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DOGAL HAMMADDELERDEN SENTETIK KORDIYERIT
SERAMIKLERININ GELISTIRILMESi VE KARAKTERIZASYONU

OZET

Iyonik ve kovalent baglarla baglanmis olan seramik malzemeler , kompleks
bilesikler, ve metal ve metal disi elementlerin her ikisini de iceren yapilardir.
Seramik iiretimi eski ¢aglardan beri gergeklestiritmekte olup arkeolojik buluntular da
seramik {iriinlere M.O. 6500 yillarinda rastlanabilmektedir. Seramik malzemeler
farkli bilesimde kristal ve camsi yapili fazlari icermekte ve genellikle gézenek ihtiva
etmektedir. Bu farkli yap: bilesenlerinin miktar1 ve dagilimlar seramik malzemelerin
6zelliklerini 6nemli 6lciide etkilemektedir. Seramikler , tipik olarak sert, kirilgan,
yiiksek ergime sicakligina sahip, diisiik elektrik ve 1s1 iletkenligi ile iyi kimyasal ve
151 kararhilid1 olan ve yiiksek basma dayanumi gosteren malzemelerdir.

Son zamanlarda elektronik teknolojisinde dikkate deger gelismeler olmustur..
Elektronik endiistrisindeki bu gelismelere paralel olarak seramik malzemelerde de
ilerlemeler olmugtur. Bu amagla artan ihtiyaglara gére yeni seramik malzemeler ve
tiretim teknikleri gelistirilmektedir.

Kordiyerit, MgO-Al,05-Si0; tcli faz sistemi igeririnde yer almaktadir ve yiiksek
mekaniksel ve kimyasal kararlilik, diigiik 1si1l iletkenlik katsayisi ile miikemmel
termak sok dayamimi, diisiik dielektrik sabiti gibi Ozellikleri ile son zamanlarda
elektronik endiistrisi i¢inde ilgi ¢ekici bir malzeme haline gelmigtir. Bundan bagka
kordiyerit bagta katalitik konvertdrlerde destek malzemesi ve firinlarda aksesuar
olarak ve mikrodalga 1s1 absorbe edici malzeme gibi birgok alanda kullamlmaktadir.
Ancak bu uygulama alanlan i¢in yiiksek saflikta kordiyerit gerekmektedir. Bu da
ancak sentetik olarak elde edilen kordiyerit malzemelerle saglanabilmektedir.

Bu ¢alismada Tirkiye’ nin gesitli yorelerindeki temin edilmis dogal hammaddeler
olan kaolen, pirofilit, talk ve sinter manyezit ile sentetik saf MgO, ALOj; ve SiO,
tozlan kullamlarak faz diyagraminda kordiyerit olusum bdlgesi i¢inde yer alan 3
nokta i¢in hazirlanan  kansimlardan kordiyerit elde edilmesi amaglanmigtir.
Kanigimlara gekillendirmeyi kolaylastirmak i¢in agirhik¢a %2 PVA ilavesi
yapilmistir.

Sekillendirme i¢in kansimlarin  hazirlanmasinda karigtirma, Ogiitme iglemleri
yapimistir. Pelet ve ¢ubuk seklindeki numunelerin gekillendirilmesinde tek eksenli
pres kullamlmigtir. Sekillendirilmis olan pelet ve ¢ubuklar 1350°C° de 1, 3 ve 5 saat
slireyle elektrikli firnda sinterlenmistir.

Karakterizasyon ¢ahigmalarn iki asamadan olugsmaktadir. Bunlarin ilk boélimii
baslangic hammaddelerinin karakterize edilmesi olup bu amagla ¢esitli teknikler
kullamlmigtir. Kullamlan baglangi hammaddelerinin faz yapisi  X-iginlan
difraksiyonuyla, parcacik boyutu sedimentasyon cihaziyla, tane sekli ise taramali
elektron mikroskobu ile belirlenmigtir. Ikinci asamada ise sinterlenmis bulk
numunelerin karakterizasyonu yapilmistir. Burada da sinterleme sonrast yapida
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olusan fazlar x-151m difraksiyonu ile, mikroyap: incelemeleri ise optik mikroskop ve
taramali elektron mikroskobu ile yogunluk , gozeneklilik ve su emme Olgiimleri
Arsimet prensibi ile suda kaynatma metodu ile yapilmigtir. Mekanik 6zelliklerinin
test edilmesinde kordiyerit malzemeler i¢in Onemli olan li¢ nokta egme dayammi
testi yapilmstir.

Bu ¢alismada elde edilen sonuglar ana hatlariyla asagidaki gibidir:

Sinterlenmis numunelerin karakterize edilmesi ile beklenildigi gibi yapida kordiyerit
olusumun gergeklestigi ve kordiyeritin ana faz1 teskil ettigi, dogal hammaddelerden
elde edilen kordiyeritin sentetik tozlardan elde edilene gore daha gelismis ve yogun
mikroyapiya sahip oldugu ve yine yogunluk, gozeneklilik gibi fiziksel 6zelliklerin
daha iyi oldugu aynica mekanik 6zellikler agisindan 6nemli olan egme dayanimi
degerlerinde de aralarinda biiyiik farklar oldugu tespit edilmistir.
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DEVELOPMENT AND CHARACTERIZATION OF SYNTHETIC
CORDIERITE CERAMICS FROM NATURAL RAW MATERIALS

SUMMARY

Both ionic and covalent bonded ceramic materials contain complex compounds and
of metallic and non-metallic elements. Ceramics have been produced since ancient
ages. Archelogical findings prove that it has been started" at B.C 6500. Ceramic
materials contain various compositions of cristal and glassy phases and have porosite
generally. This different structure components’ quantity and dispersions effect
properties of ceramic materials. Ceramics are hard and breakable materials and have
high melting temperature, high bending strengh and low electric and good termal
conductivity and termal and chemical stable.

Nowadays , remarkable developments are happening in electronic technology. This
developments bring about progress in ceramic industry. For increasing poverties new
ceramic materials and production methods have been improved. Cordierite take place
in MgO-Al,03-S8i0; ternary phase system. It has high mechanical and chemical
stability, low thermal conductivity coefficent, perfect thermal shock resistance and
low dielectric constant. So ,at last times it has become an important material in
electronic industry. On the other hands, it has been used at catalitic convertors as
supporting materials and in kilns as accessory and microwawe absorbing therm
material . But for this application areas require quite pure cordierite materials which
are obtained from synthetic material.

In this study, kaolen, pyrofillite, sinter magnesite and talc were used for production
of cordierite materials. Furthermore, pure MgO, Al,Os; and SiO,; were used from
prepared mixtures for selected 3 target compositions from ternary diagram. To make
easy shaping 2% PVA added mixtures. For forming while the mixtures was
preparing, mixing and grinding operations were done. The specimens with shaped as
pellets and rods were formed by using one-axis press. These pellets and rods were
sintered at 1350 °C in kiln with electric and were used 1,3 and 5 hours as soaking
time. Characterization processes consist of two stages. First of these stages,
characterization of the beginning raw materials and for this purpose different
techniques were used. Phase structure of the used beginning raw materials was
determined by using X- ray diffraction (XRD), particle dimension distribution of
them was determined by using sedimentation device, particle structure was
determined by scanning electron microscopy. However second stage is to
characterize the sintered bulk materials. Also this stage, phases that were formed
after the sintering by using XRD, microstructure study by using optical microscopy
and scanning elecron microscopy, density and porosite and water absorpsition by
using boiling method in water with Archimedes principle was made. three point
bending strength test which is very important for testing the mechanical properties
of cordierite materials was done.
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Found results at this study can be summarized like this:

Cordierite formation occurs and cordierite forms main phase by characterizing
sintered specimens. Cordierite which is obtained from natural raw materials have
developed structure and dense microstructure than obtained from synthetic powders
and their physical properties like density, porosite properties are very fine. For their
bending strength values that is very important for mechanical properties, have quite
different values than synthetic powders.



1. GIRIS VE AMAC

Seramikler, sahip olduklar1 mekaniksel, termal ve elektriksel 6zellikleri dolayisiyla
¢ok Onemli ve stratejik malzemelerdir. Seramik malzemeler son 20 yilda endiistriyel
olarak ¢ok yaygmn kullanim alani bulmustur [1]. Ozellikle elektronik ve bilgisayar
teknolojisindeki gelismelere bagh olarak 80°li yillardan itibaren basta savunma
sanayi, makine ve kimya sanayi gibi sekt6rlerde metal malzemelere alternatif
malzeme olarak hatta tamamen seramik malzemeler kullamilmaya baslanmigtir [2].
Bu siireg, giiniimiizde de yeni seramiklerin gelistirilmesi ile yeni yeni uygulama

alanlarinda kullamlmas ile stirmektedir.

Malzeme bilimi alamindaki ¢alismalar, ozellikle seramik ve kompozit malzemeler
tizerine yogunlagmistir. Malzeme biliminde arastirma-gelistirme faaliyetleri ¢ok
pahali yatirimlar gerektirmektedir. Bu nedenle bu sektérde s6z sahibi olanlar
ekonomileri giiglii olan iilkeler ve firmalardir. Ozellikle Amerika ve Japonya gibi
teknoloji devi ililkelerde gerek tiniversiteler gerekse 6zel aragtirma-gelistirme
laboratuvarlart milyonlarca dolarlik biitgeleri ile yeni seramik malzemelerin elde
edilmesi ve mevcut olanlarinda kullanim alanlarina gére zafiyet teskil eden birtakim

ozelliklerinin iyilestirilmesi yoniinde biiyiik bir hizla ¢alismaktadirlar.

Kordiyerit seramikleri de, malzeme bilimindeki ozellikle seramik sektoriindeki
gelismelere paralel olarak son yillarda genis uygulama alanlar1 bulmustur [3]. Bunun
sebebi bu malzemelerin sahip oldugu miikemmel termal ozelliklerdir. Bugin
katalitik konvertor althk malzemesi olarak biiyiik oranda kordiyerit seramikleri
kullanilmaktadir [4]. Bunun gibi pek ¢ok alanda kullanimi vardir. Son yillarda
elektronik devre althigy uygulamalarinda kullanimi igin ¢aligmalar yapilmakta olup
bazi zayif olan 6zelliklerinin gelistirilmesiyle kisa zamanda burada da kullamlmaya

baslanacaktir.

Diinya seramik sektoriinde bu gelismeler olurken iilkemiz seramik sektoriinde aym
hizda bir gelismenin oldugu sdylenemez. Ciinkii daha 6nce de belirtildigi gibi

malzeme bilimi Onemli miktarda maddi kaynak akisi gerektirmektedir. Bu da



gelismekte olan iilkeler igin istenilen oranda miimkiin olmamaktadir. Ulkemiz
seramik sektorii daha ¢ok geleneksel seramikler olarak adlandirilan yer ve duvar
karosu, vitrifiye iiriinler, porselen cam iiriinleri alaninda gelismistir. ileri teknoloji
seramikleri alaminda 6zellikle son yillarda onemli ¢alismalar yapilmaktadir. Ancak
yasanan ekonomik sikintilar nedeniyle zaten sadece {iniversiteler ve devlete bagh
teknoloji merkezlerinde yapilan arastirma-gelistirme ¢alismalar1 sekteye ugramasa da

kaynak yetersizligi nedeniyle ¢ok zor sartlar altinda devam etmektedir.

Kordiyerit seramikleti icinde durum béyledir. Ulkemizde kordiyerit tozu tiretimi
yapilmamaktadir. Su anda cesitli firmalarin kordiyerit tozu ve bunun gibi pek ¢ok
ticari seramik tozlar1 ithalat yoluyla temin edilmekte buda gerek iilke ekonomisini

gerekse iilke kaynaklarinin yeterince kullammini olumsuz etkilemektedir.

Bu ¢aligmada su anda ithalat ikamesi ile karsilanan kordiyerit tozunu tilkemizin sahip
oldugu yerli hammadde kaynaklarindan yararlanarak elde etmek ve elde edilen tozun
ticari niteliklere sahip olmasi i¢in birtakim 6zelliklerini gelistirmek amaglanmigtir.
Bu ¢alisgma ile yerli hammadde kaynaklarimizin ileri teknoloji uygulamalarina
yonelik malzeme liretiminde basarili bir sekilde kullanilabilecegi ortaya konulmaya

caligtimigtir.



2. SERAMIK MALZEMELERE GENEL BAKIS

Seramik kelimesi, Yunanca, pisirilmis esya anlamina gelen "keramos" kelimesinden
gelmektedir. Seramik iiretimi eski ¢caglardan beri gergeklestirilmekte olup arkeolojik
buluntular seramik iretiminin M.O. 6500 yillarina tarihlenebilecegini ortaya

koymustur [6].

Seramik malzemeler farkli bilesimde kristal ve cam yapili fazlart igermekte ve
genellikle gozenek ihtiva etmektedirler. Bu farkli yap1 bilegenlerinin miktan ve
dagilimlari seramik malzemelerin 6zelliklerini onemli olgiide etkilemektedir.
Omegin, yapida mevcut fazlarin yerlesim diizenini degistirmek, yalitkan olan bir
seramik malzemeyi iletken hale getirmekte veya bunun tersi olabilmektedir. Bu
nedenle, seramik malzemelerin gelistirilmesi konusunda ana fikir, mikroyapi lizerine
yogunlagmistir[6].

Japonlarin porselen konusundaki istiinliikleri, II. Diinya savasindan Once tiim
uluslarca bilinmektedir [6]. Savas sonrasi, refrakter tugladaki Japon teknolojisinin,
¢elik endiistrisinin gelismesinde 6nemli katkis1 olmustur. Seramik alanindaki bu
gelismeler geleneksel seramikler konusunda aragtirma ve gelistirmeye bityiik 6nem

vermektedir.

Giiniimiizde seramik malzemelere ilginin artmasimin baglica nedenleri asagida

belirtilmigtir[7].

a) Yiuksek sicakliklara dayamiklilik,

b) Kimyasal karalilifin yiiksek olmasi,

¢) Cok sert olmalari,

d) Metallerden hafif olmalan (%40 mertebesine varan),

¢) Hammadde olarak bol miktarda bulunmasi ve genellikle metallere kiyasla ucuz
olmasi,

f) Pahali ve stratejik metallere ihtiya¢ géstermemesi,
g) Erozyon ve asinmaya kars1 dayanikli olmalar,
h) Oksitlenmeye kars1 direnglerinin yiiksek olmasi,

1) Siirtlinme katsayisinin diisiik olmasi,



I) Basma kuvvetinin yiiksek olmasi.
2.1. Seramiklerin Smiflandinnimasa

Genel olarak tammlandiginda, seramik kapsamina metalik ve organik esasli olmayan
tiim malzemeleri almak miimkiindiir. Bu bakimdan 6zellikle dogada bol miktarda
bulunan metal oksitleri basta olmak tizere silikatlar, karbiirler, nitriirler, boriirler,
camlar, cam-seramikler ve c¢imento tiirlindeki malzemeler seramik simifina
girmektedirler. Ayrica seramik malzemelerin kendi aralarinda metallerle ve
polimerlerle yaptiklan kombinasyonlarla "kompozit malzemeler" olusturmalar
miimkiindiir.  Seramik malzemelerin ortak o6zelligi, bu malzemelerin atomlan
arasindaki baglanmanin iyonik, kovalent ya da karma olarak ortaya ¢ikmasidir. Bu
giiclii bag sifindan dolayr seramikler genelde 1siya ve korozyona dayanikli
malzemeler olarak bilinirler [8]. Ancak bu gii¢li baglarin bu malzemelerde
olusturdugu kirilganlik 6zelligi de seramiklerin bir zaafi olarak karsimiza
¢ikmaktadir. Bu malzemelerde i¢ yapida bulunabilecek en kiigitk bir hata, catlak
olusmasina neden olur. Catlaklar ise O6zellikle ¢ekme gerilimleri altinda siiratle
ilerleyerek malzemelerin kirilmalarina yol agar. Bir ¢ok seramik malzemede atomlar
aras1 baglanmadan dolay1 elektronlar lokalize olarak 1s1 ve elektrigi yap1 iginde
iletmezler [8]. Bu ozelligiyle bazi seramikler 1s1 yalitiminda ve elektrik
izolasyonunda yaygin olarak kullanilirlar. Ancak bir diger seramik malzeme
grubunda (Galyum-Arsenit gibi) yar iletken ve (nitriyum-bakir oksit gibi) sivi azot
ortaminda siiper iletken nitelikler gériilmektedir. Seramikler genel olarak metallerin
oksit, nitriir, karbiir yada boriir bileseni olduklarindan, kristal yapilart metallere
nazaran daha karmagik bir durum olusturur [2]. Baz1 durumlarda seramiklerde kristal
ve amorf yapinin bir kombinasyonu da goriilebilmekte ve i¢ yapinin kontrollii olarak
istenen yOnde tasarimi yapilabilmektedir. Bu bakimdan,seramiklerin bilesim ve
mikro yapi acisindan istenen kimyasal, fiziksel, 1s11 ve, mekanik ve elektriksel
ihtiyaglara gére tasarimlarini miimkiin kilar. Ozellikle gelisen teknolojilerin getirdigi
tasannm kolayligtyla arzu edilen niteliklere sahip kritik seramik malzeme
olusturulmasi en Snemlileri bilgisayar, iletisim, elektronik ve mikroelektronik gibi

dallarda yeni teknolojiler gelismesine yol agmigtir [2].

Seramik malzemeleri geleneksel ve yiiksek teknoloji seramikleri olarak iki ana

grupta incelemek miimkiindiir. Geleneksel seramikler grubuna kilden mamul sihhi



gerecler, fayans, karo ve porselenler, tugla ve kiremitler ve elektrik izolator
malzemeleri, refrakterler; camlar ve ¢imento malzemeleri girmektedir. Yiiksek
teknoloji seramikleri i¢in ise, zaman zaman "modern seramikler", "miihendislik
seramikleri", "ince seramikler”, "teknik seramikler" gibi tammlarda kullanilmaktadir.
Bu grup, "yapisal seramikler" ve "fonksiyonel seramikler" ikiye ayrilmaktadir.
Seramik malzemelerin iiretim stiregleri 6nemli benzerlikler gosterirler. Her seyden
Oonce dogal hammaddenin Ogiitilmesi, islenmesi, uygun katkilarla homojen

karigimlar haline getirilmesi gerekir [7].

Ince toz halinde hazirlanan bu baslangic malzemesinin sekillendirilebilmesi igin
uygun katkilarla plastik hale getirilmesi asamas1 gelir. Bu asamada geleneksel killer
icin su kullanilirken, modern uygulamalarda yogunlastirma agsamasinda ugugan
organik polimer baglayicilar katki olarak kullanilir [7]. Daha sonra uygulamada
istenen son sekle gore (near-net shape sekillendirme asamasi i¢in asilti dokiim (sivi
karisim gozenekli kaliplara dokiilmesi ve sivi katkinin kaliptan emilerek atilmasi),
enjeksiyon kaliplama (istenen forma gére kalip igine malzemenin basing altinda
sikistirlmasi), kuru presieme, soguk izostatik presleme gibi tekniklerle malzeme en
son formunda ortaya cikartilir. Bu asamadan sonra malzemenin plastikligi i¢in
katilan maddelerin biinyeden tamamen atilarak, >yogunla$mas1 icin pisirilmesi, veya

sinterlenmesi, siireci baglatilir [7].

Ergime sicakligi altinda malzemelerin pisirilmesi teknik terim olarak "sinterleme"
olarak bilinir ve malzemenin yogunlagsmas, toz pargaciklarin birlesmesi, kaynamasi,
gozeneklerin kapanmas: ve malzemenin biiziilerek gekmesi bu siireg sirasinda olusur.
Bu agamada sonucu elde edilen malzeme kiiciik diizeltme, parlatma ve diger mekanik

islemelerden sonra dogrudan uygulamaya hazir haldedir [2].
2.1.1. Geleneksel Seramikler

2.1.1.1. Kilden Mamul Uriinler

Kaolen (A1,03.25810,.2H,0), feldspat (K0 veya Na,O, Al;05.6Si0,), kuvars (SiO,),
diger minerallerin kombinasyonu neticesinde elde edilen iriinler bu sinifta
nitelendirilir. Pisirme kaplari, porselenler, siis ve dekorasyon egyalari, banyo iiriin ve
aksesuarlan, saglik geregleri, fayanslar, tugla ve benzeri yap1t malzemeleri bu

gruptaki tipik uygulamalaridir [8,9,10].



2.1.1.2. Refrakterler

Yiiksek aliiminali, silika-altimina esasli, magnezit (%80-90 MgO, Fe,O3 ve Al,O3)
krom-magnezit esasli (%60 MgO, Cr,0; ve Fe;03), fosterit (%57 MgO, 54.3 Si0,),
spinel (%72 Al,Os3, %28 MgO), siiper refrakterler (%50-95 SiC, kuvartz kil), zirkon
esash (%66 ZrO,, %33 SiO,) olarak grup ve tiplere aynlan refrakter malzemeler
firmlarda kaplama olarak, 1sisal yalitimda, potalarda, metal {iretim malzemeleri
olarak, filtre, kalip ve 1sitma elemanlar1 olarak son derece 6nemli uygulamalan olan
seramiklerdir [10,11,12,13].

2.1.1.3. Camlar

Pencere ve sise camlan olarak bilinen Na;0.Ca0.6Si0, az miktarda
renklendiricilerle tiretilirler. Bunlarnn yami sira %14-30 PbO igeren optik ve x-
isinlarindan korunma amagli yliksek refraktif indekse sahip camlar yaygin olarak
kullanilir [2,10]. Cam vyapisindaki alkali ve Ca iyonlanmin B* iyonu ile
degistirilmesi neticesinde 1s1l genlesmesi ¢ok diisiik ve korozyona dayanimli Pyreks
olarak da bilinen camlar elde edilir. Genellikle tiip, boru, basing gostergeleri,

laboratuar alet ve geregleri ve elektriksel yaliim amaciyla kullanilir [2,10].

2.1.1.4. Cimentolar

Genelde kalsiyum silikatlardan olusan bilesimlerdir, yapilar1 3Ca0.SiO,, 2Ca0.SiO;
ve bunlara ilave ALOs3, Fe;O3, MgO ve SOj igerir. Bu yapilarda sertlesme su ile
reaksiyon sonucu olugan jelimsi yapinin pargaciklan birbirine baglayarak kompozit
bir olusuma yol agmast ile olur [8,10]. Yiiksek sicaklik gerektiren uygulamalar i¢in

kalsiyum aliiminat ¢imentolar1 veya fosfath ¢imentolar kullanilirlar [8,10].

2.1.2. ileri Teknoloji Seramikleri

Yiizyilimizin en ¢arpici bilimsel gelismeleri sonucu ortaya ¢ikan yiiksek teknoloji ve
buna bagh yepyeni uygulama alani arasinda "Yiiksek Teknoloji Seramikleri" nin 6zel
bir yeri vardir. Bilgisayar teknolojisinin siiratli gelisiminde entegre devre paket
altliklarinda (IC package and IC substrate) kullamlan istiin 1511 6zelliklere sahip

seramik malzemelerin biiylik rolii olmustur [14].



2.1.2.1. Yapisal Seramikler

Seramik malzemelerin kinlma dayamimi ve asinma direnci gibi mikroyapisal
degiskenlerin etkilenen ozellikleri ile sertlik, yogunluk, 1s1l dayanim, yiiksek elastik
modiil gibi kristal yapis1 ve atomlar arasi baglanmadan etkilenen 6zelliklerinin 6nem
kazandig1 uygulamalarda kullamlan seramiklere "yapisal amaglh yiiksek teknoloji
seramikleri" denmektedir [2]. Bu grupta ozellikle AL O3, ZrO,, SisNy4, SiC, B4C,
CBN, TiC, TiB,, TiN, AIN gibi seramikler tek tek veya ¢iftli, iiclii veya daha fazla
elemanlarin kombinasyonu ile olusan kompozitler olarak goze c¢arpmaktadirlar
[2,15]. Tekstil makinelerinde kullamlan aginmaya dayanikli sentetik iplik kilavuzlar,
yiiksek hizli torna tezgahlarinda kullanilan kesici seramik takimlar, otomobillerde
hizl1 ivme saglayici turbo yiikleyici, madencilik, ¢imento sektorii, hafif balistik yelek
ve zithhi arag koruyucu kaplamalarda, modern ag-kapa mekanizmali musluk, spor
malzemeleri uygulamalan yapisal amagli yiiksek teknoloji seramik malzemeleri
grubuna giren 6rneklerden bazilarini olusturmaktadirlar. Yapisal yiiksek teknoloji
seramiklerinin en ©6nemli ¢agdas kullanmimlarina bir orek olarak i¢-yanmal
motorlarda uygulamalari verilebilir. Giintimiizde Japonya ve Almanya'da silikon

nitriir esash turbo-yiikleyici motorlarin uygulanmasina gegmeye ¢ahsilmaktadir[14].

2.1.2.2. Fonksiyonel Seramikler

Malzemelerin dielektrik, elektriksel ve 1sil yalitkanlik, manyetik ve iletkenlik gibi
maddenin elektronik yapisinin ortaya koydugu 6zelliklerin kullanildig: uygulamalari
genel olarak "fonksiyonel amagli seramikler" seklinde tamimlamak miimkiindiir.
Omegin, ferrit olarak tabir edilen fonksiyonel amagh seramik malzemelerin ana
bilesenj‘ demiroksit (Fe;O3;) olmakla birlikte diger bir ¢ok oksit seramiklerini de
yapisinda katki olarak ihtiva ederek malzemenin manyetik 6zelliklerinde istenen
yonde degisiklikler yapmak miimkiindiir. Bu gruba giren malzemeler yapilarina
bagh olarak ¢evreden algiladiklari sinyalleri elektronik yapilarinda ortaya
¢ikabilecek degisikliklerle ortaya koyarlar [2,15]. Bu degisikliklerin tespiti ve
aminda Ol¢limii ise bize seramiklerin fonksiyonel gorevlerini verir. Yine bunu
orneklerle izah etmek gerekirse ZnO ve SiC gibi malzemeler enerji nakil hatlarinda
sistemin asir voltajlar1 absorbe eden cihazlar1 agir1 yiiklenmeden korurlar. Termistor
olarak isimlendirilen ve 1s1 ile direng degisimi gosteren Ni, Co ve Mn oksitlerden

yapilmig malzemeler 300 °C’ye varan sicakliklarda hassas 1s1 Slglimii igin



kullamlirlar. Otomobillerde egsoz sicakligimin kontrol edilerek yakit yanma oraninin
ayarlanmas1 da ZrO,’den yapilmis algilayicilar vasitas1i ile gergeklestirilir.
Zehirleyici ve yanabilen tiirdeki kagaklarin algilanmasinda da SnO,, y-Fe;O; ve ZnO
tirlindeki seramik malzemelerin yan iletken Ozelliklerinde faydalanilir. Optik
telekomiinikasyon islemlerinde silika caminda {iretilmis fiber optik malzemelerin
kullamlmasi kablolarin boyutlarinin kii¢tilmesinin yam sira transmisyon kalitesinin
de artmasina yol agmistir. AlGa-As veya InGaAsP tiiriindeki yan iletkenlerden de
yine optik telekomiinikasyonda biiyiikk 6nem tasiyan lazer 1sik kaynaklan
olusturulmusgtur [2]. Basing, yasamda 6nemli bir etkiye sahip oldugundan hassas bir
sekilde Ol¢limii onem kazanmaktadir. Bu amacgla seramiklerin piezoelektrik ve
manyetik 6zelliklerinden faydalamlarak statik ve dinamik basinglarin Sl¢limii
miimkiindiir. Kuvars (SiO,), baryum titanat (BaTiO3;) ve PbTiO;-PbZrO; (PZT) bu
tiirdeki malzemelere 6rnek tegkil eder. Son olarak elektronik alaninda biiyiik 6neme
sahip seramik kapasitorler BaTiO5 niin gesitli agilandirma veya katki elementleri ile

karigtirilmas ve yapida olan doniistimlerin kontroli ile iiretilmektedirler [14].

2.1.3. Aliimina Seramiklerinin Kullanim Alanlan

Aliimina, oksit esash seramik hammaddeleri arasinda tiiketimi en fazla olamdir.
Yiiksek sertlik, diisik yogunluk, 1sisal kararlilik ve korozyon dayanim gibi iistiin
Ozellikleri yam sira diisiik birim maliyeti aliimina tiiketimini arttirmaktadir [11,16].

Alimina, yer kiirede dogal olarak en fazla bulunan minerallerden boksit iginde
bulunur. Diinya aliimina iiretiminin yaklagik %901 aliiminyum metal iiretiminde
kullamlirken geriye kalan %10Tuk kisim ise 1siya direngli dolgu malzemeleri |,
pigment, katalist, refrakterler, asindiricilar ve seramik malzemelerin iiretiminde
kullanilirlar.  Seramik sektoriinde kullamilan aliiminanin diinya yillik iiretimi 4
milyon ton civarindadir. Bayer yontemi neticesinde olusan aliiminyum hidroksitler
yapidaki kristal suyunu ugurmak i¢in yapilan kalsiyum iglemleri sirasinda bir ¢ok ara
fazdan gectikten sonra alfa(a) veya gama(y) formu olmak tizere iki kararli nihai
kristal yapisina ulagirlar. Kristal yapis1 siki paketlenmis hekzagonal sistem olan o
aliiminanin ergime sicakligi 2053 °C’dir. Kristal yapi igerisinde Al iyonlarnnin
bulundugu koordinasyon sayisi 6 olan siki paket pozisyonlarinin 2/3'i A1 iyonlarinca
doldurulmus , 1/3'1 ise bos bulunmaktadir [11,16].



Bayer y6nteminden gelen ve az miktarda kalsinasyon iglemi goren o-aliimina yiiksek
miktarda ara gecis fazlan gosterdiklerinden seramik sektoriinde dogrudan
kullamlamazlar. Ulkemizde de Seydisehir Aliiminyum Isletmelerinden &zellikle elek
alt1 olarak tabir edilen aliimina tam alfa yapisina d6éniismemis oldugundan yapisal
seramik uygulamalarinda dogrudan kullamlmamaktadir. Elek alt1 aliiminanin cesithi
kalsinasyon ve temizleme islemleri ile yapisal seramiklerde de kullanilabilirligi
TUBITAK-M.AM, Malzeme Boliimii biinyesinde yapilan caligmalar ile ortaya
konmustur [17].

2.1.3.1. Asinmaya Dayanikh Seramikler

Aliiminanin yiiksek sertlifi ve mekaniksel dayanimi galigma esnasinda aginmaya
maruz kalan makina elemanlar1 ve miihendislik malzemeleri seklinde olan kullanim
On plana ¢ikarmistir. Yapisal amagli miihendislik uygulamalarinin basinda korozif
olan ve olmayan pompa salmastralari, musluk ve vana contalar, tekstil sektoriinde
kullanilan iplik kilavuzlari, madencilik ve ¢imento sektoriinde kullamlan aginmaya
direngli plaka kaplamalari, metalleri taglamada kullanilan seramik taglama diskleri ve
bigak gibi kesici metalleri keskinlestirmede kullanilan taglama elemanlar1 sayilabilir.
Enjeksiyonla kaliplama, ekstriizyonla ¢ekme, kuru presleme ve asilti dokiim gibi
silikat esashi geleneksel seramiklere rahatlikla uygulanan iretim yontemlerinin,
allimina seramiklerinde uygulanmasi1 karmagsik sekilli parcalarin bagarili olarak

iiretilmesinin mimkiin kilmistir. [16].

2.1.3.2. Seramiklerin Savunma Amach Kullanimlar

Alimina seramiklerin en iyi bilinen askeri uygulamas:t hafif balistik panel
ylizeylerinin balistik dayamm arttirmak icin seramik plakalarla kaplanmasidir.
1960'l1 yillardan beri uygulanan bu yontem 6zellikle ABD-Vietnam savasi sirasinda
geligtirilmigtir. Balistik amacgh kullanmimlar igin degisik seramik malzemeler
Onerilmekle birlikte aliimina, fiyatinin uygunlugu nedeniyle en fazla tiiketilen teknik
seramik malzemesidir. Plakalarin sekillendirilmesinde kuru ve/veya izostatik
presleme yontemleri kullanilir. Seramik iie kapl balistik sistemin galigma prensibi
stipersonik hizlarla gelen mermilerin sivri delici kisimlarimin sert seramik tarafindan
parcalanarak korlestirilmesi veya ufalanmasi, daha sonra da ufalanmig bu
par¢aciklarin polimer esash balistik altlik ile durdurulmasi esasina dayanir [16,18].

Farkli tehdit seviyelerine gore seramik ve althk malzeme kalinliklarmn



kombinasyonu ile bir ¢ok zirh delici mermi ¢esidi durdurulabilir. Al;O3'nin diger bir
askeri uygulamasi roket ve ucak ug kisimlarinda kullanilan radar dalgalarina
gecirgen "radome" lar seklinde kendini gésterir. Radome'lar alt gaplar1 35 cm ve
yiikseklikleri 100 cm kadar olabilen i¢i bos konik sekilli seramik pargalardir.
Ozellikle siipersonik hizlar ile ucan roket ve ucaklarin radar sistemlerinin

muhafazasinda rol oynarlar [16].

Tipik bir yiizeyden-ylizeye ve havaya atilabilecek rokette kullamiimasi gereken
malzeme Ozellikleri; sicaklikla kararli kalabilen diisiik dielektrik sabiti, diisiik
yogunluk, iyi termal sok direnci ve yagmur gibi atmosferik sartlar altinda iyi erozyon
ve darbe dayanimlar gostermesidir. Bu 6zellikleri verecek bir ¢ok yapisal seramik
malzeme ¢esidi olmakla beraber uygulama amacina bagh olarak minimum %97'lik
alimina radome olarak kullanilabilmektedir. Yapilan hesaplamalar sicak preslenmis
alimina veya aliimina tek kristalinden yapilmis 3.2 mm kesit kalmhgindaki
radome'larin 11800 km/saat hiz ile giden roketlere takilmas: halinde 2 mm ¢apindaki
yagmur damlaciklarinin darbe etkisine karsi koyabilecegini ortaya koymustur.
Radome'lar iiretilmesinde kullanilan yontemler geleneksel asilti dokiim olabildigi
gibi malzeme boyutlaninin artmasi ile diger yontemler de kullanilabilmektedir.
Aliiminanin termal ve plazma yontemleri ile kaplanmas: alternatif tiretim sekilleri
olarak ileri siiriilmiigse de boyutlarin istenen toleranslar i¢inde tutulamamas: izostatik

sekillendirme yonteminin gelistirilmesini gerekli kilmigtir [16].

2.1.3.3. Seramiklerin Biyolojik Ama¢h Kullanimlan

Aliimina esasli yapisal seramiklerin tibbi alanda uygulamalar1 son 20 yildan beri
tzerinde ¢alisilmakta olan bir konudur. Gintimiizde aliimina, kemifin yerine ve
ag1zda disin yerini alabilecek sekilde kullanilabilmektedir [16].

Bunun nedenleri seramik malzemelerin genel olarak basma yiikleri altinda iistiin
mekanik dayanimlar g6stermesi ve viicut sartlarinda inert kalarak yasayan kisimlarla
herhangi bir kimyasal etkilesime girmemesidir. Kalga kemiklerinden olan femur
basinin aliimina esash seramiklerden yapilma protezlerle degistirilmesi giiniimiizde
miimkiindiir. Geleneksel olarak metalik ve yliksek yogunluklu polietilenin
kullanildig1 bu uygulamada karsilasilan asinma problemi aliiminadan yapilma top
(femoral head) ve yuva (acetabular cup) kisimlari ile minimuma indirilmistir.

Kullanim alanimin  getirdigi 6nemden dolayr aliiminanin sekillendirilmesinde
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kullanilan tozlarin olduk¢a saf olmasi ve ekonomik olarak pahali olabilecek yiizey
parlatma ve sertlestirme yontemlerinin de iiretim kademesinde uygulanmasi biyolojik

amagcli {iriinler i¢in kaginilmazdir [16].

Aliiminanin bu tiir sistemlere sagladifn diger bir avantaj ise protezin kemige
yapistirilmasinda kullanilan ¢imentoya olan gereksinmenin son yillarda 6nerilen yeni
yontemlere bagh olarak ortadan kalkmasidir. Geleneksel olarak viicutta kullanilan
polimetil metaklaratin en biiyiik dezavantaji olan zamanla gozlenen gevsemesinin
ortadan kaldirilmasi i¢in altimina protezlerin kemige yapigtiracak kisimlarinin
g6zenekli dizayn edilerek dokunun bu gozenekli kisimlarda zamanla biiyiimesi ve
mekaniksel dogal bir baglanmanin olusturulmasina ¢alisilir. Aliiminanin kemige
yapigsacak kisimda olusturulacak 75-100 mikron boyutundaki gézeneklere organik
doku ve kemik  biliyimesinin  olusturularak  saglam  baglanmanin
gergeklestirilebilecegi fakat kimyasal ve radyasyon terapisi goren hastalarda ise bu

biiyimenin gozlenmedigi baz1 aragtirmacilar tarafindan gosterilmistir [16].

Cok kristalli aliiminaya gére daha az sayida yapisal hata icermeleri nedeni ile kalica
nitelikteki protezlerin kemik ile mekanik olarak baglanmasinda vida olarak da
kullamlirlar [11]. Ozellikle basma kuvvetlerinin &nem kazandigi dis kokii
uygulamalarinda veya yapay dis baglantilarinin yapiminda da tek kristal aliimina ¢ok
degisik sekil ve boyutlara sahip parcalar kullamlabilir. Tek kristalli aliiminadan
yapilma kok kisim tizerine ¢ok kristalli aliiminadan yapilma kisimlarn
yerlestirilmesi ile de daha kompleks kompozit uygulamalara gidilebilmektedir. Bu
tirdeki bir uygulamamn getirecegi avantaj tek kristal alimina ile yapay dis
arasindaki sertlik farkimin ¢ok kristalli aliimina kullamilarak azaltilmasi ve kok
tizerine yerlestirilecek digin yerine ve yandaki diger diglere uyum saglanmasin

gerceklestiriimistir.
2.1.4. Seramiklerin Yeni Kullanim Alanlan

2.1.4.1. Seramik Celik

Tiim tstiin niteliklerine karsin seramik malzemelerin en belirgin zaaflan kirilgan
olmalandir. 1975 yilinda Avustralyali ii¢ bilim adami R.C Garvie, R.H.C Hannik ve
R.T Pascoe, zitkonyum oksit (zirkonya) seramikleri ilizerinde yaptiklan
aragtirmalarda "doniisiim toklagtirmas1” olarak adlandirilan bir mekanizmayla

seramik malzemelerin daha tok ve saglam 6zelliklere kavugmasini sagladilar [19].
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Bu mekanizma basit bir anlatimla, seramik yap: i¢inde olusan gatlaklarin yine yap1
icinde durdurulmas:1 ve hapsedilmesi olarak 6zetlenebilir. Bu yontemde c¢atlaklarin
ucundaki gerilimlerin yol agtig1 bir kristal yapr doniisiimii sonucu kristal hacminde
saglanan %3-5'lik bir artig, kirilmaya yol acacak sekilde ilerleyen bir catlagi yap:
igerisinde durdurup, hapsetmektedir. Bu sekilde daha tok ve saglam yapiya kavusan
zitkonya seramikleri pek ¢ok Onemli uygulamada basanyla kullamilmaya

baglamistir [20].

2.1.4.2. Cevre Kirlenmesine Kars: Katalitik Konvertorler

Cagdas teknolojik imkanlarla birlikte gelistirilen malzeme sistemleriyle zararh ve
atik gazlarin temizlenebilmesi miimkiin kilinmigtir. "Katalitik Konvertor" olarak
bilinen, oto egsoz gazlarindan ¢ikan karbon monoksit, azot oksitleri ve zararh
hidrokarbonlar filtreleyerek zararsiz gaz bilesimlerine doniistiiren sistemler
gelistirilmis ve basariyla uygulanmaktadir [21]. Seramik hammaddelerden yapilan ve
tipik bir "bal petegi" seklinde olan tagiyici malzeme iizerine kaplanan katalistler esas
filtreleme islevini yaparlar. Seramik tagiyict malzeme, iginde 0.3 mm genigliginde
kanallar halinde mini bosluklardan olusmaktadir. Ozelligi itibariyla seramik
malzemenin yiizey alanlan tipik bir futbol sahasi biiyiikliigliyle kiyaslanabilecek
diizeydedirler. Bu genis alanlar iizerine kaplanan platin, paladyum, radyum
bilesikleri zararli gazlarn kendileri hi¢ bir degisiklife ugramadan cesitli
reaksiyonlarla azot, su buhari ve karbon dioksit gibi zararsiz gazlar haline getirirler.
Katalitik konvertorler diisiik maliyet, minimum benzin sarfiyati ve araglarla yaklagik
80 bin km’ye ¢ikan kullanim &miirleriyle ¢agdas teknolojinin iirettigi en Snemli

sistemlerdendir [21].

2.1.4.3. Yildirmm ve Sok Sondiiriicii Seramikler (ZnO Seramik Varistorler)

Bir elektrik gii¢ hattina yildinm diistiiglinde olugan yiiksek gerilimden dolay: tiim
sistemler bozulur ve kesintilere sebep olur. Yildinm diismesiyle olusan yiiksek
elektrik enerjisini sistemleri bozmadan hapsederek zararsiz hale getirmek igin
ZnO(¢inko oksit) seramik varistdrler kullanilir [8]. Cinko oksit seramik kristalleri
normal sartlarda yan-iletkendirler, ancak kristal yapilarina bazi bizmut oksit gibi
seramik malzemelere ilave edildiginde gok iyi iletken malzeme 6zelligi gosterirler
[8]. Bu ozellikleriyle katkilandirilmis ¢inko oksit seramik taneleri yalitkan bir

seramik matriks i¢ine gomiiliirler; bu haliyle olusan malzeme elektriksel olarak lineer

12



olmayan oOzelliktedir. Diigiik gerilimlerde, malzemenin elektriksel iletkenligi de
diistiktiir, ¢iinkii yalitkan matriks elektrik akiminin ¢inko oksit taneleri arasinda
iletilmesini Onlemektedir. Yiiksek gerilim sartlarinda ise, yiiksek enerjili elektrik
akimi bu matriksi gecerek iletken ¢inko oksit taneleri arasinda iletilir ve malzeme,
iletken olarak iglev gormeye baglar. Yalitkanhiktan iletkenlige doniisiim O6zelligi
tamamen malzemenin igyapisinin dizaynindan geger. Bu tasanim sonucu ¢inko oksit
varistor olarak bu seramikler her tiirlii elektrik ve elektronik sistemde otomatik ayarl
devre kesiciler olarak hemen hemen her tiirlii gerilim uygulamasinda yaygin olarak
kullanilirlar [22].

2.1.4.4. Malzeme Teknolojisinde Yepyeni Bir Yaklasim: Biyotaklit

Dogal yasam sistemlerin taklit edilmesi, biyo-esin yeni malzeme ve seramik
teknolojisinde onemli bir yaklagim olarak yerini almaktadir. Yapilan genis
aragtirmalar biyolojik olusumlarin son derece karmasik mikro/makroyapiyla ilging
Ozellikler igeren bir mimariye sahip oldugunu gdstermektedir. Agaglarda seliiléz
bazh kiitleler, derideki kolojen bazli olusum, kemik yapisi, kopek bahig: derisi ve
midye kabuklarinin olaganiistii yapilar1 bunlara 6rnek olarak verilebilir [16].

Bu olgularin diginda seramik malzemelerin metallere gore dogada bol miktarda
bulunabilmesi, daha ucuz olmasi ¢ok dnemli faktorlerdendir. Bilimsel ve teknolojik
gelismeler ileri endiistriyel uygulamalar i¢in daha sert, saglam ve dayanikli, {istiin
fiziksel, mekanik, kimyasal , elektromanyetik O&zelliklere sahip seramiklerin
iiretilmesiyle pek c¢ok alanda yeni ufuklar agilabilecek ve yasam diizeyini
yiikseltebilecektir. Bu bakimdan "Yiiksek Teknoloji Seramikleri" Oniimiizdeki
yizyilin en stratejik malzemeleri olarak, gelisme yarisinda Onemli bir rol

oynayacaktir [23].

2.2. Tiirkiye'deki Ileri Seramik Endiistrisinin Durumu

Endiistrilesme siirecinde, ileri teknoloji alanlan arasinda bulunan "Ileri Seramikler
Bilim ve Teknolojisi", Tiirkiye gibi "lizla endiistrilesmekte olan" iilkeler i¢in, temel
endiistriyel atilimlar ve sigramalar agisindan 6nemli bir potansiyele sahiptir. Bu
alanda iilkemizde ulusal bilim ve teknoloji birikimini gelistirmek tizere ozellikle
aragtirma-gelistirme agirlikhi faaliyetler yiiriitiilmektedir. Bu bakimdan "lleri
Seramikler" alaninda iilkemizde "bilim-bazli yiiksek-teknoloji" modeli gegerlidir.

Bu alanda 6ncii birikimlerin {iniversite ve arastirma merkezleri kapsaminda olustugu
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bilinmektedir. Hammadde kaynaklari, insan giicii, iilkenin uygun cografik konumu
ve son derece giiclii geleneksel seramik endiistrisi bu konuda avantaj olarak
degerlendirilmektedir. [24].

Genel anlamda teknolojik gelismeler diinya 6lgiisiinde "ileri teknoloji" kavraminda
Onemli doniisiimler gegirmektedir. Bu siirecte, "bilgi" kavraminin yonlendirici ve
etkileyici boyutu bilimsel bulgu ve sonuglara bagh olarak gelistirilen malzemeleri 6n
plana ¢ikartmis ve "Malzeme Bilim ve Teknolojisini" bir jenerik teknoloji olarak 6n
plana ¢ikartmigtir. Bu kapsamda "lleri Seramikler" imalat sektorlerinin hemen hemen
tiimiinde 6nemli uygulama alanlan bulmuslar ve bir ¢ok kritik ozellikleriyle farkl
teknolojilerde sigrama ve atilimlara neden olmuglardir. Bu konuda -elektrik,
elektronik, kimya, petrokimya, metal igleme, bilgisayar teknolojileri 6rnek olarak
verilebilir. Bu agidan bakildiginda {ilkemiz imalat sektorlerinin rekabet diizeylerinin
giiclendirilmesinde, farkl iiriin gelistirilmesinde, kalitenin iyilestirilmesi, istihdam,
ihracat ve katma deger yaratma hususlarinda ileri seramik malzemeler 6nemli

islevler gorebilir [24].

lleri seramikler bilim ve teknolojisinde; iilkemizde ozellikle son yillarda
iniversitelerimizde 6nemli birikimler s6z konusudur. Giiglii laboratuvar imkanlarinin
olugturulmasi, bu dalda yeni programlarin olugturulmasi, béliimler agilmas: ve insan
giicii potansiyelinin giderek giiglenmesi son donemin en 6nemli geligsmeleri olarak
dikkat ¢ekmektedir. Bilimsel birikimlerin teknolojik uygulamaya aktarimi yoniinde
son derece 6nemli gelismeler kaydedilmistir. Ulkemiz igin bilyikk 6nem tagtyan
endiistriyel aktarim ve yontemler hayata gegirilerek ¢esitli modeller olusturulmustur
[24]. Tablo 2.1°de ileri seramik malzemelerin islev ve uygulama alanlar1 verilmistir.
Buradan seramik malzemelerin endiistriyel olarak ne kadar genis bir kullamim

alanina sahip oldugu goriilmektedir.

14



Tablo 2.1. Ileri Seramik malzemeler; islev, uygulama ve drnekler [23]

Islev Ornek Malzeme Uygulama Ornegi
Teknik islevler

yiiksek sicaklik silikon nitriir, silikon karbiir gaz tiirbiiniy, dizel motor
dayammi

kesme dayamimi

bor nitrilr, titan karbiir, titan
nitriir, tungsten karbiir, bor
karbiir

kesici takimlar

Yaglama
aginma dayanumi

bor nitriir, molibden disiilfat
aliimina, bor karbiir

kat1 yaglayicilar
bilyalar, mekanik
sizdirmazlik, deliciler

Isil islevler
1511 dayanim

aliimina, silikon nitriir, silikon
karbiir

Elektrotlar

1stl yalitim
181 transferi

Titan oksit, aliiminyum nitriir,
zirkonyum oksit, bor oksit,
alumina

yalitkan, izoladr, niikleer reaktor,
elektrik, elektronik pargalar,
radyatOr

Optik islevler
151k gegirgenlik aliimina, yitriyum oksit, baryum | sodyumlu lambalar, optik lensler
oksit
151k indiikleme silikon oksit, galyum-arsenit | optik fiberler, foto sendor, yan
floresans seramikleri,  neodimyum - | iletken lazer, diyotlar
yitriyum cam

Elektrik islevler
siiper iletkenlik yitriyum-baryum-bakir oksit Magnet
yan iletkenlik ¢inko oksit, baryum titanat varistor, giines pili, sensdr
piezoelektriklik kursun zirkonat titanat atesleme cihazi
yalitim aliimina, silikon karbiir devre elemanlan
iletkenlik baryum titanat mikrokondenser
iyonik iletkenlik zirkonya, beta-aliimina sensor, kat1 elektrolit
Manyetik islevler
Manyetizma demir oksit, baryum oksit ferrit magnetleri

manyetik teyp, hafiza
Biyolojik iglevler
Biyoseramikler aliimina, apatitler suni dig, kemik
Kimyasal islevler
Absorblama kopiik silika, alimina absorban, katalist

tagiyicl, biyoreaktor
Katalist zeolit Katalist
Korozyon zirkonya, aliimina Elektrotlar

Tablo 2.2°de de ileri teknoloji seramiklerinin kullanim alanlarina gére sahip olduklar

pazar paylan ve yillik artig orani verilmistir.
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Tablo 2.2. lleri Seramiklerin kullanim alanlarina gore 1992 yil1 ve 2002 yili(tahmini)

pazarlar1 ve bliyiime hizlar1 [24]

Kullamim Alanlari | 1992 2002 | Yillik averaj biyiime
Elektronik Seramikler

Ev esyasi 50.6.0 752.7 4.1

Bilgisayar 147.0 2447 52
Telekomiinikasyon 105.0 188.5 6.0

Otomotiv 92.0 154.7 53

End./diger 94.0 139.1 4.0

TOPLAM 944.0 1479.7 4.6

Seramik Kaplama

Konstriiksiyon 108.0 123.2 13
Metal isleme 45.0 50.8 1.2
Savunma 35.0 36.6 0.4
Petrokimya 31.0 41.2 2.9
End./diger 57.0 76.3 3.0
TOPLAM 276.0 327.9 1.7

Yapisal Seramikler

Katalist tasiyici 43.0 61.2
Asinma parcalar 16.0 24.3
Kesici takimlar 3.0 4.2
End./diger 3.0 4.7
TOPLAM 65.0 94.4

16



Seramik bilim ve teknolojisi alaminda Tiirkiye i¢in 6ncelikli konular ve baghica

uygulama alanlan asagida verilmistir.[2]

* agindircilar

* hammadde: mineral, kil, katki ve kimyasallar
- nitriirler, karbiirler, oksitler

* sir, boya, pigment, frit

- bor esasl seramikler

* camlar:

* seramik hammdde hazirlama ve sekillendirme makinalan aksam ve parcalari
* jzolasyon seramikleri: silika yastiklar, aerojenler
* refrakterler

* firin ve 1s1l iglem teknolojisi

* elektrik-elektronik seramikler

- 6zel islevli camlar

-kaplamali camlar

* seramik lif, fiber 151 ve yalitim malzemeleri

* cam ve seramik kaplamalar

- varistorler, kapasitorler

* polimer-seramik (ormoser) kaplamalar

- kaplamalar

* seramik membranlar, filtreler, ayristiricilar

* ileri seramikler (teknik veya miihendislik)

- piezoelektrikler

- ileri refrakterler

-cam-seramikler

- bor, kuvartz elyafli seramik kompozitler

* sentetik elmas

- althiklar

- stiper iletkenler
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3. SERAMIKLERIN SINTERLENMESI

Sinterleme, ileri-teknoloji seramiklerinin iiretiminde en 6nemli asamalardan birisini
teskil etmektedir. Sinterleme sonunda ulasilan mikroyapi, malzemenin nihai
Ozelliklerine dogrudan etki edeceginden, bu isleme etki eden tiim parametrelerin gok

iyi bilinmesi gerekmektedir [6].

lleri-teknoloji seramiklerinin sinterlenmesinde halen bir g¢ok teknolojik sorun
mevcuttur. Bunlarin baginda, sinterleme sicakliginin yiiksek olmas1 gerekmektedir ki,
bu sorun liretilen malzemenin pahaliya mal olmasina neden olmaktadir. Diger
problemler ise, gbzenek, tane biiylimesi ve islem esnasinda yer alan faz
doniistimleridir [2]. Bu sorunlar ise, liretilen malzemenin istenilen o6zelliklere
ulasamamasina neden olmaktadir. Do‘lay1s1yla, belirli bir seramik sistemin
sinterlenmesinde basta olan mekanizma ve kinetigi oncelikle tespit edilmeli ayrica
proses ve mikroyapt karakterizasyonu ile yakindan izlenmelidir. Seramiklerin
sinterlenmesinde esas olarak, yaymma kontrollii bir islem oldugundan, gerek bilimsel
ve gerekse uygulamali arastirmalarda, iyonik ve kovalent bagh sistemlerde yer alan

yayinma olaymin ¢ok iyi kavranilmas: gerekmektedir [6].

3.1. Sinterleme

Seramik tozlar, sekillendirme esnasinda sikigarak malzemedeki gozenek miktan bir
miktar azalir. Kuruma ile de tozlar tamamen birbiri ile temas haline gelir. Ancak,
malzeme heniiz pekismis hale gelmemigtir. Tozlar arasinda bosluklar mevcuttur.
Seramik malzemenin cinsine, tane boyutuna ve sekillendirme prosesine bagli olarak
%?25-60 mertebesinde gozenek igerir. Mukavemet, saydamlik 1s1 iletkenligi gibi
Ozellikler i¢in yapida mevcut gézenegin elemine edilmesi gerekir. Pigme, esnasinda,
diftizyon hizlandigindan birbiri ile temas halinde olan tozlar arasinda 6zellikle
yiizeyde yer alan karsilikli atom difiizyonu sonucu tozlar birbirine aralarinda boyun
olugturarak kenetlenir [25]. Boylece, g6zenek miktari azalir ve yogunlagma saglanir.
Bu esnada por'larin gekilleri de kiirelesir. Ideal bir sinterlesme sonunda gozenek

tamamen ortadan kalkar ve malzeme pekismis bir kitle haline gelir [25].
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Sinterleme mekanizmasi, tamamen malzemenin tagimmina dayanir ve baslica,
atomlarin yaymnmasi (yiizey ve hacimsel) ile viskoz akisi kapsar. Malzemenin
tagiimim  kolaylagtirmak igin islem ancak yiiksek sicaklikta gergeklestirilir.
Sinterlesmeyi saglayan itici glig, serbest yiizey enerjisindeki azalmadir. Sinterleme

ile tam yogunlagmasinin saglanmasi degisik sekilde yapilabilir [6].

3.2. Sinterleme Tiirleri

Sinterleme tiirleri; kat1 hal sinterlemesi, sivi faz sinterlemesi ve ¢ok bilesenli
sistemlerin sinterlenmesi olmak {izere ii¢ ¢esittir. Calismamizda kullandigimiz
sinterleme sivi faz sinterlemesi oldugu i¢in sadece sivi faz sinterlenmesini

inceleyecegiz.

3.2.1. Sivi Fazlarin Sinterlenmesi

Siv1 faz sinterlemesi, bir ¢ok endiistriyel ve ticari uygulamalarda kullanilan metalik
ve seramik tiriinlerinin fabrikasyonunda sik¢a kullamlan bir tiretim metodudur [2].

Bu tiretim metodunun bashica avantajlari;
1- Diisiik sinterleme sicakligt

2- Hizh yogunlagma ve homojenlesme

3- Yiiksek nihai yogunlukiar

4- Kati-hal sinterlenmis malzemeleri daha iistiin mekanik ve fiziksel 6zellikler
gosteren unsur mikroyapilandir. Kati pargaciklar arasindaki sivi faz tarafindan
meydana getirilen hizli yayinin yollarindan dolayi, kimyasal homojenlesme siv1 faz
sinterlemesi sirasinda daha hizlidir. Olusan az miktardaki sivi faz bile sinterleme
islemine 6nemli derecede katkida bulunabilmektedir. Fakat yogunlagma hiz1, yapida
olusan siv1 faz miktarina baghdir ve bu sivi faz miktar1 da sisteme bagl olarak
hacimce %30'lara veya daha fazlalarina kadar olabilmektedir [2,25].

Sinterleme islemi, yapida sivi fazin bulunmasina gére gegici (transient) siv1 faz ve
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kalic1 (permanent) sivi faz sinterlemesi diye iki sekilde olabilir. Gegici siv1 faz 5 2

sinterlemesinde olusan sivi faz yapidaki kat1 faz ile reaksiyona girmekte sinterleme < -
&

l:
isleminin sadece belli siiresinde sistemde bulunmaktadir. Bu c¢esit sinterle éZ
&:4:;

genellikle alasim elementlerini homojenlestirmek i¢in uygulanir ve sonugta bir k@t]s
&2

cozelti elde edilir. Burada olusan sivi faz bilesenler arasindaki degme alanlarint
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artirir ve yayinini kolaylastirir. Kalici sivi faz sinterlemesi ise, sert metallerin, yiiksek
hiz ¢eliklerinin ve birgok seramik sistemin sinterlenmesi sirasinda meydana gelir.
Buradaki amag, yiiksek mukavemet ve yiiksek toklugun bir arada oldugu miimkiin en
yiiksek yogunlagsmaya ulagsmaktadir [2,22].

Sivi faz sinterlemesinin avantajlan oldugu kadar dezavantajlarida vardir. Teknik
acidan en Gnemli avantaji sinterleme isleminin hizli olmasidir. Yapida olusan sivi
faz, kat1 hal sinterlemesine nispetle daha hizli atomik yaymim meydana gelmektedir.
Kati pargaciklar sivi faz tarafindan 1slatilmakta, bu 1slatan siv1 fazin etkisiyle ortaya
¢ikan kilcal kuvvetler pargaciklar birbirlerine dogru ¢ekmekle ve distan bir basing
olmaksizin hizli pekisme yofunlasmasi meydana gelir. Bu sivi faz ayrica,
pargaciklar arasidaki siirtiinmeyi azaltarak kati pargaciklarin izl bir sekilde yeniden
diizenlenmelerine olanak saglar. Bunlara ek olarak keskin par¢acik kose ve kenarlar
yiiksek kimyasal potansiyele sahip olmalarindan dolayr sivi faz igerisinde
coziinmekte bdylece daha etkin bir paketlenme meydana gelmektedir. Bir ¢ok
sinterleme sisteminde, daha yiiksek emme sicaklifina sahip olan faz ayni zamanda
daha sert olan fazdir. Bu tiir sinterlemenin sonucunda genellikle, sert faz miktarinin
fazla olmasina ragmen, slinek davramisa sahip sinterlenmis iki-fazlh kompozit
malzemeler elde edilir. Sivi faz sinterlemesinde ortak goriilen problem, sinterleme
esnasinda fazla miktarda olusan sivi fazin pekigmis seklinin bozulmasina sebep
olmasidir [26].

Yiizey enerjileri, sivi faz sinterlemesi sirasindaki davramglar saptamadaki en 6nemli

faktordiir. Iyi bir sinterleme i¢in minimum gerekli sartlar sunlardar:
a- Diigiik ergime sicakligina sahip bir sivi
b- Katinin bu s1v1 iginde ¢6ziiniirligi

c- Kat1 taneleri sivi tarafindan 1sitilmalaridir

3.2.2. Sivi Faz Sinterlemesine Etki Eden Faktorler

Sivi faz sinterlemesine etki eden faktdrler islatma (kontak) agisi, dihedral agi,

gozeneklilik sekli, boyun biiyiikliigii oimak iizere 4 tanedir [8].
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3.2.2.1. Islatma (Kontak) Acisi

Siv1 faz sinterlemesi sirasinda yapida sivi bir faz olustugunda, mikroyap: en az ii¢
tane faz ihtiva eder. Bunlar kati, sivi ve gaz fazlandir. Islatma, bu ii¢ faz arasindaki
dengeyi belirler. Islatma ag¢isi, bu {i¢ fazin ara yiiz enerjileri arasindaki dengeyi

gosteren bir fiziksel karakteristiktir.

3.2.2.2. Dihedral A¢1

Iki kati pargacik ile siv1 faz arasindaki a1 dihedral a1 olarak tanimlanir ve bir kati-
kat1 tane sinirinin sivi faz ile kesistigi yerde meydana gelir {8]. Bu a1, ¢cok kristalli
tanelerin mikroyapilar1 ve sivi faz igindeki tane-tane noktalan i¢in onemlidir. Amorf

katilar i¢in dihedral ag1 yoktur.

3.2.2.3. Gozeneklilik ve Gizenek Sekli

Goézenekler sivi faz sinterlemesinin ayrilmaz unsurlaridir. Gozenekler, toz
kompaktinda parcaciklar arasi bosluklar olarak mevcuttur. Ayrica, gozenekler,
dengesiz sivi dagilimi, esit olmayan yayimm hizlar, bubhar fazi ile reaksiyonlar ve
erime oldugu zaman sivi fazin kilcal yollarla yayilmas: neticesinde ortaya ¢ikar.
Baslangic kompaktinda sivi faz olustufu zaman gozenekler mevcuttur. Sivi
olusmaya ve dar kilcal bosluklara akmaya basladifi zaman, gozenekleri ortadan
kaldirmak i¢in kompakta yeteri miktarda ¢ekme (yogunlagma) meydana gelebilir.
Fakat bazi durumlarda bu sivi {iniform bir sekilde olmaz. Daha ziyade bu sivi,
kompaktin merkezinde yer tutmaya ve disa dogru yayilmaya meyillidir. Béylece
gozenekte radyal bir biiytime olur [2,8].

Siv1 faz sinterlemesi arasinda gozeneklerin sekilleri siirekli degismektedir. Baglangig
asamasinda gozenekler diizensiz, daha sonra silindirik network(ag) seklinde ve son

asamada kiiresel bir sekilde olmaktadir [2].

3.2.2.4. Boyun Biiyiikliigii

Siv1 faz sinterlemesi sirasinda kati taneler arasindaki degme noktalari, dihedral
acinin yonlendirdigi kararli bir boyuta kadar biiyiirler. Asagidaki sekilde boyun
biiyiikliigii ve dihedral a¢1 gésterilmektedir.
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Sekil 2. Boyun Biiyiikliigii ve Dihedral Agi [25]
0=dihedral a1
=Boyun yarigap:
R=Tane yaricap1
X=Rsin(6/2)

Yalniz bu esitlik yiizey enerjisinin izotropik oldugu durumlarda gecerlidir. Eger
yiizey enerjisi izotropik degil ise boyun biiyliklik oraninda bir dagilim meydana
gelecektir [2].

3.3. Sinterleme Problemleri

Teknolojide, sinterleme esnasinda bazi problemierle kargilagilir. Bunlar, ¢okme, asiri
yanma, baglayicilarin yanmasi, ayrisma reaksiyonlan ve polimorfik déniigiimlerin

yer almasidir [6].

Sinterleme sirasinda ¢Okme, genellikle malzemenin yetersiz desteklenmesinden
kaynaklanir. Bu probleme care olarak firin iginde bir takim tedbirler alinabilir ve
malzemenin pigme esnasinda firnndaki konumu degistirilir. Cokmeye ayn1 zamanda
yas malzemenin yogunlugunun yer yer degisik olmasida neden olur. Bu durumda
heterojenligin daha 6nceki kademelerde ortadan kalkmasi saglanmalidir. Agin
pisme, tane biiyiimesi, firindaki konstriiksiyon veya diger iriinlerle reaksiyona
girmeye sisme veya ¢okmeye neden olur [8]. Asin pisme, aym zamanda enerji
sarfiyatina sebebiyet verir. Ayrisma reaksiyonlari, tuzlarn, nitratlarin ve hidratlarin

kullamlmas: halinde meydana gelir. Karbonatlarin ayrismasi 100 °C ve siilfatlarin
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ayngmas1 1200 °C'de gergeklestiginden bu sicakliklarin altindaki sinterlemelerde
kullanilmalar1 sorun yaratmaz. Polimorfik doniisiimler 6zellikle soguma esnasinda
problem yaratir. Zirkonya bu konuda tipik bir &rnektir. Zirkonyada bu problemi
ortadan kaldirabilmek i¢in MgO, CaO, Y,O3; gibi maddelerle yapimn stabilize
edilmesi gerekir [20].

Sinterleme esnasinda tane biiylimesi yer alabilir. Bunu 6nlemek igin genellikle bazi
katki maddeleri ¢ok az miktarda (daima %l'in altinda) kartsima ilave edilir.
Oksitlerin  sinterlenmesinde yayilmay: kontrol eden bilesen oksijen iyonunun
difizyonudur. Sinterleme esnasinda yer alan farkl difiizyon hizlar, sitokiyometrinin
bozulmasmma ve tane igerisinde bosluk olusumuna sebebiyet verir. Olusan bu
bosluklar1 ortadan kaldirmak miimkiin degildir. Sinterleme sicakligmin ¢ok yiiksek
tutulmas: genellikle bosluk absorbsiyonunda yol ag¢tigindan, malzemede sisme

meydana gelmektedir [8].
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4. KORDIYERITLER HAKKINDA GENEL BILGILER

Kordiyerit ile ilgili teorik bilgi verilmeden 6nce kordiyeritin icinde yer aldigi MgO-
ALO;3-Si0, tgli faz sistemi hakkinda bilgi verilmesi bu malzemenin sinterleme
davramigi basta olmak iizere birtakim o6zelliklerinin kolay anlasiimasi yoniinden

yararli olacaktir.

4.1. Mg0-AL0;-Si0; Uclii Faz Sistemi

Bu sistem Sekil 4.1’de gosterildigi gibi birkag ikili bilesimle kordiyerit ve safir gibi
iki tane fglii bilesimden olugmaktadir. Bu iglii sistemdeki tiim bilesimler
beklenmedik sekilde erime davranisi gosterebilirler. Tridimit(SiO2) — proenstatit
(Mg0.Si02)- kordiyerit (2Mg0O.2A1,0.58i0,) otektiginde en disiik sivilasma
1345°C  olmaktadir. Fakat 1360°C de enstatit (MgO.SiO2)-fosterit (2Mg0.Si02)
Otektigi daha az ergir [25].

Sekil 4.1. MgO-AlL,0;-Si0O, Uglii Denge Diyagrami [27]
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Bu sistem igersinde manyezit (MgO) ve miillit (3A1,03.2Si10,) refrakterleri ,fosterit ,
steatit (3Mg0.4Si02.H,0), o6zel diisik kayipl steatit ve kordiyerit seramikleri
yeralmaktadir. Manyezit refrakterlerinin eldesinde kil ve talk hammadde olarak
kullamlir. Bu malzemeler kolay sekillendirilmeleri ve asinmalarinin az olmas:

nedeniyle degerlidir [27].

Al205-S10, ikili sisteminde silika, aliimina, miillit refrakterleri ve ates tuglalarinin
bilesimleri yeralmaktadir [27].

MgO-AL,O; ikili sistemi MgO.AlL,O; spinel bilesigine sahip olup refrakter
uygulamalarinda ve elektronik entegre devre uygulamalarinda kullanilmaktadir.
MgO-SiO, ikili sistemde periklaz (MgO), forsterit (2MgO.Si0;) ve enstatit
(MgO.Si0;) bilesikleri mevcuttur. Forsterit, yiiksek sicakliklarda hacimsel kararlilik
ve mukavemet gosterdiginden firin astar malzemesi ve diisiik kayiph elektrik

izolatorii olarak uygulama alanmi bulmaktadir [27].

Magnezyum meta silikatin diisiik sicaklik formu enstatit olarak isimlendirilir ve
yaklagik 1040°C’de yiiksek sicaklik poliformu protoenstatite déniisiir. Bu bilesen
elektrik izolatorlerinde kullanilan steatit seramiklerinde bulunan temel bilesendir [8].
Kordiyerit, steatit porseleni ve diisiik kayipli kompozisyonlarin karakterize edilen
erime davraniginin ana 6zelligi saf malzemenin kismi fizyon uygulandig1 zaman dar
pisirme arahgidir. Genellikle camsi yogunlagmis bir seramigi olusturmak i¢in yapilan
pisirme igin yaklasik %20-35 bir viskoz silikat sivis1 gereklidir. Tiim kompozisyon
sivilagifi zaman saf talk 1547 °C’ye kadar sivilasmaz. Bu talk kil kansimlan
kullanilarak gelistirilebilir. Ornegin Sekil 4.2°deki A kompozisyonu %90 talk, %10
kilden olusmus ticari steatit kompozisyona benzemektedir. Bu kompozisyonda
yaklasik %30 sivi 1345°C’de aniden olusur. Sivinin miktar1 artan sicaklikla birlikte
hizhi sekilde artar. Yogun vitrifiye biinyelerin eldesi i¢cin gerekli sicakhgin yiiksek
olmasindan ziyade pigsme aralig1 kontrol edilmelidir. Bu kompozisyon 1350-1370 °C
aralifinda pisirilebilir. Eger kangima feldspat (K-AlSi;Os) ilave edilirse 6nemli
oranda pisirme araligim arttirir. Bu sicaklik yalitkanlan i¢in uygun bir
kompozisyondur. Fakat elektriksel 6zellikleri iyi degildir [25].
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Sekil 4.2. Mg0O-Al,05-Si0; tglii faz sisteminde yeralan ¢esitli bilesimler [25]

Kordiyerit seramikleri (2Mg0O.2A1,05.5Si0,), yiiksek sicakliklarda iyi elektrik
yalitkanliklarinin  yanisira, ¢ok dusiik termal genlesme katsayilarina sahip
olmalarindan dolay1 ¢ok yiiksek termal sok direnci gostermektedirler. Bu malzemeler
elektrik 1siticilarinda (yalitict), firinlarda (istif malzemesi) ve briilér nozullarinda
kullanilmaktadir. Spinel, miillit ve kordiyerit, belli sicakliklarda kati eriyik
durumundadir; 6zellikle spinel (60-80%Al1,03) sinir degerleri arasinda yeralmaktadir
[27]. Steatit porselen tiirii malzemelerin iiretilmesi sirasinda pisirme kademesinde
sicakligin ¢ok dikkatli bir sekilde kontrolii gerekmektedir; aksi takdirde sivi faz
sinterlemesi igin gereken %25-35’lik s1vi miktan agilabilir ve bu durum iiriin geklinin
bozulmasina, patlama ve catlamalara yol agabilir [25]. Steatit iiretiminde talk
(3Mg0.4Si02.2H20), kil (AL,05.2S10,.2H,0) ve  MgCO;  hammaddeleri
kullanilmaktadir; ayrica sivi  sinterlenmeyi kolaylagtirmasi bakimindan az
miktarlarda CaO, K,O ve Na,O flaks olarak bilesime katiimaktadir. Pigirme sirasinda
meydana gelen sivi faz, soguma sirasinda ¢ogunlukla kristalin degil, cam fazi
olusturmaktadir [27].
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4.2. Kordiyerit Fazlarmm Ozellikleri

Kordiyerit seramikleri, ¢ok diigiik termal genlesme katsayisi ve miikkemmel termal
sok dayammi, diigiik dielektrik sabiti, ytiksek termal ve kimyasal kararlilik gibi
ozelliklerinden dolay: 6zellikle son zamanlara pek ¢ok endiistriyel kullanim alanina
sahip olmustur. Kordiyerit adi Fransiz maden miihendisi ve jeolog P.L.A Cordier’den
gelmektedir [28]. Kordiyeritin stokiyometrik formiilii 2Mg0O.2A1,03.5510; ve bunun
kimyasal kompozisyonunda %13.7 MgO, %34.9 Al,O; ve %51.4 SiO, seklindedir.
Dogal kordiyerit hem son derece nadir olup olanlarinin da ticari kalitede olanlar1 ¢ok
azdir. Dogal Kkordiyeritler genellikle yiiksek sicaklhikta magmadan silikatlarin
kristallesmesi, metamorfik kosullar altinda kristallenme veya yeniden kristallenme,
sulu ¢ozeltilerden itibaren ¢okelme, organik aktiviteler ile bunlardan ikisinin veya
daha fazlasimn aym anda etkili olmasi sonucu olusabilmektedir [28]. Giiniimiizde
kordiyerit malzemelerin tamamu sentetik yollarla iiretilmektedir. Kordiyerit MgO-
A,0;-Si0; sistemi iginde Sekil 4.1’de goriildiigli gibi ortada yer alir ve 5 otektik
noktayla smurlidir [25]. Ug degisimi bilinmekte olup en 6nemlileri a ve p
kordiyeritleridir. Asagidaki Tablo 4.1’de kordiyeritin bazi fiziksel 6zellikleri
gosterilmigtir .

Tablo 4.1. Kordiyeritin baz fiziksel 6zellikleri [29]

Ozellikler Birim Test Deger

Kimyasal formiilii 2MgO-2A1,05-558i0,
Yopunluk, p g/cm’ ASTM C20 2.60

Renk Beyaz veya krem
Kristal yapisi ortorombik

Su emmesi % @R.T. ASTM C373 0.02-32

Sertligi Mohs 7

Seramik ¢amurunda veya kompozisyonunda kordiyeritin olugsmas: kolay olmaz. Iki

karsit faktor sonucu etkiler. Bunlarda biri pigme sirasinda dengenin saglanmasidir.
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Ikinci faktor gesitli Stektik noktalarin birbirlerine ¢ok yakin bulunmalandir. Yiiksek
kordiyerit iceren karigimlarin pisme aralifi dardir. 1300°C’nin altina inildiginde
olusan kordiyerit faz1 yiizdesi azdir. 1450°C’ye ¢ikildiginda da kordiyerit fosterit
(2Mg0.Si0,) ve miillit (Al,03.2810;) seklinde bozunur. Kordiyeritin ¢ok diisiik olan
genlesme katsayisina kargin bu miillit ve forsteriti yiiksektir [30].

Kil, talk ve aliiminadan olusan bir kordiyerit karisiminda 1250 °C den daha yiiksek
sicakliklarada kil ve talk, miillit ve protoenstatite (Mg0.SiO,) doniisgiir. Daha sonra
miillit ve protoenstatitin aliiminayla kombinasyonundan 1250-1430 °C arasinda
kordiyerit faz1 olusur. Kordiyerit fazi1 olusumunda yapidaki SiO, hem miillit hemde
protoenstatitten agiga ¢gikar. Bununla birlikte aliimina ve MgO yalmzca miillit ve
protoenstatitten acifa c¢ikarken burada miillit, kordiyerit olusumunda ana rolii
oynamaktadir. Ciinkii Al,O3 kordiyerit olusumunda MgO’ya kiyasla ana bilesendir.
Termal genlesme katsayisi, MgO degisimine diger igeriklere kiyasla daha
hassastir [31].

4.2.1. Kordiyeritin Reaksiyon Dizilimi

Hammaddelerden kordiyerit olusumu genellikle yukarida da bahsedildigi gibi kil ve
talkin bir reaksiyon tiriiniidiir. Kil(Al,Si;0s (OH)4) ve talk karnigimi 1250-1300 °C

araliginda 1sitildiginda kordiyerit faz1 olugur.
Kordiyeritin reaksiyon dizilimi bir¢ok kisi tarafindan ¢alisilmistir [32].

Krause ve Yakel [32], 1200 °C de talk, AI(OH); ve flint arasinda gerceklesen
reaksiyonla kordiyerit olusumunu tanimlamiglar [8].

3Mg0.4Si0,.H,0 + 6Al(OH); — 3(MgO.ALOs) + 4Si0,+11H,0

(talk) (spinel)
2(MgO.ALL03) +5Si0; — 2Mg0.2A1,04.5S810;
(flint) ( kordiyerit)

Lamar ve Warner [33], Yakel, Beals ve Cook [34] kordiyerit biinyelerin pismis
ozelliklerini  incelemisler ve reaksiyon dizilimini ¢alismalarimi yapmslar ve
kordiyerit olusumunun yaklagik olarak 1300 °C’deki ekzotermik reaksiyon ile

gerceklestigi sonucuna ulagmiglar [8].

Bundan bagka Sarre] [35]; kaolen, kil, talk karistminin ve her bir hammaddenin ayn

ayrn DTA termografiklerini inceleyerek kordiyeritin reaksiyon dizilimini
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gostermigtir, 1205-1267 °C arasinda daha ziyade ball kili ve kaolinin miillitlesme
piklerine yakinlikta ekzotermik pikler oldugu ortaya koymustur. 1238-1330 °C’deki
ekzotermik pikler kordiyeritin hizli olusumunu gostermislerdir. Sarrel; reaksiyon

dizilimin asagidaki gibi gelismis olabilecegini ifade etmistir:

1000 °C’de mevcut reaktif fazlar miillit, enstatit ve silika olup bunlar hammaddelerin
sicaklik etkisi ile ayrigmasindan meydana gelmiglerdir. Kordiyerit 1000 °C’nin
tizerindeki herhangi bir sicaklikta olugabilir. Eger; miillit, enstatit ve silika
sitokiyometrik olarak reaksiyon i¢in uygun olursa reaksiyon asagidaki gibi
gerceklesir [8] .

2(3A1,05.28i0,) + 6(Mg0.Si0,) + 5810, — 3( 2Mg0.2A1,05.55i0,)

(miillit) (enstatit)  (silika) (kordiyerit)
Sonug olarak; Mohr [36] , kil ve talktan yararlanarak iiretilen kordiyeritin reaksiyon
dizilimini &zetlemigtir. Cok basitlestirilmis olarak olusumdaki reaksiyon asagidaki
gibi gosterilebilir [8].

6(A1,0;.2810,.2H,0) + 2((3Mg0).4Si0,.2H,0) — 3(2Mg0.2A1,05.5Si0;) + 5Si02 +
(kaolinit) (talk) (kordiyerit)
16H,0

4.2.2.Kordiyeritin Sinterleme Davranisi

Genellikle vitrifikasyon igin yeterli miktarda sivi olusturmak gereklidir. Bununla
birlikte siv1 icerigi pisirme esnasinda egrilik ve ¢okme olaylarindan kaginmak igin
diisiik tutulmalidir. Stvi limiti %20-50 arasinda degisen oranlarda gereklidir. Pigsirme
sicakhgimin  uygun bir aralikta olmasi, sivi igeriginde sicaklikla bir degisiklik
olmamasi arzu edilir. Kordiyeritin kimyasal kompozisyonundan yola ¢ikilarak
yalmzca hammaddeler kullanilarak seramik bir malzeme olarak kordiyerit gelisimi
cok zordur. Kordiyerit olusumunda da bahsedildigi gibi bunun temel iki nedeni
vardir. Otektik noktalarin ¢oklugu ve dengeye yaklasmammn gii¢ olmasidir. Otektik
noktalar birbirine ¢ok yakin oldugu i¢in ger¢ek kompozisyondan en kiigiik bir sapma
bile erimeye veya istenmeyen fazlarin olugsmasina neden olur. Pisirme sirasinda
kordiyerit kompozisyonlar: kisa pisirme araliklan gosterirler. Yani gesitli 6tektik
noktalarin yakinlign nedeniyle sivi miktar1 hizlica artar ve yapinin camsi hale
doniismesi zordur. Biinyeye bazi ergitici katkilar ilave edilerek pisirme arahig

arttinlabilir. Sekil 4.3°de gosterilen faz diyagramindan teorik erime sicakliklar

29



hesaplanabilir. Yine Sekil 4.4’de secilmis baz1 kanigimlarin teorik erime egrileri

goriilmektedir.

KRISTOBALI

KLINO
ENSTATI

KORUNDURM ™

Sekil 4.3. Miillit Alam igerisindeki Segilmis Dért Noktanin Erime Dogrultular [37]

Burada Al,03:Si0; oram1 aym olup MgO igerigi %8.,5 in lizerindeki degerleri
icermektedir. Siv1 iceriindeki ani artis yine bu diyagramdan goriilebilmektedir.
Yapilmig olan ¢ogu arastirma kordiyerit biinyelerin pisirme araligm arttirma
metotlarim ve ticari olarak iiretilebilir cams1 yapida biinyeler elde etmeye yonelik
calismalan kapsamaktadir [32].
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Sekil 4.4. Miillit Alam igerisinde Segilmis Dért Karisim Igin Teorik Erime
Egrileri [37]

Thiess [38]; kordiyerit biinyeye ¢esitli flakslarin ilavesini ¢alismis, sonug olarak
pisirme araligim arttirmak i¢in camsi (amorf) yapidaki kordiyerit biinyelerin icine
flaks olarak feldspat, nefelin siyanit ve ¢inko oksit (ZnO) kullamlabilecegini ortaya
koymustur [8]. Lamar [39]; nihai iriinlin termal genlesmesini etkilemeden %5-20
zirkon ilavesi ile pigirme araliginin gelistirilmesini tavsiye etmistir [8]. Lamar ve
Wamner [33]; pisirme aralifim genisletici ve kordiyerit biinyelerin olgunlagma
sicakligim azaltici metotlar bulmuslar. Onlar kordiyerit kompozisyonu igine BaCO3
ve PbSiO; ilave ederek olgunlagsma sicakligim diisiirmiisler ve yogun, digiik
genlesmeli biinyeleri elde etmek igin elverigli olacak sekilde pisirme araliim

genisletmislerdir.
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4.2.3. Mekanik Ozellikleri

lleri teknoloji seramiklerinden uygulama alanlarinda genellikle agagidaki mekaniksel

Ozellikler beklenmektedir [40]:
o Cok iyi sertlik,
e Yiiksek mekaniksel dayanim,
e Yiiksek boyutsal kararlilik,
e Aginmaya kars: direng.

Kordiyeritin mekaniksel 6zellikleri genelde zayiftir [40]. Bu 6zellikle kordiyeritin
yeni uygulama alanlarindan biri olan elektronik devre altlig1 olarak aliiminanin
yerine kullanimi ¢alismalarinda olumsuz olan en 6nemli fakt6rdiir [40]. Giinlimiizde
yapilan caligmalar kordiyeritin mekaniksel ozelliklerini gelistirmeye yoneliktir. Bu
amagla kordiyerit matriks i¢ine miillit, aliimina, zirkonya ve AIN gibi mekaniksel
ozellikleri iyi olan malzemelerle takviye yapilarak mekaniksel 6zellikleri arttiriimaya

calisilmaktadir[41]. Tablo 4.2°de kordiyeritin bazi1 mekaniksel 6zellikleri verilmistir.

Tablo 4.2. Kordiyeritin mekanik 6zellikleri [29]

|Ozellikler | |Birim |[Test |Deger |
lBasma dayanimi *”MPa. ”ETM C773 ”350 J
|Gerilme dayanimi |{mPa. l |[25.5 |
Elastik modili GPa ASTM C848 70

[Biikiilme dayanimi (MOR) |[MPa. ~ |last™M F417 117

[Poisson orant, v | ~ |lastmcsis Jlo21

LKlrllma toklugu, K. -“MPa xm'"? ” H-— J

Kordiyerit seramiklerinin uygulama alanlar1 genellikle katalitik konvertor althg: ve
finn aksesuar1 ve elektroteknik alanlar oldugu igin sertlik ve kirilma toklugu fazla
Oonemli degildir. Tablo 4.3’de baz1 teknik seramiklerin mekaniksel 6zellikleri
verilmistir. Buradan kordiyeritin mekaniksel ozelliklerinin ne kadar zayif oldugu

daha kolay goriilmektedir.
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Tablo 4.3. Teknik Seramiklerin Mekanik Ozellikleri [42]

M

PSZ, K}smi olarak stabilize edilmig 0 5.6 500 - 1000 140 “l12-20 8
zirkonya 210

AT Aliiminyum titanat * 3,0-3,7 [25-40 10-30 |* 1

ssN  |Sintered s 3-33  [300-700 |250-330|4-18 5-85
silikon nitrit

RpsN  |Reaksiyon baglh, 19-25 [80-330  [80-180 |80-10 1.8-40
silikon nitrit
Sicak preslenmig 290 - _

HPSN silikon nitrit 0 32-34 }300-600 320 15-16 6,0-85

AIN Aliminyum nitrit 0 3,0 200 320 11 30
Sinterlenmis silikon 3,08 - 370 -

SSIC Karbit 0 312 300 - 600 450 25-26 3,0-48
Silikon infiltrated 3,08 - 270 -

SSC |silikon karbit 0 32 |180-450 H35p (14125 30-50
Sicak preslenmis 440 -

HPSC silikon Karbit 0 3,16 - 3,2 {500 - 800 450 14-29 53
Yeniden kristallenmis 230 -

RSC Silikon karbit 0-15 26-28 |80-120 280 25 30
Nitrit baghi| 150 |

NSC Asitikon karbit 2,82 2 240 *

C110 Silikatls porselen <0,5 22 20 & *

C111 Preslenmis porselen 3 22 40 ¥ * *
C120 | Aliminali porselen 0 23 90 * & *

C 130 Aliminal porselen 0 2,5 140 ¥ e *
C220 Steatite 0 2,6 120 & % *
c221 Yiksek frekansh steatit 0 2.7 140 o * *
C230 |Ozel poroz steatit 35 1.8 30 * " *
C310 |Kordiyerit 0 2,6 117 76 * *
C410 }Kordiyerit 05 2,1 60 * * *
C511 Gozenekli kordiyerit 20 1,9 25 * * *
C520 |GOozenekli kordiyerit 20 1,9 30 * * *
C530 Gozenekli kordiyerit 30 2,1 30 * * *
C610 ﬁizl(r;lsi)na silikat ~ (50-65% 26 120 " * *

C 620 ﬁllilgl:)na silikat  (65-80% 0 28 150 £ £ .
C7806 |Alimina 80% 0 32 200 200 12-15 3,545
C 786 {Alimina 86% 0 34 250 220 12-15 4-42
C795 |Alaminal95% 0 35 280 220-350 |12-20 442
C799 |Aliimina seramikleri 99% 0 3,7 300 300-380 [17-23 4-5,5
C 820 Magnezya 30 2,5 50 * * *
C910 |Alaminyum nitrit 0 3,0 200 * * *
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4.2.4. Isil Ozellikleri

[leri teknoloji seramiklerinin uygulama alanlarindan dolay: asagidaki birtakim termal
Ozelliklere sahip olmasi gerekir [42]:

e Diigiik termal genlesme katsayist,
o Yiiksek sicakliklarda dayamiklilik,
e Yiiksek termal sok dayanim,

o lyi1s1 yalitima,

e Sicaklikla boyutsal kararlilik.

Kordiyeritin 1s1l 6zellikleri denince 6ncelikle 1s1l genlesme ve buna bagh 1sil sok

davranig1 6n plana ¢ikar. Kordiyeritin 1s1l 6zellikleri Tablo 4.4°de gosterilmistir.

Tablo 4.4. Kordiyeritin Isil Ozellikleri [29]

Ozellikler Birim Test deger|

Maks. kullanim Sicakligi

°C Yiik olmadan. 1371
Is1l sok dayanimi AT (°C) Su verilmis 500
Isil iletkenligi W/m-K. ASTM C408 3.0

Lineer 1s1l  genlesme|jum/m-°C (~25°C -
katsayisi, o +1000°C)

ASTM C372 1.7

Ozel 1sy, ¢, cal/g-°C @ R.T. ASTM C351 0.35

Yine Tablo 4.5°de endiistriyel olarak yaygin bir kullanim alanina sahip teknik
seramiklerden bazilarinin 1sil 6zellikleri verilmis ve boylece degisik seramik

malzemeler arasinda kiyaslama yapma imkan verilmeye ¢aligilmagtir.
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Tablo 4.5. Teknik seramiklerin 1s1l 6zellikleri [42]

PSZ ﬁ(‘g{'lya stabilize |, 9-13 112-3 900 - 1500”
ATI Aliiminyum titanat * 5,0 1,5-3 1900 - 1600
ALO, Aliimina 80 % 5-7  |6-8 10 - 16 1400 - 1500
ALO; Aliimina 86 % 55-7,5 i6-8 14 - 24 1400 - 1500
ALO; Aliimina 95 % 5-7 6-8 16 - 28 1400 - 1500
ALO; Aliimina >99 % 5-7 7-8 119 - 30 11400 - 1700
SSN Sinterlenmis silikon nitrit * 2,5-35 15-45 1750
RBSN Reaction bagl silikon nitrit * 2,1-3 14-15 1100
HPSN sicak-preslenmig silikon nitrit | * 30-34 15-40 1400

AIN Aliiminyum nitrit 2,5-4 45-5 100 - 180 1750

SSIC Sinterlenmis silikon karbit B * 4-48 40 - 120 1400 - 1750
SISIC E;lr‘ifﬁ“ infiltre- edilmis silikon|, 43-48  |110-160 {1380
HPSIC sicak-preslenmis silikon karbit | * 39-48 180 - 145 1700

RSIC ;leiii(;ine?(arbit kristallendirilmig 42 48 20 11600

NSIC Nitrit bagh silikon karbit 42 48 14-15 11450

cn Steatit 2.3 [
Cc221 Yiiksek frekansh steatit 6-8 7-9 2-3 *
C230 bzel‘ steatip poroz ’ 8-10 8-10 1,5-2 *
C 500 Kordiyerit (%100 yogun) |12 1,525 3.0 1371
Csl1 kordiyerit 1-3 2-4 1,5-2,5 *
C 520 {Gozenekli kordiyerit seramik 1,5 - 3,5 2-4 1,3-1,8 *
C 530 Gizenekli kordiyerit seramik (3,5-5 4-6 14-2 *
Ceto iﬁiai;aa silikat  (50-65%|, 5. )6 .
C 620 ﬁitz'u&i)na silikat  (65-80% 5.6 5.7 6-15 *
C 820 Magnezya 8-9 11-13  16-10 *
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4.2.4.1. Kordiyeritin Isil Genlesme Davranisi

Kordiyerit malzemeler, ¢ok diisiik termal genlesme katsayisina sahiptirler. 1250-
1380 °C araliginda sinterlenmis kil ve talkin ticari kombinasyonlari, oda
sicakligindan 1000 °C’ye kadar tekrar 1sitildiklar zaman 2,0. 10°1/°C ile 4,0.10° 1/

°C arasinda lineer termal genlesme katsayilari elde edilmis [32].
Tim kordiyerit biinyeler iginde kordiyerit gelisimi zaman-sicaklik degisimine bagh
reaksiyon olarak ortaya konulmustur. Herhangi bir oranda , zaman ve sicaklik artisi

ile olusan kordiyerit miktari artar. Bu termal genlesmede biraz azalmaya sebep olur.

Asagida Tablo 4.6’da bazi malzemelerin termal genlesme katsayilar verilmisgtir.

Tablo 4.6. Secilmis bazi malzemelerin 1s1l genlesme katsayilarinin

kiyaslanmasi[32]
Isil genlesme katsayis1*10°
MALZEME (201000 °C ortalama sicaklik)
Kordiyerit 12
Korundum(Al,O3) 9
Periklas(MgO) 14
Bakir (Cu) 17
Magnezyum (Mg) 26
Spinel (MgAl,04) 9
Miillit (3A1,05.2810,) 5
Soda-kireg silika cam 9
Nikel (Ni) 13
Ergimis silika 0,5

Kordiyeritin 1s1l genlegsme davranisiyla ile ilgili pek ¢ok ¢alisma vardir.

Beals ve Cook [34], biinyenin kordiyerit igerigi ve 1s1l genlesme katsayisi arasindaki
iligkiyi incelemigler. Onlar bu ¢aligma sonucunda biinyedeki kristalin kordiyerit
icerigi ile lineer 1s1l genlesme katsayisi arsinda yakin bir iligkinin varligimi bulmuslar.
Bu iligki Sekil 4.5 ve 4.6’de goriilmektedir. Bu sekillerden herhangi bir kompozisyon
icin kordiyerit miktarindaki artigla genlesme katsayisindaki azalma goriilebilir.
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Sekil 4.5. 1300 °C’de sinterlenmis gesitli oksit komposizyonlarindaki biinyelerin
1s1l genlesme katsayilari [34]

MgO A1203

Sekil 4.6. Sinterlenmis cesitli oksit komposizyonlarindaki biinyelerdeki kordiyerit
yiizdesi [34]
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4.2.4.2. Isil Sok Davramisi

Bir seramik malzeme, g¢ok hizl isitilip sogutuldugu zaman sicakliklardaki biiylik
farkliliklara bagli olarak malzeme yiizeyinde ve i¢ kismi arasinda hatalara ve
kirilmalar ve catlamalarla sonuglanan gerilimlere neden olur. Bu durum 1sil sok
olarak bilinir. Biiyiik kiitleli pargalarda kirilma yiizey par¢alarinin dagilmasina sebep
olabilir [32].

Seramik malzemelerin termal gerilimlere ve 1sil soka hassas olmasi onlarin
kullamimlarim sinirlayan ana faktorlerden biridir. Kordiyerit igerikli biinyelerin temel

Ozelliklerinden biri yiiksek termal sok dayanimidir [25].

Termal sok dayanimi 6l¢iim metotlart genellikle numune serilerini soklama testleri
igin tekrarlanabilir bir diizenek ile yapihir. Her bir sok periyodundan sonra bazi
hassas 6zellik Slgtimleri yapilir. Soklama genellikle 1sitilmig bir numunenin bir hava

yanmasl ile veya bir yag veya su i¢ine ani olarak atilmasi ile yapilir [32].

Sok dayamimini 6lgmek i¢in kullanilan her bir 1s1l sok periyodundan sonra artan
catlaklar dolayisi ile numunelerin 1s1l 6zelliklerindeki azalma ile elastisite veya

kopma modiilii 6l¢iilebilir [32].

Isil ok direnci igin 2. bir kriterde par¢anin goriilebilir hatasindan dnce veya diger
bir ifade ile pargada goriilebilir hatalar olusuncaya kadar gerekli olan sok periyodu
sayist olabilir. Genel bir kural olarak bir malzemenin 1sil sok direnci elastisite
modiilii ve 151l genlesmedeki azalma ve 1sil iletkenlik ve dayamimdaki artis ile
artar [32].

1250-1400 °C araliginda sinterlenmis ticari talk ve kil kombinasyonlar 2,0. 10° 1/
°C ile 4,0. 10° 1/ °C araliginda lineer 1s1l genlesme katsayisina sahip kordiyerit
biinyeler elde edilmis fakat bunun 1sil sok dayanimi ¢ogu refrakter uygulamasi igin
yeterli derecede diisiik degildir. Bu nedenle ince taneli kordiyerit matriks i¢cine mikro
catlaklar olusturmak i¢in orta irilikte refrakter partikiilleri olarak grog ilavesi gerekli
oldugu belirtilmigtir. Bu mikro ¢atlaklar elastisite modiiliinii azaltir, 1s1l gerilimler
altinda ¢atlaksiz veya hatasiz bozunmasini saglar. Bu da 1s1l sok direncini arttirir. Bu
amagla kordiyerit biinyeye miillit ilave edilebilir. Genellikle bu bir tiir gevrek

malzemenin kinlma enerjisinin ortama ikinci bir fazla birlestirilmesi ile
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arttinlabilecegi belirtilmektedir. Bu da miillit ilavesi ile saglanabilir. Burada
kordiyeritin ve miillitin 1s11 genlesme katsayilarindaki farkliliklar nedeniyle
gerilimler partikiillerin iginde veya gevresinde olur. Boylece olugan mikro catlaklar

ile kirllma enerjisi attirilir [32].

4.2.5. Elektriksel Ozellikleri

Teknik seramiklerden uygulama alanlaninda agagidaki elektriksel 6zelliklere sahip
olmas beklenir [42]:

e Cok iyi yalitim kullamm,
e Yiiksek voltajlarda patlama dayanimi,
e Diisiik dielektrik kaybs,

Kordiyerit malzemelerde yukanda belirtilen ozellikleri saglayan en &nemli
seramiklerden biridir.  Ozellikle yiiksek frekans bolgelerinde diisiik dielektrik
katsayis1 ile 2. Diinya Savasi sirasinda  endiiksiyon bobini tastyicisi olarak
kullamlmistir. Bugiin hala bu alanda kullamlmaktadir [30]. Bu ozelligi elektronik

devre althigi uygulamalar iginde avantaj teskil etmektedir.

Tablo 4.7’de kordiyerit malzemelerin bazi1 elektriksel dzellikleri verilmigtir.

Tablo 4.7. Kordiyerit malzemelerin baz1 elektrik 6zellikleri [29]

ozellik birim Test deger
Dielektrik sabiti 1MHz ASTM D150 4.7
Dilektrik dayanumi kV/mm ASTM D116 5.11
Elektriksel direng Qyu=P.T. ASTM D1829 1014

Asagidaki Tablo 4.8’de bazi teknik seramiklerin elektrik ozellikleri verilmistir.
Buradan kordiyeritin elektrik dzelliklerinin diger seramiklerle olan iligkisi daha kolay

goriilmektedir.
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Tablo 4.8. Seramik Malzemelerin Elektrik Ozellikleri [42]

110 |Silikatli porselen 25 6-7 120 {101
fzo Aliiminali porselen 25 6-7 20 10
fso Aliiminali porselen 30 6-175 20 10"
520 Steatit 5 6 15 10"
521 Yiiksek frekansh steatit 15 16 20 Lot
€ oozenekli ozel steatit * s * 10°
230 gozene 1 0Ze] steatr

§10 Titan dioksit * 40- 100 8 10
C . )
500 Kordiyerit 25 4,7 15 10
C - 10
511 Kordiyerit 25 5 10 10
520 gézenekli kordiyerit seramikleri & * & 107
5C30 gozenekli kordiyerit seramikleri * it * 110°
gw Aliimina silikat (50-65% ALO;)  |* 8 17 10"
520 Altmina silikat (65-80% ALO;)  |* 8 15 10
580 Aliimina (80-86% ALO,) 1 8 10 1012
;386 Aliimina (86-95% ALO) 05 o 15 11012
%5 Aliimina (95-99% ALO;) 05 |9 15 102
%9 Aliimina (>99% ALOs) 02 |9 17 102
gm Berilya 1 7 13 110"
C M % * %

820 agnezya 10

C | Alimi itrit 2 * 12
910 iminyum nitri 20 10
;330 Silikon nitrit, reaksiyon bagh 2 * * .

C | giton nisit. vos T
935 ilikon nitrit, yogun 2 8-12 20 10
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4.2.6. Kordiyerit Seramiklerinin Avantajlar ve Dezavantajlar

Kordiyerit seramikleri asagidaki ozelliklerinden dolay: pek ¢ok alanda kullanim
alanina sahiptir [43].

e Diisiik termal genlesme katsayisi,

e Miikemmel termal sok direnci,

e Yiiksek frekans bolgesinde diisiik dielektrik sabiti,

o Yiiksek termal ve kimyasal kararlihk,

e Bulk gozenekli yapilarda genis yiizey alani ve minimum hacim kaplamasi.

Bunun yaninda kordiyeritlerin bir takim zayif 6zellikleri de vardir. Bunlar su anda
elektronik devre altligi ve bordlarda kullanmimi i¢in dezavantaj teskil etmektedir [43].

Bunlar :

¢ Elektronik devre uygulamalarinda mekaniksel 6zelliklerinin aliiminaya gore

zayif olmasi,
e Termal iletkenliginin diisiik olmasi,
e Dar sinterleme aralifina sahip olmasi,

Ancak yukaridaki dezavantajlarina ragmen elektronik devre althk malzemesi olarak
kullamlan aliiminanin asagidaki dezavantajlarindan dolay: kordiyeritler bu alanda da

yakin zamanda aliiminanin yerine kullanilmaya baslanacaktir [5].

o Aliminanin dielektrik sabiti oldukga yiiksek (~9) bu aygit iginde sinyal

yonlenmesini etkiliyor [5].

e Termal genlesme katsayisi da olduk¢a yiiksek bu nedenle devre g¢ipleri

tizerinde gerilimlere sebep oluyor.

e Sinterleme 1600 °C gibi oldukga yiiksek bir sicaklikta gergeklesiyor.

4.2.7. Kordiyeritin Kullamim Alanlan

e,

¢ok alanda uygulama imkani bulmugstur. Bunlar asagida verilmistir [3].
e Elektronik devre althig1 ve bordlarinda,

¢ Seramik ses yalitim bordlarinda,
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stvilardan katilart ayirmak igin seramik filtre olarak,
firinlarda pisirilen numunelerin konuldugu kaset olarak,
kontrollii gézenek gerektiren termal yalitim uygulamalarinda,

egsoz gazlarindan NOy’yi NO gazi doniistiiren sicaklik direngli katalist

sistemlerinde,

diisiik termal genlesme katsayili ve termal sok direngli seramiklerin

eldesinde,

katalitik konvertorler ve egsoz gaz filtreleri i¢in diisiik genlesmeli bal petegi

yapisinda seramiklerin iiretiminde,

mikrodalga 1s1 absorbe edici elementlerde,

elektromanyetik dalga absorbe edicilerde,

fiber takviyeli seramik kompozitlerinde,

yariiletken aygitlar i¢in miillit-kordiyerit kompozitleri olarak,

foto algilayicil elektriksel olarak yalitilmis seramik malzeme olarak,
ultrafiltrasyon membranlarinda (zar stizgeg),

seramik 1s1 degistiricilerinde,

termo elektrik doniisiim malzemelerinde,

motor piston bagliklarinda metal pargalar iizerine ¢ok tabakali kaplama

uygulamalarinda,
Yﬁksek frekans bolgesinde ortam yaliticisi olarak sinyal sapmalarim dnlemek
icin,

elektroteknik malzeme iiretiminde.

Sekil 4.7 ve Sekil 4.8’de kordiyeritin en 6nemli uygulama alanlarindan olan katalitik

konvertdr althigi ornekleri verilmistir. Burada kordiyerit seramiklerinin ne tiir bir

fonksiyon iistlendigi daha net bigimde goriilmektedir.
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Katalitik Konvertir
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@ Rediiksiyon katalisti
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G Ve S0TE Wty
c)
Sekil 4.7. Otomobil eksozlarinda kullanilan kordiyerit bal peteginin sistemdeki

yerlesimi[44]

Sekil 4.8. Sekillendirilmis kordiyerit bal petegi yapilar [18]

4.2.8. Kordiyerit iiretim yontemleri

Kordiyerit iiretiminde baglica ii¢ metot kullanilmaktadir. Bunlar sol-jel ile toz
sentezi, toz metalurjisi ve cam-seramik ile kordiyerit tozu ve seramiklerinin elde

edilmesidir [5].
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4.2.8.1. Sol-jel yontemi

Giintimiizde "sol-jel" yontemi, seramik tozlari, cam, katalizér ve membran yapimi,
kaplamalar, fiberler i¢in kullanilmaktadir. Sol-jel yontemi prensipte basit bir

teknolojilerdir. Malzemelerin molekiiler diizeydeki karisimini esas alir [5].

Sol-jel yontemi ile monolitik seramik ve kaplama {iretiminde en ¢ok kullamlan

hammaddelerden biri metal-alkoksitlerdir. Bunlarin kullanilmasindaki sebepler:
- Distilasyon ve siiblimasyon ile safsizliklarindan aynlabilmeleri,

- Alkol gibi organik ¢oziiciilerde ¢6ziinmeleri,

- Isinma veya hidroliz ile oksitlenmeleridir.

Sol-jel uygulamalarinda "sol" kelimesi s1vi i¢indeki kat1 kolloidal par¢aciklari, "jel"
ise kat1 ve siv1 faz arasindaki fazi sembolize eder. Bu nedenle sol-jel yéntemiyle

hazirlanan jeller 2'ye ayrilir:
1- Kolloidal jeller,
2- Polimerik jeller.

Monolitik sekillerin eldesinde kullamlan sol-jel yontemini 4 adimda toplamak
miimkiindiir [2].

1- Alkoksit Hidrolizi,

2- Peptizlesme veya Polimerasyon
3- Jel eldesi,

4- Kalsinasyon/Sinterleme.

Kordiyerit tozlarmn sol-jel yoOntemi ile elde edilmesinde silikon etoksit
(Si(OC,Hs)4, veya silikon tetraetoksit, aliminyum sekonder biitoksit (Al(OC4Ho)s,
aliminyum nitrat, magnezyum nitrat, magnezyum asetat tetrahidrat
(Mg(OOCCH3)4H,0 ve c¢oziicti olarak 2 metoksi etanol (C;HgO,) alkoksitleri
genellikle kullamilmaktadir [14,19,20,21,22].

4.2.8.2. Toz metalurjisi yontemi

Bu yontem digerlerine gére daha basit ve daha ucuz olmasina ragmen, 6zellikle
yliksek yogunluklu kordiyerit seramiklerini elde etmek zordur. Bu ydntem aslinda
sol-jel metoduna gore ikincil bir proses olarakta kabul edilebilir. Ciinkii burada
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kullanilan baglangi¢ tozlarimi elde etmenin bir yoluda sol-jel yontemidir. Baslangic
tozlan toz metalurjisi y6ntemindé en Onemli agsamalardan biri olan karigimi olugturan
tozlarin homojen dagiliminin saglanmasidir Kompozisyonu olusturan karigim ne
kadar ne kadar iyi kanstirilir ve homojen olursa sinterleme sonrasi malzeme
Ozellikleride o kadar iyi olur. Hazirlanan karisim, uygulama alanina uygun bir
sekillendirme yontemiyle sekillendirilir ve kordiyerit seramikleri igin 1200-1400 °C
arasinda yine uygulama alanina gore sinterleme iglemine tabi tutulur. Toz metalurji
metodunun 6n Snemli dezavantaji kordiyeritlerin dar bir sinterleme araliina sahip
olmas1 bulundugu faz diyagram sistemindeki yerinden dolay:1 ¢ok sayida otektik
nokta ile cevrili olmasidir. Bu nedenle kompozisyondaki en ufak sapma ve
sicakliktaki dengesizlik nihai {iriiniin erimesine neden olmaktadir. Burada sinterleme
olay: difiizyon ile ger¢eklestigi i¢in kolay kolay teorik yogunluga ulasmak miimkiin
olmamaktadir. Bundan dolay: karigima sinterlemeyi kolaylagtirici bir takim katkilarin

ilavesi gereklidir [5].

4.2.8.3. Cam-seramik yontemi

Cam-seramik yapili malzemeler 6zellikle son yillarda iizerinde ¢ok ¢alisilan
konulardan biridir. Aym zamanda kordiyerit iiretim yontemierinden olup temel
prosesleri 1s1l iglemlere kadar toz metalurjisiyle aymdir. Yine burada sekillendirme
proseside farkliik gostermektedir. Hazirlanan kansim, 1400 °C iizerindeki
sicakliklarda ergitilmekte ergimis olan karisim hazirlanmus olan kaliplara dékiilerek
sekillendirme islemi ger¢eklestirilmektedir. Sonrada sogudugunda amorf halde olan
yapt sisteme katilan ¢ekirdeklendirici oksit tozlariyla diisiik sicakliklarda
gekirdeklendirilerek kristal yapili bir malzeme elde edilmektedir. Bu yontemde
aslinda pratik olmasma ragmen nihai tiriiniin 6zellikle mekaniksel 6zellikleri diger
metotlara gore zayif kalmaktadir. Ciinkii yiiksek sicakliklardaki 1sil islemler sirasinda
ergimis olan malzeme kaliplara dokiiliince ani soguma sicaklik degisimleri ile olusan
gerilimler dolayisiyla yapida mikro ve makro ¢atlaklar olusmakta buda mekaniksel

ozellikleri olumsuz etkilemektedir [5].

4.2.9. Kordiyerit Sekillendirme Yontemleri

Kordiyerit seramiklerini gekillendirmenin pek ¢ok yontemi vardir. Bu y6ntemlerden
hangisinin kullanilacagina uygulama alammn gerektirdigi spesifikasyonlara gore

karar verilmektedir. Bunda nihai iirliniin basit veya karmasik sekilli olmas, iiriinden
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istenen birtakim o6zelliklere gore degismektedir. Asagida kordiyerit seramiklerinin

sekillendirilmesinde kullanilan sekillendirme teknikleri kisaca anlatilmigtir.

4.2.9.1. Slip - Dokiim

Hazirlanan camur, algi kaliplara dokiiliir. Camurdaki su, gézenekli algi kalip
tarafindan emilir. Bu yoOntem, basit bir y6ntem olup esas olarak her boyut ve
sekildeki parga iiretimi igin elveriglidir. Ancak, pisme esnasinda ¢ekme miktar tipik
olarak % 25-30 mertebesindedir. Bu durum, nihai iiriiniin boyut tahmininde gii¢liik
yaratir. Ayrica, birka¢ asama gerektiren yavas bir prosestir. Bu nedenle, yéntem
prototip ¢alismalarda ve kisa siireli {iretim dénemlerinde kullamilir. Ornegin, ileri
teknoloji seramikleri seramik potalar, banyo geregleri ve seramik sanat eserleri.
Homojen ve yiiksek mukavemetli slip dokiim kordiyerit biinyeler 1100-1250 °C
arasindaki sicakliklarda geligtirilmistir. Fakat bu sicakliktaki olusan yapidaki
kordiyerit faz1 miktan yeterli degildir. Ciinkii 1250 °C’nin iizerindeki sicakliklarda
kil ve talk ¢oziinerek hizh bir sekilde reaksiyona girer ve bu siire¢ yiikksek oranda
kordiyeritin kristalizasyonu ile sonu¢lanir. Bu yontemle kordiyerit firin aksesuarlar
sekillendirilebilir [6,7].

4.2.9.2. Kuru Presleme

Bu yontemde, seramik tozlan, uygun bir baglayici ve yaglayic ile kangtirilarak,
metal bir kalip igersinde tek eksenli yiik altinda kuru olarak sikistirtlir. Bu yéntemde
toz boyutuna dagilim: 6nem tasir. Yontem, plaka gibi diiz pargalarin iiretimine
uygundur. Kuru preslemedeki biinyeler slip dékiimdeki sulu ¢amur karigiminin
icerigine gore daha az homojen karigmiglardir. Daha da 6nemlisi preslenmis pargalar
onemli oranda hava boslugu ihtiva ederler. Bu da yogun bir bulk malzeme elde
edilmesini giiglestirir. Ancak bu durum preslenecek karigima gesitli preslenmeyi

kolaylastirici katkilarin ilavesi ile minimuma indirilebilir [6,7].

4.2.9.3. izostatik Presleme

Bu yontemde tozlar, kuru preslemede oldugu gibi hazirlanir ve sivi gegirmeyen lastik
kaliba konur. Sistemin havas: bosaltilir. Kalib1 cevreleyen sivi, 400 MN m™ kadar
sikistinlir. Bu sekilde yas (pismemis) yogunluk % 50 mertebesine ulasir ve pisme ile
de bu deger teorik yogunluga ulagabilir. Basit geometrideki parcalar bilahare
atdlyede nihai sekillendirmeye tabi tutulur [6,7].
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4.2.9.4. Sicakta Presleme

Seramik iiriinlerindeki densifikasyonu arttirmak igin genellikle sicak preslemeye
bagvurulur. Sinterleme, yiiksek sicaklik ve uzun bir siirede yapilsa bile nihai
malzemede, densifikasyon ancak % 80-90 mertebesinde gergeklesmektedir.
Sinterlemede densifikasyon, difiizyon prosesine dayandiindan tam bir densifikasyon
ancak diflizyonun hizhh oldugu ergime noktasina yakin yiiksek sicakliklarda
gerceklesebilir. Ancak, bu uygulamada bir takim giigliikler vardir. Ornegin, refrakter
ve seramik malzemelerin ergime noktalann ¢ok yiiksek oldugundan, ¢ok yiiksek
sicakliklarda, sinterleme hem teknik agidan hem de ekonomik agidan miimkiin
degildir. Diger taraftan, siiper alagimlar i¢in de yiiksek sicakhklarda sinterleme, tane
biiylimesi ve mevcut fazlarin kararlilifi agisindan pratik olarak miimkiin degildir.
Benzer sekilde, stiper iletken seramiklerin iiretiminde de faz déniisiimii nedeniyle
yiiksek sicakliklarda sinterleme; yapmak miimkiin degildir. Biitiin bu giicliikler,

sinterlemenin tam bir densifikasyon i¢in yeterli olmadiginin gostermektedir [6,7].

4.2.9.5. Enjeksiyonla Kahpta Sekillendirme

Bu yéntem, siirekli iiretim halinde kullamlir. Uretimin hz1 yiiksek olup, maliyeti
diisiiktiir. Bu proseste toz boyutu mikronun altindadir ve cesitli termoplastik regine
ve plastisiteyi arttirici katki maddeleri ilave edilir. Bu yontemle kompleks sekilli

kordiyerit seramik malzemelerin iiretilmesi miimkiindiir [6,7].

4.2.9.6. Ekstriizyon

Seramik tozlar, yeterli plastisiteyi saglamak amaciyla % 25-30 mertebesinde organik
baglayici ile kanstinilir ve rutubet kontrol edilerek arzu edilen boyutlarda metallerde
oldugu gibi ekstriizyona tabi .tutulur. Tiip, cubuk, tugla, fayans gibi sabit kesite sahip
tirtinlerin imali igin uygundur. Ozellikle katalitik konvertor althg olarak ve egsoz
gaz filtrelerinde kullamlan yiiksek gozenekli bal petegi yapisindaki kordiyeritler bu
yontemle sekillendirilmektedir [6,7].

4.2.9.7. Serit - Dokiim

Bugiinkii modern teknoloji, ince serit veya plaka halinde seramiklere gereksinim
duymaktadir. Bu {irlinler i¢in genellikle «Serit - Dokiimy» (Tape-Casting) yontemi
uygulanmaktadir. Serit - dokiim, elektronik seramik endiistrisinin en 6nemli

proseslerinden birisidir. Bu prosesle ilgili gelismeler 1970'den beri stirmektedir [1].
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Serit dokiim yoOntemi, inorganik seramik malzemenin sivi igerisinde dagildig:
seramik ¢amurunun hazirlanmasi ile baglar. Burada sivi faz, solvent igersinde
seyreitilmig, halde organik baglayicilar ile plastisiteyi modifiye eden katki

maddelerini icermektedir [1,6,7].

Hazirlanan ¢amur, diiz bir yiizeye yayilir ve solventin biinyeden ugurularak
uzaklagsmasi saglamr. Boylece, kurutulan malzeme inorganik seramigi ve gegici
plastik baglayiciy1 i¢erir. Kurutulan serit, yiizeyden siyrilabilir ve kagit veya deri gibi

ele alinabilir.

Doktor - bigagi (doctor blade) ile iiretilen seritler ¢ok katmali cip kapasitorlerde ve
termistor, ferrit, piezoelektrikler gibi pasif elektronik komponentlerde genis 6lglide
kullanilmaktadir.

Kordiyerit seramiklerinin yeni kullanim alanlarindan olan elektronik devre althig
uygulamalarinda kullanilacak kordiyerit altliklarinin ince bir serit ve levha halinde

sekillendirilmesinde serit dokiim teknigi kullamilacaktir [5].

4.2.10. Kordiyerit Uretiminde Kullamlan Hammaddeler

Kordiyerit seramiklerinin iiretimin igin kil, kaolen, talk, manyezit ve pirofilit
kullanilabilir. Bu tez ¢alismasinda grog kaolen, talk, pirofilit, sinter manyezit ve

aliimina kullamImistir. Asagida kullanilan hammaddeler ile teorik bilgiler verilmistir.

4.2.10.1. Kaolen

Kaolin, kil mineralleri simiflandirmasi iginde bir grup kil mineraline verilen isimdir.
En onemli minerali Kaolinit (Al,S1,05(OH)4) olan grubun diger mineralleri dikit,
nakrit ve halloyisittir. Kaolinit aliiminyum hidro silikat bilesimli bir kil mineralidir.
Kaolin terimi altinda cesitli jenetik modellerle olusmus kaolin tiirleri ve kaolinitik
killer yer almaktadir [45].

Kristal yapilarina gére yapilan kil siniflandirmalarinda, es boyutlu ve bir yoénde
uzamis olanlar kaolinit grubu olarak digerlerinden ayrilmaktadir. Olusum itibariyle,
feldspat igeren granitik veya volkanik kayaglarin feldspatlarinin degisime ugrayarak
olarak kaolinit mineraline doniismesi sonucu kaolinler olugmaktadir. Ana kayag
icindeki alkali ve toprak alkali iyonlarin, ¢Oziiniir tuzlar seklinde ortamdan
uzaklagmas: sonucu AlO; igerikli sulu silikatga zenginlesen kaya¢ kaoliniti

olusturur [45].
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K70.A1,05.6Si0,+2H,0  Al,05.6510,.H,0+KOH
Al;03.6S10,.H,0 AlL03.2510,.H,0+48i0,
AlO05.2810,+tH,0+H,0  Al,03.2810,.2H,0

Bu olusum modeline gére degisime ugrayan ana kayacin taginmadan yerinde kalmasi
sonucu kaolinit yataklar1 olugur. Kaolen kordiyerit iiretiminde Al,O3; ve SiO, kaynag
olarak kullamiimaktadir. Kaolen 1sitildign zaman 980 °C’de bozunarak ince taneli
miillite doniigiir. Daha yiiksek sicakliklarda da miillit kristalleri gelisir ve silika
matriksin kristobalit kristalizasyonu gerceklesir [45].

4.2.10.2 Pirofilit

Pirofillit ismi 1829 yilinda R. Harmen tarafindan Yunanca kelimeler olan "pyro" ates
ve "Phyllite" kaya veya tag anlamindaki kelimelerden tiiretilmigtir. Pirofillit HyAl,
(SiOs)4 teorik formiiliinii sahip hidrate olmus bir Aliiminyum Silikattir: Birgok
fiziksel ozellikleri a¢isindan talka ¢ok benzemekle birlikte ondan daha sert olup
yiiksek sicakliklarda akigkan bir durum almaz. Bu nedenle yiiksek kaliteli seramik ve
refrakter iirtinleri tiretiminde 6nemli bir yer tutar. Kirilma indisi 1,57 olan pirofillitin
Ozgiil kiitlesi 2,8 civarindadir. Ticari olarak pazarlanan pirofillitin biinyesinde % 10-
30 civarinda kuvars ve az miktarda serisit bulunur. Ancak serisit aktif bir flux oldugu
icin, yapida % 4 den fazla serisit igeren pirofillitler refrakter sanayii i¢in uygun
degildir. Porselen v.b seramik iiriinleri iretimi i¢in ise biinyede mineralojik
ozellikleri itibari ile, pirofillite MgO yerine Al,Os'iin gegtigi bir tiir talk denilebilir.
Mika gibi, ya da yapraksi kristallere sahip ve monoklinal yapidadir. Elastik degildir;
kinlgandir [45].

Fiziksel Ozellikleri: Pirofillit olduk¢a yumusak silikat tabakalar seklinde olusmus
bir malzemedir. Sertligi, Mohs cetveline gére 5 civarimdadir. Ozgiil kiitlesi 2,8 - 2,9
arasindadir. Seffaftan opaga kadar degisen goriiniimleri mevcuttur. Pirofillitin talkla
beraber gruplandirilmasinin en 6nemli nedeni, aralarindaki fiziksel benzerliklerdir.
Kimyasal olarak pirofillitin talkla hi¢ bir ilgisi yoktur. Pirofillit, kyanit (disten),
silimanit ve andaluzit ile beraber aliiminyum silikat sinifina dahildir. X-1sinlari
difraksiyonuna tutulmus ince pirofillit tabakalar1 kesin yansimalar yerine devamli
yayimlanan fenomenler gosterirler; bu kristal yapida yiiksek dereceli diizensizligi
gosterir. Pirofilit de yine aliimina ve silika kaynag olarak kullanilabilir. Pirofilit ;

1000-1100 °C arasinda miillite ve serbest silikaya parcalamr. Pirofilitin termal
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genlesme katsayist diigiiktiir bu nedenle kordiyerit biinyelerin termal 6zelliklerine
olumlu katkilar saglayabilir. Yine mekaniksel 6zellikleri iyi oldugu i¢in ilave edildigi

malzemenin mekaniksel 6zelliklerine olumlu etki yapabilir [45].

Sekil 4.9°da kaolen ve pirofilitin, AlLO;-SiO, ikili faz sistemindeki yeri
gosterilmigtir. Buradan her iki hammaddenin aslinda birbirine ne kadar yakin

bilesime sahip oldugu goriilmektedir.
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Sekil 4. 9. Si0,-Al,05 Ikili denge diyagraminda hammaddelerin konumu [46]

4.2.10.3. Talk

Talk, sulu bir magnezyum silikat olup, teorik formiilii 3 MgO 4SiO, H,O' dur. Ideal
bilesiminde %63.5 Si0,, %31.7 MgO ve %4.8 H,O ihtiva eder. Beyaz, yesilimsi
seffaf renklerde, kaygan, masif goriiniimlii ve yumusaktir. Sertligi Mohs cetveline
gore 1-1.5 arasinda degisir. Yogunlugu 2.6-2.8 gr/cm’ arasindadir. Kristal sekli
monokliniktir. Talkin 1s1 ve elektrik iletkenligi zayiftir fakat atese dayaniklidir.
Yiiksek sicakliklarda isitildifinda sertlesir, katilagir. Asitlerle bozulmaz. Talkin ticari
olanlar1 genellikle teorik safliktan oldukga farkliliklar gosterir. Bu tiir iirtinler, saf
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talk minerali oldugu gibi talk ve talkin parajenezinde bulunan dolomit, kalsit, kuvars,
diyopsit, serpantin, magnetit, pirit, tremolit-aktinolit ve mika gibi minerallerin

degisik oranlarda karigimi halinde olabilirler. Ticari talkin gesitleri sunlardir:

Sabuntas1 (Soapstone): Mineral talk igeren masif formun adlandirilmasidir. En az %
50 mineral talk icermekte olup, elektrige ve asitlere karsi direngli, 1siya karsi
dayanmklidir.

Steatit: Yiiksek saflikta masif talklar i¢in kullamlan bir terimdir. En yogun kullanim
alam elektrik izolatSrleri yapmmudir. Ancak steatit %1.5’den az CaO ve Fe;03 ve %4’

ten az Al,O; ihtiva etmelidir.

Lava: Blok talklar1 veya blok talklardan elde edilen son iiriinleri ifade etmek igin

kullamlir.

Asbestin: Saf talk minerali kristal zelliklerinde nadiren lifsi gériiniimdedir. Asbestin

ise daha ziyade levha, ince tabaka veya mikaya benzer sekillerdedir.
Rensselaerit: Talka benzeyen ancak yumusak ve yagli olmayan bir mineraldir.

Fransiz Tebesiri: Talkin masif ¢esidi olup, boya ve kursun kalem yapiminda
kullanilir.

Seramik Sanayinde, talkin 1s1 ile genlesme 6zelliginin ¢ok az olmasi nedeniyle banyo
ve mutfak seramiklerinde ve elektrik sobalarinin plakalarinda kullanilmasim
saglamistir. Seramik sanayiinde kullanilacak talkta fiziksel ve kimyasal yap
bakimindan homojenlik istenir. Ayrica, tane iriligi ve dagilimi ile pisirme rengi de
Onemlidir. Bilesiminde manganez ve demir istenmeyen empiiritelerdir. CaO %0.5,
demir oksit %1.5 ve Al,O; %4' ten fazla olmamalidir. Elektroseramik ve sirlamada
kullamlan talk saf magnezyum silikattir. Ayrica kloritsiz pekismis talk (steatit)
kullamlabilir. Talk; kordiyerit tretiminde MgO ve SiO, kaynagr olarak
kullanilmaktadir. Talk 1000 °C’de bozunarak ine taneli protoenstatit kristallerine
doniigiir [45].

Sekil 4.10’da da yine talk ve sinter manyezitin MgO-SiO; ikili faz sistemindeki yeri
daha iyi goriilebilmektedir [8].
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Sekil 4.10. MgO-SiO, Ikili sisteminde talkin ve manyezitin yeri [47]

4.2.10.4. Sinter manyezit

Sinter magnezit, magnezit cevherinim 1450°C'nin dstiinde 1sil isleme tabi
tutulmasiyla elde edilir. Yogunlugu 3.2 gr/cm”den biiyiiktiir. Sinter magnezit sert,
graniile, havada dengeli, yogun, ¢akmaktasi goriiniimiinde olan  kiibik periklaz
yapisinda, bazik refrakter hammaddesidir. Sintere, suni periklaz veya magnezya
klinkeri de denir. Yapis1 nadir dogal MgO minerali olan periklaza ¢ok benzer.
Yakma 18151 magnezyumun saflifina dayanir. Yiiksek demirli magnezit 1500 °C
civarinda, ¢ok saf magnezitler 1800°C'den yliksek 1sida sinterlenir [13].

Sinter magnezit; % 92 - 98 MgO ve Fe,03, Si0O,, CaO gibi zararsiz ve baglayici olan
safsizliklar icerir. Sinterleme genellikle - 30 mm pargalara 1650 °C'nin tizerinde
uygulanir. Sicaga maruz birakilma ne kadar fazla olursa periklas kristalerin tane

iriligi o kadar biiylimekte ve dolayisiyla yogunlugu artarak asitlere ve rutubete
dayanikh hale gelmektedir [13].

Sinterlenmis ve sekillendirilmis, magnezit kokenli triinler ile olusmasi miimkiin
fazlarin belirlenmesi, kullamm alaninda 6nemli kolayliklar saglar. Kullanilacak
tirlinlerin faz yapilarimin bilinmesi, kullanim sirasinda refrakter malzeme biinyesinde

olusacak olaylarin tahminde yardimci olacag gibi kullamm alanindaki de§ismelerin
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tesbitinde de yararhi olacaktir. CaO/SiO,; oraninin 71 den 3'e dogru yiikselmesi ve
Cr,0; katilhmu, triiniin 6zelliklerinde olumiu degisiklikler yapacaktir. Sinterlenmis
bir magnezit iiriinde periklaz kristalleri arasindaki aginin bilyiimesi bu kristallerin
degimlerinin artmasimi saglayacagindan {iriiniin sicakta yiike dayanmimda artig
gosterecektir [13].

Sinter manyezit sahip oldugu yiiksek orandaki periklaz kristalleri nedeniyle

kordiyerit seramiklerinin {iretiminde kullanilabilecek iyi bir MgO kaynagidir.

4.2.10.5. Aliimina

Ergime noktas1 2000 + 30°C olan aliiminyum oksit, vasat sicakliklarda kimyasal
maddelere ve mekanik yiiklere kars1 en dayamkl refrakter malzemelerden birisidir.
Kullammindaki simirlama nispeten diigiik ergime noktasindan kaynaklanmaktadir.
Altimina, suda ve sayet iyi kalsine edilmigse hem mineral asitlerinde ve hem de
bazlarda, ¢6ziinmez. Aliimina, HF kars1 da dayanikhidir. Sodyum karbonat, kostik
soda ve sodyum peroksit, saf aliimina potalarda ¢ok az tahribatla eritilebilir. 1700-
1800 °C gibi yiiksek sicakliklarda, flor (F) gaz1 diginda biitiin gazlara kars1 direng
gOsterir. Alliimina, oksitleyici ve rediikleyici atmosferde 1900 °C’ye kadar
kullamlabilir. Dogal aliimina, korundum halinde fakat; feldspat ve killerde oldugu
gibi genellikle silikatlarla birlikte bulunur. Aliimina aym zamanda, boksit, diaspor,
kriyolit, silimanit, kyanit, nefelit ve diger bir ¢ok mineralin bilesiminde yer
almaktadir [1]. Saf aliimina, diisiik sicaklikta birkag formda bulunur. Fakat, biitiin bu
formlar, zaman, kristal boyutu ve atmosfere bagh olarak, 750-1200 °C; arasinda
a-aliiminaya doniisiir. 1600 °C’nin {izerinde yapilan 1sitma, bu doniigiimii hizlandirir.
Aliminamn, o-fazina doniigimi tersinir degildir. Aliiminadan, poroz ve yogun
tirtinler yapilir. Poroz iirlinler genellikle, ergimis aliiminadan yapilir ve bunlar, 1900
°C'ye kadar ¢ikan, yiiksek sicaklik firinlarinin astari olarak kullamilir. Ergimis
aliimina % 99.8 Al,O; ihtiva eder. Safiyet yiikseldikge, sicak mukavemet, elektrik ve
asinma direncinde artig kaydedilir. Diger taraftan, saf aliimina tamamen saydam
olarak bazi cihazlarda kullanilmaktadir [6]. Kordiyerit iiretiminde aliimina, dogal
hammaddelerden eksik kalan Al,O5’ii tamamlamak i¢in kullamilmaktadir. Genellikle

kordiyerit bilesimine saf aliimina ilave edilmektedir [6].
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4.2.11. Kordiyerit ile ilgili yapilms cahismalar

Kordiyerit ile ilgili ¢calismalar uzun yillardan beri devam etmektedir. Bu konuda pek

cok caligma yapilmistir ve giiniimiizde de aym hizla devam etmektedir.

Geller ve Insley [47]; Cohn ve Singer tarafindan elde edilen kordiyerit biinyeyi
gelistirmeyi denemigler. Onlar ¢aligmalarinda %43 steatit talki, % 35 Florida kaolini
ve % 22 korundumdan olugan bir kompozisyona sahip biinyeyi ¢alismiglar ve onlarda
cok diislik genlesme katsayili kordiyerit biinye elde etmisler ve diisiik 1s11 genlesme
katsayisimin kordiyerit geligimi ile direkt iligkili oldugunu ortaya koymuslar.

Lamar [39]; % 50 sulu magnezyum aliiminyum silikat ve % 50 Florida kaolini
kullanarak ¢aligmig 1260 C de pisirme islemi uygulamig termal genlesme katsayisi
11,1.107 1/°C olarak bulunmus.

Gebler ve Wisely [48]; MgCOs, talk ve kil kanstmini kalsine ederek kullanmislar.
Kalsine biinyeye ham kil ilave edilmis ve kordiyerit biinye olusturulmus.elde edilen
biinyenin termal genlesme katasyisi 0,87.10° 1°C olarak bulunmus aynca iyi

mekaniksel dayanim ve miikemmel termal sok dayanimi gosterdigini tespit etmisler.

Basta ve Said [49]; musir talki ve kaolinini Al,Oj3 ile birlikte kullanarak hazirlanan
biinyeyi 1060,1240,1310 ve 1410 °C sicakliklarinda pisirmisler. Sitokiyometrik
kordiyerit formiilii i¢in yapiya % 10 ve daha fazla serbest Al,O3 ilavesinin gerekli
oldugunu bunun kordiyeritin pigirme araligim arttirict etki yaptigi, termal genlesme

katsayisim diiglirdiigii ortaya koymuslar.
Giiniimiizde de bu konuda pek ¢ok ¢aligsma yapilmistir. Bu ¢aligmalardan bazilar:

Karagedov ve Feltz [50]; alliiminyum ve magnezyum 2-etoksioksit ve
tetraetilklorsilikattan olusan kordiyerit kompozisyonlu kserojel hazirlamglar. Daha
sonra bunu 720-1220 °C arasindaki sicakliklarda sinterleme ile kordiyerit faz:

olusumunu incelemeye g¢aligmislar.

Awano ve Takagi [51]; yine sol-jel yontemi ile hazirladiklan tozlardan kordiyerit
kompozisyonuna sahip karisimini degisik siirelerde 6giitme islemi uygulamiglar ve

ogiitmenin kordiyeritin olusumu ve dzellikleri tizerindeki etkisini incelemisler.

ZhiQin ve Yao [52]; hazir ticari kordiyerit tozlarimi sekillendirerek elde ettikleri bal
petegi seklindeki kordiyerit seramiklerinin mekaniksel ve termal o6zelliklerini

incelemisler.
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Pal ve Chakraborty [5]; sol-jel yontemiyle elektronik devre altligi uygulamalarinda
kullamlabilecek kordiyerit tozu ve seramikleri elde etmeye ¢aligmuglar. Sonrada nihai
iiriinii  giintimiizdeki teknolojinin sundugu karakterizasyon teknikleri kullanarak

karakterize etmisler.

Winter [53]; NayOs;, MgCO;, AlLO; ve SiO; tozlarmi kullanarak sitokiyometrik
kordiyerit karigimini hazirlamig. Kangimi 1600 °C’de indiiksiyon firininda platin
pota i¢inde ergiterek suda tavlamig ve amorf bir yap: elde etmis. Daha sonra bunu
ogiiterek parcalamis sekillendirip 1000 °C’de dilatometre ile biiziilme davramglarin

incelemis.

Janackovic ve Jakanovic [54]; silisik asit, (AI(NO3)3).9H,0 ve MgCl,.H,O sulu
¢ozeltilerinden yola ¢ikarak ultrasonik sprey piroliz ile cok saf mikron alt1 kiiresel

sekilli parcaciklar iceren kordiyerit tozlari sentezlemis.

Camerucci ve Cavalieri [55]; ticari olarak hazir kordiyerit ve miillit tozlarimi ¢esitli
oranlarda karistirarak slip dokiim yontemiyle sekillendirmigler. Miillit tozlarimin bir
kismu atritor ile ogiitiilerek daha ince pa:rc;ac1k boyutlu tozlar elde edilmis. Farkl
pargacik boyutlarina sahip miillit tozlari ile karigimlar hazirlanmis ve yap: igersinde

miillitin boyut dagilimina gore davrams: incelenmis.

Gonzalez ve Ferret [4]; aliimina, talk, kaolin ve silikanin yliksek sicakliklarda kat:
hal reaksiyonu ile kordiyerit monolitik bal peteklerinin sentezlemesini yapmiglar.
Numunelerin kristal kompozisyonunun reaksiyon zamanina ve sicakliga bagli olarak

degisimini gbzlemlemisler.

Kobayashi ve Sumi [43]; magnezyum klorit sulu ¢ozeltisinde ¢oktiiriilmiis ¢ok ince
magnezyum hidroksit partikiilleri ile mikron alt1 partikiil boyutuna sahip kaolinit
tozlan kullanarak hazirladiklar karigimla kordiyerit elde etmislerdir. Sekillendirilmis
numuneleri 1350 °C de sinterleme islemine tabi tutmuslar elde edilen kordiyerit
numunelerini karakterize etmisler yaptiklart DTA analizi ile 950 °C’de p - kordiyerit
ve 1010 °C’de p-kordiyeritin kristalizasyonu ile a—kordiyerite doniigtiigiinii tespit
etmisler.

Kobayashi ve Sumi [56]; yukaridaki ¢aligmalarimin devami niteliginde karisima
degisik miktarlarda borik asit kaynagi olarak magnezyum borat (2Mg0O.B,03) ilave
ederek daha diigiik sicakliklarda kordiyerit eldesi iizerine ¢alismiglar ve 950 °C’de

o — kordiyerit olusumunu gozlemlemisler.
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Senguttuvan, Kalsi ve Sharda [57]; kil, aliimina ve talk kullanarak kordiyerit
kompozisyonunu hazirlamiglar. Kompozisyona giren Al,O; miktarim degistirerek
yapida meydana gelen fiziksel degisimleri incelemisler. Artan Al,O; miktariyla
porozitenin arttif1 ve mekaniksel 6zelliklerde de aliiminadan dolay: artis oldugunu
gozlemlemigler. Bu ¢alismada polimer-siinger metodunu kullanmislar. Elde edilen
genis gozenekli kordiyet malzemenin bal petegi yerine otomotiv uygulamalarinda

kullanilabilecegini 6ne stirmiislerdir.

Gusev ve Avvakumov [58]; talk, kaolinit ve gipsit (A(OH)); kullanarak
sitokiyometrik kordiyerit kompozisyon hazirlamiglar hazirlanan kompozisyonu
1260 °C’de kalsinasyon iglemine tabi tutmuglar daha sonra ¢esitli metal oksitler ilave
edilerek aym kalsinasyon islemine devam etmigler. Kalsinasyon islemi yapilmig her
bir kompozisyon sekillendirilerek 1260-1340 °C arasinda sinterlenmis. Sonug olarak,
%5-30 arasinda degisen oranlarda ilave edilen metal oksitlerin kordiyerit
malzemenin dayamm ve bir takim fiziksel 6zelliklerinde olumlu bir artis oldugunu

ortaya koymuslar.
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5. DENEYSEL CALISMALAR

Deneysel ¢aligmalar ti¢ kisimdan olugsmaktadir. Bunlar:

1.

Oncelikle g¢alismalarda kullamlacak hammaddelerin ve sentetik tozlarin
kimyasal kompozisyonu, pargacitk boyut dagihmi, 1s1 etkisiyle
hammaddelerde gerceklesen reaksiyonlarin belirlenmesi gibi temel

6zelliklerin analiz edilmesi,

Baslangi¢ tozlarnin ve hammaddelerin karakterizasyon sonuglarindan
yararlanarak degisik kompozisyonlar i¢in karigimlarin hazirlanmasi,

sekillendirilmesi ve sekillendirilmis olan numunelerin sinterlenmesi ,

Son olarakta sinterlenmis olan numunelerin karakterizasyonu yapilarak
mikroyapr ve makroyap: gelisimlerinin incelenmesi, her bir yapida olusan
fazlarin tespit edilmesi, mekanik oOzelliklerinin test edilmesi seklinde

gergeklestirilmisgtir.

5.1. Baslangi¢ Tozlarimn ve Hammaddelerinin Karakterize Edilmesi

Basglangi¢ tozlarmin ve yerli hammaddelerin karakterizasyonu Sekil 5.1°de gosterilen

deney stiregleri ile yapilmistir. Bu ¢aligmada kordiyerit eldesi i¢in yerli hammaddeler
olarak pirofilit (H,Al, (SiO3)4), sinter manyezit (MgO), grog talk (3MgO 4SiO, H,0)
kaolen (Al,03.2810,.2H,0), ve sentetik toz olarak aliimina (Al,O3), silika (SiO2) ve
MgO (Magnezya) kullanilmigtir. Bu malzemelerin temin edildigi yerler Tablo 5.1 de

gosterilmigtir.
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BASLANGIC TOZLARININ
VE HAMMADDELERININ
KARAKTERIZASYONU
Yas analizle
kimyasal X-151m difraksiyon
kompozisyonlarinin analizi
belirlenmesi

Taramah elektron
mikroskobu(SEM) Partikiil boyut
analizi analizi

Diferansiyel termal
-analiz (DTA)

Sekil 5.1. Baslangi¢ tozlarinin ve hammaddelerin karakterizasyonu

Tablo 5.1. Caligmalarda kullanmilan hammaddelerin temin edildigi yerler

Hammadde Harr.lmad.de.ni.n/tozun

temin edildigi yer/firma

KAOLEN BALIKSIR-SINDIRGI

PIROFILIT MALATYA-POTURGE

TALK KARS

SINTER MANYEZIT | KUTAHYA-KUMAS

SILIKA AYDIN-CINE

MgO MERCK

ALUMINA ALCOA

5.1.1.Yas Analizle Yontemiyle Kimyasal Kompozisyonlarinin Belirlenmesi

Degisik yorelerden temin edilen hammaddelerin kimyasal kompozisyon igeriklerini

tespit etmek icin yas analiz yontemi kullamlmigtir. Her bir hammadde i¢in ayn ayn
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yapisindaki metal oksitler agirlik¢a yiizde olarak belirlenmistir. Bu ¢alisma Metalurji
ve Malzeme Miihendisligi Boltimii korozyon laboratuvarinda gergeklestirilmistir.

5.1.2. X-151mm1 difraksiyon analizi

X 151m difraksiyon (XRD) teknigi, herhangi bir numunede var olan kristalin tozlarin
belirlenmesinde kullanilan en etkin tekniklerden biridir. Verilen herhangi bir madde
bir x 15181 kaynag tarafindan radyasyona maruz birakildifi zaman karakteristik bir
difraksiyon paterni tretir. Herhangi bir paternden seri halinde elde edilen ¢izgilerin
acisal degerleri (20 ) ve bu ¢izgilerin izahi siddet degerleri ile tammmlamr. Cizgilerin
agisal degerleri kullamlan X-151m kaynagimin dalga boyuna (1) baghdir. Alternatif
olarak latis diizlemleri arasindaki mesafeyi (d) mesafesi olarak diisiinmek
mimkiindiir. 8, d ve A arasindaki iligki Bragg esitligi olarak bilinir ve asagidaki
gibidir [59].

nA =2dsin 6 [59] 5.1
0 = gelen dalga boyu ile normal arasindaki ag1

A = X 1sinlarinin dalga boyu

d = Kristal diizlemleri arasindaki mesafe

X-151m1 difraktometresi ile her bir hammaddenin ve tozun analizi yapilarak herbiri
icindeki mevcut kristal fazlar tespit edilmistir. Boylece kullanilacak olan
hammaddelerde sicaklikla hangi reaksiyonlarin gergeklesebilecegi tahmin edilmeye
calisilmugtir. Kordiyerit eldesi proseslerinde karsilasilabilecek ve hammaddelerden
ortaya ¢ikacak birtakim problemlerinde nereden kaynaklanabilecegi konusunda daha
ayrintilh bilgi sahibi olma imkam elde edilmigtir. Bu analiz Maden Fakiiltesi
Mineroloji Anabilim dali XRD laboratuvarinda yapilmis olup difraksiyon
paternlerinin yorumlar1 yine bu bolimdeki o6gretim iiyelerinin katkilan ile

yapilmugtir.

5.1.3. Elektron Mikroskobisi Calismasi

Jeol marka Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) ile her bir hammaddenin x2000
ve x3500 biiylitmede 20KV da goriintiileri ahinmistir, BSylece hammaddelerin
morfolojik ve kristal sekli ve partikiil boyutlan hakkinda bilgi elde edinilmesi

amaglanmagtir.
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5.1.4. Parcacik Boyut Analizi

Shimadzu Centrifugal Particle Size Analyzer SA-CP2 marka ve model pargacik
boyut ol¢lim cihazi ile hammaddelerin ve ayrica pargacik boyutu bilinmeyen
altiminanin partikiil boyut dagilimlar belirlenmistir. Analiz esnasinda ¢ozelti sivisi
olarak kalgon ve saf suyla hazirlamis ¢6zelti kullamlmistir. Analizler sonucunda ele
edilen veriler cihaz tarafindan print edilmis ve degerlendirmeler bu sonuglara goére

yapimistir.

5.1.5. Diferansiyel Termal Analiz (DTA)

Rikagu marka DTA-TG cihaziyla 1300 °C’ye kadar 10 °C/da 1s1tma hiziyla ve 25 pV
voltajla her bir hammaddenin DTA grafikleri elde edilmistir. Grafiklerdeki
ekzotermik ve endotermik piklerin hangi reaksiyonlarn simgeledigi XRD
paternlerinden de yararlanilarak agiklanmaya calisilmigtir. DTA grafiklerinde
endotermik pikler sisteme 1s1 verildigini ve genellikle karbonatlarin ve siilfatlarin
bozunarak ayrigmasi ve yapida suyun sistemden uzaklastirilmasi olaylarini gésterir.
Ekzotermik pikler ise sistemden bir 1s1 ¢ikis1 oldugunu, yeni faz olusumlar1 oldugunu

gosterir.

5.2. Kangimlarin ve Bulk Numunelerin Hazirlanmasi

Karigimlarin ve bulk numunelerin hazirlanmas: siirecinde gergeklestirilmis olan
deneysel siireler Sekil 5.2°de gosterilmektedir. Burada her bir siireg birbiriyle direkt

olarak baglantihidir. Yani bir 6nceki siire¢ bir sonrakinin gelisimini etkilemektedir.

Sitokiyometrik olarak belirlenen noktalar
icin karisgtmlarin hazirlanmasi

Kanisimlarin titresimli Karisimlarin gezegen tipi
degirmenle d&iitilmesi »| desirmende karistiriimasi

A X
62iitiilen Kangimlarin Karisimlarm pelet ve cubuk
Partikiil Bovut Analizi olarak sekillendirilmesi

\ 4 A
Ogiitiilen Karigimlarin DTA Sekillendirilmis olan peletlerin
analizi ve cubuklarin sinterlenmesi

Sekil 5.2. Kangimlarnn ve bulk numunelerin hazirlanmasi proseslerinin akim semasi
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5.2.1. Kanisimlarin Hazirlanmasi

Her bir hammaddenin ve tozun karakterize edilmesi ile hammaddelerin kimyasal
kompozisyonlar1 belirlenmigtir. Bu kompozisyonlardaki MgO,ALL,O; ve SiO;’nin
agirlikea yiizdelerinden yola ¢ikilarak Sekil 5.3°deki MgO-Al,0;-SiO; Uiglii denge
diyagraminda yeralan kordiyerit olusum bolgesinde belirlenen 3 nokta i¢in dogal
hammaddelerden ve sentetik tozlardan 6 karisim hazirlanmgtir.

Bu noktalar K1, K2 ve K3 olarak kodlanmistir. Yine karigimlarda dogal
hammaddelerden hazirlananlar D1, D2 ve D3 olarak, sentetik tozlardan hazirlananlar
ise S1, S2 ve S3 olarak kodlanmstir.

KRISTOBALIT

TRIDIMIT

KORDIYERIT MOLLIT

SPINEL .
SAFIRIN

e

Sekil 5.3. Kordiyerit olusum bélgesinde ¢aligmalarda kullanilan noktalar
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K1, K2 ve K3 noktalarinin kimyasal kompozisyonlar1 Tablo 5.2 de sunulmugtur.

Tablo 5.2’de kompozisyonlar1 verilen noktalar igin dogal hammaddelerden
hazirlanan kangsimlarda, grog kaolen, pirofilit, talk, sinter manyezit ve allimina
kullamlmigtir. Burada MgO talk ve sinter manyezitten, SiO, , grog kaolen , pirofilit
ve talktan, Al,O; ise grog kaolen, pirofilit ve Alcoa firmasimin saf aliiminasindan elde
edilmistir. Sentetik tozlardan hazirlanan karigimlar ise saf MgO , saf Al,O3; ve %99,4
safiyetteki SiO,’den hazirlanmigtir. Karigimlara preslenmesini kolaylastirmak i¢in
%?2 PVA (polivinil alkol) ilave edilmistir.

Tablo 5.2. Segilen noktalarin kimyasal kompozisyonlari

Kod Kompozisyon (agirlik¢a %)
MgO AlLO; Si0O,
K1 13,7 34,9 51,4
K2 16,4 30,6 53
K3 15 30 55

5.2.2. Kansimlarm Ogiitiilmesi

Dogal hammaddelerden ve sentetik tozlardan hazirlanan karisimlar, karigimlar
olusturan hammaddelerin ve sentetik tozlarin pargacik boyutlar mikron iistii oldugu
i¢in titregsimli degirmende 2 dakikahk bir 6giitme islemiyle mikron altina

indirilmigtir.
5.2.3. Kompozisyon Kangimlarinin Homejen Karistirilmas:

Dogal hammaddelerden ve sentetik tozlardan her bir kompozyon i¢in hazirlanan
karigimlarin 6giitme isleminden sonra homojen bir sekilde karismasini saglamak icin
gezegen tipi degirmen kullamlmigstir. Her bir kompozisyon igin yiizer (100) gram
olarak hazirlanan kanisimlar Sekil 5.4°de sekli ve ¢alisma prensibi verilen gezegen
tipi degirmende (planetary ball milling) 24 saat siireyle diisiik hizlarda karigtirma ve
Ogiitme islemine tabi tutulmugtur. Direkt olarak 6giitme isleminin bu degirmende
yapilmamasinin nedeni kullamlan 6giitiici ortamin ve bilyalarin asir1 miktarda
aginmasindan dolayr kompozisyonlarin  sitokiyometrilerinin  bozulmasindan

dolayidir.
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Yatay kesit

destek diskinin
hareketi

d§itme kabinin dénme dogrultusu

Sekil 5.4. Gezegen tipi degirmenin ¢aligsma prensibi

5.2.4. Ogiitme ve Karistirma Sonrasi Partikiil Boyut Dagilim Analizi

Ogiitme ve karigtirma islemleri sonrasi hazirlanan her bir karisimin partikiil boyut
dagiliminin nasil degistigini belirlemek igin Shimadzu Centrifugal Particle Size
Analyzer SA-CP2 marka ve model partikiil boyut 6l¢iim cihazi ile D1 ve S1

karisimlar analiz edilmisgtir.

5.2.5. Ogiitiilen Kanigimlarin DTA Analizi

Ogiitme islemine tabi tutulan dogal ve sentetik hammadde ve tozlardan hazirlanan
kangimlarin Rikagu marka DTA-TG cihaz ile 1300 °C’ye kadar 10 °C/dakika 1sitma
hiziyla ve 25 pV voltajla DTA grafikieri elde edilmistir. Bu grafiklerden kordiyerit
fazinin hangi sicakliktan itibaren olugmaya bagladigi grafiklerdeki ekzotermik ve

endotermik pikler yardimiyla tespit edilmeye c¢aligilmstir.

5.2.6. Kansimlarin Sekillendirilmesi

Ogiitiilerek mikron alt1 pargacik boyutuna indirilen karigimlardan tek eksenli presle
pelet ve gubuk seklinde numuneler preslenmistir. Peletler boliimiimiiz demir-gelik
laboratuvarindaki preste, mukavemet cubuklari ise Tiibitak ML AM  Malzeme
Bolimi Seramik laboratuvarindaki hidrolik preste preslenmigtir. Sekillendirme
yapilan ¢esitli 6n ¢alismalar sonucunda karar verilen 300 MPa basingla yapilmustir.

Peletlerin capi ortalama 12,2 mm ve yiiksekligide 3-6 mm arasindadir.
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5.2.7. Peletlerin ve Cubuklarm Sinterlenmesi

Karisimlaridan sekillendirilen pelet ve gubuk numunelerin sinterlenmesi g¢aligmalari
ITU KOSGEB deki Karakas Seramik ve Kaleporselen firmalarindaki sicaklik
kontrolli sinter firinlarinda gergeklestirilmistir. Sinterleme sirasinda uygulanan firin

rejimi Sekil 5.5°da sunulmustur.

T(°C)
Sicaklik 4
1350 1000-1350 C
2,5 C/da 1,3,5 saat
’ bekleme(soaking time)
1000 <=
600 | 300-600 C
2,5 C/da
] 0-300C bekleme
300 125 CI75 kika
bekleme
-+ —4 + >
120 50 500 t(dakika)siire

Sekil 5.5. Numunelerin Sinterlenmesinde Kullanilan Firin Rejimi

Sekil 5.5°de de goriildiigii gibi sinterleme sicakhigr olarak 1300 °C’de 1, 3 ve 5 saat
g gu g g

bekleme ile sinterleme islemleri yapilmistir.

5.3. Sinterlenmis Bulk Numunelerin Karakterize Edilmesi

Sinterlenmis olan pelet ve ¢ubuk seklindeki numuneler baz fiziksel ve mekaniksel
ozelliklerini dlgmek icin ¢esitli tekniklerle karakterize edilmistir. Karakterizasyon

stiregleri Sekil 5.6’da gosterilmistir.
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Arsimet prensibi ile yogunluk, su
emme ve porozite degerlerinin
bulunmasi
hesaplanmasi

A

X-151m difraksiyon analizi

A

Optik mikroskop ile makro
ve mikro yapinin analizi

A

Elektron mikroskobu ile
mikro yap: analizi

A

Egme dayanim testi

Sekil 5.6. Sinterlenmis numunelerin karakterizasyon siirecleri akim semasi

5.3.1. Suda Kaynatma Metodu

Suda kaynatma metodu, sinterlenmis seramik numunelerin Arsimet prensibi ile
yogunluk, su emme ve gozeneklilik degerlerinin hesaplanmasinda ilk safhay: tegkil
etmektedir. Deiyonize su dolu kaba her iki kompozisyondan tiim ¢alisilan sicakliklar
icin beger tane pelet ve ¢ubuk numune konulmus ve numuneler elektrikli 1sitict
{izerine konularak 4 saat siireyle suda kaynamasi saglanmistir. Bu deney TSE 4633

standardina gére yapilmistir [59].

5.3.1.1. Su Absorpsiyon Deneyi ( su emme )

Suda kaynatilmis ve sogutularak bekletilmis numuneler, su dolu kaptan ¢ikarilip,
Arsimet prensibine gore suda dengeli olan hassas terazide tartilmig, sonra bu
numuneler bir kagit havlu ile silinip, tekrar hassas terazide tartilmistir. Buradan elde
edilen degerler asagidaki formiilde yerine konularak % su absorbisyon degerleri

bulunmugtur.

A = % su absorbisyonu

M; = kaynatma sonrast agithk % A=(~M~Q +100 [60] (5.,2)

(,)
M, = kaynatma oncesi agirlik
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Bu deneydeki amag¢ su absorbsiyonunun % ka¢ mertebesinde oldugudur. Bunun
diisik veya yiksek olmas: kordiyerit malzemenin kullanilacag: yere gore

degismektedir.

5.3.1.2. Gozeneklilik Ol¢iim Deneyi

Suda kaynatilmis ve sogutulmus numunelerin sudaki agirliklar: ve sudan ¢ikarilip

silindikten sonraki agirliklann su emmede bulunmustur. Bu degerler asagidaki

formiilde yerine konulmus ve % goézeneklilik degerleri bulunmustur.

% Gozeneklilik = M « 100 [60] (5.3)
(M s~ M 2)

M, = kuru haldeki ( sinterlenmis ) numune agirlig:

M; = su i¢indeki numune agirhigi

M; = yas haldeki (silinmis ) numune agirlig:

Yiizde gozenek degeri katalitik konvertdr altliklarinda  kullamilan balpetegi

yapisindaki kordiyeritler i¢in ¢nemlidir ve miimkiin oldugunca yiiksek olmasi

gerekmektedir.

5.3.1.1. Yogunluk Ol¢iimleri

Suda kaynatma metodu deneyi ile dlgiilen yas haldeki numune agirhi@ ile kuru
haldeki numune agirhgi degerleri asagidaki formiilde yerine konulmus her bir
sicakliktaki numune i¢in yogunluk degerleri bulunmustur.

M,

= — [60 54
v (o (5.4)
d = yogunluk

M, = kuru haldeki numune agirhg:

M; = su i¢inde askidaki agirhig:

M3 = yas haldeki numune agirhig:

Bu deney ile yogunlugun 1350 °C’de degisik sinterleme siirelerinde degisimi
bulunmugtur. Kordiyerit bal petegi yapilarinda yogunlugun ok yiksek olmas:
gerekmez ancga}( elektronik devre altlig1 uygulamalarinda yogunlugun yiiksek olmasi

istenir.,
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5.3.2. X-Isim Difraksiyon Analizi

Her kompozisyondan aym sicakliklarda farkli bekleme siirelerinde sinterlenen
numunelerde, 1350 °C’de degisik bekleme siirelerinde kordiyerit fazi olusup
olusmadigi, olusan kordiyerit fazinin tipi, bununla birlikte yapida olusan diger
kristalin fazlarin olup olmadigim belirlemek i¢in X-151m difraksiyon analizleri
yapilmistir. Bu deneyler igin X 1igmm difraksiyonu, Shimadsu LabX  X-ray
difraksiyon cihazi ve Cuy, radyasyonu kullamlmis olup tiip voltaj1 40 kV ve akim
degeri 35 mA olarak se¢ilmistir. Numuneler 3 °C / da tarama hizinda ve 10 ° ile 70 °
arasinda 20 agisinda X 1sini radyasyonuna maruz birakilmistir. Deney sonucunda
elde edilen d mesafesi degerleri hesaplanmig ve bu degerler standart J.C.P.D.S.
kartlari ile karsilastirilarak icerdigi kristal fazlar tesbit edilmistir.

5.3.3. Optik Mikroskop Ile Makro ve Mikroyapilarin Gériintiilerinin Abmmasi

Elektron mikroskobu ile sinterlenmis olan numunelerin mikroyapilarina bakmadan
once daha selektif bir ¢alisma i¢in optik mikroskop galismasi yapilmistir. Optik
mikroskop ¢aligmasindan once belirlenen numuneler birtakim 6n islemlere tabi
tutulmuglardir. Bu iglemler zimpara ile numune yiizeylerinin diizgiin ve temiz hale
getirilmesi ve ¢uha cihazinda parlatma islemi yapilmasidir. Zimpara igleminden dnce
pelet seklindeki sinterlenmis numuneler kesici cihazla ikiye ayrilmistir. Ayrilan
parcalardan bir tanesi 400 ile 1200 arasindaki zimparalardan gegirilerek diizgiin ve
piirlizsiiz bir yiizey elde edilmistir. Daha sonra bu numuneler ¢uha adi verilen
elektrikli doner cihazla parlatma islemine tabi tutulmugtur. Parlatma islemi 151k
mikroskobunda mikroyapinin tane sinirlan net bir sekilde goriiltinceye kadar devam
etmigtir. Yeterli sekilde parlatilan numuneler Zeiss marka optik mikroskopta

incelenerek uygun olanlarin X80 ve X160 biiytitmelerde fotograflan gekilmigtir.

5.3.4. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM) Cahsmalar:

Optik mikroskopta incelenmis olan parlatilmig numunelerden optik mikroskop
goriintiilerine gore belirlenenlerinin JEOL T330 model taramali elektron mikroskobu
ile SEM fotograflan ¢ekilmistir.
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5.3.5. U¢ Nokta Egilme Deneyi ile Mukavemetin bulunmasi

Degisik siirelerde bekleme ile 1350 °C’de sinterlenen dogal ve sentetik hammadde ve
tozlardan hazirlanmig olan kompozisyonlarin ¢ubuk numuneleri ile ti¢ nokta egilme

deneyi yapilmistir. Once gubuklarin eni, boyu ve yiiksekligi kumpasla 6l¢iilmiistiir.

Daha sonra I.T.U Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Bolimii Instron
laboratuarindaki INSTRON Model 1195 ¢ekme cihazinda gubuklar yerlestirilmis ve
tam ortadan bir yiik bindirilmigtir.

Her kompozisyondan aym sicakliklarda farklt bekleme siirelerinde sinterlenen
numunelerin kirildig1 yiik degerleri tespit edilmistir. Bu deger ve daha 6nce 6lgmiis
oldugumuz ¢ubugun boyutlarindan genislik ve yiikseklik degerleri asagidaki

formiilde yerine konularak ii¢ nokta egme dayanimi degerleri bulunmustur.

3.F.L
2,w,h?

Mukavemet (Egilme dayanimi ) = [61] (5.5)

F = Uygulanan kuvvet (yiik ) (N)
L = Iki dis nokta arasindaki uzaklik
w= numunenin genisligi

h = numunenin yliksekligi

Bu olgiimler sirasinda istenen numunelerin mukavemetinin iyi olmasidir. Clinkii

mukavemet azaldik¢a kirilganlik artmaktadir.
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6. DENEYSEL SONUCLAR

6.1. Baslangic Hammaddelerinin ve Tozlarimin Karakterizasyon Sonuglar:

6.1.1. Baslangi¢c Hammaddelerinin Yas Analiz Sonuglan

Baslangi¢c hammaddelerinin yas analiz sonucu elde edilen kimyasal kompozisyon

analizleri Tablo 6.1°de verilmistir.

Tablo 6.1. Yerli hammaddelerin yas analizle elde edilen kimyasal kompozisyonlari

Hammadde | SiO, | ALOs; | MgO | Fe;O3 | CaO | K,O | Na20

KAOLEN 49 31 0,3 0,7 0,2 0,6 | 0,027

PIROFILIT 70 17 0 0,27 0,1 0 0,016

TALK 58 0,1 30 0,57 0,2 0 0,026

MANYEZIT | 0,6 0,1 97 0,38 1,8

Tablo 6.1°de kullanilan hammaddelerdeki empiirite sayilan alkaliler ve Fe,O3 olarak
olduk¢a diisiik sayilabilecek miktarda oldugu goriilmektedir. Bu da kordiyerit
olusumu iizerinde meydana getirebilecekleri olumsuz etkilerin en diizeyde olmasi
bakimindan 6nemlidir.

6.1.2. Baslangic Hammaddelerinin XRD Analizi Sonuclar

ITU Maden Fakiiltesi X-iginlari laboratuvarinda yapilan analizle elde edilen
hammaddelerin XRD paternleri Maden Fakiiltesi Mineroloji Anabilim dali 6gretim
ityelerinin katkilanyla ¢oziilmiis ve her bir hammadde biinyesinde mevcut olan

kristal fazlar tespit edilmistir.

Elde edilen paternlerin JCPDS kartlart yardimiyla ¢oziilmesi ile yerli hammaddelerde
bulunan kristal fazlar kaolende; kaolinit, silika, sodyum feldspat, ve az miktarda illit
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kristal fazlan tespit edilmistir. Pirofilitde ise pirofilit, silika ve kaolinit kristal fazlar

tespit edilmistir.

Talkta; yalnizca talk kristal fazi bulunmus olup bu da kullamlan talkin ¢ok saf
oldugunu ortaya koymaktadir.

Sinter manyezitte ise yiiksek sicakliklarda 1sil islem g6rdiigii i¢in yalmizca periklaz

kristal faz1 oldugu bulunmustur.

Kaolenin XRD paterni ve bu paternde bulunan kristal fazlar Ek Al de, pirofilitin Ek
A2 de, talkin Ek A3 ve sinter manyezitin ise Ek A4 de verilmistir.

6.1.3. Baslangic Hammaddelerinin SEM Fotograflarinin Analizi

Kaolen, pirofilit, talk ve sinter manyezitin taramah elektron mikroskobunda(SEM)

cekilen morfolojik yap: gériintiileri Sekil 6.1, 6.2 , 6.3 ve 6.4’de gosterilmistir.

M L M s B

Sekil 6.1. Kaolenin taramali elektron mikroskobu gériintiisii

Sekil 6.1°de goriildiigii gibi kaolen mineralinin partikiilleri ignemsi ve yapraksi olup
tabakali bir yapiya sahiptir ve pargacik boyutlari ise 1,5 pum dolayindadir.
Goriintiilere bakildigi zaman kaolenin biiyilkk oranda kaolinit minerallerinden
meydana geldigi ve beyaz alanlar olarak gériinen serbest silikanin yapida ¢ok fazla
olmadigi goriilmektedir. Bununda kaolenin kendine has 6zelliklerini nihai {iriine

daha iyi yansitabilmesi bakimindan 6nem tagimaktadir.
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Sekil 6.2°de gorildiigi gibi pirofilitin morfolojik yapisi ignemsi yapraksi, ve
tabakalidir. = Pargactk boyutuda 3 pm civarindadir. Yapt olarak kaolene

benzemektedir.

Sekil 6.2. Pirofilitin taramali elektron mikroskobu goriintiisti

Sekil 6.3’de de talk mineralinin yapis1 goriilmektedir. Burada talkin ignemsi ve
yapraksi yapisi agik¢a goriilmektedir. Yapi olarak pirofilite benzemektedir. Ortalama
pargacik boyutu ise 2 pum civarindadir. Fotograf incelendigi zaman yapida
empiiritelerin yok denecek oranda az oldugu yukaridaki diger goriintiilere bakilarak
kolaylikla gériilebilmektedir. Buradan g¢ikan sonug¢ talkin saf oldugu ve kullanim

alanlarinda kendinden beklenen katkilar: saglamasinin daha kolay olacagidur.

Sekil 6.3. Talkin taramali elektron mikroskobu goriintiisii
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Sekil 6.4°de 1800 °C‘de sinterlenmis manyezitin SEM goriintiisii verilmistir.
Buradan sinter manyezit partikiillerinin oval yapida ve sinterleme etkisi ile pekismis
bir sekilde oldugu goriilmektedir. Fotograftan sinter manyezitin parcacik

boyutununda 1um civarinda oldugu goriilebilmektedir.

Sekil 6.4. Sinter manyezitin taramali elektron mikroskobu goriintiisti

6.1.4. Parcacik Boyut Analizi Sonuclar:

Yerli hammaddelerin ve pargacik boyutu bilinmeyen sentetik tozlarin ve 6giitme
islemi sonrasi degisik kompozisyonlardan olusan karisimlarin pargacik boyut analizi

sonucu elde edilen pargacik boyut dagilim grafikleri Sekil 6.5’de verilmistir.

b o e e . mm . mmwmm sl m e, m e et rm, . —- - v e m- - -

-
<]

kiimiilatif agirhk yiizdesi
<]

0
par¢acik boyutu ( um)
Sekil 6.5. Kaolenin pargacik boyut dagilimi grafigi
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Sekil 6.5°de goriildigii gibi kaolenin ortalama pargacik boyutunun 1,2 pm

civarindadir.

Sekil 6.6°da sinter manyezitin parcacik boyut dagilimi verilmis olup buradan sinter

manyezitin ortalama pargacik boyut dagiliminin 0,8 pm oldugu gériilmektedir.
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parcacik boyutu{pm)

Sekil 6.6. Sinter manyezitin pargacik boyut dagilimi grafigi

Sekil 6.7°de pirofilitin pargacik boyut dagihimi verilmis olup ortalama pargacik

boyutunun yaklasik 3 um oldugu gorilmektedir.
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Sekil 6.7. Pirofilitin parcacik boyut dagilimi grafigi
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Sekil 6.8°de talkin pargacik boyut dagilim verilmis olup buradan talkin ortalama
pargacik boyutunun 1,5 pm oldugu goériilmektedir.
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Sekil 6.8. Talkin par¢acik boyut dagilimi grafigi

Yine Sekil 6.9’da alcoa aliiminamn pargacik boyut dagilimi verilmis olup buradanda

alliminanin ortalama pargacik boyutunun 0,6 um oldugu goriilmektedir.

B

B
4
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Sekil 6.9. Alcoa altiminanin pargacik boyut dagilimi grafigi
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ktomilatif agrrhlc yitedesi (%

Sekil 6.10°da titresimli degirmende ogitilmiis ve 24 saat siireyle gezegen tipi
degirmende kismi Ogiitme ve karistrma islemine tabi tutulmus sentetik
tozlardan K1 kompozisyonu i¢in hazirlanmis karisimin pargacik boyut dagilimi
grafigi verilmistir. Buradan dgiitme islemi sonrasi sentetik tozlardan olusan karigimin

ortalama pargacik boyutunun 1pm oldugu gériilmektedir.

14

g

e e e e e e e e e e e e e

=

B

10
parcacik boywiu (um)

01

Sekil 6.10. Sentetik tozlardan hazirlanmig karigimin pargacik boyut dagilim grafigi

Sekil 6.11°de titresimli degirmende ogiitiilmiis ve 24 saat siireyle gezegen tipi
degirmende kismi Ogiitme ve kanstirma islemine tabi tutulmus dogal
hammaddelerden K1 kompozisyonu igin hazirlanmis karisimin pargacik boyut

dagilim grafigi verilmigtir.

75



120

100

<}
Q

-
(=~

kilmillatf agariic ylizdes] o
o
=

b
a

~4=—Dodal -
—a— glmina
B
== ranyezt
=== plrofit

——|clen

01 02 03 n4 05D 08 1 2 3 4 5 6 10
parcacik boyutu (pr)

Sekil 6.11. Dogal hammaddelerden hazirlanmig karisimin pargacik boyut dagilimi
grafigi

Bu grafikte ayrica karisimin hazirlanmasinda kullanilan dogal hammaddelerde
verilerek Ogilitme Oncesi ve sonrast pargacik boyut dagiliminda meydana gelen
degisimde ortaya konulmaya ¢alistlmistir. Bu grafikten karigimin ortalama pargacik
boyutunun 0,8 um oldugu goériilmektedir.

6.1.5. Diferansiyel Termal Analiz (DTA) Sonuclar

Yerli hammaddelerin ve sentetik tozlarin DTA egrileri asagida verilmistir. Bu egriler
tizerinde her hammaddede ve sentetik tozda sicaklik artisiyla gergeklesen
reaksiyonlar tespit edilmis ayrica bu hammaddelerden ve tozlardan degisik
kompozisyonlar i¢in hazirlanmig olan kordiyerit kansimlarimnda DTA egrileride
ayrica verilmis ve gerceklesen reaksiyonlar agiklanmaya g¢aligiimistir. Sekil 6.12°de
yerli hammaddelerin DTA egrileri verilmis olup 1200 °C’ye kadar her bir hammadde
de meydana gelen reaksiyonlar ekzotermik ve endotermik pikler seklinde
gosterilmistir. 234 °C’de talkin yapisindaki kimyasal suyun agiga ¢iktigt ve 900
°Cfde talkin proenstatite doniistiigii reaksiyonlar meydana gelmistir. Kaolende 527
°C’de kimyasal suyunu agifa ¢ikararak metakaolene doniisiim ve 980 °C’de miillit
doniigiimii reaksiyonlari meydana gelmistir. Pirofilitte 573 °C’de kuvartz doniisiimii

1003 °C’de yine miillit doniisiimii reaksiyonlar1 meydana gelmistir. Sinter manyezitte
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ise 1800 °C’de 1s1l islem gordiigii ve tiim reaksiyonlar1 tamamladigi igin DTA

egrisinde herhangi bir reaksiyona rastlanmamigtir.

TALK

KAOLEN

PIROFILIT

Endotermike«-=-------Ekzotermik

SINTER
MANYEZIT

100 200250300 400 S00 600 700750800 900 1000 1100 1200
sicaklik (C)

Sekil 6.12. Yerli hammaddelerin DTA egrileri

Sekil 6.13’de sentetik tozlarin DTA egrileri verilmis olup burada da yine
1200 °C’ ye kadar 1s1l islemle tozlarda ger¢eklesebilecek reaksiyonlar ekzotermik ve
endotermik piklerle gosterilmigtir. Sekildeki ii¢ hammaddenin DTA egrisi
incelendiginde bunlardan sadece silikada bir doniisim oldugu goriilmektedir.
Bu 574 °C de a-SiO, déniisiimiidiir. Aliimina(AlO3;) ve MgO’de yalmzca yapidaki

kimyasal sularin agifa ¢ciktigim gosteren kiictik endotermik pikler vardir.
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Sekil 6.13. Sentetik tozlarin DTA egrileri

Sekil 6.14’de K1, K2 ve K3 noktalar i¢in olan dogal hammaddelerden D1, D2, D3
ve sentetik tozlardan S1, S2 ve S3 seklinde kodlanmis sekilde hazirlanmis
karisimlarin DTA egrileri verilmistir. Bu egrilerden, hazirlanmis olan her bir karnigim
i¢in kordiyerit olusumunun hangi sicakhktaki pikte bagladifi, yine artan sicaklikia
hangi reaksiyonlarin gergeklestigi tespit edilmeye ¢alisilmigtir. Her bir karigimin
DTA egrilerine bakildiginda dogal hammaddelerden hazirlanmig olan {i¢ karisimin
birbirine benzer pikler verdigi bu durumun sentetik tozlardan hazirlanmis olan {i¢
kangim i¢inde benzer oldugu gortilmektedir. Dogal hammaddelerden hazirlanmig
kansimlarin DTA egrileri incelendiginde her ii¢ kangimda da 516-521 °C arahginda
kansimdaki kaolen ve pirofilitten dolayr bir meta kaolen doniisiimii, 896-900 °C
araliginda ise talktan dolay1 proenstatit doniigiimii oldugu ve yine yapidaki karbonat
ve siilfatlann parcalandigi endotermik pikler ve 980 °C’de de kordiyerit faz
déniisiimiiniin oldugu ekzotermik pik goériilmektedir. Sentetik tozlardan hazirlanmig
karnigimlarin DTA egrilerinde ise 244-360 °C aralifinda yapilardaki kimyasal ve
higroskopik sularin agiga ¢iktig1 endotermik ve yine karigimlarnn agirlikga biiyiik
¢ogunlugunu olusturan silikadan dolayr 573 °C’de kuvartz doéniiglimiinii gosteren
endotermik pi‘l\{ goriilmektedir. Bu egrilerde dogal hammaddelerden hazirlanmis olan
karnisimlarin DTA egrilerindeki gibi belirgin bir kordiyerit doniigtimiinii gosteren

ekzotermik bir pik goriilmemektedir. Ancak daha sonra yapilmig olan sinterlenmis
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pelet numunelerin XRD paternlerinin ¢6ziilmesi ile tiim kanslmlarda kordiyerit faz1

olugtugu tespit edilmistir.

979 C D1

Endotermik=------------Ekzotermik

26C 357C 573C

100 200 250 300 400 500 600 700 750 800 900 1000 1100
sicaklik (C)

Sekil 6.14. Yerli hammaddelerden ve sentetik tozlardan hazirlanmis olan degisik
kompozisyonlara ait karisimlarin DTA egrileri

6.2. Sinterlenmis Bulk Numunelerin Karakterizasyon Sonuglan

6.2.1. Pisme Rengi

1350 °C’de 1, 3 ve 5 saat bekleme siirelerinde sinterlenen numunelerde herhangi bir
pisme rengi farkliligi g6zlenmemistir. Sentetik tozlarin karigimlarindan hazirlanmig
pelet ve gubuklarin sinterleme 6ncesi beyaz olan numune ¢esitli siirelerde sinterleme
sonrasi yine beyaz renktedir. Dogal hammaddelerin karisimlarindan hazirlanmis olan
pelet ve gubuklarin sinterleme 6ncesi ve sinterleme sonrasi renkleride aym olup her

iki durumda da krem rengindedir.
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6.2.2. Su absorbsiyon (su emme) degerleri

Dogal hammaddelerden ve sentetik tozlardan hazirlanmig ve 1350 °C’de 1,3 ve 5
saat bekleme siirelerinde sinterlenmis pelet numunelerin suda kaynatma metodu ile
hazirlanmig ve Arsimet prensibi ile hesaplanmis su emme degerleri sekil 6.15°de
verilmigtir. Sekil 6.15’de verilen su emme grafiklerine bakildifinda dogal
hammaddelerden hazirlanmis ve 1350 °C’de  degisik bekleme siirelerinde
sinterlenmis olan numunelerin su emme degerleri sentetik tozlardan hazirlanan
numunelere gore olduk¢a diisiiktir. En diisiik deger olan %6,2’nin D3
kompozisyonunun 3 saat sinterlenmis olan numunelerde elde edildigi goriilmektedir.
Yalmiz sinterleme siiresiyle numunelerin su emme degerleri arasinda dogru orantili
bir korelasyon bulunmamaktadir. D1 ve D2’ye ait numunelerde 3 saat sinterleme
sonunda su emme degerleri 1 ve 5 saattekilerden daha fazladir. D3’te ise 3 saatte su

emme degeri 1 ve 5 saatlere gore daha dusiiktiir.
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Sekil 6.15. Dogal hammaddelerden ve sentetik tozlardan hazirlanmig numunelerin su
emme degerleri

Sentetik tozlardan hazirlanmis numunelerde ise en diisiik su emme degeri %15,6 ile
S3’ten hazirlanan ve 3 saatte sinterlenmis olan numunelerde bulunmugtur. En yiiksek
su emme degeride %18,6 ile 1 saat sinterlenmis S1 numunesinde bulunmustur.

Sentetik numunelerin su emme degerleride 1 saatte en yiiksek iken 3 saatte en diigiik
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degerde ve S saatte ise tekrar yiikselerek 1 saatteki degerlere yakin degerlere ulastifi
bulunmustur.

6.2.3. Porozite(gozeneklilik) degerleri

Dogal hammaddelerden ve sentetik tozlardan hazirlanmis ve 1350 °C’de 1, 3 ve 5
saat bekleme siirelerinde sinterlenmis pelet numunelerin suda kaynatma metodu ile

hazirlanmig ve argimet prensibi ile hesaplanmis gozeneklilik degerleri Sekil 6.16°de

verilmigtir.
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Sekil 6.16. Dogal hammaddelerden ve sentetik tozlardan hazirlanmig numunelerin
% gozeneklilik degerleri

Sekil 6.16’da da goriildiigii gibi en diisiik gézeneklilik degerine 1350 %C’de 3 saat
sinterlenmis D3 nolu karisimdan hazirlanmis numunelerde ve en yliksek gdzeneklilik
degerine de S1 nolu karisimdan hazirlanmis ve 1350°C’de 1 saat siireyle sinterlenmis
numunelerde  ulasilmistir.  Yine sentetik tozlardan hazirlanmis numunelerin
gozeneklilik degerleri; su emme degerleri gibi dogal hammaddelerden hazirlanan
numunelere gore oldukga yiiksektir. Dogal hammaddelerden hazirlanan sinterlenmis
numunelerde goézeneklilik degerleri D1 ve D3 nolu kangimlardan hazirlanan
numunelerde 1 ve 5 saat sinterlemede aymi degerlerde iken 3 saatte gozeneklilikte

artis oldugu, D3 ve sentetik tozlardan hazirlananlarda ise tam tersi olarak
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yogduniuk (gricm3)

gozeneklilik 3 saat sinterlemede en diisiik degerde iken 1 ve 5 saat sinterlenmis

numunelerde en yiiksek degerlerdedir.

6.2.4. Yogunluk degerleri

Dogal hammaddelerden ve sentetik tozlardan hazirlanmis ve 1350 °C’de 1, 3 ve 5
saat bekleme siirelerinde sinterlenmis pelet numunelerin suda kaynatma metodu ile
hazirlanmig ve Arsimet prensibi ile hesaplanmis yogunluk degerleri dogal
hammaddelerden hazirlanmis numuneler i¢in Sekil 6.17°de  verilmistir. Sekil
6.17°de gorildigi gibi dogal hammaddelerden hazirlanmig ii¢ farkli kompozisyona
ait numunelerin hepsinde de en yiiksek yogunluk degerlerine 1350 °C’de 3 saat
sinterlenmis olanlarda ulagilmigtir. D1 ve D3’te 1 saat sinterleme en diisiik degerde
olan yogunluk 3 saatte en yiikksek degerde ve 5 saatte 3 saate gére daha diigiik
degerde iken D2’de 1 saat sinterlemedeki yogunluk 5 saat sinterlemedekinden daha
yiiksektir.
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Sekil 6.17. Dogal hammaddelerden hazirlanmis olan numunelerin sinterleme
siiresiyle siiresiyle yogunluk degisimleri grafigi

Sekil 6.18°de verilen grafikte ise sentetik tozlardan hazirlanmis olan numunelerin

sinterleme  siiresiyle yogunlufun degisimi goriilmektedir. Burada dogal

hammaddelerden hazirlanmis numuneler gibi kompozisyonlarin sinterleme sicakliga

ile degisimi arasinda benzerlik goriilmemektedir. Ug kompozisyon icin farkli farkl

yogunluk degisimi egrileri elde edilmistir.
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yogunluk (gricm3)
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Sekil 6.18. Sentetik tozlardan hazirlanmis olan numunelerin sinterleme
stiresiyle yogunluk degisimleri grafigi

Sekil 6.18’de de goriildiigii gibi en diisiik yogunluk degeri olan 1,74 gr/cm’ 1 saatlik
sinterleme sonunda S1 kodlu numunede, en yiiksek yogunluk degeri olan 1,81 gr/cm’
ise 5 saatlik sinterleme sonucunda S3 kodlu numunede elde edilmistir. S1 ve S3
kodlu numunelerde sinterleme siiresiyle orantili olarak yogunlukta da artig
gozlenirken S2 kodlu numunede bunu sdylemek miimkiin degildir. Ciinkii en yiiksek
yogunluk degerine 3 saatlik sinterleme siiresi en disiik yogunluk degerine de 5

saatlik sinterleme stiresi sonucunda ulagmgtir.

6.2.5. X-Isim Difraksiyon Analizi sonuglan

Sekil 6.19 ve 6.20'de dogal hammaddelerden ve sentetik tozlardan K1 kompozisyonu
icin hazirlanmig olan karigimlardan sekillendirilmis ve 1350 °C'de | saat sinterlenmis
olan numunelerin X-isimlan (XRD) diyagramlan verilmistir. Bu diyagramlar
incelendiginde gerek dogal hammaddelerden gerckse sentetik tozlardan hazirlanmis
ve sinterlenmis olan numunelerde birbirlerine yakin d degerlerinin oldugu
goriilmektedir. Her iki diyagramda incelendiginde yapida genel olarak kordiyerit
(2MgO.2A1,03.5810;) fazimn  baskin oldugu bunun yaninda 2 adet spinel
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(MgAlL,O4) ve | adette miillit (3A1,03.2510;) fazlarimin bulundugu her pik i¢in
hesaplanan d mesafesi degerleri yardimiyla JCPDS kartlarindan tespit edilmistir.
Aynica elde edilen her iki grafikteki piklerin sekil 6.21'deki literatiirdeki bir
¢aligmaya ait olan XRD diyagramindaki piklerle ayn1 oldugu yapilan hesaplamalarla
tespit edilmigtir. Bu grafiklerin incelenmesi ile de goriilebilmektedir. Diger
kompozisyonlara ait XRD grafikleri de asagidaki sekillerde verilen grafiklerle aym
pikleri vermislerdir. Diger kompozisyonlara ait XRD grafikleri EkBI, B2, B3, B4 ve
B5'de verilmistir. 1350 °C'de yapilan 3 ve 5 saat sinterlemelere ait numunelerin XRD
analizleri yapilmamugtir. Ciinkii yapilan optik mikroskop ¢alismalarinda 1350 °C'de
1, 3 ve 5 saat sinterleme sonucunda elde edilen numunelerin mikroyapilarimn aym
oldugu gozlemlenmis ve bundan &tiirii 3 ve 5 saat sinterlenmis numunelerde x-

1isinlart (XRD) deneyleri yapilmamugtir.
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Sekil 6.19. Dogal hammaddelerden hazirlanmis ve 1350 °C “de 1 saat sinterlenmis
D1 karigimina ait numunenin XRD diyagrami

B
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Sekil 6.20. Sentetik tozlardan hazirlanmis ve 1350 °C “de 1 saat
sinterlenmis S1 karisimina ait numunenin XRD diyagramm
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Sekil 6.21. Literatiire ait dogal hammaddelerden hazirlanmis ve 1350 °C’de 1 saat
sinterlenmis kordiyerit numunesinin XRD diyagram [43]
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6.2.6. Optik Mikroskop Calismasi Sonuglar

Dogal hammaddelerden ve sentetik tozlardan degisik kompozisyonlar igin
hazirlanmis olan karisimlardan elde edilmis ve 1350 °C’de 1,3 ve 5 saat sinterlenmis
olan pelet numunelerden optik mikroskop ile makroyapiya ait fotograflar ¢ekilmistir.
Sekil 6.22°de Dogal hammaddelerden hazirlanmig ve 1350 °C’de 1 saat sinterlenmis
D1 numunesinin optik mikroskop gériintiisii (X160 biiyiitme) verilmigtir. Bu optik
goriintiisiine incelendiginde iki farkli yap1 goriilmektedir. A¢ik renkte olanlar ana
matriks faz olan kordiyerit fazidir. Koyu bolgeler ise kiigiik gapli olanlar gézenekleri
daha biiyiik olanlar kismen de olsa camst bir yap: teskil etmektedir. Yalmiz bunlarnn

bazilarinin gozenek olma ihtimali de bulunmaktadir.

Sekil 6.22. Dogal hammaddelerden hazirlanmig ve 1350 °C°de 1saat sinterlenmis D1
numunesinin optik mikroskop goriintiisii (X160 biiylitme)

Sekil 6.23’de dogal hammaddelerden hazirlanmig ve 1350 °C’de 3 saat sinterlenmis

D1 numunesinin optik mikroskop goriintiisii verilmigtir.

Sekil 6.23. Dogal hammaddelerden hazirlanmig ve 1350 °C’de 3 saat sinterlenmis D1
numunesinin optik mikroskop goriintiisti (X160 biiyiitme)
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Bu sekil incelendiginde de sekil 6.22 ile ayni1 yapiy1 gosterdigi, yalmz buradaki koyu
bolgelerin daha kiiciik boyutlarda oldugu goriilmektedir.

Sekil 6.24’de dogal hammaddelerden hazirlanmis ve 1350 °C’de 5 saat sinterlenmis
D1 numunesinin optik mikroskop gériintiisii verilmigtir. Bu sekildeki mikroyapinin
daha da pekismis oldugu ve gozenek olarak nitelendirilen siyah bolgelerin 6nemli
oranda azaldign goriilmektedir. Burada ilging olan sinterleme sicaklifiyla tane
biiylimesi meydana gelmesi gerekirken gézle goriiliir bir kiiciilme olmustur. Bu sivi

faz sinterlemesi olaylarinda meydana gelmesi muhtemel olabilecek durumlardandir.

Sekil 6.24. Dogal hammaddelerden hazirlanmis ve 1350 °C’de 5 saat sinterlenmis D1
numunesinin optik mikroskop goriintiisti (X160 biiyiitme)

Sekil 6.25’de dogal hammaddelerden hazirlanmis ve 1350 °C’de 1 saat sinterlenmis
D3 numunesinin optik mikroskop goriintiisii verilmistir. Bu sekil incelendiginde
mikroyapidaki gozenek ve camsi faz olarak kabul edilmis olan koyu bolgelerin D1
numunesine goére daha makro boyutta oldugu goriilmektedir. Yine burada agik
bolgeler olarak goriilen ana matriks faz kordiyerittir. Yapidaki bu farklihgin tam
olarak neden kaynaklandigi belli degildir. Bu bilesimdeki SiO, miktarimn diger

karisimlardan agirlikca biraz daha fazla olmasindan kaynaklanabilir.
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Sekil 25. Dogal hammaddelerden hazirlanmis ve 1350 °C’de 1 saat sinterlenmis D3
numunesinin optik mikroskop goriintiisii (X160 biiyiitme)

Sekil 6.26’da ise dogal hammaddelerden hazirlanmis ve 1350 °C’de 5 saat
sinterlenmis D3 numunesinin optik mikroskop goriintiisii verilmistir. Bu sekil
incelendiginde 1 saatte sinterlenmis olan ve gekil 6.25’te verilmis olan D3
numunesinin yapistyla ayn1 oldugu koyu boélgeyi olusturan gézeneklerin boyutlarinda
Onemli bir fark olugmamistir. Bu da biinyedeki SiO, miktarindan kaynaklanmig

olabilecegi ihtimalini gii¢clendirmektedir.

Sekil 26. Dogal hammaddelerden hazirlanmig ve 1350 °C°de 5 saat sinterlenmis D3
numunenin optik mikroskop gériintiisii (X160 biiytitme)

Sekil 6.27°de yine dogal hammaddelerden hazirlanmuis ve 1350 °C’de 3 saat
sinterlenmis D2 numunesinin optik mikroskop goriintiisii verilmistir. Bu numunenin

mikroyapisi D1 ile aym1 benzerlik gostermektedir.
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Sekil 6.27. Dogal hammaddelerden hazirlanmis ve 1350 °C’de 3 saat sinterlenmis D2
numunesinin optik mikroskop goriintiisii (X160 biiyiitme)

Genel olarak her karisimdan 6rnek numuneler incelenmis dogal hammaddelerden
hazirlanmig numunelerin mikroyapisinin gelismis oldugu D1 ve D2 karigimlarina ait
numunelerin benzer mikroyapiya sahip oldugu D3 karisimina ait mikroyapilarin ise
biraz daha farkh olarak diger iki karigima gore ana yapinin daha yogun ve gozenek
tipi(siyah-koyu renkli bélgeler) yapilarin daha makro boyutta oldugu goériilmiistiir..
Yine bu numunelerin artan sinterleme siiresi ile mikroyapisinin daha yogun bir hale
geldigi ve gozenek seklindeki bélgelerin boyutlarinin kii¢tildigi gériilmiigtiir.

Sekil 6.28°de sentetik tozlardan hazirlanmis ve 1350 °C’de 1 saat sinterlenmis S1
numunesinin optik mikroskop goriintiisti verilmistir. Sekil incelendiginde yapisinin
dogal hammaddelerden hazirlanmig numunelerin yapisindan farkli oldugu ve yapida
koyu renkli olrak goriinen bolgelerin ana matriksi olusturdugu ancak mikroyapinin

tam gelismedigi goriilmektedir.

Sekil 6.28. Sentetik tozlardan hazirlanmig ve 1350 °C’de 1 saat sinterlenmis S1
numunesinin optik mikroskop goriintiisii (X160 biiyiitme)
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Sekil 6.29°da ise sentetik tozlardan hazirlanmis ve 1350 °C’de 1 saat sinterlenmis S3
numunesinin optik mikroskop goriintiisii verilmistir. Burada da D3 numunesinde
oldugu gibi yapmin makro boyutta fazlar ve bosluklar gézenekler igerdigi

goriilmektedir.

Sekil 6.29. Sentetik tozlardan hazirlanmis ve 1350 °C’de 1 saat sinterlenmis S3
numunesinin optik mikroskop goriintiisii (X160 biiyiitme)

6.2.7. Taramal Elektron Mikroskobu Calismasi Sonuclari

Optik mikroskop ¢alismasi neticesinde ¢ekilen fotograflarin degerlendirilmesi
sonucunda D1, D3 ve S1 kangimlarindan hazirlanmis olan numunelerde taramali
elektron mikroskobu ¢alismasi yapilmasina karar verilmistir. Bu fotograflar X100,
X500 ve X1000 biiyiitmelerde ¢ekilmigtir. Sekil 6.30°da D1 numunesinin  X1000
biiytitmede ¢ekilmis olan SEM goriintiilerine ait fotograflar verilmistir. Fotograflar
incelendiginde alinmig olan EDS analizleri sonucunda Sekil 30(a)’da yapiya hakim
olan ve A ile gosterilmis koyu renkteki siyah matriksin kordiyerit
(2MgO0.2A1,03.5810;) oldugu , yine yapida goriilen ve C ile gosterilmis olan degisik
sekillerdeki siyah bolgelerin ise gdzenek oldugu , yine siyah renkte olan ve D ile
gosterilmis olan biraz daha biiyiik boyutta olan bolgelerin cams: fazda oldugu bu
bolge iginde ise az miktarda miillit (3A1,03.28i0;) bulundugu , ana matriks iizerinde
benek seklinde olan B ile gdsterilen gri noktalarin ise spinel (MgAl,0,) ve kordiyerit
birlikte bulundugu tespit edilmistir. Yine siyah bélgeleri g¢evreleyen ¢ember
seklindeki parlak beyaz bolgelerin ise kordiyerit yapisinda oldugu ve burada tespit
edilen fazla AL,O3’tin ise parlatma sirasinda yapiya karistifi ve beyaz ¢emberimsi

yapinn ¢evreledigi siyah bélgenin koyu siyah olanlarinin gézenek daha agik renkte
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olanlarinin ise kordiyerit fazinin oldugu ancak sinterleme siiresi arttikca bu yapida
onemli miktarda S (kiikiirt) ve K (potasyum) oldugu tespit edilmigtir. Sinterleme
stiresi arttika yapmin daha yogun hale geldigi ve 5 saat sinterleme sonucunda
yapidaki beyaz cember seklindeki yapiun giderek azaldign gortilmiigtiir. Sekil
6.30°da verilmis farkh sinterleme siirelerinde sinterlenmis D1 numunesinin
sinterleme siiresinin artmasiyla daha pekismis ve kararh bir yapiya sahip oldugu ve
gozenek ve camsi yapida olan koyu siyah bolgelerin boyutlannin Snemli Slglide
azaldipy goriilmektedir. Yani sinterleme siiresi artigt yogunlugu arttirmamakla
birlikte mikroyapimn daha pekigmis bir yap1 almasim saglamistir. Bu mikroyapi
gorintileri optik mikroskop goriintiilerini dogrular niteliktedir. Ancak sinterleme
siiresiyle mikroyap: daha pekigmis bir goriiniim alirken bunun nihai tiriiniin fiziksel
ve mekanik 6zellikleri iizerinde olumlu bir etki yapmamasi gergekten ¢ok ilging bir
durumdur. Ancak bu durum bize yapimzda siv1 faz sinterlemesinin oldugunu ancak
tam olarak sivi faz sinterlemesinin gerceklesmedigini yani istenen verimlilikte

olmadigim gostermektedir.
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lapm BEZOIF3

Sekil 6.30. Dogal hammaddelerden hazirlanmis ve 1350 °C’de (a)1 saat
(b) 3 saat (c) S saat sinterlenmis D1 numunesinin SEM goriintiisii (X1000
bliylitme)
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Sekil 6.31°de D3 karigimina ait olan 1 saat sinterlenmis numunenin SEM goriintiisii
verilmigtir. Bu goriintiiler incelendiginde yapr olarak D1 ile aym fazlar igerdigi
ancak gozeneklerin daha makro boyutta oldugu tespit edilmistir. Burada A ile
gosterilen Bolge ana matriksi yani kordiyerit fazi, B ile gosterilen bolgenin ise hem
gbzenek hem de miillit faz1 igerdigi ayni zamanda bir miktar kordiyerit faz
bulundugu , birde nereden geldigi belli olmayan ancak EDS analizleri sonucunda
ortaya ¢ikan siilfiir (S) varlig: tespit edilmistir. Burada D ile gosterilen bolgenin yine
D1 numunesi gibi parlatma sirasinda kullanilan aliimina tozundan kaynaklanmis

olabilecegi diisiiniilmiistiir.

Sekil 6.31. Dogal hammaddelerden hazirlanmis ve 1350 °C’de 1 saat sinterlenmis D1
numunesinin SEM goriintiisti (X1000 biiyilitme)

Sekil 6.32de ise sentetik tozlardan hazirlanmis S1 kansmﬁma ait olan numunelerin
SEM goriintiileri verilmistir. Bu fotograflar incelendiginde (a) fotografinda dogal
hammaddelere gére yapinin daha az yogun oldugu , A ile gdsterilen ve taneleri
cevreleyen beyaz bolgeler, yapinin oldukca gozenekli ve yumusak olmast dolayisiyla
parlatma sirasinda kullanmilan Al,Os’ten geldigi ve taneleri kusatti1 tespit edilmistir.
Kusatilmig olan tanelerin kordiyerit fazindan olustugu EDS analizleri bulunmustur.
Sentetik tozlardan elde edilmis olan numunenin goriintiilerine bakildiginda
kordiyeritin genel mikroyapisini olusturan tane yapisi goriilebilmektedir. Yapidaki C
ile gosterilmis olan taneler arasi siyah bosluklar ise gozenekleri gostermektedir.
Buradan su sonucu gikarilabilir. Sentetik tozlardan hazirlanmis ve sinterlenmis
numunelerin yapt dogal hammaddelerden hazirlanmis olan numuneler gibi tam

pekismemigtir ve gézenekli bir yapt olusmustur. Buda malzemenin tiim 6zelliklerini
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etkilemektedir. Sinterleme siiresinin mikroyapi iizerinde 6nemli meydana getirmis

oldugu bir farklilik gériilmemistir.

-

LBpm BEE163

(b)

Sekil 6.32. Dogal hammaddelerden hazirlanmig ve 1350 °C’de (a)1 saat (b) 5 saat
sinterlenmis D1 numunesinin SEM gériintlisi(X 1000 bityiitme)

6.2.7. U¢ Nokta Egme Deneyi Sonuclar

Dogal hammaddelerden ve sentetik tozlardan hazirlanmis ve 1350 °C’de 1, 3 ve saat
stireyle sinterlenmis olan bar g¢ubuk seklindeki numunelerin i nokta egme
calismalari Instron 1195 ¢ekme cihazinda uygulanan basma yiikleri ile yapilmastir.

Ug nokta egme dayamimi sonuglari Tablo 6.2°de verilmistir. Bu tablodan dogal
hammaddelerden hazirlanmis olan numunelerle sentetik tozlardan hazirlanmig

numunelerin efme dayanimlart arasinda oldukga biiyiik fark oldugu ve dogal

94



hammaddelerden hazirlananlariin gézenekli bir yapiya sahip olmalarina ragmen

gayet iyi egme dayanimi degerlerine sahip oldugu goriilmektedir.

Tablo 6.2. Dogal hammaddelerden ve sentetik tozlardan farkli kompozisyonlar i¢in
hazirlanmig ve 1350 °C’de farkh siirelerde sinterlenmis olan kordiyerit
numunelerinin N/mm? cinsinden ii¢ nokta egme dayanim: deneyi sonuglari

sinterleme siresi (saat)
1 3 5

D1 60,38 54,95 55,62
D2 54,7 54,53 547
D3 54,08 55,88 53,4
S1 25,89 27,75 22,8
S2 22,78 20,5 21,3
S3 27,78 26 26,2

Sekil 6.33’de dogal hammaddelerden farkh kompozisyonlar i¢in hazirlanms ve 1350
°C’de farkh siirelerde sinterlenmis olan kordiyerit numunelerinin N/mm? cinsinden
iic nokta egme dayaniminin sinterleme siiresi ile iligkisi verilmistir. Bu sekilden en
yikksek egme dayammi degeri olan 60,38 N/mm®nin D1 nolu karigimdan
hazirlanmig ve 1350 °C’de 1 saat sinterlenmis olan numunelerden elde edildigi en
diisik degeri olan 54,08 N/mm?nin D3 nolu kangimdan hazirlanmis ve 1 saat
sinterlenmis olan numunelerden elde edildigi goriilmektedir. 3 saat sinterlenmis
numunelerde D3 numunesinin egme dayanmimi degerlerinde artis olurken D1 ve D3
numunelerinde azalma meydana gelmistir. 5 saat sinterleme sonucunda ise D1 ve D2

nolu numunelerde 3 saate gére artig olurken D3’de azalma olmustur.
61

) 038
60 4o ’0 ,,,,, ,,,,,,,,,

BO | b

58

oD
7 S S N | M
| 1 % | i ADS

BB 4--oooo- IR ,,,,,,,,,,, A e O

Egme Dayanimi (N/'mm2)

55 1. . _________ R g 04 ,,,,,,,,,,,,,

53

sinterleme siiresi (saat)

Sekil 6.33. Dogal hammaddelerden hazirlanmis ve 1350 °C’de siirelerde
sinterlenmis olan numunelerinin egme dayammi-sinterleme siiresi iliskisi
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Sekil 6.34°te ise sentetik tozlardan farkh kompozisyonlar igin hazirlanms ve

1350 °C’de farkh siirelerde sinterlenmis olan kordiyerit numunelerinin N/mm’
cinsinden li¢ nokta egme dayaniminin sinterleme siiresi ile iligkisi verilmistir. Bu
sekilden sentetik tozlardan hazirlanmig numuneler igin yapilmis egme dayanimi
testlerinde en yiksek degere 27,78 N/mm?” nin S3 nolu karisimdan hazirlanmis ve 1
saat numunelerde, en diisik degeri olan 20,5 N/mm?nin S2 nolu kansimdan
hazirlanmig ve 3 saat sinterlenmis numunelerde elde edildigi goriilmektedir. S saat
sinterlenmis numunelerde ise S2 ve S3 karigimlarina ait olanlarda 3 saattekine gore

artis g6zlenirken S1 karigimina ait olan olanlarda azalma olmustur.

30

A 2778 21,75
) @s® . A®  A®2

: | ‘22.8
: : —_ : 21,3

15 4 e Al bbb (w82

10 S . . W

egme Dayanimi (N/mm2)

0 1 2 3 4 5 6
sinterleme siiresi (saat)

Sekil 6.34. Sentetik tozlardan farkli kompozisyonlar i¢in hazirlanmis ve 1350 °C’de
farkli siirelerde sinterlenmis olan kordiyerit numunelerinin N/mm®
cinsinden egme dayanimi-sinterleme siiresi iliskisi
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7. SONUCLAR VE ONERILER

7.1. Sonuclar

Bu tez ¢alismasi kapsaminda Tirkiye’deki dogal hammaddelerden olan kaolen,

pirofilit, talk ve manyezitten ve saf aliiminadan farkli kompozisyonlar i¢in

hazirlanmig olan kangimlardan ve ayrica sentetik saf silika (SiO,), magnezya (MgO)

ve saf aliimina (Al;Os)’dan yine farkli kompozisyonlar i¢in hazirlanmig

karigimlardan sentetik kordiyerit tozu ve kordiyerit seramikleri elde edilmesi ve elde

edilen kordiyerit malzemelerin karakterizasyonunun yapilmasi amaglanmustir.

Yapilan ¢aligmalardan elde edilen sonuglar agagida verilmigtir:

Gerek dogal hammaddelerden gerekse sentetik tozlardan farkhi
kompozisyonlar i¢in hazirlanmis olan karisimlarin 1350 °C’de 1, 3 ve 5 saat
siireyle sinterlenmesi sonucunda istenilen sekilde kordiyerit fazi olusumu
saglanmigtir. Bu sonuca 1 saatlik sinterlenmis numunelerin ¢ekilen X-1sinlari
analizleri ile ulajiimigtir. Optik mikroskop goriintiilerine gére 3 ve 5 saat
sinterleme ile malzeme yapisinda farkli bir faz olugumu gézlenmedigi igin bu
stirelerde sinterlenmis olan numunelerin X-1g1m1 analizleri yapilmamistir. X-
1511 difraksiyon paternlerinin analizi sonucu tiim kompozisyon ve
karisimlarda aym pikler oldugu, ana fazin kordiyerit ve bunun yaminda az
miktarda spinel ve miillit fazlar1 oldugu tespit edilmigtir. Bu da literatiirdeki

calismalar sonucu elde edilen verilerle uygunluk géstermektedir.

Elde edilen kordiyerit malzemeler gbzenekli bir yapiya sahip olmus ve bu
nedenie istenilen yiiksek yogunluklara ulagilamamistir.

Aym sicaklikta sinterleme siiresinin artmasinin genel olarak yogunluk, su
emme, gozeneklilik degerlerinde beklenen gelismeye pozitif yonde katkis

olmamustir. Hatta bazi kompozisyonlarda tersi etki meydana getirmistir.

Mekaniksel ozellikler lizerinde sinterleme siiresinin artmasinin olumlu etkisi

gOriilmemistir.  Yani artan sinterleme siiresiyle malzemelerin  egme
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dayammlarinda artis olmamustir. Egme dayamimi degerlerinin yogunluktan
ziyade gozeneklilikle yakin iligkisi oldugu ve gozenekliligin artmasiyla egme
dayanimi degerlerinde azalma oldugu goriilmiistir. Elde edilen egme
dayanimi degerleri, ticari olarak mevcut olan benzer fiziksel dzelliklere sahip

kordiyerit malzemelere gére oldukga iyidir.

e Her bir kangim ig¢in yapilan DTA analizleri ile de tiim karigimlarda
kordiyerit olusumunun bagladigi sicaklik tespit edilmis ve bu sonuclar da

literatiirle benzerlik gostermistir.

e (ekilen optik mikroskop ve taramali elektron mikroskobu gériintiilerinden
karistmlarin  mikroyapilani arasinda fazla fark olmadifi ancak dogal
hammaddelerle sentetik tozlardan hazirlanmig olan tozlar arasinda mikroyapi
olarak olduk¢a fark oldugu ve sentetik tozlardan elde edilen kordiyerit
malzemelerin mikroyapilarinin daha az gelistigi goriilmiistiir. Dogal
hammaddelerden elde edilen kordiyerit malzemelerin mikroyapilarimin ise

daha yogun ve gelismis oldugu goriilmiigtiir.

e Bu calismada en temel problemlerden birisi de sinterlemedir. Yapilan
sinterlemede siv1 faz sinterlemesi etkin olup sinterleme olay1 tam olarak

gerceklesmemistir.

Biitiin bu elde edilen sonuglar 15181nda gerek dogal hammaddelerden gerekse sentetik
tozlardan elde edilen ve karakterizasyonu yapilmisg olan kordiyerit malzemeler
elektronik devre altligi uygulamalarinda olmasa da katalitik konvertér destek

malzemesi ve bunun gibi pek ¢ok uygulama alaninda rahatlikla kullanilabilir.

7.2. Oneriler

e Daha yogun ve gozeneksiz bir kordiyerit yap: elde etmek igin sinterlemeyi

kolaylastiric1 birtakim katkilar ilave edilebilir.

e Yogunlugu arttirmak icin karigimlar oncelikle sinterleme sicakligindan daha

diisiik sicakliklarda kalsinasyon islemine tabi tutulabilirler.

¢ Yine kanisgimlarin par¢acik boyut dagihmlan ile oynayarak daha yogun bir
yapi elde edilebilir.
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Mekaniksel 6zelliklerini arttirmak i¢in karisima miillit ve zirkonya gibi farkli
malzemeler ilave edilebilir. Ancak burada dikkat edilmesi gereken husus
yaptya ilave edilecek malzemenin miktarmin ¢ok iyi ayarlanmasidir. Ciinkii
belli bir noktadan sonra kordiyeritin daha dogrusu olusacak yeni kompozit
yapmin 1sil genlesme katsayisinin artmasina neden olabilir. Bu zaten
kordiyerit malzemelerin en Onemli 6zelligidir. Bu artis fazla olursa bu tiir

malzemeler i¢in istenmeyen bir durumdur.
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OZGECMIS

1977 yilinda Denizli Tavas’ta dogdu. Ilkogrenimini Denizli Atalar [lkogretim
okulunda ve orta dgrenimini Denizli Atatiirk [lk&gretim okulunda tamamladi. 1993
yilinda Denizli Lisesi’ni bitirdi. 1994 yilinda Kiitahya Dumlupmar Universitesi
Miihendislik Fakiiltesi Seramik Miihendisligi bolimiinii kazandi. 1998 yilinda
buradan boliim ikincisi olarak mezun oldu ve Seramik miihendisi linvamim elde etti.
1998 yilinda 1.T.U. Fen Bilimleri Enstitiisii Metalurji ve Malzeme Miihendisligi
Anabilim dali Seramik yiiksek lisans programimi kazandi. 1998-1999 yillar1 arasinda
L.T.0. yabanci diller okulunda Ingilizce hazirlik programim basariyla bitirdi. 1999
yilinda yiiksek lisans derslerine bagladi. Su anda yiiksek lisans tez c¢alismasi
yapmaktadir.
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