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OZET

YER KAROSU BUNYESINDE SINTERLEME SICAKLIGININ GOZENEK
YAPISI VE DAGILIMI UZERINE OLAN ETKIiLERI
Ramazan DURGUN
Canakkale Onsekiz Mart Universitesi
Lisansiistii Egitim Enstitiisii
Biyomiihendislik ve Malzeme Miihendisligi Anabilim Dal1 Yiiksek Lisans Tezi
Danigman: Dr. Ogr. Uyesi Serkan ABALI
07/05/2021, 28

Gegmigten giiniimiize kadar gelen ve yer kaplamasi malzemesi olarak kullanilan
strlanmis porselen yer karolarinda, teknolojinin ve tecriibelerin 151g1nda ebat, desen, sekil ve
tasarim olarak degisimler ve gelisimler gozlenmektedir. Bu gelisimlerin yam: sira, iiretim
agamalarinda hammadde kaynakli sorunlar yaganmakta ve standartlarin disina ¢ikan iiriinler

hem isletmelere prestij hem de maddi olarak sorun teskil etmektedir.

Bu caligmada sinterleme sicakligmin gozenek yapisi ve gozenek boyut dagilimi
lizerine olan etkisi arastirildi. Etili Seramik yer karosu iiretim hattinda kullanilan recetedeki
hammaddeler karigtirma ve kurutma islemlerinden sonra farkli sicakliklarda kalsine edildi
ve daha sonra sekillendirmeden sonra tekrar farkli sicakliklarda sinterlendi. Jet degirmenlere
yapilan yiiklemeler, hammaddelerin % rutubetleri hesaplanarak yapildi. Hazirlanan
kompozisyon jet degirmenlerde 6giitiilmiis seramik camuru haline getirildi. Seramik ¢camuru
etiivde kurutuldu. Oncelikle tozlar 800°C, 900°C ve 1000°C sicakliklarda kalsine edildi,
daha sonra kalsine edilmis tozlar 200 bar basing altinda preslenerek 1100°C, 1150°C, ve
1200°C sicakliklarda sinterlendi. Numunelerin su emme, pisme kiigiilmesi (boyutsal ve
yizeysel) ve efilme mukavemeti degerleri dlgiildii. Mikroyapi, mineralojik analiz ve

gozenek boyut ve dagilimlari incelendi.

Anahtar Kelimeler: Sinterleme, Kalsinasyon, Su Emme, Mukavemet, Gozenek

Boyut Dagilimi



ABSTRACT

THE EFFECTS OF SINTERING TEMPERATURE ON PORE STRUCTURE AND
PORE SIZE DISTRIBUTION IN PORCELAIN TILE

Ramazan DURGUN
Canakkale Onsekiz Mart University
School of Graduate Studies

Master of Science Thesis in Bioengineering and Materials Engineering

Advisor: Asst. Prof. Dr. Serkan ABALI
07/05/2021, 28

Changes and developments in size, pattern, shape and design are observed in the light
of technology and experience in glazed porcelain tiles used as whiteware material. In
addition to these developments, there are problems due to the raw material in the production

stages and there is prestige and financial loss for businesses in non-standard products.

In this study, the effect of sintering temperature on pore structure and pore size
distribution was investigated. The raw materials in the recipe used in the Etili Ceramic floor
tile production line were calcined at different temperatures after mixing and drying, and
sintered again at different temperatures after shaping. The loading to the jet mills was made
by calculating the moisture content of the raw materials. Ceramic slurry was obtained by
grinding the prepared composition in jet mills. Ceramic slurry was dried in the oven. First,
the powders were calcined at 800°C, 900°C and 1000°C temperatures, then the calcined
powders were pressed under 200 bar pressure and sintered at 1100°C, 1150°C, and 1200°C
temperatures. Water absorption, firing shrinkage (dimensional and superficial) and flexural
strength values of the samples were measured. Microstructure, mineralogical analysis and

pore size distributions were examined.

Keywords: Sintering, Calcination, Water Absorption, Strength, Pore Size Distribution
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1.1. Gecmisten Giiniimiize Seramik

Seramikler geleneksel olarak, insanoglunun atesi kesfetmesi ve sonrasinda topraga
sekil vererek olusturdugu iiriinleri pisirerek daha dayanikli malzemeler elde etmesi olarak
tanimlanabilir. Seramigin ham halde iken sahip oldugu ézellikleri daha iistiin hale getiren
pisirme islemi sayesinde insanlar toprak iiriinleri artik giinliik hayatlarinda da daha etkin
kullanmaya baslamislardir (mutfak kaplari, saklama kaplar1 vb.) (Okse, 2002). Insanlarin
yasayislar1 seramik malzemeler ve bunlarmn kullanimuyla iliskili olmustur (Vijayaragavan ve
Mullainathan, 2011). Hali hazirda kullanilan toprak ve su karigtmi kaplar atesin
bulunmasindan &nce giines 15181 altinda uzunca bir siire kurumaya birakilmakta ve
sonrasinda kullanilmaktaydi. Atesin bulunmast ile beraber hazirlanan karigim istenen form
verildikten sonra pisirilerek daha saglam ve dayanikli bir hal alarak kullanilmistir. Topragm
her tiirii seramik igin uygun degildir. Kullanima elverisli toprak ise kildir. Kil, diinyanin ana
maddesidir. Killerin plastik oOzellikleri nedeni ile sekillendirme imkanlarma sahip
bulunmalar1 ve sekillerini pisirme sureti ile koruyabilmeleri esasma dayanan seramik
endistrisi diinyanin en eski endiistrilerinden sayilmaktadir (Anonim, 2008). Kil, seramik
tiretimi i¢in bilinen en eski hammaddedir (Irabor vd., 2014: 275). Kilin degisik formlar1
uretilerek (tabletler, figiirler, desenler, oymalar, siis egyalari, mutfak esyalari, kaplama
malzemeleri vb.) ¢aglar boyunca birgok alanda kullamilmis ve kullanilmaya da devam
etmektedir. Kilin yapisi, tabakalidir. Bu da tabakalar arasinda suyun tutulmasini saglamakta
ve hammaddeyi isleme kolayligi saglamaktadir. Ancak her avantajin bir de dezavantaji
oldugu gibi kil kullanimin dezavantaji da tabakalar arasindaki suyun pisirme esnasinda

istenildigi gibi atilamamasi sonucu ¢atlamalardr.

Seramik malzemelerin kullaniminin diinya genelinde M.O. 8000’ 1i yillara Anadolu
da ise M.O. 6000’li yillara kadar dayandigi yapilan arkeolojik kazilar sonucunda
gozlemlenmistir. Farkli medeniyetler ve cografyalarda yapilan bu kazilarda cografyanin
getirdigi sartlar ve hali hazirda bulunan mevcut hammaddeler ile cografyaya 6zgii seramik

tirtinlerin bulundugu bu kazilarda giin yiiziine ¢ikarilmaktadir.



Giiniimiize kadar farkli sekil, desen ve boyutlarda {iretilen seramik firiinler,
teknolojinin gelismesi, ar-ge ¢alismalarinin artmasi, ve tiretim metotlarinin degismesi veya
giincellenmesi ile insanligin geldigi son noktay1 gozler éniine sermektedir. Oyle ki, yakin
tarthte kullanilan roto baski makinalar, giiniimiizde yerini digital baski makinalarina
birakmis ve iriinlerin migterilerin isteklerine gore sekillenmesinin 6niinii agmistir. Bu
sayede isletmeler, iiretim planlamalarii degistirerek miisteri portfoylerine miisteri
taleplerini ilave ederek, yer, zaman, enerji, iiretim maliyetleri ve kazang konusunda oldukc¢a
ciddi adimlar kaydetmektedirler. Yatirimcilarin sektore olan giivenleri artmus, arz/talep
dengelenmis ve bunlara bagli olarak istihdam saglanarak, daha fazla insan i¢in ekmek kapisi
haline gelmistir. Ancak teknolojik gelismeler insan giiciniin yerini makinalara vermeye
devam etmekte, bu durum da ister istemez isletmelerde ¢aligan personel sayisinin

azaltilmasina sebep olmaktadir.

Gegmisten giliniimiize kadar degisik seriivenler igerisinde daima kendisine yer
bulmus olan geleneksel seramikler giinliik hayatimizda karsimiza siis esyas1, mutfak esyasi,
saglik geregleri (vitrifiye {iriinler), kaplama malzemeleri, refrakterler olarak ¢ikar. Kaplama

malzemesi olarak ise, yer ve duvar kaplama malzemeleri olarak alt iki bagliga ayrilabilir.

1.2. Porselen Karolar

Porselen karolar temel olarak kil, feldspat ve kuvarstan olugur, cam ve kristal fazlarin
bir karigimmni olusturmak igin 1s1l iglem gorir. Atesleme sirasinda meydana gelen
reaksiyonlarin ¢ogu 1 saat gibi kisa bir dongii nedeniyle kinetik olarak termodinamik
dengeye ulasilamayan siireglerdir. Bu nedenle, bitmis iiriiniin tamamen déniistiiriilmemis
kuvars ve feldspat kristalleri i¢cermesi ¢ok yaygindir. Tek bir hizli pisirme déngiisiinde
pisirilen {iriinlin yiiksek yas yogunluklara ulagsmak i¢in gerekli olan plastik kil bilesenleri,
mullit olusturacak sekilde tamamen kaybolur. Ekonomik agidan bakildiginda, porselen karo
iiriinleri, 1997'de 119,5 Mm? ve 1998'de 163,8 Mm? satis seviyeleriyle diinya gapindaki tim
seramik karo pazarinin % 33'{inii olusturmaktadir. Ayrica, son on yilda porselen karolar da
dahil olmak iizere kiiresel iiretim, 1988'de % 42'den 1998'de % 82'ye yiikselen biiyiik boyutlu

karolara yonelikti. Daha biiyiik seramik karolar iiretmeye yonelik bu egilim, 6zellikle son



tirtiniin mekanik ozelliklerini gelistirme ihtiyacina isaret etmektedir (Leonelli vd., 2001:

785).
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Porselen karo iiretiminde temel hedef diisiik gozeneklilik ve yiiksek mukavemet
saglamak iizerine insa edilmistir. Ozellikle yapilan ¢alismalarda gézenek yapisi, gozenek

boyutu ve gbzenek dagilimini etkilen unsurlar incelenmis ve tartigilmustir.

2.1. Porselen Karolarm Uretim Asamalari

Seramik yer karosu iiretim siireci, ¢ok sayida faktoriin yer aldig1 bir siirectir. Siiregte,
bazilart kontrol edilebilen ve digerleri tireticinin kontroli disinda olan faktorler vardir.
(Binal, 2007). Genel olarak iiriin 6zellikleri proses asamasinda (hammaddelerin 6giitiilmesi,
yliiksek basing altinda sikistirma ve yiiksek sinterleme sicakligl) hammaddelerin
sinterlenerek sivi faz olusturmasindan dolay: diigiik gozeneklilige sahip olmasini saglar
(Rastelli vd., 2002; Sanchez, 2003; Sanchez vd., 2006: 2534; Dondi vd., 2008: 85). Yer
karolarinda istenilen dayaniklilik, porozite ve su emme gibi 6zelliklerin istenilen diizeylerde
elde edilmesi i¢in biinyedeki hammadde oranlarin1 gosteren regeteye goére hazirlanan
kompozisyon i¢in hammaddeler besigerlerde tartilir. Besigerlerdeki hammaddeler bant
vasitasi ile bilyal1 degirmenlere yiiklenir ve belirli oranda su ilavesi yapilir. Degirmenlerin
icerisinde yaklagik 8-10 saat siireyle Ggiitillen biinye, sulu ¢amur halinde degirmenlerden
bosaltilarak ¢amur havuzlarina alinir. Havuzlardan alinan ¢amur, pompalar vasitasi ile
piiskiirtmeli kurutucuya gonderilir. Piskiirtmeli kurutucu ters akim prensibi ile caligir.
Kurutucudan alinan toz artik graniil halindedir. Graniiller silolarda depo edilir. Pres
silolarindan gelen graniiller otomatik olarak pres kaliplarina dolar ve yiiksek basing altinda
(300 kg/cm?) sekillenir. Sekillendirme i¢in otomatik hidrolik presler kullanilir. Sekillenen
biinye (ham karo) son olarak pres oniinde bulunan dikey kurutuculara gider (Tefek ve Bilgeg,
1997). Kurutuculara giden sekillenmis ham karolarin engop ve siralama 6ncesi igerigindeki
%3—%4 bagil nemin atilmasi saglanir. Kurutmadan g¢ikan mukavemetli karo sirasiyla,
yagmurlama, engoplama ve sirlama islemlerinden geger. Yagmurlama igleminin sebebi, ham
karoya kurutma sirasinda uygulanan sicakliktan dolayi, nihai {iriin olduktan sonra
olusabilecek deliklenme gibi bir sorunun 6niine gegilmesidir. Bu sebeple iiriin grubuna gore,

belirlenen oranlarda yagmurlama iglemi yapilir. Preslenmis ham karoya engop atilmasimin



sebebi ise masse ve sir arasindaki genlesme katsayisinin yakin olmasi gerekliligidir.
Engoplama isleminde viskozite, gramaj iirin grubuna gore degismektedir. Nihai iiriinde;
camst bir goriiniimiin olugmasi ve seramik karonun dayaniminin arttirilmasi igin (¢izilmelere
karst) sir uygulamasi yapilmaktadir. Sirlama igleminde gramaj, yogunluk gibi degerler iiriin
grubuna (yer karosu, granit, duvar karosu) gore degismektedir (Atagiin, 2019). Daha 6nce
yapilan ¢alismalarda benzer bir regete (%50 Kil, %40 Feldspat, %10 Kuvars) ile ¢alismistir
(Martin-Marquez vd., 2008: 1867).

Pigirme esnasinda olusan mineral/faz degisikligi, tane ve gozeneklerin sekil-boyut
dagilmlarinda meydana gelen yeni diizenler sayesinde seramikler yapisal olarak
bagkalagmakta ve olusan yeni yapinin karakterine gore de fakli 6zellikler gosterebilmektedir
(Bayazit, 2017: 37). Porselen yer karolari, camsi faz iginde mineraller (kuvars ve felspat) ve

daginik halde yeni olusan form mullitten olusur (Dondi vd., 1999: 75).

Kaplama malzemesi olarak kullanilan seramik iiriinlerde en cok karsilasilan
problemlerden biri hammadde kaynakli yasanan gozeneklilik ve iiriine getirdigi olumsuz
etkilerdir (su emme problemi, mukavemetsizlik problemi vb.). Gozeneklilik seramik

tirtinlerin mekanik performansini etkileyen en 6nemli faktordiir (Vasilyeva vd., 2002: 46).

2.2 Porselen Karolarda Sicakhik Etkisi

Sinterleme sicakliklarinin arttirilmasiyla olugan sivi fazin gézenekleri doldurmasina
bagh olarak yogunluk artmakta ve gozeneklilik ve su emme (%) miktarmin diismesi
beklenen bir durum olmaktadir (Das ve Dana, 2003: 199). Sinterleme sicakligmin seramik
biinye {izerindeki etkileri ile ilgili ¢aligmalar ve sinterleme sicakliginin su emme miktar1 ve
mukavemet ile dogrudan iligkili oldugunu ortaya koymuglardir (Vijayaragavan ve
Mullainathan, 2011). Bu calismalar dogrultusunda sinterleme sicaklimin su emme ve
mukavemet ile baglantili oldugunu gosteren galigmalar gerceklestirilmistir (Lerdprom vd.,

2016: 4321).



Sinterlenmis porselen karolarin gozenekli yapisi, ham mikroyapinin ve 1s1l islemin
bir sonucudur. Optimum sinterleme sicakligi, agik gozenekliligin hi¢ kalmadig1 ve kapali
gozenekliligin artmaya baslamadigi sicakliktir. Porselen karolar igin optimum sinterleme
sicaklig1 1180°C ve 1220°C’ler arasindadir. Uriiniin bu sicakliklardaki gozenekli yapist onun
teknik ozelliklerini belirlemektedir (Sanchez vd., 2010). Sinterleme parametrelerinden
1sitma hizi, numunelerin sinterlenme sonrasinda sahip olduklari yogunluk degerini biiyiik
miktarda etkilemektedir. Isitma hizinin azalmasi ile daha yogun biinyeler elde edilebilir.
Daha yogun biinyelerin elde edilmesi, gozeneklerin biinyeden uzaklagabilmesi ve gaz
cikisinin tamamlanabilmesi i¢in gereken zamanin verilmesi ile saglanabilir (Tamsii, 2010).
600°C’lerde CaCO3’iin sicaklik etkisi ile bozunmas: sonucu CO2 ¢ikist gaz ¢ikismin oldugu
en onemli andir. Artan sicakliklar ile beraber hammaddeler reaksiyona girmekte ve yeni
kristal fazlar olugsmaktadir. Hammaddelerin ergime siireci, artan sicaklikla birlikte
viskozitesi diisen ve gozeneklere girerek onlari ortadan kaldiran camsi fazin olusumunu
icermektedir. Sinterleme sicakligi arttik¢a toplam goézeneklilik olusan sivi faz nedeniyle

azalmaktadir (Jazayeri vd., 2007: 1).

Porselen karolarin iiretim agsamalarinda {riinlerin fiziksel ve kimyasal 6zelliklerini
etkileyen faktorlerin ve etkilesimlerinin etkilerinin belirlenmesi amaciyla faktorlii deney
tasariminin kullanimina yénelik deneysel galigmalar yapilmaya baslamistir. Uretimin {i¢ ana
degiskenin (graniil nemi, presleme basinci ve sinterleme sicakligt) porselen karolarin dolgu
yogunluklari, kuru yiginsal yogunluklari, kuruma ve pisme kiigiilmeleri, kalinliklar
uizerindeki etkisini 34 tam faktorlii deney tasarimiyla arastirmuglardir. Ancak, pisme
kii¢iilmesi haricindeki diger ozellikler iizerinde sicaklik faktorii etkin olmadigi ic¢in s6z
konusu ozellikler 2 faktoriin 4 seviyesine gore incelenmigtir (Santos-Barbosa, 2013).
Sinterleme sicakliginin diisiik sicakliklarda olmasi, numunelerin su absorbsiyonlari ve biinye
igerisindeki yiizde gozeneklilik ve agik gozeneklilik miktarlarini artirmaktadir (Giiltekin ve
digerleri, 2016: 443). Porozite seramik malzemeleri genel olarak etkileyen en onemli
faktorlerdendir (Vasilyeva vd., 2002). Tablo 1° de goriildiigi tizere sicakligin artmas: ile
yiizde gozenekliligin ve gdzenek boyutlarinin azaldigi goriilmektedir (Giiltekin vd., 2017:
11512).



Tablo 1

Farkli sinterleme sicakliklarinda g6zenek boyutlari ve toplam gozeneklilik

Sicaklik (°C) Toplam gozenek (%) Ortalama gozenek boyuytu (um)
1150 245+920 0.42+0,03
1160 20,8 +1,8 0,45+ 0,05
1170 17510 0,50+ 0,01
1180 14,2 + 0,8 0,39 + 0,06
1190 127213 0,30 + 0,05
1200 10,4 £ 0,8 0,27 £ 0,02
1210 103:+1.0 0,22 +0,04
1220 76 0.7 0,10+ 0,01
1230 6,4+1,0 0,04 + 0,03

Su emme degerleri seramik malzemelerin gozeneklilik tayininde ¢ok Gnemlidir.
Gozenekli malzemelerin mekanik dayanim ve mukavemetleri diisiik, daha az gozenege sahip
malzemeler mekanik dayanim ve mukavemet yoniinden daha giigliidiir. Diisiik gozeneklilige
sahip triinlerin mekanik dayanim ve mukavemeti digerlerine gore yiiksektir (Mustafi vd.,

2008: 539; Evans, 1990: 188).

2.3. Porselen Karolarin Fiziksel Ozellikleri

Porselen karolarin fiziksel 6zellikleri kullanim alanlarina ve iiriinlerin ebatlarina gére
degisiklikler gdstermektedir. Ornegin yer karosu olarak kullanilacak iiriinler igin su emme
degeri max %0,5 olmasi1 gerekir iken, havuz seramigi olarak kullanilacak iiriinlerde %0 su
emme degeri istenmektedir. Ayni durum mekanik dayanim iginde gecerli olmak ile birlikte,
trtin ebatlar1 degistigi zaman, iriinler i¢in beklenen mekanik dayamim degerleri de
degismektedir. Daha 6nce yapilan bazi galigmalarda sinterleme sicakliginin 1260°C ile
1280°C arasindaki oldugu sicakliklarda sinterlenen numuneler icin ortalama 34 + 2 N/mm?2
egilme mukavemeti ve %1 ila %1,5 arasinda su emme degerleri bulunmustur. (Martin-
Marquez vd., 2008: 1867). Benzer bir ¢alismada ise sinterleme sicakhigmin 1175°C oldugu

sicaklikta numuneler i¢in su emme degerleri en iyi oldugu sonuglar bulunmustur (Lerdprom

vd., 2016: 4321).



2.4. Porselen Karolardaki Gozenek Yapisi, Boyutu ve Dagilim

Seramik iirlinlerde sinterleme sonrasi biinye igerisinde tanecikler arasinda kalan
gozenekler iiriinlerin kaliteleri igin son derece énemlidir. Bunun nedeni istenilen mekanik
ozelliklerin tirtiniin her noktasinda ayni olmasi ve kabul edilebilir olmas1 gerektigindendir.
Uretim prosesleri esnasinda kullanilan hammaddelerin saflik degerlerinden ve kimyasal
bilegimlerinden itibaren sinterlenme sonuna kadar disaridan istenmeyen empriitelerin biinye
kompozisyonuna karismasi istenmeyen gozeneklerin olugmasina sebep olmaktadir. Bunun
disinda laboratuvar denemeleri ve denemelere yapilan testler sonucunda hazirlanan biinye
kompozisyonlarinda {iriin kalitesini asir1 etkileyecek bir gdzenek yapisi veya boyutu
olmamak ile birlikte gézenek dagilimlari da olduk¢a homojendir. Gozenekliligin kabul
edilebilir degerler disina ¢ikip ¢ikmadig: iiretim hatt1 saat bagi kontrolleri sirasinda yapilan
egme mukavemeti testleri ve su emme testleri (kdselerden ve ortadan alinacak parcalar) ile
belirlenebilmektedir. Ancak en iyi sonuglar SEM ile yapilan mikroyap: analizlerinde tespit
edilebilmektedir. Bunun ile ilgili yapilmis ¢aligmalarda gézenek yapisi ve boyutunun
sinterleme sicakligi ile iligkili oldugu tespit edilmistir (Vijayaragavan ve Mullainathan,
2011). Aym sekilde Wimuktiwan vd. (2020) tarafindan calismamiza benzer oranlarda
hammaddelerin kullanildigs bir calismada biinye igerisindeki gozenekliligin ve su
absorbsiyonunun sicaklik etkisi ile diigtiigii, bunlarin yaninda bulk yogunlugunun sicakligin

etkisi ile arttigi goriillmiistiir.



UCUNCU BOLUM
ARASTIRMA YONTEMI/MATERYAL VE YONTEM

3.1. Hammadde Hazirlama

Etili Seramik fabrikasi yer karosu iiretim hattinda hali hazirda kullanilan {iretim
regetesi baz alinarak caligsmalara baglanmistir. Sekil 1°de goriildiigii gibi degirmen regetesi
yilklemesinde %25 Kaolen (Kaolen 110), %5 Silis Kumu (Matel Siliskumu), %30 Na-
feldspat (Camis Feldspat) ve %40 Kil (%5 Kil NR 202, %15 Erel 5 Kil, %15 S6rhaz 801
Kil, %5 Eryilmaz Kil) kullanilmistir. Agirlik¢a yiizde tizerinden hazirlanan kompozisyona,
%2 Bentonit, %0,5 Magnezyumlu Kil (MG-43), %0,09 Sodyum Tripoli Fosfat (STPP — LT-
4179) ve %1,06 Cam Suyu ilave edilmistir. Hammaddelerin homojen bir sekilde karigsarak
seramik ¢amurunu olusturabilmesi icin bilyali jet degirmene ana hammaddelerin toplam

miktarinin agirlikca % 40’ kadar su ilavesi yapilmustir.

Kaolen 110 Camis Felspat Matel Silis Knmu Kil NR 301

Erel 5Kil Serhaz 80 Kil Eryilmaz Kil Bentonit

MG43 Tarttmit yapiimis hammaddeler Jet degirmene yakleme

Sekil 1. Regete kompozisyonu igerisinde kullanilan hammaddelerin gramaj tartimlari ve jet

degirmen yiiklemeleri.



Hazirlanan recete Sekil 2°de goriilen bilyali jet degirmende (Macchine Macina

Smalto) 60 dakika boyunca 6giitiilmistiir.

Sekil 2. Jet degirmenlerin baglanmasi ve 6giitme siiresinin ayarlanmasi

Islem sirasinda 6giinmeyen parca kontrolii yapilmistir. 60. dakikanm sonunda kaba
kum 0,3 gr olarak o6l¢iilmiistiir. Bu islemin ardindan Sekil 3’de hazirlanan seramik ¢amuru
200°C de bulunan laboratuvar tipi etiivde (Ceramic Instruments) 2 saat boyunca kurumaya

birakilmistir.

Sekil 3. Ogiitme islemi ile hazirlanan seramik ¢camuru

Kurutulan seramik ¢amuru havanda kirilarak ufalanmig daha sonra. 1 mm lik elekten
gecirilmigtir. Topaklanmay1 Onleyebilmek ig¢in daha sonra 90 um’lik baska bir elekten
(Retsch AS 200) gegirilerek posetlere alinmustir.
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Hazirlanan tozlar Canakkale Onsekiz Mart Universitesi Miihendislik Fakiiltesi
Laboratuvarinda bulunan yiiksek sicaklik firininda (Protherm PLF 110/8) kalsine edilmistir.
Kalsinasyon sicakliklari, 800°C, 900°C ve 1000°C’dir.

Bu islemin ardindan kalsine edilmis seramik tozlari Etili Seramik fabrikasinda Sekil
4’de goriilen 200 bar basinca ulagabilen manuel pres (Hidrel) yardimiyla sekillendirilerek
her kalsinasyon sicaklig1 i¢in 3 adet olacak sekilde tablet haline getirilmistir. Toplam 9 adet
numune sekillendirilmistir. Sekillendirilen ham tabletlerin boyutlar1; uzun kenar 130 mm,

kisa kenar 75 mm, kalinlik 7 mm dir.

Sekil 4. Seramik tozlarmi tablet haline getirmek i¢in kullanilan manuel pres

Her tablet icin 135 gr toz kullamilmugtir. Hazirlanan tabletler Sekil 5°de goriilen

200°C lik etiivde (Ceramic Instruments) 2 saat kurumaya birakilmustir.

Sekil 5. Laboratuvar tipi etiiv
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Numuneler kurutma igleminden sonra Canakkale Onsekiz Mart Universitesi Bilim

Teknoloji Uygulama ve Arastima Merkezinde bulunan yiiksek sicaklik firminda
(Thermolyne 4800, Barnstead International) 1100°C, 1150°C ve 1200°C sicakliklarda ayri

ayr1 sinterlenmislerdir. Sinterlenen numuneler sekil 6’da goriilmektedir. Bu sicakliklarin

secilmesinde, Etili Seramik fabrika iiretim sartlarina yakin sicaklik degerleri esas alinmustir.

Ayrica Sekil 7°de goriildiigii gibi Etili Seramik fabrikasi Ar-Ge birimi tarafindan laboratuvar

ortaminda hazirlanan ve tiretim sartlari (1184°C sicaklik) altinda sinterlenen tablet numune

hazirlanmstir.

Sekil 6. Yiiksek sicaklik firininda sinterlenen numuneler

Calismamizda kullanilacak olan numuneler, toz kalsinasyon sicakliklari ve

sinterleme sicakliklarina gére asagidaki gibi numaralandirilmstir.

1 numarali numune (1), 800°C sicaklikta kalsine edilip, 1200°C sicaklikta

sinterlenen,
2 numaral
sinterlenen,
3 numaral
sinterlenen,
4 numaral
sinterlenen,
5 numarali

sinterlenen,

numune

numunc

numune

numune

(2), 800°C

(3), 800°C

(4), 900°C

(5), 900°C

sicaklikta kalsine

sicaklikta kalsine

sicaklikta kalsine

sicaklikta kalsine

12

edilip,

edilip,

edilip,

edilip,

1150°C

1100°C

1200°C

1150°C

sicaklikta

sicaklikta

sicaklikta

sicaklikta



e 6 numarali numune (6), 900°C sicaklikta

sinterlenen,

kalsine

edilip,

1100°C

e 7 numarali numune (7), 1000°C sicaklikta kalsine edilip, 1200°C

sinterlenen,
e 8 numarali numune (8), 1000°C sicaklikta
sinterlenen,

e 9 numarali numune (9), 1000°C sicaklikta

sinterlenen numunedir.

B s e oL B
Al &

Sekil 7. Etili Seramik Fabrikas tiretim hattinda sinterlenen sahit numune

kalsine

kalsine

edilip,

edilip,

1150°C

1100°C

sicaklikta

sicaklikta

sicaklikta

sicaklikta

Etili Seramik fabrikasi iiretim hattinda 1184°C sicaklikta sinterlenen numune ise,

sahit numune (SN) olarak isimlendirilmistir.

3.2. Fiziksel Ozellikler

Sekil 8-10’da gériildiigii gibi Etili Seramik fabrikasinda bulunan mukavemet cihazi

(Crometro, Gabrielli Technology) yardimiyla kirilma degerleri hesaplanmustir. Bulunan

kirilma degerleri Esitlik (3.1)’den yararlanarak hesaplanmistir.

3P
G: ——
2bd?
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Burada o; egilme mukavemetini, P; kirilma degerini, L mukavemet cihaz {izerindeki
mesnetlerin arasindaki mesafeyi (90 mm), b numunelerin kisa kenar uzunlugunu, d

numunelerin kalinligin1 géstermektedir.

Sekil 8. Mukavemet degeri 6l¢timii

Sekil 10. Ug nokta mukavemet testi cihazi mesnet agikliklarinin ayarlanmasi
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Mukavemet hesaplamalari sonrasinda, Sekil 11°de goriildiigii gibi renk dlgiimleri (L*

a* b*) gergeklestirilmis (X-rite i1 Pro) ve etiketler tablet iizerine yapistirilmustir.

, soMtl

L*
a0 ‘.."/ ' 10.13 a*
21.506 b*

Sekil 11. Renk dl¢timii yapilmus bir tablet

Bu islemin ardindan su emme yiizdesi hesaplayabilmek igin, numunelerden parcalar
alinarak Sekil 12°de bulunan kaba yerlestirilmistir. Kapta 2 saat kaynama ve 4 saat ise su

icerisinde bekletme prensibi tizerinden ve Esitlik (3.2)’deki formiil ile degerler

hesaplanmuistir.

Sekil 12. Su emme degeri hesaplamas: yapilmasi igin su igine birakilmis tabletler

SE="2h 440 (3.2)
1’rll
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Burada SE; % su emme degerini, m; su i¢erisinde 6 saat kalan numunenin agirligini,

mj; numunenin kuru haldeki ilk agirligini ifade etmektedir.

Sinterlenmis numunelerin pisme kiigiilmesi degerleri Esitlik (3.3)’deki formiil ile

hesaplanmustir.

PK=M (3.3)
LA,

Burada PK; pisme kiiciilmesi, LAx; kuru numunenin uzunluk yada alani, LAg;

sinterlenmis numunenin uzunluk yada alanini ifade etmektedir.

3.3. Karakterizasyon

Numunelerin mineralojik analizleri X-1ginlari (PANalytical Empryrean) teknigi
kullanilarak (26 = 10° - 80° araliginda) gergeklestirilmistir. Sinterleme sicaklik
varyasyonlari ile porozitenin gelisimini degerlendirmek igin taramali elektron mikroskop
(JEOL JSM6060) kullanilmigtir. Numunelerin, gozenek hacmi, ve gozenek boyut
dagilimlar1 Brunauer-Emmett-Teller (BET) yiizey alan analiz cihazi (Quantachrome

Instruments) kullanilarak siirdiiriilmiistiir.
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DORDUNCU BOLUM
ARASTIRMA BULGULARI

Bu ¢alismamizda, farkli kalsinasyon sicakliklar1 ve farkli sinterleme sicakliklari
altinda sinterlenen tabletlerin su absorbsiyon yiizdeleri, egilme mukavemetleri, pisme
kiigiilmeleri (alandan ve uzun kenardan), L*a*b* renk olgiim degerleri gibi fiziksel
ozellikleri incelenerek gozenekliligin mekanik 6zellikler tizerindeki etkileri incelenmis,
XRD olgtimleri ile kimyasal faz analizleri yapilmig, SEM cihazi ile yapilan goriintiilemeler
ile tabletlerin mikroyapilari incelenerek gozeneklerin yapi, boyut ve dagilimlarinin tabletler

tizerindeki fiziksel etkilerin tutarliligi desteklenmeye ¢alisilmustir.

4.1. Su Emme Olgiimleri

Farkli  kalsinasyon sicakliklarinda kalsine edilen tozlarin preslenerek
sekillendirildikten sonra farkli sinterleme sicakliklarinda sinterlenmesi sonucu elde edilen

numuneler ve sahit numunenin su emme grafigi asagidaki gibidir.

20

KT
18
1636
16 16,15
14

Su Emme (%)
=)

8
1184 °C— % 0,3

6

4

2 0,99
0,8

9 = R ; Pty

1100 °C 1150 °C 1200°c %

Sinterleme Sicakligi

800 °C 900 "€ ===1000:°C

Sekil 13. Farkli sinterleme sicakliklarinda sinterlenen numunelerin su emme grafigi

17



1100°C ve 1150°C sinterleme sicakliklarinda elde edilen numunelerde iyi bir su
emme degeri saglanamamistir. Zaten sahit numunenin sicakligi da 1150°C sicakligin
tizerindedir. Standart numune ile karsilagtirildiginda en yakin su emme degeri 800°C ve

900°C’de toz kalsinasyonu, 1200°C sinterlemesi yapilmig numunelerde goriilmektedir.

4.2. Pisme Kiiciilmesi ve Egilme Mukavemeti

Tablo 3’de tiim numunelerin pisme kiigiilmesi ve egilme mukavemeti degerleri yer
almaktadir. Sinterleme sicakliginin artmasi ile pisme kiiciilmesi de artmaktadir. Sahit
numunenin pigsme kiigiilmesi diger numunelerden daha diigiiktiir. Bu nedenle egilme
mukavemeti de daha yiliksektir. Genel olarak sinterleme sicakliginin artigi ile birlikte egilme
mukavemeti de artmaktadir. Su emme 6lgiimlerinde oldugu gibi standart numuneye en yakin
egilme mukavemeti gosteren numune tozlart 900°C’de kalsine olan ve 1200°C’de

sinterlenen numunedir.

1184 °Ct— 47,38 kg/cm2

()]
S

.

N
(%)}

42,54
36,93

36,57 — s L)
/ 36,82

N
SO

Mukavemet (kg/cm2)
—_— N N W W
i On

[,

12,61

—
S

11,51
7,52

W

1100 °C 1150 °C . 1200 °C
800 °C 900 °C ====1000 °C Sinterleme Slcakhgl

Sekil 14. Farkli sinterleme sicakliklarinda sinterlenen numunelerin egme mukavemeti grafigi
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4.3. Numunelerin Renk Ol¢iimleri

Porselen karolara ait renk Ol¢limleri Tablo 4’de goriilmektedir. Sinterleme
sicakliginin artig1 ile beyazlik azalmaktadir. 1200°C’de sinterlenmis numunelerin 6l¢iim
degerleri koyuluk bdlgesinde bulunsa da standart numunenin beyazlik derecesinden ¢ok da
farkl1 degildirler. Toz kalsinasyonunun sinterlenmis numunenin renk degerleri tizerinde bir

etkisi yoktur.

Tablo 2

Numunelerin L*a* b* (renk) dlgtimleri

Numara 10 at b*
1 45,31 11,86 23,94
2 53 33 9,48 19:39
3 74,26 12,20 22.85
4 46,72 1552 24,65
5 50,62 10,83 21,56
6 79,87 12,70 28,63
7 46,70 11.61 23.36
8 5332 10,69 21.07
9 13,73 12.52 24,14

10 - SN 53,60 6,00 17,80

4.4. Mineralojik Analiz

Numunelerin mineralojik analizleri sekil 13’de goriilmektedir. Numunelere gore
degisse de genel olarak en yiiksek fazlar kuvars, miillit, tridimit ve albit’dir. Kati sinterleme
sicakligr arttikca albit minerali azalmakta hatta 1200°C’lik kati sinterleme sicaklikli
numunelerde goriilmemektedir. Sinterleme sicakligi 1200°C olan numunelerde en yiiksek
pik olmaya devam etse de kuvarsin pik siddetinde bir miktar diisiis oldugu ve bu

numunelerde yeni miillit fazlarinin olugsmaya basladig1 dikkati gekmektedir.
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Sekil 15. Numunelerin XRD analizleri

4.5. Taramah Elektron Mikroskop Analizleri

Sekil 14’de farkli sicakliklarda toz kalsinasyonu ve sinterlemesi yapilmius

numunelerin taramali elektron mikroskop goriintiileri goriilmektedir. Sahit numunenin SEM

goruntiisi ile kargilastirildiginda kati sinterleme sicakliklart 1200°C olan numunelerin SEM

goriintiileri ile benzerlikler vardir. Kati sinterleme sicakhigt 1100°C ve 1150°C olan

numuneler de yeni fazlar olusum siirecini tamamlayamamus yeterli derecede kristal ve amorf

fazlar meydana gelmedigi SEM goriintiilerinden anlagilmigtir. Kati sinterleme sicaklig

1200°C olan numunelerin SEM goériintiilerinde agik gdzeneklilik oranin diisiik olmas1 bu

numunelerde neden su emme oranlarmin diisiik oldugunu da agiklamaktadir. Toz

kalsinasyonu uygulanan numunelerin SEM analizleri incelendiginde egilme mukavemeti

sonuglari ile de uyumlu olarak yiiksek mukavemet ve diigiik su emme saglayan optimum

amorf fazh, kiiresel ve izole edilmis diizenli gbzenek yapilar 1200°C sicaklikta kat

sinterlemesi yapilmig numunelerle saglanmstir.
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Sekil 16. Farkli kalsinasyon ve sinterleme sicakliklarina sahip numunelerin SEM goriintiileri

2) (DB H ) (N d)R2)e)(5)DH ()2 B)h) (6)1) (9))) SN

4.6. Gozenek Boyut Dagilimm

1200°C’ de kompakt sinterlenen numunelerle birlikte sahit numunenin gézenek boyut
dagilimlart Sekil 17°de yer almaktadir. Sahit numunede dahil tiim numunelerde grafikteki
egrinin dar oldugu bolgelerdeki gozenek gaplari yaklagik 10-15 nm arahigindadir. Tiim
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numunelerde en ¢ok bulunan gozenek boyutu bu araliklar arasindadir. Bu durumda tiim
numuneler mezogozeneklerce baskindir. Standart numune ile toz sinterlemesi 900°C’de
yapilan numunenin gézenek boyut dagilimlari benzerdir. Tiim gdzenek araligi géz oniine
alindiginda 900°C toz sinterlemesi 1200°C kat1 sinterlemesi yapilan standart numuneye en
yakin gbzenek dagilimi gosteren numune aym zamanda sahit numuneye en yakin su emme
degerine de sahip numunedir. Aymi zamanda standart numuneye en yakin egilme
mukavemeti de yine toz sinterlemesi 900°C, kat1 sinterlemesi 1200°C olan numunedir. Genel
olarak toz sinterlemesi 1000°C olan numune digindakiler benzer gdzenek boyut
dagilimlarina sahiptirler ki bu durum su emme ve egilme mukavemeti ozelliklerini de
desteklemektedir. Tozlar1 900°C sinterlenen numunenin daha unimodal bir dagilim

gostermesi egilme mukavemeti degerlerine yansimugtir.
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Sekil 17. Sahit numune ve 1200°C’de sinterlenen numunelerin gézenek boyut dagilimlar
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4.7. Adsorbsiyon Izotermleri

Sekil 18°de goriilen adsorbsiyon izoterm egrileri [IUPAC siniflandirmasinda tip III
izotermleridir (Sign vd., 1984). Tim numuneler birbirine yakin bir izoterm egrisi
gostermektedirler. Basing arttik¢a toz sinterlemesi 1000°C olan numunede digerlerine gére
gozenek hacminden kaynakli adsorbsiyon degerinde daha belirgin bir artis baslamaktadir.
Adsorbsiyon izoterm egrilerinde kati sinterleme sicakliklar1 1200°C olan numunelerden
sahit numuneye en yakin numuneler sirasiyla, toz kalsinasyon sicakliklar1 800°C ve 900°C
olan numunelerdir. Yiiksek basinglarda toz kalsinasyon sicakligi 900°C olan numunede de

adsorbsiyon artig1 gozle goriiliir hale gelmektedir.
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Sekil 18. Sahit numune ve 1200°C’de sinterlenen numunelerin adsorbsiyon izoterm egrileri
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BESINCI BOLUM
SONUC VE ONERILER

5.1. Caliyma Sonuclar:

Calismamizda bulunan degerler dogrultusunda 800°C ve 900°C sicaklikta kalsine
edilen ve 1200°C sicaklikta sinterlenen tabletlerin su emme yiizdeleri sirasiyla % 0,22 ve %
0,28 olarak bulunmus olup sahit numuneye en yakin degerler olarak belirlenmistir. Bu

degerler TS EN ISO 10545-3 standartina gore uygun degerler olarak bulunmustur.

Ancak mukavemet konusunda 900°C sicaklikta kalsine edilen ve 1200°C sicaklikta
sinterlenen tablet, sahit numunenin mukavemet degerine en yakin deger (42,54 kg/cm?)
olarak belirlenmistir. Ayn1 sekilde bulunan bu deger TS EN ISO 10545-4 standartina gére
uygun bir degerdir.

Toz kalsinasyon sicakligi 900°C olan numunede emilen gaz miktar fazla olmasma
ragmen egilme mukavemeti yiiksektir. Ciinkii bu numune en unimodal dagilimi
gostermektedir ve numunenin tim bolgelerinde gozenek boyutlarinin birbirinden ¢ok uzak

olmadigi anlagilmaktadir.

1200°C’de sinterlenen numuneler iginde toz kalsinasyon sicakligi ozellikle
1000°C’ye ulastiginda pisme kiigiilmesi ve su emme artmakta, egilme mukavemeti

diismektedir.

5.2. Oneriler

Porselen yer karolar: iiretim prosesleri goz Oniinde bulunduruldugunda, oncelik
hammaddelerin porozite ve gozenek olusturabilecek organik veya inorganik minerallerden
arindirilmis (= %99 saflikta) olmas1 gerekmektedir. Hammadde hazirlama siirecinden pres
arkas: siloya gelen graniillerin, pres gozlerine inisi esnasinda graniil boyutlar1 goz 6niine
almarak silo iizeri elek bulundurulmali ve graniillerin bir manyetit {izerine diismesi
saglanarak graniiller arasinda varolabilecek metal partikiillerinin graniillerden temizlenmesi
saglanmalidir. Manyetitlerin belirlenen periyotlarda temizlenmesi son derece dnemlidir.

Ayrica CaCO3 bozusum sicakliklart ve kuvars faz doniisiim sicakliklarinin miimkiin olan en
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diisiik hizda gegmesi numune igindeki gaz ¢ikisinin daha iyi olmasim saglayarak, tanecikler
arasinda varolan porlarin daha az kalarak sinterlenme sicakliklarina girmesine katki
saglayacak ve nihai {iriinlerdeki g6zenekli yapmin daha az olmasini saglayacaktir.

Uygulanan bu durumda da su absorbsiyonu ve egilme mukavemeti kriterler igerisinde

kalacaktir.
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