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OZET

Bu calismada kil, kaolen ve dolomit hammaddelerinin farkli oranlardaki karisimlari
firmlanarak, elde edilen seramik {riinlerin mikroyapt ve ylizey sertligi Ozellikleri
incelenmistir.

Calismada %40 kil, %35 kaolen, %25 dolomit ve %40 kil, %15 kaolen, %45 dolomit
hammaddeleri kullanarak iki farkli karigim hazirlanmistir. El presi ile yeterli sayida
sekillendirilen deney tabletleri 3°C/dk firin programi ile 1150°C’ye kadar firinlanmis ve
reaksiyonlarin tamamlanarak mikroyapinin gelisebilmesi igin bu sicaklikta 3 saat
bekletilmistir.

Deney tabletlerine x-151m1 kirmimi analizleri yapilmig ve mikroyapilari, taramali
elektron mikroskobunda incelenmistir. Mikroyapida seramik {irlinlerin yiizey sertligi
Ozelligini iyilestirdigi diisliniilen forsterit yiiksek sicaklik minerallerine rastlanmustir.

Anahtar Kelimeler: Mikroyapi, Dolomit, Forsterit, Yiiksek Sicaklik Mineralleri,
Yiizey Sertligi.

ABSTRACT

In this study, raw materials clay, kaolinite and dolomite are fired with different
proportion and properties of microstructure and surface hardness are examined.

40% clay, 35% kaolinite, 25% dolomite as well as 40%caly, 15% kaolinite, 45%
dolomite were prepared two different mixture. The experimental bars prepared enough
amount by hand press which has been fired at temperature of 1150°C with 3°C/m furnacing
programme and waited 3 hours because of reactions that development of microstructure.

Each bars are grinded for x-ray difraction analysis and microstructures are examined
on scanning electron microscope. In microstructure, Forsterite (Mg,SiO,) minerals are
developed which have been improved surface hardness properties of ceramic materials.

* C.U. Giizel Sanatlar Fakiiltesi’nde Yrd.Dog.Dr. Necdet SAKARYA damismanliginda
Yiiksek Lisans Tezi’nin bir boliimiidiir.
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1. Giris

Malzemelerin yapis1 ve Ozellikleri arasindaki iliskinin anlasilmasi, yeni
malzemeler gelistirmenin temelini olugturmaktadir. Malzemelerin atomik yapilari, bag
yapilar1 ve olusan yeni fazlarin biiyiik bir segcicilikle kullanilarak, mikroyapilarin kontrol
edilmesiyle pek ¢ok seramik malzeme gelistirilmektedir.

Bu c¢alismada giiniimiizde kullanilan seramik hammaddelerinden kil, kaolen ve
dolomitin farkli oranlardaki karigimlarinin 1150°C’de firinlanmasiyla elde edilen iiriinlerin
mikroyap1 ve yiizey sertligi 6zellikleri incelenmistir.

Dolomit, Ca/Mg oranmnin dar siirlar igerisinde degistigi bir mineraldir.
Genellikle kalsiyum karbonat ve %26-46 kadar magnezyum karbonat igerir (Boynton,
1980). Kisaca CaMg(COs), formiilii ile ifade edilir. Eger Ca/Mg=1 olursa, bu dolomitin
kirectaginin bozunmasi ile olustugu sdylenebilir (Merigboyu, 1992).

Dolomit kristallerinde kalsiyum ve magnezyum karbonatlarin dogadaki yaklasik
1:1 oranlar1 bulunmaktadir. Bu oran degisken olmakla birlikte genellikle kalsiyum karbonat
agirlikta bulunan bir mineraldir. CaCO; MgCO; bilesimindeki dolomitte %30,4 CaO, %21,7
MgO ve %47,9 CO, bulunmaktadir (Kraus, Hunt, Ramsdell, 1959).

Dolomit 1s1 etkisiyle hizla kalsine olmakta ve ayrigma sicakligi ortamdaki karbon
dioksitin derigimi ile kismi basincina bagh olarak degismektedir. Saf kalsiyum karbonatin
(%100) karbon dioksit atmosferinde ve atmosferik basingtaki (101,3 kPa) ayrigma sicaklig
898°C olarak saptanmustir.

Dolomitlerde MgCO;/CaCOs oran1 degistigi i¢in ayrisma sicakligi da buna bagh
olarak degismektedir. Dolomitteki magnezyum karbonatin ayrigma sicakligi, saf
magnezyum karbonatin ayrisma sicakliindan daha yiiksektir. Merigboyu (1992), dolomitin
510°C’de bozunmaya bagladigini, ancak 590°C’ye kadar ayrisan madde miktarmimn ihmal
edilebilecek kadar az oldugunu ve bu sicakligin iizerinde ayrismanin hizlandigimi
sOylemektedir.

Kaolinit minerali genellikle plastik seramik hammaddelerinin asil mineralidir. Su
iceren bir aliiminyum silikat olan kaolinit, mineralojik olarak Al,(Si,05)(OH), grubundan
olusur, Si,0s grubu tipik olup yaprak veya kat dokulu silikatlerin belirtisidir (Arcasoy,
1985). Feldispatik kayaglar kimyasal etkenlerle ayrigarak kaoliniti olustururlar. Bu yiizden
kil ve kaolenlerin igerisinde her zaman bozunmamus feldispat ve kuvars bulunur.

Sel sular1 topragi yikayarak igerisindeki kaoliniti derelere, nehirlere, gollere ve
denizlere siiriiklerler. Bu tagmmma sirasinda ¢okelmeler olusur. Cokelen bu kaolinitler kil
yataklarin1 meydana getirirler. Bu tiir yataklara sekonder yataklar denir. Killer kaolenlerden
daha ince taneli olduklarindan daha plastiktirler (Tanisan ve Mete, 1988).
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Jeoloji ve toprak biliminde parcacik boyutu 2 um’ den daha kiigiik olan
malzemeler kil olarak tanmimlanmistir. Kil, su ile karistirlldiginda elle sekillendirilebilecek
Olgiide plastiklik gosteren, kurutuldugunda ya da firinlandiginda sertlesebilen, kolayca
dagilmayan amorf yapiya doniisen kat1 bir maddedir.

Calismada kil, kaolen ve dolomit hammaddelerinin kullanilmastyla elde edilen deney
tabletlerinin mikroyapilar1 elektron mikroskobu ile incelenmig, MgO ve SiO,’nin uygun
sicaklikta ve stirede Mg,SiO, seklinde kristallenerek forsterit yiiksek sicaklik mineralini
olusturdugu saptanmustir.

Daha once yapilan ¢alismalarda Kapur ve ark. (1995) volkanik materyallerde yiiksek
diizeyde magnezyum iceren bazaltik tiiflerin kullanildig1r seramik iiriinlerde yaptiklar
taramal1 elektron ¢alismalariyla forsterit yiiksek sicaklik mineralini goriintiilemislerdir.

Sakarya (1999), yapmus oldugu x-1s11 kirinimi analizleri ve taramali elektron
mikroskobu ¢alismalariyla yiiksek diizeyde magnezyum igerikli smektitik killerin
kullanilmas1 ile elde edilen 10. yy. Samsat seramiklerinde forsterit minerallerinin
olustugunu goriintiilemis, bu mineralin seramik iiriinlerin mekanik dayanimlarini arttirdigim
saptamiglardir.

Giintimiiz seramik endiistrisindeki son teknolojik gelismeler, bu sektdrde
tilketilen malzemelerin ekonomik olmasi, cinsi ve kalitesinin yanisira uygun firmlama
programlarinin  gelistirilerek, mikroyapilarinin kontrol edilmesiyle seramik friinlerin
sanatsal, teknolojik ve miihendislik niteliklerinin gelistirilmesi zorunlulugunu da
beraberinde getirmistir.

2. Materyal ve Metod

2.1. Hammaddeler

Caligmada kullanilan ve kalsiyum/magnezyum igeren dolomit, Adana Sun Karo
AS.’den; aliiminyum ve silisyum iceren kil ve kaolen hammaddeleri ise Kalemaden
Endiistriyel Hammaddeler AS. Canakkale’den saglanmistir.

Deneyde kullanilacak hammadde karisimlar1 Tablo 1°de goriilmektedir.

Tablo 2.1 Hammadde Karisimlari

HAMMADDE KARISIM KODLARI
A B
KiL 40 40
KAOLEN 35 15
DOLOMIT 25 45
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2.2. Kimyasal Bilesim

Hammaddelerin kimyasal bilesimlerinin saptanmas: i¢in XRF ve standart yas
metod kullanilmigtir. Dolomit, kil ve kaolen hammaddelerinin kimyasal bilesimleri
Cukurova Universitesi Fen FEdebiyat Fakiiltesi Kimya B&liimii laboratuvarlarinda
yapilmustir.

2.3. Sekillendirme

Deney 6rnekleri Anadolu Universitesi Miihendislik Mimarlik Fakiiltesi Seramik
Siiregler Laboratuari’nda el presi ile sekillendirilmistir. Ornek karisimlar sekillendirilmeden
once en az %4 nem igerecek sekilde su ile graniil hale getirilmistir ve el presinde yaklasik
35 kg/em’’liik bir kuvvet altinda, 1,8 cm ¢apli ve yaklasik 0,4 cm yiikseklikte tek eksenli
olarak preslenerek, testler i¢in yeterli sayida deney 6rnegi iretilmistir.

2.4. Firinlama

Deney oOrnekleri laboratuar 0lgekli Nabertherm, HTO08/17 model firinda
firinlanmustir. Hazirlanan drneklerin her biri 1150°C’de 3°C/dk. hizla firinlanmus, en yiiksek
sicaklikta 3 saat bekletildikten sonra 5°C/dk. hizla sogutulmustur.

2.5. Pisme Kiiciilmeleri ve %Su Emme Degerleri

1150°C’de firinlanan deney Orneklerinin kuru uzunluklari ve pismis uzunluklar
olgiilerek % pisme kiigiilme degerleri asagidaki formiil tizerinde hesaplanmistir:

Kuru Uzunluk-Pigmis Uzunluk
% Pisme Kiiciilmesi:
x100

Plastik Uzunluk

Su emme hesaplanmasinda DIN 51056 da belirtilmis olan yontem esaslari
kullanilmigtir. Firmlama islemi gerceklestirilen 6rneklerin nemini uzaklastirmak amaciyla
105°C sicakliktaki etiivde kurutularak elektronik terazide kuru agirliklar: tartilmigtir. Deney
ornekleri bir beher igerisinde 4 saat kaynatilarak suyun sogumasi beklenmistir. Orneklerin
yas tartimlarindan once ylizeylerindeki ince su filmi 1slak bir bezle alinmistir ve sonra su
absorbe etmis haldeki agirliklar: tartilmig, % su emme degerleri asagidaki formiil lizerinde
hesaplanmustir:

(Yas Pigmis Agirlik — Kuru Pigmis Agirlik)
%Su Emme:
x100

Kuru Pigmis Agirlik
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2.6. Sertlik

Deney tabletlerinin sertlikleri, Shimadzu Microhardness Tester HMV-2000 L Vickers
Sertlik Ol¢iim cihazinda kare piramit u¢ kullanilarak Sl¢iilmiis ve deneyle ilgili sonuglar
Tablo 3.2.’de gosterilmistir.

2.7. X-Isimnlar1 Kirmnimi (XRD)

Kil, kaolen ve dolomit hammaddelerinin farkli oranlardaki karisimlarinin 1150°C’de
firmlanmasiyla mineral fazlarmin saptanmasi ve olusan ortam kosullarma ¢oziim
getirilebilmesi amaciyla X-igimlart kirmimi ile bu Orneklerin toz kirinim analizleri
yapilmigtir. XRD ¢ekimleri Cu-K,, tiipii ve nikel filtresi kullanilarak Philips marka
difraktometre ile Cukurova Universitesi Toprak Béliimii’nde yapilmustir.

2.8. Taramal Elektron Mikroskobu (SEM)

Mikroskobik incelemeler i¢in regine kaliba alinan deney tabletlerinin yiizeyleri SiC
zimpara kagitlar1 ve 6-3 pm’luk elmas tozu ile parlatilmistir. Hazirlanan tabletlerin altinla
kaplandiktan sonra Anadolu Universitesi Seramik Miihendisligi Boliimii’nde, Cam Scan
Series Four model taramali elektron mikroskobu (SEM) ile mikroyapilar1 incelenmis ve
EDX ile kimyasal analizleri yapilmistir.

3. Arastirma Bulgulari ve Tartisma
3.1. Kimyasal Bilesim

Deneyde kullanilan kil-kaolen-dolomit hammaddelerine yapilan kimyasal analizler
sonucu Tablo 3.1.’deki degerler saptanmustir.

Tablo 3.1. Hammaddelerin Kimyasal Analiz Degerleri.

HAMMADDE % KIMYASAL BILESIM
ADI

A1203 5102 TlOy_ F6203 CaO MgO NaZO Kzo AZ

Kaolen 16,30 74,75 0,36 0,59 0,32 0,30 0,01 0,23 7,55
Kil 24,52 61,66 1,17 1,83 0,07 0,38 E 2,51 7,48
Dolomit 0,06 0,30 - 0,039 31,88 20,72 - - 47,00
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3.2. Firinlama Yontemi

1150°C’de firinlanan deney tabletlerinin Sekil 3.1.°de firin grafigi goriilmektedir.
Tabletler bu sicaklikta 3 saat bekletilerek yavas sogutulmustur. Bekletmedeki amag, biinye
reaksiyonlarinin gelisimi ve olusmast beklenen bazi yiiksek sicaklik minerallerinin
gelismesini saglamaktir.
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Sekil 3.1. Deney tabletlerinin firin grafigi.
3.3. Pisme Kiiciilmeleri, Su Emme ve Sertlik Degerleri

1150°C sicaklikta firmlanan %40 Kil, %35 Kaolen ve %25 Dolomit igeren A kodlu
deney tableti ve %40 Kil, %15 Kaolen ve %45 Dolomit i¢ceren B kodlu deney tabletinin %
su emme, % pisme kiigiilme ve vickers sertlik degerleri Tablo 3.2.”deki gibidir.

Deney tabletlerinin bilesimlerinde dolomit, kaolen ve killerin artan veya azalan
miktarlar1 % su emme, % pigme kii¢lilme ve vickers sertlik degerlerinin degismesine neden
olmustur.

Tablo 3.2. Deney Tabletlerinin % Su Emme, % Pisme Kiiciilme ve Sertlik Degerleri.

% SU EMME % PISME KUCULMESI VICKERS

(1150°C) (1150°C) SERTLIK DEGERLERI (Kg/mm?)
A 12,95 A 5 A 943
B 13,95 B 13,89 B 658
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Biinyede dolomit oranlarinin artmasi ile %su emme degerleri artmis, % pisme
kiiciilme degerleri azalmus; kil ve kaolen oranindaki artis ile de %su emme degerleri miktari
azalmig, pisme kiigiilme degerleri de artmigtir.

3.4. X-Ismlar1 Kirinnmi (XRD)

%40 Kil, %35 Kaolen, %25 Dolomit iceren A kodlu tabletin, 1150°C’de firinlanmasi
ve bu sicaklikta 3 saat bekletilmesi sonucu yapilan X-isinlart analizlerinde ,-tridimit,

kuvars (Si0O,), forsterit yiiksek sicaklik minerali (Mg,SiO;) ve bozunmus dolomit
saptanmustir (Sekil 3.2).
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Sekil 3.2. A kodlu deney tabletinin x-1ginlar1 analizi.

Ornekte baskin mineral iyi kristalli kuvars minerali olup, bunu daha diisiik kristalli
[B,-tridimit ve forsterit mineralleri izler.

%40 Kil, %15 Kaolen, %45 Dolomit igeren B kodlu tabletin, 1150°C’de firmnlanmasi
ve bu sicaklikta 3 saat bekletilmesi sonucu yapilan X-iginlar1 analizlerinde [,-tridimit,
kuvars (Si0,) ve forsterit saptanmustir (Sekil 3.3).
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Sekil 3.3. B kodlu deney tabletinin x-1ginlar1 analizi.
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Ornekte iyi kristalli kuvars baskin mineraldir. Bunu daha az kristalize olmus B,-
tridimit ve forsterit yiiksek sicaklik minerali izlemektedir.

3.5. Mikroyapi incelemeleri

3.5.1. A Kodlu Deney Tabletinde SEM

%40 Kil, %35 Kaolen ve %25 Dolomit igerigine sahip 1150°C’de 3 saat bekletilerek
firmlanmis A kodlu deney tabletinde yapilan taramali elektron mikroskop (SEM)
caligmalarinda asagida goriilen resimler elde edilmis ve sonuglar degerlendirilmistir.

Bu ornekte sicakligin etkisi ile camlagma orani artmis, gozenek etrafinda ve iclerinde
gerilim kiitanlar1 olusmus, yapida lokal vitrifikasyonlar gerceklesmistir (Sekil 3.4).
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Sekil 3.4. A kodlu deney tabletinde gézenek i¢i gerilim kiitanlar1 (1060X)
ve homojen dagilmis gozenekler(1100X).
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Sekil 3.5. A kodlu deney tabletinde EDX analizi (1060X).

Tablo 3.3. A Kodlu Deney Tabletinde EDX ile Kimyasal Analiz (1060X).

OKSIT % BILESIM
Sio, 61.46
ALO; 24.44
Na,0 2.02
MgO 0.56
K,0 1.97
CaO 0.45
TiO, 3.37
Fe,0s 5.74

Bu 6rnekte gozeneklilik homojen dagilim gostermis, pargacik ve gozeneklilik
iyi boylanmistir. Mikro gdzenekliligin iyi gelismesi, 6rnegin yiizey sertligi degerinin
artmasina neden olmustur.
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Sekil 3.6. A kodlu deney tabletinde

dolomit pa
minerali (2100X).

Sicakliga baghi olarak dolomit pargaciklarinin yiizeylerinde camlagma ve
vitrifikasyon diizeyinin arttig1 saptanmis ve mikroyapida forsterit minerallerine rastlanmigtir
(Sekil 3.6).

Seramik triinlerde kuvars ve dolomit gibi 6zsliz hammaddelerin pargacik bigimleri
ve boyutlar1 kirma ve 6giitme islemlerinden sonra incelendiginde, bu 6zelliklerin {iriinlerin
mekanik dayanimlarinin ve gozeneklilik boyut ve dagilimlarinin anlasilmas: bakimindan
oldukc¢a 6nemli oldugu saptanmistir.

3.5.2. B Kodlu Deney Tabletinde SEM

%40 Kil, %15 Kaolen ve %45 Dolomit igerigine sahip 1150°C’de 3 saat bekletilerek
Firinlanmis B kodlu deney tabletinde yapilan taramali elektron mikroskop g¢alismalarinda
elde edilen bulgular degerlendirilmistir.
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Sekil 3.7. B kodlu deney tabletinde camlagma(1000X) ve dolomit etrafindaki gerilim/kil
kiitanlar1 (500X).
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Dolomit diizeyi Sekil 3.8’de de goriildiigii gibi yiliksek degerdedir. Karigimdaki
dolomit igerigi killer gibi gerilim kiitanlarina neden olmustur. Sicakligin etkisiyle dolomitin
yapisindaki karbondioksiti (CO,) ve suyunu kaybetmesiyle biiyiik olasilikla killerle arasinda
gerilim kiitanlar1 olugsmustur. Buna karsin yer yer dolomitte kiitanlar ile birlikte teksel yap1
saptanmugstir.

Sekil 3.8. B kodlu deney tabletinde dolomit kirintilar1 ve dolomit etrafindaki kil kiitanlari

(1200X).
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Sekil 3.9. B kodlu deney tabletinde EDX (1200X).
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Tablo 3.4. B Kodlu Deney Tabletinde EDX ile Kimyasal Analiz (1200X).

OKSIT % BILESEN
Si0, 84.52
AlLOs 9.74
K,O 2.73
Na,O 1.78
CaO 1.24

4. Sonuglar

Bu calismada kil, kaolen ve dolomit hammaddelerinin farkli oranlardaki
karigimlar1 1150°C’de firinlanarak, elde edilen seramik iiriinlerin mikroyap1 ve yiizey
sertligi Ozellikleri incelenmis ve c¢aligmanin sonucunda asagidaki saptamalar
yapilmustir:

Calismada dolomit diizeyi yiiksek olan deney tabletinin en fazla su emme (%13,87)
ve en az pisme kii¢lilme (%3,89) degerlerine sahip oldugu saptanmistir. Kil ve kaolen
diizeyi yiiksek olan deney tabletinin yiizey sertliginin yiiksek (943kg/mm®) degerlerde
oldugu saptanmustir.

MgO ve SiO,’nin uygun sicaklikta ve siirede Mg,SiO, seklinde kristallenerek
forsterit yiiksek sicaklik mineralini olusturdugu saptanmustir.

1150°C’de 3 saat bekletme nedeniyle bolgesel kil agregasyonunun da etkisiyle kil
kiitanlar1 olugmus, bu kiitanlarin 3 saat sonunda iist diizeyde vitrifiye olmasi sonucunda
orneklerin  sertlik kazandigi saptanmustir. Anadokuda bolgesel vitrifikasyonlar
gergeklesmistir.

Orneklerin son sicaklikta bekletilme siirelerinin arttirilmasi ve soguma siirelerinin
daha uzun tutulmasi ile, kristal kafesteki aglar daha diizenli olusacak, yapida olusacak kiigiik
boyutlu minerallerin gelistirilerek daha da biiyiiyebilecegi, kontrollii kristaller
olusturulabilecegi diisliniilmektedir.
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