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OZET

Asir derecede beyazlik, yar saydamlik, yikseime mukavemeti ve
asinmaya ka1 direncli sirra sahip olma gibi kemik c¢ini ve sgrrselenin sahip
oldugu cekici Ozellikleri blinyesinde bigaren yeni geltirilmis anortit bazli beyaz
porselen (Ca0.ADs.2Si0y) bunyesinde, kilin neden olggakurutma ve sinterleme
esnasinda meydana gelebilecek anizotropik cekilméniin Gzerinde okturaca
olumsuz etkileri azaltmak amaci ilegidikca %12 gibi dgik seviyelerde Kil
kullaniimistir. Geleneksel seramiklerin Gretiminde kil kullanorani &irlikca %30-
60 arasinda dgsir ve bu yuksek oranli kil kullanimi binyeye arzdilen ham
mukavemet dgerini kazandirir. Dgilk miktarda kil kullanimindan dolayi
sekillendirilen seramik drtnlerin ham mukavemeti taredilen dizeylerin altinda
kalmistir. Bu olumsuz etkinin blinyeye az oranlarda orgaaglayicilarin ilave

edilmesi ile ortadan kaldirilmasi hedeflegtini

Bu calsmanin amaci dagekillendirilen GrGnin verilensekli 1sil islem
kademesine kadar olaglem gamalarinda koruyacakekilde ham mukavemet
sglayacak organik hdayici c¢eidi veya caitlerini ve optimum miktarlarini
belirlemektir. Bu amacla, hazirlanan blinyeygiglk cesitlerde ve farkli oranlarda
baglayicilar ilave edilmgtir. Baglayici iceren bunyelerden asilti dokim ydntemi ve
granul presleme yontemi ile test numuneleri Uretilwve bu numuneler Gzerinden
ham mukavemet gerleri elde edilerek her bir Uretim yontemi icinguy olan
baglayici ¢aidi ve optimum miktari tespit edilrgtir. Ayrica blinyeye hgayici ilave
edildiginde bunyenin granil presleme ve asilti dokim &gin ayri prosesartlarina
uygunlygu da sglanmstir. Ornesin baglayici ilave edildginde biinyenin akkanlig
dismustur, fakat uygun deflokulan ilaveartlari belirlenerek tekrar blinyenin s6z

konusu Uretim yonteminin gerektigiisartlar sglamasi gercekkgirilmi stir.

Hem granil presleme hem de asiltt dokim yontemi Quramax B-1007
baglayici kullanilarak en iyi ham mukavemet sonuckldde edilmgtir. Endustriyel
kullanimda yeterli olan 2-2.5 MPa ham mukavemetgrgresleme yontemi ile
agirhkca %3, asiltt dokim yontemi ilegsalikca %4 gibi dguk seviyelerde h#ayici
kullanilarak 80°C’de en az 3 saat kurutma ile @dimistir.



Yuksek ham mukavemetin polimer-seramik toz etkitderi ile kontrol
edildigi sonucu FT-IR analizi caimasi ile ortaya konngtur. Kullanilan
baglayicilarin mukavemet Uzerindeki olumlu yada olumstkileri SEM fotgraflari

ile desteklennir.
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SUMMARY

A novel anorthite (CaO.ADs.2Si0,) based whiteware was developed. It
combines the best features of bone china and hanalain such as high degree of
whiteness, translucency and high flexural strengtins whiteware can be coated
with a high scratch and abrasion resistant glazehis body, the clay content has
been kept at a lower level of 12 wt.% in order t@imise the anisotrophic shrinkage
which arises from clay particle alignment and causigh scrap rates, occurs during
both drying and firing. The ratio of clay usage thre production of traditional
ceramics usually ranges between 30-60 wt.% and Higk level of clay usage
provides the desired green strength to the bodythier industrial applications.
Because of low clay content, the green strengthamdrthite based whiteware
remained below the desired levels. In this studyas aimed to improve the green
strength behaviour of low clay containing whitewdredy by adding appropriate

amounts of suitable organic binders.

The subject of this study is to determine the $ypkthe organic binders and
their optimum amounts which enhances the greengitidbehaviour of the body for
obtaining the desired shapes and keeping theireshayring other processing stages
until sintering. For this aim, different types obramercial organic binders were
selected and they were added to the batches. Each fwas containing different
types and amounts of binders. To see the effedrgdinic binder addition on the
green strength behaviour test samples were prodogezither slip casting and dry
pressing methods. Those samples were tested kg ploret bending test. The green
strength results that obtained from these sampére wompared and suitable types
binders and their optimum levels were determinédvds observed that when the
binder was added to the body, the processing dondiivere changed. However by
carrying out further studies the new conditions eveet out for each processing
methods. For example, when the binder was addeddbesity of slip was increased
beyond the level of obtaining successful castimtmyever, by adding appropriate

types and amounts of deflocculant the viscosity redsiced to the required levels.

The best green strength results in this study \wehéeved with Duramax B-
1007 type of binder for both dry pressing and sksting methods. For industrial
applications generally 2-2.5 MPa green strengthiev&d sufficient. For the low clay



vii

containing whiteware body this green strength vakas achieved by using only 3
wt.% for dry pressing and 4 wt.% for slip castiipese samples were dried af@0

for at least three hours before testing.

The high green strength was controlled by polyneamic powder
interactions, as was revealed by FT-IR study. Tieceof binder addition on the

microstructure was also studied by scanning eleatrcroscopy.
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1.GIRIS

1.1. Genel Bilgiler

Vitrifiye seramikler; 1sil §lem sonrasi ince dokulu yapiya sahip olagakilde
gelisen, yuksek ypunluga ve diguk poroziteye sahip, opak veya yarisaydam ve
genellikle beyaz renkli seramik turlerine verileengl addir. Ekonomik acidan ticari
vitrifiye seramikler dinya genelindeki tim seranplazarinin yaklgk %7’sini

olusturur [Carty ve Senepati, 1998

Vitrifiye seramik drunler, yari saydam veya opekna O6zellgine gotre
siniflandinlabilirler. Bu ayrim, 6zellikle masattgirtnler olarak kullanilacak beyaz
seramik drunler icin gecerlidir. Masausti serammiktabak, kupa gibi mutfak
ihtiyaclari icin kullanilan seramiksgalardir. En ¢ok kullanilan masaulsti seramik
turleri; pismis toprak GrUnleri, vitrifiye cinileri, sert porseleme kemik cinidir.
Ozellikle sert porselen ve kemik c¢inileri sahip withri airi derecede beyazlik,
yuksek kirllma toklgu, yarisaydamlik gibi Gstin estetik nitelikleri ikgiksek

kalitedeki seramik Uriin pazarina hitap etmektgdinsdale,198h

Bununla birlikte son yillarda artan cevre duyaghlve gunlik hayatin bir
parcas! haline gelen teknolojik gsheler, bu Grtnlerin kullaniminda bazi sorunlar
yaratmaktadir. Uriin sirrinda bulunan gamun ¢evre kirletici 6zeli yaninda, insan
sgligina zararlh bir gir metal olmasi nedeniyle kullanimi sinirhdiPok ve
arkadalari, 1993. Ayrica bu sirrin bukak makinesi gibi airi korozif ortamlara kau

direngsiz olmasi, kemik ¢ininin gundelik kullanirdansorunlar yaratmaktadir.

Sert porselen ise korozif ortamlara qadirencli sir bilgimine sahiptir, ancak
distk kirllma mukavemet geeri ile kolayca centiklgiginden &ir servissartlarinda
kullanima uygun dgldir. Bu yluzden yiksek kaliteli seramik pazarnigert porselen
ve kemik cininin dezavantajlarini stenayan alternatif bir vitrifiye seramik

gelistirilmi stir.



1.2 Anortit Bazli Yar Saydam Beyaz Serangin Tasarimi

ve Gelstirilmesi

Masaustlu urin olarak beyaz seramik pazarinda kigshkr seviyesine hitap
eden belli bg iki Gran vardir. Bunlar kemik ¢ini ve sert polsedir. Kemik cini,
bilinen porselen gdtleri icerisinde, airi derecedeki beyazl, yari-saydam olma
Ozelligi ve yuksek kirilma mukavemet geri ile ayri bir 6neme sahiptifRado,
1981. Fakat sirm @nmaya kagi direngli deildir. Ozellikle bulgik makinesi
ortamlarinda kolaylikla korozyona gramakta ve ilk andaki parlakini
yitirmektedir. Buna kann kemik ¢ini yerine kullanilabilecek sert porselesinmaya
kargi direnci yuksek silikaca zengin bir sirra sahipAncak sert porselen oldukca
yuksek bir camsi yapilya sahip ofdundan mukavemeti duiktir ve serviste

kullanim sirasinda kolaylikla ¢entiklmektedir.

Yeni gelktirilen anortit-bazli beyaz seramik, kemik ¢ini sert porselen gibi
yuksek gelir seviyesine hitap eden ve yiksek HKalitgeller, lokantalarda
kullaniimak tzere kemik ¢ini ve sert porseleninigabldugu yari saydamlik, s
derecede beyazlik, yiksek mukavemet y@raaya kagi direnci yiuksek bir sir ile
kaplanabilecek tlrde Ustin oOzellikleri bunyesingereceksekilde tasarlanngtir
[Messer, et al, 1999 Anortit-bazli serangin Uretiminde dguk miktarda kil
kullaniimistir. Kil miktari, kil partiktllerinin sinterleme ve pugktmeli kurutma
esnasinda yonlenmesi sonucunda geleneksel serameikieeydana gelen anizotropik
pisme kiucgulmesinin olumsuz etkisini minimize etmekkile icerdigi FeO3 ve TiO,
gibi seramik drunin beyagini olumsuz etkileyen empdrite oksitlerin miktanni

disUk olmasi igin % 10-15 seviyelerinde tutulgtur [Capoglu and Messer, 2004

1.3 Projenin Amaci

Geleneksel seramiklerde normalde %30-60 giradia kil kullaniimasina kam,
Capalu ve ekibinin gektirdigi anortit bazli beyaz vitrifiye seraghi%212 gibi diguk
kil icerigine sahiptir. Yari saydamlik, yiksek sinterlegmukavemet, ari derecede

beyazlik ve bulgk makinelerinde @nmaya kag1 direncli bir sirra sahip olma gibi



mikemmel Ozelliklerinin yaninda, kilin binyede sdld miktarda kullanimi ham

mukavemeti olumsuz etkilemektedir.

Bircok durumda seramik ham bunygkillendirildikten sonra sinterleme
asamasina kadar bekletilmesi ve bir yerdegkbabir yere tanmasi sirasinda zarar
gorebilir. Zarar goéren ham drtnler hurda olaraknektadir. Bu yizden ham

mukavemet ekonomik acidan énemlidir.

Bu projenin amaci; diik kil iceriginde hazirlanan anortit-bazli beyaz
seramgin ham mukavemetini arttirmak tzere binyeye iladdebilecek organik

baglayicilari ve bunlarin optimum miktarlarini belmektir.

Bu calsmada; psim sonrasi arzu edilen anortit kristal fazinglagacaksekilde
volastonit, alumina, kuvars, magnezya, super starkla ve Ukrayna topak Kil
hammaddelerini iceren blnyenin, ticari olarak pkarem organik bgayici ilavesi

ile ham mukavemet davranbelirlenmesi hedeflenrtir.

Baglayici iceren biunyeler seramik trlnlegekillendiriimesinde yaygin olarak
kullanilan Gretim metotlarindan grantl presleme asltt dokim yodntemi ile
sekillendirilmistir. Boylelikle baslayici ilavesinin prosesler Uzerindeki etkisini
gozlemlemek ve olasi @siklikleri prosese olumlu katki gamak uzere

optimizasyonun sganmasi da hedeflensgtir.

Yukarida belirtilen hedefleri geamak (zere; grandllerin kullaniimasi ile
preslenerek hazirlanacak numuneler icin, ilk dnegldyici ilavesi yapilmadan
kuvarsin @utilme zamanina & olarak hazirlanan farkl binyelerin presleme
basincina bl ham mukavemette meydana geleggigiklikler arastiriimistir. ikinci
asamada ise, birincisamada belirlenen ve maksimum ham mukavemeiiagan
uygun kuvars tane boyutlu kompozisyonagigdé oran ve cgitlerde organik
baglayicilar ilave edilerek, sekillendirilmis numunelerin ham mukavemetinin
presleme basincina, kaliptan giktzamanki haline, etivde kurutma sicgiia ve
zamanina hb#i olarak nasil dgistigi arsstinilmis ve diguk miktarda bglayici
kullanarak yeterli ham mukavemetin gindigl optimum sartlar belirlenmesine
calisiimistir. Uglinci gamada ise yine uygun kuvars tane boyutlu komponisyo

kullanilarak, asiltt dokim yontemi ilgekillendirilen numunelerin optimum kati



icerigi belirlendikten ve bgayici ilaveleri gercgekigirildikten sonra ham
mukavemet ve ham gonluk 6lgiimleri gercekkgirilmi stir.

Mukavemet Olcumleri gercekfgrilen numunelerde polimer-seramik

etkilesiminin gorulebilmesi icin FT-IR analizi yapilgtir.

1.4 Literatir Taramasi

Seramik malzemeler tek bglenli olarak Uretilebildii gibi birden fazla bilgen
icereceksekilde de uretilebilirler. Ozellikle geleneksel agriklerde biinye birden
fazla hammadde bgeni icerir. Bu hammaddelerin her biri farkli karalstiklere
sahiptir. Seramik Uran, arzu edilegeklin verilmesi sirasinda ve isilslem
(sinterleme) surecine kadar giden prossmralarinda verilegeklini herhangi bir
zarar gormeden korumalidir. Bazi hammaddeler, rkilggbi, dagzasi gergi
baglayicilik 6zelligine sahiptir ve ilave edildikleri seramik blinyesireebu biinyeden
sekillendirilen urtine yeter derecedssimi oncesi (ham mukavemet) kazandirirlar.
Ancak yuksek safiyette kullaniimalari gereken vegigle kimyasal metotlarla
Uretilen sentetik hammaddeler kilin sahip @dudagzal baslayicilik 6zellgine sahip
degillerdir. Ayrica farkli derecelerdeki sertlik gerine sahip olmalari bu tir oksit
hammaddelerinsekillendiriimesinde gugcliklere neden olmaktadir. Buclukleri
ortadan kaldirmak vesekillendirilen seramik driine gm aamasina kadar
koruyac& ham mukavemet 6zedii kazandirmak tzere @isik organik ve inorganik
bazli baglayicilar ilave edilir. Bir tur bglayici her seramik sistemi igin ¢ghaz.
Dolayisiylasekillendirme slemine balamadan 6nce s6z konusu olan seramik sistemi
ile uyumlu olabilecek bir Qdayici se¢imi dnemlidir. Bu bélimde farkli malzemel
icin uygun bglayici secimi Gizerine yapilan ¢gahalar hakkinda bir literatlir taramasi
yapilacaktir.

Whitman ve arkadgari [1999 PVA, PEG, Duramax B-1007 ve Duramax B-
1020 bglayicilarin nem hassasiyetini ham gymluk, mukavemet olcumleri ve
sikistirma diyagramlart yardimi ile inceleyerek, glayicilar arasindaki farklari
saptamglardir. Gozlemlenen farklar nem absorpsiyonu vedggeylerini icerecek
sekilde aciklanmgtir. PVA baglayicl iceren numunelerin ham §anluk ve
mukavemetlerinin nem ile agty PEG ve akrilik bglayicilari igeren numunelerin

ham ygunluk ve mukavemetlerinin ise nem ile az birgidme gosterdii



belirtilmistir. Kararh olmasina r@nen, PEG bgayici iceren numunelerin
mukavemeti dier ba&layicilari iceren numunelerin mukavemetinden dafkigiikl
oldugu gozlemlenmitir. PVA bagslayici iceren numunelerde presleme basincigartt
zaman, artan nem ile birlikte Fonlugun arttgl gézlemlenmytir. Duramax B-1007
iceren numunelerde ise artan nem ile birlikte gned basinci-ygunluk esrilerinde
belirgin bir desisiklik meydana gelmengtir. Sonug olarak, PEG Bkayicilarin nem
absorbsiyonunun yiksek olgly akrilik balayicilarin ise daha ik oldusu

belirlenmitir.

Whitman ve arkadgari [1999 pek ¢ok balayicinin ticari olarak sganmasina
ragmen belirli uygulamalar icin gerekli olan 06zelliktebaglayicilari bulmanin
mumkin olamayabile@ni belirterek cakmalarinda, benzer kompozisyonlu fakat
farkli cam gegi sicaklgina sahip akrilik polimerleri kagtirmiglar, kuru presleme ve
serit dokum dzerindeki etkilerini incelegterdir. Calgmalarinda Alcoa A-16SG
alumina tozu kullanmglardir. Kuru presleme icin 1.1 oraninda karlan
baglayicilar Durama®" B-1001 (Tg=-6"C) ve Duramd@x B-1007 (Tg=43°C)gerit
dokim icin kamtirlan ba&layicilar ise Durama¥ B-1000 (Tg=-26°C) ve
Duramax™ B-1035 (Tg=-40°C) seramik Beayicilardir. Karstirilan polimerlerin
karisimda mikroskobik kimyasal yapilarini koruduklarspé edilmitir. Tg=-6°C ve
43°C balayici karsimindan hazirlanan filmlerin mekanik 6zelliklericelendginde
karisimda yuksek Tg'ye sahip polimerin yiizdesi &tzaman ¢cekme modulinin ve
kinlma mukavemetinin argfi tespit edilmgtir. Kuru preslenmy alimina
numunelerde kayimdaki yuksek Tg'li bglayici yuzdesi artinda ham ygunlugun
azaldgl, buna kagin ham mukavemetin ise afty serit dokiimde ise kagumdaki
yuksek Tg'li b&layici yuzdesi artginda ham mukavemetin ve akma noktasi icin %

uzamanin art@, fakatserit sikiliginin azalabileca tespit edilmgtir.

Wu ve arkadgar [1999 kuru preslenmi seramiklerde polivinil alkol,
polietilen glikol ve poliakrilik bglayicilarin 6zelliklerinin kaglastiriimasi ile ilgili
bir calsma yapmglardir. Poliakrilik b&layici olarak Duramax B-1007 ve Duramax
B-1020 kullaniimgtir. Alcoa A-16 SG tozuna %21-5 oranlarinda PEG, PVA
poliakrilik baglayicilari katmalari sonucunda, gaan batin balayicilar icin,
baglayici miktarinin artmasi ile ham mukavemetin lineelarak artgini

gozlemlemglerdir. PEG bglayici ile diuk camur viskozitesi, yiksek ham



yogunluk, digik mukavemet elde edilirken, PVA @ayici ile yiksek mukavemet,
disik ham ygunluk ve PEG bglayicidan ¢ok daha yiuksek camur viskozitesi elde
edilmistir. Poliakrilik balayicilar ile yiksek ham mukavemet, yiksek ham
yogunluk, dguk camur viskozitesi ve hem hava hem de nitrojganomda diiik
sicaklikta bglayicinin uzaklgmasi sglandgindan, poliakrilik bglayicilarin granul
presleme icin ideal birer BEyici oldyu tespit edilmgtir. Daha az miktarda
baglayici kullanilarak daha yiksek ham gymluk s&ladigindan, dguk balayici
seviyesinde (%3), proses icin gerekli olan ham maek#eti sglayan ideal

baglayicinin Duramax B-1020 olgu tespit edilmgtir.

Whitman ve arkaddgari [1997 baglayicl optimizasyonunun gknarak granul
presleme performansinin kontrol edilmesi amacidptiklari calgmada, sert ve
yumuwak polimerlerin kullanildii oranlari dgistirerek benzer kompozisyonlu akrilik
polimerlerin Tg'lerinin dgismesini s&lamislardir. Cam gegi sicaklginin granal
akist, ham mukavemet, ham §oanluk, sikgtirma davrary ve mikroyapi Uzerindeki
etkileri incelenmgtir. Yapilan ¢calgmada Alcoa A-16 SG alimina tozu kullanigtm.
Batin balayici 6zelliklerini optimize etmek icin tek bir Tigulunamanstir. Yiksek
baglayici Tg'sinin ham mukavemeti ve granil @kl arttirdgl, disik baglayici
Tg'sinin daha yiksek ham yanluk ve daha kolay granil deformasyonu v@rdi

saptanarak l@ayici se¢ciminde Tg’nin 6nemi vurgulangtir.

Wu ve McAnany[1997 seramiklerin sinterleme prosesi esnasinda lighatsil
baglayicilarin cevreye zararli gazlar yagohi ortaya cikararak, daha dstin
Ozelliklere sahip olan Duramax B-1031 akrilik gheyicinin bu zararli gazlarin
cikisini azalttgini ve fazladan bir seramik prosesi gerektirmedgnoktilfat yerine
kullanilabilecgini tespit etmglerdir. Yapilan cabmada SiC tozu; %4 su ve %4
baglayici ile hazirlanmgtir. Duramax B-1031 akrilik Bgayici lignosilfat yerine
kullanildiginda sinterleme esnasindaki sudlfir gda 20 kat azalma oldu
gorulmistir. Gaz cikginin  yaninda b#ayicillarin en o©6nemli performans
parametrelerinden ikisi olan ham mukavemet vguptuk, hem oda sicakginda,
hem de 120°C, 420°C ve 1000°C Uzerine isitiimadamas 6lctuimitir. Yapilan
deneyler sonucunda oda sicgkida absorblanan suyun plastitigci rol
oynamasindan dolayi polimer-polimer ve polimer-sekaetkilesimlerinin azalmasi

ile mukavemetin dilk olduu tespit edilmitir. 120°C’nin (zerine Isitilan



numunelerde ise absorblanan suyun uzakibnasi ile plastiklgmenin etkisini
ortadan kaldirdn ve mukavemette belirgin bir anm meydana geldi
gozlemlenmgtir.  Akrilik baglayici lignosulfat ile kaglastinldiginda akrilik
baglayicinin daha yiksek ham mukavemegladigl tespit edilmgtir. Bu da belirli
seramik sistemleri i¢in istenilen ham mukavemetdeedilmesinde diiik seviyede
akrilik baglayici kullaniminin yeterli oldgunu ortaya koymgiur. Hem lignosiilfat
hem de akrilik bglayici iceren numunelerin 420°C'nin Uzerine isialan ile,
baglayicinin énemli bir miktarinin buhagiaasi sonucunda mukavemette 6nemli
derecede azalma gozlemlentiti Her iki formulasyon icin numunelerin 1000°Cni
Uzerine isitilmalari ile sinterlemeningtmasindan dolayr mukavemetin agttiespit
edilmistir. Sonug¢ olarak seramik parcalarin mukavemetirsiiima esnasinda (¢
asamada meydana gefhi ortaya koymglar ve daha diuik bglayici seviyesinde
daha yuksek ham ganluk sa&landigl ve daha hizli dayici yakilmasi meydana
geldigini belirtmislerdir.

Baklouti ve arkaddari [1997 PVA ve PEG bglayici kullanarak tek eksenli
olarak presledikleri aliimina ham drtnlerin mukavemegranullerdeki bglayici
dagihmi ile preslenen numunelerin mekaniksel 6zedliklarasinda iki kurarak
aciklamaya cagmiglardir. Alimina olarak P152SB ve P172SB alimina
kullaniimistir.  Preslenen numunenin ham 6zelliklerinin, gréeril kaplayan
polimerik tabakanin yapma o6zellikleri ile grantlin kendi mukavemeti arasiki
uyumdan kaynaklangh belirtiimistir. Tg' nin sekillendirme sicakfiindan diguk
oldugu zaman polimerik tabakalarin granuller arasindaligibaslar olusturdugu,
ancak bglayici genglemesinden dolayl graniller arasinda catlak meydpatdigi
saptanmygtir. Diger taraftan, kuru PVA gibi sert Bayici kullanildginda,
adhezyonun zayif olgw, granillerin kohezyonunun ise daha gucli gldwe
yuksek mukavemet dgeri icin yuksek presleme basinci gerekgrdespit edilmstir.

Baklouti ve arkadgdari [1999 yaptiklar bir bagka ¢alsmada, kuru presleme ile
sekillendirilmis seramiklerde PVA ve PEG gayicinin elastiklik modulu Gzerindeki
etkisini incelemglerdir. Yaptiklari cajmada P152SB markaa alimina
kullaniimistir. Alimina kompaktlarin presleme basincinin vavel edilen organik
baglayici miktarinin artmasi ile elastiklik moduilindelegismenin mekaniksel
mukavemet d&simi ile benzer oldgu saptanngtir. Baglayici cam gegi sicaklgi



sekillendirme sicakfiindan dgik oldugunda elastiklik modualunin presleme basinci
ile lineer olarak artf gozlemlenmgtir. Bu elastiklik modultindeki agin, alimina
tanelerinin bglayici filmi ile kaplandgl distinuldiginde, birincil alimina taneleri
arasindaki polimer koprilerinin  yuzeyindeki ghantidan kaynaklandi tespit
edilmistir. Baglayici cam gegi sicaklgl sekillendirme sicakfiindan yuksek
oldugunda ise, granulleri cevreleyen gevrek polimercagae kabuklarin mikro
catlak olgturmasi ile diik elastiklik modul dgerleri gozlemlenmtir. Bu mikro
catlak olyumunun presleme basincinin arttiriimasiyla ortaddktigl ve elastiklik

modulunun artfii saptanmtir.

Satapathy [2000 alimina seramiklerin ham 0©zellikleri Uzerinde suda
cozullebilir bglayicilarin etkisini polietilen glikol (PEG), polinil alkol (PVA), metil
seliloz (MC), dekstrin ve misir unu gibi sbéarkli suda c¢ozulebilir hdayici
kullanarak incelemstir. Bu baslayicilar kullanilarak izostatik ve tek eksenli i@k
preslenmj kompaktsekillerin ham 6zellikleri arasinda bir kaastirma yapildginda,
daha iyi ve homojen bir paketlenmegkamasindan dolay izostatik presleme ile
elde edilen numunelerin ham mukavemegeatterinin tek eksenli olarak preslenmi
numunelerin ham mukavemetinden daha yuksekgoldyozlemlenmgtir. Baglayici
miktarl arttgl zaman aliminanin ham mukavemetinin grttifakat ham
yogunlugunun azaldil saptanmtir. %2 ba&layici seviyesinde misir unu kullanmak
mukavemet ar§1 icin yeterli olurken, %5 orani Ustinde dekstrigglayicinin
mukavemeti belirgin birsekilde arttirdg belirtilmistir. Baglayici  miktarinin
desismesi ile numunenin kirlima karakteristiklerinin hanmukavemet dgerleri ile
orantili olarak dgistigi gozlemlenmg, bunun bglayici orani artiinda bg&lanma
kapasitesinin artmasindan ve numunede saolu catlaklarin  azalmasindan

kaynaklandgi belirtilmistir.

Potoczek ve arkaglar [2003 vyaptiklari cagmada, yeni politretan
baglayicinin kuru preslenmi alimina bunyelerde cok yiksek ham mukavemet
gosterdgini saptamglardir. Alimina tozuna %21-5 arasindaglagyici ilave edilerek
150 MPa’da preslenen numunelerin mekaniksel mukaviebirincisi preslemeden
hemen sonra %2.7-2.9 nem igeren numuneler, ikinsesimekanik testten 6nce
80°C’'de 4 saat kurutulduktan sonra %0.2-0.4 nemeic@umuneler olmak Uzere iki

¢esit numune grubu Gzerinde test edigtm. Kuru preslenen malzemelere hem ham



yogunluk hem de ham mukavemet kazandiriimasi amacCPt2.8 nem iceren
numunelerin 80°C’de 4 saat kurutulduktan sonra mikel testleri yapildnnda,
once su ile bgayicinin plastiklgtirilip yiksek ham ygunluk s&landil sonra
kurutma slemi uygulanip yiuksek ham mukavemetglaadigl gozlemlenmytir.
Baglayicl konsantrasyonuna gaolarak numunelerin kurutulduktan sonraki cekme
ve eame mukavemetlerinin sirasiyla 1.6-7.0 MPa ve 2.0-1@Pa oldgu tespit
edilmistir. Yapilan IR analizi ile yiksek ham mukavemaetiliimina oksitin oksijen
atomlari ve bglayici fazin Gretan gruplari arasindasalo hidrojen bg ile kontrol
edildigi ortaya cikmgtir. Ayrica poliiretan bgElayicinin hem hava hem de nitrojen

ortaminda kademeli bir giayici uzaklatiriimasina sahip oldiu tespit edilmgtir.
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2. TEORIK BILGI

2.1 Baglayicilar

Baglayicl, tanelerin istenegekilde paketlenmesi ve sinterlemenirslbagicina
kadar bu seklini koruyabilmesi icin bir aractir, suda cozuitele, cam gegi
sicaklgl, nemin etkisi, ve organik Bhyicilarin polimerizasyon derecesi gibi
Ozellikler ba&layici seciminde gbz 6nune alinmalifiBatapathy, 1997 Baglayici
seciminde bgayicinin  kullanim oranisekillendirme prosesine Bh olarak
degsismektedir. Grantl presleme icin genelliklesdk oranlarda hgayici kullanmak
yeterli olurken, ekstriizyon, enjeksiyon kaliplanagjlti veserit dokim gibi dger
sekillendirme yontemlerinde daha yiksek oranlardgdayaci kullaniimasi gereklidir

[Tang, et al, 1996

Baglayicilarin temel amaci, ham mukavemetslamaktir, bodylece binye
sinterlenene kadageklini koruyacaktir. Birgcok durumda ham seramik &in
sekillendirilir, kontrol edilir, stoklanir ve girme icin genellikle dikkatsizce ganir,

bu yizden mukavemet glayicilar ile sglanir[Shanefield, 1996

Seramik bglayicilarin en énemli iki performans parametresimhmukavemet
ve ham ygunluktur. Genellikle, ham ygunluk ba&layici ilavesi ile azalmaktadir. Bu
yuzden, seramik uygulamalari icin iyi birddayicinin dguk kullanim seviyelerinde

yuksek ham mukavemet@amasi gerekmektedjiVu, et al., 199p

Seramik prosesinde glayicilarin pek cokslevi vardir, belirli uygulamalar icin

Ozel isimler ile kullantlirlar:

* Islatma elemani:Yilizeye tutunan Q@ayici tanelerin islanmasinigar.

» Kivamlastirici: Baglayici proses sisteminin gorinur viskozitesinilartt

» Sidspansion Yardimci: Tanelerin stspansiyon veya camurdaki ¢cokelmesi
baglayici ilavesi ile azaltilabilir.

* Reolojik Yardimci: Baglayici turd ve konsantrasyonu camurun akma

Ozelliklerini kontrol edecekekilde secilebilir.
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Blinye Plastiklestirici: Toz preslenmesinde yada kaplamadasldaci
matrisi, gevrek taneler iceren sistemler icin pkasteformasyon davragi
saslayabilir.

Sivi Tutma Ajani: Genellikle bglayici matrisi sistemdeki sivi uzakfaa

oranini azaltir.

Yogunluk Yardimcisi: Baglayici belirli tirde akma Uretilmesi igin gerekli

sivi miktarini dgistirebilir.

Baglayici: Baglayicinin en o0Onemli slevi, sinterleme ile ygunluk
kazanmadan oncegekillendirilen drine ham mukavemet kazandirmaktir
[Reed, 199b

Bircok plastik ve tutkal, ham mukavemetinin arktmasi icin asiltiya ilave
edilmektedir. Bglayici seciminde en dnemli kriterlerden biri kolggkilmasidir.
Epoksi ger havasiz isitilirsa katran hatta karborswlucapraz ba egilimi gosterir.
Kullanimi nadirdir, c¢inklt daha kolay yanarak uzstkidan bircok polimer

mevcuttur. Tablo 2.1’ de en dnemligbayici secme kriterleri verilngiir.

Tablo 2.1Baglayici Se¢cme Kriterleri.

Baglayicilarda istenilen karakteristikler
» Kolay yakma
» Gugcli ham binye
(a) Toz ile adhezyon
(b) Kohezif mukavemet
» Akiskan sivi icerisinde ¢c6zunurlik
» DUstk maliyet

Baglayici cok gucli olursa daha az kullanilir, bdyledaha az yakilma
meydana gelir. Bdayicilarin mutlaka ¢ozucu icinde ¢ozilebilir olmagrekmez,
cunkd bircgu emdulsiyonlatiriimistir. Mukavemet suda ¢ozilebilir glayicilar icin
daha yuksektir, fakat emulsiyon turler icin de kékle tatmin edicidir. Cozulebilir
turlerin dezavantaji, viskozitenin artmagileni gostermesi, emdulsiyon tirlerin
dezavantaji ise hurdaya ciknfnam bunyenin geri kazaniimak tzere genellikleaekr
bilyali 6giitme yapilamamasidir, ¢cunkugbayici bir kez kurudgunda tekrar iyi bir
sekilde da&ilmaz. Ba&layici se¢cme kriterlerinden maliyet ise,geli balayici
karakteristiklerinin 6nemli olmag durumlarda karar verici faktordur. $dista ve

mum gibi d@al Urtnler ¢cok ucuzdur ve mukavemetin dnemli olmpdadurumlarda
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kullanilirlar. Tablo2.2'de bgayici secimine yardimci olabilecek genelglagici
tercihleri verilmitir [Shanefield, 1996

Tablo 2.2Baglayici Secimine Yardimci Olabilecek Genelgieyici Tercihleri.

Uygulama Baglayicilar Avantajlar
Asilt DEkUm Nisasta Ucuz
Sodyum Lignosulfat Ucuz
Na Karboksimetil Seliloz| Ucuz
Sodyum Silikat Guclu
Amonyum Poliakrilat Yuksek Katilar
Serit DOkim Polivinil Batiral(Susuz) | Guglu
Metakrilat Sltn Kolay yakilma
Metakrilat Emulsiyon Kolay yakilma
Amonyum Poliakrilat Yuksek Katilar
Ekstriizyon Metil Seltloz Isil jellesme
Nisasta Ucuz
Sodyum Silikat Guclu

Enjeksiyon Kaliplama Mum ve Polietilen(Susuz) Kolay yakiima
Epoksi ve fenolik (Susuz)| Cok guglu

Kuru Presleme Polivinil Alkol Plastikleebilir
Metakrilat Emulsiyon Kolay yakilma
Elek basma Alginat Ucuz
Yapiskanlar Ucuz
Etil Seltloz (Susuz) Pseudoplastik
Polivinil Batiral (Susuz) |Kolay yakilma
Sir Kaplama Yapiskanlar Ucuz
Na Karboksimetil Seliloz| Ucuz
Sodyum Silikat Guclu

2.1.1. Bglayici Tarleri

Eskiden seramik sireclerinde kolloidal kil minéal ve bazen de hayvan
gubresi bglayici olarak kullanilirdi. Gunumuzde ise kil gbayicilar caitli
geleneksel seramik siirecinde ve kompozisyonda akinsilika iceren ileri seramik
sistemlerinde kullaniimaktadir. Kil Blayicilara 6rnek ince kaolin, topak kili ve
bentonit verilebilir. Tablo2.3'de [@ayici olarak kullanilan malzemeler
verilmektedir. Mikro kristalin seltiloz, organik Koidal taneli bglayicidir. Yuksek
safliktaki seliloz hamurundan dretilmektedir ve moik altt porlar binyede

istendginde kullaniimaktadifReed, 199b
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Ham binye mukavemetinin gerekli olmgdibazi durumlarda, tek kaa
¢bzlcu, bunyede yeterli nemingtanmasiyla toz taneciklerinin bir araya getirilip
baglanmasi icin yeterli ylizey gerilimine sahiptir. Kmitler, psirilmis tugladan
yapilan kanalizasyon borulari, dikdortgeekilli tuglalar vb. gibi basitsekillerin
yapimindaki nemli killer drnek verilebilir. Yuksekukavemet ve yiksek ylzey alani
icin ¢cok ince killer bu drunlerigekillendirilmesi igin eklenebilir. Buna ganen, ‘nem
mukavemeti’ pek cok uygulama icin teksiea oldukca sinirlidir. Sinterleme 6ncesi
asamalarda bunye kururken, firn araba hareketiniresimi veya fanlarda bir
titresim varsa binye dayaniksizéecak ve kendi @rligi deforme olmasi igin yeterli
olacaktir[Shanefield, 1996

Molekdler bglayicilar kompozisyonda yaygin olarak kullaniimaktave dgal
ya da sentetik olabilirler. Tekrargttilen dg@al malzemeler kilden pahalidir ama
sentetik malzemeler organik malzemelerden dahaduwuaMolekiler bglayicilar
reolojik davranglari dizenlemede genibir esneklik sglamaktadir. inorganik
baglayicilar, inorganik bilgmin tane bilgimine uygun oldgu zaman
kullaniimaktadir. Molekuler organik Beayicilar seramik kompozisyonda aliimina ve
silika mevcut oldgu zaman kil bglayicilar ile uyumlu olarak kullanilabilirler.
Topak kili hem kil minerali hem de @al organik malzemeler icer[Reed, 199b
Hem d&iticc hem de bgayici roli yapan, yakiak %1'e kadar dgal olarak
meydana gelngi humik asit icerir. Bircok geleneksel seramik korniggonuna bu
dogal organik bglayici 6zellginden yararlanarak kuru mukavemeglsanasi icin
yaklasik %10 oraninda topak kili ekleniShanefield, 1996

2.1.1.1 Kil Bagglayicilar

Koagule olmy kil mineralleri adsorbe olabilir yada daha buUyté&rasnik
parcaciklar arasinda kopru vazifesi gorur. Kollbidd tanelerinin pozitif yikla
kenar ve negatif yukli ylzeyseklindeki kenar-yluzey kil aglomerasyonu
heterokoagulasyonun 6zel durumudur. Bu tir aglosyera tanelerin kenarindaki
P.Z.C noktasinin altindaki pH'ta meydana gelir. Kgoytzeyin devamli negatif
olmasindan dolayi, basit oksitler kullanaraksigki pH’larda deflokile olmaz. ger
koagiilasyondan 6nce siispansiyonda yilksefi Ca? gibi katyonlar varsa kil
tanelerinin ufak gruplarinin paketlenmesinde Olgilile derecede bir paralellik
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gozlenir. Bu da tuz tipinde koagulasyon olarak éfaetlilir Sekil 2.1). Deflokile

olmus suspansiyonlarda cift tabaka gakas! nedeniyle okan aglomerlerde yiksek

derecede tane yonlenmesi ghaktadir.

Tuz Icermeyen Tuz Igeren Deflokiile olmug
Aglomerasyon Aglomerasyon

Sekil 2.1 Kenar-yuzey heteropolar etksieni, tuz destekli koagulasyon, ve deflokiile

olmus camurun sedimentasyonunda ¢ift tabakanin Ustgédteesi ile
sekillenen kil aglomerelerinin tane yapisi.

Tablo2.3Baglayici Malzemeleri.

Kolloidal Tane Turu

Organik Inorganik
Mikro kristalin selliloz Kaolin
Topak kil
Bentonit
Molekuler Tur
Organik Ornekler Inorganik Ornekler
Dogal yapstiricl Xanthan yaptirici, Cozulebilir silikatler Sodyum silikat
Gum Arabic
Polisakkaritler Rafine gasta, Organik silikatlar Etil silikat
Dekstrin
Lignin ¢ikaricilar ~ Atik k&it sivi Cozullebilir fosfatlar  Alkali fosfatlar
Maddesi

Rafine alginat  Na, Nkalginat COozunebilir aliminatlar  Sodyum alimir

Seliloz eterler Metil seliloz,
hidroksietil sellloz
sodyum karboksimetil
sellloz

Polimerize alkoller Polivinil alkol

Polimerize batiral ~ Polivinil bitiral

Akrilik recineler Polimetil metakrilat

Glikoller Polietilen glikol

Mumlar Parafin, mum emdilsiyonlar

nat

Mikro kristalin mum
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Cok daha yuksek oranda anizometrik olan taneledigéik miktarda alkali
iceren ince killer ve montmorillonit mineralinin @anu iceren Kkiller, ytiksek MBI
indeksi ve plastik mukavemeti ile belirtiflinde daha gucli bir flokulan ve
baglayicidir. Montmorillonit ¢ok yuksek spesifik ylizeglanina sahip kolloidal
mineraldir. Montmorillonit igeren killer dgal olarak koagule olmagdimi gosterir
ve davrarglar elektrolit konsantrasyonlarindaki @gmeler icin daha az hassastir.
Bentonit, goreceli olarak yiksek oranda montmamilominerali iceren Kkilimsi

malzeme ve guclu bir flokulan ve @ayicidir[Reed, 199b

2.1.1.2 Molekuler Baglayicilar

17777 +///4
TIT7 =
L 1l
LT /

.4 (9
++t+ %

.. +

Heteropolar Cekim

Cift Tabaka Ortiigtim

KOAGULASYON Hidrofobik

Polimer Koprii Heteropolar Kolloid Kaprii

FLOKULASYON

Sekil 2.2 Adsorblanan iyonlar ve kicik molekdller ile gdim koagulasyon (Ust) ve
b&layici ile oluan flokilasyonu gosteren (alt) iki partikil modeli.
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Molekiler bglayici sekil 2.2’de gosterildii gibi tane ylzeyine adsorbe
olabilen ve onlar birlgiren digukten yiksge d@gru desisen molekuiler grliktaki
polimer molekillerdir, taneler arasinda polimeripar bali film olustururlar.
Polimer molekilin fonksiyonu, anyonik veya katydimikeya iyonik olmayabilir
(Sekil 2.3). Seramik prosesinde kullanilan polimerglagucilarin ¢gu iyonik
degildir yada anyoniktir. Oncelikle tane yiizeyinde addanan adhezyon

baglayicilar incelenecektiReed, 199h
Anyonik

Katyonik

Ivonik olmayan

Sekil 2.3 Molektlden dengeleyici iyon yukunin ayrilmasindanra, polar yan
gruplu iyonik olmayan lgayici ve anyonik ve katyonik iyonik

baglayicilarin slevselligi.

2.1.1.2.1 Vinil Baglayicilar

Sekil 2.4’de gosterilen ¢ok yaygin bir glayici olan PVA'nin molekiler yapisi
distnuldigiinde, parantez iginde tekrar eden temel yapi naabladlandirilir. Alta
yazilan n ile gdosterilen molekillerdeki mer sawsiyani polimerizasyonun
derecesini gostermektedir. Polimerin molekulgrrlgzl, polimerizasyon derecesi
arttiginda artar. PVA yapida, -C-C- zincir @ari vinilin temel yapisi olarak ifade
edilir ve —H ve —OH yan gruplar olarak belirtili#C-C- balh vinil baglayicilar ¢cok
esnek bglayicilardir. Polar —OH yan grubu, su gibi polarida PVA'nin ilk 6énce

Islanmasini ve ¢ozunmesinigkayan hidrofiliktir. —OH yan grubunun hidrojen ga
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tane yuzeyi icin adhezyonu @ar ve —OH yan grubunun dipolar etkilei

molekuller arasi kdanmayi sglar. Polivinil alkol suda datilan oksit tanelerinin
adsorpsiyonu icin guclu bir bigme esilimi gosteren bir bglayicidir. Kismen
hidrolize olmy PVA %20'den daha az asetat grubu icermektedir.elikle toz

olarak satilir ve sgauk su iginde ¢ozunur.

H H H H
R I
—C C—C C— Polivinil Alkol
[ I | | (Tamamen hidrolize olmus)
OH| H OH| H
n
H H H H H
L]
Polivinil alkol
o T o (l: _C| - T i (|: 7 (Kismen hidrolize olmus)
OH H 0] H OH
|
C=0
l
CH

Sekil 2.4 Tamamen hidrolize olngyolivinil alkol ve asetat gruplari iceren kismen
hidrolize olmwpolivinil alkoliin molekdler yapisi.
Tablo2.4 Vinil Baglayicilarda Yan Gruplar.

Tir Yan Grup Islevsellik
Polar sivilarda ¢ozulebilir
* Polivinil alkol -OH Naniyonik
* Poliakrilamit -CONH; Naniyonik
« Polivinil pirolidon -NC2H4C20H; Naniyonik
-COOH Anyonik

» Karboksilik polimer
Nanpolar sivilarda ¢cozilebilir

* Polimetil metakrilat -CHs Naniyonik
-COOCH;
« Polivinil bitiral H Naniyonik
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Farkli yan gruplar iceren ger vinil tirdeki bglayicillar Tablo2.4'de
gorulmektedir. Polivinil butiral ve polimetakrilabaglayicilar susuz ¢ozuculerde
cobzunarler. Polivinil butiral; PVA ve bazi arta kal-OH gruplarindan tiremektedir.

Polimetakrilat ise ¢cok saf bir peyicidir.

2.1.1.2.2 Seliiloz B&ayicilar

Seluloz, anhidroglikoz birimlerin tekrar eden yapisiceren dgal bir
karbohidrattir $ekil2.5-tst). Seltloz eterler, seltlozun polimegkpisina sahip
ikinci 6nemli balayicidir (orta). Seliloz kemik yapi, vinil kemilagidan daha az
esnektir. Metil seltloz, 6nce selllozun kostik sglin ile sonra metil eter Uretmek
icin metil Kklorit ile islemden gecirilmesi ile Uretilir. Buslemle —OH grubundaki
hidrojenler —CH ile yer deistirmektedir. Hidroksi etil seliloz (HEC), seltulozun
daha buyukl CH,[0 CH,OH’li bazi yan gruplarindal H’in yerini alan etilen oksit
ile reaksiyona girmesi ile uretilirSekil 2.6). Sellloz eterlerin ger sekilleri diger
molekiler gruplarin yer ggstirmeleri ile Uretiimektedir. Tablo 2.5 gkr yer

degistirebilen atom gruplari ile selliloz malzemelerimikerini gdstermektedir.

Yer deistirmenin  meydana gelmesi iki parametre ile belitenBu
parametreler yer gestirmenin derecesi (DS) ve molar yergtgirmedir (MS). Yer
degistirme derecesi reaksiyona giren anhidroglikoz birigeerindeki OH
pozisyonlarinin ortalama sayisingtt®. DS aralgl 0-3'tur. Metil seltloz igin 1.6-2.0
civarindaki DS, suda ¢ozunebiliini ve seramik prosesinde kullanilan tipik ticari

rafine selliloz bgayici olmasini sglamaktadir.

HEC balayicilarda, molar yer dgstirme her bir anhidroglikoz birim ile
reaksiyona girend] CH,CH,O [ etilen oksit molekdllerinin ortalama sayisini
belirtmektedir. Gruplarin iki farkli tori yer dstirdiginde, MS ikincil grubun
ortalama molar kismidir. Yan gruplarin turt ve D@ WS'si, solisyonda
¢cozind@Eunde yada seramik taneciklerin yizeyinde adsorhamda farkl davrari

gostermektedir.

Sodyum alginat ve karboksi metil selliloz gibi b&aglayicilar (Tablo2.5)

iyonize olabilen yan gruplar igerebilidyonize grup adsorpsiyon davrginive
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flokulasyonu deistirebilir. Yukli molekul daha az bukulebilir ve dabuzundur.
Sodyum karboksi metil seltloz, asiltt dokim ve samurlarinda kullanilabilen
anyonik bir bglayicidir. Bazen viskoziteyi attirmak icin ve pekkcgeleneksel
seramgin filtrasyon 6zellgini kontrol etmek icin de kullanilabilir. Genel o&k

iyonize b&layicilar elektrolitlere kan daha hassastir.

CHZOH H
|
c—

VANV,
A gl \Té/\ /\‘ /\O,

[ H OH CH ,OH

I

Seliiloz

OH

c—o
H\ /}l-a \/O\ ORj3 /
A f om /\ /\ /\o__

O
H OF“Z CH 2OR1
L 4n
CH ,0CHy H  OCHg
! l
—0Q c ——C
[

Lo ‘/ \H H/ \z / o4
|

H OCH3 CH,0CHg

Sekil 2.5 Seltloz merin (Ust), her bir anhidroglikoz birimdgR,,R3’ Gin yerine
kondgu durumlar (orta) ve DS=2’ ye sahip metil selilornolekuler

yapisil.
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o e

CH,0CH,CH,0CH,CH,0H H OCH,CH,0H

CH,OCH,CH,0H

— N

Sekil 2.6 DS= 1.5 ve MS= 2 dgrine sahip hidroksi etil seliiloz merin molekuler
yapisl.

Nisasta, sguk suda cOzinemeyen g bir balayicidir, isitildginda ve
karstirildiginda parcalanmaya maruz kalir. Genellikle polisakkaolarak
adlandirilan rafine gasta sprey kurutucuda uretirkil bunyelerde bglayici olarak
kullanilan daha kolay ¢6zunen birgbayicidir. Dgal recineler ise bitkilerden elde
edilmis arntilmamg maddelerdir. Pek cok tlri mevcuttur ve ticari akarsatin
alinabilir ve yiyecek durunlerinde kivamtaici olarak kullaniimaktadir. Bir¢ok
recine iyoniktir. Lignosulfatlar sulfit prosesi Kahilarak k&t prosesinden Uretilen
kompleks polimerlerdir. Bunlar 1 ve 20 g/mogidi gindaki molekuler girlikta
sodyum ve kalsiyum tuzlari olarak hazirlanmaktadir.

Tablo2.5 Seluloz Bglayicilarin Yer Dgistirebilir Gruplari (0 R).

Tir Grup Islevsellik

Suda ¢ozulebilir

 Hidroksietil 0 CH,CH,OH Naniyonik
* Metil U CHs Naniyonik
» Sodyum karboksimetil 0 CH,OCH,COONa Anyonik

* Hidroksipropil metil 0 CH,CHOHCH; Naniyonik

[0 CHs

» Sodyum alginat [J COONa Anyonik
 Nisasta, dextrin 0 CH,OH Naniyonik
Nanpolar sivilarda ¢ozulebilir

« Etil seliloz 0 CH,OCH,CHj3 Naniyonik

2.1.1.2.3 Polietilen Glikol Bglayicilar

Polietilenglikol (PEG) polimerize olmgetilen oksittir.
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HOO [CH,0 CH,0 O],0 H

OH’taki O H diger grup ile yer dgstirebilir ve R’nin CH gibi bir grup oldgu genel
formiili, RQJ [CH,O CH, O O], 0 Htir.

200-8000g/mol arasinda glgen molekuler gurliklarda ticari olarak elde edilebilir.
Dusuk molekiler girlikh olanlar isiya kayn daha kararli sivilardir. Polimerizasyon
derecesi (n) arttinda, viskozite artmakta ve yakie 1000g/mol molekiler
agirhgindaki baglayict mum gibi yumgak bir kati olmaktadir. Daha yuksek
molekiler girhikh ttrler yiksek derecede kristallenebilgi sahip mumsu katilardir.
PEG bglayici daha amorf bir kayicidir ve bglayici olarak presleme ve
ekstriizyon ile sekillendirme icin daha uygundur. PEG gayicilar saf suda
¢Ozunebilir geny agirhktaki ¢coziculerde sinirh ¢ozunugé sahiptirler.

2.1.1.3 Film Olwturan Baglayicilar

Film seklinde bglayici olarak kullanilan mumlar petrolden elde ediparafin,

bitkilerden elde edilen kandelilla, brezilya balmwme bdceklerin balmumudur.

Mikro kristalli mumlar petrolden elde edilen doysnbidrokarbonlar olarak
siniflandirilan, daha az kristalin, gicli ve hesitga parafinden daha dayaniklidir.
Bitki mumlari sert ve 85-90°C ergime noktasina gakiiz zincirli hidrokarbonlar,
eterler, asitler ve alkollerin kompleks bir kamidir. Balmumu eterler, doymuwe
doymams hidrokarbonlarin kagimidir ve 60-80°C gibi daha gliik ergime noktasina
sahiptirler. Mumlarin mekaniksel 6zellikleri direkilarak molekdller arasindaki
ikincil baglarla ilgilidir. Diz ve dallanmy hidrokarbonlar arasinda molekdller arasi

bag daha zayif, daha yungak ve plastiktir.

2.1.1.4 Coziinen vélave Edilen Baslayicilar

Polar yan gruplara sahip @ayicilar, su gibi polar sivilarda ¢6zlinmeye
egilimlidirler. Genis porlar icermeyen yan gruplara sahipgleaicilar organik
cozlculerde ¢ozundrler. Polivinil alkol ve selultgleri gibi yaygin suda ¢ozundr
baglayicilar toz olarak satin alinmaktadir ve siuregyumzca ayni noktada

eritiimelidirler. Metil sellloz sicak suya nazarsamguk suda daha ¢ok ¢ozunurdar.
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Baglayici, seramik camuruna ilave edilmeden Once cditiilebilir ve
solisyon olarak ¢camura eklenebilir yada hammaddé&ebirlikte ya karstirma
yapilip c¢cozundurilebilirler. Baayici tanelerin ¢ézinmesi molekiller arasindaki
baglanmanin Ustesinden gelmeye ghdir. Polar yan gruplu Rgayicilar su
molekdllerini kendisine ¢cekmekte ve su molekillgaglayici tanesinin igine girerek
molekdlleri  hidrate etmektedir. COzinme prosesi adataz  ygunluklu
paketlenmelerde daha hizlidir. En sdki ¢6zinUrlik sicak@inda sivi igcinde
baglayici tanelerini 1slatmak ve gamak daha sonra sicakll hizli erime icgin
degistirmek yaygin bir prosedurdur. Erimeyi ggiimek icin bazi bglayicilar ylzey
islemine tabi tutulurinorganik molekiiler bdayicilar genellikle bir prosesin igine
sulu soliisyon veya kolloidal jel olarak atilmaktad?olar olmayan yan gruplara
sahip molekiler bdayicilar polar olmayan cézlculerde erir. Seramikspsinde
kullanilan polar olmayan ggayicilar polimetil metakrilat, polivinil bitiral & etil
seltlozdur. Polietilen glikol hem vinil —C-C hem d&C-O-C yapidaki gruplari
icermektedir ve alkol ve trikloroetilen icerensitk organik ¢ozicilerde ve suda

cbzinmektedir.

2.1.2 Bglayici Molekuler Agirli g1 ve Viskozite Derecesi

Baglayicilar genellikle viskozite derecesi ve ortalarmspesifik molekiler
agirhglyla pazarlanmaktadir. Bir Bleyicinin ortalama molekuiler galigi M,
deneysel olarak osmotik basingtan, olduk¢ca yuksekeatde seyreltilmi
solusyonlarin kaynama noktasindaki yukselmederriveeenoktasindaki dgsimden
tespit edilir. Ortalama kutle molekulegidigr My, %1 konsantrasyondan daha az
seyreltiimg sollisyonun konsantrasyonunaskarskozite giminden, ¢cok hassas bir
viskozimetre kullanilarak tespit edilmektedir. ggmyici solisyonunun gdorinen
viskozitesi kolayca oOlculmekte ve c¢o6zunenglagicinin molekuler @rligiyla

artmaktadir.

2.2 Seramik Ham BinyelerinSekillendiriimesi

Belirli seramik sekillerin  yapilmasi seramik ham blnye olarak
adlandiriimaktadir. Seramik ham bulnyenin yapiimgsn cesitli - sekillendirme
yontemleri kullanilir. Bu yontemler seramik stuspgoslar icgin; asilti dokum, filtre
presleme, daldirmali kaplama yerit dokim, seramik pastalar icin; ekstrizyon ve
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enjeksiyon kaliplama ve kuru seramik tozlar igiark presleme, izostatik presleme,

haddeleme ve dekorasyon preslemes$king, 1996.

Gerceklgtirilen bu calgmada kuru presleme ve asiltt dokim yontemi ile ham

binyelersekillendirildigi icin bu iki yontem ile ilgili detayh bilgiler velecektir.

2.2.1 Granul  Presleme Yontemi ile Ham  Bunyelerin

Sekillendirilmesi

Granul presleme yontemi, yuksek kalitede seramigsdmlerin Gretilmesi igin
kullanilan temel metottuiGranil presleme yonteminin amaci homojen boyutara h
yogunluga sahip, hatasiz kompaktlar gwrulmasidir. Bglayici; puskartmeli
kurutulmu; seramikler icin kullanilan en 6nemli katki maddiesiKumar et al,
200Q0.

Granul presleme, tek eksenli yonde basin¢ uygudanyta, seramik tozlarin
oncedersekli belirlenen beluk icerisine yerlgtirildi gi prosestir. Siktirma kuvveti
genellikle sadece dikey yonde mekanik veya hidradilarak uygulanmaktadir.
Sikistirma, grantllerin ezilmesi ve siki paket dizilideki tanelerin mekaniksel
olarak yeniden datilmasi ile meydana gelmektedir. Bayici ve yalayicilar bu
yeniden daitilmaya yardim etmektedir. Kalip icerisine beslegeantller, genellikle
puskurtmeli kurutucu ile veya sprey grantlasyonhiézirlanmakta ve bu grandller
proses ilaveleri icerebilmektedirler. Preslemeleadu, % 0-4 arasinda nem iceren

granller ile yapiimaktadir.

Cssitli bosluklara, duzlemlere ve caplara sahip komplalekiller uygun
mihendislik presleme araclar ile kolaygkillendirilebilirler. Grandl presleme ile
uretilen bileenler, porselen karo, kesme takimlargltine tai, cip taiyicilar,
refrakter sensorler, refrakterler, izolatorler,dsimazlik contalari, bujiler ve yapisal
kil Grdinleridir[ McEntire, 1991 and Reed, 1995

Uretim hizi parca geometrisi ve gerekli malzemeun@ bagl olarak
desismektedir. Refrakterler ve giitme tal gibi kompleks veya buyuk bgenler

dakikada 1-15 parca oraninda Uretilebilmektedizd®mazlik contalari gibi daha
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basit ve kiigiik parcalar ise dakikada birkac ylzgdiretilebilmektedirizolatorler,
cip taslyicilar veya kesme takimlari gibi kiicik duz paacala dakikada birkag bin
oraninda Uretilebilmektedir. Presleme basinclaarall 20-300 MPa argindaki
degerler kullaniimaktadir. Yiksek basinclar ince tékrseramikler icin gerekli
olurken kil bazli malzemeler icin genellikle @ik basinclar gereklidir. Esneklik ve
disik maliyetinden dolayr granul presleme seramiklein ien yaygin olarak

kullanilansekillendirme yontemidir.
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Sekil 2.7 Granil Presleme gamalari.
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Granul presleme yontemi ijekillendirmede ¢ genekama vardir:

« Kalibin doldurulmasi
e Sikstirma

» Parcanin kaliptan ¢ikariimasi

Cift yonlu, presleme olarak bilinen, granul presénin en yaygin turd icin
presleme gamalar Sekil-2.7’de sematik c¢izim olarak gosterilmektedir. Kalibin
doldurulmasi; tozun, toz hunisindegagy dogru distk enerjili mandrel hareketiyle
kalip balugunun icine yerlgmesi ile bglamaktadir (Aama 1). Oyuk icerisine belli
hacimde toz birakildiktan sonra toz hunisi gerig&ilgnektedir (4ama 2). Ustteki
mandrel kalip bguguna girer ve siktirma balamaktadir (Aama 3). Presleme
devam ederken alt ve Ust mandrel birbiringgrdohareket etmektedir gama 4).
Sikistirma tamamlandiktan sonra, kalip @yaun icini dolduran parcada artik
sikistirma gerilimleri mevcuttur (4ama 5). Bu gerilimler, tst kalip ytzeyinegio
parcayl iten alttaki mandrel hareketi ile giderikteglir (Asama 6). Cikarma
sirasinda, parca kalinti gerilimlerin giderilmesiyerdim etmek icin geriye gou
cikariimaktadir (Aama 7 ve 8). Toz hunisi kalip ylzeyinden ¢®l@ itmek ve
donsimU tekrar bglatmak icin prosese tekrar dahil olur sgdna 9)[McEntire,
1991.

2.2.1.1 Granulasyon

Granulasyon, belli toz 0©zelliklerinin ggtirilmesi icin ince tanelerin
topaklanmasi ile daha buiyiik toz gruplarininsoiasidir. Orngin; tozlar digik kutle
yogunluguna sahiptirler, kolay akmazlar ve sdilt termal iletkenige sahiptirler.
Dogru bir sekilde granil haline getirildiklerinde ise, aynekar kolayca akar, yuksek
ve homojen bir kitle ygunluk meydana gelir. Seramik endustrisinde kulkmil
granile olmy tozlar ya toz presleme, enjeksiyon kaliplama velatriizyon gibi
sekillendirme yontemleri icin, yada kalsinasyon vestame gibi 1sil glemler icin
besleme stoku olarak kullaniimakta@i8tanley, 1991L En yaygin olarak kullanilan
granul hazirlama tekgi direkt granidlasyon ve puskirtmeli kurutucu yonitela

granul hazirlama yontemidir.
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2.2.1.1.1 Direkt Granulasyon

Toz grantller, pelet hazirlama prosesi olarak dailteedilen presleme,
ekstriizyon ve sprey grantlasyon kullanilarak (gbiiinektedir. Teknik aliiminalar,
ferritler, killer, karo bunyeler, porselen binyelergeleneksel refrakter
kompozisyonlari, katalizor destekler ve cam ergititi@a malzeme beslenmesini

iceren granuller bu yontemle hazirlanmaktadir.

2.2.1.1.2 Puskurtmeli Kurutucu ile Granul Hazirlanmasi

Seramik presleme tozlarinin Uretilebilmesi igin yaygin grandl hazirlama
teknigi puskirtmeli kurutucudur. Bu yontemle serbest dkabgrantl haline gelrgi
tozlar Uretilmektedir. Puskurtmeli kurutucuya swlb&lspansiyon beslenmektedir,
kurutma ortami isitiigthavadir. Seramik camuru ¢cok sayida damlacik olaatina
odasindaki pulvarizatbre pompalanir. Bu damlacikigzey geriliminin etkisinden
dolay! kiresekekle dongir. ince tozlar ayrilirken, kurutulnguve graniile olmg

tozlar toplanir.

2.2.2 Graniil Preslemeicin Gerekli Toz Ozellikleri

Homojen birsekilde kalibin doldurulmasi belki de granil preségmkontrol
altinda tutan en 6nemli parametredir. Bu yizden gek grantl preslemeslemi
uygun topaklanmgi tozlari gerektirir. 20-200 pm arasindaki boyugitien! tercih
edilmektedir. 20 pm’den daha kicuk boyutta taneteevcut oldgu zaman
granillerin serbest akmalari engellenmektedir. |IPnesek tozlar yiksek kutle
yogunluguna sahip olmalidir. Deforme olabilen granuller solali ve normal
kosullarda kararli olmalidir. Ayrica preslenecek tomlaminimum kalip gsnmasi

olusturmasina ve matrise ygmamasina dikkat edilmelidir.

Topaklama tekniklerinden genellikle puskdrtmeli  kurutucuercih
edilmektedir. Puskurtmeli kurutucu ile yeterli katleki malzemeyi hazirlamak igin
yigin ¢ssitli ilaveler icermektedir.

Genelde, yiin hazirlanmasindaagidaki ilaveler kullaniimaktadir:

o Dagitici: Puskartmeli kurutmadan once, gynin kati  yikleme oranini

arttirmak, ygin viskozitesini azaltmak, tozun glalmasina yardimci olmak ve



27

granullerin sekillenmesi igin gerekli olan su ihtiyacini azalmaigin
kullaniimaktadir.

* Baglayicilar: Ham mukavemeti arttirmak icin kullaniimaktadir. $teene
icin gerekli olan bglayici miktari, hem yuksek Reyici maliyetini hem de
baglayicinin yakilmasi esnasinda gdn gaz miktarini azaltmak igin mumkin

oldugunca azdir.

* Plastiklestiriciler: Baglayiclyl yumygatmak iginve toz-baglayici karsiminin
nem hassasiyetini azaltmak icin kullaniimaktadir.enN genellikle ikincil

plastiklestirici olarak rol oynamaktadir.

* Yaglayicilar: Kalip sinmasini ve tozun i¢ surtinme katsayisini azaltmak
icin kullaniimaktadir. Presleme esnasinda numunéaimptan cikariima basincini
azaltir. Yumgak mum ve polietilen glikol Qdayicilar ve plastiklgmis polivinil

alkol yaglayici etki yaratmaktadir.

* Islatma Elemani: Y1gin hazirlanmasinda, gamur reolojisinin kontrol exisi

icin kullaniimaktadir.

e KoOpUk Giderici: Yigin hazirlanmasinda c¢amur reolojisinin  kontrol

edilmesine yardim etmek icin kullani[ivicEntire,1991 and Reed, 1995

2.2.3 Granul Presleme Mekanizmasi

Granul preslemede, toz kalibin icine aktiktan aopilksek basinca maruz
kalmaktadir. Puskurtmeli kurutucu ile grantl halgnegirilen aliminanin tek eksenli

kalip icerisindeki silgtirma davramu sekil 2.8'de gortulmektedir.

Sikstirilan toz ilk dnce, siki paket yapi diizenine gegeyiksek basinclarda,
topaklarin paketlenme ganlugunu arttirmak icin plastik deformasyongsrar.
Yuksek basincta, arta kalan porlar parcalanan ¢earile doldurulmaktadir. A3
tozun por hacim dalimindaki deisiklikler ile olusan yapisal dizenlemelgematik
cizim olarak sekil 2.8'de gOsterilmektedir. Dizenleme periyodunasnda,

topaklanmg tanelerin akmasi topaklar icin tanimlagmian Coulomb akma kriteri
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ile kontrol edilmektedir. Coulomb akma kriteri icoenellikle kullanilan gtlikler

sOyledir:

T;=T; tand+ c, c=0

Topaklarin deformasyonu esnasinda, granil halindekelerin akmasi
topaklar olgturan bireysel taneler icin Coulomb akma kritere ilkontrol
edilmektedir. Bu akma kriteri icin kullanilarsittikler genellikle birlegmis tozlar
icindir, ciinkl topaklar puskurtmeli kurutucuda, leallan polimerik bglayicilar ile
birbirine balanmaktadir.Sekil 2.9'da goruldgl gibi birinci gamada granullerin
kayma ve yeniden dizenlenmesi sonucu dolggugugunun az Uzerinde bir
yogunlasma gorulmektedir. Grandller arasindaki porlar gtaigindeki partikuller

arasi porlardan ¢ok daha buyuktar.
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Sekil 2.8 Aluminanin Tek Eksenli Kalijigerisindeki Sikgtirma Davrangi.

Ikinci asamada, graniller deforme olmakta yada kiriimaktadunun

sonucunda da biyik granller arasi porlarin haaaineaktadir.ikinci asamadaki
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sikistirma icin gerekli olan basing kullanilan polimeb&slayici sisteminin segimine
baglidir. Baglayici sisteminin seriii mekaniksel 6zellikleri ile ilgilidir. Polimerin i
mekaniksel 6zellikleri, polimerin molekilegaigina, molekiler @rlik dagilimina
ve kimyasina bglidir. Baglayici sisteminin énemli bir der 6zellgi de cam gegi
sicaklgidir. Cam gegi sicaklginin tstiinde h#layici kolayca akmaktadir, cam geci
sicaklginin altinda ise polimer gevrektir. Blayici sisteminin cam gegisicaklgi,
plastiklestirici olarak adlandirilan daha giik molekuler &irlikli ilaveler ile

distrulmektedir.
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Sekil 2.9 Granil haline getirilen aliminanin tek eksenlijgagerisindeki siktirma

davragi.

Ucuincti kademe ise, deforme okngrandillerin arasindaki biiyiik porlar yok
oldugu zaman bgamaktadir ve daha buylk presleme basinci granide&i
partiktlleri daha ygun paketleme konfigirasyonuna kaymasina ve yeniden

dizenlenmesine sebep olmaktadir.
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Kiguk ve yumwak granuller arasindaki ara yuzeyler ikinga@ada artmaya
baslamakta ve grandl boyutlari homojen bir kitleyegdo ilerlemektedir. Blyik ve
sert graniller arasindaki ara ylzeyler ise lUcUrameieye kadar yol almamaktadir.
100 mikrondan bulyuk sert grandllerin bulunmasi dwoda buyidk porlar ve ara
yluzeyler sistemde kalmaktadir. Preslenmyiliizey bu durumda daha parazla,
olmaktadifRing, T.A., 1996.

2.2.3.1. Temel Sitirma Asamalari

Sikistirmanin birbiriyle b&lantili 5 gamasi vardir.

« Kalibin Doldurulmasi

» Geck Asamasinda Yeniden Dizilim
» DUsuk aks ve parcalanma

« Kitlenin sikstiriimasi

* Geri ¢gikarma

2.2.3.1.1 Kalibin Doldurulmasi

Guvenilir bir presleme yapmak icgin, tozlarin her presleme doéngisinde
dizgun birsekilde kalibi doldurmasinin g@anmasi bu yuzden akiciliklarinin ytiksek
olmasi gerekmektedir. Kiresel taneler tercih eddi@@ir ve genellikle pusktrtmel
kurutucu veya grantlasyon yontemi ile ince tozlardiaetiimektedir. Yiksek ham
yogunluk elde etmek icin, serbest boyutgdanlar tercih edilmektedir. Genellikle,
ince teknik seramikler icin, 40-200 um agahdaki topaklar tercih edilirken, glak
gerecleri ve refrakterler icin 100um-0.1 mm boyualgindaki topaklar tercih
edilmektedir. Kalibi dolduracak tozdaia miktarda ince tanelerin olmasi akmaya
engel olur ve kalibin doldurulmasinda homojenge&ieden olur. Buna ilave olarak,
ince taneler mandrel ile kalip duvarlar arasinalrkSurtinme kuvvetini, yagnayi
ve parcalarin kirllmasini arttirir. Toz icinde odiemiktarda sikstirmanin dger

asamasinda ortadan kaldirilacak olan birikimava vardir.

2.2.3.1.2. GegiAsamasinda Yeniden Dizilim

Mandrel kalip bgluguna girdgi zaman, meydana gelen hacimgigeli gi
yuksektir. Pres hareketinin hemen hemen yarisigorenin bu gamasinda meydana

gelmektedir. Uygulanan basing genellikle 10 MPa’daha azdir. Taneler daklari
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doldurmak ve paketlenmeyi maksimize etmek icin ketreederler. Preslemenin bu
ilk asamalarinda gozlemlenen, tanelerin uygulanan kuextetizorlanmalari sonucu
kaymalari ve yeniden dizilmeleri ile malzemenirgyolugunun artmasidir. Yeniden
dizilme esnasinda bazi parcalanmalarin meydanaegeie r@men, bu gamadaki

tane deformasyonu dnemliglir.

2.2.3.1.3. Bolgesel Akive Parcalanma

Mandrel hareketine devam ederken, kompakt tarafindan dkicsger bir
direng meydana gelmektedir. Deformasyon, setkna, giri bir ezilme ve granl
haline gelm§ tozlarin parcalanmasi meydana gelmektedir. Grantdirasindaki
catlaklar hala mevcuttur, fakat énemli bir parcat@nbu beluklari doldurmaya
yoneliktir. Daha buyUk taneleri kapsayan birinahéler bu gamada rol oynamaya
baslamaktadir. Tane-tane etkjlen ag1 kompaktlar boyunca kurulur. Genellikle,
taneler ya tekrar ybnlenmeye devam edecek, pa@edn ve akacak, yada
mandrellerin devam eden hareketini kisitlayacakBu gamadaki presleme
basinclari 50-100 MPa’a ylamaktadir.

2.2.3.1.4. Kitle Sikgtirma

Malzeme ve kullanilan pres tirtine ghaolarak sikstirma basinclari bu
asamada 50-200 MPa’a ylmaktadir. Basincin artmasi ile gorindr gyoluk
kademeli olarak teorik paketleme seviyelerine kaddamaktadir. Kompakt
gerilimleri bu gamada yuksektir ve ham gonluk ya ¢ok iyidir yada ¢ok kotudur.

Tozlarin hazirlanmasina goregitenektedir.

2.2.3.1.5. Geri Cikarma

Kalip bglugundan numunenin c¢ikarilmasinda, boyutsal buylime darey
gelmektedir. Bu buyimenin derecesi malzemenin w@skullanilan ilavelere ve

sikistirma basincina lgadir.

2.2.4 Tek Eksenli Presleme Problemleri

Tek eksenli preslemgleminde kagi karsiya kalinan bazi problemlegagida

verilmistir:
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* Uygun olmayan ygunluk ve boyut

» Kalip ginmasi

* Catlama

* Yogunluk desismesi

Uygun olmayan ygunluk ve boyut, preslemeden hemen sonra ham kompakt
Uzerinde yapilan basit dlcimler ile kolayca ortaykariimaktadir. Kalip @anmasi
boyutlarda strekli d@siklik gostermektedir. Kaliplar, dizenli bygekilde kontrol

edilmelidir.

Catlggin kayn&ini bulmak ise zordur. Catlak glma nedenleri, uygun olmayan
kalip dizayni, kaliptan ¢ikarma esnasinda si¢rakafip-duvar sudrtinmesi, kalip
asinmasi olabilir. Genellikle catlak, uygulanan bgsserbest birakilgl sirada veya

parcanin kaliptan ¢ikarilmasi esnasinda parcamnikeaarinda bgamaktadir.

Catlak olyumu;

 Kalip-duvar arasindaki surtinmeyi minimize etmgh yaglayici kullanarak,
» Uygun ba&layici secimi ile ham mukavemeti arttirarak,

» Kaliptan c¢ikarilma esnasindaki sigramayi miningderek,

« Ust mandrel ¢ikarilirken numune ustiindeki basikominmasi

ile 6nlenebilir.

Tek eksenli preslemede Ustesinden gelinmesi gerekealiger 6nemli problem
ise; homojen olmayan ganluktur. Ham numunedeki ganluk desisimi sinterleme
esnasinda carpiklik veya catlamalara neden olmakt#dgunluk desisiminin bir

nedeni, toz ve kalip duvari arasinda ve toz tanatasinda olgan sirtinmedir.

Homojen olmayan ham ganlugun bir diger kayn& ise toz igindeki tanelerin
topaklanmasi veya granule haldeki tozun icindekangtlerin sertlgidir. Sert
granuller daha yunyak tozlari cevreleyen bir koruyucu olacak veya {tean
maksimum presleme basincina maruz Katdian mukavemeti azaltan por catlaklari
olusacaktir. Bazen, cevreleyen toz homojen olaraksackktir, fakat sert topak
poroziteyi tutacaktir. Sert topak ganlasma esnasinda ¢evreleyen malzemeden daha

cok kucdulebilir ve gesibir por olyturabilir.
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Homojen olmayan toz yunlugunun nedeninin kalip igine tozun yuklenme
sekli ile ilgili olduguna dikkat edilmelidir. Butin prosessamalar birbiri ile
baglantilidir ve istenilen 6zelliklerde Urln Uretebdknicin proses samalari surekli
kontrol edilmelidir (Richerson, D.W., 1992).

2.2.5 Asilti Dokim

2.2.5.1 Genel

Asilti dokim, dgisik boyutlarda karmgk sekilli seramik bazli malzeme
dretiminde kullanilan ekonomik bgekillendirme yontemidir. Asilti dokiim yontemi;
seramik el sanatlari, ¢ini, pota, filtre, boru semotoru bilgenleri gibi malzemelerin
uretiminde kullanilan ¢ok gepiuygulama alanina sahip bir yontemdir. Su ile
hazirlanmg toz stispansiyona asilti adi verilir. Hazirlanaritia8nceden hazirlanan
alci kalip icerisine dokulur veya pompalanir. Alk@alibin dg@asindan gelen kilcal
emis glcu, asiltt ortamindaki sivinin emilerek filtrelilenesine ve bdylece toz
partiktllerinin kalip duvarina ygun bir sekilde paketlenerek depolanmasina sebep
olur [Schilling and Aksay, 1991].

Asilti hazirlanmasinda ve asiltt dokimuin yapilmaéaibazi noktalara dikkat
edilmesi gerekmektedir. Cok dnemli bazi temel kig sahip olmakla Rarili bir

dokim camuru hazirlanabilir. Bu temel bilgilerisdayacak olursak;

 Camuru olgturacak hammaddelerin kimyasal, fiziksel minerdoye

reolojik 6zelliklerin bilinmesi gerekmektedir.

* DO6kim camurunda olmasi istenen minerolojik yapigemuru olgturacak

olan tim hammaddelerin kimyasal Bilminden hesaplanmasi gerekmektedir.

 Camura katillacak olan suyun oraninin, fiziksel kienyasal yapisinin

bilinmesi gerekmektedir.

» DOkim camurunun litreg@rligl ve viskozitesi bilinmelidir.

e DOkim camurunu okiuran sert ve suda gdmayan maddelerin gitme

suresi ve tim camurun tane buy(@dibilinmelidir.

» Hazirlanan asiltinin kalibin i¢ tarafini doldudadeadar dokilebilir olmasi

gerekmektedir.
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» Kaba partikillerin dibe ¢cokmemesine dikkat ediliciie] Asilti icindeki

tanelerin homojen byekilde d&ilimi sgzlanmalidir.

* Aslilti, yiksek dokum hizina sahip olmahdir, fakatoses kontrolini

kaybedecek kadar hizli olmamalidir.

* Hazirlanan asilti ile, yuksek bir ham mukavemetyeogunluga sahip sglam

bir dokim elde edilmelidir.

* Maksimum yg@unlugun elde edilebilmesi icin asiltidaki kati oraninin

mimkun oldgunca yiksek tutulmasi gerekmektedir.

» Asliltinin icerisindeki kabarciklar giderildikterorsra dokim yapiimalidir.
Cunku, bu kabarciklar yuzeydgne delgi seklindeki deliklere ve i¢ bguklara
neden olmaktadir.

* Ayrica asilti, kurutma homojen yapilmgdrzaman olgan carpilma glimini

azaltan kucuk bir kuruma kiculmesiyle dokim Uretdiel

» Dokum kaliptan kolay ayrilabilmelidir.

Asiltida kullanilacak tane boyut gilami ve sekli kullanilac& seramik
sektoriine goére gemektedir. Partikil boyut dgalimi, dokimde paketleme
Ozelliklerinin belirlenmesinde gicli bir etkiye gatir [Fries and Rand, 1996].

Asilti dokim yonteminin avantajlari; kompleks gesrilere sahip Urlnlerin
sekillendirilebilmesi ve doékimde genellikle iyi blmtomojenlik sglanabilmesidir.
Fakat, seri Uretimde ¢cok sayida kaliba ihtiya¢c dimasi ve kalip 6mrintn sinirh
olmasi bu yontemin en 6nemli dezavantajlardir. @dkzamani; kullanilan asiltiya,
kalibin su emme potansiyeline ve istenen dokimnkgina ba&li olarak birkag
dakika ile bir saat arasinda gignektedir. Vakum, basin¢g ve santrifj dokim

yontemleri kullanilarak dokiim zamanini 6nemli oraadaltmak mumkundur.

Seramik  bilgenlerin  kolloidal  prosesi, BEngic malzemelerinin
homojensizigini azaltmak icin etkili bir teknik olarak gosteniistir [Fisher and
Lange, 2000]. Asiltinin viskozitesi seramik dokusiltdarinin kontrol edilmesinde

yaygin olarak kullaniimaktadir. Viskozite, asilinyogunlugunu, kalinlgini ve
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dokimde elde edilen dokim tabakasinin kalitesihkilezhektedir. Viskozitenin
ayarlanmasi ile dokim hizi ve dokim kagnlkontrol edilebilmektedir. Asiltinin
viskozitesi ve dokium parcalarinin fiziksel 6zeliil elektrolit tlri ve miktarindaki

desisiklikler ile degisebilmektedir [Ozel ve ark., 1999].

2.2.5.2 Asilti Dokium Ceitleri

2.2.5.2.1 Bealtmali D6kim

Bu dokiam tipi, belirli bir et kalinfiina sahip olacakekilde i¢i bg Urinlerin
sekillendiriimesinde uygulanir. Bu metotta dokum ikalylizeyinde olgur ve
istenilen et kalinfii sgzlandginda asiltinin fazlasi kaliptansdrn baaltilir (Sekil
2.10-a). Bealtmali asilti dokim yontemi en yaygin kullanilasilia dokim

yontemidir.

2.2.5.2.2 Kitle Dokum

Diger yaygin kullanilan asiltt dokim yontemi kitle dék yontemidir Sekil
2.10-b). Geleneksel dokim yontemlerindendir. Butgimde bealtmali asilti dokim
yontemine ¢cok benzerdir. Bu yonteminsattmali dokim yonteminden farki, kutle
halinde bir dokim elde edilene kadar dokim kalibstaekli olarak hazirlanan

asiltinin ilave edilmesidir [Schilling and Aksayd1.

Bosaltmali ve kitle asilti dokum tdrleri ¢in Kili, meisstd Grinleri ve
endustriyel porselenler gibi bircok geleneksel s®ka Grindndn Uretiminde
kullaniimaktadir.

2.2.5.2.3 Basing¢li DOkim

Bu yontem ilk kez porselen ve kargia sekilli refrakter Grinlerin
sekillendirilmesinde kullanilngtir. Kalip icindeki sivi engi oraninin artiriimasi icin
asllti Gzerine basing uygulanir. Boylelikle dokumaitarttirilms olur. Basaltmali ve
kitle dokum yontemlerinde kullanilabilir. Bu metmésincin uygulanmasina olanak
sglayan makine aksamini gerekilmaktadir. Otomatik hale getirilen ve ¢ok hizli
Uretim yapan modelleri gstirilmistir. Bu yontemde alci, gézenekli polimer bazh
(PMMA) vyada her iki malzemenin bigeni ile imal edilms kaliplar

kullaniimaktadif{Schilling, 1991]. Dger asilti dokim yontemlerine goére ilk yatirim
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maliyeti cok daha fazladir. Ancak kaliplarin 6mr@01bin adet Uriin Uretebilecek

kadar uzundur.

Sekil 2.10 Asilt dokiim yontemlerfa) Bosaltmali Dokum(b) Kitle Dékim.
2.2.5.2.4 Vakumlu D6kim

Geleneksel olmayan bir dokim yontemidir. Basingkidnden farki; kalibin
dis duvarlarina vakum uygulanmasididygulanan vakum sayesinde dokim hizi
arttinlmis olur. Vakum dokum ozellikle, komplekgekillere sahip ¢cok gbzenekli

refrakter izolasyon malzemeleringekillendirilmesinde kullanilir.
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2.2.5.2.5 Santriftij DOkim

Bu yontemde kalip merkez ekseni etrafinda hizladddilmektedir. Bu
donis paketlenmeyi ve dékim parcasinin et kagnh arttirmaktadir. Bu yontemde
kullanilan kaliplarin gozenekli olmasina gerek ywktCeaitli metal ve plastik

malzemelerden Uretilebilmektedir [Schilling and Aks1991].

2.2.6 Ylzey Kimyasli ve Reoloji

Partikul yluzey kimyasi asiltt dokim prosesinde dindxin faktordur, ¢inki
asllti reolojisi, dokim hizi, ve mikroyapinin getiesi tizerinde 6nemli etkilere sahip
olan itici kuvvetleri ve partikiller arasi etkgieni dizenlemektedir. Yuksek kati
icerigine sahip dgik viskoziteli stispansiyonlar hazirlanirken yuzeynyasinin

kontrolU asilti dokimiin en 6nemli gerelditiir [Schilling and Aksay, 1991].

Reoloji, malzemenin akve deformasyon 6zellikleri ile ilgilenen bir bilair.
Reoloji, ygin hazirlanmasi ve dokim esnasinda, asiltinin akiaaranginin
belirlenmesinde ve dokim tabakasinin yapisal kergiiklerinin tanimlanmasinda
oldukca 6nemlidir [Keller, et al, 1997]. Reolojikdlikler ve dokim hizinin beyaz
drnlere etkili bir dékiim prosesinin uygulanabilinggn 6zel bir dnemi vardir
[Staneva, 1996]. Plastik, gida, kauguk, tekstil sezamik gibi bircok endustride
arinun uygunlgu, reolojik 6zelliklerin kontroluyle dgerlendiriimektedir. Reolojik
Olcimler bir maddenin fiziksel ve kimyasal Ozelékl ile ilgili bilgi verirler.
Viskozite, elastiklik, akma noktasi vb. 6zellikleeolojik 6zelliklerdir. Toz esasli
seramik dokimsiemlerinde ¢gunlukla ¢ok ince tozlarql pm) kullaniimaktadir ve
bu nedenle ylzey kuvvetlerinin proses performanémemli etkisi bulunmaktadir.
Sekillendirme o6ncesi yiksek kati icgne ve yeterli davragikararliligina sahip
tozlar istenmektedir.

Seramik asiltilar1 genellikle ¢ok bjlenli ve kompleks yapidadirlar. Seramik
tanecikleri genellikle kolay polarize olabildiklerigin tanecikler arasi g¢ekim
kuvvetleri cok etkindir ve bu da topaktaanin (floklgma) olymasina yol acar.
Elektrolit ve polimer ilaveleri tanecikler arasikil&uvvetleri ve taneciklerin asilti
icindeki da&ilimini 6nemli 6lcide etkiler. Porselen sispandigonin reolojik

davrang! farkli elektrolitlerin etkisi altinda oldukca giemektedir.
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Onemli bir reolojik Ozellik olan viskozite, bir giém uygulandginda
maddenin akmaya kari¢ direnci olarak tanimlanmaktadir. Herhangisirn akmaya
zorlandginda, birbirine bgl iki katman arasinda strtinme meydana gelir. (Biine
kuvvetine bgl olarak, katmanlarin birbiri tGzerinden kaymasolayisiyla sivinin
akmasi icin uygulanmasi gereken kuvvet miktarn d&sd. F kuvveti altindaki bir

sivinin kayma gerilimit) asagidaki formille hesaplanabilir.

7= F.(Kuwvet) / A.(Alan) = 7.(-dv/dy) (1)

Yukaridaki denklemde dv/dy; kayma orani ygViskozite Katsayisi olarak

adlandirilir.

Sivilar Gg dgisik akis karakterine sahiptirSekil 2.11). Cgu sivi Newtonyan
yani ideal sividir. Bu tdr siviya bir kayma gerilimygulandginda hemen akmaya
baslar ve aks uygulanan kuvvetle dou orantilidir.ideal sivilara en guzel 6rnek
sudur. Newtonyan sivilarin viskozitesi sabittir.6fAdoplastik sivilarda ise kayma
gerilimi arttikca viskozite dier ve sivi incelir (shear thinning). Psoydoplastik
davrang dokim camurunun iyi deflokile edilmemesineglbaolarak zayif bali
topaklar olgtugunda gorilur. Dilatan sivilarda psoydoplastik siuri tersine kayma

gerilimi arttik¢a viskozite artar.

Psoydoplastik

Newtonyan

Kayma gerilimi

Kayma oram

Sekil 2.11 Sivilarda gortlen aktipleri.
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Birbirlerine ba&li molekil ve tanecik dizileri iceren sivilarda isskma
hareketinin bglamasi i¢in belli bir akma gerilimi gerekir. Bu tgvilara ‘bingam

sivisI’ denir. Ketcap bingam sivilara 6rnek verilieb

Bir asilti icerisindeki taneciklerin konsantrasyomrttirildginda tanecikler
birbirlerine daha yakin hale gelirler ve aralarikidgtkilesimler sanki asilti hareketsiz
birakilms gibi, bir yapi olgmasina neden olur. Yuksek kati igame sahip seramik
asiltilan genellikle kaymaya Bl incelme akg hareketine sahiptirler. Yani tanecikler
arasi kuvvetler tarafindan gturulmus olan bu yapilarin kirilmasi nedeniyle kayma

orani arttikca viskozite gar.

Tiksotropi zamana g bir etkidir, yani asilti durgan birakildginda zamana
bagll olarak viskozitesi artar. Tiksotropik gka akma orani daha yiiksek gerilimler
uygulandginda c¢ok belirgin bir bicimde artar ve viskozitesel Uygulanan kuvvet
kesildiginde ise viskozite tekrar artar. Tiksotropi genetttikim camurlarinda ve
anizotropiksekil yapisina sahip partikil iceren suspansiyoratdha fazla goruldr.
Tiksotropik camurlarda dokim tabakasinin gecirgemliiksektir. Buna bgi olarak
tiksotropi, yiksek dokim hizlarina vesidilt yogunlukta dokiime neden olur. D6kim
camurlarinin  hazirlanmasinda kullanilan elektrolitri ve orani, kullanilan
hammadde Ozellikleri ile de bigerek, dokiim camurunun az ya da ¢ok tiksotropik
olmasina sebep olmaktadir. Cok tiksotropik dokumnudari, bgaltmali dékiimde
kaliptan akmadiklari icin geri baltma esnasinda buyuk sorun cikarirlar. Kicuk
kaliplarda kuvvetli sallama ile zor da olsa tikepirbozulabilir ve kalipta kalan fazla
camur bealtilabilir. Fakat blyuk boyutlu, gar kaliplarda bu glem olanaksizdir.
Tiksotropiye sahip olmayan dokiim ¢camurlari da kdgip icerisinde ¢ok zor kalinlik

alirlar. Bu nedenlerle dokim ¢camurlarinda tiksoitnopvarligl az da olsa gereklidir.

Reopeksi de zamana gba bir etkidir. Tiksotropik davragin tam tersidir.
Akiskanin viskozitesi sabit kayma hizinda artan zamiaagh olarak artar. Bazi
suspansiyonlarin tiksotropik jefimesi, 0.03 mikrondan daha buyuk partikillerin
varliginda ¢ok daha yayalarak gekir. Eger siispansiyon ¢ok yayalarak sarsilirsa
yada ritmik hareketler uygulanirsa jel glamu daha hizli olur. Reopeksi daviani
tiksotropi gorilen batin suspansiyonlarda gorilrbdye Ancak partikdl sekl
yonlenmg ise titrgim sonucunda reopeksi ggbilir. Bu durum yav@ kuvvet

uygulandginda plaka seklindeki kil partiktllerinin paralelsekilde yonlenmesi
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sonucunda gorulir. Seramik suspansiyonlarinda ksopa onemi, ¢camur dokim
problemlerinin ¢6zimunde tahmin edilenin Gzerinde®azi kil stspansiyonlari
normal kagullar altinda tiksotropik davragigosterirler, fakat bu sispansiyonlarda
suyun atilmasiyla birlikte reopeksi gorulir. Somugtenmeyen diik yogunlukta

blanyeler olgur.

Aslltt dokim slemlerinde asiltinin  kalibi  muntazam olarak doldasm
istendginden bingam akitercih edilmeyen bir davragtir. Newtonyan aka sahip
bir asilti ise uygulanan tum kuvvetlerde dokime amkserdgi, kalibin en kiguk
ayrintilarini dahi buttnayle doldurgu, tiksotropi nedeniyle agekilde bgaltmalara
yol acmadg ve optimum dokim oranlarina gfaasina katki sgadigl icin tercih
edilmektedir. Bu nedenle seramik proseslerindeakulian basit sivilar newtonyan

sivilardir.

Newtonyan bir sivinin belirli bir sicaklik arginda viskozite dgisimi Esitlik
(2) ile hesaplanabilir:

n=A.exp.(Q/R.T) 2)
A ve Q siviya 6zgii sabitlerdir. (su icin A=1.25X1@/R=1970 K)

Bir asiltinin viskozitesi ) asiltlyr olgturan sivinin viskozitesindem)()

blyuktar.
nr=ndm=1+25f1", 3

f ', = Asllti icerisinde dalmis taneciklerin hacimsel orani.
2.2.7 Asiltt D6kim Mekanizmasi

Dokum; asilti icerisindeki suyun asiltidan uzaktdmasi igcin su emme
kabiliyetine sahip g6zenekli kaliplarin kullangdibir islemdir. Kalip icindeki asilti

ile kalip ylzeyi arasindaki basing yaflaolarak kilcal emme basincina (RBitr.

P=So.Coy 4)

Yukaridaki Laplace gtliginde S kalibin 6zgll yuzey alans, suyun ylzey

gerilimi vey temas acisidir ( Kalip yuzeyi ile su tamameniigig icin Cosy=1 ).
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Alci kalip icindeki suyun kilcal emme basinci; snyyilzey gerilimine ve
kalibin 6zgul yuzey alanina #a olarak 0.03-0.1 MPa arginda dgismektedir.
Asilti dokim genellikle ince duvar kaligina &15 mm) sahip tretimlerle sinirhdir.
Bunun sebebi dokim asiltisi ile kalip arasindakirdlik direncten kaynaklanan
dokim hizi Gzerindeki sinirlamalardir. Proses patagterinin dokim hizi
Uzerindeki etkileri filtrasyon tekgi kullanilarak agiklanabilir. Bu teknikte homojen

kesit alanina sahip sgtrilamaz bir dokim kaling temel alinmgtir.

0 %
E.° -E -
e-Es s &.E., _ 2pt (5)
nne.(na, +a.)

n=——7—— (6)

Bu ssitlikte, E; dokim tabakasinin kaligl, t zaman P filtrasyonu etkileyen
toplam ba5|ng,ES°t=O’da siispansiyon - hava ara yuzeyinin konumufilEasyon

esnasindaki sispansiyon — hava ara yuzeyinin konggkalip icindeki filtre hava

ara yuzeyinin konumuwy asiltinin viskozitesi¢ asilti icindeki katinin hacimce orani,

n kitle denge orang, dokim kalibinin bguk orant, g; dokiim katmanin hbguk
orani a, dokim kalibinin 6zgdl hidrolik direncig,, dokim katmaninin 6zgul
hidrolik direncini ifade etmektedir. Yukaridaki ddemlerde €, & ve acnin
degerlerindeki azalmaR ve c'nin degerlerindeki arty dokim hizini artirir [Schilling
and Aksay, 1991].

2.3 Ham Binye Karakterizasyonu

Fabrikasyon yada sonraki prosegaraalarinda carpiklik ve ham blnyenin
catlamasi gibi problemler meydana geisei, fabrikasyondan sonra seramik ham
binyenin karakterizasyonu 6énemlidir. Bggmada ham blnyenin karakterizasyonu
paketleme ypunlugu, tane boyut dalimi, balayici da&ilimi ve anizotropik tane
yonlenmesinin homojerdi ile ilgilidir. Ham btnye 0zelliklerinin homojersi gi
kurutma, bglayicinin uzaklgtirlmasi ve sinterleme esnasinda carpiklik ve
catlamalara neden olmaktadir. Bu sonradasamiicatlama ve carpikliklarin nedenini
anlamak icin ham binye homojetiiin karakterizasyonu kesinlikle gereklidir. Her

ne kadar sinterleme veya kurutmaya kadar bu prdblemrtaya c¢ikmasa bile
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yogunluk, kitle kimyasi ve l@ayici miktari numuneden kesitler alinarak kontrol
edilmelidir. Ayrica her bir kesit mikroskop altindzcelenerek paketlenme catlaklar
yada tane yonlenmeleri olup olmadikontrol edilmelidir. incelemelerde ne tir
mikroskop kullanilacgy seramik parcalarin Uretilmesinde kullanilan tenial
boyutuna bghdir. Mikron alti seramik tozlardan alan ham binye icin taramal
elektron mikroskobu (SEM), daha buyik tane boyutlariceren geleneksel
seramikler icin ise optik mikroskop kullanilir. T@ayonlenmesi de X-ray pigddet
oranlari ile olculebilmektedir. Por boyut ghmi ise tane boyutu, tane boyut
dagihmi, paketlenme ygunlugu, tane yonlenmesi ve glayici miktari hakkindaki
bilgileri birlestiren bir teknik olan civa porozimetresi ile Olcigitedir. Sonug
olarak, bu metotla ham biinye homojengiriin bircok nedeni ortaya c¢ikmaktadir
[Ring, 1996].
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3. MATERYAL VE METOD
3.1 Giris

DusUk kil icereceksekilde formilize edilen anortit-bazli beyaz sergmin,
distk kil iceriginden kaynaklanan ve endustriyel uygulamalar icigu@d kabul
edilen ham mukavemet gerinin arttiriimasi icin binyeye organikgdtayicilar ilave
edilmesi, bu bglayicilarin ham mukavemet lizerine etkisi ve optimhaglayici-ham
mukavemet igkisinin kurulmasi bu ¢cajmanin temel amaci idi. Bu amacla secilen
ve ticari olarak satilan birkac¢ gigik organik b&layici blinyeye d&sik oranlarda
ilave edildi ve bu bunyelerden seramik Uretim td&jilerinden 6nemli olan iki
metot, aslilti dokim ve granul presleme, ile teshumoeleri dretildi. Bu numuneler

uzerinden ham mukavemetggeleri tespit edildi.

Bu bolumde hammaddelerden ve onlara uygulananaamlik islemlerinden
baslayarak, granul presleme ve asilti dokiim yontemieist numunesi hazirlanmasi
icin surddrtlen prosessamalari ve proses karakteristiklerinin belirlenmedsi
kullanilan test metotlari ile numuneler Uzerindacge&lsstirilen testler hakkinda

ayrintili bilgiler verilecektir.

3.2 Kullanilan Hammaddeler, Baslayicilar ve Ozellikleri

Bu calsmada anortit-bazli beyaz seramik blnyeyi stltmak (zere

kullanilan hammaddeler ve 6zelliklegagida belirtildigi gibidir.

3.2.1 Volastonit (Ca0.SiQ)

Endustriyel bir mineral olan volastonit, g kalsiyum metasilikat olarak
tanimlanir (CaSig). Volastonitin teorik bilgimi % 48.3 CaO ve % 51.7 Sjden
olusur. Fakat dgada kalsiyumun yerine demir, manganez yada magnezie
bulunyu da olabilir. Uriin mukavemetinin artmasi ve tekirpn karolarda pime
suresinin 6nemli oranda azalmasina imkan vermdastanit kullanimi ile binyede
sglanilan gelmelerden bazilaridir. Bu cghnada volastonit kullanimi, anortit
kristali olusturmak tzere gerekli olan CaO kagnalmasindandir. Saf halde beyaz
lifsi gorinimde olan mineral, gdi safsizliklar nedeni ile gri ya da kahverengnk

kazanabilir. Bu cajmada, Eczaciga Doga Mineral Sirketinden temin edilen ve
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ortalama tane boyutu 21 pum olan FW 325 kalite ithallastonit kullanilmgtir.

Kullanilan volastonite ait spesifikasyon bilgil@ablo 3.1’de verilmytir.

Tablo 3.1FW 325 Kalite Volastonitin Spesifikasyonlari

Mineral Dagilimi

Kimyasal Analiz

Fiziksel Ozellikler

Volastonit: %85-90
Kalsit :max. %3
Kuvars :max. %3
Diger silikatlar: %4-8

Ates kaybi: max. %1.2
FeOs3 : max. %0.25

CaO :%43.2+0.7
SiO; : %52.0+1.0
Al,0O3 : %1.0

MgO :%1.0
Na,O ‘max. %0.2
K20 :max.%0.2

Sekil : Ignemsi
Ozgiil Agirh g1: 2.9 kg/dnd
Mohs Sertligi : 4.5-5.0
%10 cozeltide pH:10-11
Gen. Kat.mm/°C :7x10°

ErgimeSicaklig:1390-1410°C

Sekil 3.1’de  kullanilan volastonit hammaddesindddeeedilen ve kullanilan

hammaddenin volastonit minerali ofglinu gdsteren xsini kirinim indis deseni ve

¢6zUmuU gorialmektedir.

Intensity [cps)

i - 1
0 - A

20.000

Peak data

29-0372 | ca si 03
Wollastonite-1A, syn

l |

R !

il ol Lt g bard o L o

N

Sekil 3.1 Volastonitten elde edilmix-1sini kirinim indis deseni.
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3.2.2 Alimina (AlL,O»)

Bu calsmada Eczacilga Doga Mineral Sirketinden temin edilen ve ortalama
tane boyutu 7.5 pm olan HTM-30 kalite ithal alumikallaniimsstir. Kullanilan
aliminaya ait spesifikasyon bilgileri Tablo 3.2'de tozdan elde edilen gosteren x-

1sin1 kirinim indis deseni ve ¢ozun$ékil 3.2’de verilmitir.

Tablo 3.2HTM-30 kalite aliminanin spesifikasyonlari.

Madde HTM-30(%)
SIO, 0.020
Al,O3 99.5
TiO; 0.007
FeO3 0.020
Na,O 0.3
Ates kaybi 0.12
BET Yiiz.Aln (nf/g) 1.0
Rutubet (%) 0.005

Intensity [cps)

Peak data ‘

43-1484 Al2 03 C
Corundum, syn ’

Sekil 3.2 HTM-30 kalite aliminasindan elde edikx-1sini kirinim indis deseni.
3.2.3 Kuvars (SiQ)

Bu calgmada biunyedegiitilmems halde kullaniminin yaninda yine biinyeye
katilmadan once 90 saate kadar varagiste 6gutme zamanlarindagatildikten
sonra kullanilan kuvars SS 600 Kkalitesindedir vezdeédalr Doga Mineral
Sirketinden temin edilmgtir. Ogutme §lemi alumina bilya iceren giitlicu

degsirmende ya 6gltme seklinde gercekligirilmistir. Kuvarsin silika icei %99
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olup FeOs; empdlrite icegi ise % 0.05 duzeyindedir. Kullanilan kuvars

hammaddesinden elde edilensxar kirinim indis deseni ve ¢ozuntiekil 3.3'de

verilmistir.

Intensity [cps)

Peak data

46-1045 Si 02
Quartz. syn

Sekil 3.3 Kuvarstan elde edilmix-1sin1 kirinim indis deseni.

3.2.4 Magnezya

Magnezya kayna olarak 4MgCQ.MgOH,.5H,O kimyasal formilasyona
sahip Merck (Almanya) tarafindan Uretilen magnezyhidroksi karbonat kimyasali
kullaniimistir. MgO orani % 40-45 civarlarindadir ve icggidempurite miktari ¢ok
disUk ve saf bir malzemedir. Kullanilan magnezyayaarnpozisyon bilgileri ve x-

Isint kirinim indis deseni ve ¢ozumu sirasiyla TabBveSekil 3.4’de verilmitir.

Tablo 3.34MgC0;.MgOH,.5H,0’a ait kompozisyon bilgileri

Madde Orani (%)
MgO 40-45
Klorit <0.05
Demir <0.04

Kursun <0.002
Sulfat <0.3

Kalsiyum <0.75




47

Intensity [cps]

0 A J.\ﬂ’\&; _ /’/\WMJ\ me

20.000 4.

Peak data
| | N | 1]

25-0513 Mg5 (C 0314 (|0H)2 .4H I
Hydrnnlagnesitr

L I T i l‘ |l L

Sekil 3.4 Magnezyum Karbonattan elde edigniisini kirinim indis deseni.

3.2.5 Killer

Bu calsmada hazirlanan binyelerde her bir tUrUggleshg avantajlardan
yararlanmak veya dezavantajlari minimize etmek igka farkh tarde kil
kullaniimistir. Kullanilan bu killer standart porselen c¢inik{E.C.C) ve Ukrayna
kaynakli topak Kili (ball clay) dir. Topak kili yi#ek oranda titanyum dioksit (TH#D
ve demiroksit (Fg03) icermektedir. Cin kili ise daha az metal saf&iah icerir.
Kullanilan killerin kimyasal kompozisyonlari ve naral icerikleri sirasiyla Tablo 3.4

ve 3.5’de ve killerden elde edilen gni kirinim indis desenlef§ekil 3.5 ve 3.6'da

verilmistir.
Tablo 3.4Killerin Kimyasal Kompozisyonlari.
Oran (%)
Madde Standart Porselen Cin Kili Ukrayna Topak Kili
(English China Clay) (Watts Blake Bearne)
SIO, 48,0 49,0
Al;,03 37,0 34,0
TiO, 0,02 1,3
Fe03 0,65 1,6
CaO 0,07 0,3
MgO 0,3 0,3
NaO 0,1 0,2
K.O 1,6 1,2
Ates Kaybi 12,5 12,0
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Tablo 3.5Killerin Mineral icerikleri.

Oran (%)
Mineral Standart Porselen Cin Kili Ukrayna Topak Kili
(English China Clay) (Watts Blake Bearne)
Kaolinit 70,4 61,92
Serbest Kuvars 25,57 21,77
K-Feldispat 1,8 13,16
Digerleri 2,23 3,12
0 A - MM&:{!W A LA AL %mj\
Peak data ‘
14-0164 Al2 Si2 05 (O H }4 I
Kaolinite-1
1 I A Codl e i atidded o ’

Sekil 3.5 Standart porselen ¢in kilinden elde edigndiisini kKirinim indis deseni.

w
%
o/‘/\j\ AHMKWMMAJ\AA A LA
am o aom

Peak data ;
| L | !
29-1488 Al2 Si2 05 [ O H )4
Kaolinite-1Nd
!
46-1045 §i 02 *
Quartz, syn
| L L I
26-0911 (K .|H3 0 ) a12 Si3 Al 010 I
T11itp-2M#t
I Il Ll i | L | 1

Sekil 3.6 Ukrayna topak kilinden elde edilgx-1sint kirinim indis deseni.
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3.2.6 B&layicilar

Baglayici ilavesini iceren deneysel gahalarda DuramaX Akrilik Emdlsiyon
baglayicilardan Duramax B-1007, Duramax B-1000, DurarBal002 ve Duramax
B-1020 kullaniimgtir.

Poliakrilik emulsiyon bglayicilar sulu  polimerin  kullanima hazir
dispersiyonudur. §Siz kimyalarindan dolayr bu polimerler, farkli seik
sekillendirme metotlarinin gerekliliklerinin rgteriye uyarlanmasina izin verecek
sekilde cok geni araliktaki 6zellikleri splamak icin uyarlanmgtir. Sekil 3.7 akrilik

polimerlerin genel yapisini gostermektedir.

R=H, CH
R'=H, CH;, CH,CH,

Sekil 3.7 Akrilik Polimer Yapi.

Akrilik polimerlerdeki R ve R gruplar dgisebilmektedir. Akrilik kimyanin
zenginlginin cogu R gruplarinin dgismesiyle meydana gelmektedir. Bu gruplarin
degistirilmesi cam geg sicaklgl, pH, hidrofobiklik ve ylzey ile etkigm gibi
polimer 6zelliklerinin kontrol edilmesine izin veaktedir. Monomer kagimlarinin
kullaniimasi ile butin bu 6zellikler 6zel uyguldaraicin ayarlanabilir. Akrilik
polimerler toz, sulu solisyon olarak yada gkn akrilik balayicilar ile sulu

emulsiyon olarak kullanilabilir.

3.2.6.1 Duramax" B-1007

DuramaxX™ B-1007 seramik hk#ayici, seramik biinyelerin ham mukavemetini
arttirmak icin kullanilan yuksek molekilergidiga sahip akrilik bazli polimer

emdulsiyondur. Dier su bazli malzemelerden farkli olarak , Duramax0B7
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seramik bglayicinin nem ile dasme hassasiyeti ¢ok fazla glelir. Diger
baglayicilara gore dtik viskoziteye sahip olmasindan dolayi, yiksek kgrikli
camurlarin hazirlanmasinda kullanilabilir. Durana2007 bglayici iceren hurdaya
ayrilmis seramik binyeler yeniden acilarak asilti halingmigen kullanilabilir.
Tablo 3.6’da Duramax B-1007 seramik gteyicinin tipik fiziksel 0zellikleri

verilmistir.

Tablo 3.6 DuramaxX™ B-1007 bglayicinin tipik fiziksel 6zellikleri.

Tipik Fiziksel ve Kimyasal Ozellikleri

Gorinim Sutli beyaz sivi
Kimyasal D@asi Akrilik Polimer Emuilsiyon
Toplam Kati Orani % 37
Cam Gegi Sicaklp 36°C

(hesaplanan)
Yogunluk (25°C’ de) 1.04 g/ml
Viskozite Brookfield 70

(mPa.s 25°C’ de)

Ph (25°C’ de) 6.5

Sinterleme sonrasi kalinti <%0.14 (hava)

3.2.6.2 Duramax" B-1000

DuramaxXx™ B-1000 seramik h#ayici ham mukavemeti arttirmak ve seramik
binyelerin elastikiyetini gedtirmek icin sulu bir emulsiyondur. Duramax B-1000
seramik bglayici serit dokimde sikifii veya plastisiteyi ayarlamak icingdir daha
distk veya daha yuksek cam gesicaklgina sahip Duramax seramik ghayicilar
ile karstirilabilir. Bu seramik bglayici seramik tozlar ile kagtuirildigi zaman ¢ok az
kOpuk olwturur ve, dger su bazli malzemelerden farkli olarak, nem ilgigee
hassasiyeti oldukca diikttir. Duramax B-1000 seramik gayici kullanima hazir su
bazli emulsiyon olarak satilir ve gik viskozitesinden dolayi yiksek kati icerikli

camur hazirlanmasinda kullanilabilir.
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Tablo 3.7 DuramaxX™ B-1000 bglayicinin tipik fiziksel 6zellikleri.

Tipik Fiziksel ve Kimyasal Ozellikleri

Gorinim Sutlh beyaz sivi
Kimyasal Dgasi Akrilik Polimer Emiilsiyon
Toplam Kati Orani % 55
Cam Gegi Sicaklpi -25°C

Yogunluk (25°C’ de) 1.05 g/ml
Viskozite Brookfield 110
(mPa.s 25°C’ de)
pH (25°C’ de) 9.5
Sinterleme sonrasi kalinti <%0.40 (hava)

3.2.6.3 Duramax" B-1020

DuramaX™ B-1020 balayici seramik parcalarin ham mukavemetinin
arttinlmasi icin kullanilan sulu bir emulsiyonduRiger su bazli malzemelerden
farkli olarak, DuramaX’ B-1020 seramik kgayicinin nem ile déisme hassasiyeti
cok diguktur. Diger balayicilara gore daha dilkk viskoziteye sahip olmasindan
dolay! yuksek kati icerikli seramik camurlarinireldlanmasi icin kullaniimaktadir.

Tablo 3.8 DuramaxX™ B-1020 bglayicinin tipik fiziksel 6zellikleri.

Tipik Fiziksel ve Kimyasal Ozellikleri

Gorunim Sutlh beyaz sivi
Kimyasal Dgasi Akrilik Polimer Emiilsiyon
Toplam Kati Orani % 43
Cam Gegi Sicaklpi 29°C

Yogunluk (23°C’ de) 1.08 g/ml
Viskozite Brookfield 50-1000 cP
(cP, 60 rpm)
pH 8.3-8.9
Sinterleme sonrasi kalinti %0.41 (hava)

DuramaX™ B-1020 bglayici yiksek ve diilk plastisitelerde seramik
binyelerin preslenmesi icin oldukca uygundur. Mukesh derecedeki plastiklik
ozelliklerinden dolayr DuramaX B-1020 balayici ham mukavemetten 6diin
vermeden yumgak ve sikgtirilabilir puskartmeli kurutulmg grandller dretebilir. Bu
baglayici ile elde edilen yuksek kalitedeki granilietkili bir proses icin gerekli

Ozellikleri s&lamaktadir. Ayrica bu tgayici sofra Urlnleri icin puriizsiiz ve hatasiz
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yiizeyler de Uretmektedir. Duramax B-1020 bdlayici iceren hurdaya ayrilmi
seramik bunyeler yeniden acilarak asilti halindeden kullanilabilir.

Tablo 3.9'da Duramd¥ B-1020 balayicinin ézellikleri ve sgladigi yararlar
verilmektedir.

Tablo 3.9 DuramaxX™ B-1020 bglayici 6zellikleri ve sgladigi yararlar.

Ozellikler Faydalar

PUrlzsuz yuzey Yuksek kaliteli sofra trtnleri

Temiz baglayici uzaklatiriimasi | Daha beyaz seramik Urtinler

Sivi form On ¢6ziinme gerektirmez

Yeterli ham mukavemet Buk hurda orani

Yuksek ham ygunluk Dsik su emme; yuksek sinterleme
mukavemeti

Kiresel granuller Hizli granil afive yiksek kalite

Dusuk viskozite Yuksek kati icerikli camurlar; yuksek
oranda puskurtmeli kurutucudan ik

3.3 Hammaddelere Uygulanan On Islemler ve

Karakterizasyonu

Arzu edilen seramik bilnyeler hazirlanmadan oncewyéyi oluturan
hammaddelerin tane boyutlagekillendirme sirasinda iyi bir tanecik paketlenmesi
sgilamasi icin gerekli gitme, @utme/ kargtirma klemleri yapilms, istenilen
boyutlara ulalip ulasilmadgini kontrol etmek icin tane boyut gimlari
Olctlmistar. Hazirlanan kagimlarin toz ygunluklar dl¢uldikten sonra binyelerin

hazirlanmasina gecilgtir.

3.3.1 Hammaddelerin Karstirma/ O giitme Islemleri

Homojen yapida bir seramik toz kaminin elde edilmesi icin anortit bazl
beyaz vitrifiye seramik bunyesini afwran hammaddeler uygun miktarlarda
tartilarak @uttct bilyali dgirmende sulu ortamda katriimistir. Karistirma
/6gutme klemleri icin kullanilan bilyalar 10-20 mm capindaikgek y@unluklu
sinterlenmg alimina bilyalar olup, 1 kg.lik toz kammi icin yaklgik 900 gr distile su
ve 800 gr. bilya kullaniingtir. Kullanilan dgirmen ise 1600 VS-A tipinde Pascal
Eng. Ltd/England yapimi olup 1 kg. ve 5 kg.lik pdes @utlcu kaplara sahiptir.
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Karistirma/@gtitme sleminin ardindan kagim plastik kaplara dokilerek 105°C
sicaklktaki etivde 1-2 giun sireyle kurutuktuw. Kurutma glemi sonrasinda ezilen
seramik tozu, asiltida kullaniimak Gzere 355 um TMSA5 mesh) elek araina
sahip paslanmaz celik elekten gecirilerek olasaktgnmalar giderilngtir. Grandl
hazirlanmasi icin ise 355 pum (ASTM-45 mesh) ve R8O (ASTM-60 mesh) elek
aralgina sahip elekler ile grandl haline getiriktmi.

Bu ¢alsmada kuvars tane boyut@gminin ham mukavemet ve ham gnluk
Uzerine etkisini ¢cagmak icin biinye kompozisyonu ayni kalmgdeti ile kuvarsin
ogutilme zamanini  degstirerek farkl binyeler hazirlanguir. Tablo 3.8'de

hazirlanan bu binyeler ve bu bunyelere verilen &ogbriulmektedir.

Tablo 3.10Kuvarsin @utilme zamanina 34 olarak hazirlanan binyeler ve kodlari.

Ogutulmemi kuvars kullanilarak hazirlanan binye | NER 1-CQ

24 saat gutulmis kuvars kullanilarak hazirlanan binyeNER 1-MQ

45 saat gutulmis kuvars kullanilarak hazirlanan binyeNER 1-SQ

72 saat gutulmis kuvars kullanilarak hazirlanan biinyeNER 1-72Q

90 saat gutulmis kuvars kullanilarak hazirlanan binyeNER 1-VFQ

3.3.2 Tane Boyut Dgilim Olgiimii

Kullanilan hammaddelere uygulanagiutme, kagtirma/giutme slemlerinin
ardindan tane boyut kicultmgeminin ne duzeye ugaaginin kontrol edilmesi ve
tane boyut dalimi olgtimistir. Olgiim icin Malvern Instruments Mastersizer

2000 cihaz! kullantimgtir.

Oputtlmis tozun o6lgcime hazirlanmasi igin distile su icedsinhomojen
dagihmi sagslanmstir.  Olgiim  sonuclarindaki olasi hatalari  minimum zelje
indirmek i¢in @utulmis toz, su kagiminin icerebilecg olasi topaklanmalari
gidermek icin ultrasonik titggmli banyoda 15 dakika sireyle kgrriimistir. Daha
sonra Ol¢cim icin hazirlanan kamdan pipet yardimi ile cihazin gerektgdmiktar

kadar alinarak, dlciim cihazinin sulu dlcim beslémesine ilave edilngtir.
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Cihaz tamamen bilgisayar kontrolli gatiaktadir. Olgiim icin gerekli olan toz
miktari ekranda gorulmekte ve ilave edilen toz imktcihaz tarafindan surekli
kontrol edilmektedir. Yeterli miktarda toz ilavesiyapildginda &l¢im
baslatilmaktadir. Cihaz sahip olgu matematiksel moduller yardimi ile tane boyut
dagihm hesabini yapabilmekte ve sonuglari grafik vestatistiksel dokim olarak
vermektedir. Her bir tane boyut glami 6lcimda igin cihaza uger olgim yaptirigmi

ve bunlarin ortalamasi alingtr.

3.3.3 Toz Ya@unluk Olgiimii

Kuvarsin @utilme zamanina lga olarak hazirlanan kaimlarin toz ygunluk
Olcimleri, 25 ml. lik hacme sahip pikonometragiseleri kullanilarak
gerceklatirilmi stir. Her bir kargim igin G¢ adet dlgimin ortalamasi tozgyaluk
degeri olarak kabul edilngtir. Olguim igin kullanilacak pikonometrgiselerinin
gercek hacim deerleri distile su ile doldurularak belirlengtir. Yogunluk dlgimuine
pikonometresiselerinin darasi alinarak fanmstir. Daha sonraiselerin her birine
yaklasik 2.5 gr kurutulmsg seramik tozundan konulngtur. Vakumlu desikatér icinde
seramik tozlarinin aralarindaki gdoklar giderildikten sonrgiseye seramik tozunun
Uzerini kapatacak kadar distile su eklegtmive vakum glemine tekrar 15-25 dakika
kadar devam edilrgiir. Vakum kleminden sonrasiseler tamamen distile su ile
doldurulmy ve a&izlari, merkezinde kucuk bir delik bulunan tapa kigpatilarak
fazla suyun diari ¢ikmasi sganmstir. Deneyin son gamasi olarakise ve icergi
tartiimistir. Deney sirasinda elde edilengdder aitlik 3.1’de verilen formulde

uygun olan yerlere konarak tozgunluk deserleri hesaplanngiir.

W, ™ WA (3.1)
V* _ W3 B Wz
L.,

P.=

p= Toz ygunlugu (gr/cnt)

psi= Su yaunlugu (yaklaik 1 gr/cnt)

V*= Sisenin hacmi (cr)

w,= Bos sise+tapa girh g (gr)

w,= T0z numune iceregise+tapa girlh g (gr)
ws= Toz numune igeregise+tapat+su@rhg (gr)
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3.4 Seramik Binyenin Hazirlanmasi

Ayni kompozisyona sahip seramik biinye hem kurslpree ile hem de asilti
dokim yontemi ilesekillendirmede kullanilngtir. Bu ylizden kuru presleme ve asilti
dokim icin gerekli gutme/kargtirma slemlerinden sonra uygulanan kurutngeemi

ile elde edilmg seramik tozlarindan granil ve asilti hazirlagimi

3.4.1 Granul Hazirlanmasi

Elde edilen seramik bunye laboratuartlarinda grantl haline getirilgtir.
Kurutma glemi ile elde edilmy blinyeyi olgturan seramik toz olasi topaklanmalarin
giderilmesi icin plastik kak yardimi ile ezilmgtir. Endustriyel uygulamada
puskirtmeli kurutucu ile okurulan ve kuru presleme ikekillendirme icin gerekli
olan % 5 nem dgerinin ve uygun granieklinin salanabilmesi icin seramik tozlara
pulvarize su uygulanmive spatula ile ezilerek uygun grars@kli kazandirilimgtir.
Hazirlanan granullerin benzer boyutlara sahip olngas grandller 355 pm (ASTM-
45 mesh) ve 250 pm (ASTM-60 mesh) elek &rah sahip eleklerden gegcirilgwe
bu iki elek arasinda kalan graniller preslenmeka&iz&m homojendi sagglanmasi
icin sizdirmaz plastik torbalarda toplagtm. Bu iki elegin Ustiinde ve altinda kalan
granuller tekrar ezilmglerdir. Bu slem tim granuller ayni elek arginda kalana
kadar devam edilrgiir. Baglayici iceren grantllerin hazirlanmasinda ise,dtice
asilti hazirlanngi icerisindeki kati miktarina gére $layici ilave edildikten sonra
laboratuar ortaminda kurutmaya birakgtm Karisim kuruduktan sonra aygekilde

granul haline getirilmtir.

3.4.2 Asilti Hazirlanmasi

Asiltilarin hazirlanmasi igin Oncelikle asiltidakati miktarina bgi olarak
belirlenen miktarda distile su tartilghr. 355 um (ASTM-60 mesh) elek agaha
sahip bir paslanmaz celik elekten gecirilen seratoddan belirlenen miktar kadar
tartiimis ve mekanik kastirici altina yerlgtirilen su iceren behere yaga
karistinlarak ilave edilmgtir. Asiltinin icinde hava kabarciklarinin kalmamagn
karistirma yapilirken ayni anda asiltlyl iceren behéesimli banyoda tutularak
icindeki kabarciklarin uzakgarilmasi sglanmstir. Seramik camuruna kearili

dokim elde edilmesini geamak icin yeterli algkanhgi verebilmek amaci ile
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Acumer 9420 elektrolit ilave ediltir. Kullanilan elektrolitin karakteristikleri Tabl
3.8'de verilmitir.

Elektrolit asiltiya suda @atilmis ¢Ozeltiler halinde ilave edilrgtir. Elektrolit
hesaplanan miktarda distile su iceren behere ilkedderek manyetik kagtirici

Uzerinde yaklgtk yarim saat ¢ozuUndurUlngiir.

Tablo 3.11Acumer 9420 elektrolitin karakteristik 6zellikleri

Karakteristik Ozellikleri
Gorinim Aclk
Kimyasal dgasi Polikarboksil
Cins Sodyum tuzu
Ortalama molekiler@arlik (Mw) | 3500
Toplam kati orani (%) [42.5
pH (25°C) (B
Kutle yogunluk (25°C) M.3
Viskozite Brookfield (mPa.s 25°C)400

3.5 Mukavemet Olcim  Cubw@u  Numunelerinin
Hazirlanmasi

Degisik sartlarda hazirlanan bunyelerirgiene mukavemet davrag grandl
presleme yontemi ilgekillendirilen dikdortgen kesitli numuneler ve a&sdiokiim
yontemi ilesekillendirilen silindirik numuneler olmak tzere ikyri cubuk numune
Uzerinden cagtimistir. 7 mm x 75 mm x 4 mm dikdortgen kesitli mukawrmlgiim
cubuklar hazirlanan granullerfiekil 3.8’de gosterilen celik kaliba yegteilmesiyle
ve Carver marka hidrolik preste preslenmesgglallendirilmistir.

Presleme basinci olarak 30, 45, 60, 80 ve 100 hbH2anclar uygulanrgiir,
fakat yapilan deneylerde 6zellikle presleme basstarak endustriyel uygulamalarda

ulasilabilecek pratik dger olan 30 MPa lizerinde daha ayrintili gahistir.

Silindirik kesitli numuneler ise yapilacak olanligmaya gore belirlenen
Ozellikteki asiltilaringekil 3.9'daki al¢i kaliplara kalibin icini tamamelolduracak
sekilde dokulmesiyle elde edilgtir. Asiltidaki su, kalip duvarlarindaki gézenekler

tarafindan emildikge azalan asiltiya tstten iladnas, bu sleme kalip §zina kadar
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Sekil 3.8 Mukavemet dlciminde kullanilacak dikdértgen kesitbuk numenelerin

hazirlanmasi igin kullanilan kalip.

Sekil 3.9 Mukavemet dlgcimiinde kullanilacak silindirik cubukmuneler icin
kullanilan algi dokum kalibi.
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tamamen dolacakekilde devam edilmgtir. Kaliplar, dokim parcalarinin kurumasi
ve kalip cidarlarindan rahatca ayrilabileggkilde ¢ekilmesi icin yakkak 1 gece
boyu bekletilmgtir.

3.6 Ug-Nokta EBme Deneyi ile Mukavemet Olgim

Degisik sartlarda hazirlanan ve ¥onluklari hesaplanan numunelerin ham
mukavemet dgerleri ASTM-C/1161-90 standardina uygun olarak iokta e€me
deneyi ile tespit edilmgtir. Bu islem icin Instron 5569 Model Universal Test
Cihazina bgli Gi¢ nokta gme duzeng (Sekil 3.10) kullaniimgtir. Olgiim sirasinda
Uc-nokta gme deney dizegandeki alt ceneler arasindaki mesafe dikdortgeritlkes
numuneler icin 50 mm, silindirilgekilli numuneler icin ise 60 mm’dir. Yukin

uygulanma hizi 1 mm/ dakika olarak sectimi

Numunenin kirildgi andaki maksimum yuk, kirllma yuka olarak aligme
dikdortgen kesitli numuneler icin numune boyutlarda icerensekildeki bilgiler
Esitlik 3.2’de, silindirik sekilli numuneler icin ise ftlik 3.3'de verilen formulde
yerine konularak ham mukavemet gdderi hesaplanmtir. Bu hesaplamalar
bilgisayar kontrolli olarak c¢alan cihazdaki yazihim tarafindan olgim sirasinda
gerceklgtirilmi stir.

i

Sekil 3.10Uc¢ nokta gme dizeng.
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Her yapilan deney i¢in 10 adet numune kiglme bu dgerlerin ortalamasi o
sartlar icin @me mukavemet geri olarak kaydedilnstir.

3F.L )

T

Tma= Maksimum kirilma mukavemeti (MPa)
F= Kirllma noktasindaki maksimum yuk (kg)
L= Alt ¢ceneler arasi mesafe (mm)

b= Cubuk gerigi (mm)

h= Cubuk kalinig (mm)

QC.F I::
Tmax = 3 (33)
R

Tma= Maksimum kirilma mukavemeti (MPa)
F= Kirllma noktasindaki maksimum yuk (kg)
L= Alt ¢ceneler arasi mesafe (mm)

R= Numune c¢api (mm)
3.7 Yagunluk Olcuimi

Kaliplardan cikarilan silindirilsekilli dokiim gubuklari ettivde 80°C sicaklikta
105 dakika kurutulmy boyutlari ve girliklan olculdikten sonra dlik 3.4'de

verilen formul yardimiyla ham yanluklari hesaplanrgtir.
pP=-= (3.4)

p= Yas yogunluk (gr/crr)

m= Dokum parcasiningaligl (gr)
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r= Dokim pargasinin ¢api (cm)
h= Dokum parcasinin boyu (cm)

Presleme ilgekillendirilen dikdortgen kesitli numunelerin onluk dl¢cimleri
ise yapilacak deneye gore ya kaliptan c¢ikar ¢cikyaada etlivde gerekli sicakliklarda
kurutulduktan sonra yapilgtir. Ardindan gagidaki formdl ile ham ygunluklar
hesaplannstir.

p=—= (3.5)

p= Ham yaunluk (gr/cnd)
m= Dokum parcasiningaligi (gr)
a= Numune kalinf (cm)
b= Numune gesligi (cm)

¢c= Numune boyu (cm)

3.8 Fourier-Transformu Kizil Otesi Spektroskopisi

45 saat gutulmis kuvars iceren kompozisyona (NER1-SQ)igik oran ve
cesitlerde balayici ilave edildikten sonraekillendirilen numunelerde seramik-

polimer etkilgiminin daha detayli incelenebilmesi icin FT-IR amayapiimstir.

Numuneler tzerinden infrared analizi Dynamic Ahggnt FT-IR Spektrometer
Bio-Rad 175 C marka cihaz kullanilarak yapsgtmi

Numuneler Uzerinden FT-IR analizi yapilabilmesnjgincelikle numunelerin
icindeki 6lcim sonuclarini etkileyebilecek fazlaysno giderilmesi sglanmstir. Bu
amagcla, numuneler bir gece 105°C’deki etiivde tutstor. Numune (Uzerinden
analiz yapilabilmesi i¢cin her numuneden 1 mg. aaka200 mg. KBr ile birlikte
havanda guzelce ezilgiir. Daha sonra bu karmdan bir miktar alinarak Graseby

Specac marka preste 10 ton presleme basinci uyguesk olturulmustur.
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Hazirlanan disk, numune tutucuya ystilddikten sonra cihazin numune tutma
bdlmesine yerlgirilmistir. Numunenin yerlgirildi gi bélmedeki atmosfer kontrol

edildikten sonra analiz Batiimistir.

Kizil 6tesi simasi, iki demete ayrilmakta ve demetin biri velsiiornekten
geciriimekte, fakat bir demetin ghrinden daha uzun bir yol izlemesi
sazlanmaktadir.iki demetin birlgtiriimesi, demetteki her dalga boyu tarafindan
olusturulan girsim aglarinin toplami olan bir gigim agi verir. iki demet arasindaki
fark sistematik olarak destirilirse, girisim aglari da dgiserek sima yollar farkina
bagli olarak deisen ve detektdrde kaydedilen bir sinyal spluurlar. Bu amagla
Michelson interferometresi kullanilir ve elde edilsinyallerin kaydi interferogram
olarak adlandinlir; bu nedenle yontem interferamkekizil Otesi spektrometresi
olarak da bilinir.interferogramin Fourier transformasyonu ckimiiii spektrometreye
baglanms bir bilgisayarda yapilir ve kizil 6tesi spektrurbanzersekilde dalga

boyuna sgurma kaydedilir.

FT kizil 6tesinin pek ¢ok Usttnlukleri vardir. Hialga boyunu tek tek taramak
gerekmedii icin spektrum birka¢g saniyede kaydedilir. Yarile prizma veya
kullaniimadg! icin yiksek ayirmali bir spektrum elde edilir;nyabzetle hiz ve
duyarlik acisindan FT kizil 6tesinin belirgin bisti@nligt olduzunu belirtmek

gerekir.
3.9 Viskozite Olgimi

Viskozite dlgumleri icin NER-1SQ karmi kullanilarak hacimce %30, %32.5,
%35, %37.5 ve %40 kati icerikli asiltilar hazirlagim. Asilti hazirlanmasi igin
oncelikle 50 gr. toz ve hesaplanan miktarda disilehassas terazide tartigtm.
Hesaplanan miktardaki distile su icerisine 50 gramik tozu mekanik kagtirici
yardimiyla topaklgmaya engel olmak icin kademeli olarak ilave edgtimi Tozun
ilavesi tamamlandiktan sonra kam yaklgik 5-10 dakika sire ile ultrasonik
karistiricida kargtiriimis ve viskozite 6lcimleri BROOKFIELD viskozimetrese v

buna uygun kic¢ik numune dlgcim adaptori kullanilgexigeklstirilmi stir.
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Viskozite dgerindeki dgisim Brookfield RVT model viskozimetre cihazi ile
tespit edilmstir. Viskozite Olgim duzerg sekil 3.11'de gorilmektedir. Viskozite
degerleri yaklgik 15 ml. asilti kullanilarak 21 nolu spindel ile2, 4, 5, 10, 12, 20,
30, 50, 60 ve 100 RPM spindel donme hizlarindabiverl dakika strecekekilde

Olculmistar.

Farkll kati iceriklerinde hazirlanan fakat elektrdavesi icermeyen asiltilarin
viskozite dlguimleri tamamlandiktan sonra, % 40 igarikli asiltiya kademeli olarak
elektrolit ilave edildikten sonra viskozite olcumgapilarak optimum elektrolit
miktari tespit edilmgtir. Daha sonra bu optimum seviyede elektrolit égeasiltilara
secilen baglayici caidi ilave edilip viskozite olcimleri gercelkdérilmistir. Bu
calisma ile bglayici ilavesinin asiltinin viskozite davraniizerine etkisinin tespit
edilmesi hedeflenmgiir. Bu c¢alsmadan sonra [gayici ilavesi ile asiltinin
viskozitesinin yuksel@i durumlarda asiltiya tekrar elektrolit ilave edigir. Yine
busartlar altinda da viskozite 6lgimleri gercekielmi stir.

Sekil 3.11Viskozite 6lcim dizerge
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3.10 Mikroyapi incelemesi

NER 1-SQ kagimindan elde edilen Bkyici icermeyen numuneler ile farkli
baglayici iceren numunelerin mikroyapilari taramabktton mikroskobu (SEM) ile
incelenmgtir. Mikroyapilarinin incelenebilmesi icin mukavettestine tabi tutulmu
numunelerden kirik ytzeyini icerecgékilde SEM numunesi alinarak karbon iceren
tutkalli yapstirici ile aliminyum numune tutucu tzerine ystildmi stir. Numuneler
Uzerine iletkenlik sglamasi agisindan gumipasta surulerek 8'er dakikolaron-
SC7610 Sputter Coatermarka kaplama cihazinda altin kaplagtmi Hazirlanan
numunelerPhillips XL 30 SFEG marka taramali elektron mikroskobu ile (SE)

ikincil elektron dedektori kullanilarak 2-5 kV’degelenmstir.
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4. DENEYSEL BULGULAR VE TARTI SMA
4.1 GIRIS

Bu bdlumde, yeni gaitirilen anortit bazli vitrifiye seramiklerine orgin
baglayici ilavesinin ham mukavemeti Uzerine etkisinbelirlenmesi amaciyla
gerceklgtirilen ve 3. bolumde tanimlanan deney metotlarydgoilan 6lctimlerden

elde edilen sonuglar ve bu sonuclar hakkindaki ydawa yer verilecektir.

Bu bolimde ilk 6énce farkli kuvars tane boyutunaigakarsimlarin farkh
presleme basinglari ikekillendiriimeleri ile elde edilen ham mukavemensolari,
ikinci asamada uygun kuvars tane boyutunun saptanmasigdigilderanlarda cgtli
baglayici ilaveleri yapilarak ham mukavemetin direkinka ve etlvde farkl sicaklik
ve zamanlarda kurutulmasi ile elde edilen ham meiket sonuglari sunulacaktir.
Uclincii aamada ise asilti dokiim yontemi giekillendirilen numunelerin uygun kati
icerigi belirlendikten sonra l@ayici ilaveli ve ilavesiz hazirlanan asiltilariiskozite

ve ham mukavemet sonuglari ile uygulanatediest sonuglari sunulacaktir.

4.2 Toz Yagunluk Olciim Sonuglari

Calsmada kullanilan gitilmems kuvars (NER-1CQ), 24 saatgid@ulmuis
kuvars (NER-1MQ), 45 saatgttilmis kuvars (NER-1SQ), 72 saatgi@ulimis
kuvars (NER-172Q) ve 90 saagliitulimis kuvars (NER-1VFQ) ile hazirlanan
kompozisyonlarl olgturan seramik toz kammlarinin y@unlugu Tablo 4.1'de
verilmistir. Her bir kargim icin bulunan dgerler ¢ farkli 6lgim sonucunun

ortalamasinin alinmasi ile elde edigtmi

Tablo 4.1 Kuvars tane boyutuna gla olarak hazirlanan kammlarin toz ygunluk

Olgum sonuclari.

Kari sim Adi Toz Yogunlugu(gr/cm?®)
NER-1CQ 3.00
NER-1MQ 3.17
NER-1SQ 3.32
NER-172Q 3.38
NER-1VFQ 3.43
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4.3 Tane Boyut D&ilimi Olgim Sonuglari

Granul presleme ilgekillendirilen numunelerin ham mukavemet ozellikiar
arggtirilmasi icin hazirlananan bunyelere alimina véastonit Ureticiden temin
edildigi halde, kuvars ise farkli zamanlardgitildikten sonra ilave edilgterdir.
Alimina ve volastonitin sahip olduklari tane boyagilimlarina ait grafiklerSekil
4.1’de verilmektedir. Volastonite ait ortalama tém®yutu 21 um olarak, aliminaya
ait ortalama tane boyutu ise 7.14 um olarak tesgiimistir. Hazirlanacak bunyede
iyi bir partiktl paketlenmesinin elde edilebilmeégin partikillerin kaba, orta ve ince
taneli olmak tzere farkli tane boyutlarinda olngesekmektedir. Volastonit minerali
sahip oldgu tane boyut dalmi ile kaba, alimina ise orta tane boyutlu

siniflandirmasina girmektedir.
11 e
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M
(%)
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o
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o1 1 10 ~ 100 ~ 1000 3000

(L]

%01 o1 —— 10 TR
PARTIKUL TANE BOYUTU (um)
Sekil 4.1 (a) Ogutilmemi Aliminanin Tane Boyut Galimi.
(b) Ogutilmemi Volastonitin Tane Boyut Galimi.

Anortit bazli vitrifiye seramik blnyesine ilave ileth kuvars hammaddesi
ureticiden temin edilgi halde kaba taneli bir boyut g&mina sahipti ve kuvars tane
boyutu dgisiminin ham mukavemet @eimi lzerine etkisinin ¢ajilabilmesi icin

farkl zamanlarda giitme slemlerine tabi tutulmgtur. Ostitme zamaninin kuvarsin
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ortalama tane boyut deri (zerine etkisi Tablo 4.2'de gorilmektedirgitbme
isleminin tane boyut dalimi Gzerine etkisiSekil 4.2'de acikca gorulmektedir.
Ogutilmemi kuvars ortalama 17,35 um tane boyutuna sahip kendeer 90

saatlik sulu §itmeden sonra ortalama 4.6 um’ye kadandigtdr.

Tablo 4.2 Ogiitme zamaninin kuvarsin ortalama tane boyutu Uz etiisi.

Ogutme zamani Ortalama tane boyutu
(saat) (Hm)
0 17.35
24 8.23
45 8.07
72 6.82
90 4.61

%,01 01 1 10 100 1000 3000
PARTIKUL TANE BOYUTU (um)

Sekil 4.2 Oguitme zamaninin kuvars tane boyugidiani izerine etkisi.
(— 6gutulmems kuvars, — 24 saat gutiimis kuvars,— 45 saat guttlmis kuvars,

— 72 saat gutulmis kuvars,— 90 saat gutulmis kuvars).

Bunyeye ilave edilen Ukrayna topak kili ve Supeanstart kilinin tane boyut
dagihmi ise olgulemenstir. Cunku Killer yapisi itibari ile yaprakimsekillidir yani;
yuksek dgerde bir genilik/kalinhik oranina sahiptir. Killerin kuresekekilli
olmamasi, lazerli 6lcim teknikleri ile elde ediledane boyut dalimi sonuclarinin
hatall olmasina neden olabilecektir. Genelde killemikron alti tane boyut
dagihmina sahip olduklari bilinmektedir. Bu yuzdennyaye ilave edilen killer

kicuk tane boyutlu siniflandirmasina girmektedir.
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Farkli zamanlarda giitilen kuvarslar ile hazirlanan binyelere homojén b
karisim elde etmek Uzere 3’er saat karma/@Gutme glemi uygulandiktan sonra
elde edilen ortalama tane boyutlari Tablo 4.3'deilmektedir. Kuvars @glutme
zamaninin binyenin tane boyutgdani Uzerine etkisi iseSekil 4.3'de acikca
gorulmektedir. Bunyeyi olkiuran tozlarin bir kismi mikron alti boyutta
merkezlenirken, ¢ier bir kismi ise ortalama 8-10 pm tane boyutunda
merkezlenmgtir. Bu da Furnass [1928] tarafindan ileri suUr@ddu tzere

sekillendirilmis Grtinde iyi bir partikil paketlenme eldesi icin d@p bir durumdur.

Tablo 4.3 Farkh kuvars gitme zamanina lga olarak hazirlanan kasmlarin tane

boyut da&ilimlari.

Karisim adi Ortalama tane boyutu (um)
NER-1CQ 7.97
NER-1MQ 6.80
NER-1SQ 6.30
NER-1-72Q 6.15

NER-1-VFQ 5.80

e o

(%)

o~ = N w B~ O ;O

=3
=

o1 1 10 100 1000 3000
PARTIKUL TANE BOYUTU (jim)

Sekil 4.3 Kuvars @utme zamaninin bunyenin tane boyugitleni tzerine etkisi.
(T NER 1-CQ, NER 1-MQ, NER 1-SQ,— NER 1-72Q— NER 1-VFQ)

Asilti hazirlanmasinda ise; kaba taneli partikiilespesifik graviteden dolayi
olasi dibe ¢cokme olayini minimum dizeye indirmek ikaba ve orta tane boyutlu

olan alimina 24 saafg@tulerek tane boyutu 5.53 um’ye, ve volastonitkeatrolli
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Kuvars kayngl olarak ise kuru preslemede yuksek ham mukaveroetictarini
veren 45 saatgitilmis kuvars kullanilmgtir. Alimina ve volastonit mineralinin

gerekli @&utmelerden sonra elde edilen tane boyuildalari Sekil 4.4'de

verilmektedir.
(a)
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PARTIKTIL TANE BOYUTU (jim)

Sekil 4.4 Asilti hazirlanmasinda kullanilan (a) Alimina @jlastonit mineralinin

tane boyut dalimi.

4.4 Ham Mukavemet Olgiim Sonugclari

Bu calsmanin konusu olan ve yeni ggiiilen anortit bazl vitrifiye serandin
ham mukavemet gerinin ne olacgnin ve proseste yapilan ggkliklere bagli
olarak nasil dgstiginin tespit edilebilmesi igin farklsartlarda hazirlanan binyeler

Uzerinden ham mukavemet geleri dlctimigtir. Ham mukavemet sonuclari hem
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granul presleme ilgekillendirilmis hem de asilti dokim yontemi gekillendirilmis

numuneler Uzerinden elde ediktmi.

4.4.1 Granil Preslemeile Elde Edilen Ham Mukavemet Ol¢iim

Sonuglari

Granul presleme yontemi ilgekillendirilen numunelerde ilk olarak binyenin
baglayici ilavesi yapilmags durumdaki ham mukavemetinin hem presleme
basincina b#i olarak hem de bunyeye ilave edilen farkh taongui dailimlarindaki
kuvarsin gutilme zamanina lga olarak nasil dgistigi incelenmitir. Sekil 4.5’de
hazirlanan bunyelerin farkl presleme basinglakndeam mukavemet davrami
gorulmektedir. Kuvarsin gitme zamaninin ham mukavemet uzerindeki etkisini
mukavemet sonuclarinin elde edfiidsaptanmytir. Bunun nedeni 45 saagiitme ile
elde edilen kuvarsin bunyeye ilave edilmesi vepatdusu tane boyut dalimi ile

binyenin dger bilesenleriyle iyi bir tanecik paketlenmesi @amasi dolayisiyla

olabilir.
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Sekil 4.5 Farkli basinclarda preslenen biunyelerin ham mukat@in blinyeye

katilan kuvarsin giitilme zamanina Iga olarak deisimi.
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Ogutme zamani ne olursa olsun presleme basinciih bkarak paketlenmenin
artmasi ile ham mukavemetin agttisaptannytir. Bu etki Sekil 4.6'da agik¢a
gorulmektedir.Sekil 4.6 incelendiinde kuvarsin gitilme siresinin 45 saate kadar
artmasi ile ham mukavemet artmakta 45 saatin Ustiselmukavemette belirgin bir
azalma meydana gefdligorulmektedir. Granil presleme bunyeleri igin ugdkuvars
Ogutme sartlarinin  belirlenmesinden sonra ham mukavemetiahad fazla
arttirllabilmesi amaciyla organik @ayici ilaveli ham mukavemet o6lcumleri

yapiimstir.
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presleme basincinagaolarak deisimi.

4.4.1.1 Duramax™ B-1007 Balayicisinin Ham Mukavemet

Uzerine Etkisi

45 saat gutulmds kuvars iceren NER-1 SQ kaimlarina %2’'den %9’a kadar
DuramaX" B-1007 bdlayicisi ilave edildiinde elde edilen ham mukavemet
sonugclariSekil 4.7 ve 4.8'de gorulmektediSekil 4.7’de goruldgu gibi 30 MPa

presleme basincinda direkt kirma sonucunda hamveukeat sonuclarinda énemli
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Sekil 4.7 Farkh miktarlarda DURAMAX B-1007 kgayicisi iceren bunyeye test
oncesi farklisartlarda kurutmaslemi uygulanmasi veya uygulanmamasinin

ham mukavemet tizerine etkisi.
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Sekil 4.8 Farkli miktarlarda DURAMAX B-1007 kgayicisi iceren binyenin ham

mukavemetinin presleme basincinglbalarak degisimi.
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bir arts gozlemlenmengtir, fakat numunelere 30°C'de 3 saat kurutma
uygulandginda direkt kirmaya gore belirgin bir grtmeydana gelngtir. %2-9
baglayici miktarlarinda direkt kirma ile 0.62-1.12 MA@am mukavemet elde
edilirken 30°C’'de 3 saat kurutma uygulagidda 1.11-2.56 MPa arasindaggen
ham mukavemet gerleri elde edilmitir. %9 balayici ilave edilip direkt kirilan
numunenin ham mukavemet gei, blnyeye sadece %?2 gdbayici ilave edilip
30°C'de 3 saat kurutma uygulanmasi ile elde edham mukavemet gerine
denktir. Farkli miktarlarda Duram&% B-1007 bdlayicisi icerecek sekilde
hazirlanan numuneler 80°C’'de 3 saat kurutulduktki.83-5.73 MPa, 80°C’'de
gece boyu kurutulduklarinda ise 1.98-6.09 MPa adssidgisen ham mukavemet
deserlerini s&lamislardir. Direkt kirma ve 30°C’de 3 saat kuruttukisonra kirma
ile elde edilen sonuclara gore dikkateselederecede artan ham mukavemetler elde

edilmitir.

80°C’'de 3 saat kurutmadan sonra yada gece boyrkadan sonra elde edilen
ham mukavemet sonugclari arasinda énemli bir fakturo Dolayisiyla en az 80°C’
de 3 saat kurutma minimum @ayici ile gerekli ham mukavemetinganmasi icin

yeterlidir.

Duramax" B-1007 balayicisi icin %3 bglayici kullanilarak ham mukavemet
Olcimleri 5 farkh presleme basincinda numune kazarak daha detayli
calisiimistir. Maliyet acisindan %3 Bkyici uygun oldgundan optimunsartlar bu
baglayici miktarinda belirlenmgtir. Sekil 4.9 incelendiinde %3 bglayici ile
endustriyel uygulamalar i¢cin de uygun olan 30 MPeesfeme basincinda
sekillendirilen numuneler, 80°C’de gece boyu bekiiitien sonra test edildiklerinde
2.5 MPa ham mukavemete sahip olduklar belirlgtimiBu da sinterleme 6ncesi
numunenin zarar gormesini engellemek icin yetatlidiyni sonu¢ 60 MPa'da
sekillendirilip 80°C’de 3 saat kurutulduktan sonestt edilen numuneler ile de elde

edilmitir.

Sekil 4.10’'daki ham ygunluk grafginde ise presleme basincinin artmasi ile
ham y@unlugun arttgi en yiksek ygunlugun direkt kirma igin hazirlanan
numuneler ile elde edilgi tespit edilmgtir. Bunun nedeni numunelerin herhangi bir

kurutma glemine tabi tutulmadiklari icin yaolmasindandir.
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Sekil 4.9 %3 DURAMAX B-1007 bglayici iceren bilinyeye test oncesi farkli
sartlarda kurutmaslemi uygulanmasi veya uygulanmamasinin ve presleme
basincinin ham mukavemet Uzerine etkisi.
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Sekil 4.10 %3 DURAMAX B-1007 bglayici iceren bunyeye test oncesi farkli
sartlarda kurutmaslemi uygulanmasi veya uygulanmamasinin ve presleme
basincinin ham yiunluk tzerine etkisi.
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Dolayisiyla ham ygunluklari 80°C’de kurutulanlara gore oldukca yik#elB0°C’de
gece boyu kurutulan numunenin hamgyolugu 3 saat kurutulana goére daha
yuksektir. Bu ham ygunluk grafikleri ile ham mukavemet grafiklerini
inceledgimizde yiksek ham mukavemet vegymlugu elde etmemiz igin yiksek
nem iceren numuneler hazirlayip bunlarin test ezBimle ytksek ypunluk ve
mukavemet elde edebilegmiz anlgiimaktadir.

4.4.1.2 Duramax™ B-1007 ile Duramax" B-1000 Balayicilarinin

Kari stirilarak Kullaniimasinin Ham Mukavemet Uzerine EtKisi

Organik bglayici tretici firmanin katalog bilgilerinde Durami B-1007
baglayicisinin Duramax™ B-1000 ile ksmrilarak kullanilmasi ile daha olumlu
sonugclarin elde edilebilegeyéniindeki bilgiler dgrultusunda bu caimada da bu
iki baglayicinin bir kargimi kullaniimstir. Baglayicilar bunyeye ilave edilmeden
once @irlikca %75 Duramax™ B-1007 ve %25 Duramax™ B-10f@ninda
karistiriimislardir. Bu bglayici karsimi daha sonra %2-8 arasind&igen oranlarda
binyeye ilave edilmglerdir. Farkli miktarlarda Duramax™ B-1007/1000 ikan
baglayicisi iceren binyelere test dncesi fagitlarda kurutmaslemi uygulanmasi
veya uygulanmamasinin ham mukavemet lzerine eflekil 4.11'de verilmstir.
Karisim balayicisi iceren binyelerden Uretilen numunegekillendiriimelerini
takiben hemen test edildiklerinde, gteyici oranlari arttirilmy olsa dahi, ham
mukavemet dgerlerinde belirgin bir ar§i gbzlemlenmemgtir. Fakat numuneler test
oncesi bir kurutmaslemine tabi tutulduklarinda ve bu kurutmgeminin sicaklik
derecesi arttinlggnda ham mukavemet gerlerinde belirgin bir ar§is6zkonusudur.
Bu arts miktari ba&layici orani ile lineer bir ifiki gostermgtir. 80°C’de 3 saat tutulan
numuneler ile 80°C’de gece boyu tutulan numuneleaim mukavemet davramda

belirgin bir fark gézlemlenmerstir.

Duramax™ B-1007/1000 karm bgslayicisi iceren bunyelerden farkli
presleme basincinda Uretilen ve test edilmeden @@€'de 3 saat kurutulan
numunelerin presleme basincinaglbaolarak ham mukavemet davraniSekil
4.12'de goriulmektedir. Presleme basinci vegldaci miktari artttkca ham
mukavemette artmaktadir. Ham mukavemetteki en dieliarts %4'ten fazla

baglayici iceren numuneler 100 MPa basing altindalgneginde elde edilmtir.
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Sekil 4.11 Farkh miktarlarda DURAMAX B-1007/1000 karm baslayicisi iceren
blnyeye test dncesi farkhrtlarda kurutmaslemi uygulanmasi veya

uygulanmamasinin ham mukavemet tzerine etkisi.
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Sekil 4.12 Farkh miktarlarda DURAMAX B-1007/1000 karm baslayicisi iceren
binyenin ham mukavemetinin presleme basinagia darak deisimi.
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Sekil 4.11 ve 4.12 detayl incelergiide, Duramax™ B-1007/1000 keim
baglayicisi iceren binyelerin ham mukavemet dagram; ba&layici miktarina,
presleme basincina ve kurutmalemlerine bgh olarak deisiminin sadece
Duramax™ B-1007 k#ayicisi iceren blinyelerin ham mukavemet dawsraaibezer
oldugu, fakat Duramax™ B-1000 pkayici ilave edilmesi ile daha giik ham
mukavemet dgerleri elde edildii saptanmytir. Bu etki, farkli miktarlarda
Duramax™ B-1007 ve Duramax™ B-1007/1000 am baslayicisi igeren
bunyelerin 80°C’'de gece boyu kurutulduktan sonran haukavemetin hgayicl
miktarina bgli olarak deisiminin kasilastirildigl Sekil 4.13'deki grafikte acikca
gorulmektedir. Duramax™ B-1007 glayici ile daha yiuksek ve daha lineer birsarti
sahip ham mukavemet davranelde edilmgtir. Bu calsmada elde edilen sonuglar,
baglayici Ureticisi firmanin tavsiye egii gibi baglayici kargimi kullanmaktansa, tek
tip baslayici kullanmanin anortit bazl vitrifiye seramikinyeleri icin daha avantajli
oldugunu go6stermektedir. Tek tip $layict kullaniimasi proses kolagh ve

ekonomikligi ydoninden daha faydali olabilecektir.

—— DURAMAX B1007 B
-=— DURAMAX B1007-1000 ]

HAM MUKAVEMET (MPa)

BAGLAYICI MIKTARI (%)

Sekil 4.13 Farkh miktarlarda DURAMAX B-1007 ve B-1007/1000atsim
baglayicisi iceren blinyenin 80°C de gece boyu kurutki@h sonra ham

mukavemetinin bgayici miktarina bgl olarak dgisimi.
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4.4.1.3Duramax  B-1002 Balayicisinin Ham Mukavemet Uzerine
Etkisi

Blnyeye ilave edil@inde ham mukavemet Uzerine etkisinin géigl bir
baska organik balayici ¢aidi ise Duramax™ B-1002 kodlu ticari glayicidir. Bu
baglayicinin binyeye ilave edilmesi ile elde edileimhanukavemet sonuclagiekil
4.14 ve 4.15te verilmgtir. Farkl miktarlarda Duramax™ B-1002 @ayicisi iceren
binyelere test o©ncesi farklisartlarda kurutma slemi uygulanmasi veya

uygulanmamasinin ham mukavemet tzerine eflakil 4.14’de verilmgtir.
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Sekil 4.14 Farkli miktarlarda DURAMAX B-1002 k#ayicisi iceren blnyeye test
oncesi farklisartlarda kurutmaslemi uygulanmasi veya uygulanmamasinin

ham mukavemet Uzerine etkisi.

Bu balayici ile diger balayici caitlerine gore daha dguk ham
mukavemetler elde edilgtir. Diger balayici c¢aitlerinde old@gu gibi ham
mukavemetin artmgekli aynidir. Duramax™ B-1002 piayicisi iceren bunyelerden
uretilen numunelegekillendirilmelerini takiben hemen test edildikiedie, b&layici
oranlari arttirllmg olsa dahi, ham mukavemet gdelerinde belirgin bir ar§i

gozlemlenmenstir. Fakat numuneler test ©ncesi bir kurutmglemine tabi
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tutulduklarinda ve bu kurutmasleminin sicaklik derecesi arttiriglnda ham
mukavemet dgerlerinde belirgin bir argi s6zkonusudur. 80°C’de 3 saat tutulan
numuneler ile 80°C’de gece boyu tutulan numuneleaim mukavemet davramda
belirgin bir fark go6zlemlenmentir. Duramax™ B-1002 k#ayicisi iceren
bunyelerden farkli presleme basincinda uretilerteg¢ edilmeden 6nce 30°C'de 3
saat kurutulan numunelerin presleme basincingl balarak ham mukavemet
davrangl Sekil 4.15'de gorilmektedir. Presleme basinci vgldaci miktari arttikca

ham mukavemette az da olsa artmaktadir.
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Sekil 4.15 Farkli miktarlarda DURAMAX B-1002 hk#ayicisi iceren binyenin ham
mukavemetinin presleme basincinglbalarak degisimi.

Duramax™ B-1002 kgayicisi binyeye ilave edilginde diger balayicilara
gore farkll davrami sergilemgtir. Bu farklihk karsima balayici ilave edilip
karstirlmaya balandginda hemen yiksek oranda plasgkie meydana gelmesi
seklindedir. Bu bdlayici ¢aidini iceren sulu blinye kaitmi granil yapiimadan 6nce
kurutulmaya birakild@ginda b&layicinin blinyeyi olgturan taneciklerin yizeyini
sivayip oralarda kalmaktansa kuruyan kutleniry gilizeyinde toplangi da
gozlemlenmgtir. Bu durum Duramax™ B-1002 playicisinin binyede homojen
karsmay! sglayamadginin ve dolayisiyla d&ekil 4.14 ve 4.15’te goruldiil gibi

ham mukavemetin giik dizeylerde kalmasinin nedgaklinde yorumlannstir.
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4.4.1.4 Duramax™ B-1020 Balayicisinin Ham Mukavemet

Uzerine Etkisi

Granul presleme metodu ilgekillendirilen numunelerde ham mukavemet
arttirlmasi yéniunde callan bir bgka organik bglayici ¢eidi ise Duramax™ B-
1020 kodlu ticari bgayicidir. Bu bglayicinin biinyeye ilave edilmesi ile elde edilen
ham mukavemet sonuclafBekil 4.16 ve 4.17'de verilngtir. Farkh miktarlarda
Duramax™ B-1020 k@ayicisi iceren bunyelere test 6ncesi faghitlarda kurutma
islemi uygulanmasi veya uygulanmamasinin ham mukawvémerine etkisiSekil
4.16'de verilmgtir. Bu baglayici ¢aidinin blinyeye ilave edilmesi ile elde edilen ham
mukavemet davragi diger balayici ¢aitlerinde old@gu gibidir. Duramax™ B-1020
baglayicisi iceren binyelerden Uretilen numuneéillendirilmelerini takiben test
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Sekil 4.16 Farkli miktarlarda DURAMAX B-1020 k#ayicisi iceren blnyeye test
oncesi farklisartlarda kurutmaslemi uygulanmasi veya uygulanmamasinin
ham mukavemet lizerine etkisi.

edildiklerinde, bglayici oranlar arttirilmy olsa dahi, ham mukavemetggelerinde

belirgin bir arty gozlemlenmemnstir. Fakat numuneler test Oncesi bir kurutma
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islemine tabi tutulduklarinda ve bu kurutngéeminin sicaklik derecesi arttiriginda
ham mukavemet gerlerinde belirgin bir argi sozkonusudur. Ozellikle kurutma
sicaklgl 30°C’den 80°C’ye arttinidinda bu etki daha da belirgiglaektedir. Fakat
80°C’de 3 saat tutulan numuneler ile 80°C’de gemguliutulan numunelerin ham
mukavemet davraginda belirgin bir fark gdzlemlenmegtir. Duramax™ B-1020
baglayicisi iceren binyelerden farkli presleme basghitretilen ve test edilmeden
once 30°C’de 3 saat kurutulan numunelerin presléamncina bzl olarak ham
mukavemet davragn Sekil 4.17'de gorilmektedir. Presleme basinci vgldaci

miktari artttkca ham mukavemette belirgin bir agidzlemlenmitir.
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Sekil 4.17 Farkh miktarlarda DURAMAX B-1020 kgayicisi iceren binyenin ham
mukavemetinin presleme basincinglbalarak degisimi.

DuramaxX™ B-1020 kodlu bglayicinin biinyeye ilave edilmesi ve kamilmasi
sirasinda da Durama% B-1002'de gozlemlengdi gibi karistirimaya balandginda
hemen yiksek oranda plastigee meydana gelstir ve bu bg&layici ¢eidini iceren
sulu bunye kagimi grantl yapiimadan 6nce kurutulmaya birakildda bglayicinin
blnyeyi olgturan taneciklerin ylzeyini sivayip taneler araaibeg olusturmaktansa
kuruyan kutlenin di ylzeyinde toplangt da go6zlemlenmgti. Bu durum
Duramax™ B-1002'deki kadarseu derecede g#ldir, fakat DuramaX" B-1020
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kodlu balayicisinin da biinyede homojen karay! sglayamadgl distintlmektedir.
Bu da sonuglarin ham mukavemet sonuglarinin Durdh&«1007 bglayicisina
g6re daha djilk ¢citkmasina neden oltur. istenilen ham mukavemeti elde etmek
icin yuksek miktarlarda kullanilmasi gerekmektedu da ekonomik acgidan arzu

edilmeyen bir durumdur.

Granul presleme metodu ilgekillendirilen numunelerde ham mukavemetin
artisini sglamak tzere bunyeye ilave edilen tunglagici ¢aitlerinin bunyenin ham
mukavemeti Gzerine etkiSiekil 4.18'de gorulmektedir. Bu grafikte tim bughbeyici
cesitleri ile 80°C’de gece boyu kurutmadan sonra etbilen ham mukavemet
deserleri kasilastirilmistir. En yilksek ham mukavemetggeleri DuramaX* B-1007
ile en digiik deserler ise DuramaX' B-1002 balayici ile elde edilmtir.

6
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Sekil 4.18 Farkli miktarlarda DURAMAX B-1007 ve B-1007/100@rsim, B-1002
ve B-1020 balayicisi iceren bunyenin 80°C'de gece boyu kurutkteln

sonra ham mukavemetinin@ayici miktarina bgl olarak deisimi.

4.4.2 Asilti Dokim Metodu ile Mukavemet Olcim Numunesi

Hazirlanmasi

Asilti dokiim metodu, vitrifiye seramiklerigekillendiriimesinde en yaygin

bir sekilde kullanilan, binyeyi okuran taneciklerin sulu ortamda gialarak
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gbzenekli kaliplara dokumu ilgekillendirmenin sglandgi bir metodtur. Bu sistem
ile bagarili sekilde Urin Gretebilmenin en 6nemli kritik noktalan biri de sulu
ortamda daitilan seramik toz tanelerinin gliwrdusu asiltinin algkanlik derecesidir.
Organik balayici gibi sistemin akicgini olumsuz yénde etkileyebilecek ilavelerin
yapilmasi durumunda sistemin ganlik derecesinin tgayici ilavesi yapiimangi
durumdaki akgkanlik derecesisartlarina getirilmesi sistemin {@isi agisindan
gereklidir. Dolayisiyla bu caimada da dolu dokim metodu ile silindirglekilli
mukavemet test cubuklari hazirlanarak ¢ nokimee mukavemet o6lgctimlerinin
yapilabilmesi i¢in 6nce asiltinin kati igane bal olarak ve daha sonra dagbayici
ilavesine bgl olarak asiltilarin viskozite dlcimleri yapilaraksiltilarin baarih

dokim eldesi icin gerekli olan optimugartlar belirlenmgtir.

4.4.2.1 Viskozite Olgim Sonuglari

Hazirlanan bilnyelerden elde edilen tim viskozitgid sonuclarSekil 4.19
ve 20’de grafik halinde verilngiir. Viskozite odlgiimlerine ilk 6nce Igayici ilavesi
yapilmaksizin asiltinin kati icgmin degistiriimesi ile bglanmstir. Hacimce %30-
40 kati icerikli asiltilar hazirlanarak viskozitdcidmleri farkl spindel dénme
hizlarinda olctlmgtir. Sekil 4.19.a’'da 1 RPM dénme hizinda kati igare basli
olarak elde edilen viskozite 6lcim sonuglar goehktedir. Kati ice@ arttikca
viskozitenin de artyn gozlemlenmitir. Cok miktardaki su kalip gozenekleri
tarafindan surekli emilmeye cglirken olusacak partikil dizilimlerini bozabilecektir
ve taneler arasinda iyi bir mekanik glenma gerceklgneyecektir. Dolayisiyla
dokum sirasinda iyi bir partikil dizilimi elde eeldilmesi icin asiltinin kati icegi
olabildigince yuksek olmalidir. Ancak kati icgmin artmasi ile asiltinin viskozitesi
artmaktadir. Buda hazirlanan asiltinin kalipslbkiarini homojen bir sekilde
doldurmasini engeller. Asiltinin su miktarini anttadan viskozitenin diirtlmesi
icin partiktllerin ylzey davraglarini etkileyen ve sistemle uyumlu bir deflokilan
ilavesi ile viskozitenin dgiiriimesi mumkunduarSekil 4.19.b hacimce % 40 kati
icerikli hazirlanan asiltiya deflokilan ilavesi ilesiltinin viskozite deerindeki
degisimi gostermektedirSekil 4.19.b’de goruldgl gibi airlikgca % 0.03 oraninda
elektrolit ilavesiyle viskozite barili dokim eldesine musaade edecek dizeylere
dismstdr.
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Deflokulan ilave edilerek viskozitesi dokim yapilacek diizeye indirilen
aslltiya %8’e kadar varan gayici ilavesi yapildiktan sonra viskozitedekigggmi
gosteren grafikSekil 4.20.a’da verilmgtir. Bu sekilden goérilecg Uzere asiltinin
viskozitesinde artan Igkayici miktarina bgl olarak tekrar bir ar§igdzlemlenmitir.

Bu arts baglayici iceren asilti ile arih dokim eldesine misaade etmemektedir.
Bunun nedeni hkdayici ilavesi ile asiltidaki tanecikler arasind&iskanlig
zorlayacak derecede #arin olismasindandir. Badayici iceren asiltiya tekrar
deflokllan ilavesi yapilarak asiltinin viskozitasirdékim yapilabilecek optimum
sartlara getirilmesi sdanmstir (Sekil 4.20.b).

Organik bglayici ilavesinin asilti dokiim metodu i¢ekillendirilen Grtnlerin
ham mukavemeti Uzerine etkisinin gdhbilmesi icin hazirlanacak numuneler;
asiltinin yukarida belirtilen optimum viskozitgartlarina getiriimesinden sonra

Uretilmislerdir.

4.4.3 Asilti Dokium ile Elde Edilen Ham Mukavemet Sonuclar

Asilti dokim yontemi ile Uretilen numunelerin hamukavemet davraginin
incelenmesine @@ayici ilavesi olmaksizin asiltinin katl igénin etkisinin
calisiimasi ile balanmstir. Hacimce % 35 ile 50 arasinda, %2.5sakiidemeleri ile
desisen kati iceriklerinde hazirlanan asiltilardan (eeti numuneler Gzerinden
sekillendirmeyi takiben herhangi bir 6n kurutngemi yapmaksizin gerceklrilen
testlerden elde edilen sonucfaekil 4.21'de verilmgtir. Sekilden de goriulecg tizere
hacimce %37.5 ile 45 arasinda kati igerikli asuttdan tretilen numuneler birbirine
cok yakin ham mukavemet ghkxleri Uretmgleridir ve bu dgerler endustriyel
uygulamalar icin kabul edilemeyecek kadarsitdl duzeylerdedir. Kati iceti
%45'ten fazla oldgunda ise ham mukavemetggelerinde fark edilebilir derecede
bir arts s6z konusudur. Ancak bu ylksek kati oranlarindatilén asiltilarin
viskoziteleri de ¢ok artmaktadir, artan miktarlardieflokiilan ilavesi yapilsa dabhi
endustriyel uygulamalar icin gecerli olabileceksalnlik dizeylerine ukanak cok
zordur. Deneysel camalar sirasinda azami dikkat goOsterilerek numune
uretilebilmistir.
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Sekil 4.21Baglayici icermeyen asilti ile hazirlanan numunel&éam mukavemetinin
asiltinin kati icefiine bal olarak deisimi.

Baglayici icermeyen asiltilardan %45’ten fazla kaerikli olarak Uretilen
numunelerde ham mukavemetin gérece daha yiksekagikm nedeni dokim
sirasinda partiktllerin daha siki bir dizende dieginden olabilir. Bu ham
mukavemet dgerleri gorece yuksek olsa dahi endustriyel uygulamgin kabul
edilebilir dizeyde d&ldir. Dolayisiyla asilti dokiim metodu ile Uretitgce Grinlere
de organik bglayici ilave etme gereksinimi vardir. gayici ilavesi yapiimadan
Once asiltinin kati icetine bali ve bglayici ilave edildgi sartlardaki viskozite
degisimi g0z 6nunde bulundurularak hazirlanacak asntkati icerik dgeri hacimce
%40 olarak belirlenngtir. Baglayici olarak granil presleme gahasi icin denenen
tum balayici caitleri asilti dokiim yontemi icinde denenmeye gahistir. Ancak
Duramax™ B-1002 kgayicisi ve Duramax™ B-1007/1000 kam baslayicisi ile
basarili numune eldesine imkan taniyacaértlarda asilti Uretilmesi mumkin
olmamstir. Dolayisiyla asilti dokiim ¢amasi icin sadece Duramax™ B-1007 ve B-
1020 kodlu balayicilar denenmgtir. Ayrica granil preslemesi cginasindan elde
edilen gozlemlersiginda asilti dokim ¢aimasinda sadece dokimden sonra 80°C’de
Oon kurutma yapilarak elde edilen numuneler Gzenndam mukavemet davrani

tespit edilmeye calilmistir. Sekil 4.22 farkli miktarlarda Duramax™ B-1020 ve B-
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1007 balayicisi icerecekekilde asilti dokiim metodu ikgekillendirilen numuneler
uzerinden Olgulen ham mukavemetin glagici icergine gore dgisimini
gostermektedir.Sekilden de goérilegg@ Uzere Duramax™ B-1020 piayicisi
miktarinin artg1 ile ham mukavemet d@erindeki arty arasinda lineer bir iki
gozlemlenirken benzer bir gki Duramax™ B-1007 kdayicisi ilavesi durumunda
g6zlemlenmenstir. Bu balayici ¢aidi ile maksimum ham mukavemet@leri %
6-8 deerler arasinda elde edilirken bu miktaga@a oranlarda kgayici ilavesi
durumunda ham mukavemet ggeinde dramatik bir azalma s6z konusudur. Bu
azalmanin nedeni bu glayici ¢eidinin gorece yuksek miktarlarda ilagartlarinda
baglayicinin homojergekilde d&ilarak taneciklerin ylizeyini sivayip taneler ardsin
kopri balarn oluturmaktansa, taneler arasinda kimelenmesi veyaleskaiip
cidarlarina dgru tasinmasi olabilir. Endustriyel acidan da uygun ofacze digik
oranlarda ilave edilginde herhangi bir olumsuzluk yoniu olmayan bu har ik
baglayici ¢eidi de ham mukavemeti arttirmak Uzere asiltt dokimatodu ile

sekillendirilecek anortit bazli vitrifiye seramikleilave edilebilirler.

3.5

2.5

HAM MUKAVEMET (MPa)

—— Duramax B-1020
---£t--- Durmax B-1007

\\\\J\\\‘\\\\‘\\\\‘\\\\‘\\\\‘\\\\‘\\\\‘\

0 \ \ \ \
0 2 4 6 8

BAGLAYICI MIKTARI (%)

Sekil 4.22 Farkli miktarlarda DURAMAX B-1007 ve B-1020 $layicisi iceren
asiltidan Uretilen numunelerin ham mukavemetinigldyaci miktarina

bagl olarak deisimi.
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4.5 Fourier-Transformu Spektroskopisi

Seramik-polimer  etkigminin  gorilebilmesi icin  Fourier-Transformu
Spektroskopisi ¢cajmasi gercekkgiriimistir. NER-1SQ kagimindan elde edilen
analiz sonucundaki grafik Uzerinde gorulen dalgalaanin hangi hammaddelerden
kaynaklandginin tespit edilebilmesi icin her bir hammaddeniyriaayri FT-IR
analizi yapilmgtir. Bu analizlerden elde edilen grafiklgekil 4.23-28'de verilmytir.
Ayrica bu grafikler Uzerinde tespit edilen dalgayigainin hangi bilgene ait
oldugunun belirlenebilmesi ve kglastirma yapilabilmesi icin her bir bgenden
elde edilen dalga sayilarinin rakamsatetéeri Tablo 4.4’te listelenriir.

Tablo 4.4NER 1-SQ Kagimi ve Kargimi Olusturan Hammaddelerden FT-IR
Analizi Sonucu Elde Edilen Frekans

NER 1-SQ| Volastonit | Alimina Kuvars Super Ukrayna | Magnezyum
(cm™) (cm™) (cm®) (cm® | standart kil| topak kili | Karbonat
(cm?) (cm?) (cm?)
3698 3697, 365p 3698, 3650
3656
3622 3622 3624 3513
3441 3474 3434 3460 3447 3447
2927 2925 2926 2926 2926
2855 2855 2855 2855 2855
1879
1642 1642 1635 1637
1487
1456 1433 1425
1259
1168 1168
1087 1086 1084 1105 1107 1119
1061
1035 1020 1033, 1012 1033,
1009
966 936
916 927 915 914
903 885, 855
797 796 793 798 800
781 763 780 756 779, 785
681 681 695 697 698
644 645 643 651, 628
595 607 598 605, 582 596
559 566 508 540 537
473 499 460 471 472
454 454 458 431 430 430
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Sekil 4.23 Alimina HTM-30 ile NER-1-SQ kagiminin FT-IR kagilastirmasi.

g0
S, - e
2 = 559
= ~595
=628651 .
e e —
—_— —— 780
JE———— 796
Tt
1035 T
B 1084
__s11e8
1456 e
5 <3
4
;v»\v
o
g
&
-1
z
2855
2026
y
s
{
\
{
\
\
/
\
,/
T;ﬁ
\
\ 3622
[ 3698
1
4
{
|
)
z O U oo g =] &
2 © 3 e o
s

1000

2000

3000

Dalga Sayst (cm-1)

Sekil 4.24Kuvars ile NER-1-SQ kagiminin FT-IR kagilastirmasi.
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Sekil 4.25Magnezyum Karbonat ile NER-1-SQ kaminin FT-IR kagilastirmasi.
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Sekil 4.26 Volastonit ile NER-1-SQ kasiminin FT-IR kagilastirmasi.



91

/P{\/UA \\rf/
P ——a30
—_— S 471 E— ————4568—___ 47>
559 — ——540 —_  ggg 537
E—— % — 595
B — . — 644
— ———— 608
=6 781 m T s
— 793 \797 e jpa— — <779 \
S < = i e 797
B I—= T T — gt
e ———id o 355 m m; —_— WH —
~1035 = = % - T —035 =009
1087 T—qq05 1083 g ) ~ 1087 <4107 1033
R 2 - ——
X - ol
7 [ ‘
3 1456 LL 5 1456
c A
1635 c ~ 1637
{ S (
| g
{ /
/ o I
M\ g o
| Q_u b
| .o g
g | Tox 4 Q
m N g z Ll * m Z
2 z %
1 S-S B
| 2 | & A
g | 2 g 2| 3
«©® 1 - — , Iy
g = i P
2 | 2 \
[Z I A\
\ m 2855
//V ks
) >2926 2027
,, 8 © ¢
g c \
)
N 7)) o
« —_
= o e
Vu&o Hee ) 3447
ﬂ 0p} P
2
o N~ L
e Pt pta’ —aar,
e 2 ~ ~—aess 0243622
- 3By 3607 . o = 37003698
T < o
/ = ¢
| X {
| &
3 8 Vowvmr-z Q 5 ] 3 8 tooveinag < &

2 s

1000

2000

Dalga Sayisi (cm-1)

3000

Sekil 4.28 Ukrayna Topak Kili ile NER-1-SQ karminin FT-IR kagilastirmasi.
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Sekil 4.23-4.28 arasinda sirasiyla alumina, kuvamsgnezyum karbonat,
volastonit, super standart kil ve Ukrayna topaknkill NER 1-SQ kagimlarindan

elde edilen FT-IR analiz kaitastirmalari gérilmektedir.

Sekil 4.23-4.28 arasindaki hammaddelerden elde reditdga sayisi pikleri ile
NER 1-SQ kagimindan elde edilen dalga sayisi pikleriningkagtiriima grafikleri
incelendginde; NER 1-SQ kagimindaki 3698 ve 3622 cfrpiklerinin stiper standart
kil, Ukrayna topak Kkili ve magnezyum karbonattanldge gorulmektedir.
Hammaddelerde 3400 ¢hrivarinda gériilen pik ise 4@ pikidir. Numuneler FT-IR
analizleri yapilmadan 6nce 105°C etlivde gece bayutklmus ve iclerindeki su
uzaklgtirimistir. Bu yizden bu pikin FT-IR analizi icin numunefe hazirlanmasi
esnasinda kullanilan KBr'un icegginemden kaynaklangh distintlmektedir. NER
1-SQ kargiminda bu pik cok diilk siddette gozlemlenmektedir. NER 1-SQ
karisiminda elde edilen 2927 ve 2855 tmikleri ise, suiper standart kil, Ukrayna

topak kili, volastonit ve kuvars hammaddelerindegriaklanmaktadir.

Karisimda FT-IR analizi sonucu gériilen 1642, 1035 ve &6 pikleri Sekil
4.26, 4.27 ve 4.28'de acikca gorigdigibi volastonit, stiper standart kil ve Ukrayna
topak kili hammaddelerinde afan piklerdir.Sekil 4.26’daki volastonit ile NER 1-
SQ kargiminda olgan dalga sayilarinin kalastirilmasina ait grafik incelenginde
saf volastonit mineralinin FT-IR analizinden eld#len 1259, 1061, 966 ve 903 ¢m
pikleri NER 1-SQ kasiminda gortlmemektedir. Cunki saf volastonit miheds
bile bu pikler coksiddetli desildir. Karisimda ortaya ¢ikmamalari galdir. NER 1-
SQ karsiminda gozlemlenen 1168 &hpiki ise Sekil 4.24 ve Tablo 4.4'te gorilgi
gibi tamamen kuvars hammaddesinden ortaya ¢ikmeaktaarisimda yer alan 1087
cm™* pikinin volastonit, kuvars, stiper standart kil,refma topak kili ve magnezyum
karbonattan geldi Tablo 4.4'ten acikca gorulmektedigekil 4.27 ve 4.25'te de
goruldizu gibi stiper standart kilde goriilen 936 tpiki ve magnezyum karbonatta
goriilen 885 ve 855 cipikleri saf hammaddelerde bile ¢gikidetli degildirler. Bu
hammaddeler hazirlanan NER 1-SQ #amnda dguk oranda kullanildy igin bu

pikler kargimda g6zlemlenememektedir.

Karisimda gorilen 797 cthpiki kuvars, siiper standart kil, Ukrayna topak kil

ve magnezyum karbonattan kaynaklanmaktadir. 781 piki ise alumina, kuvars,
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super standart kil ve Ukrayna topak kilinden geltedk. NER 1-SQ kagiminin FT-

IR analizinde ortaya ¢ikan 681 enpiki ise volastonit, kuvars, super standart kil ve
Ukrayna topak kilinde ortaya cikan piklerdenghaktadir. 644 ci piki volastonit,
alumina ve kuvarstan, 595 &npiki volastonit, aliimina, kuvars ve magnezyum
karbonattan, 559 cipiki ise volastonit, kuvars, siiper standart killlerayna topak
kilinden gelmektedir. Hammaddelerde 460-499'carasinda gériilen pikler ise
diUsUk siddetli pikler old@gu icin karsimin FT-IR analizinde ortaya c¢ikmagtir.
NER 1-SQ kagimindaki 454 crt piki kuvars hari¢ dier tim hammaddelerden
gelmektedir.

Blinyeye balayici ilave edildginde binyenin seramik toz bgkenleri ile
etkilesimlerinin incelenebilmesi i¢in sadecegbayicilarin ve balayici ilave edilmg
binyelerden alinan orneklerin FT-IR analizleri gddestirilmistir. Sadece b#ayici
ve balayici iceren bunyelerin analizlerinden elde edigmafikler kasilastirmal
olarak Sekil 4.29-33'de verilmitir. Ayrica bu grafikler Gzerinde tespit edilen gal
sayllarinin hangi bileenden kaynaklanginin belirlenebilmesi ve katastirma
yapilabilmesi icin sadece glayici iceren numunelerden elde edilen dalga sagita
rakamsal dgerleri Tablo 4.5'te listelenmgiir. Ayrica Tablo 4-6'da NER 1-SQ
karisimi ve bu kagima Duramax B-1007, Duramax B-1007/1000 gam, Duramax
B-1002, Duramax B-1020 ve Duramax B-100QGlagucilarin ilave edilmesinden
sonra yapilan FT-IR analizi sonucu elde edilen @agyilarinin rakamsal gerleri
listelenmitir. Bu tablolar ile birlikte incelendinde, NER1-SQ kagimina bglayici
ilave edildgi zaman hangi piklerin hammaddelerden hangi pikldrgzlayicidan
geldigi acikca gorulmektedir. Sekil 4.29-4.33'den de bu farklar agik¢ca
gorilebilmektedir.

NER 1-SQ kamimina ilave edilen tim Duramax akrilik @ayicilarin FT-IR
analiz sonuclari incelenginde hammaddelerden gelen pikler ¢ikapgidstaman tim
baglayicilardan 1733-1738 cindalga sayili piklerin geldi gérilmistir. Bu dalga
sayllari karbonil gruplarini gostermektedir. Fahkialrojen bginin karbonil grubunun
yaninda hammaddeler ile suyun etiif@si sonucu da adtugu da dgunilmektedir.
Duramax B-1007 iceren numunede Duramax B-1000, idaxaB-1002, Duramax
B-1007-1000 ve Duramax B-1020’ ye gore daha ke$kB8 cnt dalga sayisi piki
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Tablo 4.5NER 1-SQ kagimina ilave edilen dayicilardan FT-IR analizi sonucu
elde edilen frekanslar.

Duramax | Duramax Duramax | Duramax | Duramax
B-1007 |B-1007- B-1002 B-1020 B-1000
(cm™ | 1000(cnt) (cm®) (cm®) (cm®)
3446 3440 3445 3437 3434
3159
3085
3063
3029
2960 2961 2984 2958 2963
2935 2931 2939 2927 2932
2877 2877 2858
2279
1945
1738 1738 1735 1731 1737
1636
1603
1514 1495
1457 1461 1450 1453 1457
1390 1389 1382 1380 1401
1242 1259 1260
1148 1162 1161 1125
1100
1070 1026 1029 1025
986 993
964 956
908
843 843 854
806
759 758 787 758
704 704 698
628 667
646,621
584,563
540 542,522
500
479
440 434
420 416

olusmustur. Karsimda Duramax B-1007-1000 #ayicidan kaynaklanan 1737 ¢m
dalga sayisi piki ise mukavemet sonuglarinirdtar bir sekilde , Duramax B-1002,
Duramax B-1000 ve Duramax B-1020" den kaynaklapiterden daha keskin |,
Duramax B-1007" den kaynaklanan pikten ise dahafayDuramax B-1000

baglayici tek baina NER 1-SQ kagimina ilave edildii zaman fazla keskin
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olmayan hidrojen ka piki olusturmasina rgmen, Duramax B-1007 ile birlikte
kartirildiktan sonra NER 1-SQ kammina ilave edildiinde dahasiddetli pik

olusturmaktadir.

Tablo 4.6 NER 1-SQ kagimi ve bu kagima deisik baglayicilar ilave edilmesinden

sonra yapilan FT-IR analizi sonetde edilen frekanslar.

NER 1-SQ | NER 1-SQ-DB | NER 1-SQ-DB| NER 1-SQ-DB| NER 1-SQ-DB| NER 1-SQ-DB
1007 1000-1007 1002 1020 1000
(cm™) (cm™) (ecm™) (cm™) (cm™) (cm™)
3698 3698 3698 3697 3698 3697
3622 3623 3622 3622 3623 3623
3461 3450 3459 3439
2959
2927 2928 2927 2927 2927
2855 2857
2294
1733 1737 1733 1733 1738
1642 1622 1620 1622 1620
1456 1454 1456 1456 1454 1456
1168
1087 1087 1086 1086 1087 1086
1035 1035 1035 1035 1035 1035
969 969 1016 969 968
916 914 916 916 914 931
909
797 797 797 797 797 797
781 780 780 780 780 779
681 680 693
644 645 644 643 645 644
595 604 594 593 604 603
559 562 560 558 562 562
454 458 456 458 457 457
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Sekil 4.30 Duramax B-1007-1000 kkayici, NER 1-SQ ve NER 1-SQ-Duramax B-

1007-1000 kammlarinin FT-IR kagilastirmasi.
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Sekil 4.31 Duramax B-1002 kdayici, NER 1-SQ ve NER 1-SQ-Duramax B-1002

kagimlarinin FT-IR kagilastirmasi.
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Sekil 4.32 Duramax B-1020 k@ayici, NER 1-SQ ve NER 1-SQ-Duramax B-1020

karisimlarinin FT-IR kagilastirmasi.
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Sekil 4.33Duramax B-1000 k#ayici, NER 1-SQ ve NER 1-SQ-Duramax B-1000
kagimlarinin FT-IR kagilastirmasi.

4.6 SEM Mikroyap! Analizi

Organik balayici ilavesininsekillendirilmis Grtnlerdeki partikil dizilimleri
uzerine etkisinin gobzlemlenebilmesi igin gb@yici icermeyen ve igeren
numunelerden ve test edilmeden o©nce bir 6n kurutgh@mine tabi tutulan
numunelerin kirik yizeylerinden taramali elektroiknmskobu (SEM) ile goruntileri
alinmstir. Bu SEM gorantileriSekil 4.34 balayici icermeyen binyeden dretilen
numunenin kirik yizeyinden elde ediktm. GOoruld(gtu gibi tanelerin birbirine
kontak noktasi azdir, taneler arasinda iyi bir g&ketlenme yoktur. Bu gozlem
neden bglayici icermeyen blnyelerden Uretilen numunele@mhmukavemetinin
disik oldusuna bir cevap olabilir. En yiksek ham mukavemetederinin elde
edildigi Duramax B-1007 k#ayici ilavesinin ve bu kgayici iceren numunelere test
edilmeden 6nce uygulanan 6n kurutnggdemlerinin mikroyap! Gzerine etkisinin
goruldigt SEM fotg@raflari Sekil 4.35-4.38'de verilmitir. Duramax B-1007
baglayicinin NER 1-SQ kompozisyonu tzerindeki etkisnueledgimizde, bglayici

ilavesi olmayan numunelerde kotu bir paketlenmailgdektedir. Duramax B-1007
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baglayici ilave edilip direkt G¢ noktagene deneyi ile test edilen numunelerde ise
paketlenme biraz daha iyidir, fakat belirgin birkkg6zlemlenmemektedir. Duramax
B-1007 balayici ilave edilip 30°C’de U¢ saat kurutulan nurelende paketlenme
artmaya bglamistir. 80°C’de kurutulan numunelerde ise siki pakat ympisi
gozlemlenmektedir. Yuksek yayogunluga sahip numuneler etivde kurutulma
sicaklgl ve sdrelerinin artmasi ile playicinin etkisini tamamen gostermesi
sonucunda siki bir paketlenme meydana geftrmiBu da ham mukavemet

sonugclarina paketlenme ile ga orantili olarak yansirtir.

NER 1-SQ kawimina katilarak ham mukavemet gaiasi yapilan ger
baglayici caitlerini iceren numunelerin de mikroyap!r gahasi yapilmgtir.
Mikroyapi calsmasi icin en iyi ham mukavemetgiglerinin elde edildii 80°C'de
gece boyu kurutulan numuneleri secitimi ve bu numunelerin kirnk yutzeyleri
Uzerinden SEM fotgraflari alinarak dgsik baglayicilarin mikroyapi Uzerine etkisi
karsilastiriimistir. Bu balayici ¢aitlerini iceren numunelerin SEM fogoaflari Sekil
4.39-4.40'da verilmgtir. Mikroyapi fotgzraflarinin kagilastirilmasi sonucunda da
ham mukavemet sonuclarini destekleyen paketlenmgbartikil dizilimleri)
gozlemlenmgtir. En iyi paketlenme Duramax B-1007 ghayici ile hazirlanan
numunelerde g6zlemlengtir. C-H baslarinin en iyi olgtugu bu numune g&dinde
paketlenmeyle dgru orantili olarak yuksek mukavemetler elde editmi Duramax
B-1020 ba&layicinin etkisine bakilginda ise paketlenme Duramax B-1007
baglayiclya gore daha koti Duramax B-1002glbguciya gore ise daha iyidir.
Whitman ve arkadgarinin [1997] da belirtfii gibi yiksek bglayici Tg'sinin ham
mukavemeti ve granul agni arttirdgl, disik baglayici Tg'sinin ise kolay granl
deformasyonu verdi ortaya ¢cikmgtir. Duramax B-1020 ve B-1002 glayicilarinin
paketlenmesinin koti olmasgekil 4.41-4.42’'de gOruldgii gibi balayicinin
homojen olarak yapiya kamayip Ustte birikmesinden kaynaklanmaktadir. Dusama
B-1002 balayici ile hazirlanan numunelerde iseglbaici ilavesi olmayan
numunelerdekine benzer olarak kota bir paketlennizlegnlenmektedir. Bu
baglayici ¢eidi numune lzerinde belli bolgelerde birikerek hgemobir kargsma
meydana getirmemektedir. Dolayisiylasdk mukavemetler de elde edilgtir. Bu
baglayici ceidinin grantl presleme yontemi icin uygun olm@adisaptanmtir.
Duramax B-1002 kdayicinin numune Uzerinde belli bir bdlgede birileneam
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gecs sicaklginin  oda sicakfinin cok altinda olmasindan (-25°C) da
kaynaklanmaktadir.

cc.¥ Spot Magn Det WD Exp " 20um
00kVY 40 2000x SE 34 0 . .

Sekil 4.34 Baglayici icermeyen bunyeden Uretilen numunenin kytikeyinden elde
edilmis SEM fotgsrafi.

ccV Spot Magn Det WD Exp
F .'200kv40 2000x _ SE i 3? 0

Sekil 4.35 %3 Duramax B-1007 lgayici iceren bunyeden Uretilen ve direkt test

edilen numunenin kirik ytizeyinden elde eddfS8EM fotgsrafi.
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AecV  Spot Magn Det WD Exp
2.00kV 4.0 2000x

Sekil 4.36%3 Duramax B-1007 Igkayici iceren biinyeden Uretilen ve test edilmeden
dnce 30°C’de 3 saat kurutulan numunenin kirik yireySEM fotggrafi.

“AccV  Spot Magn Det WD Exp
3.00kv 4.0 2000x SE 41 0
’3; e * ﬁ& ' = Pan

Sekil 4.37%3 Duramax B-1007 Igtayici iceren buinyeden uretilen ve test edilmeden

once 80°C’de 3 saat kurutulan nuemim kirik ylizeyinin SEM fotgrafi.
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lAccV SpotMagn Det WD Exp 1 20um
42,00 kv 3.0 2000x SE 48 0
g Crr 2N N

Sekil 4.38%3 Duramax B-1007 Igkayici iceren biinyeden Uretilen ve test edilmeden
once 80°C’de gece boyu kurutulan numunenin kirkeyinin SEM fotgrafi.

"

AccV Spbt Magn B Det WD
25 00kv 30 2000x SE 63

SE__ 6.2
“®

Sekil 4.39%3 Duramax B-1020 Igtayici iceren buinyeden uretilen ve test edilmeden

dnce 80°C’'de gece boyu kurutulan numime&irik yiizeyinin SEM fotgrafi.
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A X e SR
ccV  Spot Magn Det WD Exp
00KV 30 2000x SE 60 O

Sekil 4.40%3 Duramax B-1002 Igtayici iceren biinyeden Uretilen ve test edilmeden
once 80°C’de gece boyu kurutulan numunenin kirkeyinin SEM fotgrafi.

o

AccV Magn Det WD Exp
200kv 30 3000x SE 49 0

¥ - T " Y -t T RS
% . Tl iR W = N

s

Sekil 4.41%3 Duramax B-1002 Igtayici iceren bunyeden uretilen numune iginde
bdlgesel olarak gayici yigilmasini gosteren SEM fatafi.
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)

'q;Acc_V Spot Magn Det WD Exp FH—————
G87200KkvV 80 4000x SE 86 0

P 8. s R Y

Sekil 4.42%3 Duramax B-1020 Igayici iceren biinyeden Uretilen numune iginde
bolgesel olarak Fgayici yigiimasini gosteren SEM faioafi.
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5.IRDELEME

Bu calismanin amaci; kemik cini ve sert porselenin cekizellklerini
binyesinde bulunduran anortit bazl vitrifiye sergimham mukavemet eksikinin
minimum ba&layici kullanimi ile giderilmesini ggamaktir. Bu caimadan gagidaki
sonuglar ¢ikarilabilir.

* Anortit bazl bu binyede ham mukavemetin arttiasnmda kuvars tane boyut
dagihmi 6nemli rol oynamaktadir. En yiuksek ham mukaee degerleri 45 saat
Ogutilmis kuvars kullanilarak hazirlanan binye ile elderadtir. Bu sahip oldgu
tane boyut dalimi ile binyenin dier bilesenleriyle iyi bir tanecik paketlenmesi
sgilamasindan kaynaklanmaktadir. 45 sagdina@itme sirelerinin proses Uzerine
cok fazla bir olumlu etkisi olmagh tespit edilmgtir. Baglayici ilavesi yapilarak ham

mukavemetin arttiriimasi 45 sagibilmis kuvars kullanilan binye ile ¢allimistir.

« Biinyelere bglayici ilave edildikten sonra 80°C’ de en az 3 daatitmadan
sonra ham mukavemette belirgin bir @gbzlemlenmitir. Direkt kirma ile yuksek
baglayici miktarlarinda elde edilen ham mukavemet, G80°de kurutulan
numunelerde ¢ok daha azgkayici miktari ile elde edilngtir.

* Baglayici 6zelliklerinin ve c¢gdinin ham mukavemeti 6nemli derecede
etkiledigi saptanmgtir.  Ornesin; Duramax B-1000 baayici tek bana
kullanilamazken, @rlikca %25 oraninda Duramax B-1000gtzyic1, girlikca %75
oraninda Duramax B-1007 @ayici ile karstirildiginda hazirlanan kaamin ham
mukavemeti oldukc¢a iyidir. Duramax B-1007 ghayicinin yiksek cam gegi
sicaklgl (43°C) ve kagimda Duramax B-1000 kkayiciya gore daha yiksek oranda
kullanilmasi Whitman ve arkaglarinin [1996] da belirtii gibi iki baglayici
karstirildigi zaman kagimda yuksek cam gegsicaklgina sahip bglayici yizdesi

arttiginda ham mukavemetin agtni dasrulamstir.

» Kullanilan bglayicilar icinde Duramax B-1007 $layicisinin yiksek ham
mukavemet gdadigi, Duramax B-1020 Rgayicisinin kuruma esnasinda ylzeye
ciktigl saptanmgtir. Duramax B-1002 L#ayicinin ise ilave edilir edilmez yuksek
plastiklssme gosterdii dolayisiyla homojen kagtirmanin sglanamadil ve asilti

dokim ve granul presleme yontemi icin uygun olrgadaptanmgtir. Duramax B-
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1002 bglayicinin cam gegisicaklginin sekillendiriime sicakigindan digik olmasi
Baklouti ve arkadgdarinin [1997] da belirtfii gibi polimerik tabakalarin grandller
arasinda gucli kgar olusturdugu, ancak bglayici genglemesinden dolayr grantller
arasinda catlaklar meydana gelmesinden kaynaklaachakBu da ham mukavemeti
olumsuz etkilemektedir. Whitman ve arkgdanin [1997] da vurgulagi gibi cam
geck sicaklginin grandl algi, ham mukavemet, ham gonluk, sikstirma davrar

ve mikroyap! Uzerindeki 6nemi ortaya kongtur.

o Asiltt dokim yontemi elde edilen numunelerin hanmukavemetinin
saptanmasinda numunelerin iyi dokumgartlarinda hazirlanmi  olmalari

gerekmektedir. Viskozite @gerlerinin ham mukavemeti etkilegligozlemlenmgtir.

» Direkt kirmada oda sicakinda absorblanan suyun plastifigci rol
oynamasindan dolayi polimer-polimer ve polimer-sekaetkilesimlerinin azalmasi
ile ham mukavemetin @ik oldusu tespit edilmgtir. Ham mukavemetin arttirilmasi

icin numuneler kurutulduktan sonra test edilmelidir
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