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ONUR SOZU

Doktora tezi olarak sundugum “MERMER SANAYI ATIKLARINDAN YAPAY
KALSIYUM SILIKAT URETIMINDE ASIRI OGUTMENIN ETKIiLERININ
SERAMIK MALZEMELER UZERINDE ARASTIRILMASI” bashkli bu
calismanin bilimsel ahlak ve geleneklere aykiri diisecek bir yardima bagvurmaksizin
tarafimdan yazildigini ve yararlandigim biitiin kaynaklarin, hem metin i¢inde hem de
kaynakcada yontemine uygun bi¢imde gosterilenlerden olustugunu belirtir, bunu

onurumla dogrularim.

Meryem GOKTAS
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MERMER SANAYI ATIKLARINDAN YAPAY KALSIYUM SILIKAT
URETIMINDE ASIRI OGUTMENIN ETKILERININ SERAMIK MALZEMELER
UZERINDE ARASTIRILMASI
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Inonii Universitesi
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Maden Miihendisligi Anabilim Dali

214 +xxx1v sayfa
2013

Danisman: Prof. Dr. Murat Erdemoglu

Bu tezde, mermer isleme sanayi atik ¢camurlarindan saglanan kalsiyum karbonat
(CaCO;3) ve kuvars kumundan saglanan kuvars (SiO,) kullamilarak, kalsiyum silikat
minerallerinden birisi olan vollastonitin (CaSiO;) 1s1l islemle yapay olarak iiretilmesi
iizerinde durulmustur. Atik mermer tozunun vollastonit olusturmak iizere kuvars kumu ile
birlikte kavrulmasi isleminden once her iki hammaddenin bir arada asir1 siirelerde
ogiitiilmesinin ~ vollastonitin  olustugu sicaklik {izerindeki etkilerinin belirlenmesi
amaclanmustir.

Mermer isleme sanayi atik depolama alanlarindan saglanan beyaz renkli mermer
tozlari, farkli stokiyometrik oranlarda kuvars kumuyla karistirilmis ve karigimlar bilyali jet
degirmen kullanilarak gesitli siirelerde ogiitiilmiislerdir. Elde edilen &giitiilmiis karisimlar,
tane boyu dagilimi analizi (PSD), X-1sinlart kirmmim difraktometrisi (XRD), taramali elektron
mikroskobu (SEM ve EDX), termal gravimetrik analiz (TGA), diferansiyel termal analiz
(DTA) gibi ¢esitli fiziksel ve fizikokimyasal analiz yontemleri kullanilarak karakterize
edilmis ve bulunan sonuglar &giitiilmemis karisimlarin 6zellikleriyle karsilagtirilmiglardir.
Ogiitiilmemis ve oOgiitiilmiis karigimlar 900°-1200°C araliginda cesitli sicakliklarda
kavrularak ¢ok sayidaki karisim Ornegi i¢in mermer tozundaki CaCQOs;’dan CaO olusturma
sicakliklar1 ve CaO’un kuvars kumundaki SiO, ile sinterleserek CaSiO; olusturma
sicakliklari, agir1 miktarda XRD analizleri uygulanarak belirlenmistir. Elde edilen kavurma
iriinleri 6zellikle XRD ve SEM kullanilarak karakterize edilerek vollastonit icerikleri ortaya
cikarilmistir. Ayrica, liretilen yapay vollastonitin geleneksel yer karosu seramiklerindeki
davranisi, dogal vollastonitle karsilastirmali olarak ortaya ¢ikarilmistir. Agirlikga %5-20
araliginda cesitli miktarlarda yapay vollastonit eklenen geleneksel yer karosu seramik
camurlart 1000°-1200°C araliginda ¢esitli sicakliklarda pisirilmis; elde edilen seramiklere, su
emme analizi, pisme kiigiilmesi analizi, renk degeri Ol¢iimii, 1s1l genlesme davranisi,
mineralojik faz analizi, mikroyap1 karakterizasyonu, otoklav testi ve asit ve baza dayanim
testi gibi gok cesitli testler uygulanmustir. Uretilen yer karosu seramik tabletleri ayrica
sirlanarak yeniden pigirilmis ve sir tutma Ozellikleri saptanmistir. Boylece, iretilen
vollastonit ve diger kalsiyum silikat katkilarinin yer karolarinin teknik 6zellikleri lizerindeki
etkileri karsilagtirmali olarak ortaya ¢ikarilmistir.
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Bu tezde gergeklestirilen caligmalarin sonucunda, kavurma islemi Oncesinde
gerceklestirilen asir1 6giitme isleminin mermer atik tozu ve kuvars kumu kullanilarak
vollastonit iiretiminde mermer tozundaki CaCOj’tan CaO olusum sicakliginda ve CaO ile
Si0, nin sinterlesme sicakliginda diisiise yol acacak kadar bir mekanik aktivasyona neden
oldugu belirlenmistir.

ANAHTAR KELIMELER: Mermer atiklari, asir1 6giitme, mekanik aktivasyon, yapay
vollastonit, seramik malzeme
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In this thesis, it was concerned on the synthetically production of wollastonite
(CaSi0s;), one of the calcium silicate minerals, through thermal methods, by using calcium
carbonate (CaCOs) obtained from marble processing plant waste sludge and quartz (SiO,)
obtained from silica sand. Determining the effects of co-milling of the raw materials at
prolonged periods on the roasting temperature at which wollastonite forms, when
accomplished before the roasting procedure where the waste marble is contacted with silica
sand to manufacture wollastonite was aimed.

Marble dusts with white colour, purchased from marble processing plant waste
depositing areas were mixed with silica sand powder at different stoichiometric ratios and
mixtures were milled by jet ball mill at different periods. The milled mixtures obtained were
characterized using various physical and physicochemical analysis methods such as particle
size distribution analysis (PSD), X-ray powder diffractometry analysis (XRD), scanning
electron microscopy analysis (SEM and EDX), thermal gravimetric analysis (TGA),
differential thermal analysis (DTA), and the results were compared to the characteristics of
the unmilled mixtures. By applying intensive XRD analysis for numerous of mixture
samples, temperatures for conversion from CaCOj; to CaO and for manufacturing of CaSiOs
through sintering of CaO with SiO, in the silica sand were determined by roasting the
unmilled and milled mixtures at temperatures between 900°-1200°C. By characterizing the
roasting products especially through the XRD and SEM analyses, wollastonite contents were
examined. Moreover, performance of the synthetically produced wollastonite in traditional
floor tile ceramics was comparatively determined as regard to natural wollastonite.
Traditional floor tile ceramic masses which synthetic wollastonite were added at different
ratios between 5-20% by weight were fired at various temperatures between 1000°-1200°C;
a wide variety of the tests such as water absorption analysis, firing shrinkage analysis, colour



index measurement, thermal dilatation behaviour analysis, mineralogical phases analysis,
microstructure analysis, autoclave tests, and acid-base resistance tests were applied to the
ceramics. The manufactured floor tile ceramics tablets were also glazed and then fired again
and their glaze holding properties were determined. Thus, impact of the produced
wollastonite and other calcium silicate additives on the technical properties of floor tiles
were comparatively brought out.

At the end of studies conducted in this thesis, it was determined that intensive
milling achieved before the roasting process causes mechanical activation giving rise to a
decrease both at the formation temperature of CaO from CaCOj; found in the marble and the
sintering temperature of CaO with SiO, during wollastonite production using marble waste
dust and silica sand.

KEY WORDS: Marble wastes, intensive milling, mechanical activation, synthetic
wollastonite, ceramics material
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121-122-123-124-125-126-127-128-129  kodlu  numuneler)
hazirlanan ve 1000, 1100 ve 1200°C de pisirilen tablet
GOTUNLHLCTT. ..ot e
Karigimdaki kalsiyum karbonatin kiitle kaybinin sicaklikla
degisimine 6giitme isleminin etkisi ................cooiiii
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Sekil 4.2.
Sekil 4.3.

Sekil 4.4.
Sekil 4.5.

Sekil 4.6.

Sekil 4.7.

Sekil 4.8.

Sekil 4.9.

Sekil 4.10.

Sekil 4.11.

Sekil 4.12.

Dogal vollastonitin (003 kodlu numune) SEM goriintiileri.......
Ogiitiilmemis mermer tozu-kuvars kumu karisimlarmin (005
kodlu numune) SEM goriintileri ..........c.ooveiiiiiiiiinann...
5 saat ogiitiilmiis mermer tozu- kuvars kumu karigiminin (018
kodlu numune) SEM goriintileri ...........coooeviviiiiiinnan...
Ogiitiilmemis karisimlarin 1000°C°de kavurulmasiyla alinan
tirtinlerin (071 kodlu numune) SEM gériintiileri .................

Ogiitiilmiis karisimlarin 1000 °C’de kavurulmasiyla alinan
tirtinlerin(058 kodlu numune) SEM goriintiileri ..................

Ogﬁtﬁlmemis ham CaCO; (004 kodlu numune) ve SiO,
karisimi, CaCO; (001 kodlu numune) ve SiO, (002 kodlu
numune) drneklerine ait tane boyu dagilim egrileri...............
Ogiitilmemis ham CaCOs; ve SiO, karisimi (005 kodlu
numune) ve CaO/SiO, orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karigim
agirlikca orant 10 olan Ggiitme ortaminda 30" Ogiitiilmiis
malzeme (013 kodlu numune), CaO/SiO; orani=1/1,2 olan ve
Bilya/Karisim agirlikca orani 10 olan 6giitme ortaminda 30'
ogitiilmiis malzeme (031 kodlu numune) ve CaO/SiO,
orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a oran1 10 olan sulu
ogitme ortaminda 30" Ogiitiilmis malzeme (166 kodlu
numune) Orneklerine ait tane boyu dagilim egrileri

numune) ve 30' (019 kodlu numune), 60' (20 kodlu), 120" (21
kodlu), 180" (22 kodlu), 240" (23 kodlu), 300" (24 kodlu)
ogitiilen CaO/SiO, orani=1/1,1 Bilya:karisim orani 20 olan
ogiitiilmiis CaCO3; ve SiO, karisim Orneklerine ait tane boyu
dagilim egrileri.........ooooiiiiiiii
Ogiitiilmemis ham CaCO; ve SiO, karisimi (005 kodlu) ve 30'

(013 kodlu), 60" (014 kodlu), 120" (015 kodlu), 180" (016
kodlu), 240" (017 kodlu), 300" (018 kodlu numune) ogiitiilen
CaO/SiO, oranmi=1/1,1, Bilya:karisim orani 10 olan 6giitiilmiis
CaCOs ve SiO; karisim orneklerine ait tane boyu dagilim
54 LS o

Ogiitiilmemis ham CaCO; ve SiO, karisimi (005 kodlu) ve 30'
(007 kodlu), 60" (008 kodlu), 120" (009 kodlu), 180" (010
kodlu), 240' (011 kodlu), 300' (012 kodlu) 6giitiilen CaO/Si0O,
orani=1/1,1, Bilya:karigim orani 5 olan 6giitiilmiis CaCO3 ve
Si0O; karisim orneklerine ait tane boyu dagilim egrileri .........

Ogiitiilmemis ham CaCOs; ve SiO, karisimi (005 kodlu
numune) ve 30' (037 kodlu numune), 60' (038 kodlu numune),
120" (039 kodlu numune), 180" (040 kodlu numune), 240" (041
kodlu numune), 300" 6giitiilen (041 kodlu numune) CaO/SiO,
orani=1/1,2 Bilya:karisim oran1 20 olan &giitiilmiis CaCOs3 ve
Si0, karisim  Orneklerine  ait  tane boyu dagilim
EETILOTI. ...t e
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Sekil 4.13.

Sekil 4.14.

Sekil 4.15.

Sekil 4.16.

Sekil 4.17.

Sekil 4.18.

Sekil 4.19.

Sekil 4.20.

Sekil 4.21.

Sekil 4.22

Ogiitilmemis ham CaCOs; ve SiO, karisimi (005 kodlu
numune) ve 30' (031 kodlu numune), 60' (032 kodlu numune),
120" (033 kodlu numune), 180" (034 kodlu numune), 240' (035
kodlu numune), 300" (036 kodlu numune) 6giitilen CaO/Si0,
orani=1/1,2, Bilya:karistim oran1 10 oraninda Ogiitiilmiis
CaCOs ve SiO; karlslm orneklerine ait tane boyu daglhm
egrileri...

Ogutulmemls ham CaCO3 ve 5102 karlslml (005 kodlu
numune) ve 30' (25 kodlu numune), 60' (26 kodlu numune),
120" (27 kodlu numune), 180" (28 kodlu numune), 240" (29
kodlu numune), 300' (30 kodlu numune) 6giitiilen CaO/SiO,
orani=1/1,2, Bilya:karigim oran1 5 olan 6giitiilmiis CaCO3; ve
SiO, karisim  Orneklerine ait tane boyu dagilim
CETTLOTT. .t
Ca0/Si0, orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karigim agirlik¢a orani 20
olan ogilitme ortaminda 30' ogiitiilmiis malzeme (019 kodlu
numune), CaO/SiO, orani=1/1,2 olan ve Bilya/Karigim
agirlikca orant 20 olan Ggiitme ortaminda 30' Ogiitiilmiis
malzeme (037 kodlu numune), CaO/SiO, orami=1/1,1 olan ve
Bilya/Karisim agirlik¢a orani 20 olan sulu 6giitme ortaminda
30" oOgiitiilmis malzeme (166 kodlu numune) karigim
orneklerine ait tane  boyu  dagilim  egrilerinin
karsilastirtlmast.........coouvieiieiiiee e
CaO/Si0O, orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 20
olan ogiitme ortaminda (019 kodlu numune) 30' Ggiitiilen
orneklere ait SEM gOrintlleri. .. ...cccoceveevierieninniiniicnecienne

CaO/Si0O, orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 20
olan ogilitme ortaminda 30' ogiitiilmiis malzeme (019 kodlu
numune) 30' 6giitiilen 6rneklere ait element dagilimini igeren
SEM-EDX analiz gorintlleri...........coceveevierienennicneenienieneenne.

CaO/Si0O, orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 20
olan 6giitme ortaminda 60' §giitiilmiis (020 kodlu numuneler)
orneklere ait SEM goriintiilert...

CaO/SiO, orani=1/1,1 olan ve Bllya/Karlslm aglrhkga orani 20
olan 6glitme ortaminda 120" 6giitiilmiis (021 kodlu numuneler)
orneklere ait SEM gorlintiileri..............coooviiiiiii .
CaO/Si0O, orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 20
olan ogiitme ortaminda 180" 6giitiilmiis (022 kodlu numuneler)
orneklere ait SEM gOriintlisti.........c.oovvviviiiiiiiiiiiin.

CaO0/SiO; orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a oran1 20
olan 6glitme ortaminda 240" 6giitiilmiis (023 kodlu numuneler)
orneklere ait SEM gorlintiileri...............coooviiiiiiiiiiii. .
CaO/SiO, orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 20
olan ¢giitme ortaminda 300' 6giitiilmiis (024 kodlu numuneler)
orneklere ait SEM goriintiileri...............coooeiiiiiiiiiian..
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Sekil 4.23.

Sekil 4.24.

Sekil 4.25.

Sekil 4.26.

Sekil 4.27.

Sekil 4.28.

Sekil 4.29.

Sekil 4.30.

Sekil 4.31.

Sekil 4.32.

Sekil 4.33.

CaO/SiO, orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 20
olan 6giitme ortaminda 30' (019kodlu numune), 60' (020 kodlu
numune), 120' (021 kodlu numune), 180' (022 kodlu numune),
240' (023 kodlu numune), 300" (024 kodlu numune) 6giitiilmiis
orneklere ait tane boyu dagilim egrileri.......c.ccccvvreerrveeenieennnnen.
CaO0/Si0, orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 10
olan 6glitme ortaminda 30' (013kodlu numune), 60' (014 kodlu
numune), 120" (015 kodlu numune), 180' (016 kodlu numune),
240' (017 kodlu numune), 300' (018 kodlu numune) 6giitiilmiis
orneklere ait tane boyu dagilim egrileri .............................
CaO/SiO, orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 5
olan 6giitme ortaminda 30' (007kodlu numune), 60' (008 kodlu
numune), 120' (009 kodlu numune), 180' (010 kodlu numune),
240" (011 kodlu numune), 300" (012 kodlu numune) 6giitiilmiis
orneklere ait tane boyu dagilim egrileri .........occoevieieiienennnnn.
Ca0/Si0, orani=1/1,2 olan ve Bilya/Karigim agirlik¢a orani 20
olan 6giitme ortaminda 30' (037kodlu numune), 60' (038 kodlu
numune), 120' (039 kodlu numune), 180' (040 kodlu numune),
240' (041 kodlu numune), 300" (042 kodlu numune) 6giitiilmiis
orneklere ait tane boyu dagilim egrileri ...................

CaO/Si0, orani=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 10
olan 6giitme ortaminda 30' (031kodlu numune), 60' (032 kodlu
numune), 120" (033 kodlu numune), 180' (034 kodlu numune),
240" (035 kodlu numune), 300" (036 kodlu numune) 6giitiilmiis
orneklere ait tane boyu dagilim egrileri ................

Ca0/Si0, orani=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 5
olan Ogiitme ortaminda 30' (025 kodlu numune), 60" (026
kodlu numune), 120' (027 kodlu numune), 180" (028 kodlu
numune), 240' (029 kodlu numune), 300 '(030 kodlu numune)
ogiitiilmiis orneklere ait tane boyu dagilim egrileri....................
Ogiitiilmemis mermer tozu (001) ve kuvars tozunun (002)
XRD deseni.....c.ooiiniiiiiii i

(a) Ogiitiilmemis (005) ve (b) 5 saat 6giitiilmiis mermer tozu-
kuvars kumu karigimlarinin  (018) XRD desenlerinin
karsilastirtlmast ...,
900 °(172), 1000° (071), 1100°(170) ve 1200°C’de (171) 300’
kavrulan  Ogiitiilmemis  CaO/SiO,  oram=1/1,1  olan
malzemenin kavrulmasiyla elde edilen iiriinlerin XRD
desenlerinin karsilastirilmast ...,
CaO/SiO, orani=1/1,1 olan ve Bilya: Karigim oram1 20 olan
mermer tozu ve kuvars tozunda hazirlanan, cesitli siirelerde
ogiitiilmiis ((30' (019), 60' (020), 120" (021), 180" (022), 240'
(023), 300' (024)stire ile) karisimlarin XRD desenleri ............
CaO/SiO, orani=1/1,1 olan ve Bilya: Karigim oram1 10 olan
mermer tozu ve kuvars tozunda hazirlanan, cesitli siirelerde
ogiitiilmiis (30' (013), 60' (014), 120" (015), 180" (016), 240’
(017), 300" (018) siire ile) karisimlarin XRD desenleri............

xiv

99

99

100

100

101

101

105

105

106

107



Sekil 4.34.

Sekil 4.35.

Sekil 4.36.

Sekil 4.37.

Sekil 4.38.

Sekil 4.39.

Sekil 4.40.

Sekil 4.41.

Sekil 4.42.

Sekil 4.43.
Sekil 4.44.

Sekil 4.45.

Sekil 4.46.

Sekil 4.47.

Sekil 4.48.

CaO/SiO, orani=1/1,1 olan ve Bilya: Karisim oram1 5 olan
mermer tozu ve kuvars tozunda hazirlanan, cesitli siirelerde
ogitiilmis (30" (007), 60" (008), 120" (009), 180" (010), 240'
(011), 300' (012)) siire ile) karigimlarin XRD desenleri...........
CaCOs i¢in bilya/karistm oran1 20 (019-020-021-022-023-
024), 10 (013-014-015-016-017-018) ve 5 (007-008-009-010-
011-012) olan 6rneklerin 26 degerlerinin karsilastirilmasi.......
CaCO; i¢in bilya/karisim orant 20 (019-020-021-022-023-
024), 10 (013-014-015-016-017-018) ve 5 (007-008-009-010-
011-012) olan oOrneklerin pik yiiksekligi degerlerinin
karsilastirtlmast..... ...
CaCO; icin bilya/karisim orant 20 (019-020-021-022-023-
024), 10 (013- 014-015-016-017-018) ve 5 (007-008-009-010-
011-012)  olan  orneklerin  pik  alan1  degerlerinin
karsilastirtlmast....... ...
CaCO; igin bilya/karisim orant 20 (019-020-021-022-023-
024), 10 (013- 014-015-016-017-018) ve 5 (007-008-009-010-
011-012) olan 6rneklerin FWHM degerlerinin karsilastirilmasi
Si0; i¢in bilya/karisim oran1 20 (019-020-021-022-023-024),
10 (013- 014-015-016-017-018) ve 5 (007-008-009-010-011-
012 olan 6rneklerin 26 degerlerinin karsilastirilmast ............
Si0; i¢in bilya/karisim orani 20 (019-020-021-022-023-024),
10 (013- 014-015-016-017-018) ve 5 (007-008-009-010-011-
012 olan  Orneklerin  pik  yiiksekligi  degerlerinin
karsilastirilmast............ooo i
Si0; i¢in bilya/karisim orani 20 (019-020-021-022-023-024),
10 (013- 014-015-016-017-018) ve 5 (007-008-009-010-011-
012 olan 6rneklerin pik alan1 degerlerinin karsilastirilmast ......
Si0; i¢in bilya/karisim orani 20 (019-020-021-022-023-024),
10 (013- 014-015-016-017-018) ve 5 (007-008-009-010-011-
012 olan 6rneklerin FWHM degerlerinin karsilagtirilmasi ......
Mermer tozu (001) ve kuvars tozunun (002) TGA grafigi .......
Ca0/SiO, orani=1/1,1 olan karigimin (Ogiitiilmemis) (005
kodlu numune) TGA-DTA grafigi .........c.ccooeiiiiiiiiinnn.
CaO/Si0O, orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 20
olan sulu oOgilitme ortaminda 30" ogiitiilmiis (166 kodlu
malzeme) malzemenin TGA-DTA grafigi..........................
CaO/Si0O; orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 5
(007), 10 (013), 20 (019) olan ogiitme ortaminda 30'
ogitiilmiis (166 kodlu malzeme) malzemelerin TGA
grafiklerinin karsilastirilmasi. .. .

CaO/SiO, orani=1/1,1 olan ogutulmemls karlslmln (005 kodlu
malzeme) TGA ve Bilya/Karisim oranit 20 olan (019 kodlu
numune), 30" stire ile 6giitiilmiis malzemenin TGA grafigi
Ca0/3102 orani=1/1,1 olan ogiitiilmemis 120’ siire ile kavrulan
malzemelerin kiitle kaybinin sicaklikla degisimi...........c.cccueeee.
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Sekil 4.49.

Sekil 4.50.

Sekil 4.51.

Sekil 4.52.
Sekil 4.53.
Sekil 4.54.

Sekil 4.55.

Sekil 4.56.

Sekil 4.57.

Sekil 4.58.

Sekil 4.59.

Sekil4.60.

Sekil 4.61.

Sekil 4.62.

Sekil 4.63.

Sekil 4.64.

Sekil 4.65.

Ogﬁtﬁlmemis Ca0O/Si0O, orani=1/1,1 olan dUrinun kutle
kaybinin sicaklikla degigimi...........c.coooeiiiiiiiiiiiiiiinnn.
1000°C’de farkli surelerde kavrulan CaO/SiO, orani=1/1,1
olan ve Bilya/Karisim agirlikca orant 10 olan 6gilitme
ortaminda 300" ogiitiilmiis triinlerin kiitle kaybi egrileri.........
1000°C’de farkli siirelerde kavrulan CaO/SiO, orani=1/1,2
olan ve Bilya/Karisim agirlikca orant 10 olan &glitme
ortaminda 300’ ogitiilmiis  driinlerin  kiitle  kaybi
543 )< o
1000 °C’de farkli suirelerde kavrulan Ogﬁtﬁlmemis Ca0O/Si0,
orani=1/1,1 iirlinlerinin kiitle kayb1 egrileri........................
1000°C’de farkli stirelerde kavrulan Ogﬁtﬁlmemis Ca0O/Si0,
orani=1/1,2 {riinlerinin kiitle kayb1 egrileri.....................
Bilya/Karisim agirlikga orant 20 olan malzemelerin kiitle
kaybinin siire ile degisimi grafigi .. .

Bilya/Karisim agirlikga oram 10 olan malzemelerln kutle
kaybinin siire ile degisimi grafigi ..

Bilya/Karisim agirlikca orant 5 olan malzemelerm kutle
kaybinin siire ile degisimi grafigi ..

CaO/SiO; orani=1/1,2 olan ve Bllya/Karlslm aglrhkga orani 5
olan oOgiitme ortaminda farkli  siirelerde Ogitiilmiis ve
1000°C'de 30" kavrulmasiyla elde edilen malzemelerin kiitle
Kayb1 rafii........ouiiiiiieiieieeie e
CaO/Si0; orani=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 10
olan oOgiitme ortaminda farkli  siirelerde Ogitiilmiis ve
1000°C'de 30" kavrulmasiyla elde edilen malzemelerin kiitle
Kayb1 grafii........coouiiiiiiiiiiieiieeeeee e
CaO0/SiO; orani=1/1,2 olan ve Bilya/Karigim agirlik¢a orani 20
olan ogitme ortaminda farkli  siirelerde ogitilmis ve
1000°C'de 30" kavrulmasiyla elde edilen malzemelerin kiitle
kayb1 grafigi......ccoouiiiiiii
Sulu 6giitiilmiis malzemenin kiitle kayb1 egrisi....................
CaO/SiO, orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani
20 olan 6gilitme ortaminda 30" 6giitiilmiis ve 1000°C’de 30'
kavrulmus malzeme (090) 6rneklerine ait SEM goriintiileri. ....
Ca0/SiO; orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 20
olan ogilitme ortaminda 60' ogitilmis ve 1000°C’de 30'
kavrulmus malzeme (091) 6rneklerine ait SEM goriintiileri......
CaO/Si0O, oranmi=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikga oram
20 olan 6giitme ortaminda 120" 6giitiilmiis ve 1000°C’de 30'
kavrulmus malzeme (092) orneklerine ait SEM goriintiileri. . ....
CaO0/Si0O; orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 20
olan 6glitme ortaminda 180" o6giitiilmiis ve 1000°C’de 30'
kavrulmus malzeme (093) 6rneklerine ait SEM goriintiileri .....
CaO/SiO, orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 20
olan Ogiitme ortaminda 240' Ggiitilmis ve 1000°C’de 30'
kavrulmus malzeme (094) 6rneklerine ait SEM goriintiileri ....

XVi

120

120

121

121

122

123

124

125

126

126

127
128

130

130

131

131

132



Sekil 4.66.

Sekil 4.67.

Sekil 4.68.

Sekil 4.69.
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Sekil 4.74.

Sekil 4.75.

Sekil 4.76.

CaO/SiO, orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 20
olan ogiitme ortamida 300' Ggiitilmis ve 1000°C’de 30'
kavrulmus malzeme (095) orneklerine ait SEM goriintiileri
Ogiitiilmemis mermer tozu-kuvars tozu karistminin (a) 1000°C
(066), (b) 1100°C (170) ve (c) 1200°C’de (171) kavrulmasiyla
elde edilen iirlinlerin ve dogal vollastonitin XRD desenlerinin
karsilastirtlmast..... ...,
1000 (058), 1100 (168) ve 1200 (169) °C’de 300' kavrulan
CaO/SiO, orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 10
olan §giitme ortaminda 300' 6giitiilmiis malzemelerin ve dogal
vollastonitin XRD desenlerinin karsilastirilmasi ..................
1000 °C’de farkli stirelerde kavrulan CaO/SiO, orani=1/1,1
olan ve Bilya/Karisim agirlikca orant 10 olan 6gilitme
ortaminda 300" ogiitiilmiis malzemeler ve 900°C’de 30'
kavrulan CaO/SiO, orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karigim
agirlikca orant 10 olan Ogiitme ortaminda 300" 6giitiilmiis
malzemelerin (059) XRD desenlerinin karsilagtirilmasi..........
1100, 1150 ve 1200°C de 15' (043-046-049), 30" (044-047-050)
ve 60" (045-048-051) kavrulmus CaO/SiO, orani=1/1,1
(6giitiilmemis) sonucu elde edilen iiriinlerin XRD desenlerinin
karsilastirilmast. ...
CaO/Si0O;, oran1 =1/1,1 olan ve Bilya: Karisim agirlik¢a orant
20 olan mermer tozu ve kuvars tozu karigimlarindan hazirlanan
ve 30' ogiitiilmiis Orneklerinin 1000 °C de farkli siirelerde
kavrulmasiyla elde edilen iiriinlerin XRD desenleri...............
CaO/SiO, orani=1/1,1 olan ve Bilya: Karisim agirlik¢ca orant
10 olan mermer tozu ve kuvars tozu karisimlarindan hazirlanan
ve 30" ogiitiilmiis Orneklerinin 1000 °C de farkli siirelerde
kavrulmasiyla elde edilen triinlerin XRD desenleri...............
CaO/Si0O; orani=1/1,1 olan ve Bilya: Karisim agirlik¢a oran1 5
olan mermer tozu ve kuvars tozu karisimlarindan hazirlanan ve
30" ogiitiilmiis Orneklerinin 1000 °C de farkli siirelerde
kavrulmasiyla elde edilen tiriinlerin XRD desenleri...............
1100°C de 15" (043), 30" (044) ve 60' (045) kavrulmus
CaO/SiO, orani=1/1,1 olan Ogiitiilmemis mermer tozu ve
kuvars tozundan hazirlanan karigimlarin XRD desenlerinin
karsilastirtlmast ...
1150°C de 15" (046), 30" (047) ve 60" (048) kavrulmus
CaO/SiO, orani=1/1,1 olan Ogiitiilmemis mermer tozu ve
kuvars tozundan hazirlanan karigimlarin XRD desenlerinin
karsilastirtlmast ...
1200°C de 15" (046), 30" (047) ve 60' (048) kavrulmus
CaO/SiO, orani=1/1,1 olan Ogiitiilmemis mermer tozu ve
kuvars tozundan hazirlanan karigimlarin XRD desenlerinin
karsilastirtlmast ...
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CaO/SiO, orani=1/1,2 olan 6giitiilmemis ve 1050 (202), 1100
(203), 1150 (204) °C’de 30" kavrulmus ve CaO/SiO,
orani=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim orani 10 olan sulu 6gilitme
ortaminda 30' 6gitiilmis ve 1000 (205)°C’de 30' kavrulmus
malzemenin XRD desenlerinin karsilstirilmast .......................

CaO/Si0; orani=1/1,1 (047) ve 1/1,2 olan (204), mermer tozu
ve kuvars tozundan hazirlanan karisimlarin 1150°C de 30'
kavrulmasi sonucu elde edilen iiriinlerin XRD desenlerinin
karsilastirtlmast ...
Ca0/SiO, orani=1/1,2 olan G&giitiilmemis mermer tozu ve
kuvars tozundan hazirlanan karisimlarin 1000°C de 30' (072),
60' (073), 120" (74), 180' (75), 240’ (76), 300" (77) kavrulmas1
sonucu elde edilen drinlerin XRD  desenlerinin
karstlastirtlmasi.........coooeiiii i
CaO/SiO, orani=1/1,1 olan ve Bilya: Karisim agirlikca orant
20 olan mermer tozu ve kuvars tozundan hazirlanan sulu
karisimlarin 30' 6giitiilmesi sonucu elde edilen tiriinlerin (166)
XRD desenleri ve CaO/SiO, orami=1/1,1 olan ve Bilya:
Karisim agirlikca oram1 20 olan mermer tozu ve kuvars
tozundan hazirlanan sulu karisimlarin 30" 6giitiilmesi (sulu
oglitme ham XRD) ve 1000°C’de 30' siire ile kavrulan (096)
triinlerinin XRD desenlerinin karsilastirilmasi..................

CaO/Si0O, orani=1/1,1 olan ve Bilya: Karisim agirlikca orant
20 olan mermer tozu ve kuvars tozundan hazirlanan
karisimlarin 30" ogiitiilmesi ve 1000°C de 30" kavrulmasi
sonucu elde edilen iiriinlerin (090) XRD desenleri, CaO/SiO;
orani=1/1,1 olan ve Bilya: Karisim agirlikca oram1 10 olan
mermer tozu ve kuvars tozundan hazirlanan karigimlarin 120’
ogiitiilmesi ve 1000°C de 30' kavrulmast sonucu elde edilen
tirtinlerin (086) XRD desenleri, CaO/S10, oran1i=1/1,1 olan ve
Bilya: Karigim agirlik¢a orant 5 olan mermer tozu ve kuvars
tozundan hazirlanan karigimlarin 180' 6giitiilmesi ve 1000°C de
30" kavrulmasi sonucu elde edilen iiriinlerin (081) XRD
deSenleri......o.oiuiiuii i
Seramik genel liretim akim gemasi..............c.ooovviiiiinni
1000°C’de pisirilen seramik tabletlerin vollastonit miktarina
(%) bagli (%) pisme kiiclilmesi degerleri...........................
1100°C’de pisirilen seramik tabletlerin vollastonit miktarina
(%) bagli (%) pisme kiiclilmesi degerleri...........................
1200°C’de pisirilen seramik tabletlerin vollastonit miktarina
(%) bagli (%) pisme kiiclilmesi degerleri............................
1000°C’de pisirilen seramik tabletlerin vollastonit miktarina
(%)bagl (%) kiitle kayb1 degerleri.................cooeiiiiinin.
1100°C°de pisirilen seramik tabletlerin vollastonit miktarina
(%)bagli (%) kiitle kaybi degerleri..................covieeininnnnn.
1200°C’de pisirilen seramik tabletlerin vollastonit miktarina
(%)bagl (%) kiitle kaybi degerleri................ccooiiiiiiinin.
1000°C’de pisirilen seramik tabletlerin vollastonit miktarina
(%) bagli (%) su emme degerleri .............coceviiiiiiiiiiiinnnn..
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1100°C’de pisirilen seramik tabletlerin vollastonit miktarina
(%) bagli (%) su emme degerleri ............cooevviiiiiiiiniinn
1200°C’de pisirilen seramik tabletlerin vollastonit miktarina
(%) bagli (%) su emme degerleri .............oooeviiiiiiiiiiiiinn.n.
NO-0 nolu (206) (Vollastonit katkisiz) numunenin dilatometre
analiz SONUGIATT .........oooiiiiii e
DW-5 (207) (Karisimda agirlikca %35 oraninda Dogal
Vollastonit bulunan ¢amur) nolu numunenin dilatometre analiz
SONUCIAIT ...
Karigimda agirlikca %5 oraninda 1150°C’de 30' kavrulan
ogiitiilmemis CaO/SiO, orani=1/1,1 bulunan ¢amurdan elde
edilen seramik tablete ait HW-5 (208) dilatometre analiz
SONUCIAIT ...
Karigimda agirlik¢a %5 oraninda CaO/SiO, orani=1/1,1 olan
ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 20 olan ¢giitme ortaminda 30
ogitilmis ve 1000°C’de 30' kavrulmus malzeme bulunan
camurundan elde edilen seramik tablete ait OW1000-5 (209
nolu numune) dilatometre analiz sonuglari..........c..cceccevereennnn
Karisimda agirlikca %10 oraninda CaO/SiO; orani=1/1,1 olan
ve Bilya/Karisim agirlikga orani 20 olan 6gilitme ortaminda 30
ogiitiilmiis ve 1000°C’de 30' kavrulmus malzeme bulunan
camurundan elde edilen seramik tablete ait OW1000-10 (210
nolu numune) dilatometre analiz sonuglart............cccceeeeveeennenn.
Karigimda agirlik¢a %20 oraninda CaO/SiO, orani=1/1,1 olan
ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 20 olan ¢giitme ortaminda 30
ogitilmis ve 1000°C’de 30' kavrulmus malzeme bulunan
camurundan elde edilen seramik tablete ait OW1000-20 (211
nolu numune) dilatometre analiz sonuglari.........................
DW-10 (212) (Karisimda agirlikca %10 oraninda Dogal
Vollastonit bulunan ¢amur) nolu numuneden elde edilen
seramik tablete ait dilatometre analiz sonuglari....................
DW-15 (213) (Karisimda agirlikga %15 oraninda Dogal
Vollastonit bulunan ¢amur) nolu numuneden elde edilen
seramik tablete ait dilatometre analiz sonuglart ...................
DW-20 (214) (Karisimda agirlikga %20 oraninda Dogal
Vollastonit bulunan ¢amur) nolu numuneden elde edilen
seramik tablete ait dilatometre analiz sonuglar1 ...................
Karigimda agirlikca %20 oraninda 1150°C’de 30' kavrulan
ogiitilmemis CaO/SiO, orani=1/1,1 bulunan ¢amurdan elde
edilen seramik tablete ait HW-20 (215) dilatometre analizi
SONUCIATT. ...
1000°C’de pisirilen seramik tabletlerin XRD desenlerinin
karsilastirtlmast ...

1100°C’de pisirilen seramik tabletlerin XRD desenlerinin
karstlastirilmasi.... ..o
a) NO-01 Kodlu vollastonitsiz seramik numunesinin
(1000°C’de pisirilen)(115) ve (b) NO-02 Kodlu vollastonitsiz
seramik numunesinin (1100°C’de pisirilen) (116) SEM
GOTUNTHLETT ...ttt
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DW 10-1 (121 kodlu numune) %10 oraninda 1000°C’de
pisirilen dogal vollastonitli seramik tabletlerin SEM
GOTUNLHLCTT. ...t e,
DW 10-1 (121) kodlu %10 oraninda 1000°C’de pisirilen dogal
vollastonitli seramik tabletlerinin XRD deseni ....................
DW 10-2 (122) kodlu %10 oraninda 1100 °C’de pisirilen dogal
vollastonitli seramik tabletlerin SEM goriintiileri...
(a)DW 20-1(127) kodlu %20 oraninda 1000°C’ de p1$ll‘llen
dogal vollastonitli seramik tabletinin ve (b)DW 20-2 (128)
kodlu %20 oraninda 1100 °C’de pisirilen dogal vollastonitli
seramik tabletinin SEM goriintlileri .................ooooeiiin.en.
HW 10-1 (133) kodlu %10 oraninda 1000°C’de pisirilen ham
vollastonitli seramik tabletlerin SEM goriintiileri.................
HW 10-1 (133) kodlu %10 oraninda 1000°C’de pisirilen ham
vollastonitli seramik tabletlerinin XRD deseni ....................
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(@HW 20-1 (139) kodlu %20 oraninda 1000°C’de pisirilen
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CIZELGELER DiZiNi

Vollastonit Yerine Gegebilecek Mineraller............................
Kullanim 6zeliklerine gore vollastonitin mineralojik

OZCIIKIOTI. ...
Onemli iireticilerin kullanim alanlar ile ilgili vollastonit

161/0) () 5 FR0
Potansiyel Vollastonit Ureticisi Ulkeler, Sirketler ve Bunlara
Ait Yataklarin Rezerv ve Igerikleri................cooooeiiiiiii ..
Diinya Vollastonit Uretimi (Metrik ton cinsinden veriler)

Vollastonit ihra¢ Eden Ulkeler ve Fiyatlari

Vollastonit ithal Eden Ulkeler ve Fiyatlari
Tiirkiye’de Bilinen Onemli Vollastonit Yataklarmin Kimyasal
OZEIKIETI. ...
Tiirkiye’de bilinen vollastonit yataklarinin rezerv durumu[56]
1.Canakkale—Bayrami¢—Karakdy, 2.Bursa-Inegdl-Tahtakdprii,
3.Canakkale Bayramig-YesilkOy, 4.Canakkale-Yenice-Kurtlar,
5.Balikesir-Kepsut-Sir¢adren,6.Bursa-Mustafakemalpasa-

Farafat,7.Canakkale-Can-Etili,8.Canakkale-Yenice-Kireclitepe
Goriiniir Rezerv; II: Muhtemel Rezerv; III: Miimkiin Rezerv;
B BelirSiZ. uueiieiiieeieeceeeee e e

Termal Analiz Yontemleri
Mermer tozu (001) ve kuvars tozu (002) drneklerinin kimyasal
analizler sonuglari
Seramik tabletler elde etmek i¢in dogal vollastonitle (003)
hazirlanan ¢amur karigim oranlart..................coveevieiniinn..
1000, 1100 ve 1200° C de pisirilen tablet kodlar1 ve vollastonit
o) 2101 1 o D

CaO/Si0O, orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 20
olan 6giitme ortaminda 30' (019kodlu numune), 60' (020 kodlu
numune), 120' (021 kodlu numune), 180' (022 kodlu numune),
240' (023 kodlu numune), 300' (024 kodlu numune) 6giitiilmiis
numunelerin PSD verileri ...,
CaO0/SiO; orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karigim agirlik¢a orani 10
olan 6glitme ortaminda 30' (013kodlu numune), 60' (014 kodlu
numune), 120" (015 kodlu numune), 180' (016 kodlu numune),
240' (017 kodlu numune), 300" (018 kodlu numune) 6giitilmiis
numunelerin PSD verileri.........cooccooviiiiiiieiiieceeeeeeee e
CaO/SiO, orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 5
olan 6giitme ortaminda 30' (007kodlu numune), 60' (008 kodlu
numune), 120' (009 kodlu numune), 180' (010 kodlu numune),
240" (011 kodlu numune), 300" (012 kodlu numune) 6giitiilmiis
numunelerin PSD verileri...............ooiiiiiiiee e,

CaO0/Si0O; orani=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a oran1 20
olan 6glitme ortaminda 30' (037kodlu numune), 60' (038 kodlu
numune), 120" (039 kodlu numune), 180' (040 kodlu numune),
240' (041 kodlu numune), 300' (042 kodlu numune) 6giitiilmiis
numunelerin PSD verileri.........cccccooveeeiieeiiieeeeien,
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CaO/SiO, orani=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 10
olan 6giitme ortaminda 30' (03 1kodlu numune), 60' (032 kodlu
numune), 120" (033 kodlu numune), 180' (034 kodlu numune),
240" (035 kodlu numune), 300" (036 kodlu numune) 6giitiilmiis
numunelerin PSD verileri ...,

Ca0/Si0O, orani=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 5
olan ogiitme ortaminda 30" (025 kodlu numune), 60" (026
kodlu numune), 120' (027 kodlu numune), 180" (028 kodlu
numune), 240' (029 kodlu numune), 300" (030 kodlu numune)
ogltiilmiis numunelerin PSD verileri .........cccccoeeieviieiiennennnn.

Ogiitiilmiis 6rneklerin XRD sonuglarina gére CaCO3’in pik
siddetlerindeki 20, pik yiiksekligi, pik alan1 ve FWHM (Full
Width at Half Maximum) degerleri.............ccoevvviiiiiiann...
Ogiitiilmiis orneklerin XRD sonuglarma gore SiO, pik
siddetlerindeki 20, pik yiiksekligi, pik alani ve FWHM
deZerleri.. i
900 °C’de 30" kavrulan degisik oranlarda ogitiilmemis ve
ogiitiilmiis  Mermer-Kuvars  karistminin ~ kiitle  kaybina
CEKIST. ¢t
CaO/SiO;, orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim1 agirlikca orant
20 olan sulu 6giitme ortaminda 30' 6giitiilmiis malzemenin,
CaO/Si0O, orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 20
olan ogiitme ortaminda 30' Ogitilmis malzemenin ve
CaO/Si0, orani=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 20
olan Oglitme ortaminda 30' ogiitilmis ve 1150 °C’de 30'
kavrulmus malzemelerin kiitle kayiplarinin karsilagtirilmasi. ..

Vollastonit katkisiz seramik c¢amurunun 1000, 1100 ve
1200°C’de pisirilmesiyle elde edilen seramik firiine ait asit ve
baza dayanim test sonuglari...................oo
Karigimda agirlikga % 5, 10, 15 ve 20 oraninda dogal
vollastonit bulunan seramik c¢amurunun 1000, 1100 ve
1200°C’de pisirilmesiyle elde edilen seramik {irline ait asit ve
baza dayanim test sonuglart ...

Karisimda agirlikga % 5, 10, 15 ve 20 oraninda 1150°C’de 30'
kavrulan ¢giitiilmemis CaO/SiO, orani=1/1,1 bulunan seramik
c¢amurunun 1000, 1100 ve 1200°C’de pisirilmesiyle elde edilen
seramik trline ait asit ve baza dayanim test sonuglari
Karigimda agirlikca % 5, 10, 15 ve 20 oraninda CaO/SiO,
orani=1/1,1 ve bilya/karisim agirlikga oran1 20 olan Ggiitme
ortaminda 30" Ogitiilmis ve 1000°C’de 30" kavrulmus
malzeme bulunan seramik ¢amurunun 1000 (142, 145, 148,
151), 1100 (143, 146, 149, 152) ve 1200 °C (144, 147, 150,
153)’de pisirilmesiyle elde edilen seramik iiriine ait asit ve
baza dayanim test sonuglart ...

xxii

104

104

110

111

123

129

157

157

158

159



Cizelge 4.15.

Cizelge 4.16.

Cizelge 4.17.

Cizelge 4.18.

Cizelge 4.19.

Cizelge 4.20.

Cizelge 4.21.
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Karisimda agirlikga % 5, 10, 15 ve 20 oraninda CaO/SiO,
orani=1/1,1 ve bilya/karisim agirlikga orant 20 olan 6gilitme
ortaminda 30" oOgitilmis ve 1100°C’de 30" kavrulmus
malzeme bulunan seramik ¢amurunun 1000 (154, 157,
160,163), 1100 (155, 158, 161, 164) ve 1200 °C (156, 159,
162, 165)’de pisirilmesiyle elde edilen seramik iiriine ait asit
ve baza dayanim test sonuglart ..

Vollastonit katkisiz seramik c¢amurunun lOOO (1 15) llOO
(116) ve 1200 (117) °C’de pisirilmesiyle elde edilen seramik
iiriine ait % Pisme kii¢lilmesi test sonuglart ........................
Karigimda agirlikca %5 ,10, 15 ve 20 oraninda dogal
vollastonit bulunan seramik c¢amurunun 1000, 1100 ve
1200°C’de pisirilmesiyle elde edilen seramik iirline ait %
Pisme kiicililmesi test sonuglart..................oociiiiii
Karigimda agirlik¢a % 5, 10, 15 ve 20 oraninda 1150°C’de 30
kavrulan 6giitiilmemis CaO/SiO; oran1=1/1,1 bulunan seramik
camurunun 1000, 1100 ve 1200°C’de pisirilmesiyle elde edilen
seramik T{riine ait % Pisme kiiclilmesi test sonuglari
Karisimda agirlikca % 5, 10, 15 ve 20 oraninda CaO/SiO,
orani=1/1,1 ve bilya/karisim agirlikga orant 20 olan 6gilitme
ortaminda 30' ogitilmis ve 1000°C’de 30' kavrulmus
malzeme bulunan seramik ¢amurunun 1000 (142, 145, 148,
151), 1100 (143, 146, 149, 152) ve 1200 °C (144, 147, 150,
153)’de pisirilmesiyle elde edilen seramik iirline ait % Pigme
kiiclilmesi test sonuglart ............ccooiiiiiiiiiiiiiee e,
Karisimda agirlikga % 5, 10, 15 ve 20 oraninda CaO/SiO,
oran1=1/1,1 ve bilya/karisim agirlikga oran1 20 olan 6giitme
ortaminda 30" Ogitilmis ve 1100°C’de 30" kavrulmus
malzeme bulunan seramik ¢amurunun 1000 (154, 157,
160,163), 1100 (155, 158, 161, 164) ve 1200 °C (156, 159,
162, 165)’de pisirilmesiyle elde edilen seramik iiriine ait asit
ve baza dayanim test sonuglart ...,
Vollastonit katkisiz seramik ¢amurunun 1000 (115), 1100
(116) ve 1200 (117) °C’de pisirilmesiyle elde edilen seramik
tirtine ait % Kiitle kayb1 test sonuglart..........ccoceevenvenicnenncnnene
Karisimda agirlikca % 5, 10, 15 ve 20 oraninda dogal
vollastonit bulunan seramik ¢amurunun 1000 (118, 121, 124,
127), 1100 (119, 122, 125, 128) ve 1200 (120, 123, 126, 129)
°C’de pisirilmesiyle elde edilen seramik fiiriine ait % Kiitle
kaybi1 test sonuglart ..........ccoooiiiiiiii

Karigimda agirlikca %35, 10, 15 ve 20 oraninda 1150°C’de 30
kavrulan 6giitiilmemis CaO/SiO, orani=1/1,1 bulunan seramik
¢amurunun 1000 (130, 133, 136, 139), 1100 (131, 134, 137,
140) ve 1200 (132, 135, 138, 141)°C’de pisirilmesiyle elde
edilen seramik {rline ait % Kitle kayb1 test
SONUCIATT. ..o e
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Karisimda agirlikca %5, 10, 15 ve 20 oraninda CaO/SiO,
orani=1/1,1 ve bilya/karisim agirlikga orant 20 olan 6gilitme
ortaminda 30" Ogitilmis ve 1000°C’de 30" kavrulmus
malzeme bulunan seramik ¢amurunun 1000 (142, 145, 148,
151), 1100 (143, 146, 149, 152) ve 1200 °C (144, 147, 150,
153)’de pisirilmesiyle elde edilen seramik iiriine ait % Kiitle
kaybi1 test SONUGIAT...........eeeiiiieeiieeeieeee e
Karigimda agirlikga %5, 10, 15 ve 20 oraninda CaO/SiO,
orani=1/1,1 ve bilya/karisim agirlikga oran1 20 olan 6glitme
ortaminda 30' ogitilmis ve 1100°C’de 30' kavrulmus
malzeme bulunan seramik ¢amurunun 1000 (154, 157, 160,
163), 1100 (155, 158, 161, 164) ve 1200 °C (156, 159, 162,
165)’de pisirilmesiyle elde edilen seramik iiriine ait % Kiitle
kaybi test SONUGIATT. . .....c.eevuiiiiiiiieeieeeee e
Vollastonit katkisiz seramik c¢amurunun 1000 (115), 1100
(116) ve 1200 (117) °C’de pisirilmesiyle elde edilen seramik
tirline ait % Su Emme test sonuglart...................cooooiiinnn.n.
Karigimda agirlikga % 5, 10, 15 ve 20 oraninda dogal
vollastonit bulunan seramik ¢amurunun 1000 (118, 121, 124,
127), 1100 (119, 122, 125, 128) ve 1200 (120, 123, 126, 129)
°C’de pisirilmesiyle elde edilen seramik iiriine ait % Su Emme
teSt SONUGIAIT. ...
Karisimda agirlik¢a % 5, 10, 15 ve 20 oraninda 1150°C’de 30'
kavrulan 6giitiillmemis CaO/SiO; orani=1/1,1 bulunan seramik
¢amurunun 1000 (130, 133, 136, 139), 1100 (131, 134, 137,
140) ve 1200 (132, 135, 138, 141) °C’de pisirilmesiyle elde
edilen seramik {riine ait % Su Emme test sonuglari
Karisimda agirlikca % 5, 10, 15 ve 20 oraninda CaO/SiO,
orani=1/1,1 ve bilya/karisim agirlikga oran1 20 olan 6glitme
ortaminda 30" ogitilmis ve 1000°C’de 30" kavrulmusg
malzeme bulunan seramik ¢amurunun 1000 (142, 145, 148,
151), 1100 (143, 146, 149, 152) ve 1200 °C (144, 147, 150,
153)’de pisirilmesiyle elde edilen seramik iiriine ait % Su
Emme test SONUGLarti.........occueviieiiiiiiiiiiiieeeee e
Karisimda agirlikca % 5, 10, 15 ve 20 oraninda CaO/SiO,
orani=1/1,1 ve bilya/karisim agirlikga oran1 20 olan 6glitme
ortaminda 30' ogitilmis ve 1100°C’de 30' kavrulmus
malzeme bulunan seramik ¢camurunun 1000 (154, 157, 160,
163), 1100 (155, 158, 161, 164) ve 1200 °C (156, 159, 162,
165)’de pisirilmesiyle elde edilen seramik iiriine ait % Su
Emme test SoNuGlari..........ccoceevviieiiieeiiieecieeeeeeeee e
Su emme testi ve bilinye-sir uyumunu denetleyen otoklav testi
degerleri.. . .

Isil genlesme katsayis1 tayini (dilatometre ile) yapilan
orneklere ait 6zellikler.............cooiiiiiii i
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SIMGELER KISALTMALAR DiZiNi

Ham mermer tozu numunesi

Calismada kullanilan Kuvars tozu numunesi

Dogal vollastonit numunesi

Ca0/SiO, orani=1/1,0(Ogiitiilmemis)

CaO0/Si0; orani=1/1,1(Ogiitiilmemis)

Ca0/SiO, orani=1/1,2(Ogiitiilmemis)

CaO/SiO, orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikga oran1 5 olan
ortaminda 30' giitiilmiis malzeme

CaO/SiO, orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca oran1 5 olan
ortaminda 60' giitiilmiis malzeme

CaO/SiO, orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢ca orant 5 olan
ortaminda 120' 6giitiilmiis malzeme

Ca0/SiO, orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca oran1 5 olan
ortaminda 180" 6giitlilmiis malzeme

Ca0/Si0O, orani=1/1,1olan ve Bilya/Karisim agirlikca orant 5 olan
ortaminda 240' 6giitiilmiis malzeme

Ca0/SiO, orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karigim agirlik¢a oran1 5 olan
ortaminda 300' 6giitiilmiis malzeme

Ca0/Si0O, orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikga oran1 10 olan
ortaminda 30' 6giitiilmiis malzeme

Ca0/Si0O, orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikga oran1 10 olan
ortaminda 60' §giitiilmiis malzeme

Ca0/Si0O, orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikga oran1 10 olan
ortaminda 120' dgiitiilmiis malzeme

CaO/SiO, orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a oran1 10 olan
ortaminda 180' dgiitiilmiis malzeme

CaO/SiO, orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a oran1 10 olan
ortaminda 240' dgiitiilmiis malzeme

CaO/SiO, orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a oran1 10 olan
ortaminda 300' 6giitiilmiis malzeme

CaO/SiO, orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 20 olan
ortaminda 30' 6giitlilmiis malzeme

CaO/SiO, orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 20 olan
ortaminda 60' 6giitlilmiis malzeme

CaO/Si0O, orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 20 olan
ortaminda 120' dgiitiilmiis malzeme

CaO/SiO, orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a oran1 20 olan
ortaminda 180' dgiitiilmiis malzeme

CaO/SiO, orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a oran1 20 olan
ortaminda 240' 6giitiilmiis malzeme

CaO/SiO, orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a oran1 20 olan
ortaminda 300' 6giitiilmiis malzeme

CaO/SiO, oranmi=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlikga oran1 5 olan
ortaminda 30" §giitlilmiis malzeme

CaO/SiO,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlikca orani 5 olan
ortaminda 120' dgiitiilmiis malzeme
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CaO/SiO,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlikgca orant 5 olan 6giitme
ortaminda 180" 6giitlilmiis malzeme

CaO/SiO,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlikgca orant 5 olan &giitme
ortaminda 240' giitiilmiis malzeme

CaO/SiO,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlikgca orant 5 olan &giitme
ortaminda 300' 6giitlilmiis malzeme

CaO/SiO,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlikca oram1 10 olan &giitme
ortaminda 30' giitiilmiis malzeme

CaO/SiO,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlikgca orani 10 olan &glitme
ortaminda 60' giitiilmiis malzeme

CaO/SiO,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlikgca orani 10 olan &glitme
ortaminda 120' 6gitiilmiis malzeme

CaO/SiO,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlikca orani 10 olan &gilitme
ortaminda 180" 6giitlilmiis malzeme

Ca0/Si0,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlikca oran1 10 olan Gglitme
ortaminda 240' 6giitiilmiis malzeme

Ca0/Si0,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlikca oram1 10 olan &glitme
ortaminda 300' 6giitlilmiis malzeme

Ca0/Si0,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlikca orani 20 olan Ggilitme
ortaminda 30' 6giitiilmiis malzeme

Ca0/Si0,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlikca oran1 20 olan 6gilitme
ortaminda 60' giitiilmiis malzeme

Ca0/Si0,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlikca oran1 20 olan 6glitme
ortaminda 120" 6giitiilmiis malzeme

Ca0/Si0,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlikca orani 20 olan 6gilitme
ortaminda 180" 6giitlilmiis malzeme

Ca0/Si0,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlikca orani 20 olan 6gilitme
ortaminda 240' 6giitiilmiis malzeme

CaO/SiO,=1/1,2 olan ve Bilya/Karigim agirlikca orant 20 olan &giitme
ortaminda 300' 6giitiilmiis malzeme

1100°C’de 15" kavrulmus CaO/SiO,=1/1,1 (Ogiitiilmemis)

1100°C’de 30' kavrulmus CaO/SiO,=1/1,1 (Ogiitiilmemis)

1100°C’de 60' kavrulmus CaO/SiO,=1/1,1 (Ogiitiilmemis)

1150°C’de 15' kavrulmus CaO/SiO»=1/1,1 (Ogiitiilmemis)

1150°C’de 30" kavrulmus CaO/SiO,=1/1,1 (Ogiitiilmemis)

1150°C’de 60' kavrulmus CaO/SiO»=1/1,1 (Ogiitiilmemis)

1200°C’de 15' kavrulmus CaO/SiO,=1/1,1 (Ogiitiilmemis)

1200°C’de 30' kavrulmus CaO/SiO»=1/1,1 (Ogiitiilmemis)

1200°C’de 60' kavrulmus CaO/SiO,=1/1,1 (Ogiitiilmemis)

1000°C’de 30', 60, 120, 180, 240, 300" kavrulan CaO/SiO,=1/1,1 olan ve
Bilya/Karisim agirlikga orani 10 olan 6giitme ortaminda 300' ogiitiilmis
tirtinlerin (052) CaO/Si0,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a oran1 10 olan
oglitme ortaminda 300" 6giitiilmiis tirlinler

1000°C’de 30' kavrulan CaO/Si0,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani
10 olan 6glitme ortaminda 300" 6giitlilmiis malzeme

1000°C’de 60' kavrulan CaO/Si0,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢ca orani
10 olan 6gilitme ortaminda 300" 6giitlilmiis malzeme

1000°C’de 120" kavrulan CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a
orani 10 olan gilitme ortaminda 300" 6giitiilmiis malzeme
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1000°C’de 180" kavrulan CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a
orani 10 olan 6giitme ortaminda 300" 6giitiilmiis malzeme

1000°C’de 240' kavrulan CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a
orani 10 olan 6giitme ortaminda 300" 6giitiilmiis malzeme

1000°C’de 300" kavrulan CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca
orani 10 olan 6giitme ortaminda 300" 6giitiilmiis malzeme

900°C’de 30' kavrulan CaO/Si0,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca orani
10 olan 6giitme ortaminda 300' 6giitiilmiis malzeme

1000°C’de 30' kavrulan CaO/Si0,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlikca orani
10 olan 6giitme ortaminda 300' 6giitiilmiis malzeme

1000°C’de 60' kavrulan CaO/Si0,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlikca orani
10 olan 6giitme ortaminda 300' 6giitiilmiis malzeme

1000°C’de 120" kavrulan CaO/SiO,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a
orani 10 olan 6giitme ortaminda 300" 6giitiilmiis malzeme

1000°C’de 180" kavrulan CaO/SiO,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a
orani 10 olan 6giitme ortaminda 300" giitiilmiis malzeme

1000°C’de 240" kavrulan CaO/SiO,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlikca
orani 10 olan 6giitme ortaminda 300" 6giitiilmiis malzeme

1000°C’de 300" kavrulan CaO/SiO,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlikca
orani 10 olan 6giitme ortaminda 300" 6giitiilmiis malzeme

1000°C’de 30' kavrulan Ogﬁtﬁlmemis Ca0/S10,=1/1,1

1000°C’de 60' kavrulan Ogﬁtﬁlmemis Ca0/SiO,=1/1,1

1000°C’de 120' kavrulan Ogﬁtﬁlmemis Ca0O/S10,=1/1,1

1000°C’de 180" kavrulan Ogﬁtﬁlmemis Ca0/Si0,=1/1,1

1000°C’de 240' kavrulan Ogﬁtﬁlmemis Ca0O/S10,=1/1,1

1000°C’de 300' kavrulan Ogﬁtﬁlmemis Ca0/Si0,=1/1,1

1000°C’de 30' kavrulan Ogﬁtﬁlmemis Ca0/S10,=1/1,2

1000°C’de 60' kavrulan Ogﬁtﬁlmemis Ca0/S10,=1/1,2

1000°C’de 120' kavrulan Ogﬁtﬁlmemis Ca0/S10,=1/1,2

1000°C’de 180" kavrulan Ogﬁtﬁlmemis Ca0/S10,=1/1,2

1000°C’de 240' kavrulan Ogﬁtﬁlmemis Ca0O/S10,=1/1,2

1000°C’de 300' kavrulan Ogﬁtﬁlmemis Ca0/S10,=1/1,2

CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikga orant 5 olan &giitme
ortaminda 30' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 30' kavrulmus malzeme
CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikga orant 5 olan &giitme
ortaminda 60' 6giitlilmiis ve 1000°C’de 30" kavrulmus malzeme
CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca orant 5 olan &gilitme
ortaminda 1,0' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 30' kavrulmus malzeme
CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca orant 5 olan &gilitme
ortaminda 180' dgiitiilmiis ve 1000°C’de 30" kavrulmus malzeme
CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca orant 5 olan 6gilitme
ortaminda 240' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 30' kavrulmus malzeme
Ca0O/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikgca orant 5 olan 06gilitme
ortaminda 300' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 30" kavrulmus malzeme
Ca0/Si02=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca orant 10 olan &glitme
ortaminda 30" 6giitlilmiis ve 1000°C’de 30' kavrulmus malzeme
CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca orani 10 olan &glitme
ortaminda 60' 6giitlilmiis ve 1000°C’de 30' kavrulmus malzeme
CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca orani 10 olan &glitme
ortaminda 120' dgiitiilmiis ve 1000°C’de 30" kavrulmus malzeme
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CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca orant 10 olan
ortaminda 180' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 30' kavrulmus malzeme
CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca orant 10 olan
ortaminda 240' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 30' kavrulmus malzeme
CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca orant 10 olan
ortaminda 300' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 30' kavrulmus malzeme
CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca orant 20 olan
ortaminda 30' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 30' kavrulmus malzeme
CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca orani 20 olan
ortaminda 60' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 30' kavrulmus malzeme
CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca orant 20 olan
ortaminda 120’ 6giitiilmiis ve 1000°C’de 30' kavrulmus malzeme
CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca orani 20 olan
ortaminda 180’ 6giitiilmiis ve 1000°C’de 30' kavrulmus malzeme
Ca0O/Si0,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca oram1 20 olan
ortaminda 240' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 30" kavrulmus malzeme
Ca0O/Si0,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca oram1 20 olan
ortaminda 300' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 30' kavrulmus malzeme
Ca0/Si0,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca oran1 20 olan sulu
ortaminda 30' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 30' kavrulmus malzeme
Ca0/Si0,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlikca orant 5 olan
ortaminda 30' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 30' kavrulmus malzeme
Ca0/Si0,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlikca orant 5 olan
ortaminda 60' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 30" kavrulmus malzeme
Ca0/Si0,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlikca orant 5 olan
ortaminda 120' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 30' kavrulmus malzeme
Ca0/Si0,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlikca orant 5 olan
ortaminda 180' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 30' kavrulmus malzeme
CaO/SiO,=1/1,2 olan ve Bilya/Karigim agirlik¢a orant 5 olan
ortaminda 240' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 30' kavrulmus malzeme
CaO/SiO,=1/1,2 olan ve Bilya/Karigim agirlik¢a orant 5 olan
ortaminda 300' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 30' kavrulmus malzeme
CaO/Si0,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 10 olan
ortaminda 30' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 30' kavrulmus malzeme
CaO/Si0,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 10 olan
ortaminda 60' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 30' kavrulmus malzeme
Ca0O/Si0O,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlikca orant 10 olan
ortaminda 120' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 30' kavrulmus malzeme
Ca0O/Si0,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlikca orant 10 olan
ortaminda 180' 6giitlilmiis ve 1000°C’de 30' kavrulmus malzeme
Ca0O/SiO,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlikca oranil0 olan
ortaminda 240' dgiitiilmiis ve 1000°C’de 30" kavrulmus malzeme
Ca0O/Si0O,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlikca orant 10 olan
ortaminda 300' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 30' kavrulmus malzeme
Ca0O/Si0O,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlikca orant 20 olan
ortaminda 30' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 30' kavrulmus malzeme
Ca0O/Si0O,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlikca orant 20 olan
ortaminda 60' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 30' kavrulmus malzeme
Ca0O/Si0O,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlikca orant 20 olan
ortaminda 120' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 30" kavrulmus malzeme
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CaO/SiO,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlikca orani 20 olan &glitme
ortaminda 180' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 30' kavrulmus malzeme
CaO/SiO,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlikga orani 20 olan &glitme
ortaminda 240’ 6giitiilmiis ve 1000 °C’de 30' kavrulmus malzeme
CaO/SiO,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlikgca orani 20 olan &gilitme
ortaminda 300' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 30' kavrulmus malzeme

Vollastonit katkisiz seramik ¢amurunun 1000°C’de pisirilmesiyle elde edilen
seramik iirlin

Vollastonit  katkisiz  seramik ¢amurunun 1100°C’de  pisirilmesiyle
elde edilen seramik iiriin

Vollastonit katkisiz seramik ¢amurunun 1200°C’de pisirilmesiyle elde edilen
seramik iirlin

Karisimda agirlikga %S5 oraninda Dogal Vollastonit bulunan ¢amurun
1000°C’de pisirilmesiyle elde edilen seramik iiriin

Karisimda agirlikga %5 oraninda Dogal Vollastonit bulunan ¢amurun
1100°C’de pisirilmesiyle elde edilen seramik iiriin

Karisimda agirlikga %5 oraninda Dogal Vollastonit bulunan ¢amurun
1200°C’de pisirilmesiyle elde edilen seramik iiriin

Karisimda agirlikca %10 oraninda Dogal Vollastonit bulunan c¢amurun
1000°C’de pisirilmesiyle elde edilen seramik iiriin

Karisimda agirlikca %10 oraninda Dogal Vollastonit bulunan ¢amurun
1100°C’de pisirilmesiyle elde edilen seramik {iriin

Karisimda agirlikca %10 oraninda Dogal Vollastonit bulunan c¢amurun
1200°C’de pisirilmesiyle elde edilen seramik iiriin

Karisimda agirlikca %15 oraninda Dogal Vollastonit bulunan c¢amurun
1000°C’de pisirilmesiyle elde edilen seramik iiriin

Karisimda agirlikca %15 oraninda Dogal Vollastonit bulunan c¢amurun
1100°C’de pisirilmesiyle elde edilen seramik iiriin

Karigimda agirlikca %15 oraninda Dogal Vollastonit bulunan ¢amurun
1200°C’de pisirilmesiyle elde edilen seramik iiriin

Karigimda agirlikca %20 oraninda Dogal Vollastonit bulunan ¢amurun
1000°C’de pisirilmesiyle elde edilen seramik iiriin

Karigimda agirlikca %20 oraninda Dogal Vollastonit bulunan ¢amurun
1100°C’de pisirilmesiyle elde edilen seramik iiriin

Karigimda agirlikga %20 oraninda Dogal Vollastonit bulunangamurun
1200°C’de pisirilmesiyle elde edilen seramik {iriin

Karisimda agirlikga %S5 oraninda 1150°C’de 30" kavrulan ogiitilmemis
CaO/SiO,=1/1,1 bulunan ¢amurun 1000°C’de pisirilmesiyle elde edilen
seramik iirtin

Karisimda agirlikga %5 oraninda 1150°C’de 30" kavrulan ogiitiilmemis
CaO/SiO,=1/1,1 bulunan ¢amurun 1100°C’de pisirilmesiyle elde edilen
seramik iirlin

Karisimda agirlikca %5 oraninda 1150°C°de 30' kavrulan o&giitiilmemis
CaO/SiO,=1/1,1 bulunan ¢amurun 1200°C’de pisirilmesiyle elde edilen
seramik iirtin

Karnigimda agirlikca %10 oraninda 1150°C’de 30" kavrulan oOgiitiilmemis
CaO/SiO,=1/1,1 bulunan c¢amurun 1000°C’de pisirilmesiyle elde edilen
seramik iirlin
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Karisimda agirlikga %10 oraninda 1150°C’de 30' kavrulan o&giitiilmemis
Ca0/Si0,=1/1,1 bulunan c¢amurun 1100°C’de pisirilmesiyle elde edilen
seramik tirlin
Karigimda agirlikca %10 oraninda 1150°C’de 30' kavrulan Ogiitilmemis
CaO/SiO,=1/1,1 bulunan ¢amurun 1200°C’de pisirilmesiyle elde edilen
seramik tirlin
Karisimda agirlikga %15 oraninda 1150°C’de 30' kavrulan o6giitiilmemis
Ca0/Si0,=1/1,1 bulunan c¢amurun 1000°C’de pisirilmesiyle elde edilen
seramik tirlin
Karigimda agirlikca %15 oraninda 1150°C’de 30' kavrulan Ogiitiilmemis
CaO/SiO,=1/1,1 bulunan ¢amurun 1100°C’de pisirilmesiyle elde edilen
seramik tirlin
Karisimda agirlikga %15 oraninda 1150°C’de 30' kavrulan o6giitiilmemis
Ca0/Si0,=1/1,1 bulunan c¢amurun 1200°C’de pisirilmesiyle elde edilen
seramik tir{in
Karigimda agirlikca %20 oraninda 1150°C’de 30' kavrulan oOgiitilmemis
Ca0/Si0,=1/1,1 bulunan c¢amurun 1000°C’de pisirilmesiyle elde edilen
seramik tirlin
Karisimda agirlikca %20 oraninda 1150°C’de 30' kavrulan ogiitiilmemis
Ca0/Si0,=1/1,1 bulunan c¢amurun 1100°C’de pisirilmesiyle elde edilen
seramik tirlin
Karigimda agirlikga %20 oraninda 1150°C’de 30" kavrulan ogiitiilmemis

Ca0/Si0,=1/1,1 bulunan
seramik iirlin

Karisimda agirlikga %5 oraninda CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karigim
agirlikca oran1 20 olan 6giitme ortaminda 30' 6gitiilmis ve 1000°C’de 30’
kavrulmus malzeme bulunan ¢amurun 1000°C’de pisirilmesiyle elde edilen
seramik iirtin

Karisimda agirlikga %5 oraninda CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karigim
agirlikga oram1 20 olan 6giitme ortaminda 30' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 30
kavrulmus malzeme bulunan ¢amurun 1100 °C’de pisirilmesiyle elde edilen
seramik iirtin

Karisimda agirlikga %5 oraninda CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karigim
agirlikga orant 20 olan 6giitme ortaminda 30' 6gitiilmiis ve 1000°C’de 30'
kavrulmus malzeme bulunan ¢amurun 1200°C’depisirilmesiyle elde edilen
seramik iirlin

Karisgimda agirlikga %10 oraninda CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karigim
agirlikga oran1 20 olan 6gilitme ortaminda 30' ogiitiilmiis ve 1000°C’de 30’
kavrulmus malzeme bulunan ¢amurun 1000°C’de pisirilmesiyle elde edilen
seramik iirlin

Karisimda agirlikga %10 oraninda CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim
agirlikga orant 20 olan Ogiitme ortaminda 30' 6giitiilmiis ve 1000°C 30
kavrulmus malzeme bulunan ¢amurun 1100°C’de pisirilmesiyle elde edilen
seramik iirlin

Karisimda agirlikca %10 oraninda CaO/SiO,=1/1,1 ve Bilya/Karisim agirlikca
orani 20 olan 6glitme ortaminda 30' ¢giitiilmiis ve 1000°C’de 30'kavrulmusg
malzeme bulunan ¢amurun 1200°C’de pisirilmesiyle elde edilen seramik {iriin

camurun 1200°C’de pisirilmesiyle elde edilen
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Karisimda agirlikga %15 oraninda CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim
agirlikga orani 20 olan 6glitme ortaminda 30' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 30
kavrulmus malzeme bulunan ¢amurun 1000°C’de pisirilmesiyle elde edilen
seramik iirlin

Karisimda agirlikga %15 oraninda CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim
agirlikca oran1t 20 olan 6giitme ortaminda 30' &giitiilmiis ve 1000°C’de 30'
kavrulmus malzeme bulunan ¢amurun 1100°C’de pisirilmesiyle elde edilen
seramik iirlin

Karisimda agirlikga %15 oraninda CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim
agirlikca orant 20 olan 6giitme ortaminda 30' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 30'
kavrulmus malzeme bulunan ¢amurun 1200°C’de pisirilmesiyle elde edilen
seramik iirlin

Karisimda agirlikga %20 oraninda CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim
agirlikca oran1t 20 olan 6giitme ortaminda 30' giitiilmiis ve 1000°C’de 30'
kavrulmus malzeme bulunan ¢amurun 1000°C’de pisirilmesiyle elde edilen
seramik tirlin

Karisimda agirlikca %20 oraninda CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karigim
agirlikca oran1t 20 olan 6giitme ortaminda 30' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 30'
kavrulmus malzeme bulunan ¢amurun 1100°C’de pisirilmesiyle elde edilen
seramik iirlin

Karisimda agirlikca %20 oraninda CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim
agirlikca oran1 20 olan 6giitme ortaminda 30' giitiilmiis ve 1000°C’de 30'
kavrulmus malzeme bulunan ¢amurun 1200°C’de pisirilmesiyle elde edilen
seramik iirlin

Karisimda agirlikga %5 oraninda CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karigim
agirlikca oran1t 20 olan 6giitme ortaminda 30' 6giitiilmiis ve 1100°C’de 30'
kavrulmus malzeme bulunan ¢amurun 1000°C’de pisirilmesiyle elde edilen
seramik iirtin

Karisimda agirlikga %5 oraninda CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim
agirlikga orant 20 olan 6giitme ortaminda 30' 6giitiilmiis ve 1100°C’de 30'
kavrulmus malzeme bulunan ¢amurun 1100°C’de pisirilmesiyle elde edilen
seramik iirtin

Karisimda agirlikga %5 oraninda CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karigim
agirlikga orant 20 olan 6giitme ortaminda 30' 6gitiilmiis ve 1100°C’de 30'
kavrulmus malzeme bulunan ¢amurun 1200°C’de pisirilmesiyle elde edilen
seramik iirtin

Karisgimda agirlikga %10 oraninda CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karigim
agirlikga oran1 20 olan 6gilitme ortaminda 30' ogiitiilmiis ve 1100°C’de 30
kavrulmus malzeme bulunan ¢amurun 1000°C’de pisirilmesiyle elde edilen
seramik iirtin

Karisimda agirlikga %10 oraninda CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karigim
agirlikga oran1 20 olan 6gilitme ortaminda 30' ogiitiilmiis ve 1100°C’de 30
kavrulmus malzeme bulunan ¢amurun 1100°C’de pisirilmesiyle elde edilen
seramik tirlin

Karisimda agirlikga %10 oraninda CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karigim
agirlikga oran1 20 olan 6gilitme ortaminda 30' ogiitiilmiis ve 1100°C’de 30
kavrulmus malzeme bulunan ¢amurun 1200°C’de pisirilmesiyle elde edilen
seramik tirlin
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Karisimda agirlikga %15 oraninda CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim
agirlikca oran1t 20 olan 6giitme ortaminda 30' &giitiilmiis ve 1100°C’de 30'
kavrulmus malzeme bulunan ¢amurun 1000°C’de pisirilmesiyle elde edilen
seramik iirlin

Karisimda agirlikga %15 oraninda CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim
agirlikca oran1t 20 olan 6giitme ortaminda 30' giitiilmiis ve 1100°C’de 30'
kavrulmus malzeme bulunan ¢amurun 1100°C’de pisirilmesiyle elde edilen
seramik iirlin

Karisimda agirlikga %15 oraninda CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim
agirlikca oran1t 20 olan 6giitme ortaminda 30' 6giitiilmiis ve 1100°C’de 30'
kavrulmus malzeme bulunan ¢amurun 1200°C’de pisirilmesiyle elde edilen
seramik iirlin

Karisimda agirlikga %20 oraninda CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim
agirlikca oran1t 20 olan 6giitme ortaminda 30' giitiilmiis ve 1100°C’de 30'
kavrulmus malzeme bulunan ¢amurun 1000°C’de pisirilmesiyle elde edilen
seramik iirlin

Karisimda agirlikca %20 oraninda CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim
agirlikga oran1 20 olan 6glitme ortaminda 30' 6giitiilmis ve 1100°C’de 30’
kavrulmus malzeme bulunan ¢amurun 1100°C’depisirilmesiyle elde edilen
seramik tirlin

Karisimda agirlikca %20 oraninda CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karigim
agirlikca oran1 20 olan 6giitme ortaminda 30' 6giitiilmiis ve 1100°C’de 30'
kavrulmus malzeme bulunan ¢amurun 1200°C’de pisirilmesiyle elde edilen
seramik iirlin

Ca0/Si0,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca oran1 20 olan sulu 6gilitme
ortaminda 30' giitiilmiis malzeme

Ca0O/Si0,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca oran1 10 olan Ggilitme
ortaminda 30' 6giitiilmiis ve 1100°C’de 30' kavrulmus malzeme

1100°C’de 300" kavrulan CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca
orant 10 olan 6glitme ortaminda 300' 6giitiilmiis malzeme

1200°C’de 300" kavrulan CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca
orant 10 olan 6gilitme ortaminda 300' 6giitiilmiis malzeme

1100°C’de 300' kavrulan Ogﬁtﬁlmemis Ca0O/S10,=1/1,1

1200°C’de 300' kavrulan Ogﬁtﬁlmemis Ca0/S10,=1/1,1

900°C’de 300' kavrulan Ogﬁtﬁlmemis Ca0O/S10,=1/1,1

Ca0/Si0,=1/1,1 olan dgiitiilmemis 120' siire ile 900°C’de kalsinasyonu sonucu
elde edilen iiriin

Ca0/Si0,=1/1,1 olan dgiitiilmemis 120' siire ile 950°C’de kalsinasyonu sonucu
elde edilen iiriin

Ca0/Si0,=1/1,1 olan 6giitiilmemis 120'siire ile 1050°C’de kalsinasyonu
sonucu elde edilen {iriin

Ca0/Si0,=1/1,1 olan ogitiilmemis 120" siire ile 1100°C’de kalsinasyonu
sonucu elde edilen {iriin

Ca0/Si0,=1/1,1 olan ogitiilmemis 120" siire ile 1150°C’de kalsinasyonu
sonucu elde edilen {iriin

Ca0/Si0,=1/1,1 olan ogitilmemis 120" siire ile 1200°C’de kalsinasyonu
sonucu elde edilen {iriin

900°C’de 30' kavrulan CaO/Si0,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlikca oram
10 olan 6giitme ortaminda 300' 6giitiilmiis malzeme
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Ca0O/SiO,=1/1,1 olan o6giitiilmemis 30' siire ile 900°C’de kalsinasyonu sonucu

elde edilen urin

Ca0O/Si0,=1/1,2 olan o6giitiilmemis 30' siire ile 900°C’de kalsinasyonu sonucu

elde edilen iiriin

CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a oranit 20 olan sulu
ortaminda 30' 6giitiilmiis ve 1050°C’de 30' kavrulmus malzeme
Ca0O/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca orant 20 olan sulu
ortaminda 30' 6giitiilmiis ve 1100 °C’de 30' kavrulmus malzeme
Ca0O/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a oran1 20 olan sulu
ortaminda 30' 6giitiilmiis ve 1150°C’de 30' kavrulmus malzeme
CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca orani 20 olan
ortaminda 30' 6giitiilmiis ve 1150°C’de 30' kavrulmus malzeme
Ca0O/SiO,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlikca orant 20 olan
ortaminda 30' 6giitiilmiis ve 1150°C’de 30' kavrulmus malzeme
Ca0O/Si0,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca oram1 20 olan
ortaminda 30' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 60' kavrulmus malzeme
Ca0/Si0,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca oram1 20 olan
ortaminda 30' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 120' kavrulmus malzeme
Ca0O/Si0,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca oram1 20 olan
ortaminda 30' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 180' kavrulmus malzeme
Ca0O/Si0,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca oram1 20 olan
ortaminda 30' 6giitiilmiis ve 1000 °C’de 240' kavrulmus malzeme
Ca0O/Si0,=1/1,1 olan ve Bilya/Karistim agirlikca oram1 20 olan
ortaminda 30' giitiilmiis ve 1000°C’de 300' kavrulmus malzeme
Ca0/Si0,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca oram1 10 olan
ortaminda 30' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 60' kavrulmus malzeme
Ca0O/Si0,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca oram1 10 olan
ortaminda 30' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 120' kavrulmus malzeme
CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 10 olan
ortaminda 30' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 180' kavrulmus malzeme
CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 10 olan
ortaminda 30' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 240' kavrulmus malzeme
CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 10 olan
ortaminda 30' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 300' kavrulmus malzeme
CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karigim agirlik¢a orant 5 olan
ortaminda 30' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 60' kavrulmus malzeme
CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca orani 5 olan
ortaminda 30' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 120' kavrulmus malzeme
CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca orani 5 olan
ortaminda 30' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 180' kavrulmus malzeme
CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca orani 5 olan
ortaminda 30' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 240' kavrulmus malzeme
CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca orani 5 olan
ortaminda 30' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 300' kavrulmus malzeme
Ca0/Si0,=1/1,2 olan ve 1050°C’de 30' kavrulmus malzeme
Ca0/Si0,=1/1,2 olan ve 1100°C’de 30' kavrulmus malzeme
Ca0/Si0,=1/1,2 olan ve 1150°C’de 30' kavrulmus malzeme
Ca0/Si0,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢ca orani 10 olan sulu
ortaminda 30' 6giitiilmiis ve 1000°C’de 30' kavrulmus malzeme
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Vollastonit katkisiz seramik ¢camurundan elde edilen tablet

Karigimda agirlik¢a %5 oraninda Dogal Vollastonit bulunan camur

Karisimda agirlikca %5 oraninda 1150°C’de 30" kavrulan o6gitiilmemis
Ca0O/SiO,=1/1,1 bulunan ¢camurundan elde edilen tablet

Karisimda agirlikca %5 oraninda CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karigim
agirlikca oran1 20 olan 6giitme ortaminda 30' 6giitiilmis ve 1000°C’de 30’
kavrulmus malzeme bulunan ¢amurundan elde edilen tablet

Karigimda agirlikca %10 oraninda CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karigim
agirlikga oran1t 20 olan 6giitme ortaminda 30' &giitiilmiis ve 1000°C’de 30
kavrulmus malzeme bulunan ¢camurundan elde edilen tablet

Karisimda agirlikga %20 oraninda CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim
agirlikca oran1t 20 olan 6giitme ortaminda 30' &giitiilmiis ve 1000°C’de 30'
kavrulmus malzeme bulunan ¢amurundan elde edilen tablet

Karisgimda agirlikga %10 oraninda Dogal Vollastonit bulunan ¢amurdan elde
edilen seramik tablet

Karigimda agirlikca %15 oraninda Dogal Vollastonit bulunan ¢amurdan elde
edilen seramik tablet

Karigimda agirlikca %20 oraninda Dogal Vollastonit bulunan ¢amurdan elde
edilen seramik tablet

Karigimda agirlikca %20 oraninda 1150°C’de 30' kavrulan oOgiitilmemis
Ca0/Si0,=1/1,1 olan bulunan ¢camurdan elde edilen seramik tablet

Karisimda agirlikga %5 oraninda CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karigim
agirlikga orani 20 olan 6gilitme ortaminda 30' ogiitiilmiis ve 1100°C’de 30
kavrulmus malzeme bulunan ¢amurundan elde edilen tablet

Karisimda agirlikca %15 oraninda 1150°C’de 30' kavrulan 6giitiilmemis
Ca0O/Si0O,=1/1,1 bulunan ¢camurundan elde edilen tablet

Karisimda agirlikca %20 oraninda CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim
agirlikga orant 20 olan 6giitme ortaminda 30' 6gitiilmiis ve 1100°C’de 30'
kavrulmus malzeme bulunan camurundan elde edilen tablet

Karisgimda agirlikga %10 oraninda CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karigim
agirlikga oran1 20 olan 6gilitme ortaminda 30' ogiitiilmiis ve 1100°C’de 30
kavrulmus malzeme bulunan camurundan elde edilen tablet

Karisimda agirlikca %10 oraninda 1150°C’de 30' kavrulan ogiitiilmemis
Ca0/Si0,=1/1,1 bulunan ¢amurundan elde edilen tablet

dyo Olg:umu yapilan numunenin %10’unun sahip oldugu tane boyutu
dsp Olglimii yapilan numunenin%350°sinin sahip oldugu tane boyutu
dgg Olciimii yapilan numunenin %90’ min sahip oldugu tane boyutu
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1. GIRIS

Ogiitme, boyut kiiciiltme isleminin son asamas1 olup, cevherin toz haline getirilmesi
icin kullanilan araglara ise ‘Ogiitiicii’ ya da ‘degirmen’ adi verilir. Degirmenlerde
ogiitillecek malzeme; darbe, ezme, kesme ve siirtme kuvvetleri ile toz haline getirilir
[1]. Bir tesiste cevheri 6glitmenin baslica tic amaci vardir:

1. Tane serbestlesmesini saglamak ve belirli bir zenginlestirme iglemi i¢in uygun tane
boyutlu malzemeyi hazirlamak (6rnegin gesitli cevherlerin flotasyonu veya li¢i igin
boyutunun kii¢iiltiilmesi)

2. Mevcut haliyle kullanilabilir olan bir iiriiniin, bagka bir kullanim alan1 i¢in gerekli
olan tane boyutuna indirilmesi (6rnegin termik santrallerde komiiriin toz haline
getirilerek yakilmasi gibi)

3. Teknolojik nedenler (Ornegin ¢imentonun hazirlanmasi i¢in hammaddelerin
ogiitiilme zorunlulugu veya albit ve kolemanit gibi bazi endiistriyel minerallerin ticari
kullaniminin toz boyutlarda olmasi)

Ogiitme “kuru” veya “yas” olmak iizere iki sekilde yapilabilmektedir. Kuru
Ogilitmenin enerji sarfiyati yas 0giitmeye gore yaklasik % 30 daha fazladir [2]. Bunun
baslica nedeni; kuru o6glitmede ince tanelerin daha hizli topaklanmasi ve Ogiitiicii
ortamla temas: keserek yastiklama etkisi sonucunda oglitmeyi yavaslatmasidir. Bu
yiizden kuru ogilitmelerde topaklanmayr Onleyici bazi dagitict kimyasallar da
kullanilabilmektedir [3]. Ayrica, birim degirmen ve Ogiitlicii ortam agirligi dikkate
alindiginda kuru 6gilitme yas 6glitmeye gore kapasite yoniinden daha diisiiktiir. Kuru
ogiitmenin bir diger sakincasi ise degirmen govdesinin asir1 1smnmast ve bunun
sonucunda yiliksek hizlarda calistirilamamasidir. Bu yiizden cevher hazirlama
tesislerinde 6glitme genellikle yas olarak yapilmaktadir [4]. Halen ince 6giitmede en
yaygin kullanilan degirmen tipi konvansiyonel bilyali degirmenlerdir. Ancak, bilyali
degirmenlerde kullanilan en kii¢lik bilya boyutu 25 mm olmasindan dolayi, degirmen
icindeki ¢arpma hareketlerinden 6giitiilen cevhere aktarilacak enerji, kiigiik boyutlarda
kiiciiltme i¢in yeterli olmamaktadir. Kiiciik tanelerin ufalanmasinda basing ve kesme
kuvvetleri gereklidir. Carpma ve asinma kuvvetlerinin baskin oldugu bilyal
degirmenlerde ogiitme iri boyutta kalmaktadir. Bilyali degirmenlerin ekonomik 6giitme
sinirlart 100 pm’ ye kadardir. Bu smirlarin altina inildiginde bilyali degirmenlerin

spesifik enerjileri listel olarak artis gosterir [S]. Bilindigi gibi endiistriyel tesislerde



Oglitme, enerjinin en yaygin ve en verimsiz olarak kullanildigr islem kademesidir.
Ozellikle, tane boyutu kiiciildiikce tanelerin kirilmaya karsi olan direnglerinin
artmastyla birlikte tiiketilen enerji miktarlar1 da asir1 bir sekilde artmaktadir. Ogiitme
konusunda yapilan ¢alismalarin c¢ogunda enerji-boyut kiiciiltme arasindaki iligki
belirlenmeye calisilmistir. Boylece, en az enerji ile en fazla boyut kiiciiltmenin yollar
arastirilmistir.

Mekanokimyasal bir 6n islem olan mekanik aktivasyon ise, kavurma ya da li¢ing
gibi temel bir metalurjik silire¢ Oncesinde mineralin bu siire¢lerdeki reaktifligini
artirmak iizere uygulanir ve mekanik enerjinin yogun bi¢imde aktarilabildigi 6giitme
degirmenlerinde gerceklestirilir [5,6].

Mekanik aktivasyonun baslica etkisi, fizikokimyasal 6zelliklerinde degisiklige yol
acacak sekilde mineral tanelerinin ufalanmasidir. Mekanik aktivasyon sirasinda
mineralin kristal yapist bozulur ve daha reaktif tiirler olusur. Bdylece, asir1 sartlar
altinda 6giitiilmiis mineral, elden gecirilecegi metalurjik siire¢ sirasinda artik daha aktif
olarak davranacak ve bu durum siirecin hizini artiracaktir [7].

Mekanokimya, kimyasal, fiziksel ya da fizikokimyasal durum degisiklerinin
mekanik enerji aktarimimin yogun oldugu bir sistemde gergeklesmesidir [5].
Mekanokimyasal tepkitme, mekanokimyasal liging ve mekanik alagimlama gibi
mekanik aktivasyon da mekanokimyanin farkli uygulamalarindan  biridir.
Mekanokimyasal siirecler, fonksiyonel seramiklerin sentezi, minerallerin kimyasal ve
fizikokimyasal 6zelliklerinin modifikasyonu, tungsten karbiir gibi alagimlarin veya bazi
ilaglarin sentezlenmesi, ZnS ya da TiO, gibi nano-boylu katalizdrlerin liretimi, 6zel bazi
organik maddelerin sentezi gibi kii¢iik olcekli ve pahali teknolojilerin kullanildigt
stireclerin verimliligini artirmak iizere uzun yillardir uygulanmaktadir.

Mekanik aktivasyona maruz birakilan minerallerin 1s1l davraniginin incelenmesi ise,
kalsinasyon yoluyla {irlin tiretilen endiistriyel islemlerde gelismelere yol acabilmektedir.
Kirecgtagindan kire¢ elde edilmesi gibi mermer tozu ve kuvars tozunun kalsinasyonu
sonucunda yapay kalsiyum silikat elde edilmektedir. Hem endiistriyel minerallerin
mekanik aktivasyonu arastirmalarina, hem de mermer toz atiklarindan seramik
sanayinde kullanilacak yapay kalsiyum silikat iiretimi arastirmalarina katki saglamak
izere, bu ¢alismada mermer toz atiklar1 ve kuvars tozu 6rnek mineral olarak secilmistir.

Bu calismanin amaci, asirt Ogiitiilmiis kuvars kumu ve mermer atik camuru
karisimlarindan yapay kalsiyum silikatlardan olan vollastonit (CaSiO3) iretimidir.

Mermer toz atiklarinin degerlendirilmesi konusunda bugiine kadar yapilan ¢aligmalarin
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yeterli olmamasi sebebiyle bu potansiyelin kullanimi, uygulamada mevcut degildir. Bu
potansiyelin kullanim1 ve iilke ekonomisine katki saglamasi amaciyla pratikte
uygulanabilir bir degerlendirme imkan1 arastirilacaktir. Endiistriyel bakimdan, mermer
tozlarmin yapay kalsiyum silikatlardan olan vollastonite doniistimii i¢in yeni, daha
verimli ve ekonomik ydntemlerin gelistirilmesi amaciyla kavurma davranisinin asiri
oglitmeyle etkilesiminin ortaya ¢ikarilmasi bu ¢aligmanin temel ¢iktisidir.

Boylece, hem endiistriyel minerallerin asir1 o6giitiilmesi sonucu yapilarindaki
degisikliklerin arastirmasina, hem de vollastonitin daha diisilk maliyetle iiretimi
aragtirmalarina katki saglanmis olunacaktir.

Bu amagla, yapay kalsiyum silikat idiretiminde kullanilan g¢esitli oranlarda
karistirilmis mermer toz ati§1 ve endiistriyel kuvars tozu karigimlart sir hazirlamada
kullanilan jet degirmen yardimiyla ¢esitli siireler 6giitiilmiistiir. Elde edilen tozlarin bazi
fiziksel, kimyasal ve fizikokimyasal Ozellikleri g¢esitli analiz yontemleri kullanilarak
karakterize edilmistir. Ogiitiilmiis karisimlarin degisik sicakliklarda 1000, 1100, 1150,
1200 °C’de ve degisik siirelerde 30', 60', 120', 180", 240" ve 300" siireyle kavrulmasi
calismalar1 yapilmistir. Bu deneysel calismalar sonucunda iiretilen yapay vollastonitin
seramik biinyesine katki maddesi olarak eklenerek kullanimi arastirilmis ve bdylece;
dogal vollastonit ve tiretilen yapay vollastonit kullaniminin karsilagtirilmasi yapilmaistir.
Her ogiitiilmiis karisimdan kalsinasyonla iretilen vollastonitin seramik {riinde
kullanilabilirligi incelenerek calisma tamamlanmistir. Vollastonit kullanilarak {iretilen
seramik parcalari lizerinde; renk 6l¢iimii (yas rengi ve pisme rengi), kimyasal dayanim
testi (hidroklorik asit ile), su emme testi, 151l genlesme katsayis1 tayini (dilatometre ile),

egilme ve kirilma dayanimi tayini, termal iletkenlik testleri yapilmigtir.



2. KURAMSAL TEMELLER ve UYGULAMALAR

2.1. Asin1 Ogiitme ve Mekanik Aktivasyon

Kimyanin bir dali olan mekanokimya, mekanik enerji etkisi ile maddelerin
kimyasal ve fizikokimyasal doniisiimlerini inceler. Heinicke tarafindan 1984 yilinda
yapilan bu genel tanim giliniimiizde yaygin olarak kabul gérmektedir [8] .

Mekanokimyasal tepkitme, mekanokimyasal licing ve mekanik alagimlama
gibi mekanik aktivasyon da mekanokimyanin farkli uygulamalarindan biridir.
Mekanokimyasal siirecler, fonksiyonel seramiklerin sentezi, minerallerin kimyasal ve
fizikokimyasal 6zelliklerinin modifikasyonu, tungsten karbiir gibi alagimlarin veya
bazi ilaglarin sentezlenmesi, ZnS ya da TiO, gibi nano-boylu katalizorlerin {iretimi,
0zel bazi organik maddelerin sentezi gibi kiiclik 6lgekli ve pahali teknolojilerin

kullanildigr siireglerin verimliligini artirmak iizere uzun yillardir uygulanmaktadir.

E=exo-emisyon
N=normal yap
D=diizensiz yap
P=plazma

Sekil 2.1. Carpisan taneler icin Magma-Plazma modeli [5]

Mekanokimyada ilk model Thissen tarafindan Magma-Plazma Modeli olarak
ortaya konmustur. Modele gore, birbirleriyle carpisan partikiillerin temas
noktalarinda biiylik miktarda enerji aciga ¢ikmaktadir. Bu enerji, kati maddenin bir

list enerji seviyesine c¢ikmis kisimlarinin, elektron ve fotonlarin yayilmasiyla



karakterize edilen 6zel bir plazmatik hal olusumu i¢in yeterli olmaktadir (Sekil 2.1).
Temas eden partikiillerin yiizeyi olduk¢a diizensiz yapida olup bolgesel sicakliklar
10000°C nin iizerine ¢ikabilmektedir. Thissen, enerji seviyesinin arttig1 hal esnasinda
veya islem tamamlanir tamamlanmaz partikiillerin yiizeyinde meydana gelen
reaksiyonlarin sonucu olarak ortaya ¢ikan plazma reaksiyonlarini fark etmistir. Bu
gozlemler tek bir mekanizmaya uymayan mekaniksel aktive edilmis reaksiyonlar i¢in
Oonemli sonuglar ortaya koymustur [5].

Mekanokimya terimi ise; Ostwald tarafindan 1887 yilinda One siiriilmiistiir.
Ostwald’a gore [9] mekanokimya, termokimya ve elektrokimya gibi kimyanin bir
dalidir.

Mekanik aktivasyon terimi ise 1952 yilinda Smekal [10] tarafindan; degismeden
kalan bir katinin reaksiyona girme yeteneginde artis saglayan bir proses olarak
tanimlanmaistir.

Boylece, asir1 sartlar altinda ogiitiilmiis mineral, elden gegirilecegi metalurjik
siire¢ sirasinda artik daha aktif olarak davranacak ve bu durum siirecin hizini
artiracaktir. Buna gore, yapay kalsiyum silikat olarak iiretilmesi planlanan yapay
vollastonitin, hammaddelerin asir1 6giitiilmesi yoluyla daha disiik sicakliklarda
olusturulmasi saglanmaya c¢aligilacaktir.

Mekanik enerji etkisi altinda kalmis minerallerin davranisi iic durumla
acgiklanmaktadir:

e Yapisal diizensizlik,
e Yapisal rahatlama,
e Yapisal hareketlilik.

Gergek kosullar altinda, bir mineralin reaktifligini bu ii¢ etkenin hepsi de
kendiliginden etkilemektedir [11].

Juhasz [12] ise 1974 yilinda, mekanik aktivasyon sirasinda gergeklesen
degisimlerin kaynaginin, birincil ve ikincil olarak iki kisma ayrilmasini teklif
etmistir. Buna gore, birincil siirecler (i¢ ve ylizey enerjisinin artmasi, ylizey alaninin
artmasi, mineralin kohezyon enerjisinin azalmasi gibi) genellikle mineralin
reaktifligini artirr. Ikincil siirecler (aglomerasyon, yiizesogurum, yeniden
kristallenme gibi) ise aktivasyon ogilitmesi sirasinda kendiliginden olusur, hatta
ogiitme tamamlandiktan sonra bile ortaya cikabilir.

Minerallerin mekanik aktivasyonu, mekanokimyasal siirecler igerisinde ayr1 bir

bilim dali olarak goriilmektedir [13]. Geleneksel bilyali degirmenlerden ¢ok, yiiksek-
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enerji degirmenlerinin kullanilmasinin ilgilenilen katilarin yiizey 6zelliklerinde ve
yapilarinda dramatik degisimlere yol agtig1 bilinmektedir [5, 14, 15].

Mekanik aktivasyon, kavurma ya da licing gibi temel bir metalurjik siireg
oncesinde mineralin bu siiregclerdeki durum degisimleri sirasindaki reaktifligini
artirmak {izere uygulanan bir On-islemdir ve mekanik enerjinin yogun big¢imde
aktarilabildigi 6glitme degirmenlerinde gerceklestirilir. Mekanik aktivasyonun
baslica etkisi ise, fizikokimyasal ozelliklerinde degisiklige yol acacak sekilde
mineral tanelerinin ufalanmasidir. Mekanik aktivasyon sirasinda mineralin kristal
yapisi bozulur ve daha reaktif tiirler olusur [7].

Mekanik aktivasyonun mineral iizerindeki birincil etkisi ufalanma, yani tane
boyu kii¢iilmesidir. Mekanik aktivasyon sirasinda, dgiitmeyle mineralin tane boyu
kiigiiliirken, mekanik enerji yogunluguna bagli olarak kristal yapisinda kusurlar
olusur. Bdylece, daha dnce hicbir etkiye maruz kalmamis taze, temiz yiizeyler ve
bunun sonucunda yari-kararl tiirler olusur. Cevherler iizerine uygulandiginda asir1
ince Ogilitmenin li¢ farkli mekanizmasindan bahsetmek miimkiindiir. Bunlar, (1)
Serbestlesme Etkisi (2) Taneler iizerinde olusacak olan pasiflestirici film tabakasinin
uzaklagtirilmasi ve (3) Mekanik aktivasyon.

Asirt 6glitmeyle, ince tane sayisi artmakta, boylece daha once ortaya ¢ikmamis
taze yiizeyler olugmaktadir [16]. Mekanik aktivasyonun c¢oklu etkisini ortaya
cikarmak tizere degisik donanimlarin kullanilmasi gerekir.

Mekanik aktivasyon i¢in kullanilan donanimlar degirmenlerdir. Aktivasyonla
gerceklestirilen temel gerilim tipleri; sikistirma, kesme (atrisyon-siirtiinme, aginma),
carpma (darbe, vurma) ve c¢arpismadir [5]. Bunlar Sekil 2.2.°de sematik olarak

gosterilmistir.
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Sekil 2.2. Degirmenlerdeki temel gerilim tipleri, R1-sikigtirma, R2-kesme, R3-
carpma, R4-carpisma [5]

Ayrica, 0giitme amaciyla kullanilan bilyalar, ¢carpma (impact) enerjisini yeterince
aktarabilecek kadar kiigiik ¢aplarda degildir. Diisiik hizlarda donen bir degirmende
biiyliik 0giitme ortami baslica ¢arpma ve asindirma gerilmesi olusturur ki bu da,
mikron ve mikron-alt1 boylardaki tanelerin aktivasyonu i¢in yeterli degildir.

Endiistriyel hammaddelerin iiretiminde gerekli iirlin inceligini elde etmek i¢in ilk
adim Ogiitme prosesidir. Mekanik aktivasyon ig¢in kullanilan donanimlar
degirmenlerdir. Ancak, ince 6glitme amaciyla kullanilan bilyali degirmenlerin temel
yetersizligi, kritik hiz iizerinde ¢alisildiginda merkezkag etkisinin ortaya ¢ikmasiyla,
degirmene saglanan enerjinin artik 6glitme i¢in kullanilamamasidir [11]. Seramik
miihendisliginde bu boyut genellikle Imm nin altindadir. Ogiitme isleminin maliyetli
bir islem olmasinin yaninda silisyum karbiir (SiC) gibi sert seramiklerin 6gilitmeye
kars1 yliksek direncli olmalarindan dolayr 6giitiilmeleri giictiir. Bilyal1 degirmenlerde
bu materyallerin 6giitiilmesi sinirl iken karigtirmali ortam degirmenleri ile mikron
alti boyutlara ogiitiilmeleri yaygm bir sekilde uygulanmaktadir [17, 18]. Ince
ogiitiilmiis kalsiyum karbonat yaygin bir sekilde plastik, kauguk gibi maddelerde
katk1 maddesi olarak kullanilmaktadir. Bununla birlikte karistma uygun olacak
sekilde kalsiyum karbonati su sever Ozellikli yapmak gerekmektedir. Bu amagla
karistirmali  degirmenlerde kalsiyum karbonatin yiizey modifikasyonu iglemi
yapilmaktadir [6].

Bu nedenlerle, mekanik aktivasyon amaciyla farkli ve degisik ¢alisma rejimlerine

sahip yogun-enerji aktarmali degirmenler kullanilmaktadir.  Ayrica, Ogiitme



siireclerini  etkileyen faktorler ve degirmenlerdeki c¢alisma degiskenlerinden
baslicalar asagida siralanmaktadir:

e Degirmen tiird,

e Ogiitme ortamu ¢esidi (bilya, qubuk ya da diger sekiller),

e Ogiitme ortami malzemesi (paslanmaz celik, tungsten karbiir, zirkonyum

oksit, alumina, porselen vb),

. Ogﬁtme atmosferi (hava, inert gaz, indirgeyici gaz, vb),

e Ogiitme bigimi (yas, kuru),

e Bilya/mineral agirlik orani,

e Bilya/mineral boy orani,

e Ogiitme sicaklig1,

e Degirmen hiz1 ve

e Ogiitme siiresi [8, 19].

Ogiitiicii ~ olarak  tasarlanan  yogun-enerji  aktarmali  degirmenlerin
mekanokimyasal siireclerin uygulanmasinda kullanilmasiyla, minerallerin mekanik
aktivasyonu artik daha fazla incelenmeye baslanmistir. Yogun-enerji aktarmali bir
degirmende mekanik aktivasyon katida bir gerilme (stres) bolgesi olusturur. Stres
gevsemesi birka¢ bicimde kendini gosterir: (1) Is1 bosalmasi, (2) taneciklerin kirillgan
catlaklariin bir sonucu olarak yiizey alaninda artis, (3) ¢esitli yapisal kusurlar ve (4)
katida kimyasal tepkimenin tetiklenmesi. Tiim gevseme yollari, ogiitiilmekte olan
mineralin reaktifliginde degisime yol agar. Ortaya ¢ikan duruma, iste bu ylizden,
mekanik aktivasyon denilmektedir.

Vibrokinetik enerji degirmeni [20], planeteri (gezegensel hareketli) degirmenler
[15, 21-23], santrifiij degirmeler [24], eksantrik titresimli degirmenler [25-27],
karistirmal1 bilyali degirmenler [28] ve Sekil 2.4.’de verilen jet degirmenler [29, 30]
bu amagla kullanilan degirmenlerdir. Bu degirmenlerden endiistriyel olarak

kullanilanlar1 Sekil 2.3.’de yer almaktadir.



Sekil 2.3. Mekanik aktivasyon amaci ile kullanilan degirmenler (a) Doner tamburlu
degirmen, (b) Gezegensel degirmen, (c) Titresimli degirmen, (d) Karistirmal
degirmen, (e) Milli degirmen

Sekil 2.4. Sir hazirlamada kullanilan Gabbrielli Mill-2B marka bilyal1 jet degirmen
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Bu degirmelerde olusan gerilme tiirleri sunlardir:
R1 — Basing gerilmesi,
R2 — Makaslama gerilmesi,
R3 — Darbe (vurma) gerilmesi,
R4 — Darbe (carpisma) gerilmesi.
Ozgiil enerji tiikketimini azaltan ve iiriin kalitesini artiran yogun-enerji aktarmali
degirmenlerden en sik kullanilanlarimin ¢alisma prensibi ise Sekil 2.5.°de

Ozetlenmistir [31].

Sekil 2.5. Yogun enerji aktarmali degirmen tiirleri (Parantez icerisinde, degirmende
olusan gerilme tiirleri verilmektedir) A: Bilyali degirmen (R1-R4), B:Gezegensel
(Planeteri) degirmen (R1-R4), C:Titresimli bilyal1 degirmen (R1-R4), D: Karistirmal
bilyali degirmen (Atritor) (R1- R4), E: Milli Degirmen (R1-R2), F: Valsli (Haddeli)
Degirmen (R1-R3) [31]

Kat1 hal doniisiim sicakligini ve sulu tepkime sicakligini diislirmesi, ¢oziiniirliik
miktarinda ve hizinda artis saglamasi ve suda ¢Oziliniirliigii fazla bilesiklerin
hazirlanmasina elverisli olmasi, mekanik aktivasyonun sagladigi {istiinliiklerden
bazilaridir. Ayrica, mekanik aktivasyonun uygulandig tesislerde, tepkimelerin artik
daha kisa siirelerde gerceklestigi, daha basit ve daha ucuz reaktdrler ya da firinlar
kullanilmaktadir. Mevcut tesiste yapilan tek degisiklik, reaktor ya da firindan 6nce
bir yogun-enerji aktarmali degirmen yerlestirilmesinden ibarettir. Ince 6giitiilmiis

minerallerin ¢éziinmesine mekanik aktivasyonun etkisi bir¢cok aragtirmaci tarafindan

incelenmistir.
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Mekaniksel yolla ¢ziinmenin ortaya konan baslica sebepleri olarak;

-yapisal diizensizlik

-mineral partikiillerinin amorflasmasi

-tercihli ¢oziinmeye uygun kristal alanlariin ortaya ¢ikmasi

-uzayan 0glitme esnasinda minerallerin yiizey oksidasyonu gosterilmistir [32, 33].
Kristal yiizeyleri atomik olarak piirlizsiz degildir. Cok fazla sayida

mikrotopografik 6zellikler igerirler. Bu 6zelliklerden en 6nemli olanlar1 Sekil 2.6.’da

sematik olarak gosterilmistir. Sekilde gorildiigli gibi mineralin yiizey yapisinda

atomik olarak diiz bolgeler olarak kristalin teraslar, ayrica basamak ve koseler

bulunmaktadir. Sekilde gosterilen oklar ise ¢oziinme yonlerini gostermektedir.

Ozellikle basamaklarin yiiksekligi tek atom boyutundan poli-atomik boyutlu

yiikseklige sahip olabilirler. Minerallerin 6giitiilmeleri, 6zellikle mekanik aktive

edilmeleri sayesinde, Sekil 2.7.’de gosterildigi gibi, mineral partikiillerinin kirilmasi

ve parcalanmasi esnasinda iiretilen, degisik boyutta ve sekilde teraslar ve basamaklar

olugmaktadir. Bu durum mineralin ¢6zlinme kabiliyetini arttirmaktadir [32-34].

A_bz—

-

TERAS BOLGE BASAMAK BOLGESI KOSE BOLGESI

Sekil 2.6. Mineral ylizeylerinin Teras-Basamak-Kdose yapisinin sematik gosterimi

[32-34]



Sekil 2.7. Basamak uglarinda gergeklesen ¢oziinme (a) ¢oziinme olan ug bolge, (b)
basamak sayisinin artmasi, (¢) basamak artmasinin devami ve yeni basamak uc¢larinin
olusumu [32-34]

Yiizey mikroyapisi mekanik olarak aktive edilmis partikiillerin ¢déziinmesinde
onemli bir rol oynamaktadir. Diger bir ifadeyle diiz ylizeylere (teras bolgeleri)
nazaran basamak uclarinda reaksiyon hizi daha fazladir. Bunun nedenlerinin
partikiillerdeki depolanan enerji ile amorf-polimorf doniisiimler oldugu ifade
edilmistir [32-34].

Ornegin; birgok avantaji olan mekanik aktivasyonun endiistriyel bazdaki
uygulamalarinin bazilar1 asagida kisaca anlatilmaktadir.

Sekil 2.8’de akim semas1 verilen Lurgi-Mitterberg prosesi ile bakir eldesinde,
kalkopiritin (CuFeS,) li¢ edilebilirligi, titresimli bir degirmen vasitasiyla mekanik
aktive edilerek artirllmistir. Kalkopirit konsantresinin li¢ islemi endiistriyel skalada
Lurgi-Mitterberg prosesinde test edilmistir. Kalkopirit, li¢ edici maddelere karsi
oldukca refrakterik 6zellige sahiptir. Yiiksek basing ve sicakliklar altinda bile bakir
kazanimi yaklasik % 20’ler seviyesindedir. Bdylelikle kalkopirit konsantresinden
yaklasik %96 verimle bakir kazanimi saglanmistir. Yetmisli yillarda kullanimda olan
bu prosesten yiiksek operasyon maliyetleri ve yiiksek enerji tiiketimi nedeniyle

vazgecilmistir [5].
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Sekil 2.8. Lurgi-Mitterberg prosesinin akim semasi [5]

Son yillarda Avustralya’da siilfiirlii cevher konsantrelerinin kavrulmasi o6n
islemine alternatif olarak gelistirilmis olan Activox prosesinin sematik goriinimii
Sekil 2.9.’da verilmistir. Bu proses, ultra-ince 0giitme ve Ogiitme altinda basingl
oksidasyon olmak {izere iki operasyon iinitesi icermektedir. Mekanik aktivasyon
genelde ilk kademede gerceklesir. Ik kademeden gelen seyreltilmis camur, basingl

oksidasyon isleminin gerceklestigi otoklav kademesine geger [5].

KARISTIRMA ML
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m SEYRELTIK S0
? AJITATORLER
]
r
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1
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Sekil 2.9. Activox prosesinin sematik goriinimii [5]

OKSLIEN

HONSANTRE

Eski Sovyetler Birligi’'nde altin igeren bazi siilfiirlii minerallerin siyaniirlestirme
lici lizerine mekanik aktivasyonun etkisi oldugunun belirlenmesiyle gelistirilen
yogun c¢alismalar, IRIGETMET prosesinde denenmistir. Mekanik aktivasyon

sonrasinda siyaniirlestirme siiresi kisalmistir. Mekanik aktivasyon islemi ile altin
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kazanimi %11 civarinda artmig, siyaniirlestirme siireci kisalmigtir. Mekanik
aktivasyon islemi ile altin kazaniminda artis olmasina ragmen NaCN tiiketiminde
artis olmamaktadir [5].

Sunshine Mining & Refining Company isimli sirket 1984 yilinda antimuan, bakir
ve glimiis iceren siilflirlii kompleks cevherlerin hidrometalurjik islemine yeni bir
yaklagim ortaya koymustur. Bu ¢alisma, nitrik asit uygulamali siilfiirik asit oksijen
basing ligine dayanmaktadir. Bu islem, tetrahedritin alkali liginden sonra olusan kat1
atiktan giimiis ve bakir kazanimina izin vermektedir [5].

Cok sayidaki altin yataklarindan elde edilen cevherler, ¢ok ince 6glitme islemine
kars1 direnglidir. Metprotech prosesi’nde ise Ogiitme islemi yapilacak besleme
camuruna siyaniir ilavesi yapilmakta ve altinin siyaniirlestirmesi degirmen i¢inde
gerceklestirilmektedir. Bu mekanokimyasal li¢ islemi, altinin bir kisminin dogrudan
degirmende kazanilmasini saglamaktadir. Bu faktor de siyaniirle yapilan kimyasal lig
islemiyle altin kazanimi maliyetinde 6nemli avantaj saglamaktadir. Bu prosesin ilk
endiistriyel uygulamasi 1988 yilinda yapilmis, 1988-1998 yillar1 arasinda Giiney
Afrika, Avustralya ve Yeni Zelanda’da da hizmete girmistir [5].

1992 yilinda Berlin Teknik Universitesi ile Slovakya Bilimler Akademisi ortaklasa
olarak yeni bir metodu test etmislerdir. Bu yeni proses (MELT-Mechanochemical
Leaching of Tetrahedrite) Slovakya’da yar1 endiistriyel skaladaki atritorlerde
denenmistir [5, 34].

Bu nedenlerle mekanik aktivasyon, metalurjik siireclerde c¢ekici bir konu
olmaktadir ve 6nemli endiistriyel minerallerin hidrometalurjik veya pirometalurjik
elden ge¢irim siireglerinde mekanik aktivasyonun etkisini inceleyen daha bir¢ok
calisma bulunmaktadir.

Bagka bir calismada, tungsten karbiir liretmek i¢cin CaWOQOy4 ve kokun karbotermik
kavurma islemi Oncesinde birlikte Ogiitiilmesinin karbotermik tepkime hizinda
belirgin artiglara yol actig1 bildirilmektedir [35-37]. Balaz ve Ebert’in [38] acikladig1
gibi, mekanik aktivasyon islemi silfiirlii minerallerin termal siireglerinde,
oksidasyon, bozulma ve siiblimlesme sicakliklarini diistirmektedir.

Pourghahramani ve Forssberg [39], planeteri bilyali degirmende gergeklestirilen
mekanik aktivasyonun hematitin hidrojen gaziyla indirgenme davranisini
degistirdigini; indirgenme sicakliginin diisiik sicaklik zonunda gergeklestigini
bildirmislerdir. Benzer sekilde, stronsiyum karbonat iiretiminde kullanilan SrS

iretmek amaciyla selestitin (SrSO4) kokla birlikte oOgiitiilerek mekanik olarak
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aktiflestirilmesi, SrS’iin 1100 °C’den daha diistik sicakliklarda olugsmasini sagladigi
agiklanmaktadir [40, 41].

Bir bagka calismada [42], orijinal ve 15 dakika mekanik aktive edilmis alunitin
farkl1 1sitma hizlarinda alinan TG analizinden kinetik incelemesi yapilmistir. Ozawa
yontemine gore yapilan kinetik incelemede mekanik aktivasyon isleminin, alunitin
dehidratasyon ve desiilfatasyon reaksiyonunun aktivasyon enerjilerine etkileri
incelenmistir. Ozawa metodu gozoniine alinarak, orijinal ve mekanik aktive edilmis
alunitin dehidratasyon ve desiilfatasyon reaksiyonlarmmin reaksiyon gerceklesme
oranlar1 ile aktivasyon enerjilerindeki degisimler karsilastirmali olarak ve Sekil 2.10.

(a ve b)’de verilmistir.

30 350
(a) (b)
300 300 -
20 - 250
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Sekil 2.10. Ozawa metoduna gore orijinal ve mekanik aktive edilmis alunitin (a)
dehidratasyonunun ve (b) desiilfatasyonunun aktivasyon enerjisindeki degisim [42]
Sekilden goriilmektedir ki mekanik aktivasyon islemi aktivasyon enerjisindeki
degerler de oldukga etkili olmustur. Alunit cevherinin kismen de olsa amorflagmasi,
ozellikle dehidratasyon kademesinin gerekenden daha erken sicakliklarda
baslatmakta, bu reaksiyon i¢in gereken aktivasyon enerjisi ise diigmektedir.
Amorflasmanin %100 oraninda olmamasi, daha ileri derecedeki reaksiyon
kademesinde ayn1 aktivasyon enerjisi degerlerini gosterdigi ifade edilmistir [42].
Tepkime sicakliginmi diisiirmek, ¢oziiniirliik miktar1 ve hizinda artis saglamak,
suda ¢oziiniir bilesiklerin hazirlanmasi, basit ve daha ucuz reaktor iiretimi ve daha
kisa tepkime siiresi gereksinimi mekanik aktivasyonun bazi istlinliiklerindendir. Bu

nedenlerle, mekanik aktivasyon metalurjik siireclerde ¢ekici bir konu olmaktadir.



Cesitli dnemli endiistriyel minerallerin hidrometalurjik elden gegirim siireglerinde
mekanik aktivasyonun etkisini inceleyen bir ¢ok calisma bulunmaktadir [8, 35-37,

39-41, 43-47]
2.2.Mermer Sanayi Atiklar1

Binlerce yil once insan hayatina giren mermer, dnceleri sadece yapi tasi olarak
kullanilirken, uygarligin ilerlemesine paralel olarak siisleme ve sanatsal tasarim
amaci ile de kullanilmis ve giincel yasamimizdaki Onemini giinlimiize kadar
arttirarak korumustur [48]. Bilimsel olarak kiregtagi ve dolomitik kiregtaglarinin
yiikksek sicaklik ve basing altinda metamorfizmaya ugramasi sonucu tekrar
kristalleserek yeni bir yapt kazanmasiyla olusan kayaglar mermer olarak
tanimlanmaktadir. Endiistriyel anlamda ise; blok ve levha verebilen, kesilip
cilalanabilen ve alim satimi yapilabilen veya dekoratif amacla kullanilan tiim dogal
taglara mermer denilmektedir [49, 50]. Giiniimiizde 6zellikle endiistriyel anlamda
mermerin yerine dogal tas terimi de kullanilmaktadir. MTA raporlarina gore Tiirkiye
5 milyar m® mermer rezervi (goriiniir + muhtemel + miimkiin) ile diinya mermer
potansiyelinin % 40’ 1na sahiptir. Toplam rezervi 1,9 milyar ton (yaklasik 5,1 milyar
m®) olan Tirkiye’nin 1,6 milyar ton civarindaki goriiniir rezervi, bugiinkii
temposuyla diinya tiikketimini 80 yil karsilayacak diizeydedir. Pek ¢ok ¢esit, renk,
desen ve kalitede mermer ¢ikarilan {ilkemizde, rezervin biiyiikk bolimii;
Afyonkarahisar, Balikesir, Canakkale, Konya, Mugla, Eskisehir, Denizli, Elazig,
Tokat, Bilecik ve Kirsehir’de bulunmaktadir.

Mermer endiistrisi tilkemizde son on yilda ¢ok biiyiik bir gelisim gostermistir.
Bu gelisim 0Ozellikle Bati Anadolu Bolgesinde olmak iizere Tiirkiye’nin bir¢cok
yerinde yeni mermer ocaklarinin isletilmeye agilmasiyla saglanmistir. Dogu ve
Gilineydogu Anadolu Bolgelerinde bir¢ok bakir mermer rezervi bulunmayr ve
isletilmeyi beklemektedir. Bilindigi iizere iilkemizde faaliyet gosteren mermer
ocaklar1 % 20-25 verimle calismaktadir. Daha basit ifadeyle, ¢ikarilan 100 birim
tagin 80 birimi atilmaktadir. Tiirkiye’deki mermer fabrikalarinda islenen mermerlerin
ortalama %30'unun toz olarak atildigi hesaplanmistir. Yillik mermer blok isleme
miktarimiz yaklasik olarak 2.200.000 tondur [51]. Bu durumda, iilkemizde islenen
mermerlerin  yaklagik  660.000 tonunun toz olarak elde edildigi ve
degerlendirilemeden atildig1 anlasilmaktadir. Bu nedenle mermer toz atiklarmin

degerlendirilmesi  konusunda bulunabilecek alternatifler, mermer fabrika
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isletmecilerine ve iilke ekonomisine kaynak saglayacagi gibi bu fabrikalarin ¢evre
kirletici 6zelligini de tamamen ortadan kaldiracaktir.

Mermer fabrikalarindan kesme ve parlatma islemleri sirasinda ortaya ¢ikan atik
sularin1 aritan ve mermer tozlariin seramik sanayinde kullanilmak {izere; yapay
vollastonit iiretiminde kullanilabilme imkaninin arastirilmast igin  miimkiin
oldugunca beyaz mermer isleyen fabrikalarin bulundugu Afyon-iscehisar’daki

mermer ocaklarindan gelen ve Iscehisar Kalkinma Kooperatifi’nde islenen mermer

numunelerinin atiklart alimmistir (Sekil 2.11.a ve 2.11.b).

§ekil 2.11.a)Afyon-Iscehisar mermer artik dokiim sahasinin gériiniimii, b) Afyon-
Iscehisar mermer artik dokiim sahasinda sulu artiklarin depolanmasi

Bu amagla mermer atiklar1 bir¢ok alanda kullanilmakla beraber insaat sektoriinde;
stva harci karisgimlarinda, dolgu malzemesi olarak, mozaik iiretiminde, kaplama ve
dosemelerde, kire¢ iiretiminde, micir olarak, paledyen olarak, karayolu ve demir
yollarinda kullanim alani bulmaktadir. Yine mermer atiklar1 hem Normal Portland
¢imentosu klinkeri hem de Beyaz Portland ¢imentosu iiretiminde kullanilmaktadir
[52].

Toz mermer atiklarmin kullanildigi diger kullanim alanlari ise zirai kirectagi-zirai
toprak ve zemin ayarlayici, yem ve mineralli besinler, siva katki malzemesi, kireg
iretimi, kalsine dolomit {iretimi, ciiruf yapict malzeme, refrakter malzeme, asit
noétrlestirme, cam iiretiminde, kagit iiretiminde, seker rafinasyonunda, baca gazindan
kiikiirtiin gideriminde ve calismada seramik sanayine yarar saglayacagi diisliniilen
yapay kalsiyum silikatlardan olan vollastonittir. Seramik sanayinde vollastonitin

kullanim1 ile gelisen pek ¢ok Ozellikten bazilari sunlardir; {iriin mukavemetinin
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artmast ve tek pisirim karolarda pigsme siiresinin dnemli oranda azalmasina imkan

vermesidir [53].

2.3.Vollastonit

Endiistriyel bir mineral olan vollastonit, dogal kalsiyum metasilikat olarak
tamimlanir. Ik kez 1935 yilinda Kaliforniya'da cikarilan beyaz, cubuk sekilli bir
minerale Ingiliz kimyaci ve mineralogu olan William Pyde WOLLASTON'a izafeten

"

"'wollastonite"" denilmistir. Endiistriyel bir mineral olarak 1950 yilina kadar tiretimi
ve pazarlanmasi yapilamamistir [54]. Arastirmalarda kaydedilen hizli ilerleme,
mineral i¢in pek ¢ok endiistriyel kullanim alan1 ve geleneksel minerallerin yerine
kullanildiginda, vollastonitin pek ¢ok avantaja sahip oldugunu kanitlamistir. Imalat
esnasinda karisim ic¢indeki vollastonitin birlestirici rolii, Amerikan seramik
endiistrisinde genis uygulama alanlar1 yaratmistir.

Vollastonit kullanimi ile gelisen pek cok oOzellikten bazilari sunlardir; {iriin
mukavemetinin artmasi ve tek pisirim karolarda pisme siiresinin énemli oranda
azalmasina imkan vermesidir. Vollastonitin teorik bilesimi % 48,5 CaO ve % 51,7
Si0;'den olusur. Fakat dogada kalsiyum yerine demir, manganez ya da magnezyum
ile bulunusu da olabilir. Sekil 2.12.°de goriildigii gibi saf halde beyaz lifsi
goriinimde olan mineral, ¢esitli safsizliklar nedeni ile gri ya da kahverengi renk
kazanabilir.

Vollastonitin en dnemli ayirict 6zelligi iki yonlii miikemmel klivaj gosteren igne
sekilli pargaciklardan olusmasidir. Kristal boyu genelde tane ¢apr ile 7-8/1
oranindadir. Vollastonit ¢cok diisiik 1sida sinterlesebilir. Yiiksek 1siya dayaniklidir,
mekanik direnci yiiksektir. Porozitesi kontrol edilebilir, izolasyon kabiliyeti iyidir ve

kolayca preslenebilir [55].



Mag= 500KX EHT=2000kV SignalA=SE1 WD= 10mm

Mag= 1000KX EHT=2000kV SignalA=SE1 ~ WD= 10mm e — Mag= 600KX EHT=2000kV SignlA=SE1 ~ WD= 10mm

Sekil 2.12.Dogal Vollastonite ait SEM goriintiileri

Vollastonit ile ilgili bir diger 6nemli konu, sentetik olarak da iiretilebilmesidir.
Yillardir ABD, Danimarka, Italya, Almanya ve Rusya sentetik metasilikatlar
tiretmektedirler. Danimarka'da sentetik kalsiyum metasilikatlar iilkede ¢ok bulunan

tebesir ve kumdan elde edilerek synopal ticari adin1 alirlar.

19



2.3.1. Vollastonitin Jeolojik Olusumu

Jeolojik olarak; skarn zonlarinda kontak metomorfizma {iriinii olarak, genellikle
kirectasi, granit kontaktlarinda olusur. Skarnlar, magmadan kiregtaglarina silikat,
aliminyum, demir ve manganez transferi ile olusmustur. Meydana gelen reaksiyon
skarn zonlarindan, silikat ya da magmadan, silikat ve kirectasindan kalsitin gelisi ile
gergeklesir. Vollastonit birgok kayacin bilesimine girer, ancak birka¢ olusumda
ekonomik olarak bilinir. Genelde saf olmayan kiregtaglarinin  kontakt
metamorfizmasi ile olusan vollastonit, kalkerli sedimanlarin metasomatizmasi ya da
magmanin kristalizasyonu ile de olusabilir. Kalsit tarzi, kiregtasi ve granitik sillikat
arasida 400-450°C deki reaksiyonla da asagidaki belirtilen sekilde vollastonit

olusabilir.

CaCOs3 + SiO, — CaSiO3 + CO,

Bir atmosfer basing altinda gerceklesen bu reaksiyon kuvars veya SiO; eriyigi
bitinceye kadar devam eder. A¢iga ¢ikan CO; basinci arttirdifindan sicaklik 800-
850°C’ye kadar ytikselir. Kalsit ve kuvarsin reaksiyon, yapmadan daha yiiksek 1s1ya
devam etmeleri ihtimali yoktur. Vollastonitin olusum, sartlarinin korunabilmesi i¢in
c¢ikan CO,'in catlaklardan ¢ikarak veya diger ucucu elamanlarla birlikte bazi
minerallerle reaksiyona girerek ortamdan uzaklagmasi, boylece sicakligi ve basinci
daha fazla yiikseltmemesi gerekir [55].

Vollastonit formasyonu ile, CO, yayilimindan dolay1 basing yiikselir, boylece
reaksiyonun devam edebilmesi i¢in yiiksek sicaklik ihtiyaci daha da artar. Bu sirada,
CO; gazinin dogal kirik ve gatlak zonlarina kagma egiliminden dolay1 basing azalir.
Bu basing diisiisii ile reaksiyon diisiik sicakliklarda devam eder.

Fakat basing yiikseldiginde reaksiyon sicakligi birdenbire artmaz. Reaksiyon tersi
yonde, kalsit olusumu yéniinde gerceklesir. Ilisikli oldugu diger mineraller; diyopsit
(CaMgSi0y), tremolit (Cay(MgFe) 5SigO, 2(OH),), grossular tipinde granat
(CazAly(Si04)3) ve andradit tipi granat (CaszFe(SiOy)3)'tlir [56].
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2.3.2. Vollastonitin Mineralojik Ozellikleri

Saf vollastonitin bazi fiziksel 6zellikleri asagidaki gibidir;

Sertlik (Mohs dl¢egine gore) =4,5 - 5

Yogunluk= 2800 — 3000 kg/m’

Molekiil Agirhigr =116

Ergime noktas1 = 1540° C

Isisal genlesme katsayis1 = 6,5 x 10 ® mm / °C

Suda eriyebilirligi = 0,0095 g/100 ml

Kirilma indeksi =

a=1,616—-1,640

B=1,628—-1,650

vy=1,631-1,653

Kiristal sistemi = Monoklinik ya da triklinik

Olagan bulunus sekli = Igne ya da bigak sekilli kristal agregalarindan olusan kitleler

Polimorflar = Vollastonit (triklinik) - diisiik sicaklik olusumlu
Paravollastonit (monoklinik) - diisiik sicaklik olusumlu
Pseudovollastonit (triklinik) - yiiksek sicaklik olusumlu
Pseudo-ortorombik ya da pseudo-hekzagonal - yliksek sicaklik
olusumu

Parlaklik = Camsi, seffaf, yari-seffaf

Renk = Genellikle beyaz, bazen krem ve gri

Vollastonitin bazi kristalleri kisa dalga ve uzun dalga ultraviyole 1sinlar1 altinda

floresan Ozellik verir ve sari-turuncudan pembe-portakala kadar renk degistirirler.

Fosforesan 0Ozellik veren numuneler de vardir, 1120°C’de vollastonit, genlesme

katsayist artarak ve renk degistirerek pseudovollastonite doniisiir. Bu doniisiimde saf

iken beyaz olan vollastonit krem ya da kirmizi veya kahverenginin degisik tonlarinda

renkler alir. Bu renk degisimi, demir ve stonsiyumun varligini isaret edebilir.

Vollastonit-hidroklorik  asitle muamele edildiginde dekompoze olur ve

bilesimlerindeki silikatlardan jel olusturmadan ayrilir [57].
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2.3.3. CaCOj; ve SiO;’nin Kalsinasyonu

Vollastonit, seramik sanayinde ¢akmak tasi, kuvars kumu, feldspat, Cin kili ve
diger cesit killerin yerine; cam sanayinde kiregtasi ve kum yerine; asinmaya direngli
malzemelerde asbestin yerine kullanilabilir. Sentetikler ¢ogu zaman sulu olup susuz
tiplerinin higbiri dogal vollastonitin kristal yapisinda degillerdir. Tebesir ve kum,
eritken rolii géren az miktarda dolomit ile camur halde karisir. Bu ¢amur 1560°C'de
kavrulur. Katilasinca elenir ve ikinci bir firinda 1250°C sicaklikta tekrar kavrulur.
Nihai iiriin hemen hemen kdseli, beyaz renkli ve opak olup % 50 kadar vollastonitten
ibarettir. Ayrica yaninda Ca;Al,Si07 (gehlenit) ve MgCa,SiO7 (akarmanit) de vardir.
Sentetik tiretilen "synopal" mozaik yapimina, yer ve c¢at1 kaplamalarindaki kullanima
uygundur [56].

ftalya'da sentetik vollastonit "wollanita" diye bilinir ve silis, kum, tebesir ve
dolomitten Danimarka'dakine benzeyen bir teknikle iiretilir. Wollanita yol
malzemesi, asindirict olarak ve seramiklerde kullanilmaktadir [56].

Almanya'nin Rheinische Kalksteinwerke GmbH sirketi, Wulfrah'da uzun yillardir
kiregtagi ve kire¢ tiretmekte olup 1970'lerde deneysel olarak sentetik vollastonit
tiretimine baslamistir. Kalsiyum karbonat, kalsiyum silikat ve sonmemis kire¢ gibi
malzemeler kuvars ile karistirilarak elde edilen homojen karisim 1450°C'nin
lizerinde kavrulmakta ve sonra dgiitiilmektedir. Uriinler igerdikleri Fe,Os yiizdelerine
gore degisik alanlarda kullanilmaktadir [56].

Belgika'da Eternit Group'un bir teknik kolu olan Redco SA., sulu kalsiyum silikat
senteziyle, kristal yapis1 vollastonite ¢ok benzeyen xonotlite minerallerini
olusturmustur. Ulkede iiretilen sentetik vollastonit "promaxon" ticari adi ile
bilinmektedir [56].

Sentetik vollastonitler CaSiOs3-FeSiO; sisteminde bir kati soliisyon meydana
getirirler. Bu kombinasyonda bazen silis yerine titan gecebilir. Bu takdirde
vollastonitin pseudo-vollastonite doniislim 1s1s1 artar. Vollastonitin seramikte
kullanilabilmesi i¢in firinlama esasinda hacim degisikligi olacagindan titan
elementinin karigimda olmasi istenir [56]. Cizelge 2.1.’de vollastonit yerine

kullanilan mineraller verilmistir.
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Cizelge 2.1. Vollastonit yerine gecebilecek mineraller [56]

Kullanim

Yeri Hammadde

Seramik Kalsiyum karbonat, dolomit, kuvars, kaolin, talk, feldspat

Barit, kalsiyum karbonat, feldspat, kaolin, mika, nefelinli siyenit, perlit,
Dolgu pumis
profillit, talk, mikrokristalin kuvars, 6giitiilmiis kuvars, sentetik kuvars

Friction Asbest, barit, attapuljit, kaolin, sepiolit, grona, grafit, jips, pumis, profillit,
Materyal kuvars, sleyt, vermikiilit
izolasyon

Asbest, diatomit, perlit, pumis, vermikiilit, zeolitler.

2.3.4. Yapay Vollastonitin Kullanim Alanlar:

Yapay vollastonitin uygulamada baslica kullanim alanlar1 agagida 6zetlenmistir:
Boya Sanayi: Vollastonit, boya endiistrisinde katki maddesi olarak kullanilir. Bu
sanayide kullanilmas1 rengi, cubuksu ozelligi ve disik yag absorbisyonu gibi
ozelliklerindendir. Vollastonit boyalar, asidik ortamlar i¢in uygun degildir.
Vollastonit katkili boyalar diizgiin bir ylizey saglar ve kiiflenmeye kars1 dayaniklidir
[58].

Plastik Sanayi: Vollastonit, plastik ve kauguk sanayinde yari mukavim katki
maddesidir. Sentetik vollastonit bu alanda daha ¢ok kullanilir. Vollastonit katkili
plastikler daha az absorbisyonu, daha diisiik dielektrik katsayis1 ve daha diigiik
viskozite gosterir. Vollastonit 1s1 ile sertlesen, nemsiz emici, astara ve yine 1s1 ile
yumusayan kaliba sekil vermeyi siddetlendirici o6zelligi nedeniyle plastikte
kullanilmaktadir.

Asindiricr: Vollastonit, asindirict 6zelligi olan seramikler ve disk seklindeki bileme
taglarinin imalinde, ¢abuk asinip tiikenmeyi engellemek i¢in kullanilir.

Mineral yiinii: Vollastonit mineral yiinii eldesinde kullanilir. Bu kullanim igin
hammadde ogiitiiliir, sonra macun haline gelene kadar suda karistirilarak
1500°C’deki firmlara gonderilir ve ince fiberler elde edilir. Bu fiberler bir bagka
boliimde tabakalanir, sarilir, ambalajlanir ve ses-1s1 izolasyonlarinda ¢ok genis bir

uygulama alan1 bulur [55].
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Kaplama: Vollastonit kaplama ve kagit endiistrisinde katki maddesi olarak da
kullanilir. Sentetik kalsiyum silikat, toprak diizenleyici ve verim artirict olarak
kirectas1 yerine tarimda kullanilmaktadir.

Cam sanayi: Vollastonit mineral 6zelligi nedeniyle cam sanayinde, parlakligi ve
saglamlig ile naylon sanayiinde kaliplama islerinde kullanilabilir.

Diger kullamim alanlari: Vollastonit yer ve duvar karolarinda, elektrik izolatorleri
ile abrazif disk imalinde, atese dayanikli (refrakter) mamul {iretiminde,
yapiskanlarda, sulayicilarda kullanilir [56]. Cizelge 2.2.'de ticari vollastonitin

istenilen Ozellikleri belirtilmistir.

Cizelge 2.2. Kullanim 6zeliklerine gore vollastonitin mineralojik 6zellikleri [56]

Kullanim Yeri istenilen Ozellik

Minimum %90 vollastonit, maksimum %4 ates kaybu,
Seramik kalitesi
maksimum % 0,3 Fe,05

Seramik ve sir kalitesi | Minimum %95 vollastonit, minimum %90 parlaklik

Boya yapimi Minimum %90 vollastonit, %90'n {izerinde parlaklik
Plastik ve dolgu o

Minimum %95 vollastonit, minimum, %90 parlaklik
kalitesi
Metalurjik kalite Minimum %80 vollastonit, %1 Al,Os, S/P oran1 0,002

Mineral yiinii kalitesi | Minimum 20:1 aspekt orani

Seramik Sanayi: Vollastonitin ana kullanim alani1 seramik sanayidir. Seramik
tretiminde %5—6 oraninda mermer tozu kullanilmaktadir. Seramik biinye ve
sirlarinda CaO olarak biinyeye alinan hammadde kaynaklar1 genel olarak; kalsit,
dolomit ve mermerdir. Karisik ve kalsitli ak¢ini camurlarinin mineralojik bilesiminde
% 5-20 arasinda CaCOs kullanilmaktadir. Bu CaCOj; cok ince 6giitiilmiis mermer
halinde bilesime katilmaktadir. iri taneli ve iyi dagilmamis kalsit, camur iginde
hatalara yol agmakta, 6zsiiz seramik hammaddesi olan kalsit tiirleri, seramik
camurlarinda artan sicaklik ile birlikte gézenekliligi azaltmakta ve CaO sirdaki Si0,
ile reaksiyona girerek bir ara tabaka olusturmaktadir. Bu ara tabaka seramik
teknolojisinde ¢ok oOnemlidir. CaO sir igindeki diger oksitlerle birleserek cam

olusumuna yardimci olmaktadir [56].
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Seramik malzemeler iiretiminde feldspat, kalsit, kuvars, dolomit, talk gibi
hammaddeler  yerine  veya  seramik  mamulin  belirli  6zelliklerinin
diizenlenebilmesinde vollastonit kullanilmaktadir. Bu sanayide vollastonit sihhi
tesisat ve cinilerde catlamayi, sikistirmayi, kirilmayr ve mamiiller {izerindeki 1s1
genlesmesini  Onlemesi bakimindan aranan bir katki maddesidir. Vollastonit
kullanildiginda seramik {iriiniin gerek plastik halde, gerekse kurutulmus halde iken
dayanimi cok yiiksektir. Vollastonit ayrica kurumayi1 hizlandirmakta ve nemlilik
genislemelerini asgariye indirmektedir. Hamurdaki miktar1 arttikca firmlama
stirecinde kisalma s6z konusu oldugundan yakitta da tasarruf saglanmaktadir [56].

Seramik biinyelerde vollastonit kullaniminin en 6énemli avantaji; pigirim siiresini
diisiirmesi ve diislik sicakliklarda sinterlenebilme kabiliyetidir. Bu faktorler, karo
fayans gibi iriinlerin liretiminde, hizli pisirim iiretim kapasitesini arttirdigi igin
oldukca dnemlidir. Vollastonit, ayn1 zamanda biinyenin akigskanligini arttirmak igin
de kullanilabilir. Vollastonit duvar karolarinda boyut kararliligini saglamak,
deformasyonu azaltmak ve karbonatlara iliskin CO;, olusumunu engellemek icin
kullanilmaktadir. Vitrifiye biinyelerinde ¢ekme dayanimimi arttirmak igin de
kullanilmaktadir [56].

Vollastonit, yiiksek oranda CO, igerikli dolomit, kalsit gibi hammaddelerin yerine
seramik bilinyede kullanildiginda 1030-1080°C sicaklik araliginda 30 dakika gibi bir
siirede hizli pisirilebilir. Vitrifiye mamiilllerde % 2-5 oraninda feldspat ve kuvarsin
yerine kullanildiginda kiiciilmede ve vitrifikasyon sicakliginda bir diisiis meydana
gelmektedir [56].

Vollastonit kullanimiyla biinyelerde pisirim siiresi degisik yollarla azalmaktadir.
Vollastonit, kuruma siiresini diisiirdiigii ve daha kisa bir 6n 1sitma faz1 gerektirdigi
icin pisirim siiresinin azalmast miimkiindiir. Vollastonit olduk¢a etkili bir
fluxlagtiricidir ve bu Ozellik seramik biinyenin ¢ok hizli olgunlasmasini ve
fluxlastirict etki sir-biinye arasindaki bagin kuvvetlenmesini saglamaktadir. Diisiik
ergime katsayisi, lineer termal genlesme egrisi ve termal soklara olan yiiksek
dayanim hizli 1sitma ve sogutmayr miimkiin kilarken bu proses asamalarinda
bilinyenin ¢atlama egilimini azaltmaktadir [56].

Vollastonit tek basina 6nemli oranda nemlilik genlesmesine sahip degildir. Bu
nedenle biitliin seramik biinyelerin nemlilik genlesmesini 6nemli oranda diistirebilir.

Diisiik bir nemlilik genlesmesi c¢atlamayr engelleyen en Onemli etkendir ve
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vollastonitte CO, ve H,O’nun azlig1 veya olmayisi pisirim prosesi boyunca hatalara
sebebiyet veren gaz olusumunu engeller.

Vollastonitin diisiik lineer termal genlesmesi 1s1l sok ile meydana gelebilecek
catlamaya kars1 biiylik bir direng ve hizli pisirime imkan saglamaktadir. Bu agidan
bakildiginda, vollastonitli biinyeler yer ve duvar karolarinin hizli pisirim prosesinde

oldukga idealdir [56].

Vollastonitin Sirda Kullanimi

Vollastonit, sirda CaO ve SiO, kaynagi olarak tercih edilen bir hammaddedir.
Vollastonitin kimyast sir biinyeleri i¢in dogal fritlestirilmis CaO ve SiO, kaynagi
saglamakta ve sirda, kalsit ve kuvarsin yerine kullanilabilmektedir. Hizli pigirim
saniteri mamiilleri sirlarinda % 10’un tlizerinde basari ile kullanilmaktadir.

Vollastonit alternatiflerine nazaran daha az refrakterlik 6zelligi gosterir, bu durum
sir formiilasyonunun pigsme sicakligi iizerinde disiiriicii bir etki yapmaktadir. Hizli
pisirim sirlarinda, 6zellikle pisirim sicakliginin diisiiriilmesinde etkilidir ve bu durum
genis bir pisme sicakligi aralifi veya {lriiniin esnekliginin artmasima olanak
saglamaktadir. Vollastonit sirlar1 genis bir zaman araliginda sividir ve boylelikle
diisiik sicakliklarda kaplama giiciinii arttirir. Bu nedenle sirin biinye ile olan
etkilesimi minimum seviyeye inmekte ve kursunsuz ve hizli pisirim sirlarinda
kullanildiginda belirli 6neme sahip olmaktadir [59].

Vollastonit, kimyasal olarak hi¢ veya cok az CO, ve H,O igerir ve % 1’den daha
disiik  kizdima  kaybina  sahiptir.  Diger  geleneksel = hammaddelerle
karsilastirildiginda; pisirim prosesi esnasinda diisiik gaz olusumuna sahiptir ve bu

nedenle vollastonitli sirlar daha az gdzenekli ve piiriizsiiz bir ylizeye sahiptir [59].

Vollastonitin Fritte Kullanim

Vollastonit frit tiretiminde de yaygin olarak kullanilan bir hammaddedir. Burada
vollastonitin diisiik ergime sicakligi belirgin bir avantajdir. Bu durum fritin
camlagma sicakligini diisiirerek tiretim kapasitesinde belirli bir artis saglar.

Vollastonit yapisinda ¢ok az veya hi¢ CO, kimyasal bag1 icermemesinden dolay1
esdeger CaO kaynakli karbonatlardan daha az 1s1 enerjisi gerektirir. Cizelge 2.3.’de

vollastonit tiplerine gére onemli {ireticilerin kullanim alanlar1 verilmistir [60].
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Aynmi zamanda fluxlastirict (akiskanligi arttirici) bir madde olan vollastonit
feldspat gibi Al,O3 igerikli komponentlerin sinterleme sicakliginin diisiiriir. Sonug

olarak daha az maliyette daha dayanikli frit Giretilir.

Cizelge 2.3. Onemli iireticilerin kullanim alanlarr ile ilgili vollastonit tipleri [60].

Asbest | Perfom | Genel Eritken
Vollastonit tipi Sirket Boya | Seramik
yerine |dolgusu | dolgu olarak
Asikuler NYKO + + 0
(igne sekilli) WOLKEM + + 0
NYKO
Mikronize + + +
(igne sekilli) PARTEX + + +
NYKO + + + 0
PARTEX + + + +
Toz VANDERBILT + + + +
CIN DEVLET 4
. . + + +
SIRKETLERI
SENTETIK 0 + + +

+: Asil kullanim alani

0: Yan kullanim alani
2.3.5. Mermer Tozundan Vollastonit Uretim Yontemleri

Diinyada cevherlesme ve olusum silirecine gore degisken yoOntemler
uygulanmaktadir.  Vollastonit iiretiminde genel olarak ac¢ik isletmecilik
yapilmaktadir. Uretilen cevher triyaj edilmekte, kirilarak uygun tane iriligine getirilip
manyetik seperasyon ve flotasyon gibi cevher zenginlestirme islemlerine tabi
tutulmaktadir. Kurutularak ince 6giitme isleminden gegirilen numune % 51-53 SiO,,

% 43-45 Ca0, % 0,5 Al,Os3, % 0,2 Fe;0s3, % 0,3 MgO igeren - 50+200 mesh
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boyutunda konsantre cevher olarak paketlenmektedir. Tiirkiye'de Onceki yillarda
vollastonit {iretim ¢alismalari, kontakt metasomatik bir olusum olan cevher kafalari
izlenerek yapilmistir. Bu yontemde iiretim diizensiz yarmalar seklinde siirdiiriilmiis,
cevher i¢inde lagim delinmesi ve atesleme ile cevher parcalanmistir. Daha sonra
triyaj ile kalite ayirim1 yapilmistir.

Diinyanin iki 6nemli ireticisi Amerika'da Willsboro N.Y.'da NYCO tarafindan
isletilen ocak ve Finlandiya'da PARTEX'tir. Ornek olarak PARTEX firmasi
tarafindan uygulanan konsantre iiretim yonteminin akim semasi Sekil 2.13.°de
verilmigtir [57]. Cam ve seramik sanayii esas alinarak gelistirilen bir prosestir. Bu
sistem vollastoniti kuvars ve feldspattan ayirmak amaciyla kurulmustur. Kuvars ve

feldspat flotasyon ile uzaklastirilarak % 93-98 vollastonit icerigi elde edilmistir.

KAVURMA
KIRMA
OPTIK AYIRMA
L
ARTIK VOLLASTONIT KIREC TASI
MALZEME ;
.
KOPUKLU
FLOTASYON
KONSANTRE KALSIT
VOLLASTONIT ( YOZEN KISIM )
Ll 1]
MANYETIK KAGIT KAPLAMA
AYIRICI UYGULAMASI
SUSUZLASTIRMA
VAKUM
FILTRESI
L
OGUTME BASINCLI SUYLA
OGUTME
70 mesh % 98 - 10 mesh
200 mesh % 99 - 40 mesh
325 mesh

400 mesh’lik tiriin

Sekil 2.13. PARTEX (Finlandiya) firmasinca uygulanan konsantre yontemi akim
semas1 (konsantre vollastonit % 90 vollastonit, % 3 kalsit, % 2 kuvars ve diger
silikatlar1 icermektedir) [57]
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2.3.6. Diinya ve Tiirkiye’de Vollastonit Uretimi

Diinyada vollastonit iiretimi talebe az ¢ok paralel seyretmektedir. Avrupada bu
sektordeki biiyiime esas olarak termal panel duvar uygulamalarinda meydana
gelmistir. Diinyanin vollastonit lireten baslica tilkeleri ve tiretici kuruluslarina iliskin

0z bilgiler Cizelge 2.4.’de sunulmustur.

Cizelge 2.4.Potansiyel Vollastonit Ureticisi Ulkeler, Sirketler ve Bunlara Ait
Yataklarin Rezerv ve Igerikleri [56]

Yillik Kapasite
Ulke/Sirket Yatak/Yer (Ton) Aciklayic Bilgiler

A.B.D.

NYCO Minerals | Lewis, 100.000 Seramik kaliteli, asbest orami 5:1,

Inc. Willsboro 15:1, 20:1 yani iiriin olarak gréna

Willsboro Hermosillo, iiretir. En 6nemli A.B.D. Firmasi

New York Meksika Tiiketim seramik ve boya

R.T. Vanderbilt | Harrisville 40.000 sanayinde, Avrupa iilkelerine

Ihracat, vollastonit disinda
bentonit, kaolen, profillit ve

New York New York tremolitik talk tiretimi

Cin

Lishu

Wollastonite

Mining Industry ' Ulke icinde yillik tiiketim

Co, Daye Dadingshan 300000 100.000 ton, %50'si seramik
ve Panshi, (250 igletmenin

Wollastonite sanayinde Lishu esas olarak i¢
Xingu, Jianpin toplami)

Mine tikketime ¢alismaktadir.

(Devlet

sirketleri)

Hindistan

Wolkem India Iyi kaliteli vollastonit,

Ltd. Rajasthan | Bekapahar, Hindistan'm  tek  vollastonit
Kheratala 125.000 treten sirketi, Avrupa, Japonya,
Rajasthan Kore, Avusturya, Orta Doguya

ihracat
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Cizelge 2.4.’lin devami

Finlandiya
Avrupa pazarinda belirgin bir rol
Partek Corp. oynar. Sirketin ana pazar italya,
Lappenn .
Lappeenranta Almanya, Ispanya, Fransa ve
ranta, 50.000 . . .
Gilineydogu Ingiltere. Uretimin %60'i
Savitaipale
Finlandiya seramikte, %15'i plastikte
kullanilir.

ABD : Diinyanin en biiyiik vollastonit ireticisi New York Willsboro'daki NYCOQO'dur.
Sirket Levis'deki Seventy Mountain agik isletmesinde vollastonit iretmektedir.
Vollastonit yaninda ayrica talk, mika ve kil de isletmektedir. Diinya pazarlarinda
kendine uygun bir yer edinebilmek icin iiretimini iyi kalite ve degisik kimyasal
Ozellikli vollastonit konusunda odaklastiran NYCO iirtinleri 100, 325 ve 400
mesh'liktir.

Bir diger ABD’li iiretici R.T. Vanderbilt Co. Ltd., Harrisville'de diislik demirli, az
kalsit ve prehnit ve ¢ok az da diospit igeren vollastonit yataklarini isletmektedir.
Sirketin 40.000 ton/yillik {iretimi seramikler i¢in 200 mesh'lik, plastikler ve boyalar
icin 325 mesh'lik olarak hazirlanmaktadir. Vanderbilt ayrica, Hollanda'daki
Ankersmit Holding BV'ye 200 ve 325 mesh'e ogiitiilmek {izere ham malzeme de

satmaktadir [57].

Finlandiya : Finlandiya Avrupa’daki en dnemli vollastonit iireticisi iilkedir. Ulkenin
biiyiik {reticisi Partex, Avrupa pazarindaki egemenligini siirdiirlirken ABD ve
Hindistan ireticileriyle de yarigmaktadir. Partex Lappeenranta'daki zengin
yataklardan vollastonit tiretmektedir.

40.000 ton/yillik bir kapasiteye sahip olan sirket % 18-20 vollastonit iceren
cevherlerin zenginlestirilmesi igin, kalsiti ylizdiirlip vollastoniti ¢okelten bir kdpiik
flotasyonu teknigi uygulamaktadir. Sirket 70, 200, 325, 400, 625 mesh'lik toz ve 10,
20, 40, 63'liik igne yapisinda vollastonit iiretmektedir. Uriinler seramik piyasasi basta

olmak iizere, plastik ve boya sanayinde tiiketildigi bildirilmektedir [57].

Hindistan : Hindistan’daki tek vollastonit treticisi Wolken PVT'dir. Sirket

Belkapahar'daki madeninden vollastonit ve kalsit iiretmektedir. Uretilen vollastonitin
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bir kismi toz, diger bir kismi parca seklindedir. Toz tipi tiriin (300, 200, 100, 60
mesh) Kemolit ad1 ile satilmaktadir.

Wolkem f{irtinleri seramik sirlarinda, sihhi tesisatta, cati kaplamalarinda,
refrakterlerde ve plastiklerde kullanilmaktadir. Ingiltere'deki Gorxtou+Garry ve Blue
Circle sirketleri Wolkemden aldiklar1 ham malzemeyi kimyasal uygulamalar1 i¢in

isleyip Snawfort adi ile pazarladiklar bildirilmektedir [57].

Meksika : Meksika’da Minerales Y Maquilas Del Norte S.S.’in, La Blanca'daki
madeninden 900 ton/y1l kapasiteyle vollastonit {irettigi; Meksika'daki diger bir tiretici
olan General De Minerales’in ise 1990 yilinda tahminen 6.000 tonluk bir iiretim

yaptig1 bildirilmistir [57].

Kanada : Kanada'da Toranto ve Ottowa arasindaki Delora yatagindaki vollastonit
Cominco Ltd. ve Platinova Resources Ltd. sirketlerinin ortak oldugu bir sirket
tarafindan tretilmektedir.

Delora yatagi, kalsit, vollastonit ve diopsitten olusmustur. Once flotasyon ile
vollastonit ve diopsit kalsitten, sonra da manyetik ayirma ile vollastonit diopsitten

ayrilarak, konsantre vollastonit kazanilmaktadir [57].

Sili : Ulke yiiksek kaliteli vollastonit igeren tek yatak Valparoiso'dadir. Toplam
iretimin 500 ton/yil oldugu ve seramik, boya ve dolgu isleri i¢in tiiketildigi

bildirilmektedir [57].

Yugoslavya : Goverment Research Organisation (GRO) vollastonit konusunda
aragtirmalar yapmaktadir. Sirket laboratuar 6l¢eginde flotasyon ve elektromekanik
ayirma ile % 90'lik vollastonit konsantresi elde etmektedir. Bu konsantre % 1'den az

CaCOs; ve max % 0,5 Fe,O3 icermektedir [57].
Namibya : Ulkede Usakas'daki madende cok saf, beyaz vollastonit {ireten Martu-

Robson Ltd. yilda 4.800 ton iiretim yapmakta iken giinlimiizde iiretimini durdurmus

oldugu belirtilmektedir [57].
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Yunanistan : Kimmeria'daki vollastonitler i¢in Metallic-Industrials Minerals Mevior
S.A.’nin 500 ton/yil kapasiteli bir pilot tesis kurdugu, yataktaki 300.000 tonluk
cevherin % 60-70 vollastonit yaninda kalsit de i¢erdigi rapor edilmektedir [57].

Bu sirketler sektordeki iiretimin 6nemli bir boliimiinii saglamaktadir. Ayrica
Tacikistan ve Ozbekistan'da vollastonit olusumlarinda baslangic asamasinda
tiretimlerin varlig1 bilinmektedir. Diinyada vollastonit {iretimi talebe az ¢ok paralel
seyretmektedir. Avrupa’da bu sektordeki biiylime esas olarak termal panel duvar

uygulamalarinda meydana gelmistir.

Cizelge 2.5.’de Diinya vollastonit {iretimi yapan tilkelerin 2011 ve 2012 yillarinda
yapmis olduklar1 tiretimin metrik ton cinsinden degerleri verilmistir.

Yine Cizelge 2.6. ve 2.7.’de ise 2009, 2010, 2011 ve 2012 yillarinda ihracat ve

ithalat rakamlar1 verilmistir [61].

Cizelge 2.5. Diinya Vollastonit Uretimi (Metrik ton cinsinden veriler) [61]

ULKELER 2011 2012°
ABD w w
Cin €305.000 | 300.000
Finlandiya €15.000 16.000
Hindistan €150.000 | 150.000
Meksika 47.000 40.000
Diger iilkeler ¢8.000 8.000
Diinyada (ABD haric)

Toplam Uretim 525.000 | 510.00

“Tahmini degerler “Gizli veriler
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Cizelge 2.6.Vollastonit ihra¢c Eden Ulkeler ve Fiyatlari [61]

ULKELER 2009-10 2010-11
Miktar(t) | Deger TL ('000) | Miktar(t) | DegerTL('000)
Biitiin Ulkeler 12880 5099,66 20151 7650,38
Belcika 5940 224474 10727 4013,93
Japonya 2163 684,7 3324 983,11
Almanya 1392 770,91 1619 947,46
Hollanda 301 95,02 1798 574,49
Ingiltere 122 58,04 680 310,08
Avustralya 1251 547,92 425 194,52
ABD 203 66 321 167,79
Iran 65 33,10 172 80
Suudi Arabistan 121 55,88 448 76,55
Belirtilmemis 959 345,33 224 101,62
Diger Ulkeler 363 197,97 413 200,79
Cizelge 2.7.Vollastonit Ithal Eden Ulkeler ve Fiyatlar1 [61]
ULKELER 2009-10 2010-11
Miktar(t) | Deger TL('000) | Miktar(t) | DegerTL('000)
Biitiin Ulkeler 351 128,98 2600 793,13
Malezya - - 2232 524,57
Meksika - - 65 101,22
Cin 305 86 159 45,5
Ispanya 41 34,52 58 43,41
Finlandiya 4 6,43 48 33,96
Almanya - - 19 19,50
Japonya 1 1,99 6 10,67
Italya - - 9 9,08
ABD - - 4 5,17
Diger Ulkeler ++ 0,03 - -
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2.3.7. Onemli Vollastonit Yataklari

Diinyanin 6nemli vollastonit yataklari ABD, Rusya, Finlandiya, Romanya,
Isveg, Meksika, Yugoslavya, Japonya, Avustralya, Ozbekistan, Tacikistan, Kenya,
Fas, Sudan, Avustralya, Sili, Pakistan, Hindistan, Yeni Zelanda, Ispanya ve
Kanada'da bulunmaktadir.

Tirkiye'de 1ise Bursa, Canakkale, Balikesir'de vollastonit olusumlari
bilinmektedir. Bunlar kirectasi, mermer ve granit kontaklarinda diizensiz yataklar
seklinde olusmustur. Cizelge 2.8.’de Tiirkiye’de bilinen dnemli vollastonit yataklari
ve yataklar hakkinda kisa bilgiler verilmistir.

MTA Genel Midirliigii kayitlarina gegmis bulunan Tiirkiye'deki bilinen

vollastonit yataklarinin rezerv durumu Cizelge 2.9.’de verilmistir.

Cizelge 2.8. Tiirkiye’de Bilinen Onemli Vollastonit Yataklarmin Kimyasal
Ozellikleri [57]

OLUSUM
YERI TENOR EKLi REZERV
Bursa Inegol %48 Si0O, Mermer-Granit 1.073.000
Kontaktinda muhtemel
Mermer-Granit (Seramik
%48 CaO
Tahta Koprii kontaktinda Kalitesi)
Canakkale Bayramic %48 CaO 5.000 ton
Karakéy (Seramik kalitesi)
Mermer-Granit
%44.,5 Si0, Belirsiz
Canakkale Can kontaktinda
Etili %39,5 CaO
Canakkale Yenice %45 Si0, Granit 5.000 ton
Kireclitepe %45-32 CaO Mermer
kontaktinda
Balikesir-Kepsut %359 Tiivenan Granit-Kirectasi 500.000 ton
Sercedren vollastonit icerikli kontaktinda (miimkdin)
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Cizelge 2.9.Tiirkiye’de bilinen vollastonit yataklarinin rezerv durumu[56]

1.Canakkale—Bayrami¢—Karakoy, 2.Bursa-inegdl-Tahtak&prii, 3.Canakkale

Bayramig-Yesilkoy, 4.Canakkale-Yenice-Kurtlar, 5.Balikesir-Kepsut-Sir¢adren,
6.Bursa-Mustafakemalpasa-Farafat, 7.Canakkale-Can-Etili, 8.Canakkale-Yenice-
Kireglitepe. I: Goriiniir; II: Muhtemel; III: Miimkiin Rezerv; B: Belirsiz

(%) 1 2 3 4 5 6 7 8
SiO, | 4756 | 47,95 |79,64| 5511 | 52,65 | 4935 | 44,50 | 45,00
CaO | 3986 | 47,50 | 1,50 | 46-48 | 46,35 | 30,30 | 39,50 | 4532
Fe,0; | 133 0,58 0,99 <1 0,53 4,80 B B
ALO; | 4,76 237 | 11,31 B - B B
Na,0 | 034 0,47 B B - B B B
TiO, | 0,08 0,05 B B - B B B
MgO | 1,06 0,78 0,25 B 0,90 B B B
K0 | 005 0,14 B B - B B B
Rezerv 1.073.000 | 5.000 | 3.358 | 500.000 | 5.600 | Belirsiz

7.500 5.000
ton (II) (41D | (+II+1ID) | (TID) (ID) (B)

Yakin zamanlarda endiistriyel mineraller pazarinda énemli bir yer kazanmis olan
vollastonitin, yaygin kullanim alant ve kendine o0zgli Ozellikleri nedeniyle
onlimiizdeki yillarda da 6nemini koruyacagi; basta seramik ve plastik sanayi olmak
tizere farkli endiistri dallarinda, o©zellikle de otomotiv sanayinde Onemli bir
hammadde olamaya devam edecegi belirtilmektedir [56]. Sagliga zararli olan
tremolit ve serpantin asbest mineralleri yerine kullanilabilir olmas1 nedeniyle son
yillarda vollastonite olan ilginin arttig1; diger yandan, seramik, plastik, boya, kagit ve
tiretim metaliirjisinde yeni tekniklerin devreye girmesi ve endiistrideki biiylimelerin

bu alanlardaki tiiketimi olumlu yonde etkileyecegi vurgulanmaktadir [56]

2.4. Karakterizasyon Yontemleri

Tez caligmast kapsaminda gerceklestirilen ¢alismalarda kullanilan ve deneysel
caligmalar sonucunda elde edilen malzemeleri tanimlamak iizere c¢esitli analiz
yontemlerinden yararlanilmistir. Asagidaki boliimlerde bu yontemlerin temel ilkeleri

ve 0rnek uygulamalarindan s6z edilmektedir:
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2.4.1. Termal Analiz Yontemleri

Termal Analiz Yontemi, kontrollii bir sicaklik degisimine tabi tutulan maddede
meydana gelen fiziksel ve kimyasal degisimlerin Olcililmesidir. Sicakliga bagh
degiskenin ne olduguna (enerji, agirlik, boyut, vs) bakilmaksizin 6l¢iim yapilir.
Biitlin termal analiz yontemlerinin ¢iktisini etkileyen iki degisken atmosfer ve termal
degisimdir. Yapilacak isleme bagli olarak, biitiin termal analiz cihazlarinda inert
veya reaktif ortam, algak veya yiiksek basing saglanmalidir. Bilinen en yaygin ii¢
termal analiz yontemi, diferansiyel tarama kalorimetrisi (DSC), diferansiyel termal
analiz (DTA) ve termogravimetrik (TGA) analizdirr DSC veya DTA
termogramlarinda egzotermik pikler genellikle kimyasal reaksiyonlara, polimerlesme
veya kristallenme islemleri ile endotermik pikler ise faz degisimleri, dehidrasyon,
indirgenme ve bozunmalarla ilgilidir.

Bilinen bir diger termal analiz yontemi ise optik dilatometre analizi olup bu
yontemde yiiksek 1sitma hizlarina cikilarak endiistriyel pisirim rejimlerinde analiz
yapmaya olanak tanimaktadir. Endiistriyel uygulamalar 6ncesi numunenin sinterleme
davraniglarin1 incelemede son derece kolaylik saglamaktadir. Cihazda bulunan
kameralardan bir tanesi numunenin st yiizeyine digeri alt ylizeyine
odaklanmaktadir. Bu sayede sicaklikla birlikte numunede meydana gelen boyutsal
degisimler incelenebilmektedir [62, 63]. Dilatometre oOzellikle hacim ve 0Ozellik
degisimine yol agacak bilesiklerin yapisinda meydana gelecek degisimleri saptamak
icin olduk¢a uygun bir tekniktir. Termal analiz yontemleri, maddelerin yap1
analizlerinde, safliklarinin kontroliinde, periyodik cetvelde bir periyotta veya grupta
kafes enerjilerindeki egilimlerin belirlenmesinde, 6zellikle kil, seramik, cam ve diger
dolgu maddelerinin incelenmesinde yaygin olarak kullanilmaktadir.

Bilinen termal analiz yontemleri Cizelge 2.10.°da bir arada goriilmektedir.
Bahsedilen bu yontemlerle ilgili araglar “Gelismis Gaz Analiz Aletine (Evolved Gas
Analyser; EGA) baglanarak ayni1 anda Ornek maddenin birkag¢ 06zelligi birden
incelenebilmektedir [64].
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Cizelge 2.10.Termal Analiz Yontemleri [64]

Ozellik Yontem Kisa Gosterim
Termogravimetr TG
Kitle — - -
Derivatif Termogravimetri DTG
Sicallilk Diferansiyel Termal Analiz DTA
. : ) ) . DSC
Entalpi Diferansiyel Taramali Kalorimetri
Boyut Termodilatometri
Mekanik Ozellikler Termomekanometri TMA
Dinamik Mekanik DMA
Optik Ozellikler Termooptometri veya Termomikroskopi
Magnetik Ozellikler Termomagnetometri ™
Elektriksel Ozellikler Termoelektrometri
Akustik Ozellikler Termosonimetri ve Termoakustumetri TS
Radyoaktif Gaz e
Cikan Gaz Termal Analizi ETA
Yayilimi
Tanecik Yayilimi Termopartikul Analiz TPA

Termal analiz ¢alismalarimin pek ¢ok uygulamasi yaninda mineral ve cevherler
icin de pek c¢ok uygulamasi bulunmaktadir. Ozellikle faz doniisiimlerinin termal
analizi DTA ve DSC gibi tekniklerle ve XRD yardimiyla yapilabilmektedir. XRD,
fazlar ve faz doniisiimiinii ortaya koyarken termal analiz de, fazlarin hangi sicaklikta
ve ne kadar enerjiyle olustugunu sdylemektedir.

Termal analiz teknikleri, minerallerin reaktifliginin mekanik aktivasyonla nasil
etkilendiklerini ve bu etkilerin aktivasyon sirasindaki yapisal degisimlerle iliskilerini
belirlemek i¢in kullanilmaktadir. Bu baglamda tez calismalar sirasinda, TGA-DTA

ve optik dilatometre analiz ¢aligmalar1 yapilmstir.
2.4.2. Termogravimetrik Analiz (TGA)

‘Thermal Gravitational Analyses’ TGA, Bir malzemenin sicaklik artis1 ile
blinyesinde meydana gelen 1sisal (termal) ve kiitlesel (gravimetrik) degisimleri
belirlemek igin yapilan bir dl¢iimdiir. Ozellikle seramik ham maddelerinin sicaklik
artis1 ile ugradigr kiitle kayiplart (su kaybi, organik madde uzaklasmasi gibi
nedenlerle) bu 6l¢iim yontemi kullanilarak tespit edilebilir. Genellikle, numunenin
kiitlesi numunenin sicaklifina ya da zamana gore olgiiliir. Bu 6l¢iim i¢in, numune
belirli bir sicaklik degerine kadar isitilir ve bu sicaklikta tutulur. Malzemede
meydana gelen kiitle kaybi genellikle TGA egrilerinde bir basamak seklinde

meydana gelir.
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Termogravimetri yontemi, 6rnek maddenin kiitlesinin sicaklikla degisiminin,
termik terazi kullanilarak dl¢tilmesi teknigine dayanir. Alet, sicaklik kontrol {initesi,
firin, ve uygun bir elektronik mikro terazinin bilesiminden olusur. Terazi kismu,
istenilen gaz atmosferinde calisilacak sekilde diizenlenebilir (Sekil 2.14.). Bu tiir bir
davraniga neden olan etkenleri; malzeme biinyesinde varolan ugucu bilesenlerin
buharlagmasi, 6rnekte meydana gelen kuruma, gaz emilimi, hava ya da bagka bir gaz

ortaminda metalin oksitlenmesi, seklinde siralayabiliriz.

Elektronik Tartt Mekanizmasi

A
A
|IKUt|e|
Firin g | Sicaklik

Ornek 4 Programlayici -
I Dara
| T I | * |
Gaz Gaz

Sekil 2.14. Termik terazi diyagrami [63]

Kisaca, termogravimetrik analiz (TGA), numunenin kiitlesindeki degismeyi
sicakligin fonksiyonu olarak kaydeden bir tekniktir.

Asint 0giitmeye maruz birakilan tanelerin, sicakliga bagli olarak 6glitme Oncesi
ve sonrasi kiitle degisimleri bu yontemle belirlenebilmektedir.

Nour vd. [65] tarafindan yapilan calismada; mermer atiklarinin termal
davraniglarint TG ve DTA grafikleriyle Sekil 2.15. (a) ve (b)’de verilmistir. Mermer
atiginin DTA egrisi Sekil 2.15.°de goriilmekte olup CaCOj;’in reaksiyona girme
sicakligi ~ 900 °C de keskin endotermik pik ile goriilmektedir.
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Sekil 2.15. Mermer atiklarinin termal davranislari: a)DTA ve b)TG [65]

Buna gore; yaklasik %95 CaCOs igerikli atikta agirlik kaybr ~%42 civarindadir.
CaO0:Si0O, oranmi 1/1,1 olacak sekilde hazirlanan toz atiklardan stokiyometrik DTA ve
TG analizi i¢in Shimatzu tipi ekipman kullanilarak yapilmis ve DT 50 sicaklik orani
5 °C/dak. olarak sabit tutulmustur. Daha sonra hazirlanan tozlar 1 saat siire ile bilyali
degirmende sulu 6glitme yapilmis ve sonrasinda kurutulmustur. 2 cm yiiksekliginde
ve 2,5 cm ¢apindaki silindir seklindeki firinda yaklasik 20 MPa basing altinda 1 saat

siire ile firinda tutulmustur [65].
2.4.3. Diferansiyel Termal Analiz (DTA)

DTA analizi ile oOrnekte egzotermik ya da endotermik reaksiyonlar sonucu
meydana gelen sicaklik degisimleri tespit edilir. Ozellikle seramik hammaddelerinin
sicaklik artis1 ile ugradigi agirlik kayiplarimin ve biinyelerinde meydana gelen
reaksiyonlarin hangi sicakliklarda meydana geldigi, reaksiyon cinsi ve siddeti,
boylelikle de hammaddelerin termal davranislart belirlenmektedir. Yontem sabit bir

hizda 1sitilan 6rnekte meydana gelen sicaklik degisimi ile ilgilidir. Sekil 2.16.’da
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DTA egrisi verilen oOrnekte meydana gelen faz degisimleri endotermik veya
egzotermik olarak adlandirilir. Endotermik reaksiyonlar sonucu 6rnek disaridan 1s1
alir ve bu durumda olusan pik negatiftir.

Egzotermik reaksiyonlarda ise, 6rnek disariya 1s1 verir ve bu durumda olusan pik
pozitiftir. Genellikle 6rnek igerisinde, CO, c¢ikisi, suyun uzaklagmasi (kuruma),
kristal yapimin degismesi, bozunma ve erime gibi fiziksel 6zellikler endotermik
reaksiyonlarin sonucudur. Ornekte meydana gelen kristallesmeler egzotermik pikler
ile temsil edilir. Boylece DTA analizleri ile sinterlesme, erime ve diger 1s1l
islemlerde olusan yapisal ve kimyasal degisiklikler tespit edilebilir.

DTA ile analizde esas, deney maddesi ile standart inert bir maddenin (6rnegin,
ALO3) 1sitilmalart sirasinda aralarindaki 1s1 farklarinin dogurdugu termoelektrik
akimin degerlendirilmesi sonucu T ve AT arasinda c¢izilen grafige dayanir.
Minerallerin belirlenmesi ve 6zelliklerinin tespiti i¢in uygulanan fiziksel dinamik bir
metot olan DTA’nin sonuglari, daha ¢ok deneysel sartlara baglidir. DTA sonuglarinin
cok onemli bir 6zelligi pik sicakligidir ki bu sicaklik ¢ok kesin bir sekilde dl¢iilebilir.
Bu yiizden pik sicakligit DTA’nin en karakteristik 6zelligi olarak bilinmektedir [63].

AT

(Ts - Tp)
Endo

Tba$lang|g Tmax T,

Sekil 2.16. DTA egrisi [64]

Sekil 2.17.”de basit bir termal analiz tinitesi verilmistir.
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Sekil 2.17. Termal analiz tinitesi [64]

Konuyla ilgili Nour vd. [65] tarafindan yapilan c¢alismaya ait CaO:SiO, orani
stokiyometrik 1:1 olan atiklarin; DTA egrileri Sekil 2.18.’de goriildiigii gibi, CaCO;
in reaksiyona girdigi ~900°C de keskin endotermik pik goriilmekte olup,
metasilikatlarin olusumu (kalsiyum ve magnezyum silikatlar) ~950°Cde egzotermik
pik ile goriilmektedir. Malzemeler endotermik ve egzotermik piklerin olustugu
sicaklik bolgelerinde baslangic tozlarindan daha farkli sekil ve boyutlara
dontigebilmektedir. Bu nedenledir ki DTA egrilerinde goriilen bu pik degerleri baz
aliarak sinterleme sicakliklar1 tespit edilmis ve malzemenin kristallestirilmesi

saglanmistir.
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Sekil 2.18. Stokiyometrik CaO:SiO; orani 1:1 olan atiklarin DTA egrileri [65]

2.4.4. Derivatografik Termogravimetrik Analiz (DTG)

Termoanalitik metotlarla (TGA ve DTA) o0lgme yapilirken termik
dekompozisyon esnasindaki kinetik olaylarin ayni anda meydana gelmesi, dlgme
hatalar1 meydana getirebilmektedir. TG egrisi ile bir numunedeki bilesenleri tanimak
cok zordur. Ancak DTA ve TG'in beraber uygulanmalar1 halinde daha iyi sonuglar
alinmaktadir. Buna ragmen, bu metotla incelenen numunede 1s1 etkilerinin sebep
oldugu agirlik degismelerinin hizi aym1 anda 6l¢iilememektedir. Bu yiizden, termo
analitik ¢aligsmalarda yeni 6lgme prensiplerinin ortaya konulmasi ve yeni metotlarin
gelistirilmesi  gerekmistir. Bu maksatla da derivatografik termal analiz (DTGQG)
metodu gelistirilmistir. Derivatografi tek kagit iizerine numunenin DTA, TG, DTG
ve sicaklik grafiklerini kaydedebilen termal analiz sistemidir.

Bu sistem analitik terazi, firin, sicaklik programlayicisi, numune ve referans
madde krozeleri, voltaj regiilatorii, galvanometrik 1s1k kirisi, fotografik kaydediciden
ibarettir. Calisilan miktar 10 mg - 10 g arasindadir. Firin atmosferik basingta
oldugunda yalnizca N,, O,, CO,, Ar gazi kullanilabilir. Bir miknatis ve indiiksiyon
bobini iceren c¢ok basit bir aletten olusmaktadir. Miknatis bir ¢ubuk, bir terazinin
koluna asilidir ve bunun her iki kutbu da ¢ok genis bir donme miktarina sahip iki
bobin ile ¢evrelenmistir. Terazi hareket etmedigi siirece voltaj bobinlerde elektrik
akimi1 meydana getirmez. Bir agirlik degisimi olustugunda magnet hareket eder ve
agirlik degisimi ile orantili olarak voltaj bobinde bir elektrik akim1 meydana getirir.

Boylece hareketlilikle onun orami arasinda derivativ bir ilgi olur. Bobinin sonuna
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birlestirilmis galvanometre agirlik degisim oranin1 (DTG) kaydederken, terazinin
agirlik degisimini olgiip kaydettigini gormek kolaylasir. Ayni zamanda derivatograf
bir DTA aleti olarak da isler. Orek ve referans maddesi 6zel sekilli platin potaya
konur ve termokupllarla birlestirilmis sayici, potanin altindaki girise yerlestirilir.
Termokupl devresindeki bir galvanometre, referans maddesi ve ornek arasindaki
sicaklik farkin1 (AT) olgerken, Ornege birlestirilmis baska termokupl ise Ornegin
sicakligin1 gosterir. Kantitatif tayin TG, kalitatif degerlendirme ise DTG egrisi
tizerinden yapilir. Fakat DTG egrisi yardimiyla daha yiiksek bir dogruluga
ulagilabilir. DTG, agirlik degisimi sirasinda meydana gelen doniisiimleri ve onlarin
karakteristik sicakliklarini, Ozellikle dontisiimlerin baglangi¢ ve bitisini DTA

egrisinden daha kesin bir sekilde gosterir [64].

2.4.5. X-Ismlar1 Difraktometrisi (XRD)

1912 yilinda Von Laue tarafindan kesfedildikten sonra, X-1sinlar1 kirinimi bugiine
kadar endiistri ve bilime ¢ok Onemli bilgi akis1 saglamistir. Ornegin; kristal
malzemelerin atomlarinin geometrik diizeni (6rgii yapisi) ve aralarindaki mesafe
hakkindaki bilgilerin ¢ogu dogrudan kirinim caligsmalariyla tayin edilmistir. Ayrica
bu tiir calismalar metallerin, polimerik malzemelerin ve diger katilarin fiziksel
ozelliklerinin ¢ok daha iyi anlasilmasina katkida bulunmuslardir. X-1sinlar1 kirinimi
son zamanlarda stereoidler, vitaminler ve antibiyotikler gibi karmasik dogal
maddelerin yapilarinin aydinlatilmasinda da ¢ok onemli rol oynamaktadir. X-1s1inlar1
kirinimi kristallin ve bilesiklerin kalitatif olarak taninmasinda pratik ve uygun bir
yontemdir. X-isinlar1 toz kirimim yontemi ise, kati bir numunedeki bilesikler
hakkinda kalitatif ve kantitatif bilgi saglayabilen tek analitik yontemdir. Ornegin, toz
yontem ile bir kati numunedeki KBr ve NaCl yiizdeleri tayin edilebilirken diger
analitik yontemlerle sadece numunedeki K*, Na*, Br ve CI iyon yiizdeleri tayin
edilebilmektedir.

X-1smlar1 toz yontemleri her bir kristal madde i¢in X-11n1 kirinim deseninin
sadece o kristale 6zgii olmas1 temeline dayanir. Boylece eger numunenin kirinim
deseni karsilastirildigi maddenin literatiirdeki kirmmim deseni ile tam uyusursa
(kirinim acilart ayni olursa), numunenin kimyasal bilesimi bulunabilir.

XRD yontemi ¢ogunlukla agir elementlerden olusan, kat1 inorganik ve Kkristal

halindeki maddelerin arastirilmasina uygun bir aygitsal yontemdir. XRD Ol¢timleri
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icin kullanilan cihazlar basit olarak Sekil 2.19.’daki blok diyagramina sahiptir.
Yontem, stiper iletkenler, seramikler, metaller, alasimlar, kat1 ¢ozeltiler, heterojen
kat1 karisimlar, korozif maddeler, ¢elik kaplama malzemeleri, maden analizlerinde,
toprak analizlerinde, safsizlik katkilanmis yar1 iletkenlerde, bobrek ve mesane
taglarinda, bazi adli konularda, baz1 boyar maddelerde, pigmentlerde, ¢imentolarda,
dogal veya yapay minerallerde, herhangi bir malzemenin igerdigi bilesik veya
elementlerin tayininde, inorganik polimerlerde, faz diyagramlarinin ve faz
dontistimlerinin arastiritlmasi1 bazi1  kristal veya amorf kompleks bilesiklerinin
incelenmesinde oldugu gibi bir ¢ok konuda yaygin kullanim alanina sahiptir. Yaygin
olmamakla birlikte bazi kati organik bilesiklerin, kati organik polimerlerin,

plastiklerin, organik boyar maddelerin v.s. analizlerinde de kullanilmaktadir [64].

Cihazin
Bilesenleri
| 1 | |
Kaynaklar Filtreler Dedektérler Monokroma Sinyal
torler Islemcileri
1 1
| 1 1 | 1
X Radyo ikincil Puls Puls
Isinlari |zotoplar Floresans Yukseklik Yukseklik
Tapu Kaynaklar Segici Analizér
Foton Gaz Sinyal
Sayimi Trans Yoén
duserler Savicl
Geiger
- Tupu
Orantili
—| Sayaci
lyonlasma
—| Odalari

Sekil 2.19. X-Isin1 Toz Difraktometresinin bilesenleri [64]

X-Ray Diffraction (XRD) olarak bilinen X-Isim1 Difraksiyon spektroskopisi
isminden anlasilacagi iizere X-151m1 denilen Ultraviyole 1sindan daha kuvvetli fakat
Gamma 1s1mnindan daha zayif enerjili 15in kullanilarak yapilan analizi temel alir.

X-Ray Diffractometer denilen aletler ile yapilan bu karakterizasyonda Ornek

tiirline gore degisik uygulamalar goriilmektedir. Calisma prensibi olarak 6rnege X-
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Isin1 gdndererek kirllma ve dagilma verileri toplamasi sdylenebilir. Kristal yapisina
gore 1sm1 farkli agilarda ve siddette kiran ornekler ¢ok hassas bigimde analiz
edilebilmektedir.

XRD'yi ¢ok kullanish yapan sey kristal yapilarinda parmak izi hassasliginda veri
toplayabilmesi ve gilivenilir olmasinda yatmaktadir.

X-1sinlart difraksiyon (XRD) analizi, kristalit boyu ve yapt bozuklugunun
belirlenmesi kadar, nitel ve nicel faz analizi, birim kafes parametrelerinin
belirlenmesini ve kristal yapisinin ortaya c¢ikarilmasmi sagladigi icin kati-hal
Ozelliklerinin karakterizasyonunda Onemli bir ara¢ olarak kullanilmaktadir. Bu
nedenle XRD analizi, katilarda mekanik aktivasyonla ortaya ¢ikan doniisiimlerin ve
degisimlerin incelenmesi ic¢in oldukca kullanisli bir yontemdir ve arastirmacilar

tarafindan siklikla kullanilmaktadir.

Taskin vd. [45] yapti81 bir seri ¢alismada boksit mineralinin mekanik aktivasyonu
tizerinde ¢alisilmistir. Diasporik boksit mineraline CaO ve soda kiilii katkisindan
sonra 15 ve 30 dakika silireyle mekanik aktivasyon islemine tabi tutmuslardir. Bu
islemler sonrasi elde ettikleri numunelerin X-1s1n1 difraksiyon analizi Sekil 2.20.’de
verilmistir. X-1s1n1 analizi sonuglari, harmanda bulunan a-kuvarz ve muskovitin
yapisal kararliligim1i  korudugunu, diasporit yapisinda kismen amorflagsma
gerceklestigini, bunlara karsilik kalsit, hematit, kaolinit, soda, CaO ve Ca(OH),
yapilarinda ciddi oranda amorflasma oldugunu ortaya koymustur. Aktive edilmemis
boksit harmaninin 600, 700 ve 800°C’de farkli siirelerdeki kalsinasyon ve oda
sicakligindaki li¢ islemleri sonrasinda % 8-18 araliginda alumina elde edildigi, buna
karsihik 15 dakika siireyle mekanik aktive edilmis harmanin 800 °C’deki
kalsinasyonu ve oda sicakligindaki li¢ islemi sonras1 % 70-77 araliginda alumina
elde edildigi belirtilmistir. Buradan da mekanik aktivasyon isleminin alumina

kazanimini ¢ok biiytik bir hizla arttirdigini ortaya koymuslardir.
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Sekil 2.20. Mekanik aktive edilmemis ve 15 ile 30' mekanik aktive edilmis alkali
katkili1 (Na,CO3+CaO) boksit cevherinin X-1sinlar1 analizleri [45]

Sasikumar vd. [66] tarafindan yapilan bir ¢alismada ilmenit mineralinin mekanik
aktivasyonu incelenmistir. Bu calismanin Sekil 2.21.°de yer alan XRD sonugclari
incelendiginde, 6giitilmemis mineralde var olan pseudorutiline ait piklerin, 6giitme
stiresindeki artisa bagl olarak azaldigr ve 6g8iitme siiresinin 240 dakikaya ulagmasi

ile tamamen yok oldugu belirlenmistir.
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Sekil 2.21. Cesitli siireler 6giitiilmiis ilmenit mineralinin XRD analizi [65]

Cebeci [67] tarafindan yapilan ¢alismalarda ise; Orijinal boksit ile 15, 75" ve 300’
siire ile mekanik aktive edilmis numunelerin X-ray egrileri tek bir grafik {izerinde
karsilastirmal1 olarak Sekil 2.22.’de verilmistir. Sekil 2.22.’de, aktive edilmis ve
aktive edilmemis boksit numunesinin pikleri karsilastirildiginda, biitiin difraksiyon
pikleri, mekanik aktivasyon isleminin artan siiresiyle gitgide artan oranda kisalmistir.
Bunun da nedeni boksit yapisindaki kismi amorflasma ve yapisal diizensizliklerin
artmasidir. Literatiirde mekanik aktivasyonun mineral partikiillerin de amorflagsma
sagladig ifade edilmistir.

Tromans ve Meech [32] mekanik aktivasyon isleminin ¢ok sayida dislokasyon
olusumuna neden oldugunu, bunun da uzun mesafeli latis’' periyodikliginde azalmaya
ve Otelemelere onderlik ettigini belirtmislerdir. Uzayan 6glitme islemleri sonrasinda
X-151n1 paternlerindeki difraksiyon piklerindeki azalma ve kaybolmalarin meydana
gelmesiyle bu durumun yari-kararli bir amorf fazin olusumu olarak sunulabilecegini

de ifade etmislerdir.

'Latis; Uzay esit aralikli segmentlere bolen noktalardir.
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Sekil 2.22. Orijinal Boksit ile Birlikte 15', 75' ve 300" Mekanik Aktivite Edilmis
Boksit Numunesinin XRD Analizi [67]
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Zhang vd. [68] tarafindan yapilan diger bir calismada ise, kromit cevherinin
mekanik aktivasyonu incelenmistir. Bu ¢alismanin Sekil 2.23.’de yer alan XRD
sonuglart incelendiginde, 6giitiilmemis mineralde diisiik siddette olan kromite ait
piklerin ((111), (400), (422), (440)), ogiitme siiresindeki artisa bagli olarak

siddetlerinde artis gdzlenmistir.

(311)

(220)
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Sekil 2.23. Cesitli stireler 0giitiilmiis kromit cevherinin XRD analizi ((a) aktive
edilmemis, (b) 10 dakika aktive edilmis (c) 45 dakika aktive edilmis) [68]

XRD ile vollastonit kayaclarini tanimlamada temel olarak Sekil 2.24.”deki temel
diizlem difraksiyonlarindan yararlanilmis olan bir ¢alismada [69] Cu Ka 1s1masinda,
3,83A, 3,51A, 3,31A, 3,08A ve 2,97A latis mesafelerinin, sirasiyla 23,2°; 25,3°;
26,9°; 23,5° ve 30,0° 20 agisal pozisyondaki piklere karsilik geldigi bildirilmektedir.
Vollastonitin ¢ok stabil bir mineral oldugu, 1000°C’ye kadar herhangi bir kiitle
kaybina veya allotropik doniisiime ugramadigindan DTA ve TG’den herhangi bir
bilgi alinamayacagi belirtilmektedir [69]. Ayrica, baska mineraller de icerdiginde,
onlarin 6zgiin termal reaksiyonlarmin da kaydedilecegi; firinlanmamis parcalarin
dilatometrik testinde, ilerleyen lineer bir egim gostereceginden soz edilmektedir.
Sekil 2.24.’de vollastonitin XRD analizi (Q=kuvars, W=vollastonit) yardimiyla elde
edilen bulgular verilmistir. Bu ¢alisma incelendiginde, kuvars ve vollastonite ait pik

siddetleri belirgin bir sekilde gozlendigi anlasilmaktadir [69].
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Sekil 2.24.Dogal volastonitin X-151n1 difraktometre (XRD) analizi (Q=kuvars,
W=vollastonit) [69]

X-Isin1 difraksiyonu, kalitatif ve kantitatif faz analizlerini, birim hiicre ve kristal
yap1 parametrelerinin hesaplanmasinda, ayrica kristal boyutu ve latis mesafelerinin
tespit edilmesinde genis sekilde kullanilmaktadir. Mekanik aktivasyonla kati
yapilarda  olusturulan  degisimlerin  arastirilmasinda da  bu  metottan
yararlanilmaktadir. Bu degisimler, Sekil 2.25.°de gosterildigi gibi difraksiyon

piklerinin kaymasi ve/veya genislemesi seklinde kendini gostermektedir [70].
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Sekil 2.25. X-151n1 difraksiyon piklerinin yer degisimi ve genislemesi [70]

Sekil 2.25’den goriilecegi iizere, difraksiyon piklerindeki yer degisimi yapida
gerceklesen uniform deformasyonun (makro genlesme olarak da ifade edilir) sonucu
olarak gergeklesirken piklerdeki deformasyon tiniform olmayan deformasyonlarin
(mikro deformasyon olarak da ifade edilir) sonucu olarak gergeklesmektedir [70].

Pourghahramani [70] benzer sekilde mekanik aktive edilmis malzemelerde plastik
deformasyon ve kristal yapimin diizensizlesmesi yani latis distorsiyonunun olustugu,
ayrica latis hatalar1 ve amorflasmanin meydana geldigi, yapida dislokasyon
yogunlugunun arttig1 ifade etmistir. Bu arastirmaci ideal bir pikin diiz bir ¢izgiden
ibaret oldugunu (Sekil 2.26.), ancak aletsel kaynaklardan, kristal hatalar1 ve latis
genislemesi nedeni ile difraksiyonun pikinin boyunun kisalip genisleme gosterdigini

ifade etmistir.
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Sekil 2.26. Difraksiyon pikinin genislemesinin nedenleri [70]

Pourghahramani ve Forssberg [71] hematit {izerine yaptiklar1 ¢alismada mekanik
aktivasyonla saglanan kristal yapisindaki degisimlerin X-1511 difraksiyon pikleri
tizerindeki etkilerini ortaya koymuslardir. Burada da pik boylarinda kisalma, piklerde
genisleme ve bir miktar pik kaymalar1 gézlenmistir.

Mekanik aktivasyon siiresine bagli olarak gergeklesen ortalama amorflagsma

miktarlarinin degisimi Sekil 2.27.’de gosterilmistir [72].
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Sekil 2.27. Mekanik aktivasyon siiresiyle alunit yapisindaki amorflagma egilimi [72]

Sekil 2.27.°de goriilecegi tizere 15' mekanik aktivasyon sonrasinda alunit
yapisinda yaklasik % 42,38 lik amorflagsma goriilmektedir. Bu deger 30" mekanik
aktivasyon sonrasi yaklasik % 53, 88’e, 60' mekanik aktivasyon sonrasi yaklasik
% 65, 76 ya ve 120" mekanik aktivasyon sonrasi ise yaklasik % 74,74 liik bir degere
ulagmustir [72].

Yapida amorflasma olmasiyla alunitin reaksiyona girme kabiliyetinde artis
olacagi ifade edilebilir.

Mekanik aktivasyon etkisini incelemek amaciyla XRD analizinin kullanildig:
benzer bir¢ok ¢aligma literatiirde yer almaktadir. Mermer tozu ve kuvars tozlarinin
ogiitiilmeleriyle kristal yapilarindaki mekanik aktivasyonla ortaya ¢ikan, amorflagma,
yeniden kristallenme veya bozusma gibi degisimlerin tanimlanmasi amaciyla tez

calismalari sirasinda XRD analizi yogun olarak kullanilmustir.

2.4.6. Tane Boyu Dagilimi Analizi (PSD)

Taneli bir malzemenin tanecik boyu dagilimi, malzemede var olan farkh
boylardaki taneciklerin goreceli olarak tanimlanmasidir.
Tanecik boyut dagilimi cevher hazirlama ve ozellikle zenginlestirmede biiyiik

oneme sahiptir. Taneciklerin kirma ve Oglitme devrelerindeki, zenginlestirme
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aygitlarindaki, kati-su ayirim islemleri, kavurma ve peletleme gibi metalurjik
stireclerdeki davraniglar1 biiyiik oranda tanecik boyuna bagimlidir. Bu nedenlerle
madencilik alanlarinda yapilan arastirmalarda tane boyu Ol¢iimii sikga
kullanilmaktadir.

Kiregtaginin tane boyutu, termal bozunma siirecini etkileyen en Onemli
degiskenlerden biridir. Ayrigma tanecigin merkezinden yiizeyine dogru ilerledigi
icin, biiylik capli tanelerin ayrismasi ¢cok zordur ve fazla zaman gerektirmektedir.
Biiyiik tanelerde, tanecik i¢inde olusan karbon dioksit gazinin agiga c¢ikmak icin
gececegi yol uzadigindan, gazin ¢ikabilmesi i¢in gerekli basinca oldukca yiiksek
sicakliklarda  ulagilabilmektedir. Termal bozunmanin yiiksek sicakliklarda
gerceklestirilmesi ise, tanecik yilizeyinde sinterlesmenin baglamasina neden
olmaktadir [73]. Olumsuz ayrisma kosullarinda, tanecik yiizeyinde sinterlesme
ve/veya tekrar karbonatlasma olabilmekte; tanecik merkezinde ise ayrigmamis
karbonat ¢ekirdegi kalabilmektedir. Bu kosullar altinda, yogunlugu fazla, aktifligi ve
yiizey alani diisiik bir kire¢ olusmaktadir.

Ayrica termal bozunma sirasinda tanecik i¢inde olusan sicaklik profili, artan
1sitma hizi ve tanecik capi ile artmaktadir. Tanecik c¢apr biiyiikse veya termal
bozunma siiresi kisa ise bu profil, islem siiresince korunmaktadir. Karbon dioksitin
aciga cikmak icin gececegi yol kisa oldugundan kiiciik tanecikler, biiyiik
taneciklerden daha diisiik sicakliklarda ve daha hizli kalsine olma egilimindedir.
Tane boyutunun kii¢iik olmasinin diger bir sonucu da yiizey alaninin artmasi ve 1s1
transferinin daha 1y1 ger¢eklesmesidir [73].

Tanecik cap araliklar1 genis araliklarda degisen bir karisimin kalsine edilmesi
istendiginde, uygun ayrigma sicakligini belirlemek zordur; ¢linkii, kiigiik taneciklerin
tamamen kalsine oldugu sicaklik aralifinda biiyiik tanecikler kalsine olmaz; biiyiik
taneciklerin kalsine oldugu sicaklik araliginda ise kiiclik tanecikler sinterlesme
egilimi gostermektedir. Sabit bir sicakliktaki, ayrisma hizi, tanecik ¢api ile ters
orantil olmakta; yani, tanecik cap1 kiigiildiik¢e hiz artmaktadir.

Sasikumar vd. [66] tarafindan yapilan bir calismada ilmenit mineralinin
mekanik aktivasyonu incelenmistir. Bu ¢calismanin Sekil 2.28.’de yer alan tane boyu
analiz sonuglar incelendiginde, ilmenit mineralinin tane boyunun 90 dakika 6gilitme
stiresine kadar kiiglildiigli, ancak 90 dakika ogiitme siiresinden sonra arttig1

belirlenmistir.
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Sekil 2.28. Cesitli siireler 6giitiilmiis ilmenit mineralinin PSD grafigi [66]

Pourghahramani vd. [71] tarafindan yapilan diger bir calismada ise, mekanik
aktivasyonun hematit cevherinin indirgenme davranisi lizerine etkileri arastirilmistir.
Ogiitiicii ortam yiizey alam (Ms) 1 m%kg ve 4 m*/kg iken, titresimli degirmen ile
gezegensel degirmenin kullanildigi calismanin Sekil 2.29.’da yer alan tane boyu
analiz sonuglar1 incelendiginde, Ms=1 iken hematit cevherinin tane boyunun 2 saat
oglitme siiresine kadar azaldigi, 2 saatten sonra degismedigi belirlenmistir. Ancak
Ms=4 olarak degistirildiginde, hematit tane boyunun gezegensel degirmende 1,5 saat,

titresimli degirmende ise 4 saat 6glitme siiresinden itibaren arttig1 gézlenmistir.
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Sekil 2.29. Cesitli siireler 0giitiilmiis hematit mineralinin PSD grafigi [71]
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Alex vd. [74] tarafindan yapilan bir ¢alismada ise, mekanik aktivasyon yardimi
ile gibsitten boehmit sentezi incelenmistir. Bu ¢aligmanin Sekil 2.30°da yer alan tane
boyu analiz sonuclar1 incelendiginde, boehmit mineralinin tane boyunun 15' §giitme

siiresine kadar azaldigi, ancak 15 dakika Ogiitme siiresinden sonra arttig1

belirlenmistir.
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Sekil 2.30. Cesitli siireler 6giitiilmiis boehmit mineralinin PSD grafigi [74]

Mekanik aktivasyon etkisini incelemek amaciyla PSD analizinin kullanildig:
benzer bir¢ok caligma literatiirde yer almaktadir. Bu tez calismasinda da, mekanik
aktivasyonun, asir1 0giitiilmiis mermer tozu ve kuvars tozu karigimlarinin tanecik
boyut dagilimin1 nasil etkiledigini belirlemek iizere, tane boyu dagilimi analizleri

yapilmis ve 6giitlilmiis 6rneklerdeki tane boyu degisimleri ortaya ¢ikarilmastir.

2.4.7. Taramal Elektron Mikroskobu (SEM ve EDAX)

Taramali Elektron Mikroskobu veya SEM (Scanning Electron Microscope), ¢ok
kiictik bir alana odaklanan yiiksek enerjili elektronlarla yiizeyin taranmasi prensibiyle
calisir. Manfred von Ardenne Onciiliigiinde 1930lu yillarda gelistirilmistir. En sik
kullanildig1 bicimiyle, ylizeyden yayilan ikincil (secondary) elektronlarla yapilan
Olciim, ozellikle yilizeyin engebeli (topografik) yapisiyla iligkili bir goriintii olusturur.
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Kimyanin, malzeme biliminin, jeoloji ve biyolojinin bir¢ok ¢aligma alaninda kat1
yiizeylerin fiziksel niteligi hakkinda ayrintili bilgi saglamak biiytik bir 6nem tasir. Bu
tiir bilgiyi saglamanin klasik yontemi yiizey karakterizasyonunda hala 6nemli bir
teknik olarak kullanilan optik mikroskopidir. Son zamanlarda ¢ok daha yiiksek
¢oziinlirliige sahip ti¢ teknik kullanilarak ytizeyler hakkinda bilgi saglanmaktadir; bu
teknikler taramali elektron mikroskobu (SEM), taramali tiinelleme mikroskobu
(STM) ve atomik kuvvet mikroskobu (AFM)’dur. Son iki yontem bazen taramali
prop mikroskobu (SPM) seklinde ortak bir isimle de adlandirilir. Bu tekniklerin her
biri ile bir goriintii elde etmek i¢in kati numunenin yiizeyi, hassas bir sekilde
odaklanan elektron demetiyle (1) yiizey boyunca diiz bir dogru lizerinde (6rn. x
yoniinde) tarama yapilir, (2) demet baslangi¢c pozisyonuna doner ve (3) asagt dogru
(y yoniinde) standart belirlenmis bir miktar kadar kaydirilir. Bu islem s6z konusu
yiizey alan1 tamamen taranana kadar tekrarlanir. Bu tarama islemi sirasinda yiizey
tistiinde (z yonii) bir sinyal alinir ve goriintiiye dontistiiriilmek tizere bir bilgisayar
sisteminde toplanir.

Taramal1 elektron mikroskopta, katt numune ylizeyi yliksek enerjili bir elektron
demetiyle taranir. Bu teknikte yilizeyden ¢esitli tiir sinyaller olugturulur. Bunlar geri
sacilmis elektronlar, ikincil elektronlar, Auger elektronlari, X-1simn1 fliioresans
fotonlar1 ve degisik enerjili diger fotonlardir. Biitlin bu sinyaller ylizey
calismalarinda kullanilmis olmakla beraber, bunlarin i¢inde en yaygin olan iki tanesi
(1) taramali elektron mikroskopinin temelini olusturan geri sacilmis ve ikincil
elektronlar ve (2) elektron mikroprob analizde kullanilan X-1s1n1 emisyonudur.

Sekil 2.31.’de goriilen manyetik kondensor ve objektif mercek sistemi, goriintiiyii
5 ile 200 nm’lik numune iizerindeki son nokta boyutuna indirgeme gorevi goriirler.
Bir veya daha ¢ok sayida mercekten olusan kondensdr mercek sistemi, elektron
demetinin objektif merceklere ulastirilmak {izere yonlendirilmesini saglar, objektif
mercekler ise numune ylizeyine c¢arpan elektron demetinin boyutlarindan
sorumludur. Mercekler genel olarak silindirik simetrik  olup, 10-15 cm
yiiksekligindedir [64].

SEM ile tarama, objektif merceklerin arasina yerlestirilmis iki ¢ift
elektromanyetik sarim ile saglanir. Sarim ciftlerinden biri, demeti numune boyunca
(x) yoniinde kaydirirken, diger ¢ift (y) yoniinde saptirir. Taramanin yapilabilmesi
i¢in tarama sarimlarindan birine elektrik sinyali uygulanir ve elektron demeti mercek

sisteminin merkez ekseninin bir yoniinden numuneye carpar. Bu sarim ciftine (yani x
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sarimlarina) uygulanan elektrik sinyalinin zamaninin bir fonksiyonu olarak
degistirmek suretiyle elektron demetinin numune boyunca diiz bir dogru iizerinde
hareket ettirilmesi ve daha sonra tekrar baslangi¢c (orijinal) pozisyonuna donmesi
saglanir. Cizgi taramasi tamamlandiktan sonra diger sarim grubu (y sarimlari)
kullanilarak demet (y) yoniinde biraz kaydirilir ve sonra (x) sarimlarini kullanarak
(x) yoniinde demet kaydirmasi tekrarlanir.

Demetin bu sekilde hizla hareket ettirilmesiyle tiim numune ylizeyi elektron
demetiyle 1sinlanabilir. Tarama sarimlarina uygulanan sinyaller ya analog ya da
dijitaldir. Dijital taramanin istiinliigii, elektron demetinin hareketinin ve incelenecek
bolgeyi bulmasinin ¢ok iyi bir sekilde tekrarlanabilir olmasidir. Numuneden alinan
sinyal kodlanir ve demetin (x) ve (y) pozisyonlarini dijital olarak temsil eden formda
hafizaya alinir.

Elektron demetinin (x) ve (y) yoOniinde tarama yapmasini saglayan sinyalleri
yoneten sistem, ayni1 anda katot 1ginlar tiipiiniin (CRT) dikey ve yatay eksenlerinin
taranmasini saglar. CRT tiizerindeki nokta siddetini kontrol eden bir dedektor ¢ikis
sinyalini kullanarak numunenin bir haritasin1 olusturur. Bunu yaparken numunenin
yiizeyindeki belirli bir alanda olusturulan sinyalin CRT ekraninda buna kars1 gelen
bir nokta ile birebir korelasyonu saglanir. SEM ile goriintiide saglanabilecek
biiylitme (M); M = W / w ile verilir.

Burada W, CRT ekranin genisligi, w ise numune boyunca tek bir tarama
cizgisinin genigligidir. W bir sabit oldugundan w’yi azaltarak biyiitme (M)
arttirilabilir. Bliylitme faktorii ile numune boyunca tarama genisligi arasindaki ters
orant1 nedeniyle sonsuz kii¢iik bir noktaya odaklanan elektron demetiyle sonsuz bir
biiyiitme saglanabilir. Ancak diger pek cok faktor, ulagabilecek biiylitme oranini 10
kat ile (10 x), 100 000 kat (100 000 x ) arasinda sinirlar.

Numune ve numune tutucu, numune odalart numunelerin hizli bir sekilde
degistirilebilmesine uygun olarak tasarlanmistir. Normal basingtan 10-4 torr veya
daha diisiik bir basinca hizla ulasabilmek i¢in yliksek kapasiteli vakum pompalari
kullanilir. Numune tutucular veya raflar, cogu cihazda bir kenar1 birka¢ cm’den fazla
numuneleri tutabilecek o6zelliktedir. Ayrica numune tutucular x, y ve z yOnlerinde
hareket ettirilebilir ve her bir eksen etrafindan dondiiriilebilir. Sonu¢ olarak ¢ogu
numunelerin yiizeyleri hemen hemen bir yonden gozlenebilir. Calismasi en kolay
olan numuneler elektrigi iletenlerdir. Ciinkii engellenmemis veya yavaslatilmamais bir

sekilde topraga akan elektronlar, yiik birikimi nedeniyle olusan gercek olmayan
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yapay verileri en aza indirir. Ayrica, elektrikce iyi iletken numuneler genellikle 1s1y1
iyi ilettiklerinden 1sisal bozunma olasilifi da en azdir. Ancak, ne yazik ki ¢ogu
biyolojik ve mineralojik numuneler iletken degildir. Iletken olmayan numunelerin
SEM goriintiilerini elde etmek icin cesitli teknikler gelistirilmistir. Fakat en ¢ok
uygulanan tekniklerde numune ylizeyine tozlagsma veya vakum da buharlagtirma
uygulanarak ince bir metalik film tabakasiyla kaplanir. Kaplama islemlerinde dikkat
edilecek nokta, asir1 kalin kaplamanin yiizey ayrintilarini 6rtmesidir. Bu nedenle
optimum bir kalinligin secilmesi gerekir. Taramal1 elektron mikroskoplarda elektron
icin  en yaygm transduser tipi X-iginlar1  sintilasyon transduserlerine
(dontistiiriiclilerinde) benzer fonksiyona sahip simiilasyon diizenekleridir. Bunlarda
katkilanmis bir cam veya plastik hedef lizerine bir elektron carptiginda goriiniir
bolgede asir1 miktarda foton yayinlanir. Fotonlar, cihazin yiiksek vakum bolgesi
disinda yer alan bir foto ¢ogaltici tiipe bir 151k borusu vasitasiyla iletilir. Sintilasyon

doniistiirticiilerinde ortalama 105 ile 106 katlik bir cogaltma saglanir.

Elektron tabancasi Dedgistirilebilir yiksek potansiyel
guc kaynadi

Elektron demet

Manyetik
kondansar [
merceklen

Tarama ( buyutme )
sanm koatrolleri

objektif o
mercekleri [0 o

Numune odasi

Sekil 2.31. Taramali elektron mikroskop blok diyagrami [64]

Amorf yapidaki malzemelerin kristal donilisiimii atomlar arasindaki baglarin

kirilmasini gerektirir. Bu durum disaridan numuneye verilecek termal enerji ile
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miimkiin olmaktadir. Bu 1s1 malzemeye rastgele degil belirli siirelerde ve miktarlarda
yani, kontrollii olarak verilir. Bu 1s1yla ve gerekli 1s1l islem siiresince malzemede faz
donlistimii  gergeklesirken, i¢ yapida boyutsal ve hacimsel doniistimlerde
ger¢eklesmektedir.

Belirli miktarlardaki 1s1l uygulama esnasinda meydana gelen bu faz dontistimleri,
malzemenin igerisinde atomik anlamda farkli merkezlerde gerceklesir.

Malzemenin kristallesmesi ilk olarak c¢ekirdekler halindeki kiiciik kristaller
bi¢iminde olusur. Bu nedenle kristallesme islemi; ¢ekirdeklenme ve kristallesme
olarak iki sekilde gerceklesir. Cekirdeklerin olusumu esnasinda kritik biiytikliige
erisildiginde kararl fazlarin gergeklestigi bolgeler olusur. Sonucta 1s1l islem sirasinda
kristaller bu ¢ekirdekler {izerinde biiylirler. Bu esnada ana fazin biitliin elemanlari
kimyasal enerji ve yapisal anlamda 6zdes yani homojen ya da yapilar1 bosluk veya
safsizliklar igeren bir heterojen sekilde olabilir.

Taramal1 Elektron mikroskopu ile yapilan SEM analizleri bize malzemelerde 1s1l
islem siiresince meydana gelen degisiklikleri yani ¢ekirdeklenme, kristal biiyiimesi,
atomik oranlar ve kristal yapist gibi 6zellikler hakkinda ayrintili bilgi saglamaktadir.
EDAX analizi ile yapida mevcut elementler ve stokiyometrileri hakkinda bilgi
edinilir. Aktivasyon Oncesi ve sonrast numunelerdeki bir¢ok elementin mapping
(haritalama) yonteminin kullanilmasi ile, yapidaki dagilimlar1 da incelenebilir.

Yiizey hakkinda bilgi edinmek i¢in yapilan diger caligmalara kiyasla daha
giivenilir oldugundan, taramali elektron mikroskobu ile goriintiileme yOntemi
arastirmacilar tarafindan siklikla kullanilmaktadir.

Cebeci [67] tarafindan yapilan ¢alismada, mekanik aktivasyonun boksitin termal
bozulmasindaki etkisini incelemek lizere termal analizler (TG, DTG, DTA ve DSC)
yapilmistir. Hem orijinal, hem de 600 devir/dakika donme hizinda 75 dakika
mekanik aktivasyonu sonucu elde edilen numunelerin SEM goriintiileri sirasiyla

Sekil 2.32.(a) ve Sekil 2.32.(b)’de goriilmektedir.
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Sekil 2.32. (a) Orijinal, (b) 600 devir/dakika donme hizinda 75 dakika aktive edilmis
numunenin SEM goriintiisti [67]

Yukaridaki sekillerden goriildiigii gibi halkali degirmende 6n 6giitme isleminin de
katkisi ile orijinal Mugla boksitinin 10 pm alt1 ve tstii bir tane dagiliminin oldugu
goriilmektedir. Fakat genellikle tanelerin 10 pum ve istii boyutlarinda oldugu
goriilmektedir. Halbuki 600 devir/dakika donme hizinda 75 dakika aktivasyonu
sonucu elde edilen numunelerin SEM goriintiileri incelendiginde, tanelerin oldukca
ufalandig1 ve tane boyut dagiliminin hem daha homojen hale geldigi, hem de
tamaminin 10 um altina ogiitiildiigi ve piilverize hale geldigi goriilmektedir. Hatta
tanelerin biiylik kismimin ¢ok kiiciik (yaklagik 1 pm) hale gelip aktivasyonun
etkisiyle de kismen aglomera hale gelmeye basladig1 anlagilmaktadir.

Cebeci [67] tarafindan yapilan c¢alismada, boksitin mekanik aktivasyonu
calismalarinda EDAX analizi incelendiginde elde edilen spektrumlardan, numunede
Al, Fe, Si, K, Ca, O, C ve Ti oldugu anlasilmaktadir. Orijinal numunenin
spektrumlari, numunede en ¢ok Al, O, Si ve Fe oldugunu goéstermektedir. Bu
elementlerin ¢esitli bilesikleri, yapilan x-ray analizinde de tespit edilmis ve bu veriler
x-ray analizi tarafindan da dogrulanmistir. Ayni1 benzer sonug¢ aktive edilmis
numunenin EDAX analizinde de goriilmektedir.

Zhao vd. [75] tarafindan yapilan bir ¢alismada, mekanik aktivasyonun pirotitin
li¢ kinetigi {lizerine olan etkisi arastirilmistir. Bu ¢alismanin Sekil 2.33.’de yer alan
SEM goriintiileri incelendiginde tane boyunun Ogiitme siiresine paralel olarak

azaldig1 ancak artan siirelerde agregasyonlarin gézlendigi belirtilmistir.
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1# 250KV 1000 10ym *

4 25.0kV x1000 10ym —

Sekil 2.33. Cesitli siireler ogiitlilmiis pirotit mineralinin SEM  goriintiileri
((a)ogiitiilmemis, (b)10 dakika 6gilitme, (¢)820 dakika 6gilitme, (d) 40 dakika 6giitme)
[75]

Tang vd. [76] tarafindan yapilan diger bir ¢alismada ise, mekanik aktivasyonun
kaolin ligindeki etkisi arastirilmistir. Bu ¢alismanin Sekil 2.34.’de yer alan SEM
goriintiileri incelendiginde, 6giitiilmemis cevherde gozlenen igne sekilli tanelerin 4

saat 0giitme stiresi ile kayboldugu belirtilmistir.
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Sekil 2.34.Cesitli siireler Ogiitiilmiis kaolin mineralinin SEM goriintiileri ((a)
ogltiilmemis, (b) 4 saat 6gitiilmiis) [76]

Ogiitme sonucu minerallerin yiizey yapisini incelemek amaciyla SEM analizinin
kullanildig1 benzer bir¢ok ¢alisma literatiirde yer almaktadir. Bu tez calismasinda da,
asir1 Ogiitlilen mermer tozu ve kuvars tozu Orneklerinin yiizey morfolojisini

incelemek iizere taramali elektron mikroskobu (SEM) kullanilmistir.
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3. MATERYAL ve YONTEM

Bu tez kapsaminda yapilan calismalarda; asagidaki materyaller ve yontemler

kullanilmistir.

3.1. Materyal

. Atik mermer tozu c¢amuru: Afyon Iscehisar Mermer Kalkinma
Kooperatifi’nin atik havuzundan temin edilen beyaz mermer tozu ¢amuru numuneleri
kurutularak yapilarindaki su uzaklastirllmig ve deneyler sirasinda agzi kapali

kutularda saklanan kuru haldeki bu numuneler kullanilmistir.

. Kuvars tozu: Eczacibasi-ESAN’dan temin edilen kuru haldeki kuvars tozu

ornegi agz1 kapali kutularda muhafaza edilerek kullanilmistir.

o Seramik Yer Karosu Tozu: Bilecik Bien Seramik A.S. tarafindan sir, graniil
halde yer karosu massesi ve kuru halde temin edilen hammaddeler kullanilmistir.
Daha sonra laboratuvar ortaminda degisik oranlarda seramik yer karosu g¢amuru
haline getirilmistir.

Afyon Iscehisar’da iiretimi yapilan mermer numunelerinin, kimyasal analiz

sonuglart Cizelge 3.1.’de, XRD analiz sonugclari ise Sekil 3.1.’de yer almaktadir.
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Cizelge 3.1. Mermer tozu (001) ve kuvars tozu (002) 6rneklerinin kimyasal analizler
sonugclari

Bilesen Yo

Kuvars tozu

Na,O 0,14
AlLO4 0,65
SiO, 98,96
Fe,0; 0,188
Ateste kayip (1000°C) 0,06

Mermer tozu

Na,O 0,102
MgO 0,205
SiO, 0,251
CaO 55,850
Fe,0; 0,194
Ateste kayip (1000°C) 43,39

Kimyasal analiz sonuclariyla elde edilen hesaplamalar sonucunda kuvars tozunda
Si0; miktar1 yaklasik % 98,96 olarak belirlenmistir. Benzer sekilde mermer tozunda

CaO miktart ise yaklasik %55,86 olarak belirlenmistir.
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Siddet (Birimsiz)

® Si10:
A CaCoO,
$ [
° o . .
°o® o e °
A
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20 30 40 50 60 70 a0
2 Theta (°)

Sekil 3.1. 001ve 002 kodlu numunelere ait XRD desenleri
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3.2. Yontem

Tez kapsaminda yapilan ¢aligmalar Sekil 3.2.’de verilmistir.

Orneklerin Hazirlanmasi

l

* Kuru Ogiitme
* Bilyali jet degirmen
* Porselen havan ve bilyalar

Mekanik Aktivasyon

Islemleri

Orneklerin
Karakterizasyonu

Cevherin Hazirlanmasi

Tane boyu dagilimi analizi
Termal analiz

XRD analizi

* SEM analizi

* EDAX analizi

v

* Kurutma firim
* Kalsinasyon i¢in uygun kosullarin
belirlenmesi

Orneklerin Kalsinasyonu

v

* XRD analizi
* Mineral fazlarinin tanimlanmasi

Kalsinasyon Uriinlerinin

Karakterizasyonu

l

Verilerin Degerlendirmesi

¢ Uriinlerin olusum sicakliklarinin
ve olusum siirelerinin belirlenmesi

*Pigme sicaklignin belirlenmesi
*S1ir denemeleri

*Yer karolarina uygulanan testler
Sir ile blinyenin uyumu
Pisme kiicililmesi
Tini/sir ile biinyenin
uyumu testi

Su emme testi

Otoklav testi

Isil genlesme katsayisi
tayini (dilatometre ile)
» SEM analizi

Sekil 3.2. Deneysel yontemin akim semasi ve yapilan ¢alismalarin 6zeti

Seramik Tabletlerin Uretilmesi

YV VY

YV VY
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Tez kapsaminda yapilan c¢alismalar;; numune temini ve karistm hazirlanmasi,
ogitme islemleri (mekanik aktivasyon), kavurma islemleri, yapay vollastonitin
degerlendirilmesi, karakterizasyon c¢alismalar1 olarak bes baghk altinda toplamak

mumkuindiir.

3.2.1. Numune Temini ve Karisim Hazirlanmasi

Toz boyutunda olan mermer numunesi fabrika atik havuzundan kiirek yardimiyla
ornekleme yapilarak sizdirmaz bidonlara konularak alinmis ve Boziiyiilk Meslek
Yiiksekokulu Seramik Atdlyesi’ne nakledilmistir. Getirilen ~25 kg agirligindaki sulu
mermer numuneleri uygun homojenizasyon saglanmasi igin Once seramik
atolyesinde bulunan karistirici yardimiyla karistirilmis ve numunenin suyunun
uzaklastirilmasi i¢in kurutma islemi yapilmastir.

Kurutulan mermer tozu karisimindan konileme dortleme yontemi ile alinan
numuneler govdesi ve bilyalar1 porselenden imal edilmis Gabbrielli 2B marka sir
hazirlamada kullanilan bilyali degirmende Eczacibasi Esan Firmasi’na ait kuvars
tozu numunesiyle beraber farkli oranlarda ve farkli 6giitme kosullarinda kuru 6giitme
islemine tabi tutulmustur.

Tez kapsaminda yapilan biitiin c¢alismalarda agzi kapali plastik kaplarda
muhafaza edilen bu numune kullanilmistir. Numune hazirlanmasi1 akim semasi ise

Sekil 3.3.’te verilmektedir.
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Sulu Toz Mermer
Numunesi

A 4

Karigtirma

v

Susuzlandirma ve Kurutma

l

Ogiitme

Toz Kuvars

A

Numunesi

A 4

Aragtirma numunesi

Sekil 3.3. Numune hazirlanmasi akim semasi

3.2.2. Ogiitme Islemleri (Mekanik Aktivasyon)

Mekanik aktivasyon islemleri Sekil 3.4.’de bir fotografi verilen Gabbrielli 2B
Fast Mill marka (eksenel hareketle donen) porselen bilyali degirmen makinesi
kullanilarak gerceklestirilmistir. Seramikte sir hazirlama da kullanilmak iizere
tasarlanmis degirmende Ogiitme ortami olarak, porselenden iiretilmis 1000 cm’
hacminde porselen havan ile havanla ayni malzemeden iiretilmis degisik capli ve
toplam 400 g agirlikli 25 adet alubit (alumina porselenden yapilmis) bilya
kullanmilmistir (Sekil 3.5). Degirmende 6glitme hareketi saglamak i¢in, ana disk ve

havan yatag1 ayn1 yonde hareket etmektedir.
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Sekil 3.4. Mekanik aktivasyon sirasinda kullanilan Gabbrielli 2B Fast Mill marka 4
adet degirmen

N Porselen

havan

|, Alubit

|

Sekil 3.5. Mekanik aktivasyon sirasinda kullanilan Gabbrielli 2B Fast Mill marka
degirmene ait porselen havan ve alubit bilyalar

bilyalar

3.2.3.Kavurma Islemleri

Kavurma calismalar i¢in Sekil 3.6.’da fotografi verilen Niive marka MF120
model kiil firin1 ve porselen krozeler kullanilmistir. Calismalar esnasinda yapilan tim
tarttim islemlerinde Mettler Toledo marka AB104-S model hassas terazi

kullanilmustir.
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Sekil.3.6.Niive marka MF120 model kiil firin1

3.2.4. Yapay Vollastonitin Degerlendirilmesi

Yapay vollastonit katkisinin seramik biinyesine etkisini belirlemek amaciyla
seramik tabletler iiretilmeye c¢alisilmistir. Seramik tabletlerin iiretilmesi i¢in; elde
edilen ogiitiilmiis ve kavrulmus malzemelerle Bilecik Bien Seramik tarafindan temin
edilen yer karosu massesine (Sekil 3.7) vollastonit katkisinin etkisini belirlemek
lizere masse regetesine % 0, 5, 10, 15 ve 20 oranlarinda karisimlar eklenmistir. Pisme
sicakliginin belirlenmesi, sir denemeleri yapilarak; yer karolarina uygulanan
testlerden: sir ile blinyenin uyumu, renk, asitlere dayanimi, pisme kiigiilmesi, tini, su

emme testi, otoklav testi ve SEM analizi yapilmistir.

Sekil 3.7. (a)Dogal vollastonit (003 kodlu numune) ve (b)Yer karosu massesi
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Bunun i¢in ise 5 farkli drnekten vollastonit katkisiz seramik ¢amurunun 1000,
1100 ve 1200°C’de pisirilmesiyle elde edilen seramik iiriinler (115-116-117 kodlu
numuneler), karisimda agirlikga % 5, 10, 15, 20 oraninda dogal vollastonit bulunan
camurun 1000, 1100 ve 1200°C’de pisirilmesiyle elde edilen seramik iirtinler (118-
119-120-121-122-123-124-125-126-127-128-129  kodlu numuneler), Kkarisimda
agirlikca orant % 5, 10, 15, 20 olan 1150°C’de 30" kavrulan 6giitiilmemis CaO/SiO,
orani=1/1,1 olarak bulunan ¢amurun 1000, 1100 ve 1200°C’de pisirilmesiyle elde
edilen seramik trtinler (130-131-132-133-134-135-136-137-138-139-140-141 kodlu
numuneler) ve karigimda agirlikca % 5, 10, 15, 20 oraninda CaO/SiO; orani=1/1,1
olan ve Bilya/Karisim agirlikga orani 20 olan &giitme ortaminda 30" 6gitilmis ve
1000, 1100 ve 1200 °C’de kavrulmus malzeme bulunan seramik ¢amurunun 1000,
1100 ve 1200°C’de pisirilmesiyle elde edilen seramik iiriinlerin elde edilmesinde
kullanilan  karigimlar  (142-143-144-145-146-147-148-149-150-151-152-153-154-
155-156-157-158-159-160-161-162-163-164-165 kodlu numuneler) Cizelge 3.2.’de
verilen oranlarda Sekil 3.8.’de fotografi verilen Denver marka Bilyali1 degirmende
30' siire ile karistirilarak seramik tabletleri iiretmek iizere seramik ¢amurlar elde
edilmistir. 115, 116 ve 117 kodlu malzemeler tamamen vollastonitsiz olup refarans

tabletler elde etmek i¢in hazirlanan seramik camurlaridir.

Sekil 3.8. Denver marka Bilyali Degirmen
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Cizelge 3.2.Seramik tabletler elde etmek i¢in dogal vollastonitle (003) hazirlanan
¢amur karigim oranlari

Yer Karosu Massesi Dogal Vallostonit Oran
(2 (003 kodlu numune) (%)
(2)
1000 0 0
950 50 5
900 100 10
850 150 15
800 200 20

Cizelge 3.2.°de verilen oranlarinda hazirlanan karisimlardan, 6rnegin; 950 gr yer
karosu massesi +50 gr dogal vollastonit karistirilarak %5°lik karisim i¢in 5 gr cam
suyu katkisi ile ~1000 ml su katkisi ile 30' siire ile porselen degirmende karistirilmak

suretiyle Sekil 3.9.’da goriildiigi gibi seramik camurlari elde edildi.

(44| 'm_i;in i

Sekil 3.9. Degisik oranlarda hazirlanan seramik ¢amurlari
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Hazirlanan ¢amurlar Sekil 3.10.’da goriilen 5x5x5mm ve 1x1x1mm boyutlar elde
edilecek alg1 kaliplara dokiilmiis, boylece her bir oranda hazirlanan camurdan 3 adet

olmak iizere toplam 15 adet tablet ve 5 adet kiiciik tablet elde edilmistir.

Sekil 3.10. 5x5x5mm boyutlarinda hazirlanan al¢1 kaliplar

Daha sonra elde edilen tabletler havada kurutularak agirliklart ve boyutlar

Ol¢iilmiistiir. Bu tabletlerin genel goriintisleri Sekil 3.11°deki gibidir.

Sekil 3.11.Hazirlanan seramik tabletlerin havada kurutulmus goriintiileri

Vollastonit katkisiz seramik tabletler (115-116 ve 117 kodlu numuneler) ve dogal
vollastonitle hazirlanan (118-119-120-121-122-123-124-125-126-127-128-129 kodlu
numuneler) toplam 15 adet tablete kodlar verilerek havada kuru tartimlar1 yapilip

boyutlar1 ol¢lilmiistiir. Daha sonra kod verilen 15 adet tablet Protherm marka HLF50
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model kiil firinda (Sekil 3.12) 1000°C (115-118-121-124-127 kodlu numuneler),
1100 °C (116-119-122-125-128 kodlu numuneler) ve 1200 °C’de (117-120-123-126-

129 kodlu numuneler) 20' stireyle pisirilmislerdir.

Sekil 3.12. Seramik tabletlerin pisirildigi Protherm marka HLF50 model kiil firim

Pigirilme sonrasi agirliklart ve boyutlar1 tekrar Olciilerek pisme kiiclilmeleri
hesaplanmistir. Su emme testleri ise pisirilen tabletlerin Sekil 3.13.’de goriilen
Sonarex Super 10p marka titresimli su banyosunda ~24 saat siire ile 50 °C’de 2x10%
titresim ile su igerisinde bekletilen tabletlerin agirliklarindaki degisimin 6l¢iilmesiyle

yapilmustir.

Sekil 3.13. Su emme testlerinin yapildigi Sonarex Super 10p marka titresimli su
banyosu
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Elde edilen 6rnek tabletlere verilen kodlar ile her bir orandan 3 adet tablet elde
edilmis olup her bir seride toplam 15 adet tablet iiretilmis ve 115-116-117 nolu
tabletler vollastonitsiz olup vollastonit oranlariyla birikte tablet kodlar1 Cizelge
3.3.’de verilmistir. 115-118-121-124-127 ile kodlanan tabletler 1000°C de pisirilmis,
pisme Oncesi ve sonrasi agirlik tartimlar1 ve boyut dlgiileri alinarak pisme sonrasi
agirhik ve boyutlart ile karsilagtirllip agirlik kayiplart ve boyut kiigiilmeleri
hesaplanmustir.

Benzer sekilde 1100° ve 1200°C’de pisirilen tabletlere de ayni islemler
uygulanmistir. Boylece elde edilen orneklerin pisme Oncesi halleri Sekil 3.14.’de,

1000°, 1100° ve 1200°C’ de pisirilmis halleri ise Sekil 3.15.’de verilmistir.

Cizelge 3.3.1000°, 1100° ve 1200° C de pisirilen tablet kodlar1 ve vollastonit oranlari

Diisme | Pisirme
Sicaklig | Siiresi
Dogal Vollastonit (003 kodlu numune) Oranlari (%)
°O) (dak)
0 5 10 15 20
1000 20 115 118 121 124 127
1100 20 116 119 122 125 128
1200 20 117 120 123 126 129
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Sekil 3.14. Dogal vollastonit (003kodlu numune) katkili serisinin pigsme Oncesi
goruntusu

Sekil 3.15. Dogal vollastonit (003) serisiyle (115-116-117-118-119-120-121-122-
123-124-125-126-127-128-129 kodlu numuneler) hazirlanan ve 1000°, 1100° ve
1200 °C de pisirilen tablet goriintiileri

Ogﬁtﬁlmemis CaO/Si0; oran1 1/1,1 olan 40°gr lik karisimlarin 1150° 30" kavrulan
(047 kodlu numune) 6rnegi ile yer karosu massesi agagidaki oranlarda ve dogal
vollastonitle hazirlanan orneklere benzer sekilde tabletler elde edilmis ve pisme
kiigiilmeleri, su emme testleri ve agirlik kayiplart hesaplanmustir.

Ogiitiilmiis CaO/SiO, oram1 1/1,1 olan Bilya/Karisim agirlik¢a oran1 10 olan

karigimlarin 30' sir hazirlamada kullanilan degirmen yardimiyla 6giitiiliip (013 kodlu
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numune) 1000°C’de (084 kodlu numune) ve 1100°C’de 30' kavrulmasiyla elde
edilen ogiitiilmiis vollastonit (167 kodlu numune) ornekleri ile yer karosu massesi
%0, 5, 10, 15 ve 20 oranlarinda karigtirilarak seramik camuru elde edilmistir.
Sonrasinda Dogal vollastonit 6rneklerine benzer sekilde tabletler elde edilmistir.
Degisik sicakliklarda 20" pisirilip (1000°,1100° ve 1200 °C’de) pisme kiigiilmeleri,
su emme testleri ve agirlik kayiplart hesaplanmistir.

Son olarak, vollastonit kullanilarak {iretilen seramik parcalar1 iizerinde; renk
Olclimii (yas rengi ve pisme rengi), su emme testi, otoklav testi, pisme kii¢iilmesi ve

151l genlesme katsayisi tayini (dilatometre ile) testleri uygulanmistir.

3.2.5 Karakterizasyon Calismalari

Mekanik aktivasyonun etkisini ortaya c¢ikarmak ig¢in, asir1 sartlarda ogiitiilmis
mermer tozu ve kuvars tozu karisimlar karakterize edilmistir.

Orneklerin tanecik boylarmi belirlemek iizere tane boyu dagilim analizleri
yapilmis, bu amagla Malvern marka Mastersizer 2000 model tane boyu analiz cihazi
kullanilmistir. Taneciklerin yiizey morfolojisini belirlemek iizere ise Leo marka Evo
40 model taramali elektron mikroskobu (SEM) kullanilmaistir.

Tozlarin kristal yapisin1 tanimlamak iizere Rigaku marka RadB model cihaz
kullanilarak X-1sinlar1 difraktometresinden (XRD) yararlanilmistir.

Asirt 0giitiilmiis mermer tozu ve kuvars tozu karigimlarinin 1sil davranisini
gozlemlemek tlizere Setaram marka Labsys1600 model cihaz kullanilarak TGA ve
DTA termal analizleri yapilmstir.

Son olarak, asir1 6giitiilmiis ve karakterizasyonu yapilmis karigimlar ¢esitli
sicakliklarda kavrulmus ve XRD analizleri yardimiyla, kavrulmus her bir karigimda
vollastonit, kalsiyumoksit ve serbest silis izleri aranmigtir.

SEM goriintiilerini elde etmek i¢in numunelerin yalitkan olmasi sebebi ile
kaplama kullanilmasi gerekmis, her bir numunenin kaplama islemi i¢in yaklasik 15
nm kalinliginda altin-paladyum kullanilmistir.

Orneklerin TGA, DTA gibi termal analizlerin tamami Argon atmosferi
kullanilarak, 10-20°C/dak 1sitma hiziyla ve 100-1200°C sicaklik araliginda
gergeklestirilmistir.
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Asir1 dgiitmeye maruz kalmis tozlarin kristal yapilari, Cu Ka (1= 1,5405 A)
radyasyon ortaminda, 2 min”' tarama hizinda ve 3-80° araliginda degisen difraksiyon
acilarinda gerceklestirilen X-Isin1 difraksiyon analizi yardimi ile incelenmistir.

Kavurma caligmalar1 igin Niive marka MF120 model kiil firmm1 ve porselen
krozeler kullanilmistir. Caligmalar esnasinda yapilan tiim tartim islemlerinde Mettler
Toledo marka AB104-S model hassas terazi kullanilmistir.

Karakterizasyon c¢alismalarinda elde edilen veriler kullanilarak asir1
ogiitiilmiis mermer tozu kuvars tozu karigimlarindan optimum yapay vollastonit
olusum sartlar1 belirlenmis ve elde edilen sonuglar dogrultusunda seramik testlerde
kullanilmak iizere yapay vollastonit elde edilmistir. Elde edilen yapay vollastonitin
yer karolariin biinyelerindeki etkisini gozlemlemek amaciyla degisik oranlarda ve
degisik sicakliklarda pisirilerek yer karolarina uygulanan testlerden renk 6l¢iimii (yas
rengi ve pisme rengi), su emme testi, otoklav testi, pisme kiiclilmesi ve 1s1l genlesme
katsayis1 tayini (dilatometre ile) testleri uygulanmistir. Dilatometre analizi ig¢in

Setaram Marka Dilatometre cihazi kullanilmistir.
3.2.6.Seramik Malzemelere Uygulanan Testler

Tez calismalar1 sirasinda mermer atiklar1 ve kuvars tozunun 6giitiilmemis ya da
ogiitiilmiis karigimlarinin  kavrulmasiyla elde edilen yapay vollastonit seramik
malzemelerde kullanilabilirligi de arastirilmistir. Dogal ve yapay vollastonit

katkisiyla hazirlanan seramik malzemelere asagidaki testler uygulanmistir.
3.2.6.1.Su Emme Analizi

Su emme degeri hesaplanmasinda TSEN 176 da belirtilmis olan yontem esaslari
kullanilmistir [77]. Su emme testi sirasinda Sonarex Super 10p marka titresimli su
banyosu kulanilmistir. Kullanilan ultrasonik su banyosu 50°C’de 2x10% titresim ile
calistirilmistir. Karolar, 1sitma cihazinin (ultrasonik banyoda) i¢ine karolarin alt ve
ist seviyesinden 30 cm yiiksekliginde su olacak ve birbirine degmeyecek sekilde
diisey olarak yerlestirilmistir. Karolarin st seviyesinden itibaren 30 cm
yiiksekliginde su olmasi deney siiresince saglanmistir. Su 65°C’ye kadar 1sitilmis ve
24 saat siire ile bekletilmistir. Daha sonra nemli giideri ile ylizeydeki ince su filmi
tabakas1 alinmistir. Bu islemden hemen sonra beklemeden her bir karo tartilmistir. %

Su emme degerleri asagidaki formiil izerinde hesaplanmustir.
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MD — MK
% Su Emme: X 100
MK

MD: Yas Pigmis Agirlik
MK: Kuru Pismis Agirlik

3.2.6.2.Pisme Kiiciilmesi Analizi

Alg1 kaliplarda hazirlanan 500x500%100 mm boyutundaki numuneler 3 saat oda
sicakliginda daha sonra 65°C’lik etiivde 12 saat bekletildikten sonra kumpas yardimi
ile boyutlar1 Olgiilmistiir. Elde edilen boyut degerleri kaydedildikten sonra
numuneler isletme firminda 1000°, 1100°, 1200°C’de 20 dakikada biskiivi pisirimine
tabi tutulmusglardir. Pigen numunelerin boyutlar1 kumpas ile Olgiilerek asagidaki

formiile gore yerlestirilmis ve pisme kiigiilmeleri hesaplanmistir [77].

%PK = [ (KB — PB) /KB ] x 100

Burada;

PK: Pisme Kiiglilmesi
PB: Pigsme Boyutu
KB: Kuru Boyut

3.2.6.3. Renk Degerleri Ol¢iimii

Tim pismis biinyelerin iizerinde yapilan renk olgiimleri sonucunda L, a ve b
degerleri belirlenmistir. Burada L beyazlik, +a kirmizilik, -a yesillik, + b sarilik,-b
mavilik degerlerini ifade etmektedir. Biinyelerin renk degerlerine bu safsizliklarin
yani sira pisirme sirasinda olusan kristallerin de miktarina bagh olarak degismektedir
[77]. Biinyede yer alan miillit ve kuvars kristal fazlarimin miktarmin artmasiyla
birlikte bilinyelerin beyazlik degerleri artmakta sarilik degerleri diismektedir. Clinkii
kristal fazlar biinyelere opaklik kazandirmaktadir. Miillit kristallerinin boyutlar
kalint1 kuvars tanelerinden daha kiiciik oldugu i¢in beyazliga (opakliga) etkisi daha

fazladir.
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3.2.6.4.Dilatometre (Is1ll Genlesme) Davramslari

Biinyelerin sinterleme davraniglar1 Setaram marka optik dilatometre cihazi
kullanilarak incelenir. Cihaz yiiksek 1sitma hizlarina ¢ikabilmekte endiistriyel pisirim
rejimlerinde analiz yapmaya olanak tanimaktadir. Endiistriyel uygulamalar oncesi
numunenin sinterleme davranislarini incelemede son derece kolaylik saglamaktadir.
Cihazda numuneye temas eden bir aksamin bulunmamasi geleneksel dilatometrelere
oranla oOl¢limlerde daha dogru sonuclar elde edilmesini saglamaktadir. Cihazda
bulunan kameralardan bir tanesi numunenin iist yiizeyine digeri alt ylizeyine
odaklanmaktadir. Bu sayede sicaklikla birlikte numunede meydana gelen boyutsal
degisimler incelenebilmektedir.

Sinterleme davraniglarini incelemek iizere ham biinyelerden 1x1x0,5 cm
boyutlarinda numuneler hazirlanmistir. Numunelerin = sinterleme davraniglar
endiistriyel pisirim rejimi uygulanarak incelenmistir.

Pismis biinyelerin 1s11 genlesme davramiglar1 dilatometre  kullanilarak
belirlenmistir. Dilatometre ile kontrollii sicaklik programina tabi tutulan bir
maddenin boyutlar1 sicakligin fonksiyonu olarak olgiilir. Bir diger deyisle
dilatometre ortalama dogrusal 1s1l genlesme katsayisinin (o0,,) Ol¢iilmesini saglar
[78].

AL
(0w) =

LoAT
Burada, Lj; numunenin ilk uzunlugu, AL ise AT sicaklik degisiminde uzunlukta
meydana gelen degisimdir. Dilatometre 6zellikle hacim ve 6zellik degisimine yol
acacak bilesiklerin yapisinda meydana gelecek degisimleri saptamak i¢in oldukca

uygun bir tekniktir. Pigsmis biinyelerin 1s1l genlesmeleri N, atmosferinde dl¢iiliir [78].

3.2.6.5.Mineralojik Faz Analizi

Pismis biinyelerdeki kristal fazlarin analizinde X-1sinlar1 kirinimi (XRD) yontemi
kullanilmistir. Pisirilmis biinyelerden alinan numuneler 63 pm altina dgiitiilerek toz
haline getirilmistir. Tozlarin kristal yapisin1 tanimlamak {izere X-1sinlar

difraktometresinden (XRD) yararlanilmistir.



3.2.6.6.Mikroyapi Karakterizasyonu

Pismis biinyelerden hazirlanan numunelerin mikroyap1 analizleri Leo marka Evo
40 model taramali elektron mikroskobu (SEM) kullanilarak yapilmistir [79].

Biitin numunelerin ylizeyleri iletkenligi saglamak ve bdylece elektronlarin
yiizeye sarj olmasini engellemek amaciyla kaplama cihazinda altin-paladyum
kaplama islemine tabi tutulmustur. Her bir numunenin kaplama islemi i¢in yaklasik

15 nm kalinliginda altin-paladyum kullanilmistir.
3.2.6.7.0toklav Testi

Deney oOrnekleri otoklav cihazinin igine yerlestirili. Numune seramikler su
yiizeyinden en az 5 cm yukarida bulunacak sekilde yerlestirilir. Otoklavin kapagi
kapatilarak buhar bosaltma muslugu agilarak otoklavin 1sitilmasi saglanir.

Musluktan buhar c¢ikmaya basladiktan 5 dak. sonra buhar bosaltma muslugu
kapatilarak, en az 45 dak. otoklavin 1sitilmasina devam edilir. Buhar basinci 4 kg/cm?
oldugunda otoklavdaki buhar basincinin yavas yavas bosalmasi saglanarak 20-25
°C’ye kadar sogumasi beklenir. Soguyan otoklavdan g¢ikarilan ornekler miirekkep

damlatilarak incelenerek yiizeyde catlak olup olmadigina bakilir [78].
3.2.6.8.Asit ve Baza Dayanim Testi

Deney Orneklerinin sirh yiizeyleri iizerine yaklagik 150 mm yiikseklikte ve 80mm
capinda bir cam beher yerlestirilir. Beherin yan tarafina sivi diizeyinin degisip
degismedigini anlayabilmek amaci ile ince bir serit halinde milimetrik kagit
yapistirilir. Beherin iistiindeki delikten % 18’lik hidroklorik asit (HCI) doldurularak
sivinin  seviyesi kaydedilir. Hazirlanan deney diizeni 20+5 °C sicakhiginda bir
ortamda bekletilir ve her giin bir defa olmak iizere numune ve lizerine yerlestirilmis
asit ¢ozeltisi dolu beher dikkatli olarak ve hafifce calkalanir. Bu sekilde ve her giin
stvi diizeyinin degisip degismedigine de dikkat edilerek 4 giin beklenmis ve
beherdeki ¢ozelti dokiilmiistiir. Behere yeniden %18’lik HCI ¢ozeltisi konularak ayni
ortamda ve ayni sekilde 3 giin daha bekletilir. Boylece toplam 7 giin siirdiiriilen
deney sonunda asit ¢ozeltisi dokiiliir ve beher kaldirilir.

Orneklerin sirli yiizeyleri metil alkol ile yikanip temizlenerek incelenir. Sirda ve

asit ¢ozeltisinde herhangi bir degisiklik meydana gelip gelmedigine ve 6zellikle sirh
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yiizeyin renk ve parlaklik yoniinden bir degisime ugrayip ugramadigina bakilir. Sirin
baza dayanim testi ayni sekilde yapilir, ancak kullanilan baz %18’lik sodyum
hidroksit (NaOH) ¢ozeltisidir [77].

Uriin karakteristikleri, fabrika verimliligi, {iriin performans1 ve hammaddelerin
teknik karakteristiklerinin iyi anlasilmasindaki kararliliklarin elde edilmesi, iiretim
dongiisiiniin  her asamasinda yari-bitmis iriinler {izerinde diizenli yapilmasi

gerektirmektedir.
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4. ARASTIRMA BULGULARI ve TARTISMA

4.1. Hazirhk Cahsmalar: ve Optimum Calisma Kosullarinin Belirlenmesi

Calismada; asir1 6giitiilmiis kuvars kumu ve mermer tozu karigimlar1 kullanilarak
yapay kalsiyum silikatlardan olan vollastonit elde edilmesi planlanmistir. Hem
endiistriyel minerallerin asir1  6giitiilmesi  sonucu yapilarindaki degisikliklerin
arastirmasina, hem de vollastonitin daha diisiik maliyetle {iretimi aragtirmalarina

katki saglamak tizere, bu ¢alismada mermer tozu 6rnek mineral olarak se¢ilmistir.
Tez kapsaminda asagidaki calismalar gerceklestirilmistir:

(1) Uretim Gelistirme: Referans orneklerin hazirlanmasi amaglanmistir. Bu
dogrultuda asagidaki testler sira ile yapilarak optimum kosullar saptanmis ve bir

sonraki test asamasina gec¢ilmistir.

e Sicaklik Etkisi: (1/1,1, 5 saat) 900, 1000, 1100, 1200°C
e Siire Etkisi: (1/1,1, 1200°C)1, 2, 3, 4, 5 saat
e Oran Etkisi: 1/1,0, 1/1,1, 1/1,2

(2) Hammadde Ogiitme:
e Ca0O/SiO; orani=1/1,1 olan karisimlar: Bilya/Yik : 5, 10, 20 oranlarinda
ogltiilmiistiir
e Ca0O/SiO; orani=1/1,1 olan ve 30', 60', 120', 180", 240', 300" &giitme
sonuclarinda (013-014-015-016-017-018 kodlu numuneler) elde edilmistir.

(3)Kavurma:

Ogiitiilmiis ve ogiitiilmemis 1/1,1 oranlarmndaki karisimlarm kavrulmasi: 900,
1000, 1100, 1200°C’de 2 saatte olusan tanelerin temel 6zelliklerinin belirlenmesi

amaclanmustir.

4.2.0giitme Kosullar

Tez arastirmalarinin temel konusu olan “mekanik aktivasyon” durumunu
saglamak lizere mermer atik camuru, kuvars kumu ile birlikte 6giitiilmiistiir. Birlikte

oglitme isleminde, bilya/karisim agirlik¢a oran1 ve dgiitme siiresi baslica degiskenler
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olarak secilmistir. Karigimlar degisik siirelerde ogiitiilerek, en uygun vollastonit
tiretimi saglayan 6giitme kosullari belirlenmeye caligilmistir.

Ogiitme islemi, genelde sir hazirlamak iizere kullanilan ve bir tiir jet degirmeni
olan ~20 mm capli porselen bilyeli ve 1000 cm® porselen kavanozlu Gabbrielli 2-B
marka degirmende gerceklestirilmistir. Jet degirmende 6giitme ortami olarak toplam
400 g 25 adet alumina porselen bilye kullanilmistir (Sekil 4.1).

1/1, 1/1,1, 1/1,2 gibi degisik stokiyometrik oranlarda hazirlanan mermer tozu ve
kuvars kumu karisgimlari, 20, 10, 5 gibi degisik bilya/karisim oranlarinda degisik
siirelerde ogiitiilmiistiir. Ogiitiilmemis ve dgiitiilmiis karisimlar, XRD, PSD, TGA,
DTA ve SEM kullanilarak tanimlanmistir.

4.3.Kavurma Kosullari

Ogiitmenin kavurma sirasidaki kiitle kaybi iizerine etkisinin belirlenmesi i¢in
ogitiilmemis ve ogltilmiis mermer tozu — kuvars kumu karigimlart (005 kodlu
numune ve 018 kodlu numune) ¢esitli sicakliklarda bes saat kavrulmus ve elde edilen
tiriiniin kiitlesi, kavurma oncesinde karigimda bulunan kalsiyum karbonatin baslangic

kiitlesine oranlanarak kiitle kayb1 miktar1 hesaplanmistir.
Kalsiyum karbonatin;
CaCO3;— CaO + CO,

tepkimesi geregince tam kalsinasyona ugrayarak kirece donlismesi durumunda kiitle
kayb1 stokiyometrik olarak en ¢ok % 44 olmaktadir. Mermer tozunun ~% 99 CaCOs3
ve bunun yaninda diger karbonatlar1 da icerdigi ve ayrica kuvars kumunda da bir
miktar kalsiyum karbonat bulunabilecegi dikkate alindiginda kiitle kaybi1 degeri
%44’ den biraz yliksek olabilecektir.
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Sekil 4.1. Karisimdaki kalsiyum karbonatin kiitle kaybinin sicaklikla degisimine
oglitme isleminin etkisi

Sekil 4.1.’de, ogiitilmemis ve Oogiitiilmiis karisimlarda bulunan kalsiyum
karbonatin kalsinasyonu sonucu ortaya ¢ikan kiitle kayb1 miktarlar1 gosterilmektedir.
Ogiitiilmemis karisimm 1000°C (071 kodlu numune) ve 1100°C (170 kodlu numune)
sicakliklarda kavrulmasiyla elde edilen iirlinlerde hala kalsine olmamis kalsiyum
karbonat bulundugu, kiitle kayb1 miktar1 %44 diizeyine yiikselmis oldugundan,
1200°C’de tiim karbonatin kalsine oldugu anlasilmaktadir. Ogiitiilmiis karisimin ilk
iki sicakliktaki kiitle kaybi ise yaklagik %39 olmustur. 1200°C’de ise (171 nolu
numune) kayip %45,05’e ulagmistir. Buna gore, Ogilitme isleminin karigimdaki
karbonatin kalsinasyon sicaklifin1i 6nemli oranda degistirdigi ortaya c¢ikmaktadir.
Bagka bir ifadeyle, 6giitiilmemis karisima kiyasla 6giitiilmiis karigimda kalsinasyon
verimi daha yiiksek olmakta ve daha diisik sicakliklarda kalsine iiriin

alinabilmektedir.
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4.4. Ogiitiilmiis Numunelerin SEM Gériintiileri

Calisma dogal vollastonitin, 6giitlilmemis mermer tozu-kuvars tozu 6rneklerinin ve
asir1 Ogitiilmis trlinlerin ylizey yapilar1 taramali elektron mikroskobu yardimi ile
incelenmistir. Elde edilen ylizey goriintiileri asagidaki sekillerde verilmektedir.

Sekil 4.2.°de yer alan 003 nolu referans numune (dogal vollastonit) ait elektron
mikroskobu goriintiileri incelendiginde; tanelerin dilinimleri ve kilcal yapilari dikkat
¢ekmektedir. Dogal vollastonitin SEM goriintiileri ¢ekilerek daha sonrasinda yapay

olarak iiretilen vollastonitin SEM goriintiileriyle karsilastirilmistir.

Mag= BOOKX EHT=2000&V SigndA=SE1  WD= {0mm 'i' Mag = 10.00KX EHT=2000%V Signal A=8E!  WD= {0mm

2um

Mag= 1250KX EHT=2000kv SignalA=SE1  WD= 10mm Mag= 1250KX EHT=2000kV SignllA=SE1  WD= 10mm

Sekil 4.3. Ogiitilmemis mermer tozu-kuvars kumu karisgimlarmm (005 kodlu
numune) SEM goriintiileri
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28 Mig=1500KX EHT=2000KvV SignalA=SE1 WO= 10mm Mag= 300DKX EHT=2000k/  Signal A= SE1 WO = 10mm

2ure Mog« 1500KX EHT=2000K¢ SignslA<SEf WD« 10mm

Sekil 4.4. 5 saat ogiitiilmiis mermer tozu- kuvars kumu karisiminin (018 kodlu
numune) SEM goriintiileri

Mag= 1500KX EHT=2000kV SigdA=SEl  WD= 10mm e Mag= S00KX EHT=2000K SigdA=SEl  WD= 10mm
—— f—

Sekil 4.5. Ogiitiilmemis karisimlarm 1000°C’de kavurulmasiyla alinan iiriinlerin
(071 kodlu numune) SEM goriintiileri
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Mag= 500KX EHT=2000kV SignllA=SE1  WD= 10mm

Sekil 4.6. Ogﬁtﬁlmﬁs karigimlarin 1000°C’de kavurulmasiyla alinan iiriinlerin (058
kodlu numune) SEM goriintiileri

Ogiitiilmemis mermer tozu-kuvars kumu karisgimlarinin SEM gériintiileri (Sekil
4.3) ile 5 saat 6gutiilmiis mermer tozu- kuvars kumu karisimimin SEM goriintiilerine
(Sekil 4.4) bakildiginda 6giitme isleminin tanelerin daha ¢ok keskin koseli yapisini
bozarak kosesiz ve yuvarlatilmis ylizeyler sagladigr goriilmektedir.

Ogiitiilmemis ve ogiitiilmiis karigimlarn  1000°C’de kavrulmasiyla alinan
trinlerin ~ SEM  goriintiileri  karsilastirilldiginda  (Sekil 4.5. ve Sekil 4.6.);
ogitiilmemis karigimlarin 1000°C’de kavrulmasiyla elde edilen iiriinde serbest
kuvars taneleri gozlenmekle birlikte, mermer tozunun kalsine olarak {iziim salkimina
benzer sekiller aldig1 goriilmektedir.

SEM goriintiilerinde gorildiigii belirtilen fazlar Sekil 4.30.’da verilen XRD
desenlerinde de ortaya ¢ikmistir. Oysa 5 saat Ogitiilmiis mermer tozu-kuvars tozu
karisiminin 1000 °C’de kavrulmasi ile elde edilen iiriiniin SEM goriintiilerinde,
serbest halde mermer tozu ve serbest kuvars tozu taneleri goriilmemektedir.
Gozenekli yapidaki vollastonit tanecikleri bulunmakla beraber yer yer kireg taneleri
izlenmektedir. XRD analizleriyle de ortaya konuldugu gibi 6giitilmiis karisimda
1000°C’de vollastonit olusumu ortay ¢iktig1 anlagilmaktadir.

Ogiitme isleminin karisimdaki karbonatin kalsinasyon sicakligim énemli oranda
degistirdigi ortaya cikmustir. Baska bir ifadeyle, ogiitiilmemis karisima kiyasla
ogiitiilmiis karisimda kalsinasyon verimi daha yiiksek olmakta ve daha diisiik
sicakliklarda kalsine iirlin alinabilmistir.

Ogiitiilmemis karisimin 1200°C’°de bes saat kavurulmasiyla elde edilen iiriinde

(170 kodlu numune) ise kuvars ve kirecin yaninda ayrica vollastonitin de bulundugu
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goriilmiistiir. Ogiitiilmemis karisim 1100°C’de (171 kodlu numune) kavrulmasina
ragmen, her ne kadar SEM goriintlisiinde goriilmese de, Sekil 4.72.’de verilen XRD
analizinde 6nemli miktarda kalsiyum karbonat ve kireg¢ icerdigi goriilmiistiir.

Ancak, 6glitme islemi kalsinasyon sicakligini daha diisiik sicakliklara cekerek,
Sekil 4.73.”de verilen XRD analiz sonucuna gore vollastonitin olusum sicakligini da
disiirdiigii anlasilmistir. Bu bulgulara dayanarak, mermer tozu — kuvars kumu
karisiminin birlikte 6giitliilmesi isleminin, vollastonit olusum sicakligini diistirmek
tizere karisimdaki minerallerde “bir mekanik aktivasyona” yol agtigi sonucuna

ulastlmistir.

4.5. Tane Boyu Analiz Sonug¢lar:

Sekil 4.7.°de o6gitiilmemis ham CaCO;s ve SiO; karigimi ile CaCO3; ve SiO,
orneklerine ait dagilim egrileri goriilmektedir.

Ogiitme siiresine bagli olarak tane boylarinda ¢ok az miktarda degisim gozlenmis
olup 30' 6giitme siiresinde diger siirelerde elde edilen degisimle tane boyu kii¢iilmiis
ancak daha uzun siire 6giitmeyle elde edilen dagilim egrilerinde tane boyunun iri
boylara dogru arttig1 belirlenmistir. S6z konusu durum taramali elektron mikroskobu
goriintlileriyle de tespit edilmistir. Ancak farkli Ogiitme siirelerinde ogiitiilmiis
numuneler incelendiginde ise, numunelerin tane boyunda artis gézlenmistir. S6z
konusu artisin Sekil 4.8.-4.15.’de gosterildigi iizere; kiiclik tanelerin daha biiyiik

tanelere baglanmasi sonucu oldugu diisiiniilmektedir.
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Sekil 4.7.0gﬁtﬁlmemis ham CaCOj; ve SiO; karisimi (004 kodlu numune), CaCOj;
(001 kodlu numune) ve SiO; (002 kodlu numune) drneklerine ait tane boyu dagilim
egrileri
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Sekil 4.8. Ogﬁtﬁlmemis ham CaCOj; ve SiO, karistmi (005 kodlu numune) ve
CaO/SiO, orami=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca oram1 10 olan 6gilitme
ortaminda 30' 6giitiilmiis malzeme (013 kodlu numune), CaO/SiO, orani=1/1,2 olan
ve Bilya/Karisim agirlik¢a oran1 10 olan 6glitme ortaminda 30' §giitiilmiis malzeme
(031 kodlu numune) ve CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a oran1 10
olan sulu 6giitme ortaminda 30' 6giitiilmiis malzeme (166 kodlu numune) 6rneklerine
ait tane boyu dagilim egrileri

91



120

100

0
o

60

40

Kiimiilatif Elek Alt1( %o)

[l
(=]

10 Tane Boyu (um) 100

Sekil 4.9.0gﬁtﬁlmemi$ ham CaCOj; ve SiO, karisimi (005 kodlu numune) ve 30'
(019 kodlu numune), 60'(20 kodlu), 120" (21 kodlu), 180" (22 kodlu), 240" (23 kodlu),
300" (24 kodlu) ogiitilen CaO/SiO, oranmi=1/1,1, Bilya:karistm orant 20 olan
ogiitiilmiis CaCOj3 ve SiO; karigim orneklerine ait tane boyu dagilim egrileri
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Sekil 4.10.0giitiilmemis ham CaCOj3 ve SiO; karisimi (005 kodlu) ve 30' (013 kodlu)
60' (014 kodlu), 120" (015 kodlu), 180" (016 kodlu), 240" (017 kodlu), 300" (018
kodlu numune) ogiitilen CaO/SiO, orami=1/1,1, Bilya:karistm oram1 10 olan
ogiitiilmiis CaCOj3 ve SiO; karigim orneklerine ait tane boyu dagilim egrileri
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Sekil 4.11.0giitiilmemis ham CaCO; ve SiO, karisimi (005 kodlu) ve 30' (007
kodlu) 60" (008 kodlu), 120" (009 kodlu), 180" (010 kodlu), 240" (011 kodlu), 300'
(012 kodlu) ogiitilen CaO/Si0, orami=1/1,1, Bilya:karisim oran1 5 olan 6giitiilmiis
CaCOj; ve Si0; karisim 6rneklerine ait tane boyu dagilim egrileri
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Sekil 4.12.0giitiilmemis ham CaCO; ve SiO, karisimi (005 kodlu numune) ve 30'
(037 kodlu numune), 60' (038 kodlu numune), 120" (039 kodlu numune), 180" (040
kodlu numune), 240" (041 kodlu numune), 300" ogiitiilen (041 kodlu numune)
CaO/SiO, orani=1/1,2, Bilya:karisim orant 20 olan o6giitiilmiis CaCO3; ve SiO,
karisim orneklerine ait tane boyu dagilim egrileri
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Sekil 4.13.0giitiilmemis ham CaCOj; ve SiO, karigtmi (005 kodlu numune) ve 30'
(031 kodlu numune), 60' (032 kodlu numune), 120' (033 kodlu numune), 180' (034
kodlu numune), 240" (035 kodlu numune), 300" (036 kodlu numune) ogiitiilen
Ca0/Si0O, orani=1/1,2, Bilya:Karisim oran1 10 oraninda &giitiilmiis CaCO3 ve SiO,
karisim 6rneklerine ait tane boyu dagilim egrileri
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Sekil 4.14.0giitiilmemis ham CaCOj; ve SiO, karisimi (005 kodlu numune) ve 30'
(25 kodlu numune), 60' (26 kodlu numune), 120" (27 kodlu numune), 180" (28 kodlu
numune), 240" (29 kodlu numune), 300" (30 kodlu numune) o6giitilen CaO/SiO,
orani=1/1,2, Bilya:karisim orant 5 olan 6giitiilmiis CaCO3; ve SiO, karisim
orneklerine ait tane boyu dagilim egrileri
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Sekil 4.15. CaO/Si0,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca oran1 20 olan 6giitme
ortaminda 30' 6giitiilmiis malzeme (019 kodlu numune), CaO/SiO,=1/1,2 olan ve
Bilya/Karisim agirlikga orani 20 olan 6gilitme ortaminda 30' ¢giitiilmiis malzeme
(037 kodlu numune), CaO/Si0,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 20 olan
sulu 6giitme ortaminda 30' Ggiitiilmiis malzeme (166 kodlu numune) karisim
orneklerine ait tane boyu dagilim egrilerinin karsilastiriimasi

Sekil 4.16.- 4.22°de 30, 60, 120, 180, 240 ve 300" siire ile Ogiitiilen
Ca0/Si0,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢ca oran1 20 olan 6gilitme ortaminda
ogiitillen oOrneklere ait SEM-EDX (Element Mapping Analysis) analizine ait

goriintililer verilmistir.

Mag= 3000KX EHT=2000kv  SigrelA=SE{ WD= 9mm

Sekil 4.16. CaO/Si0,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca oran1 20 olan 6giitme
ortaminda (019 kodlu numune) 30' 6giitiilen 6rneklere ait SEM goriintiileri
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SE McaliNaNoRC

MAG: 10000 x HV:20.0 kV. WD: 9.2 mm

Sekil 4.17. CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 20 olan 6giitme
ortaminda 30' 6giitiilen (019 kodlu numune) 6rneklerine ait element dagilimini igeren
SEM-EDX analiz goriintiileri

2pm

Mag= 1500KX EHT=2000kv  Signl A=SE WD= 8mm Mag= 3000KX EHT=2000kv  Signd A=SEf WD= 8Smm

Sekil 4.18. Ca0/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orant 20 olan 6giitme
ortaminda 60' 6giitiilmiis (020 kodlu numuneler) 6rneklere ait SEM goriintiileri
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Mag= 3000KX EHT=2000kv  SlgréiA=SE{ WD= 9mm

Sekil 4.19. CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca oran1 20 olan §giitme
ortaminda 120' dgiitiilmiis (021 kodlu numuneler) 6rneklere ait SEM goriintiileri

Mag= 3000KX EHT=2000kv  SignalA=SE1 WD= 9mm

Sekil 4.20. Ca0O/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orant 20 olan 6giitme
ortaminda 180' 6giitlilmiis (022 kodlu numuneler) érneklere ait SEM goriintiisii
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“'7“'" i Mag= 260KX  EHT=2000KS  SgndA=SET WD= Ham

Sekil 4.21. Ca0O/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orant 20 olan 6giitme
ortaminda 240’ 6giitiilmiis (023 kodlu numuneler) 6rneklere ait SEM goriintiileri

Meg= SDI4K EHT = 20.00 K SglA=5E1 WO = 10mm 1 Msg= 1SI0KX  EMT=20.00 K SgwlA=SE1 WD= 11xm

Sekil 4.22. Ca0O/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orant 20 olan 6giitme
ortaminda 300' 6giitiilmiis (024 kodlu numuneler) 6rneklere ait SEM goriintiileri

Tane boyu dagilim egrilerindeki degisimlerin gosterildigi Sekil 4.23.- 4.28. ve
Cizelge 4.1.-4.6. incelendiginde, 6giitiilmemis karisimdaki tanelerin %10 unun -3
pm (djo = -3 pm), %50’sinin -23 pm (dsp =-23 pm), %90’ 1mn1n ise -71 pum (dgg = -71
pm ) oldugu anlagilmaktadir. 120 dakika 6giitme siiresine kadar degirmene beslenen
numunenin %10’unun tane boyu -2 pm (d;¢p = -2 um), %50’sinin tane boyu -16 um
(dso = -16 um), %90’ min tane boyu ise -62 pum (dgp = -62 pm) bulunmustur. Ancak
180 dakikadan daha uzun siirelerdeki o6giitme islemlerinde orne8in 180 dakika
ogiitiilen karisimin %10’unun tane boyunun -1,7 pm, %50’sinin tane boyunun -23,3
pm, %90’min tane boyunun ise -94,2 pum bulunmasiyla daha kisa siirelerdeki
ogiitmelerde bulunan d,o, dsp ve dgy degerlerinden daha biiyilik tane boylarinin ortaya
ciktigi fark edilmistir. Tane boyundaki artisin uzun siire Ogiitmelerde

aglomerasyondan kaynaklandig1 diisiincesini ortaya atmaktadir.

98



120 -
dso
100 -
g 80
3
"5. 60 -
A
&
= 40 -
= dso
20 _V\
dio
0 E‘ —— - — .
0 50 100 150 200 250 300 350
Ogiitmme Siiresi(Dakika)

Sekil 4.23. CaO/SiO;, orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 20 olan
ogiitme ortaminda 30' (019kodlu numune), 60' (020 kodlu numune), 120" (021 kodlu
numune), 180" (022 kodlu numune), 240" (023 kodlu numune), 300" (024 kodlu
numune) 0giitlilmiis 6rneklere ait tane boyu dagilim egrileri

Mineraller fazla 6glitmeye maruz birakildiklarinda dgy egrisinde dalgalanmalar
goriilebilir. Bunun nedeni ise spesifik ylizey alaninin artiginin yaninda olusan

mekanik aktivasyondan dolayr sonraki prosesi etkileyecek olan kimyasal ya da

fizikokimyasal doniisiimlere maruz kalmalarindandir [5, 8].
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Sekil 4.24. CaO/SiO, orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikga orani 10 olan
oglitme ortaminda 30' (013kodlu numune), 60' (014 kodlu numune), 120" (015 kodlu
numune), 180" (016 kodlu numune), 240" (017 kodlu numune), 300" (018 kodlu
numune) 0giitiilmiis 6rneklere ait tane boyu dagilim egrileri
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Sekil 4.25. CaO/SiO, orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 5 olan
ogilitme ortaminda 30' (007kodlu numune), 60' (008 kodlu numune), 120" (009 kodlu
numune), 180" (010 kodlu numune), 240" (011 kodlu numune), 300" (012 kodlu
numune) 6giitiilmiis 6rneklere ait tane boyu dagilim egrileri
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Sekil 4.26. CaO/SiO; orani=1/1,2 olan ve Bilya/Karigim agirlikga orani 20 olan
oglitme ortaminda 30' (037kodlu numune), 60' (038 kodlu numune), 120" (039 kodlu
numune), 180" (040 kodlu numune), 240' (041 kodlu numune), 300" (042 kodlu
numune) 0giitiilmiis 6rneklere ait tane boyu dagilim egrileri
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Sekil 4.27. Ca0O/SiO, oran1i=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlikca oran1 10 6glitme
ortaminda 30' (031kodlu numune), 60" (032 kodlu numune), 120" (033 kodlu

numune), 180" (034 kodlu numune), 240" (035 kodlu numune), 300" (036 kodlu
numune) 6giitiilmiis 6rneklere ait tane boyu dagilim egrileri
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Sekil 4.28. CaO/SiO, orani=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlikca oranit 5 olan
ogiitme ortaminda 30" (025kodlu numune), 60' (026 kodlu numune), 120' (027 kodlu
numune), 180" (028 kodlu numune), 240" (029 kodlu numune), 300" (030 kodlu
numune) 6giitlilmils drneklere ait tane boyu dagilim egrileri
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Cizelge 4.1. CaO/SiO; orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikga oran1 20 olan
oglitme ortaminda 30' (019kodlu numune), 60' (020 kodlu numune), 120' (021 kodlu
numune), 180" (022 kodlu numune), 240" (023 kodlu numune), 300" (024 kodlu
numune) 0giitiilmiis numunelerin PSD verileri

Ogiitme Siiresi (dakika) doo(pm) dso(pm) dyo(pm)
0 71,721 23,326 3,7
30 90,898 20,974 1,824
60 96,691 22,344 1,834
120 61,91 16,31 1,783
180 94,2 23,347 1,758
240 100,496 25,254 1,92
300 65,66 15,784 1,633

Cizelge 4.2. Ca0O/SiO; orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca oran1 10 olan
ogiitme ortaminda 30' (013kodlu numune), 60' (014 kodlu numune), 120" (015 kodlu
numune), 180" (016 kodlu numune), 240" (017 kodlu numune), 300" (018 kodlu
numune) 6giitiilmiis numunelerin PSD verileri

Ogiitme Siiresi (dakika) doo(pum) dso(pum) djo(pum)
0 71,721 23,326 3,7
30 88,774 20,026 1,861
60 101,452 22,104 1,989
120 113,906 23,84 1,729
180 60,928 15,417 1,59
240 80,937 19,637 1,636
300 81,204 20,103 1,668
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Cizelge 4.3. CaO/SiO; orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikga oran1 5 olan
oglitme ortaminda 30' (007kodlu numune), 60' (008 kodlu numune), 120" (009 kodlu
numune), 180" (010 kodlu numune), 240" (011 kodlu numune), 300" (012 kodlu
numune) 0giitiilmiis numunelerin PSD verileri

Ogiitme Siiresi (dakika) doo(um) dso(pum) djo(pum)
0 71,721 23,326 3,7
30 63,104 15,293 1,325
60 73,837 16,653 1,517
120 35,163 9,248 1,729
180 85,581 19,402 1,713
240 80,937 16,813 1,454
300 45,398 12,125 1,35

Cizelge 4.4. CaO/SiO; orani=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 20 olan
oglitme ortaminda 30' (037kodlu numune), 60' (038 kodlu numune), 120" (039 kodlu
numune), 180" (040 kodlu numune), 240" (041 kodlu numune), 300" (042 kodlu
numune) 6giitlilmiis numunelerin PSD verileri

Ogiitme Siiresi (dakika) dgo(nm) dso(nm) dyo(nm)
0 71,721 23,326 3,7
30 126,171 22,317 1,788
60 54,081 13,553 1,406
120 164,323 33,821 2,043
180 155,7 34,083 2,204
240 68,733 16,485 1,678
300 88,421 19,404 2,04
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Cizelge 4.5. CaO/SiO; orani=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlikga oran1 10 olan
oglitme ortaminda 30' (03 1kodlu numune), 60' (032 kodlu numune), 120' (033 kodlu
numune), 180" (034 kodlu numune), 240" (035 kodlu numune), 300" (036 kodlu

numune) 0giitiilmiis numunelerin PSD verileri

Ogﬁtme Siiresi (dakika) dgo(pm) dso(pm) d;o(pm)
0 71,721 23,326 3,7
30 126,159 24,421 1,909
60 110,994 23,85 1,874
120 52,39 16,278 1,536
180 119,301 24,907 1,732
240 150,935 34,915 2,222
300 85,245 17,073 1,664

Cizelge 4.6. CaO/SiO; orani=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlikga orani 5 olan
ogiitme ortaminda 30" (025kodlu numune), 60' (026 kodlu numune), 120" (027 kodlu
numune), 180" (028 kodlu numune), 240' (029 kodlu numune), 300" (030 kodlu

numune) §giitiilmiis numunelerin PSD verileri

Ogiitme Siiresi (dakika) doo(pum) dso(jum) dyo(nm)
0 71,721 23,326 3,7
30 100,991 19,52 1,541
60 102,483 19,815 1,619
120 39,938 12,398 1,37
180 96,397 21,85 1,826
240 108,856 23,366 1,838
300 51,113 14,576 1,579

4.6. XRD Analiz Sonuglari

Tez c¢alismalarinda kullanilan mermer tozu ve kuvars

bilesenlerini belirlemek iizere XRD analizleri yapilmis olup bunlara ait XRD

desenleri Sekil 4.29.’da verilmistir.
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Sekil 4.29. Ogiitiilmemis mermer tozu (001) ve kuvars tozunun (002) XRD deseni

Q: Kuvars
C : Kalsit

Goreceli siddet
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Sekil 4.30. (a) Ogiitiilmemis (005) ve (b) 5 saat Ogiitiilmiis mermer tozu-kuvars
kumu karigimlariin (018) XRD desenlerinin karsilastiriimasi
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CaO + SiO0,— Ca0.Si0,

tepkimesi geregince CaO/Si0, oran1 1/1,1 olacak bigimde mermer tozu ve kuvars
kumu kullanilarak hazirlanan karisimmm XRD analizinde kuvars ve kalsiyum
karbonata ait mineralojik izler belirgin sekilde izlenmektedir (Sekil 4.30.a). XRD pik
genisliklerin dar ve siddetlerinin yliksek olmasi karisimdaki minerallerin kristal
Ozelliklerinin bir sonucudur. Ayni bigimde hazirlanan ve daha sonra 5 saat ogiitiilen
karistmin XRD deseninde ise kuvarsa ait pik genisliklerinde ¢ok az bir biiylimenin
oldugu ancak genel olarak kuvarsin kristal 6zelliklerini korudugu goriilmektedir
(Sekil 4.30. b). Ogiitiilmiis karistmin (018) XRD desenlerinde kalsiyum karbonata ait
piklerin genisliklerinde ise belirgin sekilde bir genislemenin ve pik siddetlerinde ise
kisalmalarm oldugu gozlenmektedir. Ogiitme islemi, kalsiyum karbonatin kristal

yapisini bozarak amorflasmasina yol agmustir.
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Sekil 4.31. 900° (172), 1000° (071), 1100° (170) ve 1200°C’de (171) 300" kavrulan
Ogiitiilmemis CaO/SiO, orani=1/1,1olan malzemenin kavrulmasiyla elde edilen
tirtinlerin XRD desenlerinin karsilastirilmasi

Ogiitiilmemis karisim malzemeleri tepkimesi amaciyla 6n testler yapilmis ve
degisik sicakliklarda (900, 1000, 1100 ve 1200°C’de) 300' siire ile kavurma

calismalar1 gerceklestirilmistir. Bu sekilde elde edilen {iriinlere ait XRD desenleri

106



Sekil 4.31.’de verilmistir. Buna gore 1000°C’de kavrulma sonucu (071 kodlu
numune) vollastonit kristalleri goriilmeye baslanmis olup, kuvars ve kirece ait pikler
belirgin bir sekilde izlenmektedir. Genel anlamiyla kuvarsin kristal yapisini
korudugu gozlenmistir. Ogiitiilmemis karisimin 1200 °C’de 300' (171 kodlu numune)
kavrulmasiyla elde edilen iirlinde ise vollastonitin yaninda ayrica kuvars ve kirecin
de bulundugu goriilmektedir. Ogiitiilmemis karisim 1100 °C’de kavrulmasina (170
kodlu numune) ragmen, her ne kadar XRD analizinde goriilmese de, 6nemli miktarda
kalsiyum karbonat ve kire¢ igcermektedir.

Ogiitme isleminin mekanik aktivasyona nasil yol agtigin1 gdzlemlemek amaciyla,
seramik sanayinde sir hazirlamada kullanilan bilyali jet degirmeni yardimiyla
CaO/SiO, orami 1/1,1 olan ve Bilya:Karisim orani 20 olan mermer tozu ve kuvars
tozunda hazirlanan karisim gesitli siirelerde (30' (019), 60" (020), 120" (021), 180"
(022), 240" (023), 300" (024)) ogitilmistir. Elde edilen XRD desenleri ise Sekil
4.32.’de verilmistir.
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Sekil 4.32. CaO/SiO; orani=1/1,1 olan ve Bilya: Karigim orani 20 olan mermer tozu
ve kuvars tozunda hazirlanan, ¢esitli stirelerde 6giitiilmiis ((30' (019), 60' (020), 120'
(021), 180" (022), 240' (023), 300' (024) siire ile) karisimlarin XRD desenleri

CaO/SiO, oram 1/1,1 olan ve Bilya: Karisim orani1 20 olan mermer tozu ve kuvars
tozunda hazirlanan, ¢esitli siirelerde ogiitiilmiis karisimlarin XRD desenlerinden de
anlasilacag1 gibi 30" stirenin (019 kodlu numune) mekanik aktivasyon icin yeterli

oldugu sonucuna varilmistir. Baska bir deyisle; ogiitiilmemis karisima kiyasla
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ogiitiilmiis  karisimmm  XRD  desenlerinde kalsiyum karbonata ait piklerin
genisliklerinde ise belirgin sekilde bir genislemenin ve pik siddetlerinde ise
kisalmalarin oldugu gozlenmistir. Boylece yapilan caligmalarda 6gilitme isleminin
kalsiyum karbonatin kristal yapisin1 bozarak amorflasmasina yol a¢ti§i sonucuna
varilmistir.

CaO0/Si0, oran1 1/1,1 olan ve Bilya: Karisim orani 10 olan mermer tozu ve kuvars
tozunda hazirlanan, ¢esitli siirelerde o6giitiilmiis (30' (013), 60' (014), 120" (015), 180"
(016), 240' (017), 300" (018) siire ile) karisimlarin XRD desenleri Sekil 4.33.’de ve
CaO/SiO;, orani 1/1,1 olan ve Bilya: Karisim oran1 5 olan mermer tozu ve kuvars
tozunda hazirlanan, gesitli siirelerde ogiitiilmiis (30' (007), 60' (008), 120" (009) 180’
(010), 240" (011), 300" (012) siire ile) karistmlarin XRD desenleri Sekil 4.34.’de

verilmistir.
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Sekil 4.33. Ca0O/SiO; orani=1/1,1 olan ve Bilya: Karigim orani 10 olan mermer tozu
ve kuvars tozunda hazirlanan, cesitli siirelerde 6giitiilmiis (30' (013), 60' (014), 120'
(015), 180" (016), 240' (017), 300" (018) siire ile) karigimlarin XRD desenleri
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Sekil 4.34. CaO/Si0, orani=1/1,1 olan ve Bilya: Karisim oran1 5 olan mermer tozu
ve kuvars tozunda hazirlanan, cesitli siirelerde 6giitiilmiis (30' (007), 60' (008), 120'
(009), 180' (010), 240" (011), 300' (012)) siire ile) karigimlarin XRD desenleri

CaCOj; ve SiO; piklerinin siddetleri arasinda bir degisim olup olmadigi kontrol
edilmistir. Her bir toza ait XRD analiz raporunda CaCO;3; ve SiO, pikleri ayirt
edilmistir. Ogiitiilmemis karisimda CaCO;s’e ve SiO; ye ait en yiiksek pikleri bulup
onlarin 20 degeri (Cizelge 4.7 ve 4.8) saptanmistir. S6z konusu 26 acisina denk gelen
pikin yiiksekligi, alani ve FWHM degerleri ogiitiilmiis tozlarin degerleriyle

karsilastirilmistir.

109



Cizelge 4.7. Ogiitiilmiis orneklerin  XRD sonuglarma gdre CaCOs’in  pik
siddetlerindeki 20, pik yiiksekligi, pik alant ve FWHM (Full Width at Half
Maximum) degerleri

CaCo; igin

20 oraninda 20 Yiikseklik Alan FWHM

30' (019) 29,38 136 4897 0,612
1 saat (020) 29,34 138 4314 0,531
2 saat (021) 29,32 158 4602 0,495
3 saat (022) 29,339 107 3872 0,615
4 saat (023) 29,36 96 3230 0,572
5 saat (024) 29,219 95 3438 0,615
10 oraninda 20 Yiikseklik Alan FWHM

30" ((013) 29,32 157 5046 0,546
1 saat (014) 29,26 158 4855 0,522
2 saat (015) 29,36 144 5119 0,604
3 saat (016) 29.4 182 5568 0,520
4 saat (017) 29,28 130 4544 0,594
5 saat (018) 29,32 116 4307 0,631
5 oraninda 20 Yiikseklik Alan FWHM

30' (007) 29,38 230 5671 0,419
1 saat (008) 29,38 182 5498 0,514
2 saat (009) 29,379 454 7299 0,273
3 saat (010) 29,4 132 4712 0,607
4 saat (011) 29,38 130 4624 0,605
5 saat (012) 29,38 303 6212 0,349
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Cizelge 4.8. Ogiitiilmiis drneklerin XRD sonuglarma gére SiO, pik siddetlerindeki
20, pik yiiksekligi, pik alan1 ve FWHM degerleri

Si0, i¢in

20 oraninda 20 Yiikseklik Alan FWHM
30" (019) 26,579 396 5329 0,229
1 saat (020) 26,52 403 5208 0,220
2 saat (021) 26,579 454 5762 0,216
3 saat (022) 26,519 347 5249 0,257
4 saat (023) 26,54 306 4933 0,274
5 saat (024) 26,46 364 5016 0,234
10 oraninda 20 Yiikseklik Alan FWHM
30" (013) 26,579 451 5629 0,212
1 saat (014) 26,579 491 5934 0,205
2 saat (015) 26,56 408 5463 0,228
3 saat (016) 26,581 531 6106 0,195
4 saat (017) 26,579 389 5460 0,239
5 saat (018) 26,581 370 5226 0,240

5 oraninda 20 Yiikseklik Alan FWHM
30" (007) 26,599 521 6317 0,206

1 saat (008) 26,58 468 5771 0,21
2 saat (009) 26,62 663 7288 0,187
3 saat (010) 26,581 432 5386 0,212
4 saat (011) 26,581 448 5895 0,224

5 saat (012) 26,581 524 6104 0,198
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Deneysel calismalarda kullanmak i¢in 6giitme kosullart oncelikle ayni olacak
sekilde, sadece oran degistirilerek yeterli miktarda karisim hazirlanmis ve
ogiitiilmiistiir. XRD raporlarinda her tozun en yliksek pik degeri gbz oniine alinip bu
20 degerlerindeki pik yiiksekligindeki, pik alani ve FWHM degerleri (CaCO3 igin)
(Sekil 4.35-4.38) bulunup diger ogiitme kosullarindaki malzemeler ile

karsilastirilmistir.

294 2
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CaCO3icin 2 Theta degerleri

29.1 T T .
30 1 saat 2 gaat 3 gaat 4 gaat 5 gaat

Siire

Sekil 4.35. CaCOs i¢in bilya/karisim orani 20 (019-020-021-022-023-024), 10 (013-
014-015-016-017-018) ve 5 (007-008-009-010-011-012) olan Orneklerin 20
degerlerinin karsilastirilmasi
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Sekil 4.36. CaCOs i¢in bilya/karigim orani1 20 (019-020-021-022-023-024), 10 (013-
014-015-016-017-018) ve 5 (007-008-009-010-011-012) olan Orneklerin pik
yiiksekligi degerlerinin kargilagtirilmasi
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Sekil 4.37. CaCOs i¢in bilya/karisim orani 20 (019-020-021-022-023-024), 10 (013-
014-015-016-017-018) ve 5 (007-008-009-010-011-012) olan &rneklerin pik alani
degerlerinin karsilastirilmasi
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Sekil 4.38. CaCOs i¢in bilya/karisim orani1 20 (019-020-021-022-023-024), 10 (013-
014-015-016-017-018) ve 5 (007-008-009-010-011-012) olan o&rneklerin FWHM
degerlerinin karsilastirilmasi

Ayni islemler XRD desenlerinde SiO, nin en yiiksek piki i¢in de (Sekil 4.39.-
4.42.) yapilmistir. Buna gore, ogiitiilmemis ve ogiitiilmiis karisimlarda SiO; i¢in

ortaya ¢ikan en yiiksek pikin 20 degeri karsilastirilmistir. Uzun siire 6glitmeyle pik

113



yiiksekliginde azalma meydana gelmesinin sebebinin Ogiitiilmiis Orneklerdeki

kuvarsin amorflagsmaya baslamasi oldugu sonucuna varilmaistir.
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Sekil 4.39. SiO: i¢in bilya/karisim oran1 20 (019-020-021-022-023-024), 10 (013-
014-015-016-017-018) ve 5 (007-008-009-010-011-012) olan o&rneklerin 260
degerlerinin karsilastirilmasi
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Sekil 4.40. SiO: i¢in bilya/karisim oran1 20 (019-020-021-022-023-024), 10 (013-
014-015-016-017-018) ve 5 (007-008-009-010-011-012) olan orneklerin pik
yiiksekligi degerlerinin karsilagtirilmasi
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Sekil 4.41. SiO: i¢in bilya/karisim oran1 20 (019-020-021-022-023-024), 10 (013-
014-015-016-017-018) ve 5 (007-008-009-010-011-012) olan 6rneklerin pik alani
degerlerinin karsilastirilmasi
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Sekil 4.42. SiO: i¢in bilya/karisim oranm1 20 (019-020-021-022-023-024), 10 (013-
014-015-016-017-018) ve 5 (007-008-009-010-011-012) olan o6rneklerin FWHM
degerlerinin karsilastirilmasi
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4.7. Termal Analiz Sonug¢lar1

Ogiitiilmemis ve ogiitiilmiis karisimlarin 1s11 davramislar termal analiz yontemleri

yardimiyla incelenmistir. Elde edilen sonuglar Sekil 4.43.- 4.46.’da verilmistir.
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Sekil 4.43. Mermer tozu (001) ve kuvars tozunun (002) TGA grafigi
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Sekil 4.44. CaO/SiO, orani=1/1,1 olan karisimin (Ogiitiilmemis) (005 kodlu numune)
TGA-DTA grafigi
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Sekil 4.45. CaO/SiO; orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 20 olan sulu
oglitme ortaminda 30' ogiitiilmiis (166 kodlu malzeme) malzemenin TGA-DTA
grafigi
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Sekil 4.46. CaO/Si0; orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a oran1 5 (007), 10
(013), 20 (019) olan o&giitme ortaminda 30' 6giitilmiis (166 kodlu malzeme)
malzemelerin TGA grafiklerinin karsilagtirilmasi
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Ca0/Si0O;, oran1 1/1,1 olan dgiitiilmemis karisimin (005 kodlu malzeme) TGA’s1
ve Bilya/Karigim orant 20 olan (019 kodlu numune), 30' siire ile ogitiilmis
malzemenin 1200-30°C’de 10°C/dak sogutma hizi ile TGA analizi yapilmistir.
Sonuglar Sekil 4.47.de verilmistir.
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Sekil 4.47. Ca0O/SiO; orani=1/1,1 olan 6giitiilmemis karisimin (005 kodlu malzeme)
TGA ve Bilya/Karisim orani 20 olan (019 kodlu numune), 30" siire ile 6giitiilmiis
malzemenin TGA grafigi

TGA analizleriyle elde edilen termogravimetrik egrilerin (Sekil 4.47)
karsilastirilmast sonucunda, Ogiitiilmemis karistmda ve 30 dakika ogiitiilmiis
karisimda kiitle kaybr ya da kalsinasyon sicakliginda belirgin bir degisimin oldugu
belirlenmigstir. Bu degisim, ogiltiilmiis karisimdaki karbonatin  daha diisiik
sicakliklarda parcalanmasi seklinde ortay cikmistir. Buna gore, birlikte 6gtlitme
isleminin, ayn1 zamanda mermer tozu — kuvars tozu karisiminin vollastonitin olusum

sicakligini diistirmek iizere bir aktivasyona yol actig1 da ortaya ¢ikarilmistir.

4.8. Kalsinasyon Calismalari

Kalsinasyon islemlerinde en az {i¢ numune test edilerek kalsinasyon yapilmis ve
bu numunelerin ortalama degerleri almmustir. Ogiitiilmemis 40 gr’lik malzemelerin 2
saat kalsinasyonu sonucu elde edilen iiriiniin ve Ogiitilmiis Orneklerinin
kalsinasyonunu gozlemlemek amaci ile ogiitiilmemis karisim (5 nolu numune) 900,
950, 1000, 1050, 1100, 1150, 1200 °C’de kalsine edilmistir ve kalsinasyon sonucu

elde edilen termogramlar Sekil 4.48.’de verilmistir.
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Sekil 4.48. CaO/SiO, orani=1/1,1 olan Ggiitiilmemis malzemelerin 120" siire ile
kavrulan malzemelerin kiitle kaybinin sicaklikla degisimi
Sekil 4.49.°da CaO/Si0, oranm1 1/1,1 olan &giitiilmemis malzemelerin 1000°C’de
15 dakika (043), 30 dakika (044) ve 60 dakika (045); 1150°C’de 15 dakika (046), 30
dakika (047) ve 60 dakika (048); 1200 °C’de 15 dakika (049), 30 dakika (050) ve 60
dakika (051) kavrulmalar1 sirasinda ortaya c¢ikan kiitle kayb1 miktarlar1 arasindaki
farkin % 0,85 oraninda oldugu belirlenmistir. Sekil 4.50.’de ise 1000 °C’de 30
dakika (053) , 60 dakika (054), 120 dakika (055), 180 dakika (056), 240 dakika (057)
ve 300" (058) kavrulan CaO/Si0O; orami 1/1,1 olan karisimin bilya/karisimin agirlikca
orant 10 olan 6glitme ortaminda 300 dakika Ogiitiilmiis trtinlerin ( 052), Sekil
4.51.°de 1000 °C’de 30 dakika (060) , 60 dakika (061), 120 dakika (062), 180 dakika
(063), 240 dakika (064) ve 300 dakika (065) kavrulan CaO/SiO, oran1 1/1,2 olan
karigimin bilya/karisim agirlikca orant 10 olan 6glitme ortaminda 300 dakika
ogiitiilmiis tirtinlerin ve Sekil 4.52.”de 1000 °C’de 30 dakika (066), 60 dakika (067),
120 dakika (068), 180 dakika (069), 240 dakika (070) ve 300 dakika (071) kavrulan
tirtinlerle 6giitilmemis CaO/Si0, oran1 1/1,1 olan {irlinlerinin kiitle kayb1 egrilerinin

karsilastirilmasi verilmistir.
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Sekil 4.49. Ogiitiilmemis CaO/SiO; oram=1/1,1 olan iiriiniin kiitle kaybinin sicaklikla
degisimi
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Sekil 4.50. 1000°C’de farkli siirelerde kavrulan CaO/SiO, orami=1/1,1 olan ve
Bilya/Karisim agirlik¢a oran1 10 olan 6giitme ortaminda 300" o6giitiilmiis tirtinlerin
kiitle kaybi egrileri
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Sekil 4.51. 1000°C’de farkli siirelerde kavrulan CaO/SiO, orami=1/1,2 olan ve
Bilya/Karisim agirlik¢ca orani 10 olan 6giitme ortaminda 300" Ggiitiilmiis tirtinlerin
kiitle kaybi egrileri
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Sekil 4.52. 1000 °C’de farkli siirelerde kavrulan Ogiitiilmemis CaO/SiO, oram=1/1,1
tirtinlerinin kiitle kayb1 egrileri
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Sekil 4.53.’de 1000 °C’de 30' (072), 60' (073), 120' (074), 180' (075), 240' (076),
300" (077) kavrulan ogitilmemis ve CaO/SiO, oram1 1/1,1 olan karigimlarin
tirlinlerinin kiitle kayb1 grafigi incelenecek olursa 240' da kiitle kaybinin maksimum

diizeye ulastig1 gorilmiistiir.
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Sekil 4.53. 1000°C’de farkl1 siirelerde kavrulan Ogiitiilmemis CaO/SiO, oram=1/1,2
tirtinlerinin kiitle kayb1 egrileri

Cizelge 4.9.°da 900°C’de 30" kavrulan CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karigim
agirlik¢a oran1 10 olan 6glitme ortaminda 300" 6giitiilmiis malzeme (059), 900 °C’de
30" kavrulan CaO/SiO,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a oran1 10 olan &giitme
ortaminda 300" 6giitiilmiis malzeme (179), CaO/Si0,=1/1,1 olan &giitiilmemis 30’
stire i1le 900°C’de kalsinasyonu sonucu elde edilen iirtin (180), CaO/Si0,=1/1,2 olan
ogiitiilmemis 30' siire ile 900°C’de kalsinasyonu sonucu elde edilen iiriinlerin (181)
kiitle kayb1 grafigi incelenecek olunursa O6giitiilmiis malzemelerin kalsinasyonlar
(059-179) sonucu kiitle kaybr miktarlarinin ogiitiilmemislerin kiitle kaybina gore

(180-181) daha fazla oldugu sonucuna varilmastir.
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Cizelge 4.9. 900 °C’de 30' kavrulan degisik oranlarda ogiitiilmemis ve Ogiitiilmiis
Mermer-Kuvars karisiminin kiitle kaybina etkisi

Kavurma
- Siire TG
Numune Ad1 s1c::khg1 (dak.) (%)
(°O)
300" 6giittilmiis CaO/Si0O, 1150 30 25,4247
oraninda
300‘0gutulmu§ CaO/SlOQ 0ran1=1/1,2 900 30 23,9395
oraninda
N . 900 30 18,4588
Ogiitiilmiis CaO/S10, orani=1/1,1 oraninda
N . 900 30 17,0948
Ogiitiilmiis CaO/Si10, orani=1/1,2 oraninda

Sekil 4.54.’de CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orant 20 olan
oglitme ortaminda 30' (090), 60' (091), 120" (092), 180" (093), 240" (094), 300" (095)
stirelerde 6giitiilmiis ve 1000°C'de 30' kavrulmasiyla elde edilen malzemelerin kiitle

kaybi grafigi verilmistir.

Kiitle Kaybr (%)
(S
2
=
()

20,00 . . . . .
0 50 100 150 200 250 300 350

Siire (dak.)

Sekil 4.54. Bilya/Karisim agirlikca orant 20 olan malzemelerin kiitle kaybinin siire
ile degisimi grafigi
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Sekil 4.55.’de CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca oranit 10 olan
ogilitme ortaminda 30' (084), 60' (085), 120" (086), 180" (087), 240" (088), 300" (089)
siirelerde ogiitiilmiis ve 1000°C'de 30" kavrulmasiyla elde edilen malzemelerin kiitle
kayb1 grafigine bakilacak olursa 120' da kiitle kaybinin 26,80’ler civarinda oldugu

goriilmiustiir. %1,7°1ik bir fark oldugu sonucuna varilmstir.

30,00
29.00
28.00 -
27.00 ‘__\4-/"‘\\
26,00 -

25,00 -
2400 -
23.00 -
2200 -
21,00 -

20.00 T T T T T T 1
0 50 100 150 200 250 300 350

Kiitle Kayb1 (%%)

Siire (dak.)

Sekil 4.55. Bilya/Karisim agirlikca oran1 10 olan malzemelerin kiitle kaybinin siire
ile degisimi grafigi

Sekil 4.56.’da goriildiigi gibi CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a
orani 5 olan 6giitme ortaminda 30' (078), 60' (079), 120" (080), 180" (081), 240’
(082), 300" (083) siirelerde ogiitiilmiis ve 1000°C'de 30' kavrulmasiyla elde edilen
malzemelerin kiitle kayb1 grafiginde incelenmistir. 60" 6giitmeden sonra kavrulan
malzemelerde kiitle kaybinda ¢ok az bir azalis oldugu goriilmiis, bunu nedeninin ise

sinterlesmeden kaynaklandigi sonucuna varilmaistir.
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Kiitle Kayb1 (%

0 50 100 150 200 250 300 350

Siire (dak.)

Sekil 4.56. Bilya/Karisim agirlik¢a orani 5 olan malzemelerin kiitle kaybinin stire ile
degisimi grafigi

Sekil 4.57.’de Ca0O/Si0,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlikca oran1 5 olan
oglitme ortaminda 30' (097), 60' (098), 120" (099), 180" (100), 240" (101), 300" (102)
stirelerde ogiitiilmiis ve 1000°C'de 30' kavrulmasiyla elde edilen malzemelerin kiitle
kayb1 grafigi, Sekil 4.58.’de Ca0O/SiO,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlikca oranm
10 olan 6giitme ortaminda 30' (103), 60" (104), 120" (105), 180" (106), 240" (107),
300" (108) siirelerde ogiitiilmiis ve 1000°C'de 30' kavrulmasiyla elde edilen
malzemelerin kiitle kayb1 grafigi ne bakilacak olursa 1000°C’den sonra kiitle kayb1
olmadig1 icin daha disiik sicakliklarda c¢alisilamamistir. Sekil 4.59.°da
Ca0/Si0,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 20 olan 6giitme ortaminda 30'
(109), 60' (110), 120" (111), 180" (112), 240" (113), 300" (114) siirelerde ogiitlilmiis ve

1000°C'de 30' kavrulmasiyla elde edilen malzemelerin kiitle kayb1 grafigi verilmistir.
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Sekil 4.57. CaO/SiO, orani=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani1 5 olan
ogilitme ortaminda farkli siirelerde ogiitiilmiis ve 1000°C'de 30' kavrulmasiyla elde
edilen malzemelerin kiitle kayb1 grafigi

30.00 -
29.00 -
28.00 -
27.00
26.00 -

25.00 - W
24.00 -
23.00 -
22.00 -
21.00 -

20,00 T . . . . . |
0 50 100 150 200 250 300 350
Siire (dak.)

Kiitle Kayb1 (%o)

Sekil 4.58. CaO/SiO; orani=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 10 olan
ogiitme ortaminda farkli siirelerde 6giitiilmiis ve 1000°C'de 30" kavrulmasiyla elde
edilen malzemelerin kiitle kayb1 grafigi
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Sekil 4.59. CaO/SiO; orani=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a oranit 20 olan
oglitme ortaminda farkli siirelerde dgiitiilmiis ve 1000°C'de 30" kavrulmasiyla elde
edilen malzemelerin kiitle kayb1 grafigi

Sekil 4.60.’de CaO/Si0,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 20 olan sulu
oglitme ortaminda 30' 6giitiilmiis ve 1000 (096), 1050 (182) ve 1100 (183)°C’de 30"
kavrulma sonucu elde edilen iriinlerin kiitle kayb1 egrileri verilmistir. 1000°C’den
sonra kiitle kayb1 olmadig1 i¢in daha diisiik sicakliklarda ¢alisilamamistir. Buna gore

sicaklik artigiyla beraber kiitle kaybinda artis oldugu sonucuna varilmistir.
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Sekil 4.60. Sulu 6giitiilmiis malzemenin kiitle kaybi egrisi

Cizelge 4.10.°da ise CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a oran1 20
olan sulu 6giitme ortaminda 30" 6giitiilmiis ve 1150 °C’de 30' kavrulmus malzeme
(184), CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca orani 20 olan 6gilitme
ortaminda 30' oOgiitilmiis ve 1150°C’de 30' kavrulmus malzeme (185) ve
Ca0O/Si0,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a oran1 20 olan 6giitme ortaminda 30'
ogitiilmiis ve 1150°C’de 30' kavrulmus malzemelerin (186) kiitle kayiplarin
karsilagtirildigr grafik verilmistir. Buna gore ise 184 kodlu malzemenin kiitle kaybi
miktarinin 185 ve 186 kodlu malzemeye gére daha fazla oldugu goriilmiis bunun
nedeninin ise Ogilitme ortamindaki suyun varligindan kaynaklandigi sonucuna

varilmistir.
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Cizelge 4.10. CaO/SiO, oranmi=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a oran1 20 olan
sulu Ogiitme ortaminda 30' O&giitiilmis malzemenin, CaO/SiO,=1/1,1 olan ve
Bilya/Karisim agirlik¢a orani 20 olan 6gilitme ortaminda 30' 6giitiilmiis malzemenin
ve Ca0/Si0,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a oran1 20 olan 6giitme ortaminda
30" ogitiilmiis ve 1150 °C’de 30' kavrulmus malzemelerin kiitle kayiplariin
karsilastirilmast

Kavurma
< Siire TG
Numune Adi s1c?kllg1 (dak.) (%)
O
30' sulu 6glitme ortaminda 6giitiilmiis
Ca0/SiO, orani=1/1,1 oraninda ve 150 0L 192,6632
Bilya/Karigim agirlik¢a oran1 20 olan malzeme
30" kuru 6giitme ortaminda 6giitiilmiis
CaO/SiO; orani=1/1,1 oraninda ve 150 301261455
Bilya/Karisim agirlik¢a orani 20 olan malzeme
30' kuru 6giitme ortaminda 6giitiilmiis
Ca0/SiO, orani=1/1,2 oraninda ve 150 0 | D06
Bilya/Karigim agirlik¢a orani 20 olan malzeme

4.8.1. Kalsinasyon Uriinlerinin SEM Gériintiileri

Numunelerinin 1000°C’de 30" (Sekil 4.61), 60' (Sekil 4.62), 120" (Sekil 4.63),
180" (Sekil 4.64), 240" (Sekil 4.65), 300" (Sekil 4.66) siire ile kalsinasyonu sonucu
elde edilen goriintiilerde, CaO/SiO, oran1 1/1,1 ve Bilya: Karisim orani 20 olan 30'
stireyle 6giitiilmiis ve 1000°C’de 30' kalsine olmus 6rneklere ait SEM goriintiilerinde
(Sekil 4.61) vollastonite donlismiis numunelerin yaninda ¢ok az miktarda kirecte
gozlenmistir. Bunun yaninda 090, 091, 092, 093, 094 ve 095 kodlu orneklere ait
EDAX analiz sonuglar1 EK 4.-9.’da verilmistir.
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Mag= 500KX EHT=2000kV  SignéiA=SEI WD= 11mm

Sekil 4.61. CaO/SiO; orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a oranit 20 olan
ogitme ortaminda 30' ogiitiilmiis ve 1000 °C’de 30' kavrulmus malzeme (090)
orneklerine ait SEM goriintiileri

wR
gx\r‘.ﬁ
4 B

10um Mag= 250KX EHT=2000kv  SigndA=SEf WD= Smm Mag= 1500KX EHT=2000K/  SgnA=SE WD= 9mm

Sekil 4.62. Ca0O/SiO; oran1 =1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 20 olan
oglitme ortaminda 60' ogiitiilmiis ve 1000 °C’de 30' kavrulmus malzeme (091)
orneklerine ait SEM goriintiileri
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| | Mag= 500KX  EHT=2000kV  SignsiA=SEf WD= 10mm Mag= 4500KX EHT=2000kv  SigndlA=SE1 WD= 10mm

Sekil 4.63. Ca0O/SiO, oran1 =1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 20 olan
oglitme ortaminda 120" 6giitiilmiis ve 1000 °C’de 30' kavrulmus malzeme (092)
orneklerine ait SEM goriintiileri

Joum f—— Mag= 500KX EHT=2000kv  SlgwdA=SEl WD= 1fmm

Sekil 4.64. CaO/SiO, oram1 =1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 20 olan
ogltme ortaminda 180" ogiitiilmiis ve 1000 °C’de 30' kavrulmus malzeme (093)
orneklerine ait SEM goriintiileri
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Sekil 4.65. CaO/SiO, oram1 =1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikga oran1 20 olan
ogilitme ortaminda 240" 6giitiilmiis ve 1000 °C’de 30" kavrulmus malzeme (094)
orneklerine ait SEM goriintiileri

10um

Mag= 250KX  EHT=2000kv  SignsiA=SE1 WD= 10mm

Sekil 4.66. CaO/Si0; orant =1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca orani 20 olan
oglitme ortaminda 300" 6giitiilmiis ve 1000 °C’de 30' kavrulmus malzeme (095)
orneklerine ait SEM goriintiileri

Bilya:Karistm orant 20 olan mermer tozu ve kuvars tozu karigimlarindan
hazirlanan ve 30' siire ile 6giitiilmiis karistmin 1000 °C de 30' kavrulmasiyla elde
edilen tirtinde (090) ¢cok az miktarda kire¢ bulunmaktadir. Ancak elde edilen iiriiniin
vollastonit oldugu belirlenmistir.

Ogiitiilmemis ve ogiitiilmiis karisimlarin 1000 °C’de kavrulmasiyla alman
triinlerin (066 ve 090) SEM gorintiiler1 karsilagtirildiginda  6giitilmemis
karisimlarin 1000 °C’de kavrulmalar1 sonucu elde edilen iiriinlerde (066) kuvars
oldugu gibi durdugu, sadece mermer tozunun kalsine olarak tiziim salkimi seklinde

topaklandigi anlagilmaktadir. Oysa 30' 6giitiilmiis karisiminin 1000 °C’de kavrulmasi
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ile elde edilen {irtiniin (090) SEM goriintiilerinde (Sekil 4.61), mermer tozu ya da
kire¢ ve kuvars tozu goriilmemekte, gdzenekli yapidaki vollastonit tanecikleri
gozlenmektedir. Yer yer kireglere de rastlanmakla birlikte, 6giitiilmiis malzeme
1000°C’de vollastonit olusturmustur. Ogiitiilmemis karisima kiyasla ogiitiilmiis

karigimda daha diistik sicakliklarda iiriin alinabilmektedir.

4.8.2.Kalsinasyon Uriinlerinin XRD Analiz Sonuclar

Sekil 4.67.’de 6giitiilmemis mermer tozu ve kuvars kumu karisgtminin 1000 (066),
1100 (170) ve 1200°C’de (171) 300' siire kavrulmasi sonucu elde edilmis iiriinlerin
ve dogal vollastonitin (003) (triklinik) XRD pikleri karsilastiritlmaktadir. 1000 (066)
ve 1100 °C’de (170) gerceklestirilen kavurma islemleri sonucunda iiriinde sadece
kalsitin kalsinasyonuyla olusan kirece ve kuvarsa ait pikler goriilmektedir (Sekil
4.67. a ve b). Bu sicakliklarda elde edilen iiriinlerde vollastonite rastlanmamuistir.
Ogiitiilmemis karisimin 1200°C’de 300' siireyle kavurulmasiyla elde edilen iiriinde
(171) ise kuvars ve kirecin yaninda ayrica vollastonit de bulundugu goriilmektedir

(Sekil 4.67. c).

Q: Kuvars Ogitilmemis karigim
L : Kirec
V : Vollastonit

Goreceli siddet

Dogal
Vollastonit

10 20 30 40 50 60 70
20, Derece

Sekil 4.67. Ogiitiilmemis mermer tozu-kuvars tozu karisiminin (a) 1000 °C (066), (b)
1100 °C (170) ve (c) 1200 °C’de (171) kavrulmasiyla elde edilen {irlinlerin ve dogal
vollastonitin XRD desenlerinin karsilastirilmasi
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CaO/SiO, orami 1/1,1 olacak bigimde hazirlanan mermer tozu ve kuvars tozu
karigiminin 300' 6giitiilmesinden sonra 1000 (058), 1100 (168) ve 1200°C (169)’de
300" siireyle kavrulmasi sonucu elde edilen triinlerin ve dogal vollastonitin XRD
desenleri Sekil 4.68.’de karsilastirilmaktadir. Ogiitiilmiis karistmm 1000°C de 300’
siireyle kavrulmasi sonucu elde edilen iiriinde (058) kire¢ bulunmamaktadir. Uriin,
vollastonittir. Bu tiriinde kuvarsa ait iki pik de goriilmekle birlikte en azindan kristal
yapili kirece ait herhangi bir ize rastlanmamistir (Sekil 4.68. a). 1100°C’de
kavurmayla elde edilen iirtin (168) ise 1000 °C’de elde edilenle benzer icerige sahip
olmakla birlikte daha fazla kristal yapili vollastonit icermektedir (Sekil 4.68. b).
1200°C’de (169) elde edilen iiriin, onceki iki iriinden tamamiyla farkli olarak
vollastonitin yiiksek sicaklik fazi olan ve psddo-vollastonit de denilen B -vollastonit

icermektedir (Sekil 4.68. c).

Q: Kuvars Ogutilmis karisim
V : Vollastonit P B

B : B-Vollastonit

@
3
w | (b)
=
(5]
o \%
:(g

(@) N

vVYRA v wWwW Yy avY vy v
Dogal
Vollastonit
10 20 30 40 50 60 70

20, Derece

Sekil 4.68. 1000 (058), 1100 (168) ve 1200 (169) °C’de 300' kavrulan CaO/SiO,
orant =1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orant 10 olan 6giitme ortaminda 300
oglitiilmiis malzemelerin ve dogal vollastonitin XRD desenlerinin karsilastirilmasi
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Sekil 4.69.’da 1000°C’de 30' (053), 60' (054), 120" (055), 180" (056), 240" (057),
300" (058) kavrulan CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a oran1 10 olan
ogiitme ortaminda 300" ogiitiilmiis malzemeler ve 900 °C’de 30' kavrulan
CaO/SiO,=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a oran1 10 olan 6giitme ortaminda
300" ogiitiilmiis malzemelerin (059) XRD desenlerinin karsilagtirilmasi, Sekil
4.70.°de ise 1100°C’de 15' kavrulan (043), 1100°C’de 30' (044), 1100 °C’de 60' (045)
kavrulan, 1150°C’de 15' (046), 30" (047), 60' (048) kavrulmus ve 1200°C’de 15'
(049), 30" (050), 60" (051) CaO/SiO,=1/1,1 (ogitilmemis) sonucu elde edilen

tiriinlerin XRD desenlerinin karsilastirilmasi verilmistir.
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Sekil 4.69. 1000 °C’de farkl siirelerde kavrulan CaO/SiO, orant =1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlikca orant 10 olan §giitme ortaminda 300’
ogiitiilmiis malzemeler ve 900°C’de 30" kavrulan CaO/SiO; orani=1/1,1 olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 10 olan 6glitme ortaminda 300
oglitiilmiis malzemelerin (059) XRD desenlerinin karsilastirilmast
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Sekil 4.70. 1100, 1150 ve 1200°C’de 15' (043-046-049), 30' (044-047-050) ve 60" (045-048-051) kavrulmus CaO/SiO, oram =1/1,1
(6gtitiilmemis) sonucu elde edilen iirlinlerin XRD desenlerinin karsilastirilmasi
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Ogiitiilmiis malzemelerin 1000°C’de kavrulmasi sonucu (058) vollastonit
kristalleri goriilmeye baslandigi i¢in; 30' 6giitiilmiis karistm malzemeleri tepkimesi
amaciyla 1000°C’de degisik siirelerde kavurma calismalar1 gergeklestirilmistir. Bu
dogrultuda; CaO/SiO, oram1 1/1,1 olan ve Bilya:Karisim agirlik¢a orani 20 olan
oglitme ortaminda 30' 6giitiilmiis 6rneklerinin 1000 °C de ¢esitli siirelerde (30' (090),
60' (187), 120" (188), 180' (189), 240' (190), 300" (191)) kavrulmasiyla elde edilen
tirtinlerin XRD analizleri yapilmis ve Sekil 4.71.'de verilmistir.

Sekil 4.72.’de Ca0O/SiO, oran1 1/1,1 olan ve Bilya: Karisim agirlik¢a orani 10 olan
mermer tozu ve kuvars tozu karigimlarindan hazirlanan ve 30" ogitiilmis
orneklerinin 1000 °C de gesitli siirelerde (30" (084), 60' (192), 120" (193), 180’ (194),
240" (195), 300' (196) siire) kavrulmasiyla elde edilen iiriinlerin XRD desenlerine
bakilacak olursa kirecin varliginin azaldigi goriilmiistiir.

Sekil 4.73.’de ise CaO/Si0, oran1 1/1,1 olan ve Bilya: Karisim agirlik¢a orani 5
olan mermer tozu ve kuvars tozu karigimlarindan hazirlanan ve 30' 6giitiilmiis
orneklerinin 1000 °C de ¢esitli siirelerde (30' (078), 60' (197), 120" (198), 180' (199),
240" (200), 300" (201) siire) kavrulmasiyla elde edilen iirlinlerin XRD desenleri

verilmigtir.
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Sekil 4.71. CaO/SiO;, oran1 =1/1,1 olan ve Bilya: Karisim agirlik¢a orani 20 olan mermer tozu ve kuvars tozu karisimlarindan hazirlanan ve 30'
ogitiilmiis 6rneklerinin 1000 °C de farkli siirelerde kavrulmasiyla elde edilen tiriinlerin XRD desenleri
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Sekil 4.72. Ca0/SiO; oran1 =1/1,1 olan ve Bilya: Karisim agirlik¢a orani 10 olan mermer tozu ve kuvars tozu karigimlarindan hazirlanan ve 30’
ogltiilmiis 6rneklerinin 1000 °C de farkli siirelerde kavrulmasiyla elde edilen {irtinlerin XRD desenleri
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Sekil 4.73. Ca0/SiO, oran1 =1/1,1 olan ve Bilya: Karisim agirlik¢a orani 5 olan mermer tozu ve kuvars tozu karisimlarindan hazirlanan ve 30'
ogiitiilmiis 6rneklerinin 1000 °C de farkl siirelerde kavrulmasiyla elde edilen iiriinlerin XRD desenleri
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Daha sonra ise 1100°C de 15' (043), 30' (044) ve 60' (045) kavrulmus CaO/SiO,
orant 1/1,1 olan ogiitilmemis mermer tozu ve kuvars tozundan hazirlanan
karisgimlarin XRD desenlerinin karsilastirilmas1 amaciyla XRD analizi yapilmuis,
1150°C de 15' (046), 30" (047) ve 60" (048) kavrulmus CaO/SiO, orami 1/1,1 olan
ogltiilmemis mermer tozu ve kuvars tozundan hazirlanan karigimlarin XRD danalizi
yapilmis, 1200°C de 15' (046), 30" (047) ve 60" (048) kavrulmus CaO/SiO, orani
1/1,1 olan ogiitiilmemis mermer tozu ve kuvars tozundan hazirlanan karisimlarin

XRD analizleri yapilmis ve sonuglar Sekil 4.74., 4.75., 4.76.”da verilmistir.

Ca0/Si0,=1/1,2 olan dgiitillmemis ve 1050 (202), 1100 (203), 1150 (204)°C’de
30" kavrulmus ve Ca0/Si0,=1/1,2 olan ve Bilya/Karisim oran1 10 olan sulu 6glitme
ortaminda 30' ogiitilmiis ve 1000 (205)°C’de 30' kavrulmus malzemenin XRD

desenlerinin karsilastirilmasi Sekil 4.77.’de verilmistir.
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Sekil 4.74. 1100°C’de 15' (043), 30' (044) ve 60' (045) kavrulmus CaO/SiO, oran1 =1/1,1 olan 6giitilmemis mermer tozu ve kuvars tozundan
hazirlanan karisimlarin XRD desenlerinin karsilastirilmasi
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Sekil 4.75. 1150°C’de 15' (046), 30' (047) ve 60' (048) kavrulmus CaO/SiO, orant =1/1,1 olan 6giitiilmemis mermer tozu ve kuvars tozundan
hazirlanan karigimlarin XRD desenlerinin karsilastirilmasi
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Sekil 4.76. 1200°C de 15' (046), 30" (047) ve 60' (048) kavrulmus CaO/SiO, =oran1 1/1,1 olan 6giitiilmemis mermer tozu ve kuvars tozundan
hazirlanan karisimlarin XRD desenlerinin karsilastirilmasi
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Sekil 4.77. CaO/SiO, oran1 =1/1,2 olan 6giitiilmemis ve 1050 (202), 1100 (203), 1150 (204)°C’de 30' kavrulmus ve Ca0O/SiO, oran1 =1/1,2 olan
ve Bilya/Karisim oranit 10 olan sulu 6glitme ortaminda 30" ogiitiilmiis ve 1000 (205)°C’de 30' kavrulmus malzemenin XRD desenlerinin
karsilastirilmasi
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Karigimdaki mermer-kuvars oraninindaki degisimin etkisini gérmek amaciyla
CaO/Si0O; oran1 1/1,1 (047) ve 1/1,2 olan (204), mermer tozu ve kuvars tozundan
hazirlanan karisimlarin 1150°C’de 30' kavrulmasi sonucu elde edilen iirtinlerin XRD
desenlerinin karsilagtirilmasi yapilmistir ve sonuglar Sekil 4.78.’de verilmistir.

Sekil 4.79.°da CaO/SiO; orant 1/1,2 olan 6giitiilmemis mermer tozu ve kuvars
tozundan hazirlanan karisimlarin 1000°C de 30' (072), 60' (073), 120' (74), 180' (75),
240" (76), 300" (77) kavrulmasi sonucu elde edilen iiriinlerin XRD desenlerinin
karsilastirilmas1 yapilarak CaO/SiO, orani 1/1,1 olan karisimda elde edilen fark
ortaya ¢ikmistir.

Sekil 4.80. CaO/SiO; oran1 1/1,1 olan ve Bilya: Karisim agirlik¢a orant 20 olan
mermer tozu ve kuvars tozundan hazirlanan sulu karisimlarin 30' 6giitiilmesi sonucu
elde edilen {irlinlerin (166) XRD desenleri ve CaO/SiO; oran1 1/1,1 olan ve Bilya:
Karigim agirlik¢a orant 20 olan mermer tozu ve kuvars tozundan hazirlanan sulu
karigimlarin 30" 6giitiilmesi (sulu 6giitme ham XRD) ve 1000°C de 30' siire ile
kavrulan (096) iiriinlerinin XRD desenlerinin karsilastirilmasi verilerek sulu 6giitme
ve kuru 6giitme yapilan iiriinlerde meydana gelen degisiklikler karsilagtirilmistir.

Sekil 4.81.’da CaO/SiO; oranm1 1/1,1 olan ve Bilya: Karisim agirlik¢a oran1 20
olan mermer tozu ve kuvars tozundan hazirlanan karigimlarin 30" 6giitiilmesi ve
1000°C de 30" kavrulmasi sonucu elde edilen iiriinlerin (090) XRD desenleri,
CaO/Si0O, oranmi 1/1,1 olan ve Bilya: Karisim agirlik¢a orani 10 olan mermer tozu ve
kuvars tozundan hazirlanan karisimlarin 120" 6giitiilmesi ve 1000°C de 30
kavrulmasi sonucu elde edilen iiriinlerin (086) ( XRD desenleri, CaO/SiO, orani
1/1,1 olan ve Bilya: Karisim agirlik¢a orani 5 olan mermer tozu ve kuvars tozundan
hazirlanan karisimlarin 180" 6giitiilmesi ve 1000°C de 30' kavrulmasi sonucu elde
edilen {rtinlerin (081) XRD desenleri karsilastirilmis ve bu serilerin benzer 6zellik
gosterdigi sonucuna varilmistir.

Ancak, 60' da degirmenden alinan malzeme miktar1 CaO/SiO, oran1 1/1,1 olan ve
Bilya: Karisim agirlikga oran1 20 olan mermer tozu ve kuvars tozundan hazirlanan
karisimlarin - 30" ogiitiilme  siiresinde maksimum diizeyde oldugundan biitiin
malzemeler CaO/SiO; oranm1 1/1,1 olan ve Bilya: Karisim agirlikga oran1 20 olacak
sekilde 30' ogiitiilerek 1000°C de 30' (090) kavrulmustur. Elde edilen {iriinler seramik

tabletlerin tiretilme kosullarinin belirlenmesi i¢in kullanilmistir.
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Sekil 4.78. CaO/SiO, oran1 =1/1,1 (047) ve 1/1,2 olan (204), mermer tozu ve kuvars tozundan hazirlanan karisimlarin 1150°C de 30' kavrulmasi
sonucu elde edilen iiriinlerin XRD desenlerinin karsilastirilmasi
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Sekil 4.79. CaO/SiO, oran1 =1/1,2 olan 6giitiilmemis mermer tozu ve kuvars tozundan hazirlanan karisimlarin 1000°C de farkli siirelerde
kavrulmasi sonucu elde edilen iiriinlerin XRD desenlerinin karsilastiriimasi
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Sekil 4.80. CaO/SiO; oran1 =1/1,1 olan ve Bilya: Karisim agirlikga orani 20 olan mermer tozu ve kuvars tozundan hazirlanan sulu karigimlarin
30" dgiittilmesi sonucu elde edilen tiriinlerin (166) XRD desenleri ve CaO/SiO, oran1 =1/1,1 olan ve Bilya: Karisim agirlikca orani1 20 olan
mermer tozu ve kuvars tozundan hazirlanan sulu karisimlarin 30' 6giitiilmesi (sulu 6glitme ham XRD) ve 1000°C de 30' siire ile kavrulan (096)
tiriinlerinin XRD desenlerinin karsilastirilmasi
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Sekil 4.81. CaO/Si0O, orant =1/1,1 olan ve Bilya: Karigim agirlik¢a oran1 20 olan mermer tozu ve kuvars tozundan hazirlanan karigimlarin 30'
ogiitiilmesi ve 1000°C de 30' kavrulmasi sonucu elde edilen iirtinlerin (090) XRD desenleri, CaO/SiO; oran1 =1/1,1 olan ve Bilya: Karisim
agirlikga oran1 10 olan mermer tozu ve kuvars tozundan hazirlanan karigimlarin 120" 6giitiilmesi ve 1000°C de 30' kavrulmas1 sonucu elde edilen
tirtinlerin (086) XRD desenleri, CaO/Si0O; oran1 =1/1,1 olan ve Bilya: Karisim agirlik¢a oran1 5 olan mermer tozu ve kuvars tozundan hazirlanan
karigimlari 180" 6giitiilmesi ve 1000°C de 30' kavrulmasi sonucu elde edilen iirtinlerin (081) XRD desenleri
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4.9.Seramik Tabletlerin Uretilme Kosullar

Hammadde+Su+Katkilar
Seramik Masse (¢camur)

Sekillendirme
-Plastik
-Dokiim Teknigi
-Kuru Yontem

Pisirme

[ Mami
.

Sekil 4.82. Seramik genel iiretim akim semasi

Yapilan ¢aligmalarla, mermer sanayi ati§1 mermer tozunun kuvars tozuyla birlikte
ogiitiilmesinin, yapay vollastonitin olusum sicakligim1  disiirerek “mekanik
aktivasyona” yol agtig1 ortaya cikarilmistir. Ancak, iiretilen yapay vollastonit ve
ticari amacla kullanilan dogal vollastonit, yer karosu {liretimi i¢in masseye belirlenen
bir bilesimde ve degisik oranlarda eklenerek, ortaya c¢ikan seramik iiriinlerin teknik
ozelliklerinin karsilagtirilmas1 gerektiginden yapay vollastonit katkisinin seramik
biinyesine etkisini belirlemek amaciyla seramik tabletler liretilmeye ¢alisilmistir. Bu
dogrultuda seramik genel liretim akim semasi1 Sekil 4.82.’de verilmistir.

EK 1.°de ise Bilecik Bien Seramik tarafindan temin edilen yer karosunun massesinin
hammaddelerinin firin iirliniine ait 6zellikler verilmistir.

Seramik tabletlerin iiretilmesi i¢in; elde edilen Ogiitilmiis ve kavrulmus
malzemelerle Bilecik Bien Seramik tarafindan temin edilen yer karosu massesine
(Sekil 3.7.) vollastonit katkisinin etkisini belirlemek iizere masse recetesine %0, %S5,
%10, %15 ve %20 oranlarinda karisimlar eklenmistir. Vollastonitsiz karisim (NO)

(115-116-117), dogal vollastonitli karistm (DW) (118-119-120-121-122-123-124-
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125-126-127-128-129), dgiitiilmemis karisim (HW) (130-131-132-133-134-135-136-
137-138-139-140-141) ve ogiitiilmiis karisimlardan OW 1000 (141-142-143-144-
145-146-147-148-149-150-151-152-153) ve OW 1100 (154-155-156-157-158-159-
160-161-162-163-164-165) elde edilen numuneler yer karosu massesiyle (EK 2. ve
EK 3.’de verilen oranlarda) %0, %5, %10, %15 ve %20 oranlarinda Denver marka
bilyali degirmende ~ 30' siire ile karistirilarak seramik tabletleri iiretmek {izere
seramik camurlar1 elde edilerek 5 farkli ¢amur Scmx5cmXx1lcm boyutlarinda ve
IxIx1cm boyutlarinda hazirlanan alg1 kaliplara dokiilmiis, her bir oranda hazirlanan
camurdan 3 adet olmak {izere toplam 15 adet tablet ve 5 adet kiigiik tablet elde
edilmistir.

Ayrica, yapay vollastonitin katkisin1 ortaya cikarmak iizere pisme sicakligi

denemeleri de yapilmistir.
4.10.Pisme Sicakhiginin Belirlenmesi

Vollastonitsiz karisim (NO), dogal vollastonitli karisim (DW), ogiitiilmemis
karisim (HW) ve ogiitiilmiis karigimlardan (OW 1000 ve OW 1100) hazirlanan
tabletlere kodlar verilerek havada kuru tartimlar1 yapilip boyutlar 6l¢iilmiistiir. Daha
sonra malzemeler pigirilmek i¢in Protherm marka HLF50 model kiil firninda 1000,
1100 ve 1200 °C’de 20' siireyle pisirilmistir. Pisirilme sonras1 agirliklar1 ve boyutlar
tekrar Olgiilerek pisme kiiciilmeleri hesaplanmustir.

Elde edilen ornek tabletlere verilen kodlar ile her bir orandan 3 adet tablet elde
edilmis olup; DW-0/1 (115), DW-5/1 (118), DW-10/1 (121), DW15/1 (124) ve
DW/20/1 (127) orneklerinde oldugu gibi 1 ile kodlanan tabletler 1000° C de
pisirilmistir. Pisme Oncesi ve sonrasi kiitleleri ve boyutlar1 dlgiilerek kiitle kayiplari
ve boyut degisimleri hesaplanmustir.

Benzer sekilde, 1100 ve 1200° C de pisirilen tabletlere de ayni islemler
uygulanmigtir.

Daha sonra ogiitiilmiis CaO/Si0, oran1 1/1,1 olan Bilya/Karisim agirlik¢a oran
20 olan karigimlarin 30" sir hazirlamada kullanilan degirmen yardimiyla 6giitiiliip
1000° C’de (090) ve 1100°C’de 30' (167) kavrulmasiyla elde edilen 6giitiilmiis
vollastonit (OW 1000 ve OW 1100) 6rnekleri ile yer karosu massesi %0, %S5, %10,
%15 ve %20 oranlarinda karistirilarak seramik ¢amuru elde edilmistir. Sonrasinda

DW-HW orneklerine benzer sekilde tabletler elde edilmistir. Degisik sicakliklarda
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20" pisirilip (1000, 1100 ve 1200 °C’de) pisme kiigiilmeleri, su emme testleri ve
agirlik kayiplart hesaplanmistir.

4.11.S1r Denemeleri

Seramikte "sir" olarak adlandirilan madde, seramik ¢amurunu ince bir tabaka
seklinde kaplayarak onun iizerinden eriyen cam veya camsi bir olusumdur. Seramik
sir1 olarak adlandirdigimiz bu camlarin erime noktalar1 daima tiizerine g¢ekildigi
camurdan daha disiliktiir. Seramik sirlarinda aranan en biiylik ozellik, {izerine
cekildigi camur ile normal kosullarda fiziksel ve kimyasal baglar kurmasidir. Bu
baglarin cesitli nedenler ile iyi veya zayif olmalar1 sonucu, sirin basaris1 da
belirlenmis olmaktadir. Hatasiz bir sir tabakasi seramik g¢amurunun {iizerinde
genellikle catlamadan ve kavlamadan kalmalidir. Sirlanarak kullanilan seramik

iriinlerde sirin ¢esitli gorevlerinden en 6nemlileri sunlardir:

a) Uzerine ¢ekildigi camuru sivilardan ve gazlardan koruyup yalitmak

b) Camura etki eden ¢esitli mekanik gii¢lere camurun karsi koyma giicilinii arttirmak
¢) Camur iizerinde parlak ve kaygan bir yiizey olusturmak

d) Renkli pisme gosteren ¢camurlarin {izerinde Ortiicii bir tabaka olusturmak

e) Seramik yiizeyine renk ve doku 6zellikleri getirerek estetik degerini arttirmak

f)S1r altina uygulanan dekorasyonu koruyup, dis etkenlerden yalitmak

Sir, belli bir silikat karisiminin, bu karisimin gerektigi sicaklikta eritilmesi sonucu
elde edilmektedir. Pisme sirasinda sirin erimesi tek bir noktada olmayip, sir
olusturan silikat karisiminin sinterlesmeye bagli olarak, kimyasal bir reaksiyon
boyunca yavas yavas olmaktadir. Artan sicaklik ile birlikte sinterlesme giderek cama
doniismekte ve bunun sonucunda sir artik akiskan olmaktadir.

Pisme denemeleri bittikten sonra elde edilen malzemeler iizerinde sir denemeleri
yapilarak sonuglar degerlendirilmistir. Sir denemesi i¢in biitiin tabletlerin bir yiizleri
sirlanarak 1200 °C sabit sicaklikta bekletilmeden yapilmistir ve Orneklerdeki

degisimler gozlemlenmistir [77].

4.12.Yer Karolarma Uygulanan Testler

Bu dogrultuda tiretilen yapay vollastonit katkili seramik yer karosu ¢amuruna

uygulanan testler sunlardir:
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1.Tin1/S1r ile blinyenin uyumu testi

2.Renk

3.Asitlere dayanimi

4 Pisme kiictilmesi

5.Su emme testi

6.0toklav testi

7.1s11 genlesme katsayisi tayini (dilatometre ile)

8.SEM ve XRD analizi

4.12.1 Tiny/Sir ile Biinyenin Uyumu Testi

Vollastonit mineralinin seramik kompozisyonlara girisi boyutsal diizenlilik ve sir-
gévde uyumuna yardim saglamaktadir.

Pisme denemeleri bittikten sonra elde edilen malzemeler tizerinde sir denemeleri
yapilarak sonuglar degerlendirilmistir. Sir denemesi i¢in biitlin tabletlerin bir yiizleri

sirlanarak 1200 °C’de 1 saat siire ile bekletilmis ve su sonuglara varilmstir:

I- Sir ile blinyenin uyumu 1iyi (¢atlama veya kavlama goriilmedi)

2- Sirn yatigmast iyi

3- Boncuklanma goriilmedi ve yiizeye yapigmasi iy1

4- Kalin ve ince yerlerde catlamaya rastlanmadi

5- Beyazlik iyi

6- 1200 °C’de pisen tabletlerin tin1 sesleri oldukca ince ve porselenlige
oldukca yakin oldugu

7- Farkli derecelerde pisen biitiin malzemeler 1200 °C degisen malzemelerle
ayn1 Ozellikte olup cams1 yapiya sahiplerdir.

8- Kimyasal dayanim testi (hidroklorik asit ile) yapilan malzemelerin

asitlere karst dayanimlarinin oldukga yiiksek oldugu goriilmiistiir.

4.12.2.Renk

Bilyal1 degirmen kullanilarak hazirlanan ¢amurlardan 50 mm x 50 mm x 10 mm
boyutlarinda ham karo tabletleri olusturulmustur. Bu tabletler 1000, 1100 ve 1200°C
/20 dk firin rejiminde, laboratuar oOlcekli kiil firiminda pisirilmistir. Firinlanan

seramik yer karolarinin igerdigi kimyasal bilesime bagli olarak pembe, bordo ve yesil
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renkler gdzlenmistir. Pismis biinyelerin beyazligi temel olarak hammadde
kompozisyonuna baglidir. Kompozisyonda Fe,O; ve TiO, gibi renklendirici
oksitlerin yer almasi pisme sonrasinda biinyelerin beyazlik (L*) degerlerini diisiiriir,
kirmizilik (a*) degerlerini artirir. FeO’ in pisme slirecinde camsi faz igerisine girmesi
bilinyelerin L* degerlerini 6nemli dl¢lide diisiirmektedir.

Daha o©nce yapilan calismalarda, pisirme sicakliklarinin artmasi sonucu
vitrifikasyon artmis ve kompozisyonu olusturan hammaddelerde bulunan Fe,Os ve
TiO, gibi rengi etkileyen oksitlerin etkileri yiikselmistir. Buna bagli olarak

biinyelerin L* degerleri diigmiistiir.

4.12.3.Asitlere Dayanimi

Deney ornekleri sirli yiizeyleri iizerine cam beher yerlestirilmis ve beherlerin
tistiindeki delikten % 18’lik hidroklorik asit (HCI) doldurularak sirin aside dayanimu,
%18’lik NaOH ¢ozeltisi kullanilarak sirin baza dayanim testi yapilmistir. Hazirlanan
deney diizeni her giin bir defa olmak iizere numuneler ve {izerine yerlestirilmis asit
ve bazli ¢ozeltilerle dolu beherler dikkatli olarak ve hafifce c¢alkalanarak 4 giin
beklenmis ve beherlerdeki ¢ozeltiler dokiilmiistiir. Beherlere yeniden %18’lik HCI ve
%18’lik NaOH ¢ozeltisi konularak ayni ortamda ve aymi sekilde 3 giin daha
beklenmistir. Boylece toplam 7 giin siirdiiriilen deneyler sonunda asit ve baz
cozeltileri dokiilmistiir.

Orneklerin sirl yiizeyleri metil alkol ile yikanip temizlenerek incelenmistir. Sirda
ve asit-baz ¢oOzeltisinde herhangi bir degisiklik meydana gelip gelmedigine ve
ozellikle sirli yiizeyin renk ve parlaklik yoniinden bir degisime ugrayip ugramadigina
bakilmistir. Elde edilen biitiin tabletler 1000, 1100 ve 1200°C’de pisirilmistir. Bu
seramik {riinlere ait asit ve baza dayanim test sonuglar1 Cizelge 4.11.- 4.15.°de

verilmistir.
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Cizelge 4.11. Vollastonit katkisiz seramik ¢amurunun 1000, 1100 ve 1200°C’de
pisirilmesiyle elde edilen seramik iirline ait asit ve baza dayanim test sonuglari

ASIDE BAZA
Numune Adi DAYANIM DAYANIM
NO - 0/1(115) B B
NO - 0/2(116) B A
NO - 0/3(117) A A

Cizelge 4.12. Kanigimda agirlikca % 5, 10, 15 ve 20 oraninda dogal vollastonit
bulunan seramik camurunun 1000, 1100 ve 1200°C’de pisirilmesiyle elde edilen
seramik iirline ait asit ve baza dayanim test sonuglari

ASIDE BAZA
Numune Adi DAYANIM DAYANIM

DW - 5/1(118) B A

DW - 5/2(119)

DW - 5/3(120)

DW - 10/1(121)

DW - 10/2(122)

DW - 10/3(123)

DW - 15/1(124)

DW - 15/2(125)

DW - 15/3(126)

DW - 20/1(127)

o I - ™ - I - [ s i S

DW - 20/2(128)

o I s - B B S I - B i I

>

DW - 20/3(129)
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Cizelge 4.13. Kanisimda agirlikca % 5, 10, 15 ve 20 oraninda 1150°C’de 30'
kavrulan ogiitiilmemis CaO/SiO, oran1 =1/1,1 bulunan seramik ¢amurunun 1000,
1100 ve 1200°C’de pisirilmesiyle elde edilen seramik iiriine ait asit ve baza dayanim
test sonuglari

ASIDE BAZA
Numune Adi DAYANIM DAYANIM
HW - 5/1(130) C C
HW - 5/2(131) B A
HW - 5/3(132) B B
HW - 10/1(133) C B
HW - 10/2(134) B A
HW - 10/3(135) A A
HW - 15/1(136) C B
HW - 15/2(137) B A
HW - 15/3(138) A A
HW - 20/1(139) B B
HW - 20/2(140) A B
HW - 20/3(141) A A
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Cizelge 4.14. Karisimda agirlik¢a % 5, 10, 15 ve 20 oraninda CaO/SiO; oran1 =1/1,1
ve bilya/karisim agirlikca orant 20 olan 6gilitme ortaminda 30' ogiitilmis ve
1000°C’de 30' kavrulmus malzeme bulunan seramik ¢camurunun 1000 (142, 145, 148,
151), 1100 (143, 146, 149, 152) ve 1200 °C (144, 147, 150, 153)’de pisirilmesiyle
elde edilen seramik {iriine ait asit ve baza dayanim test sonuglar1

ASIDE BAZA
Numune Adi DAYANIM DAYANIM
OW1000 - 5/1(142) A B
OW1000 - 5/2(143) A B
OW1000 - 5/3(144) A A
OW1000 -10/1(145) A B
OW1000 -10/2(146) A A
OW1000 -10/3(147) A A
OW1000 -15/1(148) A B
OW1000 -15/2(149) A A
OW1000 -15/3(150) A A
OW1000 -20/1(151) A A
OW1000 -20/2(152) A A
OW1000 -20/3(153) A A
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Cizelge 4.15. Karisimda agirlikga % 5, 10, 15 ve 20 oraninda CaO/SiO; oran1 =1/1,1
ve bilya/karisim agirlikga orani 20 olan ogiitme ortaminda 30' ogiitiilmis ve
1100°C’de 30' kavrulmus malzeme bulunan seramik ¢amurunun 1000 (154, 157, 160,
163), 1100 (155, 158, 161, 164) ve 1200 °C (156, 159, 162, 165)’de pisirilmesiyle
elde edilen seramik {iriine ait asit ve baza dayanim test sonuglar1

ASIDE BAZA
Numune Adi DAYANIM DAYANIM
OW1100 - 5/1(154) A B
OW1100 - 5/2(155) A A
OW1100 - 5/3(156) A A
OW1100 -10/1(157) A B
OW1100 -10/2(158) A A
OW1100 -10/3(159) A A
OW1100 -15/1(160) A A
OW1100 -15/2(161) A A
OW1100 -15/3(162) A A
OW1100 -20/1(163) A A
OW1100 -20/2(164) A A
OW1100 -20/3(165) A A

TSEN 107 standartlarina gore;
A: Problemsiz iiriin
B: Uriiniin goriintiisiinde belirgin degisiklikler var.

C: Orijinal yiizeyde kismen ve tamamen bozunma var
4.12.4.Pisme Kiiciilmesi

Pisme kiiciilmesi ve su emme degerleri sabit liretim kosullar1 altinda seramik
tiretimi i¢in kontrol parametrelerini olusturmaktadir. Cekme kontrolii nihai {iriiniin
boyut kontroliinde kullanilan en yaygin yontemdir. Nihai {riinlerin su emme ve
teknik 6zellikleri gekme davranislari ile iliskilendirilebilmektedir.

Sinterleme sirasinda iiriinlerin basarili bir sekilde pisirilmesi {iriiniin su emme ve

cekme degerlerinin kontrol edilmesiyle saglanmaktadir. Pisirme sirasinda olusan
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camsi1 faz miktar1 ve pisirme rejimi (sicaklik ve siire) biinyelerin ¢ekme
davraniglarin1 etkilemektedir. Olusan sivi faz biinye icerindeki kati partikiillerin
etrafin1 sarar ve kapiler etki ile birlikte biinye igerindeki bosluklar1 doldurur. Bunun
sonucunda biinyede ¢ekme ve yogunlagsma olmaktadir.

Elde edilen sonuglara gore Cizelge 4.16.- 4.20.’de goriildiigii gibi tane boyutu
inceldik¢e olusturulan tabletlerin pisme sonrasi kiiclilme degerleri artmis, su emme
degerleri diigmiistiir.

Cizelge 4.16.Vollastonit katkisiz seramik ¢amurunun 1000 (115), 1100 (116) ve

1200 (117) °C’de pisirilmesiyle elde edilen seramik tiriine ait % Pisme kiigiilmesi test
sonugclari

Numune Adi KB PB (KB-PB/KP) %Pisme Kiiciilmesi
NO - 0/1(115) 49,93 49,59 0,0068 0,68
NO - 0/2(116) 50,05 47,63 0,0483 4,83
NO - 0/3(117) 50,71 46,59 0,0812 8,12

Cizelge 4.17. Kanigimda agirlikca % 5, 10, 15 ve 20 oraninda dogal vollastonit
bulunan seramik ¢amurunun 1000, 1100 ve 1200°C’de pisirilmesiyle elde edilen
seramik iirline ait % Pisme kiigiilmesi test sonuglari

Numune Adi KB PB (KB-PB/KP) %Pisme kiiciilmesi
DW - 5/1(118) 49,09 48,46 0,0130 1,30
DW - 5/2(119) 49,46 47,82 0,0342 3,42
DW - 5/3(120) 49,92 47,12 0,0594 5,94
DW - 10/1(121) 49,26 48,95 0,0063 0,63
DW - 10/2(122) 49,73 48,42 0,0270 2,70
DW - 10/3(123) 48,8 45,23 0,0789 7,89
DW - 15/1(124) 50,66 49,74 0,0184 1,84
DW - 15/2(125) 50,23 49,56 0,0135 1,35
DW - 15/3(126) 49,24 46,32 0,0630 6,30
DW - 20/1(127) 50,73 50,62 0,0021 0,21
DW - 20/2(128) 49,38 48,81 0,0116 1,16
DW - 20/3(129) 49,13 47,15 0,0419 4,19
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Cizelge 4.18. Karnisimda agirlikca % 5, 10, 15 ve 20 oraninda 1150°C’de 30'
kavrulan 6giitilmemis CaO/SiO;, orant =1/1,1 bulunan seramik ¢amurunun 1000,
1100 ve 1200°C’de pisirilmesiyle elde edilen seramik iirline ait % Pisme kiigiilmesi

test sonuglari

Numune Adi KB PB (KB-PB/KP) %Pisme Kiiciilmesi
HW - 5/1(130) 46,1 | 44,88 0,0271 2,71
HW - 5/2(131) 46,28 | 41,22 0,1227 12,27
HW - 5/3(132) 44,95 | 36,69 0,2251 22,51

HW - 10/1(133) 45,84 | 45,79 0,0010 0,10
HW - 10/2(134) 45,28 | 43,57 0,0392 3,92
HW - 10/3(135) 47,09 | 39,06 0,2055 20,55
HW - 15/1(136) 44779 | 43,7 0,0249 2,49
HW - 15/2(137) 45,13 44 0,0256 2,56
HW - 15/3(138) 45,34 | 37,26 0,2168 21,68
HW - 20/1(139) 47,19 | 44,72 0,0552 5,52
HW - 20/2(140) 45,52 | 44,57 0,0213 2,13
HW - 20/3(141) 44,88 | 38,02 0,1804 18,04

Cizelge 4.19. Karisimda agirlik¢a % 5, 10, 15 ve 20 oraninda CaO/SiO; oran1 =1/1,1
ve bilya/karisim agirlikga orant 20 olan 6giitme ortaminda 30' 6giitiilmiis ve
1000°C’de 30' kavrulmus malzeme bulunan seramik ¢amurunun 1000 (142, 145, 148,
151), 1100 (143, 146, 149, 152) ve 1200 °C (144, 147, 150, 153)’de pisirilmesiyle

elde edilen seramik {iriine ait % Pigme kiiclilmesi test sonuglari

Numune Adi KB PB (KB-PB/KP) % Pisme kiiciilmesi
OW1000 - 5/1(142) 49,97 49,66 0,0062 0,62
OW1000 - 5/2(143) 48,28 45,71 0,0562 5,62
OW1000 - 5/3(144) 50,27 42,72 0,1767 17,67
OW1000 - 10/1(145) | 49,62 47,94 0,0350 3,50
OW1000 - 10/2(146) | 49,27 48,17 0,0228 2,28
OW1000 - 10/3(147) 50,6 32,91 0,5375 53,75
OW1000 -15/1(148) | 47,01 46,8 0,0044 0,44
OW1000 -15/2(149) | 50,17 49,81 0,0072 0,72
OW1000 -15/3(150) | 50,28 42,86 0,1731 17,31
OW1000 - 20/1(151) | 47,75 46,74 0,0216 2,16
OW1000 - 20/2(152) | 48,56 47,67 0,0186 1,86
OW1000 - 20/3(153) | 45,85 37,41 0,2256 22,56
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Cizelge 4.20. Karisimda agirlik¢a % 5, 10, 15 ve 20 oraninda CaO/SiO; oran1 =1/1,1
ve bilya/karisim agirlikga orani 20 olan ogiitme ortaminda 30' ogiitilmis ve
1100°C’de 30" kavrulmus malzeme bulunan seramik ¢amurunun 1000 (154, 157,
160,163), 1100 (155, 158, 161, 164) ve 1200 °C (156, 159, 162, 165)’de
pisirilmesiyle elde edilen seramik iiriine ait asit ve baza dayanim test sonuglari

Numune Adi KB PB (KB-PB/KP) %Pisme kiiciilmesi
OW1100 - 5/1(154) 4721 | 46,72 0,0104 1,04
OW1100 - 5/2(155) 46,96 | 45,64 0,0289 2,89
OW1100 - 5/3(156) 47,68 | 42,88 0,1119 11,19
OW1100 - 10/1(157) 47,11 | 46,11 0,0216 2,16
OW1100 - 10/2(158) 47,1 46,93 0,0036 0,36
OW1100 - 10/3(159) 47,56 | 42,02 0,1318 13,18
OW1100 - 15/1(160) 48,04 | 47,45 0,0124 1,24
OW1100 - 15/2(161) 47,55 | 45,97 0,0343 3,43
OW1100 - 15/3(162) 47,56 | 40,33 0,1792 17,92
OW1100 - 20/1(163) 47,72 | 47,13 0,0125 1,25
OW1100 - 20/2(164) 48,28 | 47,67 0,0127 1,27
OW1100 - 20/3(165) 49,01 | 41,13 0,1915 19,15

1000°C’de pisirilen seramik tabletlerin vollastonit miktarina (%) bagl (%) pisme
kiigiilmesi degerleri Sekil 4.83.’de, 1100°C’de pisirilen seramik tabletlerin vollastonit
miktarma (%) bagli (%) pisme kiiclilmesi degerleri Sekil 4.84.°de ve 1200°C’de
pisirilen seramik tabletlerin vollastonit miktarina (%) bagh (%) pisme kiigiilmesi

degerler1 Sekil 4.85.’de verilmistir.
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Sekil 4.83. 1000°C’de pisirilen seramik tabletlerin vollastonit miktarina (%) bagh
(%) pisme kiiciilmesi degerleri
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Sekil 4.84. 1100°C’de pisirilen seramik tabletlerin vollastonit miktara (%) bagl
(%) pisme kiigiilmesi degerleri
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Sekil 4.85. 1200°C’de pisirilen seramik tabletlerin vollastonit miktarina (%) baglh
(%) pisme kiiciilmesi degerleri

Cizelge 4.21.’de Vollastonit katkisiz seramik ¢camurunun 1000 (115), 1100 (116)
ve 1200 (117) °C’de pisirilmesiyle elde edilen seramik iiriine ait % Kiitle kaybi test
sonuglar1, Cizelge 4.22.”de Karisimda agirlikca % 5, 10, 15 ve 20 oraninda dogal
vollastonit bulunan seramik ¢amurunun 1000 (118, 121, 124, 127), 1100 (119, 122,
125, 128) ve 1200 (120, 123, 126, 129 )°C’de pisirilmesiyle elde edilen seramik
iiriine ait % Kiitle kaybi test sonuclari, Cizelge 4.23.’de karisimda agirlik¢a %S5, 10,
15 ve 20 oraninda 1150°C’de 30' kavrulan 6giitiilmemis CaO/SiO,=1/1,1 bulunan
seramik ¢amurunun 1000 (130, 133, 136, 139), 1100 (131, 134, 137, 140) ve 1200
(132, 135, 138, 141)°C’de pisirilmesiyle elde edilen seramik iiriine ait % kiitle kayb1
test sonuglari, Cizelge 4.24.’de karisimda agirlikca % 5, 10, 15 ve 20 oraninda
Ca0O/SiO,=1/1,1 ve bilya/karisim agirlikga oran1 20 olan 6giitme ortaminda 30
ogiitiilmiis ve 1000°C’de 30' kavrulmus malzeme bulunan seramik ¢amurunun 1000
(142, 145, 148, 151), 1100 (143, 146, 149, 152) ve 1200 °C (144, 147, 150, 153)’de
pisirilmesiyle elde edilen seramik {irline ait % kiitle kayb1 test sonuglari, Cizelge
4.25.°de ise karisimda agirlikca % 5, 10, 15 ve 20 oraninda CaO/SiO,=1/1,1 ve
bilya/karisim agirlikga orani1 20 olan 6gilitme ortaminda 30' 6giitiilmiis ve 1100°C’de

30" kavrulmus malzeme bulunan seramik ¢amurunun 1000 (154, 157, 160, 163),
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1100 (155, 158, 161, 164) ve 1200 °C (156, 159, 162, 165)’de pisirilmesiyle elde

edilen seramik {irline ait % kiitle kayb1 test sonuglart verilmistir.

Cizelge 4.21. Vollastonit katkisiz seramik ¢amurunun 1000 (115), 1100 (116) ve
1200 (117) °C’de pisirilmesiyle elde edilen seramik iirline ait % Kiitle kayb1 test

sonuglari

F.O.Numune F.S. Numune
Numune Adi Agirhg (g) Agirhg (g) Kayip (g) Kayip (%)
NO - 0/1 31,8988 29,983 1,9158 6,00
NO - 0/2 30,0233 28,1403 1,883 6,27
NO - 0/3 31,1999 29,2172 1,9827 6,07

Cizelge 4.22. Kanigimda agirlikca % 5, 10, 15 ve 20 oraninda dogal vollastonit
bulunan seramik ¢amurunun 1000 (118, 121, 124, 127), 1100 (119, 122, 125, 128) ve
1200 (120, 123, 126, 129 )°C’de pisirilmesiyle elde edilen seramik iiriine ait % Kiitle
kayb1 test sonuglari

F.O.Numune | F.S. Numune
Numune Ad1 | Agirhg (g) Agirh@ (g) Kayip (g) Kayip (%)
DW -5/1 31,2395 29,3425 1,897 6,07
DW - 5/2 30,0852 28,243 1,8422 6,12
DW - 5/3 29,5065 27,4017 2,1048 7,13
DW - 10/1 28,8409 27,1492 1,6917 5,86
DW - 10/2 30,6796 28,8503 1,8293 5,96
DW -10/3 29,4361 27,6913 1,7448 5,92
DW - 15/1 34,3534 32,4607 1,8927 5,50
DW - 15/2 31,5753 29,8104 1,7649 5,58
DW - 15/3 32,255 30,5025 1,7525 543
DW - 20/1 30,9684 29,322 1,6464 5,31
DW - 20/2 23,6916 22,3989 1,2927 5,45
DW - 20/3 26,7379 25,3087 1,4292 5,34
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Cizelge 4.23. Karisimda agirlikga % 5, 10, 15 ve 20 oraninda 1150°C’de 30
kavrulan 6giitiilmemis CaO/SiO, oran1 =1/1,1 bulunan seramik ¢amurunun 1000
(130, 133, 136, 139), 1100 (131, 134, 137, 140) ve 1200 (132, 135, 138,
141)°C’de pisirilmesiyle elde edilen seramik iiriine ait % Kiitle kaybi test

F.O.Numune | F.S. Numune
Numune Ad1 | Agirhg (g) Agirhd (g) Kayip (g) Kayip (%)
HW - 5/1 12,7907 11,845 0,9457 7,39
HW - 5/2 13,1029 12,1258 0,9771 7,45
HW - 5/3 13,8728 12,7845 1,0883 7,84
HW - 10/1 15,0778 13,6807 1,3971 9,26
HW - 10/2 14,1157 13,0343 1,0814 7,66
HW -10/3 12,9478 11,9632 0,9846 7,60
HW -15/1 14,8752 13,7061 1,1691 7,85
HW - 15/2 14,5915 13,4278 1,1637 7,97
HW - 15/3 12,1009 11,0654 1,0355 8,55
HW - 20/1 14,2889 13,1423 1,1466 8,02
HW - 20/2 12,6479 11,6085 1,0394 8,21
HW - 20/3 15,3547 14,0745 1,2802 8,33

Cizelge 4.24. Karisimda agirlikca % 5, 10, 15 ve 20 oraninda CaO/SiO, orani
=1/1,1 ve bilya/karisim agirlik¢a orani 20 olan 6giitme ortaminda 30' dgiitiilmiis ve
1000°C’de 30" kavrulmus malzeme bulunan seramik ¢amurunun 1000 (142, 145,
148, 151), 1100 (143, 146, 149, 152) ve 1200 °C (144, 147, 150, 153)’de
pisirilmesiyle elde edilen seramik iirline ait % Kiitle kaybi test sonuglar

F.O.Numune | F.S. Numune
Numune Ad1 | Agirhg (g) Agirh@ (g) Kayip (g) Kayip (%)
OW1000 - 5/1 19,8742 18,4924 1,3818 6,95
OW1000 - 512 16,3618 15,1971 1,1647 7,11
OW1000 - 5/3 17,5555 16,1941 1,3614 7,75
OW1000 - 10/1 17,8512 16,6457 1,2055 6,75
OW1000 - 10/2 16,1144 14,972 1,1424 7,08
OW1000 - 10/3 17,3411 16,0542 1,2869 7,42
OW1000 -15/1 13,0397 12,1488 0,8909 6,83
OW1000 -15/2 19,52 18,1719 1,3481 6,90
OW1000 -15/3 18,0818 15,8873 2,1945 12,13
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Cizelge 4.24.(devami)

OW1000 - 20/1 17,5237 16,3292 1,1945 6,81
OW1000 - 20/2 17,309 16,0628 1,2462 7,19
OW1000 - 20/3 14,1801 12,3984 1,7817 12,56

Cizelge 4.25. Karisimda agirlikga % 5, 10, 15 ve 20 oraninda CaO/SiO; orani
=1/1,1 ve bilya/karisim agirlik¢a oran1 20 olan §giitme ortaminda 30' dgiitiilmiis
ve 1100°C’de 30' kavrulmus malzeme bulunan seramik camurunun 1000 (154,
157, 160,163), 1100 (155, 158, 161, 164) ve 1200 °C (156, 159, 162, 165)’de
pisirilmesiyle elde edilen seramik iiriine ait % Kiitle kaybi test sonuglari

F.O.Numune | F.S. Numune
Numune Ad1 | Agirhg (g) Agirhg (g) Kayip (g) Kayip (%)
OW1100 - 5/1 16,6242 15,5656 1,0586 6,36
OW1100 - 5/2 15,995 14,9529 1,0421 6,51
OW1100 - 5/3 16,6622 15,2098 1,4524 8,71
OW1100 - 10/1 15,0777 14,1085 0,9692 6,42
OW1100 - 10/2 17,9867 16,7656 1,2211 6,78
OW1100 - 10/3 15,7097 14,4093 1,3004 8,27
OW1100 - 15/1 17,8777 16,7832 1,0945 6,12
OW1100 - 15/2 16,2217 15,0071 1,2146 7,48
OW1100 - 15/3 16,3369 14,2969 2,04 12,48
OW1100 - 20/1 18,4535 17,3446 1,1089 6,00
OW1100 - 20/2 17,7933 16,669 1,1243 6,31
OW1100 - 20/3 18,2944 16,0856 2,2088 12,07

1000, 1100 ve 1200°C’de pisirilen seramik tabletlerin vollastonit miktarina (%)
bagli (%) kiitle kayb1 degerleri Sekil 4.86., 4.87. ve 4.88.”de verilmistir.
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Sekil 4.86. 1000°C’de pisirilen seramik tabletlerin vollastonit miktarina (%) bagl
(%) kiitle kayb1 degerleri

20
+116 m119 4122
15 X125 ¥128 €131
=
<
= +134 -137 —140
%10
<
2 . & t +143 W146 4149
L 2 i A
5 a X
152 1155 <158
0 ‘ . . . . 161 -164
-5 0 5 10 15 20
Vollastonit Mik tari (%)

Sekil 4.87. 1100°C’de pisirilen seramik tabletlerin vollastonit miktarina (%) bagl
(%) kiitle kayb1 degerleri
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Sekil 4.88. 1200°C’de pisirilen seramik tabletlerin vollastonit miktarina (%) bagl
(%) kiitle kaybi1 degerleri

4.12.5.Su Emme Testi

Seramik ¢amurlarindan elde edilen biitiin tabletler 1000, 1100 ve 1200°C’de

pisirilmesiyle elde edilen seramik iiriinlere ait % Su Emme test sonuglar1 Cizelge

4.26.- 4.30.’da verilmistir.

Cizelge 4.26. Vollastonit katkisiz seramik camurunun 1000 (115), 1100 (116) ve
1200 (117) °C’de pisirilmesiyle elde edilen seramik iiriine ait % Su Emme test

sonuglari
Numune Adi MD MK MD-MK/MK % Su Emme
NO - 0/1 35,9772 | 31,8988 0,1278 12,78
NO - 0/2 30,6382 | 30,0233 0,0204 2,04
NO - 0/3 6,1807 | 6,1723 0,0013 0,13




Cizelge 4.27. Karisimda agirlikga % 5, 10, 15 ve 20 oraninda dogal vollastonit
bulunan seramik ¢amurunun 1000 (118, 121, 124, 127), 1100 (119, 122, 125, 128) ve
1200 (120, 123, 126, 129)°C’de pisirilmesiyle elde edilen seramik {iriine ait % Su
Emme test sonuglari

Numune Adi MD MK MD-MK/MK % Su Emme
DW -5/1 34,9142 | 31,2395 0,1176 11,76
DW - 5/2 31,2516 | 30,0852 0,0387 3,87
DW - 5/3 4,9924 | 4,9899 0,0005 0,05
DW -10/1 | 32,7153 | 28,8409 0,1343 13,43
DW -10/2 33,276 | 30,6796 0,0846 8,46
DW - 10/3 3,8383 | 3,6617 0,0482 4,82
DW - 15/1 39,241 | 34,3534 0,1422 14,22
DW -15/2 | 34,5164 | 31,5753 0,0931 9,31
DW -15/3 5,4368 | 5,0814 0,0699 6,99
DW -20/1 | 36,0786 | 30,9684 0,1650 16,50
DW -20/2 | 27,1167 | 23,6916 0,1445 14,45
DW - 20/3 5,0173 | 4,8713 0,0299 2,99

Cizelge 4.28. Karisimda agirlikca % 5, 10, 15 ve 20 oranminda 1150°C’de 30
kavrulan 6giitiilmemis CaO/Si0,=1/1,1 bulunan seramik ¢amurunun 1000 (130, 133,
136, 139), 1100 (131, 134, 137, 140) ve 1200 (132, 135, 138, 141) °C’de
pisirilmesiyle elde edilen seramik iirline ait % Su Emme test sonuglari

Numune Adi MD MK MD-MK/MK %Su Emme
HW - 5/1 17,1952 | 12,7907 0,3443 34,43
HW - 5/2 15,7606 | 13,1029 0,2028 20,28
HW - 5/3 16,4674 | 13,8728 0,1870 18,70

HW -10/1 | 20,1556 | 15,0778 0,3367 33,67
HW - 10/2 18,2 14,1157 0,2893 28,93
HW -10/3 | 16,5841 | 12,9778 0,2778 27,78
HW -15/1 | 20,7547 | 14,8752 0,3952 39,52
HW -15/2 | 19,0723 | 14,5915 0,3070 30,70
HW -15/3 | 15,4623 | 12,1009 0,2777 27,77
HW -20/1 | 19,4348 | 14,2889 0,3601 36,01
HW - 20/2 16,612 | 12,6479 0,3134 31,34
HW -20/3 | 19,5146 | 15,3547 0,2709 27,09
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Cizelge 4.29. Karisimda agirlik¢a % 5, 10, 15 ve 20 oraninda CaO/SiO; oran1 =1/1,1
ve bilya/karisim agirlikga oram1 20 olan 6glitme ortaminda 30' Ogiitilmis ve
1000°C’de 30' kavrulmus malzeme bulunan seramik ¢amurunun 1000 (142, 145, 148,
151), 1100 (143, 146, 149, 152) ve 1200 °C (144, 147, 150, 153)’de pisirilmesiyle
elde edilen seramik iiriine ait % Su Emme test sonuglari

Numune Ad1 MD MK MD-MK/MK % Su Emme
OW1000 - 5/1 25,8502 | 19,8742 0,3006 30,06
OW1000 - 512 19,9858 | 16,3618 0,2214 22,14
OW1000 - 5/3 20,8962 | 17,5555 0,1902 19,02
OW1000 - 10/1  |20,1721| 17,8512 0,1300 13,00
OW1000 - 10/2  |20,2212| 16,1144 0,2548 25,48
OW1000 - 10/3 | 19,3645| 17,3411 0,1166 11,66
OW1000 -15/1 17,6221 | 13,0397 0,3514 35,14
OW1000 -15/2  [25,1902| 19,52 0,2904 29,04
OW1000 -15/3 21,2131 | 18,0818 0,1731 17,31
OW1000 - 20/1 22,8909 | 17,5237 0,3062 30,62
OW1000 - 20/2 |22,1505| 17,309 0,2797 27,97
OW1000 - 20/3 | 17,0458 14,1801 0,2020 20,20

Cizelge 4.30. Karisimda agirlik¢a % 5, 10, 15 ve 20 oraninda CaO/SiO; oran1 =1/1,1
ve bilya/karisim agirlikga orant 20 olan dgiitme ortaminda 30' 6gitiilmis ve
1100°C’de 30" kavrulmus malzeme bulunan seramik ¢amurunun 1000 (154, 157,
160,163), 1100 (155, 158, 161, 164) ve 1200 °C (156, 159, 162, 165)’de
pisirilmesiyle elde edilen seramik iirline ait % Su Emme test sonuglari

Numune Ad1 MD MK MD-MK/MK % Su Emme
OW1100 - 5/1 (19,9042 | 16,6242 0,1973 19,73
OW1100-5/2 [17,8912| 15,995 0,1185 11,85
OW1100 - 5/3 | 18,4587 | 16,6622 0,1078 10,78
OW1100-10/1 [19,2417| 15,0777 0,2761 27,61
OW1100-10/2 [22,7027 | 17,9867 0,2621 26,21
OW1100-10/3 |18,9874 | 15,7097 0,2086 20,86
OW1100-15/1 |23,4834 | 17,8777 0,3135 31,35
OW1100-15/2 |21,1289 16,2217 0,3025 30,25
OW1100-15/3 |20,8675| 16,3369 0,2773 27,73
OW1100-20/1 |24,2206 | 18,4535 0,3125 31,25
OW1100-20/2 [22,6588 | 17,7933 0,2734 27,34
OW1100-20/3 [22,9127 | 18,2944 0,2524 25,24
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Elde edilen bu sonuglarin grafiksel gosterimleri ise Sekil 4.89., 4.90. ve 4.91.°de
verilmigtir.
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Sekil 4.89. 1000°C’de pisirilen seramik tabletlerin vollastonit miktarina (%) bagl

(%) su emme degerleri

Vollastonit Miktari (%)
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Sekil 4.90. 1100°C’de pisirilen seramik tabletlerin vollastonit miktaria (%) bagl

(%) su emme degerleri
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Sekil 4.91. 1200°C’de pisirilen seramik tabletlerin vollastonit miktaria (%) bagl

(%) su emme degerleri

4.12.6.0toklav Testi

Orneklerin  bazilart EN 14411 standardinin  gerektirdigi tim testlerin
uygulanmasina izin vermemekle birlikte, en kritik iki test; {irtin sinifin1 belirleyen su
emme testi ve biinye-sir uyumunu denetleyen otoklav testi her deneme grubunun alt

ve Ust sinirlarini temsil eden 6rneklere uygulanabilmistir.

Sonugclar Cizelge 4.31.’de verilmistir.
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Cizelge 4.31. Su emme testi ve biinye-sir uyumunu denetleyen otoklav testi degerleri

Su Emme (%) Otoklav (5 atm 2 h)
NO-03 (117) 0 Hasarsiz
OW 1000/ 5 (144) 0 Derin sir catlagi
OW 1000/ 15 (150) 1,11 Sir ¢atlagi
OW 1100/ 5 (156) 0 Hasarsiz
OW 1100 /15 (162) 0 Derin sir ¢atlaklari
HW /5 (132) 0 Derin sir catlag
HW /20 (141) 0,15 Derin sir catlagi
DW /5(120) 0 Hasarsiz
DW /20(129) 0 Hasarsiz

Ebat, deformasyon, su emme ve otoklav sonuglar: birlikte degerlendirildiginde en
olumlu neticelerin DW (120 ve 129) grubundan alindig1 sonucuna varilmistir. Ancak
NO-03 (117 kodlu numune) kodlu numunenin de su emmesinin % 0 bulunmus
olmasi, DW ilavesinin bir iyilesme getirmesinden ziyade OW 1100/5 (156) 6rneginin
NO-03 (117) numunesine esdeger oOzellik gostermekte olup, HW ilavelerinin
olumsuz etkilerine isaret etmistir.

Calismay1 ilging kilan oOncelikle vollastonit katkilar1 ve yer karosu massenin
dokiim yontemiyle sekillendirilmesi sayesinde, fabrika sartlarina kiyasla yaklasik
100 "C daha diisiik sicaklikta sifir su emmeye ulagilmustir.

Bu deneysel ¢alismalar sonucunda iiretilen yapay vollastonitin seramik biinyesine
katki maddesi olarak eklenerek kullanimi arastirilmistir. Boylece; dogal vollastonit
ve 1lretilen yapay vollastonit ve diger kalsiyum silikatlarin  kullaniminin
karsilastirilmas1 yapilabilmistir. Her o6giitiilmiis karisimdan kalsinasyonla iiretilen

vollastonitin seramik iirtinde kullanilabilirligi incelenmistir.
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4.12.7.1s1l Genlesme Katsayisi1 Tayini

Seramik tabletlere uygulanan dilatometre analizi Orta Dogu Teknik Universitesi
Merkezi Arastirma Laboratuvart Termal Analiz Laboratuvari’nda yapilmistir.
Dilatometre analizi i¢in hazirlanan tabletlerin 10 tanesinin Setaram marka
dilotemetre cihazinda 6l¢imii yapilabilmistir. Diger 5 adet numune dagildig: icin
deneyler yapilamamistir. Analizi yapilan numuneler Cizelge 4.32.’de verilmistir.

Bunlardan OW 1100-5 (Karisimda agirlikca %5 oraninda CaO/SiO,=1/1,1 olan
ve Bilya/Karisim agirlik¢a orani 20 olan 6glitme ortaminda 30' 6gitiilmiis ve 1100
°C’de 30" kavrulmus malzeme bulunan c¢amurun) (155, 156, 157) pismemis
halleridir.

HW-15 (Karisimda agirlik¢a %15 oraninda 1150°C’de 30' kavrulan 6giitiilmemis
Ca0/Si0,=1/1,1 olan malzeme bulunan ¢amurun) (136, 137, 138) pismemis halleri,
OW1100/20 (Karnisimda agirlikca %20 oraninda CaO/SiO,=1/1,1 olan ve
Bilya/Karisim agirlikga oram1 20 olan 6giitme ortaminda 30' 6giitiilmiis ve 1100
°C’de 30' kavrulmus malzeme bulunan ¢amurun) (163, 164, 165) pismemis
halleridir.

OW1100/10 (Kanisimda agirlikca %10 oraninda Mermer-Kuvars Karisimi
mol/mol=1/1,1) olan ve Bilya/Karisim agirlik¢a oran1 20 olan 6gilitme ortaminda 30'
ogiitiilmiis ve 1100 °C’de 30' kavrulmus malzeme bulunan camurun) (157, 158, 159)
pismemis halleri vee HW-10 (Karisimda agirlikca %10 oaninda 1150°C’de 30'
kavrulan 6gitiilmemis CaO/Si0,=1/1,1 olan malzeme bulunan ¢amurun) (133, 134,

135) pismemis halleridir.
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Cizelge 4.32. Isil genlesme katsayisi tayini (dilatometre ile) yapilan 6rneklere ait
ozellikler

Numune Adi Analiz
(Kodu) Aciklama Durumu
NO-0 | 206 | Vollastonit katkisiz seramik ¢amurundan elde edilen tablet v
Karisimda agirlikca %5 oraninda Dogal Vollastonit bulunan v
DW-5 | 207 ¢amur
Karisimda agirlikca %10 oraninda Dogal Vollastonit bulunan v
DW-10 | 212 ¢amurdan elde edilen seramik tablet
Karisimda agirlikga %15 oraninda Dogal Vollastonit bulunan v
DW-15 | 213 camurdan elde edilen seramik tablet
Karisimda agirlikca %20 oraninda Dogal Vollastonit bulunan v
DW-20 | 214 camurdan elde edilen seramik tablet
Karisimda agirlikca %5 oraninda 1150 °C’de 30" kavrulan
208 | ogitiilmemis CaO/SiO,=1/1,1 bulunan ¢amurundan elde v
HW-5 edilen tablet
Karisimda agirlikga %10 oraninda 1150 °C’de 30' kavrulan
ogiitiilmemis CaO/SiO,=1/1,1 bulunan ¢gamurundan elde X
HW-10 | 220 edilen tablet
Karisimda agirlikca %15 oraninda 1150 °C’de 30' kavrulan
ogiitiilmemis CaO/SiO,=1/1,1 bulunan ¢amurundan elde X
HW-15 | 217 edilen tablet
Karisimda agirlikga %20 oraninda 1150 °C’de 30' kavrulan
ogiitiilmemis CaO/SiO,=1/1,1 bulunan ¢amurdan elde edilen v
HW-20 | 215 seramik tablet
Karigimda agirlikga %5 oraninda CaO/SiO,=1/1,1 olan ve
) 209 Bilya/Karisim agirlik¢a orani 20 olan 6giitme ortaminda 30' v
10)%% ogiitiilmiis ve 1000 °C’de 30' kavrulmus malzeme bulunan
1000-5 camurundan elde edilen tablet
Karisimda agirlikga %10 oraninda CaO/SiO,=1/1,1 olan ve
) 210 Bilya/Karisim agirlik¢a orani 20 olan 6giitme ortaminda 30' v
10)%% ogiitiilmiis ve 1000 °C’de 30' kavrulmus malzeme bulunan
1000-10 ¢amurundan elde edilen tablet
Karisimda agirlikga %20 oraninda CaO/SiO,=1/1,1 olan ve
) 211 Bilya/Karisim agirlik¢a orani 20 olan 6giitme ortaminda 30' v
10)%% ogiitiilmiis ve 1000 °C’de 30' kavrulmus malzeme bulunan
1000-20 camurundan elde edilen tablet
Karigimda agirlikga %5 oraninda CaO/SiO,=1/1,1 olan ve
) Bilya/Karisim agirlik¢a orani 20 olan 6giitme ortaminda 30 X
(0)%% ogiitiilmiis ve 1100 °C’de 30' kavrulmus malzeme bulunan
1100-5 | 216 ¢amurundan elde edilen tablet
Karisimda agirlikga %10 oraninda CaO/SiO,=1/1,1 olan ve
) Bilya/Karisim agirlik¢a oran1 20 olan 6giitme ortaminda 30’ X
(0)%% ogiitiilmiis ve 1100 °C’de 30' kavrulmus malzeme bulunan
1100-10 | 219 camurundan elde edilen tablet
Karisimda agirlikga %20 oraninda CaO/SiO,=1/1,1 olan ve
) Bilya/Karisim agirlik¢a oran1 20 olan dgiitme ortaminda 30' X
(0)%% ogiitiilmiis ve 1100 °C’de 30' kavrulmus malzeme bulunan
1100-20 | 218 ¢amurundan elde edilen tablet
v Analiz Edilen Numune
X Analiz Edilemeyen Numune
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Dilatometre analizinden elde edilen veriler Sekil 4.92.- 4.101.’de verilmistir. Ok

ile gosterilen noktalar sinterleme sicakligin1 vermektedir.

1 Cam Faza Gegis

Ortalama alfa:9,8095-10¢ T.Olciilen:1060,24 °C

=
Genlesme (%o)

L | | | | | _10
0 200 400 600 300 1000 1200 1400

Sicaklik (°C)

Sekil 4.92.NO-0 nolu (206) (Vollastonit katkisiz) numunenin dilatometre analiz

sonuglari

Cam Faza Gegis

Ortalama alfa:10,7585<10° T.Olciilen: 881,30°C

Genlesme (%)

L | | 1 il
0 200 400 600 800 1000 1200
Sicaklik (°C)

Sekil 4.93.DW-5 (207) (Karisimda agirlikca %35 oraninda Dogal Vollastonit bulunan
¢amur) nolu numunenin dilatometre analiz sonuglar1
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Sekil 4.94. Karisimda agirlikga %35 oraninda 1150 °C’de 30' kavrulan 6giitiilmemis
Ca0/Si0O; orani=1/1,1 bulunan ¢amurdan elde edilen seramik tablete ait HW-5 (208)
dilatometre analiz sonuglar1

B U

T.0lgiilen:859,93 °C Cam Faza Gegis

T.Olciilen:1109,61 °C

o
Genlesme (%0)

0 200 400 600 800 1000 1200 1400
Sicaklik (°C)

Sekil 4.95. Karisimda agirlikca %35 oraninda CaO/SiO, oram1 =1/1,1 olan ve
Bilya/Karisim agirlikga oranit 20 olan 6glitme ortaminda 30' dgiitiilmiis ve 1000
°C’de 30' kavrulmus malzeme bulunan ¢amurundan elde edilen seramik tablete ait
OW1000-5 (209 nolu numune) dilatometre analiz sonuglari

179



T.Olgiilen: 809,32 ©C Cam Faza Gecis - -0.25

Ortalama alfa:3,4424-105 - -0,75
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Sekil 4.96. Karisimda agirlikga %10 oraninda CaO/SiO; orani =1/1,1 olan ve
Bilya/Karisim agirlikga orani 20 olan 6giitme ortaminda 30' ogiitiilmiis ve 1000
°C’de 30' kavrulmus malzeme bulunan ¢amurundan elde edilen seramik tablete ait
OW1000-10 (210 nolu numune) dilatometre analiz sonuglar1
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T.Olciilen: 773,29 °C Cam Faza Gecis

T.Olciilen:1123,52 °C

=
=l
Ortalama alfa:-5,0426<10° Ef
L 7 z
£
-0 U
11
L 1 1 1 1 1 1 _13
0 200 400 600 800 1000 1200 1400

Sicaklik (°C)

Sekil 4.97. Karisimda agirlikca %20 oraninda CaO/SiO, orani =1/1,1 olan ve
Bilya/Karisim agirlikga oranit 20 olan 6glitme ortaminda 30' dgiitiilmiis ve 1000
°C’de 30' kavrulmus malzeme bulunan ¢amurundan elde edilen seramik tablete ait
OW1000-20 (211 nolu numune) dilatometre analiz sonuglari

180




T.Olciilen: 1070,42°C Cam Faza Gecis

Ortalama alfa:14,2756+10°

Genlesine (%)

800 1000 12005

600
Sicaklik (°C)

Sekil 4.98. DW-10 (212) (Karisimda agirlikca %10 oraninda Dogal Vollastonit
bulunan ¢amur) nolu numuneden elde edilen seramik tablete ait dilatometre analiz
sonugclari

h

T.Olciilen: 1059,35°C Cam Faza Gecis 5

Ortalama alfa:9,5331+10% - -0,5

Genlesme (%o)

L 1 1 1 1 1 -5

0 200 400 600 800 1000 1200 1400
Sicaklik (°C)

Sekil 4.99. DW-15 (213) (Karisimda agirlikca %15 oraninda Dogal Vollastonit
bulunan ¢amur) nolu numuneden elde edilen seramik tablete ait dilatometre analiz
sonuglari
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T.Olciilen: 900,34°C Cam Faza Gecis

Ortalama alfa:2,9187+10%
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Sekil 4.100. DW-20 (214) (Karisgimda agirlikga %20 oraninda Dogal Vollastonit
bulunan ¢amur) nolu numuneden elde edilen seramik tablete ait dilatometre analiz
sonugclari
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T.Olciilen: 782,40°C Cam Fax;
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Sekil 4.101. Karisimda agirlik¢a %20 oraninda 1150°C’de 30' kavrulan 6giitiillmemis
Ca0/SiO; oran1 =1/1,1 bulunan ¢camurdan elde edilen seramik tablete ait HW-20
(215) dilatometre analizi sonuglari
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Biinyelerin gdstermis olduklar1 ¢cekme davranislar1 Cizelge 4.16.-4.20.’de verilen
pisme kii¢iilmesi davranislarin1 desteklemektedir. Ince ogiitme ve iyi karistirma
camsi fazin olusum sicakligini diisiirmektedir.

Yapilan dilatometre analizlerine bakildiginda tana degerleri incelenmis ve hangi
malzemenin tana degeri daha biiyiikse, o malzemenin gosterdigi genlesmenin o
kadar biiylik oldugu anlagilmistir. En {ist cam faza gecis sicakligt 700 °C olmakla
birlikte; OW1000-5 numarali numunenin sicakliga en dayanikli numune oldugu
sonucuna varilmaktadir. OW1000-5 (Sekil 4.95) (209 nolu numune) numarali
numunenin Seramik sanayinde sirli granit tiretimi i¢in kullanilabilirligi sonucuna
varilmigtir. Diger malzemeler ise ¢ift pisirimli duvar karolarinda kullanilabilirligi
sonucuna varilmis olup elde edilme sartlar arastirilabilir.

Ozellikle 1000 °C iistii sicakliklara dayamkli olmasi sebebiyle oldukca dayanikli
sirl granit diretimi i¢in gdz oniinde tutulabilir. Ancak engop” ile sirmn genlesme
katsayilar1 incelenmelidir. Cilinkii 6nemli olan ayni genlesme katsayisina sahip
olmalaridir. Aksi takdirde engop ve sirrin genlesme katsayist masseden kiiciik olursa
soguma sirasinda kavlamalar goriilecektir. Eger massenin genlesme katsayisi
biiyiikse bu defada masse ¢eker ve kilcal ¢atlamalar olmast muhtemeldir. Bu gibi
calismalar daha sonraki donemlerde denenebilir.

Literatiirde yer alan calismalarda benzer davraniglar gézlemlenmistir [80, 81].
Genlesme egrilerinin tiirevleri biinyelerin sinterleme hizlar1 hakkinda bilgi
vermektedir. Standart biinyeye oranla daha ince tane boyutuna sahip biinyeler
(kombine sistemle olusturulan) daha diisiik sicakliklarda en yiiksek yogunlagsma
hizina ulagmiglardir. Tane boyutunun azalmasi sonucunda biinyelerin sinterleme
hizlar1 artmis ve daha fazla kiiclilme gerceklesmistir. Bunun yani sira 6zellikle 209
nolu biinye ince tane boyut dagiliminin etkisiyle diger biinyelere oranla daha dnce
yogunlagsmaya baslamistir. Sinterleme sirasinda olusan sivi fazin miktar1 ve
kompozisyonu 6gilitme derecesine ve hammaddelerin kimyasal kompozisyonlarina
baghdir. ince 6giitme ve iyi karigtirma camsi fazin olusum sicakhigini diisiirmektedir

[82].

Engop; biinye ile sir arasinda iiriinii arzu edilen renk ve uygun yogunlukta kaplayarak biinyenin rengini 6rtmek, pisme ve kuru
kii¢lilmenin beraberinde getirdigi biiziilme esnasinda iiriine yapigsmak, sir ile biinye arasinda 1sisal genlesme uyumsuzlugini en
aza indirgemek ve su emmeyi azaltmak amaciyla kullanilir.
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4.12.8.SEM ve XRD Analizi

1000°C’de pisirilen seramik tabletlerin Sekil 4.102.de ve 1100°C’de pisirilen
seramik tabletlerin XRD desenlerinin Sekil 4.103.’de karsilastirilmas1 yapilmistir.
1200 °C’de pisirilen seramik tabletlerde camsi faza gecisler oldugundan verim
almamamis ve  XRD analizleri yapilamamistir. Daha sonra ise Sekil 4.104.’deki
a)NO-01Kodlu vollastonitsiz seramik numunesinin (1000°C’de pisirilen) (115) ve
(b) NO-02 Kodlu vollastonitsiz seramik numunesinin (1100°C’de pisirilen)
(116)SEM fotograflar1 verilmistir. Sekil 4.105.’de ise DW10-1 (121 kodlu numune)
kodlu %10 oraninda 1000 °C’de pisirilen dogal vollastonitli seramik tabletlerin SEM

fotograflarinda ise vollastonit kristalleri belirgin bir sekilde gozlenmistir.

—115 —121
51y TV —127 —133
E L ﬁ‘L : &
g N e SIS S S 139 —145
%1 ) N .J.. U W S Y A A 157 =151
L i - . 163
0 20 40 60 80 100

2Theta(®)

Sekil 4.102. 1000°C’de pisirilen seramik tabletlerin XRD desenlerinin
karsilastirilmasi
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Sekil 4.103. 1100°C’de pisirilen seramik tabletlerin XRD desenlerinin
karsilastirilmast

10 Mag= S00KX  E4T=2000KY  SgndA=SE1  WO= Smm il Moy~ 1000KX ET=2000K  SgndA=SEI WD= Smm

Mag= 250KX  EHT=2000KY Signd A=SE1 WD= Smm L0 Mag= S00KX  E4T=2000ky  Sgnd A=SE1 WO= 10mm

Sekil 4.104. a)NO-01 Kodlu vollastonitsiz  seramik numunesinin (1000°C’de
pisirilen) (115) ve (b) NO-02 Kodlu vollastonitsiz seramik numunesinin (1100°C’de
pisirilen) (116) SEM goriintiileri
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— Mag=2000KX EHT=2000kv  Sgnal A=8E WD~ 10mm — Vag= 2000KX EHT=2000ky  Signal A=8Ef WD~ 10mm

Sekil 4.105. DW10-1 (121 kodlu numune) kodlu %10 oraninda 1000 °C’de pisirilen
dogal vollastonitli seramik tabletlerin SEM goriintiileri

Sekil 4.106.’da ise DW10-1 (121) kodlu %10 oraninda 1000 °C’de pisirilen dogal
vollastonitli seramik tabletlerinin XRD deseninde kuvars ve vollastonitin yaninda

yeryer mullit kristallerine de rastlanmistir.

8 Mullit
& 5i02
A CaSi03

Siddet{Birimsiz)

2 Theta ()

Sekil 4.106. DW10-1 (121) kodlu %10 oraninda 1000 °C’de pisirilen dogal
vollastonitli seramik tabletlerinin XRD deseni

Sekil 4.107. ve Sekil 4.108.’de verilen DW10-2 (122) kodlu %10 oraninda 1100
°C’de vepisirilen dogal vollastonitli seramik tabletlerin SEM goriintiileri ve
(2)DW20-1 (127) kodlu %20 oraninda 1000 °C’de pisirilen dogal vollastonitli
seramik tabletinin, (b) DW20-2 (128) kodlu %20 oraninda 1100 °C’de pisirilen dogal
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vollastonitli seramik tabletinin SEM goriintiileri incelendiginde mullit ve vollastonit

kristallerinin belirginlestigi goriilmektedir.

Sekil 4.107. DW10-2 (122) kodlu %10 oraninda 1100 °C’de pisirilen dogal
vollastonitli seramik tabletlerin SEM goriintiileri

Sekil 4.108. (a) DW20-1 (127) kodlu %20 oraninda 1000°C’de pisirilen dogal
vollastonitli seramik tabletinin ve (b) DW20-2 (128) kodlu %20 oraninda 1100 °C’de
pisirilen dogal vollastonitli seramik tabletinin SEM goriintiileri

Daha sonra ogiitiilmemis HW (133) 6rnegi ile yer karosu massesi DW o6rneklerine
benzer sekilde tabletler elde edildi ve Sekil 4.109.’da verilen HW 10-1 (133) kodlu
%10 oraninda 1000 °C pisirilen ham vollastonitli seramik tabletlerin SEM
goriintiileri, Sekil 4.110.’da HW 10-1(133) kodlu %10 oraninda 1000 °C pisirilen
ham vollastonitli seramik tabletlerinin XRD deseni, Sekil 4.111.’de HW 10-2 (134)
kodlu %10 oraninda 1100 °C pisirilen ham vollastonitli seramik tabletlerinin SEM
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goriintlileri ve son olarak Sekil 4.112.°de (a)HW 20-1 (139) kodlu %20 oraninda
1000°C de pisirilen ham vollastonitli seramik tabletinin ve (b) HW 20-2 (140) kodlu
%20 oraninda 1100 °C pisirilen ham vollastonitli seramik tabletinin SEM goriintiileri
elde edilmistir. Sekil 4.109. ve 4.111°de verilen SEM goriintiileri ve XRD desenleri
karsilastirildiginda 1000°C’de pisirilen tabletlerin HW (133kodlu numunenin) XRD

analizini destekler nitelikte vollastonit ve mullit kristallerinin varlig1 saptanmustir.

=

Mag= 500KX EHT=2000kv  SignaA=SE1 WD= 10mm

Sekil 4.109. HW 10-1 (133) kodlu %10 oraninda 1000 °C’de pisirilen ham
vollastonitli seramik tabletlerin SEM goriintiileri

= \ullit
@ 5i02
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Siddet (Birimsiz)

0 10 20 30 40 S0 60 70 S0 90
2 Theta (:)

Sekil 4.110. HW 10-1 (133) kodlu %10 oraninda 1000 °C’de pisirilen ham
vollastonitli seramik tabletlerinin XRD deseni
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Benzer sekilde Sekil 4.111.’de HW 10-2 (134) kodlu %10 oraninda 1100 °C
pisirilen ham vollastonitli seramik tabletlerine ait SEM goriintiileri ve Sekil 4.112.°de
(a) HW 20-1 (139) kodlu %20 oraninda 1000 °C’de pisirilen ham vollastonitli
seramik tabletinin ve (b) HW 20-2 (140) kodlu %20 oraninda 1100°C’de pisirilen

ham vollastonitli seramik tabletine ait SEM goriintiileri verilmistir.

Mag= 1000KX EHT=2000kv  SignaslA=SEf  WiD= 11mm

Sekil 4.111. HW 10-2 (134) kodlu %10 oraninda 1100 °C’de pisirilen ham
vollastonitli seramik tabletlerinin SEM goriintiileri

— Mag= 1000KX EHT=2000kV  SigrdA=SEf  WD= 11mm

Sekil 4.112. (a)HW 20-1 (139) kodlu %20 oraninda 1000 °C’de pisirilen ham
vollastonitli seramik tabletinin ve (b) HW 20-2(140) kodlu %20 oraninda 1100 °C
pisirilen ham vollastonitli seramik tabletinin SEM goriintiileri

Daha sonra 6giitiilmiis CaO/SiO; oran1 1/1,1 olan Bilya/Karisim agirlik¢a orani
20 olan karisimlarin 30' siireyle sir hazirlamada kullanilan degirmen yardimiyla
ogiitiilmiis 1000° C’de ve 1100°C’de 30' siireyle kavrulmasiyla elde edilen
ogiitiilmiis vollastonit (OW 1000 ve OW 1100) drnekleri ile yer karosu massesi % 5,

10, 15 ve 20 oranlarinda seramik ¢amuru elde edilerek DW-HW 6rneklerine benzer
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sekilde tabletler elde edilmistir. Degisik sicakliklarda 20" siire ile pisirilip (1000,
1100 ve 1200 °C’de) SEM analizleri yapilmistir ve Sekil 4.113.- 4.125.’de

verilmistir.

20um
—

Mag= 100KX EHT=2000kvV  SignA=SEl WD= 10mm Mag= 100KX EHT=2000kv  SigrdA=SEf WD= 10mm

Sekil 4.113. OW-10-1 (145) kodlu %10 oraninda 1000 °C’de pisirilen 6giitiilmiis
vollastonitli seramik tabletinin SEM goriintiileri

Sekil 4.114. OW-10-1 (157) kodlu %10 oraninda 1100 °C’de pisirilen 6giitiilmiis
vollastonitli seramik tabletinin SEM goriintiileri
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Sekil 4.115. OW-10-2 (146) kodlu %10 oraninda 1000 °C’de pisirilen 6giitiilmiis
vollastonitli seramik tabletinin SEM goriintiileri

—_—

Sekil 4.116. OW-10-2 (158) kodlu %10 oraninda 1100 °C’de pisirilen dgiitiilmiis
vollastonitli seramik tabletinin SEM goriintiileri

L | e
» ‘ g £ |
’ ok s,
A : )
== - [ Y L
2m Mag= 1000KX EHT=2000KV  SigrsA=SEY WD= 10mm 10um Mage 500KX EMT=2000k/ SgoelA=SEY WD= 0mm

Sekil 4.117. OW-20-1 (151) kodlu %20 oraninda 1000 °C’de pisirilen 6giitiilmiis
vollastonitli seramik tabletinin SEM goriintiileri
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|
,ZP“ Mag= 1000KX EHT=2000kv  SigreiA=SE1 WD= 10mm Zym Mag= 1000KX EHT=2000kV  SigniA=SE WD= 10mm

Sekil 4.118. OW-20-1 (163) kodlu %20 oraninda 1100 °C’de pisirilen 6giitiilmiis
vollastonitli seramik tabletinin SEM goriintiileri

10um 10um
—

Mag= 250KX EHT=2000kV  SignéiA=SEI WD= Smm

Mag= 250KX  EHT=2000kv  SlgnéiA=SE! WD= Smm

Sekil 4.119. OW-20-2 (152) kodlu %20 oraninda 1000 °C’de pisirilen dgiitiilmiis
vollastonitli seramik tabletinin SEM goriintiileri
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Sekil 4.120. OW-20-2 (164) kodlu %20 oraninda 1100 °C’de pisirilen dgiitiilmiis
vollastonitli seramik tabletinin SEM goriintiileri

Elde edilen SEM goriintiileri ve XRD sonuglarinda (Sekil 4.109 ve 4.117°de)
kilcal yapidaki mullit minerallerine ve vollastonit minerallerine yer yer rastlanmigtir.

Ozellikle aliimina ve silika igeren tiim seramik {iriinlerde mullit mineralleri
olustugu gibi yapilan EDAX analizlerinde de Al varligina rastlanmakla beraber
Al'un sadece asir1 6glitmenin etkisi ile degirmenden veya bilyalardan geldigi
diistiniilmektedir.

Bu durumda elde edilen XRD’ler de rastlanan Mullit ( 3A1,03.2S10, ) mineralleri
refrakter ve porselen iirlinlerde 6zellikle istenilen bir fazdir. Mullitin yer karolarinda
kullanim alanina sahip olmasinin nedeni yiiksek erime noktasi, yiiksek kimyasal
dayanim, diisiik termal genlesme katsayisi, diisiik dielektrik sabiti, yiiksek biikiilme
dayanimi, yiiksek siiriinme dayanimi ve yiliksek sicakliklardan oda sicakligina
inildiginde gosterdigi iyi termal sok direnci ve korozyona karsit dayanimi gibi sahip
oldugu {istiin fiziksel ozellikler olup, seramik malzemede pigsme sonrasi direnci
arttirmaktadir.

Vollastonit kullanildiginda seramik iiriinlin gerek plastik halde, gerekse
kurutulmus halde iken dayanimi g¢ok yiiksek olup, vollastonit ayrica kurumayi
hizlandirip, nemlilik genislemelerini asgariye indirmistir. Camurdaki miktar1 arttikca
firnlama siirecinde kisalma s6z konusu oldugundan yakitta da tasarruf saglanmis

olunacaktir.
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5. SONUC ve ONERILER

Bu ¢alismada, mermer sanayi atik camurlarindan elde edilen tozlarla kuvars
tozunun uzun siireler birlikte 6giitiilmesiyle ortaya ¢ikabilecek mekanik aktivasyon
durumunun, bu malzemelerin birlikte kavrulmasiyla iiretilebilen vollastonitin
(CaSi03) olusum sicakligi lizerindeki etkileri arastirilmistir. Calismada ayrica, asiri
ogiitiilmiis  karisimlarin  kavrulmasiyla {retilen yapay vollastonitin  seramik
malzemelerde kullanilabilir de incelenmistir.  Mermer toz atiklarmmin farkl
malzemeler liretiminde kullanilmasi konusunda bugiine kadar yapilan c¢alismalara bir
katki saglamak iizere yapay vollastonit katkili yer karosu oOrnekleri iiretilmis ve
orneklere ¢esitli seramik testleri uygulanmistir. Boylece, bu ¢alismada, mermer atik
camurlarinin iilke ekonomisine katki saglamasi amaciyla pratikte uygulanabilir bir
degerlendirme olanagi sorgulanmistir. Yapay vollastonit dretimi igin, g¢esitli
oranlarda karistirilmis mermer tozu ve kuvars tozu, jet degirmende 30, 60, 120, 180,
240 ve 300 dakika gibi degisik siirelerde dgiitiilmiistiir. Elde edilen tozlarin fiziksel,
kimyasal ve fizikokimyasal 6zellikleri XRD, SEM, TGA gibi analiz yontemleri
kullanilarak karakterize edilmistir. Ogﬁtﬁlmﬁs karisimlar 1000°, 1100°, 1150° ve
1200 °C’de, 30, 60, 120, 180, 240 ve 300 dakika siireyle kavrulmustur. Elde edilen
kavrulmus tozlar da c¢esitli analiz yontemleri kullanilarak karakterize edilmistir.
Gergeklestirilen caligmalarla elde edilen bulgulara dayanarak asagidaki sonuglara
ulagilmisgtir:

1. Ca0O/Si0O; mol/mol oranmi 1/1,1 olacak sekilde hazirlanan mermer tozu-kuvars
tozu karigimi bilya/karisim agirlikca oram1 20 olan 6gilitme kosullarinda 30
dakika ogitiildiigiinde ve ogiitiilen bu karisim kavruldugunda, 1000°C’de
elde edilen iirtinde (090 nolu malzeme), ayn1 oranlarda malzemeler igeren
ogiitiilmemis karisimin kavrulmasiyla elde edilen tiriinde ise ancak 1200°C
da ortaya ¢ikan, vollastonit izine rastlanmistir. Boylece ogiitiilmiis karisim
kullanilarak daha diisiik sicakliklarda vollastonit {iretilebilecegi sonucuna
varilmistir.

2. Yukaridaki caligmalarla {iretilen yapay vollastonitin seramik biinyesine
eklenerek kullanimi arastirilmis ve bdylece dogal vollastonit ve iiretilen
yapay vollastonit karsilastirilmasi yapilmistir. Dogal ve yapay vollastonit
agirlikca % 0-20 arasinda degisen oranlarda seramik standart recgetesine

eklenmis ve seramik biinyeler al¢1 kaliplar yardimiyla sekillendirilip, 1000°,
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3.

4.

1100° ve 1200°C sicakliklarda pisirilmistir. Elde edilen seramik malzemelere
cesitli seramik testlerinin uygulanmasi sonucunda; mekanik aktivasyona
ugramis karisimlarla elde edilen vollastonitin seramik malzemede cams1 fazin
olusum sicakligini diistirdiigii belirlenmistir.

Dilatometre analizleriyle elde edilen bulgulara gore, en iist cam faza gecis
sicakligi 700°C olmakla birlikte; 6giitiilmiis karigtmin kavrulmasiyla elde
edilen vollastonitin agirlikca %35 olarak bulundugu seramik {irliniin
(OW1000-5; 209 nolu numune) sicakliga en dayamikli malzeme oldugu
belirlenmistir. Buna gore, liretilen vollastonitin 6rnegin, ¢ift pisirimli duvar
karolarinda ya da ozellikle 1000°C istii sicakliklara dayanikli olmasi
sebebiyle sirl1 granit tiretimi i¢in kullanilabilecegi diistiniilmektedir.

Daha diisiik sicakliklarda firetilen vollastonitin daha diisiik sicakliklarda
camlagmaya izin vermesi sayesinde, endiistriyel boyutta iiretilen yer karosu
graniti i¢in iiretim sirasindaki enerji maliyetinin diisiik olacagi anlasilmistir.
Baska bir deyisle, frit firrminda kullanilan dogalgaz tiikketimi 1200°C’de
pisirim i¢in ~3 TL/m” iken; iretilen vollastonitin seramik biinyelerde
kullanilmasiyla elde edilen yer karosu granitinde 1000°C’de pisirim i¢in bu
deger ~2,5 TL/m® olmaktadir. Yani, aym kalitede iriinii daha diisiik

sicakliklarda iiretmek, dogal bir sonug olarak, enerji tasarrufu saglamistir.

Yukaridaki deneysel sonuglara ek olarak agagidaki oneriler de yapilmistir:

5.

6.

Daha diisiik sicakliklarda vollastonit {iretimi i¢in gerekli mekanik aktivasyon
icin harcanan enerji ile diisiik sicakliklarda iiretim yapilarak saglanan enerji
tasarrufunun karsilastirilmasi bir baska calismanin konusu olarak onerilebilir.
Hammaddelerinin birlikte asir1 6giitiilmesiyle saglanan mekanik aktivasyon
sonucu daha diisiik sicakliklarda iiretilen vollastonitin seramik disinda,
Oornegin izolasyon ya da asindirma malzemesi olarak baska alanlarda

kullanilabilirligi de baska bir ¢alismanin konusu olarak 6nerilebilir.
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7.EKLER

EK 1. Bilecik Bien Seramik tarafindan temin edilen yer karosunun massesinin
hammaddelerinin firin iirlinline ait 6zellikler

EK 2. Bilecik Bien Seramik tarafindan temin edilen yer karosu ve duvar karosu
masse, engop ve sira ait kimyasal analiz degerleri

EK 3. Bilecik Bien Seramik tarafindan temin edilen yer karosu massesine ait
hammaddelerin kimyasal analiz degerleri

EK 4. 092 numarali numunenin EDAX analiz sonuglari
EK 5. 093 numarali numunenin EDAX analiz sonug¢lari
EK 6. 095 numarali numunenin EDAX analiz sonu¢lari
EK 7. 094 numarali numunenin EDAX analiz sonug¢lari
EK 8. 091 numarali numunenin EDAX analiz sonu¢lari

EK 9. 090 numarali numunenin EDAX analiz sonuglari
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YER KAROSU FIRINI

K.MUKAVEMET | PiSMiS$ EBAT | % KUCULME | %SUEMME | PMUKAVEMET | DEFORMASYON B.CORE 01.09.211
01.09.2011 01.09.211 01.09.211 01.09.211 01.09.2011 01.09.2011 01.09.2011 L a b
HAMMADDE 1190°C-36dk. 1190°C-36dk. 1190°C-36 dk. | 1190°C-36 dk. 1190°C-36 dk. 1190°C-36 dk. 1190°C-36 dk. 1190°C-36 dk.

MK-341 28,2 99,1-49,6 7,2 3,5 2929 ) COK VAR |58,84 | 9,25 | 17,69
A 96/6 46,3 98,4-49,6 7.8 1.9 453.,6 ) COK VAR |67,61 | 897 | 23,66
T142/1 29,2 98,4-49,1 7.8 3,2 482,7 YOK VAR 61,91 | 10,5 | 22,35
3'LU KARISIM 22,6 99,0-49,6 7,3 2,1 395.3 ©) VAR 61,66 | 9,47 | 20,15
KiL2/8 18,4 100,1-50,0 6,5 5,5 422.,6 +) VAR 56,53 | 13,05 | 19,85
K105 23,5 99,6-49,7 7 3,1 440,9 YOK VAR 68,72 | 7,91 | 21,24
2/8+K105 27,2 99,2-49,5 7,1 4,9 417 YOK VAR 65,5 | 8,87 | 18,48
INHISAR KIiLi 34,5 102,2-51,0 4,3 10,4 295,3 ) VAR 68,86 | 6,62 | 13,84
DBK-1 39,1 98,8-49.4 7,5 2,2 410,3 +) AZ VAR 79,01 | 3,65 | 14,22
M.C TUF 8,1 106,0-53,0 0,6 23,2 77,6 YOK YOK 64,9 | 16,37 | 24,33
PEGMATIT 15,3 103,5-51,5 3 11,7 130,4 YOK YOK 62,16 | 891 | 124
MG KIiLi 15,2 81,4-40,5 23,7 14,4 80,9 +) YOK 91,52 | 0,64 | 10,25
D-232-F 25,4 102,3-51,2 4,2 14,49,9 295,1 YOK YOK 66,63 | 9,87 | 21,8

EK 1. Bilecik Bien Seramik tarafindan temin edilen yer karosunun massesinin hammaddelerinin firn iriiniine ait 6zellikler
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RECETE SiOz A1203 Fe203 Ti02 CaO MgO BaO Nazo Kzo P205 ZI'OZ ZnO SO3 KK | TOPLAM EMPRUTE

DUVAR MASSE 60,96 | 14,8 | 3,12 | 0,72 | 7,09 | 0,49 0,65 | 2,04 0,08 | 10,05 100

DUVAR ENGOP 61,5 | 9,87 | 0,31 | 0,13 | 7,99 | 3,09 1,96 10,55 | 0,13 |11,12| 0,66 2,26 99,57 HfO,/RbO,

DUVAR TRS SIR 57,77 | 11,05 | 1,52 1349 1,02 | 141 | _ 57 (016|075 | 522 | _ | 1,57 99,66 SrO/PbO
YER MASSE 60,2 [ 17,69 | 2,62 | 0,62 | 0,56 | 148 | _ | 7,64 |2,71]| 0,09 | _ _ 10,121 5,59 99,32 Cl
YER ENGOP 56,86 17,81 | 0,44 | 0,48 | 1,89 | 0,38 | _ | 5,18 [ 1,07 | 0,29 | 11,17 | _ _ 1399 99,56 HfO,/RbO,

YER MAT SIR 41,59 17,77 | 0,33 | 0,11 | 12,44 | 3,26 | 1,52 | 3,27 | 0,83 0,28 | 5,8 | 1,03 | _ |11,64 99,87 HfO,

GRANIT MASSE 65,16 | 18,11 | 1,73 | 0,67 | 0,58 | 1,54 3,95 1343 0,13 4,7 100

EK 2. Bilecik Bien Seramik tarafindan temin edilen yer karosu ve duvar karosu masse, engop ve sira ait kimyasal analiz degerleri
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HAMMADDE SiO, | ALO; | Fe,03 | TiO, | CaO | MgO | BaO | Na,O | K;O | P,Os | Zr0, | ZnO | SO; | KK | TOPLAM | EMPRUTE
2/8 KiL 58,61 | 22,6 | 6,222 | 1,25 | 045 | 0,69 0,16 | 2,29 0,1 | 7,63 100
K-105 KiL 57,89 | 25,38 | 3,57 | 1,22 | 0,51 | 0,72 0,19 | 2,46 0,09 | 7,99 100,02
T-142/1 KiL 58,43 | 2481 | 3,62 | 1,23 | 0,27 | 0,74 0,16 | 2,68 | 0,07 0,13 | 7,84 99,98
MK-341 KiL 58,02 | 23,16 | 4,11 | 1,03 | 1,34 | 1,06 0,28 | 1,81 0,23 | 8,96 100
A96/6 KIL 59,81 | 22,16 | 498 | 1,61 | 0,53 0,7 02 | 1,17 0,39 | 8,45 100
INHISAR KiL 64,44 | 1842 | 456 | 1,03 | 0,31 | 0,65 0,42 | 2,22 0,17 | 7,77 99,99 MnO
MG KiLi 6,03 | 1,07 0,57 | 0,06 | 1,67 | 44,33 0,08 | 0,11 0,17 | 45,92 100,01
DBK-1 KiL 59,58 | 26,46 | 1,19 | 1,43 | 0,35 | 0,64 0,51 | 2,86 6,97 99,99
YENIKOY KAOLEN 82,36 | 862 | 2,59 | 041 | 0,77 | 0,26 0,25 | 0,49 | 0,39 3,86 100
PEGMATIT 73,26 | 15,14 | 1,24 | 0,45 | 0,55 | 0,31 24 1343 | 0,04 3,18 100
OZKAYA FELDSPAT | 24,61 | 14,14 | 1,14 | 0,17 | 0,17 | 0,17 3,07 | 5,21 | 0,23 1,1 100,01
KIZILDAMAR
FELDISPAT 70,74 | 17,07 | 1,27 | 0,19 | 0,32 | 0,27 7,53 | 1,22 | 0,04 1,36 100,01
GRANIT ALBIT 67,83 | 1838 | 0,16 | 0,25 | 0,41 | 0,09 7,27 | 5,02 | 0,26 0,33 100
SILIS KUMU 87,63 | 5,33 1,04 | 0,14 | 0,52 | 0,09 1,36 | 23 1,46 99,87 Cl
MERMER 0,96 0,21 55,55 | 0,05 0,14 | 0,02 | 0,09 42,99 100,01

EK 3.Bilecik Bien Seramik tarafindan temin edilen yer karosu massesine ait hammaddelerin kimyasal analiz degerleri
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EK 4. 092 numarali numunenin EDAX analiz sonuglar1

%
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m
-
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K

1. Numune : 20-2s

cps/eV

Hpt

qC Sii Pt Ca
Ca

C

norm.

C Error

(1 Sigma)

2 4

Element Series unn.
[wt

Carbon K-series 12.
Oxygen K-series 46.

Silicon K-series 11
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.24
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C Atom.
%] [at
.92 20.
12 57.
48 7.
208

96

37

96



EK 5. 093 numarali numunenin EDAX analiz sonuglar1

2. Numune : 20-3s

CQS/EV

Pt
(o) Al Si Pt Ca

=)
b b b b b b b b b b

o
|

Element Series wunn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)

[wt.%] [wt.%] [at.$%] [wt.%]
Carbon K-series 10.15 9.81 16.33 1.75
Oxygen K-series 49.83 48.14 60.17 6.37
Aluminium K-series 1.00 0.97 0.72 0.08
Silicon K-series 15.60 15.07 10.73 0.68
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EK 6. 095 numarali numunenin EDAX analiz sonuglari

3. Numune : 20-5s

cps/eV.

Pt

& O All Si Pt Ca
1 Ca
] |J N L
-—Tﬁﬁﬁ_‘ﬁﬁﬁﬁ_‘ﬁﬁﬁﬁ_‘ﬁﬁﬁﬁ_‘iT T T T ' T T T T ' T T T T ' T T T T ' T T T T
1 2 3 4 5 6 7 8
keV

Element Series wunn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)

[(Wwt.%] [(Wwt.%] [at.%] [(Wwt.%]
Carbon K-series 11.40 11.02 17.89 1.94
Oxygen K-series 50.70 49.02 59.74 6.63
Aluminium K-series 0.54 0.52 0.38 0.06
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EK 7. 094 numarali numunenin EDAX analiz sonuglar1

4. Numune : 20-4s

cps/eV.

H
o
L

14

12

10

Al Si Pt Ca

0-0=2
o

Coeoc e e e b e e e e b e e e e b

Element Series wunn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)

[(Wwt.%] [Wwt.%] [at.%] [wt.%]
Carbon K-series 9.90 9.64 15.73 1.71
Oxygen K-series 51.17 49.81 61.02 6.47
Aluminium K-series 1.65 1.60 1.16 0.11
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EK 8. 091 numarali numunenin EDAX analiz sonuglari

5. Numune : 20-1s

cps/eV

6 ¢

4 Pt Al [Si Pt

1l ea

o

.

o—LJ Y

1 2 3
Element Series unn.
[wt

Platinum M-series 3.

Calcium K-series 25.

Silicon K-series 13.

Aluminium K-series 0.

L E B B B

keV

C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)

%] [wt.%] [at.%] [wt.%]
16 3.19 0.33 0.16

19 25.44 12.80 0.79

17 13.30 9.55 0.58

39 0.39 0.29 0.05
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EK 9. 090 numarali numunenin EDAX analiz sonuglar

6. Numune : 20-30dk

cps/eV
144
124
10+
8§

©

6 Pt 0 Al [Sil Pt Ca

1 Ca
4
24

J I |
0— T T T ’ T T T ’ T T T ’ T T T ’ T T T ’

Element Series wunn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)
[Wwt.%] [Wwt.%] [at.%] [Wwt.%]
Calcium K-series 24.57 24.63 12.01 0.77
Platinum M-series 1.18 1.18 0.12 0.09
Silicon K-series 13.70 13.73 9.56 0.60
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