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Anahtar Kelimeler Oz

Kil Bu ¢alismada; seramik ve porselen sektoriiniin onemli hammaddelerinden biri olan
Mullit kilin daha temiz ve kaliteli bir sekilde yumugsak porselen liretimi sektdriine
Demir kazandirilmas: amaglanmaktadir. Bu ¢alismanin en biyiik amaglarindan biri
Demir Céziintirliigti geleneksel seramik endiistrisinde kullanilan killerde yiiksek oranlarda bulunan demirin
SAN-90 renklenmesini engellemektir. Calismada; SAN-90 kiline agirlikca %0, %2, %4, %6, %8,

%10 oranlarinda iki tip demir (Fe:03 ve FeCls) ilave edilmistir. Demirin mullit ile
etkilesimi incelenmistir. Fe kristal yapiya girdiginde FeO parcalanacak ve renklenme
etkisi onlenecektir. Belirtilen formiilasyonlar ile hazirlanan numuneler 1200°C 'de
pisirilmistir. SAN-90 kilinin kimyasal o6zelliklerini belirlemek icin XRF (X-Isini
Floresanst), XRD (X-ray Kirinimi) analizi ve termal ézelliklerini belirlemek icin TG/DTA
(Termal Gravimetri ve Diferansiyel Termal Analizi) analizleri yapilmistir. Daha sonra
sinterlenen numunelerin yogunluk, su emme ve porozite testleri yapilarak L*a*b*
degerleri 6lctilmiistiir. Bunlara ek olarak sinterlenmis numuneler tizerinde XRD analizi
yapilarak demir ilavesinin sicaklik ile davranisi incelenmistir. Ayrica mullitin kristal
parametreleri hesaplanarak mullitteki demir ¢éziintirliik limiti belirlenmigtir. Yiizey
gériintiileri ve mullit kristallerinin biiyiimesi SEM (Taramali Elektron Mikroskobu)
analizi ile incelenmistir. Calisma kapsaminda SAN-90 killerinin porselen/seramik
endiistrisinde kullanilabilirligi, yiiksek demir ¢éziintirliigiinii barindiran yiiksek
mullitlesme orani ile avantajlar saglamaktadir.

DETERMINATION OF THE DEGREE OF ABSORPTION OF IRON ATOMS OBTAINED FROM
DIFFERENT SOURCES IN THE MULLIITE STRUCTURE OBTAINED WITH CASTING CLAY

Keywords Abstract

Clay In this study; It is aimed to bring clay, which is one of the important raw materials of
Mullite the ceramic and porcelain sector, to the soft porcelain production sector in a cleaner
Iron and higher quality way. One of the major aims of this study is to prevent the coloration
Iron Solubility of iron, which is found at high rates in the clays used in the traditional ceramic industry.
SAN-90 In the study; Two types of iron (Fe:03 ve FeCl3) were added to SAN-90 clay at the rates

of 0%, 2%, 4%, 6%, 8%, 10% by weight. The interaction of iron with mullite was
investigated. When Fe enters the crystal structure, FeO will be broken down and the
coloration effect will be prevented. The samples prepared with the specified
formulations were fired at 1200°C. XRF (X-ray Fluorescence), XRD (X-ray Diffraction)
analyzes were performed to determine the chemical properties of SAN-90 clay and
TG/DTA (Thermal Gravimetry / Differential Thermal Analysis) analyzes were
performed to determine its thermal properties. Then, density, water absorption and
porosity tests of the sintered samples were performed and L*a*b* values were
measured. In addition to these, the behavior of iron addition with temperature was
investigated by performing XRD analysis on sintered samples. In addition, the iron
solubility limit in mullite was determined by calculating the crystal parameters of
mullite. Surface images and growth of mullite crystals were investigated by SEM
(Scanning Electron Microscopy) analysis. Within the scope of the study, the usability of
SAN-90 clays in the porcelain/ceramic industry provides advantages with its high
mullitization rate, which contains high iron solubility.
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1. Giris

Giliniimiizde seramik ve porselen sektoriinde hizli bir
bliyiime goriilmektedir. Sanayinin bu kolunda gériilen
biiyiime, kullanilan hammadde tiliketimini de oldukc¢a
artirmaktadir (Koroglu, 2007; Ozguven, 2011; Siimer,
2002). Seramik ve porselen sektoriiniin en 6nemli
hammaddelerinden birini kullanilan killer
olusturmaktadir. Son zamanlarda yasanan hammadde
krizleri de bu konulardaki ¢oziim arayislarim
artirmaktadir.

Killer dogal olarak beyaz, gri, kahverengi, sari, kirmizi
ve siyah tonlarinda olabilirler. Fakat bu renkler pisirim
esnasinda degisir. Dogal hali kirmizi, siyah veya
kahverengi olan bir kil pisirimden sora beyaz rengi
alabilir. Pisme rengini en ¢ok etkileyen maddeler
killerin i¢cinde bulunan demir, mangan ve titan oksit
icerikli bilesiklerdir. Bunlara ek olarak pisirim
esnasindaki sinterlesme sicakligi arttikca renk
kompozisyonu artar.

Seramik ve porselen sektériinde temiz ve beyaz bir
biinye olduk¢ca onemlidir (Akcill & Tuncuk, 2006).
Beyaz ve temiz bir iiretim istenen seramik ve
porselenlerde kullanilan killerin i¢erisinde saf olmayan
malzemeler ve empiriteler bulunmaktadir. Bu
empiiritelerin baslicalari da Al, Si, Fe, Ca, Na, Mg, K gibi
elementlerdir. Killerin yapisina giren bu tiir bilesikler
olumsuz etki eder ve iiretimde istenmez. Ozellikle
Fe203 gibi safsizliklar fiziksel, kimyasal ve estetik
gorliniim gibi 6nemli yan etkilere sahip olabilirler. Bu
renk verme etkisini engellemek icin yapida mullit
kristalleri olusturularak demir mullit kristallerinin
icerisine hapsedilebilir (Ceylantekin ve Basar, 2018;
Schneider, Hartmut, Fischer ve Schreuer, 2015). Dogal
mullit, yabanc1 bilesenler olarak demir, titanyum ve
bunlara ek olarak bazen krom igerir (Duval, Risbud ve
Shackelford, 2008; Schneider, 1987). Yabanci katyon
icerigi genellikle diisiiktiir, fakat Fe203 ve TiO2
bakimindan zengin mullit varligi da tanimlanmistir.
Literatiir verileri, mullitin yaklasik %12 ye kadar Fez03
icerdigini gostermektedir (She ve Ohji, 2003). Demirin
mullit i¢cine dahil edilmesi nispeten diisiik a'ya, ancak
daha giicli b ve c kafes sabit genislemelerine neden
olur (Elmas, 2009). Elektron mikroprob analizleri,
demirin mullitin dis kenarlarinda zenginlestirildigini, i¢
kristallerin alanlarinin ise daha az demir icerdigini
gostermektedir (1li¢ ve dig., 2020; Lee ve Igbal, 2001)

Bu calismada da, temiz hammaddenin istenildigi
sektorde kullanilan Kkillerde yiiksek oranlarda
karsilasilan demirin renk vermesini engellemek icin

calismalar yapilmistir. Olusturulan mullit kristalleri ile
fiziksel/ kimyasal dayaniksizlik ve renk degisimlerinin
ontine gecilebilmektedir (Saritas, 2023).

2. Yontem

Bu calismada, temiz ve beyaz bir biinyenin istendigi
seramik/porselen endiistrisinde kullanilan killerde
yiksek oranda karsilasilan demirin renklendirici
etkisinin O6nlenmesi i¢in ¢alismalar yapilmistir.
Hammadde olarak SAN-90 kili kullanilmistir. Ayrica
demir kaynagl olarak Demir (III) Oksit (Fe203) ve
Demir (III) Kloriir (FeCls) kullanilarak mullit kristalleri
olusturulmustur. Toplam 12 formiil olusturulmustur.
Numuneler, agirlikca %5 su ile nemlendirilmis 3N ile
40 @ mm'lik tozlar halinde preslenmistir. Preslenen
numuneler NAVY -FN-500 kurutucuda 80 °C'de
kurutulduktan sonra MSE _M1300 firininda 1200 °C'de
3 saat sinterlenmistir. Isitma ve sogutma dongtileri 5
°C/dak dir. SAN-90 Kkilinin kimyasal 0&zelliklerini
b°Celirlemek icin Panalytical/Axios MAX marka cihaz
ile XRF (X-Isinlar1 Floresansi) analizleri, termal
ozelliklerini belirlemek i¢cin SETARAM/labSys evo
marka cihaz ile TG/DTA (Termal Gravimetri ve
Diferansiyel Termal Analizi) analizleri yapilmistir. Ham
kil ve pismis numuneler i¢cin PANalytical EPMYREAN
marka cihaz ile XRD (X-Isinlar1 Kirinim) analizi
yapilmistir. XRD verilerinin toplanmasi i¢in numuneler
10°- 70° (26) arasinda 0.02 adim biiytkliigiinde anol
0,04 radyan soller yariklar1 ve %" ve %" sacgilma
onleyici yariklar ile taranmistir. Faz tanimlamasi igin
Uluslararas1  Kristal Yapr Veri Tabami (ICSD)
kullanilmistir. Numunelerin nicel faz analizi, HighScore
plus yazilimi (Panalytical, Lisans Numaras1:100 4501)
kullanilarak Rietveld yontemi ile hesaplanmistir.
Agirlikca %2 Fe203 igeren rafine numune 6rnegi Sekil
1'de verilmistir. Daha sonra standart Arsimet ve su
emme yontemleri ile pisirilen numunelerin yogunluk,
su emme ve gozeneklilik testleri yapilmistir. L*a*b*
degerleri, X-Rite spektrofotometre ile ol¢ilmustiir.
Kirillan yiizeylerin mikro yapilart %10 HCl ile
asindirildiktan sonra FEI Nova Nano SEM 650 ile analiz
edildi. Bu analiz ile numunelerin kristalografik ve
morfolojik incelemeleri ile elementel incelemeleri
yapilmistir. Kullanilan hammaddeler Sekil 2'de,
formiilasyonlar1 Tablo 1'de verilmistir. Bu calismada
arastirma ve yayin etigine uyulmustur.
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8698), muskovit (ICSD # 98-007-7497) ve kuvars
(ICSD # 98-007-0007) mevcuttur. Kaolinit, %44,1 ile en
fazla bulunan ana fazdir (Tablo 3).

Tablo 3. SAN-90 Kilinin Kimyasal Analiz Verileri.
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Sekil 1. SAN-90 Kiline Ait Rietveld Grafigi

Sekil 2. Hammaddeler; (a) SAN-90 Kili; (b) Fe203; (c)
FeCls.

Tablo 1. Hazirlanan Formiilasyonlar (% agirlikga).

MALZEMELER 1 2 3 4 5 6 0 8 9 10f 11 12
SAN-90 KiLi 100 | 100 | 100 | 100 { 100 | 100 [ 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100

Fe203 o[ 2] 468w
FeCls 0 | 405|810 | 121616212026
3. Bulgular

SAN-90 kilinin kimyasal analiz sonucu Tablo 2'de
verilmistir. Kilde %55,51 SiOz, %27,68 Al203 ve demir
miktarinin da diisiik oldugu goriilmektedir. Alimina
miktarinin fazla olmasi, Fe203 ve TiOz oranlarinin
disiik olmasi seramik/porselen sektori
uygulamalarinda kullanilabilirlik ag¢isindan avantaj
saglamaktadir.

Tablo 2. SAN-90 Kilinin Kimyasal Analiz Sonuglari.

Bilesenler [SiO: |Al:Os |[K20 [Fe:03 |MgO [P20s |TiO:2 [Na:0 |Ates Zaiyat (%)

(%)

55,51

27,68

2,16

1,04

0,32

0,06

1,29

03

113

Bilegenler

Ca0

RO

SOs

PbO

ZrO:

Zn0

NiO

Cr203

Toplam (% )

(%)

0,16

0,02

0,05

0,03

0,03

0,01

0,03

0,02

100,01

Ham SAN-90 Kkilinin mineral

analizi

Sekil 3’de

gosterilmistir; hammadde de kaolinit (ICSD # 98-006-
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Sekil 3. SAN -90 Kilinin XRD Goriintiist.

SAN-90 kiline ait TG/DTA egrileri Sekil 4’de verilmistir.
DTA egrisine gore 524°C’de OH grubu molekiilleri
uzaklasmaya baslamis ve endotermik pik olusmustur.
984°C’de ekzotermik pik goriilmektedir. TG grafigine
bakildiginda 250°C’de agirhk kaybinin bagladig:
basladig1 ve sicakligin artmasiyla birlikte hizlica kiitle
kaybinin 800°C ’ye kadar devam ettigi goriilmektedir.
800- 1100°C sicakliklar1 arasinda kiitle kayb1 yavas
olarak devam etmektedir.

T 31.30 284 253,08 (°C)

Am (%) 8723 T 984.640C)

o Heat: 30,622 (Fg)
- T: 932,30 304 1037, 490C)

Heat: 404313 (J'g)
T: 26138 3nd 683,71 (C)

T: 253,00 and §00.47(°C)
Am (%) 9,181

T: S01.5S 284 1230.04(°C)
Am (%) 1,09

T: 824,01 0C)

Sncakiik (°C

Sekil 4. SAN-90 Kiline Ait TG/DTA Grafigi.

1200°C 'de sinterlenen formiilasyonlarin yogunluk, su
emme ve gozeneklilik degerleri Tablo 4'te verilmistir.
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Fe203 ve FeCls ilavesi ile katkisiz SAN-90 kiline gore su
emme degerlerinin azaldig1 goriilmektedir. % porozite
degerleri incelendiginde ise Fez03 ilaveli
formiilasyonlarda genel olarak azalma goriliirken,
FeCls ilavesi ile degiskenlik gostermektedir. % su
emme degerlerindeki azalmanin sebebi, demir
iceriginin artmasi ile demirin daha yiiksek sicakliklarda
bir ergitici gibi davranmaya baslamasidir. ilave edilen
demir kaynaklar1 ve oranlarina gore yogunluk
degerlerinin yaklasik olarak ayni kaldig1 gézlenmistir.

Tablo 4. Formiilasyonlara Ait Yogunluk, Su Emme ve
Porozite Degerleri.

Regete No (% Su Emme|% Porozilell’ngunluk Regete No (% Su Emme|% PuruzitelYogun]uk
1 1,42 340 2,39 7 142 3‘40| 239
2 0,65 1,62 2471 8 2,12 5,00 2,36
3 1,04 260 2,50 9 1,98 472 2,39
4 0,10 0,27[ 2,56 10 049 1,20 2,46
5 1,07 2,70| 2,53 11 323 7,67, 238
6 0,11 0,28| 2,62 12 285 6,80| 238

1200°C 'de sinterlenmis numunelerin L*a*b* degerleri
Tablo 5' te verilmistir. SAN-90 Kkilinin L* degerinin
76,49 oldugu ve demir ilaveleri ile birlikte azalmaya
basladig1 goriilmektedir. Bunlara ek olarak demir
eklendik¢e a* degeri arttikga kirmizilik artmaktadir.
Bunun sebebinin de yiiksek demir igeriklerinde,
serbest demirin camsi faz igerisine girmesi ve biinye
renginin kirmiziya dénmesine neden olmasidir.

Tablo 5. Formiilasyonlarin L*a*b* Degerleri.

R::::te L* a* b* R:?:: te L* a* b*
1 7649 240[ 1587] 7 7649 240 1587
2 5838] 4,69 1759 8 56,30 5,57] 19,08
3 4529] 648 9,03] 9 35,74| 18,10] 16,53
4 3744 806| 672] 10 4041| 11,88] 1347
5 37,57 955 697] 11 32,95 12,51 7,24
6 3598| 1037] 743] 12 39,12 15,59 1047

Tablo 6’da formiilasyonlara ait nicel analiz verileri
verilmistir. SAN-90 kiline ait verilere bakildiginda %6
Fe20s ilavesi ile hematit faz1 ortaya ¢ktig
goriilmektedir. FeCls ilaveli formiilasyonlarda ise
%4 ’den itibaren hematit fazi goriilmektedir. Her iki
demir kaynagi ilaveleri arttikca mullit ve kuvars
azalmis, kristobalit miktar1 artmistir.

Kademeli olarak demir ilavesi ile mullit miktar:
degiskenlik gostermekle beraber, kuvars miktari

] ESOGU Eng. Arch. Fac. 2024, 32(2), 1407-1415

azalirken kristobalit miktarinin da arttig1 gézlenmistir.
Bu durumun sebebi olarak; demirin yalniz mullit
yapisina degil kuvarsin yapisinin igerisine girdigini de
gostermis ve Kkuvarsin Kkristobalite doniismesini
saglamistur.

Tablo 6. SAN-90 Kiline Ait Nicel Analiz Verileri.

R(;::te Mullit Kuvars K;Zigit Magnetit | Hematit | Toplam
1 72,33 27,14 0,33 0,00 0,19 99,99
2 76,97 22,42 0,6 0,01 0,00 100,00|
3 77,79 18,98 1,51 0,94 0,78 100,00
4 74,77 18,22 239 1,13 3,49 100,00]
5 70,94 18,59 3,14 0,68 6,66 100,01
6 68,56 14,91 6,27 0,64 9,62 100,00
7 72,33 27,14 033 0,00 0,19 99,99
8 75,47 22,96 1,49 0,00 0,08 100,00
9 76,57 18,16] 4,03 0,02 1,22 100,00
10 73,1 17,23 5,06 0,75 3,85 99,99
11 70,04 15,69 6,52 0,94 6,81 100,00
12 67,88 13,49 784 1,02 9,76 99,99

Sekil 5'te SAN-90 kili icerisine sirasiyla % Fe203 ve
FeCls eklenmis numunelerin XRD goriintileri
verilmistir. Sag Ust kosede yer alan grafik
incelendiginde kil icerisine %6 Fez0s ilavesi ile hematit
piki net bir sekilde gorilmektedir. Diger demir
kaynaginda ise %4 FeCls ilavesi ile hematit piki
goriilmeye baslanmaktadir. Bu veriler kantinatif analiz
verileri ile desteklenmektedir.

1410



ESOGU Miih. Mim. Fak. Dergisi 2024, 32(2), 1407-1415

L A n ’ ) "_‘."RHIDFQO,
LA MA A A s o8 F08
%96 Fe,0y

AEMMA A A S

%4 Fe,0,
4 { 2 Fe,!
2k P ,\‘ 02 Fe,0,
| - B %0 Fe, 0y
AN

20

Siddet

(a)

.

: - J&»/\m;‘

71 i Wl Kk s | 'mnlDFe(l,
- M AA AR
4k 4 \ 7 l b U | \JUJ %36 FeCl,

1,1 et n::‘;e(‘l.

2k > i;.ﬁ | ubJ #92 FeCl,

J E ¥ 40 FeCl,

A

siddet

(b)

Sekil 5. (A) Fez03 ve (B) FeCls ilavesiyle 1200 °C 'de
sinterlenmis SAN-90 Kilinin XRD goriintileri.

SAN-90 kili icin; demir kaynagi olarak FeCls tercih
edildiginde daha az kullanim ile de mullit icerisine
girebildigi belirtilebilir.

Sekil 6'da SAN-90 Kkiline ilave edilen % agirlikca ve
FeCls miktarina bagh hematit faz gelisimi verilmistir.
Sekil 6(a)'da %6 Fe203 ilavesi ile yapida hematit
gorlilmeye baslamis ve kantinatif analiz sonuglarina
gore bu oran 3,49 'dur (Tablo 6). Sekil 6(b)'de %4 FeCls
ilavesinden ile hematit daha net goriilmeye
baslanmakta ve ilave miktar1 arttikca hematit orani
kademeli olarak artmaktadir.

Sekil 6. (A) Fez03 ve (B) FeCls Miktarlarina Bagl Olarak
Hematit Gelisimi.
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Sekil 7'de SAN-90 Kkili igerisine kademeli olarak Fe203
ve FeCls ilavesi eklendik¢e mullitin kafes parametreleri
verilmistir. SAN-90 Kkiline ilave edilen Fe:03 orani
%6’ya kadar biiytdiikten sonra sabit kalmistir. FeCls
ilavesinde ise %4’e kadar biiylidiikten sonra sabit
kalmis ve ardindan %8 ilave ile kafes parametrelerinde
tekrar bilyiime gozlemlenmektedir. a, b ve ¢
parametrelerinde yaklasik olarak ayni1 biiyiime
gerceklesmistir.

San-90-Fe203 7725
7,566 + F 2,808
7,564 - 7,72
2,896
7,562 r
7.71
- 2,804
< 7,560
3
% 7,558 8%
k)
7,558 - L
656 —
7.554 4 -l - a parametresi L
[T~ b parametresi 2888
= N 7,700
7.552 -l c parametresi
' T T T T T -2.886
0 2 4 [ 8 10
Fe, 0, (%)
(a)
-FeCl
|Sang0-Fecia —
7,564 [ 2.898
k7.72
7,562 r {2,898
7.560 F7.714
"3 2,894
2 7558 F
i b 7,71¢- 2,892
= 7,556 N
7 m;Z‘BQO
7,554 -l - aparametresi r
[~ b parametresi 2808
7552 . 7.70
f -l - ¢ parametresi
T . " T T T L2888
0 2 4 6 8 10
FeCl, (%)

Sekil 7. (A) Fe:03 ve (B) FeCls ilavesiyle SAN-90 Kili
Icerisindeki Mullitin Kafes Parametreleri.

Sekil 8'de mullitin kafes parametrelerinin genlesme
oranlariy, SAN-90 kiline agirlikca % Fez203/FeCls
kademeli olarak eklenerek verilmistir. SAN-90 Kkili
icerisine ilave edilen yaklasik %6-8 Fe203’e kadar kafes
genisleme oranin arttigl ve daha fazla demir ilavesiyle
yaklasik olarak sabit kaldig1 goriilmektedir. FeCls ilave
edildiginde ise %8’e kadar arttii gozlemlenmektedir.
Bu durum SAN-90 kilinin %8 ilavesine kadar FeCls'lin
yapiya girdigini kanitlamaktadir.

1411



ESOGU Miih. Mim. Fak. Dergisi 2024, 32(2), 1407-1415

0,40 i
e VI [
0,354 A ---7-“"'“2'._
030 ;," . TR ETT
5 ] '/ i oo & E
= 0251 /S e r
g N 1 l [
o o A
2 & 0204 i [
e 1 A —— Moo |
z D 0,154 / @ ,,ls.wafr".‘r""na e
63 0104 / pd
g 10 /e i
0.05 4 i —— a parametresi|
] S il T
A @ b parametresi
000 Moo —&— ¢ parametresi| |
-0,05 T T T T : J
o 2 4 6 8 10
Fe, 0, (%)
()
0,40 —L 1 ‘ ; y '
om0
0,35 | A I "2
0,30 4 ,A;,smw _o2sso— o 201d”
£ 0254 /. Wpasen—@oim r
2 @ s
3 0 y rd
3 IE 0,20 A’y,mo i
- /s os
+ 2 0154 T 'i'o""-lmuh
E O(g /.ame—l\mzso B
. 010 i@ i
&
2
0,05 4 - a parametresi
0001 @ b parametresi
' |4 ¢ parametresi
-0,05 | ) B B
0 2 4 6 8 10
FeCl, (%)

Sekil 8. (A) Fe:03 ve (B) FeCls Ilavesiyle SAN-90 Kili
Icerisindeki Mullitin Kafes Parametrelerinin Genisleme
Orani.

Cok cesitli gecis metali katyonlari, kati ¢ozeltiler
olusturan mullit Kkafesindeki tetrahedral veya
oktahedral bolgelerdeki Al3+ iyonunun yerini alabilir
(Sekil 9). Bu baglamda, gecis metal oksitlerinin mullit
icindeki ¢oziiniirliik siniry, bir oksidasyon durumuna ve
ikame edilmis iyonun yarigapina baghdir. Tiim bunlar
dikkate alindiginda c parametresinin daha fazla
artmasimin sebebinin Sekil 9'un sol alt kosesinde Al3+
atomunun bulunmasi oldugu disiiniilmektedir. Bu
durumun Fe3+ atomlarinin bosluga ge¢gmesinden veya
yerine Fe3* ve A3 atomlarinin ge¢mesinden
kaynaklandig1 s6ylenebilir.
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Sekil 9. SAN-90 Kili i¢cerisindeki Mullitin Birim Hiicresi.

Genel olarak tiim mikroyapilarda miillit kristalleri net
bir sekilde gorilmektedir (Sek.10 ve Sek.11). Mullit
kristalleri, gli¢lii bir sekilde anizotropik bir egilime
sahiptir.  Olusan  kristaller biyik veya igne
goriinimiindedir. Yapida olusan demir ve diger
safsizliklarin avantajlar1 da bulunmaktadir. Taneler
arasindaki gézenekleri doldurur ve sinterleme siirecini
iyilestirerek sivi fazin olusum sicakligini dusiiriirler.
Ayrica siv1 faz miktarini da arttirirlar. Kristaller ne
kadar biiyiik olursa, siv1 faz o kadar kontrol edilebilir.
Olusan mullit yapisinin boyutu ve morfolojisi calisma
kolaylig1 saglayacagindan, mullit yapilar: ne kadar uzun
ve biiyiikse, s1v1 fazda o kadar tolere edilebilir. ignemsi
yapilya sahip morfoloji, diisiik demir igerigine sahip
mullit icin tipikken, yliksek demir icerigine sahip mullit
kristallerinde ¢ubuksu mullit taneleri ortaya ¢ikar. SEM
goriintiilerinde mullitin ignemsi ve cubuksu yapilari
net bir sekilde goriilmektedir. Blinyeye eklenen demir
oranlar1 arttikca miillit kristallerinin biliytimesi de
artmistir. Aynm1 zamanda, kristal parametrelerinin
biiyiimesi  ile  mullitlerin  biiylimesi  birbirini
desteklemektedir.

Sekil 10°da sirasiyla katkisiz SAN-90 kili, %2 Fe203, %4
Fez03, %6 Fe203, %8 Fe203 ve %10 Fez03 katkili SAN-
90 kiline ait SEM goriintiileri verilmistir. %10 Fez03
katkili SAN-90 Kkiline ait goriintiide mullit kristallerinin
oldukga biiyiik cubuk halinde oldugu goriilmektedir. Bu
durum da yapiya giren demir orani ve mullitlerin
kristal biiyltimeleriyle dogru orantilidir.

Sekil 11'de sirasiyla katkisiz SAN-90 kili, %2 FeCls, %4
FeCls, %6 FeCls, %8 FeClz ve %10 FeCls katkili SAN-90
kiline ait SEM goriintiileri verilmistir. Yapiya giren
FeCl3 miktari ile dogru orantili olarak mullit kristalleri
ignemsi  yapidan ¢ubuksu yapiya donistigi
goriilmektedir.
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(e)

(e)

Sekil 10. (a) Katkisiz SAN-90 Kili; (B) %2 Fe203 Katkil
SAN-90 Kili; (C) %4 Fe203 Katkil1 SAN-90 Kili; (D) %6
Fe203 Katkil1 SAN-90 Kili; (E) %8 Fe203 Katkil1 SAN-90
Kili; (F) %10 Fe20s3 Katkih SAN-90 Kili SEM
Gorintileri.

Sekil 12 ve Sekil 13°de SAN-90 kili icerisine sirasiyla
%3 Fe203 ve %3 FeCls ilave edilmis numunelerin EDX
analiz sonuglar1 yer almaktadir. Analiz sonuglarina gore
demir atomlar1  mullit  kristalleri igerisinde
¢oziinmektedir. %3 FeCls ilave edilmis SAN-90 kilinde
%3 Fe203 ilave edilmis kile gore TiO2 fazinin olustugu
gozlemlenmektedir.

Sekil 11. (a) Katkisiz SAN-90 Kili; (B) %2 FeClz Katkili
SAN-90 Kili; (C) %4 FeCls Katkili SAN-90 Kili; (D) %6
FeCls Katkili SAN-90 Kili; (E) %8 FeCls Katkili SAN-90
Kili; (F) %10 FeCls Katkili SAN-90 Kili SEM Gériintiileri.

Sekil 12. Agirlikca %3 Fe203 ilave Edilmis SAN-90
Kiline Ait EDX Analiz Sonuglar.
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Sekil 13. Agirlikca %3 FeCls ilave Edilmis SAN-90 Kiline
Ait EDX Analiz Sonuglari.

Sekil 14'te SAN-90 kilinin bilinyesine giren demir
kaynagina bagl kristal biiyimeleri verilmistir. SAN-90
kiline ait grafik incelendiginde her iki demir kaynagi
ilavesinde de biliyiime oranlarinin yakin oldugu ve
demir kaynaginin ¢ok da onemli olmadigi sonucu
¢ikarilabilir.
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Sekil 14. Fe203 ve FeCl3 Katkili SAN-90 Kilinin Kristal
Bliytimesi.

4. Sonucglar

Bu ¢alismada; farkl tipte demir kaynaklarinin SAN- 90
kili icerisinde mullit olusumu ve renklenmesi
tizerindeki etkileri incelenmistir. Calismanin sonuclari
asagidaki gibidir.

e %Z2'ye kadar Fez03/FeCls ilavesiyle renk degisimi
cok fazla etkilenmemistir.

e Ayn1 zamanda demir kaynaklar1 eklendik¢e su
emme oranlari diiserken mullit oranlari artar.
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e Mullit oraninin yiiksek, kristobalit miktarinin diisiik
oldugu gorilmiistiir.

e Demir ilavesi mullit olusumunu arttirir.

e %6 Fez0s3 ilavesi ile hematit goriilmeye baslanmig
ve bu deger kantinatif analiz sonuglarina gore de
3,49°dur. FeCls ilavesinde ise %4’de hematit daha

net gozlemlenmektedir.

e SAN-90 kili icerisine ilave edilen demir kaynaklari
ile  beraber giicli  bir mullit olusumu
gerceklesmektedir.

e SAN-90 kili i¢in; demir kaynagi FeCls oldugunda
daha az kullanim ile mullit icerisine girebilir.

e Genel olarak her iki demir kaynag ilavesi sonucu
kafes parametresi genisleme oranlar1 artmaktadir.
Bu durum ayni1 zamanda demirin yapiya girdigini
kanitlamakta ve bu veriler Kkantinatif analiz
sonugclari ile desteklemektedir.

e Analiz sonuclar yliksek oranda mullit kristallerinin
olusmakta ve demir atomlar1 mullit kristalleri
icerisinde c¢oziinmektedir. Bu sonuglar da birim
hiicre kafes parametrelerinin genislemesi ile
desteklenmektedir.

e SAN-90 kili igerisine ilave edilen her iki demir
kaynag1 ilavesinde de biiyiime oranlarinin yakin
oldugu ve demir kaynaginin ¢ok da 6nemli olmadigi
sonucu ¢ikarilabilir.
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