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Ozet

Bu calisma, iileksit ve manyezit mineral karisimini farkli oranlarda porselen karo
biinyesine katarak, diisiik sinterleme sicakligina sahip karolar elde etmeyi
amaglamaktadir. Pisirme asamasinda yiiksek enerji tiikketimine sebep olan seramik
karo iiretim siirecinde, sinterleme sicakliginin diigsmesi 6nemli bir enerji tasarrufu
saglamaktadir. Ayn1 zamanda karbon emisyonunu da azaltarak ¢evre dostu karolar
iretmek miimkiindiir. Bu ama¢ dogrultusunda, standart porselen karo (STD-PK)
biinyesine ag. %l, 2, 3, 4 ve 5 oranlarinda iileksit ve manyezit karisimmin
katilmastyla bes farkli karo kompozisyonu elde edilmistir. Katkilarin standart
karonun sinterleme davranisina olan etkisi optik dilatometre cihazi kullanilarak
incelenmistir. Numunelerin yogunlagma davranisi incelenerek, su emme, pisme
¢ekmesi, viskozite ve degerleri hesaplanmis, renk dlgiimleri yapilmistir. Faz bilesimi
ve mikroyapi analizleri, X-1stn1 kirinimi (XRD) cihazi ve taramali elektron
mikroskobu (SEM) kullanilarak gerceklestirilmistir. Artan iileksit ve manyezit orani
ile birlikte, numunelerin mekanik ve fiziksel 6zellikleri etkilenmeden sinterleme
sicakligi 1155°C’ye kadar diismiistiir.

Investigation of the Effect of Ulexite and Magnesite
Mixture Composition on Porcelain Tile Sintering

Abstract

This study aims to obtain tiles with low sintering temperature by adding a mixture
of ulexite and magnesite minerals in different proportions to porcelain tiles. In the
ceramic tile production process, which causes high energy consumption during the
firing stage, the decrease in the sintering temperature provides significant energy
savings. At the same time, it is possible to produce eco-friendly tiles by reducing
CO; emission. For this purpose, five different tile compositions were obtained by
adding a mixture of 1, 2, 3, 4, 5 wt.% ulexite and magnesite to the body of standard
porcelain tiles (STD-PK). The effect of additives on the sintering behavior of the
standard tile was investigated using an optical dilatometer device. Densification
behavior, water absorption, firing shrinkage, viscosity and strength values of the
samples were calculated and color measurements were made. The phase
composition and microstructure were investigated by using techniques such as X-
ray diffraction (XRD) and scanning electron microscopy (SEM). With the increasing
ratio of ulexite and magnesite, the sintering temperature decreased to 1155°C
without affecting the mechanical and physical properties of the samples.
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1. GIRIS
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Seramik karo {iretim siireci, esas olarak pisirme asamasinda biiylik
miktarlarda enerji tiiketir. Pigirme islemi, diinya ¢apinda en yaygin
kullanilan karo pisirme tesisleri olan ve tipik olarak diisiik enerji
verimliligi (genellikle %S5 ila 20) sergileyen, dogal gazla calisan
firinlarda yapilir. Diinya seramik karo iiretimi 2017 yilinda yaklasik
13.500 milyon metrekare olmustur ve ana karo tiretim alanlar1 sirasiyla
yaklasik 2000 ve 9400 milyon metrekare olan Avrupa ve Asya'dadir.
2011 yilinda firin basina standart ortalama enerji tiiketimi gbz Oniine
alindiginda, seramik karo pisiriminde yillik diinya enerji tiiketimi, esas
olarak dogal gaz tiiketimi yoluyla, 1.82x10° GWh olarak tahmin
edilebilir.! Seramik karo iiretim siireci tipik olarak bes asamadan
olusur. Ik asama hammadde ve katki maddelerinin bilyeli kirilmas1 ve
ogiitiilmesidir, cikis iiriiniine seramik camuru denir. ikinci asama
puskiirtmeli kurutmadir, bu asamada ¢amur, piiskiirtmeli kurutucuya
beslenir ve kurutulup graniil haline getirilir. Ugiincii asama, tozun
preslenerek
sekillendirmedir.
pisirmeden Once
goriildiigiinde yapilan parlatma gibi yiizey islemleridir.?

orijjinal  karo haline
Dordiincti asama firinlamadir  (lirtin - sirh  ise,

sirlama  gereklidir).

getirildigi  presleme ve

Son asama ise, gerekli

Yogun-enerji kullanim1 olan seramik karo {iretimi, {iriinlerin 1s1l igleme
tabi tutuldugu birka¢ asamay1 igerdiginden CO2 emisyonlart olusum
kaynaklarindan biridir. 1993 yilindan bu yana diinyanin en biiyiik
seramik karo iireticisi olan Cin'de, 50 milyar m? seramik karo {iretimi
nedeniyle seramik karo iiretiminden kaynaklanan CO2 emisyonu 100
milyon metrik tona ulagsmistir. Peng ve ark.nin yapti1 ¢alismada, CO2
emisyonunun ¢ogunlukla iki islemden kaynaklandigini ve bu
islemlerden %57 sinin islemi oldugunu
bildirmislerdir.? Kisacasi, seramik karo sektorii yiiksek enerji tiiketimi

pisirme sirasinda
ile gevre kirliligine neden olmaktadir. Bu nedenle, enerji tasarrufu ve
emisyon azaltimi, seramik karo enddistrisi i¢in iizerinde odaklanilmasi
gereken onemli sorunlardir.® Ozellikle karolarin pisirim sicakhigmi
diisiirme, giinlimiizde {izerinde durulan 6nemli konulardan biridir.
Bunun i¢in alternatif hammadde kullanimlar1 olduk¢a yaygindir.
Bunlardan biri de tileksittir.

Uleksit (NaCaBsOy'8H20—sodyum kalsiyum pentaborat oktahidrat),
ticari olarak Onemli kalsiyum igeren hidratlhi borat mineralidir.*
Tiirkiye, diinya bor rezervlerinin %70’ini olusturan yaklagik 800
milyon ton bor rezervine sahip olup borat minerali ¢ikarilan ilgelerden
olan Bigadi¢ borat yataklari, diinyanin en bilyiik iileksit yataklari
arasinda yer almaktadir.’> Boratlar diigiik sinterleme sicakliginda
bilinyenin vitrifikasyonuna yardimci olurlar. Kurama ve ark. duvar
karosu biinyesi tiretmek i¢in bor atifiyla yaptiklari ¢alismada, bu atik
malzemenin sinterleme esnasinda,vitrifikasyonu destekleyerek pisme
sicakligin1  diisiiriip enerji tasarrufuna olumlu etkileri oldugunu
vurgulamiglardir.® Cengiz ve ark. tarafindan yapilan ¢alismada, borik
asitin, vitrifikasyon sicakligini diisiirerek porselen karolarda pisme
siiresini %10-20 oraninda diisiirdiigiinii bildirilmislerdir.” Zanelli ve
ark. borlu karigimlarin seramik karolara eklenmesiyle ilgili yaptigt
sinterleme %10 atikla  980°C’ye

¢aligmada sicakliginin

diisiiriilebilecegini belirtmislerdir.’

Borlu bilesimlerden baska, sinterleme sicakligi ve siiresini degistiren
bagka bir bilesim de magnezyum oksit iceren hammaddelerdir. E.
Rambaldi ve ark., porselen karolar {izerine yaptiklar1 ¢aligmada diisiik

miktar manyezit ve kalsit eklenmesinin seramik biinyede pisme islemi
iizerinde olumlu etkileri oldugunu ve olusturulan yeni malzemenin
mekanik 6zelliklerini ayni sekilde koruyarak maksimum sinterleme
diisiis o
Magnezyum oksit ve kalsit oranmin yer karolarinda sinterleme

sicakliginda  anlamli  bir gosterdigini  bildirmislerdir.

sicakligini diigiirdiigii ve pyroplastik deformasyona etki ettigi de yine
baska ¢alismalarda vurgulanmgtir. '

Literatiir caligmasindan da anlasilacag: tizere, tek baslarina borlu
bilesimler ve magnezyum oksit igeren hammaddelerin sinterleme
sicakligini diisiirme konusunda etkileri s6z konusudur. Bu
calismada ise, bunlardan farkl olarak iileksit ve manyezitin birlikte
kullaniminin porselen karo sinterleme sicakligi iizerine olan
etkisini belirlemek amaclanmistir. Ozellikle yiiksek sicaklikta
pisirimle gerceklesen yiiksek enerji tiikketimine bir ¢6ziim olmasi
amaciyla disiik sicaklikta porselen karo pisimine olan etkileri
degerlendirilmistir.

2. YONTEM

Mevcut ¢aligmada Tablo 1°de kimyasal analizi verilen porselen karo
kompozisyonu dikkate alinarak, standart (STD-PK) porselen karo
regetesi hazirlanmistir. STD-PK kodlu standart biinye kompozisyonu
verilen kimyasal analiz dogrultusunda, kil, kuvars, sodyum ve
potasyum feldispat bilesenleri kullanilarak 200 gr
tartilmistir. Hazirlanan karigim, bilyali jet degirmende 16 dakika siire
ile ogiitlilmiistlir. 180 mikronluk elekten elenmistir. Elek altinda kalan
¢amur 100°C’lik etlivde kurutulmustur. Kuruyan ¢amur, agirlik¢a %5
oraninda nemlendirilerek graniil haline getirilmistir. Toz, Nannetti
Marka Laboratuvar presinde 44 bar basingta 50 mm c¢apinda, tablet
halinde preslenmistir.

tizerinden

Tablo 1. Standart porselen karo kompozisyonunun (STD-PK) kimyasal
analizi (K.K.: Kizdirma Kayb1).

Oksitler Agirhikea (%)

SiO2 62.60
AlLO3 18.20
Fe203 0.50
TiO> 0.59
CaO 1.20
MgO 2.55
Na20 2.37
K20 3.20
V4(0)} 0.20
K.K.* 8.59

Uleksit (Refsan) ve manyezit (Esan) ilaveli hazirlanan kompozisyonlar
ise, standart porselen karo ¢amuruna Tablo 2’de belirtilen oranlarda
iileksit ve manyezit katkili karisimin ilavesi ile olusturulmustur. Bu
karisimda, manyezit 6n bir 6glitme isleminden gecirilmistir. %60 kat:
oraninda hazirlanarak jet bilyeli degirmende 16 dakika siire ile
ogiitiilmiis ve 180um’luk elekten elenmistir. Elek altinda kalan ¢amur
100°C’lik etiivde kurutulmustur. Kurutulan manyezit ve ileksit
hammaddeleri, ilave
edilmistir. Hazirlanan karigim bilyali jet degirmende 16 dakika siire ile
dgiitiilmiistiir. Ogiitme sonrasi elde edilen gamur, 150um’lik elekten

standart porselen karo kompozisyonuna

elenmis ve 100°C’lik etiivde kurutulmustur. Kuruyan camurlar
agirlikca %S5 oraninda nemlendirilmislerdir. Tozlar, Nannetti Marka
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Laboratuvar presinde 44 bar basingta 50 mm ¢apinda, tablet halinde
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preslenmistir.

Tablo 2. Hazirlanan kompozisyonlar ve detaylart.
Hammadde ilaveleri Kompozisyonlar
N-1 N-2 N-3 N4 N-5
Uleksit (Agirlikca %) 05 10 15 20 25
Manyezit (Agirik¢a%) 0.5 1.0 1.5 20 2.5

Recetelerdeki iileksit ve manyezit ilavelerinin numunelerin sinterleme
davraniglarina olan etkisi, optik dilatometre cihazi (Misura Marka-
ODHT) kullanilarak 6l¢iilmiistiir. Numunelerin sinterleme davraniglar
hizli pisirim 1sitma programu kullanilarak incelenmistir. Sinterlemenin
en fazla oldugu nokta ve ¢ekme egrisinin maksimum pike ulastigi
noktada numunelerin sinterleme sicakliklar1 bulunmustur. Sinterleme
sicakliklarina gére numuneler, Sacmi marka rulolu firinda toplam siire
36 dakika olacak sekilde pisirilmistir. Pisirilen numunelerin renk
parametreleri (L*, a*, b*) spektrometre (Minolta CR, 300 Colormeter
Marka) cihazi yardimiyla Sl¢lilmiistiir. Spektrometre cihazi CIELab
yontemiyle ¢alismaktadir. L* (parlaklik) 100 degerinden (beyaz) 0
degerine (siyah), a* (kirmizi-yesil) ve b* (sari-mavi) arasinda
Olciilerek, ayrintilanmaktadir.

Sinterlenen numunelerin su emme degerleri, pisime ¢ekmesi degerleri

asagidaki esitlikler ile hesaplanmugtir:
Wy—

“k X100 )

Wi

%Su Emme =

Burada; wyyas numunenin agirligi, wy kuru numunenin agirhigidir.
Sinterlenen numunelerin pisme kiiciilmeleri Esitlik 2’de verilen
formiile goére hesaplanmistir. Her bir kompozisyondan 3 adet
hazirlanarak ortalamalar1 alinmistir,

li-ls
L

%Pisme Cekmesi = x100 ?2)

Burada, [; pismenin numunenin boyu, [; ise pismi§ numunenin
boyudur. Sinterlenmis numunelerin 3 noktali egme 6lgiimleri Instron
5569 cihazi ile gergeklestirilmigtir. Rigaku DMAX/2200 marka X-Ray
difraktometresinde (XRD) dalga boyu A=1.54056 A° olan CuKa
1sinimu kullanilarak, tarama agisi (20) 0-70° arasinda, tarama hizi ise,
2°/dak olacak sekilde
gerceklestirilmistir.

sinterlenen numunelerin faz analizleri

Kompozisyonlarin camsi1 faz viskoziteleri (1) fleksimetre cihazi
(Misura, ODLT Flex 1400-30) kullanilarak ve asagidaki esitlik
yardimiyla dl¢tilmiistiir.

n = (5gl*pb/32sb?) 3)

Burada; s toplam deformasyon miktar1, b, numune kalinlig, 1 destekler
arast mesafe, pb numune yigin yogunlugu ve g yercekimi ivmesidir.
Cubuk sekilli numuneler (80mm x 7mm x 7mm) hazirlanarak,
25°C/dak ile maksimum sicaklikta 5 dakika siire ile bekleyerek
Olciimler gergeklestirilmistir.

Mikroyapisal analizler EVO-50 (Carl-Zeiss, Almanya) marka taramali
elektron mikroskobu ile yapilmistir. Kimyasal daglama oda
sicakliginda 20 sn siire ile %10°luk hidroflorik asit (HF) ¢ozeltisine
daldirilarak, kristal fazlar1 incelemek iizere yapilmistir. Kalitatif EDS
analizi (Oxford Inst. 5108), mikro yapisal analizlerle es zamanli olarak
gerceklestirilmistir.

3. BULGULAR ve TARTISMA

3.1. Numunelerin Sinterleme Sicakliklarinin Belirlenmesi

Sekil 1°de standart porselen karo bilinyesinin zamana bagl sinterleme
egrisi verilmigtir. Hizli pisirim firin rejimi belirlenerek 1220°C’de tepe
sicakligima ¢ikilmistir. Sinterleme egrisinin tiirevinden sinterleme
hiznin  maksimuma vardigi (fleks
belirlenmistir. uygulanan firin

sicaklik  noktasi noktasi)
rejiminde
1215°C  oldugu

Egriye bakildiginda,
sinterleme hizinin  maksimum oldugu nokta
goriilmektedir.
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Sekil 1. Standart (STD-PK) porselen karoya ait optik dilatometre
analizi sonucu.

N-1 kodlu numunenin zamana bagli sinterleme egrisi Sekil 2’de
Egriye bakildiginda numunenin
maksimum oldugu nokta (fleks noktasi) 1199°C’dir. Numunenin
yaklagik 940°C’de kiiciilmeye basladigi ve yaklagik 1037°C’den sonra
kiigiilme hizinin arttig1 goriilmektedir.

verilmigtir. sinterleme hizinin
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Sekil 2. N-1 kodlu numuneye ait optik dilatometre analizi sonucu.

N-3 biinyesinin zamana bagl sinterleme egrisi Sekil-3’te yer
almaktadir. Maksimum sinterlemenin 1191°C oldugu gériilmektedir.
Numunenin yaklasik 930°C’de kiigiilmeye basladigi ve yaklasik
1100°C’den sonra kiigiilme hizinin arttig1 saptanmuistir.

N-5 biinyesinin zamana bagli olarak sinterleme egrisi Sekil 4’te
sunulmustur. Burada da sinterleme hizinin en yiiksek oldugu nokta
1155°C olarak goriilmektedir. Numunenin yaklasik olarak 862°C’de
kiigiilmeye basladig1 ve yaklasik 1007°C’den sonra kiigiilme hizinin
arttig1 gorlilmektedir.
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Sekil 4. N-5 kodlu numuneye ait optik dilatometre analizi sonucu.

Ozellikle numunelerde optik dilatometre analizlerinden recetelerdeki
ileksit ve 6giitiilmiis manyezit ilavesi arttikga malzemelerin sinterleme
sicakliginda genel olarak bir azalma gériilmistiir. Bu azalmanin camst
faz viskozitesi ile iligkisini irdeleyebilmek adina numunelerin camsi faz
viskoziteleri de Olgiilmiistiir. Tim numunelerin fleks noktalar1 ve
hesaplanan camsi faz viskoziteleri Tablo 3’te verilmistir. Numunelerin
su emme, pisme kiiciilmesi, renk ve mukavemet degerleri, fleks
noktalarinda kompozisyonlarin hizli pigirim egrisinde rulolu firinda
pisirilmesi sonrasi elde edilen degerlerdir. Agirlikga %1 oraninda
iileksit ve ogiitiilmiis manyezit eklenen N-1 kompozisyonunda fleks
noktast 1199°C, %2 oraninda bu karisimin eklendigi N-2
kompozisyonunda bu deger 1195°C, %3 oraninda bu karigimin
eklendigi N-3 kompozisyonunda ise bu deger 1191°C’dir. Standart
porselen karo karisimina agirlikga %4 oraninda iileksit ve manyezitin
ilavesi sinterleme sicakligini 1189°C’ye diisiirmiistiir. %4°liik ilaveden
sonda bu karistmin %35 oraninda agirlikga ilavesi ile sinterleme
sicakliginda keskin bir diisiis gerceklesmis ve 1155°C’ye kadar diistiigi
gozlenmistir. Calisilan  kompozisyonlarin  camst faz viskozite
degerlerine bakildiginda ise, standart porselen karonun en yiiksek
viskozite degerine sahip oldugu goriilmektedir. Ozellikle iileksit ve
manyezit karigim oranin artmastyla viskozite degerlerinde genel olarak
bir diisiis egilimi dikkat cekmektedir. Uleksit ve manyezit karigimi
icermeyen standart porselen karo numunesinin viskozite degeri 9.29
Poise iken, agirlikca %S5 iileksit ve manyezit karigimi igeren N-5
kompozisyonunun viskozite degeri 7.55 Poise degerine distiigii
goriilmektedir.

Bilesimdeki iileksit ve ogiitilmiis manyezit oranmin arttirilmasiyla
sinterleme hizinin arttig1 goriilmektedir. Literatiire baktigimizda,
magnezyum silikatin da benzer etkisi oldugu Dondi ve ark.!l,

tarafindan porselen karolar {izerine yapilan bir ¢aligmada goriilmektedir
Magnezyum oksit bilesiminin porselen karo biinyesini hizlandirdig: ve
sinterleme araligini daralttigint belirtmislerdir. Mukhopadhyay ve
ark.!?, tarafindan yapilan bagka bir talkin
(Mg3Si4010(OH)2)  porselenlerin etkisini
incelemislerdir. Ozellikle talk ve feldispat bilesimlerinin arttigi
bilesimlerde porselenlerin vitrifikasyon sicakliklarmin distiigiini
gozlemlemislerdir. Talk ilavesiyle, biinyeye katilan magnezyum oksit
bilesiminin daha diisiik viskoziteli camsi faz olusumu saglayarak,
sinterleme sicakligini diisiirdigii ve sinterleme araligini daralttigini
belirtmislerdir. Uleksit ve kolemanit atiklarmin porselen karolarda
degerlendirildigi bagka bir ¢aligmada ise!?, atiklardan gelen B203
bilesiminin porselen karo biinyesi iizerine olan etkisi arastirilmustir.
Ozellikle {ileksit atiklarmin biinye sinterleme sicakhigmi 1233°C’den
1195°C’ye kadar diisiirdiigii belirtilmistir.

caligmada ise,

sinterlenmesi  iizerine

Tablo 3. Hazirlanan kompozisyonlarm fleks sicakliklari, camsi faz
viskoziteleri ve teknolojik 6zellikleri.

Kompozisyonlar

STD-PKN-1 N-2 N-3 N-4 N-5
Camsi Faz
Viskozitesi (1160°C) 9.29 8.95 890 872 865 755
Log 1 (Poise)
Fleks Noktas1 (°C) 1215 1199 1195 1191 1189 1155
Su Emme 0.5 0.3 032 035 042 048
(Agirlikeca %) +0.04 +0.05 +0.05 +0.03 +0.04 +0.04
Pisme Kiiciilmesi 7.08 6.50 6.80  7.05 7.65  7.85
(%) +02 02 £02 £02 +02 +0.2
L* 78.43 7757 7875 77.16 79.88 79.83
a* 35 277 351 319 305 320
b* 9.72 1049 955 949 937 978
Mukavemet Degeri 40.10 40.02 39.80 39.70 39.40 38.90
(N/mm?) +2.0 2.0 £2.0 £20 +20 20

Mevcut ¢alismada ise, hem iileksit hammaddesi hem de manyezitin
sinterleme {izerindeki etkisi, karisim kompozisyonlar1 olusturularak
incelenmis ve Tablo 3’de de goriildiigii {izere, porselen karo sinterleme
1155°C’ye kadar diisiiriilmiistiir.
sicakliginin diismesini saglayan kompozisyon (N-5) kompozisyonudur.
Bu kompozisyonun su emme degeri %0.5’in altinda oldugu i¢in ISO-
10545 standart degerlerini saglamaktadir.
viskozitesinin {iileksit ve manyezit karigim miktart ile azalmasiyla,
numunelerin pigme kiigiilme degerlerinde de degisim gozlenmistir.
Artan {ileksit ve manyezit karisim orani ile pigsme kiigiilme degerlerinde

sicakligl En fazla sinterleme

Ozellikle camsi faz

de bir artis tespit edilmistir. Standart porselen karonun pigme kii¢iilme
degeri %7.08+0.2 iken, N-5 kompozisyonunun pisme kii¢iilme degeri
%7.85+0.2°dir. Standart porselen karonun sinterleme sonrasi pigmis
40.10£2.0 MPa N-5
kompozisyonun mukavemet degeri 38.90+2.0 MPa degerindedir.
Ozellikle
mukavemet degerinde bir miktar azalmaya neden olmustur. Ancak,
[SO-10545 standartma gore, 35 MPa degeri porselen karolar i¢in kritik

mukavemet  degeri degerindeyken,

sinterleme sicakligindaki distis, N-5 kompozisyonun

deger olarak kabul edildiginden, kompozisyon standart degeri
karsilamaktadir. N-5 kompozisyonun renk degerlerinin (L*, a* ve b*
degerleri) oldugu
goriilmektedir. Bu yiizden ilave edilen karigim, nihai {iriin renginde bir

standart porselen karoya olduk¢a yakin

sorun yaratmamigtir.
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3.2. Faz Analizleri
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Standart porselen karonun (STD-PK) fleks noktast (1215°C) baz
aliarak uygulanan hizli pisirim egrisi ile sinterlenen numunelerin X-
1si1 analizleri Sekil 5°de goriilmektedir. Yapilan analiz sonucunda
standart porselen karonun yapisinda, miillit (3A1203.2S102, JCPDS #
079-1454) , anortit (CaAl2Si20s, JCPDS # 41-1481) ve kuvars (SiOz,
JCPDS # 46-1045) fazlarinin varhigi tespit edilmis olup, literatiir
incelendiginde ozellikle bu sicakliklarda sinterlenen porselen karo
biinyelerinde benzer fazlarin olustugu goriilmektedir.'* Caligmada,
farkl
kompozisyonu (N-1) ve son kompozisyon (N-5) dikkate alinarak faz
degerlendirmeleri sunulmustur.

birgok kompozisyon olusturulmustur. Ancak, baslangi¢

. * Millit STD-
A
B Anortit PK
A Kuvars
3
&
o] "
k=]
2
[

10 20 30 40 50 60 70

20 (Derece)
Sekil 5. Standart (STD-PK) porselen karo numunesine ait XRD deseni.

Standart porselen karo biinye kompozisyonuna agirlik¢a %1 oraninda

manyezit ve {ileksit karigiminin ilavesiyle elde edilen N-1
kompozisyonunun fleks noktasinda (1199°C) hizli pigirim programiyla
pisirilmesi sonucu elde edilen XRD deseni Sekil 6’da sunulmustur.
Yapilan analiz sonucunda, bu kompozisyonun yapisinda da benzer
fazlar elde edilmistir. Miillit (3A1203.2Si02), anortit (CaAl2Si20s) ve

kuvars (SiO2) fazlart yer almaktadir.

: * Miillit N-1

B Anortit
A Kuvars

3

=

-

@

-]

s

U

10 20 30 40 B0 60 70

20 (Derece)
Sekil 6. N-1 numunesine ait XRD deseni.

Standart porselen karoya manyezit ve iileksit karisim oranin agirlikga
%S5 oraninda artis1 ile elde edilen manyezit ve {ileksit karisiminin
ilavesiyle elde edilen N-5 kompozisyonun fleks noktasinda (1155°C)
hizli pisirim programiyla pisirilmesi sonucu elde edilen XRD deseni
Sekil 7’de sunulmustur. %5 oraninda bu karigimin ilavesi ile pisirim
sicaklig1 oldukca diismiistiir. Yapilan analiz sonucunda bu sicaklikta
pisirilen numunenin sahip oldugu fazlar albit (NaAlSizOs JCPDS # 41-
1480), anortit (CaAl2Si20s) ve kuvarstir (SiO2). Porselen karolarin

sinterleme sicakliginin diigiisii ile miillit faz1 olugsmamistir. Daha diisiik
sicakliklarda olugan anortit ve albit fazlar yer almigtir!>16

ry
. » Albit N-5
B Anantit
A& ruvars
-
3
8
-
]
-]
8
[l
]
e
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.
' . .
[  oad s A

10 20 30 40 50 60 70
20 (Derece)
Sekil 7. N-5 numunesine ait XRD deseni.

3.3. Mikroyap1 Analizleri

Standart porselen karo (STD-PK), N-1 ve N-5 kompozisyonlarindan
hazirlanan numunelerin, parlatma SEM
goriintiileri Sekil 8’de verilmistir. Goriintiiler incelendiginde por
boyutlarinda genel olarak (Sekil 8 (b) ve (c)) bir kiigiilme soz
konusudur (kimzi cerceve ile isaretlenmistir).  Ozellikle, N-5
kompozisyonunda (Sekil 8(c)) birbirlerinden bagimsiz oldukg¢a kiigiik
boyutlu (1-10um arasinda degisen) porlar dikkat cekmektedir. Bunun
nedeni, kompozisyonlardaki manyezit ve iileksitin miktarinin artistyla,

Zimp aralama, sonrasi

camsi faz viskozitesinin diismesi ve sicaklik etkisiyle, camsi fazda daha
kiigiik boyutlu kabarciklar olusturmasidir.

50pum
—_—

Sekil 8. (STD-PK), (N-1) ve (N-5) kodlu numunelere ait mikroyap1
goriintiileri.

Seramik - Journal of the Turkish Ceramics Society, 1 (2) 57-63 (2021)

61



SERAMIK

Uleksit ve manyezitin porselen karo sinterlemesi iizerine etkisi,- Tamsii Selli vd.

LS

Yapilan SEM analizi ile
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incelenen mikroyapilarda kristallerin
bilesiminin belirlenmesi adina kimyasal olarak daglanan numunelere
noktasal EDS analizleri yapilmigtir. Standart porselen karonun
kimyasal olarak daglanmis mikroyapisi Sekil 9 (a)’da goriilmektedir.
Genel olarak mikroyapida yuvarlak, cubuksu ve koseli taneler
goriilmektedir. Koseli tanelerden yapilan EDS analizinde (1. Bolge),
sadece silisyum piki (Si) goriilmektedir (Sekil 9 (b)), bu da bu tanelerin
kuvars taneleri oldugunu gostermektedir. Yuvarlak tanelere (2. Bolge)
yapilan EDS analizinde, kalsiyum (Ca), aliiminyum (Al) ve silisyum
(Si) pikleri goriilmektedir. Bu kristaller de anortit kristalleridir.
Cubuksu tanelerin bulundugu 3. bdlgeden yapilan EDS analizinde ise,
aliiminyum (Al) ve silisyum (Si) pikleri elde edilmistir. Bu da miillit
kristallerinin varligini géstermektedir.

Ca

. ca| 0 e )
2 4 6 2 4 2 4 6
Sekil 9. Kimyasal olarak daglanmis standart porselen karo (STD-PK)
numunesine ait a) mikroyap1 goriintiisii b)1. Bolge, c) 2. Bolge ve d) 3.
Bolgelere ait EDS analizleri spektrumlari.

N-1 kodlu kompozisyonun fleks noktasinda (1199°C) sinterlenmesi
sonrasi, kimyasal olarak daglandiktan sonraki mikroyapist Sekil 10
(a)’da yer almaktadir. Cubuksu tanelerin oldugu 1. Bolgeden alinan
EDS spektrumunda aliiminyum (Al) ve silisyum (Si) pikleri baskindir
ve bu da N-1 kompozisyonunda da miillit olustugunu géstermektedir.
2. bolgeden, koseli tane iizerinden alinan EDS spektrumunda da sadece
silisyum (Si) piki goriilmistir. Bu da, bu kompozisyonda da yine
kuvars tanelerinin olustugunu gostermektedir. 3. bolgeden, yuvarlak
tanelerin oldugu bolgeden alinan EDS spektrumunda, kalsiyum (Ca),
aliminyum (Al) ve silisyum (Si) pikleri etkindir. Bu da anortit
kristallerinin  olusumunu  gdstermektedir. Uleksit
karigimmin %1 oraninda ilavesi, N-1 kompozisyonunun pisirim
sicakligimi 1215°C’den 1199°C’ye diistirmiis, ancak mikroyapida
olusan kristaller agisindan bir farklilik yaratmamustir.

ve manyezit

Uleksit ve manyezitin agirlikga %5 oraninda standart porselen karoya
katilmasiyla elde edilen N-5 kompoziyonun fleks noktasinda (1155°C)
de pisirilmesi ve daha sonra kimyasal daglanmasi sonucunda elde
edilen mikroyap1 goriintiisii Sekil 11 (a)’da verilmistir. Yuvarlak
tanelerin kiimelendigi 1. bolgeden alinan yapilan EDS analizinde,
kalsiyum (Ca), aliminyum (Al) ve silisyum (Si) pikleri elde edilmistir.

Bu da anortit kristallerinin olusumunu gostermektedir. Sodyum (Na),
aliminyum (Al) ve silisyumun (Si) yiiksek igerigine baglh olarak, 2
albit gostermektedir.  Ozellikle iileksit
miktarindaki artis sinterleme sicakligma da bagli olarak albit
olusumuna neden olmustur. 3. bolgeden alinan analiz sonucunda gore
yapida yine kuvars olusumu goézlenmistir. 1155 °C’de numune
sinterlendiginden, yiiksek sicakliklarda olusan miillit faz1 olusumuna
rastlanmamustir.

bolgesi olusumlarini

]
ﬂ\ ¥ Ca ——
b) )| a5 D)
2 4 2 4 2 4
Sekil 10. Kimyasal olarak daglanmig (N-1) numunesine ait a)
mikroyap1 goriintiisii b)1. Bolge, c) 2. Bolge ve d) 3. Bolgelere ait EDS
analizleri spektrumlari.

(o]
0
Ca
Ca Al
(o]
— Na
e cal b) 0 - d)
2

4 2 4 2 4 6
Sekil 11. Kimyasal olarak daglanmig (N-5) numunesine ait a)
mikroyap1 goriintiisii b)1. Bolge, c) 2. Bolge ve d) 3. Bolgelere ait EDS
analizleri spektrumlari.
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4. SONUCLAR
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Mevcut calismada, hem iileksit hammaddesi hem de manyezitin
sinterleme iizerindeki etkisi, karigim kompozisyonlar1 olusturularak
incelenmis ve Tablo 3’de de goriildiigii izere, porselen karo sinterleme
sicakligit  1155°C’ye kadar disiirilmiistiir.
sicakliginin diismesini saglayan kompozisyon (N-5) kompozisyonudur.
Ozellikle cams1 faz viskozitesinin iileksit ve manyezit karigtm miktar:
ile azalmasi dikkat g¢ekicidir. Artan {ileksit ve manyezit orani ile
sinterleme diismiis ve bu
numunelerde olusan fazlar da kompozisyonlara gore farklilagmustir.
Ozellikle (N-5) kompozisyonunda anortit, albit ve kuvars fazlari

En fazla sinterleme

sicakliklari sicakliklarda  pisirilen

olusmus, yapilan mikroyap1 analizlerinde de bu kristaller saptanmustir.
Yine bu kompozisyonun belirlenen teknik 6zellikleri porselen karo
teknik kriterlerini disiik  sicaklikta
sinterlemeyi saglayan alternatif bir kompozisyon olusturulmustur.

saglamaktadir. Dolayisiyla,

e Sinterleme sicakligt 1215°C olan standart porselen karo
bilinyesine %5 oraninda iileksit ve manyezit karisiminin
eklenmesiyle elde edilen (N-5) kompozisyonunda sinterleme
sicakligi 1155°C’ye diismiistiir.

e Artan iileksit ve manyezit orani ile camsi faz viskozitesi diismiis
ve olusan fazlar da kompozisyonlara ve sinterleme
sicakliklarina gore farklilasmugtir.

e Sinterleme sicakligi diiserken porselenlerin mekanik ve fiziksel
ozellikleri etkilenmemis ve porselen karo teknik kriterlerini
saglamaya devam etmistir.
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