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Figure A. Compressive strength values of the mortars prepared with P and CP

Purpose: The aim of this study is to determine the usability of natural and calcined Pileki instead of cement in
mortars as pozzolan.

Theory and Methods:

Thin section was taken from Pileki stone and examined petrographically. P was obtained by crushing and
grinding the Pileki stone. After grinding, it was calcined at 850 °C and CP was obtained. P and CP were
analyzed in detail. Pozzolanic activities of P and CP were determined. Mortar mixtures were prepared by
replacing P and CP up to 20% by weight with cement. Standard consistency water, initial and final setting times
and Le Chatelier expansion values of cement pastes substituted 5, 10, 20 P and CP were determined.
Compressive strength, flexural strength and ultrasonic pulse velocity tests of mortar mixtures were carried out
at 2, 7™ and 28™ days.

Results:

It can be found that the total content of SiO2, Al203 and Fe203 is 69.76% in P. It 1s 71.91% in CP. With
calcination, the amorphous structure increased from 26.2% to 35.6%. While the mass loss of P at 900 ° C is
13.56%, it is seen that the mass loss of KP at the same temperature is 1.26%. P has no pozzolanic character,
while CP does. At 2™ day, the highest compressive strengths belong to mixtures of P5> Ref> CP5, respectively.
Except for 20% substitutions, other mixtures yielded results above 20 MPa. The positive effect of calcination
process on compressive strength has been observed at all ages in 20% substituted mixtures. The compressive
strength of P5 and CP5 mixtures is above 42.5 MPa at 28" day.

Conclusion:
The calcination process changed the particular size distribution and chemical composition of P. CP has
pozzolanic activity. CP can be used as pozzolan. The optimum replacement rate is 5%.
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Cimentoda puzolan kullanilmasi fiziksel ve mekanik ozellikleri iyilestirmekte, ekonomik olarak fayda
saglamaktadir. Ayrica daha az ¢imento kullanimi sonucu gevresel etkiler azaltilmaktadir. Bu caligmada
Pileki tagimin (fyidere/Rize) égiitiilmiis halde dogal ve kalsine olarak gimento harglarinin iginde puzolan
olarak degerlendirilebilirligine odaklamlmistir. Pileki tas1 petrografik agidan incelenmistir. Ogiitiilmiis pileki
ise dogal ve kalsine edilmis halde fiziksel, kimyasal, minerolojik, termal gravimetrik ve morfolojik agidan
analiz edilmistir. Dogal pileki ve kalsine pilekinin puzolanik aktivitesi belirlenmistir. Harg tiretiminde %0,
%S5, %10 ve %20 oranlarinda ¢imento yerine kullanilmistir. Dogal ve kalsine pileki SiO2+Al2Os+Fe20s
toplammin sirasiyla %69.78 ve %71.91 oldugu, kalsine islemi ile dogal pileki biinyesindeki suyun
dehidratasyona ugradigi, kalsine pilekiye ait kizdirma kayb1 ve 900°C’de agirlik kaybinin bylelikle azaldig:
belirlenmigtir. Sonug olarak pileki taginin 6giitiilerek kalsine halde ¢gimento harglarinda dogal puzolan olarak
%S5 ikame ile basarryla kullanilabilecegini kanaatine varilmistir. Puzolan olarak kalsine pileki kullanim
cimento iuretimi i¢in gerekli olan enerji miktarmin dolayisiyla COz salimminin azalmasina destek
olabilecektir.

Characterization, pozzolanic activity of natural pileki and calcined pileki and effect to
mechanic properties of cement mortars
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The use of pozzolan in cement improves the physical and mechanical properties and provides economic
benefits. In addition, environmental impacts are reduced as a result of using less cement. This study focuses
on the use of Pileki stone (lyidere / Rize) as a pozzolan in cement mortars in ground form, natural and
calcined. Pileki stone has been studied petrographically. The ground Pileki was analyzed in its natural and
calcined form in terms of physical, chemical, mineralogical, thermal gravimetric and morphology. The
pozzolanic activity of natural Pileki and calcined Pileki was determined. In the production of mortar, 0%,
5%, 10% and 20% are used instead of cement. It was determined that the sum of SiO2+Al>O3+Fe203 in
natural and calcined Pileki was 69.78% and 71.91%, respectively, the water in the natural Pileki was
dehydrated by calcined process, the loss of glow in the calcined Pileki and the weight loss at 900°C were
thus reduced. As a result, it has been concluded that the Pileki stone can be successfully used as a natural
pozzolan in cement mortars by grinding and calcined with 5% substitution. The use of calcined Pileki as
pozzolan may support the reduction of the amount of energy required for cement production, thus CO2
emission.

*Sorumlu Yazar / Corresponding Author : ilknurbekem@artvin.edu.tr / Tel: +90 466 215 1070 / 3222

556


https://orcid.org/0000-0001-9193-624X

Bekem Kara / Journal of the Faculty of Engineering and Architecture of Gazi University 37:1 (2022) 555-569

1. GIRIS (INTRODUCTION)

Diinyada en ¢ok kullanilan yapi malzemesi betondur.
Bilesenlerine bakildiginda en pahali ve en ¢ok enerji tiikketen
malzemenin ise ¢imento oldugu bilinmektedir. Portland
¢imento klinkerinin kiiresel iiretimi 3,5 milyar tonun biraz
iizerindedir ve sonug olarak kiiresel ¢imento endiistrisi CO:
emisyonlariin %6-7'sinden sorumludur [1]. Fazla miktarda
enerji tiketimi ve atmosfere salmig oldugu CO, miktar:
nedeniyle, diinyada tartisilan ve ¢dziim arayisinin yogun
oldugu bir konudur [2]. Bu baglamda ¢imentonun yerine
kullanilabilecek  puzolanik malzeme arayist halen
siirmektedir. Puzolanik malzemeler silika veya silika-
alimina bazli malzemelerdir ve betona kismen c¢imento
ikamesi olarak dahil edilebilir. Puzolanlar endiistriyel yan
riinler veya dogal malzemeler olabilir [3]. Dogadaki
puzolanik  maddeler  ilizerine  ¢esitli  aragtirmalar
yapilmaktadir [4, 5]. Bazi dogal puzolanlar fiziksel
ozelliklerinden dolay1 sorun yaratabilir; 6rnegin diyatomlu
toprak, koseli ve gozenekli formu nedeniyle yiiksek su
icerigi gerektirir. Bu nedenle bazi dogal puzolanlarin
malzemeye bagli olarak 550-1100°C araliginda kalsinasyon
ile aktivitelerini iyilestirilir [6]. Kalsinasyon (1s1l islem),
kristal yapiy1 degistirerek puzolanik 6zellik saglamak icin
puzolanik reaktivitesi ¢cok az olan veya hi¢ olmayan killere
uygulanir [7]. Kalsine puzolanlar atik veya endiistriyel yan
tirtinler olmadiklar1 i¢in liretmek i¢in enerji gerektirir. Ancak
bunlarin iiretimi i¢in gereken enerji ¢imento ig¢in
kullanilandan ¢ok daha azdir [3].

Pileki Tiirkiye Karadeniz bdlgesinde ekmek pisirme
kaplarina verilen isimdir. Bu kaplar ismini elde edildikleri
kayalardan almugtir. Pileki; kayalardan bloklar ¢ikarilip, el
yordamiyla oyulup islenerek hazirlanmaktadir [8]. Bu
kullanima yénelik olarak Rize’nin fyidere ilgesinin Kosklii
Koyii civarinda bulunan insan yapimu pek ¢ok tas ocagi
bulundugu bilinmektedir [9]. Kazanci ve Giirbiiz (2014)’
gore, pileki porfirik dokulu bazalttir. Koyu renkli hamur
icinde goreceli iri feldspat kristallerinin sagili halde olmas,
bu bazaltin kismen andezit goriintiisii kazanmasimna yol
acmustir  [10]. Calisma kapsaminda incelenen pileki
Iyidere/Rize (Tiirkiye)’de bulunan Pileki magarasindan
temin edilmigtir. Pileki magarasi Rize sehir merkezine 22 km
uzaklikta yer alan ve yapay olarak olusturulmus bir
magaradir. Koordinatlar1 X: 45 38 553, Y: 06 15 672 ve Z:
230 m’dir. Magaranin konum haritas1 Sekil 1’de
goriilmektedir. Pileki’nin Rize ve ¢evresinde yiiksek
miktarda rezervi oldugu bilinmektedir [9].

Pileki tas1 ingaat malzemeleri kapsaminda ele alindiginda
literatiirde fazla bilimsel veriye rastlanmayan dogal bir
maddedir. Yalnizca, pilekinin geopolimer {iretimine uygun
oldugu bildirilen tek bir caligma mevcuttur [9]. Bu makale,
harmanlanmig ¢imentolarda kullanilmak iizere alternatif
puzolan olarak dogal pileki ve kalsine pileki iizerine yapilan
deneysel bir aragtirmanin sonuglarini sunmaktadir.

2. DENEYSEL METOT (EXPERIMENTAL METHOD)
2.1. Malzemeler (Materials)

Harg karigimlarinin iiretimi amaciyla CEM 142.5 R portland
¢imentosu (PC), sonmiis kire¢ (Ca(OH),), pileki tasi,
ogiitiilmiis dogal pileki (P), ogiitiilmiis ve kalsine edilmis
pileki (KP), CEN standart kum ve sebeke suyu
kullanilmistir. Oyak ¢imento fabrikasindan (Ordu/Turkey)
temin edilen yogunlugu 3,11 g/cm?, 6zgiil yiizey alani ise
3208 cm?/g ¢imentonun kimyasal 6zellikleri Tablo 1°de
sunulmustur.
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Sekil 1. Pileki Magaras: konum haritas1 [11].

(Location map of Pileki cave)
2.2. Metot (Method)

2.2.1. Pileki tasimin mikroyapisi

(Microstructure of Pileki stone)

Pileki taginin mikroyapisi polarizan optik mikroskobu ile
incelenmigtir. Biri ortam kosullarinda (20+£2°C) bekletilmis
dogal pileki tagindan (Sekil 2(a)), digeri ise 850°C sicakliga
maruz birakilarak kalsine edilmis pileki tagindan (Sekil 2(b))
almmus iki adet ince kesit hazirlanmmstir. Ince kesitlerin
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degerlendirilmesi sirasinda orneklerin goriintiileri Touptek
bilgisayar programi ile tek ve c¢ift nikol olarak kayit
edilmigtir.

Sekil 2. (a) Dogal pileki tasi, (b) kalsine pileki tast
((a) Natural Pileki stone, (b) calcined Pileki stone)

2.2.2. Baglayici malzemelerin hazirlanmast ve

karakterizasyon analizi
(Preparation of binder materials and characterization analysis)

Pileki tas1 etiiv kurusu hale getirildikten sonra, laboratuvar
ortaminda kiricidan  gecirilerek  boyutu  kiigiltiilmis,
ardindan bilyeli degirmende Ogiitillerek toz haline
getirilmigtir.  Ogiitiilmiis dogal pileki (P) bir kismm
laboratuvar sicakliginda birakilmis, bir kismi ise 850°C’de 2
saat kalsine edilerek KP olarak kodlanmigtir. Kristal yapiya
sahip olan malzemelerin kalsinasyon islemi ile amorf yapiya
gectigi, bu gecisin 500-900°C arasinda olustugu ve
malzemeye puzolanik 6zellik kazandirdif: literatiirden
bilinmektedir [12, 13]. Sepiyolit ile yapilan bir ¢alismada en
iyi kalsinasyon sicaklig1 830°C olarak tespit edilmistir [14].
Kastamonu ilinden temin edilen killerin 800°C kalsine
edilmesi ile harglarda en iyi performansin elde edildigi rapor

edilmigtir [15]. Bir diger calismada ise kaolin kiline
uygulanacak ideal sicakligin 900°C oldugu ve bu sicaklikta
sinterlenmis metakaolin Orneklerinin en yiiksek basing
dayanim degerlerini verdigi gozlenmistir [16]. Literatiir
1s181nda kalsinasyon sicakligi 850°C tercih edilmigtir. Harg
iiretiminde baglayict olarak kullanilan malzemeler Sekil
3’de goriilmektedir.

Har¢ karisimlarinda baglayici olarak kullanilacak P’nin
fiziksel, kimyasal, minerolojik, morfolojik ve termal
ozellikleri kalsinasyon Oncesi ve sonrasinda belirlenmistir.
Amag, kalsinasyon isleminin P iizerindeki etkisinin
goriilmesidir. Bu baglamda, P ve KP’nin yogunluklari le
cheletier balonu ile 6zgiil yiizey alanlari ise Blaine cihazi ile
tespit edilmistir. P ve KP’ye ait tane biyiikligi dagilimi
lazer pargactk boyutu analizérii (Malvern, model
‘Mastersizer Hydro 2000 MU’) ile belirlenmistir.
Malzemelerin morfolojik incelemeleri i¢in SEM goriintiileri
almmigtir. X-1511 floresanst (XRF) yontemi malzemelerin
oksitli bilesenlerini belirlemek igin kullanilmistir. P ve KP
kirimim desenleri X-1g1m1 difraktomeresi (XRD) ile oda
sicakliginda, Bruker marka Discover-D8 model toz
difraktometre sisteminde ve bakir radyasyonu [A (CuKa ) =
1,54056A] kullanilarak 20 = 5,0 -80,0° tarama araliginda
elde edilmistir. Perkin Elmer STA-6000 cihazinda Termal
gravimetrik ve diferansiyel termal analiz (TGA-DTA)
yardimiyla P ve KP’nin termal 6zellikleri tespit edilmisgtir.

2.2.3. P ve KP 'nin puzolanik aktivite deneyi
(Pozzolanic activity of P and CP)

Ogiitiilmiis dogal puzolan, su, Ca(OH), ve kumun
karigtirtlmasiyla  hazirlanan  hargla basing  dayanimi
acisindan belirlenen hidrolik 6zellik puzolanik aktivite
olarak tanmimlanmaktadir [17]. Caligmada kullanilan P ve
KP’nin puzolanik aktivitesi TS 25 standardina gore
belirlenmis olup Tablo 2’de gerekli malzeme miktarlart
goriilmektedir. Hazirlanan har¢ numuneleri 40x40x160 mm?
boyutlu kaliplara dokiilmiis, ertesi giin kaliptan ¢ikarildiktan
sonra 6 giin 55 £+ 2°C'de bekletilmistir (Sekil 4). 7. giin ise
basing dayanimi Sl¢lilmiistiir [18].

Tablo 1. PC’ye ait kimyasal 6zellikler (Chemical properties of the PC)

Oksitler CaO ALO; Fe O3 SiO;

MgO Na,O K,O KK

PC(%) 6191 534 322 19,95

3,24 1,01 0,30 0,94 2,25

KK: Kizdirma kayb1

Sekil 3. (a) PC, (b) P ve (c) KP
((a) PC, (b) P and (c) CP)
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Sekil 4. Puzolanik aktivite i¢in hazirlanan P ve KP

numuneleri
(P and CP samples prepared for pozzolanic activity)

2.2.4. Cimento pasta ve harglarmin hazirlanmasi
(Preperation of cement pastes and mortars)

Bu galigmada ¢imento %5, %10 ve %20 oranlarinda P ve KP
ile agirlikca yer degistirmistir. Uretilen ¢imento pastalarinin
kivam igin gerekli su miktarlari, priz baslangi¢-priz sonu
stireleri ve hacim genlesme miktarlar1 TS EN 196-3’e uygun
olarak belirlenmistir [19]. Har¢ numunelerinin iiretimi igin
kullanilan malzeme miktarlari Tablo 3’te verilmistir.
Karigimlarda kiitlece 1 kisim baglayici, 3 kisim CEN
standard kumu ile 0,5 kisim su (su/baglayici orani 0,50)
kullanilmigtir. Olusan taze harcin yayilma miktarlart
belirlenmis ve karisimlar 40x40x160 mm?® boyutlarindaki
prizmatik kaliplara yerlestirilmistir. Calismada mekanik
karistirici kullanilmig ve sarsma tablasi ile sikistirilmustir.
Numuneler, rutubetli bir ortamda 24 saat boyunca
bekletilmis ve kaliptan g¢ikarildiktan sonra, dayanim
deneyine tabi tutuluncaya kadar su (20 + 2°C) iginde kiir
edilmistir. Har¢ numuneleri 2, 7 ve 28. giinlerde ultrases
gecis hiz1 [20], egilme dayanimi ve basing dayanim [18]

testlerine tabi tutulmustur. Caligmada izlenen yontemlerin
Ozeti Sekil 5°te verilmektedir.

3. SONUCLAR VE TARTISMALAR
(RESULTS AND DISCUSSIONS)

3.1. Pileki tagimin Petrografik dzellikleri
(Petrographic properties of Pileki stone)

Pileki tas1 altere volkanik kayag olup, yastik bazalttir. Bazalt
olmasindan kaynakli olivinlerde opasitlesme goriilmiistiir.
Proksen minerali (Px) goze c¢arpmaktadir. Feldispat
minerallerin de yogun killesme, baglayict volkan cami ve
mikrolitlerde ¢ok ince taneli zeolitlesmeler mevcuttur.
Kalsine pileki tas1 ince kesit goriintiilerine gore, zeolit
minerallerinde agik yesilimsi renkten koyu renge (kirmizi-
kahverengi) doniisiim olmustur. Sicakliktan kaynakli demir
varligindan s6z edilebilir. Kalsinasyondan dolay1 analsim
suyunu kaybetmis ve zeolitin bir kism1 yikilmistir. Ayrica kil
minerallerinin kristal kaset yapisinda yikilmalar meydana
gelmistir. Bu baglamda, amorf minerallere dogru doniigiim
oldugu goriilmiistiir.

3.2. P ve KP karakterizasyonu (Characterization of P and CP)

Kalsinasyon oncesi P yogunlugu 2,49 g/cm® olarak
bulunmustur. KP yogunlugu ise 2,55 g/cm®’dir. Ozgiil yiizey
alam 3016 cm?/g olan P’nin D90, D50 ve D10 degerleri
50,60 pm, 11,71 pm ve 2,01 pm, 6zgil yiizey alan1 3568
cm?/g olan KP’nin D90, D50 ve D10 degerleri 313,95 um,
72,55 pm ve 3,23 um bulunmustur. Her iki malzemeye
iliskin tane boyut dagilimlar1 PC ile karsilastirilarak Sekil
7’de  sunulmustur. KP’nin tane  boyutlarinin P
malzemesinden daha biiyiik oldugu goriilmektedir. Isil iglem
gormiis malzemelerin daha yiiksek boyutta pargaciklar
sergiledigi literatiirden bilinmektedir [21]. Kalsinasyon
sicakliginin tane boyutuna etkisinin incelendigi Zhu vd.
caligmasinda [22], nano kalsiyum karbonat 4 saat siire ile

Tablo 2. Ca(OH); harglarinda kullanilan malzeme miktarlari (Amounts of materials used in Ca(OH). mortars)

Malzemeler P (g) KP (g) TS 25 [17]

Ca(OH), 150,00 150,00 150,00

Dogal puzolan 33348 341,52 T=V2X159X(Pu20131’1 yogunlugu/ Ca(OH),
yogunlugu)

Standart kum  1350,00 1350,00 1350,00

Su 321,74 295,76 0,5x(T+150)

(241,74+ilave 80)

(245,76+ilave 50)

Tablo 3. Cimento harglarinda kullanilan malzeme miktarlari (Amounts of materials used in cement mortars)

kK(?cﬂzlrrln Baglayic1 miktarlart PC (g) P(gg KP(g) Kum(g) Su(g) Yayilma(mm)
Ref. %100 PC 450,0 0 0 1350 225 145
PS5 %95 PC + %5 P 4275 225 0 1350 225 135
P10 %90 PC + %10 P 405,0 450 0 1350 225 134
P20 %80 PC + %20 P 360,0 90,0 0 1350 225 115
KP5 %95 PC + %5 KP 427.5 0 22,5 1350 225 155
KP10 %90 PC + %10 KP 405,0 0 45,0 1350 225 150
KP20 %80 PC + %20 KP 360,0 0 90,0 1350 225 137
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Polarizan optik mikroskop
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Sekil 5. Caligmanin akig diyagrami (Flow chart of the study)

750°C’de kalsine edildiginde tiretilen kirecin tane boyutunun
kalsiyum karbonata goére %64 arttigi, yine 4 saat siire ile
900°C’de kalsinasyon yapildiginda bu oranin %105 oldugu
gbzlemlenmistir. Shah ve Rather (2020), TiO; ile yaptiklar
caligmada partikiil boyutunun kalsinasyon sicaklig1
arttiginda sabit bir artig gosterdigini tespit etmislerdir [23].
Bu durum kalsinasyon iglemi sirasinda tanelerde sinterleme
nedeniyle meydana gelen aglomerasyon olusumu ile
aciklanmaktadir [24]. P ve KP’nin SEM goriintiileri de bu
durumu desteklemektedir. KP numunesi, P’ye goére daha
biiyiik tane boyutuna sahiptir. Caligmada kullanilan P ve
KP’nin kimyasal analiz sonuglar1 ¢imentolarin standart
degerleri ile kiyaslanmigtir. Bunun sebebi malzemenin
¢imento ile yer degistirilerek kullanilacak olmasidir.
Cimentolardaki SOs; miktarinin  iiretimde kullanilan
alcitagindan  kaynaklandigi  bilinmektedir [25]. Fazla
miktarda olmasi etrenjit olusumuna neden olmaktadir. CEM
I 42.5 R ¢imentosu i¢in 197-1 ye gore SOz oran1 %4,0 ile
siirlandirilmigtir [26]. P’de SO; miktar1 saptanamamustir,

560

KP’deki SOs degeri ise standarda belirtilen degerin altinda
oldugu belirlenmistir. Cimentoda yer alan MgO su ile
reaksiyonu sonucunda hacim genlesmesine neden
olmaktadir. Bu nedenle EN 197-1’¢ gore ¢imentolarda MgO
icerigi kiitlece %5'ten fazla olmamalidir [26]. Bu ¢alismada
MgO degeri P ve KP’de limit degerden fazla bulunmugtur.
Ancak ¢imentoya ikame oranlar1 (%5, %10 ve %20) ile
iiretilecek karigimlarin (%80PC+%20P) teorik olarak MgO
icerigi hesaplandiginda %5 ten (~%2,40) kiigiiktiir. Cimento
icin belirlenmis TS EN 197-1 standardinda kizdirma
kaybinin %5’ gecemeyecegi belirtilmistir [26]. Bu
¢alismada kullanilan P’nin kizdirma kayb1 %10,66; KP’nin
kizdirma kaybt ise %1,29 olarak tespit edilmistir.
Kalsinasyon iglemi kizdirma kaybinin standart limitlerin
altina inmesine neden olmustur. TS 25’e gore [17] dogal
puzolanlarda SiO+Al,O3+Fe;0; toplamimin kiitlece en az
%70 olmasi gerektigi vurgulanmistir. Bu toplamin degeri, P
icin %69,78, KP i¢in ise %71,91 olarak tespit edilmistir
(Tablo 4).
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Sekil 6. Ince kesit goriintiileri (a, b) Pileki tasi, (c, d) kalsine Pileki tast

(Thin section images (a, b) Pileki stone, (c, d) calcined Pileki stone)
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Sekil 7. PC, P ve KP tane boyutu dagilimlari (Particle size distributions of PC, P and CP)

Sekil 9°da sunulan kirinim desenlerine gore, P’nin analsim,
sanidin, zeolit ve magnezyum demir oksit bazli bilesiklerden
olusmakta ve %73,8 kristal yapidadir. KP kirmim
desenlerine gore analsim dehidrasyona ugramis ve kristal faz
miktar1 %64,4’¢ dismiistiir. Yapilan bir caligmada, bir

malzemenin puzolanik bir katki olup olamayacagini

degerlendirirken amorf yapinin biiylikliigiiniin énemli bir
parametre oldugu rapor edilmistir [27]. Kalsinasyon ile
amorf yapt %26,2’den %35,6’ya yiikselmistir. Bu artis
KP’nin puzolan davramisina benzer bir davramg
gosterebilecegine isaret etmektedir. Bu durum pileki tasi ve
kalsine pileki tagma ait ince kesit gorintilerini de
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Sekil 8. Morfolojik goriintiiler (a) P 1000X, (b) P 5000X, (c) KP 1000X, (d) KP 5000X
(Morphological images (a) P 1000X, (b) P 5000X, (c) CP 1000X, (d) CP 5000X)

Tablo 4. P ve KP’ye ait kimyasal kompozisyonlar (Chemical compositions of P and CP)

Oksitler CaO  SiO, AlLOs FexO; KoO Na)O SO; MgO P,Os MnO TiO, KK
P (%) 3,56 41,93 16,13 11,72 228 1,97 - 796 023 0,15 0,70 10,66
KP (%) 488 4506 17,13 972 339 271 0,0 6,10 032 0,15 072 1,29
KK: Kizdirma kayb1
0 e Analsim
P oDehidrate analsim
O A Sanidin
o +Zeolit
® mMagnezyumdemiroksit

Siddet

0 10 20 30 40
26(%)

KP

Sekil 9. P ve KP kirinim desenleri (Diffraction patterns of P and CP)

desteklemektedir. Analsim, yapisinda ¢ok miktarda hidratlt
sodyum aluminosilikat  (Na(AlSi206).H,0)  bulunan
feldispatoit mineralidir ve dogal zeolit gruplart iginde
klinoptilolitden sonra ikinci degerli mineral olarak
bilinmektedir [28]. Yapilan TGA sonucu, P’nin 900°C’de
kiitle kayb1 %13,56 iken, KP’nin ayni sicakliktaki agirlik
kaybinin %1,26 oldugu goriilmektedir (Sekil 10). Elde edilen
kiitle kaybi degerleri, kimyasal kompozisyonda yer alan
kizdirma kaybi degerleri ile uyumluluk gostermektedir.
DTA egrilerine gore 100°C altinda P ve KP 6rnekleri i¢in
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olusan endotermik pikler malzeme yapisinda bulunan
adsorbe suyun buharlagtigini ifade etmektedir. Ancak, P’nin
bu sicakliktaki pikinin KP’ye kiyasla oldukg¢a fazla olmast
analsimin dehidrasyon olaymnin gergeklestiginin géstergesi
olabilir. KP’nin XRD sonucunda da analsimin dehidrasyonu
goriilmekte, XRD-DTA sonuglari birbirini desteklemektedir.
Analsimin dehidratasyonun sirasinda ortaya su ¢ikmaktadir.
Bu durum baska ¢aligmalarda da gézlemlenmistir [29, 30]. P
icin yaklagik 500°C sicaklikta gdzlenen ikinci endotermik
pikin yaprya daha siki baglanan su kaybini gosterdigi
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diigliniilmektedir. Faz degisimine gore P’nin daha diigiik
sicakliklarda kalsine edilmesi olast goriilmektedir, ancak
sicaklik ile artan agirlik kayb1 goz ardi edilmemelidir.

3.3. Standart kivam Suyu (Standard consistency water)

P ve KP ile iiretilen ¢gimento pastalarinin standart kivam igin
belirlenen su miktarlar1  Sekil 11°de sunulmustur.
Harmanlanmig ¢imento pastalarinin standart kivam igin
gerekli su miktar1 P malzemesinin %20 ikamesi ile belirgin
olarak artmistir. Ancak KP’nin tiim ikame oranlarinda
standart kivam igin gerekli su miktarmi 6nemli Olgiide
arttirmadig1 goriilmiistir. P ve KP’nin standart kivama
gelebilmesi i¢in gerekli suyun ikame orani ile aralarinda
giiclii bir iliski varligt mevcuttur. P’nin tane boyutunun
¢imentoya gore ince olmasi (Sekil 5) ikame oraninin
artmasiyla artan su ihtiyacinin sebebi olarak agiklanabilir.

3.4. Priz stiresi (Setting times)
Cimento pastalarinda belirlenen priz siireleri Sekil 12°de

gortilmektedir. Priz siirelerinin P ikamesi azaldig1 ancak KP
ikamesi ile arttif1 tespit edilmistir. P ikamesi ile hizlanan

priz, P’nin tane boyutunun ¢imentodan kiiciik olmasi ile
aciklanabilir [31]. Ayrica P’nin yapisinda bulunan alkalilerin
(Na,O ve K,0) ¢imentoya gore yiiksek olmasinin da priz
stiresinde etkisinin oldugu bilinmektedir. Ciinkii alkaliler
¢imento esasli malzemelerin prizini hizlandirmaktadir [32].
KP’nin elde edilmesi P’nin kalsine edilmesine
dayanmaktadir. Benzer alkali igerigine sahip olmasina
ragmen artan priz siireleri tane boyutun biiylik olmasi ile
aciklanabilir. Artan tane boyutu ile kimyasal reaksiyonun
gec basladigt literatiirden belirtilmektedir [33]. P ve KP’nin
degisik oranlarda ¢imentoya ikame edilmesi ile elde edilen
karigimlarin priz siireleri PC’ye farkliliklar gostermistir.
Tespit edilen degisimler neticesinde ilgili standartta [26] priz
baslangi¢ siiresinin uygunluk degeri 60 dakika ve {izeri
olarak belirtilmistedir. Priz sonu i¢in herhangi bir deger s6z
konusu degildir. P ve KP ikamesi ile elde edilmis
karigimlarin  tiimii  belirtilen degerin {iizerinde bir priz
baglama siiresine sahip oldugu tespit edilmistir. Ikame
oranlar1 ile degisen priz siireleri arasinda iliski varliginin
belirlenmesi igin regresyon analizi ger¢eklestirilmistir. Elde
edilen  determinasyon  katsayilar (R?>0,86~0,95)
incelendiginde giiclii bir iligki varligimin oldugu sdylenebilir.

TGA(%) = KP-TG —00 DTA (%/°C)
-KP-DTA ~  ===-- P-DTA 04

100 - X
95 -
90 -
85 -
80 Ll L} T Ll L} T T

0 100 200 300 400 500 600 700 800 900

Sicaklik (°C)

Sekil 10. P ve KP’ye ait TGA-DTA analizi (TGA-DTA analysis of P and CP)
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Sekil 11. Cimento pastalarinin kivam suyu miktarlari (Consistency water amounts of cement pastes)
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3.4. Hacim genlesme (Soundness)

Le Chatelier ile tespit edilen ¢imento pastalarinin genlesme
degerleri Tablo 5’de sunulmustur. P ve KP ikame oraninin
artmasiyla birlikte karigimlarin genlesmeleri de artmaktadir.
Karigimlarin genlesmelerinin artmasinda MgO miktarinin
etkisi oldugu diisiiniilmektedir. Cimento esasli malzemelerin
genlesmesinde MgO etkin rol oynamaktadir [34]. Cimento
pastalarinin iiretiminde kullanilan PC, P ve KP malzemelerin
MgO igerigi sirastyla %1,01, %7,96 ve %6,10 olarak
Olclilmiigtiir. P ve KP’nin PC’ye gore yiiksek MgO
bulundurmasi ile elde edilen genlesme miktarlarini
desteklemektedir. Ancak caligmada elde edilen genlesme
degerleri standartta belirtilen limit degerin altindadir.
Karigimlarin genlesme degerleri ref. ¢imento pastasina gore
artmasina ragmen, tiim ikame oranlarinda standardin
belirttigi limiti agmamaktadir.

3.6. P ve KP nin puzolanik aktivitileri
(Pozzolanic activity of P and CP)

Puzolanik 6zelligini gosterebilmesi igin kire¢ ve puzolan
karisimindan firetilen harcin basing dayanimi 7. giinde 4
MPa’1n iizerinde olmalidir [17]. 7. giin P karigimi 1,40 MPa,
KP karigimi ise 4,20 MPa dayanim gostermistir. Bu
baglamda KP’nin puzolanik 6zellik gosterdigi sdylenebilir.
Kalsinasyon ile olusan puzolanik 6zellik XRF analizinde

300 - — 125 =
® Priz baslangic degisimi =
» # Priz baslangig g
100 97.44 o
o 250 + - F o100 &b
] 89.74 g718 2
= o
= y= =8
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Ref. P5 P10 P20
ich Cimento pastast tiiril

belirtilen SiO,+Al,O3+Fe;0; toplamimin %70 iizerinde
olmasina ve XRD analizinde de belirtilen amorf yap1
miktarinin artmasina atfedilebilir.

3.7. Basing dayanimi (Compressive strength)

Har¢ karigimlarina ait farkli yaslarda olgiilen basing
dayanimi sonuglar1 Sekil 13°de sunulmustur. 2. giin basing
dayanimlari incelendiginde en yiiksek ii¢ basing dayanimi
sirastyla P5>Ref>KP5 karigimlarina aittir. P5 numunesinin
basing dayanimi referansa kiyasla %1,55 daha fazladir. Bu
durumun P numunesinin inceliginin ¢imentodan biraz daha
fazla olmasi nedeniyle bosluk doldurma etkisinden
kaynaklandig1 diisiiniilmektedir. %10 P ikamesi Ref.’a
kiyasla basing dayanimu yaklagik %15, %20 P ikamesi ise
yaklasik %50 azaltmistir. Bu durum su sekilde agiklanabilir:
P20 karigim i¢in yayilma miktar1 Ref.’a kiyasla %20 daha
azdir (Tablo 3). Su ihtiyacinin arttig1 standart kivam suyu
deneyinden de bilinmektedir. P20 har¢ Ornekleri yeterli
islenebilirlige sahip olmadigi i¢in kaliplama/sikigtirma
esnasinda bosluklar meydana gelmis ve bu durum dayanim
olumsuz yonde etkilemistir. %20 KP ikamesi Ref.’a kiyasla
basing dayanimi %30 azaltmistir. Bu durum KP’nin kivam
suyunun P’ye kiyasla daha az olmast ve har¢ karisimmin
islenebilirliginin  P’ye gore daha iyi olmasi ile
aciklanmaktadir. TS EN 197-1"e gore ¢imentolu har¢larin 2.
giinde saglamasi gereken minimum basing dayanimi 20
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Sekil 12. Cimento pastalarinin priz siireleri (Setting times of cement pastes)

Tablo 5. Cimento pastalarina ait genlesme miktarlar1 (Expansion amounts of cement pastes)

Karigim tiirti Ref. P5 P10

P20 KP5 KP10  KP20 TS EN 197-1

Genlesme (mm) 1,0 1,0 2,0

2,5 1,0 1,0 2,0 <10
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MPa’dir [26]. %20 ikameli (P20 ve KP20) karisimlar hari¢
diger karisgimlar limit degeri sagladigi belirlenmistir. 7.
giinde 41,15 MPa ile Ref. karisim en yiiksek basing
dayanimina sahiptir. P ve KP ikame oranlar1 arttikca
dayanim degerlerinde azalma meydana gelmistir. %5, %10
ve %20 P ikameleri Ref.’a kiyasla basing dayanimi sirastyla
%2, %10 ve %29 azaltmistir. KP ikamelerinde ise bu
diistisler %9, %15 ve %24 olarak hesaplanmigtir. 28. giinde
basing dayanimlar1 Ref>KP5>P5>KP10>P10>KP20>P20
seklinde sonu¢ vermistir. Tiim yaslarda en diisiik basing
dayanimi P20 karigimindan elde edilmistir. Ayrica, P20
karigimmin 7. glinden 28. giine dayanim artis hizt
hesaplandiginda, yalnizca %3.28 oldugu goriilmiistiir. Bu
durum har¢ matrisinde ¢imento miktarinin azaltilmasia
bagli olarak yavaglayan hidratasyon siireci ile
aciklanabilmektedir [35, 36]. Cimentolu harglarin 28. giin
saglamasi gereken minimum basing dayanimi 42,5 MPa’dir
[26]. Ref. basing dayanimi 46,61 MPa’dir. Bu baglamda
standartin  gereklili§ini saglayan ikameli karigimlarin
yalnizca P5 ve KP5 oldugu gériilmiistiir. Bu durumun P’nin
tane boyutu ¢imentoya yakin oldugu i¢in bosluk doldurma
etkisinden, KP ise iri tanelerine ragmen puzolanik etkisinden
dolay1 meydana geldigi kanaatine varilmistir. Ayrica, 2. ve
7. gilinlere kiyasla 28. giinde nispi gii¢, esas olarak KP’nin
puzolanik reaksiyonuna bagli olarak agik bir artis
gostermektedir. Bircok arastirmaci, puzolanik madde

ilavesiyle erken numune yaglarda dayanimin yavagladigini
bildirmiglerdir [37]. Bununla birlikte, hidrasyon siiresi
ilerledikge KP ikameli karigimlarin dayanimlariim arttii
goriilmiistiir. Ref. karigimin 2. glinden 7. giine dayanim artis
hiz1 %67’dir. KP5, KP10 ve KP20 karigimlari i¢in dayanim
artis hizlar1 sirasiyla %56, %74 ve %86 olarak
hesaplanmigtir. KP ikame oranmi arttikca dayanim hizt
artmugtir. 7. glnden 28. giine dayamim artis hizlar
incelendiginde Ref. karisimin %13 artig hizina sahip oldugu,
KP5, KP10 ve KP20 karisimlarinin ise sirastyla %23, %19
ve %13 artig hizina sahip oldugu belirlenmistir. Kalsinasyon
isleminin basing dayanimlari tizerindeki etkisinin goriilmesi
amaciyla Sekil 14 hazirlanmistir. %5 ikameli karigimlarda
(Sekil 14 (a)) kalsinasyon 2. ve 7. giinlerde basing
dayanimini azaltirken, 28. giin arttirmistir. %10 ikameli
karisimlarda da bu durum aynidir (Sekil 14 (b)). %20 ikameli
karigimlarda ise tiim yaslarda kalsinasyon igleminin basing
dayanimu iizerinde olumlu etkisi goriilmiistiir (Sekil 14 (c)).
KP’nin ¢imentonun hidratasyonu sirasinda ¢imento benzeri
hidratl triinlerin olusumuna katki sagladigt
diigiiniilmektedir.

3.8. Egilme dayanimi (Flexural strength)

Egilme dayanimi sonuglarinin sunuldugu Sekil 15°de, 2. giin
P5>KP5>KP10>Ref>P10>KP20>P20 stralamasi
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Sekil 13. Harg karigimlarina ait basing dayanimlari (*TS EN 197-1 limit 20 MPa, **TS EN 197-1 limit 42,5 MPa)
(Compressive strengths of mortar mixtures (¥*TS EN 197-1 limit 20 MPa, **TS EN 197-1 limit 42.5 MPa))
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Sekil 14. Kalsinasyonun basing dayanimi {izerindeki etkisi (a) %5 (b) %10 (c) %20
(Effect of calcination on compressive strength (a) 5% (b) 10% (c) 20%)
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goriilmiistlir. Basing dayaniminin aksine, KP5 karigiminin 2
giindeki egilme dayaniminda Ref. karigimina kiyasla artis
meydana gelmistir. Dayanim sirasiyla %10 daha fazladir. Bu
durum egilme dayanimmin gdzenek yapisi ve agrega ile
¢imento arasindaki ara ylizey geg¢is bolgesindeki
degisikliklere daha duyarli olmasina atfedilebilir [38, 39]. 7.
giin ise en yiiksek basing dayanimi Ref. karigima aittir. P5 ve
KP5 karigimlarinin dayanim artis hizlarinin Ref.’a kiyasla
daha kiiciik oldugu belirlenmistir. 28. giin KP5 karisiminin
egilme dayanimi P5’ten yiiksektir. Bu durum basing
dayanim ile paralellik gostermektedir. En diisiik egilme
dayanim degeri basing dayaniminda oldugu gibi P20
karisimindan elde edilmistir.

Bu c¢alismada elde edilen egilme dayamimlari ile basing
dayanimlar1 arasinda kuvvetli ve dogrusal bir iliski tespit
edilmistir. Hesaplanan determinasyon katsayilar1 P iceren
karigimlar i¢in 0,88 iken, KP igeren karigimlarda 0,92 olarak
belirlenmistir. Bu durum egilme ve basing dayanim

3.9. Ultrases gecgis hizi (Ultrasonic pulse velocity)

Ultrases geg¢is hizi (UPV) genellikle ¢imento esaslh
malzemelerin kalitesini belirlemek i¢in yaygin olarak
kullanilan bir yontemdir [40, 41]. Catlak, gozeneklilik ve
mikro yapt hakkinda bilgi almak i¢in UPV bagka
aragtirmacilar tarafindan kullanilmustir [42-44]. Karigimda P
ve KP kullanim miktar1 arttikga UPV’lerde diisiis olmasina
ragmen, 2. ve 7. giinde tiim har¢ numunelerinin kalitesinin
iyi oldugu goriilmektedir. 28. giinde ise Ref. ve KP5
karigimlarinin kalitesi miikemmel olarak
nitelendirilmektedir (Tablo 6). Cimento har¢lart homojen bir
sekilde tiretilmis ise UPV malzeme i¢inde hizli bir sekilde
ilerlemektedir. Bu baglamda Ref. ve KP5 karigimlarmin
digerlerine kiyasla daha homojen oldugu sdylenebilir.

3.10. Dayanim ve UPV arasindaki iligkinin incelenmesi
(Relationship strength and UPV)

sonuglarinin  birbirlerini  destekler nitelikte oldugunu Har¢ numunelerinde dayanim ve UPV arasindaki iligkiyi
gostermektedir (Sekil 16). analiz etmek icin regresyon analizi kullanilmustir. (Sekil 17
10
ERef. P5 P10 mP20 KP5 m=mKP10 mKP20

Egilme dayanimi, MPa

2. giin

7. giin

28. giin

Sekil 15. Harg karigimlarina ait egilme dayanimlari (Flexural strengths of mortar mixes)
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Sekil 16. Basing ve egilme dayanimlari arasindaki iligki (Relationship between compressive and flexural strengths)

Tablo 6. Harg karigimlarinin UPV degerleri (UPV values of mortar mixtures)

Zaman  Ref. P5 P10 P20 KP5 KP10 KP20
2. glin 4,03 4,02 3,96 3,78 4,07 3,91 3,87
7. glin 4,41 4,43 4,38 4,21 4,40 4,29 4,25
28. giin 4,55 4,47 4,48 4,25 4,54 4,48 4,29
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Sekil 17. Dayanim ve UPV iligkisi (a) P (b) KP (Relationship between strength and UPV (a) P (b) CP)

(a) ve (b)). KP igeren karisimlarin dayanimlari ile UPV
arasindaki iligkinin P igeren karigimlara kiyasla daha
kuvvetli oldugu gériilmiistiir. Elde edilen R? degerleri P ve
KP igeren ¢cimento esaslt malzemelerin kalitesinin UPV testi
ile degerlendirilebilecegini gostermektedir. Sekil 17
incelendiginde, UPV ile basing ve egilme dayanimlari
arasinda oldukca yiiksek ve dogrusal iliski varligr soz
konusudur.

4. SONUCLAR (CONCLUSIONS)

Dogal puzolan olarak pileki tasinin 6giitlilmesi ile hazirlanan

P ve 850°C’de kalsine edilmesiyle hazirlanan KP’nin

karakterizasyon 0Ozelliklerinin incelenmesi, puzolanik

aktivite deneyleri ve %20’ye kadar cimento ile ikame
edilerek har¢ karisimlar iiretilmesiyle elde edilen sonuglar
asagida Ozetlenmistir:

e Pileki tasimmin Kkalsine edilmesiyle kaset yapisinda
kirilmalar gbzlenmistir.

e Baglayici olarak kullanilan dogal pilekinin kalsinasyon
islemi ile d10, d50, d90 degerlerinde artiy meydana
gelmigtir.

e SiO,+AlLOs+Fe,O3 toplami P igin %69,78, KP igin ise
%71,91°dir.

e Kizdirma kayb1 degeri kalsinasyon ile azalma gostererek,
limit deger (TS EN 196-2) olan %5’in altina diismiistiir.

e P’nin kivam suyu gereksinimi KP’ye kiyasla fazladir.
Kalsinasyon iglemi ile su ihtiyacinin azaldig1 goriilmiistiir.

o TS 25’¢ gore KP’li karisimin 7. giin basing dayanimi>
4MPa olup, puzolanik 6zellik gostermistir.

o P ve KP kullanimi1 ¢imento pastalarinin priz bitis siirelerini
kisaltmistir.

e 2. giinde %5 P ikamesi Ref. karisimindan daha yiiksek
basing dayanimi saglamustir.

o 28. giinde KP igeren karigimlar P iceren karigimlara gére
daha iyi mekanik dayanim sergilemistir.

e 28. giinde %5 P ve %5 KP ikameli har¢ karigimlarinin
basing dayaniminin TS EN 196-1 standardinin 6ngordiigii
limit degerler (42,5 MPa-62,5 MPa) araliginda oldugu
belirlenmistir.

Bundan sonraki g¢aligmalarda enerji tasarrufu baglaminda,
dogal pilekinin farkli siireler ve daha diisiik sicakliklarda
kalsinasyon iglemine tabi tutularak ikame malzemesi olarak
kullanilmas1 Onerilmektedir. Ayrica, dogal veya kalsine
pileki ile iiretilecek ¢imentolu kompozitlerin dayaniklilik
Ozelliklerinin de incelenmesi gereklidir. Pileki taginin
biinyesindeki olivin ve killesme egilimi potansiyel bir ASR
riski olusturabilir. Bu nedenle, ileriki ¢aligmalarda Pileki
tasinin  ASR hasarina neden olma potansiyeli detaylt
incelenmelidir.
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