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OZET

PERIKLAS VE ZEOLIT KATKILI KUVARS ESASLI SERAMIK
MAMBRANLARIN MEKANIK VE MiIKROYAPISAL DAVRANISLARI

Tugce GUC
Canakkale Onsekiz Mart Universitesi
Lisansiistii Egitim Enstitiisii
Malzeme Bilimi ve Miihendisligi Anabilim Dal1 Yiiksek Lisans Tezi
Danisman: Dr. Ogr. Uyesi Serkan ABALI
26/05/2025, 45

Gilinlimiizde membran iiretiminde ekonomik olan geleneksel seramik hammaddeler
iizerine olan ¢aligmalar yogunlagmistir. Bu ¢alisma ile farkli tane boyutlarindaki kuvars
hammaddesine zeolit ve periklas ilavesi ile kuvarsin kristobalite doniisiimii tizerindeki
mikroyapisal etkileri, kristobalit elde edilirken ayni zamanda malzeme gézenek miktari ve
dagiliminda ne tiir degisiklikler meydana geldigi arastirilmistir. Bu amacla kuvars (agirlikga
% 60)-zeolit (agirlikga % 20)-periklas (agirlikga % 20) karisim tozlarindan elde edilen
yapilar ayr1 ayri bilyali degirmende 6 saat yas olarak ogiitiildiikten sonra kurutulup daha
sonra -125+75, -75+45, -45+20 ve -20 um tane boyutlarina ayrilmis her bir seramik tozu 100
MPa basing ile sekillendirildikten sonra 1100, 1150 ve 1200°C’ sicakliklarda sinterlenerek
mineralojik analizleri, mikroyapisal gelisimleri, gézenek boyut dagilimlari, 6zgiil ylizey
alan1 ve mekanik davraniglart arastirilmistir. Gozenekli seramiklerde tane boyutunun ve
sinterleme sicakliginin kompozisyondan bagimsiz olarak kristobalit fazinin olusumuna

etkisi ve gozenek karakterizasyonu incelenmistir.

Anahtar Kelimeler: Kuvars, Zeolit, Periklas, Seramik Membran, Tane Boyutu,

Sinterleme



ABSTRACT

MECHANICAL AND MICROSTRUCTURAL BEHAVIORS OF PERICLASE AND
ZEOLITE DOPED QUARTZ BASED CERAMIC MEMBRANES

Tugce GUC
(Canakkale Onsekiz Mart University
School of Graduate Studies
Master of Science Thesis in Materials Science and Engineering
Advisor: Asst. Prof. Dr. Serkan ABALI
26/05/2025, 45

Currently, studies on traditional ceramic raw materials that are economical for
membrane production have been concentrated. In this study, the microstructural effects on
the transformation of quartz to cristobalite by adding zeolite and periclase to quartz raw
materials of different grain sizes, and the changes that occur in the amount and distribution
of material pores while obtaining cristobalite were investigated. For this purpose, the
structures obtained from quartz (60% by weight)-zeolite (20% by weight)-periclase (20% by
weight) mixture powders were individually wet-milled in a ball mill for 6 h, dried, and then
cut into grain sizes of -125+75, -75+45, -45+20 and -20 um. After each separated ceramic
powder was shaped at 100 MPa pressure, it was sintered at temperatures of 1100, 1150, and
1200 °C, and its mineralogical analysis, microstructural development, pore size distribution,
specific surface area, and mechanical behavior were investigated. The effect of grain size
and sintering temperature on the formation of the cristobalite phase in porous ceramics,

independent of composition and pore characterization, was examined.

Keywords: Quartz, Zeolite, Periclase, Ceramic Membrane, Grain Size, Sintering



ICINDEKILER

ABSTRACT ..ot
ICINDEKILER ..o
SIMGELER ve KISALTMALAR........oooiiiiiiiie e
TABLOLAR DIZINI.........oooi
SEKILLER DIZINT. ..ot

BIRINCI BOLUM
GIRIS

1.1. Seramik Membranlarin Uretim Yontemleri .........................
1.1.1. Seramik Membranlarin Presleme Y ontemi ile Sekillendirilmesi

1.1.2  Seramik Membranlarda Isil Islem ................ocooiiiiiiiiii i,
Sinterleme Sicakli@t ...

1.2. Kullanilan Hammaddelerin Ozellikleri ...............................
1.2.1. Kuvars Hammaddesi ..................cooiiiiin.
1.2.2. Zeolit Hammaddesi ............c.ccooiiiiiiiiiiiiiiiin..
1.2.3. Periklas Hammaddesi ................coooeiiiiiiiiiinn.n.

1.3. Seramik Membranlarin Uygulama Alanlart ..........................

IKINCI BOLUM

KURAMSAL CERCEVE/ONCEKI CALISMALAR

2.1. Disiik Maliyetli Seramik Membranlar ...............................
UCUNCU BOLUM

ARASTIRMA YONTEMI/MATERYAL YONTEM

Vi

Sayfa No

o o o BB WODNDN



3.1, Hammadde Hazirlama ............ouenne e e

3.2 Numune KaraKterizaSyOnU ............c.ouiiriniiniitiit it e

4.1. Tane Boyut Dagilimi

DORDUNCU BOLUM
ARASTIRMA BULGULARI

4.2. Mineralojik ve Kantitatif Analizler ...,

4.3. Mikroyapisal Goriintiileme ve Kimyasal Analiz ................c.ooooiiin
4.4. BET Adsorbsiyon Izoterm GrafiKleri ...............ccoviuiiuiiiiiiiiiieieieii,
4.5. BET-BJH Gozenek Boyut Dagilimi ...........ooooiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeene .

4.6. Mekaniksel Davranis

KAYNAKCA ................
OZGECMIS ......ooene.

BESINCI BOLUM
SONUC ve ONERILER

vii

13
19

21

21
22
25
29
31
34

36

37



%
pm
°C
MPa
XRD
mm

nm

Sa

EDX
BET
BJH
SEM
P/Po
JCPDS
IUPAC

mm

ar

SIMGELER VE KISALTMALAR

Yiizde orani

Mikronmetre

Santigrad derece

Mega paskal

X-Isim1 Kirmnimi

Milimetre

Nanometre

Angstrom

Litre

Saat

metre

Enerji Dagitici X-Isin1
Brunauer—Emmett—Teller
Barrett—Joyner—Halenda
Taramal1 Elektron Mikroskobu
Relatif basing

Uluslararasi Difraksiyon Verileri Merkezi
Uluslararas1 Temel ve Uygulamali Kimya Birligi
Newton

Milimetre kare

Gram

Santimetre kiip

viii



Tablo No

Tablo 1

Tablo 2

Tablo 3

TABLOLAR DiZiNi

Tablo Adx

Presleme ile sekillendirilen kil ve/veya kaolen esasl
membranlarin 6zellikleri

Periklas hammaddesinin kimyasal analizi

Farkl1 sicakliklarda sinterlenen ve farkli tane boyutundaki
numunnelerin kantitatif analizleri

Sayfa No

13

25



Sekil No
Sekil 1
Sekil 2
Sekil 3
Sekil 4
Sekil 5
Sekil 6
Sekil 7

Sekil 8

Sekil 9

Sekil 10
Sekil 11

Sekil 12

Sekil 13

Sekil 14

Sekil 15

Sekil 16

Sekil 17

Sekil 18

SEKILLER DIiZiNi

Sekil Adi

Seramik membranlarin endiistriyel uygulamalar

Tartim islemlerinin tamalandig1 hassas terazi
Hammaddelerin uniform dagilimi i¢in karigtirma

Dort farkl tane acikli camurun elde edildigi siniflandirma
Tane boyut dagilimi analizlerinin yapildig: cihaz

Farkli tane acgikliklarina sahip etiivde kurutulan numuneler
Kurutulan tozlarin 6gilitme siireci

Sekillendirme siireci

Pres ¢ikis1 farkli elek agikliklarindan gegirilmis camurdan
iiretilen numuneler

Sinterleme islemlerinin gergeklestirildigi firmn
Egilme mukavemeti testlerinin yapildigi cihaz
Mukavemet testinden ¢ikan 12 adet numune

Farkli elek agikliklarindan elenmis numunelerin tane boyut
dagilimlar

1100 °C'de sinterlenen farkli elek agikliklarindaki numunelerin
XRD analizleri

1150 °C'de sinterlenen farkli elek agikliklarindaki numunelerin
XRD analizleri

1200 °C'de sinterlenen farkli elek agikliklarindaki numunelerin
XRD analizleri

1100 °C'de sinterlenen numunelerin SEM goriintiileri a) -20 um,
b) -45+20 um, ¢)-75+45 pum, d) -125+75 um elek agiklikli
¢amurdan hazirlanan numuneler

1150 °C'de sinterlenen numunelerin SEM goriintiileri a) -20 pwm,
b) -45+20 um, c)-75+45 pm, d) -125+75 um elek agiklikli
camurdan hazirlanan numuneler

Sayfa No

7
14
14
15
16
16
17

17

18

18
19

19

21

22

23

23

25

26



Sekil 19

Sekil 20

Sekil 21

Sekil 22

Sekil 23

Sekil 24

Sekil 25

Sekil 26

Sekil 27

Sekil 28

Sekil 29

1200 °C'de sinterlenen numunelerin SEM goriintiileri a) -20 um,
b) -45+20 um, ¢)-75+45 pm, d) -125+75 um elek agiklikli
¢amurdan hazirlanan numuneler

1100 °C'de sinterlenen numunelerin EDX grafikleri a) -20 um,
b) -45+20 um, c)-75+45 pm, d) -125+75 um elek agiklikli
camurdan hazirlanan numuneler

1150 °C'de sinterlenen numunelerin EDX grafikleri a) -20 um,
b) -45+20 um, ¢)-75+45 pm, d) -125+75 um elek agiklikli
¢amurdan hazirlanan numuneler

1200 °C'de sinterlenen numunelerin EDX grafikleri a) -20 um,
b) -45+20 um, c)-75+45 pm, d) -125+75 um elek agiklikli
camurdan hazirlanan numuneler

1100 °C'de sinterlenen farkli elek agikliklarindaki numunelerin
adsorpsiyon izoterm egrileri

1150 °C'de sinterlenen farkli elek agikliklarindaki numunelerin
adsorpsiyon izoterm egrileri

1200 °C'de sinterlenen farkl elek acikliklarindaki numunelerin
adsorpsiyon izoterm egrileri

1100 °C'de sinterlenen farkli elek agikliklarindaki numunelerin
gozenek boyut dagilimlar

1150 °C'de sinterlenen farkl elek acikliklarindaki numunelerin
gozenek boyut dagilimlar

1200 °C'de sinterlenen farkl elek acikliklarindaki numunelerin
gozenek boyut dagilimlar

1100, 1150 ve 1200 °C 'de sinterlenen farkli elek
acikliklarindaki numunelerin egilme mukavemetleri

Xi

26

28

28

29

29

30

30

32

32

33

34



BIRINCIi BOLUM
GIRIS

Membran teknolojileri, igme suyu ve atik sudan Kirleticilerin giderilmesine kadar
genis uygulamalara sahiptir. Son yillarda seramik membranlar, geleneksel polimerik
membranlara gore avantajli 6zellikleri nedeniyle atik su aritiminda ve igme suyu aritiminda
hizl1 bir ilerleme kaydetmistir. Seramik membranlarin yararli 6zellikleri arasinda kirlenme
direnci, yiiksek gecirgenlik, iy1 geri kazanilabilirlik, kimyasal kararlilik ve uzun Omiir
bulunur ve bunlar hem iiretim yontemlerindeki hem de nanoteknolojideki son yeniliklerle
uygulama bulmustur. Bu nedenle, seramik membranlar su aritiminda potansiyel uygulamalar

icin biiyiik bir avantaj tagimaktadir (Li vd., 2020).

Son ylizyildaki hizli sanayilesme ve niifus patlamasi, artan su kitlig1 ve daha diistik
su kalitesiyle dogal cevre lizerinde muazzam bir baski olusturdu. Son yillarda, basingla
calisan membran teknolojileri su aritimi, deniz suyu ve atik su geri kazanimi i¢in en umut
verici yaklagimlar haline geldi. Membran teknolojileri, geleneksel su aritma teknolojilerine
kiyasla daha diisiik termal girdi, daha kiiglik karbon ayak izi, daha diisikk kimyasal ¢camur
atig1 ve daha yiiksek giderim verimliligi avantajlarina sahiptir (Li vd., 2020).

Seramik membranlar i¢in temel arastirmalara ve endiistriyel uygulamalara olan
ilginin artmasina ragmen, mevcut seramik membranlarin daha genis ve daha biiyiik 6lgekli
uygulamalari, polimerik membranlara kiyasla yiiksek sermaye maliyeti ve benzer verimlilik
nedeniyle biiylik 6l¢iide sinirhidir. Seramik membran uygulamalari i¢in bu iki teknik zorluk
gbz Oniline alindiginda, diisiik maliyetli membranlarin gelistirilmesi, yeni isleme/iiretim
teknikleri ve gesitli umut verici performans artirici baglanti teknikleri gibi maliyeti diigiirme
ve verimliligi artirmaya yonelik ¢esitli stratejiler akademik topluluklar i¢inde giderek daha

fazla odak noktas1 haline gelmektedir (Dong vd., 2022).

Seramik membranlarin uUretiminde en sik kullanilan malzemeler arasinda aliimina
(Al203), zirkonya (ZrO>), titanya (TiO>), silisyum karbiir (SiC), cam (SiO2) veya bu metal

oksitlerin bir kombinasyonu ve nonoksitler (karbiirler, nitriirler, boriirler ve silisitler) ve



oksitler ile nonoksitlerin kombinasyonlarinin kompozitleri ve diger kil mineralleri (6rnegin
kaolin, mullit, dolomit, vb.) gibi diger uygun malzemeler yer almaktadir. Aslinda, maliyet
fayda agisindan zorluk, membran filtrasyon performansinin optimizasyonu olmaya devam
etmektedir. Bu nedenle, gbzenekli seramik membranlar, polimerik membranlara kiyasla ¢ok
sayida 1yi bilinen avantajlari nedeniyle bircok endiistriyel siirecte yaygin olarak
kullanilmustir (Issaoui ve Limousy, 2019 ; Benito vd., 2005 ; Fung ve Wang, 2013 ; Das and
Maiti, 1998). Bu nedenle, ticari olarak iiretilen bir¢ok seramik membran, kordierit (Issaoui
ve Limousy, 2019 ; Benito vd., 2005 , Dong vd., 2007) titanyum dioksit, zirkonyum (Issaouli
ve Limousy, 2019 ; Wang vd., 2006 ; Bouzerara vd., 2012) ve silisyum karbiir (Issaoui ve
Limousy, 2019 ; Zhou vd., 2011) gibi pahali bilesiklerden yapilmistir. Son zamanlarda,
membranlarin maliyetini diisiirmek i¢in arastirmacilar, dogal kil (Issaoui ve Limousy, 2019
; Belibi vd., 2015), apatit tozu (Issaoui ve Limousy, 2019 ; Sahoo vd., 2016), dolomit, kaolin,
boksit (Issaoui ve Limousy, 2019 ; Bouzerara vd., 2006 ; Boudaira vd., 2009 ; Bose ve Das,
2013 ; Issaoui ve Limousy, 2015 ; Zhiwen vd., 2016) ve mineral komiir u¢ucu kiili (Issaoui
ve Limousy, 2019 ; Zhaoling vd., 2016 ; Jedidi vd.,2009) gibi ucuz hammaddeler kullanarak

seramik membranlarin liretimine odaklanmislardir.

1.1. Seramik Membranlarin Uretim Yontemleri

Seramik membranlarin {iretimi dort Onemli adimi igerir. Bunlar; uygun
hammaddelerin se¢imi, homojen bir karisim elde etmek ve hamur hazirlama durumunda
yogurmak i¢in hammaddelerin kirma, eleme, karistirma vb. gibi mekanik yollarla islenmesi,
istenilen geometriye sahip yas membran elde etmek i¢in membranin uygun {iretim
yontemiyle sekillendirilmesi ve son olarak yiiksek derecede kararli bir seramik membran

elde etmek i¢in yas membranin termal islemi (Rani ve Kumar, 2021).

1.1.1. Seramik Membranlarin Presleme Yontemi ile Sekillendirilmesi

Presleme yontemi, temel diizeyde diiz seramik membranlarin imalatinda yaygin
olarak kullanilir. Toz presleme yontemi, eksenel ve izostatik presleme yontemleri olarak

siiflandirilabilir. Eksenel presleme (tek eksenli/cift eksenli) yine kuru ve 1slak presleme



olarak kategorize edilebilir. Islak presleme, sivi ekleme acisindan kuru preslemeden farklidir
ve yesil kompaktin daha kolay islenmesini saglar. izostatik presleme ydnteminde, daha
diizgiin ve miikemmel sekilli bir kompakt elde etmek i¢in ¢ok yonlii basing uygulanir.
Ancak, tek eksenli presleme yontemi maliyet acisindan etkilidir ve yiiksek hacimli {iretim
icin tercih edilir (Rani ve Kumar, 2021 ; Monash vd., 2013). Bu yontemde, hammaddeler
homojen bir karisim elde etmek i¢in uygun sekilde katki maddeleri (baglayicilar, gézenek
olusturucu maddeler, vb.) ile karistirilir. Daha sonra, elde edilen karigim, istenen sekle sahip
diiz bir membran elde etmek i¢in bir presleme makinesinin yardimiyla tek eksenli olarak bir
kaliba preslenir. Sonug olarak, yas membranin mukavemeti artar ve uygulanan tek eksenli
basingla son membranin gozenek boyutu azalir. Son olarak, membranlar kurutulur ve
mekanik olarak kararli ve catlak icermeyen bir membran elde etmek i¢in uygun sicakliklarda

sinterlenir (Rani ve Kumar, 2021).

1.1.2. Seramik Membranlarda Isil Islem

Seramik membran hazirlamada, sekillendirmenin yanindaki kritik adimlardan biri
termal islemdir. Sinterleme islemi sirasinda membran goézenekli bir yapt ve mekanik
mukavemet kazanir. Sicaklik-zaman cizelgesi, membranin gozenek hacmini, gozenek
boyutunu, yapisini ve mekanik mukavemetini biiyiik 6l¢iide etkiler. Isitma ve sogutma hizi
onemli bir rol oynar ve termal gerilimleri en aza indirmek icin genellikle 5 °C/dakikanin
altinda tutulur. Sinterleme islemi genellikle hammaddenin erime noktasinin altindaki bir
sicaklikta gerceklestirilir. Sinterlemeden dnce membran, oda sicakliginda 24 saat boyunca
havada kurutulur. Daha sonra, katki maddelerini segici olarak ortadan kaldirmak i¢in belirli
dongiilerde hava varliginda sinterleme gerceklestirilir (Rani ve Kumar, 2021). Ornegin,
membrani 110-120 °C'de 12 saat kurutmak, membrandan suyu uzaklastirir (Rani ve Kumar,
2021 ; Das vd., 2016). Kurutma sicakligi katki maddelerinin termal 6zelliklerine dayanarak,
son sinterleme sicakliginin altindaki belirli sicakliklara gekilebilir (Rani ve Kumar, 2021 ;
Jedidi vd., 2009 ; Belibi vd., 2015).



Sinterleme Sicakhigi

Sinterleme sicakligi artirildiginda membranin  gozenek boyutunun arttigini,
gbozenekliligin ve membranin ylizey gozenek yogunlugunun ise azaldigin1 dogrulayan
literatiir calismalar1 mevcuttur (Rani ve Kumar, 2021 ; Vasanth vd., 2011 ; Emani vd., 2014
; Das vd., 2016 ; Bouzerara vd., 2009 ; Jana vd., 2010). Gézenek boyutundaki artis, daha
yiiksek sinterleme sicakliklarinda taneciklerin gelistigini ve daha kii¢iik gozeneklerin
giderildigini gosterebilir. Yiiksek sicakliklarda gézeneklilikte azalma, membranin sikigsmasi
ve daha biiylik gozenekler olusturmak igin kiiclik gdzeneklerin bir araya gelmesinden
kaynaklanir. Bazen, genisleyen gozenek boyutu nedeniyle sinterleme sicakligindaki artisla
birlikte gegirgenlikte bir artis gozlemlenebilir (Rani ve Kumar, 2021 ; Obada vd., 2017).
Kristal boyutu ayrica sinterleme sicakligindaki artisla azalir ve bu da XRD analiziyle
dogrulandig1 gibi membranin yogunlagsmasina neden olur (Rani ve Kumar, 2021 ; Vasanth
vd., 2011). Yiiksek sicakliklarda membranin yogunlagsmasinin bir sonucu olarak, ¢ogu
zaman membranin mekanik mukavemeti artar (Rani ve Kumar, 2021 ; Jana vd., 2010 ; Nandi
vd., 2008).

1.2. Kullanilan Hammaddelerin Ozellikleri

Alimina veya zirkonya gibi malzemelere diisik maliyetli ¢esitli alternatifler su
filtrasyonunda kullanim i¢in incelenmistir. Bu diisiik maliyetli malzemeler ya dogal
minerallerdir (kil, zeolit, kuvars, apatit) ya da endiistriyel {iretimden kaynaklanan atiklardir

(Abdullayev vd., 2019).

1.2.1. Kuvars Hammaddesi

Dogal kuvars kumlari, kristal silisyum dioksitin ¢ogunlugunun seramik
membranlarin olusturulmas: i¢in ¢ekici hale getirdigi, diinya g¢apinda yaygin olarak
kullanilan bir hammaddedir. Cok katmanli seramik membranlarin dogal kuvars

hammaddesinden {iretildigi ¢alismalar mevcuttur (Sun vd., 2020 ; San vd., 2003 ; lvanets



vd., 2016). Mogolistan'dan kuvars hammaddelerine dayanarak, 50-100 mm go6zenek
boyutuna, % 26-28 acgik gozeneklilige ve yaklasik 30 MPa basing dayanimina sahip
gozenekli boru seklindeki seramik destekler elde edilmistir. Mikrofiltrasyon katmanlari,
kirilmig kuvars katki maddeleriyle kuvars kumunun siispansiyonu kullanilarak tiibiiler

desteklerin dis yiizeyine uygulanmuistir.

1.2.2. Zeolit Hammaddesi

Zeolitler, diizgiin, molekiiler boyutta gozeneklere (genellikle 0,3-1,3 nm) ve
miikemmel termal, mekanik ve kimyasal kararliliga sahip olduklari i¢in ideal bir membran
malzemesidir. Bazi zeolitler ince, polikristalin membranlara sentezlenmistir (Yu vd., 2011).
Diger yontemlerle ayrilmasi zor olan malzemeler; rnegin organik izomerler (Yu vd., 2011
; Baertsch vd., 1996) ve kaynama noktas: yakin karigimlar (Yu vd., 2011 ; Funke vd., 1996)
dahil olmak iizere ¢esitli karisimlar i¢in milkemmel ayirma performansi gosterirler. Yiiksek
sicaklik ve basing kosullar1 (Yu vd., 2011 ; Hong vd., 2005) ve kimyasal olarak zorlu kosullar
(Kalipcilar vd., 2001) altinda yapilan ayirmalar, zeolit membranlarin potansiyelini ve ¢ok

yonliliglini gostermistir.

1.2.3. Periklas Hammaddesi

MgO bazl filtre sadece iistlin bir slirlinme direncine sahip olmakla kalmaz, ayni
zamanda erimis ¢elikteki Al203, MgO ve SiO> gibi metalik olmayan kapanimlar i¢in daha
yiiksek bir filtrasyon kapasitesi de sergiler (Peng vd., 2024 ; Ren vd., 2020 ; Yu vd., 2018 ;
Ma vd., 2023 ; Peng vd., 2021). Ek olarak, MgO genellikle doniistiiriiciiler, elektrik ark
firmlari ve gelik isleme kepgeleri igin bir astar malzemesi olarak kullanilir (Peng vd., 2024).
Bu nedenle, MgO bazli seramik filtreyi tiretmek i¢in hammadde olarak MgO kullanmak,
filtrenin filtrasyon kapasitesini iyilestirmek i¢in miikemmel bir stratejidir. Bununla birlikte,
mevcut MgO bazh filtrelerin hepsi hammadde olarak yogun MgO'dan hazirlanir, bu da
iskeletin piiriizsiiz yiizeyini olusturur ve MgO bazli filtrelerin erimis celikteki kapanimlar

uzerindeki aritma etkisini sinirlar.



Kompozit membranlarin mineralojik analizlerinde periklas fazi bulunabilir (Oduro
vd., 2025). Periklas, olaganiistii iyi metaliirjik ciiruf direnci nedeniyle yiiksek refrakterli
nesneler iiretmek i¢cin umut vadeden bir malzemedir. Ancak, periklas yiiksek bir lineer
genlesme katsayisina sahiptir. Bu durum zayif termal sok direncine ve ayrica yliksek
ucuculuga yol agar, 6zellikle indirgeyici kosullar altinda ve vakumda ve bu da uygulama
sicakligini 6nemli 6lgiide azaltir (Leonov vd., 2016 ; Kashcheev vd., 2007). Periklasin iiretim
teknolojisinin se¢imini 6nemli Slgiide etkileyen bir dezavantaji da hidrasyon kapasitesiyle
ilgilidir. Bu, periklasin kayma yontemiyle gozenekli malzemeler iiretmek igin sinirli
kullanimini ve bu temaya ayrilan az miktardaki isi agiklar. Ancak bu alanda belirli bir basari,
ince Ogutiilmis toz eklenerek iri taneli periklas fraksiyonlar1 igin yari1 kuru sikistirma
yonteminin kullanilmasi ve sinterlemenin etkinlestirilmesiyle saglanmigtir. Ayrica periklasa
uygun hammadde ilaveleri MgO’nun gozenekli seramik iiretimindeki basarisini artirabilir

(Leonov vd., 2016).

1.3. Seramik Membranlarin Uygulama Alanlari

Seramik membranlarin ana endiistriyel uygulamalari1 Sekil 1'de kisaca gdsterilmistir.
Son zamanlarda, ortaya ¢ikan atiktan tiiretilen seramik membranlar, yag-su ayirma (Samadi
vd., 2022 ; Jamalludin vd., 2020), tekstil atik su aritimi1 (Samadi vd., 2022 ; Ahmad vd.,
2021), boya giderimi (Samadi vd., 2022 ; Tolba vd., 2016) ve tabaklama ve siit {irlinleri atik
su aritimi (Samadi vd., 2022 ; Hatimi vd., 2020) gibi su aritma uygulamalari igin

arastirilmistir.

Seramik membranlarin 6zel avantajlar1 arasinda, solvent filtrasyonu sirasinda
sismemeleri; yiiksek sicakliga ve geri yikama basincina dayanma kabiliyeti; ve temizlik
maddelerine/oksidanlara karsi direngli olmalar1 bulunur (Asif ve Zhang, 2021 ; Samei vd.,
2018). Ek olarak, polimerik membranlara kiyasla seramik membranlarin geligsmis hidrolik
performansi, bunlarin tam 6l¢ekli uygulamalar i¢in kullanimini ¢ekici hale getirir (Asif ve
Zhang, 2021 ; Diippenbecker vd., 2017 ; Zhang vd.,2017). Bu baglamda, seramik
membranlarin su ve belediye atik su aritimi gibi hafif ¢aligma kosullarinda uygulanmasi son

on yilda onemli ilgi gérmistiir (Asif ve Zhang, 2021 ; Tang vd., 2017 ; Liu vd., 2019 ;



Shirasaki vd., 2009). Seramik membranlarin avantajlarina ragmen, su ve atik su aritma pazari

polimerik membranlar tarafindan domine edilmektedir.

Seramik
membran

Yiyecek & [lag & Kimya &

: : .. A Geridoniisiim
icecek biyoteknoloji enddistri 3

Antibiyotik ve Ya__g/_su SHEAE igme sularinin
emiilsiyonlarinin
saflagtiriimasi

islenmesi

Icecek aritma

Siit ve peynir alti Membran
suyu mae  Diyoreaktorlerinde
sterilizasyonu biyokitle déntgim

Belediye ve
m cndistriyel atik su
aritimi

Boya ve pigmentlerin
geri kazanimi

Protein S(QLgoks?\ngirTe Membran reaktorleri Agir metallerin geri

ekstraksiyonu artmasinda ve yakit pilleri kazanimi

Siit ve peynir alt1
e Suyu proteinlerinin
konsantresi

Sekil 1. Seramik membranlarin endiistriyel uygulamalar1 (Samadi vd., 2022)



IKiNCi BOLUM
KURAMSAL CERCEVE/ONCEKIi CALISMALAR

Gegtigimiz yirmi yilda, membran teknolojisi arastirmalarinda onemli ilerlemeler
rapor edilmistir. Mikro filtrasyon ve ultra filtrasyonun kimyasal ve biyokimyasal islemede
kritik teknolojiler oldugu ve daha yiiksek akis ve daha diigiik islem maliyetine sahip
membranlarin mevcudiyeti nedeniyle ekonomik olarak rekabet¢i kabul edilen ¢ok sayida

uygulama onerilmistir (Nandi vd., 2008).

2.1. Diisiik Maliyetli Seramik Membranlar

Diinya ¢apinda yaygin olarak kullanilan bir hammadde olan dogal kuvars kumlari,
cogunlukla kristal silisyum dioksitten olusur ve bu da onlar1 seramik membranlarin
olusturulmasi igin ¢ekici hale getirir. Kuvars kumu temelinde seramik membranlar elde etme
konusunda gelistirilen teknoloji (Ivanets vd., 2016 ; Rat’ko vd., 2008a ; Rat’ko vd., 2008b ;
Azarov vd., 2009), radyal izostatik presleme yontemi ile gozenekli boru seklindeki destegin
olusturulmasi agamalarini ve ardindan membran katmanlarinin dis yiizeyine uygulanmasini

igerir.

Zeolit membranlar molekiiler diizeyde iyi tanimlanmis gézenek boyutlar1 ve yiiksek
adsorpsiyon 6zelligi sergiler ve boylece molekiiler eleme etkisi ve adsorpsiyon segiciligine
dayal1 olarak siv1 ve gaz tiirlerini siirekli bir sekilde ayirabilir (Algieri ve Drioli, 2021 ; Xia
vd., 2020).

Periklaz, istisnai derecede iyi metalurjik ciiruf direnci nedeniyle yiiksek derecede
refrakter nesnelerin tiretimi i¢in umut vadeden bir malzemedir. Ancak periklaz, diisiik termal
sok direncine ve ayrica 6zellikle indirgeyici kosullar altinda ve vakumda yiiksek ucuculuga
yol agan yliksek bir lineer termal ge sahiptir ve bu, uygulama sicakligini 6nemli olgiide
azaltir (Leonov vd., 2015 ; Kashcheev vd., 2007). Periklazin iiretim teknolojisinin se¢imini
onemli Olctlide etkileyen bir dezavantaji da hidrasyon kapasitesiyle ilgilidir. Bu, periklazin

kayma yontemi ile gbzenekli malzemelerin iiretiminde sinirlt kullanimini ve bu temaya
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ayrilan az miktardaki c¢alismay1 agiklar (Leonov vd., 2015). Ancak zeolit ile bu telafi

edilebilir ve diisiik sicaklik uygulamasi gergeklestirilebilir.

Asagidaki tablo, literatiirde kil minerallerinden veya kaolinden gelistirilen ve
presleme (Tablo 1) ile olusturulan bazi diisiik maliyetli seramik alt tabakalarin temel
ozelliklerini 6zetlemektedir: gozenek boyutu, gézeneklilik, su gecirgenligi ve mekanik

mukavemet gibi.

Tablo 1.

Presleme ile sekillendirilen kil ve/veya kaolen esasli membranlarin 6zellikleri (Mestre vd.,
2019)

Maks Por boyutu Mekanik
Hammadde Porojen .. y Porozite (%) mukavemet
sicakhk (°C) (pm)
(MPa)

(';)‘))"’m'te(o'ls 1000-1300 0.7-24 37-42 6-19
Kaolen

a0, (10-28 4100.1300 5-18 50-55 -

%)
Kaolen; CaCOs (25%)  900-1000 1-3 20-30 35-46
Kuvars
Kaolen; Lignite (20%)  1100-1200 0.4-1.8 18-41 13-38
Aliimina
Kaolen; CaCO; 900 0.7-17 35-40 7-11
Kuvars
Kil Nisasta (5-35 %) 950 0.3-1.7 -- --
Kil; fosfatlar Nisasta (5-35 %) 950 -- -- -
Kaolin; Clay;
Feldspar; CaCOs (17%)  850-1000 1 41-46 25-32
Quartz,
Pirofilita

Bir¢ok calisma sadece kompozisyon tasarimi ve membran karakterizasyonuna
odaklansa da, diger bir¢ogu mikro yap1 Ozellikleri ile filtrasyon performansi arasindaki
iliskiyi vurgulamigtir (Mestre vd., 2019). Bu nedenle, Rawat ve Bulasara esas olarak kaolin
ve ugucu kiil igeren bir seramik kompozisyonunu optimize ettiler (Mestre vd., 2019 ; Rawat

ve Bulasara, 2018). Se¢ilen membran, gézenek boyutu (0.885 pum), gézeneklilik (% 42,7),



mekanik mukavemet (43.6 MPa) ve kimyasal kararliligin (asitte, <%3 agirlik kaybi ve
alkalide % 0,02) iyi bir kombinasyonuyla sonuglandi. Bu membran, humik asidin sudan

ayrilmasinda basariyla uygulandi ve yliksek akis geri kazanimi da bildirildi.

Saja ve arkadaslar1 dogal perlit ve misir nisastasina dayal1 diisiik maliyetli seramik
mikrofiltrasyon membranlar tasarladilar (Mestre vd., 2019 ; Saja vd., 2018). Calisma
sonucunda membranin bazi ozellikleri; % 52.1 gozeneklilik, 1.7 um ortalama gozenek
boyutu, 1433 L-sa* m?2bar™ su gegirgenligi ve 21.7 MPa mekanik mukavemet. Hem asidik
hem de alkali ortamlarda iyi kimyasal diren¢ de bildirilmistir. Bu membranla, yazarlar
frontal mikrofiltrasyon modu ile tarimsal gida ve tabaklama atik sular1 i¢in sirastyla % 97 ve

% 96 bulaniklik tutma elde ettiler.

M. Issaoui ve digerleri, kaolin, nisasta ve kum iceren toz halindeki bir karigimdan
ekstriizyon yoluyla seramik membranlar icin diisiik maliyetli boru seklindeki mikro
gozenekli destekler gelistirdiler (Mestre vd., 2019 ; Issaoui vd., 2017). Sonuglar, % 87
agirlikca kaolin + % 10 agirlik¢a nisasta + % 3 agirlik¢a kum igeren bir macundan hazirlanan
membran i¢in boru seklindeki desteklerin, 221 L-sa™ m? bar™ gegirgenlige sahip olarak en
iyi performansi gosterdigini dogruladi. Bu kosullarda, membranin yosun ayirma i¢in uygun

oldugu ve suyla kolayca temizlendigi bulundu.

Kaolin-kuvars-kalsiyum  karbonat  karisimindan  seramik  mikrofiltrasyon
membranlar1 Vasanth ve arkadaslar tarafindan gelistirildi (Mestre vd., 2019 ; Vasanth vd.,
2011). 900 °C’ de sinterlenen membran (% 30 gézeneklilik, 1.3 pm ortalama gézenek boyutu

ve 34 MPa egilme mukavemeti), mikrofiltrasyon uygulamalar1 i¢in optimum sonuglari verdi.

Emani ve arkadaslari, kaolin, kuvars ve kalsiyum karbonat karigimlarindan
mikrofiltrasyon membranlarinin hazirlanmasini ele aldi (Mestre vd., 2019 ; Emani vd.,
2013). Hazirlanan membranlar, % 35.4 ila % 39.4 arasinda degisen gozeneklilige, 0.9 ila
1.85 pm arasinda degisen ortalama gozenek boyutuna ve 7.8 ila 11 MPa arasinda degisen

egilme mukavemetine sahipti.
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Peng ve arkadaslar1 (Peng vd., 2024) mikro gozenekli MgO kaplamasi igeren
magnezyum-aliiminat spinel seramik filtreleri, hammadde olarak Mg(OH). kullanilarak
iirettiler ve erimis MgO igeriginin, erimis ¢elikteki Al,O3 kapanimlar {izerindeki filtrelerin
mikro yapilari, mekanik 6zellikleri ve filtrasyon kapasitesi tizerindeki etkisini karsilagtirmali

olarak incelendiler.

Erimis MgO parcacik boyutu dagilimini optimize etti ve mikro gézenekli MgO
kaplamasindaki sivi fazin igerigini artirdi. Mikro gdzenekli MgO pargaciklar1 arasindaki
kiitle transferini hizlandirdi ve ardindan mikro gézenekli MgO pargaciklar1 arasinda boyun
baglantilarinin olusumunu destekledi, boylece filtrenin mekanik 6zellikleri ve termal sok

direnci iyilestirildi.

Dogal zeolitlerden membran iiretimi, istenen aliiminosilikat fazlarinin saglam dokme
malzemelerini elde etmek i¢in 6giitme, sekillendirme ve sinterleme adimlarini igerir. Roque-
Malherbe ve arkadaslari tarafindan yapilan erken bir ¢calismada, membranlar i¢in gdzenekli
destek katmanlari tiretmek i¢in dogal zeolit kullanilmistir (Abdullayev vd., 2019 ; Roque-
Malherbe vd., 2006).

Dabha sonra, 6giitiilmiis zeolitlerin farkli parcacik boyutlar1 kullanilarak ¢ok katmanl
seramik mikrofiltrasyon membranlar1 {retilmistir. Elde edilen membranlar 0,3 pm
(Abdullayev vd., 2019 ; Hristov vd., 2012) ile 1,1 um (Abdullayev vd., 2019 ; Dong vd.,
2006) arasinda gozenek boyutlar gostermistir.

Gozenek olusturucu madde olarak nisasta kullanilarak 6 pm kadar biiylik gézenekler
olusturulabilir (Abdullayev vd., 2019 ; Zhang vd., 2008). Zeolitlerin sinterleme sicakliklari,
gozenek olusturucu maddeler kullanilmadig: takdirde 1000 °C'de pisirildikten sonra 800—
900 °C araliginda nispeten diisiiktiir ve zeolit yapisinda dogal olarak bulunan gozenekler,
gozenekliligi ortadan kaldiran sivi fazlarla doldurulabilir (Abdullayev vd., 2019 ; Hristov
vd., 2012). Zeolit bazli membranlarin mekanik mukavemeti bugiine kadar kapsamli bir
sekilde incelenmemistir. Adam ve digerleri, i¢i bos elyaf zeolit membranlarin ii¢ noktali bir

egme testinde 50 MPa'ya kadar mukavemet gosterdigini bildirmistir (Abdullayev vd., 2019
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; Adam vd., 2018). Bununla birlikte, bu ayn1 zamanda diger i¢i bos elyaf membranlara
kiyasla i1yi bir egilme mukavemetidir, 6rnegin, kaolin bazli i¢i bos elyaf membranlar, zeolit
bazli membranin sinterleme sicakliginin 1050 °C oldugu 1200-1500 °C'lik bir sinterleme

sicakliginda 15-63 MPa egilme mukavemetine sahiptir.

Bu aragtirmanin amaci kuvarsin mukavemetini, zeolitin gozenekliligi ve MgO
icerikli periklasin hem gozenek hem termal sok direnci 6zellikleri ile birlestirebilecegi bir
seramik membranin tane boyutu davraniglarini da inceleyerek standartlari karsilama

kapasitesini aragtirmaktir.
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Bu caligmada seramik membran iiretimi i¢in kuvasr zeolit ve periklas hammaddeleri
kullanilmis, tane boyutunun ve sinterleme sicakliginin membranlarin fiziksel, mineralojik,
mikroyapisal 6zellikleri tizerindeki etkilerini degerlendirmek tizere hammadde hazirlama,

mineralojik analiz, gozenek dagilimi, mikroyapisal analizler ve mukavemet testleri siireci

takip edilmistir.

UCUNCU BOLUM

ARASTIRMA YONTEMI/MATERYAL VE YONTEM

3.1. Hammadde Hazirlama

Bu asamada 2000 gr hammadde tizerinden agirlik¢a % 60 kuvars (1200 gr), % 20
zeolit (400 gr) ve % 20 periklas (400 gr) hammaddesi kullanilmistir. Tablo 2°de kimyasal
analizi (Spectro, Xsort XH003) goriilen Periklas MgO esasli bir hammaddedir.

Tablo 2

Periklas hammaddesinin kimyasal analizi

Oksitler % Agirlik
MgO 81,705
SiO2 10,890
SO3 0,051
K20 0,089
CaO 5,548
TiO2 0,107
MnO 0,058
Fe203 1,505
NiO 0,023
CuO 0,001
Zn0O 0,001
SrO 0,018
Sh203 0,002
Konsantrasyon 100,000
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Hammaddelerin tartim islemleri Sekil 2’de goriilen hassas terazide (Metler Toledo)
gerceklestirilmistir. Tartim isleminden sonra hammaddeler bilyali degirmenden sonra Sekil
3’de goriilen mekanik karistiricida (IKA RW 28) 1000 rpm’de 5 dakika boyunca yas olarak

homojenize edilmistir.

Sekil 3. Hammaddelerin uniform dagilimi i¢in karistirma
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Karistirma islemi genellikle seramik karo iiretim asamalarindaki kriterler dikkate
alinarak ¢amurun litre agirlig1 1450 gr/lIt olacak sekilde tamamlanmistir. Su ilavesi bu degere

gore yapilmustir. Olgiim islemi yine hassas terazi ve litre kabi ile tamalanmustir.

Elde edilen ¢amur elek sarsicida (Retsch AS 200) elek agikliklari en biiyiik elek
(Retsch) en iistte olacak sekilde siralanan 125 pm, 75 pum, 45 pm, ve 20 um eleklere Sekil
4’deki gibi dokiilmiistiir. Burada camur 125 pm alt1 - 75 pm stii, 75 pm alt1 - 45 pm st
45 pm alt1 - 20 pm iistii ve 20 pm alt1 tane agiklikli olcak sekilde dort tiir siniflandirilmstr.

Sekil 4. Dort farkli tane agikli gamurun elde edildigi siniflandirma

Farkli tane agikliklarindaki sahip her bir camur numunenin tane boyut dagilimim
belirleyebilmek icin her birinden yeterli miktarda numune alinarak Sekil 5’de goriilen

partikiil boyut analizoriinde (Mastersizer MS 3000) 6lgtim yapilmustir.
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Sekil 5. Tane boyut dagilim1 analizlerinin yapildigi cihaz

Diger elek tistiinde kalan her bir slurry (¢amur) neminden uzaklastirilmak tizere Sekil
6’da goriilen etiivde (Heraeus) 105°C’de 18 saat siireyle kurutulmuslardir. Boylece tozlar

garniil halde sekillendirmeye hazir hale getirilmislerdir.

T T e

Sekil 6. Farkli tane acikliklarina sahip etiivde kurutulan numuneler
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Kurutma isleminin ardindan 4 adet numune graniiliize toz haline getirilmek iizere

Sekil 7°de goriilen ogiitiiciide (Retsch RM 100) 5 dakika siire ile 6giitiilmiislerdir.

Sekil 7. Kurutulan tozlarin 6glitme siireci

Ogiitme islemi tamamlanan tozlar sekillendirme oncesi rutubet ve tartma
islemlerinden sonra Sekil 8’de goriilen pres (Nannetti Mignon SS-E) ile 100 MPa basing ile

sekillendirilmislerdir.

Sekil 8. Sekillendirme stireci
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Sekillendirilen yas numunler Sekil 9’da goriildiigii iizere tablet haline getirilmis ve

tekrar nemini atmak iizere 18 saat siire ile 105°C’de kurutma islemine tabi tutulmuslardir.

Sekil 9. Pres ¢ikis1 farkli elek agikliklarindan gegirilmis camurdan iiretilen numuneler

Dort adet numunenin her biri i¢in, 3 farkli sicaklikta sinterlenmek tizere tigerden 12
adet sekillendirme yapilmistir. Sekillendirme ve kurutma isleminden sonra -125+75 pum,
-75+45 um, -45+20 pm ve -20 um eleklerden elenerek tiretilen numunelerin her biri sirasiyla
1100°C, 1150°C ve 1200°C sicakliklarda 10°C/dak 1sitma hizi, 5°C/dak sogutma hiz1 ve
sinterleme sicakliginda 2 saat bekleme siiresi ile Sekil 10’da goriilen firinda (Carbolite RHF

14/35) 1s1l isleme tabi tutulmuslar ve kompakt rijit hale getirilmislerdir.

o CARBOETE

Sekil 10. Sinterleme islemlerinin gerceklestirildigi firin
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3.2. Numune Karakterizasyonu

Sinterleme islemi tamamlanan numuneler egilme mukavemeti testi yapilmak iizere
Sekil 11°de goriilen mukavemet test cihazinda (Gabrielli Crometro CR5/650) isleme tabi

tutulmuslardir. Mukavemet testinden ¢ikan numuneler Sekil 12°de goriilmektedir.

Sekil 11. Egilme mukavemeti testlerinin yapildig: cihaz

Sekil 12. Mukavemet testinden ¢ikan 12 adet numune
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Her bir numunenin mineralojik analizi 260 = 10 — 80° o6l¢lim araliginda XRD

(Panalytical Empyrean) cihazi ile yapilmustir.

Sicaklik ve tane boyutu ile malzeme i¢ yapisindaki degisimleri incelemek amaciyla
mikroyapisal incelemeler (Zeiss) yapilmistir. SEM testi oncesi numuneler Au ile kaplama
(Polaron SC7620) islemine tabi tutulmuslardir. Bolgesel element analizi igin yine bu cihaza
bagli EDX grafikleri elde edilmistir.

Goriintlileme analizlerinden sonra numunelerin sicaklik ve tane boyutu etkisiyle
gozenek boyut dagilimi ve adsorbsiyon hacimlerindeki degisimleri incelemek i¢in BET
cihazi (Micromeritics Gemini) kullanilmistir. Bu islem Oncesi numunelere degas islemi

yapilmistir.
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DORDUNCU BOLUM
ARASTIRMA BULGULARI

Bu c¢alismada belirli tane boyut araliklarindaki hammaddelerden hazirlanmis
numunelerin farkli sinterleme sicakliklarinda sinterlenmesi sonucu mukavemet degisimleri,
faz yapilari, gdzenek ve mikroyapilarindaki degisimler irdelenmistir. Ozellikle kuvars ve
zeolit seramik membran uygulamalarinda yaygin olarak kullanilmaktadir. Ancak bunlara
ilaveten periklas hammaddesinin seramik membranlarin 6zelliklerine etkisi ile ilgili yapilan

caligma sayis1 fazla degildir.

4.1. Tane Boyut Dagilimi

Dort fakli tane agikligina sahip numunelerin tane boyut dagilimlart Sekil 13°de

goriilmektedir.
20
18 A
16 - -=--20
——-45+20
o -75+45
12 ——-125+75

Hacim (%)
=

. 40 50 60 70 80
Partikiil boyutu (um)

Sekil 13. Farkl: elek agikliklarindan elenmis numunelerin tane boyut dagilimlari
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Sekilden de gorildiigii gibi -125+75 um agiklikli eleklerden elenmis ¢camurun tane
boyut dagilim1 hari¢ diger aciklikli eleklerden elenmis ¢camurlarin tane boyut dagilimlari
birbirine oldukg¢a yakindir. Ozellikle diger camurlar dar bir tane boyut araligina sahiptir. 20
pum alt1 elekten elenmis camurda % 18.71 ile hacimce en yliksek bulunan partikiil tane
boyutu 31.1 um’dir. Her ne kadar elek acikligi -20 um olsa da daha biiyiik tane boyutlarinin
varlig1 ister istemez topaklanmaya isaret etmekte ancak yine en diisiik tane boyutu en diisiik
acikliki elek altinda kuralini etkilememektedir. -45+20 pm’lik elekten elenmis numunede
ayni1 tane boyutu hacimce en yiiksektir (% 17.16). -75+45 um’lik elekten elenmis numunede
ise hacimce en yiiksek tane boyutu artmaya baslamaktadir (35.3 um). Ozellikle 20 um alt:
elekten elenmis ¢camurun partikiil boyut grafigi incelendiginde tepe noktasi digerlerine gore

en diigiik tane boyutunu igermektedir.

4.2. Mineralojik ve Kantitatif Analizler

Sekil 14-16’de farkli partikiil boyutlarindan {iretilen ve farkli sicakliklarda

sinterlenen 12 adet numunenin XRD grafikleri goriilmektedir.

k
k: kuvars 20pm
p: periklas —45+20 pm
f: forsterit —— 75+45 um
k2: kristobalit
k -125+75 pm
koageyl Ky kp K
; J J ' A | h A .
l 4 PR W | A A sk
fk2
T T T T o T T T
20 30 40 50 60 70

80

Sekil 14. 1100 °C'de sinterlenen farkli elek agikliklarindaki numunelerin XRD analizleri
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Sekil 15. 1150 °C'de sinterlenen farkli elek agikliklarindaki numunelerin XRD analizleri
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Sekil 16. 1200 °C'de sinterlenen farkli elek agikliklarindaki numunelerin XRD analizleri
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1100 °C’de sinterlenen numuneler incelendiginde kuvars baskin faz olmakla birlikte
diisiik miktarda periklas fazinin oldugu, -20 um ag¢iklikli elek altindan hazirlanan numunede
cok diisiik miktarda forsterit ve kristobalit fazlarmin varligi tespit edilmistir. Forsterit
(JCPDS No. 34-0189) faz1 ozellikle antibaktariyel aktivitesi nedeniyle (Gorea vd., 2020)
membran iiretiminde faydali olabilecek bir fazdir. Kristobalit fazi yeterli kristallesme ve
dayanim agisindan seramik membranlarda arzu edilir. 1150 °C, her ne kadar kristobalit
fazinin ortaya ¢ikisi i¢in diisiik bir sicaklik olsa da diisiik tane boyutu bu fazin ortaya
cikisinda etkili olmustur. Diigiik tane boyutunun kristobalit fazini artirdigi bilinmektedir
(Pagliari vd., 2013). Sicaklik 1150 °C’ye ¢ikartildiginda tane boyutu diisiik olan ¢amurdan
hazirlanan numunede daha fazla olmak iizere tim numunlerde kristobalit fazinin ortaya
cikisin1 gostermektedir. Bu sicaklikta bu oranda krsitobalit fazinin ortaya ¢ikisi nadirdir.
Genellikle bu oranda kristobalit faz1 kuvars ve zeolit hammaddelerini igeren galismalarda
1200 °C’de goriilmektedir (Zeren ve Abali, 2025 ; San vd., 2003). Kuvars ve zeolitin yaninda
periklas hammaddesi daha diisiik sicaklikta kristobalit fazinin ortaya cikisini saglamis
olabilir. Ciinkii MgO bir flaklastiricidir ve kristobalitin daha diisiik sicakliklarda
reaktivitesini saglama ihtimali yiiksektir. Zeolitin olmadig1 ¢alismada MgO’nun kuvarsin
kristobalit reaksiyonuna 1200 °C’de yardimci oldugu rapor edilmistir (Song vd., 2025). Bu
caligmadaki mineralojik analiz sonuclar1 zeolitle birlikte MgO’nun, kristobalitin ortaya ¢ikis
sicakligii 50 °C daha disiirdiigiinii gostermektedir. 1150 °C’de sinterlenen numunelerde
tane boyutunun diismesi kuvars fazinin da bariz bir sekilde azalmasina neden olmaktadir.
Ozellikle bu diisiik tane boyutunda etkilidir ve kristallenmenin bu sicaklikta bagladigina
isarettir. Kuvars fazi kristobalite donlismeye baslamistir. Periklas faz1 6zellikle 20 pm altt
numunesinde azalmaktadir. Bu da MgO nun reaksiyona girerek kristobalite doniisim
siirecine katki verdigini gostermektedir. Ozellikle en diisiik tane boyutlu numunede enstatit
(JCPDS No. 11-0273) fazinin varligi s6z konusudur. Bu ise MgO’nun SiO ile reaksiyonunu
kanitlamaktadir. Diisiik tane boyutu bu reaksiyon icin etkili olmaktadir. 1200 °C’de
sinterlenen numunelerde 1150 °C’deki degisimler daha bariz bir sekilde ortaya ¢gikmustir.
Ozellikle 20 um alti numunesinde olmak iizere kristobalit pik siddeti daha da artmakta
kuvars miktar1 azalmaktadir. 20 pm altt numunesinde periklas faz1 yok iken diger
numunlerde varhigini siirdiirmektedir. Bu da kristobalit bu numunede ne i¢in daha fazla
reaktivite oldugunu gostermektedir. Enstatit fazinin pik siddeti de diigiik tane boyutunda
daha belirgindir. Zeolitinde sicaklik artisi ile kuvarsin kristobalite doniisiimiinde etkisi vardir

(San vd., 2003). Diisiik tane boyutu bu etkiyi atirmaktadir.
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Tablo 3°de tiim numuneler ait kantitatif analiz sonuglar1 goriilmektedir. Ozellikle
kristallenmenin bir géstergesi olan kristobalit ve enstatit fazlari, ince tane boyutundan
yiiksek miktarda barindiran numunenin (-20 pm kodlu) 1150 °C’de sinterlenmeye baglamasi

ile gortilmektedir.

Tablo3

Farkl1 sicakliklarda sinterlenen ve farkli tane boyutundaki numunnelerin kantitatif analizleri

Numune -20 um -45+20 pm -75+45 pm -125+75 pm
Sicaklik (°C) 1100 1150 1200 1100 1150 1200 1100 1150 1200 1100 1150 1200
) Kuvars 772 487 312 826 722 467 80 723 622 83 78 689
Eo Periklas 6.7 2.2 155 137 84 151 112 167 148 154 155
£ Forsterit 155 99 48 3.7 56 41 6.7 37 1.9 26 3.1
g Kristobalit 06 149 235 19 103 205 09 98 175 04 4 12.6
= Enstatit 244 405 18.8

4.3. Mikroyapisal Goriintiileme ve Kimyasal Analiz

Farkli tane boyutundan ve farkli sicakliklarda {iretilen numunelerin elektron

mikroskop goriintiileri Sekil 17-19°de goriilmektedir.

SigeaiA = SEY Msgs 100KX
W= 2imm  EHT= 200KV

S Laokx 75+85/1100°C Sasge e takx 125+75/1100°C

Sekil 17. 1100 °C'de sinterlenen numunelerin SEM goriintiileri a) -20 um, b) -45+20 um, ¢)-
75+45 pum, d) -125+75 pum elek agiklikli gamurdan hazirlanan numuneler
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B 25+85/1150°C

Sekil 18. 1150 °C'de sinterlenen numunelerin SEM goriintiileri a) -20 um, b) -45+20 um,
C)-75+45 um, d) -125+75 pum elek agiklikli gamurdan hazirlanan numuneler

Hog= 160KX
EHT « 20004V

Sekil 19. 1200 °C'de sinterlenen numunelerin SEM goriintiileri a) -20 um, b) -45+20 um,
C)-75+45 um, d) -125+75 um elek agiklikli gamurdan hazirlanan numuneler

Sekil 17°de de gortildiigi gibi 1100 °C’de sinterlenen numunelerde kristallesme
heniiz tam olarak gergeklesmemistir. Bununla birlikte -20 um numunesinde tiim fazlarin
birbiri iginde daha homojen bir dagilimda i¢ ice gegmis hali goriilmektedir. Bunda kuvars
fazinin diisiik de olsa bir miktar kristallserek kristobalit fazina doniismesinin etkisi de
mevcuttur. Hicbir numunede ¢atlak olmadig1 anlagilmaktadir. Ayrica -20 um numunesinin
gozenek dagiliminin olduk¢a homojen oldugu goriilebilmektedir. Ancak bu sicaklikta yeterli
derecede flakslagsma da heniiz yoktur. Sekil 16°da 1150 °C’de sinterlenen numunelerde
kristallesme artik belirginlesmeye baslamistir. -20 pm numunesi basta olmak {iizere
gozenekler daha belirgin hale gelmis, camsi kristal fazlar mineralojik analiz sonuglar ile
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uyumlu olacak sekilde kendini gostermeye baslamistir. Bu sicaklikta tane boyutu arttik¢a
kristallesme azalmakta ve daha az gozenek yapisi ve kaba tane boyutlar1 ortaya ¢ikmaktadir.
Flakslastirici olarak MgO’nun kullanilmadigi ¢aligmalarda (Zeren ve Abali, 2025 ; San vd.,
2003) ancak 1200°C’de ortaya ¢ikan bu yeterli amorf, kristal faz igeren ve homojen gézenek
dagilimli yap1 diistik taneli hammadde (-20 um) etkisi ile de 1150 °C’de saglanmaktadir.
Sekil 16’da -20 pm’li numune hari¢ yeterince kriatallesmemis kaba tane varliklar
goriilmektedir. Dolayisiyla MgO flakslastirict ve disiik sicaklik (1150 °C) vyeterli
homojenitede kristal ve gdzenekli morfoloji i¢in tek baslarina etkisizdir. Kiiciik tane boyutlu
yapinin flaklastiric1 ve sicaklik parametrelerini de yanina alarak etkili morfolojiyi sagladigi
gortlebilir. Sekil 19°da da goriildiigii gibi partikiil boyutu en kii¢iik olan numunede homojen
partikiil ve gozenek dagilimi ile kristallesme kendini daha belirgin sekilde gosterir hale
gelmistir. Kristobalit fazi mineralojik analizlerden de gortldigi gibi 1200 °C’de tim
numunelerde olsa da tanelerin birbiri i¢ine gegtigi uniform yap1 tane boyutu en diisiik olan
numunede goriilmektedir. Tane boyutu arttikca gozenek acikliklari arsta da homojen
gozenek yapisi azalmaktadir. Membran uygulamalarinda o6zellikle homojen goézenek
dagilimi arzu edilen bir husustur. MgO’nun flakslastirci etkisini maksimum gostermesi igin
tane boyutunun miimkiin olan en diisiik seviyede olmasi gerektigi hem Sekil 18a hemde
Sekil 15°den anlasilmaktdir. Sekil 19b’de 1200 °C’de de iyi bir kristallenme vardir. Bu
morfoloji Sekil 18a’da daha diisiik tane boyutu ile daha diisiik sicaklikta saglanabilmektedir.
1150°C sicaklik membran yapisit acisindan kristallesme icin Ozellikle en diisiik tane
boyutunda yeterlidir. Ciinkii en diisiik tane boyutu 1200 °C’de sinterlendiginde kristal faz
keskin koseli yapisini kaybederek ergime baslangicina gectigi goriilmektedir. Bu yapi

mukavemet kaybina neden olabilir.

Sekil 20-22°de elektron mikroskobuna bagli elemental analiz sonuglar
goriilmektedir. Tim numuneler K, Ca, O, Mg, Al, Si, elementlerini igermektedirler. XRD
analizleri sonucu ortaya c¢ikan mineraller kuvars (SiO2), periklas (MgO), forsterit
(Mg2Si04), kristobalit (Si02) ve enstatitdir (MgSiO3). Bu mineraller biinyelerinde eser

miktarda Al, K ve Ca elementlerini barindirmaktadir.

27



pppppp

J
) Aml | \\J { |

Sekil 20. 1100 °C'de sinterlenen numunelerin EDX grafikleri a) -20 um, b) -45+20 pum, c)-
75+45 um, d) -125+75 pum elek agiklikli camurdan hazirlanan numuneler

Sekil 21. 1150 °C'de sinterlenen numunelerin EDX grafikleri a) -20 um, b) -45+20 um, c)-
75+45 pm, d) -125+75 pm elek agiklikli gamurdan hazirlanan numuneler
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Sekil 22. 1200 °C'de sinterlenen numunelerin EDX grafikleri a) -20 pm, b) -45+20 pm, c)-
75+45 pum, d) -125+75 pm elek agiklikli camurdan hazirlanan numuneler
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4.4, BET Adsorbsiyon Izoterm Grafikleri

Sekil 23-25’de dort farkl tane agikligindaki ¢amurdan hazirlanan numunlerin farkl

sicakliklarda sinterlenmesi sonucu ortaya ¢ikan adsorbsiyon izoterm egrileri goriilmektedir.

—=—-20 um

—4— =4 5+20 pm

—+—-75+45 pm
-125+75 pm

0.3 0.4 0.5 0.6 0.7

Relatif basmg (P/Pg)

0.8 0.9 1

Sekil 23. 1100 °C'de sinterlenen farkli elek acikliklarindaki numunelerin adsorpsiyon
izoterm egrileri
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Adsorbsiyon hacmi (e’ g')
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Sekil 24. 1150 °C'de sinterlenen farkli elek agikliklarindaki numunelerin adsorpsiyon
izoterm egrileri

Adsorbsiyonhacmi (cm’ g')

o 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8 0.9 1
Relatif basing (P/Py)

Sekil 25. 1200 °C'de sinterlenen farkli elek agikliklarindaki numunelerin adsorpsiyon
izoterm egrileri

Tim orneklerin diisiik basinglarda diisiik, yiiksek basinglarda yiliksek adsorbsiyon
hacmi gosteren makrogodzenek iceren tip II1 izoterminde oldugu (Sing vd., 1985) 1100 °C’de
sinterlenen numunelerde, en disiik aciklikli elekten elenerek hazirlanan numune harig
digerlerinin adsorbsiyon izoterm egrileri benzerdir. Diisiikk tane boyutlu numunede
digerlerine gore hem diisiik hem de yiiksek basinclarda adsorbsiyon hacmi daha yiiksektir.
Ancak mineralojik analiz sonuglar1 ve mikroyap1 goriintiilerinden de anlasilacagi lizere bu
sicaklikta amorf ve kristal faz iiretimi heniliz tam olarak gerceklesmediginden gazin

ilerleyebilecegi bosluk miktar1 olduk¢a fazladir. Bu nedenle diisiik tane boyutlu numune
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daha fazla olmak iizere tiim numunelerin adsorbsiyon hacmi yiiksektir. Yeterli sicaklik
yogunlagsmasinin oldugu fazlarda diisiik tane boyutu yogunlugun artmasina gozenek
acikliginin azalmasina neden olur. Ancak kristallesmenin yeterli olmadigi bu sicaklikta
(1100 °C) tane boyutunun azalmasinin boslugu artirdigi goriilmektedir. Tabi burada
membranlar icin gézenek oraninin ve agikliginin fazla olmasi degil gdzeneklerin uniform
dagilmas1 ve mukavemeti azaltmamasi da 6nemlidir. Sekil 24’de 1150 °C’ de sinterlenen
numunelerin adsorbsiyon izoterm egrileri incelendiginde bu sefer en yiiksek tane agiklikli
elekten gecen camurdan hazirlanarak sinterlenen numune disinda diger tane boyutlu
numunelerin izoterm egrileri birbirine benzerdir. Bu sicaklikta 1100°C sicakliga gore
adsorbsiyon hacmi degerleri diistiktiir ¢linkii kristallesme ve yogunlasma baslamistir. En
diisiik tane boyutuna sahip numunenin (-20 pum kodlu), yiiksek basinglarda adsorbsiyon
hacmi, -45+20 pm ve -75+45 pm kodlu numunelere benzer olsa, onlara gore biraz daha
yiiksek gézenek hacmine sahip oldugu goriilmektedir. En yiiksek tane boyutlu numunede (-
125+75 pm kodlu) ise kristallesmenin baglamasi (1150°C) ile adsorbsiyon hacmi ¢ok
diismiustiir. Boylece iri partikiillerin kristallenmenin baslangicinda gozenek olusumuna
olumsuz etkisi oldugu goriilmektedir. Ancak Sekil 25°de de goriildiigii gibi sinterleme

sicaklig1 1200°C’ye ¢iktiginda kaba tane boyutlu numunede (-125+75 pm kodlu) yaklasik

0.5% ’dan yiiksek basinglarda adsorbsiyon hacmi diger numunelere gére daha yiiksek
0

olurken aksine en diisiik tane boyutlu numunede 6zellikle 0-7% ’dan sonra en diisiik
0

seviyede devam etmektedir. Kristallesmenin en yiiksek oldugu bu sicaklikta diisiik tane
boyutu yogunluga katki vermekte ve gdzenek hacmini diisiirmektedir. Kristallesmenin daha

ileri seviyesinde (1200°C) iri partikiil adsorbsiyon hacmini artirmaktadir.

4.5. BET-BJH Gozenek Boyut Dagilim

Sekil 26-28’de sirasiyla farkli tane boyutundaki numunelerin 1100, 1150 ve 1200 °C

sicaklikta sinterlenen gézenek boyut dagilimlart goriilmektedir.
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Sekil 26. 1100 °C'de sinterlenen farkli elek agikliklarindaki numunelerin gézenek boyut
dagilimlar
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Sekil 27. 1150 °C'de sinterlenen farkli elek agikliklarindaki numunelerin gozenek boyut
dagilimlar
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Sekil 28. 1200 °C'de sinterlenen farkli elek agikliklarindaki numunelerin gozenek boyut
dagilimlar

Gozenek boyut dagilimi grafiklerinden de goriildiigii gibi sicaklik arttikca gdzenek
hacmi degerleri azalmaktadir. Bu da daha kiigiik boyutlu gozeneklerin varligina isaret eden
bir durumdur. Ancak seramik membranlarda gbézenek boyutundan ziyade uniform bir
gozenek boyut dagilimi arzu edilir. 1100 °C sicaklikta sinterlenen humunelerde dar boyut
araligy gosteren adsorbsiyon bdlgesindeki tepe noktasi yaklasik 100 A’luk por boyutuna
isaret etmekte ve dagilim yaklasik 20-200 A aralikta bir por boyut dagilima isaret
etmektedir. Ozellikle tane boyutu en diisiik olan -20 um kodlu numune en dar aralikta
seyretmekte bu da birbirine yakin por boyutlarinin diisiik sicaklikta diisiik tane boyutlu
numunede daha fazla oldugunu gostermektedir. Bu numunenin dar aralikta gozenek
hacminin yiiksek olmasi uniform por boyut dagilimima sahip gézeneklerden daha fazla
oldugunun bir gostergesidir. Sicaklik 1150 °C’ye ¢iktiginda her numune i¢in dar aralikta
seyreden gozenek hacmi azalsa da sicakligin artmasi ile bu normal bir durumdur. Diisiik tane
boyutlu numunede bu dar aralik giincelligini korumakta iken diger numunelerde uniform por
boyut dagiliminda ¢ok olmasa da azalmalar gériilmektedir. Ozellikle -125+45 pm numunesi
homojen por boyut dagilimindan tamamen yoksundur. Bu durum Sekil 24’deki adsorbsiyon
hacmi degeri ile de uyumludur. Sekil 18d’deki SEM goriintiisiinde de inhomojen bir gozenek

dagilimi goriilmektedir. 1200 °C’de sinterlenen numunelerde gézenek hacminin daha da
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azaldig1 goriilmektedir. Ancak bu sicakliktaki numunelerde en diisiik tane boyutlu numune
harig her tane boyutu i¢in iki tepeli (bimodal) bir por boyut dagilimi olusmustur. Burada tepe
noktalar1 yaklasik 100 A gdzenek boyutuna gelen birinci tepelerde en dar por boyut
dagilimma sahip olan numune diisiik sicakliklarin aksine tane boyutu en yiiksek olan
numuneye (-125+75 um kodlu) aittir. En diisiik tane boyutuna sahip numunede ise dar por
boyut dagilimmi daha yiiksek aciklikli gdzenege sahip yaklasik 200—400 A araliginda
gostermistir. Yani hammaddenin tane boyutu kiiciildiikge yiiksek sicaklikta daha genis
aciklikli uniform bir por boyut dagilimi saglanabilir. Normalde sicaklik, gdzenek acgikligini
azaltan bir unsurdur. Ancak tane boyutunun kiigiilmesi 1200 °C sicaklikta homojen gbzenek
dagiliminin diisiik por hacminde yani diisiik miktarda da olsa daha genis boyutlu

gozeneklerle saglanmasina yardimer olmustur.

4.6. Mekaniksel Davrams

Sekil 29°da sirasiyla farkli tane boyutundaki numunelerin 1100, 1150 ve 1200 °C

sicaklikta sinterlenen egilme mukavemetleri goriilmektedir.

30

28

26

24

Flexural strength (MPa)
= o

1100 1150 1200
Sintering temperature (°C)

Sekil 29. 1100, 1150 ve 1200 °C 'de sinterlenen farkli elek agikliklarindaki numunelerin
egilme mukavemetleri

34



Sekilden de goriildiigii gibi tane boyutu en diisiik olan numunenin 1100 °C sinterleme
sicakliginda egilme mukavemeti 5.90 MPa ile en yiiksektir. Tane boyutu en yiiksek olan
numunenin ayni sicaklikta egilme mukavemeti 1.07 MPa ile en disiiktiir. Dolayisiyla en
diisiikk sinterleme sicakliginda tane boyutu azaldikg¢a egilme mukavemeti artmaktadir.
Sinterleme sicakligt 1150 °C’ye c¢ikarildiginda ince tane boyutunu c¢ok barindiran
numunenin egilme mukavemetinde biiylik bir artis gergceklesmistir. Diger tane boyutundaki
numunelerin de egilme mukavemetinde artis vardir ancak bu artis -20 pm elek agikligindan
gecerek hazirlanan en diisiik tane boyutlu numune kadar degildir. Ayrica bu sicaklikta bir
iist boyuttaki -45+20 um agiklikli elekten gecen numunede egilme mukavemetinin daha
fazla kaba boyut igeren (Sekil 12) -75+45 um acgiklikl elekten gecen numuneden daha fazla
olmasi beklenir ancak -45+20 um agiklikli elekten gegen numunede egilme mukavemeti
daha diisiiktiir. Bu durumda kristallenmenin gergeklestigi 1150 °C sicaklikta tane boyutu ile
egilme mukavemeti arasindaki iliski orantisal degildir ve sadece en ince tane boyutunu
iceren numunede egilme mukavemeti en yliksektir. Sinterleme sicakligt 1200 °C’ye
cikarildiginda en ince tane boyutlu numunenin egilme mukavemetinde azalis goriilmekte
diger numunelerde ise artis goriilmektedir. -20 pm agiklikli elekten gegen numunenin egilme
mukavemeti ile bir iist boyuttaki -45+20 pm aciklikli elekten gecen numunenin egilme
mukavemetleri sirastyla 17.0 ve 17.1 MPa olmaktadir. Elektron mikroskop goriintiilerinde
de goriildiigi gibi 1200 °C’de en ince tane boyutuna sahip numune keskin koseli kristal
yapisint kaybetmektedir, ayrica bu sicaklikta en diisiik tane boyutlu numunede uniform
gozenek dagiliminin 1150 °C’deki en ince tane boyutlu numuneye gore daha genis aralikta
ve daha biiylik gézenek boyutunda seyretmesi mukavemetinin diismesine de neden olan
diger bir etkendir. Bu nedenle uniform gozenekli yeterli mukavemete sahip diisiik tane
boyutlu seramik yap1 1150 °C gibi daha diisiik bir sicaklikta elde edilebilir. Bununla birlikte
sicaklik 1200 °C’ye ¢iktiginda en diisiik tane boyutlu numunede (-20 um kodlu) ani
mukavemet kaybi1 varken diger boyutlarda sicakligin artmasi ile mukavemet artmaktadir.
Gozenek boyut dagilimlar grafikleri bu hususu agiklamaktadir. Yani diger tane boyutlarinda
sicaklik artis1 ile daha uniform bir gézenek dagilimi mukavemete katki vermistir. Burada
deneylerin bize verdigi mesaj ince tane boyutlu numune de sicakligin belli limitlerin {istiine
¢ikmas1 sonucu mukavemetin diismesi yoniindedir. Belki de sicaklik 1300 °C’ye ¢iksa bu

mukavemet kaybinin stirmesi beklenebilirdi.
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BESINCI BOLUM
SONUC VE ONERILER

Bu ¢alisgmada hammadde kompozisyonlarini degistirmeden kuvars zeolit ve periklas
hammaddelerini kullanarak farkli tane boyutlarindan hazirlanan seramik membranlarin,
sicakliginda etkisi ile mineralojik, mikroyapisal, fiziksel ve mekanik 6&zellikleri

degerlendirilmistir.

Kristobalit fazi gozenekli membranlarin dayanimi agisindan istenen, Ozellikle
miimkiin oldukga diisiik sicaklikta ortaya ¢ikmasi arzu edilen bir fazdir. Kuvars zeolit
hammaddelerinin kullanim1 sonucu yeterli kristobalit faz1 1200 °C sicaklikta elde edilebilir.
Ancak bu ¢alismada MgO hammaddesinin ergitici gérevi gormesi sonucu m,neralojik ve
mikroyapisal analiz sonuglari ile birlikte degerlendirildiginde 1150° C sicaklikta kristobalit
olusumu goriilmiistiir. Normal sartlarda zeolitin gosterecegi katalizor gérevini ayni zamanda
MgO’nun da gosterdigi ortadadir. Bunun yaninda periklas hammaddesinin kullanimi
forsterit ve enstatit fazlarmin ortaya ¢ikigini saglamistir. Bunun yaninda tane boyutunun
diismesi (-20 pm kodlu) kristal fazlarinin (kristobalit, enstatit. forsterit) olusumuna 1150 °C
sicaklikta katki saglamistir.

Mikroyapisal analizlerde en diisiik tane boyutlu ve 1150 °C’de sinterlenen yapi
diizgiin kristal yapiya sahiptir. Sicaklik arttikga (1200 °C) tane boyutu diisiik olsa da keskin
koseli kristal yapis1 azalmaktadir.1150 °C’de sinterlenen en diisiik tane boyutlu membran
yiiksek basinglarda 1yi bir adsorbsiyon hacmine sahiptir. Bu da yeterli gbzenek acikligina
isaret etmektedir. Ozellikle bu gdzenek agikligina ragmen egilme mukavemetinin yiiksek
olmas1 avantajli bir durumdur. Ayni tane boyutlu numune i¢in sinterleme sicakligi 1200
°C’ye ¢iktiginda adsorbsiyon hacmi diismektedir. Ustelik bu diisme 1200 °C’sinterlenen
diger tane boyutlu numunelerin adsorbsiyon hacimlerinin altina da inmektedir. En diisiik
tane boyutlu ve 1150 °C’de sinterlene yap1 yiiksek basing hacminde tiniform bir gdzenek
boyut dagilimna sahiptir. Aynt numune 1200 °C’de daha genis bir aralikta daha az uniform
bir gozenek dagilimi gostermeketedir ki bu da elektron mikroskop goriintiileri ile es glidiimlii

bir sekilde egime mukavemeti degerlerine yansimaktadir.
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