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OZET

Seramik Uretiminde kullanilan hammaddelerin heinlsirblinyeye farkli etkileri vardir.
Feldispatlar sinterigneyi, dolomit-kuvars kumu iskelet ve gozeneglilisaglarken, Kil
mineralleri plastik 6zellikleri nedeniyleekillendirmeyi sglamaktadir.  Killeri olgturan
minerallerin seramik UrUnlerin Uretigamasinda reolojik 6zelliklere vespime davranglarina
etkileri farkhdir. Bu cakmada kaolinit ve illit minerallerinden alan killer ham ve farkh

sicakliklarda pirilerek plastikligin ve fiziko mekaniksel 6zelliklerin ggsimi incelenmitir.

Seramik Urtnlerin tretiminde kullanilan kaolinitika minerali, illit, muskovit, kuvars,
montmorillonit iceren bgfarkl kil drnegi kullaniimigtir. Kil érneklerinin ham olarak plastiklik,
termal analiz ve fiziko-mekaniksel 6zellikleri, kir sicakliklarda piirilen 6rneklerin ise

plastiklik, fiziko-mekaniksel 6zellikleri ile minetojik gelisimi incelenmitir.

Elde edilen sonuclara gore kaolinitik killerin gisozelliginin olmadgi, kaolinit ile
birlikte illit mineralinin varlginin kilin plastik 6zellik gbstermesine neden @dworalmitir.
Kaolinit icerigi yuksek illit icerigi az olan killerin plastik 6zelfiini kurumayla kaybettikleri, illit
icerigi yiksek kaolinitik killerin ise yuksek sicaklikigapi sularinin biinyeden uzajdaasi ile
plastikliklerini kaybettikleri goralmgttir.  Killerin seramiksel 6zelliklerinin ham ve fr
sicakliklarda gostergh degisimin yapida bulunan minerallere gore farklilik g#isligi tespit

edilmigtir.

Anahtar Kelimeler: DTA, Dustik Sicaklik,Illitik, Kaolinit, Plastiklik, Tane Boyut Dailimi,
XRD
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ABSTRACT

Every raw material used in ceramic production hiferént effects on the structure of
the product. Feldspar, for instance, enables gngtewhile dolomite-quartz yields skeleton and
porosity and clay minerals provides handling thatdstheir plasticity. The minerals that
compose the clay have different impact on the dgiohl properties and firing behaviours of
ceramic products during the production stage. la ¢udy, the change in the plasticity and
physical-mechanical characteristics of clays coragosf kaolin and illite was analysed by

firing them raw and at various temperatures.

During the production of the ceramic products, fdriferent clay samples containing
kaolin, mica mineral, illite, muscovite, quartz amdontmorillonite were used. Plasticity,
thermal and physical-mechanical characteristics rafv clay samples and plasticity,
mineralogical development and physical-mechanitelracteristics of those fired at various

temperatures were analysed.

According to the results, it was seen that kaoliays don't have plasticity
characteristics and that the existence of kaolithillite mineral cause the clay to show
plasticity character. It was also noted that clayth lower illite content and higher kaolin
content lose their plasticity characteristics byimly, while kaolin clays with higher illite
content lose their plasticity characteristics whieir structural water is lost at higher
temperatures. It was concluded that the changentearoperties of clays undergo raw and at

different temperatures varies depending on themenail content.

Key Words: DTA, Low Temperature, lllite, Kaolin, Plasticity,réding, XRD
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1. GIRIS

Bir kayac terimi olarak kilin tam anlamiyla tanimtaasi gugctir. Cunkd; kil olarak
bilinen materyallerin olduk¢a genibir kapsami vardir. Genel anlamda Kkiller, su ile
karstirildiginda plastik 6zellik kazanan, ince taneli, hidratlg aliminyum silikatlardir. Bazi

minerallerde, aliminyumun yerini kismen veya tamamemir veya magnezyum alur.
Kil minerallerinin oksit olarak genel&rilmi s kimyasal formalu;
(A20),(B0),(C,03),(SI02)m(H20)n seklindedir.

A: tek degerli katyonlar (Na , K, Li, vs)
B: iki degerli katyonlar (C&, Mg*?, Mn*?, vs)
C: uc dgerli katyonlar (A®*, Fe? | vs.)

Killer kiicik parcaciklar halinde bulunurlar. Panmgaboyutlari 10-200um arasinda
degisir.  Bu boyutlar kolloidal sinirlara yakindir. Jefde yaygin bir bigimde kullanilan
Ventworth oOlcginde, killer 4 um'dan kigik taneli dgal materyaller olarak belirtilngiir.
Toprak aratirmalarinda ise bu dst sinirun’ dir. Birgok argtirmada goralmgtar ki kil olarak

bilinen dgal materyalin blyuk bir gaunlugu 2 um’nin altinda tane biyuk§iine sahiptir.

Killer havada kurutulduklarinda serider. Su ile isitildiklarinda ise tekrar yugak
hale gelirler. Isitildiklarinda 80-160 °C arasiratisorpsiyon sularini, 400-600 °C arasinda ise

yapi sularini kaybederler. Bu sicaklik aralikl&ilimineralinin tiriine gore farklilik gésterebilir.

Kil mineralleri pek c¢ok kullanim alanina sahiptiBunlardan bazilari; seramik
endustrisi, dokimculik, petrol endustrisi, sondapgru,sarap ve likdrlerin aritilmasi, ¢cimento
sanayi, k@it endustrisi, ilag sanayi, lastik sanayi, sabuntemizlik maddeleri yapimi, gibre
sanayi, yangin sondurtculer, boya endustrisg gadistrisi, tarim ilaglari, tekstil endistrisi,

dolgu maddesi yapimi ve kozmetik sanayidir.



2. KiL

2.1 Kil Mineralleri

Kilin tanimi ilk defa 1546 yilinda Agricola taratlan yapilmgtir. Her ne kadar
plastiklik, tane boyu ve grilince sertlemeyi iceren esaslar gonlukla sabit kalngsa da, bu
tanim o zamandan beri bircok kezsiirilmistir. Kil; dogal olarak olymus, balica ince taneli
minerallerden meydana gelen, yeterli miktarda sulikea genellikle plastikigen ve kuruma

veya psmeyle sertlgebilen malzemedir [16].

Killer sulu aliminyum silikatlardir. Feldspath \@nik kayaclarin bozunmalari sonucu
olusmuglardir. Bazi minerallerde aliminyumun yerini kismeeya tamamen, demir veya
magnezyum alir. Nispeten gik sicaklik ve basing altinda, feldspatlarisaluan kompleks
silikatlarin asidik ortamda bozunmasiyla kaolintitikil minerali olgur. Volkanik killerin
sgladigl bazik cozeltilerde, volkanik kayaclarin bozunmasa bentonit tirl kil mineralini

olusturur.

Birinci kil tiplerinin molekiler bilgimi kabaca HAI,Si,O, (kaolin) ve HAIS;Os
(montmorillonit) seklinde yazilabilir. Fakat bu formuller kil mineladinin davramlari
hakkinda hicbirsey aciklamaz. Hakiki bikgmleri bu kadar basit olmayip Si/Al oranlarinda
degisiklik gosterirler, su icerikleri farkhdir ve bir iktar da magnezyum, demir, kalsiyum ve
alkali metal icerirler. Bilgim ve 6zellikleri arasinda belli bir Banti yoktur. Ayni bilgimli iki
kil minerali plastisite ve iyon & verisi bakimindan biyik farkliliklar gdsterebilirler.
Bilesimleri c¢ok farkli iki kil mineralinin de 06zellikler sasirtici derecede birbirine

benzeyebilir[21].

Killer, kil olmayan &eleri de icerirler. Bunlarin Bhca kuvars, feldspat ve mikadir.

Ayrica volkanik tozlar, fosil pargalari, silfatlatlfitler ve karbonatlardir.

Karakteristik olarak kil mineralleri ¢cok ince tan@lup, normal mikroskoplar kristal
morfolojisini inceleyebilmek igin yetersizdir. Krinerallerinin 6zelliklerinin bilinmesi igin X-
1sini difraksiyon yontemleri ve elektron mikroskoptatan yararlaniimgtir. Bu yontemler
yardimi ile kil minerallerinin yapisi ortaya cikams, kimyasal bilgimlerdeki anormallikler
aciklanabilmg ve kil mineralleri gbzle gortlebilen 6zellikleringygun digen bir siniflamaya

sokulmutur [21].

Kil minerallerinin ¢c@gunun atomik orguleri iki tlr yapi birimi icerir. Bncisi silika

dortyuzlusu (tetrahedrali), ikincisi de aliiminaigglizlistudir (oktahedrali) .



Oktahedral ve Tetrahedral Tabakalar

Kil mineralleri, birka¢ istisna dinda, fillosilakatlardan olup mikalar gibi devaml
tabaka yapisindadirlar. Bu yapi kil parcalarinigifipullar halinde kalkmasindan aplabilir.
Mikalara olan benzerlikleri de bazi killerin hekmamgl pullar seklinde goérilmesindendir.
Mikalar ve killerin iki ayri tipte tabakanin agtkli olarak yinelenmesinden meydana geglmi
karakteristik bir yapilari vardir. Tabakalardariifl*3, 02 ve OH icerir; negatif iyonlar A?
etrafinda oktahedraller afwrurlar ve & ve OH! ‘In bagl numaralari bitiin yapinin
degerlili gini doyuracaksekilde ayarlanir. @3ve OH bitisik oktahedraller tarafindan paylar
ve bu ylzden de yapi daima iki boyutludgieKil 2.1).

O ve {7 hidrolesil @ alimiyum, magnezyum v.b.
oktahedral yapt oktahedral yap: aglart

Sekil 2.1 Oktahedral yapi vegtari. [12]

Yapinin bu kismi kendi kma jibbsit [ AL (OH)s] yapisinin aynisidir ve bu ylzden bu
yapiya kil yapisinin «jibbsit tabakasi» veya «oktiial tabakasi» adi verilitkinci tip tabaka
Si**, 0% ve OH iyonlarindan meydana gelmektedir. Hef*Siksijen iyonlarinin, meydana
getirdigi tetrahedrallerin merkezindedir. Tetrahedrallemp hayni istikamete yonelsgierdir,
ayrica alttaki oktahedraller ile hekzagonal halkallusturacaksekilde ba&lanmslardir Sekil
2.2). Bu tabaka kil yapisinin «tetrahedral tabakasya “silikat tabakasi” dir. Kil yapisinin
(veya mika yapisinin) tim, bu oktahedral ve tetdaal tabakalari géli baglantilarindan birisi
tarafindan meydana gelgterdir. En basit bglanti olan kaolinitin tabakal yapiSekil 2.3'de
gOsterilmitir. Tek bir oktahedral tabakasi bazi oksijen iyomi paylaarak, dger tetrahedral
tabakasi ile banti halindedir. Bu iki tabaka iki boyutta strekllarak uzanmaktadir ve Kkil

yapisi da bu cift tabakalarin birbiri lzerine getimden olgmustur [21].



(O ve {yoksyen O ve @ sthsyun
tetrahedral vap tetrahedral yapt aglan

Sekil 2.2 Tedrahedral yapi vestari [12].

O oksjen

& hidrolesil

@ aliimmyum
& o silisyum

Sekil 2.3 Kaolinit yapisinin kesiti [12].

2.2 Killerin Siniflandiriimasi

Cok caitli kil mineralleri vardir. Ralph E. Grim (1968)'@6re kil minerallerinin
siniflandiriimasi cizelge 2.1'de gosterilti.



Cizelge 2.1Kil minerallerinin siniflandiriimasi [10].

KiL MINERALLER I

Amorf
Kristal Mineraller Mineraller
iki Tabakal Tip Uc Tabakal Tip Duzgln Karisik Zincir Yapih |*Allofan
Tabakah Tip Tip grubu

Kaolen grubu Montmorillonit-llit Klorit grubu * Sepiyolit
*Kaolinit grubu * Attapuljit
*Halloysit *Montmorillonit « Palygorskit
*Nakrit *1llit
*Dikit *Vermikulit

*Saponit

*Nontronit

*Hektorit

*Beidellit

Killer 6ncelikle iki tabakall ve (¢ tabakall kilpteri olarak ayrilirlar.iki tabakalilar
(kaolin) bir tetrahedral ve bir de oktahedral tadmak (ic tabakalilar ise (montmorillonit ve illit)
iki tetrahedral tabakas! arasinda bir oktahediadkasi icerirler. Genel olarak, kaolinit Killeri
daha siki olarak t#anms tabakalar olgtururlar ve bu yiizden Al ve Si* in baka iyonlar
tarafindan ornatilmalarina misaade etmez. Bu yiafadakaolinit killerinin daha az iyon gl
verisine yatkin oldgunu ve sgurulmus su oraninin da az olmasindan dolay! daha az lplasti

Ozellik gostermesini gar [21].

Iki tabakal killer kendi aralarinda, jibsit tabakahdaki oktahedral bolimlerinin dolma
oranlarina gére siniflandirilirlar. Kaolinit grutmaki mineraller AI® mevcut bsluklarinin tigte
ikisini doldurur ve bunlara di-oktahedral killer rdir. Serpantin (veya septeklorit) grubunda
Mg" veya dger katyonlar butiin tuklari doldurur, bunlara trioktahedral killer déni(her
yarim birim hiicrede Ug¢ adet ). Kaolinit grubu kilkebir diger siniflanmasi argikli tabakalarin
ne sekilde birbiri Gzerine \gildiklarina goére yapilir. Bunlar kaolinit, dikit, akrit ve
halloysittir[21].

Uc tabakali killerde alt siniflama tabakalarin birlwen ayrilabilme 6zelliklerine gore
yapilmaktadir. Yapisal olarak bu’Kin, tetrahedral tabakasinda negatif yiikleri cegirati ile
tabakalari birbirine kuvvetli olarak pl illit ve muskovit gibi killeri, oktahedral tabasinda
daha yaygin negatif yuklerden o6turt katyonlar taddn Ust Uste gelen tabakalarin kuvvetli
baglarla balanmamg montmorillonit gibi killerden ayirt etmek anlamigalir. Montmaorillonit
killeri uzanan bir kafese sahiptir ve tabakalaguwalmus sular ile itilmitir. Fakat illit, uzantisi

olmayan bir kafese sahiptir. Gozle gortlebilen fikid montmorillonitin su icindesismesi ve



iri iyon alig verisi yapabilmesidir. Montmorillonit ggtleri bilesimlerine bakilarak ayrilabilir.
Aliminyumun dger bazi iyonlar tarafindan oktahedral tabakasdiiarnatiimasi sonucu ka
mineraller olgur ve bunlar (F¥) nontronit, (Mg) Saporit, (Zn) Saukonit, (Li) Hekittir.
Vermikulit bu yapiya benzer bir mineraldir ve okealnal tabakalari Mg ve Fé” tarafindan

tamamen doldurulmuwe Al montmorillonitten daha fazla Si’ in yerininaistir [21].

Siniflama sinirlari gegitutuldygunda dger bazi aygma driini olan veya ylzeye yakin
kosullar altinda olgmus olan sulu silikatlar kil mineralleri olarak grupidirilir. Ozellikle klorit
mineralleri bunlardan sayilabilir. Bu minerallerdiéesimleri (Mg,Fe) (Si,Al)z O, (OH), olan
mikaya benzer tabakalar, bilmleri (Mg, Al)s (OH):, olan brusit yapisindaki tabakalar ile
ardsikhdir. Bu yapinin bir dier tanimlama yolu da kloriti illitle karastirmak suretiyle verilir,
Ancak kloritte arciikli tabakalar K yerine (Mg, Al) (OH) ile birbirine bglanmstir. Glokonit
bir illit tipidir ve oktahedral tabakasindaki Al'ublytk bir kismi Fe tarafindan, tabakalar
arasindaki K da C&” ve N4 tarafindan ornatilngtir. Palygorskit, sepiyolit ve attapuljit gr
sulu silikatlardandir. Bu minerallerin yapilari keolarak bilinmemekle beraber mikalardan
ziyade amfibolleri andirdiklari yani silis-oksijezincirinden olgtugu zannedilmektedir. Bu

minerallerin lifli yapilari zincir yapisini yansiaktadir [21].

Son olarak X4ginlarinda amorf olarak gtziiken ve allofan deneleidden séz edilebilir.
Bu killerde bile belki oktahedral tabakalarindav& O diizeni ve tetrahedribakalarinda ise
Si ve O dizeni vardir. Fakat birimler o kadar kUgékbirbirine oranla o kadar dizensizdir ki

X-1ginlari bu birimlerden yansimazlar [21].
2.3 Killerin Fiziksel ve Kimyasal Ozellikleri

Kil bilesenlerinin ¢cok ince taneli olmasi ve suyu sevmagica bu tanelerin negatif bir
elektrik yik almasina neden olan asidik karakteriedeniyle bu maddeler kolloidal 6zellikler

tasir. Bunun dginda killer, turlerine goére farkli sicakliklardaldératasyona grarlar.

Killerin, genel olarak oOzellikleri kigtik tane bowliaa balanabilir. Kil drneklerinin
blyuk bir kisminda tane boylarinin hemen hepsi \@jaik bir kismi kolloidal dlgek icindedir
ve bu parcgaciklar uzun zaman suda asili kalabil{despansiyon) veya elektrolitler vasitasiyla
kimelenebilirler. Cozeltilerden iyonlari @arabilirler ve s@urulmws iyonlar c¢ozeltinin
yogunlugu desistiginde ornatilabilirler. Kiguk parcaciklari sayesinkdler su ve organik
maddeleri sgurarak plastik hale gelirler veya birdda deyim ile islandiklari zaman istenilen
sekle sokulabilirler. Bu 6zellik hemen her kil mia#lerde gorilmesine gaen bir Kil

mineralinden dierine dgisebilir [4].



Kil ve Kaolin Arasindaki Farklar:

a. Kaolinler primer olgurlar. Yapisinda yabanci maddeler az @lthdan tabii
gorunileri gibi pisme renkleri de beyazdir.

b. Kaolin kristalleri kil kristallerinden daha buyukti Bu nedenle killer daha
plastiktirler ve kuru mukavemetleri daha fazladir.

c. Kaolinlerin kristal blyuklgu ve saflgl atee dayanim kabiliyetini artirir. Bu
nedenle killer daha cabuk sintaite Kaolin ise atge daha fazla dayaniklidir ve
pisme ¢cekmeleri de daha azdir.

d. Kaolinde kristaller tansekillidir, killerde ise k@&elerden kirllmalar olmyur ve
boylari daha kicukttr [20].

Kaolinit grubu mineralleri yapidaki tabakalar?@e OH iyonlari sayesinde kuvvetle
bagli olduklarindan ve AF"de Si** katyonlarinin dier katyonlar ile yer déstirmemesinden
otura dger killere oranla bgka iyonlari ve suyu ylzeye garmazlar. Montmorillonit bu yizden
kaolinite oranla daha plastiktirPlastiklik ylizeye sgurulmus iyonlara bgl olup Na ve K
montmorillionitleri icin plastiklik en fazla, Ca mémorillonitleri icin ise en dgiiktdr.
Montmorillonit killerinin sondaj camurlarinda veyawn ve dger sivilarin istenmeyen iyonlarini
atabilmek amaci ile filtre olarak kullanilmasi bilidein ylizeyesogurma yeteneklerinden ileri
gelmektedir. Yapisal tabakalarin kismen yeiigtemeyen katyonlari ile birbirine g bulunan
illit ve Kklorit killeri orta derecede plastik ve oy deistirme yetengine sahiptirler.
Vermikulitin ylzeye sgurma yetengi montmorillonit kadar fazladir, fakat plastifi
sinirhidir[21].

2.4 Katyon Desisim Kapasitesi

Kil mineralleri bazi katyon ve anyonlari adsorbesmtk onlari dgisebilen durumda
tutarlar, bunlar dgsebilen iyonlardir. Dgisme reaksiyonlari stokiyometrik olup basit adsorbe
olayindan farklidir [18]. Kil taneciklerinin Uzedeki negatif yik, katyonlarin adsorplanmasiyla
denklemistir. Suyun varlginda sisen killer zit yuklu iyonlari di ylzeyleri Uzerinde ve
tabakalar arasinda tutarlar. Oysameyen Kkiller zit yikli iyonlari yalnizca diyiizeyleri

Uzerinde tarlar.

Degisebilen iyonlar silika-alimina tabaka yapisinin arada ve uclarinda yer alirlar ve
degisim reaksiyonlari silika-aliimina yapisina etki etm@enellikle dgisebilen katyonlar C3,
Mg*? K*, Na', NH", ve Li* gibi katyonlarla, S¢?, CI, PQ,3, NO; gibi iyonlari adsorblayarak



degisebilen durumda tutarlar. Killerin kullaniigh ¢esitli alanlarda katyon dasimi 6zelligi cok
onemlidir. Cunku killerin fiziksel 6zelfi genellikle dgisebilen katyonlara kgudir [20].

Degisik kil minerallerinin katyon dgisim kapasiteleri Cizelge 2.2.de verilgtir.

Cizelge 2.20nemli kil minerallerinin katyon dgsim kapasiteleri [10].

Mineral KDK (cmol/kg)
Kaolinit 5-15
Montmorillonit 80-120
1llit 25-40
Vermikulit 100-150
Klorit 5-15

Katyon deisim kapasitesinin nedenlesdyle dzetlenebilir;

1. Kinlan bglar: Kil yapisindaki silika ve alimina tabakalarininnkeéarinda kirilan
baglar doymamy yikler meydana getirir ve bunlar adsorbe ediletyd@arla dengelenir. Kilin
tane iriligi azaldikca kirllan basayisi artar. Ayrica birim yapidaki bukilmelerdelan balari
artirir. Kirilan bglar yuksek katyon digsim kapasitesinin ancak %20-25 oraniniskamakta
aradaki fark ise bu teoriye gore aciklanamamaktd&lr nedenle kaolinit killerin KDK' birim

yapisindaki katyonlarin bazilarinin yeigdgirmesi ile izah edilebilir [20].

2. Yapl ici yer dgistirmeler: Tetrahedral tabakadaki ‘8un yerine Al® veya

oktahedral tabakadaki Rlun yerine Md? iyonlari gecince yapida dengelenmeyen yiikler
olusur. Bu yuk dengesizli, yapi dsinda yer alan alkali veya toprak alkali katyonlarla
dengelenir. Smektit grubu killerde yapidaki bu d@gisiklik, katyon desisim kapasitesinin
toplaminin %8Mini tutar. Caitli katyonlar ayni kolaylikla dierinin yerini alamazlar. Bazi
katyonlarsu siraya gére yer dastirirler. Na'<K*<Ca?<Mg**<NH," bunun anlami C4 iyonu

kolaylikla N& iyonunun yerini alir. Fakat Nayni kolaylikla C& iyonunun yerini alamaz [20].
2.5 Anyon Deisim Kapasitesi

Bircok toprak alkali killerinin mineral bilenlerinde anyon dgsim reaksiyonlarinin
oldugu belirtilmigtir. Anyon desistirme kapasitesi genellikle meg/100 g cinsinden kilr
mineralinin adsorbe effi degisebilir anyonlarin toplami olarak tanimlanir. Bil kiineralince
tasinan pozitif yiklerin élcimiseklinde dgunuldr. Grim (1968) tarafindan kil mineralinde

anyon dgisimi t¢ tir halinde tanimlantir:



1. Hidroksil gruplarinin yerkemi: bir ylzey tepkimesi, Orrgn kaolinitin fosfati

adsorbsiyonu

2. Silis tertahedrali ile benzer geometrik boyudtayonlar (6rngin fosfat, arsenat,

borat) kil minerallerinin kenarlarinda, yiizey teplksiseklinde, adsorbe olabilir.

3. Serbest désebilir aliminyum ve demir dgsilen anyonlar ile ¢bzinmez tuzlar
olugturabilir, bu durum dgsimin bu nedenle mi yoksa kil minerali ile mi ilgibldugunu

belirsizlsstirir [10].

Bazi kil minerallerinin anyon dgsim kapasiteleri Cizelge 2.3'de verilgtir.
Katyon/anyon dgisim kapasitesi oraninin ortalamasi kaolinit icin kaaik 0,5; illit icin 2, 3;

montmorillonit icin 6,7 oldgu belirtilmistir.

Cizelge 2.3Kil minerallerinin anyon dgsim kapasiteleri [15].

Mineral Anyon degisim kapasitesi
(meq/100 g)
Montmorillonit (Geisenheim) 31,0
Montmorillonit (Wyoming) 23,0
Beiddlit (Unterrupsroth) 21,0
Nontronit (Untergrieshach) 20,0
Nontronit (Pfreimdtal) 12,0
Saponit (Groschlattengrun) 21,0
Vermikulit (Kuzey Afrika) 4,0
Kaolinit (kolloidal) 20,2
Kaolinit (Melos) 13,3
Kaolinit (Schnaittenbach) 6,6

2.6 Killerin Dehidratasyonu

Kil minerallerinin dehidratasyonu, adsorplagnsu, tabakalar arasi su veya yapi
suyunun uzakkamasi ile ilgilidir. Yiksek sicakliklarda isitilail kninerallerinde meydana gelen
degisimler, dehidratasyon reaksiyonlar ile ilgili gklir. Bazi kil mineralleri, yuksek
sicakliklarda 1sitildiktan sonra @oken suyu geri kazanir. Yiksek sicakliklara esitil
maddenin girliginda azalma olur ve sicakliklar kaydedilerek, digakkagi agirlik azalmasi

grafigi cizilir.
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Numune, verilen bir sicakliktagalik kaybr olmayincaya kadar isitilir. Sonra daha
yuksek bir sicakfia i1sitilir ve girlik kaybi olmayincaya kadar tutulur. Bglem, daha fazla

agirlik kaybi olmayan bir sicalga ulgincaya kadar tekrarlanir [19, 26].

Saf olmayan dgal killerde olctlen girhk kaybi, sadece su kaybindan gile
karbonatlardan Cgkaybi ve kil olmayan bikgenlerde bulunabilen ugucu maddelerin kaybindan
da kaynaklanabiliriki degerlikli demir ve/veya mangan varsa, bunlarin oksydau &irlikta
artisa neden olurMinerallerin tanecik boyutu, kristallenme, adsonaa iyonlarin dgasi gibi

Ozelliklerdeki farklilik dehidratasyon ve diferaysi termal analiz sonuclarini etkiler.

DTA metodu, i1sitma ile meydana gelen termal reakdari inceler. Kil minerallerinde,
dehidratasyon ve kristal yapinin bozulmasindan ydolandotermik reaksiyonlar, artan
sicakliklarda yeni fazlarin ojumundan dolayl ekzotermik reaksiyonlar gozlenir. ADT
killerdeki yuksek sicaklik reaksiyonlarinin ve Hthsyon olayinin incelenmesinde c¢ok
kullanighdir. Bazi minerallerinin genel olarak DTA’ larndelendginde olgan reaksiyonlar

sunlardir (Cizelge 2.4).

Cizelge 2.4Bazi minerallerinin genel olarak DTA’lari [18].

Mineral Agirlik Kaybi Tepkime  DTA i (°C)
Kaolinit 14 hidroksil kayb1  56-600 (Endotermik)
y-Alimina 900-1000 (Ekzotermik)

Tllit su kaybi 100-200  (Endotermik)
5 hidroksil kayb1 500-800 (Endotermik)

hidroksil kayb1 900-920 (Endotermik)
Rekristalizanyo 920-950 (Ekzotermik)

Montmorillonit su kaybi 0@-250 (Endotermik)
5 hidroksil kayb1 670-710 (Endotermik)

hidroksil kayb1 850-900 (Endotermik)
Rekristalizanyo900-1000 (Ekzotermik)

2.7 Killerin Plastisite Ozelligi

‘Plastik’ terimi kile uygulandiinda ‘kilin tanimi’ su emdjinde plastik olan ve basing
uygulandginda kirilmadan deforme olan, ancak basing birgkrda yeniseklini koruyan bir
malzemedir. Eer nispeten kurutulursa, deforme olma 6geltedrici olarak kaybolur ve kil
nispeten sertigr. Malzemeye su ilave edilginde Uzerine bastirligh zaman parmak izlerini

aclkca gosteren, fakat ele ygpayan kil normal plastik hale gelgnilemektir. Kurutulmsi kilin
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bu hale gelinceye kadar aidisu miktari yizdesine, kilin plastisite sayisi iderKillerin
plastisitesi ihtiyaca gore suni olarak azaltilabile cgaltilabilir. Plastisite olduk¢ca kompleks
bir 6zelliktir. Bir kili deforme yapmak icgin partiklerin birbiri Uzerinde akkanligi olmasi

gerekir.Sekli muhafaza etmek icin aa kagi bir mukavemeti olmalidir.

Plastisite minerallerin tane incgilne ve ayrica nispi cekmenin ve itici kuvvetlerin
gorandigu katyon dgisim kapasitesi ve yukine gladir. Yiksek katyon d@simli minerallerin
yuksek plastisitesi vardir, fakat plastisitesi katik cevre dgisimlerine daha hassastir. Genelde
ifade edilirse yiksek yikte kictk katyonlar, yireld daha kuvvetli ve daha fazla su tutan kil
kolloidine neden olmaktadir. Ozel taneler gcevreskidsu filmi, bir tek plastik parca verecek
sekilde birleir. Parcayi koparmak icin gerekli kuvvet, suzbman kil yiizeyine olan derecesine

baghdir.

Killerin plastiklik ve kaplayicilik 6zelfii kristallerinin ince levhaciklarseklinde
olmasindan ileri gelir. Kil icerisinde levhaciklést Uste birikmi paketler halinde bulunur. Su
ile camur yapildiinda su levhaciklar arasina girer. Camur bir tarafiasildiinda levhaciklar
birbiri Uzerinde kayarak verilegekli alir. iki cam levha 1islatilggnda nasil birbiri tizerinde
kayarsa killerde oyle kayar. Islak olan iki camHay! birbirinden ayirmak nasil gig ise kil

levhalari da aynen boyle olupgtamlik kazanirlar.
2.7.1 Plastikligin dogasi

Plastiklik genellikle kolloidal boyuttaki tanecikia birlesmesi olarak kabul edilir. Kilin
karakteristik 6zellii uygun oranda homojen olarak, su ile kanldiginda yapgkan bir kitle

haline gelmesidir, bu 6zedii sayesinde istenilegekli kazanmasi gdanabilir [13].

Reolojik baks acgisindan, kilin plastik blinyeleri siispansiyonlaemzemez, ana fark

sekillendirmede kati konsantrasyonun daha yukselasidr.

Plastiklik; her bir tanecik etrafindaki kaligin kesin bir diizeni, su filmlerinin gyumu
ile birlestirilmi stir. Gerekenden fazla miktarda susuzlukla Grinialaae plastiklik 6zellikleri
catlaklara imkan giar. Daha diik su icerginde, birlatiriimi s tanecikler dailir ve plastiklik
yok olur. Plastiklik su iceginin bir fonksiyonudur ve yeterli miktarda islatignolan ytzey
alanina bglidir. Bu emilmi su filmleri, b&lanti da olanlarla ylzeyin gucl ile meydana gelmi
bir yapiya sahip goérunurler ve surekli sertlik des ayni zamanda deformasyon kolgyli

sgglar ve bitun tanecikleri kataraksekillendirme sglanms olur [13].
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2.7.2 Plastikligi etkileyen faktorler

Killerin miktarina ve kalitelerine gore plastikligdi cok farkhdir. Ygh killer ktictk bir
glcun uygulanmasindaklinde deisiklik gecirir; yagsiz killer sekillerinde daha kiguk @géim
gecirir ve dgisim icin gerekli gi¢c daha buyuktlr; bazi killer hesgglam hem de serttir,
bunlarin deformasyonu icin gereken gu¢ daha bulyUk#isekilleri kopmadan 6nce biraz
degisim gosterir. Bundan dolayi, killerin plastifinin karilastiriimasindagekil degisikli ginin
miktari gereklidir [13].

Uriin igin, plastiklikte y&in kullamiminin gerekli oldgu veya sudan kka katilan
maddeler kilin plastikfiini etkiler. Plastisiteyi etkileyen bircok faktdulunur. Bu faktorlerden

en 6nemlileri isgunlardir [13].

1. Suiceriginin (Miktarinin) Etkisi: Su icergi etkisi killerin plastisitelgin de oldukca
dar bir alan gdsterir. Kesin bir gier olarak kil kitlesi camur veya ¢camurdan kuru tgdeme
siuresince neredeyse plastisitelikten mahrumdur. kiiin maksimum plastikiii her tanecik
etrafinda yaklak 2000A’luk film ile uygun gelen spesifik bir su icginde gelitirilir. Bircok
kil icin, bu girhginin %15-25'i oranda su iceiiile olur [13].

Killerde plastisitelgi orta derecede yuksek olmasinin belir bir sirmndw. Bu aralik az
bir miktar su ile hazirlanan bir biinye kuru gérifiebe plastik deildir, fakat biinye kolayca
akacaktir ve ylksek basin¢ altinda deforme @gldda plastikigin durumunu gdsterir. Su
iceriginin karsihikli ili skisi ve uygulanan basincin bicimlendirmeyleskisi cok etkili
olmayabilir, fakat plastiklik el ile kil hamurununhazirlanmasindaki 6zellikleri ile

degerlendiriimektedir.

2. Tane Boyutunun Etkisi: Cssitli arastirmacilar plastisiteyi malzemenin tane boyut
oldukca ince taneli bigekilde su ile birlikte, az miktarda plastisite dieéri gelisebilir. Kuvars
ve kirectgl 200 ma’lik bir elekten gecirilip az bir miktar su ile kgtirildiginda zayif bir

plastisiteye sahip olur. Fakat kuruma ile plastisiti yitirir [13].

Plastisitesi olmayan malzemelerin oldukc¢a kicgltdlmeleri ile plastisite galinistir.
Tane boyutu plastisiteyi etkileyen faktorlere dadlimistir. Tane boyutu karmak faktérlerden
sadece biridir. Bir kilden ince tanelerin kaldirdm kilin plastisitesini yok edecektir.

Kalsinasyon (600°C-800°C) benzer etkilere sahigkiat son tane boyutyia etkilenmez.

3. Tane Boyut D&iliminin Etkisi: Plastiklik paketlenme derecesiyle ilgidir. Moore v

Lokett iyi paketlenen tanelerin benzer yiikseliysal hacimli sistemlerden c¢ok daha iyi
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plastiklik dezerleri verdgini gostermgtirler. Tamamen ince tanelerden gdua bazi killerin kaba
taneli killere eklenmesi ile plastisite veya blnyeagelistirmislerdir. Fakat genellikle iyi

dengelenns kilde kaba ilaveler plastildi zayiflatir [13].

4. Tanelerin Kompozisyonlarinin Etkisi: Plastisitenin geri mekanik 6zellikleri
oldugu ve plastisitenin kilin kompozisyonlarindangbasiz oldgu bazen belirtilir. Bu dgru
degildir. Kilin plastisitesi ve kilin daha c¢ok bifenleri arasinda basit bir gki olmamasina

ragmen plastisite ve ¢ok ince tanelerin miktari ardaialdukga belirli bganti vardir.

Mineral tiplerinin plastisite (zerine olan etkisiesigli nedenler igin tespit
edilememektediriki farkli mineralin plastisitesini kiyaslamak icikilleri ve tane boyutlari
ayni olacaksekilde hazirlanngt Olciimlerde cgitli degisken bilgenleri yok edilen mineralin

diger mineralden ¢cok daha iyi plastisite gostermegiinsiz olarak gortlmtiir [13].

Curric caitli kaolin mineral tanelerinin ylzey alaninda plageyi kiyaslama
denemeleri yaprgiir ve sabit veriler bulmyur. Ceitli mineraller degisik davranglar
gOstermesine gnen tane boyutu, tanekli ve elektrolit icerginin (miktari) etkileri ylzeysel
bir sekilde kiyaslanmgtir. Bazi katki maddeleri eklerginde plastisitenin artmasinin olasi
olmadgl durumlarda ince taneli gal killer tanelerinin ince ag cok old@gundan dolayi tercih
edilebilir [13].

Bentonitler plastik olmayan binyelere plasfiklartirmak icin ilave edilir. Bununla
birlikte stiphesiz bdyle killer ilave edilgi bunyelerin hem yahem de kuru mukavemetlerini
arttirir, bentonit iceren malzemeler kirllmadan émgok kisa bir cagma aralgina sahiptirler.
Livesite olarak adlandirilan, illit veya serisitll&ri bu durumda daha iyidir, ¢clinki kolayca
deforme olurlar ve kopmadan 6nceki dnemli bozuldukl dayanabilirler; Fakat bu killer

bentonit kadar biyiik mukavemet veremezler.

Killerdeki katyon tipleri plastisite lzerinde bgin etkilere sahiptirler. Bu olayda

kompozisyonundaki bikenlerinde dgisik katyonlar bulunur ve aslinda bu plastisiteyiiketk

Tanen, lignin ve humus icerensi# organik kolloidler kilin icinde mevcut olabifier
ve plastiklgi etkilerler. Kil taneleri etrafinda koruyucu koitlber seklinde bigimlenirler ve
kollaidal Ozellikleri arttinirlar. Lignin icegi bulunan c@u ball killeri yiksek plastisite
Ozelliklerine sahiptir, fakat organik olmayan maddgeren dger killer ayni derecede
plastiktirler [13].
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5. Tanelerin Yapi ve Sekillerinin Etkisi: Killerin plastikligi sik sik onlarin dgal
lamel veya tabakali yapilarinagi@nmaktadir. Bu bazi minerallerin karakteristikakhli veya
lifli yapiya sahip glauconit, mika, pyrophyllit valk gibi bazi mineraller ince taneli olduklari
zaman plastisiteleri gghektedir. Halbuki kibik ve rombohedral gibi dahazgiin kristal
davrangina sahip dier mineraller parcalandiklari ezildikleri zamaneb{lplastisitesi gejen

mineraller kadar ince taneli olduklari zaman biyepir plastisiteden oldukca uzaktir [13].

Sadece dgal lamel yapilar yiuksek plastisite icin ehgiridegildir. Ayni zamanda
attapulgite, halloysite veya herhangiska bir mineralde bulunan fiber kristallerde plagtisi
yuksek bunyelerin dretimi icin uygundugiphesiz, taneciklerin yiizey alani vasitasiyla birim
agirh gl plastiklige katkida bulunan faktorlerdendir ve bu nedendelayddifli ve tabakal
yapidaki tanecikler kiresel veya kubgekildekilerden Gstin olmaktadir, fakat kristallerin

yonelme veya paketlenmeleri daha buyik dnesmn [a3].

6. Tanelerin Topaklanmasinin Etkisi: En blyuk taneciklerin yapisini gdsteren ve
daha buyik olanlarin topaklanmasinin plastiklikriinokeki 6nemli bir etkiye sahiptir. Mellor,
maksimum plastiklik veren en yakin mimkin olan pigkeeye imkan g#ayan caitli

boyutlardaki taneciklerin g@limini ortaya atngtir [13] . Buna gore de;

a. Kil taneciklerinin geyek balanms topaklari sikilgtinimis olanlarindan daha
plastiktir.

b. ince taneli topaklar kaba taneli olanlardan dahstistar.
Flokile olmy topaklar deflokile olanlardan daha plastiktir.

d. Flokile olmy topaklar bglanmg olanlardan daha plastiktir.

Killerin daha bulyuk tanecikleri g kez daha kiicik taneciklerin aglomerasyonlaridir,

her ne kadar bazi topaklagdrlerinden daha kolayca kirilsa da ayni 0zellikkahiptirler.

7. Molekiller Arasi Cekiciligin ve Yiizey Alaninin Etkisi: Cok ince tane miktarlarina
bagli olarak ylizey alani ¢ok blyik olan plastik kilfetaneleri buna kg olarak ¢ok belirgin
bir yizey fenomenini (Molekiller arasi cekicilike kolloidal 6zellikleri) sergilerler [13].

Tabaka ve lif tanecikler, kiiresel ve kubiklerdehal&azla elastiklik gosterir [32].

8. Elektrolit ve Flokulantlarin Etkisi: Cozulebilir tuzlarin eklenmesi Kkillerin
plastisitesini ¢ok etkileritici kuvvetler katyon veya anyon absorpsiyonununsoinucu olarak
kitle icindeki taneleri d@stirebilir ayni zamanda sivi ortamin yizey gerilimidegisir. Her iki

durumda kil kitlelerinin plastisitesinde gugcli btkiye sahiptir[13].
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9. Diger Malzemelerin Eklenmelerinin veya Bulunmasinin Ekisi: Killerin
plastisitesi dier maddelerin ilaveleri ile azalir veya bunlardagupun slem yoni acikca
anlgilamaz. Sentetik kagumlar ile ayni komposizyona sahip & killerin plastisiteleri nadiren
ayni olmasina ganen kolloid ilavelerinin plastisiteyi arttirmasiranlamak zor daldir.
Plastisitesi olmayan ilaveler ise plastisite dawam azaltmaktadir. Bunlara érnek olarak kuvars

veya grog (fired clay) verilebilir [13].

Hava ile kil hamurunun birkémi kilin plastisitesini ters yonde etkiler. Fakdtistik
basin¢ altinda géli yontemlerle havasi geri alinirsa plastisiteelfigi eskisi gibi olur. Hamur

ve binye hazirlanmasinda sik sik ciddi boyuttakides yonde etki fark edilir [13].

10. Bunyedeki Taneciklerin Y&nelmesinin (Buluniy) Etkisi: Kil biinyenin plastikigi
Ozellikle plakaseklindeki ¢@unlukta olan minerallerin taneciklerinin siralanmyts kesinlikle
etkilidir. Bu cok kolay birsekilde, icinde hava olmayan bir kil stspansiyonwiHanmg
yonelmg kitle hazirlanarak vakum altinda dikkatli bekilde fazla suyun kaptan {aitilarak
veya emme ile geri alinmasi ile kolayca tespit eddiir. BOyle bir binye icindeki mineral

plakalar bir kitleye benzgekilde tespit yoniine dik acida bazal bolimleri cilimeebilir [13].

11. Killerin Gegmisinin Etkisi (Killerin Olu sumu): Killerin gecirdikleri iglemlerin
(dogal veya suni evreler) plastisitesi Uzerine gestkileri vardir. Birincil killer sadece zayif
plastisitededir. Cunku bu killer plastisitenin g#filebilecesi kosullara sahip dgldirler. Cogu
ikincil killer ise tam aksine dgal durumlarda yiksek plastisiteye sahiptirler. Fakiderin
kompres (sigtirma) derecesi 6nemli bir gkidir. Bir kil kurudugu zaman plastisitesini
kaybeder fakat uygun oranda su ile kanidiginda plastisitesi hemen diizelir. Fakat bir kil
yapay olarak isitilirsa veya bazen tropikadldtarda korumasiz birakilirsa su ile kamldiktan
sonra kilin kismen aymasindan dolay su ile kanrildiktan sonraki plastikgi distkttr. 500
°C ‘nin Uzerinde uzun stre isitilan killerde kabtarak plastikliklerinin bir kismini kaybederler.
Kolloidal maddelerin davrasiarini degistirmek plastisiteyi etkiler. Bitiin bu ggimler killerin

plastikligi tzerinde dnemli bir etkiye sahiptir [13].
2.6.3 Plastisiteyi arttirmak ve azaltmak

Bircok dagzal killer gercek plastiklikten ziyade muhtemel pikisr; bundan dolayi
plastiklikleri uygun oranda suyla kamrilmalari veya dier yollarla arttirilabilir. Aksine bazi
killer dogal durumlarinda kullanim icin cok plastik veya cgkpskandir, bundan dolayi

plastiklikleri bazi yollarla azaltilmalidir [13].
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Plastisiteyi Arttirmak: Seramik malzemelerin ve killerin plastisitesinittiaimasinin
yontemlerini argtirmalar ¢ok zorluklar oldgunu gostermsiir. Diger taraftan kitlenin gercek
plastisitesi ile cgtli yontemlerle belki geltirilmis potansiyel plastisite arasinda fark edilmesi
zordur [13].

Seramik malzemelerin plastiglisu yollarla arttirilabilir:

1. Uygun oranda suyun ilavesi veya geri alinmasi

2. Mevcut plastik malzemelerin ve suyun daha mikenbistiriimesi

3. Plastik olmayan mevcut malzemelerin bazilarininyieden uzaklgiriimasi

4. Slip icin flokile edici madde ilavesi

A. Hunic, tannic veya asetik asit gibi zayif asitlatavesi.

B. Fermantasyon veya ghr dekomposizyon gibi serbest asit Ureten maddheri
kullaniimasi

C. Diger flokulasyon veya koagulasyon (kowtlaci) etmenlerin ilavesi.

5. Dogal kolloidal maddelerin eklenmesi. Bu depolamayatan veya asit ilesiemler
ile jeli degistiren diger killeri, jelleri veya maddeleri kapsayabilir.ofloidal silika,
alimina, ¢c6zunebilir demir tuzlari, kel organik ceitleri v.b.).

6. Malzemedeki elektriksel yuki tersine ¢evirecek tlkgel davrany.

7. Hidroliz miktarini arttirmak ve tanecik boyutunuattmakla ilgili olarak sulu veya
susuz gutme ve ezme.

8. Kil bunyesindeki titroskopgartlarinin gektirilmesi.

Kilin 8 gitilmesinde veya kurutulmasinda su yeringiy&ullaniimasi. Bu mekanik
basing ile kiigcik nesnelegekillendiriimesinde ve pota yapiminda kullanilir.

10. Vakumla buinyedeki havanin uzagailmasi. Ilaveler atildgindaki gibi cok iyi

biinye sglar.

Plastikligin Azaltiimasi: Plastikligin arttirilmasi icin kullanilan metotlarin tersieil
plastiklik azaltilabilir. Bunlarin icinde iyi veritholan metotlardan birisi kili yakkak 200°C ‘de
Isitmaktir. Uygun 1sitma davraniile arzu edilen plastikii azaltma dgeri elde edilir.

Plastisiteyi tamamen yok edebilmek igin 1sitglami 500°C’de yapilabilir [13].

Seramik sekt6ri kilin yapisinda bulunan kaoleit, thontmorillonit,kuvars gibi 6nemli
minerallerin pgirme davrarglarinin kilin plastiklgine ve fiziko-mekaniksel 6zelliklerine
etkisini bilmemekte ve deneme yaniima yontemi ileek kullanmaktadir. Kaolen ve kuvars
gibi plastik 6zellgi olmayan, mika mineralleri gibi plastik 6zgliiolan ve her birinin farkh

Isisal davrani gostermelerinden dolay! farkli mineralojik igei sahip killer secilngtir. Bu
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calisma kapsaminda kilin yapisinda bulunan farkhh milherna ve bu minerallerin isil
davranglarinin plastikige ve fiziko-mekaniksel dzelliklere nasil etki yaptaragtiriimistir. Bu

konu kapsaminda yapilan benzerguahlar gagida verilmitir.

LiteratUr calsmasi:

Aras A., (2004), tarafindan; Kaolinit ve illitce regin killer farkli sicakliklarda girilip
XRD ‘leri gekilerek, yapilarinda ki dgsiklikler incelenmitir. Bu desisimde kaolinit, illit ve
kuvarsin oranlarinin etkisi, 1sil davrdarinin etkisi, pjen Urinlerde feldispatlarin etkisi
argtinlmigtir.  Arastirmada uc¢ farkl kil kullanilny olup kaolence zengin (HB), illit ve
kuvarsca zengin (KW), kaolinit ve illitin gl kargimi (P1) olarak adlandirigtir. Calsilan

bu killerde sicaklikla olgan kristalin fazlar kristobalit, mullit, kuvars Vematittir.

Jacobs J.Ch.H. ve gltarafindan; kaolinit, illit ve kuvars mineralleiin farkli
oranlarindan okan alti dgisik minerolojik icerge sahip killerin plastiklik limiti,2pm dan
kiiclik tane boyutu, kuru kiicilme spie kiictiimesi, 1208C de su emme ve porozite 6zellikleri
argstinimistir. Elde edilen sonuclara bu killerin hangi setarsiektérinde kullanilabilege

hakkinda bilgi verilmitir.

Chakraborty K. A., (2003), tarafindan; Kaolinitikii 1sitiimasi ile olgan endotermik
ve ekzotermik reaksiyonlar incelemytni. Kaolen de diiik sicakliklarda iki endotermik
reaksiyon olgtugu, 980 °C ve daha yiiksek sicakliklarda da birden fazla tekeok
reaksiyonlar olgtugu belirtilmistir.

Sainz M. A, ve di., (2000), tarafindan; Kaolen ve aliimina kanndan olgan elde
edilen mullit fazinin 1150-17068C ‘ler arasinda mikroyapi analizleri yapiktm. XRD ile
birlikte SEM-EDS, TEM-AEM elektron mikroskoplareilbirinci mullit ve ikinci mullit yapilari

incelenmitir.

Milheiro F. A. C., ve di. (2005), tarafindan; Kirmizi ggn Brezilya kilinin sicaklikla
densifikasyon davraglari incelenmijtir. Kaolinitik kil 750-1150C arasinda pirilerek, bu
aralikta olgan fazlar ve bunlarin densifikasyon miktarlari utustur. Densifikasyon spesifik
ylzey, lineer ¢cekme, su absorpsiyonugyduk ve sikgtirmali cekme deneyleri kullanilarak
OlcUlmistir. Sonuclarda sicaklm gore fakli sinterleme mekanizmalarinin etkili ugd

gOralmigtar.

Hajjaji ve dg. (2001) tarafindan; Qurika (Morocco) vadisindentirden kilin
mineralojisi ve piirme karekteristik 6zellikleri incelenstir. Kile DTA-TG-XRD- yogunluk

gibi analizler uygulanngtir. Sonuglar bu kilin % 27 kaolinit, % 39 mika renali, % 21 kuvars,
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% 6 zayif kristalize gothite ve hematite icgidi gbstermgtir. Liner cekme, ygunluk ve agik
porozite dlcimlerine goére 90W'nin altinda ve Uzerinde ki sicakliklarda farkinterleme
mekanizmalarinin etkili oldiunu géstermstir. 800-900-1000 ve 107%C’ler de cekilen XRD
verilerine gore kilde aliminyum eksiglive muskovit mineralinin vagindan dolay! Sanidin

(KAISi30g) minerali olymustur, ki bu ¢calgmada taninan tek fazdir.

Viaene W. ve di. tarafindan; girilen kil Grtnlerin mikro yap! ve faz kompozisyanl
belirlenerek, bu o6zelliklerin girilen kil drtnlerin fiziksel 6zelliklere etkisi astiriimistir.
Kimyasal ve mineralojik iceriklerin farkli oldw alti degisik kil secilmistir. Hammaddelerin
Ozellikleri arasindasekillendirme prosesin de, giime davranglarinda ve mikro yapilari

arasindaki ikkiler belirlenmitir.
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3. MATERYAL ve METOD

Seramik Uretiminde de kullanilan do@arkli kil secilmistir. Birinci kil kaolinit icerigi
yuksek ve cok az miktarda illit-kuvars icegitiden dolayl “K kili” yani kaolinit kili olarak,
ikinci kil kaolinit ve illit minerallerinden olgan, fakat illite gére kaolinitin daha fazla oflu“
K- kili ” yani kaolinit - illit kili, G¢tincu kil illi t-serisit/ mika minerali miktari yiiksek olan,
kuvars-kaolinit ve kalsit icereniQ-K kili ” yani illit — kuvars — kaolinit kili, adrdiinci kil illit
icerigi yuksek, muskovit ve kuvars da icereirM-Q kili” yani illit-muskovit-kuvars Kili,
besinci kil ise Klorit, Albit, Kuvars, Enstatitelllit, Kaolinit ve Kalsit'den olgan ve ¢ok kagik
yapiya sahip oldgu icin “Kil 1" olarak adlandirilmgtir.

K- kili Kitahya’' nin Taganli bolgesindeni-M-Q kili Antalya’nin Akseki bolgesinden,
“Kil 1" kili Eskisehirin Muttalip bolgesinden vei-K-Q kili de Usak bdlgesinden
cikariimaktadir. Kk kili gralike kaolen olupj-K-Q Kkili ile birlikte Kitahya Porselen A. de

Porselen tretiminde, “Kil 1" kili ise Tgla- Kiremit tretimin de kullaniimaktadir.

Temin edilen killer ilk 6nce etiivde 80°@e kurutulmy, 6gitilip 1 mm ‘lik elekten
gecirilerek homojenkdirilmistir. Bu sekilde hazirlanan killer pirilmemis-ham kil olarak
adlandinimstir. Daha sonra killer fakli sicakliklarda aynurirejiminde (208C -300C -400C
-500C -600C -700C -800C -900C -1000C ) toz olarak pgirilip, plastiklikleri ve kuru
kiicUlmeleri tespit edilmgtir. Pisirilmemis ve farkh sicakliklarda pirilip sekillendirilebilen
numuneler 900C -1000°C’ler de tekrar girilerek pisme kiigiilmeleri, su emmeleri vespie

mukavemet dgerleri belirlenmitir.

Pisirilmemis ve farkli sicakliklarda pirilen killerin sicaklikla olgan mineralojik
degisimlerinin belirlenmesi ve bu déimlerin plastiklige, fiziksel 6zelliklere etkilerinin
arastiriimasi icin ham toz killere XRF, XRD, DTA, Dilatetre testleri, farkli sicakliklarda
pisirilen toz killere de XRD analizi uygulangtir. Yapilan analizlerde XRD testi (Rigaku
Miniflex marka XRD cihazi) Dumlupinar UniversitesBeramik Muhendisi Bolim
Laboratuarin da, XRF testi (SPECTRO XLAB 2000 cihaBTA ve TG testi (STA 409EP
cihazi), Dilatometre testi (DIL 402 EP), Tane boyesti (Malvern Hydro 2000 G cihazi),
Mukavemet testi (NETZCSCH 401 cihazi) Kitahya Perséaboratuarin da yapilgir.

3.1 Deney Numunelerinin Hazirlanmasi
3.1.1 Pfefferkorn plastiklik testi

Deney icin numune hazirlanmasiOlgiimii yapilacak olan kil numunesi toz halinde ise

plastiklesebilmesi igin gerekli olan minimum miktarda su ytegrulur. Yogurma glemi el ile
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yapiimalidir. Bu sayede kilin plastiklik kazanip zeamadgl da anlailmis olur. Su ile
plastiklesen kil silindirik metalsablona doldurulur ve tokmakla lg-dort kere vurulUzeri
spatulayla duzeltilir. Burada her kil numunesi hiazken @it basincla vurulmasina dikkat
edilmelidir. Hazirlanan kil numunesablondan cikartilir ve Pfefferkorn aletindgekil 3.1)
ezilir. Basincin etkisiyle hazirlanan numunenigitteamasi gerekmektedir.gér kil numunesi
dasiliyorsa biraz daha su katarakggmma slemi yapilir. Kil numunesi dalmayana kadar ayni
islemler uygulanir. Burada bir 6nemli noktada numunelk ezilme yikseklginin 24 mm.nin

altinda olmamasidir. Numune hazirlandiktan sonneyke gegilir.

Sekil 3.1 Pfefferkorn aleti

Deneyin Yapilsi: Numune hazirlandiktan sonra silindirik metalblonda, istatiksel
olarak en az dort tane ayni basingh kil silindirlelusturulur. Her biri ayri ayri olmak tzere
Pfefferkorn aletinde ezilir. Ezilme yuksekliklerukpasla olgulir. Yiksekliklerin ortalamasi
hesaplanir. Daha sonra her bir silindirin i¢ kismmdan az miktar alinir ve metal kaba konur.
Yas agirlig tartilir ve ettive konur. Silindir numuneler teksaulandiriimak tzere ilk hazirlanan
numuneye kastirilir. Bu numuneye dereceli silindir yardimiyl8-15 ml su ilave edilir (ekleme
suyu miktari kil ¢eidine gore dgismektedir) ve y@rulur. Tekrar aynsekilde en az dort adet
silindirik kil numunesi hazirlanir ve Pfefferkorrietinde ezilir. Numunelerin yukseklikleri
kumpasla olculir ve yuksekliklerin ortalamasi alin¥ine ayni sekilde bu numunelerin
iclerinden birer parca alinir ve metal kaba koyalkatartilir (ya agirlik). Tartildiktan sonra

metal kap etlive konur. Bglém en az dort defa tekrarlanir. Etlivde numuneddaagik olarak
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24 saat bekler. Etivden alinan numuneler tekramhtakuru &irlik). Daha sonra bu

numunelerin nem miktarsagidaki formille hesaplanir:

_ Yas agirhik-Kuru agirhk x
Kuru agirlik

Nem 10C

Her numunenin ortalama yuksdklive nem miktari bulunur. Bu derler grafge
aktarilirlar. Grafikte bilgisayar ortaminda 24 mik'’'lylkseklige kagllik gelen nem miktari

okunur ve kilin plastikigi icin ideal olan su miktari bulunur.

Bilimsel argtirmalarin bircgunda, bir dgiskenin dier deiskenlerin dgisiminden
nasil etkilendikleri gozlemlenir. Bu go6zlem gglerinin elde edilmesinden sonra ise,
degiskenler arasi ilikiler regresyon ve korelasyon analizleri olarakmigindirilen istatiksel
yontemlerle incelenerek, gigkenler arasinda anlaml gkiler olup olmadg belirlenir.
Degiskenler arasinda anlamli bir fonksiyonekkinin varliginin belirlenmesinden sonra, bu
fonksiyon yardimiyla bir désken deeri icin diger dgiskenin alabilecgi degerin tahmini
yapilabilmektedir. Her kilin pfefferkorn plastikniiit egrisine goére x-y dgiskenleri arasinda ki
iliski regresyon denklemi olarak, bu gigkenler arasindaki gkinin dogrulugunun orani

korelasyon katsayisi olarakagida verilmitir.
3.1.2Sekillendirme

Plastiklik testi ile belirlenen su miktarinda hdaman camurlar stre¢ filme sarilip paket
haline getirilir. Bir gin slreyle bekletilmiolan ¢camur, 7cmxlcmxl1,2cm boyutlarindaki
dikdortgenler prizmasgeklindeki algi kaliptasekillendirilmistir. Sekillendirme glemi camurun
kalip icine cekicle dovilmesi ile gerceldieilmistir. Dikddrtgenler prizmasiseklindeki
orneklerin girliklari 6lciimis ve yuzeylerine kuru kicilmelerinin tespiti icircB’ lik (6n ve

arka yuzeylere 2, yan ylzeylerine 1 adgjetler konulmgtur.
3.1.3 Kurutma

Sekillendirilen drnekler kurutulmak Uzere etiive petitilmis ve etlivde sabitgarliga
gelinceye kadar kurutulmglardir. Hazirlanan kagimlarin 24 saat sonra yapilan 6lcimleri ile

elde edilen kuruma davrafari tespit edilmitir.
3.1.4 Pgirme

Farkli sicakliklarda kurutulan numuneler 980 ve 1000°C’ler de killerin fiziksel

Ozelliklerinde olgan deisimi ve bu sicakliklarin killerin 6zelliklerini ndsietkiledigini



22

gdzlemlemek icin pirilmi stir. Saatte 250C’lik sicaklik arti ile pisme sicakigina cikilmg ve

yarim saat bekletildikten sonra firingsmnaya birakilngtir.
3.2 Hazirlanan Deney Numunelerine Uygulanan Fizik$ere Mekaniksel Testler

Bu calsmada hazirlanan numunelere Pfefferkorn plastilditit kuru kiigtilme, pme

kiculmesi, toplam kic¢ilme, su emme, ham yenjsi mukavemet testleri uygulangtr.

Pfefferkorn Plastiklik testi ile tespit edilen bw sniktarinin killere uygulanmasiyla
hazirlanan camurlar nem homojgiin sglanabilmesi icin 24 saat naylon torbalarda
bekletilmistir. Yogrulan ¢amur, diz bir ylzey Uzerine vurularak igedski havanin ¢ikmasi
sglanmstir.  Camurun elle hazirlanmasindan kaynaklanagilebomojen olmayan nem
dasilimini énlemek icin camur, hava girmeyecgiilde strec¢ filmle sarilngtir. Nemin ¢ok
olan yerden az olan yere hareketinglamak icin ging Isigindan uzakta 24 saat slreyle
bekletilmistir. Daha sonra hazirlanan bu camurlardan belliilékgle cubuklar hazirlanarak

fiziksel 6zellikler tespit edilngitir.
3.2.1 Kuru kuc¢llme, psme kiculmesi ve toplam kicilme deneyleri

Klculmenin bilinmesi, kuruma ve gme sirasinda malzemenin istenen boyutlarda
olabilmesi i¢in kalip boyutlarinin bu kiculmelerérg ayarlanmasina imkangar. Seramik
mamullerin  kurutulduklarinda bunyelerinin kuc¢tlmesiekillendirme suyunun binyeden
uzaklgmasi ile aciklanabili. Hammadde tanecikleri ardakh su sicaklik ile binyeden
uzaklginca taneler birbirine yaldarak ki¢ctlme olur. Kictlme genellikle yizde olaitade
edilirse de dgrusal, alansal veya hacimsel olarak ayri ayr kesabilir. Kuru kicilmenin
tespiti icin plakalar halindeki numuneler 0.1mm dasyetindeki kumpas aleti ile her
numuneden olculen gerlerin aritmetik ortalamasi 0.1mm’'ye yuvarlatilarélculur. Bir
cubukta d@rusal cekme 6nemli iken, bir karoda alansal ¢ekatgaddnemli olmaktadir. Buna

gore kuru cekme, gine ¢cekmesi ve toplam cekmigsekilde hesaplanrstir.

L -L,

%S = x10(

i
S, = %Kuru kiigulme
L; = Numunenin kurumadan 6nceki uzunluklari (mm)

Ly = Numunenin kurumadan sonraki uzunluklari (mm)
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Kurutulan trin giirmeye gider ve girmedeki kiicilme de hesaplanip, toplam kicilme
olarak tespit edilir. Toplam kiiclilme de kuru kugcélrgibi olcllerek, dlgum dgrine gore

toplam kigctlme hesaplanir.

Toplam kic¢ilmenin hesaplanmasi:

L -L
L.

%S; = P x10C
S = Toplam kicilme (%)
L; = numunenin kurumadan onceki uzunluklari (mm)

L, = numunenin gmeden sonraki uzunluklari (mm)

Uriinlerin sadece gne sonrasinda gosterdikleri kiigiilme miktari isgngi kiigiilmesi
olarak tanimlanir veu sekilde tespit edilir:

Lt_Lk

%S, = x10C
*3 = 100-5

S, = Psme kigilmesi (%)
S = toplam kiigtilme (%)
S = kuruma kictlmesi (%)

3.2.2 Kuru mukavemet testi

Alci kaliplardasekillendirilen mukavemet cubuklari icerdikleri sugtmalari igin sabit
agirhga gelinceye kadar etiivde 8Q ‘de kurutulur. Kurutulan numuneler mesnet cubukla
Uizerine uygun yizeyi yukar geleceékilde yerlgtirilir ve mesnetler arasi mesafe ayarlanir.
Yukleme cubgu, mesnet cubuklari ortalayacgdkilde yerlgtirilir. Uygulanan kuvvet saniyede
1+0.2 N/mnflik bir gerilim artisi sazlayacaksekilde uygulanir. Ortalama geri hesaplamak
icin en az bg kabul edilebilir sonu¢ alinmalidir. Kirlma mukawet testi §), asagidaki
formillle N/mnf olarak hesaplanir. giilen numunelere de benzer bu yéntem uygulanarak

tespit edilen verilerggidaki formile yerlgtirilerek pisme mukavemeti bulunur.
_ 3*F*L
~ 2*b*h?

F = cubuklarin kirildii anda uygulanan kuvvet (N)
L = mesnetler arasi mesafe (mm)

b = ¢ubuk uzunlgu (mm)
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h = deney numunesinin kirillan kenari tzerinde @lgi@n kicuk kalingn (mm).
3.2.3 Su emme deneyi

Su emme gen Urindn agik gézeneklerine alahiidsu miktar olarak tanimlanir. Su
emmeyi etkileyen faktorler, triindeki malzemelerasgkligi, hammadde kagimindaki plastik
olan ve plastik olmayan malzeme miktagekillendirme yéntemi, kurutma sicagl) pisirme
sicaklgl ve psirme rejimi'dir. Pirme sicaklgl arttikga uriiniin su emme miktari azalir. Uriiniin
su emme miktari soylenirken hangi sicaklikigirppdigi de belirtiimelidir. Bu sicaklik
belirtimezse tanimlama eksik yapignolur. Su emme deneyi uygulamada, 105°C’ de
numuneler sabit@rhga gelinceye kadar kurutulur. Kurutulan numunelesikidrde sgutulur
ve tartim yapilir. Daha sonra numuneler birbiriegndeyeceksekilde damitik su igine gay
olarak altinda ve Ustiinde 5 cm su bulunagdlde yerlatirilir. Su kaynayincaya kadar 1sitilir
ve kaynamaya kadiktan sonra 4 saat daha kaynatmaya devam ddilikayngl cekilerek
numuneler tamamen suyun i¢ine batirsirdurumda sgumaya birakilir. Buslemin ardindan
her bir numune tartiir ve sonuclar kaydedilir. mat olarak su emmenin hesaplanmasi
sOyledir:

m, —m
%Su emmes—2—2 x10
ml

my = kuru yap! birimi kitlesi (g)

m, = su emmy yap! birimi kitlesi (g)
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4. BULGULAR

4.1 K-Kilinin Ozelliklerinin Tespit Edilmesi

4.1.1 K-Kilinin kimyasal analizi

Cizelge 4.1K-Kilinin kimyasal analizi aagidaki gibidir.

SiIO, |AlLO; |FeO; | CaO | MgO | N&O | KO [ TiO, | POs | SG AZ

46,66 36,8 0,67 0,29 | 0,05 0,32 0,13  0,0¢4 0,0y 1,00 18,9

4.1.2 K-Kilinin mineralojik 6zellikleri

K-Kilinin mineralojik iceriginde c¢gunluk sirasina gore Kaolinit, Dikit, Kuvars,

Muskovit mineralleri bulunur.
4.1.3 K-Kilinin termo-fiziksel 6zellikleri

DTA grafigine bakildginda Qekil 4.1) iki endotermik ve bir ekzotermik reaksiyo
olusur. ~ 120°C’deki endotermik pik fiziksel absorbe edilen suyaanmasindan, 550 - 65C
‘e arasindaki endotermik pik ise yapi suyunun kaghn dolayidir [15]. Djilk sicakliktaki
endotermik reaksiyon, kilin yapisindaki mika mirdermuskovitten kaynaklanir.  Cunki
kaolen'de fiziksel su kaybi gozlenmez. Kaolen'impyanda G ve OH iyonlari arasinda ki
¢cekim guict ¢ok kuvvetli oldtundan, tetrahedral ve oktahedral tabakalar arasinaesafe dar
olup yiizey kimyasi suyu tabakalar arasina giremBm. nedenle 100-208C’ler arasinda su

cikisi gorulmez.

Kaolinit icin dehidroksilasyon 400-52%C arasinda b#ar ve bu kaolinitten kaolinite
degisir. Todor (1976)'a gore 54U civarindaki endotermik pik ile kaolinitin dehidsilasyonu
kanitlanir. Bu sicaklikta kaolinitin dehidroksyjasmundan dolayi blyuk bigalik kaybi oluur
gruplarini kaybetmesinden dolayi bu tabakanin d¢@masi dgisir. Fakat tetrahedral tabakada
(silika tabakasi) SiQkendi formunu korudgu icin bu durumdan daha az etkilenir [7]. Sonucta

toplam &irlik kaybi saf kaolinit icin % 13,9 dur.

~950 °C de olgan ekzotermik pik birinci mullit ve Si icerepAl,O; (spinel faz)
olusumundan kaynaklanir [21,22]. Metakaolinitin k@aleri arasindaki reaksiyondan spinel faz,

mullit ve amorf silika olgumu kacginiimazdir [17].
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Sekil 4.2 dilatometre gisinde ~639°C deki maximum kigilmenin kristal suyu
cikisinin bitimi noktasinda oldiu DTA egrisinde bu arafin ~640°C ler de bitmesi ile
dogrulanmaktadir. Dilatometrede ~ 90C den sonra layan ani biiz§me illit-muskovit

mineralinin varlgini dosrulamaktadir. 1000C de spinel faz ve mullit fazlarinin glumu ile
dilatometre de gengenenin gorulmesi beklenir.

NETZSCH-Geratebau GmbH Thermal Analysis
TG 1%
DTA /uV/mg
exo 102
o8 - — 100
(1]1981.3°C
98
0.4
9%
03 94
11-13.16%
[11-11.57%
92
T1127.8°C
0.2
2
(1]572.5°C
0.1 88
86
0.0
100 200 300 T 400 500 600 700 800 900 1000
Temperature (C)
NETZSCH-Geratebau GmbH Thermal Analysis
dlL/Lo /% dL/(Lo dt) /%/min
o 0.0
[1)134.3°C
-0.1
-1
02
2 o
[11638.6°C
{1] Temp./°C T. Alphal 1/°C
26.2, 100.0  -3.8486 E-06
26.2, 2000 -5 .4868 E-06 0.3
3 262 3000 -3.7326 E-06
26.2, 400.0 -2 8776 E-06
26.2, 500.0 -2 .5576 E-06
26.2, 600.0  -8.6777 E-06
26.2, 700.0 -28 9974 E-06
26.2, 800.0 -32.3053 E-08 '35
26.2, 900.0 -33.9909 E-06
-4 26.2,1000.0 -50 4892 E-06
[1]978.5°C
0.5
-5
T 100 200 T 300 Abﬂ o 500 600 700 800 900 1000
Temperature (C)

Sekil 4.2 K-kilinin Dilatometre grafgi
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4.1.4 K-Kilinin farkh sicakliklarda pi sirilen érneklerin XRD verileri

Sekil 4.3'de XRD verilerine bakilganda 200 °C de Kaolinit, Dickit, Muskovit
piklerinin siddetinde cok az azalma gériiliirken, kuvars pikigdle az ar olur. 300°C de ise
Kaolinit, Dikit, Muskovit piklerin siddetinde ary olur ve bu sicakliktan sonra giderek azalir.
Dehidroksilasyon’dan sonra metakaolinit yapisisotu kaolinitin metakaolinite dgsimi ile
kristal yapi dgisir ve bazi pikler 550C ve 750°C de yok olur. Kaolinitin djer pikleri artan
sicaklikla yok olurken 4,48 %kaolinit piki 1000°C ye kadar devam eder [23)].

800 °C de Kaolinit ve Dickit pikleri yok olurken, Kuvarse Muskovit pikleri
mevcuttur. Bu sicaklikta kuvarsin tridimit piklet@ olyur. Kuvarsin tridimit formu 876C ve
1470°C ler arasinda karaldir [24]. %3 den daha az anikt serbest kuvarsin bulurgdubu

kilde de 80C de kuvarsin tridimit formunun aimasi pjirme rejimi ile alakali olabilir.

Kilin 1000 °C ye kadar isitilmasiyla, yapi bozulmaya devam egebu sicakliktan
itibaren 2.37, 1.98 ve 1.40 spinel pikleri ve mypiikleri olusur [13].

Q-T-Mu Mu Mu Sp Mu T- Sp
L S -~ o redred ™ 1000 °C
I S N 900 °C
800°C
o 700 °C

lm ﬂ! 1 : 600 C
500 °C

.l [ 400 °C

300 °C

intensity

200 °C
1
K-D K-D _— ML K-D
[ K-D-Q K-DL,J} Pisirilmemis
0 10 20 30 40 50 60 70 80
two theta

Sekil 4.3K kilinin farkl sicakliklar da XRD grileri.

4.1.5 K-Kil'inin Pfefferkorn plastik limitinin tesp it edilmesi

Pisirilmemis ve farkl sicakliklarda pirilen killerin Pfefferkorn Plastiklik grileri Sekil
4.4 de cizilmg, bu erilerden elde edilen 24 mm yiksedldi gore plastiklik limiti dgerleri
Cizelge 4.2’ de verilmtir.
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Cizelge 4.2. de gorilgil gibi pkiriimemis kilin plastisite sayisi % 31,07 iken, 160
de % 2,38 ‘'lik arty gosterm§ ve % 31,81 olmgtur. Kilin 200 °C de pjiriimesi ile plastiklik
azalms % 30,67 olmstur. Literatir kaolinit mineralinin plastik 0zele sahip olmagini
soylese de, safa yakin kaolinit mineralindensatu K-kili Pfefferkorn Plastiklik testine gore
plastik dzellik gbstermektedir. Fakatspiemis -100 °C - 200°C ler de piirilen ve plastiklik
degerleri belirlenen killerden hazirlanan cubuklariark ve pgme mukavemetlerin @ik

olmasi, ayrica firina girmeden ongekillendirilen cubuklarin birggunun kirilmasi bu
plastikligi kurumayla korumadiklarini gostermektedir.

31+ 100C
29 1
27
25
23

21

% Yukseklil

19

17 1

15 ‘ ‘ ‘
27 29 31 33 35 37 39
% Su Miktan

Sekil 4.4K kilinin farkl sicakliklarda Pfefferkorngisi.

Cizelge 4.K-Kil'inin plastik limit degerleri.

Plastik Limiti (24 mm)
Pismemk Kil 31,07
100°C 31,81
200°C 30,67
300°C Plastiklik yok

Killerin Regresyon Denkleminde (Cizelge 4.3) heaaph gimlerine gére, 100C de

pisirilen kilin egiminin diger killere gore dgiik olmasi bu kilin farkl su iceriklerinde c¢gitna
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aralginin daha gesi olduzunu ve kilin daha fazla su i¢cgmde kendini tutabildiini
gostermektedir. Korelasyon Katsayisi ise x-y dafderi arasindaki gkinin % 99 dgru

oldugunu goéstermektedir.

Cizelge 4.3K-Kil'inin regresyon denklemi ve korelasyon katssiyi

Pisirilmemis kil y = -1,9737x + 86,406 0,999
100°C y = -1,2146x + 55,879 R 0,9995
200°C y = -1,8932x + 82,088 R 0,9992

4.1.6 K-Kilinin tane boyu analizi

Sekil 4.5'e bakildginda pgirilmemis kile gére 300°C de pjirilen kilin daha fazla
kiicik tane icerdi, 400-500-600-700°C ler de pjirilen killerin ise daha az kigik tane
icerdikleri gérilmektedir. Ririlmemis kilin farkli sicakliklarda isitilmasi ile 30 harig, dger

pisirme sicakliklarinda tane boyutunda adidugu gorilmektedir (Cizelge 4.4).

30 4

25 -
300°C

Pisirilmemis
201 400°C
500°C

0,
15 | 600°C

10 -

% Elek Alt

700°C

0 10 20 30 40 50 60 70 80

Tane Bovu tm)

Sekil 4.5K kilinin farkh sicakliklarda tane boyut gdimi
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Cizelge 4. 4 K-Kil'inin tane boyu deserleri

20 um> 2 um-20pum 2um<

Pisiriimemis Kil 93,44 6,09 0,47
300°C 93,04 6,5 0,46
400°C 93,32 6,2 0,48
500°C 93,76 5,78 0,46
600°C 94,38 5,24 0,38
700°C 95,12 4,57 0,31

4.1.7 K-Kil'inin fiziko-mekaniksel dzellikleri

Sekillendirilen numunelerin fiziko-mekaniksel 6zé&lkrine bakildginda(Cizelge 4.5)
K-kilinde 20 um> kisim ¢ok fazla oldgundan kuru kigilme ve mukavemegedderi digik, su
emme dgeri yiiksektir. 200C de kurutulan kilin 2Qum> tane boyutunda ¢ok az arbimasi,
kuru kiculme ve mukavemet ghrlerinin psiriimemis kile gbre daha az olmasina neden

olmustur. 300 °C den itibaren pgirilen killer sekillendirilemedgi icin fiziksel testler
uygulanamangtir.

Hazirlanan numuneler 908C ve 1000°C sicakliklarinda tekrar prilerek, bu
sicakliklarin numunelerin fiziksel 6zelliklerinekedi argtinimistir. 1000 °C de pirilen
numunelerin 900C de pjirilen numunelere gore daha fazlame kiicilmesi ve daha fazla
mukavemet, daha az su emmgetéeri gosterdii goraimistir.

Cizelge 4.5<-Kil'inin fiziko-mekaniksel dzellikleri

Pisme Su Emme Mukavemet
Kuculmesi (%) (%) (Kg/ent)
N Kuru 900 | 1000¢ | 900 | 1000C | 900C | 1000 €
umune Kagilme
Pisirilmemis Kil 2,4 2,36 3,42 32,47 30,77 6,55 13,72
200°C 0,8 2,02 3,41 32,90 30,88 4,7 12,24

4.2 K-I Kilinin Ozelliklerinin Tespit Edilmesi
4.2.1 K4 Kilinin kimyasal analizi

Cizelge 4.6K-I Kilinin kimyasal analizi

Sio, AlLO; | FeO; | CaO MgO NgO KO TiO, SO AZ.

47,06 | 37,21 0,64 0,24 0,33 0,14 1,93 0,07 0,2 12,18
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4.2.2 K4 Kilinin mineralojik 6zellikleri
K-I Kilinin mineralojik iceriginde ¢a&unluk sirasina gore kaolinit ve illit bulunmaktadir
4.2.3 KA Kilinin termo-fiziksel 6zellikleri

DTA grafigine bakildginda Gekil 4.6) ~120°C’da kiiciik endotermik pikllit'ten
kaynaklanir. Bu sicaklikta ki endotermik etkishea mika iceren mineraller tarafindan goérulen
higroskopik suyun kaybidir [16]. Kkilinin yapisinda az miktarda illitin bulunmasubu
destekler.

~500 °C de balayan biyik endotermik pik, kaolinitin kimyasal sumy
kaybetmesinden kaynaklanir. Kimyasal su kaybinddayd % 11,46 @irlik kaybi olur ve atg
zayiatl olarak kimyasal analizde ortaya cikar. Byus geri kalan % 2-3 luk kismi daha sonra
artan sicaklik ile kaybolur. Bu sicaklk agahda kaolinitin metakaolinit formuna dégriesi ve
illitin yapi suyunun bir kismini kaybetmesi dilatetre de $ekil 4.7) buzgmenin gorilmesine

neden olmaktadir.

fllit mineralinin yap1 suyunun geri kalanini kaybesmden dolayi dilatometre de ~900
°C de ani biiz§me gorilmektedir. DTA da 98 de tepe noktasi veren ekzotermik reaksiyonal
spinel faz ve mullit fazlarinin ofmasi ve dilatometre de ise gemenin gortlmesine neden
olmasi beklenir.

NETZSCH-Geratebau GmbH Thermal Analysis
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Sekil 4.6K-1 kilinin DTA / TG grafigi
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NETZSCH-Geratebau GmbH Thermal Analysis
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Sekil 4.7 K-1 kilinin dilatometre grafii
4.2.4 KA Kilinin XRD verileri

Sekil 4.8 ‘de XRD verilerine bakildginda; psmemk kilde kaolinit piklerinin siddeti,
illit piklerinin siddetinde fazladir. 308C ve 500°C’ler de kaolinit ve illit piklerininsiddetinde

desisme olmazken, 606C de kaolinit piklerininsiddetinde ¢ok az azalma goriliir.

Kaolinitin yapi suyunu kaybetmesi sonucu, kaolmitnetakaolinite dongiimu ile
kristal yapi dgisir ve bazi pikler 550C ve 750°C de yok olur ( 3.85 de ki pik). 4,48°A
kaolinit piki, diger kaolinit pikleri yok olurken 1008C ye kadar sirer [23]. Bazi gahalara
gore kireg icermeyen, kaolen ve mika karmndan olgan killerin pgirilmesi sirasinda, sanidin
olusumu ( KAISEOg ) gdzlenir [10]. Kaolinit piklerinin 700C’ den sonra kaybolmasi ve
ortamda illit mineralinin de bulunmasi, yeni bir maralin olymasina neden olmaktadiik-
kilinde 800°C de sanidin pikleri okurken, bu olgum sirasinda serbest kuvars dagotuKilin
1000°C de isitiimasi ile sanidin pikleriniiddetinde azalma gériiliir [16]. Bu sicaklikta samid
piklerinin yani sira illit ve kuvars piklerinigiddetinde de azalma olur. 96C ve 1000°C

arasinda ki ekzotermik reaksiyon sonucu spineVéamullit olusur.



33

Q
My MU Sp Sp Qsp. 1000 °C

900 °C

800 'C

700 °C

600 °C

intensity

500 °C

400 °C

300 °C

Pigirilmemis

A e el N L

0 10 20 30 40 50 60 70 80

two theta

Sekil 4.8 K-1 Kil'inin farkli sicakliklarda XRD verileri.

4.2.5 K4 Kil'inin pfefferkorn plastik limitinin tespit edil mesi

Pisirilmemis ve farkh sicakliklarda pirilen killerin Pfefferkorn Plastiklik grileri Sekil
4.9 de cizilmg, bu erilerden elde edilen 24 mm yukseidi gore plastiklik limiti dgerleri
Cizelge 4.7’ de verilngtir.

Cizelge 4.7 de gorilgi gibi pisirilmemis kilin plastikligi 24 mm’ de % 35,59 ‘tur.
Kaolinitin plastik 6zellge sahip olmadh bilindigine gore buradaki plastilgin kilin yapisindaki
illit mineralinin varligindan ve tane boyut gdemindan kaynaklang distintlmektedir. Kilin
100 °C ye isitiimasi ile plastiklik % 11,49 lik agtgdstermi ve %39,50 olmgtur. 200°C
Isitiimasi ile plastiklik tekrar azalgwe % 35,11 olmgtur. 300°C de piirilen kilin plastikligi
tekrar artmy ve % 37,94 olmgtur. 500°C de plastiklik cok fazla dgsmemi ve bu sicakliktan
sonra tamamen kaybolgtur. 600°C den itibaren girilen killerin Pfefferkorn plastiklik limit
degerleri olglilse de, kuru ve gghe mukavemet dgerlerinin digiik olmasi vesekillendirme

isleminin yapilamamasi bu killerin plastigini kurumayla kaybettiklerini gdstermektedir.
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Sekil 4.9K-I Kil'inin farkl sicakliklarda Pfefferkorn gisi.

Cizelge 4.7K-1 Kil'inin plastik limit degerleri.

Pisme Derecesi Plastik Limiti (24 mm)

Pismems Kil 35,59
100°C 39,50
200°C 35,11
300°C 37,94
400°C 37,66
500°C 37,3
600°C 38,77
700°C 41,05
800°C 45,62
900°C 46,27
1000°C Plastiklik yok

Killerin Regresyon Denkleminkakildginda (Cizelge 4.8) pinemis ve 400°C pisirilen
kilin egimlerinin digerlerine gore ¢ok diik olmasi, bu killerin daha gansu icerginde kendini
tutabildigini ve plastiklik 6zellgini korudugunu gostermektedir. g@min giderek artmasi ve su
aralginin daralmasi istenmeyen bir durumdur. Cunku kil du aralgini gecince kendini
tutamayp, plastik dzefiini koruyamadg icin akacaktir. 100C de pgirilen kilin plastikligi
oldukca yUksektir fakatggm -6,0994 oldgu icin calsma su arafii cok dar oldgu icin bu kilin
uretimde kullanimi tercih edilmeyecektir.
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Cizelge 4.8K-I Kil'inin regresyon denklemi ve korelasyon katsayis

Pismemi y = -1,5855x + 80,174 R 0,9961
100°C y = -6,0994x + 262,23 °R0,9955
200°C y = -1,6397x + 81,562 ’R1
300°C y = -1,6407x + 85,544 °‘R0,9816
400°C y = -1,5212x + 81,297 ’R1
500°C y = -2,4758x +116,87 10,9965
600°C y = -3,3575x + 153,9 R0,9988
700°C y = -4,5543x + 209,62 ‘R 0,9974
800°C y = -3,7456x + 192,7 R 0,9971
900°C y = -15,563x + 745,05 R 0,9971

4.2.6 K4 Kil'inin tane boyu analizi

Sicaklikla Ki kilinin tane boyut dgihm grafigine bakildgin da Qekil 4.10)
pisiriimemis kilin % 97 ‘si, 300°C de pjirilen kilin % 99 ‘u, 500°C de piirilen kilin % 42 ‘si,
600°C de piirilen kilin % 40 ‘1, 700°C de piirilen kilin % 90 ‘u, 800°C de piirilen kilin %
34'(1, 900°C de pirilen kilin % 31'i, 1000°C de pirilen kilin % 29'u 20um’ luk elek altinda
kalmaktadir. Kilin pjirilmesiyle (Cizelge 4.9) ; ham kil ve 30T de pjirilen kilin tane
boyutlari 20um’dan daha klcuk elek argina sahip eleklerde % tane boyugederi benzerdir.
500°C den itibaren sicaklik arttikca tane boylarindari ile elek altina gecen % tane boyutu
giderek azalnyi ve iri taneler artngtir.  Yalniz 700°C de pjirilen kilde, kilin bu sicaklikta
pisiriimesiyle olusan reaksiyonlar sonucu tane boyutunda azalma soleu20 um’ luk elek

altina gecen kisim artgtir.

[0}
100, 300°C \ Pisirilmemis
2 0,
90 | 700°C
80 1
70 4 500°C
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2 600°C
< 501 800°C
o 401 900°C
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Sekil 4.10K-1 kilinin farkh sicakliklarda tane boyut géimi
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Cizelge 4.%K-I Kil'inin tane boyu dgerleri

20 um> 2um-20pum 2um<

Pisirilmemis Kil 27,56 68,1 4,34
300°C 76,33 18,8 4,87
500°C 69,56 28,3 2,14
600°C 70,34 27,55 2,11
700°C 58,88 36,73 4,39
800°C 75,98 22,62 1,40
900°C 78,37 20,44 1,19
1000°C 79,96 18,91 1,13

Artan sicaklikla beraber killerin tane boyutlarindaydana gelen @gim killerin fiziko
mekaniksel 6zelliklerini de farkl etkiler. Taneyarindaki bu biylime artan sicaklik ile kil
taneleri arasinda ajan sinterlemenin biyiik agregalar @imuna neden olmasidir. 780 de
pisirilen kilin tane boyutunda azalma olglu géralmigtir. Yapida ki bu désikli gin sebebi
kaolen-illit ‘in bu sicaklikta neden olgu sanidin vark olabilir. XRD de sanidin piklerinin
olusmaya balamasi bunu destekler. Fakat burada kaolen ve niinerallerinin oranlari
onemlidir, ciinki K-kilinde de kaolinitle beraberkcaz muskovit bulunmasinagmaen sanidin

olusumu go6zlenmengtir.
4.2.7 KA Kil'inin fiziko-mekaniksel dzellikleri

Pisirilmemis ve farkli sicakliklar da girilen K-1 kilinin fiziko-mekaniksel 6zelliklerine
bakildginda (Cizelge 4.10) pmemk kilin kuru kicilme dgeri % 4,8 — kuru mukavemet
degeri % 19,6 — pime mukavemet derleri % 44,5 ve 64 (906C -1000°C) iken, artan

sicakliklarda pirilen numunelerin bu deerleri giderek azalmtir.

Lineer cekme 950C’nin altinda ve {zerinde farkli davranir. Bu farldinterleme
mekanizmalarinin baskin olgu durumlara bglidir. 950°C'nin altinda kiigiik lineer cekmenin
olusumunda, muhtemelen yiizey difliizyonu tarafindan, inasikterleme mekanizmasi kati hal
sinterlemesidir [26]. Bganti noktalari arasindaki boyunlar gelive tanelerin dizkemis
yuzeyleri olgur. Mullit ve spinel fazin olgumu sikilgtirmaya veya daha gon bir yapinin
olusmasina neden olur. Bu nedenle porlu metakaolirpisyayerine daha az porlu yapi gecer
[18]. Bdylece 950C'nin Uizerine lineer cekme gifilmemis kilde oldusu gibi 0,20 den 2,07’ye
artar.

950°C’nin Uizerinde ki sicaklikta ojan cam viskoz faz, yapinin porlari arasina siizilir

ve sivi faz sinterlemesi tarafindan densifikasyoreaen olur. Densifikasyon mekanizmasi
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viskoz akstir. Bu mekanizma densifikasyon icin katl hal yasnmdan daha etkilidir. Cam faz
tarafindan olgturulan densifikasyon miktarinin belirlenebilmesini ¢ 6nemli paremetre
vardir: cam fazin miktari, onun viskozitesi ve yapi kati fraksiyonun da bu fazin
Islanabilirligi. Viskozite ve miktari sicaklikla etkilenir. Cafazin olyumu bir ergime daldir
fakat difizyona bg bir reaksiyondur ki bugr sicaklik araliklarinda meydana gelir. Yiksek
sicaklikla diguk viskozite ve cam fazin genmiktari oliur. Bu ylzden sicaklik agtiile
densifikasyonun da artmasi beklenir [18].

Acik porlarin miktari ve su absorpsiyonu bir bile iiliskilidir. Su absorpsiyonu da
densifikasyon ile ikkilidir. Sivi faz sinterleme orani sirasinda, K&l sinterleme oraninda daha
yuvarlak ve daha kuglk olan porlar sinterleme sdes gelsir. BOylece porlar di ylizeyden
izole edilir ve sonunda porlar kapanir. ~9%Dnin Uzerinde sinterleme hizlanir ve cam faz
olusur. Bu faz porlarin igine girer, onlari kapatir kemsu porlardan da izole eder. Boylece bu
sicakliklarda su absorpsiyonu da azalir. Hazirlamamunelerin yapisinda ne kadar fazla por
mevcutsa, basinca kadayanim da o kadar kuguk olur. Bu sicakliktanragrosunlasmanin

artmasi sonucu porlarin kapanmasi, gozenekli yamaalmasina neden olurken mukavemet
degerlerini de artirir.

Cizelge 4.1K-I Kilinin fiziko-mekaniksel 6zellikleri

Pisme Su Emme Mukavemet
Kucilmesi (%) (%) (Kg/cm?)
\ Kuru = ruMuk. | 900 | 1000¢ | 900 | 1000¢ | 900 | 1000 &
umune | Kigulme

P's'”L”i‘lem's 4,8 19,6 0,20 2,07| 2896 2724 44,5 64
300°C 3,6 16,1 0,70 2,0 29,65 28,38 37 51
500°C 3,5 9,43 0,47 1,95 32,31 31,5 27,8 33
600°C 2,8 6,56 1,23 1,81 35,02 34,08 23,5 28
700°C 1,6 5,8 0,35 0,81 36,8 35,9 19,9 23
800°C 1,2 5 0,28 0,75 37,3 34,93 15,8 17
900°C Sekillendirme yapilamadi
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4.31 -Q -K Kilinin Ozelliklerinin Tespit Edilmesi
4.3.11-Q-K Kilinin kimyasal analizi

Cizelge 4.11i-Q-K Kilinin kimyasal analizi gagidaki gibidir.

SiG, AlLO; | FeO; | CaO MgO NaO KO TiO, SO AZ

67,74 19,38 0,76 0,80 0,64 0,40 4,54 0,12 0,30 5,32

4.3.21-Q-K Kilinin mineralojik 6zellikleri

[-Q-K Kil'inin mineralojik igerigi cogunluk sirasina gore illit- serisit / mika minerali,
kuvars, kaolinit, kalsit bulunmaktadir.

4.3.3 I-Q-K Kilinin termo-fiziksel dzellikleri

DTA grafigine bakildginda Sekil 4.11) illitin fiziksel su adsorpsiyon 6zefinin
yuksek olmasindan dolayi, kademeli su gibimakta ve endotermik pik gorilmektedir, ki bu
dilatometrede biiziilmenin gérilmesine neden olur.Erlotermik pik ise 578C de kuvars
donsimuinden olsur ve dilatometrede genlmenin gérilmesine neden ol{§ekil 4.12). ~700
°C de olgan endotermik pik ile yapi bozulmayastaa ve 800°C’de sanidin olsmaya balar.
XRD * de 800°C deki yeni olyan sanidin pikleri bunu doulamaktadir. Dilatometrede merkezi
715°C olan hacimsel genjme serisit/mika minerali vagindan kaynaklanir. 80t ve 900°C
de arasindaki kiiclik bir gesteede CaC@ ‘in bozunumundan kaynaklanir. ~96@ de
baslayan blylk bir bdzulme ise illitin yapi suyununrig&alan kismini kaybetmesinden
kaynaklanmaktadir.
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Sekil 4.121-Q K kilinin dilatometre grafii.
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4.3.41-Q-K Kilinin XRD verileri

Sekil 4.13'de XRD verilerine bakildinda; psmemg kilde illit, serisit, kaolinit, kalsit
ve kuvars pikleri bulunur. Bu piklerde 580 ye kadar d&siklik olmazken, 50°C ve 700°C
arasinda ise kuvars, illit ve serisit piklerigiddeti cok az artar.

Mllit/serisit ve kaolinit kagimi yapilarda bu sicaklik arginda illit/serisit anhydrit ile
metakaolinit yapilari okur. Kaolinitin metakaolinite dégamu ile kristal yapi désir ve bazi
pikler 550 ve 750C arasinda yok olur i€Q-K kilinin 3,52 A’ ve 7,19 Agibi ana pikleri 800
°C de goriilmemektedir). Kaolinitin gér pikleri yok olurken,4,48 Apiki 950 °C ye kadar
devam eder [23].i-Q-K kilinin 1000°C isitilmasin da, bulunan bu pik serisit'ten kayaak.
Kaolen ve illit kargimi killerde metakaolinit ve illit‘mika anhydrit iderinin ayirt etmek
oldukga zordur.illitge zengin killerde 1106C’nin {izerinde bile illit/serisit piklerinin vagh i-

Q-K kilinde serisit/muskovit’ in variini gosterir [13].

700°C de kuvars piklerinde azalma olurken, bu sicakhlgonra sanidin pikleri ajur.
Kaolinit ve mika minerali iceren killerde kuvarskf@rinin kismi kaybolmasi ile sanidin pikleri
gelisebilir. Sanidin olgumuna kuvars piklerinigiddetinin azalmasi daskk eder [8]. Yine bu
sicaklikta kaolinit pikleri yok olurken, illit, sesit piklerinin siddetleri de azalir. Dilatometrede
700°C’de oluian ani genlgme kilin yapisinda ki serisit vagini dagrular. Kilin yapisinda 750
°C’den sonra da bozunumarayan kalsit minerali pikleri bu sicakliktan soryak olurken,
dilatometre de ise ~80%C de genlgmenin goériiimesine neden olur. 1000 de kuvars,
illit/serisit, sanidin piklerinin yani sira spinfdz ve daha yuksek sicaklikta giasi beklenen

mullit fazi illit/ serisit anhydrit'ten dolayi ¢cokicik miktarda olgur [13].
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Sekil 4.131-Q-K Kilinin farkh sicakliklarda XRD grileri

4.3.51-Q-K Kilinin pfefferkorn plastik limitinin tespit e dilmesi

Pisirilmemis ve farkh sicakliklarda pirilen killerin Pfefferkorn Plastiklik grileri Sekil
4.14 de cizilmg, bu erilerden elde edilen 24 mm yukseldi gore plastiklik limiti dgerleri
Cizelge 4.12' de verilrgtir.

Cizelge 4.12 de gorulgt gibi pisirilmemis kilin plastikligi 24 mm’ de % 28,66 iken,
kilin 100 °C ye isitilmasi ile % 7,81 lik azalma gosteyme % 26,42 olmgtur. 200°C de
pisiriimesi ile de plastiklik tekrar agtigdstermi ve % 31,72 olmgtur. 300°C de azalirken ve
400°C de tekrar argigostermitir. Artan sicaklikla kilin plastikiii cok fazla dgismemis, 500
°C de % 28,22, 608 de % 29,06, 70t de % 27,72, 80t de % 36,80 olmylur.

700 °C de kil hala plastiklik dzellik gdostermekte olyplastiklik deseri % 27,72 dir.
Kaolinit ve illitce karsik I-Q-K ve K- killerinde, yeni bir mineralin ogumunun 6ncesindeki
700°C’ de tane boyut daliminda énemli dgisiklik olmaktadir. Fakat burada asil 6nemli olan
tane boyutunda ki azalmadan ¢ok kilin yapisind&ibaslan mineraldir. Kk kilinde kaolenit
kili baskin oldgu igin plastiklik gelsmemitir. I-Q-K kilinde ise baskin olan illit / serisit mika
mineralleridir. Bu ylzden bu sicaklikta kilin had&astik 6zellik gostermesinin nedeni illit/mika
minerallerinin  varlgl olarak digunulebilir. Plastiklgin devam etg@iini sekillendirilen
numunelerin  kuru kocllme, kuru ve spiis mukavemet dgerlerinin yiksek olmasi
dogrulamaktadir.
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800°C den sonra 20m> tane boyut miktarinda fazla miktarda sgoriilmektedir. Bu
sicaklikta pgirilen kilden sekillendirilen gubuklarin fiziksel test sonuclam dilin plastikligini

korumadgini géstermektedir.
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Sekil 4.141-Q-K Kilinin farkh sicakliklarda Pfefferkorngisi.

Cizelge 4.12-Q-K Kilinin plastik limit degerleri.

Plastik Limiti (24 mm)
Pismems Kil 28,66
100°C 26,42
200°C 31,72
300°C 28,18
400°C 29,18
500°C 28,22
600°C 29,06
700°C 27,72
800°C 36,80
900°C Plastiklik Yok

I-Q-K Kkili pisiriimemis ve farkh sicakliklarda girilen killerin regresyon denkleminden
hesaplanangimlerine bakildginda (Cizelge 4.13); plastik 6zellik gosteregnpemis — 200°C —
300°C — 400°C - 500°C — 600°C - 700°C ler de piirilen killere gére 100C kilin egiminin
daha dgik olmasi, bu kilin kullanilacak su ar@imin daha gegiolmasindan dolayi Gretimde

daha rahat kullanilabilegmi gostermektedir.



Cizelge 4.13-Q-K Kilinin regresyon denklemi ve korelasyon katsa
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Pismemi y = -1,4987x + 66,875 R 0,9836
100°C y = -1,2146x + 55,879 R 0,9995
200°C y = -3,5557x + 138 R 0,9789
300°C y = -1,4203x + 64,056 ‘R 0,9983
400°C y = -1,3805x + 64,51 R 0,9965
500°C y = -2,2303x + 87,034 R 0,9867
600°C y =-1,9341x + 81,708 R 0,9975
700°C y = -1,5387x + 66,709 R 0,9653
800°C y = -3,0743x + 137,11 R 0,9981

4.3.61-Q-K Kilinin tane boyu analizi

Sicakliklai-Q-K kilinin tane boyut dgilim grafigine bakildginda Qekil 4.15); ham
kilin % 98'i, 300°C de piirilen kilin % 92 ‘si, 500°C de pjirilen kilin % 51'i, 600°C de
pisirilen kilin % 38 i, 700°C de psirilen kilin % 97 ‘si, 800°C de psirilen kilin % 30,37 ‘si,
900°C de psirilen kilin % 30,41'i, 1000°C de psirilen kilin % 17,62 ‘si 20um’luk elek altinda

kalmaktadir. Kilin pgirilmesiyle sicaklik arttikga tane boylarinda kiigile elek altina gecen %

tane boyutu giderek azalgnve iri taneler artrgtir (Cizelge 4.14). Yalniz 708C de pjirilen

kilde, kilin bu sicaklikta giriimesiyle olian reaksiyonlar sonucu tane boyutunda azalma

olmus ve 20um’ luk elek altina gecen kisim artgtr. Pisirilmemis kil ve 700°C de piirilen

kilin tane boyut dgerleri benzerdir.
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Sekil 4.151-Q-K kilinin farkl sicakliklarda tane boyut geimi.



Cizelge 4.14-Q-K Kilinin tane boyu dgerleri.
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20 um> 2um-20pum 2um<

Pisirilmemis 24,77 72,67 2,56
300°C 51,29 46,72 1,99
500°C 66,93 31,65 1,42
600°C 75,45 23,2 1,35
700°C 26,64 70,89 2,47
800°C 82,47 16,76 0,77
900°C 82,88 16,37 0,75
1000°C 90,8 8,87 0,33

4.3.71-Q-K Kilinin fiziko-mekaniksel dzellikleri

Pismemis ve farkli sicakliklara girilen killerin artan sicaklikla tane boyutlarinda

meydana gelen @sim, bu killerin artan sicaklikla daha az kuru kig¢uldaha az kuru-gme

mukavemet dgerleri gostermelerine neden olurken, su emmgederinin de artmasina neden

olmustur. 700°C de piirilen kilin tane boyutunda ki azalma bu kilin kukiiciilme, kuru

mukavemet ve pimis mukavemet dgerlerin artmasina neden olgtur. Bu arts i-Q-K kilini bu

sicaklikta plastik 6zele sahip oldgunu dgrulamaktadir. 800C de plastiklik testine gore

plastikligin arttigi gorilse de kilin plastiklik 6zellik gostermeggdikuru kicilme ve mukavemet

degerlerinde ki azalmadan aglhmaktadir (Cizelge 4.15).

Cizelge 4.19-K-Q Kilinin fiziko-mekaniksel 6zellikleri.

Pisme Su Emme Pismis Mukav.
Kuculmesi (%) (%) (Kg/cnt)
\ Kuru Kuri 1 900 @ | 1000 ¢ | 900 | 1000 | 900 | 1000 &
umune | Kugilme | Mukv.

Pismems | 6,74 31,08| -0,19] 0,02 13,4 15,98 102 115111
300C 6,68 36 0,32 0,12 17,73 16,34 69,2 99,7
500 C 53 26 -0,41| -0,40] 20,94 18,80 61,6 86,2
600 C 4,7 23 043 020 21,27 19,71 62,7 67,91
700 C 6,7 40 021 -011| 1717 1581 72,77 110,83
800 C 2.8 58,6 0,20 1,44] 30,39 28,79 30,88 30,89
900 C Plastiklik Yok




45

4.41-M-Q Kilinin Ozelliklerinin Tespit Edilmesi
4.4.11-M-Q Kilinin kimyasal analizi

Cizelge 4.161-M-Q kilinin kimyasal analizi.

SiO, | AlLO; |[FeO; | CaO | MgO | N&O | KO | TiO, | POs | SO AZ

64,60| 18,52 | 4,70 0,20 1,17 0,25 3,45 0,88 0,1
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4.4.21-M-Q Kilinin mineralojik 6zellikleri

[-M-Q kilinin mineralojik icerginde c@unluk sirasina gore illit-muskovit, kuvars

bulunmaktadir.
4.4.31-M-Q Kilinin termo-fiziksel 6zellikleri

DTA egrisinde §ekil 4.16) illitin fiziksel su adsorpsiyon 6zdinin yuksek olmasindan
dolayl, ~200°C ye kadar endotermik pik goriilmektedir ki bu éikethuskovitte ve kuvarsta
yoktur. 2. Endotermik pik 458C den sonra lgtar, 650°C de sona erer. Bu hem illitten hem de
kuvarsin 573C de déngliminden kaynaklanir vesalik kaybina neden olur. 90K ile 1000

°C arasindaki endotermik pik ise illitten kaynaktani

Dilatometre grisinde Sekil 4.17) 350°C ye kadar illit-muskovit kaynakli biigine,
500 °C ile 600°C arasinda kuvarstan kaynaklanan genks yaklaik 800 °C de muskovitin
kristal suyunu kaybetmesinden dolay kiiciik bir i) 900°C’ den sonra ise illit ‘in yapi

suyunun geri kalanini kaybetmesinden dolayi buytikizilme goruldr.
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Sekil 4.171-M-Q kilinin dilatometre grafii
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4.4.41-M-Q Kilinin XRD verileri

XRD verilerine bakildiinda §ekil 4.18) psirilmemis kilde illit, muskovit ve kuvars
pikleri mevcuttur. 300C ye isitildginda kuvarsin piklerinigiddetinde arty gézlenirken, illit
ve muskovitin piklerininsiddetinde azalma olur. 4JC de ise eser miktarda illit ve muskovit
pikleri mevcut iken, kuvars piklerinigiddetinde azalma olur. 80 ye kadar piklerde 6nemli
bir degisiklik olmaz iken, bu sicaklikta kuvars piklerinjiddetinde azalma olur. 90C de eser

miktarda illit ve muskovit piki bulunurken, 106C de sadece kuvars pikleri bulunmaktadir.

n J L " \ 1000 °C
_ﬁ‘___ﬁwm o S A A 900 °C
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J . , 800°C
>
= " | A A . 700 °C
=
2
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two theta

Sekil 4.181-M-Q kilinin farkh sicakliklarda XRD grileri

4.4.51-M-Q Kilinin pfefferkorn plastik limitinin tespit e dilmesi

Pisirilmemis ve farkl sicakliklarda pirilen killerin Pfefferkorn Plastiklik grileri Sekil
4.19 de cizilmj, bu grilerden elde edilen 24 mm yukseldi gore plastiklik limiti dgerleri
Cizelge 4.17' de verilngtir.

Cizelge 4.17. de gorulgu gibi pisiriimemis kilin plastikligi 24 mm’ de % 27,55 iken,
100 °C de % 13,17'lik arty gostermi ve % 31,18 olmgtur. Kilin 200 °C ye isitiimasi ile
plastiklik tekrar azalngi % 27,09 olmsgtur. Artan sicaklikla birlikte kilin plastik@i duser ve
300°C de % 25,73, 400C de %24,6 iken 508C de 24 olmstur. 500°C den sonra plastiklik

tamamen kaybolur.
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1llit ve muskovit mineralleri kilin plastiklik 6zeik gostermesine neden olurken, serbest
kuvars plastikigi azaltir. XRD ‘ye gore girilmemis kil de kuvars pikleriningiddeti, illit ve
muskovit piklerininsiddetinden oldukca fazladir. Kil 30t ye isitildginda kuvarsirsiddeti
daha fazla ari gdsterir ve plastikfiin dismesine neden olur. 40T de kuvarsirsiddeti
azalirken, illit ve muskovitinsiddetlerinde ise ¢ok az agtigozlenir. Plastiklik ¢cok az
dismektedir. 500C de ise kuvarsigiddeti artar ve bu nedenle plastikliktesdiéi 600°C de
ise yine kuvarsiiddeti artar, illit ve muskovitisiddetleri azalir. Bu sicakliktan sonra ise
plastiklik tamamen kaybolur. Sonucta plasgkii degisiminde illit ve muskovit ‘in varlg
olumlu ydnde etki yaparken, kuvars vgrlolumsuz yonde etki yapar. Plastfiti desisiminde

yapida bulunan minerallerin yani sira tane boysgtlohainin dnemli etkisi vardir.
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2
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Sekil 4.191-M-Q kilinin farkh sicakliklarda Pfefferkornggisi.

Cizelge 4.17-M-Q kilinin plastik limit dezerleri

Plastik Limiti (24 mm)

Pismemk Kil 27,55

100°C 31,18

200°C 27,09

300°C 25,73

400°C 24,6

500°C 24

600°C Plastiklik Yok
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I-M-Q kili pisiriimemis ve farkh sicakliklarda girilen killerin regresyon denkleminden
hesaplanang@mlerine bakildginda (Cizelge 4.18) plastik 6zellik gosteren 18D — 200°C —
300°C — 400°C — 500°C ‘ler de pirilen killere gére piirilmemis kilin egiminin daha diiik
olmasi, bu kilin kullanilacak su arginin daha gegiolmasindan dolay: uretimde daha rahat
kullanilabilecgini gostermektedir. Artan sicaklikla birliktesienin artmasi plastikfiin giderek

azaldgini ve killerin galsma su arafiinin azaldgini gostermektedir.

Cizelge 4.18-M-Q Kilinin regrasyon denklemi ve korelasyon katsa

Pismemi y = -2,0537x + 80,527 R 0,994
100°C y = -2,169x + 91,627 rR1
200°C y = -2,0697x + 80,053 R”R1
300°C y = -2,6165x + 91,354 R 0,9893
400°C y = -3,0823x + 99,867 R 0,9999
500°C y =-3,7748x + 112,14 R 0,9965

4.4.51-M-Q Kilinin tane boyu analizi

Sicakliklai-M-Q kilinin tane boyut dailim grafigine bakildginda Sekil 4.20) ham
kilin % 91 i, 300°C de pjirilen kilin % 79 u, 400°C de pjirilen kilin % 73 U, 500°C de
pisirilen kilin % 55 i, 600°C de pjirilen kilin % 40 1, 700°C de pjirilen kilin % 35 i 20um’
luk elek altinda kalmaktadir. Kilin grilmesiyle sicaklik arttik¢a tane boylarinda kilgsonucu

elek altina gecen % tane boyutu giderek azalmiiri taneler artnstir (Cizelge 4.19).

100 -
Pisirilmemis
90 -
300°C
80 - 400°C
70 500°C
60 -| .
= 600°C
<
< 50 700°C
I 40 A
S 30
20 -
10 4
0 T T T 1
0 20 40 60 80
Tane Boyu itm)

Sekil 4.201-M-Q kilinin farkh sicakliklarda tane boyut géimi



Cizelge 4.19-M-Q kilinin tane boyu dgerleri
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20 um> 2 um-20pum 2um<

Pisirilmemis 69,78 28,55 1,67
300°C 73,18 25,14 1,68
400°C 68,53 29,45 2,02
500°C 73,17 24,72 2,11
600°C 82,04 16,70 1,26
700°C 89,08 10,43 0,49

4.4.61-M-Q Kilinin fiziko-mekaniksel dzellikleri

Azalan plastiklik dgerleri ile birlikte kuru kigulme, kuru mukavemetgdelerinde

azalma goraldr.

kiicilecgi ve daha siki bir yapi ojaca icin kuru mukavemet deri de yuksek olaga
cikarilir. i-M-Q kilinde plastiklii yilksek olan giirilmemis kilin kuru kiicilme dgeri % 6,4
iken, 300°C de %6- 400C de % 4,4- 500C de % 4,04 olmgiur. Artan sicaklikla birlikte

plastikligin azalmasi ile kuru mukavemet vermie mukavemet gerleri de azalmtir ( Cizelge

4.20).

Cizelge 4.20-M-Q kilinin fiziko-mekaniksel ézellikleri.

Buradan plastiliyuksek olan kilin, dgik olan kile gore daha fazla

(%) Pme Pismis Mukavemet
Kugilmesi (%) Su Emme (Kg/cm?)
Numune K[*.fguurﬁne ,\ﬁi\‘j 900 & 1280 900 | 1000¢ | 900 | 1000¢C
Pismemi 6,4 31,34 0,726 2,35 16,41 12,05 101,68 160,64
300C 6 25,18 -0,09 1,27 17,51 12,16 95,88 174,03
400 C 4.4 19,71 -0,20 1,07 18,69 15,07 67,99 112,99
500 C 4,04 14,24 -0,56 1,11 19,6( 16,07 44 .03 69,47
600 C Plastiklik Yok

4.5. Kil I'in Ozelliklerinin Tespit Edilmesi

4.5.1 Kil 2’in kimyasal analizi

Cizelge 4.2XKil 1’in kimyasal analizi gagidaki gibidir.

SiO, | Al,O4

Fe0s

CaO| MgO

Na,O

K0

TiO, | P,Os | SG;

AZ

45,09] 16,57

12,14

8,00 5,64

0,82

1,81,95| 0,27| 0,23

7,39
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4.5.2 Kil 1'in mineralojik 6zellikleri

Kil minerolojik icerigi olarak illit, Kaolinit, Montmorillonit, Klorit, Albit, Kuvars ve
Kalsit icermektedir.

4.5.3 Kil 1'in termo-fiziksel 6zellikleri

Kil 1 kilinin DTA grafigine bakildginda Sekil 4.21) ~100C -200°C arasi endotermik
pik kil mineralinin tabakalar arasi suyunu kaybetimden olgur. Pikin iki basamakli olmasi ve
~300°C ye kadar siirmesi montmorillonitaret eder. Dilatometred&ekil 4.22) ilgili sicaklik
aralginda dalgali bir yapi gostermesi bunugddar. ~550°C deki kiiciik endotermik pik
kuvarsin dongimini gosterir, dilatometrede bu sicaklikta ganke gérilmesi bunu goular.
DTA'da ~700°C deki endotermik pik montmorillonit ve kalsittemynaklanir. Montmorillonit
icin kristal su kaybinin gecikmesi kalsit icinde zbhama reaksiyonundan kaynaklanir.
Dilatometrede ~708C deki biiziilme ve ~95{C de ki genlgme Kalsit bozunumu ve kalsiyum

silikat; kalsiyum-aliimina silikat okwumunu gosterir [12].

NETZSCH-Geratebau GmbH Thermal Analysis
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Sekil 4.21“Kil 1” kilinin DTA grafi gi.
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NETZSCH-Geratebau GmbH Thermal Analysis
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Sekil 4.22“Kil 1" kilinin dilatometre grafigi.

4.5.4 “Kil 1” Kilinin XRD verileri

XRD verilerine bakildginda Sekil 4.23) psirilmemis kilde illit, kaolinit, klorit, albit,
montmorillonit, kalsit ve kuvars pikleri mevcuttuArtan sicaklikla minerallerin piklerinin
siddetinde dgisiklik olmamistir. Yalniz kuvars piklerinigiddeti artmstir.
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Sekil 4.23“Kil 1” kilinin farkh sicakliklarda XRD egrileri.
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4.5.5 Kil 1'in pfefferkorn plastik limitinin tespit edilmesi

Pisirilmemis ve farkl sicakliklarda pirilen killerin Pfefferkorn Plastiklik grileri Sekil

4.24'de cizilmi, bu erilerden elde edilen 24 mm ylUkseldi gore plastiklik limiti dgerleri
Cizelge 4.22’ de verilngtir.

Cizelge 4.22'de goruldiii gibi psirilmemis kilin plastikligi 24 mm’ de % 22,21 iken,
100°C de ve 200C de piirilen kilin plastikligi artar % 24,48 - % 25,71 olur. Artan sicaklikla
birlikte kilin plastikligi diser ve 300C de % 24,11 iken 40t de 23,58 olur. 508C den sonra

plastiklik tamamen kaybolur. Plastifn degisimi ile killerin fiziko-mekaniksel 6zelliklerinde
farkhhklar gézlenir.

Kilin yapisinda plastik 6zelii olmayan mineraller ile kil minerallerinin de bulonasi
plastikligi etkiler. Plastiklik suya ve katyon ggtirme kapasitesine adir. Kilin fazla
miktarda montmorillonit ve az miktarda da muskoiiermesi plastikigin varligini olumiu
yonde etkiler. Montmorillonit katyon déestirme kapasitesinin ve iyonlarin fazla olmasindan
dolay plastik 6zellik gosterir, tabakalar araskidaaglarin zayif olmasi ve suyun yapiya
kolaylikla girmesi bu plastikinin yiksek olmasina neden olur. Farkh sicaklddapsiriimesi

ile tane boyutlarinda meydana gelensagstastikligin azalmasina neden olur.

35 -
Pisirilmemis 300 C
30 - 100C
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Sekil 4.24Kil 17kilinin farkli sicakliklarda Pfefferkorn grisi.
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Cizelge 4.2Xil 1'in plastik limit degerleri.

Plastik Limiti (24 mm)
Pismemk Kil 22,21
100°C 24,48
200°C 25,71
300°C 24,11
400°C 23,58
500°C Plastiklik yok

“Kil 1" kilinin pi sirilmemis ve farkh sicakliklarda pirilen killerin regresyon
denkleminden hesaplanargimlerine bakildginda (Cizelge 4.23) plastik 6zellik gosteren
pisirilmemis — 100°C— 300°C — 400°C ‘ler de pjirilen killere gére plastikiin daha fazla
oldugu 200°C pisirilen kilin digerlerine gére gminin daha diiik olmasi, bu kilin kullanilacak
su aralginin daha gegi olmasindan dolayr Uretimde daha rahat kullanggiiini
gostermektedir. gimin artmasi ile ¢ajma su arafii daralacgi icin, bu araliktan sonra killer
plastiklik 6zelligini kaybedip akacaktir. Korelasyon katsayilarinife yakin olmasi x-y
bilesenleri arasindaki gkinin dogrulugunu géstermektedir.

Cizelge 4.2Xil 1'in regrasyon denklemi ve korelasyon katsayisi

Pismems Kil y=-21431x+71,488 | R 1
100°C y=-2,2355x + 78,724 | R 1
200°C y =-2,0019x + 75,338 | R 0,9947
300°C y =-2,0721x + 73,603 | %R0,9999
400°C y=-23778x+80,262 | R 1

4. 5. 5 Kil 2’in tane boyu analizi

Sicaklikla “Kil 1" kilinin tane boyut dgilim grafigine bakildginda §ekil 4.25); ham
kilin % 91'i, 200 °C de piirilen kilin % 90 ‘1, 300°C de pjirilen kilin % 87 ‘si, 400°C de
pisirilen kilin % 70'i, 500°C de piirilen kilin % 68'i, 600°C de pjirilen kilin % 66 ‘si 200
um’ luk elek altinda kalmaktadir. Kilin grilmesiyle sicaklik arttikca tane boylarinda ktigr

sonucu elek altina gecen % tane boyutu giderekragak iri taneler artmtir (Cizelge 4.24).
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Sekil 4.25Kil 1'in farkli sicakliklarda tane boyut gdimi.

Cizelge 4.24il 1'in tane boyu dgerleri.

20 pm> 2um-20pum 2um<

Pisirilmemis Kil 83,09 16,51 0,40
200°C 81,5 18,02 0,48
300°C 85,47 14,18 0,35
400°C 87,54 12,15 0,31
500°C 90,55 9,28 0,17
600°C 89,37 10,44 0,19

4.5.6 Kil 1'in fiziko-mekaniksel dzellikleri

Plastiklik ile diger dzellikler kagilastirildigin da (Cizelge 4.25) 20 de pjirilen kilin
plastikligi pisiriimemis kile gére artar. Blyik tane boyutunun da azalntesindolay kuru
kiiclilme dgeri de artar. 906C ve 1000°C ‘ler deki psme kiigiilmelerine bakilginda 900°C
de péirilmemis kilin % 0,14 iken 200°C de piirilen kilin % 0,27 dir. Kil ne kadar fazla
kigulirse o kadar az porozite icerir ve daha azesume dgeri gosterir. Mukavemet
degerlerinde de arfigdzlenir. 100°C deki pime kiiciilmelerinde, kilin bu sicakliktan dnce
ekzotermik bir reaksiyonaguamasi sonucu ofan buzulmeden ve yuksek sicaklikta taneler
daha siki paketlenegieicin daha fazla kicilme olur. gth> tane boyutunun azalmasindan
dolayr da kuculme derleri artar, su emme gerleri azalir. Azalan buyldk taneler ile

gOzeneklilikte azalagandan mukavemet olumlu etkilenir.



Cizelge 4.2Xil 1'in fiziko-mekaniksel 6zellikleri.
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Pisme Su Emme Mukavemet
Kucilmesi (%) (%) (Kg/ent)
N Kuru Kuru | 900°C | 1000°C | 900°C | 1000°C | 900°C 1000°C
umune .
Kagilme | Mukv.
Ham Kil 4.2 24,24 0,14 0,50 19,83 16,80 50,01 110,2
200°C 4,34 40,35 0,27 0,34 16,17 16,98 150,16 93,58
300°C 3,85 25,42 0,22 0,64 17,9y 16,31 77,15 81
400°C 2,9 23,87 0,20 0,80 18,83 19,783 50,7 53,64
500°C Plastiklik Yok
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5. SONUCLAR VE TARTI SMA

Sonug olarak; Literatiire gére kaolinit mineralimpiastik 6zellge sahip olmaga ve
kurumayla bu 0Ozelliklerini koruyamadiklari goérulntedir. Plastik 6zelfii olmayan ve amorf
yapi iceren kaolinitik killerin kuru mukavemet @lerini ve pgmis mukavemet dgerlerini
oldukca diguktar. Kilin yapisinda kaolinitle birlikte belirlmiktardan sonra illit mineralinin
bulunmasinin plastikdin gelisiminde olumlu etki yapgi gordlmistir. Primer olguma sahip
saf kaolinit mineralinin plastikginin gelismedigi, sekonder olguma sahip tanarak tane
boyutu azalan ve yapisinda mika mineralleri de tdlman kaolinitik killerin ise plastik

Ozellige sahip olduklari gorulnstiir.

Killer farkli sicakliklarda piirildi ginde saf kaolinitik killerin artan sicaklikla
plastikliklerini koruyamadiklari, illit icegi yilksek kaolinitik killerin ise plastikliklerini 60 °C
de kaybettikleri goralmgitr. illit/ mika minerali icergi yiksek ve az miktarda kaolinit minerali
iceren killerin plastiklik dzelfie sahip olduklari ve bu plastifli700 °C de kadar koruduklari
gorilmistir.  Kaolinit ve illit minerallerinden okan killerin yapisinda, kilin 800C de
Isitilimasi ile “Sanidin” mineralinin oktugu gorilmitir. Sanidin mineralinin okwmu 700°C
de tane boyutunda ani azalmaya neden gimnuTane boyutundaki azalma ve kilin yapisinda
daha fazla bulunan minerale gore, kaolinit igeiilit mineraline gore daha fazla olan kilde
plastiklik gelsmezken, illit icersi yilksek az miktarda kaolinit minerali iceren kil@e0°C de

plastiklik devam etmgikuru ve pgmis mukavemet deerleri artmgtir.

fllit-muskovit/ mika minerali iceren killerde, bu nerallerin katyon dastirme
kapasitelerinin yuksek ve yuzeyegsoduklari su iyonlarinin fazla olmasindan dolayasbk
Ozellige sahip olduklari gérilmektedir. Plastfidi olumsuz etki yapan kuvars minerali gibi
minerallerinde kilin yapisinda bulunmasi plasgikii azalmasina neden olmaktadir. Bu tir
killerin 1sitilmasi ile artan sicaklikla tane baytala artgin olmasi ve yapi sularini da
kaybetmelerinden dolay plastifh azaldg ve 500°C den sonra tamamen kaybettikleri
gorulmistir. Plastiklgin azalmasi ve tane boyutunun artmasi ile kuru meikeet dgerleri ve

pisme mukavemet derleri de azalngtir.

Sonugcta plastik 6zeffe sahip olan ve yiiksek sicakliklarda bu 6gglikoruyani-Q-K
kilinin Uretimde kullanilabilirlginin daha uygun olaga goérulmistir. Porselen Uretiminde

kullaniliyor olmasi bunu desteklemektedir.
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ONERILER

Batin killerde endotermik ve ekzotermik reaksiyonlaonucunda, fiziksel

Ozelliklerinde ki dgisimler baz alinarak sektdrde kullanimininggramasi

K-i ve i-K-Q killerinin yapisinda 706C de oligan tane kiigiilmesinin nedenlerinin

arastiriimasi

K-I ve 1-K-Q killerinde sanidin olsumunun K kilinde de ayni minerallerin

bulunmasina gamen, bu kilde neden almadginin aratiriimasi

i-K-Q kilinin 700°C de hala plastikfie sahip olmasinin sektérde kullanimina nasil

etki yapacginin argtirilmasi
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