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Arastirma Makalesi Ozet
Gonderilme Tarihi : 10/04/2023 Dogada bulunan kil minerallerinin, fizikokimyasal o&zelliklerinin tespit edilmesinden sonra
Kabul Tarihi - 22/06/2023 saflastirtlarak ve islenerek kullanim alanlar gelistirilebilmektedir. Kil minerallerinin tiirii, kimyasal

bilesimi ve orani bir kilin kalitesini belirlemektedir. Bu sebeple, killerin yapilarinda bulunan
safsizliklardan dolay: bir zenginlestirme islemi ile temizlenmesi gerekmektedir. Buradan yola ¢ikarak

Anahtar Kelimeler bu ¢alismada, iilkemizde farkl kalitelerde bulunan bu dogal kaynaklarin daha iyi degerlendirilmesi ve

Kil iilke ekonomisine daha g¢ok katkisi olacak sekilde kullanilmasi amaglanmustir. Temin edilen kil
Seramik numunelerine uygun saflastirma prosesleri uygulanmistir. Zenginlestirilen killerin harmanlama iglemi
Siirdiiriilebilirlik sonrasinda seramik iretimde kullanilan angop regetesinde alternatif hammadde olarak kullanimmin
Zenginlestirme uygunlugu arastirilmistir. Saflastirilan kil numunelerinin X-Isin1 Kirmim yontemi ile hammadde

icerigindeki elementlerin kantitatif analizi yapilarak kimyasal igerikleri tespit edilmistir. Bunun yani
sira, pigirim sonrast angop i¢erisinde olusan fazlarin tespiti i¢in X-Isinlar1 Difraktometresi kullanilarak
malzemelerin kristallografik 6zellikleri incelenmistir. Optik dilatometre cihazi ile killerin termal
davranislar1 incelenmistir. Zenginlestirilmis killerin kullanildig1 angop regetelerinin 1s1l genlesme
analizi ile boyutsal degisimlerinin sicakligin fonksiyonu olarak olgiimii gergeklestirilmistir. Seramik
endiistrisinde, angop regetesi igerisinde alternatif hammadde olarak kullanimi uygun bulunmustur.

Research Paper Abstract
Received Date : 10/04/2023 Natural clay minerals usage areas can be developed by purifying and processing. The quality of clay is
Accepted Date - 22/06/2023 determined by its type, chemical composition, and minerals ratio. Therefore, the impurities in clays

need to be removed from the clays via enrichment processes. In this study, we aimed at making better
use of these natural resources, possessing different qualities in our country, and using them in a way

Keywords that will contribute more to the country's economy. Appropriate purification processes were applied to
Ceramic the clay samples to enrich. The suitability of the enriched clays as alternative raw materials in the
Clay engobe recipe for ceramic production after the blending process was investigated. The chemical
Enrichment contents of the enriched clay samples were characterized using X-Ray Diffraction method. In addition,
Sustainability the crystallographic properties of the materials were investigated by using X-Ray Diffractometry to

detect the phases formed in engobe recipes after firing. The thermal behavior of the clays was
investigated using an optical dilatometer. The thermal expansion analysis of engobe recipes using the
enriched clays and the measurement of dimensional changes as a function of temperature were carried
out. The enriched clays are considered highly promising materials for use in engobe recipes in the
ceramic industry.

1. Giris katan bir kil tabakas1 olarak tanimlanan seramik ¢amurudur

[1, 2]. Sekil 1°de seramigin tabakali yapis1 gosterilmistir.
Angop, kil temelli olup sir ile biinye arasina Uriiniin nihai rengini belirleyen en énemli faktorlerden
uygulanarak, uygulama sekline gore seramik triiniin biridir [2, 3]. Sir ile biinye arasina uygulanan angobun, en
ylizeyinin rengini degistiren, iiriine baz1 dekoratif degerler temel faydalarindan biri de su gecirgenligini azaltmaktir.

Ayrica bircok seramik hatasinin Oniine gegmek icin de
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bir gorev dstlenir [2]. Isil genlesme katsayisinin
ayarlanmasinda kullanilarak, sir ile biinye arasinda
genlesmeden dolay1 olusacak deformasyonlarin
onlenmesini saglar [4, 5, 6].

Sekil 1. Seramik karonun tabakali yapisi

Angop hazirlanmasinda, farkli yapilardaki kil ve
kaolinler, feldspat, frit, nefelin, kuvars gibi c¢esitli
malzemeler kullanilmaktadir [1, 7, 8]. Angoplarin
bilesimindeki en yiiksek orami kil olusturur ve bunlarin
kimyasal ve mineralojik yapisi biiyiilk 6nem arz etmektedir
[8]. Kil mineralleri temelinde aliiminyum hidrosilikat
yapilaridir [9, 10].

Bazi kil minerallerinde aliminyum bileseninin yerini
tamamen veya kismen demir (Fe) veya magnezyum (Mg)
alir [11, 12]. Alkali mineraller veya alkali metaller kil
minerallerinin temel bilesenleri olarak yapida bulunurlar.
Bazi killer tek bir kil mineralinden ibaretken, ¢ogu birkag
mineralin karisimi halinde bulunmaktadir [11, 13, 14].
Killer iginde kil minerallerine ildveten kuvars, kalsit,
feldspat ve pirit gibi mineralleri «kil olmayan malzeme»
bulundurabilirler. Bir¢ok kil minerali de yapist iginde
organik maddeleri ve suda c¢oziinebilen tuzlari ihtiva
ederler [15, 16, 9]. Diinyada iiretilen farkli 6zellikteki kil
minerallerinin %70 ile 75’1 seramik endiistrisinde farkli
alanlarda kullanilmaktadir [17, 18]. Seramikte kullanilan
killer gogunlukla kaolin esasli aliimina oranlari yiiksek
killer olup; su emme, pisme rengi, kuruma ve pismede
biliziilme miktari, camlagsma sicakligi degerleri, basing
dayanimlar1 gibi Ozellikleri tane Dboyutlarma gore
degismektedir [17, 18]. Maden ocaklarinda tretilen killer,
istenilen tane boyutunda ve homojenlikte elde edilmis
olsalar bile, genellikle biinyelerinde birtakim safsizliklart
bulundurmaktadirlar. Bunlarin yani sira, kil igerisinde
istenilenden fazla miktarlarda kuvars ve feldspat
minerallerinin yani1 sira mika, titan, demir oksit ve suda
coziinen siilfatl istenmeyen minerallerde yap1 igerisinde
bulunabilmektedir [21, 22, 23, 24]. Bu sebeple, istenmeyen
safsizliklarin yapida bulunmasi veya istenilenden daha
fazla oranda bulunmasindan kaynakli olarak killerin

zenginlestirilmesi zorunluluk  haline
gelmistir [19, 20].
Killerin zenginlestirilmesi islemi Sekil 2’de gosterilen

kademelerden olugsmaktadir.
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Sekil 2. Killerin zenginlestirilmesi isleminin i akis semast

Zenginlestirme  agamalarindaki
kademelerden olugmaktadir [21, 22, 23]:
e On zenginlestirme; renklendirme yapan metal oksitli

damarlar1 goézle ayirt ederek ve manyetik pargalar
miknatis yardimi uzaklagtirilmasinin saglanmasi,

basamaklar  su

¢ Boyut kiiciiltme; ocaktan alinan killerin 3 ila 5 cm irilige

indirilmesi amaciyla boyut kiiciiltme islemlerinin
yapilmasi,

e Harmanlama; ocaktan firetilen ve degisik damarlardan
alman killerin birlikte harmanlanarak
homojenlestirilmesi,

e Zenginlestirme; istenilen irilikte ve harmanlanmis

killerin su ile yikanarak mekanik dagitma ile agilmasi
islemlerini kapsamaktadir.

Ulkemizdeki isletilebilir kil rezervleri 40 milyon
tondan fazla olup iiretim kapasiteleri 900.000 ton/yil
olmasina ragmen ilkemizdeki kil potansiyeli bazi
endiistriyel kullanimlar i¢in kaliteli kil iiretimini
karsilayamamaktadir [19]. Bu sebeple gerekli miktar,
ithalat yolu ile karsilanmaya caligilmaktadir. Buradan yola
cikilarak bu c¢alismada, diisik maliyetli killerin
zenginlestirilmesi ile iirline katma deger kazandirilmasi
amaglanmistir. Elde edilen zenginlestirilmis killer;
alternatif hammadde olarak, ithal edilen angop kili yerine
angop  recetesinde  kullanilabilirligi
arastirllmigtir.  Bunun yam1  sira, gelistirilen angop
yiizeylerin renk, gecirgenlik ve yapi-6zellik davranisi
incelemis olup ayn1 zamanda bu oOzellikleri etkileyen
parametreler agiklanmustir.

yer  karosu
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2. Malzeme ve Yéntem

Konya’da bulunan Tokluoglu Madencilik firmasindan,
saflagtirllmak tizere iki adet kumlu kil (K173 ve K251) ve
kuvarsit numuneleri tedarik edilmistir. Standart yer karosu
angop regetesinde kullanilan kil (MT500), Almanya’da
bulunan Stephan Schmidt gruppe firmasindan tedarik
edilmektedir. Gelistirilen angop regetelerinin reolojik
ozelliklerinin kontrol altinda tutulmasini saglayan reolojik
ajanlardan sodyum tripolifosfat (STTP) Esan Eczacibasi
Endiistriyel Hammaddeler San. ve Tic. A.S. firmasindan,
karboksimetil seliiloz (CMC) Lamberti Kimya San. ve Tic.
Firmasindan satin alma yolu ile tedarik edilmistir. Angop
hazirlama asamasinda degirmenlerin igerisine ilave edilen
su; seramik firmasimin atik  su tesisinden
saglanmustir.

aritma

2.1. Killerin Zenginlestirilmesi

Killerin zenginlestirilmesi islemi i¢in kumlu yapidaki

kil numuneleriyle kuvarsit harmanlanarak receteler
olusturulmustur. Hazirlanan regeteler Tablo 1°de
sunulmustur.
Tablo 1. Kil regeteleri

Kil Regeteleri K173 K251 Kuvarsit

ECR311 60 20 20

ECR983 45 40 15

ECR441 40 40 10

ECR271 20 70 10

Killerin zenginlestirilmesi genellikle kilin su ile
yikanmast ve mekaniksel olarak dagitilarak boyutsal
smiflandirilmast  temelinde  gergeklestirilmektedir. Bu
kapsamda, kil ve kuvarsit numunelerinden olusturulan
receteler, her biri aliimina bilyeli 5 kg’lik degirmenlerin
igerisine alinarak zenginlestirme islemi gerceklestirilmistir.
Bu islem igin toplam kil kiitlesine gore %55 su ile 300
rpm’de karistirilarak homojen hale getirilmistir. Degirmen
Oglitme siiresini optimize etmek i¢in; 1,5 saat, 3,5 saat ve 7
saat ogilitme siirelerinde denemeler yapilmistir. Regeteler
ogitiildiikten sonra, ikinci asama olarak sivisi ve katisi
birlikte bulunan ¢amur karigimlar1 45 pm (No. 325) Retsch
markali, eleklerden gegirilerek iri boyutlu kuvars tasi ve
organik maddelerden uzaklastirilmasi saglanmistir. Elekten
gecen kiiciik boyutlu kil tanecikleri ¢oktiiriilmiis ve suda
¢oziinen safsizliklardan ayrilarak killerin zenginlestirilmesi
islemi gerceklestirilmistir.

2.2. Tane Boyut Dagilim

X-1ginlart Sedigrafi Yontemiyle tabakali yapiya sahip
zenginlestirilmis killerin tane boyut dagilimlari analiz
edilmistir. Olciimlerde, Micromeritics marka SediGraph I11
Plus model cihaz kullanilmistir. Bu yontemle, dar ve yatay
bir X-is1mm tabancasi kullanarak, sivi igerisindeki
partikiillerinin bagil kiitle konsantrasyonunu X-igiminin
siddetini Olcerek belirlenmistir. Homojen dagitilmis kati ve
stvi karisimi 6lglim hiicresine konularak kati partikiillerin
bir miktar X-11n1 enerjisini absorplamasi saglanmigtir. X-
111 tarama yaparken karigtirma iglemi durdurularak
tanelerin ¢okmesine izin verilmistir. Bu sayede tanelerin
¢okme hizi, viskozitesi ve yogunlugu bilinen bir ortamda
Stokes kanununa uyarlanarak tane partikiil boyutlar
belirlenmistir. ~ Sedigrafi ile numunelerin, 0.1-300
mikrometre arasi tane boyutlar1 Olgiilmiistiir. Olgiim
sonucunda, d(0,1), d(0,50) ve d(0,9) degerleri ile kiimiilatif
kiitle yiizde degerleri tespit edilebilmis ve tane boyut
dagilimi grafigi elde edilmistir.

2.3. Kimyasal ve Minerolojik Analiz

X-Istm Kirmim (XRF) analizi Rigaku marka ZSX
Primus model XRF cihazi ile gergeklestirilmistir. Bor-
araligindaki elementlerin analizleri,
zenginlestirilmis kil numunelerinin matrisine bagl olarak;
ppt% konsantrasyon mertebesinde, tahribatsiz ve hizli bir
sekilde Kaba tane boyutlu numuneler
tungsten halkal1 6giitlicii yardimi ile ~63pum altina gelecek
sekilde Ogiitme
~105+£5°C etiivde 4 saat kurutulmak {izere bekletilmistir.
Kurutulmus numunelerin ~1000°C’de kizdirma kaybina
bakilmugtir.

X-Isinlar1

uranyum

Ol¢tlmiistiir.

ogtilmiistiir. sonrast  numuneler

Difraksiyonu  (XRD) yontemi ile
zenginlestirilmis kil numunelerinin yapilart incelenmis ve
igerigindeki fazlar tespit edilmistir. Numuneler uygun
metoda gore hazirlanip Rigaku marka Minifleks 600 model
XRD cihazi standart tarama araliginda
(26=5°-70°) 6l¢iimii yapilmstir.

kullanilarak

2.4. lsi
Tayini

Mikroskobu ile Ergime Davranigi

Zenginlestirilmis killerin 1s1 mikroskobu ile ergime
davranislart analiz edilmistir. Ergime davraniglart Misura
ODHT HSM 1600-80 marka 1s1 mikroskobuyla
belirlenmistir. Numunelerin ergime davraniginin 6l¢timleri
sonrasinda, ergime davranigi ve karakteristik sicaklik
noktalar1 (sinterleme, yumusama, tam kiire, yar1 kiire ve
akma sicakligl) tespit edilmistir. Toz numune dogrudan
numune hazirlama aparatiyla yaklastk 2x3 mm (cap x
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ylikseklik) ebatlarinda sekillendirilerek silindirik hale
getirilmigtir.  Sekillendirilen numuneler aliimina altlik
iizerinde cihaza yerlestirilerek analizleri yapilmustir.

2.5. Yer Karosu Angop Uygulamasi

Standart angop kili yerine kil receteleri ilave edilerek
hazirlanan angoplar 30x30 cm? ham yer karosu iizerine 30-
35 gram olacak sekilde uygulanmustir. Sir/angop c¢ekme
aleti vasitasi ile angobun karo ylizeyine uygulanmasi
islemi gergeklestirilmistir. Uygulama yapilan numuneler
etlivde tamamen kuruyana kadar bekletilmistir. Kuruyan
ham karo, yer karosu firm rejiminde (1205°C-52dk)
pisirilmistir.

2.6. Isil Genlesme Katsayisi Tayini

Zenginlestirilmis kil numuneleriyle gelistirilen angop
recetelerinin 1s1l genlesme 6l¢iimleri Netzsch marka 402PC
model dilatometre cihazi  kullanilarak  yapilmustir.
Dilatometre Olglimiinde, malzemenin 1s1 karsisinda
gosterdigi  boyut degisimi  hesaplanmugtir.  Pigmis
numuneler, ~25 ila 50 mm uzunlugunda ve ~5 mm
genigliginde, ~5 mm kalinhgmnda o6l¢lim boyutuna
getirilmistir. ~105°C+5 sicakliginda etiivde numuneler
tamamen kuru oluncaya kadar tutulmustur (iki tartim
~%0,1  oluncaya kadar
bekletilmigtir). Numuneler oda sicakliginda bekletilerek
kararli hale gelmesi saglanmigtir. Numuneler i¢in 1sitma
hiz1 10°C/dk ile 700°C’ye kadar olan standart bir pisme
periyodu uygulanmistir. Termal genlesme degerleri
dogrusal genlesme katsayisi (o) cinsinden verilmis olup
~50°C ila 650°C arasinda 50°C’de bir boyutsal degisim
verileri hesaplanmustir.

arasindaki  fark etiivde

2.7. Kiguk Renk Farkhhiklan ve Gegirgenlik
Analizi

Angop numunelerinin renk farkliliklart TS EN ISO
10545-16 standardina gore Sl¢iilmiistiir. Bu metot, angop
numunesinin hem kendi rengini hem de diger numunelerin
birbirine gore kiigiik renk farkliliklarini tayin etmek igin
kullanilmugtir. Olgiilecek numune (referans) yiizeyi segilir,
test edilecek yere renk 6l¢liim cihazi koyulur. Yiizeyin 151k
almamas1 saglanir.
yapilarak kaydedilir. CIE tarafindan kabul gérmiis en
yaygin Ol¢lim yontemi L*a*b* degerlerinin tespitidir. L;

Numune yiizeyinden iki Olgiim

yiizeyin beyazlik (-L) ve koyuluk (+L) degerini, a;
kirmizilik (+a) ve yesillik (-a) degerini ve b ise; sarilik (+b)
ve mavilik (-b) degerlerinin 6l¢iilmesini saglamgtir.
Angoplarin gecirgenlik testleri igin ylizeyin iizerinde
herhangi bir kisim isaretlenerek L, a, b degerleri dlgiiliir.

Olgiim sonras1 angoplu karo on bes dakika boyunca suyun
icerisinde bekletilerek saglanir.  Siirenin
sonunda, isaretli nokta iizerinden tekrar renk Ol¢limil
yapilarak aradaki fark hesaplanir. Bu farkin fabrika
standartlarina gore 2,5 degerinin altinda olmasi beklenir.

su emmesi

3. Bulgular ve Tartisma
3.1. Tane Boyut Dagilimi Analizi

Farkli 6giitme siirelerinde hazirlanan numunelerin tane
boyut dagilimlar1 incelenmistir. Oncelikle en uzun &giitme
siiresi olan 7 saat boyunca &giitme islemine tabi tutulan
zenginlestirilmis kil numunelerinin lazer yontemi ile elde
edilen tane boyut analizi sonuglar1 Tablo 2’de verilmistir.

Tablo 2. Zenginlestirilen killerin tane boyut dagilimlart

dO,Hpum  d(0,5) pm  d(0,9) um
ECR311 0,7 3 11,2
ECR983 0,7 3 10,6
ECR441 0,7 3 111
Tim  numunelerin  tane  boyut  dagilimlari

incelendiginde, tim numunelerin tane boyut dagilimlarinin
%10’unun 0,7 um’nin altindayken, %50’sinin de 3 um’nin
altinda oldugu belirlenmigtir.  Zenginlestirilmis kil
numunelerinin tane boyut dagilimlarimin d(0,9) verileri
kargilastirildiginda ise en yiksek tane boyutuna sahip
numunenin ECR271 kodlu kil regetesi oldugu tespit
edilmigtir. ECR271 kodlu numunenin tane boyut
dagilimlarinin =~ %90’min = 12 pum altinda  oldugu
goriilmistiir. En diisiik d(0,9) tane boyut dagilimina sahip
ise ECR983 kodlu zenginlestirilmis kil
recetesinin  numunesi oldugu gorilmistir. Tim kil
numuneleri benzer tane boyut dagilima sahip olup standart
sapmalart £0,5 pm olarak hesaplanmigtir. 7 saat 6gilitme
sonrasi elde edilen c¢amur kurutularak graniil haline
getirilmistir.  Graniiler kil regeteleri, 10x20 mm?
ebatlarinda preslenerek sinterleme sonrasi deformasyon
hareketini incelemek igin yer karosu firin rejiminde
pisirilmistir. Pigirim sonucunda numunelerin
deformasyonu (konkav-konveks yonelmesi) incelenmistir.
Diger numunelere kiyasla, ECR983 kodlu numunenin daha
diiz (yonelmesiz) ¢iktig1 belirlenmistir. Konkav ve konveks
deformasyon hareketi yapmamasi angop regetesinde
kullanimini miimkiin kilmistir. Bu sebeple, ECR983 kodlu
denemenin 7 saat dgilitme siiresi haricinde 3,5 ve 1,5 saat
stiresince Ogiitlildiikten sonra da tane boyut dagilimlari
incelenmistir. Sekil 3’de R983 kodlu recgete i¢in farkli
oglitme siirelerinde tane boyut dagilimlar1 gosterilmistir.
Ogiitme siiresinin azalmasi ile birlikte tane boyutlar1 artis
goriilmistiir. Sekil 3.a’da 7 saat 6giitiilen R983 kodlu kil

numunenin

recetesinin sonucu gosterilmektedir. Sekil 3.b’de sunulan
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3,5 saatlik ogiitme siiresindeki R983 regetesinin d(0,1)
degerinin 2,4 pm, d(0,5) degerinin 9,8 um ve d(0,9)
degerinin 34,5 um olarak dl¢iilmiistiir. Ogiitme siiresi 1,5
saat olan R983 recetesinin ise d(0,1), d(0,5) ve d(0,90)
degerlerinin, sirasiyla 3,2 um, 14,3 um ve 48,1 um oldugu
belirlenmistir (Sekil 3.c).

=
=

6 100
~ 3 80
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Z 4 60
=z 3
<
> 40
3 2
= 1 20
8.01 0.1 1 10 100 1000 3008
b) Partikiil Boyut (um)
100
Zz 5
< 80
=z 4
2 60
<
o, 3
2 40
s 2
>
1 20
B‘Dl 0.1 1 10 100 1000 3008
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6 1 100
5
S 4 80
= 4
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> 1 120
H.ﬂl 0.1 1 10 100 1000 3Ill){l]

Partikiil Boyut (pum)
Sekil 3. Farkli o6giitme siirelerinde ECR983 kodlu
numunenin tane boyut dagilimlart a) 7 saat dgilitme siiresi
b) 3,5 saat 6glitme siiresi ¢)1,5 saat 6Zilitme siiresi

3.2. Kimyasal Analiz
edilen ¢amurlar

analizleri karsilastirilarak
Zenginlestirilmis kil

Tane boyut dagilimlari analiz
kurutulduktan sonra XRF
Oglitme siiresi tespit edilmistir.
numunelerinin yar1 kantitatif kimyasal analizi yapilarak
standart yer karosu angop regetesinde kullanilan MT500
killinin bilesenleri ile karsilastirilmigtir. En fazla 6giitme
stiresi olan 7 saat ¢giinmils numunelerin degerleri Tablo
3’de verilmistir. Zenginlestirilmis kil
kimyasal analiz sonuglar1 benzer 6zellik gostermektedir.
Tim kil numunelerinin aliimina silikat esasli yapilar

numunelerinin

olduklar1 tespit edilmistir. Bunlarin yam sira; tim kil
numunelerinin, alkali mineraller veya alkali metaller esash
bilesenleri dikkat ¢ekmektedir. Tablo 3’de goriildiigii gibi
NaO,, K;O0, MgO gibi alkalilerin yapida bulundugu
belirlenmistir. MT500 kili hari¢ diger numunelerin ates
zayiatlar1 6-7 arasinda Olgiilirken, MT500 kilinin ates

zayiatt 11,61 olarak tespit edilmistir. Diger 6nemli fark ise,
zenginlestirilmis kil numunelerinde K,O orani ~2,66+0,1
iken, MT500 numunesinde bu oran 1,9 olarak
kaydedilmistir. Zenginlestirilmis killerde K,O oraninin
%40 daha fazla oldugu hesaplanmistir. Ayrica, Fe,Os
oranlar1 kiyaslandiginda en diisiikk zenginlestirilmis kil
numunesinin - ECR983  kodlu  nhumune  oldugu
goriilmektedir. Zenginlestirilmis kil numunelerinin SiO; ve
Al,O3 degerleri standart olarak kullanilan kil numunesinin
degerlerine gore farklilik gdstermektedir. SiO, miktarinin
diistiriilmesi ve Al,O; miktarinin yiikseltilmesi killerin
saflastirllmas1 icin ana hedeftir. Istenilen degerlerin
Oglitme siiresinin degistirilmesi ile uygun araliklara
getirilmesi gerekmektedir. Al,O3 oranlar1 kiyaslandiginda,
en yiiksek degere sahip numunenin ECR983 kodlu numune
oldugu ve SiO, miktarinin diger zenginlestirilmis kil
numunelerinden az oldugu tespit edilmistir. ECR983,
ECR441 ve ECR271 kodlu numunelerde SO; bileseninin
uzaklastirildig: belirlenmistir.

Tablo 3. 7 Saatlik Ogiitme Ile Zenginlestirilmis Kil
Regetelerinin Kimyasal Analiz Sonuglari

R311 ECR983 ECR441 ECR271 MT500
SiO; 63,63 63,89 64,98 66,48 60,83
Al;,03 21,9 22,95 20,93 20,49 21,64
K20 2,75 2,62 2,74 2,52 19
Fe;03 1,41 13 1,48 1,72 1,01
TiO; 111 0,94 1,08 1,02 1,48
NaO, 0,93 0,69 0,81 0,56 0,66
MgO 0,52 0,49 0,43 0,54 0,51
CaO 0,3 0,25 0,29 0,35 0,28
P20s 0,24 0,15 0,19 0,22 -
SO 0,08 - - - 0,09
AZ 713 6,71 7,07 6,1 11,61

ECR983 kodlu numunenin kimyasal analiz sonuglart,
Oglitme siiresinin optimize edilmesi i¢in farkli 6giitme
stirelerinde (7, 3,5 ve 1,5 saat) 6giitiillmesi sonrasinda XRF
analizi gerceklestirilmigtir. Tablo 4’de ise elde edilen
sonuglar  paylasilmistir.  SiO, ve Al,O; degerleri
karsilagtirildiginda, en diisik SiO, degerine 7 saatlik bir
Oglitmenin sonunda ulasilirken, 3,5 saatlik 6gilitme
sonrasinda ise en yiiksek Al,O; degerine ulasilmstir.
Bunun yani sira, kil minerali yapisindaki organik maddeler
ve safsizliklar ¢ok kiiciik miktarlarda olsalar bile kilin
mekanik ozellikleri ve kararliliklar1 iizerinde biiyiik etki
yaratabildiginden yapidan uzaklastirilmas1 gerekmektedir.
Bu sebeple TiO, SO;, MgO, CaO bilesenlerinin
oranlarinda da azalma olmast beklenmistir. Bu
bilesenlerinde yapida en az bulundugu numune 7 saatlik
Ogiinme siiresine sahip olan numunenin oldugu tespit
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edilmistir. Ates zaiyatlari, 7 ve 3,5 saatlik 6glinme siiresine
sahip numunelerde benzer degerlerde gozlenirken 1,5 saat
oglinme siiresinde ates zaiyatinin azaldig: tespit edilmistir.
Bunun sebebi, 1,5 saat 6glinmiis numunenin graniillerinin
daha iri olmas1 ve sinterleme asamasinda daha kiigiik tane
boyutuna sahip numunelere gore daha az ergime fazina
gegmesidir.

Tablo 4. ECR983 Kodlu Zenginlestirilmis Kil
Numunesinin Farkli Ogiitme Siirelerindeki Kimyasal
Analiz Sonuglari

Ogiitme Siiresi 7 Saat  3,5Saat 1,5 Saat
Na,O 0,69 0,68 0,41
MgO 0,49 0,58 0,50
Al,O; 22,95 22,5 19,0
Sio, 63,89 63,23 68,98
P,0s 0,15 0,19 0,22
SO, - - 0,02
K,0O 2,62 3,27 2,99
Cao 0,25 0,29 0,28
TiO, 0,94 1,08 0,95
Fe,O3 1,30 1,45 1,42
AZ 6,71 6,74 5,17

3.3. Mineralojik Analiz

Zenginlestirilmis kil numunelerinin, pigirim sonrasinda
olusacak kristal yapilarinin tespiti icin XRD analizi
yaptlmigtir. Numunelerden elde edilen faz analizlerinin
sonuglart Sekil 4’te gosterilmistir. Bu analizler sonucunda
tim numunelerde baskin faz olarak, kuvars ve miillit
fazlarmin  meydana geldigi Yapilarda
meydana gelen kuvars fazin olusumunun iki nedenden
dolayr ortaya ciktig1 tespit edilmistir. Ilki XRF
sonuglarinda tespit edildigi gibi ergitici hammaddelerin
bulunmasi digeri ise yapidaki ince kuvars [10]. Kuvarsin
en yiksek pik siddetine ulastifit numunenin ECR311
numunesi oldugu belirlenmistir. Zenginlestirmek igin
ECR311 kilinin igerisine ilave edilen kuvarsit, diger killere
ilave edilenlere kiyasla daha fazladir. Bunun yani sira,
kimyasal sonuglarinda da  gorildigi  gibi
ergiticilerin oran1 en fazla olan zenginlestirilmis kil
numunesidir. Bu sebeple, ECR311 numunesinin igerisinde

gorilmiistiir.

analiz

olusan cams: faz yogunlugu diger zenginlestirilmis kil
numunelerinden fazladir. Bunun yani sira, yap1 i¢erisinde
en diisiik kuvars pik siddetine sahip olan zenginlestirilmis
kil numunesi ECR441°dir. Tim numunelerde goriilen ve
sinterleme agamasinda diisiik sicaklikta olusan miillit
kristalleri, iyi kristallesmis kaolinit yapisindan miillit
cekirdeklerinin birikmesiyle meydana gelmislerdir. Miillit
faz1 yapilara yiiksek mekanik dayanim ve diisiik 1s1l
genlesme Ozelliklerini kazandirmistir. Tiim numunelere

kiyasla R271 kodlu numunede 206=26’da karbon pikine
rastlanmigtir. Yapida karbon bulunmasi pigirim sonrasinda
siyah ¢ekirdek (black core) olusumuna neden olabilecegi
icin istenmeyen bir durumdur.

Siddet (a.u.)
2
by

Ro83 . N .

R311 A L et A .
T T T T T T T
10 20 30 40 50 60 70

20 (Derece)

Sekil 4. Zenginlestirilmis kil numunelerinin  XRD
grafikleri

34. Yer Karosu Angop Regetesinin
Uygulanmasi

Yer karosunun angop recetesinde %35 oraninda standart
kil malzemesi bulunmaktadir. Zenginlestirilen killer, regete
calismalarinda standart kil numunesine muadil olarak ayni
oranda ilave edilmistir. Hazirlanan angop numuneleri ham
30x30 cm2 ebatlarinda yer karosu {iizerine, angop ¢ekme
aleti vasitas1 ile uygulanmistir. Angoplar ylizey {izerine
uygulandiktan sonra yer karosu firin rejiminde (1205°C-
52dk) pisirilmistir. Denemelerin pigirim sonrasi dijital
fotograflar: Sekil 5’te gosterilmistir.

yf

R983 STD R311 R271 STD 441

Sekil 5. Yer karolarinin pisirim sonrasi yiizey goriintiileri

Pisirim sonrasi ylizeylerin renk degerlerinin tespiti ve
gecirgenlik testleri yapilarak kaydedilmistir. Tablo 5°de
renk degerleri ve gecirgenlik 6l¢iim sonuglar verilmistir.
Renk o6l¢lim sonuglart incelendiginde, benzer beyazlik
degerlerine sahip olduklar1 goriilmiistiir. Kirmzilik ve
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yesillik dlctimlerini gosteren ‘a’ degeri; standart angobun
en yiksek Ol¢iilmistir. Bu da diger angoplara gore
yizeyin daha kirmuzi oldugunu ifade etmektedir.
Sarilik/mavilik renk sonucu olan ‘b’degeri en yiiksek olan
Olgtim R983 kodlu numunesine aittir. Bu deger diger
numunelere kiyasla daha sar1 bir yiizey elde edildigini
gostermistir. Sarilik ve yesillik degeri dijital baski
sonrasinda renk alimlari i¢in 6nemlidir [3]. Bu sebeple sart
yonde yiizey elde edilmesi avantaj saglamigtir. AE
sonuglar1 standart numuneye en yakin olan numuneler
R311 ve R983 kodlu angop receteleridir.

Tablo 5. Angop Numunelerinin Yiizey Renk Ve
Gegirgenlik Olgiim Sonuglari

L a b AE  Gegirgenlik

STD 9121 024 4,46 - 2,48

R311 90,69 0,18 446 052 214

R983 90,88 0,11 491 057 2,33

R441 90,33 0,08 434 09 1,83

R271 90,14 0,04 443 108 1,75

3.5. Isi Mikroskobu ile Ergime Davranisi

Yer karosu angop numunesi ile zenginlestirilmis kil

numunelerinin  ergime davranislari analiz edilmistir.
Sinterleme, yumusama, tam kiire, yari kiire ve akma
sicakliklari tespit edilmis olup olgiim sonuglar1 Tablo 6°da
verilmistir. Numuneler sinterleme sicakligma geldiginde
sicaklik degerleri artmis ve viskoz akis aktivasyon bariyeri
astlmigtir. Bu asamada, numunelerin boyutu azalmis, ancak
gercek seklinde degisme olmamustir.

Numunelerin  sinterlenmesi

yiizey geriliminin

tamamlanincaya kadar,
etkisiyle cam taneleri birbirine
yaklasarak deforme olmuslardir. Numunelerin belirgin bir
akigkan camsi faza sahip olana kadar boyutunun
degismedigi sicaklik araligi tespit edilerek bu sicakliga
sinterleme sicakligt denilmigtir [10]. Sinterleme sicaklik
degerleri karsilagtirildiginda, R271 kodlu numunenin en
yiiksek sinterleme sicakligina sahip oldugu tespit
edilmistir. Bu regetenin pigirimi i¢in daha yiiksek
sicakliklar gerekecegi igin liretimde kullanilmasi uygun
bulunmamistir. En diisiik sinterleme sicakligina sahip
numunenin R441 kodlu numune oldugu belirlenmis olup
diger zenginlestirilmis kil numuneleri ile gelistirilen
recetelerin sicakliklart da standart ile benzer degerlerde
Standart angop recetesinin  sinterleme
sicakliginin  ¢ok iizerinde olmasi beklenmemektedir.
Pisirim esnasinda ylizey hatalarinin meydana gelmemesi
ve su emme degerinin degismemesi i¢in benzer deger
araliklarinda olmasi istenmektedir [2, 5]. Yumusama
sicakliklart R983 ve R441 no’lu numunelerde tespit
edilememis olup standart angop, R311 ve R271 kodlu

Olgllmiistiir.

numuneler i¢in sirasityla; 1298°C, 1480°C ve 1490°C
olarak Ol¢iilmiistiir. Tam kiire sicakliklar1 hi¢bir numunede
tespit edilmemistir. Yar1 kiire sicakligi ve akma sicakligi
standart angop i¢in 1378°C ve 1400°C olarak
belirlenmistir.

Tablo 6. Zenginlestirilmis Kil Numunelerinin Ergime
Davranislart

YKA R311 R983 R441 R271
Sinterleme 1138 1146 1158 1132 1176
Sicakligt
(°C)
Yumusama 1298 1480 - - 1490
Sicakligt
(°C)
Tam Kiire - - - - -
Sicakligi
(°C)
Yari Kiire 1378 - - - -
Sicakligt
(°C)
Akma 1400 - - - -
Sicakligt
(°C)

3.6. Isil Genlesme Katsayisi Tayini

Gevrek ozellikteki seramik malzemeler, 1s1 karsisinda
tekdiize olmayan boyutsal degisimler sonucu deformasyon
ozelligi gosterirler. Eger biinye ve angop arasindaki
genlesme farki ¢ok yiiksek ise karolar kirilabilir veya sir1
yirtilabilir [6, 30]. Bu sebeple gelistirilecek olan angobun
biinye ile dengede 1s1 genlesme katsayisina sahip olmasi
gerekmektedir. Numunelerin 1s1 karsisinda gosterdigi
boyut degisimleri (dL/LO) tespit edilmis olup termal
genlesme degerleri, dogrusal genlesme katsayisi (o)
cinsinden hesaplanmistir.

Hesaplanan degerler Sekil 6’da sunulmustur. ECR271
kodlu angop numunesinin 1si1l genlesme degeri 84-93
arasinda olup diger numunelere ve yer karosu angoba gore
yiiksektir.  ECR271  kodlu hari¢  diger
zenginlestirilmis kil numuneleri ilave edilerek gelistirilen

numune

angoplar, yer karosu angop ile benzer 1sil genlesme
degerine sahip olup 70-79 deger araliklarinda 6l¢iilmiistiir.
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dLAo* 103 dL/dt * 106 A1/dk)
Numune  a300x107 a400x107  a500x107 ‘,"-‘ . ,‘ 300
RIREELET 72,9 754 79,5 "
2= R271 84,1 87,9 93,3 il -1 250
5 3- YK Angop 72,7 75,7 79,8
4- R983 70,4 72,8 76,5 B L 200
5- R441 7,2 73,8 71,7

150

Sicaklik /°C

Sekil 6. Isil genlesme katsayilarinin karsilastirilmasi
4. Sonuclar

Ticari olarak kullanilan killerin yerine zenginlestirilmis
killerin kullanilarak angop recetelerinde kullanilmasi,
projenin yenilikgi yOniinii olusturmustur. Arastirmanin
hem daha 6nce endiistriyel olarak denenmemis olmast hem
de safsizlik icermeyen killerin maliyetlerindeki artis g6z
Oniline alindiginda kil rezervlerindeki azalmanin Oniine
gecilmesi acisindan ekonomik olarak avantaj saglayacagi
diisiiniilmektedir. Ogiitme siireleri optimize edilmis olup 7
saat siiresince Ogiitillen ECR983 kodlu numunenin SOj
P,0s, K,O, CaO, TiO, bilesenlerinin yapidan yiiksek
oranda uzaklastirildig1 tespit edilmistir. Bunun yani sira,
Al,O; oram standart kil numunesine kiyasla ~%6,1
oraninda artmistir. ECR983 recetesi ile geligtirilmis, R983
angop numunesinin renk, gegirgenlik ve genlesme
6zelliklerinin iretim sartlarinda uygulanabilir oldugu tespit
edilmistir. Sonug¢ olarak, zenginlestirilen killerin seramik
enddistrisi i¢in ucuz ve umut verici alternatif hammaddeler
olarak kullanilabilecegi belirlenmistir.
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