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Bu ¢alismada 151l soka dayanabilen seramik tiirii olarak anortit faz1 secilmistir. Ilk olarak bor fosfat
sentezi gerceklestirilmis, elde edilen bor fosfat 1000°C’da kalsine edilmis, XRD ve kimyasal
analizler ile karakterize edilmistir. Diger yandan faz diyagraminda anortit fazin1 (CaO, Al,Os, SiO,)
en ¢ok kapsayan ve anortitin olusabildigi en diisiik sicakliktaki uygun &tektik noktalar secilmistir.
Wollastonit, kaolinit ve kalsit kullanilarak 6 adet karisim hazirlanmstir. Elde edilen 6 adet karisim
iki kisma ayrilmig ve ikinci kisimlara % 10 sentezlenen BPO, ilavesi yapilmistir. Karigimlar presle
ayni basingta sekillendirilmis ve ayn1 kosullarda ve ayni 1sitma hiziyla elektrikli firnda 1050, 1100,
1150 ve 1200°C’da pisirilmistir. Orneklere pismeden 6nce DTA ve TGA analizleri, pisen 6rneklere
ise XRD analizleri uygulanmustir. Test sonuglarina gore, sentezlenen BPO4’n ilave edilmesi anortit
fazlarinin teorik olusum sicakliklarindan ¢ok daha altindaki sicakliklarda sisme olmadan olustugunu
gostermistir.

Effects of Boron Phosphate Additive on Ceramics with Anorthite Phase

Abstract
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In this study, the anorthite phase was chosen as a ceramic type that can withstand thermal shock.
First, boron phosphate was synthesised, boron phosphate was calcined at 1000°C and characterized
by XRD and chemical analyzes. On the other hand, in the phase diagram, the most suitable eutectic
points covering the anorthite phase (CaO, Al,O3, SiO,) and at the lowest temperature at which
anorthite can form are selected. 6 mixtures were prepared using wollastonite, kaolinite and calcite.
The 6 mixtures prepared were separated into two equal parts and the second parts were added of
BPO, 10%. The mixtures were pressed at the same pressure and cooked under the same conditions
and at the same heating rate in the electric oven at 1050, 1100, 1150 and 1200°C. DTA and TGA
analyzes were applied to the samples before sintering, and XRD analyzes were applied to the sintered
samples. According to the test results, the addition of the synthesized BPO, has shown that the
anorthite phases are formed at temperatures well below the theoretical formation temperatures
without swelling.

1. GIRIS (INTRODUCTION)

Seramik bir veya birden fazla metalin, metal olmayan element ile birlesmesi sonucu olusan inorganik
bilesikler olup, genellikle kayalarin parcalanmasi ile olusan kil, kaolen ve benzeri maddelerin yiiksek
sicaklikta pisirilmesi ile elde edilir. Klasik seramik iiretiminde sekillendirilen yar1 mamuller 6nce 22—24
saat biskiivi pisirimi ve daha sonra da 10—12 saat sirhi pisirimle firilanarak elde edilmektedir. Bu kadar
uzun siiren pisirme islemleri, seramik endiistrisinde ¢ok fazla enerji tiiketimine sebep olmaktadir. Bu
nedenle son yillarda gergeklestirilen galismalar daha ¢ok enerji sarfiyatini azaltacak yonlere kaymustir.
Seramikler c¢esitli katkilar ile modifiye edilerek kiirlenme sicakliklar1 diisliriilmeye ve elektriksel
ozellikleri iyilestirilmeye ¢alisilmistir [1].
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Sentetik anortit hizli pisirime uygunlugu ve daha diigiik sicakliklarda iiretilebildiginden enerji sarfiyatini
azaltacak niteliktedir [2]. Bu fazin olusturulmasi ile yapilan seramikler klasik porseleni aratmayacak
ozelliktedir. Ornegin, klasik porselen iiretiminde ¢ok kiigiik ve ince mullit kristallerinin yerine ¢ok ince ve
kiiclik anortit kristalleri almigtir. Cok ince igneler seklindeki mullit kristalleri porselene dayaniklilik
vermesi yaninda sir ile seramigin (masse) birbirine yapismasini da saglar. Ancak c¢ok ince mullit
kristallerinin olusmasi, ortoklasin (potasyum feldispat) erime sicakligina yakin sicakliklarda belirli
diizeyde gerceklesmektedir. Bunun i¢in daha yiiksek sicakliklara ¢ikilmasi gerekmektedir. Daha homojen
olarak daha diisiik sicaklikta elde edilebilen anortit faz1 ile yapilan porselenler ise mullit porselenlerini
aratmayacak ozeliklerde ve daha diisiik sicaklikta olusmaktadir [3]. Diger bir deyisle daha ekonomiktir.
Anortit kristalleri igeren porselenlerin bir diger biiyiik avantaji da karisimda serbest kuvars olmadigindan
kuvarsin doniisiimleri sirasinda ani hacim degigmelerinden dolayi ¢atlama riskinin olmamasidir [4].

Anortit fazina dayali porselenlesmis camsi seramik iiretimi son yillarda yer karosu yapiminda da dnemi
rol oynamaktadir [5]. Sertliginin ve yogunlugunun yiiksek, su absorpsiyonunun %0,5 den az, 1200-
1230°C da sirlanmadan vitrifiye ve presle sekillenmeye uygun olmasi en biiylik avantajlaridir. Ayrica,
anortit seramikleri kendi kendini sirlama 6zelligine sahiptir. Bu seramik endistrisinde 6nemli olan iki
pisirme islemini bire indirme yaninda sinterleme sicaklik ve siiresini olabildigince diisiirerek enerji
titkketimini en aza indirmektir. Bu nedenle, hammadde karisimlarina &tektik veya peritektik bilesim veren
borlu sirlar karistirilmakta ve sivi faz sinterlegsmesi diisiik sicaklikta denetimli olarak saglanmaktadir.
Klasik mullit porseleni yerine daha diisiik sicaklikta gatlama riski olmaksizin anortit porseleni hizli
pisirimle elde edilebilmektedir.

Anortit fazinin bilesimi (CaO, 2Al1,05;, 2SiO;) ve (CaO, Al,Os SiOy) olup, Gglii faz diyagraminda
bulundugu bolge, dtektikler ve izotermler 2 boyutlu faz diyagraminda gosterilmistir (Sekil 1).

5CoO-3A1,05 CoO-AlO;  CoO-2ALOs CoO-6ALO,

A0z
Sekil 1. Anortit faz1 ve izotermler [Kaynak 6 dan uyarlanmistir].

Pisirilecek karigimlarda pisme sicakligini diisiirmeye yonelik ¢aligmalar katki maddelerinin ilaveleri ile
yapilan modifikasyon calismalaridir. Ozellikle klasik seramik diriinlerinden olan mullite porseleni,
alimuna esasl yapilar ve kordierit iizerinde birgok ¢alisma yapilmustir [3, 7, 8]. Bu seramikler sivi faz
sinterlemesi ile sinterlesmektedir. Mullit porseleni yerini daha diisiik sicaklikta gelisebilen ve daha
homojen yayilan anortit porselenin almasi ve kordierite yapilan bazi katkilarla faz diyagramlarindan elde
edilen sicakliklardan daha diisiik sicakliklarda elde edilmesi en dikkate deger ¢aligmalardir. Sinterleme
sicakligini diisiirmede bazi bor tiirevlerinin kullanilmasi {izerinde ¢aligmalar yapilmistir [7].

Bu ¢aligmada 6ncelikle bilesimlerde kullanmak iizere laboratuar kosullarinda BPQO, iiretilmistir. BPO,
iretiminde borik asit ve fosforik asit baslangic maddesi olarak se¢ilmistir. Anortit fazin olugmasi igin
gerekli hammadde se¢imi ve hammaddelerin miktarlarinin hesaplanmasi yapilmis ve karigimlar belirlenen
oranlarda hazirlanmigtir. Hazirlanan karigimlar kiitlece ikiye ayrilmis ve ikinci kisimlaria % 10 BPO,
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ilavesi yapilmustir. Karigimlar presle ayni basingta sekillendirilmigtir.  BPOy, ilavesiz ve BPO, ilaveli tiim
ornekler ayni kosullarda 1050, 1100, 1150, 1200°C sicakliklara toplam 3 saatlik bir 1sitma rejimiyle
pisirilmistir. Elde edilen 6rneklere DTA, TGA, XRD analizi uygulanmustir.

2. MATERYAL VE METOT (MATERIAL AND METHOD)
2.1 Faz Diyagramindan Anortit Karisimlarimin Belirlenmesi (Determination of Anorthite
Mixtures from Phase Diagram)

Bilesimler faz diyagramindan okunarak anortit fazinin olugmasi i¢in wollastonite, kaolinit kalsit, alumina,
kuartz kullanilmustir. Hesaplanan karigimlar bilyeli degirmende kuru kuruya karistirilmigtir. Homojen
hale gelen karisimlar ikiye ayrilmis ve ikincisi kistmlarma %10 bor fosfat (BPO,) ilavesi yapilmigtir. Bor
fosfat katkili anortit karnisimlar1 (AP1, AP2, AP3, AP4, AP5, AP6) preste 50x20 mm boyutunda
dikdortgenler prizmasi seklinde 5 kgp/cm2 basingla sekillendirilmistir.

Anortit bolgesinde en diisiik 6tektik veren 6 nokta se¢ilmistir. Anortit fazinin olugsmasi i¢in wollastonit,
kaolinit mineralleri, kalsit, alumina ve kuartz hammaddeleri kullanilarak miktarlar1 hesaplanmis ve
karigimlar olusturulmustur. Ayni karigimlar bir defa daha % 10 BPO, katkisi ile hazirlanmigtir.
Karigimlara DTA, TGA analizleri yapilmigtir. Presle sekillendirilen 6rneklere XRD analizi yapilmisgtir.
Anortit karisimlari i¢in seg¢ilen noktalar Sekil 2’de verilmistir.

Phases cristallines

Notation Formule
Cristobalalite
Tridymite Si0,
Pseudowollastonite CaD Si0,
LTJ:?uds Rankinite 3Ca0 Sio,
Craie Cz0
Corindon Al,0,
Mullite 3Al,0, 28i0,
. Anorthite Ca0 AlO, 25i0,
\ Gehlenite 2Ca0 AL, Si0,

\\ { -
TN
AT \
LR

\\\:\a\mzo, Z5ic,
~ 850

™, Corind N,
y indon N

b

Y & 5

5, Craie
v

kN
N

-

1539 /13857 14007 m‘lssﬁ..' - ~IT30" . 1B50° Al 0

3Co0 AlLOy [ 2Co0TAL CaQ - Al Col 24 2*™3
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Sekil 2. Faz diyagraminda anortit elde etmek icin anortit bélgesinde secilen noktalar [Kaynak 6 dan
uyarlanmistir].

Faz Diyagramindan Anortit Karisimlariin Belirlenmesi i¢in Ornek hesaplama:

Ca0, Al,03, SiO, faz diyagraminda 1 nolu noktanin bilesimini bulabilmek i¢in Ca0.SiO;’in bulundugu
nokta wollastonit ve Al,03.2Si0;’iin bulundugu nokta da kaolinit olarak isaretlenir (Sekil 3). Kaolin,
wollastonit ve SiO,’den olusan ti¢gen cizilir. Bu tiggenin igerisinde bulunan 1 nolu noktadan koselere
dogrular ¢izilir. 1 ile kaolinit dogrusunun uzantis1 wollastonit ve SiO, kenarini kestigi nokta 1’ ; 1 ile
wollastonitin dogrusunun uzatildigr dogrunun kaolin ve SiO, kenarmmi kestigi nokta 3* ve 1 ile SiO,
dogrusunun wollastonit kaolinit dogrusunu kestigi noktada 2’ olarak isaretlenir.
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Alady 2 S0

Sekil 3. Faz diyagraminda 1 numarali numunenin hesaplanmast

1-1’ / 1-Kaolin =21 mm/ 70 mm = 0,31 — % 30

=14 mm/ 69 mm = 0,203 — % 20

1-3’ / 3’-Wollastonit = 35 mm/ 70 mm = 0,50 — % 50

olarak olgiiliir. Boylece 1 nolu noktanin bilesimi % 30 kaolin, % 20 kuartz ve % 50 wollastonit olarak

hesaplanir. Benzer hesaplamalar diger noktalar i¢in yapilmis ve Tablo 1°de verilmistir.

Tablo 1. Anortit karisimlary icin kullanilan hammadde miktarlar.

Numune Wolastonit % Kaolin% | AlLO; % Kalsit % SiO, % BPO, %
No

Al 50 30 - - 20 -
A2 62 38 - - - -
A3 34,1 44 - 21,7 - -
A4 54,6 45,6 - - - -
A5 55,8 34,2 10 - - -
Ab6 49,6 30,4 20 - - -
AlP 50 30 - - 20 10
A2P 62 38 - - - 10
A3P 34,1 44 - 21,7 - 10
A4P 54,6 45,6 - - - 10
A5P 55,8 34,2 10 - - 10
AG6P 49,6 30,4 20 - - 10

2.2. BPO, 1 elde edilmesi (To Obtain BPO,)

Bu ¢alismada kullanilan BPO, asagidaki tepkimeye gore stokiyometrik oranlar

edilmistir.

kullanilarak elde
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HsBO; + H;PO,
(61,81gr) (97,97 gr)

— BPO, + 3H,0 (2.1)
(105,78 gr) (54 gr)

Bu tepkimeyi gergeklestirmek i¢in %99’1uk HzBO, kullanilmistir. Bir beher igerisine konulan fosforik
asit lizerine 61,81 gr borik asit pervaneli karistiricida yavas yavas ilave edilmistir. Elde edilen beyaz
renkli karigim 2 saat siireyle siirekli karistirtlmigtir. Karisim daha sonra 1siticida yavas yavas isitilmis ve
giderek viskozitesi artan bir sivi haline getirilmistir. Olusan bu viskoz siv1 bir ¢eker ocakta kuruyana
kadar 1sitilmis ve olusan suyun biiyiik bir bolimiiniin ugurulmasi saglanmistir. Elde edilen beyaz renkli
kat1 daha sonra bir porselen havanda dgiitiilmiistiir. Ogiitiilen kat: sirs1z samot kaplara miimkiin oldugu
kadar genis yiizeyler olusturacak sekilde konularak elektrikli firmda 1000°C da iyi havalanan bir ¢eker
ocakta 1 saat siire bekletilerek kalsine edilmistir. Elde edilen sert beyaz kati seramik, hazneli bilyal
degirmende (Planetary ball mill) tekrar ogiitiilmiistiir ve deneylerde kullanilincaya kadar agzi sikica
kapatilarak saklanmistir.

2.3. Karisimlarin Pisirilmesi (Cooking of Mixtures)

Karigimlar Protherm marka SiC 1sitma elemanl:t elektrikli firinda pisirilmistir. Pisirme islemi sirasinda
kullanilan SiC firin raflarina erime ve yapigsma olmamasi i¢in kuartz serpilmistir. Pigirme islemi 1sitma ve
sogutma dahil 3 saat siirmiistiir. Firin maksimum sicakliga ¢ikarildiktan sonra 30 dakika maksimum
sicaklikta bekletilmistir ve sonra kendi dogal sogumasina terk edilmistir. Karigimlar; 1050, 1100, 1150,
1200°C’lara pisirilmistir.

2.4. DTA ve TG Analizi (DTA and TG Analysis)

Karisimlar 1s1l analizlere tabi tutulmustur. Diferansiyel termik analiz (DTA) ve 1sil gravimetrik (TGA)
analiz DuPond marka, Seteram 1750 model cihazla yapilmistir. Karigimlar pisirilmeden 6nce belirli tane
iriligine 100 mesh (0,147 mm) o6giitiilmiistiir. DTA ve TGA analizlerinde firmnin 1sitma hiz 13,6°C/saat
olarak ayarlanmistir. Is1l analizlerde maksimum 1100°C sicakliga ¢ikilabilmistir.

2.5. XRD Analizi (XRD Analysis)

Karisimlar pisirildikten sonra agat havanda tekrar 100 mesh (0,147 mm) ogiitiilmiistiir. Philips marka,
CuKo 1 A 1541874, XRD cihaz ile X 1gm1 kirinimui desenleri elde edilmis ve XRD desenleri ASTM
standart kartlarindan elde edilen verilerle karsilastirilmustir.

2.6 Materyaller (Materials)

Anortit bilesimlerde kullanilan hammaddelerin kimyasal analizleri Tablo 2’de verilmistir.

Tablo 2. Anortit fazlarim elde etmede kullamilan hammaddelerin kimyasal analizleri.

;)lmyasal Analiz Kaolen Vollastonit Kuvars Alumina Talk
SiO, 47 49 99,1 0.03 63
Al,O3 37 0,2 98.5 0,4
Fe,O3 0,45 0,35 0,1 0.035 0,25
TiO, 0,50

CaO 0,30 43 0,2 0,4
MgO 0,20 0,1 30
K,O 0,80 0,2 0,04
Na,O 0,20 0,1 0.5 0,08
P»0s 0,06
H,O 0,05
AZ. 12 15 15 1 max 4,78
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3. SONUCLAR VE TARTISMA (RESULTS AND DISCUSSION)

Kalsinasyondan evvel ve kalsinasyondan sonra elde edilen BPO,’in kimyasal analiz sonuglari ile teorik
BPO,’1n, % B,03 ve % P,0s miktarlar1 Tablo 3°de gdsterilmistir.

Tablo 3. BPO, teorik ve deneysel kimyasal analiz sonuglari.

% B,0O3 % P,05 % Kizdirma kaybi1 Toplam
BPO, (Teorik) 32,9 68,1 0,0 100,0
BPO, (Kalsine) 40,76 58,90 0,28 99,94
BPO, (Kalsine Edilmemis) | 30,58 39,34 30,05 99,97
2 BPO4 —> BzOg + P205 (31)

%329 %68,1
Kalsine edilmis ve kalsine edilmemis BPO,’in XRD desenleri Sekil 4 (a) ve (b)’de verilmektedir.

a) [T.01.raw] 060706
[D1-074-1169> BPO:-Boron Phosphate

7500-

g

Intensity (Counts)

&
8
e — et BPO4 e

|

{
| N
A A J . A A

10 20 30 Two-Theta (deg) 40 50 60

b) [T.02.raw] 060706
[01-074-1169> BPO4-Boron Phosphate

1500

Intensity (Counts)

|
|
o0 }
|

500

o 10 20 Two-Theta (deg) 30 a0 50 60

Sekil 4. BPO,'in XRD desenleri (a) Kalsine edilmis (b) Kalsine edilmemis.
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Tablo 4. BPO, 'tn ASTM standart degerleri

d 3,63 | 2,25 | 1,86 | 3,63 | BPO,

/o 100 [30 |8 100 | BORON FOSFAT

Rad CuKal A 1,5405 d°A | /g hkl

Cut off 50 A Ref.De

Wolff, Techn.Phys.Dienst,Delft,Holland.

Sys.Tetragonal 3,632 | 100 | 101
3,322 | 4 002
3,067 | 4 110
2,254 | 30 112
1,973 | 2 103
1,852 | 8 211
1,816 | 4 202
1,661 | 1 004
1,534 | 2 220
1,460 | 8 114,213
1,413 | 1 301
1,393 | 1 222
1,372 | 2 310
1,319 | 4 204
1,271 | 1 105
1,268 | 2 312
1,211 | 2 303
1,184 | 2 321

405

Bu sonuglara gére BPO,’in ASTM standart d ve I/lo degerleri ile kiyaslandiginda biiyiik bir uyusum
igerisinde oldugu gorilmiistiir. Kimyasal analizde beklenen % B,0; (%40,76) stokiyometrik olarak
hesaplanandan (%32,9) daha yiiksek bulunmustur. XRD cihazi ile elde edilen X 1gin1 kirinimi desenleri
ASTM standart kartlarindan (Tablo 4) elde edilen verilerle karsilastirilmistir (Sekil 5). 26, d ve I/lo

degerleri ise Tablo 5°de verilmistir.

(a)

10 20 30 40 50

A= Anorthite Gu= Gehlenite
(b) O He= Hematite Q=Quartz Mu=Mulite
\'.'l" ¢ ‘,)'\\“ ’y LT ”' "\1" { J Ciu Q
——————k— - - e ———
5 20 30 40 50
26 (degrees)

Sekil 5. Anortit piklerinin faz diyagramlarindaki yeri, (a) 1 saat 1350°C’da pisirilen anortit X-Isini

kirimimi deseni, (b) Anortitin X-Isimi Kirinimi Deseni [Kaynak 6 dan uyarlanmistir].
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Tablo 5. Anortitin 26 ve I/lo degerleri

20

28,03

27,88

28,58

21,98

27,76

2733

I/lo

75

100

45

60

35

58

BPO, ilave edilmemis anortit karisimlarinin DTA ve TG egrileri Sekil 6 (a), (b), (c), (d), (e), (f)’de
BPO, ilave edilmis anortit karigimlarimin  DTA ve TG egrileri  Sekil 7 (a), (b), (c), (d), (e), (f)’de

gosterilmisgtir.

Purmeca temperature PC

200

400

600

800

300

35

4oL

HeatRowUv
| a7 Ew

i i
200 400

TG196

HeatRowuV
e

oL

L PPN PO I -

Purneca temperature PC

200

L et o=
Purnega temperature PC

200

400

(€)

600

800

N A

Purneca temperature PC

800

Purneca temperature PC

200

Sekil 6. BPO, siz anortit karisimlarimn (a-Al, b-A2, c-A3, d-A4, e-A5, f-46) DTA ve TG analiz egrileri.
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Sekil 7. BPOy4 'l anorthit karisiminin (a-Al, b-A2, c-A3, d-A4, e-A5, f-46) DTA ve TGA analiz egrileri.

ik endotermik pik 175°C da baslayip 220°C’da bitmis ve en siddetli degerine 200°C’de ulasmustir. Bu
hammaddelerdeki hidroksitlerin uzaklagsma tepkimesidir.
650°C’da bitmis en siddetli degerine 600°C’da ulasmustir. Bu tepkime sirasinda ¢ok biiyiik kiitle kaybimin
oldugu TGA egrisinden goriilmektedir. Bu pik kaolinin meta kaoline déniisiim tepkimesidir. Ugiincii
endotermik pik 700°C’da baslanus 800°C’da bitmis ve en siddetli degerine 775°C ulasmustir. Bu
wollastonit igerisindeki CaCOj safsizligindan meydana gelen bir piktir. Kalsit kalsinasyona ugramakta ve
CaO haline déniismektedir. 1020°'C’da meydana gelen ekzotermik pik mullitin fazmin olusum
tepkimesinden kaynaklanmaktadir. Burada 1025-1050'C’larda ¢ikmasi beklenen ekzotermik anortit piki
gbzlenememistir. Benzer DTA pikleri BPO,’siz biitiin anortit karigimlarinda (A1, A2, A3, A4, A6)

Ikinci endotermik pik 500°C’da baslamis
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A3 nolu 6rnekte 1025°C’da yukar: dogru bir pik baslangict gozlenmistir. Bu anortit olusumunun ilk
isaretleridir. Ancak pik tam olusmadigindan tepkime tam goriilememistir.

DTA pikleri BPO,’11 biitiin anortit karisimlarinda (AP1, AP2, AP3, AP4, APS, AP6 ) da gorilmiistiir.
Ancak maksimum sicaklikta meydana gelen ¢ok genis ve belli belirsiz pikler 1025'C’da diizlesmeyle
kendini gostermistir. Bu anortit fazinin olustugunu gdstermektedir. DTA’nin hassasiyeti ve 1sitma hizi bu
ekzotermik pikin goriniirliigiini etkilemektedir.

BPO,’siz ve BPO,’I1 anortit karigimlarinin X-Isin1 Kirmmimi Analizi Egrileri Sekil 8-19 arasinda
verilmigtir.  Sekillerde kirmizi pikler bor-fosfatsiz, mavi pikler bor-fosfatli anortit piklerini
gostermektedir.
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Sekil 8. 1100°C’de sinterlenmis Al karisimimn BPO, katkili ve katkisiz XRD kirinim desenlerinin
karsilastiriimasi.
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Sekil 9. 1150°C’de sinterlenmis Al karisimimin BPOy katkili ve katkisiz XRD kirimim desenlerinin
karsilastirilmast.
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Sekil 10. 1100°C’de sinterlenmis A2 karisiminin BPOy katkili ve katkisiz XRD lkirimim desenlerinin
karsilastiriimast.
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Sekil 11. 1150°C’de sinterlenmis A2 karigimimin BPO, Katkili ve katkisiz XRD kirimim desenlerinin
karsilastiriimast.

500 |
400

300_4

Indensity (Counts)

10 Bl 30
Two-Theta (deg)

Sekil 12. 1100°C’de sinterlenmis A3 karisimimin BPO, katkili ve katkisiz XRD kirimim desenlerinin
karsilastiriimast.
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Sekil 13. 1150°C’de sinterlenmis A3 karisimimn BPO, katkili ve katkisiz XRD kirimim desenlerinin
karsilastirilmast.
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Sekil 14. 1100°C’de sinterlenmis A4 karisimimin BPO, katkili ve katkisiz XRD kirmim desenlerinin
karsilastirilmast.
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Sekil 15. 1150°C de sinterlenmis A4 karisimi min BPO, Katkili ve katkisiz XRD kirimim desenlerinin
karsilastirilmast.
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Sekil 16. 1100°C’de sinterlenmis A5 karisimimn BPO, katkli ve katkisiz XRD kirimim desenlerinin
karsilastiriimast.
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Sekil 17. 1150°C’de sinterlenmis A5 karisumimin BPO, katkili ve katkisiz XRD kirumim desenlerinin
karsilastiriimast.
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Sekil 18. 1100°C’de sinterlenmis A6 karisimimin BPO, katkili ve katkisiz XRD kirmim desenlerinin
karsilastiriimast.
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Sekil 19. 1150°C’de sinterlenmis A6 karisumimin BPO, katkili ve katkisiz XRD kirmim desenlerinin
karsilastirilmast.

XRD analizlerinde bor fosfat katkis1 olan biinyelerde camsi faz miktarlarinda artis oldugu goriilmektedir.
Borik asit ilavesi ile yapilan ¢alisma da benzer sonuglar elde edilmis ve XRD analizlerinde tespit edilen
kalintinin kuvars da kullanilan kilden geldigi tespit edilmistir [7].

5. SONUC VE ONERILER (CONCLUSIONS AND RECOMMENDATIONS)

Bu ¢aligmada borik asit ve fosforik asitin stokiyometrik oranda isitilarak karigtirilmast sonucu bor fosfat
elde edilmistir. Elde edilen bor fosfatin X-Isinlar1 kirinimi desenleri ile bor fosfatin ASTM standart X-
Istm1 kirmmim degerleri karsilagtirilmis ve biiylik oranda birbirine benzedigi ve eslestigi belirlenmistir.
Yapilan kimyasal analiz sonucunda ise % B,O3; miktarinin stokiyometrik olarak teorik olarak
hesaplanandan daha biiyiik oldugu gériilmiistiir. Bu ¢alismada kullanilan fosforik asidin ticari olmasi ve
satilan bu tiriiniin safliginin belirtilen saflikta olmamasi stokiyometrik oranlarin degismesine yol agabilir.

Bu calismada secilen hammaddelerin teorik saflikta oldugu varsayilarak hesaplamalar yapilmistir.
Hammaddelerin kimyasal analizleri teorik saflikta olmadigimi gostermektedir. Bu da olusan anortit
fazlarinin miktarinda azalmaya neden olmaktadir. X Isin1 kirinimi analizinde pik siddetlerinin azalmasina
sebep olmaktadir.

Vollastonit, kaolinit, kalsit ve kuartz hammaddeleri kullanilarak olusturulan anortit karigimlar
1100°C’dan baslayarak 1150, 1200, 1250°C’lara pisirilmistir. Pisirilen 6rneklere yapilan X-Isin1 kirinimu
analizi sonucu teorik olarak 1150'C’da olusmasi gereken anortit fazinn 1100°C da olustugu
belirlenmistir. Bu sonuglara gore bor fosfat anortit fazlarinin olusum sicakliklarint daha da azalttig
belirlenmistir. BaCu(B,Os) katkisinin %5°lik ilavesi ile yapilmis ¢alismada da katki maddesi sinterlesme
sicakhigini diistirmistiir [9]. Yine CuF, katkisi ile yapilan c¢aligmada sinterlesme sicakligi 1100°C’dan
950°C’a diistiriilmistiir [10].

Siv1 faz sinterlenmesinde ilk sivinin diisiik sicaklikta olusmasi ve sinterlenecek tanecikleri islatmasi
(1slatma agisin 45%den kiigiik olmasi) gerekmektedir [11]. Bor fosfat sisme olmadan bu iki gorevi de
yerine getirdigi faz diyagramlarindan anlasilmaktadir. Bor fosfat yiiksek sicakliklarda B,0;, P,Os
olusturur ve bu oksitlerin anortit olusturan CaO, Al,O3 SiO; ile yaptig1 faz diyagramlari ve olusturduklar
otektikler, karigimlarin diisiik sicakliklarda olusacaginin gostergeleridir. Bor fosfatin anortitle yaptigi faz
diyagramlarini ¢aligmak ilerde yapilacak caligsmalara 151k tutacaktir.

Karigimlara uygulanan DTA ve TGA egrileri 1100°C a kadar alabilmistir. Tam fazlarm ortaya ¢ikma
asamasinda DTA cihazinin smir sicakligina gelinmis gerekli pikler ¢ok acik olarak goriilememistir.
Fazlarmm olustugu sicakliklarda ekzotermik piklerin ¢ok genis olmasi ve ¢ok kiiciik olmasi da bu durumun
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ortaya c¢ikmasinda etkili olmustur. Ayrica 1sitma hizinin daha kiiglik se¢ilmesi ve DTA cihazinin
hassasiyeti ve sicaklik araliginin arttirtlmasi bu sorunu giderecektir.
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