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Pirin¢ Kabugu Kiilii Esash SiC Parcaciklarin Geopolimer
Kompozitlerde Takviye Elemam Olarak Kullanimi

The Use of Rice Husk Ash-Based SiC Particles as Reinforcement in
Geopolymer Composites

Onemli noktalar (Highlights)
% Geopolimer esasl kompozit malzeme iiretimi | Geopolymer based composite materials production
% Piring kabugu esasl SiC takviye kullanim: | Using of rice husk ash-based SiC particles
*»  SiC takviyenin yapisal ve mekanik ozelliklere etkileri | Effects of SiC reinforcement on properties

Grafik Ozet (Graphical Abstract)

Piring kabugu esasli takviye malzemesi kullanilarak geopolimer kompozit tiretilmistir. Makroyapi, mikroyapi, SEM,
XRD ve mekanik ozellik incelemesi yapinmugstir. SiC takviye oranmin yapisal ve mekanik ozelliklere etkileri
arastirilmistir. | Geopolymer composite reinforced rice husk ash-based SiC was produced. Macro and
microstructure, SEM, XRD and mechanical properties were studied and the effects of SiC reinforcement were
investigated on the structural and mechanical properties.
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Piring kabugu esasl SiC takviye kullanilarak geopolimer kompozit iiretilebilirligini ve SiC orammin yapisal ve
mekanik ozelliklere etkilerini belirlemektir. / To determine the manufacturability of geopolymer composite using rice
husk-based SiC reinforcement and effects of SiC ratio on the structural and mechanical properties of the geopolymer
composite materials.

Tasarim ve Yéontem (Design & Methodology)

SiC eldesi i¢in karbotermal indirgeme, karekterizasyonda optik mikroskop, SEM, XRD, egme ve basma mekanik
testleri kullanilmwstir. | Carbothermal reduction was used for SiC production. Optic microscope, SEM, XRD, bending
and compression tests were used in characterization.

Ozgiinliik (Originality)

Bu ¢alismanmin ozgiinliigii, atik bir malzeme olan piring kabugunun, geopolimer esasli kompozitlerde gii¢lendirici
takviye malzemesi olarak kullaniimasidir. [ The originality of this study is the use of rice husk, a waste material, as a
reinforcement material in geopolymer based composites.

Bulgular (Findings)

Piring kabugu kiilii esash SiC takviyeli geopolimer kompozit malzemelerde homojen mikroyapi elde edilmistir. SiC
takviye oranindaki artis mekanik ozellikleri etkilemigtir. | Homogeneous microstructure was obtained in the
geopolymer composites reinforced rice husk ash-based SiC. The increase in the SiC reinforcement ratio in the
geopolymer composite affected the mechanical properties of the composite material.

Sonug¢ (Conclusion)

Piring kabugu esasli homojen mikroyapili geopolimer kompozit iiretilebilmistir. Artan SiC orani ile egme dayanimi
artarken basma dayanimi azalmigtir. | Rice husk-based geopolymer composite with homogeneous microstructure
was produced. With increasing SiC ratio, bending strength increased while compressive strength decreased.
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OZET

Bu ¢alismada silika i¢eren dogal piring kabugu atiklarindan karbotermal indirgeme yontemi ile silisyum karbiir (SiC)
parcaciklar sentezlenmis ve sentez SiC parcaciklar ile geopolimer (GP) matris takviye edilerek GP kompozitler tiretilip
mikroyapisal ve mekanik 6zellikleri karakterize edilmistir. Piring kabugu 700 °C’de 2 saat siireyle kalsine edilmis ve
piring kabugu kiili elde edilmistir. Kiil ile karbon karasi C/SiO, molar orani 4 olacak sekilde homojenize edilmistir.
Karbotermal indirgeme iglemleri atmosfer kontrollii tiip firinda gergeklestirilmistir. Sonrasinda, sentez SiC pargaciklar
kullanilarak GP kompozitler {iretilmigtir. Potasyum silikat ¢ozeltisi ve metakaolinin mekanik karistiricida
karigtirtlmasi ile elde edilen bulamaca sentez SiC pargaciklar agirlikca %5-15 oraninda ilave edilerek karigim
homojenize edilmistir. Mekanik testler icin ASTM C78/C78M-18 standardina gore egme, ASTM C1424-10
standardina gore basma numuneleri hazirlanmis ve testleri gergeklestirilmistir. Sonug olarak artan takviye miktarina
bagli egme dayanimi artarken Weibull dagilimi genis bir giivenirlik aralii sergilemekte, basma dayanimi ise tersi
durum gosterirken daha dar bir gilivenirlik araligi ortaya koymaktadir. Her iki durum degerlendirildiginde %5-10
sentez SiC takviyesi ¢aligma penceresi olarak goriilmektedir.

Anahtar Kelimeler: Pirin¢ kabugu, SiC, geopolimer.

The Use of Rice Husk Ash-Based SiC Particles as
Reinforcement in Geopolymer Composites

ABSTRACT

In this study, silicon carbide (SiC) particles were synthesized from natural rice husk wastes containing silica by
carbothermal reduction method, and GP composites were produced by reinforcing the synthesis SiC particles with
geopolymer (GP) matrix and their microstructural and mechanical properties were characterized. Rice husk was
calcined at 700 °C for 2 hours and rice husk ash was obtained. It was homogenized for 10 minutes with a molar ratio
of carbon black at C/SiO, of 4. Carbothermal reduction processes were carried out in an atmosphere-controlled tube
furnace. After that GP composites were produced using synthesis SiC particles. Potassium silicate solution and
metakaolin were mixed in a mechanical mixer. Synthesis SiC were added to the slurry prepared in this way at a rate
of 5-15% by weight, and the mixture was homogenized. For mechanical tests, bending specimens according to ASTM
C78/C78M-18 standard and compression specimens according to ASTM C1424-10 standard prepared and three-point
bending and compression tests were performed. As a result, as the bending strength increases due to the increasing
amount of reinforcement, the Weibull distribution exhibits a wide confidence interval, while the compressive strength
shows a narrower confidence interval, while the opposite situation is observed. When both situations are assessed, 5-
10% synthesis SiC supplementation is seen as the working window.

Key Words: Rice husk, SiC, geopolymer.

GIRIS (INTRODUCTION)

Geopolimerler, alkali ortamda (NaOH, KOH,
CsOH=MOH), AlOs ve SiO4 tedrahedral birimler ile
aliminyum ve silisyum kaynaklarindan olusan amorf
yapili inorganik malzemelerdir. Tipik kimyasal bilesimi
M20+A1,034Si02¢1 1H20 olan GP’ler, Na*, K* veya Cs*

*Sorumlu Yazar (Corresponding Author)
e-posta : cengizbagci@hitit.edu.tr

yik denge katyonlar1 igeren amorf, c¢apraz bagl,
dayanikli ve asit direngli 3-boyutlu bir yapidir [1-10].
Geopolimerlesme, aliimina silikatin yiiksek yakici
ortamda ¢dziinmesi, su yardimi ile taginimi, ¢apraz bagh
iicboyutlu amorf bir yap1 igerisinde ¢oklu yogusmasi
asamalarini igeren ekzotermik kimyasal iglemdir [5, 11].
Reaksiyon mekanizmasi, kat1 aliimina silikat kaynaginin
sentetik alkali aliimina silikatlara doniisiimii sirasinda
meydana gelen olaylarin ana hatlaridir [5]. Kat1 aliimina,
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silikat kaynaginin alkali bir hidroliz (su) ile ¢dziinmesi,
aliiminat ve silikat tiiretilmesine neden olur. Aliiminat ve
silikat olusumu, ylizeylerde kat1 pargaciklarin ¢dztinmesi
nedeni ile geopolimerlesme mekanizmasinin kati
parcaciklarin doniisiimiinii temsil ettigi kabul edilir [12].
Yiksek pH ortaminda amorf aliimina silikatlarin
¢oziinmesi hizlidir ve bu hiz, siiper ¢oziinmiis aliimina
silikat ¢ozeltisi ve ag Oriintiisii seklinde bir jelin olusumu
ile sonuglanir [13].

Geopolimerler, portland ¢cimentoya gore atmosfere daha
az karbondioksit (%80) salmalar1 nedeniyle ¢evre dostu
olmakla beraber hafif, dayanikli (portland ¢cimentonun
yaklasik 1.5-2 kat1 basma ve egme dayanimi) ve kisa
slirede iretim avantajlarma da sahiptirler [1, 3-7].
Geopolimerlerin ugucu kiil [8], kdmiir ciirufu [9], ¢esitli
killer ve tarimsal atiklar [10] gibi bircok ucuz
hammaddeden sentezlenebilmeleri de ekonomik agidan
bir diger 6nemli avantajidir. GP’ler, gostermis oldugu
mitkemmel fiziksel ve kimyasal 6zellikleriyle, az CO;
iireten ¢imento ve beton, atese dayanikli kaplamalar,
diisiik seviye radyoaktif atik kapstilleme, gozenekli su
aritma filtreleri, korozyona dayanikli kaplamalar, dahili
piezoelektrik sensorler iceren “smart” kaplamalar, ahsap,
celik, diger metallere kaplamalar, refrakter yapistiricilar,
gozenekli yalitkanlar ve refrakterler, izokimyasal
seramiklere alternatif iglem yollari, dis seramikleri,
yiiksek sicakliga dayanikli ugak pistleri, glines paneli
althiklart  (Si  yerine) ve yangmn panellerinde
kullanilabilmektedir [2, 14]. GP’lerin seramik karakterli
capraz bagli yapida olmast nedeni ile yapisal
uygulamalardaki en oOnemli smurliligi olan diisiik
dayanim ve kirilganliklari, bu malzemelerin parcacik,
sirekli fiber, kisa fiber ile takviye edilerek
kompozitlerinin iiretilmeleri ile devam etmektedir [15].

Yiksek sertlikte kirilgan fiberlerin GP regine igerisine
dogrudan ilave edilip karigtirma sirasinda kirilmalar
saglanarak kaliplama ve kurutma ile GP kompozit
iretilmistir. Numuneler egme deneylerinde iyi
sonuglanmakla beraber, suyun uzaklagsmasi nedeni ile
catlamalar nispeten Onlenebilmistir [16-17]. Fiber
miktarinin optimizasyonu ile ilgili bir ¢alismada [18], az
fiber durumunda kompozitin dayanimi ciddi bir sekilde
artmis ancak fiber oran1 arttiginda fiberlerin
topaklanmasindan dolayr numunede homojenizasyon
problemi  belirtilmistir. Yapida hapsolmus hava
kabarciklarini  azaltmak, bodylece geopolimelesme
reaksiyonunu artirmak amaciyla {i¢ farkli kurutma
sartlart denenerek, fiber katkisi ile GP kompozit
iretilmis, egme dayanimlarinda numuneler olumlu
sonuglar vermis ancak TEM analizlerinde bir miktar su
belirlenmistir [19]. Araylizey baglanmasini gelistirmek
iizere siirekli karbon fiber takviye edilen potasyum GP
kompozite 1s1l islem uygulanarak, 16sit takviyeli
kompozite doniistirilmiistiir. Isil islem sicakligindaki
artigla beraber ara yiizeyde reaksiyonlarin artmasi ile ara
ylizey tabaka kalinligiin arttigi gozlenmis ve ozellikle
1400 °C’nin tizerinde bu reaksiyonlar B-SiC olugsmasina
firsat vermistir [15, 20].

Silisyum karbiir (SiC), aliimina (A1,03), bor (B), karbon
(C) gibi takviye elemanlar1 arasinda kaplanmaksizin
yliksek sicaklik uygulamalarinda kullanilabilirligi nedeni
ile basta gelen bir yapisal seramiktir. Kovalent bagh
yapisy, hem oda hem de yiiksek sicakliklarda yiiksek
mekanik dayanim, iyi 1s1l iletkenlik, 1s1l sok dayanimu,
oksidasyon ve korozyona karst miikemmel direng, diigitk
1s1l genlesme katsayisit gibi bazi faydali ozellikler ile
sonuglanir. SiC’nin  bu ozellikleri ile kompozit
malzemelerde  ideal  takviye  elemami  olarak
kullanilmaktadir [27-29].

Ticari SiC’nin GP’lerde takviye elemani olarak kullanimi
ile ilgili yakin gecmisteki c¢aligmalar asagida
verilmektedir. Iki calismada, siirekli ve kisa SiC fiberler
ile GP-SiC kompozitler hazirlanmis, ¢alisma sonucunda
fiber-matris ara yiizeyinde kurumaya bagli mikro
catlaklar gozlenmesine karsin, siirekli SiC fiber
durumunda egme dayanimi ve kirilma toklugunda
yaklasik 15 kat artis saglanirken, kisa fiber durumunda
egilme dayanimi 5 kat artis sergilemistir [24, 25]. Baska
calisgmada SiC pargaciklar, GP kopiik kompozitlerin
iiretilmesinde kullanilmis ve SiC esasli seramik kdpiikler
ile kiyaslandiginda geopolimerizasyon reaksiyonu ile
yiiksek sinterleme sicakliklarina ihtiya¢ duyulmaksizin
yiiksek miktarda acik gézenekler elde edilmistir. Uretilen
SiC takviyeli GP kopik kompozitlerin 800 °C
sicakliklara kadar gbzenek yapisi bozulmadan fiziksel ve
mekanik 6zelliklerini korudugu rapor edilmistir [26-28].
Sentez SiC ile ilgili ise sadece bir ¢alismada dogal silika
kaynaklarindan Acheson yontemi ile sentezlenen SiC,
GP’lerde takviye elamani olarak kullanilmis ve ticari SiC
durumu ile karsilastirildiginda birbirine yakin egme
dayanimi elde edilmistir [29].

SiC’nin sentezlenmesinde Acheson yontemine gére ¢ok
daha diisiik sicaklik gerektiren karbotermal indirgeme
yontemi ¢ogunlukla kullanilmaktadir. Bu yontem, diger
kimyasal sentez yontemlerine (CVD, sol-gel vb.) gore
fazla safsizlik igermesine karsin ucuz silika
kaynaklarinin (kaolin, komiir minerali, piring kabugu
vb.) [30, 31] karbon ile indirgenmesine firsat veren bir
kati hal sentezleme yontemidir. Metal oksitler veya
karbonatlar katalizor olarak rol oynayarak buhar-sivi-kati
reaksiyonlar1 ile wiskers (ipliksi yapi) biiyiimesine
katkida bulunurlar ve 1400-1550 °C arasi sicakliklarda
SiC  iriin  olarak  goriilmektedir [32].  Silika
kaynaklarindan herhangi birinin bir karbon kaynagi ile
indirgenmesini igeren SiC iiretimindeki reaksiyon
asagida verilmektedir [33-35];
SiO2(s)+3C(s)—SiC(s)+2CO(g) )
Bu yontemde 6zellikle silisyum igeren ham maddelerin
bir karbon kaynag ile birlikte kristallesme sicakliginin
iizerinde koruyucu bir atmosferde karbotermal
indirgenmesi ile SiC {iretilebilmektedir. Bagci ve ark.
yaptiklar1 ¢aligmalarda C/SiO,=4 olacak sekilde
karbotermal  indirgeme i¢in  optimum  sartlar
belirledikten sonra sepiyolit [36], diaotomit [37] ve
geopolimeri [38, 39] silika kaynagi olarak kullanip
yiksek saflikta SiC {retimini bagarili bir sekilde
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gerceklestirmiglerdir. Bu calismalarda elde edilen
SiC’nin pargacik boyutu mikron alti boyuttan nano
boyuta kadar degismekte ve morfolojileri es eksenli ve
ignemsi gekillerdedir.

Piring, diinyadaki en 6nemli besin kaynaklarindan biri
olup, %72’si insanlar tarafindan tiiketilmekte, kabugu
ise dogal atik olarak kalmaktadir. Piring kabugu, pirincin
yetistigi cografya ve iklim sartlarina bagli olarak %70-90
silika igermektedir. Silikanin tipi ve miktar1 kalsinasyon
sicakligi ve siiresine baglidir [40]. Bu ¢aligmanin amaci,
yerel atik bir malzeme olan pirin¢ kabugunun etkin geri
doniistimil yoluyla, enerji ve maliyet verimli karbotermal
yontemle sentezlenen SiC parcaciklar ile ¢evre dostu
olan ve yaygin olarak kullanilan geopolimer matrisi
giiclendirerek GP/sentez SiC kompozit fretip, bu
kompozit malzemeyi mikroyapisal ve mekanik olarak
karakterize etmektir.

2. MATERYAL VE YONTEM (MATERIALS AND
METHOD)

Piring kabugu, Corum ili Osmancik ilgesinden temin
edilerek mafil tipi Protherm MOS 180/8” firinda 10
°C/dak 1sinma hizinda 700 °C’de 2 saat siireyle kalsine
edilmistir. Kalsine iglemleri 4 adet aliimina kaba 25 g
piring kabugu konularak toplam 100 g yiikleme ile
gerceklestirilmigtir. Yapilan ¢aligmalar1 gosteren is akis
semast Sekil 1°de, dogrudan temin edilen kalsinasyon
oncesi atik piring kabugu ve kalsine edilmig piring
kabugu kiilii goriintilleri Sekil 2°de verilmektedir.
Calismada bir silika kaynaginin bir karbon kaynagi ile
indirgenmesini igeren kati hal sentezleme yontemi olan
karbotermal indirgeme yontemi kullanilmistir. Silika
kaynag olarak piring kabugu kiilii karbon kaynagi olarak
ise karbon karasi kullanilmistir. Karbotermal indirgeme
islemleri atmosfer kontrollii tiip firinda 1500 °C’de 2 saat
siire ile gerceklestirilmigtir. Geopolimer {iretimi i¢in
potasyum hidrosilikat (KOH) (Sigma Aldrich, % 86.3),
kaolinin (Eti-Maden) 900 °C’de 6 saat siire 1s1l islemi ile
elde edilen metakaolen ve saf su kullanilmistir.
Geopolimerizasyon, aliimina silikatin yiiksek alkali
ortamda ¢Oziinmesi, bir su yardimui ile taginimi ve gapraz
bagli ii¢ boyutlu amorf bir yapi1 igerisinde ¢oklu
yogusmast olmak iizere ii¢ asamada gergeklesen
egzotermik bir kimyasal iglemdir.

Piring Kabugu
Kalsinasyor
(700°C, 2 saat)

0
a KOH
- - nan *

Iy

Makroyapi incelemesi

SEM incelemesi <3 | Kalsine Piring Kabugu Kili

Metakaolen
+

Saf Su

otermal Indi
o
XRD incelemesi <<= | Sentez Piring Kabugu Kuli

NI

Piring Kabugu Kl Esash SIC Takviyeli
Geopolimer Kompozit

Mikroyapi incelemesi

Sekil 1. Deneysel ¢aligmalarin semasi (Schema of experimental
studies)

Mekanik testler i¢in GP bulamag, ASTM C78/C78M-18
standardina gore 10x10x50 mm egme ve ASTM C1424-
10 standardina gore @ 5x10 mm basma numuneleri i¢in
hazirlanan poliasetal (delrin®) kaliba konulmustur.
Numuneler etiiv firinda 50 °C sicaklikta 24 saat ve
sonrasinda 7 giin siire ile agirlik kayiplar1 kontrol
edilerek oda sicakliginda ve nem ortaminda
olgunlastirilmistir. Ug-nokta egme (destekler arasi
mesafe 30 mm ) ve basma testleri 0.5 mm/dak hizinda
100 kN yiik hiicresi kullanilarak Shimadzu mekanik test
cihazinda gergeklestirilmistir.

Sentez ve sonu¢ GP kompozit malzemenin XRD
analizleri, bir CuKa kaynagi (A = 0.15406 nm) ile
donatilmis Siemens-Bruker D8 Advanced cihazinda X-
st kirinm ile 40 kV, 30 mA akim kullanilarak
yapilmigtir. Bragg acist (20) 0.02 adim boyutu ve 1°
tarama hizi ile 5° ila 80° arasinda olmustur. Veriler Jade
9 yazilim1 kullanilarak analiz edilmistir.

Kalsine piring kabugu kiiliniin SEM-EDS analizi
“Hitachi TM3030 Plus Table top Scanning Electron
Microscope micsFt, x-stream-2 EDX iinitesi” cihazinda
20 kV hizlandirma voltajinda 1000, 1500 ve 2000
biliylitmede yapilmistir. SiO, ve kalinti malzemelerin
miktar1 belirlenmistir. GP kompozit numunelerinin
kirilma yiizeyi taramali elektron mikroskobu incelemesi
JEOL JSM 6060LV SEM cihazinda gerceklestirilmistir.
Orneklerin bazilari, gériintiileme kalitesini iyilestirmek
icin ~5 nm Au/Pd alagimi ile kaplanmistir. Numuneler,
yliksek vakum modunda 20 kV'luk bir hizlanma
voltajinda ikincil elektron goriintilleme detektorii
kullanilarak farkli biiyiitmelerde goriintiilenmistir.

Weibull istatistikleri, tipik dogrusal istatistiksel yonteme
gore hesaplanmigtir. Pi'nin, test edilen toplam numune
sayisi olan 1'den N'ye kadar bir siralama oldugu
varsayildigindan, Esitlik 2'de sunulan medyan siralama
yontemi kullanilarak maksimum kirtlma mukavemetine

dayali olarak bir dagilim fonksiyonu olan Pi
hesaplanmustir.
p, = G039 (2)
y ®)

X; = lnistrength) 4

1

1—.01'))

Burada, sirasiyla mmimum ve maksimum kuvvete 1 ve
N sayis1 atanmistir. Denklemden hesaplanan istatistiksel
veriler kullanilarak dogrusal bir bi¢cimde bir ¢izim
olusturulabilmektedir.

¥; = In(In(

3. DENEYSEL SONUCLAR VE TARTISMA
(EXPERIMENTAL RESULTS AND
DISCUSSION)

Sekil 2°de dogrudan temin edilen atik piring kabugu ve
700 °C’de 2 saat siireyle kalsine edilmis piring kabugu
kiiliinin makroyap1 fotograflar1 goriilmektedir. Piring
kabugunda, kalsinasyona bagli %80’in lizerinde agirlik
kaybr gergeklesmis, kiil rengi de elyaf yapiya
doniismistiir.
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Sekil 2. (a)Dogrudan tem(in) edilen kalsinasyon Oncesi atik
piring kabugu, (b)700 °C’de 2 saat siireyle kalsine edilmis
piring kabugu kiili makroyap1 goriintiileri (Macrostructure
images of (a)waste rice husk before calcination directly
supplied, (b)Rice husk ash calcined at 700 °C for 2 hours)
Sekil 3’de, EDS analizi ile karbotermal indirgeme dncesi
piring kabugu kiiliniin yaklasik %87 SiO2 ve %5
civarinda karbon ihtiva ettigi belirlenmis, elementel
haritalama ile de dogrulanmistir. Buna bagli olarak
karbotermal islem Oncesi silika ve karbon karasi
miktarlart C/SiO2 molar oram1 4 olacak sekilde
sitokiyometrik olarak modifiye edilmistir.

Element | Agirhk
%

8] 47.91
Si 38.48
K 4.16
Na 1.04
Mg 0.56
Ca

Cl

C

S

P

1.11
0.50
5.61
0.21
0.41
100.00

Toplam

(d)

Sekil 3. 700 °C’de 2 saat kalsine edilmis pirin¢ kabugu kiiliiniin
toplam alan EDS analizi (a)EDS analiz goriintiisi,
(b)EDS  spektrum,  (c)elementel  haritalama,
(d)spektrum elementlerin miktarlar1 (Total area EDS
analysis of rice husk ash calcined at 700 °C for 2
hours; (a)EDS analysis image, (b)EDS spectrum,
(c)elemental mapping, (d)amount of spectrum
elements)

Jia ve ark. [41] hazirladiklart kalsine metakaolini grafit
ile homojenize ederek potasyum silikat ¢ozeltisi ile
geopolimer elde edip 900 °C-1700 °C arasinda 1s1l iglem
uygulamiglardir. 1500 °C’ye kadar 16sit haricinde grafite
bagli herhangi bir doniisiim gézlenmezken 1500 °C-1700
°C arasinda sicakliga bagli AIN/SiC kademeli olarak

artmigtir.  Bu ¢alismada SiC, yerinde (in-situ)
sentezlenerek GP kompozit iretilmistir. Calisma,
SiC’nin GP yapida karbotermal sentezlenmesi ve
kompozitinin  {iretilmesi agisindan bu ¢aligmaya

benzerdir. Calisma, dogrudan silika kaynaginin karbon
ile toz halinde karisiminin karbotermal indirgenmesini
icermektedir. Bu nedenle toz halden kaynaklanan yiiksek
ylizey alani nedeni ile literatiir caligmasinda SiC sentezi
icin belirlenen alt sicaklik 1500 °C, bu ¢aligmada yeterli
sicaklik olarak gortilmektedir.

Bu ¢aligmadaki ayni (K2O¢ Al,034Si0,¢11H20) matris
geopolimer malzeme 50 um ¢apinda aliimina peletler ile
agirlik olarak %30-70 takviye edilerek geopolimer
kompozitler iiretilmistir. Numunelerin sicakliga bagh
mekanik 6zelliklerine bakilmistir. %30-50 &zellikler iyi
olmasina karsin numunelerde %70 numunesi hari¢
sicakliga baglh ¢ekme, kirilma ve biiziilmeler meydana
gelmigtir. Isil islemsiz 4-nokta egme testlerinde 20 MPa
dayanimi kaydedilmistir [42].

SiC, kovalent bag yapist nedeni ile ozellikle yiiksek
sicakliklarda iyi mekanik, oksidasyon ve korozyon
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dayanimina sahiptir. Al,O3, B, C gibi takviye elemanlari
arasinda kaplanmaksizin kullanilan ideal bir takviye
elamanidir  [43-45].  Sekil 4’de verilen sentez
pargaciklarin XRD analizinde goriilen safsizliklarin,
atmosfer korumasindan kaynaklandigi
diistintildiigiinden, tiip firn diizenegi kontrol edilerek iyi
bir koruma ile safsizliklarin  azaltilabilecegi
diigtiniilmiistiir.

Geopolimerler geleneksel teknolojiden (¢imento ve
beton) ileri teknolojiye (yiiksek sicaklik kompozitler)
kadar yaygin kullanim alanina sahiptir. Ancak,
geopolimerlerde seramik karakterli capraz bagl yapinin
bir sonucu olarak kirilgan olmalari, yapisal
uygulamalardaki en 6nemli sinirliligidir. Bu smirlilik ya
1s1l islem ile seramik fazlar1 yapida tailorize ederek ya da
dogal veya sentez takviye fazlar ile kompozit yapilarak
iyilestirilmektedir. ~ Weibull istatistikleri  kirilgan
malzemelerin hasar davranisini tahmin etmek igin
yapilir. Seramik karakterli malzemelerde rastgele gelisen
kusurlar nedeniyle [46] mekanik test sonuglarinin
Weibull analizleri yapilarak daha dogru yorumlanmasi
saglanabilir.

Karbotermal islem sonrasi sentezlenen tiriiniin dogrudan
ve karbon yakma sonrasi XRD desenleri Sekil 4’de
verilmektedir. XRD analiz sonuglar1 incelendiginde,
SiC’nin ii¢ temel karakteristik pik degeri 36°, 60° ve 72°
2-teta degerlerinde elde edildigi goriilmekle beraber,
yapida kristobalit ve tridimit pikleri safsizlik olarak
bulunmaktadir. SiOz safsizligina bagli  kafesteki
genlesme 2-teta degerlerinin asagi yonli kaymasia
neden olmustur. Yeterince atmosfer korumasi igin
gerekli  tedbirler  alinarak  sentezleme  islemi
gerceklestirilmesine ragmen bu safsizliklar olusmustur.
Bu sonug, bir kisim silikanin 1500 °C’den hemen 6ncesi
sicakliklarda karbonla reaksiyona girmeden tridimit ve
kristobalit fazlarina doniistiigii seklinde
degerlendirilebilir. Bu fazlar silikanin yiiksek sicaklik
polimorflaridir ve tridimit 870°C -1470 °C ve 1470 °C
iizeri sicakliklarda olusmaktadir [47].

2 Karbon Yakma Oncesi
3 ~———Karbon Yakma Sonrasi
1:SiC, PDF#74-2307
2:Kristobalit (SIO, ), PDF#74-2307
= 3:Tridimit (SiO.), POF#18-1170
£ ’
=
© 1
[]
o)
17
©
e 1
° 1
©
§e]
)
T T T y T v T T T T ¥
20 ) 40 50 60 70 80
20[7)
Sekil 4.Karbotermal iglem sonrasi sentezlenen iriiniin

dogrudan ve karbon yakma sonrasi XRD analizleri
(Direct and post-carbon combustion XRD analyzes of
the product synthesized after carbothermal processing)

Sonug¢ kompozit numunelerin basma testi sonrasi alinan
XRD desenleri Sekil 5’de verilmektedir. %0 SiC
deseninde 28°'deki genis 20 tepe noktasi, iyi bilinen
amorf geopolimer olugumunu gostermektedir. Bu genis
kisim omuz goéstermezken artan takviye miktarma bagl
olarak orantil1 bir sekilde yapida Sekil 4°te verilen kristal
piklerin arttig1 goriilmektedir [48]. Bu sonug yapida iyi
bir geopolimerlesmeye isaret etmektedir.

2 1:SiC (moissanite), PDF#74-2307

3 2:Kristobalit (Si0,), PDF#74-2307

\J 1 3:Tridimit (Si0,), PDF#18-1170
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Sekil 5. Basma numunelerin XRD desenleri; (XRD patterns
of compacted samples)

Mekanik testler sonrasi egilme ve basma numunelerinin
Weibull analizi yapilarak Cizelge 1°de verilmektedir. U
nokta egme dayanimi, SiC artisina baglh olarak diisiik
miktarlarda 6nemli bir degisiklik gdstermemektedir.
Diisiik takviye oranlarinda dar olan giivenirlik aralig:
artan takviye miktarina bagli olarak genislemektedir.
Basma dayaniminda artan takviye miktarina bagli olarak
ana malzemenin altinda ve birbirine yakin degerler elde
edilmistir. Bu sonuglar sentez SiC fazinin geopolimerin
egme dayanimini artirirken basma dayanimini tersi
yonde etkiledigini gostermektedir. %0 numunesi en
yliksek ortalamaya sahip olmasma ragmen giivenirlik
aralig1 da genistir. Her iki test degerlendirildiginde %5-
10 sentez SiC takviyesi calisma penceresi olarak
goriilmektedir.

Cizelge 1. Egme ve basma numunelerinin Weibull analizi
(Weibull analysis of bending and compression

samples)
Test Numune WM SP wo SS GA
tiri (m) (MPa) (MPa) (MPa) (MPa)
%0 SIC 6.21 16.85 15.66 204 12319
Ug %5 SiC 2227 1611 15.71 091 14167
Nokta %10 Si 2 18.4 16.4: 9.7-
Egme $10 SiC 99 8.45 6.48 599 372
%15 SiC 4.30 24.92 22.70 588 16.29.4
%0 SiC 3.58 110.038 99.13 ses  12Z
%5 SiC 7.04 69.11 64.67 1080  56-73.3
Basma %10 SIC 362 61.91 55.81 v 2r
%15 SIC 3.34 79 70.91 2338 2%

89.6
(WM:Weibull Modiiliis, SP:Sekil Parametresi, WO:Weibull
Ortalama, SS:Standart Sapma, GA:Giivenirlik Aralig1)
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Mekanik testlerle uyumlu olarak egme numunelerinin
kirik yiizey mikroyap1 goriintiilerinde benzer karakterde
catlaklar gorlilmektedir (Sekil 6). Catlaksiz ve
gozeneksiz kisimlarda genelde tekdiize bolgeler
goriilmekte olup, takviye faz artigina bagl olarak kismen
reaksiyona ugramamig bolgeler de bulunmaktadir.
Geopolimerin yapisinda bulunan mikro goézeneklerin
yaninda tipik makro gézenekler bazi kisimlarda gatlaklari
soniimlemis goriinmektedir.

Sekil 7’de numunelerin yiiksek biiylitmeli SEM
goriintiileri verilmektedir. Numunelerde SiC hacimsel
miktarinin artif1 ve takviyenin yapida iyi bir dagilim
sergiledigi goriilebilir. XRD desenleri ile uyumlu olarak
matris yiiksek miktarda homojen reakte olmus
geopolimerik fazdan olusmaktadir. Artan sentez SiC
takviye miktar1 artigi, hem de fiber yapinin artis1 (Sekil
7-d), catlak saptirma mekanizmasi ile tokluk artigina
neden oldugu numunelerde egme mukavemetlerini de
artirmistir. %0 ve %5 SiC numunelerinin  EDS
analizlerinde  Sekil 7(¢) ve (f)’de  karbon
goriilmemektedir, ancak artan SiC miktara bagl olarak
artan sekilde %10 ve %15 SiC numunelerinde karbon
belirlenmistir (Sekil 7-g ve 7-h). Bu anlamda EDS
sonuglart da yine XRD analizlerini (Sekil 5)
dogrulamaktadir. Ayrica EDS analizlerinden
geopolimerik matris bilesenlerinin (Al, K), artan SiC
miktar1 nedeni ile genelde kismen azaldig: goriilebilir

(a) (b)

(c) (d)
Sekil 6. Egme numunelerinin kirik yilizey optik mikroskop
gorintiileri; (a)%0 SiC, (b)%5 SiC, (¢)%10 SiC,
(d)%15 SiC (Optical microscope images of fractured
surface of bending specimens)

EES
477K

4248

oK

K
053K KK

25 Enerji kev

KK

KK

13 26 Enerji keV

KK

KK

13 26 Enerji keV

KK

KK

2 : S 26 Enerji kev
Sekil 7. Egme numunelerinin kirik yiizey SEM goriintiileri;
(@)%0 SiC, (b)%5 SiC, (c)%10 SiC, (d)%15 SiC ve EDS
analizleri; (€)%0 SiC, (f)%5 SiC, (g)%10 SiC, (h)%15 SiC
(Fractured surface SEM images and EDS analyses of bending
specimens).

4. SONUCLAR (CONCLUSIONS)

Sonug olarak, GP’lere sentez silisyum karbiir (SiC)
parcaciklar takviye edilerek kompozitler elde edilmistir.
Calismanmn ilk kisminda kalsine edilen piring
kabugundan SiC, tridimit ve kristobalit safsizliklari ile
beraber karbotermal olarak sentezlenmistir. Ikinci
kisimda ise sentez SiC parcaciklar agirlikga % 0, % 5, %
10 ve % 15 oraninda kullanilarak GP kompozitler
iiretilmis ve mikroyap1 ve mekanik 6zellikler bakimindan
karakterize edilmistir. XRD analizlerindeki tipik genis
amorf geopolimerizasyon piki iizerinde lineer artan
takviye kristal fazlarm varhigt ve mikroyap:
goriintlilerindeki  homojenlik, 1iyi bir kompozit
yapildigina isaret etmektedir. Artan takviye miktarina
bagli egme dayanimi artarken Weibull dagilimi genis bir
giivenirlik araligi sergilemektedir, basma dayanimi ise
tersi durum gosterirken daha dar bir giivenirlik aralig
ortaya koymaktadir. Her iki durum degerlendirildiginde
% 5-10 sentez SiC takviyesi ¢aligma penceresi olarak
goriilmektedir.
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