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OZET

Bu calisma kapsaminda iki farkli elektroporselen biinye recetesine (kuvars ve aliimina esasli) termal,
ve sinterleme davraniglarinin gelistirilmesi amaci ile belli oranlarda (agirlikca maksimum %2) borik
asit (H;BOs) ilavesinin etkileri incelenmistir. Biinyelerin termal 6zellikleri temassiz optik dilatometre
cihazlan ile arastirilmistir.  Ayrica biinyelerin faz ve mikroyapisal gelisimi XRD (X-1sinlar
Difraktometresi) ve SEM (Taramali Elektron Mikroskobu) teknikleri ile incelenmistir. Elde edilen
veriler 1s18inda, kuvars ve aliimina esasli elektroporselen biinyelerin borik asit ilavesi ile sinterleme
sicakliklarinda da 6nemli sayilabilecek oranda bir diisiis saglanabilecegi goriilmiistiir. Sonug olarak
elektroporselen biinyelerde borik asitin alternatif bir ergitici olarak diisiik oranlarda kullanim
potansiyelinin oldugu ortaya konulmustur.

Anahtar kelimeler: Aliimina, Elektroporselen, Borik Asit, Sinterleme.

INVESTIGATION OF BORIC ACID ADDITION ON SINTERING BEHAVIOR OF
ELECTROPORCELAIN BODIES

ABSTRACT

In this study, certain amount of acid boric (H;BO;) was added (max. 2 % by weight) into two different
electroporcelain bodies (quartz and alumina based) in order to improve their firing behaviour and its
effects were investigated. In addition, phase and microstructural properties of electroporcelain bodies
was investigated by using XRD and SEM. As a result, it was observed that alumina and quartz based
decreased the addition of acid boric. According to results boric acid can be used as an alternative
fluxing agent in a small amounts in electroporcelain bodies.
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1. GIRIS

Farkli aktif ergiticilerin ( spodiimen, borik asit ve atik cam kiriklar1 v.b.) ilavesi ile porselen pigirim
kinetiklerinin ve siireclerinin gelistirilebildigi (sivi faz viskozitesinin diismesi ve bununla beraber
cams! faz miktarindaki artig) ve bu sayede pisirim sicakliginin diisiiriilmesi ve/veya pisirim siiresinin
azaltilmasi1 gibi katkilarmin oldugu yapilan caligmalardan bilinmektedir. Borik asit ilavesinin de
porselen biinyelerde lityum oksit ve cam kiriklarmin etkilerine benzer etkileri oldugu yapilan bazi
arastirmalarda gosterilmistir [1,2]. Diger yandan elektroporselen biinyeler iizerinde borik asit ilavesi
ile ilgili herhangi bir ¢alisma mevcut degildir.
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Borik asit seramik yapilarda ergitici olarak davranir. Borik asidin ¢ok az miktar1 seramik yap1 i¢inde
diistik viskoziteli camsi fazi1 gelistirerek pisme prosesi boyunca genis bir etki gosterir [3,4].

Verilen bilgiler dogrultusunda aliimina ve kuvars esashi biinyelere; termal, mekanik ve sinterleme
davraniglariin gelistirilmesi amaci ile agirlikca %1 ve %2 oranlarinda borik asit ilavesi yapilmustir.
Ayrica borik asit ilavesi ile aliimina esasli biinyelerde aliimina tanelerinin kismi olarak ¢oziinerek
miillit miktar1 {izerine etkisinin olup olmadig1 incelenmistir.

2. DENEYSEL TEKNIKLER VE RECETE HAZIRLAMA

Daha 6nce yapilmis olan bir ¢aligmanin devami olarak ayni regeteler lizerinden %1 ve %2 borik asit
ilavesi ile receteler hazirlanmistir [2]. Regetelerden hazirlanan maksimum %2 borik asit iceren ve
standart alimina kuvars esasli numunelerin, termal 6zellikleri, sinterleme davranislar1 ve mekanik
(elastik modiil) ozellikleri arastirilmistir. Termal 6zelliklerin arastirilmasinda Misura 3.32 ODHT
1600/80 marka optik mikroskop ve Misura flex ODLT marka deformasyon 6l¢iim cihazi kullanilmistir.
Mekanik testler i¢cin Panametrics — NDT model 5800 marka sonik modiillii 6l¢iim cihazi, faz
karakterizasyonu i¢in Rigaku Rint 2200 marka X-iginlar1 difraktometresi ve mikroyapi
karakterizasyonu i¢inse Zeiss Supra 50 VP marka taramali elektron mikroskobu kullanilmigtir.

Tablo 2.1. Aliimina ve kuvars esasli biinyeler i¢in hazirlanan regeteler
( A.M.: Aliimina esasli biinye, K.M.: Kuvars esasli biinye)

BORIK
(% . | KAOLEN | KAOLEN | K- \ o
agiriikca) | CIE | 1 2 FELDSPAT | KUVARS @}ET ALUMINA
AM 35 |- - 25 - 1-2 40
K.M 20 |10 20 30 20 1-2 -

3. DENEYSEL SONUCLAR VE TARTISMA
3.1. Termal Ozellikler

Sekil 3.1 %?2 borik asit ilaveli kuvars esasli porselen biinye (K.M+%2B, B: borik asit) ve standart
kuvars (K.M) esasli porselen biinyeler iizerinde gergeklestirilen optik dilatometre analizlerinin
mukayesesini gostermektedir. Analiz esnasinda uygulanan kosullar genel elektroporselen iiretim
kosullarina yakin tutulmaya ¢aligilmis olup tepe sicakligi 1320°C ve bu sicaklikta bekleme siiresi 15
dakikadir. %2 borik asit ilaveli kuvars esasli biinyenin sinterleme baslangic1 907°C, standart kuvars
esaslt biinyenin ise 948°C olarak tespit edilmistir. Diger bir degisle, %2 borik asit ilaveli blinye
yaklagik 40°C daha erken sinterlesmeye baslamistir. Bunda borik asidin kuvars tanelerini ¢6zmesi
onemli bir rol oynamustir. Yiiksek sicakliklarda kuvarsin ¢oziinmesi ile camsi fazin viskozitesinde bir
artis goriilmektedir. En yiiksek sinterleme hiz1 standart kuvars recetesi i¢in 1187°C de, %2 borik asit
ilaveli biinyenin ise 1190°C de elde edilmistir. Diger yandan %2 borik asit ilavesi biinyenin 1320°C de
sisme (bloating) egilimi gdstermesine neden olmustur.

Sekil 3.2. % 2 borik asit ilaveli aliimina esasli porselen biinye ile (A.M+%2B) standart aliimina (A.M)
porselen biinyeye yapilan optik dilatometre analiz sonucunu gostermektedir. Ayni pigirim kosullar1
altinda sinterleme baslangic1 standart biinye i¢cin 941° C, %2 borik asit ilaveli masse i¢in 980°C’dir.
Sinterlemenin en hizli oldugu sicaklik aliimina biinye i¢in 1197°C, %2 borik asit ilaveli biinye i¢in ise
1234°C’dir. Sekilden de goriilebildigi gibi %2 borik asit ilavesi sonucunda, toplam ¢cekme miktarinda
yaklagik %?2’lik bir artig olmustur. Yiiksek sicakliklarda AM +%?2B kodlu biinye daha c¢abuk
sinterlenmigtir. Bunun nedeni olarak sivi faz viskozitesinin standart biinyeye gore diisikk olmasi
verilebilir. 1320 °C de kiiciilme degerleri AM kodlu standart biinye i¢in %5,8 ve AM +%2B i¢in %6,9
dir.
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Sekil 3.3 ve 3.4 sirast ile % 2 borik asit ilaveli kuvars ve aliimina esasl biinyelere yapilan piroplastik
deformasyon grafikleri verilmistir. Sekil 3.3 incelendiginde %2 borik asit ilaveli kuvars esash
biinyenin ilk deformasyona ugradig: sicaklik 939°C’dir ve bu sicakliktaki deformasyonu 0.000146¢cm
olarak Ol¢iilmiistiir. Bu sicakliga kadar biinyede belli miktarda genlesme gozlenmis daha sonra sivi
fazin olusmasi ile beraber biinyede deformasyon goriilmeye baslanmistir. Sicakligin artmasi ile
beraber bilinye daha fazla yumusamaya bagladiginda dolay1 deformasyon miktarlarinda artig olmustur.
Olgiilen piroplastik deformasyon degerleri numunenin normal diizlemindeki degerinden uygulanan
kuvvetin etkisi ile saptig1 degeri gostermektedir [6]. Sicakligin artmasi ve borik asidin de etkisi ile
viskozitenin diismesi neticesinde deformasyon degerleri artmis ancak cihazin 6l¢lim degerlerinin
asilmasi nedeni ile bekleme sicakligindaki deformasyon degeri 6lclilememistir. Standart kuvars esash
biinye ile bir kiyaslama yapildiginda borik asit ilavesi sonucunda viskozitenin diistiigli ve bunun
neticesinde de deformasyon degerlerinin borik asit ilaveli biinyede daha yiiksek oldugu
goriilebilmektedir. Bu sonug iiretim kosullar1 agisindan yorumlandiginda optimum miktarda borik asit
kullanilarak kuvars esasli biinyelerde sinterleme davranislarinin tepe sicakligi ve hizli pisirim
acisindan gelistirilebilecegi sdylenebilir.

Kil igeren biinyeler 1sitildiklar1 zaman piroplastisite gosterirler. Piroplastik deformasyon seramik
malzemelerin 1siya maruz kaldiginda kendi agirligi altinda egilerek deformasyona ugramasidir.
Piroplastik deformasyonun biiylikliigii piroplastik indeks (PI) ile belirlenmektedir. Bir numenin
piroplastik indeksi asagida verilen formiilasyon kullanilarak hesaplanabilmektedir.

PI=S.D?/L* [6]

PI: piroplastik indeks (cm™)

S: maksimum deformasyon (cm)
D: numune kalinlig1 (cm)

L: mesnetler aras1i mesafe (cm)

Sekil 3.4 % 2 borik asit ilaveli aliimina esasl biinye ile standart aliimina esasli biinyenin piroplastik
deformasyon egrileri verilmektedir. Bu egrilere gore, % 2 borik asit ilaveli biinyenin ilk deformasyona
ugradigi sicaklik 932 °C’ dir. Bu sicaklikta ki deformasyon degeri ise 0,000185cm olarak 6lgiilmiistiir.
Sicakligin artmasi ve borik asitin ilavesi ile viskozitenin diigmesi neticesinde deformasyon degerleri
artmig ve 1320°C de 0.03706 cm degerine ulagilmistir. Aliimina esasli biinyelerde viskozite degerleri
aliminanin yiiksek sicakliklara karsi olan kararli yapisindan dolay1 kuvars esasli biinyelere gore daha
diisiiktiir. Ayrica, kuvarsin camsi fazin i¢inde ¢éziinmesi ve bunun sonucunda camsi fazin viskozitesi
artmasi neticesinde aliimina esasli biinyelerde kuvars esasli biinyelere gore daha yiiksek deformasyon
degerleri gorilmistiir.
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Sekil 3.1. K.M ve K.M .+%?2B biinyelerinin sinterleme egrileri
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Sekil 3.2. A.M. ve A.M .+%?2B biinyelerinin sinterleme egrileri
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Sekil 3.3. K.M. ve %2 borik asit ilaveli biinyelerine ait piroplastik deformasyon egrileri
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Sekil 3.4. AM. ve A.M .+%?2 biinyelerine ait piroplastik deformasyon egrileri
Tablo 3.2. A.M.ve K.M. biinyelerinin piroplastik deformasyon indeksleri
Sicakhk PI (cm™)

C) L (cm) D (cm) S (cm) 104

AM. 1322 7 8,4 0,02904 8,53

K.M. 1321 7 7,45 0,03132 7,24
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Tablo 3.3. A M.+%2B ve K.M.+%2B biinyelerinin piroplastik deformasyon indeksleri

-1

SICAKLIK | L (cm) D (cm) S (cm) E(;_Ecm )
AMA+%2B | 1322 7 7,55 0,03706 8,79
K.MA+%2B | 1281 7 7 0,03196 6,52

3.3. Faz ve Mikroyapisal Gelisim

Bu calismada, borik asit ilavesi ile sinterlemenin daha hizli ve /veya daha diisiik sicakliklarda
gergeklestirilmesi amaglanmigtir.  Sekil 3.5. de gorildiigii gibi %1 ve 2 oranlarinda borik asit ilavesi
ile aliimina esasli biinyelerde camsi faz miktarinda artma oldugu sdylenebilir. XRD analizlerinde
tespit edilen kalint1 kuvars da kullanilan kilden gelmektedir. Sekil 3.6. da %1 ve %2 borik asit ilaveli
kuvars esasli elektroporselen biinyelere yapilan XRD analizleri verilmistir. Artan oranlarda borik asit
ilavesi ile kuvars tanelerinin ¢6ziindiigiinii sdyleyebilmek miimkiindiir.
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Sekil 3.5. A.M. ve borik asit ilaveli Alumina biinyelerinin XRD analizleri
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Sekil 3.6. K.M.ve borik asit ilaveli kuvars biinyelerin XRD analizi
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Sekil 3.7 (a) ve (b) (c) de KM + %2B ve A.M.+ %2B kodlu elektroporselen biinyelerin parlatilarak
HF ile daglanmis ylizeylerinden alinan temsili SEM goriintiilerini verilmektedir. Sekil 3.7 (a) dan K.M
+ % 2B biinyede camsi faza gdmiili durumda kalint1 kuvars (K) ve miillit kristalleri mevcut olup
kuvars taneleri etrafinda termal gerilimlerden kaynaklanan ¢atlaklarda bulunmaktadir.. Sekil 3.7 (b)
ve (¢) A.M.+%2B kodlu biinyeye ait SEM goriintiileridir. Bu goriintiilerden goriilebildigi tizere 1-2
pm uzunlugunda ¢ubuksu aliimina kristallerinin (A) yaninda baskin olarak camsi fazin i¢inde dagilmis
nano boyulu ignesel miillit kristalleri(M) bulunmaktadir. Yiiksek biiyiitmelerde yapilan
incelemelerden diisiik miktarda da olsa bir kimyasal etkilesim oldugu (ii¢linciil miillit olugumu)
izlenimi uyandirmaktadir. Aliimina esasli biinyelerde ii¢iinciil (tertiary) miillit olusumu daha 6nceki
caligmalarda da bahsedilmektedir [14].

Sekil 3.7. (a)K.M.+%2B ve (b) (c) A.M.+%2B elektroporselen biinyelerin SEM goriintiileri
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4. SONUCLAR

Borik asit ilavesi ozellikle aliimina esash biinyelerde camsi faz miktarinda artisga neden olmustur.
Aliimina esasli biinyelerde camsi fazdaki bu artis beraberinde piroplastik deformasyon indeksinde
artisa neden olmustur. Cams1 fazin artisi1 ile gelen olumsuzluklar (mikro ¢atlak olusumu v.b.) tepe
sicakligiin ve/veya pisirim siiresinin diisiiriilmesi ile giderilebilecek olumsuzluklardir. Borik asit
ilavesi kuvars esasli biinyede sinterleme baslangic sicakliginda yaklagik 40°C lik bir azalma
sinterlemenin daha hizli olmasimni saglamigtir. Sonug olarak, bu calismanin sonucunda hammadde
maliyetleri de géz Oniine alindiginda, aliiminanin kuvarsa gore yiiksek olan maliyeti bohmit ve boksit
gibi alternatif aliimina kaynagi hammaddeler kullanarak telafi edilebilir.
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