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OZET

SIVAS - YILDIZELI YORESI VERMIKULIT HAMMADDESININ
SERAMIK SEKTORUNDE KULLANIMININ ARASTIRILMASI

Saban TAPIK

Yiiksek Lisans Tezi
Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Anabilim Dall
Danmisman: Dr. Ogr. Uyesi Tahsin BOYRAZ
2019, 135+xx sayfa

Bu yiiksek lisans tez ¢alismasinda, genlesen minerallerden vermikiilit kullanilarak
cesitli seramik biinye regeteleri hazirlanmistir. Arastirmada kullanilan malzemeler
vermikiilit, kuvars, kil, kaolen ve feldspat seramik hammaddelerdir. Y 6ntem olarak,
literatiirde yer alan ve bilimsel kurullarca kabul goéren deneysel yontemler
kullanilmistir. Regete hazirlama oncesi kullanilan hammaddelerin kimyasal analizleri
yaptirilmistir. Kimyasal analiz sonuglarindan yola ¢ikilarak seramik endiistrisinde
kullanilan triinler (karo, porselen, saglik gerecleri ve tugla) igin uygun tarifler
hazirlanmigtir. Hazirlanan seramik regeteleri tek eksenli kuru pres ve yari yas
sekillendirme yontemleriyle sekillendirilmistir. Sekillendirilen seramik numuneler
kurutma igleminden sonra faz diyagramlar: yardimiyla tespit edilen farkli sicakliklarda
pisirilmistir. Daha sonra iiretilen numunelere mikro yap: (SEM), faz analizleri (XRD),
mekanik (sertlik, 3 nokta egme) ve fiziksel ozellikler (% kiiciilme, su emme, porozite
ve yogunluk) testler yapilmistir. Elde dilen veriler, yine literatiirlerde yer alan
degerlendirme yontemlerine uygun olarak grafikler ve tablolar halinde sunularak,
bunlarin yorumlar: yapilmistir. Buna gore, vermikiilit katkili seramikleri 6zellikleri
basarili bir sekilde gelistirilerek optimum parametreler agik bir sekilde ortaya
konulmustur. Genel olarak kalsine vermikiilit katkisi arttitk¢a seramik iriinlerin

ozelliklerinde iyilesme gorilmistiir.

Anahtar kelimeler: Vermikiilit, karo, porselen, saglik gerecleri, tugla, karakterizasyon
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ABSTRACT

INVESTIGATION OF THE USE OF VERMICULITE RAW MATERIAL IN
SIVAS-YILDIZELI REGION IN CERAMIC INDUSTRY

Saban TAPIK

Master of Science Thesis
Department of Metallurgy and Material Engineering
Supervisor: Assist. Prof. Dr. Tahsin BOYRAZ
2019, 135+xx pages

In this master thesis, various ceramic body recipes were prepared by using vermiculite
from expanded minerals. Materials used in the study are vermiculite, quartz, clay, kaolin
and feldspar ceramic raw materials. Experimental methods used in the literature and
accepted by scientific committees were used. Chemical analysis of the raw materials
used before the prescription preparation was made. Based on the results of chemical
analysis, suitable recipes have been prepared for the products used in the ceramic
industry (tile, porcelain, sanitary ware and brick). Prepared ceramic recipes are shaped
by uniaxial dry press and semi age forming methods. The shaped ceramic samples were
fired at different temperatures as determined by the phase diagrams after the drying
process. Microstructure (SEM), phase analysis (XRD), mechanical (hardness, 3-point
bending) and physical properties (% shrinkage, water absorption, porosity and density)
tests were performed on the samples. The data obtained were presented in graphs and
tables in accordance with the evaluation methods in the literature and their
interpretations were made. Accordingly, the properties of vermiculite doped ceramics
have been successfully developed and the optimum parameters are clearly defined.
Generally, the properties of ceramic products improved as the calcined vermiculite

additive increased.

Key Words: Vermiculite, tile, porcelain, sanitary ware, brick, characterization.
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1.GIRIS

Vermikiilit, mika mineralleri ve kloritin alterasyonu sonucunda meydana gelen 2:1
katmanli fillosilikal mineralidir. Vermikiilit, mika mineralinin dogal siireclerle asinmasi
sonucunda meydana gelmis magnezyum aliimina Silikat yapiya sahip kil mineralidir.
Vermikiilit, minerolojik agidan farkli bir grubu temsil eder. Endiistriyel agidan genlesme
0zelligi olan mika grubuna ait mineralleri de (flogopit, biotit ve hidrobiotit) kapsayan
genel bir terimdir. Bir diger tarif ile vermikiilit sulu magnezyum aliiminyum demir silikat

olarak da tanimlanabilir.

Gorliniir renk olarak sarimsi kahve, yesil ve siyah renklerde olabilir. Mohs skalasina gore
sertligi 1.2 ila 2.0 arasinda degismektedir. Ozgiil agirhigr 2.5 g/em®tiir. Vermikiilit
minerali ani olarak yiiksek sicaklikta 1s1l soka ugratildiginda ¢ ekseni yoniinde akordiyona
benzer sekilde uzamaktadir. Bu genlesmenin vermikiilit’in yapisinda bulunan kristal
suyun ani olarak buharlagsmasi sonucu olusan buhar basincindan kaynaklandigi
disiiniilmektedir. Bu 1sisal genlesme olaymin tam anlamiyla agiklanamamasi ayni
miktarlarda su igeren numunelerin farkli genlesme oranlarina sahip olmalarindandir.
Isisal genlesme sonucunda mineralin yigin yogunlugu, yaklasik 10 kat azalarak, 0.8
g/cm®'ten 0.08 g/cm®e diismektedir. Bu diisiis, vermikiilit’in kalitesine ve genlestirmenin
yapildig1 sartlara baglhidir. Isil islem sonucunda yaklasik 30 kata kadar hacimsel bir

genlesme saglanabilmektedir.

Dogada ham halde bulunan vermikiilit minerali; olusumuna ve bulundugu ortamlara gore
4 farkli tipte bulunmaktadir. Bunlar; kil vermikiilit’leri, otojenik vermikiilit, metamorfik

ve mikroskobik vermikiilittir.

Vermikiilit’in genlestirilmesi i¢in en yaygin kullanilmakta olan genlestirme metodu kisa
siireli ‘sok’ veya ‘ani’ 1sitma prensibine dayanmaktadir. Endiistriyel olarak genlestirme
prosesi yatay veya dikey firinlarda birkag saniye icerisinde 870-1100 °C arasindaki
sicakliklarda gerceklesmektedir. Sok 1sitma esnasinda tabakalar arasindaki kristal suyun
ani buharlagmasi ve su buharinin da tabakalar1 birbirinden uzaklastirmasindan dolay1 8-

12 katlik hacimsel bir artis olmaktadir.

Genel ifadeyle vermikiilit’lerin genlesme mekanizmasi tabakalar arasindaki kristal suyun

ani bir sekilde buharlasmasina bagli olarak ifade edilmektedir. Yapilan caligsmalar



incelendiginde genlesme mekanizmasinin sadece mekanik Gzellikler iizerinden
aciklanamayacagi bunun yani sira kimyasal bazi 6zelliklerin de 6nemli etken olabilecegi

goriilmektedir [1-3].

Vermikiilit’in 6zgiil agirhig: disiik, alev ve 1s1 direnci oldukga yiiksek, iyon degistirme
kapasitesi ¢ok yiiksek olup bu 6zelliklerinden dolay1 ingaat, tarim ve hayvancilik ve atik
sularin aritilma islemleri gibi birgok sektorde kullanilmaktadir. Vermikiilit’in ham
sekliyle kullanim1 oldukga azdir. Bu nedenle endiistride daha ¢ok genlestirilmis sekliyle
kullanimi tercih edilmektedir. 1950 yilina kadar vermikiilit sadece ingaat sektoriinde 1s1
yalitim 6zelligi nedeniyle dolgu malzemesi, blok malzeme olarak veya hafif agregalar
halinde al¢1 ve sivalarda kullanilmistir. 1950'lerde fiziksel ve kimyasal ozelliklerinin
incelenmesi sonucunda vermikiilit’in diger alanlarda da kullanilabilirligi ortaya ¢ikmistir
[4,5].

Genlestirilmis vermikiilit’in baslica kullanim alanlar1 olarak sunlar gosterilebilir. Hafif
betonlar ve harglar, vermikiilit sivalari, gevsek yalitim dolgulari, yangina karsi koruyucu
malzeme, siirtinme balatalari, yizme havuzu yalittimi, paketleme makineleri,
yapilandirma ve yiiksek 1s1izolasyonu, 6zel kaplama conta ve kegeler, Seracilik ve hayvan

yemi olarak siralanabilir.

' « Si* At
) Al
-

Hidrate

o e B Ca¥* Mg®, vb.
e o e ot i
O~ Tetrahedral tabaka
0~ Oktahedral tabaka
o Tetrahedral tabaka

Sekil 1.1 Vermikiilitin kristal yapisi.

1.4 nm
(14 A)

Sekil 1.1°de gosterilen vermikiilit’in kristal yapisi, Mg* ve Fe* iyonlarinca olusturulan
oktahedral koordinatli bir tabakanin, SiOs'ce olusturulan iki adet tetrahedral tabaka
arasinda yer almasi ile olusturulur. Bu 2:1 oranli kompozit tabakalar arasinda hidroksit
katyonlar yer almaktadir. Aliiminyumun silisyumun yerini almasindan dolay1 olusan yiik

farki genellikle tabakalar arasi magnezyum ile dengelenmektedir. Yiizeyde bulunan



oksijen ve tabakalar {lizerindeki katyonlar birbirlerine hidrojen bagi ile baghidir. Su

molekiillerinin olusturdugu tabakalar ise birbirlerine magnezyum ile baglanir [3, 6, 7].

Vermikiilit minerali monoklinik sistemde kristallesir. X-1s1nlar1 analizleri vermikiilit’in
mika veya klorit mineralinden farkli olarak kendine 6zgii bir yapt olusturdugunu
gostermektedir. Genel olarak bir vermikiilit’in kimyasal bilesenlerinin biiyiik bir kismi
Si0O, Al203 ve MgO’dan meydana gelmektedir. Cizelge 1.1°de tipik bir vermikiilit’in

kimyasal analizi goriilmektedir [8].

Cizelge 1.1 Tipik vermikiilit’in kimyasal analizi.

Element Agirlik¢a orani (%)

SiO; 38 - 46
Al>Os 10-16

MgO 16 - 35

CaO 1-5

K20 1-6

Fe,O3 6-13

TiO; 1-3

H-0 8-16

Diger 02-12

Geleneksel seramiklerin Uretiminde de benzer oksitler igeren hammaddeler
kullanilmaktadir. Genel bir anlatim ile seramik: “Organik olmayan hammaddelerin uygun
receteye gore hazirlanmasi, ¢esitli yontemler ile sekil verildikten sonra, sirli veya sirsiz

pisirilmesi ile mukavemet kazanmig tirtinlerdir.”

Bu c¢alismada, vermikiilit, kuvars, kil, kaolen, feldspat seramik hammaddeleri
kullanilarak, kalsine vermikiilit katkili ¢esitli seramik biinye receteleri hazirlanmistir.
Regete hazirlama 6ncesi hammaddelerin kimyasal analizleri yapilmis, sonuglardan yola
cikilarak seramik endiistrisinde kullanilan {iriinler i¢in uygun bilesimler hazirlanmistir.
Hazirlanan bilesimlerin pisme sicakliklar: faz diyagramlar1 yardimiyla tespit edilmis ve
uygun sicakliklarda pisirimleri yapilmistir. Daha sonra iiretilen numunelere mikroyapi
(SEM), faz analizleri (XRD), mekanik (sertlik, 3 nokta egme) ve fiziksel 6zellikler (%
kiiclilme, su emme, porozite ve yogunluk) ilgili testler yapilarak sonuglart incelenmis ve
degerlendirilerek sonuglar rapor halinde sunulmustur. Genel olarak kalsine vermikiilit

katkisi arttik¢a seramik tirtinlerin 6zelliklerinde iyilesme oldugu goriilmiistiir.



2.VERMIKULIT

2.1 Tamimi ve Siiflandirilmasi

Genellikle vermikiilit, mika mineralleri ve kloritin alterasyonu sonucunda meydana gelen
2:1 katmanl fillosilikat mineralidir. Vermikiilit, mika mineralinin dogal siireclerle
asinmast sonucunda meydana gelmis magnezyum aliimina silikat yapiya sahip kil
mineralidir [1, 2]. Vermikiilit, minerolojik agidan farkli bir grubu temsil eder. Endistriyel
acidan genlesme Ozelligi olan mika grubuna ait mineralleri de (flogopit, biotit ve
hidrobiotit) kapsayan genel bir terimdir. Bir diger tarifi ise vemkiilit, sulu magnezyum
aliminyum demir silikat olarak tanimlanir. Vermikiilit’in diinyada ki en biiylik ¢

isletmeye ait cevher numunelerinin kimyasal bilesimleri Cizelge 2.1°de gosterilmektedir

[7].

Cizelge 2.1 Cesitli vermikiilit’lerin kimyasal bilesimleri.

LIBBY ENORE PALABORA
ABD ABD Giiney Afrika
Bilesim % % %
SiO, 40.16 39.77 39.37
MgO 20.63 18.32 23.37
FAPIO 12,01 13.88 12,08
Fe 03 13.00 12.84 5.45
K20 5.93 511 2.46
Ca0o 1.54 1.02 1.46
TiO, 1.44 2.07 1.25
H.0 5.29 6.99 11.20
Toplam 100.00 100.00 97.81

Vermikiilit’in dizilimi muntazam olup, monoklinik sistemde kristallenir. Goriiniir renk
olarak sarimsi kahve, yesil ve siyah renklerde olabilir. Mohs skalasina gore sertligi 1.2
ila 2.0 arasinda degismektedir. Ozgiil agirhig1 2.5 g/cm®tiir. Vermikiilit minerali ani
olarak yiiksek sicaklikta 1s1 sokuna ugratildiginda ¢ ekseni yoniinde akordiyona benzer
sekilde uzamaktadir. Bu genlesmenin, yapisinda bulundurmakta oldugu kristal suyun ani
olarak  buharlagsmasi sonucunda olusan buhar basincindan  kaynaklandigi
diistiniilmektedir. Bu 1s1sal genlesme olay1 tam anlamiyla acgiklanamamaktadir. Nedeni
ise ayn1 miktarlarda su iceren numunelerin farkli genlesme oranlar1 gostermeleridir. Isisal

genlesme sonucunda mineralin y1gin yogunlugu, yaklasik 10 kat azalarak, 0.8 gr/cm®ten
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0.08 gr/cm®e diismektedir. Bu diisiis, vermikiilit’in kalitesine ve genlestirme isleminin
yapildigi ortama yani firin performansina baglidir. Isil islem sonucunda yaklasik 30 kata

kadar hacimsel bir genlesme saglanabilmektedir [3].

Hizli 1sitma sonucunda yapraklara ayrilan ve kiiciik kurt¢uklara benzeyen vermikiilit
ismi, bu oOzelliginden dolay1 Latince “vermiculare” teriminden tiiretilmis ve 2:1
genlesebilen, tabaka yiikii simektik den biiyiik olan ve mikaya benzeyen mineraller i¢in
kullanilmigtir  [2]. Sekil 2.1’de ham vermikiilit’in, Sekil 2.2’de genlestirilmis

vermikiilit’in tipik resmi goriillmektedir [9].

Sekil 2.2 Genlestirilmis vermikiilit.

Iri tane yapisina sahip vermikiilit’ler, genellikle yeralt1 ve yeriistii sulariyla hidrotermal
coOzeltilerden bir tanesinin veya tliimiiniin flogopit, biotit, klorit, piroksen gibi tabaka

yapisina sahip olan silikatlar 1slatip alterasyona ugratmasi sonucunda olusmaktadir. Bu
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durumun hidrotermal sartlar altinda gerceklestirilmesinin kanit1 ise; yiiksek sicakliklarda
olusan mineral ve kayaglarin yapisinda vermikiilit olusumlarina rastlanmasit ve 70
metreden daha derinlerde bulunan maden yataklarinin varligidir. Siiperjen olusumun
kanitlar1 ise; biotit ve flogopitin oda sicakliginda kolayca vermikiilite doniismesi,
potasyumun c¢ok diisilk konsantrasyonlarda bile vermikiilit’in olusumunda Onemli
etkisinin olmasi, derinligin artmasi ile biotit ve flogopite daha ¢ok rastlanmasi ve

pegmatitler i¢inde vermikiilit olusumlarinin varligi sayilabilmektedir [10].

2.2 Vermikiilit Cesitleri
Dogada ham halde bulunan vermikiilit minerali; olusumuna ve bulundugu ortamlara gore
4 farkli tipte bulunmaktadir. Bunlar; kil vermikiilit, otojenik vermikiilit, metamorfik

vermikiilit ve mikroskobik vermikiilittir [2].
2.2.1 Ham vermikiilit

2.2.1.1 Kil vermikiilit

Kil vermikiilit ¢esidi genelde toprak igerisinde bulundugu i¢in toprak vermikiilit’i olarak
ta adlandirilmaktadir. Dioktahedral yapiya sahip mikroskobik vermikiilit’in aksine,
mineral iki sekilde de dioktahedral veya trioktahedral yapida olabilir.

Sekil 2.3 Kil vermikiilite ait makro fotograf.

Ik olusan ve son olusan kil minerallerinin ara safthasimi olusturan toprak vermikiilit’i
asidik veya yiikseltgen kosullarda alkali ve 6zellikle kalsiyum (Ca) agisindan zengin

minerallerin (toprak fillosilikatlarin) tabaka arasi1 potasyumunun (K) kristal yapisindan

+2¢ +3’e

cikarak yerine magnezyum (Mg) ve kalsiyumun (Ca) gecerek, Fe ™ ‘nin Fe



yiikseltgenmesi ile olugmaktadir [6]. Vermikiilit’in kristal yapilarinin benzerligi
genellikle biyotitin bozulmasi ile olusumuna baglanmaktadir. Her ikisi de tetrahedral
tabakada silisyumun (Si) yerini bariz ve baskin sekilde alan aliiminyum (Al) igerikli

aliimina silikat mineralleridir. Sekil 2.3’te tipik bir kil vermikiilit goriilmektedir [2, 11].

2.2.1.2 Otojenik vermikiilit

Denizel ortamlarda, deniz suyunun arti yiiklii potasyum (K¥) icerigi asil mineralde
bulunan potasyumun ayrilmasini engelleyeceginden klorit ve mika alterasyonu ile olusan
vermikiilite cok sik rastlanilmamaktadir. ‘Ilk olarak Singer ve Stoffer (1981) denizel
ortamda diger sedimanter mineraller (klorit, paligroskit, illit, sepiolit) ile bulunan
vermikiilit saptamislardir.” Bu olusuma, gilinlimiizde volkanik olaylarin ve metalojenik
akintilarin oldugu yerlerde rastlanmistir. Vermikiilit ile beraberinde, hidrotermal etkilerle
olusan serpentit ve talk’in bulunmasi, mineralin idomorf kristal yapiya sahip olmasi
hidrotermal olusum i¢in belirleyici olmustur. Bu vermikiilit’in ise Fe, Mg ve Si katyonlari
ile doymus olan siv1 igerisinde ¢okelmis haldeki katyonlarin olusturdugu sanilmaktadir.
Hidrotermal vermikiilit diger ¢esitlere oranla daha az miktarda Si igerir. Fakat Si yerine

Al daha fazla oranda gecer ve tetrahedral tabakasinda da Fe bulunur [2].

2.2.1.3 Metamorfik vermikiilit

Arastirmacilarin birgogu tarafindan demir icerigi olarak oldukca zengin olan kloritin
doniisimii ile olusan lavsonit iceren metasedimanlarda bulunan vermikiilit’ler
metamorfik olarak adlandirilmislardir. Klorit’ten doniistim; diisiik sicakliklarda ortama
alkali girisi Mg, Fe ve bazende Al’'nin ortamdan uzaklasmasi ile olusmaktadir. Kimyasal
olarak klorite benzerken yapisal olarakta biyotit ve stiliplomelan’a benzer. Bu tiir
vermikiilit az da olsa K20 ve CaO igerirken klorit’te bu oksit ¢esitleri bulunmaz ve ayni
zamanda silisce klorit’ten daha zengindir. Al igerigi olarak biyotit’in Al igeriginden

oldukga fazladir [12].

Metaformik vermikiilit’in jeolojik olusum ortamlar1 glokofon-lavsonit metamorfizmasin-
dan hidrotermal zonlara kadar degisiklik gosterir ve pelitik kayaglarda muskovit-klorit
ist limitine yakin orta veya diisiik basing altinda goriilmektedir. Retrograd metamorfizma
irtinli olusumlar Black (1975) tarafindan tespit edilmistir. Sekil 2.4’te metamorfik

vermikiilit’in mikro yapisi goriilmektedir [11].
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Sekil 2.4 Metamorfik vermikiilite ait mikro yap1 fotografi.

2.2.1.4 Makroskopik Vermikiilit

Mika’nin hidrasyonu sonucu olusan trioktahedral yapiya sahip bir mineral g¢esididir.
Elastikiyeti olduk¢a az ince levhasal sekli ile klivaj yapida ve kristaller halinde, oldukc¢a
parlak yesilimsi-sari, yesilimsi-siyah, kahverengi, altin saris1 ve bronz renklerdedir.
Mika’ya gore daha yumusak olup sertligi Mohs 6l¢egine gore 1.2-2.0 arasindadir. Ergime
noktasi ise 1320-1350 °C arasindadir [2].

2.2.2 Genlestirilmis Vermikiilit

Genlestirilmis vermikiilit, agik ocak isletmeciligi ile mevcut ocaklarda iiretilmektedir.
Ocaklarda cevher zenginlestirme islemi yapildiktan sonra zenginlesen minerale
genlestirme islemi uygulanir. Vermikiilit cevheri primer kiricidan gegirildikten sonra yas

elek yontemi ile harmanlama yapilarak fraksiyonlarina ayrilir [2].

Harmanlamadan sonra konsantreler toplanip, kurutulur ve boyutlarina ayrildiktan sonra
genlestirme boliimiine gonderilir. Depolama isleminin kapali mekanlarda yapilmasi
onemli olup, bu durum vermikiilit’in rutubet alma 6zelliginden kaynaklanmaktadir. Aksi

halde vermikiilit’i genlestirmek i¢in kullanilacak enerji miktar1 ve maliyet artmaktadir.
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Genlestirme islemine tabi tutulacak olan ham vermikiilit minerali konveyor iizerine
yiiklenir. 6-7 metre yiikseklikteki icerisi seramik tugla ile kaplanmis yiiksek sicaklik firini1
tizerine konveyor yardimiyla ¢ikarilir [12]. Ham vermikiilit beslemesi firmin st
kismindan yapilmakta, mineral firin i¢erisindeki plakalardan asagi yonde diiserken alevle
karsilagmaktadir. Genlesmis olan taneler ve tozlar bir fan yardimiyla firindan ¢ekilmekte
ve daha sonrasinda siklon ile birbirinden ayrilmaktadir. Genlesme iinitesinde, 900-
1000°C’deki diisey firinlarda 4-8 saniye siireyle bekletilerek, ani 1s1 etkisiyle
genlestirildikten sonra genlesmemis kisimlar harmanlama ile genlesenlerden ayrilir. Elde
edilen genlesmis vermikiilit, paketlenerek pazarlanmaya hazir hale getirilir [2]. Sekil

2.5’te vermikiilit’in iiretim asamalar1 sematik olarak gosterilmistir [13].
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Sekil 2.5 Vermikiilit’in liretim agamalarini gosteren sema.

Genlestirilmis vermikiilit’in tiretiminde diisey, egimli, doner, toroidal tiplerde firmlar
kullanilmaktadir. Diigey tip firmnlarda vermikiilit yukaridan asag: diisilisii esnasinda sicak
bolgeden gegerek, genlesir ve asagi diiser. Sekil 2.6’da diisey tip firindan elde edilen

genlestirilmis vermikiilit goriillmektedir [14].



[
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Sekil 2.6 Diisey firinda vermikiilit’in genlestirilmesi.

Egimli tip firin 1934 yilinda ABD Ulusal Vermikiilit Uriinleri A.S.’de gelistirilmistir.
Egimli firin dikey firindaki dokiilme asamasinda siniflandirma esnasinda meydana gelen
olumsuzluklari ortadan kaldirmistir. Sekil 2.7°de genlestirilmis vermikiilit tiretiminde

kullanilan egimli firin gériilmektedir [14].

Sekil 2.7 Genlestirilmig vermikiilit iiretiminde kullanilan egimli firmn.

Doner tip firinlarda genlestirme islemi dogrudan veya dolayli olarak 1sitma ile
yapilabilmektedir. Sekil 2.8’de genlestirme islemi i¢in kullanilan doéner firin

gosterilmektedir [14].

10



Sekil 2.8 Genlestirilmis vermikiilit iiretiminde kullanilan doner firin.

Toroidal firm ise akiskan yatakli bir hazneye sahiptir. Tip olarak depolama silolarma

benzemektedir. Sekil 2.9°da toroidal tip firin 6rnegi verilmistir [14].

Sekil 2.9 Genlestirilmis vermikiilit iiretiminde kullanilan toroidal firin.

2.3 Vermikiilit Genlestirme Yontemleri

Vermikiilit mineralleri; 1s1l, kimyasal ve mikrodalga yontemler yardimiyla
genlestirilebilmektedirler. Bunlar arasinda en eski ve en yaygin kullanilan ticari
uygulamalar “yiiksek sicaklikta kalsinasyon” olarak da bilinen 1s1l yontemlerdir.
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2.3.1 Is1l ve kimyasal genlestirme

Vermikiilit’in genlestirilmesi amaci ile kullanilmakta olan en yaygin genlestirme metodu
kisa siireli “sok” veya flash” 1sitma prensibine dayanmaktadir. Endiistriyel olarak
genlestirme prosesi yatay veya dikey firinlarda birkag¢ saniye stire i¢erisinde 870-1100°C
arasindaki sicakliklarda gerceklesmektedir. Sok 1sitma esnasinda tabakalar arasindaki
kristal suyun ani buharlasmasi ve buharin da tabakalar1 birbirinden uzaklastirmasindan

dolay1 vermikiilit’in yapisinda 8-12 katlik hacimsel bir artis olmaktadir [14].

Genel ifadeyle vermikiiltlerin genlesme mekanizmanin tabakalar arasindaki kristal suyun
ani bir sekilde buharlagsmasina bagl olarak ortaya c¢iktig1 ifade edilmektedir. Genlesme
mekanizmasinin sadece mekaniksel ozellikler iizerinden ag¢iklanamayacagi bunun yan

sira kimyasal baz1 6zelliklerin de dnemli etken olabilecegi goriilmektedir.

Bir kiyaslama yapilacak olursa, ayn1 sicaklia yavas 1sitma hiziyla ¢ikildiginda genlesme
cok diisiik miktarlarda olurken, ani 1sitma uygulandiginda genlesme c¢ok yiiksek
miktarlarda gergeklesmektedir. Diger taraftan, tane biiyiikliiglinlin genlesme iizerinde
onemli Olciide etkili oldugu ve iri tanelerin ufak tanelere kiyasla ¢ok daha iyi
genlesebildigi bilinmektedir. Saf vermikiilit malzemelere kiyasla, mika / vermikiilit
tabakalagsmasinin olusturdugu malzemeler ¢cok daha iyi genlesmektedirler. Ornegin, ticari
acidan kullanilabilir 6zellikteki vermikiilit’lerin biiyiik bir bolimii 6nemli miktarlarda
hidrobiotit icermektedirler. Dolayisiyla genel anlamda kabul edilmis olan termal
genlesme mekanizmasinin biitiin bu 6zellikleri de igerdigini sdylemek olas1 degildir.
Vermikiilit’lerin genlesme ozellikleri {izerinde katyon degisimi ile iyilestirmeler
yapilabilecegi hususunda gergeklestirilmis ¢alismalar bulunmaktadir [15, 16].
Calismalarda, Na* veya NH*' katyonlarinca zengin hale getirilmis vermikiilit
minerallerinin katyon degisimi yoluyla genlesme sicakliklarinin distirtilebilecegi
belirtilmistir. Kimyasal yontemlerle de vermikiilit mineralleri genlestirilebilmektedirler.
Flogopit ve vermikiilit minerali 6rneklerinde genlestirme amaci ile HCl, HNOs3, H2SO4,
H3POy4, gibi zayif asitler vb. reaktifler denenmis olup en iyi sonuclar H202 (hidrojen
peroksit) kullaniminda tespit edilmistir [12, 17-21]. Vermikiilit’ler ve H2O; arasinda
gergeklesen tepkimeler incelenerek genlesme mekanizmasi, H207’in pargalanmasi
sonucunda ortaya ¢ikan oksijenin silikat katmanlarini ayirmasi ve hidroksil gruplarimin

mineral yapisindan ani bir sekilde uzaklagsmasi sonucunda katmanlar arasindaki ve i¢
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tabaka katyonlarindaki dengenin bozulmasi durumuna bagli olarak meydana geldigi

aciklanmistir [22].

2.3.2 Mikrodalga genlestirme

Vermikiilit mineralinin genlestirmesinde mikrodalga prosesin kullanilabilirligi ve polar
molekiillerle etkilesiminin ardindan genlesme miktarinin daha da iyilestirilebilecegi
hususunda gerceklestirilen caligmalarin sonucu olarak 1973 senesinde bir patent
almmustir [23]. Disiik sicaklik, yiiksek kalite genlestirilmis iirtin, yiiksek verim ve
ekonomik sartlar dogrultusunda genlesebilen minerallerin mikrodalga yontemi ile
genlestirilmesinin arastirilmast ve endiistriyel amacgli firin tasarimlari konusunda da

patentler mevcuttur [24-26].

Literatiire bakildiginda mikrodalga ile genlestirme konusunda caligilmis ¢ok fazla veri
bulunmamaktadir. 2003 yilindaki bir caligmada [12] vermikiilit ve flogopit minerallerinin
mikrodalga genlesme 6zellikleri incelenmistir. White Westinghouse (Model KM-90 VP,
2400 MHz) markal1 ev tipi mikrodalga firinda yapilan bir ¢alismada; su, H2O; ¢ozeltisi
(%10, %20), 1IN LiCl ve CaCl; gozeltileri ile 6n isleme tabi tutulmus 6rneklerin ham
ornekler ile 400 °C sicakliga 1sitilmis ham orneklerin farkli mikrodalga giiclerinde (600,

950 ve 1300 W) ve farkli siirelerdeki genlesme davranislari belirlenmistir.

Sonugcta; vermikiilit 6rneklerinin su, H2O2, Li ve Ca ile 6n isleme tabi tutulmalari
durumunda genlesmedeki iyilegsmenin sirastyla ham <su < 10% H202< Ca < 20% H202<
Li seklinde oldugu tespit edilmistir. Flogopit mineralinde ise 6n islemlerden sonra
herhangi bir iyilesmenin tespit edilmedigi ve 400 °C’ye isitildiktan sonra tiim
numunelerin genlesme 6zelliklerini kaybettikleri degerlendirmesinde bulunulmustur.

WD 800B modeli mikrodalga kullanilan baska bir ¢alismada [27] %5-30 derigimi
araligindaki H,O» ¢ozeltileri ile 6n islem uygulanmis kuzeybati Cin bdlgesine ait olan
vermikiilit mineralinin degisik gii¢ araligir (160-800 W) ve degisik islem siirelerindeki
(30-150 saniye) genlesme ozellikleri incelenmistir. Yapilan degerlendirmede, H20: ile
islem gérmiis numunelerin genlesmelerine ait verilerin daha iyi oldugu ve en 1iyi verilerin

800 W giiciinde elde edildigi belirtilmistir

2.4 Vermikiilit’in Kullanim Alanlan
Vermikiilit’in 6zgiil agirhig diisiik, alev ve 1s1 direnci oldukga yiiksek, iyon degistirme

kapasitesi ¢cok yiiksek olup bu ozelliklerinden dolay1 insaat, tarim ve hayvancilik ve atik

13



sularin aritilma iglemleri gibi birgok sektorde kullanilmaktadir. Vermikiilit’in insan
saglig1 lizerine etkilerinin sonucunda sagliga zararli bir etkisi olmadigi, fakat vermikiilit

ile birlikte bulunabilen asbestin ise zararli oldugu bilinmektedir [4].

Tarim alaninda kullanimi: Tarim alaninda vermikiilit iki sekilde kullanilir. Tarim igin
elverisli topraktaki suyu ve bitki i¢in gerekli olan ve giibrede bulunan (azot, fosfor,
potasyum) besin maddelerini topragin bilinyesinde tutarak biinyeden uzaklasmasini

engeller.

Yap: malzemelerinde yaliim amagcl kullanimi: Insaat sektdriinde 1s1 ve ses yalitimi
0zelligi nedeni ie izolasyon malzemesi olarak kullanilmaktadir. Vermikiilit katkili tugla,

cimento, yalitim levhalar1 hafifligi sebebiyle bu alanda kullanilmaktadir.

Refrakter malzeme olarak kullanimi: Vermikiilit metal sicaklig1 kontrolii i¢in halihazirda
kor halindeki dokiimlerin tasinmasinda, eriyik haldeki metalin hava ile temasinin

kesilmesinde ve metallere uygulanan 1s1l islemler de kullanilmaktadir.

Paketleme alaninda kullanimi: Vermikiilit inert bir malzemedir. Alev geg¢isini
engellemesi ayni zamanda hafif olmasi nedeniyle diizensiz geometriye sahip

malzemelerin paketlenmesinde de kullanilmaktadir.

Atik sularin agir metallerden arindirilmasinda kullanimi: Vermikiilit dogal yapist itibari
ile zararli iyonlar1 (anyon ve katyon) yakalayabilmektedirler. Bu sebeple atiklarin
ayristirilmasinda adsorpsiyon veya iyon degistirme yontemi ile yaygin bir sekilde
kullanilmaktadir. Vermikiilit yiiksek katyon degistirme 6zelligi (ylizey ve tabakalar arasi
iyon degisimi) gosterir. Bu 6zelligini art1 olarak yiiksek ylizey alami ile birlesince
vermikiilit mineralleri adsorpsiyon ¢alismalarinda sik¢a kullanilmaya baslamistir [5].
Yapisal ozelliklerine ilaveten dogada bol ve elde edilebilirlikleri gayet kolaydir. Bu
nedenle kirlenmis toprak ve endiistri atigi1 gibi atik sulardan metal iyonlarinin
uzaklastirilmas: amaciyla kullanilmaktadir. Kil minerallerinin bu metalleri tutmasi
sicaklik, pH, ¢ozeltinin derisimi ve adsorplayicilarin katyon degistirme kapasitesi (CEC)
bliyiik 6l¢iide rol almaktadir. Metal iyonlarinin killer tarafindan tutulmasi ise atik (veya

kirli) suyun kompozisyonuna ve kilin durumuna baglidir [5].
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2.4.1 Genlestirilmis vermikiilit’in kullanim alanlar

Vermikiilit’in ham sekliyle kullanimi1 oldukga azdir. Bu nedenle endiistride daha ¢ok
genlestirilmis sekliyle kullanimi tercih edilmektedir. 1950 yilina kadar vermikiilit sadece
ingaat sektoriinde 1s1 yalitim 6zelligi nedeniyle dolgu malzemesi ve blok olarak ve hafif
agregalar halinde al¢1 ve sivalarda kullanilmistir. 1950'lerde fiziksel ve kimyasal
ozelliklerinin incelenmesi sonucunda vermikiilit’in diger alanlarda da kullanilabilirligi

ortaya ¢ikmistir [2].

Sekil 2.11 Vermikiilit igerikli tavan sivasi uygulamasi.
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Genlestirilmis vermikiilit’in baglica kullanim alanlari; Hafif betonlar ve harglar,
vermikiilit sivalari, gevsek yalitim dolgulari, yangina kars1 koruyucu malzeme, siirtiinme
balatalari, yiizme havuzu yalitimi, paketleme makineleri, yapilandirma ve yiiksek 1s1
izolasyonu, 6zel kaplama conta ve keceler, seracilik ve hayvan yemi, cat1 vb. yerlerde
yalitim amagli yapilan hafif beton yapilarda kullanilabilir. Hafif beton icerisindeki
fonksiyonu sebebiyle tastyici sistemde demir kullaniminin azaltilmasinda avantaj saglar
[28].

Sekil 2.12 Genlestirilmis vermikiilit’in 1s1 yalitimz1 i¢in tavan arasina serilmesi.

Yangina dayanikli panellerin iiretimlerinde de genlestirilmis vermikiilit yaygin olarak
kullanilmaktadir. Ergitilmis metalin iizerinin ortiilmesinde veya akkor halinde bulunan
sicak dokiimlerin taginmasinda da dolgu malzemesi olarak genlestirilmis vermikiilit
kullanilir. Bunlarin yanisira sicak borular veya buhar borularmin yalitiminda ve
kimyasallarin tasinmasinda da vermikiilit kullanilmaktadir [2].

Sekil 2.13’te sera uygulamalarinda kullanilan vermikiilit gosterilmektedir. Tarim
alaninda da Onemli bir yere sahip olan genlestirilmis vermikiilit, bahgelerde, spor
sahalarinda, golf sahalarinda, parklarda ve daha bir¢cok alanda topragi diizenleyici olarak
kullanilir ve giibrelerle birlikte suyun diizenli saliniminin saglanmasi islevini goriir [8].
Genlestirilmis vermikiilit, motor ve debriyaj balatalarinda siirtiinme ile alakali olarak,
astar sektoriinde ise asbestin yerine daha gilivenilir malzeme olarak kullanilmaktadir.

Sekil 2.14’te de goriildiigl gibi iyi bir izolasyon malzemesi olmasindan dolay:r havuz
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tabanlarinda yastik gorevi de yapar. Cimento esasli baglayicilar kullanilarak hazirlanan

bilesimler piiskiirtme metodu ile uygulanir.

Sekil 2.14 Havuz tabaninda piiskiirtme genlestirilmis vermikiilit uygulamasi.

Sekil 2.15’te gosterilen vermikiilit, yliksek performansl conta, kege ve kopiik tiretiminde

de kullanilmaktadir [8].
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Sekil 2.15 Vermikiilit’in conta ve kege iiretiminde kullanima.

Vermikiilit, tampon gorevi yapmasi i¢in diizensiz sekilli nesnelerin etrafina dokiilerek
tagima sirasinda koruyucu gorev yapar. Sekil 2.16’da gosterilen fotografta vermikiilit

tasima ve paketleme sektoriinde kullanilmaktadir.

Sekil 2.16 Genlestirilmis vermikiilit’in paketlemede kullanima.

Vermikiilit, biiylikbag hayvan yetistiriciliginde, pekmez ve vitaminlerle karistirilarak yem

olarak verilir. Su tutma 6zelliginden dolayi, iyi bir dengeleyici olarak kabul edilmektedir

[8].
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2.5 Diinyada ve Tiirkiye'de Vermikiilit

Diinyada bilinen en genis vermikiilit sahast Giiney Afrika Cumhuriyeti'nde bulunan
Palabora bolgesinde bulunmaktadir. Buna ragmen ABD'nin degisik eyaletlerinde daginik
halde bulunan vermikiilit’in toplam rezervi ¢ok daha fazladir. Tiirkiye'de bilinen
vermikiilit yataklar1 Sivas-Yildizeli-Karakog, Eskisehir-Saricakaya, Elazig-Harput-
Ardugluk ve en 6nemli rezerv ise Malatya-Kuluncak tir. Karakog¢ (Sivas, Yildizeli):
Endiistriyel ve ekonomik olarak da islenebilir bir yataktir. Rezervin yaklasik olarak
2.750.000 tonu oldukga kaliteli ve yine yaklasik olarak 2.475.000 tonu da daha diisiik
kaliteli olarak belirlenmistir [29, 30]. Kuluncak (Malatya): Bu bolgede belirlenen rezervin
ekonomik degeri zayif, genlesme orani da oldukea diisiiktiir. Buna ragmen muhtemel

rezervin 6 ile 7 milyon ton arasi oldugu belirlenmistir [29].
2.5.1 Diinyada mevcut durum

2.5.1.1 Sektorde faaliyet gosteren bashca kuruluslar

Amerika Birlesik Devletleri’nde bulunan en biiyiik vermikiilit tireticisi Enoree ve Giiney
Carolina’daki ac¢ik ocaklardan mineral ¢ikaran WR Grace & Co. firmasidir. Bunun yani
sira diger biiylik iiretici olan Virginia Vermiculite Lmd. firmas1 da Woodruff , Gliney
Carolina ve Louisina Eyaletindeki agik ocaklardan mineral ¢ikarimi gergeklestirmektedir.

Toplamda ABD’de 13 firma 20 adet tesiste faaliyet gdstermektedir.

Diinya vermikiilit ticaretindeki en bliyiik payin sahibi Giiney Afrika’daki Palobora
Mining Co. adl firmadir. Diinyada faaliyet gosteren diger biiyiik firmalar Avustralya’da
Allice Springs yakinlarinda {iretim yapan Vermiculite Industries Pty. Lmd. ve Cin’de

Xingiang bolgesinde tiretim yapan kamu firmasidir [7].

2.5.1.2 Uriin standartlar
Genlesmis vermikiilitte aranan genel 6zellikleri su sekilde ifade etmek miimkiindiir;
1. Diisiik y18in yogunluguna sahip olarak yapinin 6lii yiikiinii azaltmali ve fiziksel
tagima islerine yardimci olmali,
2. Is1ve ses izolasyon Ozellikleri son derece yiiksek olmali,
3. Malzeme atese karsi dayanikli olmali ve erime noktasi altindaki alev
sicakliklarinda fiziksel degisikliklere ugramamali,
4. Dayanikli olmali ve kullanim yerine ulagincaya kadar mekanik bozunmaya

ugramamalidir.
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Uriiniin siniflandirma islemi iiretici veya tiiketiciye gore farkliliklar gdstermekte olup;
uluslararasi birim sistemi dahilinde Cizelge 2.2°de, metrik sisteme gore siniflandirmasi

Cizelge 2.3’te verilmektedir [7].

Cizelge 2.2 Y181n yogunlugu ve partikiil boyutu dagilimina gore genlestirilmis vermikiilit

siniflandirilmasi.
Kalite Yi1gin yogunlugu Elek agikligt

(g/cm®) (mm)

1 0.065-0.110 6.70-1.40

2 0.065-0.130 2.36-1.18

3 0.080-0.145 1.70-0.43

4 0.095-0.160 0.60-0.21

5 0.130-0.175 -0.425

Cizelge 2.3 Giiney Afrika Cumhuriyeti Palabora vermikiilit’t metrik sisteme gore

siniflandirmasi.
Yeni Palabora Eski Palabora Maksimum Boyut
Tanimi Kalite No'su (mm)
Cok Iri 6 16
Iri 4 8
Orta 3 4
Ince 2 2
Cok Ince 1 1
Mikron 0 0.5
Cizelge 2.4 Ulkelere gore iiretim miktarlar1 (ton).
ULKE 1994 1995 1996 1997 1998
Giiney Afrika 223.478 221.748 186.082 211.001 210.000
ABD 177.000 171.000
Rusya 40.000 40.000 30.000 25.000 25.000
Brezilya 17.223 18.806 21.999 23.000 23.000
Japonya 15.000 15.000 15.000 15.000 15.000
Zimbabwe 8.184 13.742 10.249 14.481 14.804
Kenya 1.110 457 734 800 500
Maisir 500 483 447 500 500
Meksika 300 225 350 295
Arjantin 32 44 40 822
Toplam 485000 484.000 267.000 293.000 292.000

20



2.5.1.3 Uretim miktar
1994-1998 yilar1 arasinda ilkeler bazinda gerceklestirilen vermikiilit iiretim miktarlar

yillara gore ton olarak Cizelge 2.4’te verilmektedir [31].

2.5.1.4 Tiiketim miktari

Diinyada iiretilen vermikiilit’in tiikketimine bakildiginda, ham vermikiilit olarak ¢ok kiigiik
bir kisminin ve genlestirilmis olarak biiyiik bir boliimiiniin yer aldigir goriilmektedir.
ABD’de satis1 gerceklestirilen ham ve genlestirilmis vermikiilit’in yillara gére miktarlar

ve satis fiyat1 Cizelge 2.5’te verilmektedir [31].

Cizelge 2.5 ABD vermikiilit tiiketim miktarlar1 (1000 ton ve 1000 dolar).

1994 1995 1996 1997 1988
Konsantre 177 171
Genlesmis 130 130 135 155 170
Toplam Deger $43.600 $39.400 $45.300 $49.400 $53.300
Ortalama Fiyat $335 $306 $334 $318 $313

2.5.2 Tiirkiye’de vermikiilit’in rezerv ve iiretim-tiiketim durum

Tiirkiye'deki vermikiilit minerali yataklarmnin en 6nemlisi Malatya-Darende-Kuluncak
olmak {izere, Sivas-Yildizeli-Karakog, Eskigehir-Saricakaya ve Elazig-Harput-Ardugluk
bolgeleridir. M.T.A.’nin etiit ettigi ve ayr1 sektorden olugsan Malatya-Darende-Kuluncak
bolgesi vermikiilit cevherlesmeleri ultra bazik kiitleler i¢inde yer almakta ve olusumlari
bu ultrabazik kiitleleri kesen alkali intriiziflere baglanmaktadir. Isil islem sonucu
genlesme oranlar1 epey diislik olan (hacimce ~2 kat genlesme) mineral, ekonomik degere
ulasamamaktadir. Yapilan rezerv hesaplar1 bu bdlgelerde 6 ila 7 milyon ton arasinda

degisen olasi rezervin oldugunu gostermektedir [29].

Sivas-Yildizeli-Karakog¢ bélgesinde son yillarda yapilan incelemeler, bu cevherlesmenin
de jeolojik acidan Kuluncak sahasiyla benzerlik gosterdigini ortaya koymustur. Bu
cevherlesme de piroksen ve amfibol igeriginin yiiksek oldugu ultramafik kiitlenin alkali
damar kayaglariyla kesilmesi sonucu meydana gelmistir. MTA Genel Miudirligi
tarafindan yapilan saha gozlemleri ve degerlendirmeler sonucunda genlesme 06zelligi
daha iyi olan 2.750.000 ton muhtemel rezervli tiivenan vermikiilit ile disiik kaliteli

2.475.000 ton muhtemel rezervli tiivenan vermikiilit cevheri belirlenmistir.
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Yapilan testlerde genlesme oraninin ortam kosullarina gore 13 ile 18 kat arasinda oldugu
ve elde edilen malzemenin y1gin yogunluguna goére yapilan siniflamaya gore ikinci sinif
malzeme Kkalitesinde oldugu belirlenmistir [30]. Yildizeli-Karakog cevherinin Cizelge
2.6’da gosterilen kimyasal bilesimi ideal flogopit bilesimine yakindir. Ancak saha ¢ok

genis oldugu icin yatagin bazi kisimlarinin vermikiilit ihtiva etmesi de miimkiindiir.

Cizelge 2.6 Karakog cevherlerinin ve flogopitin ideal kimyasal bilesimleri.

Flogopit Karakog cevheri
SiO; 40.0 36.28
MgO 26.0 16.99
Al203 17.0 16.37
K20 10.0 7.98
FeO 2.8 6.63
Fe20s 0.2 4.69
H.O 3.0 4.29

Cizelge 2.7 Tiirkiye konsantre ve genlesmis vermikiilit ithalati (ton).

Yil Konsantre Genlesmis Toplam
1994 9 150 159
1995 60 442 502
1996 115 499 614
1997 97 640 737
1998 158 1.183 1.341
1999 68 217 285

Detayl arastirmalarla diinyanin en biiyiik flogopit ve vermikiilit yataklarindan birisi olan
Yildizeli Karako¢ sahasinin rezervleri artirilabilir. Ocaklarda yiiksek kaliteli Feldspat
damarlar1 da bulunmaktadir. Tiirkiye’deki mevcut yataklardan Sivas Yildizeli bolgesinde
birkag¢ firma ocak isletmeciligi yapmaktadir. Ocaklardan ¢ikarilan vermikiilit ham olarak
satisa sunulmaktadir. Tiiketiciye ulagsmadan Once tesislerde genlestirme islemleri
yapilmaktadir. Tirkiye ‘de yillara gore gerceklesen ham-konsantre ve genlesmis
vermikiilit ithalat1 Cizelge 2.7’de verilmektedir [31].

2.6 Vermikiilit’in Ozellikleri

2.6.1 Kristal yapisi

Vermikiilit’in kristal yapisi, Mg ve Fe iyonlarinca olusturulan oktahedral koordinatl bir

tabakanin, SiOs'ce olusturulan iki adet tetrahedral tabaka arasinda yer almasi ile
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olusmaktadir (Sekil 2.17) [6]. Bu 2:1 oranli kompozit tabakalar arasinda hidroksit
katyonlar yer almaktadir. Aliiminyumun, silisyumun yerini almasindan dolay1 olusan yiik
farki genellikle tabakalar arasi1 magnezyum ile dengelenmektedir. Yiizeyde bulunan
oksijen ve tabakalar lizerindeki katyonlar birbirlerine hidrojen bagi ile baglidir. Su

molekiillerinin olusturdugu tabakalar ise birbirlerine magnezyum ile baghdir.

« Sit A
Al
(=

Hidrate
TE LT B
o (tabakalararast)
W’ 0 Tetrahedral tabaka

p- Oktahedral tabaka
o Tetrahedral tabaka

1.4nm
(14 A)

SIS IIIIIII

Sekil 2.17 Vermikiilit’in kristal yapist.

Cizelge 2.8 Farkli katyonlar ve sivilarca doyurulmus vermikiilit’in bazal refleksiyon
d(001) degerlerindeki degisimler.

Doyurulan Katyon Mg Ca Ba H Li Na K NH; Rb Cs
Iyonik Cap (A) 0.65 099 135 030 0.60 095 133 148 148 1.69
Katyon Yiikii 2 2 2 1 1 1 1 1 1 1
- Su ile islemden gegirilmeden 6nce
S 14.33 15.07 1256 14.33 1256 12.56 10.42 11.24 11.24 11.97
L
2
E Su ile islemden gegirildikten sonra
14.47 1541 1541 --- 15.07 14.76 10.57 11.22 11.22 11.97
S< o o
8= Gliserol ile islemden gegirildikten sonra
\% 14.33 14.18 14.33 --- 14.33 14.33 10.64 11.22 11.22 11.97

Vermikiilit’in c-ekseni yoniinde sismesi 14 A ile 10 A arasinda degismektedir. Bu duruma
tabaka aras1 katyonun tipi, yiikii, iyonik ¢ap1 ve olusan tabaka sayilari neden olmaktadir.
Barshad [31] vermikiilit in bu 6zelligini incelemis ve Cizelge 2.8’de verilen sonuglari
elde etmistir. Vermikiilit’in magnezyum disindaki katyonlar ile doyurulmasi sonrasinda
gliserol ve su ile isleme tabi tutuldugunda c-ekseni yoniinde degisik miktarlarda sisme

gostermektedir [32].
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Makroskobik vermikiilit’lerin kristal yapisi ve kristallenme derecesinin oldukga iyi ve
diger tiirlere gore tabaka ylikiinlin daha biiylik olmasindan dolay1 bu tiirii calismak daha
kolaydir. Psodo-hekzagonal bosluklarin ana mika mineralinde bulunan tabaka arasi
potasyum tarafindan doldurularak sikica kapatilmasi sonucu mikalarda diizenli kristal
yapilar olustururlar. Fakat vermikiilit’lerin yapisinda tabaka aras1 potasyum olmadigi i¢in
nadir diizenli istiflenme olur tabaka aras1 katyonlarin biiyiikliikleri farklidir. Tabaka arasi
katyonlarin biiyiikliikleri uygun olmadigindan tabakalarin birbirlerine gére durumlarimni
ve psddo-hekzagonal bosluklarin sekillerini bozarlar. Iste bu nedenle vermikiilit’ler

cogunlukla diizensiz veya yar1 diizenli kristal yapiya sahiptir [32].

2.6.2 Fiziksel Ozellikleri

Muntazam dizinime sahip olan vermikiilit, monoklinik sistemde kristallenir. D1s goriiniis
olarak renkleri yesil, sarims1 kahve ve hatta siyah olabilir. Sertlik degeri mohs skalasina
gore 1,2 ile 2,0 arasinda ve 6zgiil agirhigr ise 2,4-2,7°dir. Aniden 1s1 sokuna tabi tutulan
vermikiilit akordeon gibi uzamaktadir. Bu karakteristik genislemenin yapida bulunan
kristal suyunun ani olarak buharlasmasi sonucu olusan buhar basincindan kaynaklandig:
diisiiniilmektedir. Isiya bagl genlesme olayinin tam olarak aciklanamamasinin nedeni
olarak, toplam ayni miktarda agirlikga su iceren numunelerin dahi degisik oranlarda
genlesebilmeleridir. Genlesme olayini etkileyen diger nemli bir parametre ise kimyasal
birlesim ve yapraklar arasinda bulunan su molekiillerinin hangi baglarla yapiya
tutundugudur. Bu genlesme sonucu malzemenin bulk yogunlugu, ~ 10 kat azalarak 0,8
g/cm®ten 0,08 g/cm®e diismektedir. Bu diisiis, vermikiilit kalitesine ve genlestirme
yapilan firinin performansina baglidir. Isil islem sonucunda hacimsel olarak yaklasik 30

katlik bir genlestirme saglanabilmektedir [33].

Vermikiilit kalitesine gore ¢esitli siniflara ayrilir. Bu siniflamalar tiiketici veya iiretici
tilkelere gore degisiklik gostermektedir. Cizelge 2.9’da Tiirkiye'de kaliteyi belirleyen ve
TSE tarafindan da standardize edilen, tane boyuna gore yapilan siniflama esas

alinmaktadir [2].
Cizelge 2.10’da Amerika’da kullanilan saf vermikiilit’in tane boyu ve yogunluguna gore

siiflandirilmasi verilmistir. Cizelge 2.11°de ise iizerinde kalan miktar1 ve yogunluguna

gore siniflandirilmasi goriilmektedir [33, 34].
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Cizelge 2.9 Vermikiilit’in tane boyu dagilimina gore siniflandirilmasi.

Kare elek agikligina sahip elek lizerinde kalan miktar, agirlik¢a%
Elek agikligr, mm
Siniflar 9.50 mm 4.75 mm 236mm  1.18mm  0.06 mm 0.30mm _ 0.15mm

1 30-80 - 80-100 - - - -
2 0-10 - - 90-100 - - -
3 - 0.10 45-90 - 95-100 - -
4 - - 0-10 - 90-100 60-98 90-100
5 - - - 0.5 - - -

Cizelge 2.10 Amerika’da kullanilan saf vermikiilit’in tane boyu ve yogunluguna gore

siniflandirilmasi.
Siniflar Tane Boyu (um) Yogunluk (kg/m®)
1 6.680-1.700 800-1.040
2 2.360-1.180 800-1.040
3 1.700-425 800-1.040
4 600-212 720-1.040
5 -425 640-800

Cizelge 2.11 Amerika’da kullanilan, saf vermikiilit’in elekten gegen miktar1 ve
yogunluguna gore siniflandirilmasi.

Sif 1 2 3 4 5
Elek Agikligt Elek tistiinde kalan miktar, (%)
9.05 mm 0-10 - - - -
4.75 mm 30-60 0.5 - - -
2.36 mm 65-95 20-80 0-10 - -
1.18 mm 85-100 75-99 20-60 0-5 -
600 mm - 90-100 65-95 15-65 0-10
300 mm - - 75-98 60-98 10-50
150 mm - - 90-100 90-100 55-85
Yogunluk (kg/m®) 64-112 64-128 80-128 96-160 128-176

2.6.3 Kimyasal Ozellikleri

Vermikiilit minerali monokilinik sistemde kristallenir. X-1s1nlar1 analizleri vermikiilit’in
mika veya klorit mineralinden farkli olarak belirli bir tip olusturdugunu gostermektedir.
Genel olarak vermikiilit’in kimyasal bilesenlerinin biiyiik bir kismi SiO2, AlO3z ve
MgO’dan meydana gelmektedir. Cizelge 2.12°de tipik bir vermikiilit kimyasal analizi
goriilmektedir [8].
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Cizelge 2.12 Tipik vermikiilit kimyasal analizi.

Bilesim Agirlikca orani (%)

SiO; 38 - 46
Al;Os 10-16

MgO 16-35

Ca0 1-5

K20 1-6

Fe203 6-13

TiO, 1-3

H.0 8-16

Diger 02-12

2.7 Vermikiilit’in Karakteristik Ozellikleri

2.7.1 Termal analiz yontemleri

Bu yontemin temeli, bir maddenin sicakliginin degismesine istinaden madde de meydana
gelen fiziksel ve kimyasal reaksiyonlar sonucunda 6zelliklerindeki degisimlerin dl¢iilerek
yorumlanmasidir [34]. Kullanimi olduk¢a yaygin olan ii¢ termal analiz yontemi,
termogravimetrik analiz (TGA), diferansiyel tarama kalorimetresi (DSC), diferansiyel

termal analiz (DTA) analizidir.

Dehidratasyon, kil grubuna 500 °C’ye kadar uygulanan 1sil islem sonrasi, oncelikle
genlesme suyu, sonra gozenek suyu daha sonra da adsorplanmis su ve vermikiilit’in
yapisina bagl olmak kaydi ile biinyede bulunan kristal suyu tamamen uzaklasmaktadir.

Dehidratasyon sonucu sicaklik 900 °C oldugunda kristal yapiya bagli olan hidroksil
gruplar1 da biinyeden uzaklasir. Bu olaya da dehidroksilasyon denir [35]. Sicaklik arttik¢a
killerin kristal yapilar1 bozulmakta ve giderek ¢okmektedir. Yap: artik metal oksitlerden
miitesekkil inorganik faza sahiptir. Bu zincirleme olaya sinterleme denir. Elde edilen

nihai Uriine de seramik adi1 verilir.

Sekil 2.18’de genlestirilmis vermikiilit’e ait fotograflar verilmistir. Vermikiilit aniden
isitildiginda c-ekseni lizerine akordiyon gibi uzamaktadir. Yapinin bu sekli almasinin
nedeni olarak da biinyede bulunan kristal suyunun aniden buharlagmasi ile gerceklestigi
diisiiniilmektedir. Isisal genlesme olayr ise hala bir bilinmeyen olarak karsimizda
durmaktadir. Bu bilinmeyene sebep olan hadise ise ayn1 miktarda su iceren taneler dahi
farkli oranlarda genlesmektedir. Genlesmeyi etkileyen diger bilesenler ise vermikiilit’in

kimyasal bilesimi ve yapraklari arasinda bulunan su molekiillerinin bag yapilardir.
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Vermikiilit’in genlesmesi sonucu y1gin yogunlugu 10 kat diiserken bu diisiis vermikiilit’in
kalitesine ve firnin verimine baghdir. Bu da yaklasik 30 kata kadar bir genlesme
saglamaktadir. Sicaklik, ph, katyon degistirme kapasitesi (CEC) ve ¢ozeltinin derisimi rol
oynar. Buna ilaveten kil minerallerinin metal iyonlarini tutmasi, atigin veya kirlenmis

suyun kompozisyonuna ve kilin durumuna da baglidir [3].

Sekil 2.18 Genlestirilmis vermikiilit’in tipik sekli.

2.7.2 Termogravimetrik analiz (TGA)

Bir maddenin degisik sartlar altinda kiitlesini korumasi olaymi (termal stabilite)
incelemek i¢in" Termo Balance" en uygun tekniklerden biridir. Termogravimetri’nin ana
0gesi, bir madde tlizerinde sicaklik tesiriyle meydana gelen, bir veya birkag¢ gaz tiirliniin
biinyeyi terk etmesi veya bilinyeye tutulmasi yani agirhik kaybi veya agirlik artist ile
olusan bir veya birkag¢ reaksiyonun 1stya tabi tutulan numunenin bir terazi yardim ile
stirekli olarak incelenmesidir. Bu cihazlara da Termo Balance ismi verilmektedir [36, 37].
Kisaca bu analiz tiirii (TGA) numunenin kiitlesindeki degisiklikleri sicakligin fonksiyonu

olarak kaydeder.

Numunenin bilesenlerini TGA egrisi ile tanimak olduk¢a zordur. Fakat yine de kantitatif
analiz yapmak i¢in termal analiz metotlar1 i¢inde en uygun olani1 termogravimetri’dir.
Olgiilerek elde edilen farkli agirliklarin sayisal degerleri, reaksiyonlarm stokiyometrik
durumlarini ¢éziimleyerek net hesaplar yapilmasini saglar [38]. Termogravimetrik analiz
icin numune agirliklar: 1 ila 300 miligram arasinda, agirlik degisimi birka¢ mikrogram
ve sicaklik alani da 1200 °C’ye kadardir [39]. Literatiirde vermikiilit iizerine yapilan TGA
calismalarina 6rnek olarak; A. Mumcu, 2006 Hekimhan (Malatya) yoresi vermikiilit’leri
tizerine yaptiklart TGA ¢alismasina gore 100 ila 200 °C’de 6rnek yiizeyinden higroskopik
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su uzaklagmaktadir. Ham vermikiilit igin ise dehidrasyonla kiitlesinde %3 kayip
olusmustur. 650-750 °C arast ise dehidroksilasyon ile OH™ gruplart uzaklagsmaya

baslamistir. Incelenen numunenin kiitlesinde de %6.38’lik kayip meydana gelmistir [40].

2.7.3 Diferansiyel Termal Analiz (DTA)

Diferansiyel termal analiz, faz doniisiimlerini belirleyerek yapi igerisindeki endotermik
ve ekzotermik reaksiyonlar1 ortaya ¢ikarir. Bu yontemde numune ile baz alinan referans
malzeme aynmi anda isitilir. Referans olarak alinan malzeme ile 6rnek iizerindeki 1s1
degisimi farklidir. Bir kimyasal reaksiyon olusur ise (endotermik veya ekzotermik)
referans ile ornek arasinda bir sicaklik farki olusur. Her iki madde arasindaki 1s1 farki
elektro motor kuvvette bir degisim meydana getirir. Yapilan analiz sirasinda adi anilan
ornekte meydana gelen 1s1 degisimi sicaklik farki Olciilerek belirlenir. Endotermik
reaksiyon sonucu ortaya ¢ikan faz doniisiimleri elde edilen grafikte cukur, ekzotermik
reaksiyon sonucu ise elde edilen grafikte pik seklinde karsimiza ¢ikar. AH (aktivasyon
enerjisi) pozitif ise ornek 1s1 alir, negatif ise 6rnek 1s1 agiga verir. Termal analiz yapilan

kil mineralinde sirasi ile su olaylar meydana gelmektedir [41].

Dehidrasyon: tabakalar arasi suyun, 100-300 °C arasinda uzaklagmasma ait, DTA

egrisindeki minumum pik, endotermik olay1 belirtir.

Dehidroksilasyon: yap1 birimlerinde bulunan OH gruplarimin 300-900 °C arasinda

uzaklagsmasindan meydana gelen minumum pik, endotermik bir olay1 gosterir.

Faz doniisiimii: 900 °C’nin iizerinde yeniden kristallenme veya birlesme olmaktadir.

Bunun sonucunda goriilen minumum pik ekzotermik bir olay1 gosterir.

A. Mumcu 2006 Hekimhan yoresine ait vermikiilit mineralleri iizerine yaptigt DTA
calismasina istinaden; ham haldeki vermikiilit mineralinin 99.58°C’de biinyesinde
bulundurdugu tabakalar arasi suyunun uzaklasarak dehidrasyona maruz kaldigini
gormiistiir. Termal olarak aktive edilen vermikiilit numunesinde ise dehidrasyon pikine
rastlanmamustir. 746.24°C’de ham vermikiilit’in yapisinda bulunan CaCOz’in bozunma
pikleri goriilmektedir. Termal olarak aktive edilen numunenin yapisi degiserek 423.17
°C’de kalsine olmaktadir. Vermikilit mineraline ait OH" deformasyonundan

(dehidroksilasyon) kaynaklanan endodemik pik 550°C’lerde goriilmektedir [40].
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Perez-Rodriguez vd., Ispanya'da Santa Olalla bolgesi vermikiilit’leri iizerinde yaptiklart
analiz lizerine TGA egrisine istinaden 100 ile 150 °C’ye kadar dis yiizeyden higroskopik
suyun uzaklastigin1 gozlemlemisler, bu islem sonucu yaklasik olarak %15’lik bir kiitle
kayb1 meydana geldigini tanimlamislardir. 150 ile 950 °C araligin da vermikiilit tabaka

arast suyunu kaybetmis, ortalama olarak %3 kiitle kaybi oldugu goriilmiistiir [42].

2.7.4 X-Ismlar1 Difraktometresi (XRD)

(XRD) X-isin1 difraksiyonu spektroskopisi, ultraviyole 1sindan gii¢lii fakat gamma
isinindan zayif enerjiye sahip 1sin kullanarak analiz yapan bir yontemdir. X-1gmnlart
difraktometresi olarak adlandirilan bu cihazlar ile yapilan karakterizasyon yonteminin,
incelenen numune tiirine gore farkli uygulamalar1 vardir. Calisma prensibi, 6rnek tizerine
X-1smlar1 gondererek 1sinlarin 6rnekten gerisin geriye yansimasi sonucu kirilma ve
dagilma indislerinin veri seklinde toplamasi olarak agiklanabilir. Kristal yapisina gore
gonderilen 1511 farkl ac1 ve siddette kiran numuneler oldukca hassas analiz degerleri

vermektedir.

XRD’yi kolay ve ayni zamanda kullanisli yapan en 6nemli husus, kristal yapilarindan ¢ok
detayl1 veri toplayabilmesi ve bu veriler 1s1¢1nda ¢ok hassas sonuglar sunmasidir. XRD
birim kafes parametrelerinin belirlenmesi ve kristal yapinin ortaya ¢ikarilmasina olanak
sagladigindan kati hal Ozelliklerinin karakterize edilmesinde kullanilmaktadir. Bu
sebepledir ki XRD analiz yontemleri katilarda termal aktivasyon sonucu ortaya c¢ikan
degisim ve doniisiimlerin incelenmesinde ¢ok faydali bir yontemdir. Bu nedenle
vermikiilit’in kristal yapisinda da termal aktivasyon sonucu olusan degisimlerin

karakterizasyonu i¢in XRD analizi yapilmustir.

A. Mumcu, 2006 Malatya (Hekimhan) vermikiilit’lerini incelediginde ham numunenin
cogunlukla vermikiilit minerali bulundurdugunu tespit etmistir. Bu 6rnegin, vermikiilit
minerali icerdigi 14.61 A’daki giiclii refleksiyon pikiyle agiklanmistir. Diger taraftan
14.62 A’da pik veren klorit ve smektit vermikiilitten ayrilmaldir. Cvermikiilit
mineralinde en belirgin ve en giiclii refleksiyon 14 A ¢izgisindedir. Dolayisiyla
vermikiilit, klorit ve simektitten farklidir. Ayrica 2.0, 3.10, 7.3 ve 10 A’da bulunan bazal

refraksiyonlar ¢ok daha zayif karakterlidir [40].
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2.7.5 X-Isinlar1 Floresansi (XRF)

Maddelerin element bilesiminin tespit edilmesini saglayan en 6nemli yontemlerden biri
de X-isinlar1 Floresans Spektroskopisi (XRF)’dir. XRF’nin ¢alisma prensibi soyledir;
atom cevresine yakin yoriingedeki elektronlar, atom yiiksek enerjili radyasyona sahip X
1isinlart ile uyarildiginda, daha yiiksek enerji bandina ¢ikarlar. Bu elektronlar ilk enerji
diizeyine dondiiklerinde kazandiklar1 bu fazla enerjiyi 0.1 ile 50 A arasi dalga boyuna
sahip X 1511 olarak geri verirler. Ortaya ¢ikan bu 1sinlarin dalga boyu her element i¢in
farkli olmakla beraber ayn1 zamanda da ayirt edici bir 6zelliktir. Hangi cins element
oldugunu 1simanin dalga boyunun saptanmasi ile nitel olarak, saptanan bu 1sinin
yogunlugunun belirlenmesi ile de element derigimi (nicel) belirlenir. O. Duman ve S.
Tung, Sangay (Cin) vermikiilit’lerinin ham ve genlestirilmis seklinin XRF analiz

sonuglar1 Cizelge 2.13’te gosterilmistir [43].

Cizelge 2.13 Ham ve genlestirilmis vermikiilit’in XRF analiz sonuglari.

Bilesim Ham Vermikiilit Genlestirilmis Vermikiilit
SiO, 36.9 37
MgO 28.8 29.1
K20 7 6.4
TiO; 1.9 1.9
CaO 18 1.7
Fe 03 10.0 10.1
Al;O3 12.0 12.2
TOPLAM 98.40 98.40

2.7.6 Yiizey alam ol¢iimii (BET)

Bir mineralin karakterizasyonunda, mineral taneciginin gevresiyle ara yiizey etkilesimini
dogrudan belirledigi i¢in dnce ylizey alaninin dikkate alinmasi gerekir. BET yiizey alan
Ol¢timii ile yilizey gerilimi, yilizeyin yapisi ve kimyasal bilesimi, yiizey yiikii gibi fiziksel
ozellikleri ve kimyasal reaktivite gibi kimyasal 6zellikleri belirlenebilir. Artan siirelerde
oglitme yapilmasinin mineral tanelerinin yiizey alani lizerinde iki tiirlii tipik etkisi olur.
Ogiitme baslangicinda yiizey alam hizla artar fakat belirli bir siireden sonra yiizey alam
degeri yeniden kiiclilmeye baslar. Cok kii¢iik boyutlu, hatta nano boyutlu taneler birlesip
(aglomerasyon) bir tanecik kiimesi (agregat) olusturarak ya da mikron boyutlu bir tanenin

yiizeyini kaplayarak ylizey alaninda diisiise sebep olurlar.
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Vermikiilit hakkinda yapilan BET yiizey alani analizleri O. Duman ve S. Tun¢’un Cin
(Sangay) vermikiilit’leri (-100 p) tizerine yaptiklari BET analizlerine goére ham
vermikiilit’in yiizey alam1 7,8 m?%/g, genlestirilmis vermikiilit’in ise 9,8 m?/g olarak
bulunmustur [43]. A. Mumcu Malatya (Hekimhan) vermikiilit’leri (-74 p) lizerine
yaptiklart BET analizlerine gére ham vermikiilit’in yiizey alan1 7,605 m?/g, genlestirilmis

vermikiilit’in ise 1,725 m?/g olarak bulunmustur [40].
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3.SERAMIK MALZEMELER

3.1 Seramigin Tamim

Geleneksel bir anlatim diliyle seramigi tanimlayacak olursak: “Organik olmayan
malzemelerin olusturdugu bilesimlerin, g¢esitli yontemler ile sekil verildikten sonra,
sirlanarak veya sirlanmayarak sertlesip dayaniklilhik kazanmasma varacak kadar

pisirilmesi bilim ve teknolojisidir” seklinde ifade edebiliriz [44].

Seramik kelimesi, yunan dilinde kil anlaminda kullanilan “keramos” sézciigiinden
tiiremistir. Seramik, en basit tarifiyle, ¢ok yliksek sicaklikta “pisirilmis toprak™ demektir.
Bugiin seramik deyince anorganik ve metal dis1 materyallerden olusan malzemelerin
sekillendirilmesi, sirlanmasi ve pisirilmesi prosesleri yoluyla sert mamiil imalatina
yonelik bilim teknolojisi ve sanat1 anlasilir. Bilimsel tanimlamaya gore seramikler, ¢cogul
olarak kullanildig1 zaman, metaller ve alagimlar1 hari¢, kimyasal a¢idan anorganik olan,
genellikle yiiksek 1sida iglemlerle elde edilen iirlin ya da maddelerin timii olarak
tanimlanir. Seramik-metal karigimi bilesimler ya da diisiik miktarda organik igeren

bilesimler ¢ogu zaman seramik malzeme olarak degerlendirilir [45-47].

Seramik, dogadan elde edilen kil, kaolen, kuvars ve feldspat minerallerinin belirli
oranlarda karistirilmasiyla elde edilir. Bu hammaddeler ¢amur ya da hamur haline
getirildikten sonra farkli yontemler ile sekillendirilir ve 1100 °C’nin tizerindeki yiiksek
sicaklilarda pisirilir. Seramiklerin ylizeyleri genellikle “sir” adin1 verdigimiz koruyucu
cams1 bir tabaka ile kaplanir. Seramikler dogal yollarla elde edilen hammaddelerden
yapildiklari i¢in sagliklidir ve ekolojik bir iiriindiir. Seramik denildiginde olusturulacak
listenin igerisine porselen, cam, ¢imento, kiremit, tugla, comlek, drenaj borulari, zimpara
taslari, ferro elektrikler, metal manyetikler, sentetik kristaller ve niikleer yakit elemanlari

girmektedir [47].

3.2 Seramik Hammaddeler

Seramik kaplama malzemeleri olan karo ve fayans iiretiminde kullanilan baslica
hammaddeler; kil, kaolen, feldspat, kuvars, kirectasi, dolomit, mermer ve bentonit’tir.
Bunun yani sira; frit, zirkon, korund, ¢inko oksit, boraks, borik asit, talk, renk verici asitler
ve seramik boyalar1 gibi yardime1r hammaddeler kullanilmaktadir. Ulkemizde hammadde
kaynaklar1 Boziiyiik-Eskisehir, Aydm, Usak, izmir, Kiitahya ve Canakkale bolgelerinde
bulunmaktadir. Istanbul ve ¢evresinde kullanilabilirlik agisindan zengin kil yataklari
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mevcuttur. Seramik sektorliindeki firmalarin biiyiik boliimii hammaddeye olan
ihtiyaglarim1 kendi maden ocaklarindan saglamakta ve hammadde tretimlerini kendi
blinyeleri icerisinde siirdiirmektedir. Anorganik bilesikler kullanilarak olusturulan
camura ‘“seramik bilinye” adi verilir. Bu ¢amurun igerisinde kil, kaolen, feldispat ve
kuvars bulunur. Kil sekillendirilen par¢anin kurutulduktan sonra seklinin kalict olmasi
icin gerekli plastikligi saglar. Kuvars gibi plastik olmayan hammaddeler, plastikligin
ayarlanmasinda rol alir. Feldispat minerali ergimeyi saglayarak kristallerin birbirine
baglanmasina yardimci olur. Ancak yiiksek oranda feldispat kullanilmasi halinde

deformasyon meydana gelir [32].

Seramik maddelerinin pek ¢ok cesitleri bulunmaktadir. Seramik biinyesinin yapimi i¢in
kullanilan hammaddeler genel olarak {i¢ grupta toplanir:

1) Kil ve kaolen grubu hammaddeler,

2) Feldspat grubu hammaddeler,

3) Kuvars grubu hammaddeler.

3.3 Seramiklerin Uretim Yontemleri

3.3.1 Hammadde secimi ve recete olusturulmasi

Uretilen seramigin siirekli ayni1 ozelliklere sahip olabilmesi igin kullanilan
hammaddelerinde ayn1 6zellikte olmalar1 gerekir. Bu durumu saglamak i¢in hammadde
hazirlama ve zenginlestirme proseslerinde hammaddeler kirilip 6giitiildiikten sonra,
homojenlestirme tesislerinde yatay katlar halinde yayilmakta sonra dikine olarak
ekskavator ile toparlanmaktadir. Dagilim bantlarinin ve ekskavatoriin  otomatik,

programli hareketi yardimiyla etkin bir homojenlestirme saglanabilmektedir.

Seramik camurunun hazirlanis1 esnasinda, kiricilarda kirilarak boyutlar kiigiiltiilen
hammaddeler receteye uygun olarak harmanlanir ve bilyeli degirmenlere doldurulur.
Silindirik yapiya sahip degirmenlerin i¢inde 6glitme ortami olarak bilyeler ve sivi olarak
su bulunur. Degirmenin donmesi sonucu olusan hareket, i¢indeki malzemeyle birlikte
bilyeleri harekete ge¢irir. Boylece birbirine siirtiinme yoluyla 6gilitme baslamig olur. Sulu
ogiitmede degirmenin i¢ hacminin 1/3’i kadar bosluk, ogiitiilecek kuru madde kiitlesi
kadar bilye koymak gerekir. Bilye biiyiikliigii; biiyiik, orta, kii¢iik boy oranlari 1/3 olacak
sekilde ayarlanmalidir [44].
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Killer plastiklestirici ve baglayici olarak iiretilecek tiriinlerin regetelerinde yer almaktadir.
Kil mineralleri belli sicakliklar, basinglar, iyonlar vb. gibi spesifik jeokimyasal ve fiziksel
kosullarin konfigiirasyonu sonucunda olusur. Genellikle kil mineralleri su bes tip
jeokimyasal proses igerisinde olusabilir:

* Ayrisma

* Sedimantasyon

* GOmiilme

* Diyajenez

* Hidrotermal alterasyon.

Kil mineralleri genellikle tek mineralli yataklar olusturmazlar. Killer, sulu aliminyum
silikat olup bu siiflama igerisindeki tiim mineraller i¢in partikiil boyu, elek agikligi ile

ifade edilecek olursa 1/256 mm veya 4 mikron olarak verilmektedir [45].

Kil, dogal olusmus, baslica ince taneli minerallerden meydana gelen, yeterli miktarda su
katilinca genellikle plastiklesen ve kuruma veya pismeyle sertlesebilen malzemeler i¢in
kullanilir. Kil minareli ise, tabakali silikat grubu mineraller ile killere plastiklik veren

kuruma ve pismeyle sertlesen minerallere denir [48].

Sulu aliiminyum silikatlar; su ile karistirildiklarinda plastiklik kazanma &zelliklerine
sahiptirler fakat kil-su karisiminda bulunan su, kurumayla buharlasarak uzaklastirildig
zaman kilin plastikligi kaybolur. Sonug olarak sekillendirilen iiriin seklini muhafaza eder.
Bu sebeple seramik biinyede bulunan kil minerali agagidaki fonksiyonlar1 yerine getirir.
* Aliimina (Al203) ve silika’nin (Si02) diisiik maliyetli kaynagini olusturur.

* Baglayici gorevi yapar.

+ Plastiklik o6zelliginden dolay: 1slak haldeki sekile ve kurutulmus seramik biinyeye

mekanik olarak gii¢ verir [45].

Seramik prosesinde kil kullanilmasinin bir diger temel amaci da, malzemeye ham
mukavemet ve pisme mukavemeti saglamasidir. Ancak kullanilacak kilin oranlar1 iyi
ayarlanmalidir. Yiiksek miktarda kil kullanilacak olursa kiigiilme miktar1 fazla

olacagindan dolayi sirla uyumsuzluk problemleri olusturmaktadir.

3.3.2 Sekillendirme yontemleri
Seramik malzemelerin elde edilebilmesi i¢in pisirme Oncesi ham biinyeler uygun

yontemler kullanilarak sekillendirilmelidir. Bu yontemler seramik siispansiyonlar i¢in;
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filtre presleme, daldirmali kaplama, asilt1 dokiim ve serit dokiim, seramik hamurlar igin;
ekstriizyon ve enjeksiyon kaliplama, kuru formdaki seramik tozlar i¢in, kuru presleme,
izostatik presleme ve dekorasyon preslemesi olabilmektedir [49].

Seramik malzemelerin liretiminde sekillendirme yonteminin se¢imini etkileyen 6nemli
parametreler vardir. Bunlar; seramik iiriin gamurunun bilesimi ve yapisi, kullanma alani
ve amaci, Uretimin sayisal verimliligi, yeni c¢amur teknolojilerinden yararlanma

olanaklari, {irtiniin bigimsel yapis1 seklinde olmaktadir.

3.3.2.1 Slip dokiim

Sekillendirme asamasinda kullanilacak olan ve regeteye uygun hammaddeleri (oksitler,
karbiirler, nitriirler v.b.) iceren akigkan sivi gamura ‘slip’ denir. Slip ¢amurunu olusturan
kat1 ve s1v1 katkilar mikser, bilyeli degirmen, vibrasyonlu 6giitiicii gibi farkli cihazlarda

karistirilarak hazirlanabilirler.

Slip dokiim, toz formundaki hammaddenin uygun bir tasiyici sivi igerisinde ¢oziinme
olmaksizin askida tutularak sivi emici 6zellige sahip kalip i¢ine dokiilmesi temeline
dayanir. Kalip igerisine dokiilen slipteki sivi kalibin ihtiva ettigi poroziteler tarafindan
emilir. Emilen sivi ile harekete gecen tanecik formundaki hammadde kalibin slip ile
temas eden yiizeylerine yapisir ve zamana bagli olarak bir tabaka olusturur. Bu tabakanin
istenilen kalinliga ulasmas1 sonrasinda slip ¢amur kaliptan bosaltilir. Kalip duvarlarinin
seklini alan form bir siire sonra biiziilerek kalip duvarindan kendini birakir. Kaliptan
ayrilan bu form kurutulur ve daha sonra sinterlenir. Slip dokiim prosesi Sekil 3.1.’de

sematik olarak gosterilmistir.

Slip dokiim yontemi ile seramik iiretiminde kalip malzemesi olarak genellikle %40-50
porozite iceren algt hammaddesi kullanilir. Al¢t hammaddesinin su ile karigiminin
sekillendirilip kurutulmasi sonrasinda olusan al¢1 kalibin por boyutu 5 pm, porozitesi ise
%350 civarindadir. Yiiksek porozite suyun emilebilirligi agisindan ne kadar istense de

kalibin mukavemetini ve kullanim Omriinii distirmektedir. Algt hammaddesinin

(CaS04.2H20) su ile reaksiyonu denklem 3.1’de gosterilmektetir [50].

€aS04.5 Hy0 +=H,0 > €aS04. 2H,0 [3.1]
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 AlgH kalip

X

{1 (2) (9] 4)
Sekil 3.1 Slip dokiim asamalari.

Diistik maliyet, kolay sekillendirilebilme, uygun porozite oram ve kii¢lik por boyutu,
hassas detaylarin elde edilebilmesi, ylizey kalitesi, kisa zamanda iiretilebilirligi ve
boyutsal kararlilig1 gibi 6zellikler algry1 slip dokiim yonteminde kullanilan en 6nemli

kalip malzemesi olarak tanimlamaktadir.

Algt kaliplarin dezavantajlari; diisiik basma mukavemetleri, asinma mukavemeti, su
icerisinde ¢Oziinebilirligi, diisiik termal sok dayanimlari ve kurutulurken catlama
riskleridir. Al¢1 kaliplarin kullanim Omiirleri asidik siispansiyonlar veya alkol iceren
ortamlarda nispeten diisiik olmaktadir. Kuruma sirasinda dokiim pargasinin kaliptan
ayrilmasi i¢in kullanilan stearatlar ya da talk gibi ylizey ayiricilar par¢anin kaliptan
kolayca almabilirligini artirdigindan dolay1 yiizeyde meydana gelen aginmalar daha az

olmakta ve kalibin kullanim 6mriina artirmaktadir.

Kalipta bulunan gozeneklerin slip camurundaki suyu daha hizli emmesiyle daha az siirede
kalinlik olusmasi icin kaliba itici giic olarak vakum, basing veya santrifiij gibi
yontemlerde uygulanabilmektedir. Fakat bu tiir uygulamalarda al¢1 kalibin dayanim
mukavemeti yetersiz kaldigindan dolayr kalip olarak polimer esasli malzemeler
kullanilmaktadir. Gelistirilen bu kalip malzemeleri ne kadar uzun Omiirlii olsalar da
uygulamada iiretilebilirlikleri, Slgiisel toleranslari, yiizey kalitesi ve detaylar1 gibi bazi

problemlere sahip olmaktadirlar [50].

3.3.2.2 Kuru Presleme
Kuru presleme yontemi seramik endiistrisinde en yaygin kullanilan iiretim yontemlerden
bir digeridir. Basit geometrik sekillere sahip iirtinleri ¢ok hizli ve kesin 6l¢iiler icerisinde

hatasiz olarak iiretmeye imkan saglar. Bu yontem genellikle agirlik¢a %2 den daha az su

36



ihtiva eden karigimlarda, yar1 kuru karisimlarda ya da %5-20 araligindaki oranlarda su

iceren karigimlarda kullanilir [51].

Kuru preslemede malzeme {izerine uygulanan basing yogunluk farkliliklarina sebep
olabilir. Bu sebepten dolay1 bir kalip kullanmak bu tiir sorunlar1 ortadan kaldirir fakat
kullanilacak kalipta yiliksekligin yarigapa olan orani 0,5’ten kiiciik bir deger olmasi
gerekir. Kuru presleme ile sekillendirme 10-100 MPa basing araliginda yapilir.
Malzemeye ve basing tiiriine bagl olarak ¢ikilabilecek basing en fazla 300 MPa’dir [52].
Sekil 3.2°de gosterilen kuru presleme ile sekillendirme yontemi genel olarak kalibin toz
ile doldurulmasi, tozlarin sikistirilmast ve sonrasinda yogunlagsmis iiriiniin kaliptan
cikarilmasi olarak 3 temel adimda gergeklestirilir. Yontem kalip ve zimbanin
hareketlerine gore 3 farkli sekilde yapilabilir. Tek eksenli preslemede {ist zzimba hareketli
kalip ve alt zzimba sabitken, ¢ift eksenli preslemede ise iki zzmba hareketli ve kalip sabittir.
Kayar kalip presleme yonteminde {ist zzimba ve kalip hareketli olurken alt zzimba sabit

kalmaktadir.

T 1

Sekil 3.2 Kuru pres asamalari.

Kuru presleme yonteminin birinci basamagi, toz ve baglayict malzemelerin karigim
islemidir. Sikistirilacak olan seramik toz en fazla %35 uygun katki maddesi eklenerek
karistirilir [52]. Endiistriyel tiretim sahasinda katki maddelerinin presleme sonrasindaki
ucuculuk 6zelligi ¢ok 6nemlidir. Fakat ince taneli tozlardan uygun karisim elde etmek
zordur bu sebeple genelde piiskiirtmeli kurutma prosesine tabi tutmak gerekir. Bazi

faktorler hazirlanan karigimin partikiil dagilimin etkiler.

37



Tanecik paketlenmesi partikiil dagilmasi ile iligkilidir ve genellikle %45-55 arasinda bir
deger olmasi1 gerekir. Tanecik paketlenmesi homojenligi, pliskiirtmeli kurutma iglemine
ve olusturulan siispansiyonun kararliligina baglhdir. Taneler ¢cogunlukla topaklanmis
camurdan hazirlandiklar1 i¢in ¢ok homojen degildirler. Sayet baglayici piiskiirtmeli
kurutma isleminde dis yilizeyden ayrilirsa dis yiizeyde tanecik paketlenme orani ¢ok

diisiik olur.

Tanelerin sertligi ve kullanilan baglayiciya bagli olarak sert tanelerin olugsmasina sebep
olur. Diger taraftan yumusak tane veya baglayic1 kullanmak disiik tanecik
paketlenmesine sebep olur. Diiz tane yiizeyleri taneler arasinda meydana gelen siirtiinme

ve kalip duvariyla olan siirtiinmeyi diistiriir.

Tanecik paketlenme yogunluguna etki eden bir diger faktérde kalipla dogrudan ilgilidir.
Tanecik boyutu, kalip geometrisi, tane yiizeyi, dolum metodu gibi etkenler ana

parametrelerdir [53].

Tanelerin yogunlagsma miktari dogrudan uygulanan basingla alakalidir. Eger sartlar uygun
ise yeniden olusma ve bunu takip eden kayma asamasiyla tek basamakta tamamlanir.
Fakat diisiikk yogunluklu karisimda birinci asamada yeniden olusma ve kayma ile genis
bosluklarda azalma ve topaklanmalarda dagilma meydana gelirken ikinci asamadaysa
yine yeniden olusma ve kaymayla kiiciik bosluklar azalir. Yogunlasan taneler plastik
deformasyonla yeni bir sekil alir ve kaliptan ¢ikarma esnasinda ¢atlamalar goriilebilir
[53].

3.3.2.3 Soguk izostatik presleme

[zostatik presleme ydntemi toz igeren yumusak malzemeden yapilmus kapsiiliin her
noktasindan esit basing uygulayarak toza sekil verme yontemidir. Basing uygulanmasi
sirasinda yirtilmaya ve patlamaya onlem amacglh dayanikli bir plastik torba veya plastik
kalip kullanilir. Islak torba ve kuru torba olarak iki farkli ¢eside ayrilir.

Islak torba metodunda seramik toz ile doldurulmus olan plastik kalip sivi veya yag iceren
kapal1 bir kazan i¢ine konulup yiiksek basinca maruz birakilirarak parcaya sekil verilir.
Bu metod karmasik sekilli ve biiyiik pargalarin iiretiminde idealdir. Diger bir metod olan
kuru torba metodunda ise esnek plastik kalip yine bir basing kazaninin i¢ine konulur ve
kalip sabitlenir. Uygulanan yiiksek basing etkisiyle seramik toza iiretilmek istenilen sekil

verilir. Bu metod 1slak torba metoduna nazaran seri tiretime daha uygundur [54]. Fakat
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bu yontemde basincin kontrol edilememesi durumunda veya islem sonunda basincin
aniden par¢anin listiinden ayrilmasi durumunda sikistirilan seramik tozlarda katmanlara
ayrilma ve catlak olusumu goézlenebilir [55]. Sekil 3.3’te soguk izostatik presin sematik

gosterimi verilmistir.

kuvvet uygulayan kalip
st kalip

st kalip

toz

kalip —

kalip

Sekil 3.3 Izostatik presleme sematik calisma prensibi.

3.3.2.4 Sicak izostatik presleme

Sicak izostatik presleme yontemi metal ve seramik ihtiva eden malzemelerin liretiminde
ve gelistirilmesinde dnemli bir role sahiptir [56]. Bu yontemde yiiksek sicaklik ve basing
uygulanmasi tam yogun ve izotrop olacak sekilde malzeme iiretimini miimkiin kilar.
Sicak izostatik preslemede malzemenin kesin 6l¢iisiine erismek onu diger sekillendirme
yontemlerinden {istiin ve arastirilmaya degerli kilmaktadir. Sicak izostatik presleme
metodu tozun mukavemetini arttirmak icin; dokiim parcaya, soguk preslenmis veya
sinterlenmis parcaya da uygulanir. Bu proseste sicaklik ve basincin yiikseltilmesi i¢
yapida meydana gelecek mikro biiziilmeleri ortadan kaldirir ve havacilik sanayisi gibi
0zel parcalara ihtiya¢ duyulan sektorlerde yiikselen baglanma sorunlarina ¢éziim teskil
eder. Bu yontem yiiksek gerilme altinda calisan pargalar ve kritik parcalarda
miihendislere parcalar1 dizayn edebilme firsat1 saglar. Yontemin sematize edilmis hali
Sekil 3.4°te gosterilmektedir [55]. PSZ, SisN4 ve SiC malzemeler, yiiksek performans
seramiklerinin 6nem kazanmasiyla son yillarda sicak izostatik presleme uygulamalarda

kullanilmaya baslanmistir.
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Sekil 3.4 Sicak izostatik presleme yontemleri.

3.3.2.5 Enjeksiyonlu kaliplama

Seramik malzemelerin iiretiminde kullanilan enjeksiyonlu kaliplama sistemi plastik
enjeksiyonlu kaliplama sistemine benzer ve plastik malzemeler i¢in kullanilan
donanimlar seramiklerin {iiretiminde de kullanilmaktadir. Seramik malzemelerin bu
yontemle iiretilmesi; tozun baglayici ile karistirilmasi, karigimin homojenlestirilmesi,
peletlenmis malzemenin iiretilmesi, diisiik sicaklikta baglayicilarin uzaklagtirilmas: ve

yiiksek sicaklikta sinterlemenin gergeklesmesi asamalarindan olusur.

Kiiresel sekillerde ve ince taneli toz kullanimi genis pargacik dagilimina yardimei olarak
yiikksek yogunluga ve mukavemete olanak saglar, baglayicilarin yapidan uzaklagsmasi
zorlagir. Karigima eklenecek baglayici miktarinin ayarlamasi ¢ok 6nemli bir adimdir.
Ciinkii ¢cok az miktarda degisim gosterecek baglayict madde, karisimin viskozitesinin
yiikselmesine ayn1 zamanda yapinin igerisinde hapsolmus hava kabarciklarinin kalmasina

sebebiyet verebilir.

Hazirlanan karisgimin vida adimli bir presle kalip igerisine basilmasi sirasinda iiretimi
zorlastiran parametreler, malzemenin diisiik kirilma toklugu ile yiiksek viskozite
degerleridir. Karigim kalip icerisine basildiktan sonra hizli bir sekilde sogutulup kaliptan

cikarilir. Kiigiik ve karmasik sekle sahip pargalarin iiretiminde enjeksiyon kaliplama
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yontemi ideal olmasina karsin, iiretim sirasinda siklikla hatalarla karsilagilan bir prosestir

[51]. Sekil 3.5’te enjeksiyon kaliplanin sematik goriiniimii verilmistir.

Hareketli Sabit

yari kalip '/ yari kalip

Kepce
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boslugu €

haznesi

Sekil 3.5 Enjeksiyon kaliplama.

3.3.2.6 Ekstriizyon kaliplama

Ekstriizyon belirli bir kuvvet kullanilarak spesifik ve rijit bir kalip ¢ikisindan 6zellikle bir
malzemenin sekillendirilmesi olarak adlandirilabilir. Istenilen kalipta ve istenilen sekilde
ekstriizyon agzindan ¢ikan malzemenin enine kesiti degistirilemezken boyuna kesiti
istenildigi gibi sonlandirilabilen plastik yar1 bir mamuldiir. Sekillendirilecek malzemenin
plastiklik ~ ozelligi, icerisine katilan ve baglayicilik saglayan malzemelerle
saglanabilmektedir. Baglayici killer ve organik baglayicilar en iyi 6rnek olarak verilebilir
[57].

Ekstriizyon islemi uygulanabilirligi agisindan oldukg¢a genis bir yelpazeye sahiptir
laboratuvar ortaminda gramla nitelendirilebilecek kiigiik miktarlar i¢inde, endiistriyel
olarak tonlarla telaffuz edilecek miktarlar i¢in de kullanilir. Geleneksel yap1
seramiklerine drnek verecek olursak; birtakim refrakterler, cesitli porselen izolatorler,
seramik filtreler bu yontem ile kolaylikla tiretilebilirler [57]. Ekstriizyon islemi yapilacak
hammadde islem Oncesi bir¢ok prosese tabii tutularak hazirlanir. Genellikle bu islem
mikserler veya yuvarlak besikler ile yapilir. Ekstriizyon 6ncesi hammadde dengeli bir
tane boyut dagilimina ve belirli bir nem miktarina sahip olmalidir. Hammadde de
kullanilacak olan baglayici toz seklinde olmali ve halihazirda ki hammadde yiginina

eklenmelidir [57].
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Ekstriizyon islemi hammaddenin plastikligine, mineralojisine ve barmndirdigi nem
icerigine bagldir. Ekstriizyona tabi tutulacak hammaddenin nemi %18 ile %30 arasinda
olmalidir. Ekstriizyon calisma prensibi temelde; bir hazne igerisindeki sonsuz vida
seklindeki milin etrafinda mamuliin sikismas1 ve toplanmasidir. Bu sikistirma kuvveti ile
mamul prizmatik bir sekilde makinanin agiz boslugundan c¢ikar. Mamuliin agiz
boslugundan ¢ikma asamasinda igerisinde barindirdigi hava kabarciklarindan
kurtarilmasi i¢in vakum islemi de uygulanabilir. Bu isleme “biinyeyi havadan arindirma
islemi” denir. Burgu seklindeki mil havasi alinmis mamulii sikistirir ve kompakt hale
getirir. Mil ve a@izlik arasinda herhangi bir mekanik aksam bulunmamaktadir.
Ekstriizyon islemi sonsuz ve siirekli bir sekilde oldugu icin prizmatik biinyenin boyut

kararliligi zamanla agizligin asinmasi ve deforme olmast yiliziinden farkliliklar

gosterebilir [57].
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Sekil 3.6 Ekstriizyon agizligindan ¢ikan {iriinlin sematik gosterim.

Extriider icerisindeki burgu seklindeki milin dongiisel hareketinden dolayr dagittigi
basing agiz kismina dogru yaklastikca maksimum seviyeye ulagir. Mamul agizdan ¢ikar
¢ikmaz basing diiser. Artan basin¢ hazne ve mil arasindaki siirtiinme kuvvetini de oldukca
artirir. Sekil 3.6°da olusan basinca karsi siirtiinme kuvvetinin durumu sematize edilmistir

[57].

Yiiksek siirtiinme kuvveti sebebiyle ekstriizyon i¢ duvarinda asinma ve agizlikta boyut

degisimi sorunu olmaktadir. Yar1t mamul malzeme gostermis oldugu plastik ozellikte
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ekstriizyon sorunlarini ekstradan artirmaktadir. Olugan basincin etkisiyle oldukca yiiksek
plastik 6zellige sahip yari mamuliin icermis oldugu seramik pargaciklarin kaymalari
gozenekliligi ve dolayisiyla iiretim miktarim1 artirmaktadir. Basing dogal olarak
ekstriizyon hizinin bir fonksiyonudur ve plastiklik 6zelligi ile birebir baglantilidir. Yani
plastiklik 6zelligi ne kadar fazla ise kullanilan basing da o kadar az olan mamuliin nem

miktar1, ekstriizyon basinci ve hizi biinyenin 6zelliklerini belirler [57].

3.3.2.7 Serit dokiim

Ham mamul olarak yogrulmus olan ¢amurun metal veya plastik bir tabaka {lizerinde
dokiilmesi ve daha sonra siyirict bigak yardimiyla diizlestirilmesi islemine “serit dokiim”
denilmektedir. Serit seklindeki dokiim esnasinda serit boylar1 dokiim islemini belirler
sOyle ki; uzun seritlerin dokiimiinde camurun dokiildiigii tabaka hareketli ve siyirict bicak
sabit iken, kisa seritlerin dokiimiinde bigak hareketli, camurun dokiildiigii tabaka sabittir.
Camura katilan baglayicilar kurutma islemi esnasinda buharlasir fakat baglayici olarak
polimer kullanildigi zaman mamul althiga yapisabilmektedir. Kurutma islemi sonrasi
materyal, iretilecek malzemenin niteligine gore rulo veya seritler halinde alinarak

istenilen boyutta kesilir. Dokiim islemi 10 p -1 mm arasinda kalinliklar ig¢in uygulanabilir
[52].

Serit dokiim ile tiretilmek istenen yap1 olduk¢a ince oldugundan biinyeye katilan katki
maddelerinin miktarlarmin ayarlanmasi oldukga hassas ve 6nemlidir. Ozellikle de dagitict
miktariin ¢ok iyi ve dengeli bir sekilde ayarlanmasi gerekir. Dokiim yapilirken bigak
boslugu olmas1 gerektiginden fazla olursa topaklanma veya yapida gdzenek olusur. Sekil

3.7°de serit dokiim yontemi sema ile gosterilmistir.

Doktor Blade

Infra-red lamps Besleme gbzii

Seramik Camur
Tagiyici gerit
hareketi

Kurutma Boigesi
9 Camur dékimi

tagiyan
sellloz gerit

D0z cam althk

Sekil 3.7 Serit dokiim yontemi.
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3.3.3 Kurutma

Yapi seramiklerinin kalitesini mamul {iretimi i¢in se¢ilmis olan kompozisyon ve pisirme
rejimi belirler. Bilim insanlar1 bu konulara yogunlagsalar da asil dikkat edilmesi gereken
konu seramiklerin kuruma siiregleridir ki; seramik iirlinlerdeki ilk hasar genellikle
kurutma nedeniyle olusmaktadir. Maciualitis v.d. 2008’de malzemedeki nemin 1s1
yardimi ile buharlagtirilmasi olay1 kurutma siirecidir. Malzemenin kurutulmasi esnasinda
bir diflizyon olay1 gerceklesir, gergceklesen bu diflizyon siireci sirasinda nem malzemenin
i¢ katmanlarindan dis yiizeyine dogru diflize olur ve son tabakadan sonra atmosfere
buharlagir. Malzemede nem {i¢ halde bulunur. Serbest nem, adsorpsiyon nemi ve
kimyasal olarak bagli haldeki nemdir. Serbest nemin diger adlar1 da “mekanik veya
kapiler nem”dir. Serbest nem malzeme biinyesinde olusan bosluklarda bulunur. Bu nem

kurutma esnasinda biinyeden rahatlikla uzaklastirilir [58].

Yapisal nem olarak adlandirilan adsorpsiyon nemi kii¢lik kilcal bosluklarda bulunur.
Adsorpsiyon nemi kurutma esnasinda biinyeden tamamiyla uzaklastirilamaz. Serbest
durumda bulunmayan kimyasal nem (kristalin, hidrate) ise kurutma islemi ile
uzaklastirilamaz [59]. Diflizyon hizin1 artiran diger bir etken ise yapida bulunan
gozeneklerin geometrisinin su buharinin molekiiler difiizyonuna ne kadar izin verdigidir
[60]. Giintimiizde kilin gozenekli yapisinin nem difiziivitesi hakkinda literatiirdeki

bilgiler oldukga kisithdir [61].

Gozenekli malzemelerde nem difiziivitesinin belirlenmesi i¢in belli basli deneysel
metodlar sunlardir; kurutma verilerinin analiz edilmesi, Sogurma kinetigi ve geg¢irgenlik
olgtimiidiir [60-62].

Kurutma datalarinin verilerinden yola ¢ikarak nem difiziivitesinin degerlendirilebilmesi
icin kuruma egrisi egimi veya deneysel kurutma egrilerinin Fick kurali kullanilmasi ile

analitik ¢oziimleri hesaplanir ya da sayisal ¢oziimler karsilagtirilabilir [63-65].

Kilden miitesekkil malzemelerin hizlica kurtulmalar1 sonucu kuruma derecesinin
yiiksekligi ve yine kurutma derecesindeki yerel degisimler, malzemelerde catlak ve
dolayisiyla deformasyonlara sebep olur. Yari mamul yas malzemenin kurutulmasi
sirasinda yogunlagsma sebebiyle nem konsantrasyondaki degisiklikler ve kilin
biinyesindeki suyun alimmasi sonucu farkli bolgelerde farkli ¢ekilmeler yag mamulde

gerilim noktalar1 olugsmasima neden olur. Gerilimlerin biiyiikliigii ve malzemeye olan
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etkileri iiriiniin sekline ve yine liriiniin plastik 6zelliklerine bagli olarak farkliliklar

gosterir [66].

Uriiniin sahip oldugu geometri, malzeme 6zelligi ve kurutma sartlar1 yapilan ekstriizyon
veya pres islemleri yine onemli faktorler arasindadir. Halihazirda ekstriizyon islemi
uygulanmis yas tirlin iizerinde gerilimler olusur, bir de bu gerilimlerin iizerine kurutma
geriliminin de etki etmesinden dolay1 kurutma isleminin basarisiz olmasi ihtimalini
artirir. Ayrica ekstriizyon islemi sirasinda iiriinde olusan katmanlar nem gecirgenligini
negatif yonde etkileyerek biinyedeki bosluklar1 artirip iiriiniin i¢ kisminin kurumasini

engellemektedir [66].

Kurutma esnasinda ki bu olaylar oldukca degisken yapiya sahip ve yine bu olaylar
arasindaki iliski oldukca karmasiktir. Yas haldeki {iriiniin kurumaya kars1 sergilemis
oldugu davranis belirlenerek kurutma olaymin hasarsiz bir sekilde meydana gelmesi

kurutmanin hizi ve bunlara bagli olarak kurutma siireci tespit edilmelidir [66].

Ureticiler agisindan kuruma problemlerini ¢dzmek ve ¢cok daha hizli kurutma yéntemleri
gelistirmek icin kuruma siireci, arastirilan asamalarin en Onemlilerinden biridir.
Kurutmanin tam manasi ile anlasilabilmesi i¢in seramik biinyesindeki kuruma siireci
detaylica irdelenmelidir. Ciinkii, her bir seramik hammaddesi ve iirlinii birbirinden farkli

kuruma davraniglar1 géstermektedir [66].

Kuruma oranimi direkt olarak sicaklik, hava akis hizi ve bagil nem etkilemektedir. Her
kurutma firininin olmazsa olmazi bu parametredir. Devamli suretle kurutulmaya tabi
tutulan {iriinlin boyut ve kiigiilmeleri sistematik bir sekilde kaydedilmelidir. Kurutma
islemindeki bu kritik 6neme sahip faktorler her kurutma firininin yiizde bagil nemi ve

kuruma kiigiilmesini gostermediginden dolay: tespit edilmemektedir [66].

Kurutmanin kontrolii olduk¢a sinirlidir. Cilinkii bir¢ok klasik kurutma firini, bagil nemi

ve hava akigini degistirmez veya kontrol edemez [66].

Sivi maddenin kati maddeden ayrilmasi olayina kurutma denir. Bu olay mekanik
kuvvetlere baghidir. Ornek olarak; 1s1 girisinin merkezkag ve filtreleme islemleriyle
stvinin su buharina doniismesi sonucu katt maddeden uzaklasmasidir. Bir diger deyisle
kurutma, sivinin malzemeden difiize olmasi ve buharlasma yolu ile atmosferdeki

doymamus bir gaz icerisine niifuz etmesidir [66].
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Seramik tretiminde mekanik esasli kurutma uygulanamaz ekseriyetle konveksiyon
kurutma tiirlii kullanilir [66]. Herhangi bir kile plastik 6zelligi katmak i¢in kullanilmasi
gercken su miktari kilden kile farkli miktardadir [67, 68]. Kilin tipine bagli olmak kayd1

ile alinmasi gereken su miktari kiitlece %10- 40 arasindadir [69].

Diisiik plastiklige sahip iri taneli killere nazaran yiiksek plastiklige sahip ince taneli
killere daha fazla su katmak gerekir. Fazla su katilmasi nedeniyle ince taneli plastik killer
daha uzun siirede kurur. Bu tip killerin kuruma kiigiilmesi oldukga biiyiik olmaktadir [67,
68]. Yas seramik mamullerin kurutulmasi isleminde, firin rejimi, kilin mineral yapisi,

geometrisine bagli olarak arta kalan nem kiitlece %5- 6 civarindadir [69].

Enerji yogunluguna bagl olarak sivilarin buharlagma siireci ve kuruma etkisi oldukca
onemli bir durumdur. Bu sebepledir ki kuruma daima kontrol altinda tutulmalidir. Islem
sirasinda ki diferansiyel ¢ekme veya olusan gaz basinci iiriinlerin hasar gérmesine neden

olmaktadir [70].

Yar iirlin seramiklerde olusan hatalarin nedeni serbest haldeki suyun siiriiklenmesidir.
Biinyedeki kil parcaciklari birbirlerine ¢ok yakin bir sekilde hareket eder ve dolayisiyla
tiriin boyutlar1 kiigiiliir. Biinyede bulunan suyun hizli bir sekilde tasinmasi sonucu
kiigiilme sirasinda mekanik gerilmeler meydana gelir, boyle bir olay sonucunda {iriinde
pisirim siireci baglamadan ¢atlaklar meydana gelmis olur [71].

Kilden miitesekkil biinye kurutuldugu zaman, kuruma hizi belirli bir noktaya ulagincaya
kadar stabil ve sabittir. Daha sonrasinda ise zamanla azalir. Kuruma zamanini kisaltan
etkenler ise sicaklik artisi, kuruma boélgesindeki hava akimini hizlandirma ve ortamin

neminin azaltilmasidir [67, 68].

Lewis (2000) ve Briscoe (1998) kurutma siirecini iki asamada lineer kurutma (nemin
kilcal bosluklar: terk ettigi zaman), nonlineer olarak ise (nemin gbozeneklerden difiize
oldugu zaman) olarak degerlendirmislerdir. Seramiklerin kuruma iglemini buharlagma ile
su arasindaki iligkiye, kurutma sicakligina ve atmosfer sartlarina baglh olarak
aciklamiglardir [72, 73]. Farkli olarak basgka arastirmacilar ise gozenekli yapiya sahip
biinyelerin kurutma islemlerinin ti¢ asamada agiklanabilecegini savunmuslardir [74, 75].
Birinci asama; i¢ kismindaki kilcal bosluklardan suyun ylizeye dogru hareket ettigini ve

biinyenin barindirdigi nem oranina, sicakliga, geometrisine ve boyutlarina bagli oldugunu
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belirtmislerdir. Ikinci asamada ise su buharlasmasiin 6rnek igerisinde ilerlemesidir ki,
bu olaya su buharmin meydana getirdigi basing etkili olmaktadir. Ugiincii asamada ise
ornekteki tiim bosluklara buhar difiizyonunun olmasidir. En riskli asama ilk asamadir
clinkli bu asamada malzeme iginde yiiksek gerilim olusur, kurutma rejiminin yanlis
secilmesinde ise olay catlaklar ve parcalanmalar ile neticelenir. Genellikle et kalinligi
fazla olan malzemelerin kurutma siiresi daha uzun siirer. Burada amag parcalari esit
oranda ve miktarda kurutmak olmalidir. Bu durum kurutma hizini artirmakla elde edilmez
[67, 68].

Sekil 3.8 Tiinel kurutma firinina ait ¢izim.

Geleneksel kurutma islemi genellikle havadar dis ortamlarda nemin az oldugu alanlarda
ve yaz mevsiminde gerceklestirilir. Ayn1 zamanda kamara kurutma, suni veya tiinel
kurutma yontemleri de uygulanmaktadir. Kamara kurutma yonteminde elde edilen
riinler “ramka” olarak adlandirilan tahta altliklar iizerine konularak kapali ortamlara
yerlestirilirler. Kamara kurutma sistemi doldur-bosalt yontemi ile ¢alisir. Bu sistemde
kurutma islemi mamuliin boyutuna, geometrisine, sekline ve kiitlesine gore degisse de
sicaklik degeri, nem orani ve kurutma rejimi belirlendigi siirece {iretimin fire oran1 her
zaman diisiik olacaktir. Tiinel kurutma, kamara tipi kurutmaya gore daha yeni bir
teknolojidir. Tiinel kurutmanin siirekli sistem olmasi ve yiiksek kapasite ile ¢alisabilmesi

olduke¢a avantaj saglamaktadir Sekil 3.8’de tiinel kurutma sistemi gosterilmektedir.

Tiinel kurutma sistemlerinde {iriinler metal altliklara konularak sehpa olarak adlandirilan
arabalara istiflenerek, siireklilik arz eden sistem c¢aligmasi, bant usulii mantig1 ile
calismaktadir. Kurutmanin hem tiist hem de alt tarafinda belirli bir diizende nem ¢ekerler

ve yine sehpalarin aralarinda da sicak hava besleyicileri bulunmaktadir. Bu elemanlar

47



sistemin ayrilmaz bir pargasidir. Nem ¢ekerlerin goérevi orta bolimlerden nemi
uzaklastirarak kurumayi hizlandirmak, hava besleyicilerinin goérevi de ortam 1sisini

saglamaktir. Sekil 3.9’da tiinel kurutmanin i¢ goériiniimii verilmistir [76].

—

Sekil 3.9 Tiinel kurutmalarin i¢ kisimlarina ait gériintim.

Giris bolgesinde ortamin nem miktar1 oldukga fazla iken ortam sicaklig1 da diigiiktiir. Bu
ortama ihtiya¢ duyulmasinin nedeni, iirlinlerde catlak olusmadan i¢ kisimlarindan
kurumaya baslayabilmeleri icindir. Kurutmanin orta boliimiinde sicaklik ve nem
birbirleriyle dengelidir. Bu kritik nokta, iriinlerin ¢atlayarak deforme olmadan
kurmalarin1 saglar. Kurutmanin son bdliimii olan ¢ikis noktasi ise, nem miktar1 olarak
diistik, ortam sicaklig1 olarak da oldukga yiiksektir. Bu bolgeyi terk eden flirtinler kuru

tirin olarak pisirime hazir konumdadir [76].

Sekil 3.10°da verilen grafikte kurutmanin 3 farkli ortami simiile edilmistir. Hemen her
kurutma tasarimi i¢in uygun kurutma ortami ¢esitli kurutma simiilasyonlar1 ile deneme
ve yanilma yontemleri ile bulunur. Ortamin nem ve sicaklik dongiisii ¢ok yavas bir
sekilde saglanirsa prosesin gereksiz olarak yavaslamasina ve kapasite kayiplarina neden
olacaktir. Yine dongiiniin ¢ok hizli olmas1 durumunda kurutma siireci zorlasacak, iirtinler

optimum ¢1kis nemine ulasilamadan yas bir sekilde ¢ikacak, bunun sonucunda kurutma
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catlaklar1 ve deformasyonlar artacak ve dolayisi ile fire orani da artacaktir. Bu nedenle;

1sitmanin tiretim miktarina gore secilmesi son derece 6nemlidir [76].
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Sekil 3.10 Ug farkli hizdaki tiinel kurutmanin ortam nemi ve sicaklik grafigi.

3.3.4 Pisirme (Sinterleme)

Sekillendirilerek kurutma iglemine tabi tutulan ham seramik malzeme su ve kimyasal
maddelere dayanikli ve yine kararli bir yapiya doniisebilmesi i¢cin malzemenin bilesim ve
niteligine gore 700-2000 °C arasinda pisirilir. Materyal bu asamadan sonra sirlanma
islemine tabi tutulacak ise sirin gelismesi i¢in tekrar pisirilmesi, eger iizerine dekor
yapilacaksa t¢iincii veya dordiincii kez tekrar pisirilmesi gerekir. Sirlanmasi istenilen

biinye 3 degisik sekilde pisirilir.

Malzemenin yapisina gore biskiivi pisirimi yliksek sicaklikta yapildiktan sonra, iiriin
sirlanarak iirlinlin pisirme sicakligindan daha diisiik bir sicaklikta sirm olgunlagmasi

saglanir.

Biskiivi pisirimi diisiik sicaklikta yapilir, sonrasinda iiriin sirlanarak iirlin ve sir tekrar

yiiksek sicaklikta olgunlagtirilir.
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Biinye pisirilmeden sir uygulamasi yapilir ve tek seferde biinye ve sir pisirilerek
gelistirilir. Seramik iiretiminin en dnemli asamas1 pisirme siirecidir. Iyi bir iiriin elde
edebilmek i¢in, firn sicaklik dagilimi uygun olmali, {iriin pisirme hizi ve pigsirme siiresi

1yi sec¢ilmeli ve son olarak sogutma daima kontrol altinda tutulmalidir.

Mikroyapida bir degisim olmasi i¢in biinyenin saglamlasmasi ve goézenekliliginin
azalmas1 gerekmektedir. Mikroyapida bu degisimler ile bilinyenin yiizey gerilimi
kuvvetleri etkisiyle saglamlasmasi saglanir. Bu siire¢ igerisindeki olusan hacimsel
kiigiiltme gozeneklilik azalisi ile dogru orantilidir. Blinyedeki bu degisiklikler uygulama
slireci ve pisen biinyenin yogunlagmasiyla birebir ilintilidir. Pisirme siiresince kii¢lilme
lineer bir artis gostermiyorsa veya bilinyenin belirli bir bolgesi kii¢iilmeye maruz

kalmiyorsa, biinyede ortaya ¢ikan bu gerilimler sonucu ¢atlamalar ve ¢arpilmalar goriiliir.

Pisirme siiresine etki eden parametreler sdyledir:
-Malzemenin ebat1

-Firin 1s1s1nin homojenligi

-Firinin hacmi

-Firmin kullanilmasi (1s1itma hizi)

-Biinye cinsi

Seramik olusumunda pisirme asamasinin gergeklestigi firnlar, birtakim siniflara
ayrilirlar. Ozelliklerine gore bu ayrim su sekilde yapilir:

-Firiin sekli

-Yakitin tiirii

-Pisme islemindeki atesin durumu

-Firinin ¢aligma prensibi

Seramik pisirme firinlar1 ¢alisma prensiplerine gore; Periyodik calisanlar ve stirekli
calisanlar olarak iki gruba ayrilirlar. Periyodik c¢alisan firinlar; pisirilmeye hazir malzeme
firina beslenir, pisirilir, sogutulur ve malzeme tekrardan disar1 alinir. Bu islem sonrasi

firin tekrardan ikinci pisirmeye hazir hale gelir [72].

Siirekli ¢alisan firinlarda; iiriin pisme sicaklig stirekli saglandigindan dolay: firmin belli

bir bolgesi 6zellikle orta kismi daima sicak haldedir. Pigsecek olan iiriin bu sicak bolgeye
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geldikge piser. Halihazirda firmi sondiiriip bosaltmaya gerek olmadan, firin1 doldurma ve

bosaltma islemi devamli suretle yapilir [77].

Sinterleme islemi termal enerji kullanarak kontrollii bir sekilde malzemeyi arzu edilen
yogunluga ulastirma islemidir [53]. Seramik malzemelerde mikro yapiyi istenilen diizey
ve yogunluga kavusturmak i¢in sinterleme islemi yapilir. Sinterleme, birbirine temas eden
kiiciik pargaciklarin yiiksek sicakliklara tabii tutularak birbirine baglanmasini saglar. Bu
baglanma islemi ise, ergime sicakliginin hemen altinda kat1 hal atomlarinin hareketleri
ile meydana gelir [53]. Sinterleme islemi ile, malzemelerin tane boyutu, yogunlugu,

gozenekliligi ve mikroyapilart kontrol edilebilmektedir.

Malzeme karakteristigini etkileyen faktorler, sinterleme sicakligi, basing, tane
biiyiikliigli, ortam atmosferi gibi kontrol altinda tutulabilen parametreler dogrudan
etkilerken; paketlenme yogunlugu, mikro yapidaki tanelerin farkli biiyiikliikte olmasi

malzeme karakteristigine dolayli olarak etki etmektedir.

Sinterleme prosesinde sinterleme olaymin gergeklesmesi icin birtakim itici gligler
bulunmaktadir. Bu giigler, ylizey egrilikleri, egrilik nedeniyle olusan kimyasal reaksiyon
ve yiizey basinglari olarak adlandirilir. Egri yiizeylerin birbirleri ile temasi sonucu boyun
vermeye baglayarak ylizey enerjisini azaltir ve tane biliylimesi gerceklesir. Sekil 3.11°de
tanelerin birbirlerine temas etmesi sonucu ylizey enerjileri azalir, tane sinirlar1 yeniden
belirlenmeye baslar ve yapidaki bosluklar eriyerek taneler birlestir. Yiizey enerjisinin

azalmasi sonucu daha iri taneler ve yeni tane sinirlari olusur [76].

Tane ylizeylerinin temasi1 esnasinda digbiikey yiizeylerde pozitif, i¢biikey ylizeylerde ise
negatif gerilmeler meydana gelir. Bu nedenle sinterleme islemi esnasinda icbiikey
yiizeyler basma gerilmesine maruz kalirken, disbiikey ylizeylerde ¢ekme gerilmesine
maruz kalir. Bu gerilmelere maruz kalan tanelerin sinirlar1 yeniden sekillenir ve biiytir.
Tane sinirlarinda birikmis olan gézenekler sinterleme islemi ile yok edildigi takdirde itici
giic haline gelirken, bu gozenekler yok edilemedigi takdirde tane sinirlarinda gézenek
olarak kalirlar, ve hatta bu gozenekler icerisinde gaz barindiriyorsa yogunlagmayi da

negatif yonde etkiler ve durdurabilir [73].
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Sekil 3.11 Sinterleme isleminde tanelerin olusum mekanizmas.

Sinterleme, yiiksek sicakliklarda biinyede bulunan kii¢iik parcaciklarin  ylizey
enerjilerinin diismesi ve atom yaymimu ile gergeklesmektedir. Pargacik boyutu ile yiizey
enerjisi ters orantilidir. Soyle ki, yiiksek yiizey alanina sahip kii¢lik pargaciklar yiiksek
enerjiye sahip olup daha hizli sinterlenirler. Bu durumda yiizey enerjisinin hepsi
sinterlenmeye harcanmaz. Kristal yapiya sahip katilarda parcaciklarin temas noktalarini
tane sinir1 enerjisine sahip taneler olusturur. Bu nedenle ylizey enerjisini azaltan boyun
biiylimesi tane sinir1 enerjisini yiikseltir. Dogal olarak yiizey enerjisindeki azalma tane

siir1 enerjisinden yiiksek olmasi sonucunu dogurur [53].

3.3.4.1 Kat1 Hal Sinterleme
Kat1 hal sinterlemesi {i¢ asamadan olusur. Birinci asama, ara asama ve final asamasi

olarak adlandirilir. Birinci agamada taneler arasinda boyun verme iglemi %2-3 arasinda
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biiziilme olaymin gergeklestigi asamadir. Ikinci yani ara asamada gozeneklerin izole
edilmesinden hemen 6nce malzeme yogunlugu %93 civarindadir. Son asama ise yani

final asamas1 gézeneklerdeki yogunlagsmanin tamamlanmasidir [78]

Sinterlemenin 1. asamasinda tane ara yiizeylerinde birbirleri ile temas etmeleri baglar. Bu
esnada taneler arasinda smir degisimleri meydana gelir. Buhar difiizyonu ve plastik
deformasyonlar meydana gelir. Tanelerin birbirleriyle temas etmesi arttikca itici giigler
vesilesiyle boyun verme olaylar1 baglar. Yapida olusan bosluklarin basinci zamanla azalir,
gozenekler ¢okerek kaybolmaya baglar. Bu bosluklara yiiksek enerjili taneler yerlesmeye
baslar.

2. asamada ise sinterlemenin biiyilk kismi gerceklesmistir. Bu asamada gozenekler
yuvarlaklasir, taneler biiylir ve olay yogunluk artisi ile sonlanir. Tane simirlarinin
gozenekler ile kesismesi sonucu gozenekler kiiciiliir, taneler biiyiir ve sinterleme olay1
yavaglar. Sinterleme isleminin birinci ve final asamalarinda, tane sinirlarinda olusan

tanelerin seklinin silindirik yapiya sahip gdzeneklerin bulundugu varsayilir.

Yine bu asamada yogunlagma tane sinir1 yaymimi ve hacim ile gergeklesmektedir. Tane
siirlarinda var olan gozenekler kaybolurken blinyede bulunan diger gézenekler kararl
hallerini stirdiirtirler. Ara asama sinterlemesi sonucu goézeneklerin yuvarlaklagsmasi ve
hareket etmelerinden de anlasilacagi lizere yiizey tasinimi meydana gelmektedir [78].

Sinterleme agamasinda gozenekler kapalidir. Sekil 3.12°de gosterildigi gibi gozenekler
ayni zamanda izole ve kiire seklini alma egilimindedirler. Kapali gozenekler hareket
halinde iseler tane biiylimesi esnasinda tane sinirlar1 ile beraber hareket eder ve
yogunlagmanin siirmesine neden olurlar. Tane sinirindan ayrilan gdzenek kiire seklini alir
ilaveten gozenek biiylimesi de meydana gelir. Buna istinaden gozenek sayisinda azalma
olurken gozenek boyutu da artmaktadir. Sonug¢ olarak, iiriin yapisinin yogunlugunu

artirmak oldukga zorlagir [78].
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Sekil 3.12 Sinterlemenin ortasinda ve finalinde tanelerin sematik sekli.

3.3.4.2 Siv1 Faz Sinterleme
Sinterleme sirasinda olusan siv1 faz sinterleme hizinda biiyiik 6l¢iide etkindir. Stv1 fazin
buradaki fonksiyonu taneleri birbirine baglama ve sivi yaymim olan baglantiyr

olusturmaktir. S1vi faz sinterlemenin olusmasi i¢in 1slatma olmalidir.

Siv1 film 1slatma sonucunda yogunlagmaya yardimer yiizey gerilmesi meydana getirir.

Islatma olay1, katinin sivi1 igerisinde ¢6ziindiigli durumlarda meydana gelir.

Siv1 fazla sinterlemede 3 agamada yogunlagsma olur. Bu asamalari sirastyla, sivi yayilimi,
¢okelme ve kaynagma olarak adlandirilabilir. Olayin basinda islatma esnasinda tanelerin
arasinda kat1 hal sinterlemesi ile baglar olusur. Siv1 ilk olugsmaya basladiginda, tanelerin
yeniden diizenlenmesi sonucu bir yogunluk artis1 meydana gelir. Olusan bu sivi faz
cevresindeki katiyr 1slatarak taneler arasindaki kati baglarim1i ¢ozer ve tekrar

diizenlenmesine neden olur [78].

[ri taneli ve ¢oziiniirliigii diisiik sistemlerde yogunlasma oldukga yavastir. Ortamdaki stvi
miktar1 arttikca yogunlagma olay: kolaylasir fakat, biinyeye etkiyen yer ¢ekimi kuvveti
dolayisiyla ham parg¢ada ¢cokme sorunu ortaya ¢ikar. Sistemde sivi olmamasi durumunda
sinterleme hadisesi katihal islemleri ile meydana gelirken ortamda fazla sivi varsa bu

durumda da parga biitiinltigiinii ve seklini koruyamayabilmektedir.

Katinin siv1 ile temasi, kararli bir kati-sivi yapist meydana getirir. Kat1 haldeki tane
kendini ¢epegevre saran sivi ile kararli bir boyun meydana getirdikten sonra dengelenir.
S1v1 fazli sinterleme esnasinda kati taneler sekil degisimine ugrayarak komsu taneler ile

daha siki bir diizende yer almay1 saglayan diiz ylizeyler olusmasina neden olur. Bu sekil
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tanelerin yerlesmesi sivi fazi serbest hale getirerek geriye kalan gozeneklerin
doldurulmasini saglar. Sivi fazla sinterlemenin diger bir parcasi da tane irilegsmesidir.
Tane biiylimesinin oldukg¢a biiylik bir kismi ¢ozelti ve tekrar ¢oziilme asamasinda
meydana gelir. Sivi fazli sinterlemede tanelerin boyut dagilimi1 kendisine has bir durum
sergiler. Yani ilk parcacik boyutu ile sinterlenmis tane boyutlar1 ayn1 6zellikte homojen

dagilim gosterirler [78]

3.4. Seramiklerin Ozellikleri

Seramik malzemeler yapisi itibariyle gevrek malzemelerdir. Talag kaldirma yontemi ile
asindirilabilirler. Bu malzemelerin yiizeylerinde ve yiizeylerinin hemen altinda ¢atlak
olusabilir. Sonrasinda bu kiiciik catlaklar birleserek seramik malzemeler de parca

kopmalarini ortaya ¢ikarir.

Bu malzemeler, basma ve ¢ekme gerilmeleri yiiksek oldugu durumlarda oldukga hassas
davraniglar gosterirler. Polimer ve metal malzemeler, basma gerilmeleri karsisinda
kirilma olayr meydana gelmeden hemen once plastik deformasyona ugrarlar. Seramik
malzemeler sadece hidrostatik basing altinda plastik deformasyon gosterebilirler, seramik
malzemenin ugradigi bu plastik deformasyon, metal ve polimer malzemelerin plastik

deformasyonu ile kiyaslanamayacak kadar kiiciiktiir.

Seramik malzemenin plastik deformasyon potansiyelini artirmak i¢in, malzemenin
sicakligini ergime sicakliginin yaklagik 0.6 katina kadar artirarak dislokasyonlara belirli
bir hareketlilik kazandirilabilir. Seramik malzemeler gevrek veya yari gevrek bir davranis

sergilerler.

Gevrek malzemelerde kayma siirtlinmesi oldugu zaman ortaya g¢ikan deformasyon
asinmaya neden olur. Asinmaya erozyon ve abrazif aginma eslik ettigi takdirde problem
daha da biiyiir. Seramiklerin 1s1l iletkenliklerinin diisiik olmasi nedeniyle, siirtiinme
esnasinda meydana gelen 1s1, biiyiik 1s1 egilimleri ve bundan dolay1 sicak noktalar
olusturabilir. Seramik malzeme hizlica sogutma islemine tabi tutulursa, bu sicak
noktalarin ¢ekme gerilmesi olusturmasi sonucu malzemede catlaklar olusabilir.
Malzemede olusan catlaklar sonucu malzeme yiizeyinden parca kopmalari, yiizey

asinmasinda artislar meydana gelir.

Seramik malzemeler deformasyon hizina kars1 da olduk¢a duyarlidirlar. Buna istinaden

artan kayma hiz1 ve ortaya ¢ikan siirtiinme 1sinmasi ile beraber ¢atlaklarin meydana gelme
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olasiligi da artar. Bu duyarlilik; erozif asinma ve darbeye karsi seramiklerin
kullanilmasini giindemden diisiirmektedir. Kat1 partikiil erozyonunda, partikiiliin ¢arpma
acis1t malzemenin kopma hizini artirir. Metal malzemelerde ortaya ¢ikan maksimum
erozif asinma, 20° ile 40° arasinda partikiil carpma agilarinda meydana gelir. Seramik
malzemelerde ac1 90%’lere kadar yaklastigi zaman erozyon asinma hizi artis gosterir.
Erozyon mekanizmalari i¢in bir diger 6nemli parametre de seramik malzemenin ve ayni
zamanda asindirict ortamin bagil sertligidir. Asindirici, seramik malzemeye gore ister
yumusak isterse seramik malzeme ye esdeger sertlikte olsun, asindiricinin sertliginden
meydana gelen en kiigiik bir artis, erozyon aginmasinda oldukga biiyiik artiglara neden
olur. Eger asindirici, seramik malzemeden sert olursa mikroyap: ve kirilma toklugu
erozyon hizini etkiler. Karsilasilan bu durumlarda, erozyon hizint minimum diizeye

diistirmek i¢in tane boyutu kiigiiltiiliir ve porozite azaltilir [78].

3.4.1 Kimyasal ozellikler

Endiistriyel seramiklerin belli basli olanlar1 oksitlerdir (oksijen bilesikleri). Ama birtakim
karbiirler (agir metal ve karbon bilesikleri), boriirler (bor bilesikleri), nitriirler (azot
bilesikleri) ve silisidler (silisyum bilesikleri) de kullanilmaktadirlar. Mesela aliminyum
oksit herhangi bir seramigin ana bileseni olabilir. Seramiklerin igeriginde %85-90

oraninda aliiminyum oksit bulunur.

Seramiklerin korozyon direnci plastik ve metallerden ¢ok daha fazladir. Seramikler
genellikle, alkaliler, sivilar, gazlar ve asitlerle reaksiyona girmezler. Seramik
malzemelerin bir¢ogunun ergime sicakligi oldukca yliksektir ve bir takim seramik

cesitleri ergime noktalarina yakin sicakliklarda rahatlikla kullanilabilir [79].

3.4.2 Fiziksel ozellikler

Endiistriyel seramiklerin geneli, metaller ve yar1 metaller ile oksijen, karbon ve azotun
yapmis oldugu bilesiklerdir. Bu nedenle seramikler, bir¢ok metalden ¢cok daha diisiik bir
yogunluga sahiptirler, ayni ebatlara sahip agir bir metale nazaran, daha hafif bir seramik
parca ayni dayaniklilig1 gosterebilir. Seramikler ayn1 zamanda ¢ok yiiksek bir asinma
direncine sahiptir. Giinlimiizde bilinen en sert malzeme elmastir, elmasin hemen ardindan
kiibik kristal forma sahip bor nitriir gelmektedir. Ayn1 zamanda silisyum karbiir ve
aliminyum oksit de oldukga sert malzemelerdir. Bu malzemeler metal yiizeylerden talas

kaldirilmasi, kesilmesi, yaralanmasi ve parlatilmasi igin kullanirlar [80].
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3.4.3 Mekanik ozellikler

Seramikler basma ve egilme direngleri oldukca yiiksek ve ayni zamanda sert
malzemelerdir. Seramiklerin dayanimlarinin belirlenmesinde egilme direnci sikga
kullanilan bir yontemdir. Seramiklerin en dayanikli ¢esitlerinden biri olan zirkonyum
dioksit (ZrOz), hemen hemen ¢elige esdeger bir egilme mukavemeti sergiler. Zirkonya
2000°C’nin tizerinde dahi bu mukavemet degerini koruyabilmektedir. Egilme mukavemet
degeri silisyum karbiir (SiC) ve silisyum nitriir (SiN) i¢in ise 1400°C’ye kadar
cikmaktadir. Bu tiir silisyum igerikli malzemeler, ¢ok yiiksek sicaklik degerlerinde
calisiimakta olan, gaz tiirbin motor parcalarinda kullanilmaktadir. Seramik malzemeler
Sert, rijit ve sicakliga dayanikli olsalar da yapilar1 geregi oldukga kirilgandirlar. Herhangi

bir ani darbe karsisinda veya hizlica isitilip sogutulduklarinda ¢abucak kirilirlar [81].

3.4.4 Elektriksel 6zellikler

Seramikler ¢ogunlukla yalitkan malzemelerdir, fakat bazi seramik ¢esitleri elektrigi
iletirler. Ornek olarak, krom dioksit (Cr2O3) elektrigi birgok metal malzeme kadar iyi
sekilde iletir. Ayrica yari iletken malzeme yapiminda elektrik iletkenligi iyi olmayan
silisyum karbiir (SiC) kullanilmaktadir. Aliiminyum oksit (Al203) gibi bazi seramikler ise
tamamen yalitkan olup elektrigi iletmezler. Bu seramik tiirleri yalitkan olarak bir takim
elektrikli aletlerde ve yine elektronik devrelerde kullanilir. Seramigin bir tiirii olan
porselen ise diislik sicakliklarda yalitkan tavir sergilerken, yiiksek sicakliklarda iletken

bir tavir sergiler [44].

3.4.5 Manyetik ozellikler

Iceriginde demir oksit (Fe2O3) bulunan seramikler; kobalt ve demir nikel gibi manyetik
ozellikli malzemeler ile benzer manyetik 6zellikler sergileyebilirler. Demir oksit igerikli
biitiin seramikler ferrit olarak da adlandirilir. Seramiklerin manyetik 6zellikler sergileyen
diger cesitleri ise, mangan, baryum ve nikel oksittir. Manyetik 6zellikli seramikler,

elektronik devrelerde ve elektrik motorlarinda siklikla kullanilmaktadir [82].

3.4.6 Termal ozellikler

Seramik tiirlerinin ekseriyeti yiiksek ergime noktasina sahiptir ve bir¢ok malzemeye
istinaden mukavemetlerini yiiksek sicakliklarda kaybetmezler. Ornegin, silisyum nitriir
(SiN) ve silisyum karbiir (SiC) igerikli seramikler bircok metale istinaden sicaklik
degisimlerine oldukca yiiksek bir diren¢ sergilerler. Fakat ani sicaklik degisimleri

seramikleri oldukga zayiflatabilir [83].
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4. SERAMIK URUNLER

4.1 Karo

Avrupa Seramik Ureticileri Birligi'nin yaptif1 tanima gore once ve yine Avrupa
standartlar1 uyarinca ‘karo’; kil veya baska organik madde ihtiva eden, genellikle
binalarda duvar ve yer kaplamalarinda kullanilan, pres, ekstriizyon ve birtakim degisik
stireclerle oda sicakliginda firetilen ve kurutma isleminin ardindan, uygun sicaklik
araliginda pisirilerek, arzu edilen 6zellikler kazandirilan, sirli veya sirsiz, alevden
etkilenmeyen, yanmayan, ince levha seklindeki malzemelere verilen tanimlamadir [84].
Sekil 4.1°de yapisinda genelde kuvars, kil, kalsit ve feldispat kullanilan duvar karosunun

da i¢ine dahil oldugu seramik tiirlinlere ait iiclii kompozisyon diyagrami verilmistir.

Kuvars

Yari vitrifiye Whiteware Elektrik Porselen

Porselen Karo

Sert Porselen (Yer Karosu)

Vitrifiye Whiteware Parian

Duvar Karosu
Dis Porseleni

Kil Fé)dlspat

Sekil 4.1 Seramik {irlinlere ait ti¢lii diyagram.

Su emme orani1 en az %10 olan, tek ve ¢ift hizli pisirim teknigi ile liretilen poroz yapilara
duvar karosu denir. Buna istinaden yer karolar1 ise su emme yiizdeleri %3 iin altinda
donmaya kars1 dayanikli, yapilarin i¢ veya dis ortaminda yer dosemesi olarak kullanilan
iriinlerdir. Sirlanmis granit karolar ise, mekanik mukavemetleri yiiksek, su emmeleri
%0,5 in altinda olan tirtinlerdir. 1980'li yillarin ortalarinda tiinel firinlarda duvar karosu
tretimine baslanmistir. Gelisimsel olarak ilk adimda, yeni nesil bir fayans biinyesi
yapilirken ayni anda pisme zamaninin kisalarak tek pisirim siirecinin modern hale
gelmesi sonucunda roller firinlara gegilmistir. Gilinlimiizde duvar karosu {iretim zamani

ve sicaklik araliklari 1000 - 1200 ° C / 30 - 60 dakikadir [85].
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v
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Sekil 4.2 Duvar karosu akim semasi

Yeni kurulan teknolojik tesislerde son yillarda genellikle model olarak tek pisirim duvar
karosu tretilmektedir. Yer karosu iiretimi ne ise 1970'li yillarin basindan itibaren yavas
pisirim isleminden hizli pisirme islemine geg¢ilmistir. Yer karosu biinyesinde, engop ve
sirlarda gok farkli tiirde ¢aligsmalar yapilmistir [86]. Giincel sartlarda yer karolar1 1180-
1210°C, 28-45 dakikada tek pisirim yontemi ile iiretilmektedir. Ticari bir isletmeye ait
duvar karosu iiretimine ait akim semas1 Sekil 4.2’de ve yer karosu iiretimine ait akim

semasi Sekil 4.3’te verilmistir [87].
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4.2 Porselen

Porselen, eski ¢caglardan beri seramik imalatg¢ilarinin elde ettigi cok basarili bir {iriin olup,
mukavemetli yar1 saydam, sirli ve sirsiz olarak, teknik, sanatsal veya gorsel amach

kullanilan seramik bir malzemedir.

Porselen'in kesin bir dille bilimsel tanimini yapmak olduk¢a zordur, ¢iinkii bilesik bir
yapida goriinmesine ragmen i¢ yapisinda bilesik bir biinye olusturmamaktadir. Tanim
olarak; genellikle silika, kaolen ve feldispattan olusan, {i¢ eksenli bir seramik malzeme

olarak tanimlanabilir. Ana hatlariyla porselen yap1 %50 kaolen, %25 kuvars ve %25

Sekil 4.3 Yer Karosu akim semasi.

feldsipatdan olugmaktadir.

Baska bir ifade ile; iki kisimdan olusan biskiivi ve sir seklinde tanimlanabilir. Biskiivi;

sekillendirilmis, kurutma yapilmis ve pisirilmis fakat heniiz sirla kaplanmamis seramik

60



{iriinlerin genel adidir. Uriindeki ¢esitli maddeler, cam veya camla birlikte bulunan diger

kristaller pisirilerek yerlesmeleri saglanmaktadir.

Porseleni, sentetik olmayan dogal kaynakli ham maddelerden iiretilen ve beyazligini
kullanilan bu dogal maddelerden alan, 1400°C sicaklikta pisirilerek, yar1 saydam, saglikli

bir {irlin olarakta tanimlayabiliriz.

Porselenler kullanim amaglarina gore; saglik geregleri, sofra esyasi, kimyasal, elektriksel
ve teknik porselenler olarak smiflandirilmaktadir. Uygun oranlarda karistirilan kil,
kaolen, kuvars ve feldispat gibi dogal minerallerin belirli oranlarda karistminin 1350-
1400°C sicaklikta pisirilmesi sonucu biinyesinde fazlaca camsi faz bulunduran ve bu

nedenle poroz olmayan beyaz, sert, yar1 saydam yapida ve oldukca sagliklt bir iirtindiir

[87].

Bir diger siniflandirma ise pisirim sicakligina goéredir. Bu simiflandirma yonteminde
porselen, sert ve yumusak olmak iizere ikiye ayrilir. Sert porselen'in pisme sicakligi 1380-
1400°C iken, yumusak porselen'in pigsme sicakligi 1200-1250°C araligindadir. Yumusak
porselen'in iiretim maliyeti, enerji maliyetinin diisiik olmasindan dolay1 sert porselenden

daha uygundur [88].

Sert porselen malzeme igerigi olarak %50 kaolen, %25 kuvars ve %25°te feldispattan
meydana gelir. Pisirilmis sert porselenin biinyesi beyaz, 151k gecirgenligi iyi, yiizeyi sert
ve dayaniklilig1 oldukga yiiksektir. Uzerine uygulanan sir seffaf oldugundan dolay: sir

igerisi ve sir alt1 dekorlamaya olduk¢a uygundur [88].

Yumusak porselenlere biskiivi pisirimi i¢in yiiksek sicakliklar uygulanirken, sir pisirimi
ise biskiivi pigiriminden daha diisiik sicaklikta yapilmaktadir. Bir diger yumusak porselen
tirti ise % 50—65 oraninda kemik kiilii ihtiva eden kemik porselenleri (bone china) dir
[88].

Genel olarak porselen iiretiminde kullanilan hammaddeleri iki grupta simniflandirabiliriz.
Birinci grup Cizelge 4.1°deki biinye regetelerinde kullanilan ham maddeleri, 2. grup ise
sir yapiminda kullanilan Cizelge 4.2’deki hammaddeleri gostermektedir [89]. Biinye de
kullanilan ham maddelerden kil, kuvars ve feldispatin iirliniin yas ve pisirim siirecine

etkileri Cizelge 4.3’te verilmistir [87].
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Cizelge 4.1 Geleneksel sofra esyasi liretiminde kullanilan birincil hammaddeler.

Hammadde Kompozisyon Genel Empiiriteler
Kaolen Al;03.2Si0,.2H,0 Kuvars, Montmorillonit, TiO,, Fe;O3
Sodyum Feldispat Na20.Al;03.6Si0; K20, Ca0, MgO, Kuvars
Potasyum Feldispat K20.Al203.6Si0; Na;0O, Ca0, MgO, Kuvars
Nefelin Siyenit K20.3Na20.4Al,03.9Si0; Ca0, MgO, Kuvars
Aliimina Al;O3 Na.O
Kuvars SiOz TiOZ, Fe,O3

Cizelge 4.2 Geleneksel sofra egyasi liretiminde kullanilan ikincil hammaddeler.

Hammadde Kompozisyon Genel Empiiriteler
Bentonit/Montmorillonit Al,SigO2(0OH)4.nH.0 Degisken
Camsi Frit Degigken Degisken
Petalit LiO,.Al,03.6Si0; Na0, K,0
Kemik Kiilii Casz(POa)2 Bilinmiyor
Talk 3Mg0.2Si0,.2H.0 Kristolit, CaO
Mermer CaCOs MgCOs;
Zirkon Zr0,.Si0O, Degisken

Cizelge 4.3 Biinyede kullanilan hammaddelerin yas {iriine ve pisirim siirecine etkileri.

HAMMADDE YAS URUNE ETKIiSI PiSIRIM SURESINCE ETKILER
Biinyeye plastiklik vererek kolay Biinyenin pisme rengini verirler,
sekillendirme saglarlar, ayrica yas istenen mikroyapi1 eldesinde baslangic
KIiL mukavemeti artirirlar. noktasidirlar.
Tane boyutlari killere kiyasla daha biiytik
oldugu i¢in paketlenme davranigini Alkali oksitler nedeni ile biinyede ilk
' artirirlar. Kuruma kii¢iilmesi ve kuruma sivi fazi olustururlar, vizkoziteyi
FELDISPAT hatalarini azaltirlar. disiiriip yogunlagsmayi saglar.
Tane boyutlari killere kiyasla daha biiyiik
oldugu i¢in paketlenme davranigini
artirirlar. Kuruma kiigiilmesi ve kuruma  Biinyenin egrilmesini ve distorsiyonunu
KUVARS hatalarini azaltirlar. Onler ve pigsme kiigiilmesini diigiiriir.

4.3 Saghk Geregleri (Vitrifiye)

Genel olarak seramikten mamul saglik gerecleri; inorganik-metalik bir yapiya sahip

olmayan hammaddelerin belirlenmis bir oran dahilinde karistirilarak viskozitesi yiiksek

bir ¢gamur haline getirilip, sentetik recine veya al¢1 kaliplar yardimi ile sekillendirilerek

1200-1250°C dolaylarinda pisirilerek su emme degeri olduk¢a diisiik (%0,75) olan

riinlerdir. Burada temel yapiyi kil, kaolen, kuvars ve feldispat gibi inorganik malzemeler

olusturur. Uriin yelpazesi oldukca genis olan saglik gereclerine drnek olarak; lavabo,
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pisuvar, klozet, dus teknesi verilebilir. Bu iirlinler renkli veya beyaz olarak iiretilebilir
[89, 90]. Vitrifiye tiirii seramiklerde genelde 4 tiir ana hammadde kullanilir. Bu
hammaddeler kaolen, plastik kil, kuvars ve feldispattir. Bu hammaddelerden 6zlii olan
ikisi kil ve kaolen, 6zsiliz olanlar1 ise kuvars ve feldispattir. Seramik saglik gerecleri
tiretimi dokiim yontemi ile yapilmaktadir [90]. Genel anlamda {iretim akis semast Sekil
4.4°te verilmistir. Uretim metodunun ilk kademesi ¢amur ve dokiimiin yapilacag: kalibin
hazirlanmasidir. Camur yapiminda kullanilan hammaddeler ve katki maddeleri su

yardimi ile karistirilarak degirmenlerde 6giitme islemi yapilir.

Hammadde Stok Su, Alnzkanlaztinic:, Fenklendirici Pigment wve
Silolan Baglayiz Oksitler

¥ ¥ h

| Camur Harylama | | S Haenlama

¥
| Dékiim |

| Ezlip Agma ve I. Bdtug |

| Eurutma |
¥
| 1L Retus |
¥
| Sulama I:
L 4
| Pisirim |
¥
| Kalite Avirm I;-_"'i Tamir ve II. Pigirim
¥ l
Iskartz | | Stoklama wve Sevkivat

Sekil 4.4 Saglik gerecleri iiretim akis semasi.

Daha sonra elde edilen camur arzu edilen tane boyut araligina ve dagilimina ulastiginda
viskozitesi ve tiksotropisi optimize edilir, ¢esitli dokiim teknolojileri ile al¢1 kaliplar veya
sentetik kaliplar yardimi ile sekillendirilir. Uretilmek istenen iiriinlerin iki boyutta
hazirlanan tasarimlarindan, ii¢ boyutlu modelleri imal edilir. Imal edilen bu modeller

tizerinden, tirlinlerin tiretilebilecegi kaliplar hazirlanir.
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Doékiimhaneye alinan kalip 6ncelikle dokiim testine tabi tutularak, deneme iiriinii tiretilir.
Deneme iiriinii pisirilerek fonksiyon ve boyut olarak degerlendirilmesi yapilir. Gerekli
goriilmesi halinde kalipta tadilatlar ve tamiratlar yapilir veya onaylanan tiriiniin prototip
kalib1 gercek iirtin kalibinin hazirlanmasi i¢in kalip hazirlama subesine sevk edilir ve
gerekli sayida is kalibi hazirlanir. Basingli dokiim isleminde polimer esasli kaliplar
kullanilirken, klasik dokiim iglemi i¢in al¢1 kaliplar kullanilir. Klasik dokiim isleminde,
al¢1 kalip da bulunan porozitenin olusturdugu kapiler etkilerden faydalanirken, basingli
sistemde ise polimer esash kaliplara disaridan belirli bir basing uygulanarak yar1t mamul
tirtin elde edilir. Arzu edilen kalinliga ulagan dokiim parcalar1 kaliptan alinarak fazla

kisimlar kesilir, daha sonrasinda yiizey rétuslama yapilir.

Sekillendirilmis olan yar1 mamul iiriinlerin blinyesinde bulunan nem kurutma islemi ile
giderilir. Kurutma islemine tabi tutulacak {irtin 33-36°C ve %40-60 bagil nemli ortamda
liriinliin geometrisine ve yapisinin karmasikligina bagli olarak en az 1 giin siire ile
bekletilir. Nem oran1 % 15-17 arasina disiiriilen yar1 {irtin 80 — 100°C sicakliga sahip
firinlarda 10-13 saat arasinda kurutulur [91]. Kurutulmus iiriinlere ¢esitli tekniklerle
sirlama islemi (Robot, pistole veya elektrostatik sirlama gibi) yapilir. Uriinler sirlama
islemi sonrasi isletme ortaminda kurutularak 1200 — 1250°C civarinda pisirilir. Pisirim
sonrast nihai tiriinde kalite kontrol birimlerince kontrol edilerek uygun olanlar1 depoya,
hatali olanlar1 ise soguk veya sicak tamire tabii tutulur. Sicak tamir uygulamasi yapilan
tiriinler, pisirme islemine sevk edilir. Tamiri miimkiin olmayan hatali iirlinler ise geri

doniisiime gonderilir.

4.4 Tugla

Tugla imalatinda geleneksel olarak halen ge¢mis ylizyillarda ki uygulanan adimlar takip
edilir. Fakat son yillarda teknolojik gelismeler sayesinde, modern tugla fabrikalar1 da
yeterli diizeye gelmistir. Ayni1 zamanda teknolojik gelismeler tugla kalitesini de 6nemli
Olclide artirmistir. Tugla hammaddelerinin kalitesi, 6zellikleri daha da iyi anlagilarak,
pisirme islemlerinin kontrolii, firinlarin daha modern olarak dizayn edilmesi ve sahip

olduklari mekanik aksamlari daha modern bir endiistriyi beraberinde getirmistir [92].

Tugla ve kiremit killeri biinyelerinde illit, montmorillonit, kuvars, demir mineralleri,
kaolinit, suda ¢oziilebilen tuzlar ve az miktarda organik maddeler bulundururlar [92].
Hammaddelerin iiretimde kullanilabilmesi i¢in homojen yapida olmalar1 gereklidir ve

yeni hammadde igerisinde kirilmayacak sertlikte ve biiyiikliikte ¢akillar bulunmamalidir.
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Ham madde yapisinda silis, feldispat ve illit oldukga kiiciik tane boyutuna sahip olmali
ve yaklasik %25 civarinda olmalidir. Hammadde igerisindeki iri tanelerin orant %1 ve
boyutu 2 mm’den biiyiik olmamalidir. Montmorillonit cinsi kil olduk¢a az olmalidir. Aksi
takdirde pisince pisme kii¢iilmesi orani artar ve biinyede ¢atlaklar olusur. Kaolinit miktar1
da fazla olmamalidir. Cizelge 4.4 te tugla kiremit killerine ait ortalama kimyasal bilesim

miktarlar: verilmistir.

Cizelge 4.4 Tugla kiremit killerinin ortalama kimyasal yapisi.

OKSIT %MIKTAR
SiO; 64-42
Al203 21-16
Fe,O3 7-28
CaO 9.5-0.7
MgO 6.2-0.8
K20 3.6-1.0
Na2O 0.8-0.1
TiO 1.25-0.35
SOs3 0.3-0
Kizdirma Kaybi1 11-6

Smektit grubu mineraller mineralojik icerigi agisindan killerde pek istemezler. Bu
mineraller kilin plastiklik degerini artiracagindan kuruma ve pisme sirasinda sorun
olustururlar. Kaolinit sicakligini artirir ve dolayisiyla pisme maliyeti yiikselir. Mika, ince
levhalar halinde killerde bulunur. Kilin ihtiva ettigi mika miktar1 fazla olur ise, bu killerle
uiretilen kiremit ve tuglalarin su gegirme oranlart oldukca yiiksek olur. Bu sebepten dolay1
mika istenmeyen maddelerdendir. Kil i¢erisinde bulunan kémdir, pisme sirasinda iiriiniin

catlamasina ve kabarmasina da neden olur [93].

Sekil 4.5°te tugla ve kiremit iiretim akim semasi verilmistir. Tugla ve kiremit {iretimi i¢in
hammadde zenginlestirme asamasi her iki {iriin iginde ayni prosesi izlemekle beraber
sekillendirme prosesinde birbirinden ayrilir. Tugla iiretiminde kullanilan ekstriizyon
agzia monte edilen farkli kaliplarla sekillendirme islemi yapilirken, kiremit {iretiminde
ise ekstriizyon islemi sonrasi presler kullanilir. Ayrica iiretim esnasinda kullanilan
hammadde farkliliklarindan dolayr her fabrikanin tiim tretim basamaklar1 diger

fabrikalarin iiretim basamaklarina gore farkliliklar arz eder.
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Sekil 4.5 Tugla kiremit killerinin ortalama kimyasal yapisi.
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5.DENEYSEL CALISMALAR

5.1 Kullanilan Malzemeler
Bu c¢alismada genlesen hammaddeler grubunda yer alan vermikiilit’in seramik
sektoriinde kullanilabilirliginin arastirilmasi amaciyla tugla, vitrifiye, karo ve porselen

tiretiminde degerlendirilmesi incelenmistir.

Kil Kaolen Feldispat Kuvars

I |

Eecete hazilama

v y

Karo Saghk gerecler: Tugla Porselen
¥ l § i

Homojen karistirma
Alumina bilyah degirmen, 24 saat, sulu

!

Kuorutma
103 *C 24 saat

Kumu pres Yan vas
Karo Saghk gerecleri
Porselen Tugla

Kurutma

Karalterizasyon
105 *C 24 saat .
| Fizilcsel testler
{} | Termal analiz
L Mekanik testler

Pisirme
200-1130+"C

L. XFD
|:lI> b SEM

Sekil 5.1 Deneysel akim semasi.
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Deneysel caligmalarda kullanilan vermikiilit Sivas-Yildizeli-Karakog bdolgesinden
(Organik Madencilik A.S.) temin edilmistir. Porselen tozu (Refsan, Kiitahya) ve tugla
(Corum Tugla) karisimlari hazir karisim olarak, saglik gerecleri (vitrifiye) ve karo
bilesimleri kaolen-feldispat-kuvars (Ece Banyo, Refsan) ii¢li denge diyagrami
yardimiyla hammaddeden uygun receteye gére Cumhuriyet Universitesi Metalurji ve
Malzeme Miihendisligi Seramik laboratuvarinda hazirlanmistir. Uretilen seramik

numunelere ait deneysel ¢alisma akim semasi Sekil 5.1°de verilmistir.

Cizelge 5.1 Deneylerde kullanilan vermikiilit’in kimyasal bilesimi.

Oksitler Kalsine Vermikiilit, %

SO, 36,9
Al,O3 17
Fe,0O3 11,2
Ca0o 3,54
MgO 16,4
Na,O 0,15
K,0 2,64
TiO, 2,18
Ates zayiatl 9,2

Sekil 5.2 Ham, kalsine edilmis ve genlesmis vermikiilite ait fotograflar.
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Yildizeli yoresine ait Organik Madencilik ’ten temin edilen ham vermikiilit elektrikli
kamara tip firinda 1050 °C’de 1 saat siireyle kalsine edilmistir. Kalsine edilmis
Vermikiilitin kimyasal bilesimi Cizelge 5.1°de verilmektedir. Ham, kalsine edilmis ve
genlesmis vermikiilite ait fotograflar Sekil 5.2°de gosterilmistir. Kimyasal, mineralojik

ve morfolojik 6zellikleri bu boliimde agiklanmistir.

5.1.1 Tugla, Vitrifiye, Karo ve Porselen Camuru Ozellikleri
Hammaddelere ait XRF analizleri Sekil 5.3’te gosterilen Thermo ARL marka ve ARL

Advant XP modelindeki cihazda yapilmis ve sonuglar1 Cizelge 5.2°de verilmistir.

Sekil 5.3 XRF cihazi.

Cizelge 5.2 Deneylerde kullanilan hammaddelerin kimyasal analizleri.

SiOz A|203 Ti02 Fe,O; CaO MgO Na,O KO MnO KK

% % % % % % % % % %
Ham vermikiilit 36,00 17,70 218 11,20 354 164 015 264 0,15 9,14
Kalsine vermikiilit 40,61 19,48 240 1231 3,90 1805 0,17 291 0,17 0.00

Feldspat 6860 17,72 025 018 148 080 1060 0,16 0,02 0,19
Kaolen 46,50 2891 0,15 158 062 052 022 117 0,03 20,30
Kil 51,26 19,87 113 626 039 061 015 26 0,00 17,73
Kuvars 9767 092 000 022 102 000 000 0,00 0,00 0,17
Porselen 66,50 22,70 0,10 030 0,20 0,10 3,00 040 0,00 6,70
Tugla 46,60 1530 110 10,17 735 654 121 252 0,00 921
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Sekil 5.4 Ham vermikiilit ve kalsine vermikiilit’in XRD analizi sonucunu.

Hammaddelerin X-isinlar1 difraktometresi (Rigaku Dmax III) (CuKo (d=1,54056 A)
istmas1 kullanilarak 2%dk ile saptanmustir. Sekil 5.4°te ham vermikiilit ve kalsine

vermikiilit’in XRD analizi sonuglar1 gosterilmistir.

%100
Feldspat

‘3"6_1.00 % 100
Kil Kuvars

Sekil 5.5 Feldispat-Kuvars- Kaolen ii¢lii denge diyagrami.
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Sekil 5.6 Hassas terazi

Porselen, Karo, Vitrifiye (Saglik Geregleri) ve Tugla numunelerine ait hazirlanan
receteler Sekil 5.5te verilen denge diyagramlarindan yararlanilarak Cizelge 5.3’te verilen
% agirlik¢a oranlara gore hassas terazi (Sekil 5.6) yardimiyla tartilarak hazirlanmistir.

Numuneler % agirlik¢a katki oranlarina gére kodlanmustir.

5.2 Numunelerin Hazirlanmasi ve Uretimi

Temin edilen hammaddelerin ve vermikiilit’in biinyelerindeki nemi gidermek amaciyla,
her biri ayr1 ayr1 Sekil 5.7°deki etiiv de (C.U. Metalurji ve Malzeme Miih. Seramik lab.
Binder) 105 °Cde 24 saat bekletilmistir. Her bir numuneden 3 er adet numune
hazirlanmistir. Hazirlanan numunelerde kodlama isleminde iirtinlerin ilk harfi (T,S,K,P),
Vermikiilit katki oranlar1 (00,10,20), pisme sicakliklar1 ( 800-1150), kullanilarak kodlama
islemi yapilmistir. Onek alirsak “K20V1100” %20 vermikiilit katkili 1100 °Cde
pisirilmis karo numunesini ifade etmektedir. Deneylerde kullanilan hammaddelere ait
kimyasal bilesim analiz sonuglari Cizelge 5.3’te, kodlamalara gére hammadde ve

vermikiilit katki miktar1 Cizelge 5.4’te gdsterilmistir.

Sekil 5.7 Deneysel ¢alismalarda kullanilan etiiv.
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Cizelge 5.3 Deneylerde kullanilan hammaddelerin kimyasal analizleri (%ag.).

Vermikiilit Porselen  Kil  Kaolen Feldspat Kuvars Tugla

% ag. %ag. %ag %ag. % ag. %ag. % ag.
POV 100
P10V 10 90
P20V 20 80
KoV 20 15 55 10
K10v 10 18 13,5 49,5 9
K20V 20 16 12 44 8
SovV 20 25 35 20
S10V 10 18 22,5 31,5 18
S20V 20 16 20 28 16
TOV 100
Ti0V 10 90
T20V 20 80

Cizelge 5.4 Numunelerin olusturulmus receteleri ve kodlari.

Tugla Vitrifiye Karo Porselen % hammadde Vermikiilit
(Saglik geregleri)
T0O0V800 S00V1050 K00V1050 P0O0V1050 100 -
T10V800 S10Vv1050 K10v1050 P10V1050 90 10
T20V800 S20V1050 K20v1050 P20V1050 80 20
T00V900 S00V1100 K00V1100 POOV1100 100 -
T10Vv900 S10v1100 K10Vv1100 P10V1100 90 10
T20V900 S20V1100 K20Vv1100 P20V1100 80 20
T00V1000 S00V1150 K00V1150 P0O0V1150 100 -
T10V1000 S10V1150 K10Vv1150 P10V1150 90 10
T20V1000 S20V1150 K20Vv1150 P20V1150 80 20

Tiim karisimlar yas olarak karistirilmistir. Bilye: Toz: Su 3:1:1 oranlarina goére Sekil
5.8’deki degirmen hacminin 1/3 {inli dolduracak hacimde, 60 dev/dk déonme hizinda 24

saat karistirillmigtir.

Sekil 5.8 Deneylerde kullanilan bilye ve degirmen.
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Sonra Sekil 5.9°daki kalip kullanilarak tugla ve vitrifiye yar1 yas karo ve porselen kuru
100 MPa basing altinda Sekil 5.10’da gosterilen hidrolik presle sekillendirilmistir. Sivas
Tilidemsas firmasi tarafindan tiretilmis 6zel kaliplar kullanilarak, firmaya ait hidrolik pres
yardimiyla sekillendirme islemleri yapilmistir. Numunelerin sekillendirilmesinde
10x30x70 mm boyutlarinda kalip kullanilmistir. Numuneler kaliptan ¢ikarildiktan sonra
24 saat 105 °C’ de etiiv de kurutulduktan sonra belirlenen kodlarla preslenen numunelerin

Olclim ve tartim iglemleri yapilarak sonuclar kaydedilmistir.

Sekil 5.9 Pres ile sekillendirmede kullanilan sertlestirilmis ¢elik kalip.

Sekil 5.10 Tozlarin sekillendirilmesinde kullanilan hidrolik pres.

Sinterleme islemi 6ncesinde deney numuneleri etiiv de (Sekil 5.7) 105 °Cde 24 saat
siireyle kurutulmustur. Porselen, karo ve saglik gereclerine ait kodlanmis numuneler Sekil
5.11°de gosterilen seramik firnlar (C.U. Miih. Fak Metalurji ve Malz. Miih. Seramik Lab.
da Refsan RS150 ve Protherm) kullanilarak 1050 °C, 1100 °C ve 1150 °C sicakliklarda

elektrik 1sitmali kamara tipi yiiksek sicaklik firininda 1’er saat siireyle pisirilmistir.
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Tuglaya ait kodlanmis numuneler ise 800°C, 900°C ve 1000 °C de 1’er saat siireyle
pisirilmis ve atmosfer sartlarinda 2 °C/dak 1sitma hizinda maksimum sicakliga ¢ikip 1 saat
bekletilme ve firin igerisinde normal sogutma yontemiyle yapilmistir. Pisirilmis

numunelere ait makro fotograflar Sekil 5.12°de gdsterilmistir.

Sekil 5.12 Sinterlenmis Numuneler.

5.3 Numunelere Uygulanan Test ve Deneyler
Sinterlenen numunelere belirlenmis olan; Fiziksel Testler (% kiiclilme, yogunluk,
porozite ve su emme testleri), Mekanik testler (sertlik ve 3 nokta egme mukavemet testi),

Termal analiz testleri, Donma Coziilme Testi, Renk Analiz testleri, Taramali Elektron
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Mikroskobu (SEM) ve EDX Analizi ile faz analizleri icin XRD yapilmustir. Ol¢iimler ve

hesaplamalar 3 tekrarli olarak yapilmis ve bunlarin aritmetik ortalamalari alinmistir.

5.3.1 Termal testler (DTA/TG)

Biinyede meydana gelen reaksiyonlarin tespiti i¢in 10 °C/dak 1sitma hizi kullanilarak 1100
°C sicakliga kadar numunelerin DTA/TG analizi yapilmigtir. Elde edilen veriler
sonucunda gosterilen DTA/TG grafiklerinde kirmizi gizgiler biinyede meydana gelen
agirlik kayiplarmi gosteren TG gizgileri olup, siyah ¢izgilerde (DTA) biinyede olusan

endotermik ve ekzotermik reaksiyonlar1 ve sicakliklarini agiklamaktadir.
5.3.2 Fiziksel testler ve deneyler

5.3.2.1 Kiig¢iilme testleri
Pigmis numunelerin toplu % boyca kiiclilmesi dijital kumpas kullanilarak 6l¢iilmiis ve
esitlik 5.1 kullanilarak hesaplanmustir. Olgiimlerde Sekil 5.13’te gosterilen dijital kumpas

kullanilmaistir.

[(Lo = Lp)/Lo] x 100 [5.1]

Lo= Presleme islemi sonrasindaki numune uzunlugu (mm)

Lp= Sinterleme islemi sonrasindaki numune uzunlugu(mm)

Sekil 5.13 Deneysel ¢aligmalarda numune boyut 6l¢iimlerinde kullanilan kumpas

5.3.2.2 Yogunluk, porozite ve su emme testleri

105°C’de etiivde 24 saat kuruma islemine tabi tutulan numuneler oda sicakligina
gelinceye kadar bekletilip, tartimlar: alinmistir ve belirlenen bir kaba konan numunelerin
hepsi su i¢inde kalacak sekilde, su ilavesi yapilmistir. Yogunlugu 6l¢iilecek numunelerin
gozeneklerinde mevcut olan havanin ¢ikarilmasi ve gézeneklerin suyla dolmasi i¢in her

bir numune 4 saat siireyle kaynatilmistir. 4 saat kaynayan suda bekletilen numunelerin
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yiizeyleri kabaca kurulama yapildiktan sonra yeniden tarttm alinarak doygun
agirliklarinin 6l¢iimii yapilmustir. Esitlik 5.2°de gosterilen formiil ile su emme miktari

hesaplanmistir [94-98].

% Su Emme miktari:

W,-W
%] x 100 [5.2]

W1: Kuru agirlik (gr),
W>: Su emdirilmis doymus agirlik (gr),

Sinterlenmis olan numunelerin Sekil 5.14’teki Arsimet prensibine gore porozite ve

yogunluk hesaplamalari esitlik 5.3 ve 5.4’te gosterilen formdil ile hesaplanmaistir.

Sekil 5.14 Arsimed deney diizenegi.

% Gorunur Porozite:

(W3-W;)

W X 100 [5.3]

W1: Numunenin etiiv kurusu agirlig1 (gr),
W2: Kaynatma ile suya doygun hale getirilmis numunenin su ig¢indeki asili agirhigi (gr),

W3: Kaynatma ile suya doygun hale getirilmis numunenin havadaki agirlig (gr).
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Bulk Yogunluk:

Wy
W3-W;

] x 100 [5.4]

W1: Numunenin etliv kurusu agirligi (gr),
W2: Kaynatma ile suya doygun hale getirilmis numunenin su i¢indeki asili agirlig1 (gr),

W3: Kaynatma ile suya doygun hale getirilmis numunenin havadaki agirlig (gr).

5.3.2.3 Renk analizi
Numunelerin renk analizleri goriiniir 151k altinda ¢iplak gozle degerlendirilmistir. Artan
katki oranlar1 ve pisirme sicakliklar1 g6z 6niinde bulundurularak renklerde meydana gelen

degisimler artan/azalan koyulagma ve renk farkliliklari olarak tespit edilmistir.

5.3.3 Mekanik testler

5.3.3.1 U¢ nokta egme mukavemet testi

Numunelerin mukavemet testleri Sekil 5.15’te gdsterilen Yiiksel Kaya Makine iiretimi
Miihendislik Fakiiltesi Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Seramik Laboratuvarinda
bulunan 1 N yiik hassasiyetli ve 5 kN giiclindeki mekanik test cihazinda yapilmistir. Her
bir numune i¢in 5’er adet 6l¢iim yapilmis ve ortalama sonuglar numunelerin mukavemet

degerleri olarak kabul edilmistir.

Sekil 5.15 3 nokta egme test cihazi.
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Pismis olan Numunelerin mukavemeti TS EN ISO 10545-4 standardina uygun olarak ii¢
noktali egme testi ile bulunmustur. Makineye yerlestirilen numunelere artan yiikle
kirilincaya kadar basing uygulanmis ve esitlik 5.5’teki denklem kullanilarak pismis

mukavemeti belirlenmistir.

_ 3xPxL
" 2xbxh?

x 100 [5.5]

P: Kirilma Yiikii (N)
L: Destekler Aras1 Uzaklik (mm)
b: Numunenin Kirilan Yiizeyinin Eni (mm)

h: Numunenin Kirilan Yiizeyinin Yiiksekligi (mm)

5.3.3.2 Zimparalama ve Parlatma
Numuneler uygun boyutlarda kesildikten sonra bazi analizler i¢in zimparalanip

parlatilmas1 gerekmektedir.

Numunenin yiizeyinde, numuneyi kestigimiz aletin izleri bulunur. Ayrica kesme
esnasinda numunenin yiizeyi bir miktar deforme olur. Sekil 5.16’da kesilmis numunedeki
yiizey durumunu sematik olarak gdsterilmistir. Numuneyi orijinal yap1 temsil ettiginden,
toplam deformasyona ugramis tabakanin ortadan kaldirilmasi parlatmanin amacidir. Bu
is baglica dort kademede yapilir; a) Kaba zimparalama kademesi, b) Ince zimparalama

kademesi, ¢) Kaba parlatma kademesi, d) Nihai parlatma kademesi.

Zimparalama islemi 400, 800, 1200, 2000 grid’lik zzimpara kagitlar ile kalin zzimparadan
inceye dogru yapilmistir. Numunenin 1sinmamasi ve kopan pargaciklarin numune
yiizeyini ¢izmesini engellemek, bunlar1 bu bolgeden uzaklastirmak icin su kullanilmis ve
zimpara akan su altinda yapilmistir. Bir ince zimparaya gecildiginde, numune 90°
dondiiriilmiis ve numune diskin dis yiizeylerinden merkeze dogru hareket ettirilerek
zimparalama islemi yapilmistir. Her asamadaki zimparalama siiresi, bir Onceki

zimparanin ¢izikleri yok edilinceye kadar devam etmistir.

Parlatma 150- 600d/dk hizla donen bir kadife ¢uha kapli doner disk tizerinde 1 p’luk
elmas soliisyon kullanilarak yapilmistir. Parlatma sirasinda ¢ok sik ve fazla olmamakla

birlikte arada bir parlatma silispansiyonu ilave edilmistir. Numune disk {izerinde déonme
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yoniine ters hareket ettirilmis ve arada bir de ¢eyrek tur dondiiriilmiistiir. Parlatmanin

yeterli olup olmadig1 gézle kontrol edilerek karar verilmistir.

Kesme sonrasi ' Nosl

|
|
!
I
|
l
|
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Sekil 5.16 Kesilmis numunedeki ylizey durumu ve zimparalama kademelerinin bu
bolgeye etkisi (A, B, C tabakalar1 kesme sonucu deformasyona ugrayan
bolgeyi ve D orijinal igyapiy1 gostermektedir).

Sekil 5.17°de gosterilen Hardway marka zimparalama ve parlatma cihazinda numuneler

zimparalanmis ve parlatilmistir.

Sekil 5.17 Zimparalama ve parlatma cihazi.

5.3.3.3 Sertlik

Vickers sertlik deneyinde kare tabanli piramit {izerinde zit yiizeyleri arasinda 136° tepe

acili elmas piramit batici ug, 15-20 saniye uygulanan F yiikii altinda malzemeye batirilir
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(Sekil 5.18). Olusan iz, taban kdsegeni kare olan piramittir ve tepe agisi batici ucun tepe
acisinin aynidir (~136°). Yik kaldirildiktan sonra malzeme ylizeyinde kalan izin iki
kosegeni (d1 ve d2) bir mikroskop yardimiyla Olgiiliir ve aritmetik olarak ortalama d

hesaplanir.

Caligma
Konumu

b\

Sekil 5.18 Vickers sertlik deneyi prensip semast.

Vickers sertlik deneyinde olusturulan piramit izi is parcasini ¢ok az miktarda hasara
ugratabilir. Bu avantajlarina ragmen, Vickers sertlik deneyi, numune yiizeyinin dikkatle
hazirlanmasi gerektiginden, kdsegen uzunlugunun belirlenmesinde kisisel hatalara izin

vermesinden ve yavas olmasindan dolay1 yaygin olarak kullanilmamaktadir.

Sertligi ol¢ililecek numune Ors {izerine yerlestirilir ve baticit ucun ug¢ noktasina yaklasana
kadar yiikseltilir. Batici uca yiik yavas yavas uygulanir ve sonra yiik kaldirilir. Deneyden
sonra Vickers sertlik degerini bulmak i¢in kare seklindeki izin kosegenlerini Vickers
deney cihazina ekli metalurji mikroskobu yardimiyla dlgmek gerekir; numune iizerinde
meydana getirilen izin goriintiisii mikroskop yardimiyla 6lgme ekranina aktarilir. Olgme
ekranindaki hareketli iki cetvel yardimiyla kosegenlerin uzunluklari 0,001 mm

hassaslikla 6l¢tiliip ortalamasi alinir.

Sertlik testleri sinterlenmis zimparalanmis ve parlatilmis numunelere yapilmistir.
Parlatilan numuneler Alfred Amsler&Co marka vickers sertlik 6lgme cihazinda (Sekil
5.19) 1 kg ve 2 kg yiik altinda 136 derece tepe acisina sahip kare piramit sekilli elmas ug

kullanilarak diyagonal alan izleri olusturulmustur. Sertlik degerleri hesaplanirken 5 er
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6l¢iim alinarak sonuglar ortalama olarak verilmistir. Sonuglar uygulanan yiike gére HV1
ve HV2 tiiriinde hesaplanmistir. Denklem 5.6’da; HV: numunenin Vickers sertlik degeri,
F: uygulanan yiik, d ise Vickers batici ucun malzeme yiizeyinde olusturdugu izin kdsegen

uzunlugudur.

F
HV=1, 8544 — [5.6]

Sekil 5.19 Sertlik cihazi.

5.3.4 Donma c¢oziilme testi

Donma ¢o6ziilme testi sadece tugla Bu test i¢in belirlenen numuneler suya doymus hale
getirilip dondurucuya yerlestirilmistir. Dondurucu sicakligr kontrol edilip -20 °Cye
diigiince ortalama 2 saat sabit -20°C'de bekletilmistir. Numuneler dondurucudan alinip
25°C sicakligindaki su igerisine, tamami suyun altinda kalacak sekilde yerlestirilip 2 saat
burada bekletilip ¢oziilme islemi gergeklestirilmistir. Daha sonra numuneler tekrardan

dondurucuya yerlestirilip -20°C” ye getirilip sogutulmustur. Bu yontemle donma ve
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¢oziilme islemi 30 defa tekrarlanip her defasinda tugla numunelerinde meydana gelmis

olan gozle goriiliir degismeler kaydedilmistir.

5.3.5 X Isim1 difraksiyonu (XRD) analizi

Sinterlenmis numuneler, ham vermikiilit, kalsine vermikiilit ve vermikiilit katkisi
olmayan porselen, karo, saglik gerecleri (vitrifiye), tuglaya ait baslangi¢ tozlarindan
hazirlanan regetelere Sekil 5.18’deki Maden Tetkik Arama (MTA) biinyesinde bulunan
Panalytical X'Pert Powder XRD Analiz Cihaz1 kullanilarak 4° ile 70° 2-teta araliginda X-
isinlart analizi yapilmistir. Cu-Ka radyasyonu kullanilan tiipiin voltaji, analiz yapilirken
40 kV ve akim1 30 mA olarak belirlenmistir. K-Alphal 1,54060 A, K-Alpha2 1,54443 A
ve K-Beta 1,39225 A degerlerinde l¢iim yapilmistir. XRD paternlerinin faz analizlerinin
tespiti Pananalitical X Pert High Score programi kullanilarak gerceklestirilmistir.

Sekil 5.20 Panalytical X'Pert Powder XRD Analiz Cihaz:.

5.3.6 SEM mikroyapi analizi

Numunelerin mikroyap:r goriintiilerinin alinabilmesi i¢in numuneler, metalografik
numune hazirlama islemlerinden gegirilmistir. Uygun boyutlarda numuneler hazirlanmis
zimparalama islemine tabi tutulmus, daha sonra numunelerin yiizey iletkenliklerini
saglamak igin Sekil 5.19°da gosterilen C.U. Teknokent biinyesindeki Quorum Q150R ES
Sputter Coater (Au-Pd) marka kaplama cihazi ile numune ylizeylerinin altin ile

kaplanilmas1 saglanmigtir. Numunelerin SEM ile mikroyap1 incelemesi ve EDS 1 analizi
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de C.U. Teknokent biinyesinde bulunan ve Sekil 5.20’de gosterilen Mira3XMU FE-SEM
(Tescan®, Cek Cumhuriyeti) marka cihaz ile yapilmistir.

Sekil 5.21 Quorum Q150R ES Sputter Coater (Au-Pd) marka kaplama cihazi

Sekil 5.22 Mira3XMU FE-SEM (Tescan®, Cek Cumhuriyeti) marka taramali elektron
mikroskobu
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6.DENEYSEL SONUCLAR VE DEGERLENDIRME

Sinterlenen numunelere belirlenmis olan; Fiziksel Testler (% kiiciilme, yogunluk,
porozite ve su emme testleri), Mekanik testler (sertlik ve 3 nokta egme mukavemet testi),
Termal analiz testleri, Donma Coziilme Testi, Renk Analiz testleri, Taramali Elektron
Mikroskobu (SEM) ve EDX Analizi ile faz analizleri i¢in XRD yapilmistir. Olgiimler ve

hesaplamalar 3-5 tekrarli olarak yapilmis ve bunlarin aritmetik ortalamalari alinmstir.

6.1 Termal Testlerin Sonuclar1 (DTA/TG)

TG % DTA {uVimg)
T exo

0.00
€0.05

0.10

200 400 600 800 1000
Temperature I°C

Sekil 6.1 Deneysel ¢alismalarda kullanilan Tugla Masse DTA-TG egrisi

Sekil 6.1°de gosterilen tugla numunesine ait DTA/TG grafigine baktigimizda 25-200 °C
sicaklik araliginda serbest suyun uzaklastig1 goriilmektedir. Bu sicaklik aralifinda 6l¢iilen
kayip agirlikca %1 kadardir. 200-400 °C araliginda yine biinyeden higroskopik su
uzaklagsmakta olup kayip agirlikca %1 olarak 6l¢iilmiistiir. 400-600 °C araligindaki TG
egrisinde goriilen kayip numunedeki kil ve kaolinlerin sirasiyla kristal suyunu
kaybetmesinden kaynaklanmakta olup agirlik kaybi bu aralikta %3 olclilmiistiir. TG
egrisinde 600°C’den sonra farkli bir kademe seklinde gozlenen ve 800°C’ye kadar devam
eden yaklasik %6 agirlik kaybi ise karbonatlarin bozulmasindan kaynaklanmaktadir [99].
800-850 °Cde DTA egrisinde de endotermik bir reaksiyon goriilmekte olup bu bozulmay1
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desteklemektedir. Toplamda numunede %11 agirlik kaybi olmustur. 900-950 °C ler de
DTA egrisinde gorillen ekzotermik pikin nedeni bir fazin olusumundan
kaynaklanmaktadir. Pisirim sonras1 XRD verilerinden yola ¢ikilarak bu fazin Anortit fazi

oldugu sodylenebilir.

Sekil 6.2°de Vitrifiye numunesine ait DTA/TG grafigi verilmistir. 25-200 °C sicaklik
aralifinda serbest suyun uzaklastig1 goriilmektedir. Bu sicaklik araliginda olgiilen kayip
agirlikca %0,2 kadardir. 200-400 °C araliginda yine biinyeden higroskopik su
uzaklagmakta olup kayip agirlikca %0,2 olarak dl¢tilmiistiir. 400-600 °C araligindaki TG
egrisinde goriilen kayip numunedeki kil ve kaolinlerin sirasiyla kristal suyunu
kaybetmesinden kaynaklanmakta olup agirlik kaybi bu aralikta %4,6 6l¢iilmiistiir. 500-
600 °Caraliginda DTA egrisinde goriilen endotermik pikin nedeni kaolinitin yapisindaki
suyun yapidan uzaklagarak meta kaolinit formuna doniismesinden kaynaklanmaktadir
[99, 100]. Toplamda numunede %6 agirlik kaybi olmustur 980 °C de goriilen ikinci pik
ise mullit kristalizasyonu ile olusan yapiya aittir [L00]. 1000 °Cden sonra sistemde agirlik
kayb1 ve DTA piki goriilmemektedir.
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Sekil 6.2 Deneysel ¢alismalarda kullanilan Vitrifiye Masse DTA-TG egrisi

Sekil 6.3’te karo regetesine ait tozun DTA/TG grafigi verilmistir. 25-200 °C sicaklik

araliginda serbest suyun uzaklastig1 goriilmektedir. Bu sicaklik araliginda 6lgiilen kayip
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agirlik¢a %1 kadardir. 200-400 °Caraliginda yine biinyeden hidroskopik su uzaklasmakta
olup kayip agirlikca %0,5 olarak olgiilmiistiir. 400-600 °C araligindaki TG egrisinde
goriilen kayrp numunedeki kil ve kaolenlerin sirasiyla kristal suyunu kaybetmesinden
kaynaklanmakta olup agirlik kayb1 bu aralikta %3 Olclilmiistiir. 550-600 °C civarinda
DTA egrisinde goriilen endotermik pikin nedeni kaolinitin yapisindaki suyun yapidan
uzaklasarak meta kaolinit formuna doniismesinden kaynaklanmaktadir [99, 100].
Toplamda numunede %5 agirlik kaybr olmustur 1000 °C de goriilen ikinci pik ise mullit

kristalizasyonu ile olusan yapiya aittir.
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Sekil 6.3 Deneysel ¢alismalarda kullanilan Karo Masse DTA-TG egrisi

Sekil 6.4’te Porselen numunesine ait DTA/TG grafigi verilmistir. 25-200 °C sicaklik
araliginda serbest suyun uzaklastig1 goriilmektedir. Bu sicaklik araliginda olgiilen kayip
agirlikga %0,2 kadardir. 200-400 °C araliginda yine biinyeden higroskopik su
uzaklagmakta olup kayip agirlikca %0,3 olarak dl¢iilmiistiir. 400-600 °C araligindaki TG
egrisinde goriilen kayip numunedeki kil ve kaolinlerin sirasiyla kristal suyunu
kaybetmesinden kaynaklanmakta olup agirlik kaybi bu aralikta %5,5 6l¢iilmiistiir. 550-
600 °Caraliginda DTA egrisinde goriilen endotermik pikin nedeni kaolinitin yapisindaki
suyun yapidan uzaklasarak meta kaolinit formuna doniismesinden kaynaklanmaktadir
[99, 100]. Toplamda numunede %7 agirlik kayb1 olmustur 1000 °C de goriilen ikinci pik
ise miillit kristalizasyonu ile olugan yapiya aittir. 1000 °Cden sonra sistemde agirlik kayb1

ve DTA piki goriilmemektedir.
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Sekil 6.4 Deneysel ¢alismalarda kullanilan Porselen Masse DTA-TG egrisi

6.2 Fiziksel Testlerin Sonuclari

Karo, porselen, saglik gerecleri ve tugla numunelerine yapilan fiziksel test sonuglari olan
% su emme, bulk yogunluk, % gozenek ve pisme kiiglilmesi degerleri sirasiyla Cizelge
6.1, Cizelge 6.2, Cizelge 6.3 ve Cizelge 6.4 arasinda gosterilmis olup sonuglar sonraki

boliimlerde detayli olarak irdelenmistir.

Cizelge 6.1 Karo numunelerin fiziksel test sonuglart.

NUMUNE SU EMME BULK YOG. GOZENEK PISME KUC.

% % boy
KOV1050 11,95 2,00 23,85 1,45
KOV1100 11,76 2,11 19,85 1,51
KOV1150 8,09 2,13 17,25 3,65
K10Vv1050 11,68 2,01 23,42 2,45
K10Vv1100 7,37 2,17 15,53 2,77
K10Vv1150 7,20 2,18 14,72 5,95
K20Vv1050 11,49 2,03 23,30 2,90
K20Vv1100 6,83 2,18 13,25 3,25
K20Vv1150 7,01 2,19 12,35 6,15
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Cizelge 6.2 Porselen numunelerin fiziksel test sonuglari.

NUMUNE SU EMME BULK YOG. GOZENEK PISME KUC.
% % boy
POV1050 15,25 1,88 28,62 1,23
POV1100 11,41 2,01 22,91 2,76
POV1150 4,53 2,25 10,18 6,44
P10Vv1050 13,18 1,99 25,84 1,64
P10V1100 7,26 2,16 16,22 4,60
P10V1150 0,66 2,43 1,60 7,90
P20Vv1050 11,83 2,01 23,77 2,31
P20V1100 4,12 2,17 15,46 4,88
P20Vv1150 0,45 2,45 0,90 8,56

Cizelge 6.3 Saglik gerecleri numunelerin fiziksel test sonuglari.

NUMUNE SU EMME BULK YOG. GOZENEK PISME KUC.

% % boy
SGOV1050 14,91 1,91 30,70 0,42
SGOV1100 14,31 2,06 27,26 2,10
SGOV1150 3,94 2,20 8,90 6,52
SG10Vv1050 13,46 1,96 26,34 1,40
SG10V1100 8,09 2,14 17,27 3,70
SG10V1150 0,42 2,26 0,27 6,95
SG20Vv1050 13,33 1,99 26,33 1,57
SG20Vv1100 7,19 2,17 15,61 4,80
SG20V1150 0,31 2,45 0,69 7,25

Cizelge 6.4 Tugla numunelerin fiziksel test sonuglari.

NUMUNE SU EMME BULK YOG. GOZENEK PISME KUC.

% % boy
TOV800 25,06 1,55 39,87 5,51
TOV900 24,29 1,58 38,45 6,02
TOV1000 23,48 1,61 37,59 6,52
T10V800 24,04 1,59 36,52 5,55
T10Vv900 23,61 1,60 35,01 6,41
T10V1000 22,40 1,62 33,56 7,35
T20Vv800 20,44 1,61 35,52 5,62
T20Vv900 19,89 1,62 33,52 6,82
T20V1000 19,63 1,63 30,02 7,75
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6.2.1 Kiiciilme, yogunluk, porozite ve su emme test sonuclari
Deneysel ¢alismalarin sonuglarinda % boyca kiiclilme igin esitlik 5.1 kullanilmis ve

hesaplamalar yapilarak sonuglar asagida grafik halinde verilmistir.

Sekil 6.5°te gosterilen grafikte de goriildiigii gibi karo numunelerinde vermikiilit
katkisinin ve pisirme sicakliginin artmasi ile numunelerdeki boyca % kiigiilme artmigtir.
KOV1050 (katkisiz 1050 °C de pismis karo numune) numunelerindeki ortalama kii¢iilme
%1,45 iken KOVI1150 (katkisiz 1150 °C de pismis karo numune) numunelerindeki
ortalama kiigiilme %3,65 olarak 6l¢iilmiistiir. Benzer sekilde K20V 1050 (%20 vermikiilit
katkili 1050 °C de pismis karo numune) numunelerindeki ortalama kiigiilme %2,90 iken
K20V1150 (%20 vermikiilit katkili 1150 °C de pismis karo numune) numunelerindeki

ortalama kii¢iilme %6,15 olarak olgiilmiistiir.
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Sekil 6.5 KOV (katkisiz karo), K10V (%10 vermikiilit katkili karo) ve K20V (%20
vermikiilit katkili karo) karo numunelerine ait %0,10 ve 20 vermikiilit katkis1
i¢in pigsme sicakligina gore % Kii¢lilme grafigi.

Sekil 6.6°daki grafige bakildiginda porselen numunelerinde vermikiilit katkisinin ve

pisirme sicakligiin artmasi ile numunelerdeki boyca % kii¢iilme artmistir. POV1050

(katkisiz 1050 °Cde pismis porselen numune) numunelerindeki ortalama kiiciilme %1,23

iken POV1150 (katkisiz 1150 °Cde pismis porselen numunesi) numunelerindeki ortalama

kiiciilme %6,44 olarak 6lclilmiistiir. Benzer sekilde P20V1050 (%20 vermikiilit katkili

1050 °C de pismis porselen numune) numunelerindeki ortalama kiigtilme % 2,31 iken
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P20V1150 (%20 vermikiilit katkili 1150 °Cde pismis porselen numune) numunelerindeki

ortalama kii¢tilme % 8,56 olarak olgiilmiistiir.
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Sekil 6.6 POV (katkisiz porselen), P10V (%10 vermikiilit katkili porselen) ve P20V (%20
vermikiilit katkili porselen) porselen numunelerine ait %0,10 ve 20 vermikiilit
katkis1 i¢in pisme sicakligina gore % Kiigtilme grafigi.
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Sekil 6.7 SOV (katkisiz saglik geregleri), SIOV (%10 vermikiilit katkili saglik geregleri)
ve S20V (%20 vermikiilit katkili saglik geregleri) saglik geregleri(vitrifiye)
numunelerine ait %0,10 ve 20 vermikiilit katkis1 i¢cin pisme sicakligina gore %
Kii¢iilme grafigi.

Sekil 6.7°de verilen grafikte de goriildiigii gibi saglik geregleri (vitrifiye) numunelerinde

vermikiilit miktarinin ve pisirme sicakliginin artmasi ile numunelerdeki boyca % kiiciilme
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artmigtir. SOV1050 (katkisiz 1050 °C de pismis vitrifiye numune) numunelerindeki
ortalama kiiglilme %0,42 iken SOV1150 (katkisiz 1150 °Cde pismis vitrifiye numunesi)
numunelerindeki ortalama kii¢iilme %6,52 olarak 6l¢iilmiistiir. Benzer sekilde S20V1050
(%20 vermikiilit katkili 1050 °C de pismis vitrifiye numune) numunelerindeki ortalama
kiigiilme %1,57 iken S20V1150 (%20 vermikiilit katkili 1150 °C de pismis vitrifiye

numune) numunelerindeki ortalama kiigiilme %7,25 olarak olgiilmiistiir.

Sekil 6.8’deki grafige baktigimizda tugla numunelerinde vermikiilit miktarinin ve pisirme
sicakliginin artmasi ile numunelerdeki boyca % kiiciilme artmistir. TOV800 (katkisiz 800
°C de pismis tugla numune) numunelerindeki ortalama kiigiilme %5,521 iken TOV1000
(katkisiz 1000 °C de pismis tugla numunesi) numunelerindeki ortalama kiigiilme %6,52
olarak Olctilmiistiir. Benzer sekilde T20V800 (%20 vermikiilit katkili 800 °C de pismis
tugla numune) numunelerindeki ortalama kiiciilme %35,62 iken T20V1000 (%20
vermikiilit katkili 1000 °C de pismis tugla numune) numunelerindeki ortalama kii¢iilme

%7,75 olarak ol¢iilmiistiir.
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Sekil 6.8 TOV (katkisiz tugla), T10V (%10 vermikiilit katkili tugla) ve T20V (%20
vermikiilit katkili tugla) tugla numunelerine ait %0,10 ve 20 vermikiilit katkisi
icin pisme sicakligina gore % kiigiilme grafigi.

Sekil 6.9’daki grafik egrileri lizerinden karo, porselen, vitrifiye ve tuglaya birlikte
baktigimizda, artan vermikiilit oranina gore en fazla kiiciilme porselende goriilmektedir.

En az kiiciilme orani ise saglik gerecleri yani vitrifiye de olmustur.
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Deneysel ¢aligmalarin sonuglarinda yogunluk, porozite ve su emme degerleri i¢in esitlik

5.2, 5.3 ve 5.4 kullanilmis ve hesaplamalar yapilarak sonuglar asagida grafikler halinde

verilmistir.
Kii¢iilme %
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Sekil 6.9 Katkisiz, %10 vermikiilit katkili ve %20 vermikiilit katkili numunelerin 1150
(tugla icin 1000) °Cde ki vermikiilit katkisina gore % Kii¢lilme grafigi.

Sekil 6.10, 6.11 ve 6.12°de karo numunesine ait sirasiyla su emme, yogunluk ve porozite
grafikleri verilmistir. Karo numunelerinde vermikiilit miktarinin ve pisirme sicakliginin
artmasi ile numunelerdeki su emme ve porozite oranlar1 azalirken bulk yogunlugu ise
artmistir. KOV1050 (katkisiz 1050 °Cde pismis karo numune) numunelerindeki ortalama
su emme %]11,95, porozite %23,85 ve yogunluk 2,00 gr/cm® iken KOV1150 (katkisiz
1150 °C de pismis karo numune) numunelerindeki ortalama su emme %8,09, porozite

%17,25 ve yogunluk 2,13 gr/cm?®olarak 6l¢iilmiistiir.

Benzer sekilde K20V1050 (%20 vermikiilit katkili 1050 °C de pismis karo numune)
numunelerindeki ortalama su emme %11,49, porozite %23,30 ve yogunluk 2,03 gr/cm®
iken K20V1150 (%20 vermikilit katkilhi 1150 °C de pismis karo numune)
numunelerindeki ortalama su emme %7,01, porozite %12,35 ve yogunluk 2,19 gr/cm®

iken olarak ol¢iilmiistiir.
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Sekil 6.10 KOV (katkisiz karo), KIOV (%10 vermikiilit katkili karo) ve K20V (%20
vermikiilit katkili karo) karo numunelerine ait %0,10 ve 20 vermikiilit katkis1
i¢in pigsme sicakligina gore % su emme grafigi.
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Sekil 6.11 KOV (katkisiz karo), KIOV (%10 vermikiilit katkili karo) ve K20V (%20
vermikiilit katkili karo) karo numunelerine ait %0,10 ve 20 vermikiilit katkis1
icin pigsme sicakligina gore yogunluk grafigi.
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Sekil 6.12 KOV (katkisiz karo), KIOV (%10 vermikiilit katkili karo) ve K20V (%20
vermikiilit katkili karo) karo numunelerine ait %0,10 ve 20 vermikiilit katkis1
i¢in pigsme sicakligina gore % porozite grafigi.

Sekil 6.13, 6.14 ve 6.15’te porselen numunesine ait sirasiyla su emme, yogunluk ve
porozite grafikleri verilmistir. Porselen numunelerinde vermikiilit miktarinin ve pisirme
sicakliginin artmasi ile numunelerdeki su emme ve porozite oranlar1 azalirken bulk
yogunlugu ise artmustir. POV1050 (katkisiz 1050 °C de pismis porselen numune)
numunelerindeki ortalama su emme %15,25, porozite %28,62 ve yogunluk 1,88 gr/cm?
iken POV1150 (katkisiz 1150 °C de pismis porselen numune) numunelerindeki ortalama

su emme %4,53, porozite %10,18 ve yogunluk 2,25 gr/cm?®olarak dl¢iilmiistiir.

Benzer sekilde P20V1050 (%20 vermikiilit katkili 1050 °C de pismis porselen numune)
numunelerindeki ortalama su emme %11,83, porozite %23,77 ve yogunluk 2,01 gr/cm?
itken P20V1150 (%20 vermikiilit katkili 1150 °C de pismis porselen numune)
numunelerindeki ortalama su emme %0,45, porozite %0,90 ve yogunluk 2,45 gr/cm® iken

olarak Ol¢tilmiistiir.
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Sekil 6.13 POV (katkisiz porselen), P10V (%10 vermikiilit katkili porselen) ve P20V
(%20 vermikiilit katkili porselen) porselen numunelerine ait %0,10 ve 20
vermikiilit katkisi i¢in pisme sicakligina gére % su emme grafigi.
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Sekil 6.14 POV (katkisiz porselen), P10V (%10 vermikiilit katkili porselen) ve P20V
(%20 vermikiilit katkili porselen) porselen numunelerine ait %0,10 ve 20
vermikiilit katkisi igin pisme sicakligina gére yogunluk grafigi.
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Porozite %
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Sekil 6.15 POV (katkisiz porselen), P10V (%10 vermikiilit katkili porselen) ve P20V
(%20 vermikiilit katkili porselen) porselen numunelerine ait %0,10 ve 20
vermikiilit katkisi i¢in pisme sicakligina gore % porozite grafigi.

Sekil 6.16, 6.17 ve 6.18’te saglik geregleri numunesine ait sirastyla su emme, yogunluk
ve porozite grafikleri verilmistir. Saglik gerecleri (vitrifiye) numunelerinde vermikiilit
miktarinin ve pisirme sicakliginin artmasi ile numunelerdeki su emme ve porozite
oranlar1 azalirken bulk yogunlugu ise artmistir. SOV1050 (katkisiz 1050 °C de pismis
vitrifiye numune) numunelerindeki ortalama su emme %14,91, porozite %30,70 ve
yogunluk 1,91 gr/cm® iken SOV1150 (katkisiz 1150 °C de pismis vitrifiye numune)
numunelerindeki ortalama su emme %3,94, porozite %8,90 ve yogunluk 2,20 gr/cm®

olarak Ol¢tilmiistiir.

Benzer sekilde S20V1050 (%20 vermikiilit katkilt 1050 °C de pismis vitrifiye numune)
numunelerindeki ortalama su emme %13,33, porozite %26,33 ve yogunluk 1,99 gr/cm?
iken S20V1150 (%20 vermikiilit katkili 1150 °C de pismis vitrifiye numune)
numunelerindeki ortalama su emme %0,3 1, porozite %0,69 ve yogunluk 2,45 gr/cm?® iken

olarak ol¢tilmiistiir.
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Sekil 6.16 SOV (katkisiz saglik gerecleri), SI0V (%10 vermikiilit katkili saglik gerecleri)
ve S20V (%20 vermikiilit katkili saglik geregleri) saglik gerecleri(vitrifiye)

numunelerine ait %0,10 ve 20 vermikiilit katkis1 i¢in pigsme sicakligina gore
% su emme grafigi.
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Sekil 6.17 SOV (katkisiz saglik gerecleri), S1I0V (%10 vermikiilit katkili saglik gerecleri)
ve S20V (%20 vermikiilit katkili saglik gerecleri) saglik geregleri(vitrifiye)

numunelerine ait %0,10 ve 20 vermikiilit katkisi i¢in pisme sicaklifina gore
yogunluk grafigi.
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Sekil 6.18 SOV (katkisiz saglik gerecleri), S1I0V (%10 vermikiilit katkili saglik gerecleri)
ve S20V (%20 vermikiilit katkili saglik geregleri) saglik gerecleri(vitrifiye)
numunelerine ait %0,10 ve 20 vermikiilit katkisi i¢in pisme sicakligina gore
% porozite grafigi.

Sekil 6.19, 6.20 ve 6.21°de tugla numunesine ait sirastyla su emme, yogunluk ve porozite
grafikleri verilmistir. Tugla numunelerinde vermikiilit miktarinin artmasi su emme ve
porozite degerlerini diislirtirken, bulk yogunluk degerlerini de artirmigtir. TOV800
(katkisiz 800 °C de pismis tugla numune) numunelerindeki ortalama su emme %25,06,
porozite %39,87 ve yogunluk 1,55 gr/cm? iken TOV1000 (katkisiz 1000 °Cde pismis tugla
numune) numunelerindeki ortalama su emme %23,48, porozite %37,59 ve yogunluk 1,61

gr/cm?®olarak dl¢iilmiistiir.

Benzer sekilde T20V800 (%20 vermikiilit katkili 800 °C de pismis tugla numune)
numunelerindeki ortalama su emme %20,44, porozite %35,52 ve yogunluk 1,61 gr/cm®
iken T20V1000 (%20 vermikiilit katkili 1000 °C de pismis tugla numune)
numunelerindeki ortalama su emme %19,63, porozite %30,02 ve yogunluk 1,63 gr/cm?

iken olarak ol¢iilmiistiir.
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Sekil 6.19 TOV (katkisiz tugla), T10V (%10 vermikiilit katkili tugla) ve T20V (%20
vermikiilit katkili tugla) tugla numunelerine ait %0,10 ve 20 vermikiilit
katkis1 i¢in pisme sicakligina gore % su emme grafigi.
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Sekil 6.20 TOV (katkisiz tugla), T10V (%10 vermikiilit katkili tugla) ve T20V (%20
vermikiilit katkili tugla) tugla numunelerine ait %0,10 ve 20 vermikiilit
katkis1 i¢in pigsme sicakligina gore yogunluk grafigi.
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Sekil 6.21 TOV (katkisiz tugla), T10V (%10 vermikiilit katkili tugla) ve T20V (%20
vermikiilit katkili tugla) tugla numunelerine ait %0,10 ve 20 vermikiilit
katkisi i¢in pisme sicakligina gore % porozite grafigi.

6.3 Renk Analizi
Numunelerin renk analizleri goriiniir 151k altinda ¢iplak gozle degerlendirilmistir. Artan

katki oranlar1 ve pigirme sicakliklar1 g6z 6nilinde bulundurularak renklerde meydana gelen

degisimler artan/azalan koyulagma ve renk farkliliklar1 olarak tespit edilmistir.

Sekil 6.22 Pismis karo numunelerde renkler.
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Sekil 6.22, 6.23, 6.24 ve 6.25’te sirasiyla karo, porselen, saglik geregleri ve tugla
numunelerine ait pigsme sonrasi renk degisimlerini gosteren makro fotograflar verilmistir.
Genel olarak pisme sicakliginin ve vermikiilit oraninin artmasi ile numunelerde renk
kirmizi- kahverengi yogunlagmasina gitmistir. Buda vermikiilit icerisindeki demir
oksitten kaynaklanmaktadir. Tuglada ise, renk degisimi daha azdir. Bunun nedeni ise

tuglanin kendi bilesiminde de demir oksit vardir.

Sekil 6.23 Pismis porselen numunelerde renkler.

Sekil 6.24 Pismis vitrifiye numunelerde renkler.
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Sekil 6.25 Pigsmis tugla numunelerde renkler.

Sekil 6.26°da en yiiksek pisme sicakligindaki tiim numuneler katki miktarina gore
karsilastirmali olarak gosterilmistir. Karoda koyu kiremit rengine doniisiim, porselende
koyu gri ve saglik gereclerinde koyu yesile dogru renk doniistimleri ¢iplak gozle
goriilmektedir. Tugla numunelerinde ise katkinin ¢ok bariz bir renk doniisiimi
gerceklestirmedigi agiktir. Bu durum tugla recetesinde bulunan demir oksit ihtivasi ile

aciklanmistir.

Sekil 6.26 1150 °C de pismis katkisiz, %10 ve %20 vermikiilit katkili karo, porselen
vitrifiye ve tugla numunelerinde renkler.
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6.4 Mekanik Testler
Cizelge 6.5, 6.6, 6.7 ve 6.8’de sirasiyla karo, porselen, saglik geregleri ve tugla
numunelerine ait mekanik test sonuglarinin degerleri verilmistir. Sonuglar ilerleyen

boliimlerde detayli olarak irdelenmistir.

Cizelge 6.5 Karo numunesine ait kirilma mukavemeti ve sertlik degerleri.

NUMUNE KIRILMA MUKAVEMETI SERTLIK
Mpa Hv
KOV1050 9,66 335,50
KOV1100 15,79 375,00
KOV1150 24,59 457,60
K10Vv1050 17,17 387,00
K10Vv1100 22,91 426,00
K10V1150 27,44 527,00
K20Vv1050 18,10 450,00
K20Vv1100 24,95 572,00
K20V1150 31,33 614,30

Cizelge 6.6 Porselen numunesine ait kirilma mukavemeti ve sertlik degerleri.

NUMUNE KIRILMA MUKAVEMETI SERTLIK
Mpa Hv
POV1050 17,52 65,00
POV1100 23,45 143,00
POV1150 24,70 490,00
P10V1050 25,45 84,00
P10V1100 29,15 175,00
P10V1150 36,92 569,00
P20V1050 30,26 111,00
P20Vv1100 34,52 211,00
P20V1150 40,54 629,00

6.4.1 U¢ nokta egme mukavemet testi sonuclari

Numunelerin mukavemet testleri Cumhuriyet Universitesi, Miih. Fak. Metalurji ve Malz.
Miihendisligi Seramik Laboratuvarinda bulunan Mekanik Test cihazinda yapilmistir
(Sekil 5.15). Pismis olan numunelerin mukavemeti TS EN ISO 10545-4 standardina
uygun olarak ii¢ noktali egme testi ile bulunmustur. Makineye yerlestirilen numunelere
artan yiikle kirilincaya kadar basing uygulanmis ve esitlik 5.5’te ki formiil kullanilarak

pismis mukavemeti belirlenmistir.
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Cizelge 6.7 Saglik gerecleri numunesine ait kirilma mukavemeti ve sertlik degerleri.

NUMUNE KIRILMA MUKAVEMETI SERTLIK
Mpa Hv
SGOV1050 4,79 213,00
SGOV1100 9,35 250,00
SGOV1150 24,70 420,00
SG10V1050 13,15 257,00
SG10V1100 29,51 285,00
SG10V1150 36,58 445,00
SG20V1050 14,98 269,00
SG20Vv1100 35,56 325,00
SG20V1150 46,20 460,00

Cizelge 6.8 Tugla numunesine ait kirilma mukavemeti degerleri.

NUMUNE KIRILMA MUKAVEMETI

Mpa

TOV800 9,19
TOV900 10,52
TOV1000 14,15
T10V800 9,24
T10V900 11,02
T10V1000 14,83
T20V800 9,51
T20V900 11,25
T20V1000 15,96

Sekil 6.27°deki grafige bakildiginda, karo numunelerinde vermikiilit miktarinin ve
pisirme sicakliginin artmasi ile numunelerdeki kirilma mukavemeti artmistir. KOV1050
(katkisiz 1050 °Cde pismis karo numune) numunelerindeki ortalama kirilma mukavemeti
9,66 MPa iken KOV1150 (katkisiz 1150 °C de pismis karo numune) numunelerindeki

ortalama kirilma mukavemeti 24,59 MPa olarak ol¢iilmiistiir.

Benzer sekilde K20V1050 (%20 vermikiilit katkili 1050 °C de pismis karo numune)
numunelerindeki ortalama kirilma mukavemeti 18,10 MPa iken K20V1150 (%20
vermikiilit katkili 1150 °C de pismis karo numune) numunelerindeki ortalama kirilma

mukavemeti 31,33 MPa olarak ol¢iilmiistiir.
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Sekil 6.27 KOV (katkisiz karo), K10V (%10 vermikiilit katkili karo) ve K20V (%20
vermikiilit katkili karo) karo numunelerine ait %0,10 ve 20 vermikiilit katkis1
icin pisme sicakligina gore kirilma mukavemeti grafigi.

Sekil 6.28’de porselen numunelerinde vermikiilit miktarinin ve pisirme sicakliginin
artmasi ile numunelerdeki kirtlma mukavemeti artmistir. POV1050 (katkisiz 1050 °C de
pismis porselen numune) numunelerindeki ortalama kiritlma mukavemeti 17,52 MPa iken
POV1150 (katkisiz 1150 °C de pismis porselen numunesi) numunelerindeki ortalama
kirilma mukavemeti 24,70 MPa olarak ol¢ililmiistiir. Benzer sekilde P20V1050 (%20
vermikiilit katkili 1050 °Cde pismis porselen numune) numunelerindeki ortalama kirilma
mukavemeti 30,26 MPa iken P20V1150 (%20 vermikiilit katkili 1150 °C de pismis
porselen numune) numunelerindeki ortalama kirilma mukavemeti 40,54 MPa olarak

Olctilmiistiir.

Sekil 6.29’a bakildiginda saglik gerecleri (Vitrifiye) numunelerinde vermikiilit miktarinin
ve pisirme sicakliginin artmasi ile numunelerdeki kirilma mukavemeti artmistir.
SO0V1050 (katkisiz 1050 °Cde pismis vitrifiye numune) numunelerindeki ortalama kirilma
mukavemeti 4,79 MPa iken SOV1150 (katkisiz 1150 °C de pismis vitrifiye numunesi)
numunelerindeki ortalama kirilma mukavemeti 24,70 MPa olarak ol¢iilmiistiir. Benzer
sekilde S20V1050 (%20 vermikiilit katkili 1050 °C de pismis vitrifiye numune)
numunelerindeki ortalama kirilma mukavemeti 14,98 MPa iken S20V1150 (%20
vermikiilit katkilt 1150 °Cde pismis vitrifiye numune) numunelerindeki ortalama kirilma

mukavemeti 46,20 MPa olarak 6l¢iilmiistiir.
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Sekil 6.28 POV (katkisiz porselen), P10V (%10 vermikiilit katkili porselen) ve P20V
(%20 vermikiilit katkili porselen) porselen numunelerine ait %0,10 ve 20
vermikiilit katkis1 icin pisme sicakligina gore kiritlma mukavemeti grafigi.
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Sekil 6.29 SOV (katkisiz saglik gerecleri), S10V (%10 vermikiilit katkili saglik gerecleri)
ve S20V (%20 vermikiilit katkili saglik geregleri) saglik gerecleri(vitrifiye)
numunelerine ait %0,10 ve 20 vermikiilit katkis1 i¢in pigsme sicakligina gore
kirilma mukavemeti grafigi.
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Sekil 6.30 TOV (katkisiz tugla), TI0V (%10 vermikiilit katkili tugla) ve T20V (%20
vermikiilit katkili tugla) tugla numunelerine ait %0,10 ve 20 vermikiilit
katkisi i¢in pisme sicakligina gore kirilma mukavemeti grafigi.

Sekil 6.30°da tugla numunelerinde vermikiilit miktariin ve pisirme sicakliginin artmasi

ile numunelerdeki kirilma mukavemeti artmistir. TOV800 (katkisiz 800 °Cde pismis tugla

numune) numunelerindeki ortalama kirilma mukavemeti 9,19 MPa iken TOV1000

(katkisiz 1000 °C de pismis tugla numunesi) numunelerindeki ortalama kirilma

mukavemeti 14,15 MPa olarak Sl¢iilmiistiir. Benzer sekilde T20V800 (%20 vermikiilit

katkilt 800 °C de pismis tugla numune) numunelerindeki ortalama kirilma mukavemeti

9,51 MPa iken T20V1000 (%20 vermikiilit katkili 1000 °C de pismis tugla numune)

numunelerindeki ortalama kirilma mukavemeti 15,96 MPa olarak ol¢iilmiistiir.

6.4.2 Sertlik

Sertlik testleri sinterlenmis zimparalanmis ve parlatilmis numunelere Yyapilmustir.
Parlatilan numuneler Alfred Amsler&Co marka vickers sertlik 6lgme cihazinda (Sekil
5.19) 1 kg ve 2 kg yiik altinda 136 derece tepe acisina sahip kare piramit sekilli elmas ug
kullanilarak diyagonal alan izleri olusturulmustur. Sertlik degerleri hesaplanirken 5 er
6l¢iim alinarak sonuglar ortalama olarak verilmistir. Sonuglar uygulanan yiike gére HV1

ve HV2 tiirtinde hesaplanmistir [94-98].

Sekil 6.31’de karo numunelerinde vermikiilit miktarinin ve pigirme sicakliginin artmasi
ile numunelerdeki sertlik artmistir. KOV1050 (katkisiz 1050 °C de pismis karo numune)
numunelerindeki ortalama sertlik 335,5 Hv iken KOV1150 (katkisiz 1150 °C de pismis
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karo numune) numunelerindeki ortalama sertlik 457 Hv olarak ol¢iilmiistiir. Benzer
sekilde K20V1050 (%20 vermikiilit katkili 1050 °C de pismis karo numune)
numunelerindeki ortalama sertlik 450 Hv iken K20V1150 (%20 vermikiilit katkili 1150
°C de pismis karo numune) numunelerindeki ortalama sertlik 614,3 Hv olarak

Olciilmiistiir.
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Sekil 6.31 KOV (katkisiz karo), K10V (%10 vermikiilit katkili karo) ve K20V (%20
vermikiilit katkili karo) karo numunelerine ait %0,10 ve 20 vermikiilit katkis1
icin pisme sicakligina gore sertlik grafigi.

Sekil 6.32°de porselen numunelerinde vermikiilit miktarinin ve pisirme sicakliginin
artmasi ile numunelerdeki sertlik artmistir. POV1050 (katkisiz 1050 °Cde pismis porselen
numune) numunelerindeki ortalama sertlik 65 Hv iken POV1150 (katkisiz 1150 °C de
pismis porselen numunesi) numunelerindeki ortalama sertlik 490 Hv olarak dl¢tilmiistiir.
Benzer sekilde P20V1050 (%20 vermikiilit katkili 1050 °C de pismis porselen numune)
numunelerindeki ortalama sertlik 111 Hv iken P20V1150 ( %20 vermikiilit katkili 1150
°C de pismis porselen numune) numunelerindeki ortalama sertlik 629 Hv olarak

Olgtilmiistiir.

Sekil 6.33te saglik gerecleri (Vitrifiye) numunelerinde vermikiilit miktarinin ve pisirme

sicakliginin artmasi ile numunelerdeki sertlik artmistir. SOV1050 (katkisiz 1050 °C de

pismis vitrifiye numune) numunelerindeki ortalama sertlik 213 Hv iken SO0V1150

(katkisiz 1150 °Cde pismis vitrifiye numunesi) numunelerindeki ortalama sertlik 420 Hv

olarak dl¢iilmiistiir. Benzer sekilde S20V1050 (%20 vermikiilit katkili 1050 °Cde pismis
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vitrifiye numune) numunelerindeki ortalama sertlik 269 Hv iken S20V1150 (%20
vermikiilit katkili 1150 °C de pismis vitrifiye numune) numunelerindeki ortalama sertlik

460 Hv olarak olgiilmiistiir.
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Sekil 6.32 POV (katkisiz porselen), P10V (%10 vermikiilit katkili porselen) ve P20V
(%20 vermikiilit katkili porselen) porselen numunelerine ait %0,10 ve 20
vermikiilit katkis1 i¢in pisme sicakligina gore sertlik grafigi.
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Sekil 6.33 SOV (katkisiz saglik gerecleri), S10V (%10 vermikiilit katkili saglik gerecleri)
ve S20V (%20 vermikiilit katkili saglik geregleri) saglik gerecleri(vitrifiye)
numunelerine ait %0,10 ve 20 vermikiilit katkis1 i¢in pisme sicakligina gore
sertlik grafigi.
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6.5. Donma Coziilme Testi

Bu test icin belirlenen tugla numuneler suya doymus hale getirilip dondurucuya
yerlestirilmistir. Dondurucu sicaklig1 kontrol edilip -20°C’ye diisiince ortalama 2 saat -
20°C’de bekletilmigtir. Daha sonra numunelere dondurucudan alinip (20 = 5) °C
sicakligindaki su igerisine, tamami suyun altinda kalacak sekilde yerlestirilip en az 2 saat
burada bekletilip buzlarmin ¢6ziilme islemi gergeklestirilmistir. Sonra numuneler

tekrardan dondurucuya yerlestirilip -20°C’ ye getirilip sogutulmustur.

Cizelge 6.9 Tugla numuneler donma testi sonuglari.
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v : saglam numune 1 : % 20 yiizey kayb1 4 : % 20 hacimsel kayip
0: kii¢iik kopmalar 2: % 80 ylizey kaybi1 5: Catlak olusumu
3 : % 100 ytizey kayb1 6: Deformasyon ve pargalanma

Bu yontemle donma ve ¢ozlilme islemi 30 defa tekrarlanip her defasinda tugla
numunelerinde meydana gelmis olan gozle goriiliir degismeler kaydedilmistir. Cizelge
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6.9°da elde edilen sonuglar verilmistir. Ilk 5 ¢evrime kadar 0,10 ve 20 katkili ve 800, 900,
1000 °C deki pisirilmis numunelerde herhangi bir degisim gozlemlenmemistir. 5.
¢evrimden sonra %20 katkili ve 800 °C’de sinterlenen numunelerin yiizeyinden tirnak
biiytikliiglinde pargalarin koptugu tespit edilmistir. %0 ve %10 katkili numunelerde ise

herhangi bir deformasyona rastlanmamustir.

9. gevrimden sonra %20 katkili ve 800 °C’de sinterlenmis numunelerin yiizeyleri yaklasik
olarak %80 civarinda deformasyona ugramistir. %20 katkili ve 900 °C’de sinterlenen
numunelerde tirnak biyiikligiinde parcalarin koptugu tespit edilmistir. %0 ve %10 katkil:
numunelerde ise herhangi bir deformasyona rastlaniimamstir. 12. ¢evrimden sonra %20
katkil1 ve 800 °C’de sinterlenmis numunelerin yiizeyi tamamen asinmis ve deformasyona
ugramistir. %0 katkili ve 800 °C’de sinterlenmis numunelerin yiizeylerinden tirnak
biyiikligiinde parcalarin koptugu gozlemlenmistir. %10 katkili numunelerde ise

herhangi bir deformasyona rastlanilmamastir.

15. ¢evrimden sonra %0 katkili ve 800 °C’de sinterlenmis numunelerde catlaklarin
olustugu tespit edilmistir. %20 katkili ve 800 °C’de sinterlenmis numunelerin yiizeyleri
tamamen deforme olmustur. %20 katkili ve 900 °C’de sinterlenmis numunelerin
yiizeylerinden tirnak biiyiikliigiinde pargalarin koptugu goézlemlenmistir. %0 katkili ve
800 °C’de sinterlenmis numunelerde catlak ilerlemeleri artmis ve numuneler tamamen
deformasyona ugrayarak dagilmistir. %10 katkili numunelerde ise herhangi bir
deformasyon gozlemlenmemistir.20. ¢evrimden sonra %20 katkili 1000°C’de sinterlenen
numuneler ile %0 katkili 900 ve 1000 °C’de sinterlenmis numunelerde herhangi bir

deformasyon gozlemlenmemistir.

6.6 X Isin1 Difraksiyonu (XRD) Analizi

Sinterlenmis numuneler, ham vermikiilit, kalsine vermikiilit ve vermikiilit katkisi
olmayan porselen, karo, saglik gerecleri (vitrifiye), tuglaya ait baglangi¢ tozlarindan
hazirlanan regetelere Sekil 5.17°deki Panalytical X'Pert Powder XRD Analiz Cihazi
kullanilarak 4° ile 70° 2-teta araliginda x-1sinlar1 analizi yapilmigtir. XRD paternlerinin
faz analizlerinin tespiti Pananalitical X’Pert High Score programi kullanilarak

gerceklestirilmistir.

Sekil 6.34’te KO, KO-1050 ve KO0-1150 numunelere ait XRD paternleri verilmistir. KO
kodlu katkisiz karo hammaddeye ait grafikte (96-900-9667) Kuvars, (96-900-1632) Albit,
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(96-101-1046) Kaolinit ve (96-900-2314) Annit fazlar tespit edilmistir. Tespit edilen
fazlarin oksit bilesenleri ile XRF sonuglar1 karsilastirildiginda, numune regetesinde

kullanilan kil, kaolen, feldspat ve kuvars hammaddelerini karsilamaktadir.

1- Kuvars
—— K z
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4 .
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Sekil 6.34 Katkisiz KO (katkisiz karo hammadde), K0-1050 (katkisiz 1050 °C de pismis
karo) ve K0-1150 (katkisiz 1150 °C de pismis karo) numunelerine ait XRD
diyagramu.
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K0-1050 ve KO-1150 numunelerine ait XRD paternlerine bakildiginda (96-900-1622)
Mullit, (96-900-1632) Albit ve (96-900-9667) Kuvars fazlarmin pikleri goriilmektedir.
KO0-1050 kodlu numunede birincil mullit kristalleri olusmaya baslamistir. K0-1150 kodlu
numuneye bakildiginda mullit piklerinin siddetlerinin ve goriinilir piklerinin artmasi ile
birlikte mullit kristallerinin arttig1 tespit edilmistir. Albit piklerinin siddetlerinin azalmasi
1150°C sicaklikta albitin siv1 faza gegmeye basladigi numunelerdeki cams1 fazin artmasi

ile baglantilidir [101].

N 1- Mullit
I 2- Albit
5] 2
3- Kuvars
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Sekil 6.35 K20V1050 (%20 vermikiilit katkilt 1050 °C de pismis karo) ve K20V1150
(%20 vermikiilit katkili 1150 °Cde pismis karo) numunelerine ait XRD
diyagrama.

Sekil 6.35’te vermikiilit katkili numunelere ait XRD paternleri verilmistir. Her iki
numunede de (96-900-1622) Mullit, (96-900-1632) Albit, (96-900-9667) Kuvars ve (96-
901-0898) Enstatit fazlar1 tespit edilmistir. K20V1050 ve K20V1150 numuneleri
karsilastirildiginda her iki numunede ayni1 fazlar goriilmekte olup sicakligin 1150 °C ye
¢ikmastyla birlikte mullit ve enstatite pik siddetleri artmistir. Yine K20V1150 kodlu

numunede albit piklerinde diisiis goriilmekte olup bu durum albitin sivi faz
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olusturmasindan kaynaklanmaktadir. Enstatit piklerinin varligi vermikiilit minerali
katkisindan kaynaklanmaktadir. 1000 °C{izerindeki sicakliklarda vermikiilit mineralinde

enstatit fazinin olusumu bilinmektedir [102].
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Sekil 6.36 Katkisiz PO (katkisiz porselen hammadde), P0-1050 (katkisiz 1050 °C de
pismis porselen) ve PO-1150 (katkisiz 1150 °C de pismis porselen)
numunelerine ait XRD diyagrami.
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Sekil 6.36’da POV, POV1050 ve POV1150 kodlu numunelere ait XRD paternleri
verilmistir. PO kodlu katkisiz porselen hammaddeye ait grafikte (96-900-9667) Kuvars,
(96-900-1632) Albit, (96-101-1046) Kaolinit ve (96-900-5014) Muskovit fazlar tespit
edilmistir. Tespit edilen fazlarin oksit bilesinleri ile XRF sonuglar1 karsilastirildiginda
ticari hammadde olan porselen regetesini karsilamaktadir. POV1050 ve POV1150
numunelerine ait XRD paternlerine bakildiginda (96-900-1622) Mullit, (96-900-1632)
Albit ve (96-900-9667) Kuvars fazlarinin pikleri goriilmektedir. POV1050 kodlu
numunede birincil mullit kristalleri olusmaya baslamistir. POV1150 kodlu numuneye
bakildiginda mullit piklerinin siddetlerinin ve goriiniir piklerinin artmast ile birlikte mullit
kristallerinin arttig1 tespit edilmistir. Albit piklerinin siddetlerinin azalmasi 1150°C
sicaklikta albitin sivi faza gecmeye basladigi numunelerdeki camsi fazin artmasi ile

baglantilidir.

——POV201150 24 1- Mullit
2- Albit
3-Kuvars

¢ 4. Enstatit

5- Flogopit

.

:h-"«'"'-n-

=]

Sekil 6.37 %20 Vermikiilit katkili P20V1050 (%20 vermikiilit katkili 1050 °C de pismis
porselen) ve P20V1150 (%20 vermikiilit katkili 1150 °C de pismis porselen)
numunelerine ait XRD diyagrami.

Sekil 6.37°de P20V1050 ve P20V1150 numunelerine ait XRD paternleri verilmistir.
P20V1050 kodlu numunede (96-900-1622) Mullit, (96-900-1632) Albit, (96-900-9667)
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Kuvars, (96-901-0898) Enstatit ve (96-900-0075) Flogopit fazlari tespit edilmistir.
P20V1150 kodlu numunede de Flogopit faz1 disindaki diger 4 faz tespit edilmistir.
Enstatit ve flogopit fazlar1 vermikiilit minerali katkis1 nedeniyle yapida faz olusturmustur.
Sicakligin artmasiyla birlikte P20V1150 kodlu numunede mullit ve enstatit piklerinin
goriiniir pik sayilart ve pik siddetleri artmistir. Yine aynt numunede sicaklik artisindan

dolay1 yapidaki albit camsi1 faz olusturdugu igin pik siddetlerinde diisilis goriilmektedir.

Sekil 6.38’de S0, SOV1050 ve SOV1150 numunelere ait XRD paternleri verilmistir. KO
kodlu katkisiz karo hammaddeye ait grafikte (96-900-9667) Kuvars, (96-900-1632) Albit,
(96-101-1046) Kaolinit ve (96-900-2314) Annit fazlar tespit edilmistir. Tespit edilen
fazlarin oksit bilesenleri ile XRF sonuglart karsilastirildiginda, numune recetesinde
kullanilan kil, kaolen, feldspat ve kuvars hammaddelerini karsilamaktadir. SOV1050 ve
SOV1150 numunelerine ait XRD paternlerine bakildiginda (96-900-1622) Mullit, (96-
900-1632) Albit ve (96-900-9667) Kuvars fazlarinin pikleri goriilmektedir. K0-1050
kodlu numunede birincil mullit kristalleri olusmaya baslamistir. KO0-1150 kodlu
numuneye bakildiginda mullit piklerinin siddetlerinin ve goriiniir piklerinin artmasi ile
birlikte mullit kristallerinin arttig1 tespit edilmistir. Albit piklerinin siddetlerinin azalmasi
1150 °Csicaklikta albitin s1vi faza gegcmeye basladigi numunelerdeki camsi fazin artmast

ile baglantilidir.

Sekil 6.39’da vermikiilit katkili numunelere ait XRD paternleri verilmistir. S20V1050
kodlu numunede (96-900-1622) Mullit, (96-900-1632) Albit, (96-900-9667) Kuvars (96-
901-0171) Flogopit ve (96-901-5248) Ringvudit fazlar1 tespit edilmistir. S20V1150 kodlu
numunede Flogopit disindaki diger 4 faz goriilmektedir. S20V150 ve S20V1150
numuneleri karsilastirildiginda her iki numunede ayni fazlar goriilmekte olup sicakligin
1150°Cye ¢ikmastyla birlikte mullit ve ringvudit pik siddetleri artmistir. Yine S20V1150
kodlu numunede albit piklerinde diisiis goriilmekte olup bu durum albitin siv1 faz
olusturmasindan kaynaklanmaktadir. Ringvudit piklerinin varligi vermikiilit minerali
katkisindan kaynaklanmaktadir. S kodlu numunelerin regeteleri goéz oniine alindiginda
feldspat miktarinin fazlalig1 nedeni ile camsi1 faz daha fazla goriilmektedir. Yapidaki
ringvudit (Magnezyum silikat) fazinin kristallenmesi durumu alkalilerin ve demir oksitin
cams1 yap1 biinyesine gectiginden dolayr kaynaklandigi ve magnezyum silikat olarak

kristallendigi diistiniilmektedir.
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Sekil 6.38 Katkisiz SO (katkisiz vitrifiye hammadde), S0-1050 (katkisiz 1050 °Cde pigmis

vitrifiye) ve S0-1150 (katkisiz 1150 °Cde pismis vitrifiye) numunelerine ait
XRD diyagrama.
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Sekil 6.39 S20V1050 (%20 vermikiilit katkili 1050 °C de pismis vitrifiye) ve S20V1150
(%20 vermikiilit katkili 1150 °C de pismis vitrifiye) numunelerine ait XRD
diyagramu.

Sekil 6.40°’ta TOV, TOV800 ve TOV1000 kodlu numunelere ait XRD paternleri
verilmistir. TOV kodlu katkisiz tugla hammaddesine ait paternde (96-900-2316) Annit,
(96-901-0130) Klinoklor, (96-900-9667) Kuvars ve (96-900-8367) CasSiOs bilesimleri
tespit edilmigtir. Pisirim isleminden sonra katkisiz TOV800 ve TOV1000 kodlu
numunelerde (96-900-9667) Kuvars, (96-900-0363) Anortit ve (96-901-3394) Tridimit
fazlar tespit edilmistir. Pigirim sicakliginin artmasi ile birlikte anortit ve tridimit fazlarina

ait goriiniir piklerin ve siddetlerinin arttig1 gézlemlenmistir.

Sekil 6.41°de vermikiilit katkili numunelere ait XRD paternleri verilmistir. Her iki
numunede de Kuvars, Anortit, Tridimit ve Flogopit fazlar tespit edilmistir. T20V 1000
kodlu numunenin pisirim sicakliginin artmasi ile birlikte malzemede kristallenen anortit

ve tridimit fazlarinin pik siddetlerinde artis gézlemlenmistir.
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Sekil 6.40 Katkisiz TO (katkisiz tugla hammadde), T0-800 (katkisiz 800 °C de pismis

tugla) ve T0-1000 (katkisiz 1000 °C de pismis tugla) numunelerine ait XRD
diyagrami.
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Sekil 6.41 %20 Vermikiilit katkili T20V800 (%20 vermikiilit katkili 800 °C de pismis
tugla) ve T20V1000 (%20 vermikiilit katkili 1000 °C de pismis tugla)
numunelerine ait XRD diyagrama.

6.7 SEM Mikroyapi Analizi

Numunelerin mikro yap1 goriintiilerinin alinabilmesi i¢in numuneler, numune hazirlama
islemlerinden gecirilmistir. Uygun boyutlarda numuneler hazirlanmis zimparalama
islemine tabi tutulmus, daha sonra numunelerin yiizey iletkenliklerini saglamak igin Sekil
5.18’de gosterilen Quorum Q150R ES Sputter Coater (Au-Pd) marka kaplama cihazi ile
numune yiizeylerinin altin ile kapilanilmasi saglanmistir. Numunelerin SEM ile
mikroyapi incelemesi ve EDS 1 analizi sekil 5.19 deki Mira3XMU FE-SEM (Tescan®,

Cek Cumhuriyeti) marka cihaz ile yapilmistir.

Sekil 6.42’de Karo malzemesine ait degisik pisirim sicakliklarinda pisirilmis
numunelerin  elektron mikroskop goriintiileri verilmistir. Numunelerde pisirim
sicakliginin artmasi ile gozeneklerin azaldigi dogru orantili olarak goriilmektedir.
Vermikiilit katkisinin da mikro gézenekli yapiyr azalttigi SEM goriintiilerinde tespit

edilmistir.
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Sekil 6.42 KOV1050 (katkisiz 1050 °C de pismis karo), KOV1150 (katkisiz 1150 °C de
pismis karo), K20V1050 (%20 vermikiilit katkil1 1050 °C de pismis karo) ve
K20V1150 (%20 vermikiilit katkili 1150 °Cde pigmis karo) numunelerine ait
2000X biiyiitmedeki SEM resimleri.

Sekil 6.43’te K20V 1150 kodlu numuneye ait EDS analizi verilmistir. Genel alan taramasi
yant sira B ve C noktalarindan da elementel 6l¢iim alinmistir. Genel alan taramasina ait
sonuglar XRF verileri ile uyumluluk gostermektedir. B noktasi enstatit fazinin ve C
noktas1 da kuvarsin yapida oldugunu ve XRD patern sonuglart ile uyumlu oldugunu

gostermektedir.

Sekil 6.44’te degisik sicakliklarda pisirilmis Porselen numunelerine ait elektron
mikroskop goriintiileri verilmistir. Numunelerin mikro yapilarina bakildiginda artan

pisirim sicakligiin ve artan vermikiilit katkisinin yapidaki mikro poroziteleri azalttig1
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tespit edilmigtir. Bu durum porselen numunelerine yapilan fiziksel testler ile uyumlu

sonuglar vermektedir.

oK W01 8225
Na K 112 282
Mg K 362 300
AKX 1024 758
8i K W90 17
., KK 124 080
B Cak 058 03
TK 074 o
Fe 35t 130

Element Weaght  Asomic %

oK aQar 5020
Na X 106 1.00
Mg X 1087 053
AK 1002 soe
SIK 25 1747
KK ose 050
Cak om Q17
T 178 oa
Fex 0.58 174

Blement Wegnts Atomich

oK 54 24 67 54
R 8K 4576 246

| Totals 10000

Sekil 6.43 K20V1150 (%20 vermikiilit katkili 1150 °C de pismis karo) numunesine ait
SEM-EDS analizi.
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Sekil 6.44 POV1050 (katkisiz 1050 °Cde pismis porselen), POV1100 (katkisiz 1100 °Cde
pismis Porselen), POV1150 (katkisiz 1150 °Cde pismis porselen), P20V1050
(%20 vermikiilit katkili 1050 °C de pismis porselen), P20V1000 (%20
vermikiilit katkili 1100 °Cde pismis porselen) ve P20V1150 (%20 vermikiilit
katkili 1150 °C de pismis porselen) numunelerine ait 2000X biiyiitmedeki
SEM resimleri.
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Sekil 6.45’te P20V1150 kodlu numune iizerinde yapilan EDS analizi sonuglar
goriilmektedir. SEM goriintii alani ile B, C, D ve E noktalarindan elementel 6l¢iimler
alimmstir. Alan 6l¢limii sonucuna bakildigi zaman porselen numunesinin minerolojik
recetesini karsilayan elementel degerler goriilmektedir. B, C, D ve E noktalarindan alinan

EDS sonuglart numunenin XRD paternleri ile uyum gostermektedir.

Element Weight%: Atomic%

oK 46.30 60.73
Na K 212 1.94
Mg K 3.24 2.80
AlK 12.35 9.61
SiK 29.62 2213
KK 1.67 0.90
CaK 0.66 035
TiK 074 033
FeK 328 123

Element Weighi% Atomic%

oK 4559 59.81
Na K 138 1.26
8 Mg K 499 431
AlK 156.32 11.92
SiK 26.93 2013
KK 1.85 0.99
8 Cak 037 020
TiK 0.59 0.26
FeK 2.98 1.12

Element Weight% Atomic%

oK 47.10 61.10
AlK 1.10 0.35
i SiK 51.01 37.70
KK 0.42 0.22

FeK 037 014

: 100um ' Electron Image 1

Element  Weight% Atomic% Element  Weight% Atomic%

oK 11.98 19.83 oK 4209 57.38
Na K 0.92 1.06 Na K 0.75 0.71
Mg K 0.96 1.05 Mg K 1212 10.87
AlK 25.40 27.89 AlK 9.51 7.69
SiK 45.60 43.02 SiK 23.58 18.32
KK 467 3.16 KK 1.07 0.60
CakK 1.85 1.22 CaK 0.36 0.20
TiK 1.22 0.67 TiK 1.97 0.0
FeK 4.42 210 FeK 8.54 334

Sekil 6.45 P20V1150 (%20 vermikiilit katkili 1150 °C de pismis porselen) numunesine
ait SEM-EDS analizi.

Sekil 6.46’da degisik pisirim sicakliklarindaki Saglik geregleri numunelerine ait elektron
mikroskop goriintiileri verilmistir. SEM fotograflarina bakildiginda artan pisirim sicakligi
ve artan vermikiilit katkisinin yapidaki camlagmayr artirdigt ve goriiniir mikro
poroziteleri azalttigi gozlemlenmistir. Bu durum saglik geregleri numunelerinin
recgetelerinde bulunan feldspat miktarinin fazla olmasiyla iligkilendirilmistir. Fiziksel test

sonuglart da bu durumla uyumludur.
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Sekil 6.46 SOV1050 (katkisiz 1050 °C de pismis saglik gereci), SOV1150 (katkisiz 1150
°C de pismis saglik gereci), S20V1050 (%20 vermikiilit katkili 1050 °C de
pismis saglik gereci) ve S20V1150 (%20 vermikiilit katkili 1150 °Cde pismis
saglik gereci) numunelerine ait 2000X biiyiitmedeki SEM resimleri.

Sekil 6.47°de S20V1150 kodlu numune iizerinde yapilan EDS analizi sonuglari
verilmistir. Elementel analizler genel alan, B ve C noktasi {izerinden yapilmistir. Genel
alan iizerinden aliman sonuclara bakildiginda numuneye ait regete ile uyumlu oldugu
goriilmektedir. B ve C nokta analizleri de S20V1150 kodlu numunenin XRD patern

sonugclari ile ortiismektedir.
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! 100um ' Electron Image 1

Element Weight%
OK 50.38
Na K 2.19
Mg K 214
AlK 10.86
SiK 29.31
KK 1.34
CaK 0.66
TiK 0.49
FeK 212
Element Weight%

§ OK 52.67
= NakK 1.40
N Mg K 3.19
AlK 7.88
SiK 10.13

K 0.43
Cak 027
TiK 15.09
FeK 8.94
Element Weight%
oK 4323
Na K 1.93
Mg K 4.48
AlK 13.64
SiK 28.97
KK 1.99
CaK 0.98
TiK 0.71
FeK 4.09

Atomic%

64.33
1.95

Atomic%

7111
1.32

Atomic%

57.86
1.80
393

10.83

22.09
1.09
0.52
0.32
157

Sekil 6.47 S20V1150 (%20 vermikiilit katkili 1150 °C de pismis saglik gereci)
numunesine ait SEM-EDS analizi.

Sekil 6.48’de Tugla numunelerine ait elektron mikroskop goriintiileri verilmistir. SEM

fotograflarina bakildiginda vermikiilit katkisinin ve pisirim sicakligimin mikroyapida

goriilen poroziteyi diistirdiigii tespit edilmistir.

Sekil 6.49°da T20V1000 kodlu numuneye ait EDS analiz sonuglar1 verilmistir. SEM

fotograf alani, B ve C noktalaridan elementel dlgiimler alinmistir. Olgiim sonuglaria

bakildiginda genel tarama numunenin XRF ve regete bilesimi ile uyumluluk

gostermektedir. B ve C noktalar1 ise numunenin XRD patern sonuglari ile uyumludur. B

noktas1 kuvarsin varligini ve C noktas1 da Flogopit fazinin varligin1 gostermektedir.
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Sekil 6.48 TOV1000 (katkisiz 1000 °C de pismis tugla), TOV1000 (katkisiz 1000 °C de
pismis tugla), T20V1000 (%20 vermikiilit katkil1 1000 °C de pismis tugla) ve
T20V1000 ((%20 vermikiilit katkili 1000 °C de pismis tugla) numunelerine
ait 500X ve 1000X biiyiitmedeki SEM resimleri.

Element Weight™  Atomic %

B oK 54.68 069.40
i NaK 096 0.86
o Mg K 382 310
| AK 6.78 510

8K 23.25 16.81
KK 1.65 0.86
CaK 3.80 1.83
T K 0.66 0.28
Fa K 441 160

Element Weight% Atomic%

i oK 5233 6598
§ ALK 0.52 0.39

8 K 4640 3332

| KK 0.25 013

Fe K 0.60 018

4 Elemant Walght%  Atomic%

OK 64.16 6926
Na K 0.96 086
8 Mg K 4.08 3.04
AlK 8.01 6.08
81 K 10,60 14.28

KK 1.50 078

Y 100um ' Electron Imaga 1

Sekil 6.49 T20V1000 (%20 vermikiilit katkili 1000 °C de pismis tugla) numunesine ait
SEM-EDS analizi.
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7. GENEL SONUCLAR ve ONERILER

*  Vermikiilit mineralinin seramik iiriinler yapiminda kullanilabilirligi incelenmis ve
olumlu sonuglar elde edilmistir.

* Vermikiilit katkis1 ile dogru orantili olarak {iretilen malzemelerin bulk
yogunluklar1 da artmistir. Bulk yogunluklar1 artiran vermikiilit katkist su emme
ve porozite degerlerini de diislirmiistiir. Artan katki miktar1 ile birlikte
malzemelerin pisme kiigiilmeleri de artmistir. En fazla % kiiclilme porselen
malzemelerde goriiliirken en az % kiiclilme karo malzemelerde gerceklesmistir.

* Numunelere yapilan renk analizi sonucglarina bakildiginda, porselen, karo ve
saglik gerecleri malzemelerinde vermikiilit katkisinin artmasiyla birlikte goriintir
renklerde kahverengi tonunda bir koyulagma gerceklesmistir. Tugla numunelerde
bu durum daha az hissedilmekte olup nedeni ise tugla hammaddesinde bulunan
Fe 03 igeriginden kaynaklanmaktadir.

* 3 nokta egme mukavemet testleri sonucunda artan vermikiilit katkisi tiim
malzemelerde mukavemet degerini artirmigtir.

» Saglik gerecleri, porselen ve karo numunelerine yapilan mikro sertlik sonuglarina
bakildiginda artan vermikiilit miktar1 ile dogru orantili olarak malzemelerin sertlik
degerleri artmistir.

* Tugla numunelerine uygulanan donma ¢o6ziilme testi sonuglarina bakildiginda
1000 °C de pisirilen katkili/katkisiz tuglalar 30 cevrime dayanikli olup
deformasyona ugramamisglardir. 800 °C %10 katkilt ve 900 °C katkisiz ile %10
katkilt olanlar1 da yine 30 ¢evrime dayanikli olup deformasyon goriilmemistir.
800 °C de pisirilen katkisiz ve %20 katkili tugla numuneleri 20. ¢evrim sonrasi
tamamen deformasyona ugramaistir.

» XRD sonuglarma bakildiginda karo, porselen ve saglik geregleri numunelerinin
hepsinde mullit olusumu tespit edilmistir. Artan sicaklikla birlikte numunelerdeki
albit ve kuvars pik siddetlerinde diisiis goriilmektedir. Bu durum artan sicaklikla
mullit donlislimiiniin artmas1 ve feldspatin camsi yap1 olusturmasindan
kaynaklanmaktadir. Vermikiilit katkis1 ile birlikte yapida enstatit fazi da
olugmustur. Vermikiilitin 1000 °Ciizerindeki sicakliklara ¢ikildiginda enstatit fazi
olusturduguna literatiirde de yer verilmektedir. Porselen ve saglik gerecleri

numunelerinin 1050 °C pisirim sicakliklarinda flogopit fazina da rastlanmis olup
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bu durum Vermikiilitin tamamen enstatite doniisememesiyle agiklanabilir. Tugla
numunelerine ait XRD paternlerine bakildiginda yapida anortit fazinin olustugu
ve bir miktar kuvarsin da tridimite doniistiigli tespit edilmistir. Vermikiilit katkisi
ile birlikte yapida flogopit pikleri de tespit edilmis olup bu durum tuglanin pisme
sicakliginin 1000 °C ye kadar olmasindan kaynakli Vermikiilitin enstatite
donlisememesi ile agiklanabilir.

SEM analizi sonucu numunelerden alinan mikroyap1 fotograflari incelendiginde
artan pisirim sicakliginin mikro gozenekleri azalttig1 bilinen bir sonug olup tim
numunelerde goézlemlenmistir. Artan vermikiilit katkisinin da yapidaki gozenek
miktarin1  dislrdiigiic ve camsi yapilarin  olusumunu arttirdiZi  SEM
fotograflarindan agikca goriilmektedir. Bu durum numunelerin su emme
sonuclariyla birebir uyumludur.

SEM-EDS analizi sonuglar1 incelendiginde, numunelerin mikroyapilari iizerinden
alman genel alan ve noktasal analizlerin elementel bilesimleri incelendiginde;
Genel alan elementel analizlerin numunelere ait regetelerden alinan XRF
analizleri ile uyumlu oldugu goriilmiistiir. Noktasal element analizlerin sonuglari
irdelendiginde de numunelere ait XRD paternlerinde tespit edilen kristal yapilar

ile uyumlu oldugu tespit edilmistir.

Bu ¢alismalarin neticesinde bundan sonraki ¢calismalarta 1s1k tutmasi amaciyla asagidaki

oneriler ¢ikarilmistir.

Ileri teknoloji seramiklerinde vermikiilit katkisinin incelenmesi

Cam seramik malzemelerde vermikiilit katkisinin incelenmesi

Kalsine vermikiilit ve ham vermikiilit katkisinin etkilerinin karsilastirilmali
incelenmesi.

Farkl1 yorelere ait vermikiilitler caligilabilir.
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