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ÖZET 

Bu çalışmada, Li2O-Al2O3-SiO2-NiO cam-seramik numunesi geleneksel yöntem kullanılarak üretildi ve X-ışını 

kırınımı (XRD) analizi, Fourier dönüşümlü kızılötesi (FTIR) spektroskopisi, diferansiyel termal analiz (DTA), 

termogravimetrik analiz (TGA) ve taramalı elektron mikroskopisi (SEM) teknikleri kullanılarak karakterize 

edildi. Numunenin iki fazlı çok kristalli bir yapıya sahip olduğu görüldü. Si-O-Si ve Si-O-Al bağlarının titreşim 

modlarına ait bantlar FTIR spektrumunda gözlendi. Üretilen numunenin oda sıcaklığı ile 1000 °C aralığında 

termal davranışı araştırıldı. Numunenin morfolojisi incelendi ve numune içerisinde bir safsızlık tespit edilmedi. 

 

Anahtar Kelimeler: Cam-seramik, Morfoloji, Kristal yapı 

 

 

Production and characterization of Li2O-Al2O3-SiO2-NiO glass-

ceramic 

ABSTRACT 

In this study, a Li2O-Al2O3-SiO2-NiO glass-ceramic sample was produced using the conventional method and 

it was characterized by X-ray diffraction (XRD) analysis, Fourier transform infrared (FTIR) spectroscopy, 

differential thermal analysis (DTA), thermogravimetric analysis (TGA) and scanning electron microscopy 

(SEM) techniques. It was seen that the sample has the biphasic polycrystalline structure. The bands belonging to 

the vibration modes of Si-O-Si ve Si-O-Al bonds were observed in the FTIR spectrum. The thermal behavior of 

the as-produced sample was investigated in the range of room temperature to 1000 °C. The morphology of the 

sample was investigated and no impurity in the sample was detected.  
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I. GİRİŞ 

 

tookey tarafından 1953 yılında tesadüfen keşfedilen cam-seramikler, ince tane yapılı ve çok 

kristalli malzemelerdir. Kristalleşme yeteneğine sahip camların çekirdeklenme ve kristalleşme 

süreçlerinden oluşan iki aşamalı bir süreç sonunda elde edilirler [1-3]. Li2O-Al2O3-SiO2 (LAS) cam-

seramikleri füze başlığı, radar kubbesi ve mutfak eşyaları gibi farklı uygulama alanlarında kullanılan 

özel malzemelerden biridir [1,2]. Bunda LAS sistemine sahip olan cam-seramiklerin sahip oldukları 

yüksek termal ve kimyasal dayanıklılığının etkisi oldukça yüksektir [4].  

 

Literatürde LAS cam-seramikleri ile ilgili rapor edilen bazı çalışmalar aşağıda verildiği gibidir: 

Erbiyum  (Er) katkılı LAS cam-seramiklerinin yapısal karakterizasyonu, Krsmanovic ve diğerleri [5] 

tarafından gerçekleştirilmiştir. Gamma radyasyonuna tabi tutulan LAS cam-seramiklerinin aktivasyon 

enerjisinde ve mikro sertliğinde bir artış meydana gelmektedir ve uygulanan radyasyonun numunenin 

izotermal olmayan kristalleşme kinetiklerine ait diğer parametreleri de doğrudan etkilediği 

gözlenmiştir [6]. Qing [7], B2O3 katkılı LAS numunelerinin düşük sıcaklıkta beraber fırınlanmış 

seramik (Low temperature co-fired ceramic, LTCC) uygulamalarında kullanılmaya aday olduklarını 

rapor etmiştir. Yang ve Liu [8] tarafından yapılan çalışmada, gözenekli SiO2 seramik altlık üzerine 

LAS cam-seramiği kaplanmıştır ve LAS kaplanan malzemenin üstün su geçirmezliğe sahip olduğu 

gözlenmiştir. Li ve diğerleri [9], LAS sistemi içerisine Cr2O3 katkılamışlardır ve bu çalışmanın önemli 

sonuçlarından biri olarak ta katkılamanın malzemenin bükülme mukavemetini geliştirdiğini ifade 

etmişlerdir. Guo ve Yang [10], LAS seramiğine flüor iyonu ilave edilmesinin, çekirdeklenme ve 

kristalleşmeyi arttırmasının yanı sıra enerji tüketimini azalttığını rapor etmişlerdir. MgO ve ZnO 

içeren LAS cam-seramiklerinin kristalleşme kinetikleri Lilensten ve diğerleri [11] tarafından hem 

izotermal hem de izotermal olmayan yöntemler kullanılarak çalışılmıştır. CeO2 katkılı LAS camlarının 

faz dönüşüm mekanizması, çekirdeklenme ve kristalleşme davranışları, Hu ve diğerleri [12] tarafından 

araştırıldı. MgO, ZnO, CaO, BaO ve PbO'nun NiO katkılı Li2O-Al2O3-SiO2-TiO2 camları içerisine 

nüfuzunun etkileri Alekseeva ve diğerleri [13] tarafından çalışılmıştır. La2O3 ilavesinin LAS cam-

seramiklerinin bükülme mukavemetini azalttığı ve termal genleşme katsayısını arttırdığı sonucu, Lu ve 

diğerleri [14] tarafından rapor edilmiştir. 

 

Bu çalışmada, NiO katkılı LAS cam-seramiğinin kristal yapısı, termal özellikleri ve morfolojisi 

araştırılmıştır. Buna ilave olarak malum olduğu üzere genel bir literatür araştırması yapıldığında, cam-

seramikler üzerine yabancı dilde sayısız çalışma olmasına rağmen maalesef Türkçe kaynak sayısının 

yok denecek kadar az olması nedeniyle, elden geldiği ölçüde literatüre yeni bir Türkçe referansın da 

kazandırılmasına çalışılmıştır. 

  

 

II. MATERYAL VE YÖNTEM 

 

Ağırlıkça %34,37 Li2O-%11,73 Al2O3-%46,20 SiO2-%7,70 NiO içeren cam-seramik numunenin 

üretimi şu şekilde gerçekleştirildi. Uygun miktarlarda alınan toz kimyasallar 2 saat boyunca 

karıştırıldı. Sonrasında bu karışım Pt kroze içerisine dökülerek kül fırını içine yerleştirildi. 1130 °C’de 

eritilip, yine bu sıcaklıkta 2 saat bekletildikten sonra 670 °C’de 3 saat ısıl işleme tabi tutulduktan sonra 

tuzlu-buzlu su karışımı içerisine bırakılmak suretiyle ani soğutulan numune daha sonra saf su ile 

ardından son olarak etil alkolle yıkandı. 

 

S 
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Numunenin X-ışını kırınımı (XRD) deseni Rigaku RadB-DMAX II cihazı kullanılarak elde edildi. 

Fourier dönüşümlü kızılötesi (FTIR) analizi Perkin Elmer Spectrum One spectrometer cihazı 

yardımıyla yapıldı. Numunenin termal davranışı diferansiyel termal analiz (DTA, Shimadzu DTA 50 

cihazı ile) ve termogravimetrik analiz (TGA, Shimadzu TGA 50 cihazı ile) araştırıldı. Numunenin 

morfolojisi LEO EVO 40xVP model taramalı elektron mikroskobu (SEM) vasıtasıyla 20 kV’luk 

ivmelendirme voltajı altında incelendi.  

 

 

III. BULGULAR VE TARTIŞMA 

 

Şekil 1, üretilen cam-seramik numunenin X-ışını kırınımı (XRD) desenini göstermektedir. Üretilen 

numunenin tetragonal yapıdaki LiAlSi3O8 (JCPDS PDF no: 35-0794) ve ortorombik kristal yapıya 

sahip Li2SiO3 (JCPDS PDF no: 30-0766) olmak üzere iki fazlı çok kristalli (polikristal) bir yapıya 

sahip olduğu tespit edilmiştir. Yapılan hesaplamalar neticesinde LiAlSi3O8 fazının miktarının % 69,3 

ve Li2SiO3 fazının miktarının % 30,7 olduğu bulunmuştur.  

 

   

Şekil 1. Üretilen cam-seramik numunenin X-ışını kırınımı (XRD) sonucu.  

 

 

Eşt. 1’de verilen Scherrer denklemi [15] kullanılarak numunenin kristal büyüklüğü (D) gözlemlenen 

her iki faz için de ayrı ayrı hesaplandı. 
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Burada λ, gelen X-ışınlarının dalga boyu, β yarı pik genişliği ve θ Bragg açısıdır. Numunenin kristal 

büyüklüğü, LiAlSi3O8 fazı için 13,47 nm ve Li2SiO3 fazı için 10,11 nm olarak bulundu. 

 

Diğer bir önemli parametre olan kristalleşme yüzdesi (XC%) aşağıdaki bağıntı kullanılarak hesaplandı 

[16]. 
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Yukarıdaki ifadede  CA , X-ışını desenindeki kristal yapılara ait pikler altında kalan toplam alan ve 

 AA ise yine bu desendeki amorf yapılara ait olan pikler altında kalan toplam alandır. Numunenin 

XC% değeri % 86,5 olarak bulunmuştur. 

 

Elde edilen cam-seramik numuneye ait FTIR spektrumu Şekil 2’deki gibidir. Söz konusu spektrumda 

gözlemlenen bantlar ve bunlara ait açıklamalar şu şekildedir: 523 ve 607 cm-1’de tespit edilen bantlar, 

Si-O-Al bağının titreşim modu ile ilgilidir [17]. 734 cm-1’de tespit edilen bant, Si-O-Si bağının 

simetrik titreşim modu ile ilişkilendirilmektedir [18]. 849, 980 ve 1056 cm-1’deki bantlar farklı sayıda 

oksijene sahip olan SiO4 dörtyüzlüsünün titreşim modları ile ilişkilendirilir [19].  1394 cm-1’de 

gözlenen bant ise muhtemelen fırın atmosferinden bulaşmış olan karbonat grubu ile ilişkilidir [20].  
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Şekil 2. NiO içeren LAS cam-seramik numunesinin FTIR spektrumu.  

 

 

Numunenin oda sıcaklığından 1000 °C’ye kadar olan sıcaklık aralığındaki diferansiyel termal analiz 

(DTA) ve termogravimetrik analiz (TGA) sonuçları Şekil 3’te verildiği gibidir. Şekil 3’te verilen DTA 

grafiğinde 846 °C’de gözlemlenen ekzotermik pik ana fazın kristalleşmesiyle alakalıdır [10]. Bu 

çalışmada üretilen cam-seramik numunenin 800 °C sıcaklığa kadar termal olarak kararlı bir yapıya 

sahip olduğu görülmektedir. Elde edilen numune söz konusu sıcaklık aralığındaki termal kararlılığı, 
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ona bir termal yalıtım malzemesi özelliği kazandırır. Böylece, üretilen cam-seramik numune özellikle 

indüksiyonlu set üstü ocaklarda kullanılabilir [21]. Literatürdeki LAS cam-seramikleriyle alakalı 

benzer çalışmalardaki sonuçlara kıyasla, üretilen numunenin termal kararlılığının devamlılığı daha 

yüksek sıcaklıklara ulaşmaktadır. Bu çalışmalarda bu termal kararlılık 400–600 °C aralığındadır [6, 

22-25]. Bu durum ise üretilen numunenin sahip olduğu avantajlı durumun çok mühim bir 

göstergesidir. TGA grafiğine bakıldığında, söz konusu sıcaklık aralığında kütle kazanımının olduğu 

gözlenmektedir. 437 °C sıcaklıktan itibaren başlayan bu kütle artışı muhtemelen oksitlenme 

sebebiyledir ve yine bu artış miktarı % 1,84 kadardır.   
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Şekil 3. Üretilen numunenin DTA ve TGA sonuçları.  

 

NiO takviyeli LAS cam-seramik numunesinin taramalı elektron mikroskobu (SEM) görüntüsü ve 

enerji dağılımlı X-ışını (EDX) analiz sonuçları Şekil 4’te gösterilmiştir. Numune genel itibariyle 2 

μm’yi aşmayan büyüklükteki mikro parçacıklardan ve bunların düzenli olarak istiflenmesi sonucu 

oluşan levha biçimindeki tanelerden müteşekkil bir morfolojiye haizdir. EDX spektrumunda O, Si, Al 

ve Ni elementleri detekte edilmiştir. Li elementinin detektasyonu mümkün olmadığından EDX 

spektrumunda mevcut değildir. Tespit edilen elementler üretim için planlanan elementler olup, 

herhangi bir safsızlığa rastlanmamıştır.  
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Şekil 4. Üretilen cam-seramik numunenin a) SEM görüntüsü ve b) EDX analiz sonuçları.  

 

 

IV. SONUÇ 

 

Gerçekleştirilen bu çalışma neticesinde şu sonuçlara ulaşıldı: Geleneksel yöntem kullanılarak ince tane 

yapılı ve % 86,5 kristalleşmeye sahip olan Li2O-Al2O3-SiO2-NiO cam-seramiği üretildi. XRD 

analizleri neticesinde numunenin tetragonal yapıdaki LiAlSi3O8 ve ortorombik kristal yapıya sahip 

Li2SiO3 fazlarından oluştuğu ve bu fazların miktarlarının sırasıyla % 69,3 ve % 30,7 olduğu belirlendi. 
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FTIR spektrumunda Si-O-Al ve Si-O-Si bağlarının titreşim modları ile alakalı bantlar gözlendi ki bu 

sonuçlar XRD sonuçlarını destekler niteliktedir. SEM gözlemleri numunenin, 2 μm’yi aşmayan 

büyüklükteki parçacıkların düzenli olarak istiflenmesi sonucu oluşan levha biçimindeki tanelerden 

oluştuğunu göstermektedir. EDX analizi, numunede mevcut elementler haricinde istenmeyen bir 

kirlilik bulunmadığını belirtmektedir. Termal analiz sonuçları üretilen numunenin 800 °C sıcaklığa 

kadar termal olarak kararlılık sergilediğini belirtir. Bu bulgu ise, üretilen numunenin özellikle set üstü 

ocaklarda kullanılabilmesinin mümkün olabileceğine işaret etmektedir.  
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