T.C.

GEBZE YUKSEK TEKNOLOJI ENSTITUSU
MUHENDISLIK ve FEN BILIMLERI ENSTITUSU

HIZLI PiSIRIM GRANIT FIRINLARININ KORDIiYERIT
ESASLI RULOLARI iCIN KORUYUCU KAPLAMALARIN
GELISTIRILMESI VE KARAKTERIZASYONU

MESUDE ERDOGAN
YUKSEK LIiSANS TEZi
MALZEME BiLiMi VE MUHENDISLiGi ANABILIM DALI

GEBZE
2014



T.C.
GEBZE YUKSEK TEKNOLOJI ENSTITUSU
MUHENDISLIK ve FEN BiLIMLERI ENSTITUSU

HIZLI PISIRIM GRANIT FIRINLARININ
KORDIYERIT ESASLI RULOLARI ICIN
KORUYUCU KAPLAMALARIN
GELISTIRILMESI VE
KARAKTERIZASYONU

MESUDE ERDOGAN
YUKSEK LiSANS TEZi
MALZEME BiLiMi VE MUHENDISLiGi ANABILiM DALI

DANISMANI
PROF. DR. AHMET CAPOGLU

GEBZE
2014



YUKSEK LiSANS JURi ONAY FORMU

GEBZE YUKSEK
TEKNOLOJI ENSTITUSU

GYTE Miihendislik ve Fen Bilimleri Enstitiisi Yénetim Kurulu’nun
27/01/2014 tarih ve 2014/06 sayil: karariyla olusturulan jiiri tarafindan 21/02/2014
tarihinde tez savunma sinavi yapilan Mesude ERDOGAN’1n tez ¢alismas: Malzeme
Bilimi ve Miihendisligi Anabilim Dalinda YUKSEK LISANS tezi olarak kabul

edilmistir.

JURI

UYE
(TEZ DANISMANI)  : Prof.Dr.Ahmet CAPOGLU la{/u,ﬂ‘ &r%ﬁ
UYE . Dog.Dr.Mehmet TARAKCT Wity

UYE : Yrd.Dog.Dr.Ahmet Sinan OKTEM WM_/

ONAY
GYTE Miihendislik ve Fen Bilimleri Enstitiisi Y&netim Kurulu'nun

.................................. tarth ve ........./......... sayili karar1.

IMZAMUHUR



OZET

Bu c¢aligmada seramik rulo iizerine kullanildiktan sonra yiizeyden kolaylikla
kaldirilabilen kaplamalar gelistirilmeye c¢alisilmistir. Porselen granit iiretiminde
kullanilan sinterleme firinlarinda diisiik genlesme katsayili kordiyerit veya miillit
esaslt seramik rulolar kullanilmaktadir. Bu rulolarin firinlarda kullanim Omriiniin
uzatilmasi i¢in yiizeylerine bir kaplama uygulanmasi ve bu kaplama fonksiyonunu
yitirdiginde seramik rulo yilizeyinden kolaylikla uzaklastirilarak yeniden kaplama
uygulanilabilir olmasi1 talep edilmektedir. Calisma i¢in hazirlanan alt ve st
kaplamalardan dikdortgen kesitli cubuklar hazirlanarak 1220°C‘de 3 saat
sinterlenmistir. Bu caligmaya Oncelikle, sinterlenmis alt ve {iist kaplamalarin
yogunluk, egme mukavemeti, SU emme Ol¢iimii deneylerinin gerceklestirilmesi ile
baslanmistir. Daha sonra tane boyut dagilimi, viskozite 6lglimii, X- 1511 analizleri,
1s1l genlesme Kkatsayist Olgtimleri yapilmig ve mikroyapilari taramali elektron
mikroskobu yardimiyla detayli olarak incelenmistir.

Ikinci asamada, granit firmlarinda kullanilan kordiyerit esasli rulolarin 1sil
genlesme katsayilar1 incelenmistir. Burada iist kaplama ve rulonun 1sil genlesme
katsayilar1 birbirine yakin degerler, alt kaplamanin ise bu degerlerden daha yiiksek
olmasi1 g6z 6niinde bulundurulmustur.

Son asamada ise, granit firinlarinda kullanilan kordiyerit esasli rulolarin
lizerine hazirlanan alt ve iist kaplamalar ile kaplama yapilmistir. Kendi halinde
kurutmaya birakilip 1250°C’de 4,5 saat 300°C/h hizla pisirilmistir. Soguduktan sonra

rulo yiizeyinden kolaylikla temizlendigi gézlenmistir.

Anahtar Kelimeler: Firin rulosu, kordiyerit, miillit, kaplama.



SUMMARY

The aim of this study is to develop coatings for ceramic rollers which is easily
removable after usage. The sintering furnaces used in porcelain granite production
includes cordierite and mullite based ceramic rollers, which have low expansion
coefficient. The rollers surfaces should be coated for a long lifetime of usage and
they features should be suitable for applying recoat process after the deformation of
the old coating and therefore this old coating should be removed the roller surface
easily. Coating samples taken from overcoated area and undercoated area as
rectangle sectioned sticks and sintered at 1220°C for 3 hours. Firstly the bending
resistance, absorption of moisture tests were applied to the sintered samples which
taken from overcoated and undercoated areas. After that, particle size distribution
determining, viscosity measurement, X-ray analysis, thermal expansion coefficient
measurements done thoroughly and microstructures examined via scanning electron
microscope.

In the second stage, the thermal expansion coefficient of cordierite-based
rollers, which used in granite kilns, was examined. In this subject, the overcoated
area’s thermal expansion coefficient and the roller’s thermal expansion coefficient
were obtained close values to each other on the contrary the undercoated area’s
thermal expansion coefficient was obtained more than the roller’s thermal expansion
coefficient.

In the last state, the prepared coating material were applied the over and under
the cordierite based rollers, that used in granite furnaces. They self-desiccated and
fired in 1250°C for 4,5 hours with the heating speed of 300°C/h. After the cooling of
the rollers, it is observed that the coating is easily removed from the roller surface.

Key Words: Roller kiln, cordierite, miillite, coating.
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1. GIRIS

Porselen granit liretiminde kullanilan siirekli ¢alisan sinterleme firinlarinda,
tizerinde sinterlenecek iriinlerin firmn igerisindeki hareketini saglayacak Sekil 1.1.a’
da goriildiigii gibi seramik rulolar kullanilmaktadir.

Bu rulolar termal sok dayanimlarinin yiiksek olmasi i¢in diisiik genlesme
katsayili kordiyerit veya miillit esasl seramiklerden iiretilmektedir. Rulolar granitin
sinterleme sicakligi olan 1200-1250°C gibi yiiksek sicakliklarda kullanildigindan ve
tizerinden gecen porselen granitin agirligi, herhangi bir nedenle darbe olusturmasi,
olas1 granit bilinye rulo etkilesimleri nedeniyle karsilastig1 zararlardan (Sekil 1.2)
dolay1 kullanim 6mrii kisalmaktadir. Bu rulolarin kullanim Omriinii uzatmak igin
kullanim sirasinda zarar goren yiizeyin taslama vs. islemi ile rulo ylizeyinden
uzaklastirilmas endiistriyel uygulamalarda secilen bir yontemdir. Bir bagka yontem
ise bu rulolarin kullanilmadan dnce yiizeylerinin gegici ve tekrarlanabilir nitelikte bir
kaplama ile kaplanmasi ve zarar goren bu kaplamanin yiizeyden uzaklastirilarak

rulonun zarar goérmesinin geciktirilmesidir.

Sekil 1.1: a) Seramik firinlarda kullanilan rulolar, b) Rulolarin seramik firinin
icerisindeki yerlesimi.



Sekil 1.2: Rulolarin kirli hali.

1.1. Tezin Amaci, Katkisi ve Icerigi

Bu calismanin amaci rulolarin firmlarda kullannm Omriiniin uzatilmasi igin
yiizeylerine, fonksiyonunu yitirdiginde rulo yiizeyinden kolaylikla uzaklastirilarak
tekrarlanabilir nitelikte uygulanabilecek bir kaplama gelistirilmesidir.

Hedeflenen bu calisma ile gelistirilecek tekrarlanabilir nitelikteki kaplama
sayesinde endiistride yaygin kullanimi olan ve tamami yurtdisindan ithal edilen
seramik rulolarin herhangi bir nedenle kirllmadik¢a, yani biitiinligiini korudukca
kullanim &miirleri uzayacaktir.

Bu calismada gelistirilmesi hedeflenen seramik rulo tiizerine uygulanacak
kaplama iki katmandan olusacaktir. Birinci tabaka kaplama tist yiizey kaplamasi ile
seramik rulo arasinda kalacaktir. Kaplamanin kullanim sonrasinda kolaylikla rulo
ylizeyinden uzaklastirilabilmesi i¢in seramik rulo ile kaplama tabakasi arasinda
gelisecek araylizey reaksiyonlarinin smirli kalmasi saglanacaktir. Bu tabakanin,
kaplamalarin fonksiyonunu yitirdiginde ikisinin de birden rulo yiizeyinden kolaylikla
uzaklagtirilabilmesi i¢in ara tabaka kaplamanin iizerine kaplanacak iist tabaka
kaplama ile gorece iyi bir araylizey bagi gelistirmesi saglanacaktir. Tez c¢alismasi,
hedef dogrultusunda iki farkli kaplama karisimlarinin gelistirilmesini, karigimlarin

rulo iizerine kaplama seklinde uygulanabilecek nitelikte akigkan bir camur haline



getirilmesini, ¢amurlarin seramik rulo iizerine uygulanarak yiizeyde kaplamalar
olusturulmasini, kaplama uygulanan rulolarda hedeflenen reaksiyonlarin
gerceklestirilmesi i¢in sinterlenmelerini ve elde edilen kaplamalarin 6zelliklerinin ve

arayiizey mikroyapilariin karakterize edilmesi caligmalarini igermektedir.



2. TEORIK BILGI

2.1. Seramik Malzemeler

Seramikler sahip olduklar1 mekanik, 1s1l ve elektriksel 6zellikleri dolayisiyla
cok onemli ve stratejik malzemelerdir. Seramik malzemeler son 20 yilda endiistriyel
olarak ¢ok yaygin kullamm alani bulmustur. Ozellikle elektronik ve bilgisayar
teknolojisindeki gelismelere bagli olarak 80°li yillardan itibaren basta savunma
sanayi, makine ve kimya sanayi gibi sektorlerde metal malzemelere alternatif
malzeme olarak ve hatta tamamen seramik malzemeler kullanilmaya baglanmistir.
Bu siire¢ giiniimiizde de yeni seramiklerin gelistirilmesi ile daha genis alanlarda
kullanilmasi ile siirmektedir.

Malzeme bilimi alanindaki c¢alismalar, oOzellikle seramik ve kompozit
malzemeler tizerine yogunlasmistir. 2Mg0.2A1,03.5Si0, mineral kompozisyonuna
sahip kordiyerit seramikleri de, malzeme bilimindeki 6zellikle seramik sektoriindeki
gelismelere paralel olarak son yillarda genis uygulama alani bulmustur. Bunun
sebebi, bu malzemelerin sahip oldugu diisiik 1s1l genlesme katsayisindan dolay1
gosterdikleri distiin termal sok davraniglaridir. Kordiyerit, diisiikk 1s11 genlesme
katsayisi ve yiiksek termal sok dayanimi nedeniyle teknik olarak genis 6neme sahip
bir seramik hammaddesidir [1].

Kordiyerit, diger malzemeler ile karsilastirildiginda sahip oldugu diisiik 1s1l
genlesme katsayisindan dolay1 1s1 degisiminin bulundugu dallarda genis uygulama
alan1 bulmustur [2]. Bu malzemeler elektrik isiticilarinda (yalitici), firinda (istif
malzemesi) ve briilor nozullarinda kullanilmaktadir. Bugiin katalitik konverter althik
malzemesi olarak biiyiilk oranda kordiyerit seramikleri kullanilmaktadir. Egzost
emisyonunu saglayan katalitik konverter eldesi igin kullanilacak hammaddenin
diisiik termal genlesme katsayis1 ve yiiksek refrakterlik 6zelligi bulunmalidir. Ciinkii
otomobil motoru harekete gegtikten sonra birkag saniye gibi kisa bir siirede sicaklik
800°C ve lizerine ¢ikmaktadir. Motor diizeneginde monifold ¢ikisina yerlestirilen
katalitik konverter malzemenin bu ani 1s1 artisin1 karsilayacak, kirilmayacak hatta
genlesmesi sinir degerlere dahi ulasmayacak 6zellikte olmasi gerekir. Bu zorunlu
gereksinimi karsilayabilecek en iyi seramik hammaddesi kordiyerittir. Kordiyeritin

yukarida belirtilen 1s1l 6zelliklerinin yani sira farkli kullanim alanlari igin, 6rnegin;



oksit kaplama ve katalistlere karst inert davranis sergilemesi, 1s1 yalitim malzemesi
olarak kullanildigi durumlarda agik ve kapali gozenekleri icermesi ve yapisal
malzeme olarak kullanildigi durumlarda da yiiksek mekanik dayanimina sahip olmasi
gereklidir. Sahip oldugu ozellikleri ile kordiyerit esasli seramikler; atesleme
sistemlerinde izolator olarak, icten yanmali motorlarda metal kaplama malzemesi
olarak, rekrakter iiretiminde ana malzeme olarak, yiiksek sicaklik seramik
firinlarinda iiriin kaseti olarak, elektrik kazan yalitkani olarak, otomobil katalitik
konverteri altlik malzemesi olarak, elektronik uygulamalarda 1s1 direnci olarak genis
kullanimi mevcuttur. Elektronik sanayindeki hizli gelismeye paralel olarak,
kordiyeritin elektronik devre altlig1 eldesinde kullanimi igin ¢aligmalar yapilmakta
olup baz1 zayif ozelliklerinin gelistirilmesiyle gitgide genisleyen yeni bir tiiketim
alan1 olusacaktir. Sahip oldugu diisiik dielektrik katsayis1 (€=5-6), yiiksek 6zdireng
(p>10%Q cm), 1s11 ve kimyasal kararliligi ve ¢ok diisiikk 1s1l genlesme katsayisi
(0=1-2x10-6°C-1) ve tim bu Ozelliklerinin, diisik tretim maliyetlerinde
sentezlenebilirligi ile birlesmesi kordiyerit esasli malzemelerin elektronik devre altlik
uygulamalarinda, geleneksel olarak kullanilan aliiminanin yerine alternatif malzeme
olarak kullanilmasina olanak saglar [3].

Cogunlukla geleneksel seramik iiriinleri pisirme esnasinda ‘“Pyroplastik
deformasyon” adi verilen yiiksek sicaklik sekil degisimine maruz kalirlar. Camsi
fazin viskoz akisinin neden oldugu bu deformasyon 6nemli 6l¢iide hurda kaybina ve
tiriiniin tasariminda kisitlamalara sebebiyet vermektedir. Endiistriyel uygulamalarda
yiiksek sicakliklara ¢ikildiginda malzeme sekillendirilen diriin kendi agirligr altinda
¢oklip, distorsiyona ugrayacagindan kendisine verilen sekli korumasi igin firin
icerisinde kordiyeritten yapilmis destekler (firin formikalart) kullanilmaktadir [4].

Yer karosu, fayans gibi seramik malzemeler sinterlenmek ftizere tiinel firina
kordiyeritten yapilmig bir tasiyict bir kaset icinde veya refrakter raflar tizerinde
giderler. Bu tastyict refrakter malzemeler tiinel firma sayica 100-300 kere
girebilirler. Siirekli firina giren firin arabalarinin tizerinde kordiyerit refrakterler 1.5
yil tamir gormeden gorev yapabilmektedirler. Termal sok s6z konusu olan 1s1l iglem
firmlarinda ve 1200°C’ye kadar olan degisik amach laboratuar firinlarinda da
kordiyerit esash refrakterler kullanilmaktadir. Kordiyerit yalitkanlik 6zelliginin iyi
olmasi nedeniyle de elektrik firnlarinda direng¢ malzemelerini tasiyici olarak ve

ayrica yliksek frekans tekniginde yalitkan olarak kullanilmaktadir [5].



2.2. Granit Yer Karosu Uretiminde Kullanilan Hammaddeler

2.2.1. Simiflandirma

Granit yer karosu iiretiminde kullanilan hammaddeler, 6zlii (plastik) ve 6zsiiz
(plastik olmayan) olmak iizere 2 ana grup altinda toplama miimkiindiir.

Ozlii seramik hammaddeleri; su ile yogrulabilen, dagilmadan kolaylikla
sekillendirilebilen ve kuruduklari zaman verilen sekli koruyabilen hammaddelerdir.
Feldspatlarin asidik ortamda bozunmasi sonucu olusan kaolen, kaolenlerin dogal
olaylarla tasinip bagka yerlerde yataklanmasi sonucu olusan killer ve bazik ortamda
feldspatlarin  bozunmasi ile olusan bentonit mineralleri 06zlii seramik
hammaddeleridir.

Ozsiiz seramik hammaddeleri; su ile kanstirildiklarinda kolayca sekil
verilemeyen, sekil verilse bile bir dis etkenle sekillerini kolayca kaybedip dagilan
maddelerdir. Kuvars, aliimina, feldspat, talk, magnezit ve dolomit bu gruba
girmektedir [6].

Ozlii ve 6zsiiz seramik hammaddelerinin daha ayrintili sekilde smiflandirilmis

hali asagida verilmistir:

e Ozlii (Plastik) Hammaddeler
- Kil, kaolen, bentonit

e Ozsiiz (Plastik Olmayan) Hammaddeler
- Anorganik Ozsiiz Hammaddeler
i) Silis grubu mineraller
i) Kuvars
iii) Opal
iv) Kalsedon
v) Feldspat
vi) Alkalen feldspat (potasyumlu feldspat)
vii) Plajiyoklas (sodyumlu feldspat)
viii) Pegmatit ve feldspatli kum

ix) Korund



x) Dolomit

Xi) Mermer + kiregtasi + dolomit
xii) Boksit

xiii) Andaluzit — Silimanit - Disten
xiv) Bor mineralleri (boraks, tinkal, kolemanit, pandermit)
xv) Fluorit

xvi) Talk

xvii) Vollastonit

xviii) Magnezit

xix) Pirofilit

xX) Zirkon silikat

- Yapay 0zsiliz hammaddeler

1) Samot

i) Kalsiyum karbiir

iii) Zirkon oksit

¢ Organik Katki Maddeleri
Kil miktarinin azaltilarak kullanilmasini saglamak amaci ile regete igerisinde

organik esasli katki malzemeleri kullanilmaktadir.

2.2.2. Granit Biinyeyi Olusturan Ana Hammaddelerin Mineralojik
ve Teknolojik Ozellikleri

2.2.2.1. Kuvars

Hekzagonal sistemde kristallesmistir. Kimyasal bilesimi SiO, (Si : %46.7, O :
%53.0) olup, mol agirhgr 60 gr’dir. Kuvarsa ait fiziksel oOzellikler asagida
belirtilmistir:

o Sertlik: Sertlik derecesi Mohs’a gére 7’dir.

e Yogunluk: Yogunlugu 2.65 gr/cm® tiir.

e Renk: Renksiz ve gesitli renklerde (sar1, agik veya koyu gri vb.) olabilir.
e Kirilma: Kuvars, konkoidal (gelisigiizel) kiriklidir.



¢ Dilinim: Kuvars, kaya¢ i¢inde gelisigiizel taneler halinde bulunur. Bu nedenle de

belli bir dilinimleri yoktur.

Kuvars minerali ¢ok cesitlidir. Kuvarsin birtakim modifikasyonlar1 vardir.
Omegin; o kuvars, B kuvars, tridimit, kristobalit gibi. Bu kuvars gesitlerinin her
birinin olusum 1silar1 farklidir. Bunlar 1sitma ve pisirme esnasinda birbirine
dontstirler. Dontisimler esnasinda 2,7 ile 7,0 arasinda bir hacim degisimi
oldugundan, kritik donilisim noktalarinda kolaylikla catlamalar olur. Bu doniisiim

noktalari su sekildedir;

a-kuvars (573-870°C) — B-kuvars (870-1470°C) — 2.1)
Tridimit (1470-1713°C) —Kristobalit '
Kuvarsin granit seramik karo yapiminda kullanim nedenleri asagida maddeler

halinde sayilmistir:

e Camura konulan kuvars miktar arttik¢a, camurun sertligi artar.

¢ Ne kadar ince 6giitiilmiis ise tesiri o kadar fazla olur.

e Seramik hammaddelerinin hepsi 1s1 karsisinda hacimsel olarak kiigiiliirken,
kuvars biiyiir ve boylece yapinin kuru kii¢iilmesini azaltir.

¢ Plastik olmayan ve yapiy1 yiiksek sicakliklarda ayakta tutan bir hammaddedir.
Plastikligi diizenlemeye yardimci olmasindan dolay1 kullanilir.

¢ Pisme sirasinda deformasyon olmaksizin gaz ¢ikisina izin verir.

eKuvars 1sitildiginda kristal seklini degistirir yani c¢esitli modifikasyonlara

dontisiir. Bu sebeple kritik 1s1 gegisleri sirasinda dikkatli olunmalidar.

2.2.2.2. Feldspat

Kristalin kayalardaki en yaygin mineraldir. Sertligi 6,0-6,5 mohs ve yogunlugu
2,6 gr/cm® civarindadir. Feldspatlar; potasyum, sodyum, Kkalsiyum ve baryum
aliminyum silikatlardir. Kimyasal yonden katyon tiirlerine bagl olarak K-feldspatlar
(ortoklas, K,0.Al,03.6Si0,), Na-Feldspatlar (albit, Na;O.Al,03.6Si0,), Ca-
Feldspatlar (anortit, CaO.Al,03.6Si0,), Ba-Feldspatlar (celsian, BaO.Al,03.6Si0,)



ve  Sodyum-Potasyum  feldspatlar ~ (Na,O.K;0.3Al,03.22Si0;)  seklinde
isimlendirilirler.

Bunlardan en nadir olarak bulunan feldspat minerali Ba-feldspattir. Bu nedenle
feldspatlar, bilesenlerini ortoklas, albit ve anortititin meydana getirdigi ti¢ bilesenli
sistemde incelenebilir. En ¢ok rastlanan ve seramik sektoriinde kullanilan feldspat
mineralleri ortoklas ve albittir. Ortoklas saf halde %16,9 K,O ve albit %11,9 Na,O
igerigine sahiptir. Seramik sektoriinde kullanilan feldspatlarin ¢ogu ise bu iki
mineralin karisimi seklinde olmaktadir.

Kimyasal olarak WZ,Og seklinde formiilize edilebilir. Burada W: Sodyum,
potasyum, kalsiyum, baryum ve Z: Silis ve aliiminyumu temsil eder. Si: Al oran1 3:1
ile 1:1 arasinda degisir.

Feldspatlarin i¢cinde demirli bilesikler de bulunur. Bunlar 6tektik sicakligini
distiriir ve triiniin renginde lekelenmelere neden olur. Bunun igin feldspatlar
miimkiin mertebe zenginlestirildikten sonra kullanilmalidir.

Feldspatlarin granit seramik biinye i¢inde kullanim nedenleri asagida

belirtilmistir:

e Feldspatlarin seramik biinyelerde kullanilmasinin nedeni K;O, Na,O, CaO
bilesiklerini ¢amura kazandirmaktir. Seramik yapidaki cam faz, bu oksitlerin
yardimi ile saglanmaktadir. Bunlarin eriticilik 6zelliklerinden faydalanilarak
pisme esnasinda kuvars ile birlikte cam faz olusturulur.

eFeldspat  1165-1250°C° de  erimektedir ve  biinyenin  eriyebilen
akiskanlarindandir.

eCamurda feldspat oraninin arttirilmasi, kaolenin erime noktasim ve
sekillendirilen iirliniin ham mukavemetini distiriir.

¢ Yaklagik 1040°C’de pekistirici (sertlestirici) rol oynar ve 1200°C’nin iistiinde
eriyerek seramik iriiniin mikroyapisindaki porozite miktarnin azalmasinda ve
pismis mukavemetinin artmasinda katki yapar.

e Pisme sirasinda eriyerek, erimeyen maddeler arasindaki bosluklari (porlari)
doldurarak {irtiniin piiriizstizliigtinii saglar.

e Fazla feldspat iceren biinye iizerinde pembe benekler olusabilmektedir.

e Feldspat, diger maddelere gore pahali oldugundan karisima az miktarda katilir.



e Feldspatlarin ince ogiitiilmesi (ortalama -74um) ve pisme renklerinin beyaz
olmas1 gerekmektedir.
e Seramikte hammadde olarak kullanilacak feldspatlarda aranan 6zellikler asagida
verilmigtir.

Seramikte hammadde olarak kullanilan felspatlarda aranan o6zellikler Tablo

2.1°de verilmektedir [6].

Tablo 2.1: Seramikte hammadde olarak kullanilacak feldspatlarda aranan

ozellikler.
K,O %38&’den fazla olmal
Na,O + K,O %10’den fazla olmali
Fe,O3 %1.5°den az olmali
TiO, + CaO + MgO %1.5°den az olmali
Nem %3.3’den az olmali

2.2.2.3. Kil

Kil; ¢ogunlukla sulu aliiminyum silikat minerallerinden (albit, ortoz vb.)
olusan, yeterince 1slatildiginda plastik, kiitle olarak kurutuldugunda sert ve yeterince
yiiksek 1sida pisirildiginde camsilasan dogal bir hammaddedir. Kil yataklari, daha
onceden olugmus kaolen yataklarinin killi sist, grovak ve feldspat bakimindan zengin
kayaglarin fiziksel ve kimyasal ayrigmasi sonucu ve ayrisan bu malzemelerin tatli su
havzalarina taginmasiyla olusur ve tabakalar halinde bulunur. Eger tasinma ve
asinma sliresi kaolenlesmenin tam olmasma imkan verecek kadar uzun degilse
meydana gelen kil ve kaolen yataklart homojen degildir. Farkli yataklardan elde
edilen killerde tane inceligi, plastisite ve atese dayamiklilik gibi degisiklikler
goriilebilir. Denizlerde olusan kil yataklarinin zamanla killi sist tanelerine
doniismelerinden dolayr ekonomik degerleri yoktur. Kil mineralleri 4 ana gruba

ayrilmaktadir:
o Kaolinit grubu

Sulu aliiminyum silikatlardir ve Al;03.S5102.2H,0 seklinde formiilize edilirler.

Elektron mikroskobunda ince levhalar halinde goriiliirler. Hekzagonal sistemde
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kristallesirler. Feldspatlarin asidik ortamlardaki sicak, soguk ve hidrotermal

eriyiklerin direkt etkisiyle olusurlar.

e Montromorillonit grubu

Bu gruba dahil kil mineralleri daha ¢ok alkali ve toprak alkali tuzlardan olusurlar.
Bunlar tabakalar arasia girerek, o tabakalarin hacimlerinin artmasina neden olur.
Beyaz, sar1, agik yesil, mavimsi ve siyahimsi renkte olabilirler. Plastik olmalarina
karsin, pisme renkleri tasidiklar1 safsizliklar nedeniyle koyu oldugundan seramik
sanayinde az kullanilirlar. Montmorillonit grubu minerallerin su emmesi ¢ok

karakteristiktir. Su emdigi takdirde hacmi 10-15 kat artar.

e {1lit grubu

K20 iceren, mika kokenli plastikligi oldukca yiiksek killerdir. Potasyumca zengin
ortamlarda olusurlar. Elektron mikroskobunda ufak, yassi ve diizgiin olmayan
levhalar seklinde goriiliirler. Atom yapisi montromorillonite benzer, fakat silika

tetrahedronlarinda daha fazla aliiminyum silisin yerini almistir.

¢ Klorit grubu:

Icyapisi, illite benzer. Ince taneli ve yesil renklidirler. Sekonder mineraller
grubuna girerler.

Granit seramik karo recetesinde kullanilacak killerde su parametreler goz Oniine

alinmaktadir:

- Plastisite

- Pigme rengi

- Su emme derecesi

- Baglama kuvveti

- Mukavemeti

- Gegirimlilik (permeabilite)

- Kiigiilme ve gesitli sicakliklardaki durumu

- I¢erigindeki karbonat miktarinin azlig1 veya ¢oklugu.

Killerin granit seramik ¢camurunda kullanilmasinin baslica nedenleri su sekilde

siralanabilir:
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e Killerin plastiklik 6zelligi, hammaddenin hamur gibi yogrulabilmesini saglayan
bir 6zelliktir.

ePlastik olduklarindan, biinyenin ham-kuru mukavemetini arttirirlar  (kuru
mukavemet, gamurun kuruduktan sonra kazandigi mukavemettir).

¢ Daha c¢abuk sinterlesmeyi (pisme sirasinda olusan yogunluk kazanimi) saglarlar.
e Killer, sulu seramik ¢amurlarinda siispansiyon malzeme gorevini tistlenirler. Bu
Ozelliklerinden dolayr kendileri yavas ¢okerken, diger kolay c¢oken agir
malzemeleri de tasiyarak karigimin ¢okmesini geciktirirler.

¢ Al,03 ve SiO, miktar1 arttikga 1s1ya dayanim 6zellikleri de artar. Bu tip killerin
pisme renkleri de daha beyaz olur.

e Fe;,03 ve MnO; miktarmin artmasi ile sinterlesme azalir. Bu tip killerin pigsme

renkleri ise kahverengi ve kirmizi olur .

2.2.2.4. Kaolen

Kaolen, alkali feldspatlarin bozusmasi ile meydana gelen aliiminyum
hidrosilikattir. Kile gére daha saf bir kaolinit olup, biinyesinde killerde oldugu kadar
cok yabanci organik ve anorganik maddeler bulunmaz. Bu nedenle daha yiiksek
1silara dayanikli ve pisme renkleri daha beyazdir. Kimyasal yonden bilesimi
Al,03.2Si0,.2H,0’dur.

Kaolen olusumu sirasinda asit karakterli hidrotermal eriyiklerin etkisiyle
feldspatlarin i¢indeki SiOz’nin bir kismi ile sodyum ve potasyumun tamami
kaybolur. Boylece mineral biinyesine bir miktar su girer ve kaolinit minerali olusur.
Yani; kaolenlesme alkali silikatlardan, aliiminyumlu hidrosilikatlarin olusmasi
olayidir.

Kaolenlesme olaymna, feldspat ile birlikte bulunan kuvars, mika grubu
mineraller ve demirce zengin mineraller de degisik bigimlerde katilirlar. Feldspat
grubu mineraller ile bu mineral gruplarinin ayrigmasi sonucu agiga ¢ikan silis ile
kayag icinde serbest silis olarak bulunan kuvarsin birlesmesi sonucu opal olusur.

Damar halinde bulunan opalin kaolenden ayrilmasi daha kolaydir. Cok ince
taneli kuvars igeren kaolenlesmis kayaglarda agiga ¢ikan silis, kaolen yatagini silis
cimentosu ile ¢cimentolastiracagindan kaolenlesmis ana kaya¢ ve dolayisiyla kaolen

yatagi sertlesir.
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Kaoliniti meydana getiren iyonlar kuvars¢a zengin ortamdan fazla
uzaklagamazlar. Bu bakimdan ana kayag¢ kuvars¢a zenginse, kaolinit mineralince de
zengindir. Kayacin mineralojik bilesiminde yer alan potasyum, demir ve
magnezyumca zengin mineraller de hidrotermal eriyiklerin etkisiyle hidrate olurlar.
Bir kaolen yataginin ekonomik olabilmesi i¢in demirce zengin minerallerin ortamdan
uzaklastirilmas: gerekmektedir. Kaolen, asagida sayilan sebeplerden Otiirli granit

blinyesinde kullanilir:

e Kaolen, kristal suyunu 300-450°C arasinda kaybeder. Sinterlesme noktasi
1410°C, ergime noktas1 1730-1800°C civarindadir.

e Kaolen, beyaz olmayan killerin rengini ortiip kapattigindan karisima beyazlik
vermek lizere katilir.

¢ Biinyede kaolen miktar1 arttik¢a, olusan iirliniin mukavemeti artar.

¢ Kaolen miktar1 blinyede fazlalastig1 oranda, karisimin pisme derecesi yiikselir ve
1s1 degisimlerinden etkilenmez.

eiri taneli kaolen, karistm maddenin porozitesini yiikseltir. Kuru kiigiilme ve
dolayisiyla cekme azalir. ince taneli kaolende ise durum tam tersidir.

e Kaolen plastik bir madde olmasina ragmen, plastisitesi ve baglanmas1 fazla

degildir.

2.2.2.5. Diger hammaddeler

e Mermer

Kiigtik kristalli ve basing altinda saglamlagsmis kalsiyum karbonattir. Seramikte
kullanilacak mermerde demir ve renk veren yabanci maddelerin bulunmamasi
gerekir. Mermer, 900°C’ye kadar 1sitildiginda Ca ve COz2'e ayrisir.

Mermer kuvars ile birlikte 1sitilacak olursa, kolay eriyip camlagan kalsiyum
silikatt meydana getirir.

Mermer, saf feldspat ile 1sitilacak olursa, feldspatin 1280°C olan erime noktasi
diiser ve daha kolay eriyen bir cam meydana gelir. Bu ozelliginden dolay1 sir

uretiminde kullanilir.
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e \ollastonit
Bilesimi kalsiyum silikattir. Elyafli bir yapis1 vardir. Fayans biinyelerinde ve

seramik tiretiminde ¢ekmeyi azaltmak i¢in mermer yerine kullanilir.

e Manyezit

MgCOs; bilesiminde olup tabiatta bol miktarda bulunur. Tek basina 1sitildiginda
refrakterdir. Bu nedenle refrakter sanayinde erime noktasinin yiiksekligi ve ciirufa
dayaniklilik  yoniinden ¢ok Onemli bir hammaddedir. Diger maddelerle
karigtirlldiginda eritici vazifesi goriir. Kuvars ile 1sitilirsa magnezyum silikati
meydana getirir. Manyezit, bilinyenin pisme sirasinda sinterlesmesini ve

saglamlagmasini saglar.

e Dolomit
Bilesimi kalsiyum magnezyum karbonattir (CaCO3.MgCQ3). Magnezyumlu kireg
tas1 olarak bilinir. Demir, silis vb. gibi safsizliklar icerebilir. Seramik yapida kireg

gibi davranir.

e Kaolen
Kaolenler seramikte dolgu maddesi olarak kullanilir. Kaolenler killer gibi asidik

karakterlidir. Ancak, killer gibi baglayici 6zellige sahip degildirler [6].
2.3. Granit Seramik Karo Uretim Teknolojisi

Granit seramik karo iiretim teknolojisi ile sirli seramik karo tiretimi arasindaki
en Oonemli fark, seramik camurun sir gibi temiz hammaddelerle renklendirilerek
hazirlanmasi, graniile edilmesi, elde edilen graniillerin belirli oranlarda karistirilarak
pisirilmesi ve pisme isleminden sonra ylizeyinin parlatilmasidir [7].

Biitlin karo biinyesinin renkli hazirlanmasindan dolay1 sirli seramik karoda 25
gr/m? boya kullanim1 oldugu halde bu miktar granit seramik karoda 750 gr/m? ' ye
kadar yiikselmektedir. Bu da sirli seramik karoya gore 30 kat fazla boya maliyeti
getirmektedir. Seramik iriinlerde boya maliyeti artirdigi icin, granit seramik
karolarin maliyetleri de yiiksek olmaktadir. Granit seramik karo tliretimi Sekil 2.1°de

gosterilmektedir.
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Granit seramik karo tiretiminde diger seramik karolardan farkli kriterler takip

edilmelidir. Bu kriterler asagida siralanmistir;

¢ Kullanilan hammaddeler, miimkiin oldugu kadar saf olmali ve maksimum demir

icerigi % 1’den daha az ve tane iriligi 150 um’den daha kii¢iik olan hammaddeler

kullanilmalidir.

¢ Granit gamurunda 63 um elek {stii oran1 % 1’den daha az ve ¢camur yogunlugu

1700-1720 gr/It olmalidir.

e Sekillendirmede graniil rutubeti % 5-6 ve pres basinci 400-450 kg/cm? referans

araliginda olmalidur.

e Pisirimde ise firin sicakligi 1220-1250°C, pisme kiiglilmesi % 8-9 ve su emmesi

% 0,05 olmalidir.
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Sekil 2.1: Granit seramik karo liretimi proses akim semasi.
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2.3.1. Hammadde ve Camur Hazirlama

Granit seramik karo tretiminde kullanilan hammaddeler, sirli karo iiretiminde
kullanilan hammaddelere oranla ¢ok daha saftir ve tane boyutlart daha incedir.
Biinye rengi, ayr1 bir sirlama islemi yapilmadigindan dolay1 camurun pisme rengidir.
Camur rengi ise boyanin hammaddelerle birlikte 6giitiilmesi ile verilebilecegi gibi
ayr bir degirmende a¢ilmis boyanin ¢amur karistirma havuzlarinda renksiz ¢amura
ilavesi ile de verilebilir. Boylece degirmenin yikanma ve temizlenme zamanindan ve
camurdan tasarruf saglanabilir.

Standartlara uygun hammaddeler recete oranina gore karistirildiktan sonra
degirmene sarj edilir. Belirli oranda su ve elektrolit ile birlikte degirmen ¢alistirilir.
Receteye bagli olarak elde edilmek istenen ton ve renk verici boyalar ilave edilerek
renkli gamur yapilabilir. Camur belirli bir incelige (tane boyutuna) geldiginde stok
havuzlarina alinir. Stok havuzlarinda ¢okmeyi dnlemek i¢in ¢amur siirekli karistirilir.
Camurun bu havuzlarda en az bir giin dinlendirilmesi diger proses asamalarinin
islerligi agisindan ¢ok onemlidir. Ayrica, farkli havuzlarin stok amaclh kullanilmast;
tirinde meydana gelebilecek ton farkliliklarinin diizeltilebilmesine olanak saglar.
Stok havuzlarinda ve havuzlar bosaltilmadan 6nce ¢amurdan alinan numunelere ilk
kontroller yapilir ve dogabilecek hatalarin baglangicta giderilmesi saglanir. Ciinkii
granit seramik karo prosesi sonucu olusan Uriiniin geri dontigiimii miimkiin degildir.
Kontrolii yapilan ve iriin kalitesini en cok etkileyen hata, renkte meydana
gelebilecek ton farkliliklaridir. Kontroller yapildiktan sonra uygun nitelikteki ¢amur,
hidrolik pompalar yardimi ile sprey (atomizor) kurutucuya aktarilir. Camur, sprey
kurutucunun mikron Olgekli deliklerinden piiskiirtiilir ve sicak hava ile temasi
saglanarak, belirli miktarda nem igeren graniiler forma getirilir. Elde edilen graniiller
konveyor bantlarla silolara taginir. Bu proseste graniillerin tane dagilimi ve rutubeti
stirekli olarak kontrol edilmelidir. Cilinkii granit prosesi, diger proseslere oranla daha
yiiksek basinglarda yapilir ve nihai {iriinde porozite miktar1 daha az istenir. Bu
sebeplerden dolay1 graniil dagilimlarinin optimum diizeyde elde edilmesi ve bu
dagilimlarin pres silolarina kadar korumalar1 granit seramik karo iiretim siirecinin

¢ok onemli boliimlerinden birisidir.
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2.3.2. Ogiitme

Karo tiretiminin en énemli kademelerinden 6giitme, ¢ekme yiizdesi, su emme,
darbe mukavemeti ve 1sisal genlesme degerini belirleyen en 6nemli parametredir.
Ogiitme ne kadar kontrollii yapilirsa iiriiniin fiziksel ve kimyasal dzellikleri de o
derece kontrol edilebilir.

Ogiitme zaman1 hem enerji hem de kapasite acisindan son derece dnemlidir.
Dolayistyla 6giitme, tiretimin hassas dengelerini olusturur. Karo iiretiminde bu islem
genellikle bilyali degirmenlerde ve sulu ortamda yapilir. Ogiitiilecek hammaddelerin
tane boyutu, sertligi, reolojik Ozellikleri &giitme zamanini  etkileyen
parametrelerdendir.

Yer karolarinin biinyelerinde %50’ye varan oranda sert hammaddeler bulunur.
Bu nedenle 6giitme zamanlar1 uzundur.

Bilyali degirmenler silindirik sekilde olup tesis kapasitesine gore degisik
hacimlere sahiptirler. Kaplama malzemesi lastik, aliimina tugla veya sileks tasidir.
Kaplama malzemesinin kalinligina bagli olarak degirmen kapasitesi azalir veya artar.
Degirmen bilyasi olarak flint tasi, aliimina bilya veya bunlarin karigimi kullanilir.
Son yillarda toplam 6giitmenin %30’unun cidarlarda, %70’inin de bilyalar arasinda
oldugu diisiiniilerek lastik kaplamali degirmenler kullanilmistir. Bu degirmenlerin
kapasitesi sileks tasi kaplamali de§irmenlere gore daha fazladir. Degirmenlerde
kullanilan bilyalar kiiresel sekilli olmalidir. Cilinkii degirmen icindeki 6gilitme iki
tiirlii gergeklesir. Ilki yuvarlanarak meydana gelen &giitme, ikincisi carpisma ile
meydana gelen ogiitmedir. Yuvarlanma esnasinda kiirenin yiizey alaninin biiyiik
olmas1 6gilitmeyi olumlu yonde etkileyecektir. Degirmen i¢ine ilave edilen bilyalar
Ogiitme ortaminin hacimce %?25-35’1dir.

Genelde, ¢amur degirmenlerinde c¢apt 8-10 cm’lik bilyalar %20-35, cap1 6-8
cm’lik bilyalar %25-35, cap1 4-6 cm’lik bilyalar %35-50 oranlarinda kullanilir. Bilya
dagilimi kiiciildiikkge carpismayla yapilan Ogiitme artar. Bilyalar irilestikge
yuvarlanmayla yapilan 6gilitme artar. Yuvarlanma ile yapilan 6glitme, degirmende
oglitme zamaninin ilk iki saatinde aktiftir. Daha sonraki zamanlarda carpma ile
yapilan Ogiitme etkilidir. Bu yilizden 6giitmenin son boliimiinde elek bakiyesini
diisiirmek zorlasir. Degirmenin 6giitme zamani, belirlenen elek bakiyesiyle sinirlanir.

Daha diisiik bir elek bakiyesine ulasmak i¢in daha ¢ok 6giitme zamani1 gereklidir.
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Camurun viskozitesi diistiikkge Oglitme zamani azalir. Bu nedenle viskoziteyi
diisiirmek icin degirmenlere elektrolit ilavesi yapilir. Ozellikle yer karosu
recetelerinde kil orami arttik¢a viskozite ylikselir. Bu nedenle kullanilacak elektrolit
son derece onem kazanir. Genellikle elektrolit olarak sodyum silikat, sodyum
tripolifosfat veya nadiren de hegzametafosfat kullanilir. Camur degirmenlerine ilave
edilen suyun viskozite {lizerinde etkisi biyiiktiir. Bu nedenle diisiik sertlikte ve
siilfatsiz su kullanilarak viskozite diisiiriilebilir. Camurun litre agirligi azaldikca
viskozitesi de diisecektir. Ayrica 6glitme zamani azalacaktir. Degirmene ilave edilen
hammaddelerin miktar1 da 0giitme zamani agisindan Onemli parametrelerdendir.
Ogiitme islemi sonras1 elde edilen ¢amurun elek bakiyesi, viskozitesi ve litre agirlig
Olciilebilen kolay parametrelerdendir. Bu parametreler bir sonraki liretim kademesi
i¢in sabitlenmelidir.

Gilinitimiizde biiyiik kapasitenin istendigi tesislerde yukarida bahsedilen kesikli
oglitme sisteminin yerine degirmen ozellikleri benzer fakat siirekli calisan bilyali

degirmenler kullanilmaktadir.

2.3.3. Graniilasyon

Renk ve akiskanlik kontrolii yapilmis, % 35 su igeren c¢amur, stok
havuzlarindan hidrolik pompalar yardimi ile puskiirtmeli kurutucuya aktarilir.
Piiskiirtmeli kurutucuda nem igerigi % 5-6 araligina gelene kadar kurutulur. Kurutma
islemi, kurutucunun mikron o&lgekli deliklerinden c¢amurun yiiksek basingla
puskiirtiilmesi esasia dayanir. Camur piilverize edilerek graniiler bir form kazanir.
Graniilasyon sonucu elde edilen graniillerin tane dagilimi ¢ok 6nemlidir. Ciinkii
ozellikle kiiciik tane boyutlu pargalar stok silolarinda beklerken ve sekillendirme
asamasinda, kalipta diizensiz dagilim gosterirler. Karo yiizeyinde farkli bolgelerde
yogunlasarak homojen renkli goriiniimiin bozulmasina ve karolar arasinda renk-ton
hatas1 olusmasina neden olur. Bu olay granit seramik karo tiretiminde en gok goriilen
hata tipidir. Bu problemi ortadan kaldirmak icin graniil elek dagilimmin 150 pm

altinin maksimum % 5 olmasina dikkat edilmelidir.
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2.3.4. Sekillendirme

Hazirlanan renkli graniiller celik silolarda depolanirlar. Bu silolarin altinda
bulunan bilgisayarli tartim {initelerinde belirli oranlarda karistirilarak istenilen formu
verecek karisim elde edilir. Bu karistmin homojenizasyonu ¢ok Onemlidir. Bu
sebeple birkag kez kuru karistiricilarla karistirilir. Karistirma islemi siiresince nem ve
elek bakiyelerinin standartlara uygunlugu, degisip degismedigi kontrol edilir.
Karigim buradan pres haznelerine verilir. Sekillendirmede kullanilan pres basinci
diger seramik karo proseslerine oranla % 60 daha fazladir. Yaklasik olarak 1 cm*'ye
425 kg basing uygulanir. Granit seramik karonun &zelliklerinden dolay1
sekillendirmede, diizgiin sekil ve standart boyutlar elde etmek amaci ile 6zel pres
kaliplar1 kullanilir. Pres parametreleri tamamen dijital ortamda diizenlenir ve kontrol
edilir. Sekillendirilmis yar1 mamuller pres c¢ikisinda bulunan dikey ve yatay
kurutucularda belirli nem oranina kadar kurutularak pisirime hazir hale getirilirler.

Degisik renklerdeki graniillerin, belirli ylizey goriinlimii verecek oranlarda
karisimi ve yiizey efektleri, sekillendirme prosesi siirecinde yapilmaktadir. Granit
seramik karolarin yiizeyinin sifir poroziteye sahip olmasi ve taneciklerin pisirim
sirasinda camlasarak poroziteleri kapatabilmesi icin pres basinct 400-450 kg/cm?
olarak secilmelidir. Bu amacla kullanilan presler 2500 tona kadar olan hidrolik
preslerdir. Boyut farklilig1 problemini minimize etmek amaci ile izostatik kaliplar ile

sekillendirme yapilmaktadir.

2.3.5. Pisirme

Yar1 mamuller firma girmek {lizere vagonlara yiiklenir ve otomatik roller
transfer sistemi yardimu ile firin girisine gelirler. Yart mamullerin firina girigleri yine
otomatik olarak rulolarla yapilir. Diger seramik karo iiretim teknolojilerinde oldugu
gibi granit seramik karo iiretiminde de pisirim sicaklik, basing ve hiz ayarlar1 kontrol
edilebilen rulo firinlarla yapilmaktadir. Granit seramiklerin pisme sicakligi diger
seramik karolarin pisme sicakliklarina gore 80-100°C daha yiiksektir. Bunun amaci
daha diisiik porozite elde edebilmektir. Ozellikle, malzemenin su emmemesi i¢in agik
porozite miktarinin sifir olmast gerekir. Yer karolart maksimum 1180°C, duvar

karolar1 maksimum 1130°C’de pisirilirken granit seramik karolar minimum 1200-
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1220°C araliginda pisirilmektedir. Ayrica, yeterli vitrifikasyonu saglamak i¢in yavas
bir firin rejimi diizenlenmektedir. Pisirim siiresi 64-70 dakika arasindadir. Pisirim

prosesi tamamlandiginda mat granit seramik karolarin tiretimi tamamlanmis olur [6].

2.4. Kordiyerit Hakkinda Genel Bilgiler

Kordiyerit ile ilgili teorik bilgiler verilmeden 6nce kordiyeritin i¢inde yer aldig1
MgO-Al,03-Si0, Ttglii faz sistemi hakkinda bilgi verilmesi bu malzemenin
sinterleme davranisi basta olmak iizere bir takim Ozelliklerinin kolay anlasilmasi

yoniinden yararl olacaktir.
2.4.1. MgO-Al,03-SiO, Uclii Faz Sistemi

MgO-Al;O; ve SiO;’den meydana gelen t¢lii faz diyagrami Sekil 2.2°de
goriilmektedir.

Kordiyerit, MgO.Al,03.SiO; sistemi i¢inde orta bolgede yer alir ve 5 6tektik
nokta ile sinirlidir [16]. MgO.Al;05.Si0; sistemi ayr1 ayr ikili bilesikler icerdigi gibi
inkongruan ergime davranist gosteren kordiyerit (2MgO.2A1,03.5Si10;) ve safirin
(4Mg0.5Al1,03.2Si0,) gibi 3’li bilesikleri de ihtiva etmektedir. Tridimit (SiOy)-
proenstatit (MgO.SiO,)-kordiyerit-(2Mg0.2Al,03.5S10,) o6tektiginde en diisiik
stvilasma  1345°C’de  gergeklesirken, kordiyerit (2MgO.2Al1,03.5Si0,)-enstatit
(MgO.Si0O,)-forsterit (2MgO.SiO;) 6tektiginde 1360°C’dedir.

Bu sistem igerisinde genis yer kaplayan seramik kompozisyonlari; manyezit
refrakterlerini, forsterit seramiklerini, steatit seramiklerini, ozel diisik kayiplh
steatitleri ve kordiyerit seramiklerini icermektedir. Bu seramiklerin genel
kompozisyon alanlar1 ti¢lii diyagram tlizerinde gosterilmistir. Manyezit refrakterleri
disinda hepsinde hammadde olarak kil ve talkin kullanimi temeldir. Bu malzemeler
ince taneli olmalar1 ve plastik 6zellik tasimalar1 sayesinde kolay sekillendirilebilirler.
Bu malzemelerin ince taneli dogasi pisirme prosesi i¢inde gereklidir. Isil islem
sirasinda kil bileseni 980°C’de silika matris igerisinde ince taneli miillit olusturmak
tizere bozunur. 1000°C’de ise talk silika matris icerisinde bozunarak ince taneli

proenstatit kristalleri ve MgSiO3 karigimi olusturur.
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Kilin daha yiiksek sicakliklara dogru 1sitilmasi sonucu miillit kristallerinin
biliylimesi artar, silika matris kristobalit olarak kristallesir ve 1595°C’de otektik sivi
faz olusur. Talkin daha yiiksek sicakliklara dogru isitilmasi sonucu ise enstatitin
kristal biiytimesi gerceklesir ve 1547°C’de siv1 faz olusur. Talk %66,6 SiO, ve
%33,4 MgO igermesinden dolay1  MgO-SiO,  sistemindeki  Otektik
kompozisyonundan ¢ok uzakta degildir. Bu ylizden bu sicaklikta hemen hemen biitiin
kompozisyon erir.

Kordiyerit, steatit porselenler ve diisiik kayipli steatit kompozisyonlarin erime
davraniglarin1 karakterize eden temel Ozellik, saf malzemeler kullanildiginda kismi
ergime ile sonuglandigindan dolay1 siirli pisme araligidir. Genelde yogunlastirilmis
bir vitrifiye seramik olusturmak igin pisirme sirasinda yaklasik %20-35 arasinda
viskoz silikat s1v1 gerekir. Fakat saf talk icin faz diyagraminda gosterildigi gibi biitiin

kompozisyonun tamamen sivilastigi 1547°C sicakligina kadar herhangi bir sivi

olusmaz.
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Sekil 2.2: MgO-Al;05-SiO; tiglii denge diyagrami.
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Al;053-Si0; ikili sisteminde silika, aliimina, miillit refrakteri ve ates tuglalarinin
birlesimleri yer almaktadir.

MgO-Al,O3 ikili sistemi MgO.Al,O3 spinel bilesigine sahip olup refrakter
uygulamalarinda ve elektronik entegre devre uygulamalarinda kullanilmaktadir.

MgO-SiO, ikili sisteminde periklas (MgO), forsterit (2MgO.SiO;) ikili
sistemde ve enstatit (MgO.SiO,) bilesikleri mevcuttur. Forsterit yiiksek sicakliklarda
hacimsel kararlilik ve mukavemet gosterdiginden firin astar malzemesi ve diisiik
kayipli elektrik izolatorii olarak uygulama alani bulmaktadir [8].

Spinel, miillit ve kordiyerit, belli sicakliklarda kati eriyik durumundadir;
ozellikle spinel (%60-80 Al,O3) smir degerleri arasinda yer almaktadir. Steatit
porselen tiirli malzemelerin {iretilmesi sirasinda pisirme kademesinde sicakligin ¢ok
dikkatli bir sekilde kontrolii gerekmektedir; aksi takdirde sivi faz sinterlemesi igin
gereken %25-35’lik sivi miktari agilabilir ve bu durum iiriin seklinin bozulmasina,
patlama ve c¢atlamalara yol agabilir. Steatit liretiminde talk (3MgO. 4Si02.2H20), kil
(Al,03.2510,.2H,0) ve MgCO; hammaddeleri kullanilmaktadir; Ayrica, sivi faz
sinterlemesini kolaylastirmas: bakimindan az miktarda CaO, K,O ve Na,O ergitici
olarak karigima katilmaktadir. Pisirme sirasinda meydana gelen sivi faz, soguma

sirasinda ¢ogunlukla kristalin degil, cam faz1 olusturmaktadir [8].
2.4.2. Kordiyerit Fazlarimin Ozellikleri

Kordiyeritin stokiyometrik formiilii 2Mg0.2A1,03.5Si0, ve bunun kimyasal
kompozisyonu da %13,7 MgO, %34,9 Al,O; ve %51,4 SiO, seklindedir. Dogal
kordiyerit son derece nadir olup ticari kalitede olanlar1 da ¢ok azdir. Dogal
kordiyeritler genellikle yiiksek sicaklikta magma silikatlarin  kristallesmesi,
metamorfik kosullar altinda kristallesme veya yeniden kristallesme, sulu
cozeltilerden itibaren ¢okelme, organik aktiviteler ile bunlardan ikisinin veya daha
fazlasinin aym1 anda etkili olmasi sonucu olusabilmektedir [9]. Giiniimiizde
kordiyerit malzemelerin tamami sentetik yollarla tiretilmektedir.

Bugiin 3 farkli formda kordiyeritin tanimi bilinmektedir. Bunlar a-kordiyerit,
B-kordiyerit, p-kordiyerit fazlardir. o-kordiyerit yiiksek sicaklik formudur ve dogal
kordiyerittir. B-kordiyerit diisiik sicaklik, p-kordiyerit yari1 kararli diisiik sicaklik
kordiyeritidir [2].
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Kordiyeritin yiiksek sicaklik formu indialit (o-kordiyerit) hegzagonaldir ve
1300-1460°C arasinda karisim tozlarinin kat1 hal reaksiyonu ile sentezlenebilir [10].
B-kordiyerit, 830°C’nin altinda camin hidrotermal reaksiyonu ile elde edilir. p-
kordiyerit ise ince cam tozunun 800°C’de kristalizasyonu sonucu olusur. Bu ii¢
kordiyerit formunun kirinim indis ve 1s1l genlesme katsayilar birbirinden farklidir.

Kordiyeritin kristal kafes yapist ortorombiktir. Pisirme sirasinda once
hegzagonal kordiyerit faz1 gelisir ki buna “indialit” denir. Yiiksek sicaklikta 30-40
saat gibi uzun siire beklenirse ortorombik sekle doniistir.

Yiiksek kordiyerit iceren karisimlarin pisme araligi dardir. 1300°C’nin altina
inildiginde olusan kordiyerit fazinin yiizdesi azalir. 1450°C’ye c¢ikildiginda da
kordiyerit fosterit (2MgO.SiO;) ve miillit (2A1,03.Si0,) seklinde bozunur.
Kordiyeritin ¢ok diisiikk olan genlesme katsayisina karsin bu miillit ve forsteritin
termal genlesmesi gorece daha yiiksektir. Ilk olarak Rankin ve Mervin kordiyeritin
1460°C’de miillite doniistiigiinii, bir kismininda eridigini gostermistir [11]. Kil, talk
ve aliiminadan olusan bir kordiyerit karigiminda 1250°C’den daha yiiksek
sicakliklarda kil, talk ve miillit protoenstatite (Mg0O.Si0;) doniisiir. Daha sonra miillit
ve protoenstatitin aliimina ile kombinasyonunda 1250-1430°C arasinda kordiyerit
faz1 olusur. Kordiyerit faz1 olusumundaki SiO, hem miillit hem de proenstatitten
aciga c¢ikar. Bununla birlikte aliimina ve MgO yalnizca miillit ve proenstatitten agiga
cikarken buradan miillit ve kordiyerit olusumunda ana rolii oynamaktadir. Ciinkii,
Al,0O3 kordiyerit olusumunda MgO’ya kiyasla ana bilesendir. Isil genlesme katsayisi,
MgO degisimine diger igeriklere kiyasla daha hassastir [12].

Literatiir incelemesinde kordiyerit eldesinde en ¢ok kullanilan hammaddelerin
kaolinit, talk, manyezit, profillit ve aliimina oldugu goriilmiistiir. Bu hammaddeler ile

ilgili yapilan incelemelerin sonuglari asagida verilmistir.

e Kaolinit (Al,03.2S510,.2H,0)

Kompozisyona plastiklik verir. 980°C’de silika matriks i¢inde ince taneli miillit
olusturmak tizere dekompoze olur. Daha da 1sitilirsa miillit kristalleri biiyiir. Silika
matriks kristobalite doniisiir. 1595°C’de otektik olusturur. Olusan miillit yapiya

mukavemet verir.
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e Talk (3Mg0.4Si0,.2H,0)
1000°C’de dekompoze olur. ince taneli protoenstatit olusturur. Ayrica 1000°C’de
silika matriste MgSiO3 verir. Daha da sitilirsa enstatit olusur. 1547°C’de siviya

dontistir.

e Manyezit (MgCO3)

Kordiyeritin pisme araligin1 arttirir.

e Pirofillit (A|2034S|022H20)
1000°C’de serbest silikaya dontisiir. Kordiyerit kompozisyonunda c¢ekmeyi

azaltir. Pisme araligin1 genisletir. Pisme mukavemetini arttirir.

¢ Aliimina (Al,O3)

Yiiksek sicaklik ve uzun siire kullanildiginda kompozisyonu olumlu etkiler,
refrakterligi arttirir. Eger diisiik sicaklik uygulanirsa korundum olusur. Bu faz, pisme
araligini, 1s1l genlesmeyi, camsi faz miktarin1 olumsuz etkiler. Genlesme artar.

Kirilgan bir faz olusur.

2.4.2.1. Kordiyeritin Reaksiyon Dizilimi

Hammaddelerden kordiyerit olusumu genellikle yukarida bahsedildigi gibi kil
ve talkin bir reaksiyon triintidiir. Kil (Al,Si,Os(OH),) ve talk karigimi 1250-1300°C
araliginda sitildiginda kordiyerit fazi olusur. Kordiyeritin reaksiyon dizilimi bir¢ok
Kisi tarafindan ¢alisilmistir.

Krause ve Yakel, 1200°C’de talk, AI(OH)3 ve flint arasinda gerceklesen

reaksiyonla kordiyerit olusumunu tanimlamiglardir [13].

3MgO0.4Si0,.H20 + 6AI(OH); —  3(MgO.Al,0;) + 4 Si0, + 11H,0 22)
(talk) (spinel) '
2(MgO.Al,05) +5Si0, —  2MgO.2A1,0,.5Si0,

: o (2.3)
(Flint) (kordiyerit)
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Lamar ve Warner [14], Yakel, Beals ve Cook [15] kordiyerit biinyelerin pismis
ozelliklerini incelemisler ve reaksiyon dizilim ¢alismalarimi yapmislar ve kordiyerit
olusumunun yaklasik olarak 1300°C’deki ekzotermik reaksiyon ile gerceklestigi
sonucuna ulagmislardir.

Bundan baska Sorrel [16]; kaolen, kil, talk karisiminin ve her bir hammaddenin
ayr1 ayrt DTA termografiklerini inceleyerek kordiyeritin reaksiyon dizilimini
gostermistir. 1205-1267°C arasinda daha ziyade topak kili ve kaolinin kullanilmasi
durumunda 1238-1330°C’de gozlemlenen ekzotermik pikler kordiyeritin hizli
olusumuna isaret eder. Sorrel; reaksiyon diziliminin asagidaki gibi gelismis
olabilecegini ifade etmistir.

1000°C’de mevcut reaktif fazlar miillit, enstatit ve silikadir. Bu fazlar
hammaddelerin sicaklik etkisiyle ayrismasindan meydana gelmistir. Kordiyerit
1000°C’nin tzerindeki herhangi bir sicaklikta olusabilir. Eger; miillit, enstatit ve
silika stokiyometrik olarak reaksiyon igin uygun olursa reaksiyon asagidaki gibi
olusur [13].

2(3A1,03.2Si0;) + 6(Mg0.Si0;) + 5Si0; —3(2Mg0.2Al1,03.5Si0,) (2.4
(miillit) (enstatit)  (silika) (kordiyerit) '
Sonug olarak; Mohr [17], kil ve talktan yararlanarak iiretilen kordiyeritin

reaksiyon dizilimini 6zetlemistir. Cok basitlestirilmis olarak olusumdaki reaksiyon

asagidaki gibi gosterilebilir [13].

6(Al,03.2Si0,.2H,0)+ 2((3Mg0).4Si0,.2H,0) —
(kaolinit) (talk)
3(2Mg0.2Al,03.5Si0,)+ 5Si0,+ 16H,0
(kordiyerit)

(2.5)

2.4.2.2. Kordiyeritin Sinterleme Davranisi

Genellikle vitirifikasyon igin yeterli miktarda sivi olusturmak gereklidir.
Bununla birlikte siv1 igerigi pisirme esnasinda iriiniin kendi agirligi altinda egrilip

biikiilmemesi ve ¢okme olaylarindan kag¢inmak i¢in diisiik tutulmalidir. Stvi limiti %
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20-50 arasinda degisen oranlarda gereklidir. Pigsirme sicakliginin uygun bir aralikta
olmasi, sivi igeriginde sicaklikla bir degisiklik olmasi arzu edilir. Kordiyeritin
stokiyometrik kompozisyonundan yola c¢ikarak yalmizca gerekli hammaddeler
kullanildiginda seramik bir malzeme olarak kordiyerit gelisimi ¢ok zordur.
Kordiyerit olusumunda bahsedildigi gibi bunun temel iki nedeni vardir. Otektik
noktalarm ¢oklugu ve dengeye yaklasmanin gii¢ olmasidir. Otektik noktalar birbirine
cok yakin oldugu i¢in ger¢ek kompozisyondan en kiigiik bir sapma bile erimeye veya
istenmeyen fazlarin olusmasma neden olur. Pisirme sirasinda kordiyerit
kompozisyonlar1 kisa pigirme araliklar1 gosterirler. Yani; ¢esitli otektik noktalarin
yakinligi nedeniyle sivi miktar1 hizlica artar ve yapinin tamamen camsi hale

dontismesi kolaylasir. Biinyeye bazi ergitici katkilar ilave edilerek pisirme araligi

artirtlabilir [18].

2.4.2.3. Kordiyeritin Mekanik Ozellikleri

fleri teknoloji seramiklerinin uygulama alanlarinda genelde sertlik, yiiksek
mekanik dayanim, yiiksek boyutsal kararlilik, aginmaya karst direng gibi bir takim
mekanik 6zellikler beklenmektedir. Ancak, kordiyeritin mekanik 6zellikleri genelde
zayiftir [18]. Bu durum 6zellikle kordiyeritin yeni uygulama alanlarindan biri olan
elektronik devre altlig1 olarak aliiminanin yerine kullanimi ¢alismalarinda olumsuz
olan en Onemli faktordiir. Glinlimiizde yapilan caligmalarin 6nemli bir miktar
kordiyeritin mekanik Ozelliklerini gelistirmeye yoneliktir. Bu amagla kordiyerit
matriks i¢ine miillit, aliimina, zirkonya ve AIN gibi mekanik 6zellikleri iyi olan bir
takim malzemelerle takviye yapilarak mekanik Ozellikleri arttirilmaya
calisilmaktadir. Tablo 2.2°te kordiyerite ait mekanik &zelliklere yer verilmistir[19].

Kordiyeritin mithendislik 6zelliklerine diisiik yogunluklart da eklendigi zaman
bu malzemelerin yapisal uygulamalar icin aranan Ozelliklere sahip olduklar
goriilmektedir. Ancak, bu malzemelerin kirilgan bir 6zellige sahip olmalar1 ve
herhangi bir isaret gOstermeden aniden kirilmalar1 yapisal uygulamalarda
kullanimlarini sinirlamaktadir. En 6nemli dezavantajlart ise oldukga diisiik kirilma
tokluklaridir. Bu malzemelerin yapisal uygulamalarda kullanilabilmeleri igin ani
kirllma olasiliklarinin ~ giderilmesi  yani; kirilma  tokluklarimin  arttirilmasi

gerekmektedir.
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Tablo 2.2: Kordiyerit minerali teknik 6zellikleri.

Ozellikler Birim Standart Deger

Yogunluk gricm® ASTM C20 2,60

Su Emme % ASTM C373 0,02-3,2
Basma Dayanimi MPa ASTM C373 350
Cekme Dayanimi MPa ASTM Test4 25,5
Egme Dayanimi MPa ASTM F417 117
Elastisite Modiilii GPa ASTM C848 70

Cesitli bilim adamlar1 tarafindan yapilan ¢aligmalar, kirilgan davranis gdsteren
bir malzemenin yiiksek mukavemet gosteren bir fiber ile takviye edilmesi
durumunda kirilma toklugunun arttirilabilecegini gdstermistir. Oztiirk A., bu amagla
yaptig1 ¢alismada seramik esaslhi fiberlerle tek yonlii takviye edilmis miillit ve
kordiyerit kompozit sistemler olusturmustur. Ve bu sistemlerde yaptig1 3 nokta egme
mukavemeti ve kirilma toklugu olgiimlerinde kordiyerit ve miillitin mukavemet ve
kirtlma toklugu degerlerinin seramik esasli fiberlerle takviye edildigi zaman 2 ile 5

kati oraninda arttigin1 gostermistir [19].

2.4.2.4. Kordiyeritin Isil Genlesme Davranisi

Seramik bir malzemeye ¢ok hizli bir 1sitma ya da sogutma yapildigi zaman
atomlarin titresim genliginin artan sicaklikla birlikte yiikseltgenmesinin etkisiyle
malzemenin dig yiizeyi ile i¢ kismi arasinda atomlarin titresimlerine bagli olarak
biiyiik sicaklik farkliliklar goriilebilir ki, 1s1l ok olarak bilinen bu durum malzemede
cogunlukla kirilma ile sonuglanan gerilmelere neden olur.

Seramik malzemelerin 1s1l soka ve 1si1l genlesmelere olan duyarliliklar
kullanimlarini sinirlayan en 6nemli faktorlerdendir. Kordiyerit iceren yapilarin temel
ozelliklerinden biri ¢ok diisiik 1s1l genlesme katsayisina sahip olmalar1 ve yiiksek 1s1l
sok direnci gostermeleridir. Bu 6zelligi kordiyerit malzemeye seramikler alaninda
genis kullanim alan1 saglamaktadir [5]. 1250°C-1380°C araliginda sinterlenmis Kil ve
talkin ticari kombinasyonlari, oda sicakligindan 1000°C’ye kadar tekrar 1sitildiklar
zaman 2,0.10-6 1/°C ile 4,0.10-6 1/°C arasinda lineer 1s1l genlesme katsayilar1 elde
edilmistir [20].

Malzemelerin 1s1l sok dayanimini o belirler, 1s1l genlesme katsayist o ile ifade

edilir.
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a= Al / (I, . AY) (2.6)

e Al: Uzunluk degisimi,
e |0: Oda sicakligindaki numune uzunlugu,
o At: Sicaklik artisi,
Tiim kordiyerit biinyeler i¢inde kordiyerit gelisimi zaman-sicaklik degisimine
bagli bir reaksiyon olarak ortaya konulmustur. Herhangi bir oranda, zaman ve
sicaklik artis1 ile olusan kordiyerit miktar1 da artar. Bu 1s1l genlesmede biraz

azalmaya neden olur.
2.5. Kordiyerit Esash Rulolarin Uretimi

Seramik sektorii son yillarda diinyada ve ilkemizde hizli bir sekilde
gelismektedir.  Giiniimiizde seramik {driinler, rulolu firinlar  Kkullanilarak
tiretilmektedir. Rulolu firinlarda ana unsur seramik rulolardir. Bu rulolarin gérevi,
tizerinde pisirilecek Uiriini tasimaktir. Rulo bu gorevi yerine getirirken termal
mekanik ve kimyasal etkilerden dolay1 kirilmakta ve yenilenmesi gerekmektedir. Bu
durum ise stirekli bir iiretimi zorunlu kilmaktadir. Rulolar genellikle kordiyerit
(2Mg0.2Al1,03.5S5i0;) ve miillit (3A1,03.2Si0;) esash olarak iretilirler. Her iki
malzeme grubunun da yiiksek sicakliklardaki siiriinme dayaniminin yiiksek olmasi ve
mekanik mukavemetinin de goérece iyi olmasi, rulo malzemesi olarak
kullanilabilirliklerini arttirmaktadir [21].

Bir rulonun, 1100-1200°C gibi yiiksek sicakliklardaki termal sok dayaniminin
¢ok iyi olmasi gerekir. Bu biiyiik dl¢tide icerdigi porozite miktarina baglidir. Rulolu
firmlarda diger tim firinlardan farkli olarak higbir firin istif malzemesine (firin
formikalar1) gerek duyulmaz. Bu tip tek tabakali firmmlarda pisecek iiriinde 1s1
unsurdur transferi fevkalade bir sekilde gergeklesir, dolayisiyla pisirimi hizlandiran
bir unsurdur. Rulolu firminm diger siirekli firinlardan farki, firin arabas: veya diger
araclar yerine sadece karonun hareket etmesidir. Bu 6zellik, ¢cok iyi homojen sicaklik
dagilim ve hizli pisirmede uygulanabilirlik saglar. Bu ti¢ basit teknik karakteristik,
rulolu firmin, disiik enerji sarfiyati, yiiksek esneklik, firin otomasyonunun

saglanmasinda, iyi sonuglar verir. Giiniimiizde, maksimum boyu yaklasik 3300 mm,
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cap1 40-42 mm olan rulolar kullanilmaktadir. Ancak, farkli boyutlarda karo tiretimi
yapabilmek i¢in, boylar1 ve ¢aplart en kiigiik 2310 ve 25 mm, en biiyiikk 3250 ve 55
mm sinirlart arasinda degisen oksitli seramik rulolar da uygulama alani bulmaktadir
[22].

Rulo malzemesinin se¢imi, pisirme egrisi, maksimum sicaklik, firin sekli, baca
gaz1 bilesimi ve Uriin agirligi gibi kriterlere bagimli olmaktadir [28]. Hammadde
dikkatli sec¢ilmeli, uygun refrakterlige sahip kil ve kaolinler yiiksek miktarda
bulunmahdir. Refrakterligi azalttigindan dolayr Na,O, Fe,Oz gibi bilesenlerin
harmanda minimum miktarda bulunmas: istenmektedir. Uretim sirasinda, yiiksek
termal sok dayanimi istendiginden, gozenekli malzemeler tercih edilir. Kalsine
edilmis diger killer veya ergimis (fused) korundum, istenen poroziteyi saglamak igin
kullanilabilir [22].

Seramik rulolarin kirilmalar1 genellikle ti¢ nedenle gerceklesir. Bunlar termal,
mekanik ve kimyasal nedenlerdir. Genellikle, rulolarin refrakterliginin artmasi,
mukavemet artisina da yol agar, buna karsilik termal sok direncinde bir diisme
gozlenir. Rulolarin yerlestirilmesi ve ¢ikarilmas: esnasinda olusan ani sicaklik
degisimleri, ¢ok yiiksek pisirme sicakliklari, termal soklara ve rulo i¢indeki camsi
yapinin artmasina neden olarak, ¢atlamalara ve deformasyona yol agar. Yiiksek
sicakliklar, oldukga agir yiikler ve/veya alkali etkiler, rulolarn daha erken
kirilmalarinin nedenleridir. Yiksek sicaklikta, bir malzemenin belli bir siire yiik
altinda bulunmasi kademeli olarak deformasyona yol acar. Buna siiriinme denir ve
rulolarin kirllmasiyla sonuglanir. Degisik sicaklik ve yiiklerde, siirinme hizinin
degismesine bagl olarak rulolarin kullanim 6mrii degisir. Ayrica, refrakter rulolar ile
tirlinler ve {izerindeki buharin kimyasal reaksiyonu, rulolarin bozunup bir ise
yaramaz hale gelmelerine yol agmaktadir.

Gilinimiiz teknolojisinde rulolarin 6zellikleri kisaca, cam bilesikleri igermeyen
yiiksek refrakterlik 6zellikler tasiyan matriks, ¢ok diisiikk porozite ve gegirgenlik, son
olarak yiiksek sicaklikta, rulolarin rahatlikla ¢ikarilmasi, takilmasina izin veren
termal sok performansit olarak siralanabilir. Rulo fretimi sirasinda, klasik
yontemlerle  hazirlanan rulo ¢amuru, diisey ekstriizyon makinalarinda
sekillendirildikten sonra oda tipi firinlarda kurutulur ve pisirilir. Her birisi 15 ve 33
m>’liik iki tip kapakli finnlara diisey olarak yerlestirilen bu rulolar, kalitelerine bagh
olarak 1650°C'ye kadar ¢ikabilen sicakliklarda pisirilebilirler [23].
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2.6. Althk ile Kaplama Tabakalarinin Isil Genlesme
Katsayillar1 Arasindaki Iliski ve Kaplamanin Althga
Baglanmasi

Sinterleme prosesi esnasinda rulo ile kimyasal reaksiyonlar neticesinde
baglanan kaplama tabakasinin; soguma esnasinda biiziiliirken biinyeden bagimsiz
hareket edemedigi icin 1sisal genlesme katsayisi bakimindan ona uyum
saglayamamasi durumunda meydana gelecek gerilimlerden kaynaklanan bir takim
hatalar igermesi olasidir. Kaplama ve rulo degisik bilesimlere sahip olmalarindan
dolay1 1s1sal genleseme katsayilar1 genellikle farklilik gosterebilir. Onemli olan bu
farklilig1 belirli bir tolerans araligi disina ¢ikarmamaktadir.

Bir althik malzeme {izerine bir kaplama uygulandigi zaman, kaplama altlik
araylizeyinde zarar verici gerilimlerin olugsmasindan kaginilmasi basarili bir kaplama
uygulamasi elde edilmesi agisindan Onemlidir. Kaplama tabakasi igerisindeKi
gerilimler; yliksek sicaklikta ki sinterleme ortamindan oda sicakligina sogutulmalar
sirasinda kaplama ile altlik arasinda kaynaklanan farkli 1sil biiziilmelerin sonucu
olarak a¢iga cikar. Asirt ve yikici-zarar verici gerilimlerin olusmasini énlemek igin
idealde, kaplamanin 1s1l genlesme katsayisinin, altlik malzemenin 1si1l genlesme
katsayisiyla eslesmesi gerekir veya az miktarda diisiik de olabilir. Kaplama i¢inde
meydana gelen gerilimlerin boyutu ve tiiriinii (basma veya ¢ekme gerilimi) yani;
kaplamanin altlik iizerinde c¢atlayacagini (¢ekme gerilimi) veya altlik tlizerinde
kaplanmis halde kalacagimi (diisiik diizeyde basma gerilimi) veya koparak altliktan
uzaklagmasi durumunu (yiiksek diizeyde basma gerilimini) belirler.

Sekil 2.3 ve 2.4’te gosterilen yani; bir altlk malzemenin bir tabaka ile
kaplanmis ve en yiiksek sinterleme sicakliginda ki durumu diisiiniilsiin. Bu durumda
her iki bilesende ayn1 boyutlara sahiptir. Kaplama ve altlik sistemi birlikte sogumaya
basladiginda hem kaplama hem de altlik farkli miktarlarda biiziilmeye baglarlar. Eger
kaplama tabakasinin viskozitesi ¢ok yiiksek degil ise kaplamada gelisecek
gerilimlerin salinmasina imkan verecek sekilde bir miktar deformasyona ugrayabilir.
Daha fazla sogutmaya devam edildiginde kaplama tabakasini rijit bir biinye gibi
davranacaktir. Dolayistyla kaplama tabakasi altlik malzemenin boyutlarindaki
degisimi ve bu degisimden kaynaklanacak gerilimleri siibvanse edemeyecektir.
Sogumaya devam edilmesi durumunda hem altllk hem de kaplama kendi 1s1l

genlesme katsayilaria bagli olan oranlarda biiziileceklerdir. Bu noktada kaplamanin

30



ve althigin 1s11 genlesme katsayilar1 arasindaki herhangi bir farkin etkisi agikar hale
gelecektir.
Kaplama ve althk malzemesinin farkli genlesme katsayilarina sahip

olmalarinin etkisi diistiniildiigiinde;

e Kaplama ve altlik malzemesinin genlesme katsayilarinin esit oldugu kabul
edilsin. Bu durumda hem kaplama hem altlik ayn1 miktarlarda biiziileceklerdir.
Dolayisiyla herhangi bir gerinim meydana gelmeyecektir.

o Sekil 2.3’te goriildiigli gibi altlik malzemesinin 1s1l genlesme katsayisinin
kaplamanin 1511 genlesme katsayisindan daha biiyiik oldugu kabul edilsin. Eger iki
tabaka arayiizeylerindeki baglanmadan dolay1 hareketleri sinirlandirilmamis ise
bunlar farkli oranlarda biiziileceklerdir. Kaplamanin sizdirmaz bir sekilde
baglanmas1 gerekliligi her iki tabakanin da aymi boyutlara sahip olmalarim
zorunlu kilar. Bu durumda her iki bilesende gerilimlerin meydana gelmesine
neden olur. Soguma sirasinda altlik kaplamaya gore daha yiiksek miktarda
biiziilmeye calisacaktir, fakat soguma dongiisiiniin sonunda ise boyutlar1 esit
olmalidir. Bu nedenle, kaplama tabakasi sikistirilmig olacaktir, altlik ise siirekli
olarak ¢cekme gerilimlerine maruz kalacaktir. Eger kaplama sadece bir yiizeye
uygulanmis ise bu c¢ekme gerilimleri althigi kabul edilebilir miktarlarda
biikebilecek kadar yiliksek diizeyde olabilir. Kaplama ile altlik arasindaki 1si1l
biiziilme miktarlar1 arasindaki fark c¢ok yiiksek ise kaplama tabakasinda asiri
miktarda basma meydana gelecektir. Bu miktar kaplama ile altlik arasindaki
arayiizey bag mukavemetinden daha biiyiik olabilir ve bu durumda arayiizeyde
gerilim salimmint saglayacak bir kirilma-pul pul dokiilme meydana gelebilir. Bu
kirtlmanin meydana gelmesinde altligin veya arayiizey tabakasinin mukavemeti

onemli rol oynamaktadir.
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b) c) |
Serbest hareket
N

Basma durumundald kaplama

 E—

Soyubmus kaplama

Sekil 2. 3: dtaik > Olkaplama durumundaki termal genlesme uyumsuzlugu, a) Sinterleme
sicakligindaki durumu, b) Serbest hareket durumu, c)Basma, d)Basma durumundaki
kaplama, e) Soyulmus kaplama.

eKaplama tabakasmin 1s1l genlesme katsayisinin althk malzemesinin 1s1l
genlesme katsayisindan daha biiyliik oldugu kabul edilsin. Bu durumda Sekil
2.4°te gosterildigi lizere sogutma sirasinda kaplama tabakasi altliktan daha fazla
bliziilmeye c¢alisacaktir. Benzer sekilde sogutma dongiisii sonunda hem
kaplamanin hem de althigin boyutlari esit olmalidir. Bunun sonucu olarak kaplama
tabakasi althg: sikistiracaktir dolayisiyla kaplama tabakasi dengeleyici bir gekme
gerilimini subvanse etmelidir. Eger kaplamanin ¢ekme mukavemeti yeterli ise
kaplama tabakasi bu gerilime karsi koyabilir. Ancak tiim metal dis1 inorganik
mamullerde oldugu gibi kaplama tabakasinin da ¢ekme gerilimlerine kars
dayanimi, basma gerilimlerine oranla ¢ok daha diisiiktiir. Bu nedenle, kaplama
tabakasinin 1s1l genlesme katsayisi altlik malzemenin 1s1l genlesme katsayisindan
cok az biiyiik olsa bile kaplama c¢ekme geriliminden dolayr kirilarak
parcalanacaktir. Kaplama tabakasinin elastikligi ve ¢atlaklarin varligi ayni
zamanda 1s1l genlesme katsayis1 kaplama tabakasinda bu parcalanarak kirtlmanin

meydana gelmesinde 6nemli rol oynarlar.
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Serbest hareket durumu

Nmcesorr

Celome darumundala kaplama

" ea—

Cattarsg kaplama

Sekil 2. 4: akaplama > Oainik durumundaki termal genlesme uyumsuzlugu, a) Sinterleme
sicakligindaki durum, b)Serbest hareket durumu, ¢) Cekme, d) Cekme durumundaki
kaplama, e)Catlamis kaplama.

Bu nedenle kaplama regetesi hazirlanirken bilesimin kaplama tabakasinin
pisirme prosesi neticesinde basma gerilimlerinin etkisine maruz kalmasina miisait
sekilde olmasi tercih edilir. Bu da ancak kaplamanin 1s1l genlesme katsayisinin
bilinyeden daha kii¢lik olmasi1 durumunda gergeklesir [24].

Istenilen arayiizey baglanmasinin olusturacag: sikistirmanin dogruluk derecesi
kesin olarak tahmin edilemez. Bununla birlikte, pratik bir 6rnek olarak 7,8)(10'6 /°C
lineer bir genlesme katsayisina sahip bir altlik malzemeye ayni sicaklik araliginda
20-500°C tizerinde bir genlesme lineer katsayist 6,4x10°® /°C olan bir kaplama uygun
olabilecektir.

Kaplama ¢atlamasinin meydana gelmesi yalnizca genlesme farkliliklarina bagli
olmayip, ayn1 zamanda hem kaplama hem rulo esnekligine, arayiizeyin dogasina ve
govde icinde nem genlesmesi ihtimali faktorleri de kaplama catlamasinda rol oynar.
Rutubet genlesmesinin camsi1 govdeler iizerindeki etkisi az veya ihmal edilebilir

kiigiikliikte olmasina ragmen, gézenekli govdelerde kullanilma durumunda kirilmaya
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ugramast olasili1 fazladir. Bir kaplamanin fiziksel 6zelliklerini i¢eren bilgilere gore
kaplamanin se¢iminde, govdeye en iyi uyacak kaplama tabakasi i¢in biitiin bu
faktorler dikkate alinmalidir [24].

Eger kaplanacak altlik malzeme ince bir yapidaysa kalin bir kaplama, sekildeki
gibi rulonun egilmesine sebep olabilir. Rulo tarafindan kaplama yiizeyine sikisim
gerginligi, seramik levhanin egilmesiyle hafifletilirken kaplamadan sonra bu levha
konveks bir hal alir. Bu etki seramik levhay1 hafifce konkav yapmakla giderilebilir.
Boylece sinterlemeden sonra kaplama tarafindan tesvik edilen gerilme levhayi
diizeltme egiliminde olacaktir. Eger kaplanan bir parcanin, keskin kose kisimlarinin
civarinda biiziilme diislikse, kaplama sogumasi durumunda buralarda kolayca parga
kopmalari olacagi i¢in benzer problem meydana gelir.

Altlik malzeme ve kaplama igin gereken dikkat sarf edilerek uyumlari saglansa
da, laboratuarda dlgiimleri yapilarak rolatif genlesme katsayilar igin biitiin dnlemler
alinsa bile, firmlama isleminin kendisi uyumsuzlugun sonug¢ derecesini belirgin
olarak etkileyebilir. Eger sinterleme asir1 olarak uzun tutulursa, ¢cok ugucu oksitlerin
bir kismi, ideal sartlar altinda Olgiilmiis degerlerden daha farkli olarak kabul
edilemez genlesme karakteristikleriyle son kaplamayr hazirlayarak kaybolmus
olabilirler. Kaplama sicakligindan hizli sogumaya gegiste, kaplamanin hala yumusak
ama fazla viskoz durumda oldugu 1s1 sahasi i¢inde kaplamanin gévde boyutuna gore
kendini ayarlamasina engel olmak suretiyle, uyumsuzlugun beklenilen derecesini
etkileyebilir. Bunun igin istenilen genlesme katsayilari ile bir kaplama spesifik bir
althk malzemesine uyacak sekilde dikkatlice se¢ilmis olsa dahi, tatminkar olarak
kaplanmis bir parca elde edilmesini saglamak i¢in, kullanilmis olan gercek sartlar
altinda denemelerde bulunmak ¢ok 6nemlidir.

Kaplamanin sinterleme prosesi esnasinda eriyerek seramik biinyeyi diizgiin ve
hatasiz bir sekilde kaplamasi gerekir. Yiizeyde yayilabilme davranislar: kabarciklarin
hareket edebilmesi ve sogurken kristallesme durumlari sicakligin yani sira onemli
derecede kaplamanin yiizey gerilimine ve viskozitesine de bagldir. Farkli bilesimde
kaplamalar ayni sicaklikta eriyebilirler, fakat soz konusu nedenlerden dolayr aym
diizgiinliikte yiizey olusturmayabilirler.

Bir kiitlenin i¢ kisimlarinda yer alan pargaciklar her taraftan aymi sekilde
pargaciklarla g¢evrili ve ¢ekme kuvvetlerinin etkisindedir. Bu kuvvetlerin bileskesi
sifirdir. Buna karsilik yilizeyde yer alan 6geler sadece i¢ tarafa dogru komsu 6gelerle

cevrilidir. Bu da yalniz o yone dogru belirli bir alanda kuvvet etkisi olugsmasina
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neden olur. Yani yiizey kismi i¢ tarafa gore daha yiiksek bir enerjiye sahiptir.
Dolayist ile hacmine oranla biiyiik bir yiizeye sahip bir kiitlenin enerjisi de yiiksektir.
Dogas1 geregi biitiin cisimlerin diisiik bir enerji seviyesine ulasma egilimleri vardir.
Bu nedenledir ki sivilar miimkiin oldugu kadar yuvarlak bir sekil alma ¢abasindadir.
Ciinkii, bu konumda yiizeyin hacme orani en diisik degerdedir. 1m? biiyiikliginde
yeni bir ylizey olusturabilmesi i¢in gerekli olan enerji spesifik serbest yiizey enerjisi
olarak tanimlanir. Birimi J/ m?= Nm/ m®dir. Kati ve siv1 kiitlelerin gaz ortama kars1
kuvvetleri yiizey gerilimi olarak tamimlanir, birimi N/m*dir. Kaplama
uygulamalarinda daha c¢ok damlanin yiizey {izerinde yayilma davranislar
degerlendirilir. Bilesimine bagl olarak eriyik bir damlanin belirli kosullarda yiizeyde

alacagi sekil farklidir (Sekil 2.5).
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Sekil 2. 5: Bir stvinin bir kat1 yilizeyinde yayilma davranislari, a) Yayilmama durumu
(6>90), b) Yayilma durumu (6<90), ¢) Dagilma durumu.

Sivi fazin, kati faz ylizeyindeki konumu onunla olusturdugu acginin
degerlendirilmesiyle ifade edilir. Kati, sivi ve gaz fazlariin birlestigi nokta en diisiik
enerji seviyesi i¢in ylizey gerilimleri ve yayillma acis1 arasindaki baginti Young

denklemi ile ifade edilir.

032-031+021.C050=0 veya Cos0=(o31- 632)/ 021 (2.6)

¢ 621= S1v1 fazin kendi buhar fazina kars1 yiizey enerjisi
¢ 53:= Kati cismin gaz ortama kars1 sinir ylizey enerjisi

* 63= Kati cismin s1v1 faza kars1 sinir yiizey enerjisi

Yukaridaki esitlikte yayilma agisinin hesaplanabilmesi i¢in s6z konusu yiizey

enerjilerinin bilinmesi gerekir. Bu enerjilerin tespit edilmesi fiziksel metotlarla
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miimkiin fakat bir isletme i¢in zahmetli ve mutlaka da yapilmasi1 gereken bir iglem
degildir. Ciinkii 1s1 mikroskobu yardimiyla bir numunenin sicakliga bagli olarak
gerek erime gerekse de yayilma davraniglarinin ¢cok daha pratik bir sekilde takip

edilmesi miimkiindiir [24].
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3. DENEYSEL CALISMALAR

3.1. Giris

Bu c¢alismada, kordiyerit esasli firin rulolarinin koruyucu bir tabaka ile
kaplanmas1 ve bu kaplamanin fonksiyonunu yitirdiginde rulo iizerinden kolaylikla
uzaklastirilarak yeniden kaplanabilir nitelikte bir kaplama olacak sekilde
gelistirilmesi  hedeflenmistir. Bu hedefin gerceklestirilmesi igin rulo iizerine
uygulanacak kaplamanin iki katmandan olusmasi planlanmistir. ilk tabaka, {izerine
kaplanacak ikinci katman ile seramik rulo arasinda bir ara gegis ylizeyi
olusturmalidir. Bu tabaka; kullanim sirasinda islevselligini yitiren koruyucu kaplama
tabakasinin seramik rulo lizerinden kolaylikla uzaklastirilabilmesi i¢in seramik rulo
ile kuvvetli arayiizey kimyasal baglart olusturmamalidir. Bu fonksiyonu
gerceklestirebilmesi i¢in bu tabakanin granit pisirim sicakligi olan 1200-1250°C
arasinda seramik rulo yiizeyini 1slatmayacak sekilde reaksiyonlar1 gelistiren
kompozisyonda hazirlanmalidir. Ayrica, bu tabakanin 1s1l genlesme katsayisi lizerine
kaplanacagi seramik rulonun 1sil genlesme katsayisindan 6nemli oranda farkli
olmalidir. Bu farkin neden olacagi gerilimler, rulo {lizerine kaplanan tabakalarin
islevselligini yitirdiginde kolaylikla rulo iizerinden uzaklastirilmasini saglar. ilave
olarak, bu ara katman 1200-1250°C arasinda ¢ok yiiksek yogunluga ulagmayacak
sekilde yani; cok gozenekli bir yapiya sahip olacak sekilde sinterleme davranisi
gostermelidir. Boylelikle tlizerine kaplanacak iist katmanin bu gdzenekli yapinin
onemli kismini doldurarak, 1200-1250°C arasinda sinterleme sirasinda aralarinda
kuvvetli tutunma saglayacak arayiizey reaksiyonlarmin gelismesi elde edilebilsin.
Ust tabaka ise, rulolarin iizerinden gegecek granitlerle temas ettiginde maruz kalacag
darbelere dayanacak kadar bir mukavemete sahip olmalidir. Bu nedenle alt katmana
gore daha yiliksek yogunluk kazanimi saglayacak bir sinterleme davranisina sahip
olmalidir. Ancak, bu sinterlemeyi saglayacak nitelikte mikroyapida gelisecek camsi
fazin iizerinden tasinacak graniti 1slatarak reaksiyona girmeyecek, yani; kaplamanin
refrakterlik niteligini bozmayacak sekilde olmalidir. Ayrica, iist katmanin 1sil
genlesme katsayisinin alt katmanin 1s1l genlesme katsayisindan daha diisiik yani

rulonunkine benzer bir degerde olmasi saglanmalidir. Boylelikle kaplama tabakasi
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icinde gelisecek basma gerilimlerinin bir alt tabaka icinde geliserek c¢ekme
gerilimleri ile dengede olmasi saglanacaktir.

Yukarida belirtilen sartlar1 saglayacak sekilde, kordiyerit esasli rulo iizerine
kaplanacak birinci alt katmanin Ca-spinel esasli, {ist katmanin ise anortit-miillit esasl
reaksiyonlart gelistirecek kompozisyonlarda hazirlanmasi planlanmistir. Bu ki
tabakanin birbirlerine karistiritlmayacak sekilde rulo {izerine ayri ayr1 uygulanmasi
deney tasariminin diger bir unsurudur.

Bu béliimde tezin konusunu olusturan kaplama karisimlarinin hazirlanmasi,
rulo iizerine uygulanacak sekilde camur haline getirilmesi, sartlarin belirlenmesi,
camurlarin rulo tizerine kaplanmast ve 1sil islemi sonucunda gelisen fazlarin ve
mikroyapilarinin belirlenmesi {izerine gerceklestirilen deneysel caligmalar, proses
asamalar1 ve bu asamalarda kullanilan test metotlar1 hakkinda bilgiler verilecektir.
Ayrica, kaplama tabakalarinin mekanik ve 1si1l genlesme davraniglarinin ortaya
konmasti i¢in bu karisimlardan rulo {izerine uygulanmaksizin bagimsiz numunelerin
hazirlanmasi, sinterlenmesi ve Ozelliklerinin karakterize edilmesi hakkinda da

bilgiler verilecektir.

3.2. Test Numunelerinin Hazirlanmasi ve Yapilan
Incelemeler

3.2.1. Camur Karisimlari

Deneysel ¢alismalara, homojen bir tane boyut dagilimina sahip bir karisim elde
edilmesi icin karisimi olusturan hammaddeler 24 saat siiresiyle sulu olarak
ogiitiilmiislerdir. Ogiitmenin tamamlanmasindan hemen sonra karisimlarin tane
boyut dagilimlari tespit edilmistir. Hazirlanacak kaplama ¢amurlariin seramik rulo
lizerine uygulanabilecek nitelikte akiskanlik davranmisina sahip olabilmesi igin
kaplama karigimlarimin sulu ortamdaki yiizey yiiklerinin belirlenmesi i¢in bu
karisimlara zeta potansiyel Olgiimii ve viskozite Olglimleri yapilmistir. Sonraki

sayfalarda bu olgtimler ile ilgili detayli bilgiler verilmistir.
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3.2.2. Tane Boyut Dagilimi

Alt ve ist kaplamalarin o6giitiilmelerinden sonra c¢amur halde alinan
hammaddeler sulu ortamda titresimle iyice dagitildiktan sonra Malvern Instruments
Master Sizer 2000 model cihazi (Sekil 3.1) kullanilarak tane boyut dagilimlari
dlgiilmiistiir. Olgiim islemi, belli bir miktarda karisimin, saf su ile beraber cihazin
haznesine yerlestirilmesi ve parcaciklarin su igerisinde lazer 151gmma maruz kalmasi
sonucu, parcacik mevcudiyetinden kaynakli olusan golgelerin 6l¢iilmesi mantigina
dayanmaktadir.

Amacimiz kullanilan hammaddelere uygulanan 6gilitme islemlerinden sonra
tane boyut dagiliminin hangi diizeyde oldugunun kontrol edilmesi ve kontrollii
ogiitme yapilabilmesidir. Ogiitiilmiis tozun Sl¢iime hazirlanmasi igin saf su igerisinde
homojen dagilimi saglanmustir. Olgiim sonuglarindaki olas1 hatalarin minimum
diizeye indirmek i¢in Ogiitiilmiis toz siispansiyonu ultrasonik titresimli banyoda 15
dakika siireyle karistirllmigtir. Daha sonra 6l¢iim i¢in hazirlanan karsimdan pipet
yardimi ile cihazin gerektirdigi miktar kadar alinarak, 6l¢lim cihazinin sulu 6l¢iim

besleme iinitesine ilave edilmistir.

Sekil 3.1: Malvern marka tane boyut dagilimi cihazi.

3.2.3. Zeta Potansiyel Ol¢iimii

Rulolara kaplamak {izere hazirlanan alt ve {iist kaplama ¢amurlariyla Zeta
Potansiyel (ZP) olgiimleri Malvern marka cihazla ile yapilmistir (Sekil 3.2).
Tanelerin mobiliteleri cihaz tarafindan oOlgiildiikten sonra yazilim programu,
Smoluchowski denklemini kullanarak tanelerin zeta potansiyeli otomatik olarak ()

hesaplanr.
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Alt kaplama ve iist kaplamadan ayri1 ayri siispansiyon hazirlanarak ZP
Olgtimleri su sekilde yapilmistir: 1 g alt kaplama karisimindan 100 ml’lik erlen
icerisine tartilarak konulmus ve tizerine 100 ml (yani yaklasik 99,99 ml) su veya
cozelti ilave edilmistir. Siispansiyonlar magnetik karistiricida gerektigi siire kadar
karistirtlmistir.  Zeta Ol¢limii yapilmadan hemen Once siispansiyon ultrasonik
dagiticida 20 saniye kadar disperse edildikten sonra siispansiyon igerisinden bir
enjektor yardimiyla 0.75 ml kadar c¢ekilerek zeta 6lgiim hiicresine enjekte edilmistir.
Biitiin 6l¢timler oda sicakliginda yapilmistir. Siispansiyonlar uygun asidik ve bazik
cozeltilerin kullanilmasi ile farkli pH degerlerine getirilip, her bir pH degeri i¢in ¢
Olcim yapilmistir. Bu {i¢ Ol¢iimden en uygun (standart sapma degeri en uygun

olanlarin) olanlar segilerek ortalamalar1 alinmstir.

Sekil 3.2 : Malverne marka zetasizer nano-ZS model zetametre.

3.2.4. Viskozite Tayini

Hazirlanan kaplama karigimlarinin viskozite oOlglimleri “Brookfield Dijital
Viscozimetre MODEL RV-DV-II” viskometresi ve buna uygun kiigiik numune
6l¢iim adaptorii kullanilarak yapilmistir. Kaplama karigimlart dncelikle degirmende
dondiiriilerek ve daha sonra ultrasonik karistiricida 10 dak. tutularak homojen
duruma getirilmis, yaklagik 15 ml. Kaplama ¢amuru kullanilarak 21 numarali spindle
ile 1, 2, 5, 10, 20, 30,50 ve 100 dev/dak dénme hizlarinda 1 dak. siirecek sekilde
Ol¢lim yapilmistir. Camurun igerdigi su ve elektrolit miktarina ve spindle donme
hizina bagh olarak gelisen viskozite degerlerindeki farliliklar tespit edilmistir.

Viskozite ol¢tim diizenegi Sekil 3.3’te verilmistir.
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Sekil 3.3: Brookfield dijital viskozimetresi.

3.2.5. Is1l Analizler

Kaplama karigimlarinin sinterlenme sirasinda meydana getirecegi endotermik,
egzotermik ve agirlik kaybi gibi reaksiyonlar hakkinda bilgi sahibi olmak igin
karigimlara DTA, TG 1s1l analiz islemleri uygulanmistir. Asagida bu 1s1l analizler
hakkinda bilgiler verilmektedir.

Isil analiz; sicaklik degisimlerinin etkilesimleriyle baglantili olarak numune
Ozeliklerindeki  degisimin analiz  edilmesidir. Numune 6zellikleri olarak;
termodinamik (1s1, sicaklik, entalpi, kiitle, hacim vb.), malzeme o6zellikleri (sertlik,
young modiilii, hassasiyet), kimyasal bilesimi ya da yapis1 ifade edilmektedir.

Diferansiyel termal analiz, incelenecek maddeyi sabit bir hizla isitirken
meydana gelen egzotermik ve endotermik reaksiyonlarin gordiigii sicakliklar
kaydetmekten ibaret olan bir analiz yontemidir. DTA’da test edilecek madde ile
referans madde firin ile ¢evrelenmis kapali bir hiicrede birlikte isitilir ve ikisi
arasindaki sicaklik farki kaydedilir.

Referans olarak genellikle termal agidan inert kabul edilen kalsine edilmis
kaolen veya o-Al,O3 gibi maddeler kullanilir. Bu galismada 1500°C’de kalsine
edilmis o-Al;O3 kullanilmigtir. Béylece numunenin referansa gore sicaklik farkinin
0’1n altinda veya iistiinde olmasi, numune i¢inde olusan 1s1l reaksiyonun endotermik
veya ekzotermik oldugunu gosterir. Bu reaksiyonlar termal analiz cihazinda pikler
seklinde kaydedilir. Bu pikler ayn1 zamanda sistemin entalpisindeki degisimlerin de
bir gdstergesidir.

Kil minerallerinde goriilen ekzotermik reaksiyonlar, organik maddelerin
yanmasi, yiiksek sicakliklarda yeni fazlarin olusumu, amorf maddelerin

kristallesmesi nedeniyledir. Bu reaksiyonlar sonucu sicaklik agiga ¢ikar.
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Endotermik reaksiyonlar, su kayiplar1 (absorbe edilmis suyun ve kil mineral
iskeletindeki sularin kayiplar1), kristal yapinin bozulmasi, CO, veya SOs3 kayiplari
sonucu olusur. Bu reaksiyonlar sicaklik alan reaksiyonlardir.

Termogravimetri analizi ise numunenin belirli bir 1s1 rejimiyle 1sitildiginda,
blinyesinde olusan reaksiyon sonucu, kaybolacak fiziksel veya kimyasal su
miktarinin veya gaz c¢ikist dolayisiyla olusacak kayiplarin gravimetrik olarak
saptanmast i¢in kullanilan bir analiz yontemi olup, agirliktaki degisimlerin bir
gostergesidir. DTA ve TG analizleri bir araya getirildiginde minerallerin taninmasi
olduk¢a giiclii bir analiz imkan1 dogar. Bu ¢alismada kaplama karisimlar1 Netzsch

DIL 402 PC marka DTA, TG cihazi (Sekil 3.4) kullanilarak oda sicakligi ile 1250°C

arasinda 10°C/dak. 1sitma hizinda analiz edilmislerdir.

Sekil 3.4: Netzsch marka DTA ve TG cihazi.

3.2.6. Rulolarin Kaplanmasi

Uygun miktarda su ve elektrolit kullanimi ile rulo iizerine kaplanabilecek
nitelikte akiskanlifa sahip olan kaplama karisimlar1 ayr1 ayr1 hazirlandiktan sonra
yiizeyleri temizlenmis kordiyerit esasli rulolardan kesilen numunelerin {izerine
daldirma ve dondiirme usulii ile uygulanmistir. Birinci katman tabaka rulo {izerine
bir kez uygulandiktan sonra oda sicakliginda kurumaya birakilmistir. Daha sonra
kuruyan bu rulolar iizerine ikinci katman ¢amurundan yine daldirma-déndiirme usulii
ile birden fazla uygulama yapilarak alt katmana gore daha kalin bir kaplama tabakasi
uygulanmistir. Daha sonra oda sicakliginda bir gece kurutulduktan sonra iki farkl

tabaka ile kaplanan rulolar tek bir sinterleme islemine tabi tutulmuslardir.
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3.3. Kaplama Karisimlarin Isil ve Mekanik Ozelliklerinin
Karakterizasyonu

Hazirlanan kaplama karigimlariin rulo iizerine kaplanmamis haldeki mekanik
Ozelliklerinin ve 1s1l genlesme davranislarinin belirlenmesi i¢in bu karisimlarin
ogitiilmesinden sonra graniil haline getirilerek kuru presleme metodu ile numuneler
iretilmistir ve sinterlenmislerdir. Asagida yapilan bu calismalarla ilgili bilgiler

detayli olarak verilmistir.

3.3.1. Camurun Graniil hale Getirilip Preslenerek Cubuk Halinde
Sekillendirmesi

Kaplama karigim tozlarimin kuru pres metal kalib1 icerisine kolayca akmasi ve
sekillendirilebilmesi i¢in yaklasik %5-8 oraninda neme sahip olmalar1 faydalidir.
Seramik tozlarinin dis yiizeylerini su filmi icerecek sekilde topak haline getirilmesi
islemine graniilasyon adi verilmektedir. Laboratuar ortaminda graniilasyon islemi;
tozlarin lizerine bir sprey vasitasiyla su piiskiirtiilmesi ve plastik bir spatula ile
ezilerek graniil sekli verilmesi suretiyle yapilmaktadir. Hazirlanan graniillerin benzer
boyutlara sahip olmalari i¢in graniiller 355 mikron (ASTM-45 mesh) ve 250 mikron
(ASTM-60 mesh) elek agikligina sahip paslanmaz ¢elik eleklerden gegirilmis ve iki
elek arasinda kalan benzer boyuttaki graniiller alinarak, nemlerini korumalari
acisindan posetlenmislerdir. Elek alt1 ve elek {iistii tozlarin graniillestirilmesi tiim
graniiller iki elek arasinda oluncaya kadar devam etmistir.

Graniil haline getirilen kaplama karigimlart 31 mm c¢apina sahip olan daire
kesitli ve 75x7 mm boyutlarina sahip dikdortgen kesitli kaliplara yerlestirilerek pelet
ve ¢ubuk seklinde 30 MPa basing altinda Carver marka hidrolik pres kullanilarak
sekillendirilmislerdir.

Bu boliimde alt ve iist kaplama i¢in hazirlanan ¢amur karisimlarinin mekanik
davraniglarin1 gozlemlemek amaciyla test edebilmek icin kullanilan ¢amur ¢ubuk
haline getirildi. Camur karigimlar ilk 6nce kurutulup graniil hale getirilmistir. Daha
sonra preste belli bir basing degeri uygulanarak dikdortgen prizmasi seklinde
cubuklar elde edilmistir. Ayrica su emme ve yogunluk oOlgiimii igin peletler

hazirlanmustir.
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3.3.2. Cubuklari ve Kaplanms Rulolarin Sinterlenmesi

Bir onceki bolimde tanimlanan sekilde presleme yontemi ile sekillendirilen
pelet ve gubuklar Nabertherm marka kutu firinda 1220°C sicaklik da 180°C/dak.
1sitma hiziyla 3 saat siire ile sinterlenmistir. Numuneler pisirim sirasinda her hangi
bir sekil bozunumuna ugramamasi ve sinterleme sirasinda serbest bir sekilde
kiiciilebilmesi i¢in diiz bir aliimina plakasinda yastiklama vazifesi gbren aliimina
tozlari tizerine yerlestirilmiglerdir. Sinterleme sirasinda uygulanan 1s1 rejimi Sekil

3.5’te verilmistir.

3 saat

5 Enerji kesilmis
~:—=- 3¢/ dak. fll."ll.:lda kel:tdi

3 Ssaat halinde soguma
<

o

W

ZAMAN (dk}

Sekil 3.5: Dikdortgen ¢ubuklarin 1220°C’de sinterleme rejimi.

3.3.3. Cubuk ve Kaplamalarin Karakterizasyonu

3.3.3.1. Yogunluk Ol¢iimii

Sinterleme sonunda presleme ile sekillendirilen ¢ubuklarin genislik, kalinlik,
boy ve agirliklar1 Slglilmiistiir. Her bir kenar ve uzunluk olgiimiinde numunenin
farkli bolgelerinden 6 farkli 6l¢iim alinmis ve bunlarin ortalamasi o kenarin uzunlugu
olarak kabul edilmistir. Daha sonra asagidaki formiiller yardimiyla pismis kiitle

yogunluklar1 ayr1 ayr1 hesaplanmugtir.

= (3.1)

a.b.c
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ep = Yas Yogunluk (gr/cm?)

e m= Cubugun agirlig

e a = Numunenin kalinligi (cm)
e b = Numunenin genisligi (cm)

e c = Numunenin boyu (cm)

3.3.3.2. Su Emme Testi

Su emme, sinterlenen numunenin agik gozeneklerine alabildigi su olarak
tanimlanir. Su emmeyi etkileyen faktorler gozeneklerin miktar1 ve ¢apidir. Her ikisi
azaldiginda su emme miktar1 da azalir.

Pelet seklinde hazirlanan ve 1220°C’ de sinterlenen 3 adet peletin her birinin
agirliklar (D) hassas terazide tartilir. Daha sonra 4 saat su igerisinde kaynatilir ve
kendi halinde 12-24 saat arasinda su iginde sogumaya birakilir. Suya tam olarak
doymus pelletlerin dis ylizeyi nemli havlu kullanilarak kismen kurutulan
numunelerin yas tartimlari alinir (W). Pelletlerin su emme oranlar1 asagidaki formiile

gore hesaplanir.

wW-D

% Su Emme = X 100 (3.2)
e D: Kuru Agirlhik
oW.Yas Agirlik
3.3.3.3. Pisme Cekmesi

Sinterleme sirasinda bilinyede bulunan organik maddeler, kristal su, stilfatlar ve
karbonatlar biinyeden uzaklagsmaktadir. Bu olay sekillendirilen {irlinlin boyutlarinda
kiiglilme meydana getirir ve bu olaya pisme kiiglilmesi ad1 verilir. Pisme kii¢lilmesi
asagidaki esitlik kullanilarak pisme Oncesi ve sonrasi boyutlar1 dikkate alinarak

hesaplanabilir.

% Cekme = eap=soncap , 1 (3.3)

Ik cap
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3.3.3.4. U¢-Nokta Egme Deneyi ile Mukavemet Olgiimii

Farkli sicakliklarda sinterlenen ve yogunluklari hesaplanan cubuklarinin
mukavemet degerleri ASTM-C-1161-90 standardina uygun sekilde ii¢ nokta-egme
deneyi ile tespit edilmistir. Bu islem igin Instron 5569 Model Universial Test
Cihazina bagh ii¢ nokta egme deney diizenegi (Sekil 3.6) kullanilmistir. Olgiim
sirasinda tig-nokta egme deney diizenegindeki alt ¢eneler arasi mesafe 50 mm ve

yiikiin uygulama hizi 1mm/dakika olarak belirlenmistir.

Sekil 3.6: Instron 5569 marka 3 nokta egme deney diizenegi resmi.

Numunenin kirtldigi andaki maksimum yiik, kirtlma yiikii olarak alinmig ve
numune boyutlarin1 da igeren Sekil 3.7°deki bilgiler asagidaki formiilde yerine

konularak belirli sicakliktaki egilme mukavemet degeri hesaplanmustir.

T

P/2 P/2

Sekil 3.7: 3 nokta egme test diyagrami.

46



Sekil 3.7°de ki diyagrama gore egilme mukavemeti;

c=(3PL)/(2d%) (3.4)

¢ c: Egilme mukavemeti

¢ P: Uygulanan kuvvet

e L: Mesnetler aras1 mesafe

¢ a: Numunenin kirilan yerdeki kalinlig

e b: Numunenin kirilan yerdeki genisligi

Her bir sinterleme sicakligi i¢in 10’ar adet numune kirilmis ve bu degerlerin

ortalamasi o sartlar i¢in ortalama deger olarak kaydedilmistir.

3.3.3.5. Isil Genlesme

Isil genlesme testinin gerceklestirilebilmesi i¢cin numunelerin cihazin 6lglim
tinitesine yerlestirilebilecek boyutlara (50 mm uzunlugunda ve 5 mm c¢apinda)
getirilmesi  gerekmektedir. Bunun i¢in 1s1l genlesme testinin uygulanacagi
sicakliklara gore silindirik ve prizmatik ¢ubuklar 50 mm uzunlugunda kesilmistir.
Daha sonra numuneler, zimpara tasi kullanilarak 5 mm c¢apa sahip olacak sekilde
silindirik ¢ubuk haline getirilmistir. Isil genlesme Ol¢timii sirasinda saglikli sonuglar
elde edilmesi i¢in silindirik ¢ubugun her iki ucunun da birbirine paralel ve ¢ubuk
eksenine de dik acida olmasi1 gerekmektedir. Bunu saglamak tizere silindirik hale
getirilmis numune, ¢ubugun zimpara tasi ile dik agida konumlandirilmasini
saglayacak Ozel bir aparatla her iki ucu da birbirine paralel olacak sekilde
parlatilmigtir.

Cubuklarin genlesmesi aliimina ¢ubuga Karsilagtirmali olarak olgtilmiistiir. Bu
islemde numunenin firinda 1sitilmast saglanmig ve lineer degiskenli diferansiyel
transistor kullanilarak diferansiyel genlesmesi tespit edilmistir. Firinin sicakligi
kontrollii hizla yiikseltilmistir ve diferansiyel genlesme cihaza bagl bir bilgisayar ile
kaydedilmistir. Bu ¢alismada kaplama karigimlarina ait sinterlenmis numunelerin 1s1l

genlesme davraniglart ve katsayist Netzsch marka dilatometre cihazi (Sekil 3.8)
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kullanilarak oda sicakligi ile 800°C arasinda 10°C/dak. 1sitma hizinda test

edilmislerdir.

Sekil 3.8: Netzsch marka DIL 402 PC dilatometre cihazi.

3.3.3.6. X-Isim Kirimimu ile Mikroyapidaki Fazlarin Tayini

Sinterleme sirasinda kaplama tabakalarimin mikroyapisinda gelisen kristal
fazlarin tespiti X- 1s11 kirinim indeksi metodu ile gergeklestirilmistir.

X-1sm1  kirmimlarinin  incelenmesi numunelerin tanimlanmasinda en sik
kullanilan ve dogrulugu kanitlanmis en giiglii metotlardan biridir. Herhangi bir kristal
malzemeye X 1511 gonderdigimizde isin kristaldeki birim hiicre boyutuna goére
spesifik ve belirli acilarda kirinima ugrar ve karakteristik bir kirinim deseni verir. Bu
durum maddenin saf, kristal halde veya farkli maddelerin karisimindan meydana
gelmis bir bilesen olmasindan bagimsizdir. Dolayisiyla, tanimlanmak istenen
herhangi bir maddeden elde edilen kirinim deseni bu malzemenin ne oldugunun
belirlenmesi igin kullanilabilir. Herhangi bir desenden seri halinde elde edilen
cizgilerin acgisal degerleri (20) ve bu ¢izgilere karsilik gelen siddet degerleriyle
belirginlestirilmistir. Kirinim indeksi deseninde agiga ¢ikan ¢izgilerin agisal degerleri
kullanilan X-151m1 kaynaginin dalga boyuna (A) baghdir. Alternatif olarak kristal
diizlemleri arasindaki mesafeyi (d) mesafesi olarak diisiinmekte miimkiindiir. 6, ve d

arasindaki esitlik Bragg esitligi olarak bilinir ve asagidaki gibidir [25].

nA = 2d (Sinf) (3.5)
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0: Gelen dalga boyu ile normal arasindaki ag1

A: Numune iizerine diisen X 151n1 dalga boyu

d: Kristal diizlemleri arasindaki mesafe

e n: Yansimanin derecesi (Sadece birinci dereceden yansimalar diistiniilecek)

X-1sim1 kirmimi ile her bir kaplama karigiminin sinterlendikten sonraki
numunelerinin analizi yapilarak her birinin mikroyapisindaki mevcut kristal fazlar
tespit edilmistir. Bdoylece sicaklikla hangi reaksiyonlarin gergeklestigi tespit
edilmistir.

Bu calismada kullanilan X-1s1mm1 kirinim indeks analizleri Gebze Yiiksek
Teknoloji Enstitiisii, Malzeme Bilimi ve Miihendisligi arastirma laboratuarlarinda
mevcut olan otomatik monokromotorlu Rigaku D-max 2200 series cihazi
kullanilarak gergeklestirilmistir. Burada tiip voltaji 40 kV ve akimi 40 mA olacak
sekilde ayarlanarak CuK,, radyasyonu kullanilarak numune analizleri yapilmustir.

Analiz edilecek seramik numuneler agat havanda toz haline getirildikten sonra
X-151n1 cihazi igin 6zel numune tutucu lamel tizerine yerlestirilmistir. Numune tutucu
cihaza dik konumda yerlestirildiginden o6tiirti 6giitiilen numunelerin un seklinde toz
haline getirilmesi ve lamele yerlestirildikten sonra mikroskop cami ile iizerinden
bastirilarak tutucudan diismeyecek sekilde sikistirilmislardir. Numuneler 2°/dakika
tarama hizinda ve 0,02 tarama kademesinde 5-70 (260) derece arasinda taramaya tabii
tutulmustur. Bir bakir K, 1stmim kaynagindan (CuK, =1.54050A°) iiretilen X 1s1n1
demeti numune tarafindan kirimima ugratilmistir. Numunenin her bir 20 i¢in 1°
donmesiyle birlikte herhangi bir 20 acisinda Olgiilen kirmmima ugramis isinlarin
siddeti, kirmim desenlerinin elde edilmesini saglamistir. Karakteristik bir kirmim
deseni farkli agisal pozisyonlarda ve farkli siddetlerdeki pikler igeren bir grafik
seklinde elde edilir.

Farkli a¢1 ve siddetlerde agiga ¢ikan piklere karsilik gelen kristal kafesi ve
diizlemler aras1 mesafe degeri sz konusu olan kristallere ait standart (J.C.D.P.S.
Joint Community for Powder Diffraction Standarts) degerleri ile karsilastirilarak
mikroyapida gelismis mevcut kristal fazlarin belirlemesi gergeklestirilmistir.

Kaplama karigimlarinin kimyasal bilesimleri X-151n1 floresans teknigi ile tespit
edilmistir. Bu islem Adapazari Gizem Frit firmasindan hizmet alimi yoluyla

gerceklestirilmistir.
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3.3.4. Taramal Elektron Mikroskobu (SEM) ile Mikroyapi
Incelemesi

Her iki kaplama katmaninin sinterleme sonrasinda gelisen mikroyapilar
taramali elektron mikroskobu (SEM) ile incelenmistir. SEM’de igyapiy1
inceleyebilmek i¢in, numune yiizeylerinin bir dizi islemden gegirilmesi
gerekmektedir. Bu islemler sirasiyla zimparalama, parlatma ve daglama
kademeleridir. Zimparalama ve parlatma islemlerine gegmeden 6nce mikroyapilari
incelenecek olan numuneler zimparalama ve parlatma islemini daha kolay hale
getirmek i¢in kendiliginden sertlesen epoksi regine ve sertlestirici ajan yardimi ile
kaliba alinmiglardir. Kalip igerisine alinan pargalar 10-12 saat sertlesinceye kadar
bekletilmislerdir. Kalip igerisinden ¢ikarilan numuneler gériintli alimina hazirlanmasi
icin zimparalama ve parlatma iglemine tabi tutulmustur. Bu amagla sirasiyla 120,
200, 320, 500, 600, 800, 1000, 1200 numarali SiC asindiricilar ile yiizeyleri
asindirilarak kabadan inceye giden asamali bir parlatma islemi uygulanmistir. Daha
sonra 3 mikron boyutunda pasta ve ince taneli elmas asindiricilar vasitasiyla yilizey
daha piiriizsiiz ve parlak hale getirilmistir. Parlatilan numuneler daha sonra HF
(hidroflorik asit) ile 4 dakika boyunca kimyasal daglama yapilmustir.

SEM c¢aligmast esnasinda elektron demetinin ylizeyde yiiklenip kalmasini
engellemek igin ve yiizey iletkenligini saglamak amaciyla altin ile kaplama iglemi
yapilmistir. Bu iglem Polaron- SC7610 Sputter Coater marka kaplama cihazinda 4’er
dakika siireyle gergeklestirilmistir.

Hazirlanan numunelerin mikroyapisal analizleri Phillips XL 30 SFEG marka
(Sekil 3.9) taramali elektron mikroskobu ile (SEM) ikincil elektron detektorii
kullanilarak 2-5 kV’de yapilmustir.

Sekil 3.9: Numunelerin SEM ile incelenmesi.
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4. SAYISAL ORNEK VE SONUCLAR

4.1. Giris

Bu boéliimde, seramik firin rulolarimin yilizeyini kaplamak ic¢in hazirlanan alt
kaplama, iist kaplama ve firin rulolarinin davranig 6zelliklerinin ortaya ¢ikarilmasi
amaciyla gerceklestirilen ve 3. bolimde tanimlanan deney metotlariyla yapilan
Olctimlerden elde edilen sonuglar ve bu sonuglar hakkindaki yorumlara yer
verilecektir. Ik énce seramik rulolar ve bu rulolar1 kaplamak i¢in hazirlanan kaplama
karigimlar ile ilgili kisa bilgi verildikten sonra pisirme sicakliklarina bagli olarak
kazanilmig yogunluklar, egilme mukavemetleri, 1sil genlesme O6l¢iim sonuglar
verilecektir.

Sonrasinda ise tezin konusunu olusturan kaplamalarin ve seramik rulolarin

mikroyap1 incelemelerine detayl bir sekilde yer verilecektir.

4.2. Test Numunelerinin Hazirlanmas1 ve Yapilan
Incelemeler

4.2.1. Kaplama Soliisyonlarinin Tane Boyut Karakteristikleri ve
Kimyasal Kompozisyonlari

Alt ve iist kaplama karisimlari olarak hazirlanan karigimlar sirasiyla AKB ve
UKB seklinde kodlanmiglardir. 24 saat 6giitme islemi sonunda her iki karisimdan
elde edilen tane boyut dagilim grafikleri alt ve iist kaplama i¢in sirastyla Sekil 4.1 ve

4.2°de verilmistir.

10
8
§ 6 /\
~
£ . R
8
I 2
0
_20,')1 01 1 100 1000
Tane Boyutu (um)

Sekil 4.1: Alt kaplamaya ait tane boyut dagilimi grafigi.
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Her iki karisimda ogiitiildiikten sonra bimodal tane boyut dagilim davranisi
sergilemistir. Bimodal dagilimda tozlar ince ve kaba olarak iki gruba ayrilabilir.
Sekillerden de goriildiigii gibi bu ¢alismada hazirlanan kaplama karisimlarinda ince
boyutlu tanecikler 0,8 mikronda odaklamis iken, kaba boyutlu tanecikler 5 mikron
civarinda odaklanmistir. Kaba boyutlu tanecikler ile ince boyutlu tanecikler arasinda
6 kat fark vardir. Bu fark ince boyutlu taneciklerin kaba boyutlu taneler arasinda
kalan bosluklar1 doldurmasi i¢in tamamen yeterli degildir. Tozlarin kaplama
sirasinda iyi bir paketlenme saglamasinda simirlayici rol oynayabilir. Idealde ince

taneyle kaba tane arasindaki boyut oraninin 1/10 olmasi gerekir.

8
6 g
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_20,31 | 10 100 10
Tane Boyutu (Um)

Sekil 4.2: Ust kaplamaya ait tane boyut dagilimi grafigi.

Alt ve iist kaplama karigimlarimin 6giitiilmelerinden sonra gergeklestirilen XRF

analizlerinden elde edilen kimyasal kompozisyonlar1 Tablo 4.1°de listelenmistir.

Tablo 4.1: Alt ve iist kaplamaya ait kimyasal analiz sonuglari.

OKSIT BILESENLERI AKB (%) UKB (%)
Al,0; 49,13 46,97
Si0; 5,29 38,95
Zro, 0,59 5,90
CaO 44,52 543
K,0 0,14 1,36
Fe,03 0,11 0,54
MgO - 0,23
TiO, - 0,18
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4.2.2. Zeta Potansiyel Sonuclari

Alt ve iist kaplama karigimlarindan hazirlanacak kaplama asiltilarinin
akigkanliginin kontrol edilebilmesi i¢in uygun elektrolitin belirlenmesinde yardimci
olacak asiltilarin pH degerine bagh olarak zeta potansiyel 6l¢iimlerinden elde edilen

grafikler Sekil 4.3ve 4.4’de verilmistir.

ALT KAPLAMA
70

60
50
40
30
20
10

Zeta Potansiyeli (mV)

-10 2
-20
-30

14

pH

Sekil 4.3: Alt kaplamaya ait zeta potansiyel degerleri.

Bu grafikler incelendiginde pH’a bagli zeta potansiyel Ol¢iimlerinden alt
kaplama karisiminin asilt1 haline getirilebilmesi i¢in kullanilacak elektrolitin asiltinin

pH degerini pH=4 veya pH=12 civarina getirmesinin gerekliligi anlagilmaktadir.

UST KAPLAMA
30
20
10

10 0 2 4 8 10 12 14
-20
-30
-40
-50

Zeta Potansiyeli (mV)

pH

Sekil 4.4: Ust kaplamaya ait zeta potansiyel degerleri.
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Benzer sekilde, iist kaplama karisiminin asiltt haline getirilebilmesi i¢in de
kullanilacak elektrolitin asiltinin pH degerini pH=4 veya pH=12 civarina
getirmesinin gerekliligi anlasilmaktadir. Alt kaplama i¢in IEP noktasi pH=9 iken iist

kaplama i¢in bu deger pH=5 olarak belirlenmistir.
4.2.3. Kaplamalarin Viskozite Sonuclar

Agirlik¢a % 45 kati orani igerecek sekilde hazirlanan alt kaplama karigimina ait
asiltinin ve % 65 kati orani igerecek sekilde hazirlanan iist kaplama asiltilarinin

farkli spindle donme hizlarina bagl olarak elde edilen viskozite deger egrileri Sekil

4.5 ve 4.6’da verilmektedir.

ALT KAPLAMA
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Sekil 4.5: Alt kaplamaya ait spindle donme hizina baglh viskozite degisimi.

UST KAPLAMA
2000
& 1500
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Sekil 4.6: Ust kaplamaya ait spindle ddSnme hizina bagh viskozite degisimi.
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Her iki asiltinin da viskozitesi spindle donme hizi arttikca hizli bir sekilde
diisiis gostermektedir. Bu tiir akiskanlik davranisi shear thinnig kaymaya bagh
incelme olarak adlandirilir. Bu durumda uygulamalar sirasinda ¢amurun siirekli

karistirilmasinin faydasi olacaktir.

4.2.4. Kaplama Tabakalariin Isil Davramslan

Alt ve iist kaplama karigimlarina ait 1s1l davranislarini sergileyen DTA ve TG

grafikleri Sekil 4.7 ve 4.8’de verilmektedir.

TG /% DTA /(uV/mg)
Texop g,
+0.3
— T o2
%! w23 fron \ .
Peac 2279 'ma,«.-mj;/',t\z/ ¥ ‘ / TR
Pea 7604 °C, 0127 ii{g — | [0.1
85 1 i \ ( ‘ Peak: 12858 °C, 0.086 WV "","\-
>4 | ss Cha
{ \‘ 11U-4ngb-ss3 } . r0.0
80 1 { ota |
Peak: 306.9 'C,-0054 yvimg \
‘ L0.1
751
Peak 8529 -C"ﬁﬂ«ui:“‘ ; gl -02
200 400 600 800 1000 1200
SICAKLIK/ (°C)

Sekil 4.7: Alt kaplamaya ait DTA, TG grafigi.

Alt karigima ait grafik (Sekil 4.7) incelendiginde sicakligin oda sicakligindan
1300°C’ye arttirilmasi sirasinda 4 adet endotermik reaksiyonun gelistigi ve bunlarin
sirastyla 240, 307, 537 ve 962°C’lerinde merkezlendigi anlasilmaktadir. Ozellikle
307 ve 962°C sicakliklarindaki endotermik reaksiyonlar ciddi agirlik kayiplarimi
beraberinde getirmektedir. Bu agirhk kayiplar1 kullanilan hammaddelerin

iceriklerindeki buharlasabilen bilesenlerin yapidan uzaklasmasiyla alakalidir.
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TG % DTA /(uV/mg)
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Sekil 4.8: Ust kaplamaya ait DTA, TG grafigi.

Sekil 4.8’de verilen iist kaplamaya ait grafikte 3 adet endotermik tepkime
goriilmektedir. Endotermik tepkimeler 509, 746 ve 825°C’de gerceklesmistir. Oda
sicakligindan itibaren sicakligin 500°C’ye kadar arttirilmasinda %1 e kadar varan bir
agirhik kayb1 séz konusudur. Sicaklik 509°C’a ulastifinda ilave % 0,5 bir agirlik
kayb1 daha gdzlenmistir. 825°C’de kuvvetli bir endotermik tepkime daha gériiliir ve
bu tepkime yaklagik %3 civarinda agirlik kaybina karsilik gelir.

4.3. Kaplama Karisimlarinin Isil ve Mekanik Ozelliklerinin
Karakterizasyonu

Rulo iizerine uygulanacak kaplamalar bir kompozit yap:1 olusturacagindan ve
bu yapmin mekanik ve 1sil genlesme davranisinin dogrulukla belirlenmesindeki
zorluklardan dolay1r kaplama karisimlarinin mekanik ve 1sil genlesme davranislari
rulo {izerine uygulanmadan bireysel numunelerin hazirlanmas1 ve bu numunelerin
test edilmesiyle belirlenmesi tercih edilmistir. Graniil haline getirilen karisimlardan
oncelikle her bir kaplama i¢in ¢gubuk numuneler hazirlanmis akabinde ¢ift tabakali
kaplamay1 temsil etmesi i¢in alt ve {list kaplama karigimlari sirasiyla kalip igerisine
dokiilerek alt ve iist kaplama karigimlarin1 iceren sandvi¢ seklinde yekpare
numuneler tretilmistir. Cubuklar 1220°C sicaklikta 3 saat sinterlenip oda

sicakliginda ii¢ nokta egme deneyine tabi tutulmustur.
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4.3.1. Kaplama Kompozisyonlarinin 3 Nokta Egme Mukavemeti

Uretilen cubuklarin 3 nokta egme deneyi ile kirilmasindan elde edilen
mukavemet degerleri Sekil 4.9’da verilmektedir. Alt kaplama karigiminin
mukavemet degeri 15,45 MPa, list kaplama karistmmin mukavemet degeri 35,92
MPa’a ulasmistir. Alt ve {ist kaplama karigimlarinin birlikte preslendigi ¢ubuklarda
ise ortalama deger iki numune arasindaki gerilimlerden dolay1 8,28 MPa’a kadar

dismuistiir.
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Sekil 4.9: Alt, tist kaplamalar ve alt-iist kaplamanin birlikte preslendigi ¢ubuklarin
mukavemet degerleri.

4.3.2. Kaplama Kompozisyonlarinin Sinterleme Davranisi

Kaplama kompozisyonlarinin 1220°C’de 3 saat siireyle gerceklestirilen 1s1l
islem sirasindaki sinterleme davranisinin belirlenmesi i¢in pelet seklinde hazirlanan

numunelerinden elde edilen sonuglar asagida verilmektedir.

4.3.2.1. Kaplama Kompozisyonlarinin Kiitlesel Yogunluk Degerleri

Alt ve st kaplama olarak hazirlanan sinterlenmis peletlerin yogunluk
degerleri, numuneler iizerinden Olciilen kiitlesel yogunluk degerleri ile tespit
edilmistir. Alt kaplama karigimindan {iretilen peletlerden Glgiilen ortalama kiitlesel

yogunluk degeri 1,08 g/cm3, tist kaplama karisiminin ise 1,80 glcm3’dﬁr. Alt ve iist
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kaplamanin birlikte bulundugu tozlardan basilan peletlerin ortalama kiitlesel

yogunluk degerinin 1,60 g/cm® oldugu tespit edilmistir.

4.3.2.2. Kaplama Kompozisyonlarinin Su Emme Degerleri

1220°C’de 3 saat sinterlenen alt kaplama ve st kaplama peletlerine su emme
deneyi yapilmistir. Alt kaplama karigiminin su emme degeri % 67,5 iken, iist

kaplama karigimi i¢in bu deger % 22,5 olmustur.

4.3.2.3. Kaplama Kompozisyonlarinin Pisme Cekmesi

Alt ve iist kaplamaya ait sinterlenen ¢ubuk numunelerin boyutlar1 6l¢iiliip
pisme ¢ekmeleri hesaplanmstir. Ust kaplama karisiminin pisme g¢ekmesi % 6 iken alt

kaplama karisiminda % 1 civarinda genlesme gozlenmistir.

4.3.2.4. Kaplama Tabakalariin Isil Genlesme Davramslari

Alt ve iist kaplamaya ait 1220°C” de sinterlenen c¢ubuklardan elde edilen
numuneler ve endiistriyel olarak kullanilan rulolarin birinden iretilen numune
lizerinden oda sicaklig1 ile 800°C arasinda tespit edilen 1s1l genlesme davranislart
karsilastirmali olarak Sekil 4.10°da gosterilmektedir. Ayrica, 100-500 ve 100-793°C
sicaklik araliklart i¢in hesaplanmis 1s1l genlesme katsayisi degerleri Tablo 4.2°de

verilmistir.
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Sekil 4.10: 1220°C’de 3 saat sinterlenen numunenin 1s1l genlesme davranisi.

Tablo 4.2: Alt ve st kaplama ile 3 nolu ruloya ait 1s1l genlesme sonuglari.

100-500°C’ DE ISIL 100-793°C’ DE ISIL
RULO CINSi GENLESME GENLESME
KATSAYISI, x 10°/°C | KATSAYISI, x 10°/°C
SARI RULO 6,04 6,50
AKB 8,48 8,60
UKB 6,12 6,39

Numunelere ait egriler incelendiginde; 1s1l genlesme davraniglarinin sicakliga
bagli olarak lineer bir davranis gosterdigi anlagilmaktadir. Rulonun 1sil genlesme
katsayist 6,5X 107, alt kaplamanin ise 8,5x10°° civarinda oldugu gozlemlenmektedir.
Rulo ile iist kaplamanin genlesme katsayilar1 birbirine yakindir. Alt kaplama ile rulo
ve list kaplama arasinda kalarak % 30 daha yiiksek bir genlesme katsayisina sahiptir.
Boylece planlandigi iizere fonksiyonunu yitiren kaplamalarin rulo yilizeyinden
kolaylikla uzaklagtirllmasim1  saglayacak  gerilimlerin  olusabilecegi sartlar

olusturulmustur.
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4.3.2.5. Kaplama Kompozisyonlarinin Karakterizasyonu

1220°C’de 3 saat sinterlenen alt ve iist kaplamalara ait pelet numunelerinden

elde edilen X-isim1 kirinim indis desenleri ayri ayr1 Sekil 4.11 ve 12’de ve

karsilastirmal1 olarak da Sekil 4.13’te verilmistir.
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Sekil 4.11: 1220°C’de 3 saat sinterlenen alt kaplamaya ait XRD sonuglari.
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Sekil 4.12: 1220°C’de 3 saat sinterlenen iist kaplamaya ait XRD sonuglart.
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Sekil 4.13: 1220°C’de sinterlenen alt ve iist kaplamanin X-ray grafigi.

Sekil 4.11 ve 4.12°de verilen 1220°C’de 3 saat sinterlenen alt ve {ist
kaplamalarin kirmmim indis desenlerinin ¢6ziimlenmesi ile her bir numunenin
mikroyapisinda gelisen kristal fazlar belirlenmistir. Tablo 4.3’te kaplamalarin X-11n1
difraksiyonu sonucu mikroyapilarinda tespit edilen fazlar listelenmistir. AKB’de
gehlenit, kalsiyum aliiminyum oksit, UKB’de miillit, korund, anortit ve zirkon

olusumu vardir.

Tablo 4.3: Alt ve iist kaplamaya ait XRD sonuglart.

KAPLAMA ADI MEVCUT FAZLAR
AKB gehlenit, kalsiyum aliiminyum oksit
UKB miillit, korund, anortit, zirkon

4.4. Rulolarin Kaplanma Uygulamalari

Rulo iizerine daldirma yontemi ile birden fazla uygulama yapilarak firetilen
kaplamalarin genel goriintiileri  Sekil 4.14’te  goriilmektedir. Sekillerden de
goriilecegi lizere rulolar iizerinde makro 6l¢ekte catlak icermeyen basarili kaplama

eldesi miimkiin olmustur.
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Sekil 4.14: Kaplama goriintiileri.

4.4.1. Rulolarin Karakterizasyonu

Uzerlerine tekrarlanabilir nitelikte kaplama gelistirebilmek igin Oncelikle
rulolarin mikroyapida sahip olduklar1 fazlar ve 1s1l genlesme davranislari tespit
edilmistir.

Iki farkli kaynaktan temin edilen ve iilkemizde endiistriyel olarak kullanilan
fakat tretimi olmayan rulolardan elde edilen ve Sekil 4.15’te gosterilen XRD

sonuglarina gore her bir rulonun igerdigi fazlar Tablo 4.4’ te verilmistir.

1000 7 C:Cordierite - (Mg, Fe), Al,Sis0,5 (00-009-0472)
900 - c:Cordierite - Mg, Al,SiO,4 (00-013-0294)

800 A:Corundum - Al,0, (00-010-0173)

700
600
500
400 e BEYAZ RULO
300 -
200 -
100 -

=== SARI RULO

I(Counts)

Two Dheta (Deg)

Sekil 4.15: Sar1 ve beyaz ruloya ait X-Ray grafigi.
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Tablo 4.4: Rulolarin

XRD sonuglari.

RULO ISMi MEVCUT FAZLAR
Beyaz renkli rulo Kordiyerit, korund ve kristobalit
Sar1 renkli rulo Kordiyerit, korund ve kristobalit

Tablo 4.4’te de belirtildigi gibi rulolarin kordiyerit esasli olup mikroyapilarinda

reaksiyon atigr kalinti aliimina ve kristobalit formunda silika icerdigi tespit

edilmistir.

4.4.2. Rulolarin Isil Genlesme Katsayilari

Cin, Italya ve Almanya gibi iilkelerden gelen ve iilkemizde endiistriyel olarak

seramik firmlarinda kullanilan rulolara ait oda sicakligi ile 750°C arasinda

sonucu elde edilen 1s1l genlesme davraniglar1 Sekil 4.16°da verilmistir.

ol¢iim

4,50E-03
4,00E-03
3,50E-03
3,00E-03
2,50E-03
2,00E-03
1,50E-03
1,00E-03
5,00E-04
0,00E+00
-5,00E-04

= BEYAZ
RULO

0 200 400 600

800 1000

Sekil 4.16: Iki farkli rulo numunesine ait 1s1l genlesme grafigi.

Isil genlesme davranisi sicaklik artisina bagl olarak lineer olarak degistigi

tespit edilmistir. 100-500°C ve 100-750°C sicaklik araliklari igin ayr1 ayr1 hesaplanan

1s1l genlesme katsayisi (o) degerleri Tablo 4.5’ te verilmistir. Isil genlesme katsayisi

5,9 -6,5 arasinda degismektedir. Her ne kadar kordiyeritin 1s1l genlesme katsayisi

2,5-4,5 arasi olsa da rulolarin mikroyapilarinda kalinti aliimina ve kristobalit

icermelerinden dolayr ortalama 1s1l genlesme katsayilarinin yiiksek olmasina neden

olmustur.
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Tablo 4.5: Iki farkli rulo numunesine ait 1s1l genlesme sonuglari.

100-500 °C’ DE ISIL 100-750°C’ DE ISIL
RULO CIiNSi GENLESME GENLESME
KATSAYISI, x 10°/°C | KATSAYISI, x 10°/°C
BEYAZ RULO 5,98 6,23
SARI RULO 6,04 6,50

4.4.3. Rulolarin Sinterlenmesi

Alt ve st kaplama karisimlariyla kaplanan ve oda sicakliginda kurutulan
rulolar ve mekanik 6zellikler i¢in ¢ubuk halinde hazirlanan numuneler endiistriyel
kullanim sicakligt olan 1220°C sicaklikta 3 saat sinterlendikten sonra
mikroyapilarinin  tespit edilmesi i¢in Taramali Elektron mikroskobunda

incelenmislerdir.

4.4.4. Rulolarin Temizlenmesi

Sinterlendikten sonra rulo iizerindeki kaplamaya ufak bir yiik darbesiyle

kaplamanin rulo itizerinden kolaylikla uzaklastirilabilecegini temsil eden goriintii

Sekil 4.17°de verilmistir.

Sekil 4.17: Rulolarin kullanildiktan sonra yilizeyden kolaylikla
uzaklastirilabilirligi goriintiisii.
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Bu goriintiide rulo iizerindeki kaplamanin rulodan kabuk seklinde diistigi ve
kaplama diistiikten sonraki rulo ylizeyi goriilebilmektedir. Bu da kaplamanin iglevini

yitirdikten sonra rulo yiizeyinden kolaylikla uzaklastirilabilecegine isaret etmektedir.

4.4.5. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM) ile Mikroyap:
Incelemesi
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Sekil 4.18: Alt kaplama karisimina ait 1220°C’de 3 saat sinterlenmis ¢ubuk
numuneden farkli biiyiitmelerde alinmis SEM goriintiileri.
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1220°C’de 3 saat sinterlenmis alt kaplama karisimindan elde edilen ve gézenek
dagilim yapisin1 gosteren SEM fotografi Sekil 4.18’de verilmistir. Gozeneklerin
gorece kaba boyutta olduklart ve birbirleriyle iliskili halde oldugu acikca
goriilmektedir.

Ayni numunenin asit ile daglanmis bolgesinde kristal fazlarinin homojen

dagilimini gosteren SEM goriintiisii Sekil 4.19°da gosterilmektedir.
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Sekil 4.19: 1220°C’de sinterlenen alt kaplama numunesine ait
daglanmug farkli biiyliltmelerde alinmis SEM goriintiileri.
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1220°C’de 3 saat sinterlenmis iist kaplama karisimindan elde edilen ve
gozenek dagilim yapisim gosteren SEM fotografi Sekil 4.20’de verilmistir.
Gozeneklerin gorece daha ince boyutta olduklart ve birbirlerinde izole halde oldugu

acik¢a goriilmektedir.

Sekil 4.20: 1220°C’de sinterlenen tist kaplama numunesine ait
gozenek dagilimini gosteren SEM goriintiisii.

Ayni numunenin asit ile daglanmis bolgesinde kristal fazlarmin homojen

dagilimini gosteren SEM goriintiisii Sekil 4.21°de gosterilmektedir.
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Sekil 4.21: 1220°C’de sinterlenen iist kaplama numunesine ait
daglanmig bolgeden elde edilen SEM goriintiisii.
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Sekil 4.22°de alt ve iist kaplama bir arada olacak sekilde preslenen numuneden
elde edilen ve araylizeyi gosteren mikroyapi fotografi goriilmektedir. Yukarida alt ve
iist kaplama karigimlart i¢in ayr1 ayr1 verilen mikroyapit goriintiilerinden anlasildig
izere alt kaplama karsimi ¢cok daha kaba boyutta ve birbirleriyle iliskili gézenekler
icermektedir. Bu gozenekler; iki kaplama karisiminin birlikte sinterlenmesi sirasinda
ist kaplama karisiminda gelisen sivi faz tarafindan doldurulmustur. Bu etki acikga
Sekil 4.22°de verilen mikroyap1 goriintiisiinde; ortanin sagindaki bolgede siyah renkli
alanlarla goriilmektedir. Sekilde koyu renkli goriinen kisim alt bolge gozeneklerinin

doldurulmasi ile iki tabaka arasinda kuvvetli bir bagin olustuguna isaret etmektedir.
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Sekil 4.22: 1220°C’de sinterlenen alt ve {ist kaplama karisiminin birlikte preslenerek
tiretilen numuneye ait SEM goriintiisii.

Sekil 4.23 ve 4.24’te alt ve ist kaplama karisimlarinin rulo {izerine
uygulanmasi ve 1220°C’de sinterlenmesiyle tiretilen kaplamalarin yiizeyinden farkl
biiylitmelerde (yani iist kaplamadan) elde edilen SEM fotograflar1 goriilmektedir.
Rulo lizerine kaplanmis tabakada farklt  kristal bolgelerin  olustugu
gozlemlenmektedir. Reaksiyona girmeden kalan taneciklerin etrafinda karisimi
olusturan diger bilesenlerin reaksiyona girerek olusturdugu ignemsi yapida kristaller

gozlenmektedir.
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Sekil 4.23: Rulo tizerine kaplanmis olan iist kaplamaya ait daglanmis
bolgeden alinan farkli biiyliltmelerde SEM goriintiileri.

Ozellikle Sekil 24’te verilen mikroyap1 goriintiilerinde agik¢a goriildiigii iizere;
bu kristaller yaklasik 500 nm uzunlugunda ignesel yapida birbiri igine girerek bir ag
yapisi olusturmaktadirlar. Bu kristaller x-1s1n1 kirinim indis desenlerinin ¢oziimiinden

de anlagildig: tizere birincil tip miillit kristalleridir.
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Sekil 4.24: Rulo tizerine kaplanmis olan iist kaplamaya ait daglanmis
bolgeden alinan ve reaksiyon iiriinii olan kristalleri gosterir farkl
biiylitmelerde SEM goriintiileri.

Sekil 4.25 ile 4.28 arasinda verilen mikroyap1 goriintiileri rulo ile {izerine
uygulanan kaplamalarin araylizeyini gostermektedir. Sekil 4.25°te verilen diisiik
biiyiitmelerde alinmig SEM arayiizey goriintiisi, rulo ile iizerine uygulanan
kaplamalarin rulo iizerindeki devamliligmi gostermektedir. Ozellikle, Sekil 4.26°da

verilen SEM goriintiisii alt kaplamanin rulo ile belirgin bir arayiizey olusturdugunu
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gostermektedir. Bu araylizey; rulo ile alt kaplama arasinda kuvvetli baglanmay1
saglayacak bir reaksiyon bulunmadigimi gostermektedir. Bununla birlikte alt kaplama
tabakas1 rulo {lizerinde catlamadan bir biitiin olarak kontak halinde oldugu

goriilmektedir.

‘AsoN! Spot Mégn._"
FASORVED 70X

Sekil 4.25: Rulo ve tlizerindeki kaplamalar1 bir arada gosteren arakesite
ait farkli biiytitmelerde alinmig SEM goriintiileri.
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Sekil 4.26: Rulo ile iizerine kaplanan alt kaplama tabakasi arasinda
olusan araylizey SEM goriintiisii.

Rulo ile alt kaplama arasinda belirgin bir ayrilma yok iken alt ve {ist kaplama
arasinda bir catlak olusumu igeren bolge tespit edilmistir (Sekil 4.27). Ancak, bu
catlak bolgesi detayli incelendiginde iist kaplama ve alt kaplama arayiizeyinde
gelisen ince kristallerin bu tabakalar1 birbirine kenetlendigi anlasilmaktadir (Sekil

4.28).

Sekil 4.27: Alt ve iist kaplama tabakalar1 arasinda ¢atlak varligini
gosteren arayiizey SEM goriintiisii.
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Sekil 4.28: Alt kaplama ve list kaplama tabakalar1 arasinda
olusan catlakta gelisen kiigiik kristalleri gosteren SEM goriintiisii.

Alt kaplama tabakasinin yiizeyinin farkli bolgelerinden elde edilen EDS analiz
sonuclar1 Sekil 4.29 ile 4.32°de verilmektedir.

Area 5 Selected Area 2
Area 5 Selected Area 1

Area 5 Selected Area 3

Sekil 4.29: Alt kaplamaya ait ylizey SEM goriintiisii.
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Sekil 4.30: Sekil 4.29°daki goriintiiniin Alan-1’in EDS grafigi.
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Sekil 4.31: Sekil 4.29°daki goriintiiniin Alan-2’in EDS grafigi.
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Sekil 4.32: Sekil 4.29°daki goriintiiniin Alan-3’in EDS grafigi.
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Sekil 4.29’daki SEM goriintiisiiniin Alan-1-2-3 nolu bdlgelerinden alinan EDX
analizlerine bakildiginda; x-1s1n1 kirinim analizinden elde edilen sonuglara paralel bir
sekilde Ca-Aliiminat esash bir faz oldugu anlasilmaktadir.

Ust kaplama tabakasinin yiizeyinin farkli bolgelerinden elde edilen EDS analiz
sonuglart Sekil 4.33 ile 4.36’da verilmektedir.

Area 3 Selected Area 1

Area 3 Selected Area 2

Area 3 Sclected Area 3

»
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Sekil 4.34: Sekil 4.33’teki goriintiiniin Alan-1’in EDS grafigi.
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Sekil 4.35: Sekil 4.33’teki goriintiiniin Alan-2’in EDS grafigi.
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Sekil 4.36: Sekil 4.33’teki goriintliniin Alan-3’in EDS grafigi.

Sekil 4.33’teki SEM goriintiisiiniin Alan-1-2-3 nolu bolgelerinden alinan EDS
analizlerine bakildiginda; x-1g1n1 kirinim analizinden elde edilen sonuglara paralel bir

sekilde miillit esasl bir faz oldugu anlagilmaktadir.
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5. SONUCLAR ve YORUMLAR

Bu c¢alismada, kordiyerit esasli firin rulolarinin koruyucu bir tabaka ile
kaplanmas1 ve bu kaplamanin fonksiyonunu yitirdiginde rulo iizerinden kolaylikla
uzaklastirilarak  yeniden kaplanabilir nitelikte bir kaplama olacak sekilde
gelistirilmesi hedeflenmistir.

Bu hedefin gergeklestirilmesi i¢in rulo iizerine iki katmandan olusan kaplama
uygulanmustir.

Ilk tabaka, {izerine kaplanacak ikinci katman ile seramik rulo arasinda bir ara
gecis ylizeyi olusturmaktadir. Bu tabaka; kullanim sirasinda islevselligini yitiren
koruyucu kaplama tabakasinin seramik rulo {izerinden kolaylikla uzaklastirilabilmesi
icin seramik rulo ile kuvvetli arayiizey kimyasal baglar1 olusturmadigi mikroyap1
incelemesiyle tespit edilmistir.

Bu fonksiyonu gergeklestirebilmesi i¢in bu tabakanin granit pisirim sicakligi
olan 1200-1250°C arasinda seramik rulo yiizeyini i1slatmayacak sekilde reaksiyonlari
gelistiren kompozisyonda hazirlanmistir.

Ayrica, bu tabakanin 1si1l genlesme katsayisi iizerine kaplanacagi seramik
rulonun 1s1l genlesme katsayisindan 6nemli oranda farklidir.

Bu farkin neden olacagi gerilimler, rulo {izerine kaplanan tabakalarin
islevselligini  yitirdiginde  kolaylikla  rulo  {izerinden  uzaklastirilmasin
saglanmaktadir.

[lave olarak, bu ara katman 1200-1250°C arasinda c¢ok yiiksek yogunluga
ulagsmayacak sekilde yani; ¢ok gozenekli bir yapiya sahip olacak sekilde sinterleme
davranig1 gosterdigi tespit edilmistir.

Boylelikle tizerine kaplanacak iist katmanin bu gozenekli yapinin 6nemli
kismini1 doldurarak, 1200-1250°C arasinda sinterleme sirasinda aralarinda kuvvetli
tutunma saglayacak araylizey reaksiyonlarin gelismesi saglanmstir.

Ust tabakanm ise, rulolarin iizerinden gegecek granitlerle temas ettiginde
maruz kalacagi darbelere dayanacak kadar bir mukavemete sahip oldugu ve
mukavemet artisinin gorece alt katmana gore daha yiiksek yogunluk kazanimini

saglayacak bir sinterleme davranisina sahip oldugu tespit edilmistir.
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Bu sinterlemeyi saglayacak nitelikte mikroyapida gelisen camsi fazin
tizerinden taginacak graniti 1slatarak reaksiyona girmeyecek, yani; kaplamanin
refrakterlik niteligini bozmayacak sekilde oldugu gozlemlenmistir.

Ayrica, iist katmanin 1s1l genlesme katsayisinin alt katmanin 1s1l genlesme
katsayisindan daha diisiik yani; rulonunkine benzer bir degerde olmasi saglanmistir.

Boylelikle kaplama tabakasi iginde gelisecek basma gerilimlerinin bir alt
tabaka i¢inde geliserek cekme gerilimleri ile dengede olmasi saglanmistir.

Yukarida belirtilen sartlar1 saglayacak sekilde, kordiyerit esasli rulo iizerine
kaplanan birinci alt katmanin Ca-spinel esasli, iist katmanin ise anortit-miillit esasl
reaksiyonlart gelistirdigi tespit edilmisgtir.

Sonug¢ olarak; bu iki tabakanin birbirlerine karistirllmayacak sekilde rulo
tizerine ayrt ayri uygulanmasi ve 1220°C’de sinterlenmesiyle rulo {izerine

tekrarlanabilir nitelikte kaplamalarin gelismesi saglanmaistir.
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