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OZET

Anahtar kelimeler: Yiiksek firin curufu, magnezit atig1, yap1 malzemeleri,kil

Bu calismada yiiksek firin ciirufu ve manyezit zenginlestirme atig1 karisimina farkl
oranlarda kil ilavesi yapilarak iiretilen malzemelerin yapt malzemesi olarak
kullanilabilirligi aragtirilmistir. Hazirlanan karisimlardan iiretilen silindirik numuneler
1100, 1150 ve 1200 °C'de 2 saat siire ile sinterlenmistir. Sinterlenen numunelerin pisme
kiigiilmesi, bulk yogunlugu, goriiniir gézenekliligi, su emme, donma ve pamuklasma
ozellikleri incelenmistir. Ayrica X-151m1 difraksiyonu (XRD) ile faz analizleri, optik
mikroskop ve taramali elektron mikroskobu (SEM) ile de mikroyapr incelemeleri
yapilmistir. Boylece kil katkisinin yiliksek firin ciirufu ve manyezit zenginlestirme atig1
karigimlarindan iiretilen seramiklerin 6zelliklerine etkileri incelenmis ve yap1 malzemesi
olarak kullanilabilirligi aragtirilmistir.
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THE INVESTIGATION OF BUILDING MATERIAL PRODUCTION
CONDITIONS AND ITS PROPERTIES BY USING BLAST
FURNACE SLAG AND MAGNESITE WASTE

SUMMARY

Keywords: Blast furnace slag, magnesite waste, building Materials, clay

In this study, the effect of different amounts of clay addition to the blast furnace slag and
magnesite refining waste mixture on usability of the materials as building material was
investigated. The cylindrical samples produced from the mixtures were sintered at 1100,
1150 and 1200 ° C for 2 hours. Firing shrinkage, bulk density, apparent porosity, water
absorption, freezing and efflorescence properties of sintered samples were investigated.
In addition, X-ray diffraction (XRD) with phase analysis, optical microscope and
scanning electron microscopy (SEM) were performed. Thus, the effects of clay addition
on the properties of ceramics produced from blast furnace slag and magnesite refining
waste mixtures and their usability as a building material were investigated.
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BOLUM 1. GIRIS VE AMAC

Gliniimiizde teknolojinin islevleri arasinda oncelikle kaynaklarin kullaniminda
verimliligin artmasi, malzemenin doniistiiriilerek yeniden kullanilmasi, daha hizli ve

ucuz liretim siireci, enerji tasarrufu ve verimlilik artis1 yer almaktadir.

Gelisen teknoloji ile beraber sanayi tesislerinde olusan atiklardaki artis, verimlilik ve
enerji tasarrufu acisindan biliylik 6nem tasimaktadir. Ayrica ¢evre sorunlarini énlem
alma ihtiyaci endiistriyel {liretimden vazgecmeden, atiklarin zararh etkilerini en aza
indirilmesi i¢in Oonlemler gelistirilmeye baslanmistir. Farkli sanayi sektorlerinde ele
alman Onlemlerin basinda endiistri iiriinlerinin ¢evreye olan zararinin azaltilmast,
tiretim proseslerinin 1slahi, iiretim sirasinda veya sonrasinda agiga ¢ikan atiklarin
degerlendirilmesi, yeniden kullanilmasi ve aritma ©6nemi gibi bagliklar 6nem

tasimaktadir.

Yiiksek firin ciirufu, demir- ¢elik sanayinde 6nemli atik maddesi haline gelmistir ve
atitk olarak degerlendirildiginde geri donilisim kazanci yiiksek oldugundan,
ekonomiye ve ¢evreye katkisi ¢cok biiytiktiir. Kullanim alan1 olarak yapi malzemesi,
¢imento, cam sanayinde aliimina kaynagi, dolgu malzemesi olarak insaat sektdriinde
yer alsada, fabrika igerisinde atik stoklama alanlarinda ve atiklarin uzaklastirilmasi

gibi ¢evreye olan zararini azaltmak maliyet acisindan da yiiksektir.

Bazik refrakter sanayinin en Onemli girdi hammaddesi olan manyezit cevherinin
zenginlestirilmesi sirasinda, kaginilmaz olarak yapilan kirma islemi sirasinda,
ortalama % 25 malzeme toz haline gelmektedir. Bu tozlar boyutunun c¢ok ince

olmasindan dolay1 kullanilamadan atik olarak stoklanmaktadir.



Bu tez calismasinda, yiiksek firin ciirufu ve manyezit zenginlestirme atig1 karigimina
farkl1 oranlarda kil ilavesi yapilarak iiretilen malzemelerin yapt malzemesi olarak
kullanilabilirligi incelenmistir. Hazirlanan karisgimlardan {iretilen silindirik
numuneler 1100, 1150 ve 1200 °C'de 2 saat siire ile sinterlenmis olup, sinterlenen
numunelerin pigme kiictilmesi, bulk yogunlugu, goriiniir gozenekliligi, su emme,
donma ve pamuklasma Ozellikleri incelenmistir. Ayrica X-151m difraksiyonu (XRD)
ile faz analizleri, optik mikroskop ve taramali elektron mikroskobu (SEM) ile de
mikroyap1 incelemeleri yapilmistir. Boylece kil katkisinin yiiksek firin cilirufu ve
manyezit zenginlestirme atigi karigimlarindan iretilen seramiklerin 6zelliklerine

etkileri incelenmis ve yap1 malzemesi olarak kullanilabilirligi aragtirilmistir.



BOLUM 2. YUKSEK FIRIN CURUFLARI

2.1. Yiiksek Firin Ciiruflarimin Tanimi

Atiklarin evrimi, niifus artis1 ve artan sanayilesme nedeniyle dnemli bir sosyal ve
cevresel sorun haline gelmistir. Bu konu atik depolama, nakliye, hava ve g¢evre
kirliligi ile ilgili birgok ciddi sorun olusturmaktadir. Sorunun ¢dziilmesi, c¢evre
kirliliginin 6nlenmesi, liretim maliyetlerinin diigiiriilmesi ve enerji tasarrufu igin
Oonemli olan ingaat malzemeleri, beton ve ¢imento {iretimi i¢in endiistriyel atiklari
degerlendirilmektedir. Bu nedenle, bu tiir atiklarin geri doniisiimii icin yeni

yontemler gelistirme ihtiyaci biiylik 6nem tagimaktadir [1,2].

Ciiruf ¢esitli cevherlerin pirometalurjik islemlerinden ¢ikan bir atik iiriindiir. Diinya
capinda her yil yliz milyonlarca ton {iretilen biiylik miktarlarda ciirufa olan ilgi,
giderek artmaktadir. Ciiruf iizerine yapilan aragtirmalar, genellikle ciiruf atiklarinin,
hava kosullarina bagl olarak, ingaat malzemesi olarak veya metal geri kazanimi i¢in

yeniden isleme ile ilgili potansiyel ¢evresel konularina odaklanilmaktadir.

Ciirufun kimyast ve mineralojisi, malzemeyi yaratan metalurjik siireclere baglidir ve
kaderini atik olarak veya tekrar kullanilabilir bir {iriin olarak etkilemektedir.

Kullanilan ¢esitli firinlarda farkli tiirde ciiruflar tiretilmektedir.

Yiiksek firin ciirufu demir ile eszamanl olarak, yiiksek firin i¢inde iiretilir. Demir
oksitler, kiregtas1 ,dolomit gibi bir aki ve kok gibi bir indirgeyici ekleyerek firinda
erimis demire indirgenir. Erimis ciirufu atmosferik sartlar altinda, yavas sogutma ile
katilagabilir (havada sogutmali), kontrollii miktarlarda su ile 1limli sogutma
(genlestirilmis veya kopiiklii), havada hizli sogutma ile (peletlenmis) veya yliksek

hacimli, yiiksek basingli su spreyleri (graniil haline getirilmis) ile sondiirme



yapilabilir. Sogutma orant ve yontemi, ticari kullamimlarini etkileyen ciirufun
Ozelliklerini de etkiler. Havada sogutulmus ciiruflar kristal olup, genisletilmis
gbzenekli cliruflar kristal ve camsi bir malzemedir, peletlenmis ciiruflar camsi ve

kristalli pelletler ve graniile ciiruflar, camsi graniillerdir [3,4].

Yiiksek firin ciirufu, demir ve c¢elik endiistrisinden elde edilen endiistriyel bir yan
tiriindiir. Yiiksek firin ciirufu, dayaniklilig1 artirmak, yiiksek mukavemetli ve yiiksek
performanslt beton iiretmek ve kaynak tasarrufu ile enerji tasarrufu gibi ¢evresel ve

ekonomik faydalari bir araya getirmek i¢in kullanilmaktadir [2].

2.2. Yiiksek Firin Ciirufunun Ozellikleri

Yiiksek firinlarda, gang ve metalik olmayan kirlilikler demir cevherinden ayrilarak
nihai iriinler ham demir ve ciiruftur. Ham demir ve erimis ciiruf yiiksek firinda
birikmekte ve ciirufun yogunlugu demirden daha diisiik oldugu icin ham demirin

lizerine yerlesmektedir.

Ciiruf firindan alindiginda yiiksek 1siya sahiptir ve firin ¢ikisinda ergiyik haldeki
olusum sicakligi 1400-1600°C’dir. Farkli sogutma yontemleri ciiruf bilesimini
etkilemektedir. Yiksek sicakliktaki cilirufun uygun bir sogutma islemiyle gerekli
sekilde islenmesi, ciliruf oOzelliklerini ve geri doniisim icin uygulamalarin
tyilestirmektedir. Ergimis ciirufun iki ayr1 nihai kati halleri vardir. Birincisi erimis
clirufun yavas sogumasindan gelen kristal faz ve digeri ciirufun séndiiriilmesi veya

hizli sogumasindan kaynaklanan amorf veya camsi fazdir.

Is1, elektrik tiretimi veya yakit olarak kullanilmak {izere, ciiruftan enerji elde etmek
icin  birgok  girisimde  bulunulmustur, ancak bunlarin  higbiri  heniiz
ticarilesmemistir.Bunun nedeni, sanayinin enerjiyi geri kazanmaktan ziyade
¢imentoda kullanilmak iizere camsi fazlarin olusumunu tegvik etmeye daha fazla
odaklanmasidir. Enerji geri kazanimu igin, tercih edilen camsi ve amorf fazi liretmek
icin ciiruf yeterince hizli sogutulmamalidir. Kontollii miktarda su ile sogutma

yontemiyle, camsi yiiksek firin ciirufu (graniile yiiksek firin ciirufu) tiretilir.



Ciiruf sogutmasi sirasinda, kati fazlar goézlenmekte ve bu durum viskoziteyi
arttirmaktadir. Sivi fazdan kati1 faza sicaklik diistiiglinde, fazlarin bilesimi siirekli
olarak degisecektir. Erime noktasi, yiiksek firin ciirufunun kimyasal icerigiyle ilgili
kritik 6zelliklerinden biridir. Yiiksek firin clirufunun erime noktasi, CaO'nun SiO2'ye
orani olan baziklik oranini arttirarak, artmaktadir. Bu oran kristallesmeyi etkiledigi

icin temel bir ciiruf karakteristigidir.

Demir ve celik sektoriinde acgiga yaklasik % 25-30’u oraninda yiiksek firin cilirufu
cikmaktadir. Ciirufun iceriginde kil olmamasi, iyi bir siirtinme ozelligine sahip
olmasina ve piiriizlii bir ylizeye sahip olmasida iyi adhezyon 6zelligi kazandirmasini
saglar. Bir diger 6zellig ise, donma-¢dziinme karsi1 dayanimi fazla olmasidir. Ciiruf
atiginin karigimlarda kullanilmasinin avantajlart arasinda yogunluk degeri, su emme
ylizde degerinin diisiik olmasi ve baglayiciligi 6zelligi ogiitiildiiglinde arttirmasi

olarak gosterilmektedir [5,6].

Yiiksek miktarda SiO2’nin yiiksek firin ciirufun erime noktasini diisiiriirken, ciirufta
kristallerin olusumunu geciktirir, mukavemeti ve su gecirgenligini arttirir. Bu
nedenle, ciirufun sogutulmasi prosesi, enerjinin geri kazanilmasini saglamasi ve
uygun cliruf ozellikleri iiretmesi ile demir ve celik iiretiminde O6nemli bir yer
tutmaktadir [8]. Gozenekli ve belli miktarda sahip oldugu su,buhar ve hava
piiskiirtiilmesi ile olusan yiiksek firin ciirufunun 6zgiil agirhgi, 1100-2200 kg/m? tiir.
Renk acisindan degerlendirirsek, agik krem rengindedir. Fiziksel ozelliklerinde
cliruflar degisiklik gosterselerde, islenme kolayligr o6zelligi , 1s1 izolasyonu
yapilabilme 06zelligi, donma ve ¢oziilmeye ve atese karsi olusturduklar yiiksek
mukavemet sayesinde maliyette yaklasik olarak %10-15 yap1 sektorii i¢in kazang

saglamaktadirlar [5].
2.3. Yiiksek Firin Ciirufu Yapisi
Camsi yapiya sahip olan yiiksek firin clirufunu kristal yapidaki kuartza gore ele alip,

incelemek gerekmektedir. Kuartzin yapisini olusturan  SiOs4 tetrahedronlari her

kosesinden diger tetrahedronlara bagli bir aradaki diizgiin yapis1 krsital yapiy1



meydana getirir. Silikanin camsi yapisindaki tetrahedronlarinin dizilisinin diizgiin
dizilimi ve bu dizilimin tekrar eden yapida olmasini bozan, kirilan Si-O-Si baglari
yerine metal katyonlarinin yer almasidir. Bu yapida her tetrahedronun dort kdsede
baska bir tetrahedrona komsu olmasi durumu 1-4 komsu tetrahedron olmasini
saglamigtir. Bu nedenle, ii¢ boyutlu bir kafes yapida ortadan kalkmustir. Ayrica camsi
ciiruf yapisinda ise baz1 Si yer aldig1 noktalarda diger atomlar yer almustir. Si™ yerine
Al nin gelmesi ile SiO2’nin, bir AlO: ile yer degistirmesini rnek verebiliriz. Notr
olan elektriksel yiik ise eksi olmustur. magnezyum ve kalsiyum katyonlar

arayagirerek notr yapt korunmaktadir [8,9,10].

2.4. Yiiksek Firin Ciirufunun Avantajlar

Yiiksek firin ciirufu ilk olarak 1774 yilinda sénmiis kiregle beraber har¢ yapimi igin
degerlendirilmistir. En 6nemli 6zelliklerinden biri olan baglayici olma 6zelligini ise,
Almanya’da Emil Langen tarafindan kesfetilmis ve 0giitiilmiis yiiksek firin ciirufu ilk
kez Almanya’da 1800 yillarinda iiretilmeye baslanmistir. Yiiksek firin clirufunun
firindan ¢ikisindaki uygulama yontemi ile kullanim alani belirlenmis oldugu gibi
ozellikleride belirlenmis olur. Ornegin, havada sogutma yontemi ile iri kristalli yap1 ,
asfalt yadabeton iiretiminde kullanilirken, genlestirme yontemiyle elde etti§imiz ise
hafif olmasi sebebiyle hafif beton {iiretiminde kullanilir. Graniile yiiksek firin

clirufunun en 6nemli kullanim alanlarindan biri ise ¢gimento sanayisidir.

Yiiksek firin clirufunun ¢imento alaninda kazandirdigi birtakim avantajlar1 vardir.
Ciirufun camsi1 piiriizsiiz yapist onun islenebilirlik 6zelligi acisindan olumlu
etkilemektedir. En yararli 6zelligi ise, ¢imetonun iiretimi esnasinda hidratasyon
1s1sin1 diisiirmesidir. Ayrica, yiiksek firin cliruflu ¢imento ¢ekme dayanimi agisindan

biraz da olsa olumlu etki etmektedir.

Betonun yapisinda olusan korozyona karsi, betonun gecirimlilik 6zelligini kloriire
kars1 olusturduklar1 direngle arttirirlar. Ciinkli ¢imentonun igerisinde olusan bosluk

miktar1 yiiksek firin ciirufu miktartyla azalir. Ayrica yiiksek firin ciliruflu ¢imentolar



daha gecirimsiz olduklarindan siilfatin beton da olusturdugu ¢evresel sorunlara karsi

direnc olustururlar.

Cimentoda alkali tuzlarin (Na,K,OH) aktif silis barindiran agregalarla reaksiyona
girer. Reaksiyon yavas ilerler, hemen anlasilmaz ve sonucunda hacim olarak
genlesme meydana gelir. Yiiksek firin cliruflu ¢imentoda ise, toplam alkali miktar1 az
oldugundan, ciiruf miktar1 reaksiyon sonucunda olusacak genlesme ihtimalini azaltir

[11,12,13].

2.5. Yiiksek Firin Ciirufu Kullanim Alanlar

Ciruf atigmin c¢ogunlugu, insaat malzemesi olarak kullanilmaktadir. Cevre
kirliliginin Onlenmesi, iiretim maliyetlerinin azaltilmasi ve enerji tasarrufu igin
onemli olan beton ve ¢imento liretimi i¢in endiistriyel atiklarin, ingaat malzemeleri
olarak kullanilmasi gerekmektedir.Bu nedenle, bu tiir atiklarin geri doniistimii i¢in

yeni yontemler gelistirilmesi ihtiyact biiylik 6nem tagimaktadir [1,2].

Ciirufun sogutulmasina bagli olarak ozellikleri ve kullanim alanlar1 da cesitlilik
gostermektedir. Havada sogutulmus ciirufun sert ve yogun yapisi, bir ingaat agregasi
olarak uygun olmasin1 saglar. Graniile ciirufun giiclii ¢imento Ozelligi, betona
eklendiginde uzun siireli mukavemetini arttirir. Peletlenmis ve genisletilmis cliruf
diisiik yogunlugu nedeniyle, hafif agrega olarak kullanilir [3,9].

Genel olarak ciirufun kullanim alanlarin1 incelersek; ¢imento sanayisinde, beton ve
asfalt agregasi olarak, briket ve tugla yapiminda, cam iiretim sanayisinde, tarim ve

¢evre uygulamalaridir.

Dogrudan veya elenmis olarak ciiruflar1 iki gruba ayirabiliriz.

Kullanilan alanlart dogrudan olanlar:

a. Hafif beton agregasi

b. Hafif dolgu malzemesi



c. Beton agregasi

d. Yalitim

Kullanilan alanlar1 6giitlilmiis olanlar:

Cimento yapimi

IS

Cam Sanayi

c. Har¢ Enjeksiyonu

&

Zemin Stabilizasyonu

2.5.1. Yiiksek firin ciiruflu ¢imento

Yiiksek firin ciiruflu ¢imentonun iretiminde, hammadde olarak kiragtasi, silis,
aliimina ve demiroksit yaklasik olarak 1400- 1500 °C ’de pisirilip klinker elde edilir.
Daha sonra klinkere alcitast ile 6giitme yapilarak Portland ¢imentosu elde edilir.
Ogiitme esnasinda, klinker, alitas1, ciiruf kullanilmaktadir.Diger bir yontem ise,
ciiruf ve ¢imento klinkeri ayr1 ayri 6glitme islemi uygulanip, belirli oranlarda

karistirilmaktadir [12].

2.5.2. Yiiksek firin ciiruflu ¢cimentonun betondaki yeri

Cimento ve beton yapiminda yiiksek firin clirufunun ¢ok oOnemli bir puzolan
oldugudur. Ciiruf beton {iiretiminde ucuz iiretime imkan sagladigi gibi miihendislik

acisindanda iistiin etkiler yaratmistir [5].

Boylelikle yiiksek firin clirufu kullanim agisindan bir ¢ok avantaj saglamaktadir.
Yiiksek firin ciirufu ile yapilan beton, gelistirilmis siilfata kars1 dayaniklilik,
islenebilirlik, terlemeyi azaltmak ve ekonomik faydalar dahil olmak iizere bir¢ok
avantajlara sahiptir. Ayrica, hidratasyon 1sisin1 azaltma 6zelligi priz sliresini uzun
kullanim saglamaktadir. Hidratasyon 1sis1, betonda 1s1 gerilmelerine sebep olur, kiitle
betonda i¢ ve dis sicaklik farkindan kaynakli 1si1l catlaklar olusmaktadir. Kiitle

betonlarda ciiruf kullanim1 bu durumu 6nlediginden, daha idealdir. Diger 6zellik,



terleme kapasitesini ve hizini ciiruf azaltmaktadir. Ciinkii ciirufun su ihtiyaci azdir.
Islenebilirlik agisindan bakarsak, ciirufun yapisi, camsi ve piiriizsiiz olmasi ile
olumlu yonde etki saglar. Uygun oranda yiiksek firin ciiruflu ¢imento, priz siiresini
yaz aylar icerisinde kisaltma yoniinde katki saglamaktadir [12,14]. Ayrica yiiksek
firin ciirufu; ¢imento ve beton gibi yapt malzemelerin iiretiminde CO: ile olusan
zarar1 azaltan, atiklarin degerlendirilmesi konusunda da ¢evreye olan olumlu etki

yaratan yapidir.

2.5.3. Yiiksek firin ciirufunun diger kullanim alanlari

Ciirufun c¢evre uygulamalarinda kullanimi, fosfor, nitrojen gibi elementlerin
cozeltiden uzaklastirilmasi ve istenmeyen endiistriyel emisyonlarin kontrol edilmesi
ile ilgili son yillarda ¢aligsmalar ile artmaktadir. Cok sayida ¢alisma, ¢elik clirufunun
fosfor suyunu atik sudan veya tarimsal akistan uzaklagtirmak igin etkinligini
tartigmaktadir. Buna ek olarak, ozon seviyelerini arttirabilecek, asit yagmuru
olusturabilen ve su ekosistemlerini asitlestirebilen nitrojen oksitlerin emisyonu,
atesleme sicakligini diistirerek klinker tiretmek i¢in kullanilan ¢imento firinlarina
celik ciirufu eklenmesiyle azaltilabilir. Ciiruf, komiir ve baz metal islemlerinden
kaynaklanan asit-maden drenajinin aritilmasi i¢in asit-nétralize edici bir madde
olarak da kullanilmaktadir. Ciiruf da toprak diizenleyici, giibre veya toprak kiregleme

malzemesi olarak kullanilmaktadir.



BOLUM 3. MANYEZIT ATIGI

3.1. Manyezitin Tanim

Magnezyum karbonatin minerali olan manyezit, 6zellikle refrakter malzemesi olarak
ve magnezyum oksit ile magnezyum alasimlari i¢in hammadde kaynagidir. Saf halde
renksiz olup, saf olmadigi hallerde siyah, gri, sar1 gibi renklerde bulunmaktadir.
Manyezitin jeokimyasal yapisi, mineral 0&zellikleri gibi faktorler manyezit
yataklarinin kokenlerini ve yapilarmi belirlerler. SiO2, Fe:03, CaO ve Al203 gibi

yapilarda manyezitin olan kalitesini belirlemede yardimci olurlar.

Ulkemizde manyezit yataklar1 yaygin olarak bulunmaktadir, manyezitler kimya
sanayisinde ve seramik sektoriinde kullanildig1 gibi refrakter malzemesi olarak da

degerlendirilmektedir.

Manyezitin kalsinasyon yoluyla iiretilen sinter manyezit veya magnezya (MgO),
yaklagsik olarak 1400-1800°C lerde 1sitilmayla CO2 ortamdan uzaklastirdiktan sonra,
MgO iiretimi gerceklestirilir. Sinter manyezit daha ¢ok yiiksek kalitedeki manyezit

yatak ve cevherlerinden elde edilir ve refrakter hammaddesi olarak degerlendirilir.

Manyezit cevherinde yiiksek oranda MgO, diisiik oranda da CaO, SiO2, Fe203, Al203
bulunmaktadir, mineral olarak MgCO3 ve dolomit ile aragonite barindirmaktadir

[15,16].

3.2. Manyezit Cevherinin Zenginlestirilmesi

Manyezit cevherinin zenginlestirilmesi i¢in bir¢gok yontem kullanilmaktadir. En

yaygin asagida belirtilen yontemler verilmektedir:
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1) Elle Ayiklama
2) Boyut Kiigiiltme
3) Manyetik Ayirma
4) Elektrostatik
5) Optik Ayirma

6) Flotasyon ve Kalsinasyon

Karbonat, hidroksit, siilfat, nitrat, asetat gibi 1siyla yatay doner veya dikey saft
firinlarinda oksit formuna doniistiiriilmesine kalsinasyon islemi denilmektedir.
Kalsinasyon sonucunda oksitler meydana gelir ve CO2, SO2, H2O ugucu firiinleri

blinyeden ayrilir [17].

Manyezitlerin biiyiik kismi, 1650-2000 °C arasinda sinterlendikten sonra refrakter
sanayinin hammaddesi olan sinter manyezit olarak iilkemizde degerlendirilmektedir

[18].

3.3. Manyezit Mineralin Ozellikleri

Sinter manyezitin kimyasal formiilii MgO olup, molekiil agirligi 40,304 gramdir.
Manyezit mineralinin kimyasal formiili MgCOs; olup molekiil agirligi 84,314
gramdir. Erimez, ancak 700 °C'de ayrisir. Bilesiminde % 52,3 COz, % 47,7 MgO ve
cok az miktarda Fe2Os teorik olarak yer alir. Sertlik derecesi 3,4-4,5 arasinda

degisirken 6zgiil agirligi 2,9-3,1 olan mineral yapidir.

Manyezitin inert bir azot atmosferinde ayrigsmasi su sekilde temsil edilebilir:

MgCO3 — MgO + CO2 (3.1)
Manyezit mineralini, sinter manyezit elde etmek icin, manyezit mineralinin

yapisindan CO2’nin uzaklastirilmaktadir. Bu doniistiirme islemi sirasinda; 84,314

(MgCO03) / 40,304 (MgO) = 2,092 oraninda agirlik kayb1 olugmaktadir [15,19].
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Tablo 3.1. Manyezit mineralinin optik ve mineralojik 6zellikleri [15].

Parametre
Kimyasal Bilesimi

Kristal Sistemi
Kristal Bi¢imi

Sertlik

Ozgiil Agirhk
Dilinim

Renk ve Seffaflik
Cizgi Rengi
Parlakhk

Optik isareti

Optik engebe

Sonme
Cift kirma
ikizlenme

Ayiria ozellikleri

Bulunusu

Ozellikler

MgCO;

Hegzagonal

Kristalleri yaygin degildir; genellikle rombohedral; nadiren prizmatik; levhamsi,

masif kompakt, orta-ince taneli, tebesirimsi, bazen lamelli yada lifsi

3,5-4,5 mohs

2,7-3,1

Miikemmel

Renksiz, beyaz, gri, sarimsi-kahverengi, seffaf, yar1 seffaf

Beyaz

Camsi, donuk, mat

(-) Negatif

Mikroskop tablasinin ¢evrilmesi esnasinda, kalsit ve dolomitte oldugu gibi,
Optik engebede bir degisim varlig1 gozlenir.

Dilinim izlerine gore simetrik sénme gdsterir.

Cok kuveetlidir. Girsim renkleri, yiiksek dizilere ait beyaz-ince grisi renkleridir.
Goriilmez

Kalsitte oldugu gibi, soguk seyreltik HCI'den etkilenir ve kopiirerek ¢oziiniir.
Manyezit, kalsite gore daha az bulunur ve genellikle sedimanter kayalarda
olusur.

Magnezyumca zengin metamorfik ve magmatik kayalarin karbonik asit igeren
sularla

altere edilmesi sonucu meydana gelir. Serpantinlesmis kaya kiitlelerinde sik¢a
rastlanir.

Talksist gibi magnezyumca zengin metamorfik kayalardaki damarlada da olusur.

Sinter manyezit iceriginde; % 95’den fazla MgO, 2:1 CaO/SiO orani ise 2 ve demir

orani ise Fe2Os diisiiktiir. Kostik kalsine manyezitte ise; % 80-90 oraninda MgO, %

2,5 oraninda CaO, maksimum % 3,5 SiO2 bulunmaktadir [20].

3.4. Manyezit Cevherinin Uretimi

Manyezit cevheri patlatma yontemi kullanilarak manyezit isletmesinde patlatilip,

triyaj isleminin yapilacagi saha alanina is makineleri yardimi ile getirilip, el ile
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ayiklama islemi gerceklestirilir. Elenen atik manyezit cevheri stoklama alaninda

stoklanir.

Manyezit iiretiminin baz1 avantaj ve dezavantajlari bulunmaktadir [15,18].

a) Manyezitin {iretiminin avantajlart:

1) Uretiminde yiiksek saflik icermesi,

2) Kimyasal analiz, miisteri istegine gore belirlenebilir,

3) Yiksek yogunluga sinterlenebilme 6zelligi,

4) Kireg / silika orani rahat bir sekilde ayarlanabilir.

b) Manyezitin iiretiminin dezavantajlart:

Yapisinda yiiksek bor igerigi bulunmaktadir. Bu 06zelligin azaltilmasi i¢in 6zel

yontem kullanilir. Enerji tiikketimi dogal kokenlilere gore ¢ok fazla olmasidir [15].

Konsantre manyezit
cevheri liretim
tesisleri

Tiivenan
manyezit ceheri
stok sahasi

Tiivenan manyezit
cevhari stok sahasi

A A

Triyaj islemi sergi
sahas1

l—

b

Atik manyezit
cevheri stok sahasi

Sekil 3.1. Konsantre manyezit cevher iiretimi akim semasi [15].

3.5 Manyezit Kullanim Alanlar1

Acgik
ocak
manyezit
isletmesi

Manyezit cevherinin biiyiik bir boliimii, kostik kalsine manyezit ve sinter manyezit

elde edilerek bazik refrakter tugla yapiminda degerlendirilmektedir.
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Diger kullanim alanlari; manyezitin ham hali, magnezyum tuzlar1 eldesi ve ilag
yapimi asamasinda, ¢imento sanayisi, kimya sektoriiniin belli alanlarinda, araba

lastigi tiretiminde, kagit ve seker sanayinde yer almaktadir [18].

Atik manyezit tozu ise, manyezit islemi sirasinda toplanan en 6nemli atiktir. Diinya
manyezit rezervi yaklasik 3420 milyon ton civarindadir. Bu atik malzemenin
yaklasik 500.000 tonunun her y1l stoklandig1 ve partikiil biiytikliigliniin ise % 80'inin
165 mikrondan kiiciik oldugu ortalama 79 mikron oldugu bilinmektedir. Atigin
stoklanmas1 zordur ve kaginilmaz olarak ¢evreye zarar vermektedir. Atik manyezitin
degerlendirilerek, seramik, duvar ve yer karolari, cam seramik endiistrilerinde

kullanildig: bilinmektedir [21,22].



BOLUM 4. KARO SERAMIK YAPI MALZEMELERI

4.1. Karo Seramik Yap1 Malzemelerinin Tanimi
Farkl 6zelliklerle yer alabilen, seramik esasli malzeme olan karo seramikler, yiliksek
oranda porozite ve su emme degeri icermektedirler (Tablo 4.1.). Kullanimlari

ozelliklerine gore asagidaki sekildedir:

1. Yer Karolari

2. Dis cephe seramikleri
3. Fayanslar
4. Mozaikler
Tablo 4.1. Karo seramik tiirleri [23].
Su emme Pigirim
Biinye Biinye Biinyelerin Elde edilen
davranisglari sicakliklari .
Ttrleri Renkleri Ozellikleri iriinler
% °C
Beyaz ya Yumusak, i¢ yiizey
Fayanslar ) 10-22 1000-1200 o
da renkli opak, poroz. seramikleri.
Yer karolari, dig
. ) cephe
Pekismis Beyaz ya Az porozite,
o ] 1-10 1200-1300 seramikleri, i¢
Ciniler da renkli sert ve opak.
ylizey
seramikleri.
Karolar, dis
Porselenler Beyaz 0-1 1250 Sert, yogun. cephe

seramikleri.
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Gliniimlizde seramik karolarin kullanim yerleri ¢esitlilik kazanmistir. Konut
duvarlarinda yer aldig1 gibi yerlerin yiizeylerinde, i¢ ve dis cephelerde sirli veya

sirsiz olmak tizere bulunabilmektedir.

Seramik karolar, sintelerme sonrasi olusan yapilar alt kisminda yer aldig1 gibi iistte
ise camlasabilen oksitli yapilar bulunmaktadir. Ust kisim ince tabakalar halinde

sirlardan meydana gelmektedir [24,25].

4.2. Karo Seramik Biinyelerinin Hazirlanmasi

Karo seramik hammaddeleri igerisinde iki temel grup yer almaktadir. Feldspat iceren

hammaddeler ve kaolen ya da kil igeren hammaddelerdir.

4.3. Seramik Karolarin Hammaddeleri

Gozenekli yapiya sahip fayanslarin yiizeyinde sirlar oldugu gibi beyaz hamurdan
olugsmaktadirlar. 1050-1250°C sicaklik arasinda piserler ve onlar1 porselenlerden

ayiran en belirgin 6zellikleri sertlesme fayanslarda ger¢eklesmemesidir [23].

Fayanslar mat yada parlak, degisik geometrik yapida goriiniime sahip olabilirler.
Ayrica iist kisimlarint olusturan sirlardan kaynakli ¢atlak ve benzeri agiklik yer
almamaktadir. Sir yapilar1 dayamiklilik 6zelliklerinde etken olabilmektedir. Ornegin

beyaz yada krem rengindeki fayanslarda uzun dayanim 6zelligi goriilmektedir.

Sertlik derecesi fayanslarin en énemli 6zelliklerinden biridir. Bu tiir fayanslar sert
yapida bulunurlar. Genel olarak fayanslarin 6zellikleri arasinda asagidaki maddeleri

siralayabiliriz.

1. 90 derece kdselere sahip, diizgiin ebatlarda yapilmalidirlar.
2. Fayanslarn tist kisimlari glaziirlerle tam kapanmis olmalidir.
3. Glaziirler homojen yapiya sahip olmalidir, benek gibi yapilar

bulundurmamalidir [23].
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4.3.1. Kaolenler

Kaolinitler, kaolenleri meydana getirirler ve kaolenin hammaddesinin kimyasal
yapist (Al2Si205(OH)4) gosterilmektedir. Kaolitler %39 AlOs yapisinda barindiran

kaolitler, iri yapidadirlar ve kaolitler massenin temelini meydana getirirler.

Kaolenler 1430°C'de sinterlenebilme 06zelligine ve 1710°C'de ise ergiyebilme
ozelliklerine sahiptirler. Ayrica ince ve iri taneli halleride bulunan kaolenlerin, ince

tanelileri poroziteyi azaltir.

4.3.2. Killer

Grovaklar, feldspat, kaolenlerden olusan kayaclarin asinmasi sonucu ve topraklardan
olusan kil, genellikle iyi pirisilmis olup, plastik 6zelliklerinden dolay1r kuru

mukavemette artis gosterilmesini saglar.

4.3.3. Kuvars

Farkli hammaddelerinin kullanimimin arttirilmasi islemleriyle, yiiksek saflikta
tiretilebilen, kuvars yapisi ¢ok biiyiik 6nem tagimaktadir. Kuvars eldesinde kullanilan
hammaddeler ucuz olduklart ic¢in g¢esitli kullanilabilmektedir. Kuvarsin artisiyla

beraber yapidaki sertlik derecesi artmaktadir.

Isitma ve pisirilme islemleriyle farkli yapiya sahip kuvarslar birbirlerine
donistiiriilebilmektedir. Diisiik uzama katsayisinda olan kuvarslar ¢atlama
olusumunu 6nleyebilmektedir.

4.3.4. Feldspat

Alkali hammaddeleri arasinda yer alan ig¢eresinde K20, CaO ve NaxO bilesiklerini

bulunduran feldspatlar, dogada saf olarak bulunmaklari i¢in en 6nemli yapilardandir.
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Akigkanlik ozellikleri olan feldspatlar, 1250°C'de ergiyebilmektedirler. Yapida
feldspatlarin sayisi1 artarsa kaolenlerin ergime derecelerinde diisiis yasanmaktadir.

Feldspat iceren yapilarda pembe benek sekli olusmaktadir.

Seramikler i¢in en Onemli kategoride olan potasyumlu feldspatlar, ergime ve
yumusayabilme dereceleri yakin olmadiklarindan firinlarda ayr1 yerlerde
1sinabildikleri gibi dereceleri yakin olan diger hammaddelerle denge halinde yapinin

deformasyon olusumunu onleyebilirler [23, 26].

4.3.5. Pegmatitler

Pegmatitler, renklendirici 6zelligini olan igerisinde titan ve demir bulunan feldspat ve

serbest kuvarslardan olusan bilesimdir.

Renklendirici 6zelligi yapida titanin ve demirin az bulunmasi halinde sarilik
olusumuna neden olmalar1 seramik yer karolar1 agisindan 6nemli iken, fayanslar

agisindan ise 6nemsiz bir ozelliktir.

4.3.6. Kalker, mermer ve dolomit

Yapisinda %90 oraninda yada daha fazla kalsitler yer alan kalkerli kaynaklarin
basing ve 1s1 yardimiyla metamorfozundan olusan mermerler, dolomitlerle benzer

etkileri vardir.

Uzama katsayilarin1 diislirdiiklerinden, olumsuzluklar1 giderir ve yapida fazla

bulunmalar1 durumunda sar1 benekler yada pembe benekler gozlenmektedir.

Su ile birlesme durumunda alkali 6zellikli mermerin, glaziirdeki degisimi sonucu
catlaklar yada agikliklar goriilemektedir. Diger yandan, zararli etkilerden korunmak

amaci ile yaklasik %1 oraninda mermer yada dolomit yapida bulundurulur.
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4.3.7. Magnezit

Karbonath kalsitler grubunda bulunan magnezitler, amorf yada kristal faz olmalarini
farkli renklerde olmalariyla anlasilmaktadirlar. Magnezitlerin hammaddeleri kalsit
yada dolomit olmalarin1 HCl metot yardimi ile ayirt edilebilmektedirler. Ornegin,
dolomit hammaddesi bulunan magnezite HCl metoduyla bakildiginda, az oranda
koptirebildigi halde kalsitli hammaddeden olusan yapida ¢ok fazla kopilirme
goriilmektedir.  Ayrica magnezit yapisinda goriilen karbonat = 900°C'de

parcalandigindan, fayanslarin i¢erisinde bulunmamaktadirlar.

4.4. Fayans Tiirleri

4.4.1. Feldspatik fayans

Saglik amacli kullanim alanlar1 oldugundan feldspatik fayanslarin, hamurlarmin

pisirilme sicakliklar yiiksek 1silarda, 1140-1300°C'de yapilmaktadir.

Feldspatik fayanslar, icerisinde feldispat oldugundan kalkerli fayanslara kiyasla daha
sert ve daha saglam yapidadirlar. Bir diger Ozellikleri ise, daha az porozite

icermeleridir.

Giliniimiizde verim acgisindan en uygun fayans feldspatik fayanstir. Bu fayans tiiriiniin

yaklasik %55 kil, %5 feldspat gibi karigimlar yer almaktadir.

4.4.2. Kalkerli fayans

Kalkerli fayans tiirlinde, igerisinden yaklasik %25 oraninda mermer
barindirdiklarindan dolayi, en diisiik sicaklikta pisirilme gergeklestirilebilmektedir.
Pigirilme sicaklik araligi 950-1200°C'de gosterebiliriz. Ayrica kalkerli fayanslarin

ergime dereceleri diisiiriilmesi MgO ilavesiyle ger¢eklesmektedir [27].
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Fayans hamurlarinin karisim oranlar farkli alinarak ve pisme dereceleri farkl
tutularak  sertlik derecelerinde degistirilebilmektedir. Ornegin duvar karolar,
seramik tiirli karolarinda %10 mermer, %5 feldspat karisimi ve 1050°C pisirilme

sicakligi ile yapilmaktadir.

4.4.3. Magnezitli fayans

Seramik yer karolari ile beraber yaklasik 1260°C'de magnezitli fayans tiirleri
tiretilebildikleri gibi ayni firin igerisinde feldispatli yada kalkerli biskiivilerle

sirlanabilir ve pisirilebilir.

4.5. Yer ve Duvar Karolarinin Uretimi

Yer ve duvar karolarinin iiretim asamasinda olusturulan receteler birbirinden farklilik

gostermektedir.

Biitiin hammaddelerin (kil, mermer, kaolen, feldispat gibi) agirliklar1 6l¢iiliip
degirmenlere konulur. Sulu ¢amur eldesi i¢in, bir miktar flint taglar1 yardimiyla su
ilavesi yapilir. Suyun ayrismasi igin filter pres kullanilarak basingli stizme islemi
gerceklestirilir. Boylelikle homojenizasyon yapilmaktadir. Kurutma arabalari ile
olusan camurlar kurutma kamarlarina gotiiriiliir. Uygulanan sicak havayla beraber
sular1 uzaklastirip, tamamen kurutma gerceklestirilir. Boylelikle, karolarin igerisinde

barindiklar1 %6 oraninda nem %1 oranina diistiriilmektedir [23,24].

Boyutsal kararliliklar1 fazla ve sekillendirme agisindan uygun seramik karolar elde
edebilmek i¢in kuru presleme metodu kullanilmaktadir. Hidrolik preslerle yapilan

islemin ardindan yogunluk oranlar1 fazla karolar elde edilmektedir.
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Pisme islemi gerceklestirilmis, firindan ¢ikmis fayanslara biskiivi fayans denilir.

Firindan ¢ikisin ardindan ¢atlak yada kirik gibi kusurlu biskiiviler ayiklanmakta ve

saglam olanlar sirlama islemi i¢in gonderilmektedir. Sirlama islemi gerceklestikten

sonra, ikinci pisirilme islemi i¢in 1000°C'de olan firinlara yerlestirilmektedirler. Bu

islemin ardindan karolar kalite kontrol asamasindan gecirilmektedir [23,24].

Tablo 4.2. Seramik karolar ile ilgili Avrupa ve Tiirk Standartlari [29].

Karo Seramik ile ilgili Tiirk ve Avrupa Standartlari

Seramik Duvar Karolarn

Ebat Toleranst uzunluk ve genislik «12 cm 0,5
> 12 cm +£0,3
<250 cm £0,5 mm
kalinlik >500 -1000 cm +0,7 mm
>1000 cm 0,8 mm
Gonyeden sapma max +0,5
Kenar Diizgiinliigii max +0,3

Tablo 4.1. (Devami)

Yiizey Diizgiinliigii merkezi egrilik: % 0,5, -% 0,3
kenar egrilik: % 0,5, -% 0,3
carpiklik: +% 0,5
Yiizey Kalitesi %S5 Kusurlu
Tablo 4.2. (Devami1)
Su emme % 10 -% 20

Egilme Dayanimi

ort. 15+ 7,5 mm

ort. 12+ 7,5 mm

Sirli Yiizey Sertligi

min. 3

Is1 Genlesme Kat Sayis1 max. 9X10/°C

Seramik Yer Karolan




Tablo 4.2. (Devami)

Ebat Toleransi uzunluk ve genislik 190 <S « 410+ % 0,75
Tablo 4.2.(Devami)
$>410+%0,6
kalmlik +%5
Gonyeden sapma +% 0,6
Kenar Diizgiinliigii +% 0,5
Yiizey Diizgiinliigii +%0,5
Su emme max. % 3
Egilme Dayanimi min. 27
Yiizey Sertligi min. 5

Is1 Genlesme Kat Sayis1 max. 9X10/°C
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BOLUM 5. DENEYSEL CALISMALAR

5.1. Deney Programi

Deneysel c¢aligmalarda, Kiitahya Manyezit Sanayi A.S. (KUMAS) manyezit
zenginlestirme atig1 ve Eregli Demir ve Celik Fab. T.A.S. (ERDEMIR) yiiksek firm
cliruf karistmina farkli oranlarda kil (KALE kil 220) ilavesi yapilarak iiretilen
malzemelere kil katkis1 ve sinterleme sicakliginin etkileri arastirilmis, yapi
malzemesi olarak kullanilabilirligi incelenmistir. Agirlikga %50 manyezit atig1 ve
%350 yiiksek firin clirufundan meydana gelen ana karisima agirlikca %0, %20, %40,
%60, % 80 ve %100 kil ilave edilerek 6 bilesim hazirlanmistir. Hazirlanan
karisimlardan presleme yontemiyle silindirik numuneler hazirlanmis ve farkl
sicakliklarda sinterlenmistir. Kil katkisinin ve sinterleme sicakliklarinin (1100°C,
1150°C, 1200°C) atiklardan iiretilen seramik malzemelerin 6zellikleri iizerine etkileri

incelenmistir. Deneysel ¢aligmalarla ilgili akim semas1 Sekil 5.1.'de verilmistir.

l Yiiksek firn clirufu ve manyezit atiginin bilyal degirmende 6giitiilmesi (-75 |
pm)
) L 4
Yiksek firm ciirufu ve manyezit atiginin farkli oranlarda kil katkisiyla
karistirilmasi

__ ’ .
ll 100°C'de 24 saat kurutma
'} J

Nemlendirme ve graniile etme

L 2
30 MPa basingla
kaliplama
.

100°C'de 24 saat kurutma
. A d _
| 1100°C, 1150°C ve 1200°C'de sinterleme
[ v )
Testler ve
Oletimler

Sekil 5.1. Deneysel ¢aligmalarin akim semasi.
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5.2. Numunelerin Uretimi

5.2.1. Numune hazirlama

Deneylerde kullanilan manyezit zenginlestirme atig1, Kiitahya’da bulunan Manyezit
Sanayi A.S.'den (KUMAS) temin edilmistir. Diger atik malzeme olan yiiksek firin
ciirufu ise Eregli Demir ve Celik Fab. T.A.S.’den (ERDEMIR) alinmistir. Yiiksek
firin ciirufu ilk 6nce halkali ve bilyali degirmenlerde ogiitiilerek inceltilmis daha
sonra elenerek (-75 um ) deneylerde kullanilmigtir. Toz halde temin edilen diger
malzemeler kil ve maynezit atig1 da karigimlarda kullanilmadan once elenmistir (-75
um). Numunelerin hazirlanmasinda kullamlan KUMAS manyezit iiretim atigi,
ERDEMIR yiiksek firin curufu ve kilin (KALE kil 220) agirlikca (%) kimyasal

bilesimleri Tablo 5.1.’de verilmistir.

Tablo 5.1. Manyezit {iretim atig1, yiiksek firin clirufu ve kilin agirlik¢a (%) kimyasal bilesimleri.

Kirpyqsal Manyezit"Uretim Atig1 Yiiksek Firmn Cirufu (K Alill{j il
Bilesik (KUMAS) (ERDEMIR) 220)
SiO; 35,61 45,18 66,80
AlLO; 2,04 11,51 21,00
TiO» 0,22 0,93 0,60
Fe,0; 6,04 1,25 1,80
CaO 2,73 33,58 0,10
MgO 33,34 5,02 0,60
Na,O 0,08 0,30 0,10
K20 0,02 0,72 2,00
MnO - 1,18 -
P,0;s - - -

K K. 19,92 0,33 6,90
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Manyezit atig1 ve yliksek firin ciirufundan elde edilen ana bilesime agirlikca %0,
%20, %40, %60, % 80 ve %100 kil ilave edilerek 6 yeni karisim hazirlanmastir.
Homojen karigimlarin elde edilebilmesi amaciyla AlOs bilyalarin  bulundugu
ortamda bilyali degirmende 250 rpm’de 2 saat siireyle karistirma islemi
gerceklestirilmistir. Deneyde kullanilan numunelerin kodlar1 ve agirlikga (%) kil
oranlar1 Tablo 5.2.‘de verilmistir. Ayrica Tablo 5.3.'de 6 farkli bilesimde hazirlanan

numuneler i¢in hesaplanan kimyasal analizler gosterilmistir.

Tablo 5.2. Deneyde kullanilan manyezit atig1, yiiksek firin ciirufu ve kil oranlar1 ve numune kodlari.

Numune kodu % Agirlikga

Manyezit Atigt  Yiksek Firin Curufu  Kil

CM20 10 10 80
CM40 20 20 60
CMo60 30 30 40
CMS80 40 40 20
CM100 50 50 -
K100 - - 100

Tablo 5.3. Hazirlanan bilesimlerin agirlik¢a (%) hesaplanan kimyasal analizleri.

Bilesim agirlik¢a (%) Numune Kodlari

CM20 CM40 CM60 CMmso CMI100 K100

Si0, 61,52 5624 5096 4568 4040 66,80
ALOs 18,16 1531 1247 962 678 21,00
TiO, 0,60 059 059 058 058 0,60
Fe,05 2,17 254 291 328 365 180
CaO 3,71 732 1093 14,54 18,16 0,10
MgO 432 803 11,75 1546 19,18 0,60
Na,O 0,12 014 0,15 017 019 0,10

K,O 1,67 1,35 1,02 0,70 0,37 2,00



26

Tablo 5.3. (Devami)

MnO 012 024 035 047 0059 -
P,0s - ) ] ) - ;
ZnO - - - - - -
K. K. 7,54 819 884 948 1013 6590

5.2.2. Harmanlama ve kaliplama

Karisimlara yaklasik %5 oraninda su eklenerek nemlendirilmis ve daha sonra elekten
gecirilerek graniiliizasyon yapilmistir. Graniile tozlar SAE1040 ¢eliginden yapilan
kalipta 30 MPa basing altinda preslenerek yaklasik olarak 5 mm yiiksekliginde ve 20

mm ¢apinda silindirik numuneler elde edilmistir.

5.2.3. Kurutma ve sinterleme

Preslenerek hazirlanan numunelerin tamami 100°C’de 24 saat siireyle etiivde
kurutma iglemine tabi tutulmustur. Numuneler kurutulduktan sonra 1100°C, 1150°C
ve 1200°C sicakliklarda 2 saat siireyle sinterlenmis ve firin igerisinde oda sicakligina

sogutulmustur.

5.3. Deney Numunelerine Uygulanan Testler

Sinterleme Oncesi ve sonrast numunelerin agirliklar1 ve boyutlar1 6lgiiliip ¢esitli
testler uygulanmistir. Sinterlenmis numunelerin pisme kiiciilmesi, bulk yogunlugu,
goriiniir gozenekliligi, su emme miktarlar1 hesaplanmigtir. Ayrica donma ve
pamuklasma ozellikleri belirlenmistir. Daha sonra X-1sinlar1 difraksiyonu (XRD),
optik mikroskop ve taramali elektron mikroskobu (SEM) analizleriyle de sinterlenen

numuneler karakterize edilmistir.
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5.3.1. Pisme Kkiiciilmesi

Sinterlenmis silindirik numunelerin ¢ap Olgiilerine gore pisme kiigiilmeleri

hesaplanmistir [23,30]

dk= numunenin kurutma sonrasi ¢api.

dp= numunenin pisme sonrasi ¢api.

% Pigme Kiigiilmesi = [ (dk - dp)/dk ] x 100 (5.1

5.3.2. Gozeneklilik ve yogunluk 6l¢ciimii

Sinterlenmis  numunelerin ~ yogunluk  Ol¢iimleri ~ Archimedes  metoduyla
gergeklestirilmistir. 100°C’de kurutulan numuneler tartilmistir. Bu veriler Wa olarak
kaydedilmistir. Ardindan numuneler temiz kap igerisine alinarak numunelerin yar1
Olciisii kadar su eklenerek 5 dk bekletilmistir. Daha sonra kap bir 1siticinin {izerine
konulmustur ve kap igerisindeki numuneler tamamen batacak sekilde su eklenerek 5
dk kaynatilip oda sicakliina sogutulmustur. Bu veri Wy olarak elde edilmistir.
Numuneler daha sonra sudan ¢ikarilarak yiizeyindeki 1slakliklar1 gidermek amaciyla
kagitla silinmistir ve oda kosullarinda tartilmistir. Bu veriyse Wc olarak
kaydedilmigstir. Elde edilen veriler asagida verilen denklemler kullanilarak bulk

yogunluklar1 ve gézenek miktarlar1 hesaplanmistir [30,31].

% Gozenek Miktar1 = [ (We - Wa) / (We - Wh ) ] x100 (5.2)
Bulk yogunluk = [ Wa/ ( We - Wb )] x ds (5.3)

ds: Saf suyun yogunlugu olup, 1 g/cm? olarak alinmustir.
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5.3.3. Su emme

100°C’de kurutulan numuneler tartilmistir. Ardindan numuneler temiz bir kaba
konularak tamami su icerisinde kalacak bi¢imde 24 saat bekletilmistir. Doygun

haldeki numunelerin yiizeyleri kabaca silinerek tartilmigtir [1].

W4 = Numunenin 24 saat suda bekletilmesiyle elde edilen agirlig1 (gr)

Wk = Numunenin 100°C’de kurutulmasiyla elde edilen agirlig1 (gr)
% Su Emme Miktar1 = [(Wa - Wk)/ Wk] x 100 5.4)

5.3.4. Donma testi

100°C’de kurutulan numuneler tartilmig ardindan tamami suyla doldurulmus
kaplarda -20°C’de 2 saat siireyle dondurulmus takiben 1 saat siireyle oda
sicakliginda suda bekletilmistir. Bu sekilde 10 ¢evrim yapilan numuneler 24 saat
siireyle oda kosullarinda kurutularak, tartim islemleri gerceklestirilmistir. Donma
cevrimleri sonrasinda numunelere ait agirlik kayiplart asagidaki denklemle

hesaplanmistir [32].

Wik = Numunenin baglangigta oda sicakliginda agirligi (gr)

W4 = Numunenin donma ¢evrimleri sonrasinda oda sicakliginda agirlig: (gr)

% Agirlik kayb1 = [(Wkx — W4)/ Wk ] x 100 (5.5)

5.3.5. Pamuklasma testi

Pamuklagma suda eriyebilen tuzlar1 barindiran seramik malzemelerde tuzlarin kiiciik

kilcal gozenekler yardimiyla digart ¢ikmalart ve suyun buharlagsmasiylada tuzlarin

birikmesinden meydana gelmektedir. Klortirler, karbonatlar, siilfatlar ve nitratlar

pamuklagsmaya neden olan tuzlardandir. Meydana gelen pamuklasma dereceleri zayif



29

pamuklasma, orta pamuklagma, agir pamuklasma ve ciddi pamuklasma olarak
siniflandirilmaktadir [33]. Bu sebeple deney numunelerinde pamuklasma meydana
gelip gelmedi8i ve eger pamuklasma olmussa, meydana gelen pamuklagmalarin

seviyeleri tespit edilmistir.

5.3.6. X- Isim difraksiyon analizi (XRD)

Sinterlenen numunelerin yapisinda yer alan kristal fazlar1 belirlemek maksadiyla
RIGAKU XRD D/MAX/2200/PC cihazda X-isinlar1 difraksiyon analizleri(XRD)
yapilmistir. X- 1sinlar1 analizleri esnasinda dalga boyu A=1,54054 olan CuKq 1s1n
demetlerinden yararlanilmis ve tarama agilar1 (20) 0-90° arasinda belirlenmis, tarama

hiz1 2°/dk olarak ayarlanmstir.

5.3.7. Optik mikroskop mikroyapi incelenmesi

Mikroyapida dogru ve anlasilir sonuglara ulasabilmek i¢in numune se¢imi ¢ok
Oonemlidir. Malzemenin yapisini  gosterebilen numuneler kullanilmalidir.
Metalografik olarak hazirlanan ve parlatilan numunelerin “Olympus BH2-UMA”

cithaz1 yardimi ile mikroyapilar1 incelenmistir.

5.3.8. Taramal elektron mikroskobu (SEM) ve EDS analizi

Sinterlenen silindirik numunelerin mikroyapilar1 SEM ile incelenmistir. Ayrica SEM
cihazina entegre EDS {initesiyle mikroyapilar {izerinden elementel analizler de
yapilmistir. Bu analizlerde deney numunelerinin yiizeyleri ¢ok ince bir altin
tabakasiyla kaplanmistir. Numunelerin goriintiileri 10 kV’ da EDS (Enerji Dagiliml
X-Isinlar1  Spektroskopisi) baglantili Jeol Markali, JSM-5410 Model cihaz

yardimiyla elde edilmistir.
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Sekil 5.2. Sakarya Universitesi, Miihendislik Fakiiltesi, Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Béliimii

laboratuvarinda bulunan SEM cihaz1



BOLUM 6. DENEYSEL SONUCLAR VE IRDELENMESI

6.1. Pisme Kiiciilmesi

Deney numunelerinin kurutma ve sinterleme islemi sonrasi caplar1 Tablo 6.1.'de

gosterilmistir.

Tablo 6.1. Kurutma ve pisme islemi sonrasi dl¢iim sonuglari.

Bilesim No  Sinterleme sicakligi (°C) Kurutm(arsrc;l;ram cap Sinterler?;rsr(l))nraSI cap

1100 20,16 19,65

CM20 1150 20,15 19,58
1200 20,10 19,27

1100 20,12 19,72

CM40 1150 20,13 19,62
1200 20,14 19,35

1100 20,15 19,83

CM60 1150 20,14 19,69
1200 20,14 19,42

1100 20,12 19,90

CMS80 1150 20,12 19,76
1200 20,13 19,45

1100 20,12 19,98

CM100 1150 20,12 19,90
1200 20,13 19,48

1100 20,10 19,48

K100 1150 20,12 19,35
1200 20,13 18,02

Pisme kiiclilmesi Ol¢iim sonuclart seramik malzeme elde edilmesinde en Onemli

kriterlerden biridir. Seramik malzemenin sekil ve boyutunun degerlendirilmesinde
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pisme kiiclilmesi oranlar1 onemli rol oynamaktadir [23]. Yapilan deney sonuglari

pisme kiiciilmesi oranlar1 Tablo 6.2.'de verilmistir.

Tablo 6.2. Numunelerin % pisme kiiciilmeleri.

Bilesim No  Sinterleme sicakligi (°C)  Pisme Kiigiilmesi (%)

1100 2,53

CM20 1150 2,83
1200 4,13

1100 1,99

CM40 1150 2,53
1200 3,92

1100 1,59

CM60 1150 2,23
1200 3,57

1100 1,09

CMS80 1150 1,79
1200 3,38

1100 0,70

CM100 1150 1,09
1200 3,23

1100 3,08

K100 1150 3,83
1200 10,48

Farkli sicaklik degerlerinde sinterleme islemi uygulanan numunelerin kil
miktarlarina gore ve sinterleme sicaklik degerlerine gore % pisme kiigiilmesi

degerleri Sekil 6.1. ve Sekil 6.2.'de verilmistir.
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Sekil 6.1.Farkli sinterleme sicakliklarinda sinterlenmis numunelerin kil miktarindaki artisina bagli olarak pisme
kiigiilmesindeki degisim.
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Sekil 6.2. Farkli bilesimlerdeki numunelerin artan sinterleme sicakligina baglh olarak pisme kiiglilmesindeki
degisimi.
Sicakligin artisiyla beraber yapidaki porlar kiigiilmeye ugramaktadir ve tanelerin

birbirlerine yakinlagmalarini saglamaktadir [23]. Tablo 6.2.'de gosterildigi gibi en
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kiigiik pigsme kiiciilmesi degeri %0,70 oldugu gibi en biiyiik deger ise %10,48 olarak
Olctlmiistiir. En kiiglik pisme kii¢lilmesinin goriildigii deger, kilin olmadigi CM100
numunesinde, 1100°C'de oldugu noktada goriilmektedir. Pisme kiiglilmesinin
artmasi, sinterleme sicakliginin yilikselmesi ile beraber karisimdaki alkalilerin
ergimesi sonucu ve silika ile yapilan sivi fazin gozenekleri doldurmasindan
kaynaklanmaktadir. Kil ve sinterleme sicakliginin artisina bagh olarak en yiiksek
pisme kiiclilmesi degeri K100 numunesinde 1200°C sinterleme sicakliginda
gosterilmektedir. Clinkii kil ilavesinin artis1 sivi faz sinterlemesine katki saglayarak

poroziteyi azaltmaktadir [34, 35].

6.2.Agirhk Kaybi

Agirlik kaybi yilizde oranlar1 Tablo 6.3.'de belirtilmistir. Sekil 6.4.'de goriildigii
lizere, kimyasal suyun ve ugucularin uzaklasmasi gibi nedenlerden dolayi sinterleme

sicakligr ile beraber agirlik kayb1 miktarinda artis oldugu goriilmiistiir.

Ciiruf ve manyezit karisiminin miktar1 arttikca, kile gore suyun uzaklagmasi ve

ucucu oksitlerin kayb1 azaldigindan agirlik kaybinin azaldig1 gézlenmistir.

Tablo 6.3. Sinterleme sicakligina gore numunelerdeki (%) agirlik kaybi oranlari

B1§z1m Smterle?olé )Slcakhg1 Agirlik Kaybi (%)
1100 15,88
CM20 1150 le.13
1200 16,21
1100 14,13
CM40 1150 14,26
1200 14,37
1100 12,04
CM60 1150 12,14
1200 12,17
1100 10,27
CM80 1150 10,56
1200 10,65
1100 7,79
CM100 1150 8,12
1200 8,35
1100 17,96
K100 1150 18,07

1200 18,21
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Sekil 6.3. Farkli sinterleme sicakliklarinda sinterlenmis numunelerin kil miktarindaki artisina bagl olarak agirlik
kaybindaki degisim.
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Sekil 6.4. Farkli bilesimlerdeki numunelerin artan sinterleme sicakligina bagl olarak agirlik kaybindaki degisimi.
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6.3. Gozenek Miktari, Bulk Yogunluk ve Su Emme

Gozenek miktari, bulk yogunluk ve su emme degerleri Tablo 6.4.'de verilmistir.
Numunelerdeki degisim grafikleri incelendiginde artan sinterleme sicakligi ile
birlikte, alkalilerin ve silikatlarin ergiyip taneler arast boslugu azaltmasi ve
poroziteleri doldurmasindan dolay1 gozenek miktarini azalmakta ve bulk yogunluk

degerleri artmaktadir.

Sekil 6.5.'de ise kil miktarlarina gore degisim incelendiginde kil miktarinin artisinin
gozenek miktarini azalttig1 goriilmektedir. Kildeki alkali ve silikat camsi faz yaparak

poroziteleri azaltmis olup ciiruf ilavesiyle tam tersi durum gozlenmistir.

Tablo 6.4. Numunelerin gézenek miktari, bulk yogunluk ve su emme miktarlari.

Bilesim No Sinterleme Gozenek Bulk Yogunluk Su Emme
sicakligi (°C) Miktar1 (%) (g/cm?) Miktar1 (%)

1100 21,15 2,15 13,53

CM20 1150 20,67 2,21 12,96
1200 20,05 2,33 12,75

1100 25,34 2,05 15,35

CM40 1150 25,00 2,11 14,44
1200 24,14 2,14 13,65

1100 27,91 1,85 17,55

CM60 1150 27,18 1,91 16,83
1200 26,02 1,94 14,06

1100 29,69 1,73 18,98

CMS80 1150 29,04 1,78 18,10
1200 28,62 1,80 16,26

1100 32,01 1,70 22,92

CM100 1150 31,68 1,78 21,86
1200 31,20 1,90 20,12

1100 18,97 2,12 9,67

K100 1150 16,35 2,23 8,96

1200 12,79 2,35 8,53
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Sekil 6.5. ve Sekil 6.6.'da kil miktarinin artis1 ve sinterleme sicakligina bagh
grafiklerle gozenek miktar1 degisimi gosterilmistir. Gozenek miktarinin en yiiksek
oldugu deger %32,01 CM100 numunesinin 1100°C'de oldugu degerdir. En az

gozenek miktar1 da K100 numuesi ve 1200°C sinterleme sicakligi ile %12,79'dur.

50
—&— 1100°C
45 4| —@— 1150°C
—A— 1200°C
40 -+
35 4

Gozenek miktart (%)

10 T T T T 1
0 20 40 60 80 100

Kil miktar1 (%)

Sekil 6.5.Farkli sinterleme sicakliklarinda sinterlenmis numunelerin kil miktarindaki artisina bagli olarak gézenek
miktarindaki degisim.
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Sekil 6.6. Farkli bilesimlerdeki numunelerin artan sinterleme sicakligina bagl olarak gdzenek miktarindaki
degisimi.

Kil ilavesinin artis1 ile beraber Sekil 6.5.'da gorildigi gibi gézenek miktari
azalmaktadir. Stv1 fazin goriilme orani kil katkisinin artmasiyla artmaktadir. Bundan
dolayr azalma meydana gelmektedir. Sinterleme sicakliginin artisi da gozenek
miktarii belirgin sekilde azalmaktadir. Ciinkii sinterleme sicakligi yiikseldikce
sinterleme isleminin daha da iyi olmasi, kil alkali ve silikatlarin camsi fazin oranini

arttirmasi nedenlerinden dolay1 azalma goriilmektedir.

Seramik duvar karolarinin gézenek miktarlarinin diisiik olmasi standartlara gore de
daha ideal oldugunu gostermektedir. Numuneleri ¢ikan sonuglara gore
degerlerdirdigimizde, duvar karolar1 kullanimi agisindan uygun oldugu sonucuna

varilmaktadir [23].

Sekil 6.7. ve Sekil 6.8.'de kil katkis1 ve sinterleme sicakliklarina gore bulk yogunluk

degerlerinin degisimleri gosterilmistir.
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Sekil 6.7. Farkl: sinterleme sicakliklarinda kil miktarindaki artisa bagli olarak bulk yogunluk degisimi.
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Sekil 6.8. Farkli bilesimlerdeki numunelerin artan sinterleme sicakligina bagli olarak bulk yogunluk degisimi.

Bulk yogunluk degerinin en yiiksek oldugu deger K100 numunesinde ve 1200°C'de
2,35g/cm® olarak goriilmektedir. En diisiik deger ise CM100 numunesi 1100°C'de

sinterleme sicakliginda 1,70 g/cm? olarak Slciilmiistiir. Artan sinterleme sicakligi ve



40

kil ilavesinin artmasi, sivi fazi attirict ve % goézenek miktarin1 azaltici etki

yaptigindan dolay1 bulk yogunluk degerleri artmaktadir [34,35].

Sekil 6.9. ve Sekil 6.10.'da kil miktarina ve sinterleme sicaklifinin artisina baglh
olarak olugan su emme miktarlarindaki degisim gosterilmistir. En yliksek su emme

degeri %22,92 ve en diisiik su emme miktar1 %8,53 olarak verilmistir.

35
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Sekil 6.9. Farkli sinterleme sicakliklarinda sinterlenmis numunelerin kil miktarindaki artigina bagl olarak su
emme miktarindaki degigim.
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Sekil 6.10. Farkli bilesimlerdeki numunelerin artan sinterleme sicakliina bagl olarak su emme miktarindaki
degisimi.

Kil katkisinin artis1 ve sinterleme sicakligi artigi ile beraber numunelerde su emme
degerlerinde azalma gozlenmektedir. Ciinkii siv1 fazin etkisi ile gdzeneklerde azalma
meydana geldiginden % su emme miktarlar1 da azalmaktadir [34,35].

Seramik duvar karolarinin su emme miktarlarinin standartlara gore %10-20 arasinda
olmasi gerektigi belirtilmektedir [23]. CM100 ve K100 numuneleri disinda kalan
numunelerin degerleri bu aralikta olup duvar karosu i¢in uygun olduklari
goriilmektedir. %20 atik igeren CM20 bilesiminde su emme miktarlar1 en az olup

%12,75-13,53 arasindadir.

6.4. Numunelerin Donma Testi Sonuclari

Donma-¢6ziinme testleri sonucunda numunelerde olusan agirlik kayiplar1 sonuglari
Tablo 6.5.'te verilmistir. Degerler denklem (5.5) yardimi ile hesaplanmis olup,

donma-¢oziinme iglemi 10 kere tekrarlanmistir.

Sekil 6.11. ve Sekil 6.12.'de kil miktarinin artisina bagl ve sinterleme sicakliina

bagl olarak grafikler ¢izilmistir.
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Tablo 6.5. Numunelerin donma testi agirlik kayiplari.

Sinterleme Baslangig Agirhk
Bilesim No sicakhg (°C)  aguliklari (gr)  Kaybr (%)

1100 21,15 0,226

CM20 1150 20,67 0,207
1200 20,05 0,198

1100 25,34 0,248

CM40 1150 25,00 0,235
1200 24,14 0,232

1100 27,91 0,253

CM60 1150 27,18 0,249
1200 26,02 0,235

1100 29,69 0,257

CMS80 1150 29,04 0,243
1200 28,62 0,239

1100 32,01 0,268

CM100 1150 31,68 0,256
1200 31,20 0,215

1100 18,97 0,186

K100 1150 16,35 0,177
1200 12,79 0,138

Donma-¢6ziinme testinde, Tablo 6.5.'de belirtildigi gibi agirlik kaybi en diisiik degeri
%0,14 olarak K100 numunesi 1200°C'de sinterlenme sicakliginda goriilmiistiir. En

yiiksek degeri ise CM 100 1100°C sinterleme sicakliginda %0,27 olarak ol¢tilmiistiir.
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Sekil 6.11. Farkli sinterleme sicakliklarinda kil miktarindaki artisa bagl olarak donma % agirlik kaybu.
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Sekil 6.12. Farkli bilesimlerdeki numunelerin artan sinterleme sicakligina bagl olarak % donma agirlik kaybi.

Numuneler incelendiginde yapilan donma-¢oziinme testinin ardindan pullanma,

catlama yada kopma gibi kayiplar yaganmamistir. Donma-¢dziinme testi sonucu



44

agirlik kayip degerleri birbirlerine yakin ¢ikmistir. Kil igeren ve 1100°C,1150°C ve
1200°C'de sinterleme sicakliklarinda agirlik kayiplart diisiik oranlarda ¢ikmustir.
Gozenekleri daha az miktarda suyun doldurmasindan kaynakli kil miktarinin fazla
oldugu ve sinterleme sicakliginin yiiksek oldugu numunelerde daha az agirlik kaybi

yasanmistir.

6.5. Numunelerin Pamuklasma Testi Sonuclar:

Sinterlenmis deney numuneleri 24 saat suda bekletildikten sonra oda sicakliginda 24
saat siireyle kurumaya birakilarak pamuklasma o6zellikleri goézlemlenmistir.
Numunelerde pamuklagma genel olarak ¢ok az goriilmiistiir. Olusan pamuklasma
numune yilizeylerinin %10’unu ge¢memekte olup (zayif pamuklasma) artan kil
miktar1 ile de azalma gostermektedir. Muhtemelen kil katkisiyla artan sivi faz
etkisine bagli olarak gozeneklerin ve kilcal catlaklarin azalmasindan dolay1

pamuklasma gdzlenmemistir.

6.6. Optik Mikroskop Mikroyap: Analizi

Mikroyapilarin goriintlisiine bakildiginda sicakligin artmasiyla beraber iri kristaller
meydana geldigi goriilmiistiir. Sinterleme sicakligi ve kil miktar1 arttikca porozite
miktarinda azalma goriilmiistiir. Optik mikroskopta numunelerin incelenmesi sonucu

olusan mikroyap1 gorselleri asagida verilmistir.
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(e) )
Sekil 6.13. 1100°C de sinterlenen numunelerin mikroyap1 goriintiileri; (a) CM20, (b) CM40, (c) CM60, (d)CM80,
(e) CM100, (f) K100.

(a) (b)
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(e)
Sekil 6.14. 1150°C de sinterlenen numunelerin mikroyap1 goriintiileri; (a) CM20, (b) CM40, (c) CM60, (d)CM80,
(e) CM100.
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Sekil 6.15. 1200°C’de sinterlenen numunelerin mikroyap: goriintiileri (a) CM20, (b) CM40, (c) CM60, (d) CM80,
(e) CM100, (f) K100.

6.7. X - Isinlar1 Difraksiyon Analizleri (XRD)

Kil katkis1 ve sinterleme sicakligina bagli olarak olusan kristal fazlar XRD analizleri
ile belirlenmistir. Sekil 6.16. ve Sekil 6.24.'de 1100°C, 1150°C, 1200°C'de
sinterlenen numunelerin XRD grafikleri kil miktarina goére ve sinterleme

sicakliklarina bagli olarak gosterilmistir.
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Sekil 6.16. 1100°C'de sinterleme sicakligina bagli olarak numunelerin XRD grafigi.

[@ Silisyum Oksit (Si0:)® Kuvars (SiO2),A Ojit (Ca(Mgo70Alo30)(Sil 7o Alos0)O), AAkermanit
(CaMgSirO;), ®Forsterit (Mg,Si0s), *Kalsiyum Aliiminyum Silikat (CaAlSiy), * Periklaz (MgO).A
Anortit (Ca(Al,Si;Os)), @ Enstatit (Mg(SiOs)), * Kiyanit (ALSiOs),@Mullit (Aliss Si14105.7), ®Mullit
(AL(AI25Si,5)007s ), M Ortoklaz (KsAlSinO3), ® Mullit (AlisSiiaOs72), M Gehlenit
Cax(Al(AISI)O7).]

1100°C sicakliginda sinterlenen numunelerde XRD analizlerinin verildigi Sekil 6.16.
incelendiginde kil katkisinin artmasi ile Si ve Al igeren faz orani artmaktadir. K100
numunesinde Ortoklaz (K4Ali4Si112032),Mullit (Al2(Al12.5S11.5)O9.75) fazlar goriiliirken
CM100 numunesinde Periklaz (MgO) ve Forsterit (Mg2SiO4) fazi gdzlenmektedir.

Kil orani azaldik¢a Periklaz fazi (MgO) artmaktadir. Ayrica CM20, CM40, CM60
numunelerininde Anortit (Ca(Al2Si20s)) faz1 da tespit edilmistir.
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Sekil 6.17. 1150°C'de sinterleme sicakligina bagli olarak numunelerin XRD grafigi.

[ @ Silisyum Oksit (Si0,),® Kuvars (SiO,), A Ojit (Ca(Mgo70Alo30)(Sil 70 Alg30)Os), AAkermanit
(Ca,MgSi,0),@ Forsterit (MgzSiO4), *Periklaz (MgO),A Anortit (Ca(AlSi,Os))@Enstatit (Mg(SiO3))H
Ortoklaz (K4A14Si12032), @ Magnezyum Oksit (MgO),A Magnezyum dialiiminyum Oksit (MgA1,O4)
Mullite (Als64S113609.63), @ Mullit (Al(Alp.6oSi 1220 435 )), ™ Mullit (Al2(Al2 5S1)5)O9.75 ), % Kalsiyum
Aliminyum Silikat (CaAl:Si), Kiyanit (Al,SiOs), @ Gehlenit Ca(Al(AlSi)O7),% Diopsit
(CaMgSirOg), ® Mullit (Alsso Sij41097).]

Sekil 6.17.'de 1150°C'de sinterleme islemi yapilan numunelerin XRD analizleri
incelenmistir. Kil miktar1 azaldik¢a, Forsterit (Mg2Si0O4) ve Kalsiyum Aliiminyum
Silikat faz (CaAlSi2) oranlart artmigtir. CM100 numunesinde  Ojit
(Ca(Mgo.70Al030)(S11.70Al0.30)O6) ve Akermanit (CazMgSi207) fazlar1 goriiliirken,
K100 numunesinde Ortoklaz (K4AlisS112032), Mullit (Al2(Al25Si15)O9.75) fazlar
gozlenmektedir. Ayrica CM40 numunesinde Kiyanit (Al2SiOs ) fazi1 sadece bu

bilesimde goriilmiistiir.
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Sekil 6.18. 1200°C'de sinterleme sicakligina bagli olarak numunelerin XRD grafigi.

[ ® Silisyum Oksit (SiO,),® Kuvars (SiO,)A Ojit (Ca(Mgo70Alo30)(Sil 7o Alo30)Os), A& Akermanit
(Ca;MgSi>O7), ® Forsterit (Mg,SiO4), * Periklaz (MgO), A Anortit (Ca(Al:Si,Os)), ® Enstatit
(Mg(Si03)), #Mullit (Alx(A12 5Si; 5)O9.75 ), M Ortoklaz (K4A14Si;2032),® Mullit (Al 4Sios045) Mullit
(Al475Si1 2509 63), X Diopsit (CaMgSi>0).]

Sekil 6.18.'de 1200°C'de sinterleme islemi yapilan numunelerin XRD analizleri

incelenmistir.

K100 bilesiminde Mullit (Als.75S11.2509.63) ve Ortoklaz (K4Al4Si12032) goriiliirken,
CM100 numunesinde Forsterit (Mg2SiO4) ve Akermanit (CazMgSi207), fazlarn
oldukca fazla gézlenmistir. Bu arada CM20, CM40, CM60 ve CM80 numunelerinde
Enstatit (Mg(Si103)) faz1 da tespit edilmistir.
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Sekil 6.19. K100 numunelerinin sinterleme sicakligina bagli XRD grafigi.

[ Mullit (Alz(AlZ,sSi[j)Ogjs ), B Ortoklaz (K4A14Si|2032), ® Kuvars (SlOz), B Mullite
(Al4'64Si1,3609,68), ® Forsterit (MngiO4),. Mullit (A12'4Sio,604,8), Mullit (Al4,758i1,2509,63). ]

Sekil 6.19.'da K100 numunesinin sinterleme sicakligina bagli XRD analizleri

gosterilmistir.

K100 numunesinin 1100°C, 1150°C ve 1200°C'de her bir numunede aliimina ve
silika iceriginden kaynakli mullit fazlar kristallenmis durumdadir. Sicaklik arttikga
daha iyi mullit olusumu gozlenmektedir. Ayrica tiim sicaklik degerlerinde K100

numunelerinde Kuvars (SiO2) gézlenmis olup artan mullit oraniyla da azalmaktadir.
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Sekil 6.20. CM20 numunelerinin sinterleme sicakligina bagli XRD grafigi.

[ ® Mullit (Al so Si1.41095), @ Gehlenit Cax(AI(AIS))O;),A Anortit (Ca(Al:Si:Og))k Periklaz (MgO)X
Diopsit (CaMgSi,Os), ® Kuvars (SiO,), ® Enstatit (Mg(SiO3)), ® Mullit (Al(AlyesSi 1220 455 )),
Mullit (Alz(AlZsSi[,s)Ong ), ® Forsterit (MnglO4) L Slhsyum Oksit (8102)]

Sekil 6.20.'de CM20 numunesinin sinterleme sicaklifina bagli XRD analizleri

gosterilmistir.

1100°C sinterleme sicakliginda, CM20 numunesi iceriginde Anortit (Ca(Al2Si20s)),
Gehlenit Cax(Al(AlISi)O7), Periklaz (MgO) ve Diopsit (CaMgSi2O¢) fazlart tespit
edilmistir. Sicaklik artttkca CM20 numunesinde Mullit (Al2(Al25Si1.5)09.75) fazi
gozlenmistir. Ayrica 1150°C ve 1200°C'de Enstatit (Mg(Si03)) fazida goriilmektedir.
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Sekil 6.21. CM40 numunelerinin sinterleme sicakligina bagli XRD grafigi.

[ * Kiyanit (ALSiOs), & Anortit (Ca(ALSi,0x)), ® Forsterit (Mg,SiOs). ® Enstatit (Mg(SiO3)),k

Diopsit (CaMgSi>Os), A Ojit (Ca(Mgo.70Alo30)(Si170 Alo30)Os), Magnezyum dialiiminyum Oksit
(MgALO,),* Periklaz (MgO).]

Sekil 6.21.'"de CM40 numunesinin sinterleme sicakligina bagli XRD analizleri
gosterilmistir. 1100°C'de Kiyanit (Al2SiOs) fazi gozlenirken diger sicakliklarda bu
faz goriilmemektedir. 1100°C, 1150°C ve 1200°C'de Anortit (Ca(Al2Si20s)) ve
Forsterit (Mg2Si04) fazlar1 gortilmiistiir.

CM40 numunesinde, Ojit (Ca(Mgo.70Alo.30)(S11.70Al0.30)O6) fazi sicaklik arttiginda,
1200°C'de goriilmemistir. Ayrica 1200°C'de Periklaz (MgO) faz1 gézlenmistir.
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Sekil 6.22. CM60 numunelerinin sinterleme sicakligina bagli XRD grafigi.

[ @Silisyum Oksit (SiO»), ® Forsterit (Mg>SiO4), ® Enstatit (Mg(SiOs)),* Periklaz (MgO), A Anortit
(Ca(Al:Si,05)), A Ojit (Ca(Mgo70Al030)(Si170 Alo30)Os), % Diopsit (CaMgSi»Og), ® Kuvars (SiO>).]

Sekil 6.22.'de CM60 numunesinin sinterleme sicakligina bagli XRD analizleri

gosterilmistir.

CM60 biitiin numunelerinde Periklaz (MgO), Anortit (Ca(Al2Si20s)) ve QOjit
(Ca(Mgo.70 Alo30)(Si1.70Al030)Os), Forsterit (Mg2SiO4) fazlar yer almaktadir. CM60
numunesinde 1150°C sinterleme sicakliginda sadece Diopsit (CaMgSi2O¢) fazi

gorilmiistir.
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Sekil 6.23. CM80 numunelerinin sinterleme sicakligina bagli XRD grafigi.

[A Anortit (Ca(AbSiZOS)), A O_]lt (Ca(Mg()jOAl()jO)(Si]jO Alo_30)06, ® Forsterit (MnglO4),* Periklaz
(MgO), ® Enstatit (Mg(SiOs)), * Diopsit (CaMgSi,Os), * Kalsiyum Aliiminyum Silikat (CaAl,Si,),A
Akermanit (Ca,MgSi,O7), ® Kuvars (SiO»).]

Sekil 6.23.'de CMS80 numunesinin sinterleme sicaklifina bagli XRD analizleri
gosterilmistir. Sinterleme sicakligi arttikca, CM80 numunesinde Enstatit (Mg(SiO3))
ve Diopsit (CaMgSi206) faz1 goriilmiis, Kalsiyum Aliiminyum Silikat (CaAl2Si2) fazi

goriilmemistir.
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Sekil 6.24. CM100 numunelerinin sinterleme sicakligina bagli XRD grafigi.

[A O_]lt (Ca(MgojoAlogo)(SiLm A10,30)06, A Akermanit (CazMgSi207),' Forsterit (MnglO4),*
Periklaz (MgO),* Kalsiyum Aliiminyum Silikat (CaAl:Si,).]

Sekil 6.24.'de CM100 numunesinin sinterleme sicakligina bagli XRD analizleri
gosterilmistir. Yiksek atik igeren bilesimlerde oldugu gibi sicaklik artisina baglh
fazlarda farklilik gozlenmemigtir. Biitiin sinterleme sicaklik degerlerinde Ojit
(Ca(Mgo.70Al030)(Si1.70Al0.30)O6, Akermanit (Ca:MgSi207), Forsterit (Mg2SiOa4),
Periklaz (MgO), Kalsiyum Aliiminyum Silikat (CaAl2Si2) fazlari tespit edilmistir.

6.8. SEM Mikroyap1 Analizi

1150°C'de sinterlenen alt1 farkli numunenin mikroyap1 goriintiileri incelenmis olup,

XRD analizinde goriilen kristalin olusumlar ile birlikte gézenekler de mevcuttur.
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Sekil 6.25. 1150°C’de sinterlenen numunelerin SEM mikroyapi goriiniitiileri (a) CM20, (b) CM40, (c) CM60,
(d) CM80, (e) CM100, (f) K100.

Standartlara gére duvar karosuna su emme oranina gore en uygun bilesim CM20
olarak (en yiiksek oranda atik iceren) belirlendigi i¢in, Sekil 6.26.da CM20

mikroyapisi lizerinden alinan EDS analizleri incelenmistir.
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Sekil 6.26. 1150°C’de sinterlenen CM20 numunesinin SEM mikroyap1 goriintiisii

Sekil 6.26.'da 1150°C'de sinterlenen CM20 numunesinin SEM mikroyap1 goriintiisti

verilmistir.

EDS analizleri veri sonuglarina gore ve sekillerden goriildiigii tizere, 1 nolu bolgede
Si, O, Ca ve Al pikleri ¢ok fazla oldugundan muhtemelen Anortit (Ca(Al2Si20s))
fazinin yogun oldugu bolgedir. 2 nolu bolgede Ca,Si,Al ve Mg fazlan siddetli
oldugundan Enstatit (Mg(SiO3)) ve Gehlenit Cax(Al(AlSi)O7) fazlarinin oldugu
diistiniilmektedir. 3 nolu bolge 2 nolu bdlgeyle benzer oldugu goriiliip, Enstatit
(Mg(S103)) ve Gehlenit Ca2(Al(AlS1)O7) fazlarin isaret etmektedir. 4 nolu bolgede
ise, yine Mg ve Si1,0,Al olmast muhtemen Periklaz (MgO) ve Mullit (Ala.s9 Si1.4109.7)
oldugunu gostermektedir. 5 nolu bolgede ¢ok siddetli derecede Si ve O olmasi
Kuvarsin (Si02) mevcut olduguna isaret ettigi diisliniilmektedir. 6 nolu bolgede ise
Ca fazinin olusu bu bolgede Gehlenit Cax(Al(AIS1)O7) fazinin olabilecegini

gostermektedir.
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Mo P2 R
I":&"- EE IFe T T |
10.
II""1-I I'F‘n. : I'Hl'i II"‘n T II""-ca Il"w i Ca
Elt. | Line | Intensity | Error | Conc | Units
(c/s) 2-sig
(@) Ka 89.07 5967 | 37.720 | wt.%
Mg | Ka 12.78 2261 | 1.215 wt.%
Al | Ka 188.32 8.677 | 15.898 | wt%
Si | Ka 382.51 12.366 | 36.340 | wt.%
Ca | Ka 74.78 5.468 | 7.687 wt.%
Mn | Ka 0.14 0.241 | 0.024 wt.%
Fe | Ka 593 1.540 | 1.116 wt.%
100.000 | wt.% | Total
(a)

Sekil 6.27. 1150 °C'de sinterlenen CM20 numunesinin Sekil 6.26'da verilen SEM mikroyap1 goriintiisiindeki EDS
analizleri (a) 1 nolu bdlge, (b) 2 nolu bdlge, (c) 3 nolu bolge, (d) 4 nolu bolge, (e) 5 nolu bolge, (f) 6

nolu bdlge.
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| Etazed-

2

M Fe Fe
I;.:En A |Fe T T o
10.
rr : : Ta : : Loed : ™ T : (2% : Mra i Ca
Elt. | Line | Intensity | Error Conc | Units
(c/s) 2-sig
0 Ka 66.94 5.173 | 40.539 | wt%
Mg | Ka 19.41 2.785 2.722 | wt%
Al | Ka 90.43 6.013 11.400 | wt.%
Si Ka 258.84 | 10.172 | 33978 | wt.%
K Ka 15.03 2452 2.147 | wt%
Ca | Ka 48.44 4.400 7.058 | wt%
Ti Ka 3.17 1.126 0.569 | wt%
Mn | Ka 0.00 0.000 0.000 | wt.%
Fe | Ka 5.95 1.542 1.587 | wt%
100.000 | wt.% | Total
(®)

Sekil 6.27. (Devamt)
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| Eazed- 3
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I T 1 |
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: : T : ™ T : [ : (£ ac Ca
Elt. | Line | Intensity | Error | Conc Units
(c/s) 2-sig
O Ka 111.61 6.681 | 42.340 | wt.%
Mg | Ka 10.47 2.046 | 1.127 wt.%
Al | Ka | 231.16 9.615 |22.143 | wt.%
Si | Ka |250.72 10.014 | 29.089 | wt.%
K Ka 18.81 2.743 | 2.162 wt.%
Ca | Ka 597 1.546 | 0.692 wt.%
Ti | Ka 2.50 0.999 |0.347 wt.%
Mn | Ka 0.64 0.506 | 0.120 wt.%
Fe | Ka 9.45 1.944 | 1.980 wt.%
100.000 | wt.% | Total
(©)

Sekil 6.27. (Devami)



62

[Bnaed-s
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Elt. | Line | Intensity | Error | Conc Units
(c/s) 2-sig
O Ka 113.91 6.749 |39.440 | wt.%
Mg | Ka | 28.07 3.350 | 2.561 wt.%
Al | Ka | 257.69 10.151 | 21.524 | wt.%
Si | Ka 308.47 11.106 | 30.910 | wt.%
K Ka | 23.68 3.077 2371 wt.%
Ca | Ka 9.72 1.972 | 0.982 wt.%
Ti | Ka 3.75 1.225 | 0.455 wt.%
Mn | Ka 0.18 0.270 | 0.030 wt.%
Fe | Ka 9.51 1.950 | 1.728 wt.%
100.000 | wt.% | Total
(d)

Sekil 6.27.(Devami)
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D'IS'JFH}}nlln{ I I-:I Inrl Iml I'ril Im-l In I Im Ir*n I'm Ir'ﬂ
[Wert=503 Witdoar 0.005 - 40.955= 5872 ot

Elt. | Line | Intensity | Error | Conc Units
(c/s) 2-sig
O Ka 11.86 2.178 | 15229 | wt%
Mg | Ka |4.50 1.341 | 0913 wt.%
Al | Ka 7.76 1.762 | 1.402 wt.%
Si | Ka | 429.85 13.108 | 80.536 | wt.%
K Ka 1.23 0.701 | 0.370 wt.%
Ca | Ka 0.18 0.268 | 0.053 wt.%
Ti | Ka 1.47 0.766 | 0.505 wt.%
Mn | Ka 0.61 0.495 |0.279 wt.%
Fe | Ka 1.41 0.751 ]0.713 wt.%
100.000 | wt.% | Total
(e)

Sekil 6.27. (Devami)
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Sekil 6.27. (Devamu).

e T m PR
gy i Ti B e Fe
sl.
msm:"}}nl I.Il': : '2' .I'|.1-I II"‘«I I'T'1'I I"'l-I I'F'n. : I'Hl'i II"‘u : II""-o i Ca
ffart=443 Windowr 0.005 - 40.955= 11422 a
Elt. | Line | Intensity | Error | Conc Units
(c/s) 2-sig
(0] Ka 193.76 8.802 | 47.627 | wt%
Mg | Ka 14.43 2402 | 1.061 wt.%
Al | Ka | 27238 10435 | 17.613 | wt.%
Si | Ka 394.54 12.559 | 29.024 | wt.%
K Ka 2292 3.027 | 1.730 wt.%
Ca | Ka 17.39 2.637 | 1.326 wt.%
Ti | Ka 6.85 1.655 | 0.632 wt.%
Mn | Ka 0.76 0.553 | 0.095 wt.%
Fe | Ka 6.42 1.602 | 0.893 wt.%
100.000 | wt.% | Total
()



BOLUM 7. SONUCLAR VE ONERILER

7.1. Sonuglar

Atik yiiksek firin clirufu ve manyezit atig1 karistmina kil ilavesi yapilarak hazirlanan
silindirik numunelerin farkl sicakliklarda sinterlenmeleri sonucu (1100°C, 1150°C
ve 1200°C) iretilen malzemelerin yapt malzemesi olarak kullanilabilirligi

arastirilmistir. Yapilan deney ve incelemelerin sonuglar asagida belirtilmistir.

1. Yiiksek firin ciirufu ve magnezit atig1 karisimina kil katkisi ile birlikte pisme

kiigiilme degerleri artmaktadir.

2. Kil katkist ve sicakliginin artmasi sonucunda gézenek miktarini ve su emme
miktarlar1 azalirken bulk yogunluk degerleri artmaktadir. Kil ilavesi camsi faz
ve sivi faz sinterlemesi arttirdigindan goézenekler azalmaktadir. Su emme
degerleri seramik duvar karosu standartlari ile uyum gostermekte olup

incelenen malzemelerin duvar karosuna uygun oldugu goriilmektedir.

3. Donma testi sonrasinda herhangi bir numunede kopma, pullanma ya da

catlama goriilmemistir.
4. Pamuklasma testinde de pamuklagma olmadig1 goriilmiistiir.

5. XRD analizlerinde Silisyum Oksit (Si02), Kuvars (SiO2), Ojit
(Ca(Mgo.70Al0.30)(S11.70A10.30)Os), Akermanit (CazMgS1207),Forsterit
(Mg2SiOs4), Periklaz (MgO), Anortit (Ca(Al2Si20s)), Enstatit (Mg(SiO3)),
Ortoklaz  (K4AlsSi12032), Magnezyum Oksit (MgO), Magnezyum
dialiminyum  Oksit (MgAl204), Mullit  (Als.64Si13609.68), Mullit
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(Al(Alo.69S11.2204.85)), Mullit (Al2(Al25Si1.5)O9.75), Kalsiyum Aliiminyum
Silikat (CaAl:Si2), Kiyanit (Al2SiOs), Gehlenit Cax(Al(AlS1)O7), Diopsit
(CaMgSi1206) ve Mullit (Al4.59S11.4109.7) fazlar1 tespit edilmistir. Kil ilavesiyle

mullit fazinda, atik icerigiyle de periklaz fazinda artislar goze ¢arpmaktadir.

6. CM100 ve K100 numuneleri disinda kalan numunelerin su emme degerleri

standartlardaki degerler araliginda olup duvar karosu i¢in uygundur.

7. Mikroyapi incelemelerinde camsi matrikste kristalin yapilar ve poroziteler
gozlenmistir. Artan sinterleme sicaklig1 ve kil ilavesiyle daha iyi sinterleme
olusumu ve gozeneklerin azaldig: tespit edilmistir.

7.2. Oneriler

1. Yiiksek firin curufu ve magnezit atig1 miktarlar1 degistirilip yeni karisimlar

arastirilabilir.

2. Gelistirilen malzemelerin sir uyumlarinin goriilmesi amaciyla sirlama

calismalar1 gerceklestirilebilir.

3. Farkli atiklar kullanilip benzer ¢alismalar yapilabilir.
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