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Oz

Aliimina, seramik malzemelerin biiylik bir kisminda ana fazlardan birisi oldugu gibi, yiiksek ergime sicakligi, sertlik ve diisiik 1s1l
iletkenlik gibi 6zellikleri aliiminaya miihendislik seramikleri igerisinde 6nemli bir yer saglamistir. Bu calismada aliiminanin slip
dokiim teknigi ile sekillendirilmesi iizerine calisilmistir. Deneylerde Metalurjik Kalitede Seydisehir Aliiminasi kullanilmistir.
Caligmalar ii¢ asamada tamamlanmstir. Birinci asamada Seydisehir Aliiminasi yikama+dgiitme, yikama+kalsinasyon+dgiitme olmak
tizere iki farkli isleme tabi tutulmus, tiip metodu ile pH-zeta potansiyel iliskisi ve aliimina tanelerinin flokiilasyon-dispersiyon
davramiglar1 belirlenmistir. Disperse sartlarda hazirlanan siispansiyonlar al¢1 kalipta slip dokiim teknigi ile sekillendirilmistir. Tkinci
asamada sekillendirilen numuneler 1400, 1500 ve 1600°C ‘lerde 2 saat siire ile sinterlenmistir. Ugiincii asamada ise sinterlenen
numunelere su emme, ii¢ nokta egme dayanim testleri uygulanmis ve XRD ile faz analizleri yapilmistir. En iyi sonuglar, 1600°C’de
sinterlenen, yikanmis ve giitiilmiis aliimina tozundan elde edilmis ve bu islem sonucu, yogunluklar1 1,56gr/cm?®, pisme kiiciilmeleri
%15.52, goriiniir gozeneklilikleri %34.7, egilme mukavemetleri 151.65 kg/cm?, su emme degeri %22.3 olan iiriinler elde edilmistir.

Anahtar Kelimeler: Seydisehir Aliiminasi, Soda Uzaklastirma, Dokiim, Sinterleme.

Shaping of Seydisehir Alumina via Casting

Abstract

Alumina is one of the main phases in most of the ceramic materials, and its properties such as high melting temperature, hardness and
low thermal conductivity provided an important place for alumina in engineering ceramics. In this study, it has been studied to shape
the alumina with slip casting technique. Metallurgical Quality Seydisehir Alumina was used in the experiments. The studies were
completed in three stages. In the first stage, Seydigehir alumina was subjected to two different processes as washing + grinding,
washing + calcination + grinding, the pH-zeta potential relationship with tube method and the flocculation-dispersion behavior of
alumina grains were determined. Suspensions prepared in disperse conditions were shaped with plaster mold casting technique.
Samples formed in the second stage were sintered at 1400, 1500 and 1600°C for 2 hours. In the third stage, water absorption, three
point bending strength tests were applied to the sintered samples and phase analyses were carried out with XRD.

The best results were obtained from the washed and ground alumina samples which were simtered at 1600°C, resulting in products
with a density of 1.56 g / cm?, firing shrinkage 15.52 %, apparent porosity 34.7 %, flexural strength 151.65 kg / cm?, water absorption
value 22.3 %.
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* Bu makale International Conference on Access to Recent Advances in Engineering and Digitalization (ARACONF 2020) de sunulmustur.

**Sorumlu Yazar: Afyon Kocatepe Universitesi, Miihendislik Fakiiltesi., Malzeme Bilimi ve Miihendisligi Boliimii, Afyonkarahisar, Tiirkiye,
ORCID: 0000-0003-0326-6122, chetul@aku.edu.tr

http://dergipark.gov.tr/ejosat 463



http://dergipark.gov.tr/ejosat

Avrupa Bilim ve Teknoloji Dergisi

1. Giris

Aliminyum hidrat esas olarak Bayer Prosesi ile iiretilir. Bayer Prosesi, sodyum aliiminat ¢6zeltisi yapmak icin boksitin kostik
soda ile reaksiyona sokulmasini, atiklarin ¢okmesini ve filtrasyonunu, ¢ozeltiden aliiminyum hidratin ¢okelmesini ve
smiflandirilmasini, filtrasyon ve yikama, kalsinasyon ve 6giitmeyi igerir. Sonug olarak bu proses, % 0,6 ila <% 0,05 NazO igerigine
sahip, tane boyutlar1 <0.5-10pm arasinda degisen ve 0.2 - 100 m?/g arasmdaki yiizey alanlarina sahip farkli kimyasal bilesim ve
ozelliklerde kalsine aliiminalar verir. Elektrik yalitkani ve elektronik uygulamalar i¢in kullanilan aliiminadaki soda seviyeleri
performanslari igin kritik dneme sahiptir. Genel olarak, yiiksek aliimina seramiklerde % 0.1 Na,O'in altindaki seviyeler tercih edilir ve
¢ogu durumda % 0.05 Na,O'in altindaki seviyeler arzu edilir (Anderson, 1995).

Birgok endiistriyel uygulamada ince ve diisiik sodali aliimina kullanilir. Bu malzeme, mitkemmel kimyasal stabiliteleri, elektriksel
ve mekanik 6zellikleri nedeniyle ¢ok ¢esitli mithendislik alanlarinda kullanilan aliimina seramik ve diger refrakter iiriinlerin iiretimi
icin temel malzemedir. Ticari kalite "ince ve diisiik sodali a-aliimina", <10 pum ortalama partikiil boyutuna ve % 0.03 - % 0.10 Na,O
icerir (Watson et al., 1963).

Soday1 diisiirmek i¢in en az {i¢ ydontem vardir ve istenen sonucu elde etmek icin genellikle iki veya daha fazla yontem kullanilir:
Birincisi hidratin ¢okeltilmesi sirasinda yapilir ve yontem ile soda igerigi % 0.2 kadar diisiiriilebilir. ikincisi, kalsine aliiminanin su,
hidroklorik asit (HCI) veya karbondioksit (CO2) ile li¢ islemidir ki bu islem % 0.1 - 0.02 seviyelerine indirir. Ugiinciisii kalsinasyon
asamasi sirasinda klor veya bor veya silis tuzlar veya asitleri ile ekstraksiyonu igerir ve soda oran1 % 0.1 - 0.02 araligina kadar diiser.

Aliimina birkag kristalen formda bulunur. Bu formlar igerisinde en yogun ve kararli olanmi alfa aliimina formudur (Ceramic
Industry, 2003). Bayer prosesi sonucu lretilen gibsit 1150°C altinda bir sicaklikta kalsine edilirse gibsit tamamen alfa aliiminaya
dénemez, bunun sonucu olarak da kalsine {iriinde ge¢is aliiminalar1 denen aliimina fazlar1 bulunur (Emrullahoglu v.d., 1991; Bagpinar
v.d., 1998). Gegis aliiminalari igeren aliiminanin giitiilmesi ve sinterlenmesi zordur (Tambas v.d., 2000).

Gegis aliiminalart sinterleme sirasinda laminasyona da neden olabilirler (Onodo and Hench, 1978). Seydischir aliiminasi
metalurjik kalitede aliimina olup alfa aliimina yaninda gegis aliiminalar1 da igerirler. Seydisehir aliminasiin sekillendirilmesi tizerine
birgok ¢alisma yapilmistir. Tane boyutunun iri olmasi, gegis aliiminalar1 ve normalden fazla soda icermesi nedenleri ile sekillendirme
tekniklerinde sorunlar yasanmus, {riinlerin sinterlesmesi ¢ogu kez koti olmus, diisik mukavemetli, biiylik oranda gozenek igeren
iiriinler elde edilmistir (Erten v.d., 2004; Acun v.d., 2004; Sentiirk v.d., 2004; Ince v.d., 2004; Emrullahoglu v.d., 2005-1,;
Emrullahoglu v.d., 2005-2; Orencik ve Emrullahoglu, 2006; Kiran ve Emrullahoglu, 2006).

Dokiim seramik prosesleri arasinda en eski tekniklerden birisi olup kompleks sekilli seramik bilesenlerin {iretiminde
kullanilabilmektedir. Buna ek olarak kolayligi, diisiik maliyeti, esnekligi ve muntazam tane paketlenmesi bu prosesin avantajlari
olarak verilebilir (Savio et al., 2000). Slip dokiim siispansiyon halindeki seramik tanelerinin poroz al¢1 kaliba dékiilmesini igeren bir
metottur (Richardson, 1992).

Bu ¢alismada Seydisehir aliiminasinin, karakterizasyonu, yikama-kalsinasyon ve 6giitme islemlerini igeren iyilestirme ¢aligsmalari
ve dokiimle sekillendirilmesi amaglanmistir.

2. Materyal ve Metot

2.1. Deneylerde Kullanilan Malzemeler

Deneysel calismalarda Seydisehir Aliiminasi kullanilmigtir. Seydigehir Aliiminasi’nin yikanmadan 6nce ve sonraki kimyasal
bilesimleri Tablo 1 ‘de, fazlar ise Sekil 1’de sunulmustur.

2.2. Aliiminanin Soda I¢eriginin Diisiiriilmesi

Yapilan uygulamali ¢alismalarda ETI Aliiminyum Isletmesinde déner firin sonrasi ara iiriin olarak elde edilen metaliirjik kalitede
altimina kullanilmistir. Deneylerde takip edilen NayO igeriginin azaltilmasi iglemi i¢in kullanilan akim semast Sekil 1.’de verilmistir.
Deney oda sicakliginda gergeklestirilmistir. Sekil 1.’de verilen deney semasinda takip edilen proseste ¢aligilan kat1 miktar1 90 gr olup
kullanilan deiyonize su miktar1 114 gr.’dir. Eldeki 90 gr kati madde bir beherin ig¢ine konup 114 gr. deiyonize su da topaklanmanin
onlenmesi i¢in yavas yavas aliimina tozunun iizerine ilave edilmistir. Bu karisim karigtiricida 120 devir/dak. hizla 15dk. siireyle
karigtirtlmis, daha sonra mavi bant siizge¢ kagidi kullanilarak vakum altinda siiziilmiis ve etiivde 105°C*de kurutulmustur.
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Tablo 1. Seydisehir Aliiminasi 'nin ytkama dncesi ve sonrast kimyasal bilesimleri

Bilesim (%) Seydisehir Aliiminasi Yikanmis Seydisehir Aliiminasi
SiO. 0.029 0.018
Al;O3 97.59 -
Fe0s 0.017 0.015
CaO - -
MgO - -
Na.O 0.40 0.23
K20 - -
TiO2 - -
SOs - -
AZ. 1.98 -
Hammadde

(Seydigehir Aliiminasi)

N\

[ Yikama + Ogiitme ] [ Yikama, Ogiitme, Kalsinasyon (2 saat, 1200°C) ]

N/

Siispansiyon Hazirlama

!

[ pH Ayarlama ]
[ Sekillendirme ]
A4
Kurutma (105°C)

!

[ Sinterleme (1400-1500-1600C) ]

\4

Karakterizasyon
(Pisme Kii¢lilmesi, Su Emme, Goriiniir Gozeneklilik, Birim Hacim Agirligi, Egilme Mukavemeti)

Sekil 1. Deney Akim Semasi
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Sekil 2. @) Seydisehir Aliiminasi, b) Yeniden Kalsine Edilmis Seydisehir Aliiminasi, ) Yikanmig-Yeniden Kalsine Edilmis Seydisehir
Aliiminasi’na ait XRD paternleri

2.3. Sedimentasyon Teknigi ile pH-Zeta Potansiyel iliskisinin Belirlenmesi

Yikanmig-6giitiilmiis Seydisehir Aliiminasi ile degisen pH’larda siispansiyonlar hazirlanmis, 25cc’lik cam tiiplere aktarildiktan
sonra ¢okmeye birakilmistir. Cokelti yiikseklikleri incelenmis, dispersiyonun en iyi oldugu pH olarak 7 secilmistir. Yikanmig-kalsine
edilmis-6giitiilmiis Seydisehir Aliiminasi i¢in de ayni testler yapilmis ve dispersiyonun en iyi oldugu pH olarak 3 belirlenmistir.

2.4. Siispansiyon Hazirlama

Yikanmig-6giitiilmiis Seydisehir Aliiminast i¢in pH’1 7, yikanmis-kalsine edilmig-6giitiilmiis Seydisehir Aliiminast i¢in ise pH’1
3‘e ayarlanmis saf su kullanilarak agirlik¢a %50 kati igeren dokiim siispansiyonlar1 hazirlanmistir.

2.5. Sekillendirme ve Kurutma

iki farkli pH’da hazirlanan siispansiyonlar alg1 kaliplara dokiilerek sekillendirme gerceklestirilmisti. Numunelerin yavas
kurumasini saglamak amaci ile once {lizeri naylon ile drtiilerek 6n kuruma gergeklestirilmis daha sonra etiivde 105°C ‘de sabit tartima
gelene kadar kurutulmustur.

2.6. Sinterleme

Hazirlanan 6rnekler Siiper Kantal MoSi, (Nabertherm) 1sitict elementli firinda 1400°C, 1500°C ve 1600°C‘lerde 5°C/dak. 1sitma
hiz1 ile 2 saat siire ile sinterlenmistir. Sinterleme islemi sonunda firin kapatilarak kendi halinde sogumaya birakilmigstir.

2.7. Numunelere Uygulanan Testler

TS-10545 “de belirtildigi sekilde sinterlenmis numunelerin kuru, su emmis ve su igerisindeki agirliklarindan hareketle goriiniir
gozenek ile birim hacim agirliklar: hesaplanmigtir. TS-4897 ‘ye gore de numunelerin ti¢ nokta egme dayanimi degerleri belirlenmistir.
Ayrica her iki grup numuneden 1500°C*de sinterlenen numunelerin SEM ile mikroyap1 incelemeleri yapilmistir.
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3. Arastirma Sonuclari ve Tartisma

3.1. Su Emme Deneyi Sonuglari

1400°C, 1500°C ve 1600°C‘lerde sinterlenmis numunelerin pisme kiigiilmesi, su emme ve goriniir gézenek %’leri ve birim
hacim agirligi degerleri Sekil 3. ve Tablo 2.‘de verilmistir.

Pisme Kigtlmesi Grafigi Su Emme Grafigi
16 15,52 50
=@ Yikama+Ogiitme Yikama+Ogiitme+Kalsinasyon
14 15,04 45 e
= 44,28
§» ; 10,08 E 40 38,09
: 10 ; 35
g . 012 £ 32,99
= 6,88
24,64
6 25
5,92 =@ Yikama+Ogiitme Yikama+Ogiitme-+Kalsinasyon 2213
4 20 ’
1400 1500 1600 1400 1500 1600
Sinterleme Sicakligi (°C) Sinterleme Sicakhg (°C)
Gorunir Gozeneklilik Grafigi Birim Hacim Agirlik Grafigi
55 2
o=@ Yikama+Ogiitme Yikama+Ogiitme-+Kalsinasyon =@=Yikama+Ogiitme Yikama+Ogiitme+Kalsinasyon
29,93
50 ‘\ g
48,85 47,67 =
s f 1,56
g 42,96 % 15
;g 20 ; s 1,51
5 37,05 a i
S T
g . :E 1,13 124
b3 34,71 ) /
30 1 u
1400 1500 1600 1400 1500 1600
Sinterleme Sicakligi (°C) Sinterleme Sicakligi (°C)
Sekil 3. Sinterleme sicakligi ile numunelerin fiziksel ozelliklerinin degigimi
Tablo 2. Numunelerin farkiy sinterleme sicakliklarindaki fiziksel ozellikleri
. - . . . GOoriiniir
Sicaklik Pisme kiiciilmesi Su Emme Birim Hacim . -
Numune 0 o o% - 3 Gozeneklilik
(°C) (%) (%) Agirhik (g/cm®) (%)
1400 6.88 44.76 1.10 49.93
Yikama
+ 1500 10.08 32.99 1.30 42.96
Ogiitme
& 1600 15.52 22.13 1.56 34.71
1400 5.92 44.28 1.13 48.85
Yikama+
5o 1500 9.12 38.09 1.24 47.67
Ogiitme+
Kalsinasyon
y 1600 15.04 24.64 151 37.05

Tablo 2’de verilen sonuglar incelendiginde sinterleme sicakligi artisi ile pisme kiiclilmesinin arttii, en yiiksek pisme
kiictilmesinin 1600°C ‘de yikanmis ve dgiitlilmiis Seydisehir Aliiminasi’nda meydana geldigi gortilmektedir.

Sinterleme sicakligi artis1 ile su emme %’sinin azaldigi, en diisik su emme degerinin 1600°C‘de yikanmig ve ogitiilmiis
Seydigehir Aliminasi’nda % 22.13 olarak elde edildigi goriilmektedir. Benzer sekilde, sinterleme sicakligt artist ile gortiniir gézenek
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degerlerinin azaldigi, en diisiikk goriiniir gozenek degerine 1600°C*de yikanmis ve 6giitiilmiis Seydisehir Aliiminasi’nda ulasildigi
goriilmektedir.

Bununla birlikte, sinterleme sicakligi artist ile birim hacim agirligi degerlerinin arttigi, en yiiksek birim hacim agirligi1600°C*de
yikanmis ve 6giitiilmiis Seydisehir Aliiminasi’nda 1.56 g/cm? olarak elde edilmistir.

3.2. U¢ Nokta Egme Dayanminm Deneyi Sonuclari

1400°C, 1500°C ve 1600°C‘lerde sinterlenmis numunelerin ii¢ nokta egme dayanimi degerleri Sekil 4. ve Tablo 3.’de verilmistir.
Tablo 3’de verilen sonuglar incelendiginde sinterleme sicakligi artisi ile {i¢ nokta egme dayanimi degerlerinin arttigi, en yiiksek
dayanim degerine 1600°C*de yikanmis ve 6giitlilmiis Seydisehir Aliiminasi’nda ulasildig1 goriilmektedir.

Egilme Dayanimi Grafigi

200

151,65

N
@
=}

80,58

74,75

Egilme Dayamimi (kg/cm?)
n 2
=) 3

26,62

25,73 =@ Yikama+Ogiitme Yikama+Ogiitme+Kalsinasyon

1400 1500 1600

Sinterleme Sicakhigi (°C)

Sekil 4.U¢ nokta esme dayammi degerlerinin sinterleme sicakhigi ile degisimi

Tablo 3. Numunelerin farkl: sinterleme sicakivklarindaki egme dayanimi degerleri

Numune Sicakhik Egme Dayanimi
(°C) (kg /cm?)

Vikama 1400 2573
+ 1500 80.58
Ogiitme 1600 151.65
Vikamadt 1400 26.62
Ogiitme+ 1500 74.75
Kalsinasyon 1600 147.00

Sedimentasyon deneyine gore, yikama-6giitme-kalsinasyon islemlerinden gecen grupta yiiksek pH degerlerinde artan miktarda
OH iyonunun flokiilasyona ve bilyiik sedimantasyon hacimlerine neden oldugu sonucuna varilmigtir. Bunun nedeni, taneler arasindaki
baglanma enerjisinin yiiksek olmasi ve konsolidasyon sirasinda olusan tane kiimelerinin rijit akis birimleri gibi davranmasit ve yogun
bir sekilde paketlenmemesidir. Aksine diisiik pH'larda (pH = 1-3), taneler arasindaki baglanma enerjisi diisiiktiir ve tane kiimeleri
nispeten daha yogun bir paketleme yapisi sergiler. Yikama-6glitme islemlerine tabi tutulan grupta ise tersi durum sézkonusudur ve
pH= 7 civarinda taneler arasindaki baglanma enerjisi diisiiktiir ve tane kiimeleri nispeten daha yogun bir paketleme yapis1 gosterir.

Seydisehir Alliminasi’nin gegis aliiminalar1 icerdigi, yeniden 1200°C’de kalsinasyon islemi ile gecis aluminalarinin alfa
aluminaya dondiigii Sekil 2°de verilen XRD faz analizlerinden anlagilmaktadir. Sinterleme sicakligindaki artisla birlikte, pisme
kiiclilmesi, birim hacim agirhig1 ve iic nokta egme dayanimi degerlerindeki artis beklenen bir durumdur. Yiksek sicakliklarda
sinterleme ile ilerleyen difiizyonun bir sonucu olarak, taneler birbirine yaklasir ve aralarindaki bosluklar kapanirken, gozenek
yiizdesinde azalma meydana gelir. Bu nedenlerle, yogunlukta bir artis elde edilir ve daha yiiksek yogunluklu sik yapili numunelerin
egilme mukavemetinde bir artig meydana gelir.

3.3. SEM Analizi Sonuclari

1500°C’de sinterlenmis Yikama+Ogiitme ve Yikama+Ogiitme+Kalsinasyon islemlerine tabi tutulmus numunelere ait SEM
goriintiileri Sekil 5°de verilmistir. SEM goriintiileri incelendiginde sadece Yikama+Ogiitme islemlerine tabi tutulan tozlardan elde
edilen numunelerin Yikama+Ogiitme+Kalsinasyon islemlerine tabi tutulan guruba gére daha ince taneli bir mikroyapiya sahip oldugu
goriilmektedir. Bu durum kalsinasyon iglemlerinde tanelerin bir araya gelerek aglomere olmasinin bir sonucudur. Nitekim daha iri

e-1SSN: 2148-2683 468



European Journal of Science and Technology

taneli mikroyap: neticesinde yapidaki gézenek miktarinin arttigi su emme deneyi sonuglarinda da goriilmiistiir. Bu nedenlerle
Yikama+Qgiitme+Kalsinasyon numuneleri gozeneklilik su emme ve mukavemet degerlerinde diger gruba gore daha kotii sonuglar
vermistir. Aliimina’nin 6nemli &zelliklerinden bir tanesi de, yiiksek sicakliklardaki sinterleme islemleri neticesinde tanelerden
bazilarmin digerlerine gore asirt biiylimesi ile olugsan anormal tane biiyiimesi davranisidir. Bu davranis mikroyapinin bozulmasina,
aralarda biiyiik gozeneklerin kalmasinda ve sonu¢ olarak mukavemet degerlerinde diislise sebep olur. Bahsedilen durumdan dolay1
bir¢ok caligmada, aliiminanin yiiksek yogunluklara sinterlenebilmesi icin sinterlesmeye katki saglayan cesitli katki maddeleri yaprya
ilave edilmektedir.

ctor = SE1 Mag= 500K X EHT =20.00 kV
TUAM
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(@) (h)

Sekil 5. 1500°C de sinterlenmis Yikama+Ogiitme (a, c, e, g) ve Yikama+Ogiitme+Kalsinasyon (b, d, f, g) numunelerine ait SEM
goriintiileri

4. Sonug

Bu ¢aligmada farkli islemlerden gegirilen Seydisehir Aliiminasti’nin slip dokiim yontemile sekillendirilmesi ve karakterizasyonu
amaclanmistir. Elde edilen sonuclar asagida verilmektedir:

Sinterleme sicakligr artisi ile;

*  Pigme kii¢lilmesinin arttig1, en yiiksek pisme kiiclilmesinin 1600°C*de yikanmis ve 6giitiilmiis Seydisehir aliminasinda meydana
geldigi,

*  Suemme %’sinin azaldig1, en diisiik su emmenin 1600°C‘de yikanmis ve &giitlilmiis Seydisehir aliiminasinda meydana geldigi,

o Goriiniir gozenek degerlerinin azaldigi, en diisik goriiniir gézenek degerine 1600°C‘de yikanmis ve ogitiilmis Seydisehir
aliiminasinda ulasildigi,

e Birim hacim agirhigi degerlerinin arttigi, en yiiksek birim hacim agirligi 1600°C‘de yikanmis ve Ogiitiilmis Seydisehir
aliiminasinda meydana geldigi,

+ U nokta egme dayanimi degerlerinin arttigi, en yiiksek dayanim degerine 1600°C‘de yikanmis ve ogiitiilmiis Seydisehir
aliiminasinda ulasildig1 gorilmiistiir.

Bu sonuglara gore Seydisehir aliminasindan gézeneksiz, yogun iiriinler iretiminin bu sartlarda miimkiin olmayacagi, soda
iceriginin daha da diisiiriilmesi i¢in ilave iglemlerin yapilmasi gerektigi anlagilmistir.
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