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In this study, a nano-sized hydraulic injection material produced by calcination of an argillaceous limestone
containing 70% calcium carbonate was characterized. The experiments showed that the obtained injection
material can be used in the injection process for the consolidation of historic buildings.

Table A. Phase analyzes obtained using XRD spectra of the samples produced with different calcination
temperatures and cooling rates.

Weight Percent
Mineral Chemical 950°C  950°C  1100°C 1100°C
Name Composition Slow Rapid  Slow Rapid

Cooling Cooling Cooling Cooling
Lime CaO 15 38 10 16
Portlandite Ca(OH)2 6 - 7 8
Gehlenite 2Ca0.AL0;3.Si02 9 - 6 4
Grossular 3Ca0.AL03.3S102 23 - 7 -
Andradite 3Ca0.Fe20;:.38102 4 - - -
Dicalcium Silicate Dihydrate2Ca0.Si02.2H20 31 - - -
Larnite 2Ca0.Si0: - - 70 49
Vesuvianite Caio(Mg, Fe)2Als (SiO4)s(Si207)2(OH)4- 58 - -
Amorphous Content (%) 14 22 23 18

Purpose: The aim of this study is to produce a nano-sized hydraulic injection material for the consolidation of historic
buildings from natural hydraulic lime obtained by calcination of an argillaceous limestone.

Theory and Methods:

Natural hydraulic lime samples were produced by calcining the raw material at 950°C and 1100°C. The mineral and
chemical composition, cementation and hydraulic index values of the calcined samples were determined by XRD
and XRF analyses. The sample calcined at 1100°C was found suitable for injection material production and subjected
to mechanical grinding. For comparison, the cementation and hydraulic index values of the sample and of a
commercial injection material commonly used were calculated by means of XRF analysis, and their grain sizes were
determined by DLS analysis. Various grouts were produced using different water/binder and chemical admixture
ratios in order to investigate the availability of the sample in the injection process. Fluidity, volume stability and
penetration properties of the produced grouts were evaluated by Marsh Funnel, Flow Cone, bleeding, and sand
column tests. In addition, bending and compression tests were performed on the 28" and 90" days to compare the
mechanical properties of the hardened grouts.

Results:

The comparison between the ground sample and the commercial product revealed that the grain size of the ground
sample is smaller than that of the commercial product and is in the nanometer range, and cementation and hydraulic
index values of the sample are higher than that of the commercial product. The obtained injection material provides
the limit requirements of Marsh Funnel, Flow Cone, bleeding, and sand column tests when water/binder ratio, super
plasticizer amount and mixing procedure determined by preliminary tests are used. Moreover, flexural and
compressive strength of the new injection material at 90 days were higher than that of the commercial product.

Conclusion:

Argillaceous limestone sample calcined at 1100°C and cooled slowly showed appropriate hydraulic properties for
injection material production. After grinding the sample, the measurements revealed that it has a more homogeneous
and smaller grain size (416 nm mean) distribution, and higher hydraulic properties than the commercial injection
material commonly used in restoration works. Grouts produced with the ground sample provides the limit values
required for fluidity, volume stability and penetration. In conclusion, a hydraulic injection material with nanoscale
grains has been produced which can be an alternative to existing commercial materials for the consolidation of
historic buildings.
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ONECIKANLAR
e  Gereken hidrolik 6zelliklerin ve mineral igeriginin elde edilmesi i¢in kalsinasyon kosullarinin belirlenmesi
e  Kalsinasyon dncesinde ve sonrasinda dgiitme
o Istenen akigkanlik, hacim sabitligi ve penetrasyon zelliklerini elde etmek i¢in uygun karistirma prosediiriiniin belirlenmesi

Makale Bilgileri OZET

Aragtirma Makalesi Bu ¢alisma kapsaminda oncelikle %70 oraninda kalsiyum karbonat igeren killi kiregtagmnin 950°C ve 1100°C

Gelis: 08.10.2018 sicakliklarda kalsinasyonu ile dogal hidrolik kireg iiretilmistir. Uretilen numunelerin mineralojik ve kimyasal

Kabul: 01.02.2020 bilesimleri ile baglayicilik ve hidrolik indeks degerlerinin XRD ve XRF analizleriyle belirlenmesi neticesinde
1100°C sicaklikta kalsine edilen numunenin enjeksiyon malzemesi iiretimi i¢in uygun oldugu kanisina varilmistir.

DOI: Mekanik 6giitmeye tabi tutulan bu numune ve yaygin olarak kullanilan bir ticari enjeksiyon malzemesinin DLS

analizi vasitasi ile belirlenen tane boyutlari ile baglayicilik ve hidrolik indeks degerleri karsilastirilmistir. Boylece
ogiitiilen numunenin tane boyutunun ticari irinden daha kiiclik ve nanometre mertebesinde oldugu, baglayicilik
ve hidrolik indeks degerlerinin ise ticari tiriine gore daha yiiksek oldugu belirlenmistir. Ogiitilen numuneye farkli

10.17341/gazimmfd.468457

Ana}htar.Kell.mel_er. oranlarda su ve kimyasal katki ilave edilerek serbetler iiretilmis; serbetlerin akigkanlik, hacim sabitligi ve
Dogal hidrolik kireg, penetrasyon 6zellikleri Marsh Hunisi, Akis Konisi, terleme ve kum kolonu testleriyle degerlendirilmistir. Ayrica,
enje'ks1y0n malzemesi, sertlesmis haldeki serbetlerin 28. ve 90. glinlerdeki egilme ve basing dayanimi belirlenmistir. Boylelikle elde edilen
kalsinasyon, enjeksiyon malzemesinin; belirlenen su/baglayict orami, kimyasal katki miktar1 ve karistirma prosediirii
killi kiregtas, kullanildiginda Marsh Hunisi, Akis Konisi, terleme ve kum kolonu testlerindeki sinir sartlar1 sagladigi, 90. giinde
nano kireg olciilen egilme ve basing dayanimmin ticari iriine kiyasla daha yiiksek oldugu, dolayisiyla tarihi binalarin

saglamlastirilmasi i¢in kullanilan mevcut ticari tiriinlere alternatif olabilecegi anlagiimistir.

Characterization of the grout produced from argillaceous limestone for the consolidation
of historic buildings

HIGHLIGHTS
e  Determination of calcination conditions to achieve required hydraulic properties and mineral composition
e  Grinding before and after calcination
e Determination of proper grout mixing procedure to achieve desired fluidity, volume stability and penetration characteristics

Article Info ABSTRACT

Research Article In this study, firstly, natural hydraulic lime was produced by calcining an argillaceous limestone containing 70%

Received: 08.10.2018 calcium carbonate at 950°C and 1100°C. The sample calcined at 1100°C was subjected to mechanical grinding

Accepted: 01.02.2020 since it was found suitable for injection grout production according to its mineralogical and chemical composition
and its cementation and hydraulic index values obtained by XRD and XRF analyses. Grain sizes of the ground

DOI: sample and a common commercial grout material were determined by DLS analysis. The comparison following

XRF and DLS analyses revealed that the ground sample has smaller grains in the nanometer range and higher
cementation and hydraulic index values than the commercial product. Various grouts were prepared with the
addition of water and chemical admixture to the ground sample in different ratios. Fluidity, volume stability and
penetration properties of the grouts were evaluated according to Marsh Funnel, Flow Cone, bleeding, and sand
column tests, respectively. The limit requirements of these tests were achieved with the selected water to binder

10.17341/gazimmfd.468457

Keywords:
Natural hydraulic lime,

Injection grout, ratio, chemical admixture amount and mixing procedure. Moreover, bending and compression tests were performed
calcination, on the hardened grouts on the 28" and 90™ days. The grout prepared with selected proportions and mixing procedure
argillaceous limestone, showed higher flexural and compressive strength on the 90th day than the commercial one. Based on these results,
nano lime it has been concluded that the new grout can be an alternative to existing commercial products used for the

consolidation of historic buildings.
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1. GIRIS (INTRODUCTION)

Hasarli tarihi yapilarda gergeklestirilen restorasyon
caligmalarinda onarim ve saglamlagtirma amacgli kullanilan
enjeksiyon malzemelerinin fiziksel, kimyasal, mekanik ve
mineralojik 6zellikleri bakimindan 6zgiin malzemeye uyum
gostermesi, yan etkiler olusturmamasi ve makul bir biiziilme
orani ile kisa siirede sertlesmesi gerekir. Bu gereksinimleri
saglamak i¢in hidrolik 6zelligi olan kire¢ esasli malzemeler
tercih edilmektedir. Enjekte edilebilirlik, bu tiir enjeksiyon
malzemelerinin tasariminda dikkat edilmesi gereken ¢ok
o6nemli bir Ozelliktir. Enjeksiyon isleminin basarisinda
onemli etkisi olan bu oOzellik, malzemenin iiretiminde
kullanilan baglayici ve agregalarin inceligine, su/baglayici
oranina ve katkilara bagli olarak degismektedir [1, 2].
Enjeksiyon malzemesinin tasarimi  yapilirken dikkat
edilmesi gereken hususlardan bir digeri ise onarilacak olan
catlagin genigligidir. Tasarimi yapilacak olan enjeksiyon
malzemesinin bilesenlerinin tane boyutlar1 ¢atlak genisligine
gore secilmelidir. Catlak genisliginin 0,1-0,2 mm altinda
oldugu durumlarda ¢ok ince malzemelerin kullanilmasi
gerekir [2, 3].

Kireg¢ esasli enjeksiyon malzemesinin tasariminda hidrolik
Ozellik kazandiran bilesenler olarak hidrolik kireg, hava
kireci (kalsiyum hidroksit ve kalsiyum oksit) ile puzolan ya
da bunlarin belli oranda karigimlar: kullanilmaktadir. Iiginde
bir miktar hava kireci de i¢eren dogal hidrolik kireg ise tarihi
binalarin restorasyonunda genis kullanim yeri bulan bir
baglayict olup, 6zgilin malzemeye uyumlu ve yan etki teskil
etmeyen hidrolik 6zellikte enjeksiyon malzemesi iiretimi
icin de elverislidir.

20. ylizyilin baglarina kadar tarihi yap1 harglarinda yaygin
olarak kullanilan baglayicilardan biri olan dogal hidrolik
kireg tek bir kayacin kalsinasyonu ile elde edilmektedir. Bu
amagcla killi kiregtas1, marn gibi kalsiyum karbonat (CaCOs)
ve kili bir arada barindiran ham maddelerin kalsinasyonu
tercih edilmektedir. Bu kireglere hidrolik 6zelligi, kilden
gelen silisyum dioksit (SiO,) basta olmak iizere aliiminyum
oksit (Al,O3;) ve demir oksidin (Fe;O3;) ham madde
icerisindeki kalsiyum ile olusturdugu kalsiyum silikat ve
kalsiyum aliiminat fazlar1 kazandirmaktadir. Dogal hidrolik
kiregte olmasi beklenen hidrolik 6zellikteki ana bilesen ise
dikalsiyum silikat (C,S) olup bunun yaninda daha az
miktarda trikalsiyum silikat (Cs;S) da iiretim sathasinda
ortaya cikabilmektedir [4]. Ham maddenin 1s1 etkisi ile
bozunmastyla hidrolik 6zellikteki bu yeni fazlarin
olusturulmasi1 amaciyla uygulanan kalsinasyon islemi
endotermik bir reaksiyondur [5]. Killi kirectaginin
kalsinasyonu, temel olarak denklem (R1)’de verilen
kalsiyum karbonatin kalsinasyonu ekseninde gerceklesir.

CaCO; - Ca0 + CO, AH = 182,1Kk].mol™? (R1)
Killi kirectagi igerisindeki silisyum dioksit ve kil

minerallerinin  varligr kalsiyum karbonatin bozunma
reaksiyonu iizerinde etkilidir ve kosullar uygun oldugunda

800°C’nin altinda dikalsiyum silikat, 850°C’den itibaren
trikalsiyum aliminat (C3;A) olusabilir [6]. Keza yiiksek
oranda amorf silis igeren baska kirectaglarinda da bu fazlar
olusabilmektedir. Ornegin Béke ve arkadaslari [7], diyatome
iceren kiregtasinin 850°C’de 12 saat kalsinasyonu ile
baglayicilik indeksi (cementation index) 1,2, hidrolik indeksi
(hydraulic index) 0,5 olan hidrolik kire¢ iiretmeyi
basarmuslardir.

Baglayicilik ve hidrolik indeksleri, kirecin igerisindeki
bilesiklerin tayin edilmesi yolu ile hidrolik &zelliginin
degerlendirilmesi amaciyla Boynton [8] tarafindan
gelistirilen bagintilardir. Baglayicilik indeksi, kalsine
edilecek ham maddeden {iretilecek kirecin hidrolik
ozelliginin tahmin edilmesi i¢in de kullanilmaktadir. Ham
maddeye ait oksit degerlerinin Es. 1°de yerine koyulmasi ile
baglayicilik indeksi hesaplanabildigi gibi, kalsinasyon
sonucu elde edilen kirecin oksit degerleri kullanilarak
baglayicilik indeksi ve Es. 2’ye gore hidrolik indeksi
hesaplanabilir. Kirecin baglayicilik indeksine ve hidrolik
indekse gore siiflar1 Tablo 1°de verilmistir.

Baglayicilik Indeksi =
[(2,8 X %Si0,) + (1,1 X %Al,05) +
(0,7 X %Fe,05)]/(%Ca0 + 1,4 X %Mg0) (1)

Hidrolik indeks =
(%Si0, + %AL,0; + %Fe,05)/(%Ca0 + %Mg0) (2

Tablo 1. Kirecin baglayicilik indeksine ve hidrolik indekse

gore siniflanmasi [8] (Classification of lime according to cementation
index and hydraulic index [8])

. Baglayicilik Hidrolik
Kire¢ Tanimi Indeksi Indeks
Zay1f hidrolik 0,3-0,5 0,1-0,2
Orta derecede
hidrolik 0,5-0,7 0,2-0,4
Kuvvetli hidrolik 0,7-1,1 > (0,4

Tiitkiye’'nin =~ 10 farkli  bolgesinden temin edilen
kiregtaglarinin kalsinasyon kinetiginin incelendigi Ar ve
Dogu’nun ¢alismasinda [9], farkli oranlarda kalsiyum oksit
(CaO) ve silisyum dioksit (SiO) icerigine sahip olan
kiregtagi numunelerinin neredeyse tiimiinde kalsinasyon
reaksiyonunun 620°C civarinda baglayip yaklasik 820°C’de
tamamlandigi, ancak numune miktar1 fazlalastikca
reaksiyonun tamamlanmasi i¢in gereken sicakligin daha da
arttignt  (870°C) sonucuna ulagilmistir. Calismanin ug
orneklerini Dikmen (%52,8 CaO + %1,7 SiO,, kizdirma
kayb1: %43,3, baglayicilik indeksi: 0,09) ve Koserelik (%44
CaO + %19,3 SiO», kizdirma kaybi: %34,2, baglayicilik
indeksi: 1,21) yoresinden temin edilen Kkiregtaslari
olusturmaktadir [9].

Valek ve arkadaslart ise gergeklestirdikleri ¢alismada [4],
agirlikca %40 oraninda dikalsiyum silikat iceren dogal
hidrolik kireg tiretimi igin, kalker oran1 %85 ve baglayicilik
indeksi 0,5 olan marnin optimum kalsinasyon sicakligini
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1000-1100°C olarak belirlemislerdir. Yine ayni ¢aligmada,
diisiik kalsinasyon sicakliklarinda amorf faz olusumunun
artt181, yiiksek sicakliklarda ise azaldig1 ve kuvvetli hidrolik
Ozellikte kire¢ iretiminin mimkiin oldugu ortaya
koyulmustur. Ote yandan, kalsinasyon sicakligmimn tane
boyutuna etkisinin incelendigi Zhu ve arkadaslarinin
caligmasinda [10], nano kalsiyum karbonat 4 saat siire ile
750°C’de kalsine edildiginde iiretilen kirecin tane boyutunun
kalsiyum karbonata gore %64 arttig1, yine 4 saat siire ile
900°C’de kalsinasyon yapildiginda bu oranin %105 oldugu
gbzlemlenmistir.

Bu ¢alisma kapsaminda, %70 oraninda kalsiyum karbonat
iceren killi kiregtaginin kalsinasyonu ile elde edilen dogal
hidrolik kire¢ten nano boyutta enjeksiyon malzemesi iiretimi
amaglanmistir. Daha 6nce gergeklestirilen ¢aligmalar dikkate
alindiginda, kuvvetli hidrolik 6zellik gosteren bir enjeksiyon
malzemesi iretimi i¢in 900°C’nin iizerinde sicakliklarda
kalsinasyonun gerektigi ongoriilmiistiir. Bununla birlikte,
yiiksek sicakliklarda kalsinasyonun nihai {riin olan
enjeksiyon malzemesinin enjekte edilebilirligini olumsuz
etkileyebilecek sekilde tane boyutunda artiga neden olacagi
diistiniilmiistir. Bu nedenle deneysel ¢alismalar sirasinda
tane boyutunu kii¢iiltmek adina mekanik dgiitme yapilmustir.
Elde edilen malzemenin enjekte edilebilirligini aragtirmak
icin akigkanlik, hacim sabitligi ve penetrasyon ozellikleri
incelenmis, ayrica malzemenin sertlesmesi sonrasinda
egilme ve basing dayanimi belirlenmistir.

2. DENEYSEL METOT (EXPERIMENTAL METHOD)
2.1. Ham Madde (Raw Material)
Dogal hidrolik kire¢ iiretiminde kullanilan ve Bartin

bolgesinden temin edilen killi kiregtasi numunesi (Sekil 1)
yaklasik %70 kalsiyum karbonat igermektedir. Mekanik

F—‘ 2

I s b PRI

olarak 400 pm altina bilyali degirmende &giitiilen
malzemenin kimyasal bilesimi XRF (X-Isin1 Floresans
Spektrometresi) analizi ile belirlenmistir. Ayrica, killi
kiregtast numunesinin 1s1l davranisi, TA Instruments marka
SDT Q600 model DSC/TGA (Diferansiyel Taramali
Kalorimetre/Termogravimetrik Analiz) cihazinda, 6 mg
numune ile 25-1000°C sicaklik araliginda, 10°C/dakika
1sitma hizi ile gergeklestirilen termogravimetrik analiz ile
incelenmistir.

2.2. Hidrolik Kire¢ Uretimi I¢in Kalsinasyon Kosullarinin
Belirlenmesi ve Ticari Uriin ile Karstlastirma

(Determination of Calcination Conditions for Hydraulic Lime Production
and Comparison with Commercial Product)

Ham maddenin kalsinasyon sicakligi, siiresi ve kalsinasyon
sonrast sogutma hiz iiretilecek hidrolik kirecin baglayicilik
ozelligi lizerinde belirleyicidir. Bu ¢aligmada, kalsinasyon
sicakliginin ve sogutma kosullarinin degisken parametreler
olarak ele alindigi 4 farkli kosulda kalsinasyon islemi
gerceklestirilmistir  (Tablo 2). Deneylerde kullanilacak
kalsinasyon  sicakliklari, literatiirdeki  caligmalardan
hareketle [4, 7, 9], firin igerisinde karbonatli bilesiklerin
bozunmasma ve hidrolik o6zellik saglayan bilesiklerin
olusmasina olanak saglamak {izere 950°C ve 1100°C olarak
belirlenmistir. Kalsinasyon siiresini belirlemek i¢in ise 6n
deneyler yapilarak numuneler farkli  sicakliklarda
firmlannustir.  On  deneyler kapsaminda  750°C’nin
iizerindeki sicakliklarda 2, 3 ve 4 saat siireyle yapilan
kalsinasyon sonucunda meydana gelen agirlik kayiplari
birbirine yakin oldugundan, enerji maliyetini diisiik tutmak
icin 2 saat kalsinasyon siiresine karar verilmistir. 950°C ve
1100°C’de 2 saat kalsine edilen numuneler iki gruba
ayrilmistir. {1k gruptaki numuneler kalsinasyon siiresi
sonunda firin igerisinde dengeli sogumaya birakilmis ve bu
soguma rejimi “yavas sogutma” olarak adlandirilmistir.

Sekil 1. Ham maddenin (a) temin edildigi ocak (b) dgiitiilmeden 6nceki hali (c) 6giitiilmiis hali
((a) The stone quarry from which the raw material is supplied (b) unground raw material (c) ground raw material)

Tablo 2. Kalsinasyon kosullarinin belirlenmesine yonelik deneysel veriler
(Experimental data to determine calcination conditions)

Kosul Kalsinasyon Sicakligi ~ Kalsinasyon Siiresi Sogutma
Numarast (°O) (saat) Hiz1*

1 950 Yavag

2 950 Hizli

3 1100 Yavas

4 1100 Hizl

*Yavas sogutma, firin icerisinde dengeli sogumayi, hizli sogutma ise kalsinasyon siiresi sonunda
numunenin firin digina alinarak oda kosullarinda sogutulmasini ifade etmektedir.
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Ikinci gruptaki numuneler ise kalsinasyon siiresi sonunda
firindan ¢ikarilarak oda sicakliginda sogutulmus ve bu rejim
“hizli sogutma” olarak adlandirilmistir. Bu deneylere ait
numaralandirma sistemi Tablo 2’de verilmistir.

Kalsinasyon iglemi endiistriyel tip elektirikli firinda
gerceklestirilmis olup, 1sitma hizi her deney i¢in 10°C/dakika
olacak sekilde sabit tutulmustur. Kalsinasyon islemi, bilyali
degirmen ile 400 pm altina 6giitiilmiis numunenin 40x58 cm
ebatlarindaki tepsiye, birim alana 0,43 g/cm? égiitiilmiis killi
kiregtas1 gelecek sekilde, miimkiin oldugunca {iniform
bigimde serilmesi ile gergeklestirilmistir.

Calismada karsilastirma amagli kullanilan ticari tiriin, ulusal
ve kiiresel dlgekte restorasyon santiyelerinde tercih edilen
dirlinler arasindan, ireticileri tarafindan beyan edilen tane
boyutlar1 dikkate alinarak segilmistir. Dogal hidrolik kireg
esaslt ya da puzolanik kire¢ esasli enjeksiyon harci olarak
adlandirilan bu tiriinlerin beyan edilen tane boyutu 0,1 ila 30
pum araligindadir. Segilen iiriin bunlar arasinda en ince taneli
olandir.

Kalsine edilen numunelerin ve segilen ticari lirliniin kimyasal
bilesimi ThermoFisher Scientific markasinin ARL 9900
modeli XRF cihazi ile, kalsine edilen numunelerin kristal
yapisi ise PANalytical markasinin X’Pert Pro modeli XRD
(X-Isin1 Difraktometresi) cihazi ile tayin edilmistir.

2.3. Hidrolik Kirecin Tane Boyutunun Kiigiiltiilmesi ve

Ticari Uriin ile Karsilastirma
(Grain Size Reduction of Hydraulic Lime and Comparison with
Commercial Product)

Kalsinasyon islemi sonucunda elde edilen numuneler bilyali
degirmende nihai  6gltmeye tabi  tutulmuslardir.
Numunelerin ve ticari iiriiniin kuru haldeki boyut analizi TS
EN 459-1’¢ [11] uygun bigimde elek analizi ile, nanometre
mertebesindeki boyut analizi ise Microtrac markasinin
NANO-flex modeli DLS (Dinamik Isik Sag¢ilimi) cihazi ile
tayin edilmistir.

2.4. Enjeksiyon Malzemesinin Hazirlanmasi
(Preparation of the Grout)

Literatiirde enjeksiyon serbetlerinin iiretim asamasi igin
standart bir ydontem bulunmamaktadir. Nano boyutlu hidrolik
kireci su ile karistirma yontemini belirleyebilmek igin
oncelikle enjekte edilebilirligi etkileyen parametreler olan
karigtirma hiz1 ve siiresi belirlenmistir. Bunun igin ilk olarak
800 rpm’de mekanik karistirma yapilmistir. Fakat bu yontem
ile hazirlanan  enjeksiyon malzemesinde tanelerin
topaklanma egilimi gosterdigi ve homojen bir karigim elde
edilemedigi goriilmiistir. Bu durumu engellemek igin,
literatiirde yapilan ¢alismalar esas alinarak [2, 12], ultrasonik
homojenizatdr ve mekanik karistirict ile farkli oranlarda
stiper akiskanlastiric1 kimyasal katki ve farkli su/baglayici
oranlari ile tiretimler gergeklestirilmistir.

2.5. Enjeksiyon Malzemesine Uygulanan Testler
(The Tests Applied to the Grout)

2.5.1. Akiskanlik (Fluidity)

Enjeksiyon malzemelerinin en 6nemli 6zelliklerinden biri
olan akigkanlik TS EN 445°te [13] belirtilen Akig Konisi ve
ASTM D6910’a [14] gore uygulanan Marsh Hunisi testleri
ile belirlenmistir (Sekil 2a). Akis Konisi ile yapilan testte
1000 mL, Marsh Hunisi ile yapilan testte ise 500 mL
enjeksiyon malzemesinin iiretimden hemen sonra kaplardan
akig siireleri ol¢iilmiistir.

2.5.2. Hacim sabitligi (Volume stability)

Taze  haldeki  enjeksiyon  malzemelerinin  temel
ozelliklerinden bir digeri olan hacim sabitligi, TS EN 445
[13] ile ASTM C940’a [15] gore yapilan terleme testi ile
incelenmistir (Sekil 2b). Uretim tamamlandiktan hemen
sonra 1000 mL’lik kap icerisine doldurulan yaklagik 800 mL
serbetin ilk yiiksekligi (ho) kaydedilmistir ve buharlagsmay1
engellemek igin kap yiizeyi stre¢ film ile kapatilmstir. 24.
saatin sonunda terleme suyunun yiiksekligi (hy) 6l¢iilmiistiir.

} -

Sekil 2. Akigkanlik, hacim sabitligi ve penetrasyon 6zelliklerini belirlemeye yonelik testler (a) Akis Konisi testi (solda) ve

Marsh Hunisi testi (sagda) (b) terleme testi (c) kum kolonu testi (Tests for determining fluidity, volume stability and penetration
properties (a) Flow Cone test (left) and Marsh Funnel test (right) (b) bleeding test (¢) sand column test)
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Enjeksiyon malzemesinin 24. saat sonundaki terleme
degerleri (3) numarali esitligin yardimiyla hesaplanmusgtir.

Terleme (%) = = x 100 3)
0

2.5.3. Penetrasyon (Penetration)

Enjeksiyon malzemesinin penetrasyon ozelligi BS EN
1771°e [16] gore yapilan kum kolonu testi ile belirlenmistir.
(Sekil 2c). Deney setinde yer alan plastik seffaf tiip
igerisinde 1,25-2,5 mm boyutlarinda silis esasli dere kumu
kullanmilmistir. Bu boyutlardaki kum ile 0,2-0,4 mm
capindaki bosluklar modellenmistir [2]. Penetrasyon
ozelligi, enjeksiyon malzemesinin sabit basing altinda tiipiin
altindan st yiiziine ¢ikma siiresinin Olglilmesi ile
degerlendirilmigtir.

2.5.4. Sertlesmis haldeki enjeksiyon malzemesinin mekanik
ozellikleri (Mechanical properties of the hardened grout)

Enjeksiyon  malzemelerinin  mekanik  &zelliklerinin
incelenmesi i¢in TS EN 1015-11’¢ [17] gore 28. ve 90.
giinlerdeki basing ve egilme dayanimlari belirlenmisgtir.
Enjeksiyon malzemelerinin kiir kosullar1 i¢in 6zel bir
standart olmadigindan, kireg esasli har¢lar i¢in TS EN 1015-
11°de belirtilen kiir kosullar1 esas alinmistir. Numuneler
tiretimden sonraki ilk 7 gin %95 + 5 bagil nemde
tutulmustur. Bu siirenin ilk 5 giinii kalip igerisinde, son iki
giinii kaliptan ¢ikarilmis sekilde kiir edilen numuneler 7.
giinlin sonundan deney giiniine kadar %65 + 5 bagil nemde
muhafaza edilmigtir. Kiir siiresi boyunca sicaklik 20 +
2°C’de tutulmustur. Egilme testi 40x40x160 mm
boyutlarindaki prizmatik numunelerde 100 kN kapasiteli
Instron marka deformasyon kontrollii yiikleme cihazinda
gerceklestirilmistir (Sekil 3a). Yapilan 6n testler sonucunda
yikleme hizi, standartta belirtilen yiikleme hizi araligina
uygun bir sekilde 0,3 mm/dakika olarak se¢ilmistir. Egilme
testi sonucunda ikiye ayrilan parcalarin alt ve {iizerine
yerlestirilen 40x40 mm Olgiilerindeki ¢elik plakalar
kullanilarak ayni cihazda basing testi gerceklestirilmigtir
(Sekil 3b). Standarda uygun olarak, 0,7 mm/dakika yiikleme
hizi ile yiikleme neticesinde numune kirildiktan sonra
belirlenen maksimum yiikiin, yiikk uygulanan alana
boliinmesiyle her bir numunenin basing dayanimi
belirlenmistir.

Sekil 3. Mekanik 6zelliklerin belirlenmesine yonelik testler
(a) egilme testi (b) basing testi

(Tests for determining mechanical properties (a) bending test (b)
compression test)
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3. SONUCLAR VE TARTISMALAR
(RESULTS AND DISCUSSIONS)

3.1. Ham Madde (Raw Material)

Deneysel c¢aligmalarin nihai amacini hidrolik  6zellik
gosteren kireg esaslt bir enjeksiyon malzemesinin iiretimi
olusturmaktadir. Bu amag¢ dogrultusunda ilk olarak deneysel
caligmalarda kullanilan killi kiregtast ham maddesinin
kimyasal bilesimi XRF analizi ile belirlenmistir (Tablo 3).
Agirlikga yaklasik %70 CaCOs icerigindeki killi kirectagt
numunesinin baglayicilik indeksi ise Es. 1’e gore 1,28 olarak
bulunmustur. Tablo 1°de yer alan karsilasgtirmadan da
goriilebilecegi lizere, deneysel c¢aligmalar sirasinda
kullanilan killi kiregtast numunesi baglayicilik indeksi
bakimindan kuvvetli hidrolik 6zellik gdsteren kireg
iretimine uygun goriilmektedir [4, 8]. Numunenin 1s1l
davranigini gosteren termogravimetrik analiz grafigi ise
Sekil 4’te yer almaktadir.

Tablo 3. Killi kire¢tas1 numunesinin XRF analizi
sonuglarina gore oksit cinsinden kimyasal bilesimi ve
kizdirma kaybi

(Chemical composition of argillaceous limestone in terms of oxides
according to XRF analysis, and its loss on ignition)

Bilesen Agirlik¢a Oran (%)
CaO 40,66
SiO, 16,97
MgO 0,85
AlLOs 4,24
Fe203 1,76
Diger Oksitler 2,14
Kizdirma Kaybi 33,38
00 -2
____________ = = Ak
_——— —_— M
95+
o
904 =
1)
:g;u 80 un
R 75 [ g
)
70+ et
-6
85+
B0 T T T T T T T T -8
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Sicaklik (°C)

Sekil 4. Killi kirectagi numunesinin DSC/TGA grafigi
(DSC/TGA graph of argillaceous limestone sample)

3.2. Kalsinasyon Sicakliginin ve Sogutma Kosulunun

Belirlenmesi
(Determination of Calcination Temperature and Cooling Condition)

Kalsinasyon sicaklig1 kuvvetli hidrolik 6zellik gdsteren bir
kire¢ elde edebilmek i¢in Onemli bir parametredir. Bu
nedenle, deneyler iki farkli kalsinasyon sicaklig1 ve iki farklt
sogutma kosulunda yapilmis olup, bu sicakliklarda elde
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edilen numunelerin ozellikleri analizler ile
degerlendirilmistir. Kalsinasyon sicakliginin belirlenmesi
oncesinde ilk olarak killi kiregtasi numunesinin DSC/TGA
analizi degerlendirilmistir. Yapilan termogravimetrik analiz
sonucu (Sekil 4) kalsiyum karbonat-kalsiyum oksit
doniiglimiiniin =~ 578,59°C’de  bagladigi  goriiliirken,
doniigiimiin tamamlandig1 sicaklik ise 746,92°C olarak
Olgiilmiigtiir. Bu  sonuglar, silisyum dioksit iceren
kiregtaslarinin kalsine edildigi Ar ve Dogu’nun ¢aligmasinin
[9] sonuglarina yakin olarak degerlendirilebilir. Hidrolik
ozellikteki fazlarm olusumu i¢in ise daha yiiksek sicakliklar
gerekmektedir. Bu fazlar 850°C sicaklikta saglanabilse de
[7] kuvvetli hidrolik 6zellik gostermesi beklenen enjeksiyon
malzemesinin {iretimi i¢in daha yiiksek sicakliklarin tesis
edilmesi uygun gorillmistir. Valek ve arkadaglarinin
caligmasi [4], dogal hidrolik kirecin 850-1200°C sicaklik
araliginda iiretilebildigini ancak 950°C ve iizerinde hidrolik
fazlarm olugumunda ciddi artis gerceklestigini gostermistir.
Bu dogrultuda, numuneler 950°C ve 1100°C’de 2 saat
boyunca kalsine edilip, yavas ve hizli sogutularak enjeksiyon
malzemesi  lretimine uygun kosullar belirlenmeye
calisilmistir. Farkli kosullarda iiretilen dort adet numunenin
XRD spektrumlart  Sekil 5’te verilmistir. Bu analiz
sonucunda yapi igerisindeki fazlar belirlenerek, hidrolik
bilesenlerin olusumu ve yapmm amorfluk derecesi
gozlenmistir. Ayrica 2 saat kalsinasyon sonunda kalsiyum
karbonat-kalsiyum oksit doniigiimiiniin biiyiik o6lgiide
tamamlanmasi nedeniyle 2 saat kalsinasyon siiresi uygun
goriilmiis olup, uzun siireli kalsinasyon ile artan enerji
maliyetinin Oniine gegilmeye calistlmistir. 950°C  ve
1100°C’de gerceklestirilen kalsinasyon sonrasinda elde
edilen numunelerin XRD spektrumlar1 Rietveld analizine
tabi tutularak icerdikleri fazlarmm agirlik¢a orami tayin
edilmistir (Tablo 4). 950°C’de kalsine edilen ve yavas
sogutulan numunenin %14 oraninda amorf faz igerdigi
belirlenirken, geri kalaninin agirlikga %21’inin serbest
kiregten (kalsiyum oksit ve kalsiyum hidroksit), %67’sinin
kil minerallerinden gelen atomlar ile kalsiyum atomlarinin
olusturdugu bilesiklerden, agirlik¢a %13 ’iiniin ise serbest kil
minerallerinden olustugu goriilmiistiir. 1100°C’de kalsine
edilen ve yavag sogutulan numunenin ise %23 oraninda
amorf faz igerdigi, geri kalaninin agirlik¢a %17 sinin serbest
kiregten, agirlikca %83’liniin kalsiyum ve kilden gelen
atomlarmn olusturdugu bilesiklerden meydana geldigi
belirlenmis ve herhangi bir serbest kil bilesenine
rastlanmamistir. Bu durum, 1100°C sicaklik ve yavag
sogutma kosullarinda kalsiyum karbonat-kil
reaksiyonlarinin tamamlandigina igaret etmekte olup, Valek
ve arkadaglarinin ¢aligmasindaki [4] sonuglarla da uyum
gostermektedir. 1100°C sicaklikta ortaya ¢ikan bir baska
olumlu netice de dogal hidrolik kirecin ana bileseni olan
dikalsiyum silikat (larnit) olusumudur.

XRD analizleri sonucu elde edilen spektrumlar hizli ve yavas
sogutma rejimleri bakimindan karsilastirildiginda; her iki
sicaklikta da hizli sogumanin yavas sogumaya gore daha
yiikksek oranda serbest kire¢ olusumuna neden oldugu
gozlenmigtir. 950°C’de yapilan deneylerde soguma hizi
artig1 ile yapi igerisindeki amorf fazlarin oraninda artis
goriiliirken, 1100°C’de yapilan deneylerde tam tersi sonuglar

elde edilmistir. Ayrica, 1100°C kalsinasyon sicakliginda
olusan hidrolik 6zellik kazandirict dikalsiyum silikat fazinin
oraninin yavas soguma sonucu arttig1 saptanmstir. Bununla
birlikte, 1100°C kalsinasyon sicaklifi ve yavas soguma
rejimi ile gerceklestirilen deney sonucunda numune
yapisinda serbest kil bilesenine rastlanmazken, ayni
sicaklikta hizli soguma sonucunda serbest kil bileseni olarak
agirlikca %22 oraninda demir oksit-silisyum dioksit
bilesimindeki ferrosilit III’e rastlanmugtir.

3 numarali deney kosulu (Tablo 2) ile iiretilen numunenin
iceriginde serbest kirecin agirlikga nispeten az, hidrolik
ozellik veren kireg-kil bilesenlerinin ¢ok olmasi ve serbest
kil minerali bulunmamasi sebebi ile kuvvetli hidrolik 6zellik
gosteren enjeksiyon malzemesinin {iretilmesi i¢in uygun
olan kosullar 2 saat kalsinasyon siiresi, 1100°C kalsinasyon
sicakligi ve yavasg sogutma rejimi olarak belirlenmistir.
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Sekil 5. Kalsinasyon sicaklig1 ve sogutma rejiminin
belirlenmesi amaciyla yapilan 1, 2, 3 ve 4 numaralt
deneyler sonucu elde edilen numunelere ait XRD

spektrumlari
(XRD spectra of samples obtained via the experiments (No. 1, 2, 3 and 4)
carried out to determine the calcination temperature and cooling regime)

3.3. Ureti_len Numunelerin ve Ticari Uriiniin Baglayicilik ve
Hidrolik Indeksi

(Cementation and Hydraulic Indices of the Produced Samples and the
Commercial Product)

1, 2, 3 ve 4 numarali deney kosullar1 sonucu elde edilen 4
adet numune ile ticari lirlin XRF analizine tabi tutulmus ve
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bunlarin baglayicilik indeksi ile hidrolik indeksi tayin
edilmistir. Bu sonuglar Tablo 5’e aktarilmistir. Tablo 1°de
yer alan smiflamaya gore 4 numune de kuvvetli hidrolik
smifina, ticari enjeksiyon malzemesi ise orta derecede
hidrolik sinifina girmektedir.

3.4. Uretilen Numunelerin Tane Boyutunun Kiiciiltiilmesi ve
Ticari Uriin ile Karsilastirma

(Reduction of Grain Size of the Produced Samples and Comparison with
the Commercial Product)

Kuvvetli hidrolik 6zellik gosteren enjeksiyon malzemesi
iretimi icin gergeklestirilen deneysel caligmalarda dikkat
edilmesi gereken bir diger 6nemli konu da enjeksiyon
malzemesinin enjekte edilebilirligini arttirabilmek ve ince
catlaklart doldurmasini saglayabilmek adina tane boyutunun
kiictiltiilmesidir. Bu dogrultuda, halihazirda uluslararasi
pazarda ve restorasyon santiyelerinde yer bulan s6z konusu
ticari {iriin temel alinarak, iiretilen enjeksiyon malzemesinin
tane boyutunun mekanik 6giitme yolu ile kiigtiltilme iglemi
gerceklestirilmistir.  Uretilen enjeksiyon malzemesinin
esasen dogal hidrolik kire¢ olmasi nedeniyle 6giitme iglemi,

TS EN 459-1 kodlu ve “Yap1 Kireci - Boliim 1: Tarifler,
Ozellikler ve Uygunluk Kriterleri” isimli standarda [11]
gdre, numunenin agirlikca azami %2’sinin 200 pm’lik
elegin, azami %15’inin ise 90 um’lik elegin iizerinde
kalmasini saglayacak sekilde gerceklestirilmistir. Ogiitme
sonras1 yapilan elek analizi ile numunenin agirlik¢a %2’sinin
200 um’lik elegin, agirlikca %13,7’sinin ise 90 pm’lik elegin
iizerinde kaldig1 belirlenmistir. Ogiitme sonucu tane boyut
dagilimindaki degisim ise DLS analizi ile takip edilmistir.
So6z konusu analizin sonuglarinin aktarildigi Tablo 6°da,
ticari enjeksiyon malzemesi ile 1100°C’de 2 saat kalsine
edildikten sonra firm igerisinde yavas sogumaya birakilarak
iretilen numunenin (Tablo 2, 3 numarali deney kosulu)
Oglitme Oncesi ve sonrasindaki tane boyutu dagilimlart ve
ortalama tane boyutu degerlerine yer verilmistir.

Tablo 6’da goriildiigli lizere Ogiitme sonrast numunenin
ortalama tane boyutu 416 nm olarak belirlenmis olup tane
boyutunda %28,64 oraninda kiigiilme meydana gelmistir.
Diger yandan o&giitiilmemis numunede, topaklasma
(aglomerasyon) sonucu 2750 nm civarinda olusan birikme
gdz Oniine alimmazsa, dgo boyutunun yaklasik 818 nm

Tablo 4. Farkl: kalsinasyon sicakliklari ve sogutma hizlari (1, 2, 3 ve 4 numaral1 deney kosullari) ile tiretilen numunelerin

XRD spektrumlarl kullanilarak elde edilen faz analizleri (Phase analyzes obtained from XRD spectra of the samples produced with
different calcination temperatures and cooling rates (experimental conditions 1, 2, 3 and 4))

Agirlikga Yiizde
Mineral Adi Kimyasal Bilegim ! 2 3 4
Y 3 950°C  950°C 1100°C 1100°C
Yavas  Hizh Yavas Hizli
. Kireg CaO 15 38 10 16
SerbestKire¢ b fandit Ca(OH), 6 ] 7 8
Gehlenit 2Ca0.Al,0;.Si0; 9 - 6 4
Grossular 3Ca0.Al1,0;.3S10, 23 - 7 -
Andradit 3Ca0.Fe,05.3S10; 4 - - -
Kireg-Kil Dikalsiyum .
Mineralleri  Silikat Dihidrat ~ 2C20-5102:2H:0 31 - - :
Larnit 2Ca0.Si0; - - 70 49
L. Calo(Mg, Fe)2A14
Vesuvianit (Si04)5(S1207)2(OH)s 58 - -
Amorfluk (%) 14 22 23 18

Tablo 5. 950°C ve 1100°C sicaklikta kalsinasyon sonrasinda yavas ve hizli sogutularak iiretilen numunelerin ve ticari
iirtinliin XRF analizi sonuglart ile baglayicilik ve hidrolik indeks degerleri (oksit ve kizdirma kaybi degerleri agirlikca

ylizde olarak verilmistir)
(Cementation and hydraulic index values and results of XRF analysis of both the commercial product and the samples produced by slow and rapid
cooling after calcination at 950°C and 1100°C (Oxide and loss on ignition values were given in percent by weight))

1

2

3

4

950°C  950°C  1100°C  1100°C [lecnf‘;‘

Yavas Hizl Yavas Hizl
CaO 53,30 60,33 62,03 62,01 48,48
SiO, 25,68 23,95 24,40 24,38 10,03
Al O3 6,32 5,98 6,13 6,08 6,52
Fe,O3 5,42 3,34 2,56 2,94 0,22
MgO 1,38 1,42 1,38 1,39 1,79
Kizdirma Kayb1 5,44 1,92 1,98 1,60 31.87
Baglayicilik Indeksi 1,50 1,22 1,20 1,20 0,70
Hidrolik Indeks 0,68 0,54 0,52 0,53 0,33
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oldugu, 6giitme sonrasi yapilan analizde ise doo boyutunun
486 nm’ye distigi gorilmektedir. Bu bilgiler 1s1ginda
Ogiitmenin ortalama tane boyutunu kiigiiltmesinin yaninda,
doo boyutunu da %40,59 oraninda kiigiilttiigii ve daha
homojen tane boyutu dagilimina ulagilmasini sagladigi
anlagilmistir. Ayrica analiz sonuglari, {iretilen numunenin
ortalama tane boyutunun ticari enjeksiyon malzemesinden
%18,91 oraninda kii¢lik oldugunu ve daha homojen tane
boyut dagilimina sahip oldugunu ortaya koymustur.

3.5. Taze Haldeki Enjeksiyon Malzemesinin Ozellikleri
(Properties of the Fresh Grout)

Gergeklestirilen  testlerde  taze haldeki enjeksiyon
malzemesinin, enjeksiyon malzemelerinin 3 temel 6zelligi
olan akigkanlik, hacim sabitligi ve penetrasyon i¢in gereken
smir  sartlar1  sagladifn  goriilmiistir.  Enjeksiyon
malzemesinin iiretim prosediirii (karistirma  yontemi,
su/baglayici ve kimyasal katki oran1) bu sinir sartlar dikkate
alinarak belirlenmistir. Buna gore iiretim prosediiriinde ilk
olarak kuru karigtirma, daha sonra su ilave edilerek 800
rpm’de 3 dakika mekanik karigtirma yapilmistir. 3 dakikanin
sonunda bekleme yapilmadan karisima siiper akiskanlastirict
kimyasal katki ilave edilmis ve ultrasonik homojenizator (20
kHz) ile mekanik karigtirict (800 rpm) birlikte kullanilarak 3
dakika daha karistirma islemi uygulanmigtir. %1,4 oraninda
polikarboksilat eter esasli siiper akigkanlastirict kimyasal
katkinin kullanildigr ve su/baglayici oraninin 1,8 oldugu

karigimda istenen tim sinir sartlar saglanmistir. Yapilan
testlerin sinir sartlar1 ve sonuglari agagida belirtilmistir.

TS EN 447°de [18] verilen sinir sartlarina gore, Akig Konisi
ile yapilan testte karistirma igleminden sonra dlgiilen akis
stiresinin (to) 25 saniyeden kiigiik olmasi gerekmektedir.
Marsh Hunisi testinde standartta belirtilen bir sinir sarti
olmadigi i¢in, literatiirde yer alan ¢aligmalar dikkate alinmus,
akig siiresi 45 saniyenin altinda olacak sekilde su/baglayici
oranlar1 belirlenmistir [2, 19]. Tablo 7°de verilen akis
stireleri  sonuglarma gére enjeksiyon malzemesinin
akigkanlik 6zelligi sinir sartlar1 saglamaktadir.

Ilgili ~standartta terleme de@eri igin bir simur
belirtilmediginden malzemenin hacim sabitligi &zelligi,
literatiirde yer alan deneysel ¢alismalar dikkate alinarak [2,
20, 21], 24 saatin sonunda terlemenin %5’1 ge¢gmemesi
kosuluna gore degerlendirilmistir. Tablo 7°de goriildiigii gibi
enjeksiyon malzemesi %4,5 terleme yapmis ve bu kosulu
saglamigtir.

Penetrasyon 6zelliginin incelenmesi i¢in yapilan kum kolunu
testinde, enjeksiyon malzemesinin seffaf tiipiin iist ucuna
ulastig1 andaki (Tse) siire kaydedilmis, sonuglar Tablo 7°de
verilmigtir. Tss siliresinin 50 saniyeden kiiciik olmasi
gerekmektedir [2, 19]. Tablo 7’ye gore enjeksiyon
malzemesinin 6 saniyede tiipii doldurdugu ve sinir sarti
sagladig: goriilmektedir.

Tablo 6. Kalsinasyon sonrasinda ¢giitme islemine tabi tutulmamig ve tabi tutulmus numuneler (Tablo 2, 3 numarali deney

kosulu) ile ticari enjeksiyon malzemesinin tane boyutu analizi (DLS) sonuglar1
(Results of grain size analysis (DLS) of the calcined (Table 2, experimental condition 3) samples (ground and unground) and of the commercial product)

Tane Boyutu Ogiitiilmemis Numune Ogiitiilmiis Numune  Ticari Uriin
Ortalama 583 nm 416 nm 513 nm
204 nm - %0,82 %0,99
243 nm - %5,88 %4,83
289 nm %3,50 %19,15 %14,41
344 nm %14,11 %40,80 %28,23
409 nm %26,46 %67,55 %40,84
486 nm %48,01 %90,42 %51,16
578 nm %78,46 %99,04 %062,15
687 nm %87,20 %100,00 %76,47
818 nm %87,41 - %90,98
972 nm - - %98,63
1156 nm - - %100,00
2750 nm %90,72 - -

3270 nm %99,42 - -

3890 nm %100,00 - -

Tablo 7. Akiskanlik, hacim sabitligi ve penetrasyon 6zelliklerini belirlemeye yonelik testlerin sonuglart
(Results of the tests for determining the fluidity, volume stability and penetration properties)

Testler Sonuglar Limitler
Marsh Hunisi (to) 20 saniye <45 saniye
Akis Konisi (to) 8 saniye <25 saniye
Terleme (24. saat) %4.,5 <%S5

(T36) 6 saniye < 50 saniye
Kum Kolonu (20 mL malzeme toplanmasi) Toplanmad:  Uygulanabilir
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Kum kolonu testi ile belirlenen bir diger husus malzemelerin
enjekte edilebilirlik 6zelligidir. Enjekte edilebilirlik BS EN
1771°e [16] gore 3 ayr1 smufta degerlendirilmistir. Buna
gore; enjeksiyon malzemesi tiipiin {ist ucuna ulasip toplama
kabinda 20 mL toplandiginda “kolay”, malzeme tiipiin iist
ucuna ulagip kapta toplanan malzeme olmadiginda
“uygulanabilir” ve malzeme tiipli doldurmadan enjeksiyon
durduysa “zor” olarak smiflandirilmistir. Bu durumda
enjeksiyon malzemesinin uygulamada kullanilabilmesi igin
enjekte edilebilirlik smifinin kolay veya uygulanabilir
olmas1 gerekir. BS EN 1771’e gore enjeksiyon malzemesinin
enjekte  edilebilirlik  smnift  “uygulanabilir”  olarak
tanimlanmugtir.

3.6. Sertlesmis Haldeki Enjeksiyon Malzemesinin Mekanik
Ozellikleri (Mechanical Properties of the Hardened Grout)

Calisma kapsaminda iiretilen malzeme ile ticari enjeksiyon
malzemesinin TS EN 1015-11"e [17] gore belirlenen egilme
ve basing dayanimlarinin ortalama degerleri Tablo 8’de
verilmistir. 28 glinliik test sonuglarina gore iretilen yeni
malzemenin egilme dayanimi, ticari Uriiniin ise basing
dayanim1  daha yiiksek deger almustir. Enjeksiyon
malzemelerinin dayanim gelisimlerini takip etmek igin
egilme ve basing dayamimlart 90 giinliik numunelerde
tekrarlanmigtir.  Ticari  iriinlin @~ dayanim  gelisimi
incelendiginde, 90. giinde egilme ve basing dayaniminin
azaldigi  goriilmiistiir. ~ Uretilen  yeni  enjeksiyon
malzemesinin 90. giindeki egilme ve basing dayanimu ise 28.
giindekine kiyasla yaklagik %40 artmistir. 28 giinliik
sonuglara gore ticari {riiniin basing dayanimi yeni
enjeksiyon malzemesinden daha yiiksek olmasina ragmen,
dayanim gelisimi incelendiginde enjeksiyon malzemesinin
beklenen performansi sergiledigi ve ayni ortam kosullarinda
bekletilen ticari iirlinden daha yiiksek basing dayanimi
degerlerine ulastigi goriilmiistiir.

Tablo 8. Enjeksiyon malzemelerinin 28 ve 90 giinliik

egilme ve basing dayanimi
(Flexural and compressive strength of the grouts at 28 and 90 days)

Egilme Dayanimi  Basing Dayanimi

Enjeksiyon (MPa) (MPa)
Malzemesi = " . -

28.giin  90.giin 28. glin 90. giin
Ticari Uriin 0,4+0,1 0,1+0,0 2,8+0,9 1,3+0,0
Uretilen Yeni 0,8+0,1 1,1+0,2 12+0,2 1,703
Malzeme

4. SIMGELER (SYMBOLS)

doo : Malzemeyi olusturan tanelerin agirlik¢a %90’ min
altinda kaldig1 tane boyutu

ho : Serbetin ilk yiiksekligi

hy : Terleme suyunun yiiksekligi

kHz : Kilohertz

kJ : Kilojul

kN : Kilonevton

mL : Mililitre

MPa  : Megapaskal

nm : Nanometre
rpm : Dakikadaki devir sayisi
Ts6 : Enjeksiyon malzemesinin 36 cm uzunlugundaki

seffaf tiiplin iist ucuna ulastig1 andaki siire
W : Vat

AH : Entalpi degisimi
pm : Mikrometre

> : Biiyiiktiir

< : Kiigiiktiir

5. SONUCLAR (CONCLUSIONS)

Bu ¢alisma kapsaminda killi kire¢tagi numuneleri hidrolik
ozellik gdsteren enjeksiyon malzemesi elde etmek i¢in farkli
kalsinasyon sicaklarma ve sogutma kosullarma tabi
tutulmustur. Kimyasal ve mineralojik 6zellikleri incelenen
bu numuneler arasinda 1100°C’de 2 saat kalsine edilen ve
yavag sogutulan numunede serbest kirecin agirlik¢a en az,
kireg-kil bilesenlerinin en ¢ok olmasi, serbest kil minerali
bulunmamasi ve dogal hidrolik kirecin tipik bileseni olan
dikalsiyum silikat fazinin bol miktarda olusmasi, enjeksiyon
malzemesi {retimi ig¢in s6z konusu kosullarin uygun
olacagint gdstermistir. Bu kosullarda iiretilen numunenin
mekanik ogilitmeye tabi tutulmasi sonrasinda ortalama tane
boyutu 416 nm olarak belirlenmistir. Gergeklestirilen
Olgiimler  {iretilen yeni  malzemenin, restorasyon
calismalarinda yaygin olarak kullanilan ticari enjeksiyon
malzemesine gore daha kiigiik tane boyutuna ve daha
homojen bir tane boyut dagilimina sahip oldugunu ortaya
koymustur. Uretilen yeni malzemenin, deneylerle belirlenen
su/baglayici, siiper akigkanlastirici oranlar1 ve karigtirma
prosediirii kullanildiginda enjeksiyon malzemelerinin ii¢
temel 6zelligi olan akiskanlik, hacim sabitligi ve penetrasyon
ozelliklerinin sinir degerlerini sagladigi goriilmiistiir. Erken
(28 giinliik) egilme dayanimu ticari iiriinden daha yiiksek
deger alan yeni liriiniin erken basing dayaniminda ticari
iriinden daha diisiik deger elde edilmistir. Dayanim
gelisiminin takip edildigi 90. giinde ise yeni iiriinde ticari
irinden %30 oraninda yiiksek basing dayanimi
kaydedilmistir. Sonug olarak, tarihi yapilarin
restorasyonunda kullanilabilecek hidrolik 6zellige sahip ve
nano Dboyutta taneler igeren enjeksiyon malzemesi
iretilmistir. Mevcut ticari malzemelere alternatif olup
onlardan daha diisiik tane boyutuna sahip bu iiriin ile ¢ok
daha ince c¢atlaklarin onarimi yapilabilecektir. Gelecek
caligmalarda iretilen malzemenin gelistirilmesi, bu
kapsamda malzemenin igerdigi s6nmemis kirecin kuru
sondiirme yontemiyle sondiiriilmesi, tane boyutunun daha da
kiiciiltiilmesi, Oglitme maliyetinin cesitli yontemler ile
diigliriilmesi  ve farkli katkilar kullanilarak enjekte
edilebilirliginin arttirilmasi planlanmaktadir.
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