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OZET
Yiiksek Lisans Tezi

CESITLI BOR OKSIT KATKILARININ VERMIKULIT ESASLI KORDIYERIT
CAM-SERAMIK OZELLIKLERINE ETKIiLERININ ARASTIRILMASI

Fadime TAKMAZ
Afyon Kocatepe Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Malzeme Bilimi ve Miihendisligi Anabilim Dali
Danmisman: Dog. Dr. Siileyman AKPINAR
ikinci Damsman: Dr. Ogr. Uyesi Cansu KURTULUS

Bu calismada, kordiyerit bilesimindeki oksitleri yapisinda bir arada bulunduran
vermikiilit hammaddesinin ergitici 6zellige sahip bor oksit igerikli katkilar ile saflig1 ve
nihai irlin teknik 6zelliklerini 6nemli 6l¢iide etkilemeyecek oranda katkilandirilarak
camlastirilmas1 ve sonrasinda kristalizasyonu ile kordiyerit cam-seramik {iretimi
hedeflenmistir. Ilk olarak kordiyerit sitokiyometrisine uygun olarak vermikiillit, aliimina
ve kuvars hammaddelerinden olusturulan karisima % 10, %20, %30 oraninda bor
bilesikleri (boraks, borik asit, kolemanit) ilavesi ile seramik toz karisimlar1 hazirlanmustir.
Hazirlanan toz karisimlarmin endiistriyel kosullarda ergitilmesi (~ 1450°C) sonrasi
fritlestirme ile elde edilen fritlerin kristalizasyonu ile kordiyerit esasli cam-seramik
tiretimi gergeklestirilmistir. Elde edilen cam-seramiklerin mikroyapi ve teknik 6zellikleri
karakterize edilerek, kullanilan hammadde ve katkilarin nihai cam-seramik yapinin faz,
mikroyap, fiziksel, mekanik ozellikleri iizerinde etkileri arastirilmistir. Ornekler
tizerinde yapilan analizler bor oksit katkilarmin vermikiilit esashi kordiyerit cam-
seramiklerin faz yapis1 ve mikroyapisal gelisiminde onemli etkiye sahip oldugu ve bu
sayede nihai {iriine yiliksek mekanik dayanim kazandirdigi belirlenmistir. Calisma
sonuglar1 gerek cam gerekse de seramiklerden goreceli olarak daha iyi 6zelliklere sahip
cam-seramik malzeme gibi yiiksek katma degerli iriinlerin iiretiminde iilkemiz yerel

hammadde kaynaklarinin kullanilabilme potansiyelini gostermistir.

2024, ix + 53 sayfa
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ABSTRACT
M.Sc. Thesis

INVESTIGATION OF THE EFFECTS OF VARIOUS BORON OXIDE ADDITIVES
ON VERMICULITE BASED CORDIERITE GLASS-CERAMIC PROPERTIES

Fadime TAKMAZ
Afyon Kocatepe University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Materials Science and Engineering
Supervisor: Assoc. Prof. Siileyman AKPINAR
Co-Supervisor: Asst. Prof. Cansu KURTULUS

In this study, it was aimed to produce cordierite glass-ceramics by fritting and subsequent
crystallization of vermiculite raw material, which contains the oxides in the composition
of cordierite together, by doping with fluxes that have containing boron oxide. Firstly,
ceramic powder mixtures were prepared by adding 10%, 20%, 30% boron compounds
(borax, boric acid, colemanite) to the mixture of vermiculite, alumina and quartz raw
materials in accordance with cordierite stoichiometry. Cordierite-based glass-ceramics
were produced by crystallization of the frits obtained by fritting after melting (~ 1450°C)
of the prepared powder mixtures under industrial conditions. The microstructure and
technical properties of the obtained glass-ceramics were characterized and the effects of
the raw materials and additives used on the phase, microstructure, physical and
mechanical properties of the final glass-ceramic structure were investigated. The analysis
of the samples showed that boron oxide additives have a significant effect on the phase
structure and microstructural development of vermiculite-based cordierite glass-ceramics
and thus provide high mechanical strength to the final product. The results of the study
showed the potential of using local raw material resources of our country in the
production of high value-added products such as glass-ceramic materials with relatively

better properties than both glass and ceramics.

2024, ix + 53 pages

Keywords: Glass, Glass Ceramic, Cordierite, Phase Transformation.



TESEKKUR

Bu arastirma konusunun belirlenmesi, deneysel ¢alismalarin yonlendirilmesi, sonuglarin
degerlendirilmesi ve yazimi agsamasinda bilgisini destegini eksik etmeyen tez danigsmanim
Dog. Dr. Siileyman AKPINAR’a, ¢alismalarim siiresince yardimlarini esirgemeyen Prof.
Dr. Atilla EVCIN’e, Dr. Ogr. Uyesi Cansu KURTULUS’a, Dog. Dr. Hakan CIFTCI’ye

tesekkiirlerimi sunarim.

Tez calismas1 doneminde manevi desteklerini esirgemeyen Zeynep CETINKAYA’ya,
Merve KANLICAya, Oguz EVCIN’e ve Onur DOGAN'a tesekkiir ederim.

Fadime TAKMAZ
Afyonkarahisar, 2024



ICINDEKILER DiZiNi

Sayfa

OZET oottt ettt ettt ettt [
ABSTRACT ettt ettt b e e e e b e e b e b e are e ne e I
TESEKKUR ..ottt ettt sttt ii
ICINDEKILER DIZINI......oiiiiiiiieeececeecce ettt iiv
SIMGELER ve KISALTMALAR DIZINT ....cccccoooiiiiiiiceccceeceee e, Vi
SEKILLER DIZINT ....ocviviiiiecieceeeece et vii
CIZELGELER DIZINI....cociiiiieicceeeeeee ettt viii
RESIMLER DIZINT ..ottt iX
L GIRIS ettt ettt 1
2. LITERATUR BILGILERI ....ovviiiiiicicieie s 2
2.1 Cam SEIAMIKIEE ... 2
2.1.1 Cam Seramik SIStEMIETT......c..cooiiiiiiiciic e 3
2.1.1.1 BaO-Al;03-SiO2 (BAS) Cam Seramik SiSteMi.........cevveveereiereieninnnns 3

2.1.1.2 Ca0-Al;03-SiO2 (CAS) Cam Seramik SIStEMI ......ccvvverierieniieiiiiins 4

2.1.1.3 Li20 -Al203-SiO2 (LAS) Cam Seramik Sistemi..........cccooevereieininnncns 6

2.1.1.4 MgO -Al203-SiO2 (MAS) Cam Seramik SiStemi .........cccocevevvienennninns 7

2.1.2 Cam Seramiklerin OzelliKIET ............ccoeueveviiiceeiereieeeeeee e 8

2.1.3 Cam Seramiklerin Uretim YONtemMIeri .......ccveveveurueeeeeeceeeeececeeeeseeeeeseeeseeeeenes 9
2.1.3.1 Klasik Yontem ile Cam Seramik Uretimi ........ccccceevvvevcrereveiecccieiennnns 9

2.1.3.2 Toz Yéntemi ile Cam Seramik Uretimi .........ccocoveveveveveveveveeeieeeeeeenaee, 10

2.1.3.3 Sol-Jel Yontemi ile Cam Seramik Uretimi..........ccocevevevevcecvererincecnnne, 10

2.1.4 Cam Seramiklerin Kullanim Alanlarini ............cccooeeeieiiinniiinin e 11

2.1.5 Kordiyerit Esaslt Cam-SeramikIer ..o 11

2.2 Vermikiilit Minerali ve Cam-Seramik Uretiminde Kullanimi..............c..c.c..c....... 12
2.3 Bor Bilesikleri ve Cam-Seramik Uretiminde Kullanimi ...........cccceevevevevevevennee. 13
2.3. L KOIBMANIT ... 13

2.3.2 BOMK ASIT ... 14

2.3.3 SUSUZ BOFAKS......ccuieiiiiiieiti s 15

3. MATERYAL VE METOT ittt 17
3.1 Kullanilan MalZemeler ..........c.ooiiiiiiiiiiiii e 17
3.2 Deneysel CaliSmalar .........ooouviiiiiiiiiii e 18
3.2.1 Bilesimlerin Hazirlanmasi...........coooouiiiieiiiiiie e 18



S22 EFQIIME .ot 18

3.2.3 SEKIIENAITNE .....ovviiieiicie e 19

3.2.4 SINTETIBIME ... e 19

K G 11 T 172 53 OSSR 20
3.3.1 Diferansiyel Termal Analiz (DTA) ....ccoooiiieiieeee e 20

3.3.2 X-Isinlar1 Difraksiyonu (XRD) ANaAlIZi ....cccoevvvveeiiiiiiiiieiiiie e 21

3.3.3 YOZUNIUK TESti...cuviiiitiiiiiiieiiiee e 21

3.3.4 Mikro Yap1 Analizi (Taramali Elektron Mikroskobu, SEM) ...........c.cc.ee.. 22

3.3.5 Kiigiilme Davraniglarinin TeSPiti ......ccceeieeiriieiiiiiiesieeiee e 23

3.3.6 Ug NOKta EZME TESti....cvcvivivirireiiscreiireisiscse et 23

4. BULGULAR ...ttt et b ettt nbe e be e 24
T D N 1) 110 163 - PRSP 24
4.2 Sinterleme SONUGIATT........civuiiiiiiiieiie et 26
4.3 XRD SONUGIATT...ciuvviiiiiiiiiiiiesiie ittt sttt e s ssbe e e nsbe e s nsneeens 28
4.4 Yogunluk Testi SONUGIATT .....cocviiiiiiiiiiiiiiicc s 29
4.5 Kiiclilme Davranislart Testi SONUGIATT.........ccoveiiiiiiiiiiiiiii e 31
4.6 SEM SONUGLATT ....viiiiiiiiii ittt st be s s b e sbeeeneee s 32
4.7 MUKAVEMEL SONMUGIATT .......eeiviiiiiiie ettt 35

5. TARTISMA V& SONUC .....uviiiiiiiiieitie ettt eesneesnne e 37
B. KAYNAKLAR ...ttt b et sre e b e b 38



SIMGELER ve KISALTMALAR DiZiNi

Simgeler

dH20 Distile su

Mg Miligram

mW Megawatt

mm’ Milimetre

Cm Santimetre

um Mikrometre

MPa Megapaskal

GPa Gigapaskal

mA Miliamper

cm?® Santimetrekiip

Gr Gram

Sn Saniye

Dk Dakika

A Angstrom

°C Santigrat Derece
HBO: Metaborik Asit

TiO, Titanyumdioksit
Cr203 Krom Oksit

ZrO; Zirkonyumdioksit
P20s Fosfor Pentoksit
Al2O3 Aliimina

SiO; Silisyumdioksit

SizN4 Silisyum Nitriir

MgO Magnezyum OKksit
GdBO3 Gadolinyum Borat
B20s Bor Oksit

La203 Lantan Oksit

BaO Baryum Oksit

Nd>O3 Neodimyum OKsit
Zn0O Cinko Oksit

MgF: Magnezyum Floriir
Kisaltmalar

2D 2 Boyutlu

DTA Diferansiyel Termal Analiz
PCB Baskili Devre Kartlari
SEM Taramal1 Elektron Mikroskobu
XRD X Isinlar1 Difraksiyonu
XRF X Isinlar Floresansi

Vi



SEKILLER DiZiNi

Sayfa

Sekil 2.1 BaO-Al>03-SiO; Sistemi cam olusum bOIZeSi......ccevvververieiieiierieceseesees 4
Sekil 2.2 Ca0-Al>03-SiO; Sistemi faz diyagrami..........cccccvevervieieeriesieeseese e seesee e 5
Sekil 2.3 Li,O-Al;03-SiO> Sisteminin, a) cam olusum bolgesi b) faz diyagrami............ 6
Sekil 2.4 MgO-Al>03-SiO2 Sistemi cam olusum bOIZEST ...vvvvvvvviviveierieieie e 7
Sekil 2.5 VermiKuGlit MINEIAli......c.ooiiiiiiiieccii e sre e 13
Sekil 3.1 Fritlestirme islemi akim $EmMast ..........cocvveeeiiiiiiiie i 19
Sekil 4.1 Boraks katkili numunelerin DTA grafigi........cccovveiiiiiniieiiiiiiicieseeseee 24
Sekil 4.2 Borik asit katkilt numunelerin DTA grafigi........cccocoovviiiiiiiiiiciicnineiecnns 25
Sekil 4.3 Kolemanit katkili numunelerin DTA grafigi .........cccoooeiiieiiiiiiiiiiiiiciiece 25
Sekil 4.4 Katkisiz, %10 susuz boraks,%10 borik asit ve %10 kolemanit katkili
karigimlarin XRD analiz SONUGIATT.........c.ceiiiiiiiiiiiiiciie e 29

Sekil 4.5 Numunelerin bulk yogunluk sonug¢ grafigi .........cccceviriviniiiiiiiiicniiieieenns 30
Sekil 4.6 1000°C’de sinterlenmis katkisiz numunelerin SEM ve EDX goriintiileri ...... 32

Sekil 4.7 1000°C’de sinterlenmis %10 boraks iceren numunelerin SEM ve EDX
GOTUNTHLETT et 33
Sekil 4.8 1000°C’de sinterlenmis %10 borik asit iceren numunelerin SEM ve EDX
GOTUNTILETT .. 34
Sekil 4.9 1000°C’de sinterlenmis %10 kolemanit i¢ceren numunelerin SEM ve EDX

GOTUNTIIETT ... 35

vii



CIZELGELER DIiZiNi

Sayfa
Cizelge 3.1 Kullanilan hammaddelerin kimyasal iGeTig1 ........covvvvrrriiiriiiiieiiieesiiee s, 17
Cizelge 3.2 Hazirlanan bileSimIer .........coovviiiiiiiiiiiiiie e 18
Cizelge 4.1 Borik asit katkili numunelerin sinterleme sonrasi gorintileri.................... 26
Cizelge 4.2 Boraks katkili numunelerin sinterleme sonrasi goriintileri .............c.ceeue. 27
Cizelge 4.3 Kolemanit katkili numunelerin sinterleme sonrasi goriintiileri................... 28
Cizelge 4.4 Numunelerin bulk yogunluk ve su emme test sonuglart ...........cccevvveennnnen. 30
Cizelge 4.5 Numunelerin KUgUIME 0ranlart ..........cccevveiiiiiiiiiiiniiesie e 31
Cizelge 4.6 Numunelerin mukavemet SONUGIAIT .........cccovvviiiiiriieiiiesie e 36

viii



RESIMLER DiZiNi

Sayfa
RESIM 3.1 Pres MaKINAST......ccueiuiiiiieiesiesiesiesiesieses ettt sttt sne bt sne e s 19
RESIM 3.2 KU FIMINIL. .ttt 20
RESIM 3.3 DTA/TG CINAZI ...veevveiiieiiieie et st 20
ReSIM 3.4 XRD ANAlIZ CINAZI......cciuiiiiiiiiiieie et 21
Resim 3.5 3 Nokta egme test dUZENEGi .. .ccvveveieeiiriiieiieceeie e 23



1. GIRIS

Cam-seramikler, genis bir endiistriyel uygulama yelpazesine sahip olan 6nemli bir
malzeme smifim1 temsil etmektedir. Giiniimiizde, bu malzemelerin kullanim alanlari
arasinda mutfak esyalari, termal yalitim sistemleri, tibbi cihazlar, elektronik cihazlar ve

daha birgok endiistriyel ve ticari uygulama alani bulunmaktadir.

Cam-seramiklerin 6zellikleri ve performansi, kullanilan hammadde bilesimi, isleme
yontemleri, termal islem parametreleri ve mikroyapisal bilesenler gibi bircok faktore
baghdir. Ornegin, kordiyerit esasli cam-seramikler, diisiik termal genlesme, diisiik
dielektrik sabiti ve yiiksek mekanik mukavemet gibi essiz 6zellikler sergilemekte olup,

bu iistiin 6zellikleri mikroyapisindaki kordiyerit fazindan kaynaklanmaktadir.

Literatiirde cam-seramiklerin diisiik sicakliklarda kristalizasyonu iizerinde ¢esitli oksit
katkilarin etkilerinin arastirildigi ¢alismalarin basarili sonuglar1 vardir. Ancak bu
arastirmalar daha ¢ok ergitme ve sogutma dongiisii sonrasi cam formuna doniistiiriillmiis
baslangic hammaddelerinin cam-seramik yapiya doniisiimiinde kristallesme kabiliyetini

arttirmaya ve kristalizasyon sicakliklarini azaltmaya yoneliktir.

Gerek hammaddelerin erime sicakligini azaltan gerekse de camlarin kristalizasyon
davranigin1 olumlu yonde etkileyen bor bilesikleri kordiyerit-cam seramik iiretiminde
yiiksek kullanilabilme potansiyeline sahiptir. Bor oksit iceren cam-seramiklerin, belirli
bir sicaklik araliginda kontrollii kristalizasyonu saglanabilmekte ve istenilen fiziksel ve
mekanik Ozelliklere sahip olmalar1 miimkiin olabilmektedir. Bu nedenle, bor oksit
katkilarmin ~ uygun  sekilde  kullanilmasi, = cam-seramiklerin  6zelliklerinin

optimizasyonunda kritik bir rol oynamaktadir.

Bu tez ¢alismasi, vermikiilit esasli kordiyerit cam-seramiklerin iiretiminde bor oksit
katkilarinin etkileri arastirilmistir. Elde edilen sonuglar, cam-seramiklerin endiistriyel
uygulamalarda daha iyi performans sergilemesi adina degerli bir katki saglayacaktir.
Ayrica, cam-seramiklerin tasarimi ve iretimi iizerine genel bir anlayisi gelistirmeye ve
bu alandaki arastirma ve gelistirme ¢abalara katkida bulunmaya yonelik énemli bir

adim olacaktir.



2. LITERATUR BILGILERI

2.1 Cam Seramikler

Camlarin kristallesebilmesi ile ilgili ilk bilgiler, 1739 yilinda Fransiz kimyager
Reaumur'un yaptigi deneylere dayanmaktadir (Kuban 1991). Cam-seramiklerin tarihi, ilk
cam-seramiklerin gelistirildigi 1950'lerin sonlarna kadar uzanmaktadir (Il 1996). O
zamandan bu yana, bu alanda siirekli aragtirma ve gelistirme ¢alismalar1 yapilmis ve
benzersiz 6zelliklere ve uygulamalara sahip gesitli cam-seramik tiirleri ortaya ¢ikmistir
(Honma vd. 2022). Bu alandaki ilk ¢alisma, cam-seramiklerin gelistirilmesi i¢in temel
zemini olusturan Corning Inc., arastirma grubu tarafindan gerceklestirilmistir (Kuban

1991; Holand vd. 2001).

Cam-seramikler, 6zel bir camin g¢ekirdeklenme ve kristal biliylime asamalarini igeren
kontrollii kristalizasyon ile tiretilen malzemelerdir (Omar vd. 1991). Cam-seramikler, bir
cam matris i¢inde dagilmis kristal fazlardan olusan kompozit malzemeler olarak da
tanimlanmaktadir (Singh ve Sontakke 2021). Hem cam hem de kristal malzemelerin
ozelliklerinin bir kombinasyonuna sahiptirler ve kristal fazdan kaynaklanan benzersiz
fiziksel Ozellikler sergilemelerini saglarlar (Masai vd. 2009). Cam-seramikler, ayni
bilesimdeki camdan ¢ok daha yiiksek mekanik dayanima, darbe direncine, yliksek
refrakter 6zelliklere ve diisiik 1s1l genlesme katsayisina sahip polikristal malzemelerdir.
Bu ancak, uygun bilesim ve 1s1l islem kosullarinin dikkatlice segilmesiyle miimkiin

olabilmektedir (Omar vd. 1991).

Cam-seramiklerin 6zellikleri kimyasal bilesimlerine ve termal ge¢mislerine baghdir ve
kristallesme davraniglar1 6zelliklerinin belirlenmesinde 6nemli bir rol oynar (Cheng vd.

2010, Xiong vd. 2010, Fu vd. 2016, DeCeanne vd. 2021, Ghosh ve Datta 2014).

Cam seramiklerde kristaller 1um ve daha kiigiik boyutlarda bulunmakta ve ayrica 1s1l
islem kosullarina ve cam bilesimine bagli olarak kalint1 cam fazlar1 bulunmaktadir (Lewis
1989). Ana cam iginde ¢okelen kristallerin boyutlarinin kiigiik olmasi tokluk, darbe
dayanimi ve erozyon gibi mekanik ozellikleri gelistiren en énemli faktordiir. Istenilen

boyut ve diizende kristal olusumunun saglanabilmesi igin 1 cm®'te yaklasik 10*2-10%



cekirdek olusumu olmalidir. Camin ergitilmesi ve sekillendirilmesi sirasinda bu
yogunlugu ve olusum sikligini elde etmek i¢in ¢esitli katki maddeleri (¢ekirdeklestirici)
kullanilir. Onemli ¢ekirdeklendirme maddeleri TiO2, Cr.03, ZrO, ve P2Os gibi oksitler,
platin grubu metaller ve diger soy metaller ile floritlerdir. Bu katki maddeleri,
cekirdeklenme asamasi gostererek camin kristallesmesi sirasinda bir veya daha fazla

kristal fazin ¢okelmesini saglar (Lewis 1989).

Cam-seramikler dis hekimligi, optik bilesenler, farmasdotikler ve kati oksit elektroliz
hiicre teknolojisi, yar1 iletken malzemeler ve mikrodalga dielektrik bilesenleri gibi ¢cok
cesitli alanlarda uygulama alani bulmustur (Fu vd. 2020, Han vd. 2019, Demirel ve
Taygun 2023, Javed vd. 2019, Yan vd. 2021, George ve Sebastian 2010).

2.1.1 Cam Seramik Sistemleri

Cam-seramik sistemleri, BaO-Al,03-SiO; sistemi, CaO-Al203-SiO; sistemi, Li,O-Al20s-
SiO; sistemi, MgO-Al203-Si0; sistemi, CaO-MgO-Al>0s3-SiO; sistemi, BaO-Ti02-SiO;
sistemi ve (Na20-MgO)-Ca0-Al>03-SiO: sistemi gibi ¢esitli bilesimlerde yaygin olarak
calistlmigtir (Taurines ve Boizot 2012, Deubener ve Holand 2017). Bunlar igerisinde
BaO-, CaO-, Li;O- ve MgO- aliiminasilikat sistemleri ticari olarak en ¢ok uygulamasi

bulunan sistemler olarak 6ne ¢ikmaktadir.

2.1.1.1 BaO-Al203-SiO2 (BAS) Cam Seramik Sistemi

BaO-Al203-SiO2 (BAS) cam-seramik sistemi, ¢esitli alanlarda potansiyel uygulamalari
olan yiiksek sicaklikta kararli bir malzemedir. BAS, koruyucu kaplama malzemeleri i¢in
cazip bir aday haline getiren miikemmel yliksek sicaklik kararliligi i¢in ¢aligilmistir
(Zheng vd. 2008, Sun vd. 2021, Yu vd. 2015). Sistem kristallesme kinetigi, faz gelisimi
ve dielektrik 6zellikleri agisindan incelenmistir (Hijiya vd. 2009, Cheng vd. 2005, Wu
vd. 2014, Kumar ve Rajgopalan 1986). Ayrica BAS, seramiklerin yogunlastirilmasi igin
sinterleme yardimcist olarak kullanilmis ve seramik islemedeki potansiyel roliinii
gostermistir (Ryu vd. 2009, Yu vd. 2015). Ayrica BAS, SisN4 kompozitleri gibi kompozit
malzemelerdeki potansiyeli i¢in arastirilmis ve yiiksek sicaklikta mekanik 6zelliklerin

gelistirilmesinde umut vaat ettigi gériilmiistir (Yu vd. 2015, Ye vd. 2001).



BAS sistemi ayni zamanda mikroyapi, kristal fazlar ve dielektrik 6zellikler tizerindeki
etkisi ilizerine yapilan ¢alismalarin odak noktast olmus ve malzeme bilimi ve dielektrik
alanindaki 6nemini gostermistir (Chen vd. 2009, Wu vd. 2014). Ayrica, seramiklerin
mikroyapilarin1 ve enerji depolama 06zelliklerini gelistirmek icin BAS cam ilavesi
kullanilmistir (Liu vd. 2017). BAS cam-seramik malzemeler optik 6zellikleri agisindan
da incelenmis olup, Ba>TiSi2Os kristalleri igeren cam-seramiklerin giiglii optik dogrusal

olmama 6zelligi sergiledigi rapor edilmistir (Sakamoto ve Yamamoto 2010).

Sekil 2.1°de BAS cam seramik sisteminin cam olusum bdolgesi verilmistir (Ercenk 2011).

Sio,

50 50

BaO 50 AlLO,

Sekil 2.1 BaO-Al>03-SiO; sistemi cam olusum bolgesi.

2.1.1.2 CaO-Al203-SiO2 (CAS) Cam Seramik Sistemi

Ca0-Al>03-SiO; (CAS) cam-seramik sistemi, kristallesme davranigi, mekanik 6zellikleri
ve ¢esitli uygulamalari agisindan kapsamli bir sekilde incelenmistir. Sistemin diistik Si0>
igerikli camlar olusturdugu ve Kati oksit elektrolizor hiicreleri igin cam-seramik dolgu
macunlar1 gibi ¢esitli uygulamalar i¢in uygun oldugu bulunmustur (Khedim vd. 2012).
Ayrica, CaAl2Si2Og kristallerinin ¢okelmesi yoluyla CAS sisteminin sertlesmesinin
mekanik 6zelliklerini 6nemli 6l¢iide etkiledigi gosterilmistir (Inage vd. 2020, Maeda ve
Yasumori 2016). Ayrica, CAS sistemi, vitrifiye ugucu kiiliin kontrollii kristalizasyonu
yoluyla cam-seramiklerin siirdiiriilebilir sentezinde kullanilmig ve siirdiiriilebilir

malzeme sentezi i¢in potansiyelini gostermistir (Angjusheva ve Fidancevska 2021).



Ayrica, CAS sistemi biyoaktivitesi agisindan incelenmis ve CaO-SiO2 bakimindan zengin
bir cam matris i¢inde apatit ve wollastonit kristallerinden olusan biyoaktif bir cam-
seramik gelistirilmistir. Bu gelisme, biyomedikal uygulamalardaki potansiyelini
vurgulamaktadir (Hench 1998). Ayrica, Al2Os'tin Na,O-CaO-SiO; sistemindeki cam
bilesimlerinin kristallesme davranisi lizerindeki etkileri arastirilmis ve CAS sisteminin
kompozit malzeme arastirmalarindaki ¢ok yonliiliigiine ve onemine isaret edilmistir

(Mehdikhani ve Borhani 2013).

CAS sistemi, ozellikle kataliz ve niikleer malzemelerdeki potansiyel kullanimiyla ilgili
olarak vitrifikasyon kabiliyeti, kristallesme davranisi ve yapisi agisindan da incelenmistir
(Cormier vd. 2021, Souag vd. 2021). Sistem ayrica, erimis haldeki davranigini anlamak
icin ¢cok dnemli olan viskozite ve ylizey gerilimi gibi termodinamik 6zellikleri agisindan
da incelenmistir (Higo vd. 2014, Sukenaga vd. 2011). Ayrica, CAS sistemi,
aliminosilikat eriyiklerindeki karismama davranigi baglaminda incelenmis ve faz ayrimi

Ozelliklerine 151k tutmustur (Miranda 2019).

Sekil 2.2’de CaO-Al>03-SiO; sistemine ait faz diyagrami verilmistir.

CaO

Sekil 2.2 CaO-Al;03-SiO; sistemi faz diyagrami (Ercenk 2011).



2.1.1.3 Li20 -Al203-SiO2 (LAS) Cam Seramik Sistemi

Li>O-Al203-SiO2 (LAS) cam-seramik sistemi, essiz 6zellikleri ile ¢esitli uygulamalara
aday bir malzemedir. Sistem, Li2Si>Os kristallerinin i¢ ¢okelmesi igin ¢ekirdeklestirici bir
ajan olarak hizmet veren P,Os ile lityum disilikat ve diopsidin kontrollii kristallesmesini
icerir (Rampf vd. 2016). La2Os ilavesinin bu sistemdeki cam-seramiklerin
kristallesmesini ve Ozelliklerini etkiledigi bulunmustur (Lu vd. 2013). Ayrica, TiO2'nin
cekirdeklestirici bir ajan olarak kullanimi aragtirilmis ve LAS camlarimin ¢ekirdeklesmesi
ve kristallesmesi hakkinda bilgiler saglanmigtir (Doherty vd. 1967, Mishra vd. 2016).
Ayrica, ana hammadde olarak Brezilya spodiimen konsantresi kullanilarak LAS cam-
seramiklerin bagarili bir sekilde iiretildigi rapor edilmis ve liretim siirecinde belirli

hammaddelerin kullanilma potansiyeli vurgulanmistir (Reboucas vd. 2019).

Li2O-Al>03-SiO; sistemindeki cam-seramik malzemelerin ¢ekirdeklenme ve kristallesme
davranislari, seffaflik 6zellikleri nedeniyle kapsamli bir sekilde incelenmistir (Riello vd.
2001). Ayrica, izotermal islemin Li2O-Al203-SiO2 cam-seramigin yapisal, mikroyapi ve
fiziksel Ozellikleri lizerindeki etkileri arastirilmis ve bu malzemelerin islenmesi ve

ozellikleri hakkinda bilgi saglanmistir (Lutpi vd. 2020).

Sekil 2.3’te Li2O-Al203-SiO. sistemine ait faiz diyagrami ve cam olusum bolgesi

verilmistir.
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Sekil 2.3 Li,O-Al;03-SiO; sisteminin, a) cam olusum bdlgesi b) faz diyagrami (Ercenk 2011)



2.1.1.4 MgO -Al203-SiO2 (MAS) Cam Seramik Sistemi

MgO-Al>03-Si02 (MAS) cam-seramik sistemi, biyouyumlu bir malzeme olup, 140 GPa'a
kadar Young modiilii ve 14 GPa'a kadar Vickers sertligi ile yiiksek mekanik mukavemet
sergilemektedir (Patzig vd. 2012). Nd2Os ilavesi, MAS cam-seramiklerin kristaliteleri,
mikroyapilari ve 6zellikleri iizerindeki etkileri agisindan arastirilmis ve bu malzemelerin
ozelliklerini katki maddeleri aracilifiyla uyarlama potansiyeline igaret etmistir (Li vd.
2023). Ayrica, BaO ilavesinin MAS cam-seramiklerin kristallesmesi, sinterlenmesi ve
Ozellikleri tizerindeki etkisi incelenmis ve bu da bu malzemelerin 6zelliklerini daha da

gelistirme olasiligini ortaya koymustur (Zhang vd. 2022).

MAS sisteminde genellikle diisiik sicaklik kordiyerit cam seramikleri elde etmek igin en
uygun bilesimleri belirlemeyi amaglayan ¢alismalara odaklanilmistir (Zaichuk vd. 2022).
MAS cam-seramik sistemi, ayrica yiiksek mukavemet ve renksizlik de dahil olmak tizere
discilik malzemeleri olarak uygun oOzellikler potansiyeli ile disgilik uygulamalari i¢in
distiniilmistiir (Dittmer ve Riissel 2011). Bunlarin disinda, MAS cam-seramiklerin
mikrodalga dielektrik o6zellikleri iizerinde BaTiOs ilavesinin etkilerine odaklanan
caligmalarla MAS sistemi mikrodalga dielektrik uygulamalarindaki potansiyeli agisindan

arastirilmistir (Kumari vd. 2022).
Sekil 2.4’te MgO-Al203-Si0- sistemine ait cam olusum bolgesi verilmistir.
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Sekil 2.4 MgO-Al;03-SiO; sistemi cam olusum bdlgesi (Ercenk 2011).



2.1.2 Cam Seramiklerin Ozellikleri

Cam-seramikler hem cam hem de seramik 6zelliklerinin bir kombinasyonunu sergileyen
benzersiz bir malzeme siifidir. Cam-seramiklerin 6zellikleri biiyiik 6l¢iide cam matrisin
ozelliklerinin yani sira kristal hacim fraksiyonu ve kristal boyutuna baglidir (Khalf 2021).
Kristal bolgelerin amorf cam matrisine dahil edilmesi, cam-seramiklerin ¢ok ¢esitli
fiziksel ve kimyasal 6zelliklere sahip olmasini saglar (Masai vd. 2009). Ornegin, cam
matrise ZrO; partikiillerinin eklenmesinin cam-seramiklerin mekanik 6zelliklerini etkili
bir sekilde iyilestirdigi gosterilmistir (Fu vd. 2020). Mekanik o6zelliklerdeki bu artis,
malzeme ic¢indeki diizenli kristal bolgelerin varligina baglanmaktadir. Ayrica, cam-
seramiklerin fotoliiminesans, yari1 iletken davranis ve biyoaktivite gibi benzersiz fiziksel
ozellikleri, diizensiz cam bolgelerin ve diizenli kristal bélgelerin kombinasyonunun bir

sonucudur (Masai vd. 2009, Nakanishi vd. 2014, Fayad vd. 2019).

Cam-seramiklerin ayrica, goriiniir bolgede renk degistiren liiminesansa yol acan dikkate
deger 151k depolama 6zellikleri sergiledigi bulunmustur (Nakanishi vd. 2014). Ayrica,
seffaf cam-seramikler cesitli fotonik uygulamalar i¢in ilging optik 6zellikler géstermis ve
bu da onlart kat1 hal optik fonksiyonel malzemelerdeki uygulamalar i¢in uygun hale
getirmistir (Gorni vd. 2018, Han vd. 2019). Cam-seramiklerin antibakteriyel 6zellikleri,
kaplama veya iyon degisimi gibi farkli yontemlerle elde edilmis ve bu da onlar ilag
endiistrisinde kullanima uygun hale getirmistir (Demirel ve Taygun 2023). Ayrica,
giiclendirilmis ylizey katmanlarina sahip seffaf cam-seramiklerin gelistirilmesi, yeni zirh
malzemelerindeki uygulamalar i¢in umut vaat ettigini gostermis ve cam seramikler i¢in

cesitli uygulama alanlarini ortaya koymustur (Cunha vd. 2007).

Dis hekimligi alaninda cam-seramikler, uygun mekanik 6zellikleri ve biyouyumluluklar
nedeniyle inley, onley ve kron gibi restoratif uygulamalar i¢in yaygin olarak
kullanilmaktadir (Spitznagel vd. 2018, Ritzberger vd. 2010). Cam-seramiklerin mekanik,
termal ve kimyasal 6zellikleri de dahil olmak iizere 6zellikleri, dis restorasyonu ve kirli
suyun biyoremediasyonu gibi belirli uygulamalara uygunluklarin1 anlamak i¢in kapsamli

bir sekilde incelenmistir (Ritzberger vd. 2010, Garcia vd. 2003).



2.1.3 Cam-Seramiklerin Uretim Yontemleri

Cam-seramiklerin iiretimi, bir cam matris i¢inde kontrollii bir kristalizasyon siirecini
igerir ve bu da benzersiz bir 6zellik kombinasyonuna sahip bir malzeme ile sonuglanir
(Fu vd. 2020). Uretim siireci tipik olarak, genellikle 1s1l islemle elde edilen kontrollii
kristallesme yoluyla ince taneli seramiklerin g¢ekirdeklenmesini ve bilylimesini igerir
(Zaidan ve Abed 2017). Cam-seramikler, komiir ugucu kiilii ve 6giitiilmiis renkli cam
kirig1 gibi atik malzemeler de dahil olmak iizere ¢esitli kaynaklardan tiretilebilir ve bu da
onlar1 siirdiirilebilir malzeme iretimi i¢in ¢evre dostu bir segenek haline getirir

(Rawlings vd. 2006, Tihomirovs ve Korjakins 2023, Glymond vd. 2018).

Cam-seramikler, klasik, toz ve sol-jel olmak tizere ti¢ farkli yontem ile tiretilmektedirler.

2.1.3.1 Klasik Yontem ile Cam-Seramik Uretimi

Klasik cam-seramik iiretim ydntemi birka¢ temel adim igerir. Ilk olarak, bir 6ncii cam
hazirlanir ve bu cam daha sonra kristallesmeyi tetiklemek i¢in kontrollii 1s1l isleme tabi
tutularak cam-seramik olusumu saglanir (Fu vd. 2020). Uretim siireci, cam-seramik
tiiriine bagli olarak degisebilir. Ornegin, siirekli fiber takviyeli cam-seramiklerin iiretimi
0zel aparatlar ve daha karmagik bir siireg¢ gerektirir (Rawlings vd. 2006). Buna karsilik,
cam-seramikler, ¢ekirdeklenme ve kristallesme asamalarini iceren geleneksel i1sitma
yontemleri kullanilarak agir metal al¢1 ve asitleme ¢amuru gibi atik malzemelerden de
uiretilebilir (Pan vd. 2015). Ayrica, metaliirjik siireclerden ve komiir ucucu kiiliinden elde
edilenler de dahil olmak tizere atik camdan {iretilebilen g¢esitli cam-seramik tiirleri vardir

(Tihomirovs ve Korjakins 2023, Glymond vd. 2018).

Klasik cam-seramik iiretim yoOnteminin avantajlarindan biri, standart cam isleme
yontemlerinin ardindan kontrollii 1s1l islemin kullanilabilmesi ve bunun sonucunda
malzemelerde minimum kalint1 gézeneklilik olugsmasidir (Cunha vd. 2007). Ayrica, cam-
seramiklerin islenmesinde ince cam tozlarinin kullanilmasi yiizey kristalizasyonunu
kolaylastirarak ek katalizorlere veya uzun siireli c¢ekirdeklenme/kristal biiylime

islemlerine olan ihtiyaci ortadan kaldirabilir (Bernardo vd. 2008).



2.1.3.2 Toz Yontemi ile Cam-Seramik Uretimi

Toz yontemleri kullanilarak cam-seramik iiretimi, cam tozu kompaktlarinin sinterlenmesi
ve kristalizasyonu yoluyla kati elektrolitler, sanidin, fonksiyonel kaplamalar, biyoaktif
malzemeler, kordiyerit bazli, floramfibol, lityum disilikat ve Y tipi baryum heksaferrit
gibi ¢esitli cam-seramik tiirlerinin sentezini igerir (Schilm vd 2022, Bernardo vd. 2006,
Elsayed vd. 2022, Xue vd. 2019, Maleki vd. 2022, Zhang ve Gao 2008, Zhang vd. 2015,
Deubener ve Holand 2017). Toz camin sinterlenmesi, 6zellikle atiklardan kaynaklanan
cam-seramikler i¢in yaygin bir isleme rotasidir ve "ceramming" olarak bilinen, olusan
cam pargalarin agag1 akis termal islemi ¢esitli kimyasal sistemler i¢in kullanilmaktadir

(Deubener ve Holand 2017, Bernardo vd. 2005, Bernardo ve Scarinci 2008).

2.1.3.3 Sol-Jel Yontemi ile Cam-Seramik Uretimi

Sol-jel teknigi kullanilarak cam-seramik iretimi, gelismis biyoaktivite ve
biyouyumluluga sahip malzemeler iiretme kabiliyeti nedeniyle biiyiik ilgi gérmiistiir
(Catauro ve Bollino 2017, Catauro vd. 2015). Sol-jel yontemi, organik bilesenleri
ayristirmadan diisiik sicakliklarda cam ve seramik sentezini igerir ve yeni veya
gelistirilmis seramik ve camlarin gelistirilmesi i¢in biiyiik olanaklar saglar (Hu ve
Mackenzie 1992). Bu teknik, belirli hammaddelerle sol-jel prosesi kullanilarak
sentezlenen Ba TiSioOg cam-seramikleri gibi ¢esitli cam-seramiklerin hazirlanmasinda
kullanilmistir (Shen vd. 2007). Ayrica, sol-jel tiirevli cam-seramiklerin diger teknikler
kullanilarak hazirlanan malzemelere kiyasla daha yiiksek biyoaktivite ve biyouyumluluk

sergiledigi bulunmustur (Catauro vd. 2015, Catauro vd. 2015).

Ayrica, sol-jel teknigi fotonik uygulamalara uygun seffaf cam-seramikler iiretmek igin
kullanilmis ve cesitli teknolojik gelismeler icin ¢ok yonliiliigiinii ve potansiyelini
gostermistir (Pawlik vd. 2019, Gorni vd. 2018). Bu yontem ayn1 zamanda kemik dokusu
rejenerasyonu i¢in uygun matrisler olarak kabul edilen biyoaktif cam iskeleler {iretmek

i¢in de kullanilmistir (Midha vd. 2013).
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2.1.4 Cam-Seramiklerin Kullanim Alanlari

Cam-seramikler, benzersiz 6zellik kombinasyonlar1 nedeniyle genis bir kullanim alanina
sahiptir. Insaat ve mimari bilesenlerin yani sira uygun termo-mekanik ozellikler
gerektiren 6zel teknik uygulamalarda da yaygin olarak kullanilirlar (Rawlings vd. 2006).
Ayrica, ZnO gibi antibakteriyel maddelerle katkilanmig cam-seramikler ilag
endiistrisinde uygulama alan1 bulmaktadir (Demirel ve Taygun 2023). Bu malzemeler,
onemli Ozellikleri nedeniyle askeri uygulamalarda, ev aletlerinde kullanilmaktadir
(Demirel ve Taygun 2023). Ayrica cam-seramikler, yapt malzemeleri, pigirme
seramikleri, iglenebilir seramikler, biyo-seramikler, elektrikli seramikler ve 1s1 yalitimi

gibi cesitli uygulamalarda kullanilmaktadir (Dang ve He 2019).

Ayrica, cam matris i¢inde kristalin fazlar igeren cam-seramik kompozit malzemeler tip,
fotonik, enerji depolama, havacilik, tekstil ve atik yonetimi alanlarinda uygulama alani
bulmustur (Paknahad ve Grosvenor 2017). Seffaf cam seramikler, 1s1ldayan malzemeler,
giines uygulamalan i¢in spektral doniistiiriiciiler, kat1 hal 151k yayan diyotlar, optik
amplifikatorler ve mikrodalga sogurucularda ortaya ¢ikan uygulamalara sahiptir (Singh
ve Sontakke 2021). Cam-seramikler, kemik malzemelerinde potansiyel kullanimlar igin
de incelenmistir (Barros vd. 2007). Endiistriyel uygulamalarda, cam-seramikler borular,
siklon ayiricilar, karistiricilar, tanklar ve kagit hamuru makineleri gibi cesitli bilesenlerde
yiiksek mukavemetleri, termal ve kimyasal direngleri nedeniyle kullanilmaktadir (Oztiirk
vd. 2017). Ayrica, cam-Seramikler yiiksek seffafliklari nedeniyle optik bilesenlerde
potansiyel kullanimlari igin aragtirllmistir (Maeda vd. 2015).

2.1.5 Kordiyerit Esash Cam-Seramikler

Kordiyerit bazli cam-seramikler, diisiik dielektrik sabiti, diisiik termal genlesme katsayisi
ve 1yl mekanik 6zellikler gibi arzu edilen 6zellikleri nedeniyle biiyiik 1lgi gérmiistiir (Shao
vd. 2004). Bu malzemeler, beyaz esya endiistrisindeki firin mobilyalari, mikroelektronik
ambalajlar ve diisiik sicaklikta birlikte pisirilen seramikler icin alt tabaka olarak cesitli
uygulamalarda yaygin olarak kullanilmaktadir (Shao vd. 2004, Othman vd. 2021, Sun vd.

2022). Kordiyerit bazli cam-seramikler yiiksek termal ve kimyasal kararlilik sergileyerek
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cesitli alanlarda kullanim i¢in uygun hale gelmektedir (Wang vd. 2011, Othman vd.
2021). Ayrica, kizilotesi emisyonlarini artirmaya odaklanan caligsmalarla kizilotesi
radyasyon performansini artirma potansiyelleri aragtirilmistir (Wang 2010, Wang ve
Liang 2008).

Kordiyerit bazli cam-seramiklerin ana fazi olan kordiyerit kristalin bilesimi, iklimsel
etkilere kars1 direncleri ve yiiksek milimetre dalga 6zellikleri de dahil olmak tlizere faydali
ozelliklerine katkida bulunmaktadir (Maleki vd. 2022, Ohsato vd. 2011). Ayrica, seffaf
karo sirlar i¢in kordiyerit bazli cam-seramiklerin kullanilmasi 6nerilmistir ve bu da bu

malzemelerin farkli uygulamalardaki ¢ok yonliiliigiinii gostermektedir (Chen vd. 2017).

Kordiyerit-mullit cam-seramiklerin kristallesme davranigini, mikro yapisini ve mekanik
ozelliklerini anlamak i¢in de aragtirmalar yapilmis ve 6zelliklerinin kapsamli bir sekilde
arastirilmasi vurgulanmistir (Marghussian vd. 2009). Ayrica, giines enerjisi termal iletim
boru hatlarinin yapistirilmasi i¢in kordiyerit bazli cam-seramiklerin kullanimi arastirilmis
ve yenilenebilir enerji sektoriinde yenilik¢i uygulamalar i¢in potansiyele isaret edilmistir

(Wu vd. 2021).

2.2 Vermikiilit Minerali ve Cam-Seramik Uretiminde Kullanimi

Vermikiilit, ingaat, ziraat ve ¢evre uygulamalar1 gibi ¢esitli endiistriyel uygulamalarda
yaygin olarak kullanilan Sekil 2.5’deki gibi 2:1 tipi filosilikat yapisina sahip dogal olarak
olusan bir mineraldir (Rama vd. 2019). Kimyasal olarak mika ve montmorillonite
benzeyen, degisen miktarlarda demir ve aliminyum iceren bir magnezyum silikat
mineralidir (Miao vd. 2013). Vermikiilit milkemmel 1s1 yalitimi, yiiksek sicaklik

kararlilig1 ve su tutma 6zellikleri ile bilinir (Li vd. 2017, Valaskova 2016).

Vermikiilit, benzersiz 6zellikleri nedeniyle cam-seramik iiretiminde kullanilabilme
potansiyeline sahiptir. Arastirmalar, katki maddeleri iceren vermikiilit bazli cam-
seramiklerin olumlu islenebilirlik 6zellikleri sergiledigini gostermistir (Onen vd. 2017).
Buna ek olarak, Onen ve arkadaslarmin arastirmasi, MgF> iceriginin vermikiilit bazli cam

seramiklerin islenebilirlik 6zellikleri lizerindeki olumlu etkisini vurgulayarak, bilesimsel
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ayarlamalar yoluyla ozellestirilmis Ozelliklerin potansiyeline isaret etmistir (Ercenk,

2017).

Sekil 2.5 Vermikiilit minerali.

2.3 Bor Bilesikleri ve Cam-Seramik Uretiminde Kullanim
2.3.1 Kolemanit

Onemli miktarda B2Os3 igeren bir mineral olan kolemanit, basta cam ve seramik iiretimi
olmak tizere gesitli endiistrilerde genis uygulama alan1 bulmaktadir. Lotti vd. (2017),
CaBg iiretimi icin kalsine kolemanitin baslangic malzemesi olarak kullanildigini
bildirmistir. Ayrica, kolemanitin borosilikat camlarin ve 1siya dayanikli seramiklerin
tiretiminde bor kaynagi olarak kullanildigin1 vurgulamislardir (Pavlyukevich vd. 2009).
Ayrica, tekstil tipi fiberglas, cam ve seramik endiistrilerinde kolemanitin endiistriyel
onemini vurgulamistir (Can vd. 2016). %5-7 araliginda kolemanit ilavesinin seramik
malzemelerin sinterleme ve olusum siireclerini iyilestirmede etkili oldugu bulunmustur
(Kichkailo ve Levitskii 2011). Ayrica, kolemanitin boraks, boraks hidratlar ve sodyum

perboratlarin iiretiminde kullanimi da kaydedilmistir (Frost vd. 2013).

Bununla birlikte, kolemanitin cam ve seramiklerde dogrudan kullaniminin, 6zellikle hizli

pisirme kosullarinda sinterleme sirasinda govde deformasyonuna neden olabilecek
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ayrismasi nedeniyle zor olabilecegine dikkat etmek dnemlidir (Ozdemir vd. 2017). Buna
ragmen, kolemanitin borosilikat cam yapiminda bor oksit kaynagi olarak borik aside
alternatif olarak kullanilabilecegi ve borik asit tedariki ve maliyeti ile ilgili sorunlar1 ele

alabilecegi one siiriilmistiir (Pavlyukevich vd. 2009).

Sonug olarak, kolemanit cam ve seramik {iretiminde 6nemli bir rol oynamakta, bir bor
kaynag1 olarak hizmet etmekte ve sinterleme siireglerinin iyilestirilmesine katkida
bulunmaktadir. Uygulamalar ¢esitli endiistriyel sektorlere uzanir ve bu da onu gesitli

malzemelerin iiretimi i¢in degerli bir mineral haline getirir.

2.3.2 Borik Asit

Borik asit, cam seramiklerde cesitli amaglar i¢in yaygin olarak kullanilmaktadir.
Borosilikatlara dayali aside dayanikli ve 1stya direncli vitroz fazin kaynagi ve akisi olarak
islev gorir (Vitkalova vd. 2018). Cam-seramiklere borik asit eklenmesi, atik igeren agir
metaller kullanilarak c¢evre acisindan giivenli aside dayanikli seramiklerin
gelistirilmesinde gézlemlendigi gibi asit direncini ve 1s1 direncini artirabilir (Vitkalova
vd. 2018). Ayrica borik asit, seramiklerin sivi fazda sinterlenmesine katkida bulunarak
ylzeyde kendinden sirlama efektlerinin iiretilmesine ve malzeme derinligindeki kristal
faz partikiillerinin sirlanmasina olanak tanir (Shakhova vd. 2018). Buna ek olarak, borik
asidin yaslandirilmis test malzemelerinde renk stabilitesi ve yar1 saydamlik sagladig:
tespit edilmis ve cam seramiklerdeki 6nemini daha da ortaya koymustur (Sasany vd.
2023).

Ayrica literatiir, borik asidin GdBO3s seramiklerinin mikro ve makro 6zellikleri 6nemli
bir rol oynadigin1 gostermektedir (Dong vd. 2021). Borik asit ayrica seramik
malzemelerin iretiminde bir akis ajan1 olarak kullanilmis ve ikili kil-borik asit
karigimlarindan kuru 6lgeklenebilir bir islemle tatmin edici bir islemle sonuclanmistir
(Hernandez vd. 2019). Ayrica borik asit, seramik malzemelerin mukavemetini artirmak

ve ¢evreye agir metal géclinii Onlemek icin ek bir bilesen olarak kullanilmistir (Vitkalova
vd. 2018).

Cam-seramiklerdeki roliine ek olarak, borik asit diger c¢esitli uygulamalarda da
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kullanilmistir. Ornegin, baskili devre kartlar1 (PCB) icin epoksi reginelerin camsi gegis
sicakligint artirmak ig¢in bir katalizor inhibitérii ve capraz baglama maddesi olarak
kullanilmistir (Mullins vd. 2011). Ayrica borik asit, cam elyaf iceren polyester
kompozitlerde en iyi alev geciktirici etkiyi gostererek farkli malzeme sistemlerindeki ¢ok

yonliliigini vurgulamistir (Demirel vd. 2009).

Genel olarak literatiir, borik asidin cam seramiklerdeki asit direnci, 1s1 direnci, renk
kararliig1 ve yar1 saydamliga katkilarinin yani sira seramiklerin mikro ve makro

ozellikleri tizerindeki etkisini de kapsayan ¢ok yonlii roliinii ortaya koymaktadir.

2.3.3 Susuz Boraks

Sodyum tetraborat (Na2B4O7) olarak da bilinen susuz boraks, miikkemmel cam olusturma
ve akiskanlagtirma Ozellikleri nedeniyle cam-seramik {iiretiminde ¢ok Onemli bir
bilesendir (Akpinar 2020). S1v1 faz olusum sicakligini diisiirdiigii ve boylece elde edilen
malzemenin sinterleme kinetigini, mikro yapisini ve mekanik 6zelliklerini etkiledigi
gbzenekli cam seramiklerin hazirlanmasinda yaygin olarak bir aki olarak kullanilir (Zeng
vd. 2022). Susuz boraks, boraks dekahidrat veya pentahidratin yaklasik 1000 °C'de
flizyonu yoluyla iiretilir ve bu da onu endiistriyel seramik ve cam iirlinlerinin liretiminde
vazgecilmez bir bor igeren bilesik haline getirir (Akpinar 2020). Ayrica, susuz boraks,
sert porselen govdelerin yogunlastirilmasini kolaylastirmak i¢in kullanilmis ve farkli

seramik uygulamalarinda ¢ok yonliiligiinii gostermistir (Akpinar 2019).

Cam-seramikler baglaminda, susuz boraks cesitli uygulamalarda kullanilmistir. Ornegin,
titanyum alt tabakalar tizerinde fonksiyonel cam-seramik kaplamalarin sentezinde reaktif
bir dolgu maddesi olarak dahil edilmis ve belirli 6zelliklere sahip yeni malzemeler
yaratma potansiyelini gostermistir (Elsayed vd. 2022). Ayrica, susuz boraks yiizey
modifikasyon ozellikleri agisindan arastirilmis ve ylizeyleri muamele edilmis susuz
boraksin  hidrofilikten hidrofobik hale gegebildigi bulunarak cam-seramik
uygulamalarinda ylizey 6zelliklerini uyarlama potansiyeline isaret edilmistir (Akpinar vd.
2019). Ayrica, susuz boraks, kompozit malzemelerin 6zelliklerini gelistirmedeki roliinii

vurgulayarak, sisen Ozelliklere sahip alkali ile aktive edilmis harglarin sentezi gibi
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malzemelerin alkali aktivasyonunda kullanilmigtir (Nicoara vd. 2019).

Cam-seramiklerde susuz boraks kullanimi, dis hekimligi, tip ve niikleer atik tutma dahil
olmak {izere ¢esitli alanlarda cam-seramik malzemelerin daha genis uygulama alanlariyla
uyumludur. Cam-seramikler, spesifik radyopasite degerleri, termal genlesme katsayilari
ve elektriksel ozellikler gibi ¢ok ¢esitli 6zellikler sunarak onlari ¢esitli uygulamalar igin
uygun hale getirir. Susuz boraksin cam-seramiklere dahil edilmesi, 6zel 6zelliklere sahip
malzemelerin  gelistirilmesine  katkida bulunarak seramik malzemeler alaninin

ilerletilmesindeki 6nemini ortaya koymaktadir.
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3. MATERYAL ve METOT

3.1 Kullamilan Malzemeler

Deneysel ¢alismalarda, MAS (Mg2Al4SisO1s.) sistemine % 10, %20, %30 oranlarinda Eti

Maden / Emet tesislerinden temin edilen 6giitiilmiis susuz boraks, borik asit, kolemanit

katkisi yapilarak bu katkilarin 1000°C’de vermikiilit esasli kordiyerit cam- seramik

mekanik o6zelliklerine etkileri incelenmistir. Hangi 6zelliklerine etkileri incelenmistir?

Hangi amagla deneyler yapilmistir?

Bu tez caligmasinda, MgO kaynagi olarak Sivas-Yildizeli yoresinden ¢ikarilan Serakiilit

firmasina ait vermikiilit, Aliimina kaynag1 olarak Seydisehir Eti Aliiminyum tesislerinde

tiretilen a-Al2O3, SiO2 kaynagi olarak Ferro Turkey Kaplama Cam ve Renk Coziimleri

Sanayi ve Ticaret Limited Sirketinden temin edilen kuvars, ergitici olarak susuz boraks,

borik asit ve kolemanit kullanilmistir. Tablo kullanilan hammaddeleri gostermektedir.

Kullanilan hammaddelerin kimyasal igerigi XRF yontemi ile analiz edilmistir (Cizelge

3.1).

Cizelge 3.1 Kullanilan hammaddelerin kimyasal igerigi.

Vermikiillit Kuvars Aliimina  Boraks Borik asit  Kolemanit

(%) (%) (%) (%) (%) (%)
SiO2 39,70 99,50 0,02 0,00 0,00 4,52
Al2Os 17,30 0,30 99,00 0,00 0,00 0,09
K20 6,70 0,02 0,00 0,00 0,00 0,00
Na2O 0,30 0,02 0,28 30,47 0,00 0,06
CaO 2,50 0,04 0,00 0,00 0,00 26,90
MgO 16,60 0,03 0,00 0,00 0,00 1,97
Fe203 13,90 0,03 0,02 0,00 0,00 0,04
TiO2 2,70 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
P20s 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
SrO 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,75
MnO 0,10 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
Br203 0,00 0,00 0,00 69,23 99,07 39,50
S04 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,33
KK 0,20 0,20 0,15 0,00 0,00 24,45

KK: Kizdirma kaybi
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3.2 Deneysel Calismalar

3.2.1 Bilesimlerin Hazirlanmasi

Kordiyerit fazinin elde edilmesi i¢in s6z konusu hammaddelerden kordiyeritin kimyasal
formiiliindeki (2Mg0O.2A1203.5Si02) sitokiyometriye uygun olarak hazirlanan tim
karisimlarda MgO:Al203:Si02 mol oranlan agirlikga 13,7:34,9:51,4 olacak sekilde
ayarlanmistir. Oncelikle vermikiilit, aliimina ve kuvars igeren KO (katkisiz) bilesimi
hazirlanmistir. Daha sonra KO bilesimindeki regeteye %10, 20 ve 30 oranlarinda susuz
boraks, borik asit, kolemanit ilaveleri ile katkili regeteler (K1, K2, K3, K9) hazirlanmistir
(Cizelge 3.2).

Cizelge 3.2 Hazirlanan bilegimler.

Kansim Kuvars Aliimina Vermikiilit Susuz Boraks Borik Asit Kolemanit

KO 15,35 17,03 67,60 0 0 0
K1 13,82 15,32 60,84 10 0 0
K2 12,28 13,62 54,08 20 0 0
K3 10,75 11,92 47,32 30 0 0
K4 13,82 15,32 60,84 0 10 0
K5 12,28 13,62 54,08 0 20 0
K6 10,75 11,92 47,32 0 30 0
K7 13,99 15,69 60,31 0 0 10
K8 12,62 14,34 53,03 0 0 20
K9 11,25 13,00 45,73 0 0 30
3.2.2 Ergitme

Homojen bir sekilde karisimi saglanan toz numuneler Akcoat (Ileri Kimyasal Kaplama
Malzemeleri San. ve Tic. A.S./Sakarya) firmasina ait endiistriyel tipi ergitme firininda
alimina pota icerisinde 1450°C’de ergitme islemi yapilmistir. Eriyik cam, soguk su
havuzuna dokiilerek ani sogutma islemine tabi tutulmus ve milimetre boyutlarinda frit
yapilar1 elde edilmistir. Elde edilen fritler gezegen bilyali degirmende (planetary ball
mill) 100 um altina kadar 6giitiiliip frit tozlar elde edilmistir (Sekil 3.1).
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G Cam Ergitme 1350 °C Ergimis Fritin
Susuz Borik asit Kolemanit Suya Dékilmesi
Boraks

Sekil 3.1 Fritlestirme islemi akim semasi.

3.2.3 Sekillendirme

Bilyali degirmende 100 mikron alti incelige Ogiitilen frit tozlart Sahinler Marka
DPM775-30 model presle (Resim 3.1) sekillendirilmistir. Homojenize edilen karisimlar
sekillendirilmek lizere %5-10 aras1 su piiskiirtiilerek nemlendirilmis ve sonra metalik
kalip igerisinde kuru presleme yontemiyle 1 cm ¢apinda ve 0,5 cm yiiksekliginde 50 bar

basingta preslenerek sekillendirilmistir.

Resim 3.1 Pres makinasi.

3.2.4 Sinterleme

Frit tozlarinin sekillendirme islemi sonrasinda cam-seramik yapiya doniisiimiinii saglama
amaciyla sinterleme islemleri Protherm marka PLF 130/10 Model kiil firmn1 (Resim 3.2)
ile yapilmistir. Sekillendirilmis numuneler 10 °C/dk 1sitma hizinda 1000 °C’de sinterleme

islemine tabi tutulmustur.
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Resim 3.2 Kiil firin.

3.3 Karakterizasyon

3.3.1 Diferansiyel Termal Analiz (DTA)

Numunelerin DTA analizi, Setaram marka Labsys Evo model DTA/TG cihaz ile

yapilmistir.

Hazirlanan toz karigimlarin sinterleme islemi Oncesinde cam gegis ve Kristalizasyon
sicakliklarinin belirlenebilmesi amaciyla DTA/TG cihazinda (Resim 3.4) 10 °C/dk isitma
hizinda 1200°C’ye kadar DTA analizleri yapilmustir.

Resim 3.3 DTA/TG cihazi.
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3.3.2 X-Isinlar1 Difraksiyonu (XRD) Analizi

Numunelerin amorf yapida olup olmadigimmin kontroliinii ve/veya yap1 igerisinde
olusabilecek kristal fazlarin tespitini yapmak i¢in XRD yontemi (markasi BRUKER,
modeli ise D8 ADVANCE (Resim 3.4) kullanilmistir. Numuneler, 10°-100° (20)
arasinda tarama agis1 ve 1 derece/dk. tarama hiz1 ile taranmistir. Analiz, bakir X-1s1n1 tlipli

(Cu-Ka=1,544 A) kullanmlarak gerceklestirilmistir.

Resim 3.4 XRD analiz cihazi.

3.3.3 Yogunluk Testi

Sinterlenen numunelerin Su emme, bulk yogunluk ve goriiniir gozeneklilik, Arsimet
ilkesine (ASTMC373-88) gore gelencksel sivi yer degistirme yontemi kullanilarak
Olclilmiistiir; bu yontem, test numunelerinin sabit agirliga ulasincaya kadar kurutulmasini,
damitilmis suda 5 saat kaynatilmasini ve kaynatildig1 ortamda oda sicakligina sogumaya
birakildiktan sonra 24 saat daha bekletilmesini icerir. Numune gozeneklerine su emdirme
isleminden sonra, her numunenin kuru kiitlesi (w1), suda asili haldeyken (w2) ve suya
doymus haldeki kiitlesi (w3) hassas terazide tartilarak 6l¢iiliir. Kordiyerit faz dontisiimii
icin Ol¢iilen degerlerden ilk etapta sadece bulk yogunluk degerlerine gore degerlendirme

yapilmustir.
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Bulk Yogunluk = —=— x pg, (3.1)

W3 —=Ww;

w1: Numunenin kuru kiitlesi (wl),
w>: Asili haldeyken kiitlesi (w2)
ws: Doymus haldeki kiitlesi (w3)

Numunelerin ger¢cek yogunluklari ise TSE 4400 standardinda belirtilen piknometre ile

gercek yogunluklarinin tayinine gore yapilmstir.

Sinterleme Oncesi tozlarin, hacmi ve agirlig: bilinen kalibre edilmis bir piknometre ve
yogunlugu bilinen bir sivi yardimiyla teste tabi tutularak asagidaki formiil kullanilarak

gercek yogunluklar belirlenmistir.

mq

pr= —=—xp, (3.2)

m3+ mqi—m;

pt: Seramik malzemenin gercek yogunlugu (gr/cm®)
p1: Deney sivismin yogunlugu (gr/cm®)

mz1: Numunenin kiitlesi (gr)

m2: Numune ve siviyla dolu piknometrenin kiitlesi (gr)

ma3: Stviyla dolu piknometrenin kiitlesi (gr)

3.3.4 Mikro Yap1 Analizi (Taramali Elektron Mikroskobu, SEM)

Mikroyap1 analizinin gerceklestirilebilmesi i¢in analiz edilecek numunelerin iletken bir
yapiya sahip olmasi gerekmektedir. Bu yiizden cam seramik numunelerimizi Baltec
Sputtering SCD/005 marka kaplama cihazi ile 100 mA akimda 60 sn boyunca nikel ile
kaplanmistir. Nikel ile kaplanarak iletken duruma getirilen numunelerin mikro yapisini
incelemek icin LEO 1430VP markali taramali elektron mikroskobu ile malzeme
ylizeyinden veya ihtiya¢ duyuldugunda kirik ylizeyden SEM goriintiileri alinarak mikro
yap1 analizi ger¢eklestirilmistir. Analiz 20.00 kVda 1000X, 2500X, 5000X biiytlitmelerde
yapilmustir.
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3.3.5 Kii¢iilme Davramislarinin Tespiti

Kiigiilme davraniglarinin tespitinde her bir seri igin 1,3cm X 1,3cm (uzunluk x genislik)
ebatlarinda 5’er adet numuneler hazirlanmistir. Numunelerde % olarak kii¢iilmelerin
belirlenebilmesi i¢in uzunluk (L), genislik (b), olarak her bir boyuttaki degisimler
sekillendirme Oncesi ve sinterleme islemi sonrasi kumpas yardimi ile Olglilmiistiir.

Numunelerdeki % kiigiilmeler;

ilk uzunluk—son uzunluk

x 100 (3.3)

ilk uzunluk

formiiliine gore hesaplanmastir.

3.3.6 U¢ Nokta Egme Testi

Ucg nokta egme mukavemeti testi i¢in 7cm x 6cm x 6¢cm ebatlarinda hazirlanan deney
numuneleri kullanilmistir. Ug nokta egme mukavemeti testleri laboratuvardaki cekme
cihazi lizerinde 3 nokta egme diizenegi kurularak ve cihaz basma moduna getirilerek
yapilmustir. Ug nokta egme deney diizeneginde (Resim 3.5) mesnetler arasi mesafe 6mm
olup mesnetler 3 mm ¢apinda silindirik ¢ubuktur. Yiik uygulayan mandrel ucunun egrilik
capt da 3 mm’dir. Numunelerde ii¢ nokta egme mukavemeti 6l¢limii i¢in her bir seriye ait

5 adet numune kullanilmistir. Kuvvetin ilerleme hiz1 10-20 N’dur.

Resim 3.5 3 Nokta egme test diizenegi.

23



4. BULGULAR

4.1 DTA Sonuclar:

%0, 10, 20 ve 30 oranlarinda boraks katkisi igeren frit tozlarinin DTA/TG analiz sonuglari
Sekil 4.1°de verilmistir.

(1 N

%10 Boraks

10

%20 Boraks

Eﬂ katkili

~

% 6 %30Boraks

= katkili o
< 637°C 705°C
fa)

4 — katkisiz \ / sl

5 645°C~ &L
208°C— >~

0 200 400 600 800 1000 1200
Sicakhk (°C) )

-
Sekil 4.1 Boraks katkili numunelerin DTA grafigi.

Ergitici maddeler (flux agent) diisiik ergime noktasina sahip maddelerdir. Boraks da bu
maddelerden birisidir. Flux kullanim1 karisimin daha diisiik sicakliklarda erimesini ve
reaksiyonun gergeklesmesini saglar. Katkisiz numunenin DTA grafigi ile kiyaslandiginda
flux Kkullanimin etkisi bariz goriilmektedir. %10 boraks kullanimi ile endotermik
reaksiyonun baslangig ve bitis sicakliklar1 748-919°C den 708-827°C ye diismiistiir. Flux
miktarinin %10°dan %30’a artmasi endotermik reaksiyonundaki sicaklik diisiisiini
devam ettirmistir. Literatiirle karsilastirildiginda sonuglarin uyumlu oldugu goriilmiistiir

(Zeng 2022, Khan 2022).

%0, 10, 20 ve 30 oranlarinda borik asit katkis1 igeren frit tozlariin DTA/TG analiz

sonuclar1 Sekil 4.2°de verilmistir.

24



4 I
10 %10 Borik Asit
g —— %20 Borik Asit
— %30 Borik Asit
£
= katkisiz
= 565
£
=
(=)
0 200 400 600 800 1000 1200
Sicaklik (°C
N 9 Y,

Sekil 4.2 Borik asit katkili numunelerin DTA grafigi.

%10 borik asit katkilt numunenin DTA grafiginden endotermik reaksiyonun baslangic ve

bitis sicakliklarinin katkisiz numuneninkine kiyasla diistigi goriilmiistiir. Boraksa

kiyasla borik asitin ergime sicakligi daha diisiik oldugundan dolay1 (170°C) boraks

katkisindan daha diisiik sicakliklar elde edilmistir. %10, %20, %30 borik asit katkili

numunelerin endotermik reaksiyon baglangi¢ ve bitis sicakliklari sirastyla 968-1032, 609-

732, 565-643°C’dir. Sonuglar, literatiirdeki benzer nitelikli ¢alisma sonuglari ile (Palaci

2020) uyumludur. %0, 10, 20 ve 30 oranlarinda Kolemanit katkisi igeren frit tozlarinin

DTA/TG analiz sonuglar1 Sekil 4.3’de verilmistir.

4 3 N
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——9%20 Kolemanit
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£ katk 696
= atkisiz
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=
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Sekil 4.3 Kolemanit katkilt numunelerin DTA grafigi.
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Kolemanitin ergime sicakligi boraks ve borik asitten daha yiiksek oldugundan (930°C)
matrise kolemanit katkis1 diger katkilar kadar belirgin bir diisiis kaydedilmemistir. %10,
%20, %30 kolemanit katkili numunelerin endotermik reaksiyon baslangi¢ ve bitis
sicakliklar1 sirasiyla 724-870, 698-825, 689-764 °C’dir. Kolemanit cam endiistrisinde
ergime noktasini diistiriicii bir katki olarak kullanilir. Bu 6zellik cam seramik matrise
kolemanit katkisinda goriilmektedir. Literatiirle karsilastirildiginda sonuglarin (Akpinar
2017, Evcin 2021) uyumlu oldugu gorilmiistiir.

4.2 Sinterleme Sonuclari

Borik asit, Boraks ve Kolemanit katkilt numunelerin sinterleme sonrasi goriintiileri
sirastyla Cizelge 4.4, Cizelge 4.5 ve Cizelge 4.6’da verilmistir.

Cizelge 4.1 Borik asit katkili numunelerin sinterleme sonrasi goriintiileri.

Sicaklik Katkisiz %10 Borik asit %20 Borik asit %30 Borik asit

B

700

750

800

900

1000
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Cizelge 4.2 Boraks katkili numunelerin sinterleme sonrasi goriintiileri.

Sicaklik Katkisiz %10 Susuz Boraks %20 Susuz Boraks %30 Susuz Boraks

700

750

800

900

1000
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Cizelge 4.3 Kolemanit katkili numunelerin sinterleme sonrasi goriintiileri.

Sicaklik Katkisiz %10 Kolemanit %20 Kolemanit %30 Kolemanit

700

800

900

1000

Sinterleme sonrasi sonuglara bakildiginda numunelerin 700°C ve 800°C’de sinterlemenin
yeterli gelmedigi 900°C ile 1000°C arasinda gergeklestigi bazi numunelerde sekil
degisimi gozlenmistir. En saglikli sonuglarin alinmasi ig¢in 1000°C’de sinterlenen

numuneler secilmistir.

4.3 XRD Sonugclar:

Sekil 4.4 de katkisiz ve %10 susuz boraks, %10 borik asit ve %10 kolemanit katkili
karisimlarin 0-70° araligindaki XRD paternleri verilmistir. Katkisiz karigimin kordiyerit
(PDF card no: 01-082-1884) ve enstatitten (PDF card no: 00-019-0768) olustugu ve
sonuglarin literatiirde yapilan ¢aligmayla (Klika 2020) uyum sagladigi goriilmektedir.
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Sekil 4.4 Katkisiz, %10 susuz boraks, %10 borik asit ve %10 kolemanit katkili karisimlarin XRD

analiz sonuglari.

%10 Boraks ve %10 Borik asit katkili karistmin XRD paternleri MgAl1.53Fe0.4704
Spinel (PDF card no: 01-075-4400) yapisina uydugu goriilmiistir (Hossain ve Shahzad
2015, Nayebzadeh ve Hamed 2020). Boraks katkisi ergitici bilesen etkisi ile katkisiz
karigimda bulunan kordiyerit ve enstatit fazlarini spinel faza dontistligli diistiniilmektedir
literatiirdeki calismalarda (Redaoui 2018)da mevcuttur.

%10 Kolemanit katkili karistmin XRD paternleri Anortit, Al2Ca(SiOs)2 (pdf 00-002-
0537) fazina karsilik geldigi goriilmektedir. lave edilen kolemanitteki kalsiyum iyonlari
kordiyerit fazindaki magnezyumla yer degistirerek anortiti olusturdugu literatiirdeki
calismalarda (Sai 1993) da mevcuttur.

4.4 Yogunluk Testi Sonuclar:

Numunelerin bulk yogunluk ve su emme test sonuglar1 Cizelge 4.1°de sonug grafigi ise

Sekil 4.5°te verilmistir.
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Cizelge 4.4 Numunelerin bulk yogunluk ve su emme test sonuglari.

Bulk
Katki Su Emme
Katka Tiirii ] T Yogunluk a
Miktari (%) (glem?) (%)
Katkisiz 0 2,29 6,39
10 2,66 0,20
Susuz Boraks 20 2,52 0,22
30 2,35 0,21
10 2,61 0,40
Borik Asit 20 2,58 0,00
30 2,42 0,20
10 2,53 2,14
Kolemanit 20 2,49 0,20
30 2,57 0,20
2,7
2,65
2,6
"’g 2,55
2
&0
= 25
=
c
80 2,45
@]
>
X~
3 24
—— BORAKS
2,35 —@— BORIK ASIT
2,3 KOLEMANIT
2,25
0 10 20 30

Katki Orani (%)

Sekil 4.5 Numunelerin bulk yogunluk sonug grafigi.

Yogunluk sonuglarini inceledigimizde, numunelerin gergek yogunluklarinin 2,298-2,61

g/cm? araliginda degistigi goriilmiistiir. Literatiirde saf kordiyeritin teorik yogunlugu 2,51

g/cm® dolaylarinda belirtilmistir (Richerson, 1992). Test sonucunda literatiirdeki
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degerden yliksek yogunluk degerinin elde edilmesi XRD analizi sonuglarinda da
goriilecegi iizere katkisiz kordiyerit malzeme yapisindaki diger fazlarn (Spinel (3,58
g/cm®) ve forsterit (3,58 g/cm®) kordiyerite gore nispeten yiiksek yogunluga sahip

safsizliklarin varligi ile agiklanabilir.

Su emme sonuglarina gore en ¢ok su emmenin katkisiz numunede oldugu goriilmiistiir.
%10 boraks katkilt numunelerde su emme sonuglari hemen hemen ayniyken, borik asit
katkis1 %10 dan %20’ye arttifinda su emme orani azalirken %30 borik asite ¢iktiginda
su emme oraninda artis goriilmiistiir. Kolemanit katkist %10’dan %30’a ¢ikarken su
emme orani azalmistir. Sonuglara gére yogunlugun artmasiyla beraber su emme oraninin

azaldig1 ve su emme miktar azaldik¢a gozenek miktarinin azaldigi gortilmiistiir.

Yapilan DTA analizi, XRD analizi ve yogunluk test sonuglarina gore %10 katkil
numunelerin kordiyerit fazina daha yakin sonuglar verdiginden karakterizasyon ve
mekanik testler igin 4 receteyle (katkisiz, %10 boraks, %10 borik asit, %10 kolemanit)

devam edilmistir.

4.5 Kiigiilme Davramslar: Testi Sonuclar:

Numunelerin % kiigiilme oranlar1 Cizelge 4.2 verilmistir.

Cizelge 4.5 Numunelerin kii¢iilme oranlari.

Numune % Kiiciilme
Katkisiz 7,14
%10 Boraks katkili 12,85
%10 Borik asit katkili 14,28
%10 Kolemanit katkili 10,00

Katkisiz numunede kii¢iilme orani %7,14 tespit edilirken numunelerin katkilarla birlikte
kiiglilme oraninin %14,28 seviyesine ¢iktig1r gorilmistiir. Katkili olan numunelerde
kiiglilme oranmin artmasinin nedeni gozenek miktarinin azalmasindan dolay1

numunelerde sekil degisimi ve pisme kiiclilmeleri goriilmektedir.
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4.6 SEM Sonuclar

Katkisiz numunelerin SEM ve EDX sonuglar1 Sekil 4.6’da verilmistir.

" liag= 100KX | G Hag= 250KX
LI wo= 27 mm EHT = 2000 KV VR WD = 27 mm EHT =20.00 kV

.‘-. : i K I ‘- i : _.1 } ‘U'\
Faee] Signal &= SE1 uq-mm: . '\»ﬂH ‘Lw—m L‘W\,

W vm= 27 mm EHT = 20.00 ¥ — H =

Sekil 4.6 1000°C’de Sinterlenmis katkisiz numunelerin SEM ve EDX goriintiileri.

Kristal fazlarin morfolojisini (bor katkili cam seramik Orneklerinde mikro yap1
gelisimlerini incelemek i¢in yapilan sem analiz sonuglar1) belirlemek amaciyla
sinterlenmis numuneleri iizerinde SEM-EDX incelemeleri yapildi. Sekil 4.6’da 1000
°C’de sinterlenmis katkisiz numunenin kesit yiizeyinden alinan SEM mikrograflar
goriilmektedir. Burada matrisde gomiilii bulunan camsi1 faz ve gozenek yapisi
goriilmektedir. Tane boyutu 2-60 um olarak belirlenmistir. EDX ve XRD analizinden de
goriilebilecegi gibi yapt Magnezyum aliiminat spineli, Kordierit ve korundumdan
meydana gelmektedir. Sekil 4.6’da kayda deger miktarda gézeneklilige sahip katkisiz

sinterlenmis numunenin yiizey morfolojisi 6lgiilen yogunlukla uyumludur. Sonuglar
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literatiirdeki ¢alismalarla(Kumar vd. 2015) uyumludur.

baaeny Signal A = SE1 Mag= 100KX

Praen] Sighal A = SE1 Mag= 250KX
WEER WD = 26mm EHT = 20,00 kV PR WD = 26mm EHT = 20.00 k¥ m H
cpsfel
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o
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MMvn: 7en  EWT=HOOW AntorEs H i

Sekil 4.7 1000°C’de Sinterlenmis %10 boraks igeren numunelerin SEM ve EDX gériintiileri.

Sekil 4.7°de ergitici bilesen (fluxing agent) olarak katilan %10 boraks iceren numunelerde
cams1 faz meydana gelmistir. Camst matris igerisinde 1,5-10 um araliginda kiiresel
gozenekler bulunmaktadir. Sekilde homojen olarak dagilmis gozenekli yap1
goriilmektedir. Katkisiz numunedeki gozenekler %10 boraks katkisiyla kismen dolarak
gozeneklilik oranini diisiirmiistiir. Bu elde edilen yogunluk ve gbézenek sonuglariyla
desteklenmektedir. Literatiirde boraks ilavesinin bulk yogunlugu arttirdigi, poroziteyi
disiirdiigii caligmalar mevcuttur. Bu sonuglar su emme ve % goézeneklilik ile de

dogrulanmaktadir. Literatiirdeki ¢alismalarda da mevcuttur (Ozdemir 2016).
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Sekil 4.8 1000°C’de Sinterlenmis %10 borik asit igeren numunelerin SEM ve EDX gériintiileri.

%10 Borik Asit

Sekil 4.8°de ergitici bilesen (fluxing agent) olarak katilan %10 H3BOs3 (Borik asit) igeren
numunelerde camsi fazlarin gelisimi goriilmektedir. Cams1 matris igerisinde 4-27 um
araliginda kiiresel gdzenekler mevcuttur. Sekilde camsi matristeki gomiilii bulunan kristal
faz taneleri mevcuttur. Borik asit 150°C’de metaborik aside (HBOz) doniisiir. 150° C
tizerinde ise tim suyunu kaybederek bor oksite doniisiir (B203). Kristalin bor oksit
450°C’de ergime noktasina sahiptir. Amorf bor oksit ise 325°C’te yumusamaya baslar ve
500°C’de ergimeye baslar (Sevim vd. 2006). %10 Borik asit katkisiyla olusan bor oksitler
1000°C’de ergiyerek camsi fazi meydana getirir. Katkisiz kordiyerit numunesinin SEM
fotografiyla kiyaslandiginda tane simirlarinin kayboldugu ve camsi fazin olustugu
goriliir. Bu durum mekanik 6zelliklerdeki artisla desteklenmektedir. Katkisiz numuneyle
kiyaslandiginda borik asitin dekompozisyonu nedeniyle sivi faz olusumu sonucu daha

yogun ve kompakt yap1 elde edilmistir. Iki numune arasindaki yogunluk farkida bunu
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desteklemektedir.

Mag= inX .
WEIQ W= 26mm EHT = 20001V ! SR WD = Hmm EHT=2000kY

- ML Fs K
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Sekil 4.9 1000°C’de Sinterlenmis %10 kolemanit iceren numunelerin SEM ve EDX goriintiileri.

Sekil 4.9°da ergitici bilesen (fluxing agent) olarak katilan %10 Kolemanit iceren
numunelerde de camsi faz olusumu belirgindir. Cams1 matris igerisinde ortalama 4 um
capinda gozenekler mevcuttur. Sekilde camsi matristeki homojen olarak dagilmis
gozenekler goriilmektedir. Kolemanitin ergime sicakligi daha yiiksek oldugundan (930°
C) Sekil 4.9’daki %10 borik asit katkili numune kadar yogun bir yap1 elde edilmemistir.
Ancak yine de homojen gozenek dagilimli bir camsi1 yap1 mevcuttur. Sekil 4.9°daki

fotografta daha gozenekli yap1 yogunluk sonuclarinda da kendisini gostermistir.

4.7 Mukavemet Sonuclari

Cizelge 4.3’te numunelerin mukavemet sonuglar1 verilmistir.
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Cizelge 4.6 Numunelerin mukavemet sonuglari.

Numune Egme Mukavemeti (MPa)
Katkisiz 35,78

%10 Boraks katkili 292,81

%10 Borik asit katkili 163,63

%10 Kolemanit katkil 130,40

Her seriden 5’er adet numuneye mukavemet testi yapilip ortalama degerler alinmistir.
Mukavemet sonuglari incelendiginde, Katkisiz numunelerde 35.779 MPa iken katkilarla
beraber bu degerin arttig1 goriilmistiir. %10 boraks katkili numunelerde maksimum deger
292,814 MPa Cikarken %10 borik asit ve kolemanitte azaldigi goriilmiistiir. Bu

sonuclarin yogunluk sonuglartyla orantili oldugu saptanmistir.
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5. TARTISMA ve SONUC

DTA analiz sonuglar1 degerlendirildiginde tiim katkilarinin endotermik reaksiyonda
sicaklik diisiisiinii saglamistir. Borik asit, boraks ve kolemanitin yani sira ergime noktasi
daha diisiik oldugunda reaksiyon boyunca tim fazi ergittigi ve endotermik reaksiyonda

ergime noktasinin en diisiik sicaklik oldugu gézlemlenmistir.

XRD analizleri degerlendirildiginde Istenilen kordiyerit fazinin ¢ok az miktarda %10
kolemanit katkili numunede goriilmiistiir. Katkisiz, %10 boraks ve %10 borik asit ve %10
kolemanit katkili numunelerde spinel, enstatit, miillit, anortit, korundum fazlarinin tespit

edildigi faz doniisiimiiniin gerceklesmedigini géstermistir.

Yogunluk testi sonuglarinin kordiyerit literatiirdeki yogunlugundan diisiik olmas1 XRD
analiz sonuglarindan destek alinarak yapisindaki enstatit anortit spinel korundum fazlar

oldugu diistiniilmiistiir.

Mukavemet sonuglar irdelendiginde literatiirde camlarin egme gerilmesi 55-70 MPa
arasinda olup cam seramiklerde 70-350 MPa araliginda oldugu goriilmektedir (Varshneya
ve Mauro 2010). Yapilan ¢alismada mukavemet degerlerinin katkisiz numuneye gore
boraks, borik asit ve kolemanit gibi katkilarla arttig1 goriilmektedir. En iyi etkinin %10
boraks katkili numunelerde oldugu saptanmustir.Literatiirdeki ¢alismalarla (Dixit vd.
2002) desteklenmektedir. %10 Boraks katkili numunede mukavemet 292,814N’dur
Mukavemetin yiiksek olmasinin nedeni %10 Boraks katkili numunede yogunlugun
yiiksek ve su emme miktarinin diisiik olmasindan dolay1 daha gézeneksiz bir malzeme

oldugu diisiiniilmiistiir.
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