 33 cm

boyutlarinda karolar haline getirilmistir.
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Isletmede calisan hidrolik preslerde presleme islemi soyle olmaktadir;
slirgli 1zgarasina gelen graniiller, siirgliniin ileri hareketiyle kalip icerisine
dolmaktadir. Sitirgii kalip matrisinin 2/3’iine ulastiginda alt kalip asagi dogru
birinci diisiisiinii yapmaktadir. Siirgii ileri dogru hareketini tamamladiginda kalip
ikinci diisiisiinii yaparken siirgii fazla graniilii siyirarak geri doniis hareketini
gerceklestirir. Daha sonra st kalip alt matris icerisine girerek graniilleri
sikistirmaya (25-30 bar) baslar. Ust kalip ilk sikistirmayr tamamladiktan sonra
graniiller arasindaki havanin ¢ikisimi saglamak amaciyla yukar1 dogru cok az bir
hareket yapar. Bu hareketten sonra nihai basinci uygulayarak sikistirmayi
tamamlar. Sikistirma islemi tamamlanip iist kalip yukar1 konumuna doénerken alt
kalip yukar1 hareket ederek biskiivileri ¢ikarr.

Sekillendirme sonrast olusturulan tabletler Niive marka laboratuar tipi
etiivde 110°C sicaklikta, karolar ise endiistriyel kosullarda 2 m genisliginde 25 m
uzunlugunda, SITI marka kurutucularda, 220°C’ de 15 dakika siireyle

kurutulmustur.

Sekil 4.8. Caligsmada kullanilan endiistriyel hidrolik pres
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4.8. Sekillendirme Sonrasi Uygulanan Testler

Sekillendirme ve kurutma sonrasi biitiin ham biinyelerin kuru mukavemet

ve yogunluk degerleri ol¢iilmiistiir.
4.8.1 Kuru mukavemet 6l¢iimii

Kurutulan biinyelerin kuru mukavemet degerleri Gabrielli CR5 marka
cihazda ii¢ noktali egme testine tabi tutularak Slciilmiistiir. Biinyeler cihazdaki alt
mesnetler iizerine iki tarafta esit pay kalacak sekilde yerlestirilmistir. Kirilma
esnasinda iist mesnedin uygulamis oldugu kuvvet degeri (P) tespit edilmistir. Bu
deger ve gerekli olan diger degerler Denklem (4.4)’te yerine konularak biinyelerin

kuru mukavemet degerleri hesaplanmistir.

3PL
o=——
2bd?

“4.4)
o: Kirilma mukavemeti (N/mmz)

P: Kirilma kuvveti (N)

L: Mesnetler aras1 mesafe (mm)

b: Numunenin kirilan ylizeyini uzunlugu (mm)

d: Numunenin kirilan bolgesini kalinligi (mm)
4.8.2. Ham yogunluk 6l¢iimii

Hazirlana ham biinyelerin yogunluk degerleri civali porozimetre
kullamlarak olgiilmiistiir. Karolarin 9 ayr1 kismindan alman 2 cm x 2 cm
boyutlarindaki numunelerin ilk olarak civa iistiinde agirhigr (Cy) Olgiilir. Daha
sonra aparat yardimiyla numunenin civa igerisinde askida agirhigr (C;) Olgiiliir.
Aparatin civa igerisindeki agirhigt (M,) da olciildiikten sonra bulunan degerler
Denklem (4.5)’te yerine konularak biinyelerin ham yogunluklart (0y4m) g/cm3

cinsinden elde edilir.
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C,
pham = —"xp civa (4'5)

Burada, p.,..; civanin 6zgiil agirlik degerini temsil etmektedir.

4.9. Pisirme

Sekillendirme ve kurutma siireci tamamlandiktan sonra biitiin biinyeler
1212°C tepe sicakligina 32 dakika pisirim siiresine sahip olan firin rejimiyle,
endiistriyel kosullarda, 2 m genislige ve 90,4 m uzunluga sahip SITI marka rulolu
firnda (Sekil 4.9) pisirilmistir. Uretim denemeleri asamasinda elde edilen
sonuglar goz Oniinde bulundurularak farkli rejimlerde de pisirme islemi

yapilmistir.

Sekil 4.9. Caligsmada kullanilan endiistriyel rulolu firin
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4.10. Pisirme Sonrasi Uygulanan Testler

Pigsirme iglemi sonrasinda biinyelerin pisme kiiciilmesi, su emme, bulk
yogunluk, teorik yogunluk, acik porozite, kapali porozite, kirilma mukavemeti,

elastik modiilii ve renk degerleri dl¢iilmiistiir.
4.10.1. Pisme Kkiiciilmesi 6l¢iimii

Biinyelerin pisme kiiciilme degerleri pisirim Oncesi ve pisirim sonrasi
boyutlariin kumpas yardimiyla oOlciilerek, elde edilen degerlerin Denklem

(4.6)’da yerine koyulmasiyla hesaplanmistir.

PO-PS
— X

%PK = 100 (4.6)

PK: Pigme kiiciilmesi
PO: Pisirim 6ncesi boyut

PS: Pisirim sonrasi boyut
4.10.2. Su emme, bulk yogunluk ve acik porozite 6l¢iimii

Pisirme sonrasi biinyelerden kesilen numunelerin su emme, bulk yogunluk
ve acik porozite degerleri Archimedes prensibine gore Olc¢iilmiistiir. Buna gore
numuneler tartimlar1 yapildiktan sonra bir beher igerisinde 4 saat kaynatilmis ve
beherde soguyana kadar bekletilmistir. Numuneler beherden ¢ikarildiktan sonra su
icersinde askida tartimlar1 alinmistir. Daha sonra bir giideri yardimiyla ylizey suyu
silinmistir. Yiizey suyu silinen numunelerin tekrar tartim1 yapilmistir. Elde edilen
sonuglar Denklem (4.7)—(4.9)’ de yerine konularak numunelerin % su emme, bulk

yogunluk ve % agik porozite degerleri hesaplanmistir.

Bulk yogunluk = Mxpm 4.7)
W—W,
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. W as Wkuru
% Acik porozite = —=—"" x100 (4.8)
w w

yas a

W'm Wkuru
% Su emme =—2 ™ x100 (4.9)

kuru

Wiure: Numunelerin kaynatma oncesi kuru agirligi
W,as: Numunelerin kaynatma sonrasi yas agirligi
W,: Numunelerin su icerisinde (askida) agirlhig

Psat Suyun 0zgiil agirlhig
4.10.3. Teorik yogunluk ve kapah porozite 6l¢iimii

Pisirilen biinyelerin teorik yogunluklar1 Quantochrome Multi Pycnometer
marka Helyum piknometre cihazi kullanilarak saptanmistir. Elde edilen teorik
yogunluk degerleri (D,...#) ve daha 6nce belirlenmis olan bulk yogunluk degerleri
(Dpu) Denklem (4.10)’da yerine konularak biinyelerin sahip oldugu toplam
porozite (&r) miktarlar1 belirlenmistir. Toplam porozite degerleri ve yine daha
once hesaplamis olan acik porozite (&) degerleri Denklem (4.11)’de yerine

konularak biinyelerin kapali porozite (&) miktarlar1 hesaplanmistir.

£ = [1 = ijmo (4.10)

teorik

! a 4.11)
4.10.4. Kirilma mukavemeti ol¢ciimii
Pisirilen biinyelerin kirilma mukavemet degerleri Gabrielli CRS marka

cihazda ii¢ noktali egme testine tabi tutularak ol¢iilmiistiir. Biinyeler cihazdaki alt

mesnetler iizerine iki tarafta esit pay kalacak sekilde yerlestirilmistir. Kirilma
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esnasinda iist mesnedin uygulamis oldugu kuvvet degeri (P) tespit edilmistir. Bu
deger ve gerekli olan diger degerler Denklem (4.12)’da yerine konularak pismis

biinyelerin kirilma mukavemet degerleri hesaplanmistir.

3PL

o Kirilma mukavemeti (N/mm?)

P: Kirilma kuvveti (N)

L: Mesnetler aras1 mesafe (mm)

b: Numunenin kirilan yiizeyini uzunlugu (mm)

d: Numunenin kirilan bolgesini kalinligi (mm)

4.10.5. Elastik modiilii 6l¢iimii

Pigmis biinyelerin elastik modiillerinin dl¢iilmesinde tahribatsiz ultrasonik
yontem kullanilmistir. Bu yontem ile malzemelerin elastik 6zellikleri boyuna ve
enine dalgalarin yayillma hizlar1 dlgiilerek belirlenebilmektedir. Dogrusal elastik
olan ve tiim yonlerde esit 6zellik gosteren (izotropik) katilarda, bu iki hiz degeri
belirlendiginde  Denklem (4.13)—(4.15) yardimlariyla elastik modiilii
hesaplanabilmektedir. Malzemeye etkiyen dis gerilmeler veya malzemede var
olan kalint1 gerilmeler dalgalarin yayilma hzlarini etkilemektedir. Ilerleme

hizindaki degismelerin gerilme degeri ile dogru orantili oldugu saptanmustir.

E =vi2 p(1+0)(1-20)/(1-0) 4.13)
o = (1-2b%)/(2-2b%) (4.14)
b =vJv; (4.15)

Burada E: Young’s modiilii (Pascal),vi: boyuna dalgalarmn ilerleme hizi
(m/sn), o: Poisson oran ve Vv,: Enine dalgalarin ilerleme hizi (m/sn) degerlerini

temsil etmektedir.
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Ultrasonik dalgalarin ilerleme siiresini 6lgmek amaciyla Olympus
Panametrics Model 5800 Computer Controlled Pulser/Receiver (darbe-yanki
yontemi) kullanilmigtir. Transduser ile karolar arasinda kuplaj malzeme olarak
silikon yag1 se¢ilmistir.

Dalgalarin ilerleme hiz1 Denklem (4.6) kullanilarak hesaplanmistir.

V=2xd/t (4.16)

Burada d: karonun kalinligr (m), t: dalga ilerleme siiresi (sn) ve V:
dalgalarin ilerleme siiresini (sn) temsil etmektedir. Karo kalinliklar1 dijital

kumpasla 6lciilmiistiir.

4.10.6. Renk degerleri olciimii

Pismis biinyelerin renk 6l¢timleri Minolta CR 300 Colormeter marka cihaz
ile yapilmistir. Tiim pismis biinyelerin tizerinde yapilan renk dl¢iimleri sonucunda
L, a ve b degerleri belirlenmistir. Burada olciilen L, a ve b degerleri asagidaki
renkleri ifade etmektedir. Burada L beyazlik, +a kirmizilik, -a yesillik, + b sarilik,

-b mavilik degerlerini ifade etmektedir.

4.11. Sinterleme Davramslar

Biinyelerin sinterleme davranislar1 Misura 3.32-ODHT-HSM 1600/80
marka c¢ift kamerali non contact optik dilatometre cihazi kullanilarak
incelenmigstir. Cihaz yiiksek 1sitma hizlarina cikabilmekte endiistriyel pisirim
rejimlerinde analiz yapmaya olanak tanimaktadir. Endiistriyel uygulamalar 6ncesi
numunenin  sinterleme davramglarimi  incelemede son derece kolaylik
saglamaktadir. Cihazda numuneye temas eden bir aksamin bulunmamasi
geleneksel dilatometrelere oranla dl¢iimlerde daha dogru sonuglar elde edilmesini
saglamaktadir. Cihazda bulunan kameralardan bir tanesi numunenin iist yiizeyine
digeri alt ylizeyine odaklanmaktadir. Bu sayede sicaklikla birlikte numunede

meydana gelen boyutsal degisimler incelenebilmektedir [49, 123].
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Sinterleme davranislarini incelemek iizere ham biinyelerden 15 x 5 x 5 mm
boyutlarinda numuneler hazirlanmistir. Numunelerin sinterleme davranislari
endiistriyel pisirim rejimi uygulanarak incelenmistir.

Biinyelerde pisirim sirasinda olusan camsi fazin viskozite degerini
belirlemede TMA-60-H Shimadzu marka termomekanik analiz cihazi
kullanilmigtir. Termomekanik analiz cihazi (TMA) yiikk uygulama yetenegine
sahip bir ¢esit dilatometredir. Sinterlenen bir kompaktin, elastisite modiilii ve
viskozitesi gibi 6zelliklerinin Olciilmesi agisindan TMA oldukca onemlidir. Bu
cihazin avantaji; tek bir deneyle deneyi bolmeksizin, verilen bir 1sitma
programinda ve sicaklifinda sinterlenen malzemenin viskoz ve elastik
ozelliklerinin olgiilebilmesidir. Olgiimler hava ortamimnda, 20°C/dk hiz ile
1200°C’ye cikilarak gerceklestirilmistir. Numune iizerine birinci agsamada hi¢ yiik
uygulanmamistir ve ikinci asamada ise 1N‘luk yiikk uygulanmistir, numune

tizerine yiik uygulayan rod/¢ubuk 3 mm ¢apindadir.

4.12. Mineralojik Faz Analizi

Pigmis biinyelerdeki kristal fazlarin analizinde X-iginlart kirinimi (XRD)
yontemi kullanilmistir. X-1s1nlar1 kirlmim yonteminde numunede bulunan kristal
fazlar X-1simim1 Bragg kanununa gore kirarlar. Bragg kanununa gore kirilim

acilarinin belirlenmesi ile kristal fazlar tanimlanir.
ni=2dSin0 4.17)

Burada, n = katsay1
A = x-1g1nlar1 dalga boyu
d = kristal diuizlemleri arasindaki mesafe

0 = difraksiyon agis1 olarak verilmektedir.

Pisirilmis biinyelerden alinan numuneler 63 pm altina Ogiitiilerek toz
haline getirilmistir. Toz numunelerin mineralojik faz analizleri Rigaku Rint 2000-
H serisi XRD cihazinda 2°/dk hizda 20 = 10°den 50°° ye tarama yapilarak

gerceklestirilmistir.
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4.13. Isil Genlesme Davramsi

Pigmis biinyelerin 1s1l genlesme davraniglar1 Netzsch morka 402 EP model
dilatometre kullanilarak belirlenmistir. Dilatometre ile kontrollii sicaklik
programina tabi tutulan bir maddenin boyutlar1 sicakligin fonksiyonu olarak
oOlciiliir. Bir diger deyisle dilatometre ortalama dogrusal 1s1l genlesme katsayisinin

(Quy) Olciilmesini saglar Denklem (4.18).

AL
aav =
L,AT

(4.18)

Burada, Ly; numunenin ilk uzunlugu, AL ise AT sicaklik degisiminde
uzunlukta meydana gelen degisimdir.

Dilatometre 6zellikle hacim ve 6zellik degisimine yol agacak bilesiklerin
yapisinda meydana gelecek degisimleri saptamak i¢in oldukca uygun bir tekniktir.
Calismada pismis biinyelerin 1s1l genlesmeleri 10° C/dk hizla 650°C’ye cikilarak

Olctilmiistiir.

4.14. Mikroyap1 Karakterizasyonu

Pigmis biinyelerden hazirlanan numunelerin mikroyap1 analizleri Zeiss
Supra 50 VP marka taramal1 elektron mikroskobu (SEM) kullanilarak yapilmistir.
Numunelerin parlatilmis yiizeylerinden atom agirligina bagh olarak faz ayirimi
yapan geri yansiyan elektronlarla (BE) goriintii alinmistir. Numunelerin parlatma
islemi standart seramografik prosediire gére yapilmistir. Numunelerin daglanmis
kirik ylizeylerinden geri yansiyan elektronlarla (SE) goriintii alinmigtir. Kirik
ylizeylerin kimyasal daglama islemi % 5 ° lik hidroflorik asit (HF) ¢6zeltisinde oda
sicakliginda 30 sn bekletilerek gerceklestirilmistir. Biitiin numunelerin yiizeyleri
iletkenligi saglamak ve bdylece elektronlerin yiizeye sarj olmasini engellemek
amaciyla Sputter Coater marka kaplama cihazinda altin-paladyum kaplama
islemine tabi tutulmustur. Numunelerin parlatilmis yiizeylerinden alinan geri
yanstyan elektron goriintiilerin goriintii analizleri Scandium versiyon 5.0 goriintii

isleme programi kullanilarak yapilmistir.
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5. SONUCLAR VE TARTISMA

5.1. Mevcut Ogiitme Sisteminin incelenmesi

Termal Seramik San. ve Tic. A. S. firmasinda sirh porselen karo biinye
camuru hazirlamada kullanilan siireksiz bilyeli degirmenin 6giitme davranisi;
ogiitme islemi bagladiktan sonra, dordiincii saatten itibaren her saat basi
degirmenden camur alinarak, 45 pm iizeri elek bakiye Olciimii yapilarak
belirlendi. Degirmenin caligma siiresine karsilik c¢amurun tane boyutunda

meydana gelen degisim Sekil 5.1 de verilmistir.

40

a5 1

20 1

25

20 1

15 1

10

45 mikron Gzeri elek bakiye (%)

Sire (saat)

Sekil 5.1. Siireksiz bilyeli degirmende 6giitme zamanina karsilik 45 um iizeri yiizde elek bakiye
degerindeki degisme

Sekilden de goriildiigii lizere siireksiz bilyeli degirmende ilk 6 saatte hizli,
daha sonra yavas bir o6giitme gerceklesmektedir. Bunun nedeni bilyeli
degirmenlerde Ogiitme gerceklesirken partikiill boyutunun zamanla kiiciilmesi
sonucunda sabit boyuttaki dgiitiicli ortam ile ince partikiiller arasinda gerceklesen
ogiitlici mekanizmalarin (darbe, basma, kayma ve yuvarlanma vb.) etkisinin

azalmasidir [19—-24]. Bundan dolay1 partikiillerin belirli boyut altina diisiiriilmesi,
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daha ince tane boyut ve dagilimi elde edilmesi mevcut isletme kosullarinda uzun
siireler (14 saat) almaktadir.

Yapilan ol¢iimler sonucunda 45 pm iizeri yiizde elek bakiye degeri 5,2
olan standart porselen karo biinye camuru iiretmek igin siireksiz bilyeli
degirmenin tiiketmis oldugu enerji miktar1 27.86 kKWs/t(camur) 0larak belirlenmistir.
Olusturulan ¢amurun 45 pm iizeri yiizde elek bakiye degerine karsilik siireksiz
bilyeli degirmenin tiikettigi enerji miktar1 Sekil 5.2° de verilmistir. Sekilden de
goriildiigii lizere arzu edilen nihai tane boyutu kiigiildiikce degirmenin tiiketmis
oldugu enerji miktar1 artmaktadir. Ozellikle 45 pm iizeri elek bakiye degeri

% 20’nin altina diismeye basladiginda enerji tiikketimindeki artiy daha da hizh

olmaktadir.
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Sekil 5.2. Elde edilen nihai tane boyutuna karsilik siireksiz bilyeli degirmenin tiiketmis oldugu

enerji miktar1

Ogiitme islemi sonrasinda elde edilen standart sirli porselen karo biinye
camuruna ait tane boyut dagilimi Sekil 5.3’te, d(0.1), d(0.5) ve d(0.9) degerleri
Cizelge 5.1’ de verilmistir. Camurun 45 pm {iizeri yiizde elek bakiye, akma

zaman ve litre agirligi degerleri ise Cizelge 5.2 de goriilmektedir.
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Sekil 5.3. Siireksiz bilyeli degirmende 14 saat ogiitme sonunda elde edilen standart porselen

karo biinye camuruna ait tane boyut dagilim egrisi

Cizelge 5.1. Siireksiz bilyeli degirmende 14 saat dgiitme sonunda elde edilen standart porselen

karo biinye camuruna ait d(0.1), d(0.5) ve d(0.9) degerleri

d(0.1) (um)

d(0.5) (um)

d(0.9) (um)

Std

1,92

12,16

49,15

Cizelge 5.2. Siireksiz bilyeli degirmende 14 saat 6giitme sonunda elde edilen standart porselen

karo biinye camuruna ait litre agirligl, akma zamani, 45 pm lizeri elek bakiye

degerleri

Camur Ozellikleri

STD

Litre Agirhg (g/l)

1681

Akma Zaman (s)

23

45 um Uzeri Elek Bakiye (%) | 5.2
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5.2. Atritor Degirmen Icin Uygun Calisma Kosullarimin Belirlenmesi

Atritor degirmen i¢in uygun calisma kosullarini belirlemek amaciyla;
atritor degirmende farkli boyutlarda ogiitiicii ortam kullanarak, farkli karistirici
hizlarinda ve farkli besleme hizlarinda 6glitme gerceklestirilmistir. Ayrica atritér
degirmenin Ogiitme haznesinin kendi ekseni etrafinda donme hizinin 6glitmeye
olan etkileri incelenmistir. Her bir parametrenin elde edilen nihai tane boyut
dagilim1 ve tiiketilen enerji miktar1 iizerine olan etkileri belirlenmistir. Inceleme
sirasinda siireksiz bilyeli degirmende alt1 saat 6n Ogiitmesi yapilmis ¢amur bir

karistiricili tanka alinarak buradan atritér degirmene beslenmistir.

5.2.1. Degirmenin donme hizi

Ogiitme sirasinda karistiricinin - 6giitiicti ortamda yaratti§1  hareketten
etkilenmeyen bolge kalmamasi i¢in degirmen kendi ekseni etrafinda
dondiiriilmektedir. Atritér degirmenin donme hizinin 6giitme siirecindeki
etkilerini incelemek amaciyla, karigtirici ve besleme hizlar1 sabit tutularak
degirmen farkli hizlarda (0,11 m/sn, 0,17 m/sn, 0.23 m/sn, 0,34 m/sn, 0,43 m/sn
ve 0,54 m/sn) dondiiriilerek 6giitme yapilmistir. Siireksiz bilyeli degirmende 6
saat On Ogiitmesi yapilmis porselen karo biinye ¢camuru 1,6 tonamun/saat besleme
hizinda atritor degirmene beslenmistir.

Degirmendeki karistirict kolun hizi 7,1 m/sn olarak ayarlanmistir.
Degirmende o6giitiicii ortam olarak 4-5 mm boyutlarinda aliimina bilyeler
kullanilmigtir. Siireksiz bilyeli degirmende 6 saat Ogiitiilmiis ¢amura ve bu
camurun atritor degirmende farkli donme hizlarinda ogiitiilmesiyle elde edilen
camurlara ait tane boyut dagilim egrileri karsilastrmali olarak Sekil 5.4°te
gosterilmigtir. Camurlarin 45 pum iizeri elek bakiye, d(0.1), d(0.5) ve d(0.9)
degerleri Cizelge 5.3” te verilmistir.

Atritdr degirmenin kendi ekseni etrafinda donme hizinin nihai tane boyut
dagilimina olan etkisi Sekil 5.4’ te verilen egrilerin iist liste ¢akismalarindan fark
edilmese de Cizelge 5.3’ te verilen degerler bu etkiyi gostermektedir. Degirmenin

kendi ekseni etrafinda donme hiz1 arttik¢a olusturulan ¢camurlarin 6zellikle d(0.5)
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ve d(0.9) degerlerinin bir noktaya kadar diistiigii ve daha sonra bu diisiisiin
durdugu belirlenmistir. Degirmenin kendi ekseni etrafinda donme hizina bagh
olarak tiiketilen enerji miktarindaki ve elde edilen camurun ortalama tane

boyutundaki degisim Sekil 5.5 te verilmistir.

— fiza

0.1 1 10 100 a00
Tane Boyutu (pm}

Sekil 5.4. Siireksiz bilyeli degirmende 6 saat Ogiitlilmiis camur ve bu c¢amurun atritdr
degirmende farkli donme hizlarinda 6giitiilmesiyle olusturulan nihai ¢camurlara ait tane

boyut ve dagilim egrileri

Cizelge 5.3.  Siireksiz bilyeli degirmende 6 saat Ogiitiilmiis camur ve bu ¢amurun atritdr
degirmende farkli donme hizlarinda ogiitiilmesiyle olusturulan nihai ¢amurlara ait

45 pm iizeri elek bakiye, d(0.1), d(0.5) ve d(0.9) degerleri

d(0.1) (um) | d(0.5) (um) | d(0.9) (um) | 45 pm Uzeri Elek Bakiye (%)
6 saat 2,23 22,7 112,61 22
0,11 m/sn 2,09 14,02 57,88 5,43
0,17 m/sn 2,06 13,78 55,15 5,42
0,23 m/sn 2,01 13,3 52,69 54
0,34 m/sn 2 13,25 52,74 5,4
0,43 m/sn 2 13,19 52,26 5,41
0,54 m/sn 2 13,21 52,74 5,4
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Sekil 5.5. Atritér degirmenin kendi ekseni etrafinda donme hizina bagl olarak enerji

tilketimindeki ve ¢amurun d(0.5) degerindeki degisim

Sekil 5.5’ten de goriildiigii iizere degirmenin donme hizinin en uygun
oldugu deger 0,23 m/sn’ dir. Minimum enerji tiiketimi ile en diisiik tane boyutu bu
donme hizinda yakalanmistir. Donme hizinin bu degerden yukarilara c¢ikarilmasi
olusturulan ¢camurlarin d(0.5) degerini ¢ok fazla etkilemezken, dgiitme sirasinda
tilketilen enerji miktarinda artisa neden olmaktadir. Donme hizinin bu degerden
asagida tutulmas1 d(0.5) degerinde artisa neden olurken tiiketilen enerji degerini
pek fazla etkilemektedir. Buradan cikarilan sonuglar dogrultusunda 6giitme

islemlerinde atritdr degirmenin donme hiz1 0,23 m/sn olarak ayarlanmistir.

5.2.2. Besleme hizinin etkisi

Siireksiz bilyeli degirmenden altinci saatte aliman camur karigtiricinin
donme hiz1 sabit tutularak (7,1 m/sn) degisik besleme hizlarinda (1,6, 2, 2,6, 3,1,
3,7 ve 4 tonamury/sa) atritdr degirmende Ogiitiilmiistiir. Islem 4—-5 mm ve 5—-7 mm
boyut dagilimina sahip iki farkli Ogiitiici ortam kullanilarak yapilmistir.

Degirmenin kendi ekseni etrafinda dénme hiz1 0,23 m/sn olarak ayarlanmistir.
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Siireksiz bilyeli degirmende 6 saat dgiitiilmiis camur ve bu camurun farkl

besleme hizlarinda atritér degirmende Ogiitiilmesiyle elde edilen ¢amurlarin tane

boyut dagilim egrileri Sekil 5.6 ve 5.7° de, d(0.1), d(0.5) ve d(0.9) degerleri

Cizelge 5.4 ve 5.5’ te gosterilmektedir.

Hacim (%)
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Sekil 5.6.
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Stireksiz bilyeli degirmende 6 saat Ogiitiilmiis ¢amur ve bu camurun 4-5 mm
boyutlarinda ogiitiici ortam igeren atritor degirmende farkli besleme hizlarinda

ogiitiilmesiyle olusturulan nihai ¢amurlara ait tane boyut ve dagilim egrileri

Sekil 5.7.

fi=a

1.6 ton/sa
2ton'sa
216tonisa
ilton'sa
3.7 ton/sa
4 ton'sa

10 1000 3000

Tane Boyutu (pm)

0.1

Siireksiz bilyeli degirmende 6 saat Ogiitiilmiis ¢amur ve bu camurun 5-7 mm
boyutlarinda ogiitiici ortam igeren atritor degirmende farkli besleme hizlarinda

ogiitiilmesiyle olusturulan nihai ¢amurlara ait tane boyut ve dagilim egrileri
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Cizelge 5.4. Siireksiz bilyeli degirmende 6 saat Ogiitiilmils ¢camur ve bu camurun 4-5 mm
boyutlarinda ogiiticii ortam iceren atritor degirmende farkli besleme hizlarinda

ogiitiilmesiyle olusturulan nihai ¢camurlara ait d(0.1), d(0.5) ve d(0.9) degerleri

d(0.1) (um) | d(0.5) (um) | d(0.9) (um)

6 saat 2,23 22,7 112,61

1,6 tonamur/sa 1,99 13,98 56,08
2 toncamury/Sa 2,04 14,52 60,91
2,6 tonamury/sa 2,05 14,90 63,81
3,1 tonamury/sa 2,11 15,59 66,59
3,7 toncamur)/Sa 2,18 16,42 71,39
4 toncamury/sa 2,19 16,50 73,68

Cizelge 5.5. Siireksiz bilyeli degirmende 6 saat Ogiitiilmily camura ve bu ¢amurun 5-7 mm
boyutlarinda ogiiticii ortam iceren atritor degirmende farkli besleme hizlarinda

ogiitiilmesiyle olusturulan nihai camurlara ait d(0.1), d(0.5) ve d(0.9) degerleri

d(0.1) (um) | d(0.5) (um) | d(0.9) (um)

6 saat 2,23 22,7 112,61

1,6 ton amur/sa 2,01 14,29 59,08
2 toncamury/Sa 2,08 14,5 61,13
2,6 toncamur)/sa 2,13 14,8 65,33
3,1 tonamur/sa 2,16 15,68 71,26
3,7 tonamury/sa 2,19 16,12 74,59
4 toncamury/sa 2,21 17,83 81,75

Besleme hizina bagl olarak olusturulan camurun 45 pm iizeri elek bakiye
degerinde ve sistemin tiiketmis oldugu enerji degerindeki degisim Sekil 5.8’de
verilmistir. Her iki 6giitiicii ortam icinde atritér degirmene ¢amur besleme hizi

diistiikce 6giitme etkinligi artmaktadir. Bunun nedeni besleme hizinin diigmesiyle
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daha az camurun 6giitiicli ortamla daha ¢ok temasta bulunmasidir. Diger bir
degisle besleme hizinin diisiiriilmesi sonucunda camurun degirmen icerisinde
daha uzun kalmasi saglanmakta ve daha fazla ogiitme gerceklestirilmektedir.
Ozellikle besleme hizinin 2,6 tonamur/sa  ve altindaki degerlerde oldugu
kosullarda daha dar tane boyut dagilimi elde edilmistir (Sekil 5.6 ve 5.7). Diger

taraftan diisiik besleme hizlarinda atritér degirmenin {iretim kapasitesi

diismektedir.
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Sekil 5.8. Atritér degirmende camur besleme hizina karsihik tiiketilen enerji miktarinda ve

camurun 45 pm iizeri elek bakiye degerinde meydana gelen degisim

Tiiketilen enerji miktar1 besleme hizinin diismesiyle az miktarda olsa
artmaktadir. Bunun nedeni ise beslenen ¢amur miktarinin azalmasiyla degirmen
icindeki camur miktarinin azalmasi ve Ogiitiicii ortam icindeki kaymanin
zorlagmasidir. 5—7 mm boyut dagilimina sahip 6giitiicii ortam 4-5 mm boyut
dagilimina sahip Ogiitiicii ortama gore daha =zayif Ogiitme davranisi
sergilemektedir. Enerji tiiketimi ve Ogiitme etkinli§i g6z Oniinde
bulunduruldugunda, atritér degirmenin etkili ¢aligmas1 i¢in 2,6 tonegamu/sa ve

altindaki besleme hizlar1 uygun goriilmiistiir.
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5.2.3. Karistirici hizinin etkisi

Siireksiz bilyeli degirmende alt1 saat on 6giitmesi yapilmis camur besleme
hiz1 (1,6 toneamury/saat) sabit tutularak degisik karistiric1 hizlarinda (4 m/sn, 5,1
m/sn, 6,1 m/sn, 7,1 m/sn, 8,1 m/sn, 9,1 m/sn) atritdr degirmende ogiitilmiistiir.
Islemler 4-5 mm ve 5-7 mm boyut dagilimina sahip iki farkli dgiitiicii ortam
kullamlarak gerceklestirilmistir. Siireksiz bilyeli degirmende 6 saat Oon Ogiitme
sonrast elde edilen camurun ve bu ¢camurun degisik karistirict hizlarinda atritor
degirmende nihai 6giitmeye tabi tutulmasi sonrasinda elde edilen camurlarin tane
boyut dagilim egrileri Sekil 5.9 ve 5.10° da, d(0.1), d(0.5) ve d(0.9) degerleri
Cizelge 5.6 ve 5.7° de gosterilmektedir.

Her iki sekilde de goriildiigii iizere karigtiricimn donme hizi arttikca egriler
sola dogru kaymakta, diger bir deyisle elde edilen ¢amurlarin tane boyut ve
dagilimlar1 diigmektedir. Bunun yam swra karistirict kol 8,1 m/sn ve 9,1 m/sn
hizlarda donerken elde edilen camurlar digerlerine oranla daha dar bir tane boyut

ve dagilimi egrisine sahiptirler.
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Sekil 5.9. Siireksiz bilyeli degirmende 6 saat Ogiitiilmiis ¢amur ve bu camurun 4-5 mm
boyutlarinda ogiitiicti ortam igeren atritor degirmende farkli karistirict hizlarinda

ogiitiilmesiyle olusturulan nihai ¢amurlara ait tane boyut ve dagilim egrileri
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Sekil 5.10. Siireksiz bilyeli defirmende 6 saat Ogiitiilmiis ¢amur ve bu c¢amurun 5-7 mm
boyutlarinda ogiitiicti ortam igeren atritor degirmende farkli karistirict hizlarinda

ogiitiilmesiyle olusturulan nihai ¢amurlara ait tane boyut ve dagilim egrileri

Cizelge 5.6. Siireksiz bilyeli degirmende 6 saat Ogiitiilmils ¢camur ve bu camurun 4-5 mm
boyutlarinda 6giitiicti ortam igeren atritor degirmende farkli karistirici hizlarinda

ogiitiilmesiyle olusturulan nihai camurlara ait d(0.1), d(0.5) ve d(0.9) degerleri

d(0.1) (um) | d(0.5) (um) | d(0.9) (um)
6 saat 2,23 22,7 112,61
4 m/sn 2,19 15,67 62,57
5,1 m/sn 2,19 15,22 60,23
6,1 m/sn 2,16 14,46 51,32
7,1 m/sn 2 13,48 50,81
8,1 m/sn 2 11,67 45,48
9,1 m/sn 1,98 11,45 43,16
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Cizelge 5.7. Siireksiz bilyeli degirmende 6 saat Ogiitiilmils ¢camur ve bu camurun 5-7 mm
boyutlarinda 6giitiicli ortam igeren atritor degirmende farkli karistirici hizlarinda

ogiitiilmesiyle olusturulan nihai camurlara ait d(0.1), d(0.5) ve d(0.9) degerleri

d(0.1) (um) | d(0.5) (um) | d(0.9) (um)

6 saat 2,23 22,7 112,61

4 m/sn 2,23 16,99 70,1
5,1 m/sn 2,21 15,8 64,43
6,1 m/sn 2,17 14,75 58,33
7,1 m/sn 2,1 13,92 539
8,1 m/sn 2 12,79 50,1
9,1 m/sn 1,99 12,01 48,63

Karigtiricinin donme hizina bagli olarak olusturulan ¢camurun 45 pm iizeri
elek bakiye degerinde ve sistemin tiiketmis oldugu enerji degerindeki degisim

Sekil 5.11° de verilmistir.
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Sekil 5.11. Karistiricinin déonme hizina karsilik tiiketilen enerji miktarinda ve camurun 45 pm

tizeri elek bakiye degerinde meydana gelen degisim
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Sekilden de goriildiigii iizere karistiricinin donme hizi arttikca olusturulan
camurlarin elek bakiye degerleri diismekte, 6glitmenin etkinligi artmaktadir.
Tiiketilen enerji miktar1 karistiricinin  donme hizinin  artmasiyla  birlikte
artmaktadir. 5—7 mm boyut dagilimma sahip Ogiitiici ortam 4-5 mm boyut
dagilimina sahip Ogiitiicii ortama oranla daha zayif 6giitme etkisine sahip olmakla
birlikte az miktarda da olsa enerji tiikketimini artirmaktadir.

Ogiinme igin gerekli olan gerilimlerin siddeti 6giitiicii ortamin kinetik
enerjiyle aciklanmaktadir. Atritor degirmenlerde 6giitiicli ortama kinetik enerji
karistiric1 kol tarafindan kazandirilir. Bu sebepten dolay1 karistiricinin donme hizi
arttikca Ogiitme daha fazla gerceklesmektedir. Olusturulan gerilimlerin siddeti
uygun bir degerde olmalidir. Gerilimler partikiillerin kirilmas1 i¢in gerekenden az
olursa oOgiinme gerceklesmez. Eger gerilimler partikiillerin kirilmasi igin
gerekenden fazla olursa bu durumda o6giitiicii bilyeler iizerinde kalint1 gerilimler
bilyelerde deformasyona ve asinmaya neden olmaktadir. Ayrica, gereksiz enerji
titkketiminden dolayr da 6giitme maliyetlerini arttirmaktadir [19, 105]. Bu bilgileri
g6z Oniinde bulundurarak yapilan denemeler sonucunda karistiric icin en uygun
donme hiz1 8,1 m/sn olarak belirlenmistir. Karistirict hizinin bu degerden diisiik
oldugu kosullarda ogiitme etkinligi diiserken, bu degerden yukar1 oldugu
durumlarda pek fazla etkilenmemektedir. Ayrica, karigtirict hizinin 8,1 m/sn den
yiiksek olmast durumunda enerji tiiketimindeki artis daha hizli gerceklesmektedir
(Sekil 5.11).

Atritdr degirmenin i¢in uygun calisma kosullarinin belirlenmesi amaciyla
yapilan denemeler ve incelemeler sonucunda; atritér deSirmenin kendi ekseni
etrafinda donme hizinin 0,23 m/sn, karistirict hizinin 8,1 m/sn ve camurun atritore
besleme hizlarinin 1,6, 2, 2,6 tongmw/sa uygunlugu belirlenmigtir. Atritor
degirmende kullamilan ogiitiicli ortamlardan 4-5 mm boyut dagilimina sahip
ogiitiicii ortamin 5—-7 mm boyut dagilimina sahip Ogiitiicli ortama gore daha
efektif bir Ogiitme sagladigi gozlemlenmistir. Bu etkiye ragmen bir sonraki
adimda her iki 6giitiicli ortamm da kullanarak, yukarida bahsedilen uygun ¢alisma

kosullarinda kombine sistem ile laboratuar 6lgekli denemeler yapilmastir.
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5.3. Siireksiz Bilyeli Degirmen + Atritor Degirmen Sistemiyle Yapilan

Laboratuar Olcekli Denemeler 1

Siireksiz bilyeli degirmenin 6giitme davranisi incelendiginde ilk 6 saatlik
stire igerisinde 6giitme hizli daha sonra yavas gerceklesmektedir (Sekil 5.1). Bu
nedenle kombine sistemin (siireksiz bilyeli degirmen + atritor degirmen) etkili
calismast icin, siireksiz bilyeli degirmende alt1, yedi ve sekiz saat 6n Ogiitmesi
yapilmis porselen karo biinye ¢amurlar1 daha hizli 6giitmenin gerceklestigi atritér
degirmende nihai ogiitmeye tabi tutulmustur. On 6giitmesi yapilmis ¢amurlar
atritor degirmene 1,6, 2 ve 2,6 tonamury/sa besleme hizlarinda beslenmistir. Atritor
degirmenin karistirict hizi 8,1 m/sn, kendi ekseni etrafinda donme hizi 0,23 m/sn
olarak ayarlanmistir. Biitiin denemeler atritor degirmende 4—5 mm ve 5—-7 mm
boyut dagilimina sahip iki farkli 6giitiicii ortam kullanilarak gerceklestirilmistir.
Yapilan caligmalarda olusturulan camurlarin tane boyut ve dagilimi ve ¢amur
ozellikleri, bu c¢amurlardan olusturulan tabletlerin teknolojik 6zellikleri,
sinterleme davramiglar1 incelenmistir. Ayrica, kullanilan 6giitme sistemlerinin
titkketmis olduklar1 enerji degerleri hesaplanmustir. Siireksiz bilyeli degirmen ve
kombine sistem (siireksiz bilyeli degirmen + atritdr degirmen) ile elde edilen

sonuglar birbiri arasinda karsilagtirilmigtir.

5.3.1. Tane boyut ve dagilimm

Siireksiz bilyeli degirmende 6, 7 ve 8 saat on Ogiitmesi yapilmig camur
4-5 mm boyut dagilimina sahip bilye iceren atritdr degirmende degisik besleme
hizlarinda 6giitiilmiistiir. Bu sekilde hazirlanan camurlara ve sadece siireksiz
bilyeli degirmen kullanarak hazirlanan standart porselen karo biinye ¢amurlarina
ait tane boyut ve dagilim egrileri Sekil 5.12° de, d(0.1), d(0.5) ve d(0.9) degerleri

Cizelge 5.8 de verilmistir.
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Sekil 5.12. Siireksiz bilyeli degirmenden 6’nc1, 7°nci ve 8’nci saatlerde alinip atritoér degirmende
degisik besleme hizlarinda ogiitilen porselen karo biinye ¢amurlarina ve standart

porselen karo biinye ¢camuruna ait tane boyut ve dagilimu egrileri. (a) 6’nc1 saat, (b)

7’nci saat ve (c) 8’nci saat
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Cizelge 5.8. Siireksiz bilyeli degirmenden 6’nci, 7’nci ve 8’nci saatlerde alinip atritdr
degirmende degisik besleme hizlarinda 6giitiilen porselen karo biinye ¢amurlarina ve
standart porselen karo biinye camuruna ait d(0.1), d(0.5) ve d(0.9) degerleri.

(a) 6’nc1 saat, (b) 7 nci saat ve (c) 8’nci saat

(@
d(0.1) (um) | d(0.5) (um) | d(0.9) (um)
6’nai saat 2,14 23,25 112,69
Std 1,91 12,16 49,14
1,6 ton amur/sa 1,87 11,12 45,62
2 toncamury/Sa 1,91 12,14 51,74
2,6 tonamury/sa 2,02 13,48 57,52
(b)
d(0.1) (um) | d(0.5) (um) | d(0.9) (um)
7’nci saat 2,36 21,50 96,10
Std 1,91 12,16 49,14
1,6 tonamury/sa 1,84 11,03 43,88
2 toncamury/Sa 1,90 11,86 48,1
2,6 toncamur)/sa 1,91 12,05 51,53
(©)
d(0.1) (um) | d(0.5) (um) | d(0.9) (um)
8’nci saat 2,31 20,36 92,16
Std 1,91 12,16 49,14
1,6 tonamury/sa 1,83 10,74 42,35
2 ton(amury/sa 1,90 11,67 46,62
2,6 tonamury/sa 1,89 11,84 48,25

Siireksiz bilyeli degirmenden 6’nci, 7'nci ve 8’nci saatlerden alinarak
degisik besleme hizlarinda, 5~7 mm boyut dagilimina sahip bilye igeren atritér
degirmende ogiitillen ve siireksiz degirmenden elde edilen porselen karo biinye
camurlarinin tane boyut ve dagilim egrileri Sekil 5.13’te, d(0.1), d(0.5) ve d(0.9)

degerleri Cizelge 5.9’da verilmistir.
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Sekil 5.13. Siireksiz bilyeli degirmenden 6’nc1, 7°nci ve 8’nci saatlerde alinip atritoér degirmende
degisik besleme hizlarinda ogiitillen porselen karo biinye ¢amurlarina ve standart
porselen karo biinye ¢camuruna ait tane boyut ve dagilimu egrileri. (a) 6’nc1 saat, (b)

7’nci saat ve (c) 8’nci saat
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Cizelge 5.9. Siireksiz bilyeli degirmenden 6’nci, 7’nci ve 8’nci saatlerde alinip atritdr
degirmende degisik besleme hizlarinda 6giitiilen porselen karo biinye ¢amurlarina ve
standart porselen karo biinye camuruna ait d(0.1), d(0.5) ve d(0.9) degerleri.

(a) 6’nc1 saat, (b) 7’nci saat ve (c) 8’nci saat

(@
d(0.1) (um) | d(0.5) (um) | d(0.9) (um)
6’nai saat 2,21 24,08 103,99
Std 1,91 12,16 49,14
1,6 tonamury/sa 1,91 11,79 48,06
2 toncamury/Sa 1,94 12,31 50,99
2,6 tonamury/sa 1,97 12,99 55,33
(b)
d(0.1) (um) | d(0.5) (um) | d(0.9) (um)
7’nci saat 2,36 21,04 94,86
Std 1,91 12,16 49,14
1,6 tonamury/sa 1,89 11,50 45,91
2 toncamury/Sa 1,92 11,86 47,78
2,6 toncamur)/sa 1,96 12,61 53,52
(©)
d(0.1) (um) | d(0.5) (um) | d(0.9) (um)
8’nci saat 2,27 19,85 91,46
Std 1,91 12,16 49,14
1,6 tonamury/sa 1,91 12,01 48,23
2 ton(amury/sa 1,89 11,62 45,54
2,6 tonamury/sa 1,87 11,27 4481

Elde edilen sonuglar degerlendirildiginde, yapilan denemelerde standart
porselen karo biinye ¢camurunun tane boyut ve dagilimina benzer egriler elde
edilmigtir. Atritér degirmenlerde elde edilen nihai tane boyutu bircok parametreye
baghdir. Ogiinecek malzemenin besleme boyutu, dgiinecek malzemenin besleme

hizi, ogiitiicii ortamin boyutu ve yogunlugu, karigtiricinin dénme hizi ve
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siispansiyonun kati konsantrasyonu bu parametreler arasinda yer almaktadir [19,
105-107, 112]. Siireksiz bilyeli degirmenden 7°nci ve 8’nci saatlerde alinan
camurlarin diisiik hizlarda (1,6 ve 2 tonamury/sa) atritdr degirmene beslenmesi ile
standart porselen karo biinye ¢amuruna oranla daha ince tane boyut ve dagilimina
sahip porselen karo biinye camurlar1 elde edilmistir. Besleme hizinin diisiiriilmesi
sonucunda camurun degirmen icerisinde daha uzun kalmasi saglanmakta ve daha
fazla ogiitme gerceklestirilmektedir (Bolim 5.2.2). Atritér degirmene beslenen
camurun tane boyutu diistiikce, diger bir deyisle bilyeli degirmenden camur alma
stiresi arttik¢a elde edilen camurun nihai tane boyutu diismektedir. Ayrica kiigiik
boyutta (4-5 mm) 6giitiicii ortam kullanarak daha ince tane boyut ve dagilimina
sahip porselen karo biinye camurlar1 elde edilmistir (Sekil 5.14). Bunun nedeni
kiigiik boyutlardaki oOgiitiicii ortam ile partikiiller arasinda daha fazla temas
noktasinin olusmasi, daha fazla carpismanin gergeklesmesi ve Ogiitiicii

gerilimlerin sayisinin artmasidir.

A6'na saat (4-Smm) Q7' nei saat (4-5 mm} BS'nci saat (4-S mm)
+6'na saat (5-7 mm) X7 nei saat (57 mm) ¥8'nci saat (5-7 mm)
10
09 +
< X
g 8 +
% 7 + % X
= 6 X X
£ o x A
< A 0
g 4 8 n
85 3 A
= ]
g 2
v 1
0 T T
1.5 2 2.5 3
Besleme hizi (ton, g,y 5a)

Sekil 5.14. Tki farkl1 dgiitiicii ortam igin besleme hizina karsilik elek bakiye degerindeki degisim
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5.3.2. Camur o6zellikleri

Siireksiz bilyeli degirmenden 6’nci, 7'nci ve 8’nci saatlerden alinarak

degisik besleme hizlarinda, 4-5 mm boyut dagilimina sahip bilye igeren atritér

degirmende Ogiitiilen ve siireksiz degirmenden elde edilen standart porselen karo

blinye camurlarinin litre agirligi, akma zamam ve 45 mikron tizeri elek bakiye

degerleri Cizelge 5.10° da verilmistir.

Cizelge 5.10.

Standart ve siireksiz bilyeli degirmenden 6’nc1, 7°’nci ve 8’nci saatlerde alinip
atritor degirmende degisik besleme hizlarinda ogiitillen porselen karo biinye
camurlarina ait litre agirhi@l, akma zamani ve 45 mikron lizeri elek bakiye

degerleri. (a) 6'nct saat, (b) 7°nci saat ve (c) 8’nci saat

(@
A . 1,6 2 2,6
Camur Ozellikleri Std £ camury/52 | 10N camuey/52 | 10N carmun/s8
Litre Agirh@ (g/1) 1681 1680 1678 1677
Akma Zamani (sn) 23 21 23 22
45 um Uzeri Elek Bakiye (%) 5,2 3.2 4.4 5.4
(b)
A . 1,6 2 2,6
Camur Ozellikleri Std £ camuey/52 | 10N camuey/52 | 10N canmury/52
Litre Agirhg (g/1) 1681 1684 1679 1680
Akma Zamani (sn) 23 22 22 21
45 um Uzeri Elek Bakiye (%) 5,2 2,9 3,6 4.4
(©)
A . 1,6 2 2,6
Camur Ozelliklerd Std tOn(camur)/ sa tOn(camur)/ sa tOn(camur)/ sa
Litre Agirh@ (g/1) 1681 1678 1674 1682
Akma Zamani (sn) 23 21 22 23
45 um Uzeri Elek Bakiye (%) 5,2 2,35 3,35 3.8
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Siireksiz bilyeli degirmenden 6’nci, 7'nci ve 8’nci saatlerden alinarak

degisik besleme hizlarinda, 5-7 mm boyut dagilimina sahip bilye igeren atritér

degirmende Ogiitiilen ve siireksiz degirmenden elde edilen standart porselen karo

blinye camurlarinin litre agirligi, akma zamam ve 45 mikron tizeri elek bakiye

degerleri Cizelge 5.11° de verilmistir.

Cizelge 5.11.

Standart ve siireksiz bilyeli degirmenden 6’nc1, 7°’nci ve 8’nci saatlerde alinip
atritor degirmende degisik besleme hizlarinda ogiitiilen porselen karo biinye
camurlarina ait litre agirh@l, akma zamani ve 45 mikron lzeri elek bakiye

degerleri. (a) 6'nct saat, (b) 7°nci saat ve (c) 8’nci saat

(@)
A . 1,6 2 2,6
Camur Ozellikleri Std £OM a5 | 10N camury/58 | 0N camury/sa
Litre Agirh@ (g/1) 1681 1679 1678 1672
Akma Zamani (sn) 23 22 22 22
45 um Uzeri Elek Bakiye (%) 5,2 7,1 8 9,1
(b)
A . 1,6 2 2,6
Camur Ozellikleri Std £ camury/52 | 10N camuey/52 | 10N carmun/S8
Litre Agirh@ (g/1) 1681 1682 1679 1681
Akma Zamani (sn) 23 22 23 22
45 um Uzeri Elek Bakiye (%) 5,2 6,1 7 8.3
(©
A . 1,6 2 2,6
Camur Ozellikleri Std €O e/ | EOMcamuey/58 | 10N canmury/52
Litre Agirhg (g/1) 1681 1682 1680 1680
Akma Zamani (sn) 23 22 23 22
45 pym Uzeri Elek Bakiye (%) 5,2 5 6,1 7,2
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Standart ve yeni sistemle iiretilen porselen karo biinye camurlari litre
agirhigt ve akma zamam acisindan benzer degerlere sahiptirler. Elek bakiye

degerlerindeki degisim ve nedenleri Boliim 5.3.1°de incelenmistir.

5.3.3. Teknolojik ozellikler

Siireksiz bilyeli degirmen ve kombine sistem (siireksiz bilyeli degirmen +
atritdr degirmen) kullanilarak hazirlanan ¢amurlardan 55 mm x 100 mm x 8mm

boyutlarinda ham porselen karo tabletleri olusturulmustur. Bu tabletler

1212°C/32dk firmn rejiminde, endiistriyel rulolu firinda pisirilmistir. Elde edilen
ham ve pismis porselen karo tabletlerine ait onemli olan teknolojik 6zellikler

Cizelge 5.12 ve 5.13te verilmistir.

Cizelge 5.12. Siireksiz bilyeli degirmenden 6’nci, 7°nci ve 8’nci saatlerde alinip, 4-5 mm
boyutlarda 6giitlicii ortam iceren atritor degirmende degisik besleme hizlarinda
ogiitiilerek hazirlanan c¢amurlardan olusturulan porselen karo tabletlerine ve

standart porselen karo biinye tabletlerine ait teknolojik ozellikler. (a) 6’nc1 saat,

(b) 7’nci saat ve (c) 8’nci saat

(a)
A 1,6 2 2,6
Ozellik Standard toNamury/Sa | tONamury/Sa | tON(amur)/Sa
) 3,93 3.83 3,99 4,04
Kuru Mukavemet (N/mm’) +0.26 +0.23 +0.18 +0.,09
Ates Zayiati (%) 4,75 4,82 4,78 4,75
] L 6 6,54 6,21 5,78
Pigme Kiigiilmesi (%) +0,1 +0,21 +0,03 +0,06
0,41 0,25 0,54 0,6
Su Emme (%) +0,06 +0,08 +0,03 +0,11
B} B} s 237 2,39 235
Yiginsal Yogunluk (g/cm”) +0.01 +0.01 2,38 +0.01
) ) 52,7 574 49,57 46,52
Kirllma Mukavemeti (N/mm°) +2.54 +20 +1.69 +131
— | L* Beyazuk) 60,83 57,79 58,34 59,13
oS
E 2 | a* (+ kirnua, - yesil) 4,09 4,05 4,01 3,43
-5}
N
| b*(+ san, - mavi) 10,46 10,54 9,88 10,13
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Cizelge 5.12. (Devam) Siireksiz bilyeli degirmenden 6’nci, 7°nci ve 8’nci saatlerde alinip,
4-5 mm boyutlarda 6giitiicii ortam iceren atritor degirmende degisik besleme
hizlarinda ogiitiilerek hazirlanan camurlardan olusturulan porselen karo
tabletlerine ve standart porselen karo biinye tabletlerine ait teknolojik ozellikler.
(a) 6’nc1 saat, (b) 7’nci saat ve (c) 8’nci saat

(b)
oo 1,6 2 2,6
Ozellik Standard tONamury/Sa | tONamur/Sa | toNamury/sa
2 3,93 3,92 4,03 3,95
Kuru Mukavemet (Nfmnr) +0,26 +0,23 +0,18 +0,09
Ates Zayiat1 (%) 475 4.86 4.82 4,86
. I . 6 6,87 6,54 6,42
Pisme Kiiiilmest (%) +0,1 +0,15 +0,09 +0,15
0,41 0,16 0,29 0,45
Su Emme (%) +0,06 +0,03 +0,03 +0,03
o - 3 2,37 2,4 2,38 2,39
Yigmsal Yogunluk (g/ent) +0,01 +0,01 +0,01 +0,01
. > 52,7 63,62 55,61 53,49
Kirilma Mukavemeti (N/mm®) +2.54 +17 +0.48 +2.08
.~ | L* (Beyazlik) 60,83 57,06 59,11 59,56
w2
s = .
S = | a* (+ karma, - yesil) 4,09 3,92 3,57 4,24
Q
N
© b*(+ sar1, - mavi) 10,46 10,3 10,06 11,07
(©)
T 1,6 2 2,6
Ozellik Standard 0N amur/Sa | tONamur/Sa | tOD(amun/Sa
2 3,93 3,93 39 4,02
Kuru Mukavemet (N/mm”) +0.26 +0.04 +0.07 +0.2
Ates Zayiat1 (%) 475 4,86 4,84 4,85
. -~ . 6 6,84 6,6 6,45
Pisme Kiigilmesi (%) +0,1 +0,03 +0,24 +0,09
0,41 0,13 0,29 0,36
Su Emme (%) +0,06 +0,04 +0,04 +0,05
o o 3 2,37 2,39 2,39 2,38
Yigmsal Yogunluk (g/ent) +0,01 +0,01 +0,01 +0,01
. 2 52,7 60,27 60,13 53,92
Kirllma Mukavemeti (N/mm®) +2.54 +0.78 +1.49 +4.69
.= | L* (Beyazlik) 60,83 58,42 58,84 59,77
b
22X
E = | a* (+ karmz, - yesil) 4,09 4,78 4,31 4,21
[
N
© | p#(+ sar, - mavi) 10,46 11,26 11,01 10,89
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Cizelge 5.13. Siireksiz bilyeli degirmenden 6’nci, 7°nci ve 8’nci saatlerde alinip, 57 mm
boyutlarda ogiitlicii ortam iceren atritor degirmende degisik besleme hizlarinda
ogiitiilerek hazirlanan c¢amurlardan olusturulan porselen karo tabletlerine ve
standart porselen karo biinye tabletlerine ait teknolojik ozellikler. (a) 6’nc1 saat,

(b) 7’nci saat ve (c) 8’nci saat

(a)
- 1,6 2 2,6
Ozellik Standard tonamur/Sa | tON(amur/sa | tON(amur/sa
2 3,93 3,93 3,85 3,86
Kuru Mukavemet (N/mm°~) +0.26 +0.06 +0.11 +0.1
Ates Zayiat1 (%) 4,75 4,78 4,79 4,78
. v . . 6 6,47 6,12 5,78
Pisme Kiigiilmesi (%) +0,1 +0,11 +0,12 +0,15
0,41 0,36 0,66 0,86
Su Emme (%) +0,06 +0,04 +0,03 +0,33
- - 3 2,37 2,39
Yiginsal Yogunluk (g/cm”) +0.01 2,39 +0.01 2,37
. 2 52,7 55,29 47,26 4391
Kirilma Mukavemeti (N/mm”) +2.54 +2.84 +0.94 +1.84
.~ | L* (Beyazlik) 60,33 61,08 61,77 61,12
oS
= = .
‘:'2 = | a* (+ kirmuz, - yesil) 4,09 3,89 4,47 3,72
-5}
N
© b*(+ sar1, - mavi) 10,46 10,61 11,36 10,75
(b)
P 1,6 2 2,6
Ozellik Standart tON(amury/Sa | tONamur/Sa | tOD(amun/Sa
2 3,93 3,89 3,79 3,97
Kuru Mukavemet (N/mm°~) +0.26 +0,08 +0.11 +0,09
Ates Zayiat1 (%) 4,75 4,79 0,45 4,74
. - . 6 6,9 6,43
Pisme Kiiciilmesi (%) 101 +0.18 6,54 +0.16
0,41 0,28 0,36 0,52
Su Emme (%) +0,06 +0,03 +0,04 +0,15
. . 3 2,37 2,41 2,38 2,38
Yigmsal Yogunluk (g/cm) +0,01 +0,01 +0,01 +0,01
. 2 52,7 59,73 51,93 55,47
Kirilma Mukavemeti (N/mm”) +2.54 +0.28 +6.28 +123
.~ | L* (Beyazlik) 60,33 60,16 59,31 59,49
oS
s = .
qu = | a* (+ kirma, - yesil) 4,09 4,63 3,88 3,45
5}
N
< b*(+ sar1, - mavi) 10,46 11,32 10,92 10,04
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Cizelge 5.13.

(Devam) Siireksiz bilyeli degirmenden 6’nci, 7'nci ve 8’nci saatlerde alinip,
5-7 mm boyutlarda dgiitiicii ortam igeren atritdr degirmende degisik besleme
hizlarinda ogiitiilerek hazirlanan camurlardan olusturulan porselen karo
tabletlerine ve standart porselen karo biinye tabletlerine ait teknolojik ozellikler.

(a) 6’nc1 saat, (b) 7°nci saat ve (c) 8’nci saat

(o)
N . 1,6 2 2,6
Ozellik Standard 0N amury/Sa | tONamur/Sa | tOD(amun/Sa
2 3,93 3,84 3,92 4,13
Kuru Mukavemet (N/mm”~) +0.26 +0.11 +0.07 +0.05
Ates Zayiat1 (%) 4,75 4,82 4,79 4,76
. N . 6 6,87 6,51 6,33
Pisme Kigiilmesi (%) +0,1 +0,06 +0,06 +0,15
0,41 0,22 0,35 0,49
Su Emme (%) +0,06 +0,03 +0,15 +0,12
- - 3 2,37 2,39
Yiginsal Yogunluk (g/cm”) +0.,01 24 +0.,01 2,38
. 2 52,7 63,89 55,96 53,08
Kirilma Mukavemeti (N/mm”) +2.54 +3.23 +0.26 +4.95
— | L* (Beyazlik) 60,33 59,34 61,26 60,01
5
=
E = | a* (+ kirmua, - yesil) 4,09 4,46 4,37 3,54
-5}
N
< b*(+ sar1, - mavi) 10,46 11,23 10,68 9,93

Elde edilen sonuglara gore tane boyutu inceldik¢e olusturulan tabletlerin

pisme sonrasi kiiciilme degerleri artmis (Sekil 5.15), su emme degerleri diismiis

(Sekil 5.16), kirilma mukavemeti degerleri artmis (Sekil 5.17) ve yiginsal

yogunluk degerleri artmistir. Ham mukavemet ve ates zayiati degerleri birbiri

icinde cok farklilik gostermemektedir. Tane boyutunun incelmesi ile L

degerlerinde meydana gelen diisiis vitrifikasyon derecesindeki artisa baglanabilir.

Degisen tane boyutuna bagli olarak teknolojik oOzelliklerde meydana gelen

degisimler ve teknolojik Ozelliklerin birbirleri ile olan iliskileri Bolim 5.5.4°te

daha detayl bir sekilde incelenmistir.
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Pisme kiiciilmesi (%o0)

< 8'nei saat (4-5mm)
ASR'ncisaat (5 7mm)

X6'ncsaat (4-5mm)
Xo'masaat (5 7mm)

@ 7'nci saat (4-5 mm)
O7'nci saat (5 7mm)

E Standart
o ©® A ©
6.8
6.6 <
X .o A (o}
6.4 . o
A
6.2 X
X
[ P4
58 X X
5.6 T T T T
L3 23 33 4.3 5.3 6.3 7.3 8.3 23

45 nm izeri clek bakiye (o)

Sekil 5.15. 45 pm tizeri elek bakiye degerine karsilik pisme sonras1 % kii¢lilme degerleri

Suemme (%o)

< 8'nci saat (4-5mm)
AS8'mci saat (5-7 mm)

@®7'nci saat (4-5 mm)
O 7'nci saat (5-7 mm)

Xo6'nasaat (4-5mm)}
X6'masaat (5-7 mm)
mSCamilard

X

0.4

r,

0.3

0.2

0.1

1.3

45 pm iizeri elek bakiye (%)

Sekil 5.16. 45 um elek bakiye degerine karsilik % su emme degerleri
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X 6'nasaat (4-5 mm) @ 7'nci saat (4-5 mm) ¢Stmecisaat (4-5mm)
X6'nersand (5-7 mim) O T'nci saul (5-7 mum) AsS'ncisaal (5-7mm)
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E 30 b4
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45 nm iizeri elek hakive (%)

Sekil 5.17. 45 um elek bakiye degerine karsilik kirilma mukavemeti degerleri

5.3.4 Sinterleme davramsi

Hazirlanmis olan porselen karo tabletlerinden 15 mm x Smm x 5 mm
boyutlarinda temsili numuneler alinarak ¢ift kamerali optik mikroskopta
sinterleme davramislar1 incelenmistir (Sekil 5.18 ve 5.19). Olgiimler tepe sicaklig
1212°C olan ve bu sicaklikta de 10 dakika bekleyerek, toplam pisirim siiresi 32
dakika olan firin rejimi uygulanarak yapilmistir. Uygulanan pisirme rejiminin
endiistriyel firin rejiminden farki tepe sicakliginda bekleme siiresinin 6 dakika
daha fazla tutulmasidir. Bu uygulamadaki amag biinyelerin tepe sicakliginda daha
uzun tutularak sinterleme davranislarindaki degisimi gormektir.

Elde edilen dilatometre egrilerinden de goriildiigi lizere yeni Ogiitme
sistemi (bilyeli degirmen + atritdr degirmen) ile olusturulan porselen karo
biinyeleri siireksiz bilyeli degirmenle olusturulan standart porselen karo biinyesi
ile benzer sinterleme davramiglar1 sergilemektedirler. Biinyelerin genlesmesi
yaklasik 900°C’ ye kadar artmakta ve en yiiksek degerine ulasmaktadir. Sicaklik
artis1 ile birlikte hacimde meydana gelen artma atomlarin titresimlerinden

kaynaklanmaktadir [51]. Yaklasitk 575°C’deki keskin artis ise a—f kuvars
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doniisiimiinden dolay1 gerceklesmektedir. 950°C’den sonra ¢ekme ayni1 zamanda
sinterleme (yogunlasma) baglamistir. Standart biinyeye oranla daha ince tane
boyutuna sahip biinyeler daha fazla ¢ekme davranmis1 gostermislerdir. Tane
boyutunun azalmasi sonucunda biinyelerde daha fazla yogunlasma
gozlenmektedir. Porselen karo biinyelerinin sinterlenmesi viskoz akis sinterleme
mekanizmas1 ile gerceklesmektedir. Viskoz akis sinterleme mekanizmasinda
biinyelerin yogunlasmasim etkileyen ©Onemli parametreler yiizey gerilimi,
viskozite ve tane boyutudur. Biinyelerin kiiclilme degerleri yiizey gerilimi ile
dogru orantili, viskozite ve tane boyutu ile ters orantili olarak degismektedir [51].
Tane boyutunun diisiiriilmesi ile biinyelerde daha fazla yogunlagma saglanir.
Olusan s1v1 fazin miktar1 ve kompozisyonu 6giitme derecesine ve hammaddelerim
kimyasal kompozisyonlarina baghdir. ince 6giitme ve iyi karistirma camsi fazin

olusum sicakligini da diistirmektedir [49, 50-52].
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Sekil 5.18. Bilyeli degirmenden 6’nci, 7’nci ve 8’nci saatlerde alinan ¢amurun farkli besleme
hizlarinda, 4-5 mm boyutlarinda 6gitiicli ortam igeren atritdr degirmende dgiitiilmesi
sonucunda olusturulan porselen karo biinye tabletlerine ve standart porselen karo

biinyesine ait dilatometre egrileri. (a) 6’nc1 saat, (b) 7’nci saat, (c) 8’nci saat
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(Devam) Bilyeli degirmenden 6’nc1, 7°nci ve 8'nci saatlerde alman ¢amurun farkli

besleme hizlarinda, 4-5 mm boyutlarinda 6giitiicli ortam iceren atritér degirmende

ogiitiilmesi sonucunda olusturulan porselen karo biinye tabletlerine ve standart

porselen karo biinyesine ait dilatometre egrileri. (a) 6’nc1 saat, (b) 7’nci saat,

(c) 8’nci saat
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Sekil 5.19. Bilyeli degirmenden 6’nc1, 7’nci ve 8’nci saatlerde alinan ¢amurun farkli besleme

hizlarinda, 5—7 mm boyutlarinda 6gitiicli ortam igeren atritdr degirmende dgiitiilmesi
sonucunda olusturulan porselen karo biinye tabletlerine ve standart porselen karo

biinyesine ait dilatometre egrileri. (a) 6’nc1 saat, (b) 7’nci saat, (c) 8’nci saat
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Sekil 5.19. (Devam) Bilyeli degirmenden 6’nc1, 7°nci ve 8’nci saatlerde alinan ¢amurun farkli
besleme hizlarinda, 57 mm boyutlarinda 6giitiicli ortam iceren atritér degirmende
ogiitiilmesi sonucunda olusturulan porselen karo biinye tabletlerine ve standart
porselen karo biinyesine ait dilatometre egrileri. (a) 6’nc1 saat, (b) 7’nci saat,

(c) 8’nci saat

5.3.5. Enerji titkketimi

Yeni sistemle yapilan biitiin denemelerde elde edilen elek bakiye
degerlerine karsilik tiiketilen spesifik enerji miktarlart Sekil 5.20°de verilmistir.
Yeni sistemin ¢aligtirildigr her kosulda tiiketmis oldugu enerji miktar1 geleneksel
stireksiz bilyeli degirmenin titketmis oldugu enerji miktarindan diistiktiir. Sekilden
de goriildiigii tizere aym enerji sarfiyatinda 4-5 mm boyut dagilimima sahip
ogiitiici ortam kullanilarak daha diisiik elek bakiyeye sahip camurlar elde

edilmistir.
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Sekil 5.20. Nihai elek bakiye degerine karsilik yeni sistemin (bilyeli degirmen + atritor degirmen)

tilkketmis oldugu spesifik enerji miktari

Elde edilen verilere gore yeni sistemin siireksiz bilyeli degirmene oranla
saglams oldugu enerji tasarruf degerleri Cizelge 5.14’te verilmistir. Standart
porselen karo ¢amuruna benzerligi agisindan 4-5 mm boyut dagilimi ile 6’nc1
saatte almip 2,6 tonamury/sa besleme hizinda ve 5—7 mm boyut dagilimi ile 8’nci
saatte almip 1,6 tongamu/sa besleme hizinda Ogiitilen c¢amurlar dikkati
cekmektedir (Sekil 5.20). Bu iki c¢alisgma enerji tasarrufu acisindan
degerlendirildiginde ise 4—5 mm boyut dagilimi ile 6’nc1 saatte ¢amur alinip 2,6
tongamun/sa besleme hizlarinda Ogiitmenin yapildigi deneme enerji tiiketimi

bakimindan daha iyi sonu¢ vermektedir (Cizelge 5.14).
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Cizelge 5.14. Yeni sistemin kullanimuyla tasarruf edilen enerji miktarlar1 (%)

1,6 tonamury/sa | 2 toNamury/sa | 2,6 tonamury/sa

6’nc1 saat 22,3 29,3 35,8
7°nci saat 15,2 22,2 28,6
8’nci saat 8 15 21,5

Verilere bakildiginda siireksiz bilyeli degirmenden ¢amur alma siiresi ne
kadar kisa olursa ve atritor deSirmene besleme hizi ne kadar yiiksek olursa
tasarruf edilen enerji miktar1 o kadar artmaktadir. Bilyeli degirmenden 6’nc1 saatte
camur alinip 2,6 toncamury/sa besleme hiziyla atritor degirmene beslenip 0glitmenin
yapildig1 denemelerde en fazla enerji tasarrufu (% 35,8) saglanmistir. Elde edilen
nihai tane boyutu ve enerji tasarrufu birlikte degerlendirildiginde 4—5 mm boyut
dagilimina sahip 6giitiicii ortam kullanilarak yapilan denemeler olumlu sonuglar
vermistir.

Bilyeli degirmenden camur alma siiresinin kisalmasiyla artan enerji
tasarrufu goz Oniinde bulundurularak, siireksiz bilyeli degirmenden 5’nci saatte
camur alarak denemelerin yapilmistir. Ayrica, porselen karolarin sinterleme
davraniglarinin ve teknolojik 6zelliklerinin incelen tane boyutu ile birlikte
iyilesmesinden dolay: siireksiz bilyeli degirmenden 11°nci saatte camur alarak
denemeler yapilmigtir. Bundan sonraki asamalarda daha efektif bir 6giitme
sagladig icin atritdor degirmende sadece 4—5 mm boyut dagilimina sahip dgiitiicii
ortam kullanilmistir. Ayn1 miktarda (300 kg) bilye kullanilmasina ragmen, 4-5
mm boyut dagiliminda sistemde daha fazla bilye olmasi, bilyeler ile camur
arasindaki carpisma sayisinin artmasina ve daha etkili bir 6giitmeye neden

olmaktadir.
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5.4. Siireksiz Bilyeli Degirmen + Atritor Degirmen Sistemiyle Yapilan

Laboratuar Olcekli Denemeler 2

Calismanin bu boliimiinde siireksiz bilyeli degirmende bes ve onbir saat 6n
ogiitmesi yapilmis porselen karo biinye camurlar1 atritor degirmende nihai
ogiitmeye tabi tutulmustur. Camurlar atritdr degirmene 1,6, 2 ve 2,6 tongamury/sa
besleme hizlarinda beslenmistir. Degirmenin karigtirict hizi 8,1 m/sn, kendi ekseni
etrafinda donme hiz1 0,23 m/sn olarak ayarlanmistir. Denemeler 4—-5 mm boyut
dagilimma sahip o6giitiicii ortam kullanmilarak gergeklestirilmistir. Yapilan
caligmalarda olusturulan camurlarin tane boyut ve dagilimi ve camur 6zellikleri,
bu camurlardan olusturulan tabletlerin teknolojik Ozellikleri, sinterleme
davraniglar1 incelenmistir. Ayrica, kullanilan 0giitme sistemlerinin tiiketmis
olduklar1 enerji degerleri hesaplanmistir. Siireksiz bilyeli degirmen ve kombine
sistem (siireksiz bilyeli degirmen + atritdr degirmen) ile elde edilen sonuclar

birbiri arasinda karsilagtirilmistir.

5.4.1. Tane boyut ve dagilimm

Siireksiz bilyeli degirmenden 5’nci ve 11°nci saatlerde alinarak degisik
besleme hizlarinda, 4-5 mm boyut dagilimina sahip bilye igeren atritor
degirmende ogiitillen ve siireksiz degirmenden elde edilen porselen karo biinye
camurlarinin tane boyut ve dagilim egrileri Sekil 5.21°de, d(0.1), d(0.5) ve d(0.9)
degerleri Cizelge 5.15’te verilmistir.

Elde edilen sonuclara gore yapilan denemelerde standart porselen karo
blinye camurunun tane boyut ve dagilimina benzer egriler elde edilmistir. Daha
once de bahsedildigi gibi (Boliim 5.3.1) atritdr degirmenden elde edilen camurun
nihai boyutu besleme boyutuna ve hizina bagli olarak degismektedir. Atritdr
degirmene beslenen ¢camurun tane boyutu ve besleme hizi1 attik¢a elde edilen nihai
tane boyutu da artmaktadir. Siireksiz bilyeli degirmende ©6n Ogiitme siiresi
kisaldikca atritér degirmene beslenen ¢amurun tane boyutu artmaktadir. Bu
nedenle siireksiz bilyeli degirmenden 5’°nci saatte alman c¢amurlarin atritér
degirmene beslenmesi ile standart porselen karo biinye ¢camuruna oranla daha iri

tane boyut ve dagilimina sahip porselen karo biinye ¢amurlar1 elde edilmistir.
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Atritdr degirmene beslenen ¢amurun tane boyutu diistiikce, diger bir deyisle
bilyeli degirmenden camur alma siiresi arttikca (11°nci saat) elde edilen camurun

nihai tane boyutu diismektedir.
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Sekil 5.21. Siireksiz bilyeli degirmenden 5°nci ve 11°nci saatlerde alinip atritdr degirmende
degisik besleme hizlarinda ogiitilen porselen karo biinye ¢amurlarina ve standart
porselen karo biinye camuruna ait tane boyut ve dagilimu egrileri. (a) 5’nci saat ve

(b) 11°nci saat
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Cizelge 5.15. Siireksiz bilyeli degirmenden 5’nci ve 11°nci saatlerde alimp atritdr degirmende
degisik besleme hizlarinda ogiitiilen porselen karo biinye ¢amurlarina ve standart
porselen karo biinye ¢amuruna ait d(0.1), d(0.5) ve d(0.9) degerleri. (a) 5’nci saat

ve (b) 11°nci saat

()
d(0.1) (um) | d(0.5) (um) | d(0.9) (um)
5’nci saat 2,21 26,21 132,54
Std 1,92 12,16 49,15
1,6 tonamury/sa 2,2 15,97 65,11
2 toncamury/sa 2,1 14,3 56,99
2,6 toncamur)/sa 2,01 13,28 53,01
(b)
d(0.1) (um) | d(0.5) (um) | d(0.9) (um)
11’nci saat 2,12 15,17 62,42
Std 1,92 12,16 49,15
1,6 tonamury/sa 1,89 11,44 43,98
2 toncamury/Sa 1,89 11,21 41,60
2,6 tonamury/sa 1,82 10,33 38,41

5.4.2. Camur ozellikleri

Siireksiz bilyeli degirmenden 5’nci ve 11°nci saatlerden alinarak degisik
besleme hizlarinda, 4-5 mm boyut dagilimina sahip bilye igeren atritor
degirmende Ogiitiilen ve siireksiz degirmenden elde edilen standart porselen karo
blinye camurlarinin litre agirligi, akma zamam ve 45 mikron tizeri elek bakiye

degerleri Cizelge 5.16’ da verilmistir.
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Cizelge 5.16. Standart ve siireksiz bilyeli degirmenden 5°nci ve 11°nci saatlerde alinip atritor
degirmende degisik besleme hizlarinda ogiitiilen porselen karo biinye camurlarina

ait litre agirhil, akma zamani, 45 mikron iizeri elek bakiye degerleri. (a) 5’nci saat

ve (b) 11°nci saat

()
- . 1,6 2 2,6
Camur Ozellikleri Std £ON qanmury/53 | £OM(camury/53 | £OM(cagmury/52
Litre Agirhg (g/1) 1681 1678 1680 1681
Akma Zamani (sn) 23 21 20 21
45 um Uzeri Elek Bakiye (%) 5,2 5,95 6,7 7.5
(b)
A . 1,6 2 2,6
Camur Ozellikleri Std (0N qamury/52 | €ONcamur/53 | £OM(qammury/s
Litre Agirh@ (g/1) 1681 1681 1681 1681
Akma Zamani (sn) 23 23 23 23
45 pm Uzeri Elek Bakiye (%) 5,2 2,22 3,25 3,8

Standart ve yeni sistemle iiretilen porselen karo biinye camurlar1 litre
agirligi ve akma zamani agisindan benzer degerlere sahiptirler. 5 ve 11 saatlik 6n
Ogiitme islemine tabi tutulmus porselen karo biinye c¢amurlarinin atritér
degirmende farkli besleme hizlarinda oOgiitiilmesiyle elek bakiye degerlerinde
meydana gelen degisim Sekil 5.22°de verilmistir. Sekilden de goriildiigii lizere
siireksiz bilyeli degirmende On Ogiitme siiresi kisaldik¢a ve atritdr degirmene
besleme hizi arttikca yeni sistemle iiretilen ¢amurlarin elek bakiye degerleri
yiikselmektedir. Elde edilen sonuclar verilen tane boyut dagilimi sonuclarini

desteklemektedir.
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Sekil 5.22. Farkli 6n 6giitme siiresine sahip ¢camurlarin atritor degirmende besleme hizina karsilik

elek bakiye degerlerindeki degisim
5.4.3. Teknolojik ozellikler

Siireksiz bilyeli degirmen ve yeni sistem kullamlarak hazirlanan
camurlardan 55 mm x 100 mm x 8 mm boyutlarinda ham porselen karo tabletleri
olusturulmustur. Bu tabletler 1212°C/32 dk firin rejiminde, endiistriyel rulolu
firinda pigirilmistir. Elde edilen ham ve pismis porselen karo tabletlerine ait
onemli olan teknolojik 6zellikleri Cizelge 5.17° de verilmistir.

Sonuclara gore tane boyutu inceldikce olusturulan tabletlerin pisme sonrasi
kiiciilme degerleri artmig (Sekil 5.23), su emme degerleri diismiis (Sekil 5.24),
kirilma mukavemeti degerleri artmig (Sekil 5.25) ve yiginsal yogunluk degerleri
artmistir. Ham mukavemet ve ates zayiati degerleri birbiri i¢inde cok farklilik
gdstermemektedir. Tane boyutunun incelmesi ile L™ degerlerinde meydana gelen
diisiis vitrifikasyon derecesindeki artisa baglanabilir. Degisen tane boyutuna bagl
olarak teknolojik 6zelliklerde meydana gelen degisimler ve teknolojik 6zelliklerin

birbirleri ile olan iligkileri Boliim 5.5.4°te daha detayl bir sekilde incelenmistir.
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Cizelge 5.17. Siireksiz bilyeli degirmenden 5’nci ve 11°nci saatlerde alinip, 4-5 mm boyutlarda
ogiitiicii ortam iceren atritor degirmende, degisik besleme hizlarinda ogiitiilerek

hazirlanan ¢amurlardan olusturulan porselen karo tabletlerine ve standart porselen

karo biinye tabletlerine ait teknolojik 6zellikler (a) 5’nci saat ve (b) 11°nci saat

(a)
. 1,6 2 2,6
Ozellik Standard tONamury/Sa | tONamur/Sa | toNamury/sa
2 3.93 3.80 3,92 3,94
Kuru Mukavemet (N/mm’) +0,26 +0,13 +0.28 +0,19
Ates Zayiat (%) 4,75 4,79 4,76 472
. o 6 5,54 4.97 4,66
Pisme Kugiilmesi (%) +0.1 +0,11 +0,08 +0,16
0.41 1.15 2,54 332
Su Emme (%) +0,06 +0,12 +0,08 +0,10
3} 3 R 237 2,36 2.35 2,34
Yigmsal Yogunluk (g/cn’) +0,01 +0,01 +0,01 +0,01
. R 527 47.4 42,57 36,52
Kirilma Mukavemeti (N/mm®) +2.54 +12 +12 +1.1
— | L* Beyazuk) 60,83 60,79 60,64 60,83
3
= =< .
é = | a* (+ kirma, - yesil) 4,09 4,25 4,21 3,93
-5}
N
< b*(+ sar1, - mavi) 10,46 11,54 10,58 10,63
(b)
- 1,6 2 2,6
Ozellik Standard tONamury/Sa | tONamur/Sa | toNamury/sa
5 3,93 4,02 4,13 4,05
Kuru Mukavemet (N/mm’) +0,26 +0,13 +02 +0,16
Ates Zayiati (%) 475 4.86 4.82 4,86
] o 6 7,05 6,74 6,63
Pisme Kugiilmesi (%) +0.1 +0.12 +0.19 +0,11
0,41 0,09 0,15 0,24
Su Emme (%) +0,06 +0,03 +0,02 +0,03
3} 3} s 237 2.4 2,39 2,39
Yigmsal Yogunluk (g/cn’) +0,01 +0,01 +0,01 +0,01
. 2 527 64,62 61,61 58,49
Kirllma Mukavemeti (N/mm”~) +2.54 +0.72 +1.18 +1.58
— | L* Beyaznk) 60,83 57,36 57,91 58,46
3
= = .
5 | a* (+larmia, - yesiD 4,09 3,98 3,77 4,04
-5}
N
| b(+ san, - mavi) 10,46 10,32 10,16 11,02
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Sekil 5.23. 45 pm tizeri elek bakiye degerine karsilik pisme sonras1 % kii¢lilme degerleri
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Sekil 5.24. 45 um elek bakiye degerine karsilik % su emme degerleri
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Sekil 5.25. 45 um elek bakiye degerine kirilma mukavemeti degerleri

Standart biinyeye oranla daha iri tane boyutuna sahip olan, 5 saat on
ogiitme yapilmig biinyede teknolojik oOzellikler zayiflamistir. Hazirlanan
biinyelerde tane boyutu disinda tiim iiretim siire¢ parametreleri sabit tutulmustur.
Bu kosullar altinda tane boyutunun nihai {iriin Ozellikleri iizerine etkisi bu

boliimde ve Boliim 5.3.3’ te elde edilen sonuclarla gosterilmektedir.

5.4.4 Sinterleme davramsi

Hazirlanmis olan porselen karo tabletlerinin sinterleme davraniglart
incelenmistir (Sekil 5.26). Olciimler tepe sicakligi 1212°C olan ve bu sicaklikta 10
dakika bekleyerek, toplam pisirim siiresi 32 dakika olan firin rejimi uygulanarak
yapilmistir. Standart biinyeye oranla daha ince tane boyutuna sahip biinyeler
(1’nci saat) daha fazla cekme davramsi goOstermislerdir. Tane boyutunun
azalmas1 sonucunda biinyelerde daha fazla yogunlagsma gozlenmektedir. Aymi
zamanda ince tane boyutuna sahip biinyeler daha 6nce ¢ekmeye, diger bir deyisle
yogunlasmaya baslamiglardir. Standart biinyeye oranla daha kaba tane boyutuna

sahip biinyeler (5°nci saat) daha diisiik cekme davranis1 gostermislerdir. Daha gec
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sinterlenmeye baslamislardir. Tane boyutunun yiikselmesi ile birlikte yogunlagsma

icin biinyeler daha fazla pigirme siiresine ihtiya¢ duymaktadir.
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Sekil 5.26. Bilyeli degirmenden 5’nci ve 11°nci saatlerde alinan camurun farkli besleme

hizlarinda, 4-5 mm boyutlarinda 6gitiicli ortam igeren atritdr degirmende dgiitiilmesi
sonucunda olusturulan porselen karo biinye tabletlerine ve standart porselen karo

biinyesine ait dilatometre egrileri. (a) 5’nci saat ve (b) 11’°nci saat
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5.4.5. Enerji titkketimi

Yeni sistemle yapilan biitiin denemelerde elde edilen elek bakiye
degerlerine karsilik tiiketilen spesifik enerji miktarlart Sekil 5.27°de verilmistir.
Kombine sistem ile yapilan ¢alismalarda siireksiz bilyeli degirmende 6n 6giitme
siiresi kisa tutuldugunda tiiketilen enerji miktar1 azalmaktadir. On ogiitme
siiresinin 5 saat tutulmasiyla, kombine sistemin tiiketmis oldugu enerji miktar1
stireksiz bilyeli degirmenin tiiketmis oldugu enerji miktarindan yaklasik % 43
daha diisiiktiir (Cizelge 5.18). On 6giitme siiresinin kisa olmas1 enerji degerlerini
diisiiriirken nihai tane boyutu degerlerinin artmasina neden olmaktadir. Tane
boyutu  degerlerinin  ylikselmesi ise  biinyelerin nihai  6zelliklerini
kotiilestirmektedir (Cizelge 5.17).

Tiiketilen enerji degerinin goz ardi edilerek sadece tane boyutunun iiretim
siirecine etkilerini incelemek amaciyla yapilan 11 saatlik denemede tiiketilen
enerji degerleri artmistir. Buna ragmen besleme hizinin 1,6 tonamuy/sa tutuldugu
denemede siireksiz bilyeli degirmen ile ayn1 miktarda enerji tiiketilmistir. Nihai

iiriin 6zellikleri daha da iyilesmistir (Cizelge 4.17).

A S'ncisaat B 11'ncisaat
—— Std elek bakiye degeri = === 5td enerji titkketimi
Y
—_ 1
< 8 |
s .| 8 '
5 A :
2 6 A 1
-4 ]
5] M
T 3 :
E "
s 3 HE |
= ]
w, 2 : |
- 1
1 T T T T T L I— T T T
15 17 19 21 23 25 27 29 31 33 35
Fuerji tiikeelimi bilyeli degivmen + atritdr degivinen (RkWsa/ G, q,0)

Sekil 5.27. Nihai elek bakiye degerine karsilik yeni sistemin (bilyeli degirmen + atritor degirmen)

tiikketmis oldugu spesifik enerji miktari
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Cizelge 5.18. Yeni sistemin kullanimuyla tasarruf edilen enerji miktarlar1 (%)

1,6 2 2,6
ton(amury/sa | tON(amun/Sa | tON(amur)/Sa
5’nci saat 29,5 36,4 429
11°nci saat 13,38 6,4 -

*(standart degerlere gore tiiketilen fazla enerji)

Yapilan laboratuar o6lgekli denemeler sonrasinda atritér degirmenin
porselen karo iiretiminde ¢amur hazirlama siirecinde kullanilabilirligi hakkinda
bilgi edinilmistir. Kombine 6giitme sisteminin kullanilmasiyla siireksiz bilyeli
degirmene oranla daha az enerji tiikketerek daha diisiik tane boyut dagilimina sahip
porselen karo biinye camurlar1 hazirlanmistir. Siireksiz bilyeli degirmenden 5’nci
saatte camur alinip 2,6 tongamury/sa besleme hiziyla atritér degirmene beslenip
ogiitmenin yapildigi denemede en fazla enerji tasarrufu (% 42,9) saglanmistir.
Fakat tabletlerin nihai Ozellikleri standart tabletlere gore kotiilesmistir. Gerek
tilketilen enerji, gerekse {iiriinlerin nihai 6zellikleri degerlendirildiginde en iyi
sonug siireksiz bilyeli degirmenden 6’nci1 saatte ¢camur alimp 2,6 tonamur/sa
besleme hiziyla atritor degirmene beslenip Ogiitmenin yapildigi denemede elde
edilmistir.

Camur hazirlama siirecinde tiiketilen elektrik enerjisinin diisiiriilmesi amac
edinilerek ve yapilan denemeler g6z 6niinde bulundurularak kombine sistemle 6n
Ogiitme siirelerinin 5,5 ve 6 saat tutularak iiretim denemeleri yapilmigtir.
Laboratuar 6lgcekli denemeler siirecinde on Ogiitme siiresinin uzun tutulmasiyla
kombine sistemiyle daha diisiik tane boyut ve dagiliminda c¢amurlar
olusturulmustur. Bu camurlar ile iiretilen tabletlerin standart tabletlere oranla daha
yiiksek kirilma mukavemeti, yiginsal yogunluk degerleri ve daha diisiik su emme
degerlerine sahip oldugu gézlemlenmistir.

Ozellikle 6n 6giitme siiresinin 11 saat tutularak yapilan denemelerde bu
degerler dikkati cekmektedir. Tane boyutunun diismesine bagli olarak iyilesen bu
ozellikleri g6z 6niinde bulundurarak kombine sistemle Ogiitme siiresinin 14 saat

tutularak iiretim denemesi yapilmistir. Yapilan bu iiretim denemesinde camur
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hazirlama siirecinde tiiketilen enerji gdz ardi edilerek tane boyutuna bagh olarak
iretilen porselen karo biinyelerin nihai 6zelliklerinin incelenmesi amag

edinilmistir.

5.5. Uretim Denemeleri

Siireksiz bilyeli degirmende bes bucuk, alti ve on dort saat on Ogiitme
islemine tabi tutulan porselen karo biinye ¢camurlarinin atritér degirmende nihai
ogiitmesi yapilmistir. Gerceklestirilen laboratuar 6lcekli denemelerde kombine
sistemde atritdr degirmene besleme hiz1 arttik¢a tasarruf edilen enerjinin de arttig1
belirlenmistir. Bu yilizden iiretim denemelerinde camurun atritor degirmene
besleme hzi 2,6 toneamun/sa olarak ayarlanmistir. Atritdr degirmenin karistirici
hiz1 8,1 m/sn, kendi ekseni etrafinda donme hizi 0,23 m/sn olarak ayarlanmigtir.
Biitiin denemeler 4-5 mm boyut dagilimina sahip 6giitiicii ortam kullamilarak
yapilmistir. Her bir deneme siirecinde bir siireksiz degirmen sarj1 kadar (yaklasik
21 ton) camur Uretilmistir. Yapilan calismalarda her bir deneme asamasinda
olusturulan ¢amurlarin tane boyut ve dagilimi, camur 6zellikleri, bu camurlardan
hazirlanan graniillerin yapilar1 ve ozellikleri, bu graniillerden hazirlanan
biinyelerin sinterleme davranislari ve nihai iiriin 6zellikleri incelenmistir. Camur
hazirlama siirecinde kullanilan 6giitme sistemlerinin tiikettikleri enerji miktarlari
belirlenmistir. Iki farkl sistem ile elde edilen sonuglar birbiri arasinda ve standart

degerlerle karsilastirilmigtir.

5.5.1. Tane boyut ve dagilimm

Siireksiz bilyeli degirmende 5,5, 6 ve 14 saat on dgilitmeye tabi tutulmus
porselen karo biinye camurlarina ve siireksiz bilyeli degirmenden elde edilen
standart porselen karo biinye camurlarina ait lazer difraksiyon yOntemiyle
Olciilmiis tane boyut ve dagilim egrileri Sekil 5.28°de gosterilmistir. Camurlara ait

d(0.1), d(0.5), d(0.9) ve d(0.97) degerleri Cizelge 5.19°da verilmistir.
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Sekil 5.28. Siireksiz bilyeli degirmenden 5,5°'nci, 6’nci ve 14°ncii saatlerde alinip atritdr
degirmende Ogiitillen porselen karo biinye camurlarina ve standart porselen karo

biinye camuruna ait tane boyut ve dagilim egrileri

Cizelge 5.19. Siireksiz bilyeli degirmenden 5,5°nci, 6’nc1 ve 14’ncii saatlerde alinip atritdr
degirmende Ogiitiilen porselen karo biinye ¢camurlarina ve standart porselen karo

biinye camuruna ait hacimce d(0.1), d(0.5), d(0.9) ve d(0.97) degerleri

d(0.1) (um) | d(0.5) (um) | d(0.9) (um) | d(0.97) (um)
Std 1,993 12,998 51,800 83,25
5.5’ncisaat| 1975 12,324 49,129 81,18
6’nc1 saat 1,875 11,692 46,711 78.51
14’ncii saat | 1,759 9,781 35,495 5521

Siireksiz bilyeli degirmende 5,5, 6 ve 14 saat 6n O6giitmeye tabi tutulmus
porselen karo biinye camurlarina ve siireksiz bilyeli degirmenden elde edilen
standart porselen karo biinye camurlarma ait sedigraf yontemiyle ol¢iilmiis tane
boyut ve dagilim egrileri Sekil 5.29°da gosterilmistir. Camurlara ait d(0.1), d(0.5)
ve d(0.9) degerleri Cizelge 5.20’de verilmistir.
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Standart 5,5'nci saat = 0'nci saat = 14'ncii saat
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Sekil 5.29. Siireksiz bilyeli degirmenden 5,5°'nci, 6’nc1 ve 14°ncii saatlerde aliip atritdr

degirmende Ogiitillen porselen karo biinye camurlarina ve standart porselen karo

biinye camuruna ait tane boyut ve dagilim egrileri

Cizelge 5.20.

Siireksiz bilyeli degirmenden 5,5°'nci, 6'nc1 ve 14°ncii saatlerde alinip atritor
degirmende 6giitiilen porselen karo biinye ¢amurlarina ve standart porselen karo

biinye camuruna ait kiitlece d(0.1), d(0.5) ve d(0.9) degerleri

d(0.1) (um) | d(0.5) (um) | d(0.9) (um)
Std 0,14 542 25,39
5.5’nci saat 0,19 4,18 26,12
6’nc1 saat 0,18 3,78 17,26
14’ncii saat 0,18 3,1 14,38

Iki ayr1 sistem kullanarak elde eldilen tane boyut ve dagilimlart

beklenildigi iizere birbirlerinden deger olarak farkli ¢ikmistir. Bu farklilik iki

sistemin sahip olduklar1 6l¢iim yOontemlerinden kaynaklanmaktadir. Sistemlerin

caligma prensipleri Boliim 3.4.’te aciklanmistir. Sedimentasyon yontemi ile alinan

sonuclar kiitlece dagilimi gosterirken, lazer difraksiyon yOntemi ile alinan

sonuglar

hacimce dagilmmi gostermektedir. Oncelikle sonuglarin  farkli
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olmasindaki temel sebep budur. Bunun yam sira lazer difraksiyon yonteminde kil
gibi plakali yapiya ve yiiksek aspekt oranina sahip malzemelerin kiiresel oldugu
varsayilir. Bu nedenle yanilma pay1 yiiksektir. Kil partikiillerinin sekilleri kiiresel
varsayildigr icin bu partikiiller oldugundan daha fazla hacim fraksiyonu
vermektedir [122].

Tane boyut ve dagilimi Olgiilen porselen karo biinye ¢amurlarinda
agirlikca % 33 kil hammaddeleri bulunmaktadir. Bu nedenle lazer difraksiyon
yontemiyle yapilan Olciimlerde partikiillerin  hacimlerinin fazla ciktig1
diisiiniilebilir. Caligmada elde edilen sonuglarin sistemlerin dl¢iim yontemlerine
gore dogru olmasina ragmen, farklilik gosterebilmektedir. Bu nedenle farkli
yontemlerden alinan sonuglar kendi i¢lerinde degerlendirilmelidir. Her iki tane
boyut 6l¢iim yonteminden alinan sonuclar; yapilan iiretim denemelerinde kombine
sistemle olusturulan ¢amurlarin, sadece bilyeli degirmen kullanarak olusturulan
standart camura oranla daha dar tane boyut ve dagilimina sahip olduklarim
gostermektedir. Kombine 6giitme sisteminde, atritdr degirmene beslenen camurun
tane boyutu diistiikkce, diger bir deyisle bilyeli degirmende On Ogiitme siiresi
arttik¢a olusturulan camurlarin tane boyut dagilimlar1 diigsmektedir.

Bilindigi gibi killer 2 pm ve daha kii¢iik tane boyutuna sahip
partikiillerden olusmaktadir. Bu bilgi ve hazirlanan porselen karo biinye
camurlarina uygulanan tane boyut ve dagilimi Ol¢ciim sonuglart goz Oniinde
bulunduruldugunda 6giitme daha kaba tanelerden olusan kuvars ve feldspatlar
izerinde gerceklesmektedir. Bundan dolayr seramik sektoriinde ¢cogu zaman kil
hammaddeleri 6giitme islemine tabi tutulmadan ©zel acicilarda acilarak
kompozisyona daha sonradan ilave edilmektedir. Hazirlanmis olan porselen karo
blinye camurlarinda ince tane boyutuna sahip partikiillerin (killerin) ¢okme
hizlarmin yavas oldugu g6z Oniinde bulundurularak camurlardan alinan
numuneler kisa siirelerde (1 dakika ve 30 saniye) cokmeye birakilmis ve
cokmeyen kisim siispansiyondan uzaklastirilmistir. Bu sekilde hazirlanan camur
numuneleri  seyreltilerek kil  partikiillerinin ¢amur kompozisyonundan
uzaklastirilmas1 ve ¢amur igerisinde yer alan daha iri tane boyutuna sahip olan
kuvars ve feldspat partikiillerinin tane boyut ve dagilimi dl¢iilmeye calisiimistir.

Seyreltilmis numunelere ait lazer difraksiyon yOntemiyle Olciilen tane boyut
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dagilim egrileri Sekil 5.30’da verilmistir. Camurlara ait d(0.1), d(0.5) ve d(0.9)
degerleri Cizelge 5.21°de verilmistir.

——— Standart
) [N 5,5 saat

7 | e (i 5281

o 6 14 saat
£ g
.g 4
T3
2
1
%.01 0.1 1 10 100 1000 3000

Tane Bovutu (pm)

Sekil 5.30. Siireksiz bilyeli degirmenden 5,5°'nci, 6’nci ve 14°ncii saatlerde aliip atritdr
degirmende ogiitiilen porselen karo biinye camurlarinin ve standart porselen karo
biinye ¢amurunun seyreltilmesi ile olusturulan ¢camurlara ait tane boyut ve dagilim

egrileri

Cizelge 5.21. Siireksiz bilyeli degirmenden 5,5°nci, 6’nc1 ve 14’ncii saatlerde alinip atritdr
degirmende Ogiitiilen porselen karo biinye ¢camurlarinin ve standart porselen karo

biinye camurunun seyreltilmesi ile olusturulan ¢amurlara ait hacimce d(0.1), d(0.5)

ve d(0.9) degerleri
d(0.1) (um) | d(0.5) (um) | d(0.9) (um)
Std 3,99 38,02 90,82
5.5’nci saat 3,94 37,49 91,45
6’nci1 saat 3,96 33,86 85,69
14’ncii saat 2,49 24,76 75,19

Seyreltilmis camur icerisinde bulunan minerallerin tespiti icin numuneler

XRD yontemi kullanarak faz analizine tutulmustur. Seyreltilmis ve seyreltilmemis
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camurlarin kurutulmasi sonucu olusturulan tozlarin XRD analiz sonuclar1 Sekil

5.31 ve 5.32’de gosterilmistir.
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Sekil 5.31. Standart porselen karo biinye camuruna ait temsili XRD analizi (I; illit, Q; kuvars,
A; albit, K; kaolin).
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Sekil 5.32. Siireksiz bilyeli degirmenden 5,5’nci, 6’nci ve 14°ncii saatlerde alinip atritdr
degirmende ogiitiilen porselen karo biinye camurlarinin ve standart porselen karo
biinye camurunun seyreltilmesi ile olugturulan ¢camurlara ait temsili XRD analizi

(I, illit, Q; kuvars, A; albit, K; kaolin).
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XRD analiz sonuclarindan da goriildiigii gibi ¢oktiirme ile ¢amurlarin
seyreltilerek kil minerallerinin tamamen uzaklastirilmas1 gerceklestirilememistir.
Bunun sebeplerinden biri olarak kil partikiillerinin daha iri olan partikiiller tizerine
yapigmasit ve silispansiyondan uzaklastirilamamasi olarak diistiniilmektedir.
Ancak, seyreltilmis camurlar igerisindeki kuvars ve feldspat pik siddetlerinin
olduk¢a arttig1 goriinmektedir (Sekil 5.32). Bu sonug¢ seyreltilmis camurlar
icerisinde kuvars ve albit miktarinin daha fazla oldugunu desteklemektedir.

Seyreltilmis camurlarin tane boyut Slctimleri (Sekil 5.30 ve Cizelge 5.21)
degerlendirildiginde siireksiz bilyeli degirmen ve atritér degirmenden olusan
kombine sistemin kullanilmasi ile hazirlanan ¢amurlardaki kuvars ve feldspat
partikiillerinin boyutlarinin sadece siireksiz bilyeli degirmen kullanarak hazirlanan
camurdaki kuvars ve feldspat partikiillerinin boyutlarindan daha kiiciik oldugu
sOylenebilmektedir. Ayrica, bu sonuglarla Oglitmenin asil olarak kuvars ve
feldspat partikiilleri iizerinde gerceklestigi de desteklenmektedir. Lazer
difraksiyon yontemiyle elde edilen seyreltilmis camurlarin tane boyut ve
dagilimlarinin (Sekil 5.30 ve Cizelge 5.21) yine lazer difraksiyon yontemiyle elde
edilen seyreltilmemis camurlarin tane boyut ve dagilimlarindan (Sekil 5.28 ve
Cizelge 5.19) yiiksek c¢ikmas1 kil minerallerinin ¢amur igerisinden
uzaklagtirilmasindan kaynaklanmaktadir. Daha Once belirtildigi gibi lazer
difraksiyon yontemi hacimce dagilim vermektedir ve ince tane boyutuna sahip
killer bu yontemde daha yiiksek hacimde oOlciilmesine ragmen yine de boyut
dagilimm daha asagilara c¢ekmektedir. Ayrica, iri tane boyutuna sahip
partikiillerin seyreltilmis camur igerisinde daha fazla hacim oranina sahip olmasi

da tane boyut ve dagilimindaki bu artiga neden olmaktadir.

5.5.2. Camur Ozellikleri

Siireksiz bilyeli degirmenden 5,5 nci, 6°’nc1 ve 14’ncii saatlerden alinarak
atritdr degirmende ogiitiilen ve siireksiz degirmenden elde edilen standart porselen
karo biinye ¢camurlarinin litre agirligi, akma zamani, 45 pm {izeri elek bakiye ve
ylizey alami degerleri Cizelge 5.22°de verilmistir. Standart ve kombine sistemle

tiretilen porselen karo biinye camurlar litre agirhi§i ve akma zamani acisindan

129



benzer degerlere sahiptirler. Siireksiz degirmenden ¢amur alma siiresi arttikca

yeni sistemle iiretilen camurlarin elek bakiye degerleri giderek diismiistiir.

Cizelge 5.22. Siireksiz bilyeli degirmenden 5,5°nci, 6’nc1 ve 14’ncii saatlerde alinip atritdr
degirmende 6giitiilen porselen karo biinye ¢camurlarina ve standart porselen karo

biinye ¢camuruna ait litre agirlifl, akma zamani, yilizey alan1 ve 45 mikron lizeri

elek bakiye degerleri
Camur Ozellikleri Std si::td falzftl 12:;?
Litre Agirhg (g/1) 1651 1650 1652 1658
Akma Zamani (s) 23 23 23 23
45 um Uzeri Elek Bakiye (%) 5,2 6,4 5,5 1,85
(Sedigraf) 45 pm > (%) 3,7 4 39 0,7
(Lazer) 45 pm > (%) 11,63 12,93 11,54 5,45
Spesifik Yiizey Alam (mzlg) 13,24 13,18 13,57 15,54

5,5’nci ve 6’nc1 saat denemelerinde olusturulan ¢amurlar standart camura
gore yiiksek elek bakiye degerlerine sahiptir. Aym sekilde lazer difraksiyon ve
sedigraf yontemi kullanarak yapilan tane boyut dlciimlerinde de 5,5’nci saat ve
6’nc1 saat kodlu ¢amurlarin sahip oldugu 45 pm iizeri partikiil miktarlar1 standart
camura gore yliksek ¢ikmistir. Bu camurlar standart camura oranla daha yiiksek
45 pm flzeri partikiil miktarina sahip iken daha dar tane boyut dagilimina
sahiptirler (Cizelge 5.19, 5.20). Buna bagh olarak da ¢amurlarin spesisifik yiizey
alan1 degerleri standart camura gore daha yiiksek cikmistir. Elde edilen bu
sonuclara gore kombine sistem ile 45 pm boyutun altinda daha dar bir boyut
dagilimi olusturuldugu diisiiniilmektedir. Diger camurlara gore en diisiik elek
bakiye ve en dar tane boyut dagilimi egrisine sahip 14’ncii saat kodlu ¢camurun
spesifik yiizey alam degeri digerlerine oranla daha yiiksek cikmigtir. Tane
boyutunun azalmasma karsilik yiizey alanimin arttifin1 gosteren caligmalar

literatiirde yer almaktadir [87, 88, 93].
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5.5.3. Graniil ozellikleri

Siireksiz bilyeli degirmen ve kombine sistem kullanilarak hazirlanan
camurlar endiistriyel piiskiirtmeli kurutucuda graniil haline getirilmistir.
Camurlarin graniil haline getirilme siirecinde piiskiirtmeli kurutucunun ¢alisma
kosullar1 tiim denemeler i¢cin ayn1 tutulmustur. Homojen bir mikroyapiya ve pres
sonrasi iglemlerde kirilmamasi icin yeterli ham mukavemete sahip bir karo
iretebilmek icin olusturulacak graniillerin yogunlugu, sekli, boyut dagilimi, nem
orant ve graniillerin pres kaliplarimm homojen bir bicimde doldurmasi gibi

parametreler ¢ok iyi kontrol altinda tutulmalidir.

Cizelge 5.23. Siireksiz bilyeli degirmenden 5,5°nci, 6’nc1 ve 14’ncii saatlerde alinip atritdr
degirmende Ogiitiilen porselen karo biinye ¢amurlarindan ve standart porselen karo

biinye camurundan olusturulan graniillerin 6nemli olan 6zellikleri

Graniil Ozellikleri STD | 5.5’nci saat | 6’nc1 saat | 14’ncii saat
+ 600 pm (gr) 3,92 3,44 4,92 1,9
— + 500 pm (gr) 8,15 7,29 8 4,2
=
Eb + 400 pm (gr) 19,42 17,49 18,54 15,57
a
E + 315 pm (gr) 27,25 29,78 28,06 30,86
o
==}
2 + 180 pm (gr) 31,87 34,11 32,93 36,98
=
+ 106 pm (gr) 6,43 5,89 5,64 6,78
- 106 pm (gr) 2,96 2 1,91 3,71
Nem miktari (%) 5,92 5,8 5,85 6,01
Sarsilmamis Yogunluk (gr/l) | 9374 954,2 952 941
Sarsilmis Yogunluk (gr/l) | 1045,3 1051,4 1053,6 1050,4
Akma Hiz (gr/sn) 7,7 8 1,7 7,8
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Uretim denemeleri asamasinda olusturulan graniillere ait onemli 6zellikler
Cizelge 5.23’de verilmistir. Graniillerin sahip olduklar1 nem, yogunluk, boyut
dagilim1 ve akma hiz1 degerleri birbirine yakindir. Camurlarin sahip olduklar1 tane
boyut ve dagilimima bagl olarak graniillerin 6zelliklerinde 14’ncii saat kodlu
denemenin az da olsa daha ince graniil boyutuna sahip oldugu goriilmektedir. Az
miktarda olan bu degisiklik disinda tane boyutunun graniil 6zelliklerine olan etkisi
gozlenmemistir.

Standart, 6’nc1 saat ve 14’ncii saat kodlu graniillere ait geri yansiyan
elektron goriintiileri Sekil 5.33—5.35’de gosterilmistir. Sekillerden de goriildiigii
izere biitiin graniiller keskin koselere ve iri partikiil boyutuna sahip plastik
olmayan mineraller (kuvars ve feldspat) icermektedir. Bu partikiiller daha gri
goriinen ve matrisi olusturan kil mineralleri arasinda dagilmistir. Beyaz renkte
olan partikiiller ise kompozisyonda bulunan demir ve titanyum partikiillerini
temsil etmektedir. Bunun yani sira graniillerin ylizey kisimlar1 kil minerallerinden
olusan ince bir tabakaya sahiptir. Bu durum graniiliin i¢ kismi ile yiizey kismi
arasinda konsantrasyon farkina neden olmaktadir. Bu olusumun nedeni ince
partikiillerin kurutma sirasinda ylizeye olan goclerinden dolayidir. Bazi
graniillerin orta kisimlarinda bosluklarin oldugu goriilmektedir, bu bosluklar
camur damlasi icerisindeki kati konsantrasyonun miktaria baghdir. Yiiksek kat1
konsantrasyonuna sahip camur damlalarindan olusan graniiller daha kiiciik
bosluga sahiptir. Bu bosluklar yine damlalarin sicaklikla karsilagsmasi ile birlikte
damla  icerisindeki  kat1  partikiillerin = ylizeye  dogru  goclerinden
kaynaklanmaktadir. Graniillerin diizensiz sekle sahip olmasi suyun buharlasmasi
sirasinda meydana gelen cekmeler ve gerilimlerden kaynaklanmaktadir. Benzer
goriintiiler daha 6nceki caligmalarda yer almaktadir [124].

Ozellikle standart ve 14’'ncii saat kodlu biinyelere ait diisiik biiyiitmeli
fotograflar karsilastirildiginda, 14’ ncii saat kodlu graniiller icerisinde yer alan iri
tane boyutuna sahip partikiillerin (kuvars ve feldspat partikiillerinin) boyutlar1
standart graniillerdekine oranla daha kiigiiktiir. Bu sonu¢ daha 6nce verilen tane

boyut ve dagilim 6l¢iimlerinde elde edilen sonuclar1 desteklemektedir.

132



Sekil 5.33. Bilyeli degirmende 14 saat Ogiitme sonucu elde edilen camurdan olusturulmus
graniillere ait parlatilmis yiizeyden alinan geri yansiyan elektron goriintiisii (a): 350

biiyiitme ve (b): 700 biiyiitme
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(b)

Sekil 5.34. Bilyeli degirmenden 6’nci saatte almnan ¢amurun atritér defirmende ogiitiilmesi
sonucunda elde edilen ¢amurdan olusturulmus graniillere ait parlatilmis yiizeyden

alinan geri yansiyan elektron goriintiisii (a): 500 biiyiitme ve (b): 600 biiyiitme
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(a)

(b)

ncii saatte alinan ¢amurun atritor degirmende Ogiitiilmesi

girmenden 14’

Bilyeli de

kil 5.35.

Se

sonucunda elde edilen ¢camurdan olusturulmus graniillere ait parlatilmis yiizeyden

alinan geri yansiyan elektron goriintiisii (a): 300 biiylitme ve (b): 700 biiyiitme
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Graniillerin yapisinda bulunan ve yiiksek biiyiitmelerde daha belirgin hale
gelen lifli (tabakali) yapilar bulunmaktadir (Sekil 5.36). Yapilan EDX analizi
sonucunda bu kristallerin potasyumca zengin muskovit mineraline ait oldugu

belirlenmistir. Benzer bulgular daha 6nceki calismalarda yer almaktadir [125].

Spectrum 1

Fe fe

3] 8 10 12 14 16
Ful Scale 3425 cts Cursor: 0.000 ke

Sekil 5.36. Graniillerin yapisinda yer alan lifli (tabakal1) kristallere ait temsili EDX analizi

5.5.4. Teknolojik ozellikler

Hazirlanan graniillerden 33 cm x 33 cm ebatlarinda endiistriyel hidrolik
preste porselen karo biinyeleri olusturulmustur. Olusturulan porselen karo
biinyeleri 1212°C/32 dk firin rejiminde hizli pirim endiistriyel rulolu firinda
pisirilmistir. Ham ve pismis porselen karo biinyelerinin 6nemli olan teknolojik

ozellikleri Cizelge 5.24’°te verilmistir. Uygulanan testler sonucunda elde edilen
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verilen degerlendirildiginde, kombine 6giitme sistemi (siireksiz bilyeli degirmen +
atritor degirmen) kullanilarak olusturulan porselen karo biinyelerinin standart
biinye olarak kabul edilen siireksiz bilyeli degirmen kullanilarak olusturulan
biinyelere oranla daha iyi teknolojik oOzelliklere sahip oldugu goriilmektedir.
Kombine sistem ile olusturulan biinyeler standart biinyeye oranla daha yiiksek
pisme kiiciilmesi, yiginsal yogunluk, kirilma mukavemeti ve elastik modiilii, daha

diisiik su emme ve porozite degerlerine sahiptir.

Cizelge 5.24. Siireksiz bilyeli degirmenden 5,5°nci, 6’nc1 ve 14’ncii saatlerde alinip atritdr
degirmende ogiitiilerek hazirlanan camurlardan olusturulan porselen karo

biinyelerine ve standart porselen karo biinyesine ait teknolojik 6zellikler

Ozellik Standart | 5.5’ncisaat | 6’ncisaat | 14’ncii saat
Ham Yogunluk (g/cm’) 2,15 2,16 2,16 2,15
Kuru Mukavemet (N/mm?) + B% 6 il 05f3 il(’)?SS il 0639
Pisme Kiiciilmesi (%) iZ)’jS iZ):%E% i70’,%6 i%,slé
S Emme (%) com | som | hm | <om
Yignsal Yogunluk (g/cm’) 126?(5)31 2,38 12(’)?31 iz(’fg |
rovmwens | 50| 20| A | &
Agk Porozite (%) fdi)sz 106?093 106,2019 i%,l()33
Kapah Porozite (%) 156?07 1 156,55 1 156,302 1 156?081
Kirllma Mukavemeti (N/mm?) i52223i 15713;:3 i64;1599 1226161
Elastik Modiilii (GPa) 1613”575 2‘2‘:(9); 7;_42”? gzg;
5 | L* Beyazik) 55,10 52,87 52,63 52,13
=
:g a* (+ kirna, - yesil) 3,42 3,57 4,12 4,43
£
& | b*(+ sar1, - mavi) 9,96 9,26 9,16 9,03
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5.5.4.1. Ham yogunluk

Seramik karo iiretiminde ham biinye yogunlugu iriinlerin sekillendirme
sonrast kuru mukavemet, pisme sonrasi mekanik mukavemet ve pisme kiiciilmesi
degerlerini dogrudan etkilemektedir [126, 127]. Karo iiretiminde hazirlanan
graniillerin nem miktar1, boyut dagilimlar1 ve sekillendirme yontemi sekillendirme
sonrast ham biinyenin porozite, dolayisiyla yogunluk degerini etkilemektedir [36,
51, 52, 128]. Artan pres basinci ve graniillerin nem miktar1 ile biinyelerin ham
yogunluk degerleri artmaktadir [128, 129]. Nemli graniillerin daha kuru graniillere
oranla presleme sirasinda elasto-plastik davranigi artirmasindan dolay1 partikiiller
ve/veya aglomeralar arasinda temas ylizeyi artmakta ve biinyelerin ham yogunluk
degerleri yiikselmektedir. ince boyut dagilimina sahip olan graniillerden
olusturulan biinyelerde de paketlemenin daha yiiksek oldugu goriilmiistiir [130].
Yiiksek ham yogunluga sahip biinyelerin su emme ve pisme kiigiilmesi degerleri
daha diistiktiir [126, 127].

Verilen bilgilerden anlasilacag iizere biinyelerin ham yogunluklar1 graniil
ozelliklerinden ve presleme basincindan etkilenmektedir. Uretim denemeleri
siirecinde hazirlanan, farkli tane boyut ve daglimina sahip camurlardan
olusturulan, graniillerin tane boyut dagilimlar1 ve nem degerleri arasinda dikkat
cekici bir fark bulunmamaktadir (Cizelge 5.23). Bunun yam sira biinyeler ayni
pres ve pres basincinda sekillendirildiklerinden dolay1 biinyelerin ham yogunluk

degerleri birbirine yakin ¢ikmistir (Cizelge 5.24).

5.5.4.2. Kuru mukavemet

Seramik karo iiretiminde biinyelerin sahip olmast gereken Onemli
ozelliklerden bir tanesi ham, kuru mukavemet degeridir. Biinyeler pisirme islemi
oncesinde bantlarda tasinirken, sir ve dekor hatlarinda maruz kaldiklar:
gerilimlere kars1 dayanikli olmalidir. Ham biinyelerde pisirme dncesinde meydana
gelen ve gozle goriilmeyen hatalar pisirme sonrasi biinyelerin mekanik
mukavemetini kotii yonde etkileyerek kendini gosterebilmektedir. Bu yiizden

sekillendirme siireci sonrasinda belirlenen kuru mukavemet degeri ham
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biinyelerin preslenme davranisinin yaninda sirlama ve dekor hattinda biinyelerin
sahip olmalar1 gereken performanslarim 6lgme acisindan da cok Onemlidir.
Ayrica, kuru mukavemet Olciimii presleme asamasi da dahil o noktaya kadar
siirecin ¢alismasint da kontrol etmektedir [29, 129—-132]. Bir 6nceki boliim de
bahsedildigi iizere biinyelerin ham yogunluklari kuru mukavemet degerlerini
etkilemektedir. Uretim denemeleri asamasinda olusturulan porselen karo
biinyeleri ham yogunluk degerlerine baglh olarak benzer kuru mukavemet

degerlerine sahiptir (Cizelge 5.24).

5.5.4.3. Pisme kiiciilmesi ve su emme

Pisme kiigiilmesi ve su emme degerleri sabit {iretim kosullar1 altinda
seramik iiretimi i¢in kontrol parametrelerini olusturmaktadir. Cekme kontrolii
nihai iiriiniin boyut kontroliinde kullanilan en yaygin yontemdir. Nihai {iriinlerin
su emme ve teknik Ozellikleri cekme davranmiglar ile iligkilendirilebilmektedir.
Sinterleme sirasinda {iriinlerin basarili bir sekilde pisirilmesi iiriiniin su emme ve
cekme degerlerinin kontrol edilmesiyle saglanmaktadir [34, 56].

Uriinlerin ¢ekme zelliklerine birgok faktor etki etmektedir. Bunlardan en
onemli olanlar kompozisyonu olusturan hammaddelerin kimyasal ve minerolojik
yapilar1 ve bunlarin karisim oranlari, tane boyut dagilimlari, presleme kosullar1 ve
pisirme rejimidir. Literatiirde bu parametrelerin etkilerini inceleyen caligmalar
bulunmaktadir [56, 57]. Pigsirme sirasinda olusan camsi faz miktar1 ve pisirme
rejimi (sicaklik ve siire) biinyelerin ¢ekme davraniglarim etkilemektedir. Olusan
siv1 faz biinye icerindeki kati partikiillerin etrafin1 sarar ve kapiler etki ile birlikte
biinye igerindeki bosluklar1 doldurur. Bunun sonucunda biinyede cekme ve
yogunlasma olmaktadir [50, 56].

Biinyelerin pisirme sonrast ¢ekme ve su emme davramglari etkileyen
parametrelerden biinye kompozisyonu, presleme kosullar1 ve pisirme rejimleri
yapilmis olan denemelerde sabit tutulmustur. Uriinlerin graniil 6zellikleri ve ham
yogunluklar1 da yakin degerlere sahiptir. Farklilik gosteren tek parametre
biinyeleri olusturan camurlarin tane boyut ve dagilimlaridir. Tane boyut

dagilimimin incelmesi ile birlikte olusturulan biinyelerin pisme sonrasi kii¢iilme
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degerleri artmis ve su emme degerleri diismiistiir (Cizelge 5.24). Kompozisyonu
olusturan partikiillerin tane boyutlar1 diisiiriilerek tanelerin daha reaktif olmalar1
saglanmistir. Buna bagli olarak biinyelerin sinterleme davramislart gelismis ve
daha fazla yogunlagmiglardir. Benzer davranislar daha oOnceki calismalarda
gbzlenmistir [87, 88]. Biinyelerin ham yogunluk degerleri birbirine yakin iken
pisme kiictilmesi degerleri farkli ¢ikmistir. Aym1 kompozisyona sahip, ayni firin
rejiminde pisirilmis bu biinyelerin pisme kiiciilmesi degerlerindeki farkin temel
sebebi tane boyutudur. ince tane boyut ve dagilimma sahip ¢amurlardan
olugturulan ham biinyelerde bulunan porlarin daha kiiciik boyutlarda oldugu ve
bunlarin pisirim sirasinda biinyeden daha kolay uzaklastirildig diistiniilmektedir.

Literatiirde bunu destekleyen ¢alismalar yer almaktadir [3, 52, 134].

5.5.4.4. Yogunluk ve porozite

Kombine ogiitme sistemi kullanilarak olusturulan farkli tane boyut ve
dagilimma sahip biinyelerin yiZinsal yogunluk degerleri tane boyutunun diisiik
oldugu biinyelerde artmis porozite degerleri diismiistiir (Cizelge 5.24). Yogunluk
biinyelerin yogunlasma davramisimi belirlemede yardimci olan 6nemli bir fiziksel
ozelliktir. Porozite diistiikce biinyelerin cekmeleri ve yogunluklari artmstir.
Biinyelerin cekme miktarlarina bagl olarak porozite ve yogunluk degerlerindeki
degisimi gosteren ¢aligmalar literatiirde yer almaktadir [38, 135]. Bir Onceki
boliimde bahsedilen biinyelere ait pisme kiiciilmesi davramiglart bu boliimde
yogunluk degerlerindeki degisimi desteklemektedir. Biinyelerin kapali porozite
miktarlar1 agik porozite miktarlarindan fazladir. Bunun nedeni biinyelerde olusan
kapal1 porozitelerin pisirim sirasinda elimine edilememesidir. Ince tane boyutuna
sahip porselen karo biinyelerinde porozite degerinin azaldigi literatiirde bulunan
calismalarda yer almaktadir [3, 52, 134]. Ayrica, tane boyutunun diismesi ile
biinyelerin acik porozite degerlerindeki diisiis biinyelerin su emme degerlerindeki
diisiisiin bir nedenidir. Biinyelerin su emme davranislar1 acik porozite miktarlarina
bagli olarak degigsmektedir. Su emmenin azalmasi ve sifira ulasmasi agik

porozitenin azaldigini ve sifira ulastigimi gostermektedir [8, 56].
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5.5.4.5. Kirilma mukavemeti

Boliim 2.4°te belirtildigi iizere porselen biinyelerin kirilma mukavemeti
degerleri biinye mikroyapisinda bulunan kalint1 kuvars miktar1 ve boyutu, porozite
miktar1, sekli ve boyutu ve miillit kristallerinin boyut ve miktarindan
etkilenmektedir. Cizelge 5.24’te verilen sonuglar1 degerlendirdigimizde ince tane
boyut ve dagilimina sahip olan biinyelerde porozite azalmis, yiginsal yogunluk
degerleri artmistir. Bu degerlere bagh olarak biinyelerin kirilma mukavemeti
degerleri de artmustir. Ozellikle tane boyut ve dagilimi en diisiik olan 14’ncii saat
kodlu biinye standart biinyeye oranla yaklasitk % 40 daha fazla kirilma
mukavemeti gostermektedir. Bu biinyelerin kapali porozite degerlerine
bakildiginda ise bu etkiyi yaratacak degisikligin olmadigi goriinmektedir.
Dolayisiyla tane boyutunun diisiiriilmesi ile biinyedeki kalint1 kuvars tanelerinin
boyutlarimin ve/veya miktarimn disiiriildiigi ve buna bagli olarak kirilma
mukavemeti degerlerinde artis saglandigi disiiniilmektedir. Bunun nedeni
sogutma esnasinda daha kiiciik tane boyutuna sahip kuvars iceren biinyelerde
B-kuvars a—kuvars polimorfik doniigiimii kaynakli mikrogatlaklarin daha kiigiik
ve az miktarda olmasidir. Literatiirde kompozisyonda yer alan kuvars tane
boyutunun baglangi¢c boyutunun diisiiriilmesi ile biinyelerin mekanik 6zelliklerinin
arttigin1 gosteren ¢aligmalar bulunmaktadir [40, 58, 59, 72, 73, 75-77]. Aym
sekilde standart biinye ile hemen hemen aymi kapali porozite degerine sahip 6’nc1
saat kodlu biinyede standart biinyeden daha yiiksek kirtlma mukavemeti degerine

sahiptir.

5.5.4.6. Elastik modiilii

Calisma sirasinda biinyelerin elastik modiilleri tahribatsiz ultrasonik
yontem kullanilarak ol¢iilmiistiir. Bu yontem ile malzemelerin elastik 6zellikleri
boyuna ve enine dalgalarin yayilma hizlar1 Olciilerek belirlenebilmektedir.
Malzemede yer alan hatalar bosluklar, kalint1 gerilmeler ve bunlarin malzeme
icerisindeki dagilimi dalgalarin yayilma hizlarim etkilemektedir. Ilerleme

hizindaki degismelerin gerilme degerleri ile dogru orantili oldugu saptanmistir
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[136]. Porselen biinyelerde yer alan porozite, kuvars kaynakli ¢atlak ve kalint1
gerilimlerin olusumu ve bunlarin elastik modiilii iizerine etkileri daha Onceki
boliimlerde (Boliim 2.3 ve 2.4) aciklanmistir.

Cizelge 5.24° te verilen elastik modiilii degerleri tipki kirilma mukavemeti
degerleri gibi tane boyutunun diisiik oldugu biinyelerde yiiksek c¢ikmustir. Tane
boyutunun azalmasi ile birlikte kirilma mukavemeti ve elastik modiilii degerleri
dogrusal bir artis sergilemektedir (Sekil 5.37). Biinyelerin mukavemet degerleri
de biinye icerisinde yer alan bu tiir hata ve bosluklardan etkilenmektedir. Bu
sebepten dolayr daha onceki calismalarda da mukavemet degerleri yiiksek olan

biinyelerin elastik modiilii degerleri de yiiksek ¢ikmustir [35, 137].

O KM standart A KM S55'ncisaat O KM6'ncisaat <& KM 14'ncii saat
B FM standart A FM 55 ncisaat @ EM 6'nci saat & EM 14'ncii saat
80 85
*
=~ 15T
E o) T 80 =
i :
2 654 ) T+ 758
g 8 0 3
: B
3 60t L
E A 70 -
E 55 =
£ A | + 65
2 50 4+ [ ]
45 } } } 60
354 46.7 491 518
d (0.9) degeri (um)

Sekil 5.37. Biinyeleri olusturan camurlarin d(0.9) degerine karsihik bu biinyelerin kirilma
mukavemeti ve elastik modiili degerlerindeki degisim (KM: kirilma mukavemeti,

EM: elastik modiilii)

5.5.4.7. Renk Degerleri

Pigmis biinyelerin beyazligi temel olarak hammadde kompozisyonuna
baglhdir. Kompozisyonda Fe,Os ve TiO, gibi renklendirici oksitlerin yer almasi
pisme sonrasinda biinyelerin beyazlik (L degerlerini diisiiriir, sariik (b

degerlerini artirir. FeO’ in pisme siirecinde camsi faz igerisine girmesi biinyelerin
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L degerlerini 6nemli Olciide diisiirmektedir. Biinyelerin renk degerlerine bu
safsizliklarin yami sira pisirme sirasinda olusan kristallerin de miktarina bagh
olarak degismektedir. Biinyede yer alan miillit ve kuvars kristal fazlarinin
miktarinin artmasiyla birlikte biinyelerin beyazlik degerleri artmakta sarilik
degerleri diismektedir. Ciinkii kristal fazlar biinyelere opaklik kazandirmaktadir.
Miillit kristallerinin boyutlar1 kalint1 kuvars tanelerinden daha kiiciik oldugu i¢in
beyazliga (opakliga) etkisi daha fazladir [52]. Daha 6nce yapilan calismalarda,
pisirme sicakliklarinin artmast sonucu vitrifikasyon artmis ve kompozisyonu
olusturan hammaddelerde bulunan Fe,O3 ve TiO, gibi rengi etkileyen oksitlerin
etkileri yiikselmistir. Buna bagl olarak biinyelerin L degerleri diismiistiir [31].
Ayn1 kompozisyona sahip ve ayni firin rejiminde pisirilmis olan
biinyelerin L" degerleri azalan tane boyutuyla birlikte diismektedir. Bunun nedeni
olarak, tane boyutunun azalmasi ile biinyelerin vitrifikasyon derecesindeki artig ve
kompozisyonda yer alan Fe,O; ve TiO, gibi rengi etkileyen oksitlerin etkileri

verilebilir.

5.5.5. Sinterleme davramslan

Uretim denemeleri siirecinde hazirlanan biinyelerin sinterleme davranislar
cift kamerali optik mikroskopta incelenmistir (Sekil 5.38-5.41). Olgiimler tepe
sicakligr 1212°C, tepe sicakliginda 4 dakika bekleyerek, toplam pisirim siiresi 32
dakika olan firin rejimi uygulanarak yapilmistir.

Porselen biinyelerin sinterleme davranislari ile ilgili Bolim 2.2°de detayl
bilgi verilmistir. Elde edilen dilatometre egrilerinden de goriildiigii iizere kombine
ogiitme sistemi ile olusturulan porselen karo biinyeleri siireksiz bilyeli degirmenle
olusturulan standart porselen karo biinyesine gore daha fazla cekme davranisi
gostermislerdir. Biinyelerin gostermis olduklar1 ¢ekme davramiglar1 Cizelge
5.24’te verilen pisme kiiciilmesi davramiglarini desteklemektedir. Laboratuar
Olcekli denemelerde oldugu gibi sicaklik artisi ile birlikte biinyelerin genlesmesi
yaklasik 900°C’ye kadar artmakta ve en yliksek degerine ulagsmaktadir. Yaklasik
575°C’deki ani artis ise a—f kuvars doniisiimiinden kaynaklanmaktadir. 950°C”

den sonra biinyelerde siv1 faz olusumu ile birlikte ¢ekme ayn1 zamanda sinterleme
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baslamigtir.  Biinyeler tepe  sicakliginda  beklerken  yogunlasmalarini
tamamlamiglardir. Biinyelerin hi¢ birinde por kabalagmasini ifade eden tekrar
genlesme olayr (bloating) olmamistir. Literatiirde yer alan caligmalarda benzer
davraniglar gozlemlenmistir [56,135]. Genlesme egrilerinin tiirevleri biinyelerin
sinterleme hizlar1 hakkinda bilgi vermektedir. Standart biinyeye oranla daha ince
tane boyutuna sahip biinyeler (kombine sistemle olusturulan) daha diisiik
sicakliklarda en yiiksek yogunlasma hizina ulasmislardir. Tane boyutunun
azalmas1 sonucunda biinyelerin sinterleme hizlar1 artmis ve daha fazla kiigiilme
gerceklenmistir. Bunun yami swra ozellikle 14’ncii saat kodlu biinye ince tane
boyut dagilmminin etkisiyle diger biinyelere oranla daha ©nce yogunlasmaya
baslamistir. Sinterleme sirasinda olusan sivi fazin miktar1 ve kompozisyonu
ogiitme derecesine ve hammaddelerim kimyasal kompozisyonlarma bagldir. Ince

ogiitme ve iyi karigtirma camsi fazin olusum sicakligini diisiirmektedir [51].
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Sekil 5.38.  Bilyeli degirmende 14 saat Ogiitme sonucu elde edilen ¢amurdan olusturulmus

standart porselen karo biinyesine ait dilatometre egrisi

144



Genlesme {%0)

+1400+02.00 1+05.00
+1200 00.00 00,00
-02.00
+1000 F -05.00
+1162°C ; -01.97%
-04.00
5 +0300| 11000 F
= =
—ﬁh -0B.00 z
=
H] z
& 0600 00k
-03.00
Peak: +1212°C ; -06.28%
L 1-20.00
+0400 000l
L0200 k1200 | —— 5,5'nci saat Genlesme 1-25.00
—— 5,5'nci saat dy/dT
—— 5,5'nci saat Sicakhk
40025 -14.004 L I I L L L ! L ! 1 1 | 1 1 | L | I I I r-30.00
02 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 3¢ 3% 38 40 42

Stire (dk)

Sekil 5.39. Bilyeli degirmenden 5,5’nci saatte alman ¢amurun atritér degirmende Ogiitiilmesi

sonucunda olusturulan porselen karo biinyesine ait dilatometre egrisi
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Sekil 5.40. Bilyeli degirmenden 6’nc1 saatte alinan ¢amurun atritor degirmende Ogiitiilmesi

sonucunda olusturulan porselen karo biinyesine ait dilatometre egrisi
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Sekil 5.41.  Bilyeli degirmenden 14’ncii saatte alinan ¢amurun atritdr degirmende Ogiitiilmesi

sonucunda olusturulan porselen karo biinyesine ait dilatometre egrisi

Uretim denemeleri siirecinde hazirlanan STD, 6’nc1 saat ve 14’ncii saat
kodlu biinyelerin pisirme sirasindaki boyutsal degisimleri termomekanik analiz
(TMA) cihaz1 kullanarak incelenmistir (Sekil 5.42—5.44). Olciimler 20°C/dk hiz
ile 1200°C’ye ¢ikilarak gerceklestirilmistir.

TMA egrilerinden de goriildiigii lizere tane boyutu diistiikkce biinyelerin
pisme kiiciilmesi degerleri artmaktadir. Biinyelerin sicaklik karsisinda gdstermis
olduklar kiiclilme davranislarim destekleyen benzer sonuclar optik dilatometre
sonucglarinda da (Sekil 5.38-5.41) elde edilmistir. TMA analizlerinden elde
edilmis olan diger 6nemli bir veride biinyelerin yiik altinda gostermis olduklar1
kiigtilme degerleridir. Tane boyutunun incelmesi ile biinyeler ayni1 yiik altinda
daha fazla kiiclilmiislerdir. Biinyelerin yiik altinda gosterdikleri boyutsal degisim
ile yiik uygulanmadan gosterdikleri boyutsal degisim arasindaki fark diisiik tane
boyutuna sahip biinyelerde daha fazladir. Tane boyutuna bagl olarak pisirim
sirasinda olusan sivi fazin miktarindaki ve viskozite degerindeki degisimin

bahsedilen boyutsal degisimdeki farka neden olabilecegi diisiiniilmektedir.
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Sekil 5.42. Bilyeli degirmende 14 saat 6giitme sonucu elde edilen camurdan olusturulmus
standart porselen karo biinyesine ait TMA analizi ile elde edilmis zamana kars1

kiiciilme egrisi
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Sekil 5.43. Bilyeli degirmenden 6’nci saatte alinan ¢amurun atritor degirmende Ogiitiilmesi
sonucunda olusturulan porselen karo biinyesine ait TMA analizi ile elde edilmis

zamana kars1 kiictilme egrisi

147



102
==14"ncii saat 1IN yiik

100 altinda

=14"ncii saat
98
96
94 +

90 -
88 L

86 +

(%) Kiigiilme

o] 2000 4000 6000 8000 10000 12000 14000

Siire (sn)

Sekil 5.44.  Bilyeli degirmenden 14’ncii saatte alinan ¢amurun atritdr degirmende Ogiitiilmesi
sonucunda olusturulan porselen karo biinyesine ait TMA analizi ile elde edilmis

zamana kars1 kiictilme egrisi

TMA analizleri sonucunda biinyelerin 1200°C’deki uygulanan yiik
karsisinda gostermis olduklart boyutsal degisim hizlarinin belirlenmesi ile
hesaplanan viskozite degerleri Cizelge 5.25'te verilmistir. Biinyelerin
1200°C’deki  viskozite degerleri tane boyutunun incelmesi ile birlikte
azalmaktadir.

Diisiik tane boyutuna sahip biinyelerin yiik altinda gdstermis olduklari
boyutsal degisimdeki artigin nedeni viskozitede meydana gelen azalmadir. Bunun
yani sira tane boyutunun incelmesi ile biinyelerdeki camsi faz miktarinin arttigini
gosteren sonuglar Bolim 5.5.8’de bulunmustur. Pisirim sirasinda tane boyutuna
bagli olarak biinyelerde olusan sivi faz miktarinin artmasi ve sivi fazin viskozite
degerinin diismesi yiik altinda biinyelerin daha iyi paketlenmesine neden
olmaktadir. Boylece biinyeler tane boyutunun incelmesi ile birlikte yiik altinda
daha fazla kii¢iilme davranisina sahip olmaktadir. Biinyelerin kiiciilme degerlerine
karsilik sahip olduklar1 viskozite degerleri daha once yapilmis olan ve literatiirde

yer alan calismalarda bulunan sonugclar ile benzerlik tasimaktadir [60].
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Cizelge 5.25. Bilyeli degirmenden 6’nc1 ve 14’ncii saatlerde alinan ¢amurun atritor degirmende

ogiitiilmesi sonucunda hazirlanan porselen karo biinyelerine ve standart porselen

karo biinyesine ait 1200°C” deki viskozite degerleri

Numune Viskozite
(MPasn)
Std 5,23
6’nc1 saat 4,45
14’ncii saat 2,56

5.5.6. Mineralojik faz analizi

Siireksiz bilyeli degirmen ve kombine sistem kullamilarak hazirlanan,
1212°C/32 dk firin rejiminde pisirilen porselen karo biinyelerine ait XRD analiz

sonuglart Sekil 5.45’te verilmistir.
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Sekil 5.45. Bilyeli degirmenden 5,5’nci, 6’nct ve 14°ncii saatlerde alinan ¢amurun atritor
degirmende Ogiitiilmesi sonucunda olusturulan porselen karo biinyelerine ve standart

porselen karo biinyesine ait XRD analizleri (M; miillit, Q; kuvars, A; albit).
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Sonuclara gore olusturulan biinyelerdeki temel fazlar kuvars, miillit ve
albittir. Baglangi¢c kompozisyonunda bulunan kil mineralleri (illit ve kaolin) (Sekil
5.31) pisirme sirasinda miillit kristalleri ve camsi faza doniigsmiistiir. Biinyeler
hizli pisirme rejiminde pisirildiklerinden dolayr yapilarinda arta kalan kuvars ve
albit kristalleri bulunmaktadir. Daha ince tane boyut ve dagilimina sahip
camurlarla hazirlanan biinyelerde tane boyutunun incelmesine paralel olarak albit
piklerindeki azalma dikkati ¢ekmektedir. Tane boyutunun incelmesi ile albit
minerallerinin daha fazla ¢oziinmiis, bu sebepten dolay1 pik siddetlerinde diisiis
olmustur. Dolayisi ile tane boyutunun azalmasi pisirim sonrasi biinyede kalinti
albit miktarin1 etkilemektedir. Tane boyutunun diisiiriilmesi biinyelerde olusan

miillit kristallerinin miktarinmi (pik siddetlerini) degistirmemistir.

5.5.7. Isil genlesme davramslari

Siireksiz bilyeli degirmen ve kombine sistem kullanarak hazirlanan
camurlardan olusturulan, 1212°C/32 dk firin rejiminde pisirilen porselen karo
biinyelerinin sicakligin bir fonksiyonu olarak 1s1l genlesme davramislar1 Sekil
5.46°da, 400°C deki 1s1l genlesme katsayist degerleri Cizelge 5.26°da verilmistir.

Biitiin biinyeler kuvarsin allotropik doniisiime ugradigi sicakliga kadar
sicaklik artisindan dolayr genlesme davramisi gostermektedir. Biinyelerin 1s1l
genlesme degerleri tane boyutu inceldik¢e diismektedir (Cizelge 5.26). Biinye
kompozisyonunu olusturan partikiillerin tane boyut ve dagilimi inceldikce
biinyelerdeki kuvars partikiillerinin ¢oziintirliigli artmakta ve kalinti kuvars
miktarina bagh olarak degisen pik siddeti diismektedir (Sekil 5.47).

Biinye kompozisyonunda kullanilan hammaddelerin 1s11 genlesme
katsayilarina bakildiginda en yiiksek 1s1l genlesme katsayisina sahip olan
kuvarstir. Kuvarsin kristal halindeki 1s1l genlesme katsayisi amorf halinden
oldukga yiiksektir. Bu yiizden kuvarsin ¢oziinerek camsi faz igerisine dahil olmasi
ile biinyelerin 1s1l genlesme katsayilar1 diismektedir [138]. Biinyelerde kullanilan
kuvars tane boyutunun diisiiriilmesi ile pisirme sirasinda kuvarsin ¢dziiniirliigtiniin
arttigin1 ve buna baghh olarak biinyelerin 1s1l genlesme katsayilarinda diisiis

oldugunu gosteren caligmalar literatiirde yer almaktadir [40, 59, 77, 139].
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Sekil 5.46. Bilyeli degirmenden 5,5’nci, 6’nct ve 14°ncii saatlerde alinan ¢amurun atritor
degirmende 6giitiilmesi sonucunda olusturulan porselen karo biinyelerine ve standart

porselen karo biinyesine ait dilatometre egrileri

Cizelge 5.26. Bilyeli degirmenden 5,5’nci, 6'nc1t ve 14’ncii saatlerde alinan ¢amurun atritdr
degirmende ogiitiilmesi sonucunda hazirlanan porselen karo biinyelerine ve

standart porselen karo biinyesine ait 1s11 genlesme katsay1 degerleri

Numune CTE, 107 °C"
(20-400 °C)
Std 79
5,5’nci saat 79
6’nc1 saat 77.5
14’ncii saat 75
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Sekil 5.47. Bilyeli degirmenden 5,5’nci, 6’nct ve 14’ncii saatlerde alinan ¢amurun atritor
degirmende 6giitiilmesi sonucunda olusturulan porselen karo biinyelerine ve standart

porselen karo biinyesine ait diferansiyel 1s1l genlesme egrileri

5.5.8. Mikroyap1 analizi

Uretim denemeleri sonunda olusturulan porselen karo biinyelerine ait
numunelerin parlatilmig yiizeylerinden alinan geri yansiyan elektron goriintiileri
ve gorlintii analizleri Sekil 5.48-5.51°te verilmistir. Geri yansiyan elektron
goriintiilerinde agir elementler diger elementlere gére daha beyaz goriinmektedir.
Mikroyap1 goriintiilerinde koyu gri ton ile goziiken parcalar kuvars tanelerini,
siyah renkli olanlar poroziteleri gostermektedir. Yapilan goriintii analizlerinde
mavi alanlar poroziteleri, kirmizi alanlar kalint1 kuvars tanelerini ve sari alan

cams1 matrisi temsil etmektedir.
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(b)

Sekil 5.48. Bilyeli degirmende 14 saat Oglitme sonucu elde edilen ¢amurdan olusturulmus
standart porselen karo biinyesine ait parlatilmus ylizeyden alinan geri yansiyan

elektron goriintiisii (a) ve bu goriintiiye ait goriintii analizi (b)

153



Sekil 5.49. Bilyeli degirmenden 5,5'nci saatte alinan camurun atritér degirmende Ogiitiilmesi
sonucunda olusturulan porselen karo biinyesine ait parlatilmug yiizeyden alinan geri

yansiyan elektron goriintiisii (a) ve bu goriintiiye ait goriintii analizi (b)
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Sekil 5.50. Bilyeli degirmenden 6’nci saatte alinan camurun atritor degirmende oOgiitiilmesi
sonucunda olusturulan porselen karo biinyesine ait parlatilmis ylizeyden alinan geri

yansiyan elektron goriintiisii (a) ve bu goriintiiye ait goriintii analizi (b)

155



Sekil 5.51. Bilyeli degirmenden 14’ncii saatte alinan ¢amurun atritor degirmende Ogiitiilmesi
sonucunda olusturulan porselen karo biinyesine ait parlatilmis ylizeyden alinan geri

yansiyan elektron goriintiisii (a) ve bu goriintiiye ait goriintii analizi (b)
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Pigmis biinyelere ait mikroyap1 goriintiilerinde yer alan porlarin sekilleri,
boyutlari, miktarlar1 ve kalinti kuvars tanelerinin boyutlar1 dikkati ¢ceken farklar
olarak goze carpmaktadir. Biinyeleri olusturan camurlarin tane boyutlar: diistiikce
mikroyapilarindaki por sayist azalmig, boyutlar1 diismiis, sekilleri daha kiiresel
hale gelmistir. Bunun yan1 sira biinyelerdeki kalint1 kuvars tanelerinin boyutlar1
da oldukca kiiciilmiistiir. Buna bagl olarak kuvars taneleri icerisinde ve etrafinda
olusan mikrocatlaklarin sayis1 azalmistir. Biinyelerde yer alan kalinti kuvars
tanelerinden kaynakli bu catlaklarin olusumuna dair bilgiler Bolim 2.4’te
verilmistir. Tane boyutunun azalmasi sonucu biinyelerin nihai yapilar1 daha
homojen hale gelmistir. Bagka bir deyisle biinyelerin mikroyapilarinda yer alan
kalint1 kuvars ve porozite dagilimlari homojenlesmistir. Ozellikle standart ve
14’ncii saat kodlu biinyelerin mikroyapilar1 kiyaslandiginda standart biinyede yer
alan kalint1 kuvars taneleri daha iri ve az sayida iken 14’ncii saat kodlu biinyede
daha kiiciik ve ¢ok sayida kuvars tanesi bulunmaktadir. Bu sonuclar da Cizelge
5.22°de verilen ylizey alam1 Olciimlerini desteklemektedir. Yapilan goriintii
analizlerinde renklerin kapladig1 alan miktarina gore biinyelerde bulunan fazlarin
ortalama miktarlar1 Cizelge 5.27’de verilmistir. Bu degerler alinan mikroyapi
goriintiilerine bagh olarak degisiklik gosterse de mikroyap1 goriintiilerini
karsilastirmada bilgi vermektedir. Verilerden de anlasilacagi iizere biinyeleri
olugturan ¢amurlarin tane boyutu diistiikce biinyelerin mikroyapilarindaki camsi
faz miktar1 artmakta, kapali porozite ve kalinti kuvars boyutu ve miktar1

diismektedir.

Cizelge 5.27. Uretim denemeleri sonrasinda elde edilen biinyelere ait parlatilmig yiizeylerden

yapilan goriintii analizlerine gore biinyelerin sahip olduklar1 faz miktarlari

Standart | 5,5’nci saat | 6’nc1 saat | 14’ncii saat
Porozite (% alan) i56€?52 3 is(’fig ;6?27 i%%G
Kalinti1 kuvars (% alan) 4_%42157 iZ;S’,526 i}gi 1129, 2
Cams1 matris (% alan) i938§ 121795 4__733.2377 1726:;7
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Baslangi¢ kompozisyonunda kullanilan kuvars tanelerinin boyutlarinin
diisiiriilmesi ile biinye mikroyapilarinda por boyutlarinin, kalint1 kuvars
boyutlariin ve mikrocatlaklarin azaldigini, camsi faz miktarinin arttigim gosteren
calismalar literatiirde yer almaktadir [40, 65, 76]. Biinyelerde olusan camsi faz
miktarinin artmasi biinyelerin mekanik 6zelliklerini iyilestirmektedir [4]. Bu
veriler, biinyelerin su emme, pisme kii¢iilmesi, yigmsal yogunluk, kirilma
mukavemeti ve elastisite modiili degerleri iizerine daha Onceki boliimlerde
yapilan yorumlar1 desteklemektedir.

Siireksiz bilyeli degirmen ve kombine sistemi kullanarak hazirlanan
camurlardan olusturulan, 1212°C/32 dk firin rejiminde pisirilen porselen karo
biinyelerine ait daglanmis, kirik yiizeylerden alinan ikincil elektron goriintiileri
Sekil 5.52-5.55’de verilmistir. Olusturulan biinyelerin mikroyapilar1 tipik bir
porselen biinyede bulunan matris fazi olusturan camsi faz, diizensiz sekilde kuvars
taneleri ve gaz kabarcigi seklindeki porlar1 icermektedir. Bu goriintiilerde de daha
onceki mikroyap1 goriintiilerinde oldugu gibi tane boyut dagiliminin incelmesi ile
birlikte biinyelerdeki kalmti kuvars tanelerinin boyutlar1 kiiciilmektedir.
Biinyelerin mikroyapilarinda bulunan diger bir faz da es eksenli ve cubuksu
kristallerdir. Bu kristaller diisiik boyutlarindan dolay yiiksek biiyiitmelerde alinan
mikroyap1 goriintiilerinde daha belirgin olarak goriinmektedir. Bu kristallerin
yapilan EDX analizi (Sekil 5.56) sonucunda aliiminyum ve silisyumca zengin
miillit kristalleri oldugu tespit edilmistir.

Es eksenli ve cubuksu kristallerin EDX analizlerinde bulunan Al pik
siddetleri farklilik gostermektedir. Es eksenli kristallerde bulunan Al miktar1
cubuksu kristallerde bulunan Al miktarindan daha fazladir. Benzer sonuclar
literatiirdeki caligmalarda yer almaktadir. Yapilan ¢alismalara gore Al pik siddeti
diisiik, silikaca zengin camsi faz icerisinde gelisen cubuksu miillitler ikincil
miillit, Al pik siddeti yiiksek, es eksenli sekle sahip miillitler birincil miillit olarak
ifade edilmistir [67]. Ozellikle birbirine kenetlenmis sekilde bulunan ve bir ag
yapist olusturan c¢ubuksu miillitler biinyelerin mukavemetlerini iyilestirme

yoniinde daha etkilidir.
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Sekil 5.52. Bilyeli degirmende 14 saat Oglitme sonucu elde edilen ¢amurdan olusturulmus
standart porselen karo biinyesine ait daglanmus, kirik yiizeyden alinan ikincil elektron

goriintiisii. (a): 5000 biiytitme (C: camsi faz, K: kuvars, P: por) ve (b): 20000 biiyiitme
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(b)

Sekil 5.53. Bilyeli degirmenden 5,5’nci saatte alinan ¢amurun atritor degirmende Ogiitiilmesi
sonucunda olusturulan porselen karo biinyesine ait daglanmus, kirik yiizeyden alinan
ikincil elektron goriintiisii. (a): 5000 biiyiitme (C: camsi faz, K: kuvars, P: por) ve
(b): 20000 bityiitme
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(b)

Sekil 5.54.  Bilyeli degirmenden 6’nc1 saatte alinan ¢amurun atritor degirmende Ogiitiilmesi
sonucunda olusturulan porselen karo biinyesine ait daglanmus, kirik yiizeyden alinan
ikincil elektron goriintiisii. (a): 5000 biiyiitme (C: camsi faz, K: kuvars, P: por) ve
(b): 20000 biiyiitme
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(b)

Sekil 5.55. Bilyeli degirmenden 14’ncii saatte alinan ¢amurun atritdr degirmende Ogiitiilmesi
sonucunda olusturulan porselen karo biinyesine ait daglanmus, kirik yiizeyden alinan
ikincil elektron goriintiisii. (a): 5000 biiyiitme (C: camsi faz, K: kuvars, P: por) ve
(b): 20000 biiytitme
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Sekil 5.56. Bilyeli degirmenden 14’ncii saatte alinan camurun atritor degirmende Ogiitiilmesi
sonucunda olusturulan porselen karo biinyesinde yer alan kristallere ait temsili EDX

analizi. (a): Birincil miillit (BM) ve (b): Ikincil miillit (IM)

5.5.9. Farkh pisirim rejimleri

Uretim denemeleri siirecinde kombine 6giitme sistemi olusturulan porselen
karo biinye ¢camurlarindan elde edilen porselen karo biinyeleri standart porselen
karo biinyesine oranla daha yiiksek nihai iiriin 6zelliklerine sahiptir. Daha 6nce de
belirtildigi gibi bu 6zellikler biinye kompozisyonuna ait camurlarin tane boyut ve
dagilimma bagh olarak degismektedir. Uretim denemelerinde 6zellikle 6giitme
stirecinde tiiketilen enerji maliyetlerini diisiirmek amaciyla yapilan denemelerden,
6’nc1 saat kodlu biinye ayn1 pisirim rejiminde standart biinyeye gore daha fazla
yogunlagsmaktadir. Bu nedenle standart biinyenin sahip oldugu 6zelliklere daha
diisiik pisirim sicakliginda ve/veya siirelerinde ulasabilecegi diisiiniilerek farkli
firin rejimlerinde pisirilmistir. Farkli firin rejimlerinde pisirilen 6’nc1 saat kodlu

biinye ve standart biinyeye ait bazi nihai 6zellikler Cizelge 5.28’de verilmistir.
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Cizelge 5.28 Farkli sicaklik ve siirelerde pisirilen standart ve 6’nc1 saat kodlu porselen karo

biinyelerine ait bazi Onemli teknolojik oOzellikler. (a): standart biinye ve

(b): 6’nct saat kodlu biinye

(@
Ozellik 1210°C/34 dk | 1210°C/30 dk | 1212°C/28 dk
1 1 1
Kuru Mukavemet (N/mm?) + 0 % 4 n 662 n 662
7 7
Pisme Kiigiilmesi (%) 7,4 " 631 " 631
0,22 0,98 1,16
Su Emme (%) +0,03 +0,06 £0,02
50,21 48,25 45,86
Kirilma Mukavemeti (N/mmz) +332 +256 £9212
(b)
Ozellik 1210°C/34 dk | 1210°C/30 dk | 1212°C/28 dk
1,62 1,62 1,62
Kuru Mukavemet (N/mm?) + (’)61 5 N (’)618 n 661 4
1,7 7
Pisme Kiiciilmesi (%) + 0 33 7,6 n 661
0,1 0,19 0,26
Su Emme (%) +0,02 +0,04 £0.02
4 1
Kirilma Mukavemeti (N/mm’) fSl, 138 382’596 383’(())82
Seramik  biinyelerin  pisirilmesinde  yiiksek sicaklik  kisa  siire

uygulamasinin yarattig etki diisiik sicaklik uzun siire uygulamasi ile yaratilabilir.
Ayrica, ince dgilitme reaksiyon kabiliyetini arttirdigindan sicaklik ve/veya siirenin
azaltilmasina olmaktadir [51]. de verilen

yardimci sonuglar

Cizelge
degerlendirildiginde, standart pisirim rejimine (1212°C/32 dk) gore tepe
sicakliginin  2°C  diisiirtilmesi ve pigirim siiresinin 2 dakika artirilmasi ile
olusturulan firin rejiminde (1210°C/34 dk) pisirilen biinyelerin sahip olduklar1
ozellikler teknolojik Cizelge 5.24°te verilen degerlere oranla daha iyidir. Bu da

pisirim sirasinda pisirim siiresinin pisirim sicaklifina gore daha etkili oldugunu

gostermektedir. Standart rejime gore tepe sicakliginin 2°C diisiiriildiigii ve pisirim
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stiresinin 2 dakika digtiriildiigii firmn rejiminde (1210°C/30 dk) pisirilen
biinyelerin teknolojik o6zellikleri zayiflamistir. Standart biinye sahip olmasi
gereken su emme degerinin (< % 0,5) disina c¢ikarken, 6’c1 saat kodlu biinyenin
sahip oldugu degerler standart degerlerin icinde, hatta daha da iyidir. Tepe
sicakliginin sabit tutulup, pisirme siiresinin 4 dakika diisiiriilmesi ile olusturulan
firn rejiminde (1212°C/28 dk) pisirilen biinyelerden 6’nc1 saat kodlu biinye
uygun degerlere sahip iken standart biinyenin su emme degeri kabul edilebilir
degerin digina c¢ikmistir. Yapilan incelemeler sonucunda ince tane boyut
dagilimmin pisirim sicaklik ve/veya siirelerinin disiiriilmesinde ©nemli bir

etkisinin oldugu gozlemlenmistir.

5.5.10. Enerji tiiketimi ve maliyet analizi

Kombine 6giitme sistemi yapilan iiretim denemelerinde ¢camur hazirlama
siirecinde elde edilen elek bakiye degerlerine karsilik tiiketilen spesifik enerji
miktarlar1 Sekil 5.57’de verilmistir. Ogiitme maliyetlerini diisiirmek amaciyla
yapilan 5,5’nci saat ve 6’nc1 saat kodlu denemelerde sekilden de goriildiigii tizere
stireksiz bilyeli degirmene oranla daha diisiik enerji tiikketimi saglanmistir. Bu
denemelerde olusturulan ¢amurlarin elek bakiye degerleri standart camura gore
fazla olmasina ragmen, daha dar tane boyut dagilimina sahip olmalar1 dolayist ile
bu camurlardan olusturulan biinyelerin nihai &zellikleri standart biinyeye gore
daha iyi cikmistir (Bolim 5.5.4).

Siireksiz bilyeli degirmen ile bir ton porselen karo biinye camuru
olusturmak icin tiiketilen elektrik enerjisi miktar1 27,86 kWsa olarak Ol¢iilmiistiir.
Kombine sistemi kullanarak yapilan 5,5°nci ve 6’nc1 saat kodlu denemelerde bir
ton porselen karo biinye camuru olusturmak i¢in tiiketilen enerji miktar1 sirasiyla
16,9 kWsa ve 17,9 kWsa olarak olciilmiistiir. Bu degerler kiyaslandiginda
stireksiz bilyeli degirmende 5,5 saat 6n 6giitme yapilip camurun daha sonra atritor
degirmende nihai 6giitme yapilmas: ile tiiketilen enerji miktarinda % 39,4 tasarruf
saglanmigtir. On 6giitme siiresi 6 saat oldugunda ise tasarruf edilen elektrik

enerjisi % 35,7 dir. Daha Onceki bolimlerde yapilan laboratuar oOlgekli
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denemelerde de oldugu gibi siireksiz bilyeli degirmende yapilan 6n 68iitme siiresi

uzadik¢a kombine sistemin tiiketmis oldugu enerji miktar1 artmaktadir.

A 5 Fncisaal W 6'ncysaal
X ld4'mcii saat —— Std elek bakiye degeri
= === Std enerji tiiketimi
9
‘
= 8 t
e !
g 7 !
i A '
Z 6 ;
2 || 1
= 5 — '
= '
g4 |
= [
= []
g 3 :
Wi
< 2 ! > 4
1 \ \ \ \ r .
15 17 19 21 23 25 27 29 31 33 35
LEnerji tiiketimi bilyveli degirmen + atritér degirmen (KWsat )

Sekil 5.57. Nihai elek bakiye degerine karsilik yeni sistemin (bilyeli degirmen + atritor degirmen)

tilkketmis oldugu spesifik enerji miktari

33 cm x 33 cm ebatlarinda porselen karo {iiretim kapasitesi yillik
5 milyon m” olan bir firma icin hazirlanmas: gereken graniil miktar1 yaklasik
olarak 85000 ton dur. Bu hesaplamada 33 cm x 33 cm ebatlarinda bir m* ham
karonun agirlig 17 kg olarak alinmistir. Graniillerin sahip oldugu nem miktarinin
% 6 oldugunu diisiiniirsek, % 65 kat1 konsantrasyonuna sahip 123000 ton ¢amura
ihtiya¢ vardir. Bu miktarda porselen karo ¢amuru olusturmak icin siireksiz bilyeli
degirmen ile harcanan tutar 590000 TL’dir. Ayn1 miktardaki camur 6n &giitme
siiresi 5,5 saat tutularak kombine sistemle 355000 TL’ ye, on 6g&iitme siiresi 6 saat
tutularak 380000 TL’ ye hazirlanabilmektedir. Hesaplamalarda 1 kWsa’lik sanayi
elektriginin tutar1 17,216 kurus olarak alinmistir. Bu hesaplamalar sadece porselen
karo biinye ¢amurunun hazirlanmasi iizerine yapilmistir. Porselen biinyeye oranla
daha kolay Ogiinebilen hammadde kompozisyonuna sahip yer ve duvar karosu
blinye camurlarinin hazirlanmasinda kombine sistemin daha etkili calisacagi ve

tasarruf edilecek tutarlarin daha da artacagi géz oniinde bulundurulmalidir.
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Diger bir taraftan 6’nci saat kodlu biinyenin 1212°C/28 dakika firin
rejiminde pistigini ve nihai 6zelliklerinin standart degerler icerisinde oldugu daha
once gosterilmistir. Biinyelerin 28 dakika da pismeleri firin kapasitesinin yaklasik
olarak % 13,5 artmasin1 saglamaktadir. Buda her hangi bir yatirnm yapmadan
firmanin iiretim kapasitesinde artis saglayacaktir. Bu esnada metrekare basina
firin tarafindan tiiketilen dogal gaz miktar1 sabit olarak kabul edilmistir. Sirh
porselen biinyelerinin 28 dakika gibi kisa bir siirede pisirilmesi ¢alismanin ayr1 bir
basarisidir. Ince tane boyutunun porselen karo nihai iiriin 6zelliklerine olan
etkilerini incelemek amaciyla yapilan 14’ncii saat kodlu denemede tiiketilen enerji
degeri (33,82 kWsa/tonamu)) ©Oldukga yiiksek c¢ikmistir. Bu biinyenin sahip
oldugu elek bakiye degerinin yakalanmasinda sadece siireksiz bilyeli degirmenin
kullamlmas1 ile bu enerji degerinin daha da yiiksek cikacagi g6z ardi
edilmemelidir.

Glinlimiiz seramik sektoriinde yasanan biiyiimeler ve gelismeler
sonucunda rekabetci bir ortam olusmustur. Ozellikle piyasaya sunulan diisiik
maliyetli, yiiksek kaliteli Uriinler firmalarin rekabet giiclini olumsuz yonde
etkilemektedir. Boyle bir ortamda maliyetleri diisiiren ve kaliteleri yiikselten
calismalarin onemi oldukca aciktir. Bilhassa enerji maliyetleri seramik iiretimi
yapan diger lilkelere oranla daha yiiksek olan iilkemizde enerji maliyetlerini
diisiiriicii ¢aligmalarin yapilmast kaginilmazdir. Yapilan bu calisma ile camur
hazirlama siirecinde tiiketilen enerji maliyetlerinin diisiiriilmesi ile bu konuda bir
adim atilmistir. Uretim esnasinda tiiketilen enerjilerin azaltilmas1 sadece
maliyetleri diistirmekle kalmayip bugiin diinyanin problemi haline gelmis olan
kiiresel 1sinmayla miicadeleye katki saglamaktadir. Basta karbondioksit olmak
lizere, sera gazlar1 olarak tanimlanan gazlarin atmosferde dogal dengeyi bozacak
sekilde birikmesi, kiiresel 1sinmaya neden olmakta ve iklim degisikligi sonucunu
yaratmaktadir. Yapilan caligmalar sonucunda enerji-iliskin sektorler arasinda,
emisyonlardan en fazla sorumlu olan sektoriin elektrik enerjisi sektorii oldugu
saptanmistir [140]. Ayrica daha az enerji tiikketimi ile iiretilen {irlinler bugiiniin
piyasasinda bilingli tiiketici tarafindan ilgi goren, pazar pay: yiiksek iiriinler haline

gelmistir. Enerji tiiketimindeki bu diisiis bu baglamda da avantaj saglamaktadir.
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6. GENEL SONUCLAR

Hizli ve etkili 6glitmenin gerceklestigi atritor 6giitme sisteminin porselen
karo tiretiminde mevcut Ogilitme sistemlerine adaptasyonu saglanarak, Ogiitme
maliyetlerinin diistiriilmesi ve atritdr degirmenlerin kullanimiyla daha kisa siirede
daha ince partikiil boyut ve dagilimlar1 olusturarak tane boyut ve dagiliminin
porselen karo {retim siirecine ve nihai iirlin 6zelliklerine olan etkilerinin
belirlenmesi amacglanarak yapilan bu caligmada asagidaki genel sonuglar elde
edilmistir.

1. Porselen karo biinye camuru hazirlama siirecinde siireksiz bilyeli
degirmen + atritor degirmen kombine sistemi kullamlarak oOgiitme
asamasinda tiiketilen elektrik enerjisi  diigliriilmiistiir.  Enerji
tilketimindeki azalmanin yam sira iiriinlerin daha hizli pisirilmesi ile
iretim kapasiteleri arttirilmistir.

2. Enerji tiiketiminde saglanan bu diisiisler daha cevreci iiretim yapmaya
olanak vermektedir. Bu sayede giiniimiiz diinyasinin problemi olan
kiiresel 1sinmaya kars1 miicadelede kiiciikte olsa bir katkida
bulunulmustur.

3. Kombine 6giitme sistemi kullanilarak hazirlanan porselen karo biinye
camurlarimn sadece siireksiz bilyeli degirmen kullanilarak hazirlanan
camurlara gore daha dar tane boyut dagilimina sahip oldugu
belirlenmistir.

4. Yapilan denemelerde tane boyut ve dagiliminin incelmesine bagl
olarak olusturulan biinyeler pisme sirasinda daha fazla yogunlagmistir.
Bunun sonucu olarak biinyelerin pisme sonrasi kiigiilme, yogunluk
degerleri artmig, su emme ve porozite degerleri diigmiistiir.

5. Tane boyut ve dagilimimin ince oldugu biinyelerin mikroyapilarinda
porozite miktar1 ve boyutu, kalint1 kuvars miktar1 ve boyutu diigmiistiir.
Bu sebepten dolayr ince tane boyutuna sahip biinyelerin kirilma
mukavemeti ve elastisite modiilii degerleri daha yiiksek ¢ikmistir.

6. Yapilan iiretim denemeleri sonrasinda standart biinyeye oranla daha

yiiksek nihai 6zelliklere sahip biinyeler olusturulmustur.

168



7. ONERILER

Yapilan bu doktora caligmasinda olusturulan kombine Ogiitme sistemi
porselen karo biinye camuru hazirlamada kullanilmistir. Kombine sistemle
Ogiitme asamasinda enerji  tiiketimi  diisliriilmiistiir.  Porselen  biinye
kompozisyonuna gore daha az miktarda 6gilinmesi zor olan hammadde (feldspat
ve kuvars gibi) iceren yer ve duvar karosu biinye ¢amurlarinin hazirlanmasinda
kombine sistemin daha etkili ¢alisacagi diisiiniilmektedir. Kombine sistemin
stirekli degirmen + atritor degirmen kullanarak hazirlanmasi ile saglanan enerji
tasarrufunun daha fazla olacagi beklenmektedir.

Calismada tane boyutunun inceltilmesi ile porselen karo biinyelerinin nihai
iirlin ozelliklerinde iyilesme gozlenmistir. Ozellikle biinyelerin mikroyapi
gelisimlerine bagli olarak standart biinyeye oranla mukavemet degerleri oldukca
yiikselmistir. Bu durum g6z Oniinde bulundurularak standart biinyenin sahip
oldugu kirilma mukavemetini saglayacak sekilde biinyelerin kalinlik degerlerinin
diisiiriilmesi gerceklestirilebilir. Uretim asamasinda 33 cm x 33 cm ebatlarinda
sirlt porselen karo biinyeler yaklasik olarak 8 mm kalinliginda preslenmektedir.
Pigmis iirliniin sahip oldugu mukavemet degeri ve pigme sirasinda meydana
gelebilecek deformasyonlar biinyelerin kalinliklarini belirlemede onemli etkiye
sahiptir. Deformasyonlar iiriiniiniin pisirim swrasinda asil seklini kaybetmesi
olarak tanimlanir ve 1s1l islem sirasinda malzemenin yer cekiminden etkilenerek
egilmesiyle olusur. Ozellikle seramik karo iiretiminde, rulolu firinlarda iiriin
ilerlerken rulolara kars1 yercekimi kuvvetinden dolayr {iriinde egilmeler
gozlemlenir [61]. Biinyelerin deformasyon davramiglarini inceleyerek kalinlik
degerlerinin diisiiriilmesi kullanilan hammadde miktarinin diisiiriilmesi, nihai
iriinlerin nakliye maliyetlerini diisiirmesi ve kullanildiklar1 alanlarda daha az
yiilke neden olmalar1 gibi avantajlar saglayacaktir. Ayrica, ince karolarin
pisirilmesi kalin olanlara gore daha diisiik maliyetlerde gerceklestrilebilecektir.

Yapilan analizlerine gore tane boyutu ince olan biinyelerde camsi faz
miktarinin  arttigl, kalinti kuvars miktariin azaldigi goriilmiistir. Pismis

biinyelerde olusan fazlarin (6zellikle miillit) XRD yontemi kullanarak kantitatif
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olarak hesaplanmasi mukavemet artist yoniinde bulunan sonuclar1 daha da
destekleyecektir.

Calismada elde edilen sonuclarin  degerlendirilmesiyle ileride
calisilabilecek bir diger konuda swsiz porselen karo iiretiminde biinyelerin
parlatilabilirliginin gelistirilmesidir. Porselen karolara parlatma islemi estetik
acidan gOriiniimii arttirmak iizere uygulanir [69, 141]. Porselen karolarin parlatma
islemi mikroyapiya ve kullanilan teknolojiye bagli olarak degisen pahali bir
islemdir [142]. Parlatma islemi toplam sirsiz porselen karo iiretim maliyetlerinin
yaklasik % 40’ m olusturmaktadir. Parlatma islemi kabadan inceye dogru
asamalar seklinde olugmaktadir ve 20 nin iizerinde asamas1 vardir [80]. Uygulama
esnasinda karolarin yilizeylerinden 0,4—-0,8 mm kalinliginda (yaklasik % 10) bir
asinma meydana gelir [65, 69, 143]. Bu sirada karo yiizeyinde catlaklar, kopmalar
gibi mikroyap1 kaynakli yada uygulama kaynakli hatalar olusabilir. Ayrica, biinye
icerisinde yer alan kapali poroziteler ve kuvars taneleri etrafinda yer alan
bosluklar iglem sonrasinda agik poroziteye doniisiir. Sonug olarak bu hatalar ve
acik porlar porselen karolarin lekelenme direncini ve mekanik ozelliklerini
diisiiriir. Kirler bu porlar ve hatalara niifuz ettiklerinde tekrar temizlenmeleri zor
olmakta ve karonun goriintiisi bozulmaktadir. Porselen biinyelerin parlatma
sonrast lekelenme direngleri dogrudan yiizey mikroyapilarina baghdir. Porselen
karolarin lekelenme direngleri biinyelerin yiizeyinde yer alan por sayisina, sekline
ve baghdir [5, 69, 142, 142]. Verilen bilgilerden de anlasilacag: tlizere porselen
karolarin mikroyapilar1 biinyelerin parlatma sonrasi yiizey kalitesini oldukga
etkilemektedir. Yapilan bu ¢alismada tane boyutunun inceltilmesi ile biinyelerin
mikroyapilarinda yer alan porozite miktar1 azalmistir. Ayrica, kalinti kuvars
tanelerinin boyutu ve miktar1 azalmig, buna bagh olarak kuvars kaynakli mikro
catlaklar ve bosluklar azalmigtir. Kuvars tane boyutunun azalmasi ile parlatma
sonrast olusan hatalarin miktarinin diistiigiinii gosteren ¢aligmalar literatiirde yer
almaktadir [65]. Buradan yola ¢ikarak kombine Ogiitme sistemini kullanarak
hazirlanan sirsiz  porselen karo biinye camurlarinin ve bu c¢amurlardan
olusturulacak biinyelerin parlatma sonras1 yiizey kalitesinin ve lekelenme

direncinin yiiksek olmas1 6ngoriilmektedir.
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