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Oz

Yapilan bu ¢aligmada jeopolimer malzemelerin mikroyap1 6zellikleri tizerine kuvars ve metakaolen katkisinin etkileri incelenmistir.
Bu dogrultuda, numunelerin tiretiminde kullanilan ugucu kiil Soma Termik Santrali ugucu kiilii olup, karisimlarda, alkali aktiflestirici
olarak; sodyum silikat soliisyonu (SS) ve sodyum hidroksit (NaOH) kullanilmigtir. Hazirlanan harglar, 280 mm x 70 mm x 70 mm’ lik
celik kaliplarda ve vibrasyon yontemiyle sekillendirilmistir. Ardindan numuneler 24 saat siire ile 75 °C’de laboratuvar tipi etiivde
termal olarak kiirlenmistir. Sonug olarak, standart biinyeye kiyasla kuvars ve metakaolen i¢eren numunelerde yogunluklarda artig
tespit edilmistir. Buna bagl olarakta toplam porozite degerlerinde diisiis tespit edilmistir. Egme ve basma mukavemet degerlerinde
de standart biinyeye kiyasla artis olmustur.

Anahtar Kelimeler

“Kuvars, Metakaolen, jeopolimerizasyon, mikroyap1”

Abstract

In this study, it was investigated that the effect of quartz and metakaolinite on microstructural properties of geopolymer materials.
Fly ash (Soma Thermal power plant, Manisa), sodium silicate (SS) and sodium hydroxide were used for the production of samples.
The prepared mortars were formed by vibration method in steel molds of 280 mm x 70 mm x 70 mm. After that, the samples were
thermally cured at 75 ° C for 24 hours. As a result, there was an increase in the density of the samples containing quartz and
metakaolinite compared to the standard sample. Accordingly, a decrease in total porosity values was determined. The bending and
compression strength values also increased compared to the standard sample.
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1. GIRIS

Ugucu kiil ve metakaolen gibi inorganik malzemelerin sodyum silikat (Na,SiO3), sodyum hidroksit (NaOH) ve potasyum
hidroksit (KOH) ¢ozeltilerinin karigimindan elde edilen malzemelere jeopolimer denir. Yiiksek oranda silika (SiO),
alumina(Al>O3) ve kalsiyum oksit (CaO) i¢eren ugucu kiil, termik santrallerdeki komiiriin yanmasi sonucu baca atig1 olarak elde
edilir. Silika ve aliiminanin alkali ¢ozeltiler ile tepkimeye girmesi neticesinde (jeopolimerizasyon) jeopolimer malzeme {iretimi
saglanir. Jeoplimerizasyon isleminden sonra kalip i¢ersinde gekillendirilmis harca yaklasik 40 ile 100°C arasinda, 2 ila 72 saat siire
ile termal kiir islemi uygulanmaktadir. Son zamanlarda jeopolimer malzemelerin &zelliklerinin gelistirilmesi amact ile mevcut
kompozisyonlara alternatif katki malzemelerinin ilavesi, farkli alkalilerin kullanimi ve sinterlenme iglemi gibi bir¢ok ¢alisma
yapilmistir (Davidovits, (1991), Duxson ve arkadalsar1 (2007), Palomo ve arkadaslar1 (1999), Li ve arkadaslar1 (2005), Swanepoel
ve arkadaglar1 (2002), Kog ve Zeybek (2014).

Yip ve arkadaslari (2008) tarafindan yapilan ¢aligmalarinda kalsiyum i¢eren minerallerin kullanimi ile jeopolimer malzemelerin
ozellikleri yiiksek oranda artis gostermistir. Jaarsveld ve arkadaslari (1999) ile Zhaohui ve Yunping (2001) calismalarinda
jeopolimerlerin kisa siirede dayanim kazanmalari, dis etkilere dayanikliliklari, diigiik 1s1l iletkenlikleri ve yiiksek hacim stabilitesine
sahip olmalarin1 6nemli avantajlar1 arasinda gostermiglerdir. Cioffi ve arkadaslart (2003) jeopolimerlerin zararli atik
stabilizasyonunda da basariyla kullanilabilecigini anlatmiglardir. Topgu ve Canbaz (2008) ile Topgu ve Toprak (2008) yaptiklar
calismalarda silis ve aliiminali endiistriyel atiklar ve alkali aktivasyonu ile iiretilen harglarin, ¢cimento harglarina gére daha hafif ve
dayanikli olduklarini géstermislerdir.

Literatiir aragtirmalarindan elde edilen bilgiler dogrultusunda birgok ¢alismada mikroyapisal 6zellikler {izerinde genis capli
olarak bahsedilmedigi tespit edilmistir. Yapilan bu ¢alismada kuvars ve metakaolenin jeopolimer malzemler {izerine hem mekanik
hemde mikroyapisal 6zellikleri aragtirilmistir.

2. MATERYAL VE YONTEM

Jeopolimer malzeme eldesinde kullanilan ugucu kiil Soma termik santralinden temin edilmistir. Metakaolen, Kaolin Endiistriyel
Mineraller San. ve Tic. A.S. den saglanmigtir. Ugucu kiil, metakaolen, NaOH ve sodyum silikat belirli oranlarda karistirilarak
numuneler hazirlanmistir(D1, D2 ve D3). Standart biinye ugucu kiil, NaOH, sodyum silikat ve artan oranlarda kuvars igermektedir.
Yapilan bu calismada su ilavesi islenebilirligi artirmak amaci ile kullanilmistir. Hazirlanan harglar 280 mm x 70 mm x 70 mm’lik
celik kaliplarda ve vibrasyon yontemiyle sekillendirilmistir. Ardindan numuneler 24 saat siire ile 75 °C’de laboratuvar tipi etiivde
termal olarak kiirlenmistir. Elde edilen numenelerin fiziksel ve mikroyapisal 6zellikleri incelenmistir. Numunelerin egme ve basma
dayanimlari, Kirikkale Universitesi Makina Miihendisligi laboratuvarlarinda Instron 5900 marka mukavemet cihazi ile yapilmistir.
Hazirlanan numunelerin Rigaku Rint marka XRD cihazi kullanarak x 1gin1 difraksiyon analizleri saniyede 0.02° hizda, 5°ile 55°
desen araliginda ¢ekilmistir (Seramik arastirma Merkezi, Eskisehir). Taramali elektron mikroskobu ( Quanta 450 field emmison)
kullanarak yapilan mikroyap: analizleride Biilent Ecevit Universitesi Arastirma Merkezinde yapilmistir. Numunelerin teorik
yogunluklar1 Kirikklae Universitesi 1s1 laboratuvarindaki Quantachrome Ultra Pycnometer marka pikmnometre ile dl¢iilmiistiir.
Su emme ve bulk yogunluklar arsimet yontemi kullanarak tespit edilmistir.

2.1. Hammadde kimyasal analizleri ve fiziksel 6zellikler

Jeopolimer eldesinde kullanilan ugucu kiil, metakaolen ve kuvars hammaddelerine ait kimyasal analizler Tablo 1 de verilmistir.
Ugucu kiil fiziksel dzellikleri Tablo 2 de verilmistir. Tablo 1 incelendiginde Soma termik santralinden temin edilen ugucu kiiliin
yiiksek oranda CaO, Al,O3 ve SiO- icerdigi tespit edilmistir. Kaolin A.S. firmasindan temin edilen Metakaolen hammaddesininde

yiiksek oranda Al,O3 ve SiO; igerdigi tespit edilmistir. Kuvarsin yiiksek oranda safligi sahip oldugu goériilmektedir.

Tablo 1. Hammadde kimyasal analizleri

Al203 | SiO2 | Na20 | K20 | Fe203 | CaO | TiOz2 | LOI | SOs3 | MgO | P20s | Others

Ucucu Kiil | 228 | 349 | 039 | 1.2 | 534 | 273|064 | 30 | 34 | 175 | 0.1 -

Metakaolen | 40.23 | 56.17 | 0.24 | 051 | 0.85 | 0.19 | 055 | 1.1 - 0.16 29
Kuvars 0.73 | 976 | 0.01 - 0.18 | 0.10 | 0.03 | 04 - -
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Tablo 2. Physical Properties of fly ash

Tane boyutu (dso) Yogunluk Spesifik pH
(um) (g/cm?®) yiizey alam
(m?/g)
Ucucu Kiil 70 2.04 0.200 11.9
Sodyum silikat 1.42 12.5

2.2. Teknolojik ozellikler

Numunelere ait su emme, egme ve basma mukavemetleri, gozeneklilik ve y1gin yogunluklar1 Tablo 3 sunulmustur. Teknolojik
ozellikler incelendiginde artan oranlarda kuvar ilavesi ile numunelerin y1g1 yogunluklari artmistir. Y1gm yogunluklarinin artmasi
sonucunda da su emme degerleri azalmistir. Bu durma paralel olarakta toplam porozite degerleride azalmistir. Kuvars ilavesi ile
beraber egme ve basma mukavemetleri standart biinyeye kiyasla artmistir. Yanlhiz D3 numunesinin egme ve basma mukavemet
degerleri standart biinyeden yiiksek olmasina ragmen D1 ve D2 numunesine kiyasla diigmiistiir. Bu durum yiiksek oranda kuvars
ilavesinin jeopolimerlesme reaksiyonlari iizerinde D1 ve D2 biinyesine nazaran olumsuz yonde etki yaptigim diistindiirmektedir.
Sekil 1 de XRD analizleride bu durumu desteklemektedir. D3 numunesine ait XRD grafiginde jeopolimerlesme neticesinde ortaya
¢ikan hidrosodalit ve polisalat amorf yap1 net sekilde goriilememektedir. Bu da yiiksek oranda kuvars ilavesinin jeopolimelesme
lizerine olumuz etki yaptigini desteklemektedir.

Numune Yigin Su Egme Basma Kapalh Acik Toplam
yogunlugu | emme | dayammmm | dayammmu | porozite | porozite | Porozite
(gr/cm?) (%) (Mpa) (Mpa) (%) (%) (%)
STD 1.27 31.89 2.134 11.06 6.47 40.55 47.02
D1 1.37 24.57 3.430 15.54 3.49 33.76 37.25
D2 1.53 18.46 4.400 17.70 8.05 28.39 36.44
D3 1.62 17.20 2.686 14.86 9.47 27.97 37.45

2.3. Mikroyap1 ozellikleri
2.3.1. XRD analizi

Standart, D1, D2 ve D3 numunelerine ait X 1simlar1 difraksiyon analizi sonucu Sekil 1 de verilmistir. Grafik incelendiginde
jeopolimerlesme reaksiyonu neticesinde biitiin biinyelerde kuvars fazinin yaninda reaksiyonlar sonucunda olugmus hidrate
kalsiyum silikat ve hidroksi aluminyum silikat (feldispatoit) fazlar1 tespit edilmistir.

Xu ve arkadalar1 (2000) nin yaptiklar1 ¢alismada gosterdikleri gibi jeopolimerizasyon bir ekzotermik kimyasal prosesdir ve
yiiksek alkali ortamda molekiillerin ¢dzlinme, tasinma, yonelme ve polikondensasyon hareketlerini kapsar. Jeopolimerlesme 1s1l
islem gormis kil (metakaolen) iginde bulunan aluminatlar ile silikatlarin oksijen atomu elektronlarini paylagmasi ile kovalent bagl
bilesik olusturmasi sentezine dayanmaktadir. Jeopolimer olusumunda kiirleme sicakliklarinda kaolin, alkali NaOH (sodyum
hidroksit) ile reaksiyona girerek polikondensasyona ugrar, olusan {iriin tektoaliiminosilikat (feldispatoit) ve hidroksisodalittir.
Hidrosodalit ve polisialatlar hekzagonal ii¢ boyutlu molekiil dizilimindedir. Bir bagka deyisle hidrotermal polikondensasyon
sonucunda i¢indeki suyu hem kimyasal hem de fiziksel yollarla vererek (dehidratasyon+dehidrasyon) zeolit kayaglarina benzer
tanecik yapisina ulagan, ancak zeolit kristallerinden farkli olarak amorf {i¢ boyutlu hekzagonal molekiiler bag yapida olan alumino
silikat jeopolimerdir. Hidrosodalit ve polisalatlarin olusumu neticesinde goriilen amorf yap1 Sekil de STD ve D1 numunesinde
net bir sekilde tespit edilmistir.
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Sekil.1. Numunelere ait X-1sinlari difraksiyon paterni; Q: kuvars, C: hidrate kalsiyum silikat, I: hidroksi Aluminyum silikat, A: Amorf faz

2.3.2. SEM-EDX analizi

Numunlere ait taramali elektron mikroskobu goriintiileri Sekil 2, Sekil 4, Sekil 6 ve Sekil 8 de sunulmustur. EDX analizleri
sonuglart da Sekil 3, Sekil 5, Sekil 7 ve Sekil 9 da verilmistir. STD biinyeye ait SEM ve EDX goriintiileri incelendiginde; jeopolimer
yapt hem homojen hemde yogun bir yapi olusturmustur. XRD analizinde agiklandigi {izere hidrosodalit ve polisialat hekzagonal
ti¢ boyutlu molekiil dizilimlerinin hidrotermal polikondensasyonu sonucunda i¢indeki suyu hem kimyasal hem de fiziksel yollarla
vererek olusturdugu amorf (A) {i¢ boyutlu hekzagonal molekiiler alumino silikat jeopolimer bag yapist goriilmektedir.. EDX
ana jeopolimer ag yapisimi olusturan SiOz, Al,Os;, CaO, MgO, Na;0O, KO ve Fe;03

analizi sonucuna goére Std biinyesi
igermektedir.

Sekil 2. STD numunesine ait mikroyap1 goriintiisii, A: jeopolimerik amorf yap1
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Sekil 3. STD numunesine ait EDX analizi sonucu

D1 numunesine ait SEM ve EDX analizleri incelendiginde yogun ve homojen Si-Al amorf jeopolimerik makriks yapi icersinde
gomiilii olarak kuvars taneleri ve ayrica kullanilan ugucu kiil den yiiksek oranda gelen CaO in olusturdugu hidrate kalsiyum alumina
silikat fazlar1 gériilmektedir. . EDX analizi sonucuna gére D1 biinyesinde ana jeopolimer ag yapisini olusturan SiO2, Al,O3, CaO,
MgO, Na20, K,0 ve Fe;03 igermektedir

5/27/20i6 l HV mag [] ‘ det ‘ WD mode v vac mode 200 pm
2:59:20PM | 11.00kV | 500x | ETD | 11.7 mm SE High vacuum FEI QUANTA FEG 450

Sekil 4. D1 numunesine ait mikroyap1 goriintiisii, Q: kuvars, CAS: hidrate kalsiyum alumina silikat
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Sekil 5. D1 numunesine ait EDX analizi sonucu

Sekil 6 ve Sekil 7 de D2 numunesine ait SEM ve EDX analizleri incelendiginde D1 numunesinde tespit edildigi gibi yogun ve
homojen Si-Al amorf jeopolimerik makriks yap1 igersinde gomiilii olarak kuvars taneleri ve ayrica kullanilan ugucu kiil den yiiksek
oranda gelen CaO in olusturdugu hidrate kalsiyum alumina silikat fazlar1 gértilmektedir. EDX analizi sonucuna goére D2 biinyesi
de ana jeopolimer ag yapisini olusturan SiO2, Al;O3, CaO, MgO, Na;0, K;0 ve Fe;03 igermektedi

5/27/2016 |
3:08:33 PM

™

hH\/ﬁ még O ' CEV WD mode vac mode
15.00kv | 2000x | ETD | 6.6 mm | SE | High vacuum

50 ym

FEI QUANTA FEG 450

Sekil 6. D2 numunesine ait mikroyap1 goriintiisii, Q: kuvars, CAS: hidrate kalsiyum alumina silikat
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Sekil 7. D2 numunesine ait EDX analizi sonucu

Sekil 8 ve Sekil 9 da D3 numunesine ait SEM ve EDX analizleri incelendiginde D1 ve D2 numunelerinde tespit edildigi gibi
yogun ve homojen Si-Al amorf jeopolimerik makriks yapi i¢ersinde gémiilii olarak kuvars taneleri ve ayrica kullanilan ugucu kiil
den yiiksek oranda gelen CaO in olusturdugu hidrate kalsiyum alumina silikat fazlar1 bu biinyede de tespit edilmistir. EDX analizi
sonucuna gére D3 biinyesi de ana jeopolimer ag yapisini olusturan SiO2, Al,Os, CaO, MgO, Na0, K;0 ve Fe;03 i¢ermektedir.

WD mode vac mode 50 pm
SE | High vacuum

Sekil 8. D3 numunesine ait mikroyap1 goriintiisii, A:jeopolimerik amorf yap1, CAS: hidrate kalsiyum alumina silikat, Q:
kuvars
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Sekil 9. D3 numunesine ait EDX analizi sonucu

3. SONUCLAR

Bu ¢alismada, kuvars ve metakaolen ilavesinin jeopolimerlerin 6zellikleri iizerine etksi arastirilmistir. Malzemelerin agik, kapali
ve toplam gozenekliligi, su emmesi, goriiniir yogunlugu, egme ve basma dayanimlari ve faz olugumlar1 belirlenmistir.

Hazirlanan jeopolimer malzemelere kuvars ve metakaolen ilavesi ile gozeneklilik degerlerinde azalma ve buna bagli olarakta
yigm yoiigunluklarinda artig tespit edilmistir. Kuvars miktarindaki artis ile ile gozeneklilik ve su emme degerlerinde azalma
meydana gelmigtir. Y1gin yogunlugunda ki artiga bagl olarakta egme ve basma mukavmetleri standart biinyeye kiyasla artmustir.
Faz analizleri sonucunda da hidrosodalit ve polisalatlarin olusumu neticesinde amorf ii¢ boyutlu hekzagonal molekiiler bag yapida
olan alumino silikat jeopolimer yapilar tespit edilmistir. Ugucu kiilden gelen yiiksek orandaki CaO jeoplimer reoksiyonlari
esnasinda hidrate kasliyum alumina silikat fazlarini olsturmustur. Sonug olarak bu ¢aligma gsétermistirki kuvars ve metakolen
ilavesi jeoplimer olsum rekasiyonlarina ve nihai {iriniin teknolojik 6zelliklerine 6enmli derecede katki saglamustir.
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