TURKIYE CUMHURIYETI
CUKUROVA UNIVERSITESI
SOSYAL BIiLIMLER ENSTiTUSU
SANAT VE TASARIM ANASANAT DALI

SERAMIK BUNYELERDE METALIK GORUNUMLU SIRLARIN
GELISTIRILMESI VE OPTIK OZELLIKLERI

SIBEL ALHAN

YUKSEK LISANS TEZi

ADANA /2019



TURKIYE CUMHURIYETI
CUKUROVA UNIVERSITESI
SOSYAL BIiLIMLER ENSTITUSU
SANAT VE TASARIM ANASANAT DALI

SERAMIK BUNYELERDE METALIK GORUNUMLU SIRLARIN
GELISTIRILMESI VE OPTIK OZELLIKLERI

SIBEL ALHAN

Danmisman: Dr. Ogr. Uyesi Nergis KILINC MiRDALI
Jari Uyesi: Dr. Ogr. Uyesi Serife YALCIN YASTI
Juri Uyesi: Dr. Ogr. Uyesi Yusuf Ziya HALEFOGLU

YUKSEK LISANS TEZi

ADANA /2019



Cukurova Universitesi Sosyal Bilimler Enstitusti Mudurlugine;

Bu c¢alisma, jirimiz tarafindan Sanat ve Tasarim Ana Sanat Dalinda YUKSEK
LISANS TEZI olarak kabul edilmistir.

Baskan: Dr. Ogr. Uyesi Nergis KILINC MIRDALI

Uye: Dr. Ogr. Uyesi Serife YALCIN YASTI

Uye: Dr. Ogr. Uyesi Yusuf Ziya HALEFOGLU

ONAY

Yukaridaki imzalarin, adi gegen 0gretim elemanlarina ait olduklarini onaylarim.
...1...12019

Prof. Dr. Serap CABUK
Enstitti Muduru

NOT: Bu tezde kullanilan ve baska kaynaktan yapilan bildirislerin, cizelge, sekil ve
fotograflarin kaynak gosterilmeden kullanimi, 5846 sayili Fikir ve Sanat Eserleri

Kanunu’ndaki hikimlere tabidir.



ETiK BEYANI

Cukurova Universitesi Sosyal Bilimler Enstitiisii Tez Yazim Kurallarina uygun
olarak hazirladigim bu tez ¢alismasinda;
Tez iginde sundugum verileri, bilgileri ve doklimanlar: akademik ve etik kurallar
cercevesinde elde ettigimi,
Tum bilgi, belge, degerlendirme ve sonuglari bilimsel etik ve ahlak kurallarina
uygun olarak sundugumu,
Tez calismasinda yararlandigim eserlerin timiine uygun atifta bulunarak kaynak
gosterdigimi,
Kullanilan verilerde ve ortaya ¢ikan sonuglarda herhangi bir degisiklik
yapmadigimi,
Bu tezde sundugum calismanin 6zgun oldugunu,
bildirir, aksi bir durumda aleyhime dogabilecek tim hak kayiplarini kabullendigimi
beyan ederim. ..../..../ 2019

IMZA
Sibel ALHAN



OZET

SERAMIK BUNYELERDE METALIK GORUNUMLU SIRLARIN
GELISTIRILMESI VE OPTIK OZELLIKLERI

SIBEL ALHAN

Yuksek Lisans Tezi, Sanat ve Tasarim Ana Sanat Dah
Damsman: Dr. Ogr. Uyesi Nergis KILINC MIRDALI
Agustos 2019, 101 sayfa

Bu calismada alkalili, alkali-borlu, kursunlu, kursunlu-alkalili sir receteleri Seger
Metoduna gore hazirlanmis, dustk sicaklikta (1000 °C) yukseltgen ve indirgen firin
atmosferinde metalik gérinumli sirlarin gelistirilmesi amaglanmastir. indirgen ortamda
metalik gorinimli sir elde etmek icin, gimis nitrat (AgNO3), bakir stlfat (CuSOs),
bakir karbonat (CuCOs), bizmut nitrat (Bi(NO3)z), demir sllfat (FeSO4), kadmiyum
nitrat Cd(NO3)2 ve kobalt klorir (CoCl,) gibi metal bilesikleri sir kompozisyonlarina
farklh oranlarda (%2-%5) ilave edilmistir. 1000 °C’de firinlanan sirlar, 750 °C’ye
sogutularak 20 dakika rediiksiyona tabi tutulmustur. Hem yukseltgen, hem de indirgen
ortamda firinlanan sirli 6rnekler yizey gorintisi, renk tonu degisimi, mikromorfolojik
ve mikroyapisal Ozellikler acisindan Optik mikroskop (OM), Taramali Elektron
Mikroskobu (SEM/EDS) ve UV.Vis. Spektrosfotometresi ile karakterize edilmis,

sonuclar degerlendirilmistir.

Metalik goranumli  sirlar, fiziksel ve kimyasal kompozisyonlari, pisirim
atmosferi, renk ve reflektans 0&zellikleri bakimindan birbirinden farkli 6zellik
gostermektedir. Bu sirlarin modern veya klasik mekanlarda gevre ile uyumlu dokular

olustururken mekéan tasarimda iyi bir tamamlayici1 6ge olabilecegi saptanmustir.

Anahtar Sozcukler: Metalik sir, Firin atmosferi, Redtiksiyon, Optik 6zellikler




ABSTRACT

DEVELOPMENT OF GLAZES WITH METALLIC APPEARANCE ON
CERAMIC BODIES AND THEIR OPTICAL PROPERTIES

SIBEL ALHAN
Master Thesis, Department of Art and Desing
Supervisor: Dr. Nergis KILINC MiRDALI

August 2019, 101 pages

In this study, alkaline, alkali-boron, leaded and leaded-alkaline glaze recipes
were prepared according to Seger Method and it was aimed to develop metallic
appearance glaze in low temperature (1000 °C) oxidizing and reducing firing
atmosphere. Metal compounds such as silver nitrate (AgNO3), copper sulphate (CuSQOa),
copper carbonate (CuCQgz), bismuth nitrate (Bi (NOs)s), iron sulfate (FeSO4), cadmium
nitrate Cd(NO3)2 and cobalt chloride (CoClz) were added to the glaze compositions in
different proportions (2%-5%). The glazes fired at 1000 °C were cooled to 750 °C and
reduced for 20 minutes. Glazed samples fired in both oxidizing and reducing
atmosphere and some of them characterized by optical microscope (OM), Scanning
Electron Microscope (SEM / EDS) and UV-Vis. Spectrophotometer in terms of surface

appearance, color tone change, micromorphological and microstructural properties.

Metallic glazes have different properties in terms of their physical and chemical
composition, firing atmosphere, color and reflectance properties. While these secrets
create textures that are compatible with the environment in modern or classic spaces,

they can be a good complementary element in space design.

Key Words: Metallic glaze, Firing atmosphere, Reduction, Optical properties
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BOLUM I

GIRIS

Kullanom amaglarina uygun olarak sekillendirilmis seramik objelerin
ergonomikliginin yani sira sanatsal degerini arttirmak, form ile yiuzey arasindaki
baglantiyr kurabilmek igin 0zel sirlar tercih edilir. Bu 6zel sirlardan birisi olan metalik
sirlar, sir ylizeyinde ve ya icerisinde gdbmuli bir durumdaki metal olusumlarinin hareket
devinimi ile 15181 cesitli yonlere yansitmasi sonucu, ylzeyde olusan cesitli renk ve
siddette yanardoner, piriltt sagan sirlar olarak tanimlanabilirler.

Arastirmalar, metal bilesikleriyle olusturulmus olan metalik sirlarin, bir cam
matris icine gomuli olan metal kristalleri tarafindan olusturulan nano yapida ince bir
tabakaya karsilik geldigini gostermektedir. Parlaklik ve olusum mekanizmalari, bu
metallerin olusturdugu kristallerin parcacik boyut ve dagilimina gére olusmaktadir
(Rouge J. ve arkadaslar1 2005 s.568-575), (Rouge J. ve arkadaslar1 2006 s.3813-3824).

Bu calismada sirlarin renklendirilmesi ve metalik gorlntilerin elde edilmesi
amaciyla viskozitesi distik sirlar icerisine metal oksitler ve metal bilesikleri ilave
edilmistir. Viskoziteyi disirmek icin ise hazirlanan Seger formullerinde Na2O, KO,
B203, PbO gibi eritici oksitlerden yararlanilmistir. Firin atmosferine bagl olarak sir
kompozisyonlar: icindeki metal oksitler ve/veya bilesenlerin etkisi farklilik gostermistir.

Indirgen firin ortaminda az miktarda bile kullanilan renk verici metal oksit ve
metal tuzlar: genis ve parlak renk yelpazesinin olusumunu saglar (Arcasoy A., 1883, s
101), ( Baskiran H., 2012, s 91-94).

Bu calismada, ticari porselen ¢camur ile hazirlanarak biskivi pisirimi yapilmis
deney tabletleri Gzerinde metalik goérinimlu sir elde etmek icin, sir kompozisyonlarina
metal oksit ve metal tuzlari ilave edilmis olup, indirgen ve yukseltgen firin atmosferinde
pisirim yontemleri uygulanmistur.

Calisma sonucunda metal bilesikleri kullanarak dislik sicaklikta metalik
gorindmla sirlar elde edilmis ve bu sirlarin optik 6zellikleri incelenerek yansima ve
renk ozelliklerinin gevre ile uyumlu mekanlar yaratmada sundugu secenek zenginligi
ortaya konmustur. Ergonomik seramik formlara bu sirlarin ayn: zamanda sanatsal bir
cekicilik kazandirdigi gozlemlenmistir. Form, ylizey ve meka&n arasindaki iliskiyi

saglamak ve guclendirmek icin bu sirlar tercih edilebilir.



BOLUM 11

KURAMSAL ACIKLAMALAR VE ILGIiLi ARASTIRMALAR

2.1. Kuramsal Agiklamalar

Bu bolimde metalik gérunimli sirlar, tarihge ve metalik sirlara dair optik ve

kompozisyon analizleri ile iliskili arastirmalara yer verilmistir.

2.1.1. Sinn Tanim

Sir pismis toprak, esya ya da yap: malzemesi (izerine strllerek firinlanan ve bu
urtinleri ince bir tabaka seklinde kaplayarak onun tizerinde eriyen camsi bir olusumdur.
Bir seramikg¢i goziyle birkag sekilde tanimlanabilir.

Sir belirli bir silikat karisitminin belirli bir sicaklik ve basing altinda eritilmesi ve
teknolojisinin gerektirdigi sekilde sogutulmasiyla elde edilen camsi tabakadir.

Seramik Urtnlerinin kimi zaman estetik, kimi zaman teknik, kimi zaman da
hijyenik amaglarla tUzerlerine kaplanan sert parlak veya mat cams: ince tabakadir.

Seramik bunyeleri daldirma, akitma, puskirtme ve benzeri yodntemlerle
uygulanan, uygulandig: althiga ekstra mekanik mukavemet, kimyasal dayanim, cizilme
dayanimi, 1s1sal sok gibi 6zellikler kazandiran, 100 ile 150 mikron kalinliginda ince bir

camsi film tabakasidir (Anonim).

2.1.2. Sir Olusumu

Sir, belirli bir silikat karistminin, bu karisimin gerektirdigi sicaklikta eritilmesi
sonucu elde edilir. Pisme sirasinda sirin erimesi tek noktada olmayip, sirt olusturan
silikat karisiminin sinterlesmesine bagl olarak, kimyasal bir reaksiyon boyunca yavas
yavas olur. Artan sicaklik ile birlikte sinterlesme giderek cama dondslr ve bunun
sonucunda sir artik akiskan olur (Arcasoy, A., 1983 s 162).

Yapilmas: planlanan sirin gesidine gore olgunlasma ve soguma evrelerinden

sonra sir elde edilir.



2.1.3. Sir Cesitleri

Metalik sirlar giniimiizde coklu endustriyel Griinlerde de kullanilsa da artistik
sirlar icerisinde yerini bulur.
Artistik Sirlar?:

Aventurin Sirlar

Cin Kirmizisi Sirlar
Krakle Sirlar

Kristal Sirlar

Krom Kirmizis: Sirlar
Kul sirlart

Lasterli Sirlar

Mat Sirlar

© © N o gk~ 0w DN

Metalik sirlar

=
o

. Raku Sirlar

-
[N

. Seladon Sirlan

[EY
N

. Toplanmal: Sirlar
13. Tuz Sirlan
Metalik Sirlar, Artistik sirlarin (basta Luster sirlari, Aventlrin sirlari, Raku Sirlar

olmak Uzere) icinde alt baslik olarak da yer alir.

2.1.3.1. Aventurin Sirlar

Yildiztas1 anlamina gelen Aventirin, alkalili, borlu, kursunlu, borlu aliminasi az
olan sir buinyelerinin metale doyurulmas: ile elde edilirler. Aventirin sirlarinda yaygin
olarak demir oksit, bakir oksit ve krom oksit kullanilir. Aventurin sirlari, kullanilan
metale gore isimlendirilirler (bakir aventlrini, demir aventdrini gibi) (Geng¢ P., 1994
s.5).

2.1.3.2. Cin Kirmizisi Sirlar

Ilk kez Cinliler tarafindan uygulandig: icin bu ad1 alan sirlar, indirgen atmosfer

sirlarindandir. Kirmizi renk, rediiksiyon sirasinda Bakir oksidin (CuQ) bir kisminin

! Kaynaklar artistik sirlar ile tanimlarinda verilmistir.



bakir oksidul (Cu20) formuna doénusmesi ve bir kisim bakirin koloidal bicimde
dagilmasi ile olusur.

Bu sirlarda kompozisyondaki bakir orani arttikca kirmizi renk acilarak yesile
doner. En olumlu sonug % 0,3-1,0 CuO katkisi ile alinir (Arcasoy, A., 1983 s 237).

2.1.3.3. Krakle Sirlar

Krakle sirlar, Yuzeyi belirgin bir catlak ag: ile kapl sirlar olarak tanimlanirlar
(Arcasoy, A., 1983 s 230).

Sirda catlamayr arttirmak icin, sir uygulanan binye ile sir kompozisyonunda
bilincli degisim yapilmas: gerekmektedir. Oncelikle biinyeden kalsiyum (CaO) ve SiO>
uzaklastirilir. Uygulanacak sirda kullanilacak alkali oraninin yiikseltilmesinin yanisira
SiO2 miktarinin azaltilmasi ile genlesme katsayisi yukseltilir. Pisirim sirasinda blnye ve
sir arasindaki genlesme farkliliklarindan dolay: krakle olusumu gozlemlenir. Krakle
sirlarda sirin ¢atlamaya yatkinhgi, sir uygulamasinin kalin olmasi ile dogru orantilidir.

Sirda krakle miktar1 termal sok ile arttirilabilir. Bolgesel islatma ile krakle
deseni farklilagtirilabilir. Pisirim sonrasi oksit, boya ve murekkep gibi renk verici

malzemelerle silinerek catlaklar belirginlestirilebilir (Arcasoy, A., 1983 s 231).

2.1.3.4. Kristal Sirlar

Kristal sirlar olarak adlandirilan bu sirlarda camda donmus su buhar
gorunttsinde olup, nive adi verilen bu kristaller pisirme isleminin tamamlanip, soguma
sirasinda sir yizeyinde ve camsi matriste gordltrler (Erdem B.C., 2010, s 2) .

Kristallerin blytmeleri sonucun basarist firin ¢evriminin dogasiyla yakindan
kontrol edilir (Erdem B.C., 2010, s 28,29).

Sirlarda kristallesmenin ortaya cikmasinda cesitli faktorler rol oynar. Sirin
akigskanliginin yliksek olmasi, kristallesme hizi ve kristalizasyon hizinin en fazla oldugu
sicaklik en 6nemli faktorlerdir.

Her maddenin kristalleri farkl: olusum ve biiylime egrileri gosterir, renk ve sekil
bakimindan ayirt edici Gzellige sahiptir. Ornegin ¢inko cubuk seklinde demetler
seklinde, molibden kristalleri camda olusan buz kristalleri gibi ¢icek goriniminde,
vanadyum gokkusagi, krom oksit buz kristalleri seklinde kristaller olustururlar (Arcasoy
A, 19835 234).



2.1.3.5. Krom Kirmzsi Sirlar

Krom kirmizisi sirlar, Cr20z, bol kursunlu, distk silisli sirlarda, kirmizinin
cesitli tonlarinin elde edildigi sirlardir. Kirmizi rengi sirin birlesimindeki krom oksit
oranina gore yuzeylerinde, krom kristalleri olusturur. Kristaller sirin igindeki krom oksit
oranina ve sogutmanin yavas veya hizli olmasina gore kugtk ve blyuk olabilirler.

Krom oksit ile kirmizi renk elde etmek firin atmosferine bagli bir olaydur.
Kirmizi renk ancak notr ve oksitleyici atmosferlerde basarili olur. Bu tur sirlar dig
dekorasyonlarda kullaniimazlar. Dis etkenlerden ve hava kosullarindan kisa silrede
etkilenirler. Ayn1 zamanda zayif asitlere ve bazlara karsi son derece duyarhdirlar. Gida

malzemesi saklamak amaci ile kullanilmazlar (Arcasoy A., 1983 5.192-193).

2.1.3.6. Bitkisel Kul Sirlar

Eski caglarda Cin ¢comlekei firinlarinda kesfedilen, Yiksek sicaklikta ters alevli
finnlarda, firindaki sicak havanin dolasiminin  etkisiyle, ates boélgesinden gelen
bilesiminde ylksek miktarda soda ve potas gibi alkaliler ile diisiik oranda silisyum ve
aliminyum iceren odun Kullerinin, pisirilen Urinler Uzerinde yapisarak/kiimeleserek,
yuksek 1sida Uriin Gzerinde ergimesiyle olusan sir ¢esididir.

Onceleri dogaglama olarak gelisen bu sireg, bu teknigin gelistirilmesiyle,
bilingli olarak bitki killerinin Grtn Gzerine serpilmesi, ya da kil ve feldspat ile belli
yuzdelerde karistirilarak Grlin Gzerine uygulanmas: sonucunda gunimizde kalici kil
sirlar1 yapilmaktadir (Ayta T., 1976 s.80-81).

2.1.3.7. Lusterli Sirlar

Lister kelimesi, pirilti 111t anlamina gelmektedir. Ldasterli sirlar yanardoner,
metalik bir isiltiyla, uygulana driine cekiciligin yanisira hareket boyutu da katarlar
(Cizer S., 1995 s.11).

Listerli sirlar, viskozitesi dusik uygun bir sir kompozisyonuna, renk veren
metal tuzlarinin ilavesi ile pisirilmesi ve soguma sirasinda uygun sicaklikta rediksiyon
islemi yapilmasi sonucu elde edilirler.

Rediksiyon islemi icin duman cikaran odun, seker, naftalin gibi maddeler
kullanilir. Yogun duman sir icerisindeki metali indirgeyerek sir yuzeyinde metalik bir
tabakanin olusmasini saglar (S6lenay E., 1995 s.5).



2.1.3.8. Mat Sirlar

Mat sirlar, seramik blinye ne renkte piserse pissin, yizeyin kusurlarint 6rten, bu
Ozelligiyle triine gekicilik kazandiran sirlardir.

Mat sirlar, en basit sekliyle seffaf bir sir kompozisyonuna matlhik saglayacak
katki maddeleri ilavesi ve seger formiliinde Al2Os/ SiO; = 1/2 oranin1 yakalamakla
olusturulurlar. Mathk saglayan katki malzemeleri sunlardir: ZnO, CaCOs, TiO2, SnOy,
ZrO3, BaCOs, SrCOs, Talk, Kuvars (Arcasoy A.,1983 5.226).

2.1.3.9. Metalik Sirlar

Metalik 1siltilar sacan bu sirlarin receteleri sir ici ltsterleri icinde goraldrler. En
basit metalik sir elde etme yontemi sir kompozisyonuna yuksek oranda metal oksit
ilavesi ile olusur.

Sirin pisirimi sonras1 soguma surecinde, metal tanecikleri sir yiizeyine dogru
hareket ederek, yuzeye siltili bir gorintt kazandirir (Cizer S., 1995 s 153).

Seffaf basit sir kompozisyonlarina renklendirici metal tuzu ilavesi ve indirgen

ortam pisirimi ile ¢cok carpici renk ve desenlerde metalik sir elde edilebilir.

2.1.3.10. Raku Sirlan

Geleneksel Japon seramik teknigi olan Raku, Japon cay torenlerinde tercih
edilen, hizli bir pisirilen kaplara ve yonteme verilen isimdir.

Bu yontemde binyesinde yiksek oranda kum ve samot igeren Urtin biskivi
pisiriminden sonra, kursunlu ve erime sicakliklart dustk bir sirla sirlanir ve pisirilir.
Geleneksel raku yapiminda, soguma evresinde firin igerisinde oksijensiz bir ortam
yaratilir ve bu asamada 10-15 dakika beklenir. 750-950 °C civarinda firindan masa ile
cikartilarak acik havada sogumaya birakilir.

Gunimuizde soguma evresinde 750 °C civarinda masa yardimiyla firinda
cikarilarak talas ya da su icerisine atilarak indirgeme islemi yapilmaktadir (Ozcan M.C.,
1997 s.2).



2.1.3.11. Seladon Sirlan

10.-14. yizyillarda Uzakdogu’da yaygin olarak kullanilan Seladon sirlari gri
yesilden sar1 yesile renk skalasinda olan, rediiksiyon sirlarindandir. Renk olusumuna
rediiksiyonun yanisira sir kompozisyonunda yer alan demir krom kalay titan ve nikel
bilesikleri etki etmektedir (Arcasoy A., 1983 s.238).

Seledon sirlarinin adin1 kokeni tam olarak bilinmemekle birlikte 17.yuzyil da
L’Astree by Honoré d’Urfe (1568-1625) adli Fransiz oyunundaki "Celadon" adh
cobanin stirekli giydigi grimsi-yesil kostiimiinden alindigi distinilmektedir (in H., 2014
s.2).

2.1.3.12. Toplanmah Sirlar

Yuzey gerilimi yuksek olan sirlar pisme sirasinda uygulandigi seramik
yuzeylerin (zerinde toplanarak adaciklar olusturan sirlara toplanmali sirlar diye
isimlendirilirler. Bu sirlarin  yizey geriliminin yuksekligi adaciklarin deseniyle
dogrudan iliskilidir (Ayta T., 1976 s.6).

Toplanmal: sirlarda yiizey gerilimini arttiran malzemeler Al,O3, MgO, CaO ve
ZnO, NiO, SnOy, Cr203, V205 gibi yuksek gerilim dzelligine sahip oksitlerdir.

Toplanmal: sirlarda yiiz gerilimi yuksek sir kullanimin yanisira, alttaki camurun
gozenekliligi, ara tabaka olusum yetenegi, firin atmosferi, sirlama teknigi ve pisirme

stirecinin zaman kontroli de gok 6nemlidir (Arcasoy A., 1983 s5.232).

2.1.3.13. Tuz Sirlan

Tuz sirlart Almanya’da 15.yy da rastlantt sonucu bulunmus ve 19.yy da sikca
seramik ylzeylerde kullanilmistir. Geleneksel tuz sirlarinda renklendirici kullaniimaz.
Gunumuzde hammadde zenginligi ve kalitesi renkli tuz sirlarinin elde edilmesini
saglamistir. Olusan tuz sirlari seramik biinyenin kompozisyonundaki oksitler ile sirda
kullanilan metal tuzlarin, firinda yapilan indirgeme islemine bagli olarak reaksiyona
girmesi sonucu olusurlar.

Cagdas tuz sirlari renklendirici oksitler ve seramik boyalari ya da demir, rutil ve
tian gibi maddeleri iceren astarlar1 kullanilarak, kompozisyonda kullanilan orana gére
renk ve doku olusturulabilmektedir.

Tuz sirlarinda seramik driin firtna ham olarak yerlestirilir. Kilin olgunlasma

derecesine ulastiginda firin igerisine tuz atmak igin agilmis deliklerden tuz atilir. Tuz



firin igerisinde ¢ozununerek seramik bunyedeki silika ile birleserek Grlin Gzerinde bir sir
tabakasi olusturur. Tuz sirlarinda elektrikli firinlar, ¢oziinen tuzlarin firin rezistanslarina
zarar verebilecegi sebebiyle kullanilmazlar (Sar1 H.S., 2010 s.13) .

Tuz sirlarinin elde edilme stirecinde sirlarin ergime sicakliklarin: diistirmek igin,
ergime sicakligint diisiiren malzemelerin sir kompozisyonunda bulundurulmas: olumlu
sonuglar vermektedir (Ayta T., 1976 s.6).

Tuz sirlarinin pisirilmesinde agik alevli firinlar ya da gazli firinlar tercih edilir.

2.2. Metalik Sirin Tanimi

Metalik sirlar, yuzeyinde gomull bir durumdaki metal olusumlarinin hareket
devinimi ile 15181 cesitli yonlere yansitmasi sonucu yizeyde olusan gesitli renk ve

siddette yanardoner pirilt: sacan sirlar olarak tanimlanabilirler.

2.3. Metalik Sirnin Tarihgesi

Tarihte metalik goérintimlii kaplar, ilk olarak MO 2500 yillarinda eski tung
caginda gorulmustir. O donemde Anadolu’da hukim sirmekte olan Hattiler ve
Asurlarin tarih sahnesine c¢ikmasiyla Anadolu’da tung cagi ¢ok zengin bir donem
yasamistir. DOnemin kap kacaklar1 tung ve altindan yapilmakta, elle sekillendirilen
seramik kaplar 6zellikle tapinma amagl: kaplarin yiizeyi madeni goriintiyu taklit ederek
olusturulmaktaydi. Eski Tung Caginda pismis topraktan kap sekillerinin basit olmasinin
nedeni, bu devirde madeni kaplarin ¢cok artmis olmasindandir. Devrin son evresinde
madeni ornekleri taklit ederek yapilan gaga agizl testilerin, sepet kulplu ¢aydanliklarin,
keskin koseli fincanlarin ve vazolarin sayilari ¢ok artmistir. Bu kap sekillerinin bircogu
daha sonraki caglarda gorulen Hitit kap sekillerinin ilk  drnekleridir
(http://www.anadolumedeniyetlerimuzesi.qgov.tr/TR,77781/eski-tunc-cagi.html, Erisim
tarihi 11 Ekim 2017) .

Asur ticaret kolonileri sayesinde Comlekgi garklarinin gelisimi ve yayginlasmasi

ile elle yapilan blyuk ve kaba kaplar disinda kalan, cark kullanarak yapilan kaplarin
tim yuzeyine uygulanan astar ve perdahlama teknigi pismis toprak kaplara bakir
parlakligi vermistir (Emre K., 1968 s.98) .

M.S. 9.yuzyilin baslarinda, Irak'taki antik ¢omlekgiler, cam ustalarinin
kullandiklari, yapisinda bakir oksit, glimus tuzlar1 kullandiklart malzemeyi tesadiifen Kil

ile bulusturup, seramik Gzerine sir olarak kullandiklarinda kirmizidan sariya, yesilimsi


http://www.anadolumedeniyetlerimuzesi.gov.tr/TR,77781/eski-tunc-cagi.html

ya da morumsu cok cesitli renklerle metalik giizel bir tabaka olusturduklarini
kesfetmislerdir (Rouge J., ve ark., 2006 s.3813).

Perdahlama kaba metalik gorinim vermekte ¢cok onemli rol oynamistir. Kap
yuzeyi parlak bir gorinim alana dek, dizgln tas veya kemik ile kap henuz yasken
gerceklestirilmistir. Iyi perdahlama parlakhig: arttirmistir (Turker A., 2008 s.42) .

Rouge J. ve arkadaslarinin aragtirmalari, bu katmanlarin, cam matris icine
gomuli bakir ve gumus kristallerinden olustugunu gostermistir.

MS10-14. yuzyillara gelindiginde Iran Kasan’da bir Itster endUstrisi vardi, essiz
kalitede lusterler yapilmaktaydi. Arap c¢omlekgilerle Ispanya’ya gegen bu teknik,
Araplarin bolgeden cekilmesiyle Magribi-ispanyol ¢émlekgiler tarafindan Bati Akdeniz
boyunca genisleyerek Avrupa'ya yayilmstir.

Ispanya’da bazi yorelerde geleneksel bir teknik olarak; bakir ve giimils iceren
boya, su veya sirke ile seyreltilerek sirli seramik bunyeye uygulanmakta ve indirgen
ortamda yeniden pisirime tabi tutulmaktadir. Bu yontemle indirgenme esnasinda sir
icine gecen metal, biinye Uzerinde metalik bir parlaklik olusturmaktadir. Ginumdizde de

metalik piriltilar, uygulandigr malzemeye 6zel bir cazibe katmaktadir.

2.4. Seramik Firinlar:

Seramik firinlart Grandin 1s1l islem ve sogutma suregleri sirasinda, gerekli fiziksel
ve kimyasal degisimlerin olustugu ocak olarak tanimlanabilir. Seramik firinlarinda
kullanilan yakit, firin yapiminda kullanilan malzeme, kapsayacag: alan 6nemli olmakla
birlikte en 0Onemli belirteg, seramigin seramik ve sirin olusumunu saglayacak
sicakliklara cikabilmesi, sicakhik farkliliklarina dayanabilecek direncinin olmasidir
(Altunig¢ F., 2006 s.132).

2.4.1. Seramik Firin Cesitleri

Seramik firinlari, kullanilan yakit cinsine gore t¢ kistmda incelenir:

1. Elektrikli Fininlar: Isitma isleminin elektrikle yapildigi firinlardir. Isi
kaybinin son derece az oldugu, sicaklik sirecinin ayarlanabildigi ve
yalitimin refrakter lifleriyle saglandigi firinlardir (Ros D., 2006 s.131).

2. Gazh Finnlar: Oksijensiz ortam olusturmada kullanilan, firinlama
atmosferinin kontrol edilebildigi firinlardir. Bu firinlar calistirilirken,

firinlamada kullanilan gazin, basincin ve havanin denetlenmesi 6zel bir
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dikkat ve bilgi gerektirmektedir. Firinlama sireci ve maliyeti elektrikli
firinlara gore daha uygundur ve sonuclar ¢ok daha iyidir (Ros D., 2006
5.133).

3. Odun Firini: Modasi ge¢cmis ve zor uygulamali firinlar olmakla birlikte
gorkemli ve vyaratict bazi firin uygulamalarinin gerceklestirilmesi
acisindan kullanilmasi gereklidir. Bu firinlarda kullanilan odunlarin kuru
yada kat1 yakit odunu olmasi gereklidir (Ros D., 2006 s.133).

2.4.2. Finin Atmosferi

1. indirgen firin atmosferi

2. Yukseltgen ortam firin atmosferi

2.4.2.1. Indirgen/Rediiksiyonlu Firin Atmosferi

Seramikte indirgen ortam pisirimi, yanma havasinin az oldugu ortamda pisirimin
yapilmasidir. Bu esnada yuksek degerlikli oksitler (Fe2Os, Mn.Oz) distk degerlikli
oksitlere ( FeO, MnO) indirgenir ( Arcasoy A., 1983 5.101).

Yanmada yetersiz miktarda oksijen varsa duman olusumuna neden olan karbon
ve karbondioksit salim1 olur. Yanma islemi kapali bir firin icerisinde oluyorsa gerekli
oksijen en yakin kaynaktan yani firimin igindeki GrGnun kompozisyonundaki
malzemeden alir. Reaksiyonlar sonucunda olusan oksijen kaybiyla gergeklesen degisim
indirgenme / rediiksiyon olarak adlandirilir ve etkilenen malzemenin renginde degisim
gerceklesir.

Butlin yanmali firinlarda indirgenme ortami olusturulabilir. Firin atmosferi
degisimiyle aym malzemeden farkli renkler olusturulabilir, 6rnegin Bakir oksit
yukseltgen ortamda yesil renk verirken, indirgen ortamda kirmizi renk olusturur (Ros
D., 2006 s.139).

2.4.2.2. YUkseltgen Firin Atmosferi

Gogunlukla elektrik Enerjisiyle calisan firinlarda yiikseltgen firin atmosferi
vardir. Disaridan herhangi bir midahale olmadan, dogal pisirimin strdigi firin
atmosferidir (Sar1 H.S., 2010 s.3).

Yikseltgen ortamda ¢amurun ve sirin tim molekdllerin kimyasal olusumlarini

tamamlamas: gerekli oksijen ortamda mevcuttur. Bu durum tam yanma diye
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adlandirilir. Organik yakitlar/bilesikler tam olarak yanarak ortamdan uzaklasir, bu
durumda alevler turuncudan maviye doner. Seramik sira/biinyeye renk veren pigment ya
da metal oksitler pisirim sonucunda yukseltgenerek bir renk olustururlar. Bu renkler
yukseltgenmenin derecesine gore farklilik gosterirler (Peterson S., ve Peterson J., 2008
5.166).

2.4.3. Ozel Sirlanin Pisirim Teknikleri

Her firinin kendine 6zgi bir karakteri, her ¢zel sirinda kendine 6zgl pisirim

yontemi vardir. Bu tekniklerden bazilar1 (Peterson S., Peterson J. 2008 s.169) :

1. Cukurda Pisirim
Raku Pigirimi
Sagar Pisirimi
Salku/Saltku Pisirimi
Tuz Sir Pigirimi
Soda Pigirimi
Odun Pigirimi
Acik Atesli Pigirim

© N o g s~ w D

2.4.3.1. Cukurda Pisirim

Cukurda pisirim, yere gercek bir cukur kazarak, atese dayanikli tuglayla bir ocak
Orerek, metal bir varilde, kagit katkili camurdan/kumdan ocaklarda, hatta sagar kutusu
kullanarak deneysel pisirim yapmaktir.

Cukurun igerisine ham ya da pisirilmis Urtn, Uzerine, organik yanici malzeme
(saman, kuru ot, gazete, sebze meyve artiklari, gazete, talag) sarilarak yerlestirilir ve
yanmaya birakilir. Daha yuksek sicakliklara ulasiimak istenirse daha fazla yakit eklenir.
Ekleme yontemiyle pisirim siresi uzatilabilir.

Bu yontemde run Gzerine dislk dereceli sirlar, firit yada bunlarla renk veren
kimyasallar (glimdis nitrat, potasyum bikarbonat, potasyum dikromat, bizmut nitrat)
harmanlanarak uygulanabilir (Peterson S.,ve Peterson J., 2008 5.169).

2.4.3.2. Raku Pisirimi

Raku pisirim tekniginde, sir pisirimi sirasinda, sir uriin Uzerinde olgunlasmis

haldeyken (yaklasik 980°C) driin firindan disart alarak hizla sogutulur. Hizli sogutma
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esnasinda olusturulan dumanl: indirgen ortami ve sicaklik farki, olusan catlaklarda olasi
siyah etkilerin olusturmasin: saglar.

Seramikgiler, indirgen ortam olusturma ve sogutma islemini Urlnd yanici
maddelerin arasina daldirarak ve ardindan soguk suya batirarak gerceklestirirler. Kimi
zaman Urln Gzerine cesitli kimyasallar ve metalik tuzlar uygulayarak, indirgen ortam
pisirimiyle parcanin yiizeyinde metalik llster etkileri elde etmektedirler (Peterson S., ve
Peterson J., 2008 s.169).

2.4.3.3. Sagar Pisirimi

Oncelikle pisirim icin hazirlanmis sagar kutusunun igerisine yerlestirilen tiriiniin
cevresine, sagar pisiriminde kullanilan yanici maddeler ( Misir koganlari, saman, odun
yongalari, kuru yaprak) yerlestirilir. Bu sekilde firina yerlestirilen trlin Gizerinde pisirim
sonucunda yanici malzemenin cinsine gére gri ya da siyah renk olusmaktadir. Sagar
kutusunun igerisine renk veren pigmentler ilave edilmis ise bu pigmentlerin rengi de

uriine gegmektedir (Peterson S., ve Peterson J., 2008 s.170) .

2.4.3.4. Salku Pisirimi

Salku ya da Saltku, tuz pisirimi ile raku pisiriminin bir bilesimidir. Ginimizde
seramikgiler bazi pisirim tekniklerini birlestirerek deneysel calismalar yapmaktadirlar.
Bu sanatgilardan birisi olan Rick Barman odun, soda ve raku tekniklerini birlikte

kullanarak "salku" s6zcuginu turetmistir (Peterson S., ve Peterson J., 2008 s.172).

2.4.3.5. Tuz Sir1 Pisirimi

Tuz ( NaCl) seramik druniin yuzeyine farkli gérinim katmak icin kullanilan en
onemli katalizorlerden biridir. Binye olgunlasma sicakligina geldiginde, firina kaya
tuzu serpilir. Bu islemin sonucunda, biinyenin kendi rengi Uzerinde veya astar dekor
uzerinde, turuncu renkli bir kabuk ve parlak ytizey olusur (Peterson S., ve Peterson J.,
2008 5.172).
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2.4.3.6. Soda Pisirimi

Soda pisiriminde, tuz sirlarindaki gibi driin olgunlasma 1sisina geldiginde ya da
daha dncesinde, firina tuz yerine sodyum bikarbonat yada sodyum karbonat serpilir. Bu
pisirim tekniginde de sure¢ tuz sirt pisirimiyle benzerlik gosterse de renklendiricilerin
uriin Gzerinde ortaya ¢ikma anlaminda, tuz sirn pisirimindeki kalitede parlak kiimelenme
etkileri olusturmazlar.

Sodyum karbonatin, sodyum klortire gore daha az cgevre kirliligine tercih nedeni
olmakla birlikte, bazi1 kimyacilar kizilkor sicaklhiginin Gzerinde buharlasan sodyumun
tehlikeli olmadigini raporlamiglardir. Seramikgiler her iki teknikte de soda ve yemek
tuzunu yiiksek sicakliklarda kullanmay: tercih etmektedirler (Peterson S., Peterson J.
2008 s.173).

2.4.3.7. Odun Pisirimi

Biskivi ve sir pisirimlerinde, seramik firinlarinda yakit olarak sadece odun
kullanilabilir. Bu durumda odun, hem yakit olarak hem de uzun bir pisirim siirecinde
renklendirme ve kismen sirlama malzemesi olarak da sisteme dahil olur. Bu firinlardan
elde edilen kuller eritici olarak da sir kompozisyonlarinda kullanilabilirler. Kullerin
icerigi mineral feldspatta benzemekle birlikte, kullanildiklar: drinlerde farkli elde
edilmektedir (Peterson S., Peterson J.,2008 s.173).

2.4.3.8. Acik Atesli Pisirim

Amerikan Kizilderililerinin kullandigir geleneksel bir yontem olan acik atesli
pisirimde, drlnler odunlarin ( ardi¢) Gzerine konulan 1zgara Uzerine istiflenir. Eski
metal gerecler (tepsi gibi) ve tezeklerle Urunlerin cevresi kapatilarak sicakligin
korunmas: saglanir. Pisirim sonucunda ates, taze at gubresi ve kille kapatilarak
sondirdlir. Olusan indirgen ortam renk degisimine neden olacaktir (pisirim sonunda

kirmizi, perdahli Uriinler siyaha doner) (Peterson S., ve Peterson J., 2008 s.170 .

2.5. 1lgili Cahsmalar

Marzouk M.A. ve arkadaslar1 ( 2019); "Cam-seramik teknigi ile hazirlanan
SrAlB>O7, Eu, Gd, Sm, Nd es-katkili fosforlu nanokristallerin kristalizasyon ve

fotoliminesans o6zellikleri”  bashkli calismalarinda erigitme-sogutma teknigi ile
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Europium, Gadolinium ve Samaryum veya Neodymium ilavesiyle hazirlanan
stronsiyum aliminyum boratli camlara, kristalizasyon isleminin ¢6zumi igin
Diferansiyel Termal Analiz (DTA) uygulandigini, X Isinlar1 Kirtnim: (XRD) ile saf
SrAl;B207 in ana kristalize faz oldugunun belirlendigini, Taramali Elektron
Mikroskobu (SEM) ile nano boyutlu yuvarlak kristallerinin  ¢okelmesinin
dogrulandigini, UV-Visible NIR araliginda optik absorpsiyon spektrumu kaydedildigini
ve nakledilen nadir toprak katyonlarinin tlrine bagli oldugunun belirlendigini ve
fotoliminesans Ozellikleri, camda katkil: nadir toprak tiirti ve 1s1l islem ile iliskili olarak
incelendiginde, fotoluminesans uyari altinda dalga boylar1 254 — 365 nm olan farklh
renk pikselleri gosterdigini ve yasam suresi degerlerinin uyarim dalga boyuna ve
bilesimde kullanilan nadir toprak katyonunun tirtine bagh oldugunu, fosforesans
6lcimlerinin, olusan SrAl;B,O7 fazinin, farkli uygulamalarda kullanilan fosforlu farkl
emisyon renklerini vermek igin, nadir toprak katyonlarinin kullaniminda uygun bir
ortam olusturdugunu sdylemektedirler.

Pei S. ve arkadaslari (2018); " Faz ayrismali sirlardaki amorf fotonik kristaller ve
yapisal renkleri” baslikli ¢calismalarinda, amorf foton kristallerinin neden oldugu yapisal
renklerin olusum kosullarinin belirlenmesi amaciyla ayrismis fazdaki yapilart ve Jun
Ware gok mavisi sirlarinin etkin kirilma indeksini arastirmiglardir. Kisa menzilli diizen
ve ortalama capr 106-260 nm olan ayrisma yapilar: ile siradan amorf fotonlarinin
yapisal rengi olusabilecegini gostermislerdir. Deneysel yontemle renklendiricinin
etkisini incelemek icin, farkli igerikli demir cevheri clrufu kullanilarak hazirlanan
ayrismali sirlara renklendirici ilavesinin, sirlarin etkin kirilma indeksini arttirdigin, sir
rengini koyulastirdigini ve dengesiz ayrismayi baskiladigini ve yapisal renklerin,
renklendirici iceriginin artmasi ile derinlestigini rapor etmislerdir. Antik nanoteknolojiyi
desifre etmekle, arastirmacilarin c¢evre koruma yontemleriyle renkli sirlar
hazirlanabilecegini gostermislerdir.

Xu C. ve arkadagslar1 (2018); "Jizhou Kiln cay kaselerinin arkasindaki bilimin
ortaya c¢ikarilmasi. Bolim I. Kimyasal bilesimler ve iki katmanli cam teknigi" baslikl
calismalarinda, , antik Cin'in bir halk firin1 olan Jizhou Kiln' de Gretilmis, Gnll antik
siyah sirli cay kaselerinin sirl kesitlerinde siyah alt katman: kaplayan beyaz opak cam
bir ylzey ve arada acik kahverengi bir tabaka oldugunu, X-1sin1 fllioresans: ile yapilan
analizde iki farkl (siyah ve beyaz) kalsine-alkali sir bilesimi bulunmus, ¢ok degiskenli
faktor yikleme analizi kullanilarak, degiskenligi anlamak icin iki katmanli sirlar beyaz,

yesilimsi beyaz ve beyaz kenarli siyah porselenlerdekilerle karsilastirilmistir. Ayrica
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binye kompozisyonu, sir olusturmak icin kil ile birlikte ayni1 porselen biinyenin
kullanilip kullanilmadigini belirlemek igin sir kompozisyonlar: ile karsilastirilmistr.
Sonu¢ olarak sirlarin fizikokimyasal temeline dayanarak, beyaz ortlict sirlarinin
opaklasmasinin  SiO> ve CaO arasindaki faz ayrismasindan kaynaklandigini,
karsilastirilan orneklerin sirlari arasinda erime, kabarciklanma, akma ve difuzyonun
yan sira, “Yao Bian” cay kaselerini ortaya ¢ikaran, firinlama islemi sirasinda faz
ayrismasinin ve gelisiminin birlesik katkis1 oldugu rapor edilmistir.

Jiyau H.ve Arkadaslari( 2018) “Jun ware seramikleri: kimyasal, nanoyap: ve
optik ©zellikleri” baslikli calismalarinda, June Ware sirlarinin klasik renklerinin,
seramikler nanometrik ve milimetre bazinda farkli renk ve opaklik iceren bolumleri
FBI, TEM ve Uv.Vis. ile incelenmis renk ve saydamligin firinlama fark: ve kimyasal
kompozisyonlariyla ilintili oldugunu raporlamislardir.

Xu Y. Ve arkadaslari (2017); " Kuzey Cin'in Xiao Kiln bolgesinden ¢ikan nadir
Oil Spot sirlh kabin karakterizasyonu" baslikli calismalarinda Song hanedanliginda,
Cin'in guineyindeki Jian Kiln'da, tnlu bir dekorasyon teknigi olan siyah sirli “Oil spot”
el sanati antik Jian kaseleri ve ayn arkeolojik tabakada bulunmus baska siyah sirh
parcasi, optik mikroskop, taramali elektron mikroskobu, XRF, Raman spektroskopisi ve
XRD ile incelenmis, ana kimyasal bilesiminin Xiao Kiln siyah sirli porselenlere benzer
oldugunu ve sirin kimyasal 6zelliklerinin yiksek Fe;Os (% 5.14) ve CaO (% 7.26) ve
dustik Al203 (% 11.85) ve RO oldugunu, icerigi 0.83 olan bir kalsiyumlu sir oldugunu
ve kuzey Cin'deki Shanxi oil spot porselenlerin bilesenlerine yakin oldugunu
yayinlamiglardir.

Chiang C-Y. Ve arkadaslar1 (2016); " Mimetik tianmu sirlarinin olusumu, kristal
blyumesi ve renk gorinimi" bashkli calismalarinda Mimetik Tianmu (temmoku)
sirlarint X-ray diffraction, energy-dispersive X-ray spectroscopy ve taramali elektron
mikroskobu ile sentezleyip, sirin ana gévdesinin manganez, kobalt, vanadyum, bizmut
ve tungsten iceren metal oksitler ve ¢ok sayida gomull polikristal kiresel parcaciklari
olan amorf aliminyum silikat oldugunu belirlemislerdir. Sirda olusmus kristallerinin,
manganez, kobalt ve aluminyum oksitten olustugunu saptamislardir. Sirlarin renk ve
gorinimu arastiriims, kristal kalinhigina bagh olarak 1s1k giris agisinin, sir tabakasinda
gOkkusagi benzeri renklerin gortinuminde etkili bir faktor olabilecegini rapor
etmiglerdir.

Holakooei ve arkadaslarinin (2016) "Yanar doner bakir ve giimis lUsterlerinin

nano yapilari: Karakterizasyon ve teknolojisi" baslikli ¢calismalarinda, kursunlu bir sira
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bakir ve giimus ilavesiyle deneysel olarak Uretilen metalik lusterin arastirma sonuglarin:
paylasmislardir. Secilen noktalara SEM, EDX, Mikro Raman spectroscopy (p-Raman),
UV-vis, AFM, STEM, EELS uygulanmis, sonucta giimus nanopartikdllerinin (10-100
nm capinda) sir yuzeyine yakin gelistigini ve altin metalik bir parlaklik olusturdugunu,
buna Kkarsilik bakir nanopartikillerinin ¢ok kiigik (~5nm capinda) ve daha alt tabakada
gelistigi ve bakir kirmizisi metalik bir tabaka olusturdugunu rapor etmislerdir.

Imer C. ve arkadaslarinin (2016) "Kursunlu-alkalili sirlarda, lister katmaninda
nano parcaciklarin olusumu (zerine, pisirim sicakhigi ve kompozisyonlarinin etkisi"
baslikli calismalarinda, iki farkli luster pastas: kullanarak, 615°C 650°C sicaklikta,
laboratuvar kosullarinda ¢ogaltilan iznik cinilerinin lster katmanlarini, WDXRF, XRD,
SEM, UV-vis-NIR, XPS, HRTEM-EDS teknikleri ile karakterize etmislerdir.
Parlakligin bakir ve/veya gimis nanopartikillerinden geldigi, Ag® ve / veya Cu* ve
alkali iyonlar1 (Na* ve/veya K*) arasindaki iyonik degisim ile camsi matriste ¢dziinms
olan Cu,O veya Cu*, Cu?" gibi gorinen gimils ve/veya bakir nanopartikiillerinden
olusmus cekirdeklerin, indirgen atmosferde ve artan sicaklikta blyddagi rapor
edilmistir.

Sharon W. (2016); "Civa kavanozu" islevine iliskin bir vaka raporu: 14. yiizyilda
Fort Canning, Singapur™ baslikli ¢alismasinda, Singapur'daki Fort Canning bolgesinden
cikan Cin seramiginin ayirt edici bir turi olan, 14. yuzyildan kalma “civa kavanozu"
buluntularinin tdrd, miktar: ve dagitim: ele alinmis ve Cizao Kilns, Jinjiang, Fujian‘daki
uretim teknolojisi ile karsilastirma yapilmistir. Bu ¢alismada ayni1 zamanda tahil sarabi
ya da civa kabi/kavanozuna ait olasi islevler arastirilmis, triiniin genel tiketicilerinin,
toplumun seckin UGyelerinin ve devlet yetkililerinin ayirt edilmesinde belirleyici

olabilecegi rapor edilmistir.

Xingyun L. ve arkadaslar1 (2016); "Eski siyah-sirl Jian kaseleri taklitleri (Yohen
Tenmoku): Imalat ve karakterizasyonu" baslikli calismalarinda, antik Cin'deki tnli
siyah sirli Jian kaseleri olan Yohen Tenmoku taklidi drnekleri, 1280°C de oksijenli
mekik firinda sinterlenerek olusturduklarini, mikroyap: 0zelliklerini ve kimyasal
kompozisyonlarint X-Ray tabanli ve foton temelli karakterizasyon ydntemlerinin
kombinasyonu ile arastirdiklarini, kuvars ve mullitin ana kristalin fazlar oldugunu
belirlediklerini, sir ylzeyindeki giimis renkli "oil spots" (yag benekleri) larin hematit

(a- Fe20g) kristallerinin ¢okelmesinden kaynaklandigini belirtmislerdir.
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Zhu J. ve arkadaslari (2015); " Moon-White sirlarinin Fe2Os ve SiC'in
karbotermik indirgenmesi ile hazirlanmasi” baslikli calismalarinda 1250°C de Moon
White sir eldesinde ortamdaki karbonu cogaltip demir oksidi azaltmak igin
kompozisyona % 0,02 Silisyum Kkarbit (SiC) ekleyerek, karbotermik indirgeme
yontemiyle Moon-white sir elde etmislerdir. XRD, XPS, FT-IR, SEM ve TC-DSC de
yapilan analizlere goére, kompozisyondaki SiC oraninin renk degisimi Uzerindeki
etkisinin belirleyici oldugu, C olusumunun, Fe?* 'nin Fe3* ‘e oramn arttirdig1 ve faz
ayiim damlaciklarinin artan boyutunun yapr renklerini zayiflattigi ve bu nedenle, moon
white sirlarinin renginin mavi-beyaza dondiigiinu agiklamislardir.

Molina G. Ve arkadaslar1 (2014) "Polikrom lusteri Gretim teknolojisi” baslikl
calismalarinda, Metalik 1siltinin ylzlerce nanometre kalinlikta glimis ve bakir metal
nanopartikillerinden olusan bir sisleme oldugunu ortaya koymuslardir. MS 9. yy
Abbasi Iraginda Gretilmistir cesitli renkte ve parlakhikta renk bilesenlerine sahip ¢ok
renkli ltsterli geregler tizerinde calismislardir. Ug renk bileseni, kirmizih siyah-giimis
beyazi-bakir kirmizisi ve altin sarisi-bakir kirmizis: incelemisler ve Gretim materyalleri
ve yontemleri belirlemislerdir. Oncelikli bakir olmak (zere, ikincil olarak giimiis
parlakligi igin iki ayri noktada test yapildigini, giimus renginin siyah, beyaz, sar1 ve
yesil renkleri nanoparcgaciklarinin farkli boyutlar: ve tabakadaki dagilimlar: ile iligkili
oldugunu, kompozisyondaki kursun ve kalayin etkisi gortlmekle birlikte, Bakir ve
gumusln bakir kirmizist ve altin sarisi parlakliginin Gretiminde kilit faktor oldugunu
rapor etmislerdir.

Siligardi C. ve arkadaslar1 (2013); "Porselen kaplama karolar igin yenilikgi
metalik kompozit sirlarin hazirlanmasi” bashikli calismalarinda, paslanmaz celik ve
Nikel esasl alasim iceren NiCoCrAlY porselen seramik karo igin, yenilik¢i metal sirlari
incelemis, "Metalik kompozit sirlar* (MCG) olarak adlandirilan bu sirlarin, llister ya da
metalik sirdan farkl estetik 6zellikler gosterdigini, 1sitma isleminin bu sirlarin yizeyine
etki etmedigini, cilalamanin metalik etki Uzerinde olumlu sonuglar verdigini, metalik
kompozit sirlarin en olumlu estetik, mikro yapi, termal ve kimyasal Ozellikleri
gosterdiklerini ortaya koymuslardir.

Pereira O. C. ve Bernardin A. M. (2012) "Islenmemis demir cevheri
kalintisindan elde edilen seramik renklendiriciler” bashkli calismalarinda, islenmemis
bir demir cevheri kalintilar1 kullanarak renkli sirlar gelistirdiklerini raporlamislardir.
Kalinttnin % 6's1 beyaz, seffaf ve mat sir karisimlarina ilave edilerek, karo zerine

uygulanmistir. Aragtirmacilar sirl: karolar: laboratuvar firininda 35 dakikalik bir dongu
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icinde ve maksimum 1050 °C ile 1180 °C sicakliklarda pisirmislerdir. Orneklerin
kimyasal (XRF) ve termal (DTA ve optik dilatometri) analizleri ve sirli yuzeyleri
kolorimetrik ve XRD analizleri ile karakterize edilmistir. Sonug olarak seffaf sir icine
gbmilmis olan renklendiricinin, seramik karo endustrisi i¢in uygun kirmizims: bir sir

olusturdugunu ve atigin karolarin rengini sicaklikla degistigini ortaya koymuslardir.

Andric L. ve arkadaslar1 (2012) "Bazalt esash kaplama sirlarinin 6zel
karakteristikleri” baslikli ¢alismalarinda, opak sir Gretmek icin Sirbistan’daki "Vrelo"
bolgesisindeki  bazaltinin  kullanim  olasiliklariyla ilgili  deneme  sonuglarin
paylasmislardir. Farkli bazalt icerigine sahip firitlere (%25-30-35 ve 60) % 5 Kaolin ve
su ilave edilerek hazirlanan sirlar, biskivi pisirimi yapilmis fayanslara, daldirma, dokme
ve firca ile uygulama yontemleri uygulanmiglar, 980 °C’de 3 saat laboratuvar tinel
finninda pisirimi gerceklestirmislerdir. Sonucta Vrelo bolgesi bazalti ile hazirlanan
sirlarin uygulanabilir oldugu, Urlin yiizeyinde cazip ve dekoratif renkler olusturdugu ve
en iyi sonuclarin sira demir pigmentlerinin ilavesiyle gerceklestirildigini rapor
etmislerdir.

Atmaca C. (2012) "Gokkusag: tekniginin seramik ve cam eserlerde kullaniimas:™
baslikli calismasinda, gokkusag: teknigini diger indirgeme tekniklerinden farkli olarak
daha kontrollu ve bolgesel olarak indirgeme yapma olanag: sagladigini, bu yontemle
indirgen ortamda pisirim yapmadan da uygulama yapilabilecegini belirtmistir. Bu
yontemde sirh pisirim yapildiktan sonra, seramik yuzeye, pirmiz aleviyle verilen ani 1s1
sokuyla bu teknigi blinyeye, bélgesel ya da tum ylizeye uygulamis, bu sekilde 6zellikle
bakir rengi ve tonlari, metalik mavi ve mor gibi ¢esitli renk varyasyonlar: elde etmistir.
Bu teknigi uygulamak igin yuzeyin % 15-20 oraninda CuO ilavesi yapilmis seffaf bir sir
ile sirlanmis olmasi gerekli olup, indirgeme igin gerekli CO purmdizin igindeki bitan
gazindan saglanmaktadir. PUrmuz alevinin siddetinin, blinyeye olan yakinlgi, uzaklig:
ya da binye tzerinde alevi tutma stresinin rengin degisiminde rol oynamakta oldugunu,
gbkkusagi tekniginin dis mekana gerek kalmadan kapali mekanlarda dumansiz
indirgeme yapma olanag: sundugunu rapor etmistir.

Geng S., Tagyildiz E. nin (2012) "Farkli binyeler (zerinde raku sirlarinin
arastirilmasi1” bashkli calismalarinda c¢esitli hammaddelerden olusan raku sirlar
hazirlayip, farkli bunyeler tzerine ( kirmizi kil, samotlu ¢camur, beyaz earthenware)
uygulamis ve raku teknigiyle 1000 °C de pisirilmistir. Calismalarinda tuzlarin ve

oksitlerin blnye Uzerine, serpme ya da sprey seklinde, indirgenme esnasinda
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uygulanmasiyla daha parlak yizeyler elde edildigini, kirmizi ¢amurun 1sil soklara
dayaniksizlig1 nedeniyle raku teknigi igin uygun olmadigini rapor etmislerdir.

Fonseca M. ve arkadaslari (2011); " PIGE ve PIXE teknikleri ile altin sir analizi"
isimli calismalarinda, piyasada bulunan iki altin sirin ve eskiden kalma altin sirin
kimyasal kompozisyonlarini, Laboratuvar ortaminda ITN iyon 1sini, PIGE ve PIXE
teknikleriyle yapilan analiz ettiler ve karsilastirdilar. Sonugta tiim altin sirlarin icinde
yuksek oranda kursun ve sodyum konsantrasyonlarinin bulundugunu, Mo ve Co’in altin
rengin olusmasinda olumlu katkida bulundugunu, Portekiz seramiklerine 997 °C’de
altin renkli sir eldesinde kullanildigin1 ve piyasa sirlarimin da eski sirlara benzer
spektruma sahip oldugunu gostermislerdir.

Maltoni S.ve arkadaslarinin (2011) "Nogara'dan (Kuzey-dogu italya) Ortacag
kursun sirli comlek: "cok yonla bir calisma™ baslikli calismalarinda, Nogara’da 10.-11.
yy da dretilmis kursunlu sir ile sirlanmis ¢dmleklerde, sir ve bunyenin dretim teknolojisi
cok yonli metodik yontemle arastirilmig, sirli seramiklerin arkeometrik olarak
karakterizasyonu Gzerine odaklanilmistir. Calismada seffaf saridan yesile tim renkteki
sirlarin kompozisyonunda yiksek oranda PbO (% 53-76), degisken SiO2 (% 17-31),
disuk oranda Al20s3 (% 4-7), alkalilerin Na.O+K20 (% 0,6-1,7) oranlarinda yer aldig:
ve renklendirici olarak % 2 FeO kullanildigi sonucuna ulasiimis olup, biinyenin illitik
olmayan kalsiyumlu yapida, pisme sicakhigr 850 °C ve gun 1sigina dayanikli oldugu
belirlenmistir. Mikro yapisal, kimyasal ve mineralojik kanitlarin, Nogara sirlarinin,
seramik bunye icerisinde ve disinda kismi ergime ve kimyasal diflizyon olaylarina
neden olan, kursunsuz bir seramik biinyeye uygulayarak uretildigini raporlamiglardir.

Manchekar S.D. (2010) "Lister" bashkli calismasinda, Listerin M.O. 9.yy
persler tarafindan gelistirildigini belirtip, indirgen ortamda calismanin tehlikeli ve
dikkatli calismay1 gerektiren bir proses oldugunu belirtip, en 6nemli faktorin firina
verilen gaz miktar: oldugunu, proseste 0zellikle indirgenme esnasinda sicakligin sabit
kalmas: gerektigini vurgulamis, bu koordinasyonu gerceklestirdiginde belirledigi
renklere ulastigint belirtistir. Metalik kirmizi elde etmek icin, bisklvi Gzerine metalik
renk icin hazirladigi sirn uygulayip, 1025 °C isitip, 725 °C sogutup bu sicaklikta
yanmamis gaz takviyesiyle (CO) indirgen ortam yaratip, 20 ila 45 dakika bu ortamda
kalmaya calistigint belirtip, sir kompozisyonunda kullandigi bakir oksit, bizmut nitrat
veya gumdis nitrat ile cok olumlu metalik sonuclar aldigini, bu ajanlardan farkli olarak
kalay, vanadyum, kobalt oksit ilavesi ile gokkusag: renkleri elde edilebilecegini, bakir

oksit, demir oksit ve mangan dioksit ile de metalik sir elde edilebilecegini raporlamistur.
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Akbari  A.(2010) "Rediksiyonlu sirlar ile denemeler: Kasan c¢omlekgi
yontemlerinin incelenmesi” bashkli calismasinda Abbasi dénemi Iran, Kashan
comleklerini o donemin geleneksel yontemini ¢oziimleyip, geleneksel receteleri ile az
maliyetli olmasina karsin kontrolli zor olan kursunlu sirlarla indirgen firin ortaminda
pisirimle metalik sir eldesini rapor etmistir.

Baskiran H. (2010)"Dumanli Pisirim Teknikleri" konulu sanatta yeterlilik
tezinde, acgik ateste pisirim teknigi, cukurda pisirim teknigi, varilde pisirim teknigi, raku
ve sagar pisirim teknigi ile ilgili caligma ve uygulamalarini yayinlamistir.

Daly G. (2010) "Isigin Melekleri” baslikli ¢calismasinda parlakligin, sir Gzerinde,
151810 ¢ok sayida ve eszamanl olarak pargalayarak yansitan, metal tabakas: gelistirilerek
olustugunu belirtip, sira Bizmut, Bakir ve gumdus tuzlari karigtirarak gokkusagi
renklerinde ve pariltili sirlar elde ettigini raporladi. Sanat¢inin bu konudaki ¢alismalar
stirmektedir.

Ozalp N. (2010) "Rezinat Lusterleri" bashkli ¢calismasinda, cesitli yontemlerle
elde edilen sir Gstl Lusterin, sir Uzerinde ince bir metalik tabaka olusturularak elde
edildigini tanimlayip, bunun esasinin metal tuzlarinin farkli tekniklerle saf metale
indirgenmesi oldugunu tanimlayip, rezinat lusterlerinde sir sti metalik film tabakasi
elde etmek icin, metal tuzlarinin ugucu yag igerisinde, indirgeyici ajanlarini beraberinde
tasiyarak, yukseltgen pisirimde tam indirgemesi ile saglandigint belirtmistir. Razinat
listerinde, reduksiyon igin indirgen ortam gerekmedigini, hazirlanan sirin uygulandigi
bolgede, iginde ¢Ozundugl indirgeyici ajanlar, yag ve regine ile lokal olarak
gerceklestigini, pisirim sirasinda yag ve recinenin uctugunu ve sirin  Uzerinde
sabitlenmis halde metalik tabaka olustugunu rapor etmistir. Bu yontemde metal-recine,
lavanta yagi ya da terebentin icerisinde eritilmektedir.

Solenay E. (2010); "Lusterin sihri" bashkli calismasinda, sir ici lUsteri
olusturmak igin, metal tuzlarinin sir kompozisyonuna ekleyip, 1000°C de indirgen firin
atmosferinde pisirim yaptigini, en iyi sonuclarin bazik oksitli sir kompozisyonlariyla
elde edildigini, kursun oksitin yuksek parlaklik verdigini ancak toksin 6zelligi nedeniyle
dikkatli kullanilmasi gerekliligine dikkat gekmistir.

Cavalcante P.M.T. ve arkadaslarinin (2008) "Seramik nano pigmentlerinin renk
performansi” baslikli calismalarinda, quadrichromic teknolojisi (mavi, macenta, sar1 ve
siyah renkler) kullanarak seramik karolarin miirekkep puskuirtmeli dekorasyonlar igin

gelistirilen seramik nano-pigmentlerin [CoAl20s, Au, (Ti, Cr, Sb)O, ve CoFex04]
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renklendirme mekanizmalar1 ve performanslart XRD ve Kolorimetre ile arastirilarak
sonuclar mikro-pigmentlerle karsilastirilmistir. Her nano-pigment, renk mekanizmasi ve
kimyasal-fiziksel istikrar acisindan karakterize edilmistir. Mikro-pigmentlerle daha
doygun renkler elde edilmesine ragmen, nano-pigmentlerle (1200°C) yogun renklere
ulasildig: rapor edilmistir.

Li W. ve arkadaglar1 (2008); "Antik Cin'in Jian Kiln bélgesinden buluntu siyah
sirli canak ¢omlek parcalarinin mikroyap: ¢alismalari” bashkli ¢alismalarinda, Fujian
eyaleti Jianyang bolgesinde Uretilmis siyah sirli, firinda atesleme sirasinda olusan demir
oksitin kristalize belirtisi olan "hare's fur" (tavsan kurkl) veya "oil spot” (yag lekesi)
olarak adlandirilan cizgi ve lekelerin belirte¢ oldugu antik ¢ay kaselerin drnek olarak
kullanildig1 bu ¢alismada, sir mikro yapisinin olusumu icin fiziko-kimyasal bir temel
uzerine sir formulasyonlar: gelistirdiklerini, sir kompozisyonlar: ve mikro yapilari, Jian
sirlarinin estetik gorunusunin arkasindaki bilimsel kurallart agiklayan kompozisyon,
mikro yapi, atesleme teknigi ve sir gorunusi arasindaki iliskiyi arastirmayi
amagcladiklarini ve EDXRF, XRD ve FESEM/EDS ile inceleme sonuclarini rapor
etmiglerdir.

Froberg L. ve Hupa L. (2007) "Sirli yiizeylerin topografik karakterizasyonu"
baslikli ¢alismalarinda, son vyillarda 6nemli bir kriter haline gelen, sir yiizeyi
mikroyapisinin ayrintili karakterizasyonunun (faz kompozisyonu, ylizey geometrisi),
ilave katmanlarin bir ylzeyin ortalama purizIluligu tzerindeki etkisini, mikrosellesmis
ve nanokire pdrazlaligl, yuzeylerin temizlenebilirlik ve kendi kendini temizleme
Ozellikleri ile dogrudan iligkili oldugunu belirlemislerdir. Calismalarinda birka¢c mat
sinn yizey geometrisini, CLSM ve AFM ile incelemis, topografya ve purizlulik
sonuclarint karsilastirmiglardir. Sonug¢ olarak konfokal mikroskobunun, yuzeyinde
mikro kristaller bulunan mat ytzeylerde givenilir topografik parametreler verdigini,
AFM’nun plrizsiz yizeyler igin veya dar alanlarin yerel topografik parametrelerini
tanimlamakta daha uygun oldugunu raporlamiglardir.

Pradell T. ve arkadaslar1 (2007) "Lusterin icadi: Irak 9. ve 10. ylzyil" bashkh
calismalarinda, Irak 9.yy cok renkli ve 10 yy tekrenkli bilinen en eski luster Gretimi
olarak kabul goren 4 6zel 6rnek incelenmis ve sonuglar laboratuvar ortaminda aslina
uygun dretimi ile karsilastirilmistir. Cok renklilikten monokrom metalik parlakliga
gecis asamasi, Ssir kompozisyonu incelenmis, altin renkli parlak sir eldesinde sir

kompozisyonundaki kursun igeriginin artisinin en 6nemli faktor oldugu rapor edilmistir.
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Polvorinos del Rio A. ve arkadaslari (2006) "Sevilla 15. Yizyil Luster sirlar
metalik nano-partikillerinin PIXE ve RBS incelemeleri” baslikli calismalarinda,
Sevilla Triana’daki bir atdlyedeki metalik parlaklikta porselen seramiklerde, parlaklig
saglayan metalik parcacik katmanlarini igeren sirlarin kompozisyonunu belirlemek igin
belirlemek icin analiz ettiklerini, elementel kompozisyon ve alt yiizey konsantrasyon
profili icin PIXE ve RBS kullandiklarini, PIXE ile parlakligin kaynag: olarak bakir ve
gumusln tespit edildigini, RBS ile yizey katmanlarindaki bilesenlerin ayrintil
oranlarina erisim sagladiklarini, RBS spektrumlarinin similasyonunda metalik gumus
ve/veya bakir igeren ince tabakalarin (300 nm den az) olusumunun onaylandigini rapor
etmislerdir.

Rouge ve arkadaslart (2006), "Luster sirlarinda bakir ve giimus nanokristaller:
Gelistirmesi ve optik 0zellikleri™ bashkli, luster sirlarindaki bakir ve gimus
naanokristallerinin gelismesi ve optik ozellikleri Uzerine yaptiklari calismada, antik
luster 6rneklerinden aslina uygun bir sekilde Uretilen, kursun sirl: listerli fayans tzerine
OM, TEM, EES, UV-vis spektroskopisi, low irradiation angle X-ray diffraction,
synchrotron radiation X-ray diffraction ve electron microscopy analizleri
uygulamiglardir. Sonuglar sirin olusum surecinde nanoyapisindaki degisikliklerin sirin
rengini ve parlakligini belirledigini, Cu nanopartikiilleri arasinda dipol plazmon?
birlesmesi olustugu, yaygin renklenmenin Cu nanokristallerinden etkilendigi, spekuler
renklenmenin sadece bakirdan etkilenmedigi, karakteristik mor parlakligin ayn
zamanda bakir kadar homojen olmayan gumus nanokristallerinden kaynaklandigi
gorulmustdr.

Rouge ve arkadaslari (2004);" Lusterde Cu ve Ag metal nanopartikullerinin
cekirdeklenmesi ve blylmesi" bashkli, antik llster stslemeler (zerine yaptiklar
calismada, metalik parlamanin, cam matris icerisine gomuli metalik giimis ve bakir
nanokristalleri tarafindan olusturulan, nanoyapisal ince bir tabakaya karsilik geldigini
gozlemlemislerdir. Antik Ister 6rnekler Gzerine White Light Interferometry, Atom
Forses Microscopy, X-ray Diffraction ve Elekrton Microscopy ile incelendi. Bu
incelemeler, parlakligin sir Gzerinde olusan bir tabaka olmadigini, camsi matriste olusan
nanokristal blylmeyle sonuclanan bir yizey pdrizIdligt oldugunu, kimyasal
mikroskop analizleri Cu ve Ag nin sirdaki alkaliler ( Na*, K%) ile iyon ahgverisi

oldugunu gostermistir. Rouge ve arkadaslart parlakligin olusumunun cam matris

2 Plazmon : Metal elektronlarinin igikla etkilesimini iceren optik elektriksel bulgu



23

icerisindeki Ag ve Cu metal nanopartikullerinin iyon degisimi ve kristallesmesi olmak
uzere iki basamakli bir stire¢ oldugunu dogrulamislardr.

Bobin O. ve arkadaslar1 (2003) "Sirl: seramiklerde llster dekorasyonuna bagl
renkli metalik parlaklik: optik 6zelliklerin teorik bir analizi" baslikli ¢alismalarinda,
metalik parlakligin sirli seramiklerin ortak dekorasyonu olmadigini, spekiler gozlem
sonucunda renkli metalin bu parlaklig: olusturdugunu, bu dekorasyonun ortacag Islami
mimarisi ve tabaklarin dekorasyonunda sik¢a kullanildigint  belirlemiglerdir.
Calismalarinda sir kompozisyonundaki bakir-glimis koloidal pargaciklarinin énemli bir
parametre olmakla birlikte her agiklamadigini, bulgular Maxwell Garnett teorisiyle
aciklandiginda, renkli metalik parlakligin yansima spektrumunun 6zelliginin bakir ve

gumusln koloidal dokusuna ve sirin kirilma indisine bagli oldugunu rapor etmislerdir.
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BOLUM III

MATERYAL VE METOD

3.1. Materyal

Ticari porselen gamurundan 7 cm ¢apinda deney tabletleri Gretilmis, 1000 °C’de
biskivi pisirimleri yapilmistir. Seger Metoduna goére hazirlanmis olan sirlarin %
receteleri olusturulmus, asagidaki hammaddeler kullanilarak uygun oranlarda

tartilmastur.

3.1.1. Bakir Karbonat

Kimyasal kompozisyonu CuCOs olan bakir karbonat, yesil toz halde suda
¢cozunmeyen sirlara renk veren, koruyucu 6nlemler alinarak kullanilan bir kimyasaldir.
Teorik olarak sirda bakir oksitin gosterdigi 6zellikleri gosterir.

CuCO3 —>Cu0O + CO2

Cu0+CO —> 2Cu0+CO;

3.1.2. Bakiar Oksit

Kimyasal kompozisyonu CuO olan bakir oksit pisirim atmosferine ve sir
kompozisyonuna bagl: olarak kirmizi, siyah, gri, yesil ve mavi renklerin olusmasini
saglayan, siyah renkli kimyasaldir.

Bakir oksit, kursunlu sirlarda sari-yesil ya da soluk yesil, alkalili-borlu sirlarda
mavi (artan bakir konsantrasyonuna bagli olarak koyu yesil) rengin olusmasini saglar
(Glzelgun P., 2012 s.38) .

3.1.3. Bakar Silfat

Kimyasal kompozisyonu CuSOs olan bakir Klorir mavi renkli kuguk kristal
yapih bir kimyasaldir. Ozellikle suda ¢oziinmis bir haldeyken zehirli bir kimyasal olup,
koruyucu 6nlemler alinmadan kullanilmamalidir.

Bakir kirmizisi elde edilebilmesi igin, sir kompozisyonunda bakir stlfatin
yuksek oranda kullanilmas: gereklidir. Bakir sulfat oksijenli ortam pisirimlerinde sari
rengin olusumuna katk: saglamakla birlikte, indirgen ortam pisirimlerinde bakir

kirmizist olusumunu saglar (Guizelgln P., 2012 s.37).
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Bakir sulfat sirlarda, pisirim sekli ve katki oranina gore, acgik-koyu yesil,
turkuaz, camgobegi mavi, metalik yesil, siyah ve bej renklerin olusumunu saglar
(Sarioglu N., 2008).

3.1.4. Baryum Klorir

Kimyasal kompozisyonu BaCl, olan Baryum klorir, beyaz toz halde bulunan,
toksik, suda c¢oOzinebilir, yanma sirasinda aleve sari-yesil renk kazandiran bir
kimyasaldir. Baryumun bdittin bilesikleri zehirli oldugu icin ¢ok dikkatli kullanilmalidir
(http://baryumklorur.com/). Genel olarak ortiict mat sirlarin olusumuna katki saglarlar
(Arcasoy A., 1983 5.169) .

3.1.5. Bizmut Nitrat

Kimyasal kompozisyonu Bi(NOz)3.5H20 olan bizmut nitrat zehirli ve korozyona
sebep olucu bir madde olmamakla birlikte kullanim: sirasinda igerisinde ¢Ozindigu
asetik asit ya da nitrat nedeniyle dikkatli kullanilmas: gereken kimyasaldir. Renksiz
kristaller halindedir, suda ¢6zulmez.

Bizmut nitrat indirgen ortam pisirimlerde, 1200 °C ve yiksek sicakliklarda
griden siyaha degisen renk skalasinda, dusuk sicaklik sirlarinda (~1000 °C) kahverengi
tonlarinda kendini gosterir.

Bizmut nitrat, lUster sirlarinda, glimus nitrat ile birlikte kullanildiginda luster
olusumunda olumlu etki saglar (Guzelgun, P., 2012 s. 30).

Indirgen ortam pisirimlerinde sirlara katkisi kahverengi gri tonlar: olarak
gozlemlenmistir (Sarioglu N. 2008).

3.1.6. Boraks

Kimyasal kompozisyonu Na20.2B203.10.H.O olan boraks sir bilesimine

sodyum oksit ve bor oksit olarak katk: saglarlar.

3.1.7. Borik Asit

Kimyasal kompozisyonu H3BOs3 olan borik asit, sir kompozisyonlarinda B2Os
kaynagi olarak kullanilan kimyasaldir. Beyaz kristal yapidadir. indirgen ortam

pisirimlerinde ¢atlakli kahverenginin olusmasini saglar (Sarioglu N., 2008 s.51).
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3.1.8. Cinko Oksit

Kimyasal kompozisyonu ZnO olan ¢inko oksit, sirda parlaklhig: arttirici rol
oynar. < 0,30 mol ¢inko oksit sirt matlastirir. Cinko oksit sirlarda kristal olusumunu
arttirir. Genlesme katsayisinin distik olmas: nedeniyle sir catlaklarini onler (Erdem
B.C., 2010 5.10).

3.1.9. Demir OKksit

Kimyasal kompozisyonu Fe;Oz olan demir oksit kugik partikil biydkligtne
sahip bir bilesiktir.

Sirlarda, yukseltgen ortam pisirimlerinde, 6zellikle Al,O3 miktarina bagl olarak
sar1 tonlarin1 ve agiktan koyuya kahverengi bir renk yelpazesi olusturur (Arcasoy A.,
1983). Bununla birlikte sirlarda turuncu, kizil kahve ve bej tonlarini olusturur. (Sarioglu
N. 2008) Yiuksek sicakliklarda renk cesitliligi artmakla birlikte indiren ortam

pisirimlerinde ise mavi, yesil ve gri tonlarin: verir (S6lenay E., 2009).

Fe:03+ CO ——— FeO + 2CO;

3.1.10. Demir Sulfat

Kimyasal kompozisyonu FeSO4 olan demir sulfat, kucik boyutta kristal yapida,
yesilimsi mavi renkte bir kimyasaldir.
Sirlarda aciktan koyuya kahverengi bir renk yelpazesi olusturmakla birlikte

turuncu, kizil kahve ve bej tonlarini olusturur (Sarioglu N., 2008).

3.1.11. GUmus Nitrat

Kimyasal kompozisyonu AgNO3z olan giimis nitrat renksiz ve suda ¢6ztinebilen
renksiz kristallerden olusmus, zararli bir kimyasal olup, dikkatli ve eldivensiz
kullanilmamalidir,

Gumis nitrat oksijenli ortam pisirimlerinde yiksek sicakliklarda sar1 rengi
olustursa da, indirgen ortam pisirimlerinde soguma sirasinda, gri renkli parlak luster
etkisi olusturur. Gumuis nitratin kolay buharlasma egilimi, sir olusumunda kendini
daginik kiimeler halinde gosterir. Gimus nitrat, kobaltl sir kompozisyonlarinda, mavi-

yesil luster etkili daginik gumus rengi hareleri, kursunlu sir kompozisyonlarinda sar
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renk gecisli luster etkisi, uranyumlu sir kompozisyonlarinda ise siyah lusterli gimis

renk gecisli etki yaratir (Guzelgin P., 2012).

3.1.12. Kadmiyum Nitrat

Kimyasal kompozisyonu Cd(NOz3)..4H20 olan kadmiyum nitrat kristal yapida,
suda ¢6zunen, nem cekici bir tuzdur. Sirlarda kirmizims: sar1 rengin olusumunda katki

saglar (www.makaleler.com/kadmiyum) .

3.1.13. Kalay Oksit

Kimyasal kompozisyonu SnO- olan kalay oksit dogada mineral halde (kasiterit)
bulunur. Suda ¢oziinmez. Genellikle orttict beyaz bir renk olusumunu saglar.(Sarioglu
N. 2008). Renkli ortlcu sirlar, beyaz siri boyayacak renk veren oksitlerle
kullaniimasiyla elde edilirler. SnO> kullanimi sir ¢atlaklarinin olusumunu Onler
(Arcasoy A., 1983).

3.1.14. Kaolen

Kimyasal kompozisyonu Al203.2Si10; olan kaolen, Al>O3 ve SiO2 kaynag: olarak

sirlarda en fazla kullanilan hammaddelerden biridir (Caliskan P., 2012).

3.1.15. Kobalt Klorir

Kimyasal kompozisyonu CoCl> olan kobalt klorlr zehirli bir kimyasal olup,
eldiven ve maskesiz kullanilmamalidir. Kobalt Klorir sirda sir  kalinligina,
kompozisyondaki derisime bagl olarak agiktan koyuya, soluktan parlaga mavi rengin
olusmasina neden olur. Ozellikle indirgen ortam pisirimlerinde canli ve koyu bir mavi
tonun elde edilebilir. Kobalt kloriir, dolomit ile birlikte eflatun rengini, Titan dioksit ile
birlikte, titan dioksitin sir kompozisyonunda artan oranina bagl olarak kuyu ve canli bir

yesil tonun olusumunu saglar (Guzelgiin P., 2012).

3.1.16. Kobalt Oksit

Kimyasal kompozisyonu CoO olan kobalt oksit, renk veren oksitlerin en

kuvvetlilerinden biridir. Sirlarda azalan kullanim oranina gore lacivertten maviye renk
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28

gozlenir. Ornegin %2 oraninda sirlara ilave edilen CoO, lacivert rengin olusmasi igin
yeterlidir (Caliskan P., 2012).

3.1.17. Kolemanit

Kimyasal kompozisyonu 2Ca0.3B203.5H.0 olan kolemanitin en 0Onemli
dezavantaji partiler aras1 kimyasal kompozisyonlarindaki oynamalardir. Sirlara B.O3 ve
CaO katkis1 saglarlar (Arcasoy A., 1983).

3.1.18. Krom Oksit

Kimyasal kompozisyonu Cr.Oz olan krom oksit sirda genellikle yesil tonlarinin
olusmasini saglar. SnO, katkisi bu sirlarin gimen yesiline donmesini saglar. Dlsuk
oranlarda kullanilan krom oksit ( > % 0,5) kahverengimsi yesil renkler olusturur
(Caliskan P., 2012).

3.1.19. Kuvars

Kimyasal kompozisyonu SiO. olan kuvars sirlara mukavemet kazandirir.
Sirlarda ergiticilerle birlikte kullanilirlar. (Caliskan P., 2012) Kuvars miktar1 artan
oranda sira opaklik verir. Sirlarin binye ile arasindaki reaksiyonu olusturan kuvars, az
kullanilmas: durumda bu reaksiyonu olusturamayacag icgin sir ¢atlaklarina neden olur
(Tagyildiz E., 2010).

3.1.20. Lityum Karbonat

Kimyasal kompozisyonu LioCO3 Olan Lityum Karbonat, sirlarda Li2O kaynagi

olarak kullanilir. Tek basina sirlarda renk etkisi gozlenmez (Sarioglu N., 2008).

3.1.21. Lityum OKksit

Kimyasal kompozisyonu Li>O olan lityum oksit sirlara etkin bir eritici olarak
gorev yapmakla birlikte artistik sirlarda iri kristaller olusturmas: nedeniyle tercih edilen
bilesiktir (Arcasoy A., 1983).
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3.1.22. Magnezit

Kimyasal kompozisyonu MgCO3z olan magnezit dogada amorf kristaller halinde
bulunurlar. Magnezit artistik doku olusumu ve eritici olarak sirlara katki saglar.
Sirlarda MgO kaynagi olarak kullanilirlar (Arcasaoy A., 1983).

3.1.23. Magnezyum OKksit

Kimyasal kompozisyonu MgO olan magnezyum oksit seramik sirlarinda,
kobaltin fosfat bilesikleri ile birlikte, kullanim miktarina gore artan oranda mavi mor-
koyu mor renk yelpazesini olustururlar (Arcasoy A., 1983 s.191). CaO ile birlikte
kullanildiginda sirin rengini sarartir. Sirlarda ergitici olarak kullanilan MgO, sir ile
binye arasindaki reaksiyonu saglar. Sirlara mekanik direng, kararlilik verir, sir
catlaklarint 6nler (Tagyildiz E., 2010).

3.1.24. Mangan Dioksit

Kimyasal kompozisyonu MnOz olan mangan dioksit sir1 olusturan malzeme ve
miktarina gore, agiktan koyuya tim kahverengi tonlarini, mor rengini ve yiksek oranda

kullanildiginda yogun metalik etki olusturur (Sarioglu N. 2008).

3.1.25. Mermer

Kimyasal kompozisyonu CaCOz olan mermer. Sirlarda CaO kaynagi olarak
siklikla kullanilan bir hammaddedir. CaO sirlarda ergime noktasini dustrerek, daha

dusik sicakliklarda cam fazini olusturur.

3.1.26. Nikel Oksit

Kimyasal kompozisyonu NiO olan nikel oksit, sir kompozisyonlarinda, kullanim
miktarina gore acik bejden kahverengiye bir renk yelpazesi ve agiktan koyuya yesil
rengi verir (Sarioglu N., 2008).

Farkli oksitlerle farkli renk olusumlarina yardimc: olur. Ornegin yiiksek
orandaki ¢inko oksitli (ZnO) sirlarda, alkali katkisi ile pembeden, yosun yesili-maviye
kadar degisen renkleri, Yiksek oranda baryum oksitli (BaO) sirlarda pembe- mor
renkleri, CuO ile mavi- yesil, Cr.0Os ile sari-yesil,MnO- ile kahverengi mor renkler elde
edilebilir (Arcasoy A., 1983).
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3.1.27. Potasyum Karbonat

Kimyasal kompozisyonu K>COs olan potasyum Kkarbonat, su igerisinde
cozinebilen kristal yapida bir kimyasaldir. Birgok kullanim alanin: yani sira sir Seger

formiliinde K20 temini ve ergitici olarak kullanilir. (Arcasoy A., 1983).

3.1.28. Sodyum Feldispat

Kimyasal kompozisyonu Na20.Al203.6Si0, olan sodyum feldspat, eritici
Ozelligi olan, kendi basinda basit sir 0zelligi tasiyan komplike (alkali, aliminyum,
silisyum bir arada) bir hammaddedir.

Yiksek genlesme katsayisina sahip olan sodyum feldspat, sirda catlaklara neden
olur. Tek basina sirada renk etkisi olmamakla birlikte, sir kompozisyonda
renklendiricilerle beraber kullanildiklarinda daha parlak, etkin renklerin olusumunu
saglar (Tagyildiz E., 2010).

3.1.29. Sodyum Karbonat

Kimyasal kompozisyonu NaCOsz olan Sodyum Kkarbonat (soda), sir
kompozisyonlarinda Na;O kaynag: olarak kullanilan kimyasaldir.

K20 ile birlikte alkali oksitler olarak anilan Na>O, sirlarda gugli eriticiler olarak
kullanilirlar. Renksiz, zehirsiz ve ucuzdurlar. Renk veren oksitler alkalili sirlarin iginde

Iyi ¢ozlinerek kendilerini gosterirler (Arcasoy A., 1983).

3.1.30. Sulyen

Kimyasal kompozisyonu Pb3Os olan sulyen, kirmizi renkli, sirlarda PbO kaynag:
olarak kullanilan, suda ¢6ziinen, son derece zehirli bir kimyasaldir. Kullanimi sirasinda
gereken guvenlik onlemleri alinarak kullanilmalidir. Disuk erime sicakligi nedeniyle
kursunlu sirlar bu sekliyle gida drlnlerinin  kullanilacagi  kaplarin  sirlarinda
kullanilmazlar. Kursun Oksitli (PbO) sirlar genellikle sari renklidir. Sart renk sir
kompozisyonuna PbO yizdesini dustrecek alkali oksit ilavesi oraninda giderilir
(Arcasoy A., 1983).
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3.1.31. Titanyum Dioksit

Kimyasal kompozisyonu TiO> olan titan dioksit sirlarda matlastirici ve kristal
olusumuna katki saglayan renklendirici oksitlerdendir. Kompozisyonunda titanyum
dioksit iceren sirlar, indirgen ortam pisirimlerinde homojen ve koyu mavi renklerin
olusumunu saglar (Sélenay E., 1995).

3.1.32. Zirkonyum OKksit

Kimyasal kompozisyonu ZrO; olan zirkonyum oksit, SnO den daha ucuz olmasi
sebebiyle, piyasada ortucl sir kompozisyonunda en fazla kullanilan kimyasaldir.

3.2. Kullamlan Hammaddelerdeki Metallerin indirgen Ortam Davrans:

Metal oksit yada metal tuzlarinin isil 1sil islem sonucu reduksiyonu islemleri
“metalotermik rediiksiyon” olarak adlandirilirlar. (Yaras A.2019)
Bu tir reaksiyonlarda 6ncelikle kalsinasyon sonucu metal tuzu, metaloksite evrilerek
metal oksit olusur. Metaloksit ortandaki 1s1 ve CO etkisiyle indirgenerek metal
olusturur. (asagida yazilan reaksiyonlarda metal “R” olarak kodlanmistir)
Ornek denklem:
RCO3; —»RO+ CO, Kalsinasyon
C+CO, —»2CO
2RO +2CO —» 2R +2C0O;

Metaller direk yada indirek olarak indirgenebilirler. Direk indirgenme metal
oksitlerin dogrudan C ile indirgenmesidir.
RO+C —»R+CO

Indirek indirgenme karbonun (C) 1s1l ortamda gaz haline ge¢cmesi, yada ortama
direk verilmesiyle indirgenmenin olusmasidir.
RO+CO ——» R+CO;

Bu reaksiyon modellemesi kullanilarak, sir kompozisyonunda kullanilan tim
metal bilesikleri igin rediiksiyon reaksiyonlari yazilabilir.
3Fe203+ CO —»2 Fe304 + CO;
Fes0s+ CO — 3FeO +CO;
FeO + CO —> Fe + CO;
1/4 Fes04+ CO — 3/4 Fe + CO, (Alver U. 2017)

Isil islem sonucu olusturulan bu reaksiyonlar Normal sartlar altinda zamanla

geriye donme egilimine girerler (korozyon). (Yaris A. 2019)
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3.3. Metod

Calisma, deney tabletlerinin hazirlanmas: ve pisirilmesi, sir seger formillerinin
hazirlanarak bu formillerden elde edilen sir hammaddelerinin % recete tartimlarinin
yapilmasi, Ogltulmesi, karigimlarin deney tabletlerine uygulanmasi, indirgen ve
yukseltgen firin atmosferlerinde sirli pisirimin yapilmas: ve rediksiyon islemlerinden
olusmaktadir. Ayrica elde edilen sirli yizeylerden dijital gorintileme, Optik
Mikroskop, (OM), Taramali Elektron Mikroskobu (SEM), Enerji Sacinimh
Sperktrofotometre (EDS), Ultarviole Gorlintr Bolge Spektrumu (UV-Vis) teknikleri

kullanilarak analiz edilmistir.

3.3.1. Hammadde Hazirlama ve Kahplama

Bu calismada sirlarin uygulanacagi deney tabletleri samotlu ¢amur, kirmizi
camur ve ticari porselen ¢camuru olarak 3 ayr tirden hazirlanmigtir. Deney tabletleri

plastik sekillendirme yontemi ile kaliba basarak elde edilmistir (Sekil 1 ve Sekil 2).

-

'. a - e,
> ™
i

¥

Sekil 2. Porselen camuru ile dokiim yapilarak hazirlanmig formlar
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3.3.2. Bisklvi Pisirimi

Deney tabletleri ve drinlerin biskivi pisirimleri blinyenin 6zelligine gére 1000

°C de elektrikli ylkseltgen firin atmosferinde pisirilmistir.

3.3.3 Hammadde Secimi ve Hazirlanmasi

Ykseltgen firin ortaminda pisirim yapilacak sirlar icin; kursunlu, alkalili, alkali-
borlu, alkalili-kursunlu, gibi Seger formiliinde yer alan oksitlere gore hammadde
secilmis ve kodlanmistir. Kodlama, yikseltgen firin atmosferinde yapilan ve alkali
iceren ornekler icin YA, ylkseltgen firin atmosferinde firinlanan ve kursun iceren sirlar
icin YK, indirgen firin atmosferinde firinlanan ve alkali iceren Ornekler icin IA,
indirgen firin atmosferinde firinlanan ve kursun iceren sirlar igin IK seklinde
yapilmistir.

Metal gorintu olusturabilmek icin 15 gr olarak tartimi yapilan sirlara, metal
oksitler belirli yizdelerle ilave edilmis, porselen havanda 20 dakika 6guttlen sirlar, 7
ml saf su ilavesi ile sulandirilarak, firca yardimiyla biskivi pisirimi yapilmis tabletlere
kuru olarak uygulanmustr.

Yukseltgen firin ortaminda elde edilecek sirlar metal oksitlerle doyurularak elde
edilmistir.

Indirgen ortamda pisirim yapilacak sirlar icin metalik etki yaratacak, sir ici
lUster, raku sir denemeleri yapilmis, seffaf basit bir sira renk veren oksit ve metal tuzlar

ilave edilerek renkli metalik etki yaratacak sirlar olusturulmustur.

3.3.4. Sir Pigirimi

Yukseltgen ortamda pisirim yapilacak sirlar, elektrikli deneme firininda 1000 °C
de pisirilmistir indirgen ortam pisirimi yapilacak 6rneklerin pisirimi icin Avanos’ta 6zel
bir isletme tercih edilmistir. Orneklerin sirli pisirimleri acik havada, LPG yakit: ile
isitilan varilden olusturulan firin icerisinde 1000 °C’de gerceklestirilmistir. Sekil 3’te

indirgen atmosferde sirli 6rneklerin pisirimi gérilmektedir.
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Sekil 3. Sirh 6rneklerin pisirimi ve rediiksiyon islemi

Pisirim sureci yaklasik 2 saat olup, 1000 °C’de pisirme islemi tamamlanmstir.
750-700 °C’ye kendiliginden soguyan firinin kapagi acilarak, igerisinde gazete kagidi
parcalari ve odun talas1 olan kapakl metal bir kaba alinmis ve indirgeme (rediksiyon)
yapilmistir. 20 dk indirgeme islemi gerceklestirilen firindan 6rnekler masa yardimi ile

soguk suyun igerisine atilarak su yardimi ile 6rnek ylizeyinin temizligi saglanmstir.

3.3.5. Kullanilan Cihazlar

1. Optik Mikroskop: Sirli yizeydeki kristal olusumlart OLYMPUS BX51
marka Optik Mikroskop ile 200 nm dlcekle fotograflanmstir.

2.Taramah Elektron Mikroskobu (SEM): Orneklerin morfolojik ve
mikroyapisal karakterizasyonu, ylksek ¢cozunirlikte ve vakum ortaminda Zeiss SUPRA
55 marka Taramali Elektron Mikroskobu ile yapilmistir. Orneklerin mikroyapisal
incelemeleri icin yuzeyleri platin (Pt) paladyum (Pd) ile kaplanmis, numune yuzeyleri
iletken hale getirilerek goriintilenmis ve karakterize edilmistir.

3. UV-Vis Spektrfotometresi: UV-Vis spektrometre, metalik goérinimli
sirlarin gorinar dalga boyu araliginda (400-700 nm) % Reflektans (yansima) miktarin
grafiksel olarak elde etmek ve renk tonu degsimini sayisallastirarak tespit etmek
amaciyla kullanilmastir.

Orneklerin reflektans olciimleri Agilent Cary7000 marka spektrofotometre ile

400-720 nm dalga boyu arasinda gerceklestirilmistir.
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BOLUM IV

ARASTIRMA BULGULARI

Metalik gorintiler elde etmek icin dislik sicaklikta Seger Metodu’na gore
alkali, kursunlu, alkali-borlu, alkali-kursunlu, sir kompozisyonlar1 hazirlanmas,
yukseltgen ve indirgen firin atmosferinde denemeler yapilarak sonuclar asagidaki

tablolarda 6zetlenmistir.

4.1 Sir Kompozisyonlari

Tablo 1. Yikseltgen Atmosferde Fzrinlanan Alkali/Alkali-Borlu Sir Ornekleri

ilave Metal
T 2 Seger Formiili : Renk/Efekt
c g Ornek Fotografi egcrgg@Fmulll Oksitler enk/Ere
QO X
1,0 Na;0 0,02 Al,Oz 2 SiO; % 50 CuO Koyu antrasit
YAl 2 B,0s tizeri yogun
metalik
0Na0 0,02 Al,Os 2 SiO Toplanmal,
1,0 Na: 02 A i 0
YA2 ? s 2 %50 F€203 Koyu kahve
2 B,Os S
iizeri yogun
bronz etki
. Zeminde agik
1,0 Na,O 0,02 Al,03 1,8Si0O2 %15 CuO
YA3 mavi, koyu
mavi
metalik
Kenarlarda
VA4 1,0 Na,O 0,02 Al,Os 1,8Si0, %15 Fe,03 ince tabaka
hallinde yer
yer metalik

etki
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(Tablo 1’in devami)

Kizil kahve
VAS 0,90 Na,0 0.05Al,0; 1,25 SiO, %15Fe0s  zemin iizeri
0,10 CaO 2.0 B03 yogun metalik
bronz
(aventirin)
0,60 Na2O 2 SiO; % 25 CuO
YAG6 040 K0 Orta gri
yogun metalik
VA7 1,0 Na,0 0,02 Al,O3 2 SiO; % 50 CuO Koyu antrasit
2 B,0s % 2TiO, lizeri yogun
metalik
VAS 1,0 Na,0 0,02 Al,0; 2 SiO; % 20 CuO Zumriit yesili
2 B20s lzeri gri,
metalik
1,0 Na,0 0,02 Al,O3 2 SiO; % 50 MnO
YA9 2B,0s % 3 TiO, Koyu antrasit,
mat metalik
Kahverengi,
VAL 1,0 Na,0 0,02 Al,O3 2 SiO; % 50 MnO kenarlarda
2 B20s daha yogun,
zeminde metal
kristalleri
0,70 Na,O 0,19 Al,O3 1,9 SiO; % 30 CuO
YALL 0,20 K0 % 3Tio, ~ Cumusrengh
metalik

0,10 CaO
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Tablo 2. Yilkseltgen Atmosferde Fzrznlanan Kursunlu, Kursunlu-Alkalili Szr Ornekleri

ilave
X o Ornek Fotografi Seger Formulu Metal Renk/Efekt
(<6
£ B8 Oksitleri
O ¥
1,0 PbO 0,1 Al,O; 1.0 SiO; %30 MnO
Koyu antrasit
YK1 ]
metalik.
1,0 PbO 0,1 Al,O; 1.0 SiO; %50 MnO
Antrasit
YK2 ]
metalik
1,0 PbO 0,1 Al,O; 1.0 SiO; %50 CuO
Koyu gumus
YK3 ] )
renkli metalik
1,0 PbO 0,1 Al,O; 1.0 SiO; %30 CuO
Gimus renkli
YK4 ]
metalik
1,0 PbO 0,1 Al,0; 1.0 SiO; %30 Fe20:  Kenarlar
YK5 parlak, orta
mat metal
YKG 0,8 Na;O 0,01 Al,O3 1,6 SiO; % 50 CuO
0,2 PbO 1,6 B,Os % 3Tio,  oyukuzl

krem, metalik




(Tablo 2’nin devami)
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0,8 Na;O 0,01 Al,O3 1,6 SiO; % 50 MnO
YK7 0,2 PhO 1,6 B2Os % 3 TiO, Koyu antrasit,
metalik
YK8 .
0,8 Na,O 0,01 ALOs 1.6 SiO; %30CU0  Aptrasit metalik
0,2 PbO 1,6 B2O3 % 3 TiO;
10PbO 0.05AL0; 08 SiO2 %4CR0s  Kyrmuz yesil
YK9 metalik etki

yok
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x s - ilave Metal
c B Ornek Fotografi Seger Formulu .. Renk/Efekt
O X tuzlar/Oksitleri
] Yesil-kahve-
0,90 Na,O 0.05Al,03 1,25 SiO; %2 CuCOs
1Al bakir kirmizisi
0,10 CaO 1,8 B:03 %2 AgNO3 )
) metalik
%2 BI(N03)3
Parlak gri
%5 CuSO,
0,90 Na,O 0.05 Al,O; 1,25 SiO; mavi zemin
%2 AgNO;
1A2 0,10 CaO 1,8 By0; ] tizeri bakar
% 2 BI(NO3)2
kirmizisi,
metalik
. Koyu mavi-
1A3 0,90 Na2O 0.05Al103 1,25Si0; 942 CoCl, .
mor Uzeri
0,10 CaO 1,8 B203 %2 AgNO; ) )
yesil, metalik
%5 CoCl Koyu mavi
IA4 0,90 Na,O 0.05ALOs 1,25 Si0; ? yame
9 mor (zeri
0,10 Ca0 18 Bo, 2ANOs )
metalik
0,90 Na,O 0.05 AlbO3 1,25 SiO; %5 SO, Parlak sarn
IAS 0,10 Ca0 18 BOs o5 cuo mor yesil
%2 AgNO3 gecisli,

metalik




(Tablo 3’Un Devami)
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1A6 0,90 Na,O 0.05Al1,0; 1,25 SiO, %2 MnO Sari-kahve-kizil
0,10 CaO 1,8 B203 %2 AgNO; metalik
0,
A7 090 N0  005ALOs 125 sio, 00 Back
0,
0,10 CaO 18 B,O; P2 AINGs San metalik
%2 Bi(NOs);
0,90 Na,O 0.05Al1,0;3 1,25 SiO, %2 BaCl, Parlak koyu sart
IA8 0,10 CaO 1,8 B,0;  %2AgNOs iizeri kizil,
%2 Bi(NOs)2 metalik
) %2 FeSO4 Gumdus renkli
0,90 Nazo 0.05A|203 1,25 SIOz L X i
1A9 010 C20 18 BO %2 AgNO3 zemin (izeri mavi
3 a 1 .
2 %2 Bi(NO3); yesil gegisler,
metalik
0,
0,90 Na,O 0.05 Al,O; 1,25 SiO, %2 Fe0s
IA10 010 C20 18 B0 %2 SN0, Koyu san, kizil,
[} y 2V3
%2 AgNO3 mat metalik
IA11 090 Na;,O 0.05Al,0s 1725 Si0, %5 Fex0s K il
0,10 CaO 18 B,0; %2 AgNO; oYU mavi-yest

tzeri gri, metalik
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(Tablo 3’in devami)

1A12

Koyu yesil Uzeri,

0,8 Na,O 0,02 Al,O; 0,1 SiO; %2 AgNO3
02 Ca0 05 B.O sari-kahve,
) a , 0 i
728 %2 BiNGg): metalik
| %2 AgNO3
0,75 Nazo 0,02 A 203 0,12 SiOz )
IA13 %2 Bi(NOs), Koyu yesil, kahve
0,25 CaO 1,5 B20s - .
gecisli, metalik
% 4,12 CuSO4
0,204 Na,O 0,14 Al,0; 0,84 SiO
IAL4 ? e ® %2 AgNOs  Yesil-Mavi-
0,796 CaO 0,040 Cr,03 1,56 B,Os )
Kahve metalik
%2 AgNO3
IAL5 0,379 Na,O 0,31 Al,03 3,1 SiO; %2 Cd(NO3), Altin sarist -
0,120 K:0 0,76 B203 %2 Bi(NOs); turuncu-kahve
0,350 CaO 0,35 ZrO; metalik
0,149 ZnO
_ % 4,12 CuSO4
IAL6 0,204 Na,O 0,14 Al,0; 0,84 SiO, % 2 AgNOs Yesil-Mavi-
0.796 Ca0 156 B-Os Kahve metalik
0,040 CI’203
0,4 Nazo 0.2 A|203 2,0 SiOz % 4 AgN03
0.14 KO 0,8 B.O %2 Cd(NO
1A17 ? e (NOs). Acik kizil sarn
0,3 CaO 0,3 ZrO, )
mat metalik
0,15 ZnO 0,15 SnO;

0,01 NiO
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Tablo 4. Indirgen Atmosferde F:rinlanan Kursunlu ve Alkali-Kursunlu S:r Ornekleri

Ornek ilave Metal
Kodu Ornek Fotografi Seger Formuli Tuzlan/Oksit  Renk/Efekt
leri
0,5 Naz0O
0.1 PbO ] )
] Yesil-Mavi-
K1 01 KO 02 AlOs 2,0 SiO; % 2 AgNOs ]
Sar1 metalik
0,28 CaO 1,0 B2Os
0,01 CoO
0,01 NiO
0,7 Na,O 0,08 Al,O; 2,0SiO; % 2 AgNOs Sar1, kahve,
0,28 PbO 0,5 B20s % 3 Bi(NO3),  gumds,
|7y 0,02 CuO metalik
0,974 PbO 26 SiO; %2 Bi(NOs)2  Koyu mavi
0,026 ZnO 1,0 B0 %2 AgNO; iizeri kizil,
IK3 0,052 SnO; sari, yesil,
0,026 TiO; metalik
0,5 Nazo
0,1 PbO .
) San Uzeri
0,1 KO 0.2 Al,Os 1,99 SiO; %2 AgNOs; )
IK4 kahve yesil
0,28 CaO 1,0 B20Os
metalik
0,01 CuO
0,01 NiO
IKS 0,58 Na,O 0,01 Al,O; 0,5 SiO; Kenarlarda ve
0,38 PbO 0,82 B20Os %2 AgNOs zeminde yer-
0,04 KO 0,025 TiO; yer glimis

rengi metalik




(Tablo 4’Gn devami)
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0, 5Na,O . .
Mauvi, yesil,
0.1 PbO
) sar1 renk
IK6 0,1 K:0 0.1 AlLOs 2,0 SiO, % 2 AgNOs
kenarlarda
0,28 CaO 1,0 B2Os
parlak glimus
0,01 CoO
) metalik
0,01 NiO
0,5 Nazo
0.1 PbO
IK7 0,1 K;O 0.2 AlLlO; 2,0Si0; % 2 AgNOs Yogun sar
0,28 CaO 1,0 B,O3 metalik
0,01 CuO
0,01 NiO
0,975 PbO 2,0 SiO; %2 AgNOs Metalik etk
. etalik etki
IK8 0,025 CuO 1,0 B;Os %2 Bi(NOs), )
0
0,05 SnO; y
0,025 TiO;
0,76 Na,O 2,18 SiO; %2 AgNO3 Kenarda
IK9 0,24 PbO 0,195 B,Os cizgisel
metalik
1.0 PbO 0,083 Al,03 1,128 SiO; %2 AgNO3
Koyu bej,
IK10 15 CrOs 0,078 MnO, Yuel
metalik
0,874 PbO 0,382 Al,O; 0,763 Si0, %2 AgNOs _
IK11 Parlak gri, sar1

0,126 FeO

metalik




44

BOLUM V

TARTISMA ve YORUM

5.1. Orneklerin Karakterizasyonu

Indirgen firin atmosferde gelistirilen sirlar igerisinde en iyi sonug veren,
yanardoner renk etkisine sahip metalik gorinimli 14 adet sirli 6rnek karakterize
edilmis ve Optik Mikroskop (OM), Taramali Elektron Mikroskobu (SEM), Enerji
Sacinimli  Spektrofotometre (EDS) ve Ultraviyole Gorlnir Isik  (UV-Vis)
Spektrofotometre analizi ile karakterize edilmis, sonuclar degerlendirilmistir.

UV-Vis Spektrometre, calisma prensibi olarak 6rmek yiizeyini tarayan isinlar,
yuzeyde carpip dalga boyunun denk geldigi gorinlr bolge rengine gére yansimayi
sayisallagtirarak renk ve ton degisimin grafigini olusturmamizi saglar (Pereira O.C.,
Bernardin A.M., 2012).

Bu calismada UV-Vis Spektrofotometre ile sirli yizeylerdeki reflektans, renk ve
ton degisimi grafiklerle gosterilmistir.

5.2 Alkalili ve Indirgen Ortamda Firinlanmus Sirli Ornekler

Bu bolimde 11 adet Seger Metoduna gore hazirlanmis alkali igerikli sirh
ornekler karakterize edilmis ve sonuglar degerlendirilmistir.

Sir kompozisyonunda kullanilan malzemeler ve ilave metal tuzlari/metal oksitler
indirgen ortam pisirimlerinde benzer sonuglar gostermistir.

Na2O, sirin genlesme katsayisini arttirmis, 1si1l sok ile birlikte sir yiizeyinde
catlaklar olusturmustur.

CuCO3/CuS04/CuO metalik olusumla birlikte cogunlukla Cu* ve Cu*? seklinde
sir iginde ¢oziinerek degisen tonlarda bakir kizih renkler olusturmustur (imer C. ve ark.,
2016).

AgNOs3 rediksiyon sonucunda indirgenerek sir yiizeyinde ince bir metalik
tabaka olusturmustur. AgNOs3 beraber kullanildigi malzemeyle birlikte sirlara farkl

efektler kazandirmistir (Guizelgun P., 2012).
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Bi(NO3)2 AgNO:s ile birlikte kullanildigr icin parlaklik siddetini arttirmis, rengi
koyulastirmis koyu sari, yesil ve kahve tonlarinda kendisini géstermistir (Guzelgln P.,
2012, Sarioglu N., 2008).

Cd(NOz3). indirgen ortam pisirimlerinde rengin siddetine olumlu katkida
bulunmus, sirlarda kizilimsi sar1 rengin olusmasina katki saglamastir.

CoCl,/Co0O indirgen ortam pisirimlerinde canli ve koyu bir mavi tonun elde
edilmesini saglamistir. AgNOs ile birlikte kullanildiginda mavi-yesil llster etkisi
olusmustur.

Fe,O3/FeSOz Sirlarda agiktan koyuya kahverengi bir renk yelpazesi
olusturmakla birlikte turuncu, kizil kahve ve bej tonlarini olusturur.

MnO2, aciktan koyuya tim kahve tonlarinin olusumuna katki saglamistir.

SnO; genellikle ortlict beyaz bir renk olusumunu saglar.

5.2.1. IA1Kodlu Ornegin Analiz Sonuclar

Sekil 4 ve Tablo 5°’te IA1 kodlu indirgen firin atmosferinde 20 dk rediiksiyon
yapilmis sirli 6rnege ait Seger formull ve Ornegin dijital gorintlst yer almaktadir.
Seger formiliindeki kompozisyona ilave edilen giimis (Ag) ve bakir (Cu) iyonlar
bizmut nitra Bi(NOs)z ile birlikte rediiksiyona ugrayarak sir yizeyinde ince metalik bir

tabaka olusturmustur.

Sekil 4. 1A1 kodlu 6rnegin dijital fotografi
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Tablo 5. IA1 Kodlu Ornegin Siur Seger Formiilii

Seger formala Ilave metal tuzlar / oksitleri
0,90 Na,O 0.05 Al;O3 1,25 SiO; + %2 CuCOs
0,10 CaO 1,8 B203 + %2 AgNOs

+ %2 Bi(NO3)3

Sekil 5. 1AL kodlu 6rnege ait optik mikroskop (OM) yuzey ve kenar gorintleri

Sekil 5’de 6rnegin ylizey ve kenar bolgelerinden alinmig OM gorntuleri, Sekil
6’da SEM gorintist yer almaktadir. Sirli yiizeyde gorilen tane ve matristen noktasal
analiz yapilmis ve sonuclar Sekil 7 ve Tablo 6’da verilmistir.

L

-

T80
SE MAG: 20000 x HV: 100 kV WD 1.0 mm

Sekil 6. 1A1 kodlu 6rnegin SEM gorintusu




"
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Sekil 6’daki SEM-EDS noktasal analizleri incelendiginde, bakir
konsantrasyonunun gumusten daha fazla oldugu gorilmektedir. 1Al kodlu sir
yuzeyinde alkali oksitlerden Na,O’nun genlesme katsayisini arttirmasi ve sirli 6rnegin
1s1l soka maruz kalmasina bagl olarak catlaklar olustugu gozlenmistir. CuCOz’ln
indirgen ortamda gesitli tonlarda, ¢iplak gozle de yogun olarak gorilebilen bakir kizil
renkler verdigi gozlenmistir. Ayrica reduksiyona bagl olarak Bi(NOz)2 gelen yesil-
kahveler ile zeminde ve daha ¢ok kenarlarda olusan metalik glimis grilerin ¢arpici renk

tonlar1 verdigi gozlenmistir.

Daha 6nceki calismalarda Imer C. ve ark. (2016), bakirin giimisten daha zor
metalik forma indirgendigini ve bakirin sir icerisinde Cu* ve Cu*? seklinde ¢oziiniirken,

gumusln her zaman nanopartikiller seklinde goruldugini séylemektedirler.

-------------

|

U Uw didy

Sekil 7. 1A1 kodlu 6rnegin EDS grafikleri

Tablo 6. IA1Kodlu Ornegin EDS Degerleri (% Agirlik)

Nokta B C N @) Na Al Si Ca Cu Ag Bi
1 2150 1,40 09 3852 0,79 0,67 6,78 14,09 11,03 3,60 0,65
2 598 093 121 935 0,62 212 26,60 8,10 31,43 11,21 243

Sekil 6°’da ylizeyde gorilen taneler ve matris lzerinden EDS noktasal analizi
yapilmistir. Elde edilen sonuglarin, sir kompozisyonunda kullanilan malzemeyi
destekler nitelikte oldugu gézlenmistir. Olctimlerde bulunmamas: gereken karbon (C)
varliginin, rediiksiyon ortamindan ve bu ortami yaratmak i¢in kullanilan malzemelerden

(talas, gazete kagidi) tasindig: sonucuna varilmstir.
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Sekil 8, %2 CuCOgz, %2 AgNOz ve %2 Bi(NOz)s iceren IA1l kodlu 6rnegin
reflektans spektrumunu gostermektedir. Grafikte 400-720 dalga boyu araligindaki
veriler esas alinmis olup, reflektans degerinin uygulanan isinin dalga boyu ile dogru

orantili olarak arttig1 gézlenmistir.

2,5

2
15 4’/”

%R
[EY
»

0,5

I
o NN , -

400 450 500 550 600 650 700 750
Dalga Boyu (nm)

Sekil 8. 1A1 kodlu 6rnegin UV-Vis. Spektrumu
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5.2.2. 1A2 Kodlu Ornegin Analiz Sonuglar

Sekil 9 ve Tablo 7°de 1A2 kodlu indirgen firin atmosferinde 20 dk rediiksiyon
yapilmis sirli 6rnege ait Seger formull ve Ornegin dijital goriintisu yer almaktadir.
Seger formulundeki kompozisyona ilave edilen CuSOs, AgNOs, Bi(NO3)z metal

bilesikleri redliksiyona ugrayarak sir yuzeyinde ince metalik bir tabaka olusturmustur.

Sekil 9. 1A2 kodlu 6rnegin dijital fotografi

Tablo 7. 1A2 Kodlu Ornegin Sir Seger Formilii

Seger formali ilave metal tuzlar / oksitleri
0,90 Na;O 0.05 Al,03 1,25 SiO; + %5 CuSO4
0,10 CaO 1,8 B203 + %2 AgNO3

+ %2 Bi(NO3)3

Sekil 10. 1A2 kodlu 6rnegin OM vyuzey ve kenar goruntileri

Sira ilave edilen metal bilesiklerinin rediiksiyonu sonucu olusan gri-mavi zemin

tzerinde dagilmis Bakir (Cu) ve Bizmut’un, (Bi) bakir kahve ve bakir kirmizi metalik
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olusumlari gozlenmistir. Sekil 10°daki OM goruntuleri de bu olusumlart destekler
niteliktedir.

Sekil 11. 1A2 kodlu 6rnegin SEM goruntasi

Sekil 11’de IA2 kodlu 6rnegin taramali elektron mikroskobu goruntisi yer

almaktadir. Sirli yuzeyde agik gozenekler ve rediiksiyon kalintilari mevcuttur.

Sekil 12. 1A2 kodlu drnegin EDS grafikleri
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Tablo 8. 1A2 Kodlu Ornegin EDS Degerleri (% Agirlik)

C Cu Au O Si B N Ca Fe Al Na S
1 60,52 5,84 - 15,54 3,38 828 274 092 058 094 094 0,34
Cu o Si B Al Ca N Ag Na Fe S

2 17,58 30,56 14,10 24,18 3,16 186 461 059 212 046 0,77

Sekil 12 ve Tablo 8 incelendiginde, matris Uzerinden alinan 6lgtimler sonucu
elde edilen verilerin sir kompozisyonunda kullanilan malzemeyi destekler nitelikte
oldugu, 1 numaral tane Uzerinden yapilan nokta analizinde sir kompozisyonunda
kullanilmayan ancak 6rnek yizeyine toplu pisirim sirasinda ve sartlarinda transfer olan

karbonun (C) reduksiyon icin kullanilan malzemelerden geldigi distnilmektedir.

, I T

400 450 500 550 600 650 700 750
Dalga Boyu (nm)

Sekil 13. 1A2 kodlu 6rnegin UV-Vis. spektrumu

Sekil 13’de, %5 CuSOs, %2 AgNO3z ve %2 Bi(NOs3). iceren 1A2 kodlu
orneginreflektans spektrumu gorilmektedir. 400-720 nm dalgaboyu araliginda elde
edilen reflektans degeri % 4,5-2,6 olarak ol¢lilmustir. Yansima 400-480 nm’lik dalga
boylarinda mavi renk tzerinde %3,6-4,5 araliginda artig gosterirken, bu gérinim OM

ve dijital gorintide de desteklenmektedir.
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5.2.3. 1A3 Kodlu Ornegin Analiz Sonuglar

Sekil 14 ve Tablo 9’da 1A3 kodlu indirgen firin atmosferinde 20 dk rediiksiyon
yapilmis sirli 6rnege ait Seger formull ve Ornegin dijital goriintisu yer almaktadir.
Seger formulinde bulunan AgNOs;, Cd(NOs3)2, ve Bi(NOz3). gibi ilave maddeler,
rediksiyonlu atmosferde sir ylizeyinde metalik tabaka olusturmustur. Sekil 15’deki OM

goruntisi de renk gecislerini desteklemektedir.

Sekil 14. 1A3 kodlu 6rnegin dijital fotografi

Tablo 9. IA3 Kodlu Ornegin Sir Seger Formilii

Seger formala ilave metal tuzlar / oksitleri
0,90 Na.0 0.05 Al203 1,25 SiO» + %2 CoCl;
0,10 CaO 1,8 B203 + %2 AgNOs

Sekil 15. 1A3 kodlu drnege ait optik mikroskop yuzey ve kenar gortnttleri
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Sekil 15’deki OM gortntustinde, CoClz nin AgNOs ile birlikte kullanildiginda

1.1}
S5 MAG 10000 x WV 400KV WD- 1.0 mm

Sekil 16. 1A3 kodlu 6rnegin SEM goruntisi

Sekil 16’deki SEM goruntileri, sir yizeyinden elde edilmistir. Gorunti
incelendiginde metalik gorinimu destekleyecek metal olusumlarinin varhiginin yanisira
Na2O nedeniyle olusan c¢atlaklar ve Tablo 10 da gorilen reduksiyon kalintilar: (C) tespit

edilmistir.
1 - 2
Il:r-_.’
Fi Iﬁ:‘JIFI'.-:“l A rH r
T T |:‘ L Liii--ﬂ' —

Sekil 17. 1A3 kodlu 6rnegin EDS grafikleri

Tablo10. IA3 Kodlu Ornegin EDS Degerleri (% Agirlik)

B C N O Na Al Si Cl Ca Co Ag

1 1569 564 296 4465 517 162 1671 000 221 265 2,69
2 000 109 037 5405 413 194 2826 0,02 464 055 496
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Sekil 17 ve Tablo 10’daki EDS analiz sonuglari da sir kompozisyonunda
kullanilan malzemeyi destekler niteliktedir.

0,35

0,3

0,25

%R

0,2

0,15

o, HENEEEEEE < I

400 450 500 550 600 650 700 750
Dalga Boyu (nm)

Sekil 18. 1A3 kodlu 6rnegin UV-Vis. Spektrumu

Sekil 18, sir kompozisyonuna ilave %2 CoCl, ve %2 AgNOs igeren 1A3 kodlu
ornegin reflektans spektrumunu gostermektedir. Grafikte 400-720 nm dalga boyu
araligindaki veriler esas alinmis olup, 1A3 kodlu 6rnegin reflektans degerinin % 0,2-
0,35 araliginda, 450-500 ve 650 nm dalga boylarinda mavi ve kirmizi renk siddetinin

daha baskin oldugu veriler elde edilmistir.

5.2.4. 1A6 Kodlu Ornegin Analiz Sonugclar

Sekil 19 ve Tablo 11°de 1A6 kodlu indirgen firin atmosferinde 20 dk rediiksiyon
yapilmis sirli drnege ait seger formulli ve 6rnegin dijital goruntist yer almaktadir.
Seger formilinde bulunan AgNOs ve MnO: gibi ilave maddeler, rediksiyonlu

atmosferde sir ylizeyinde metalik tabaka olusturmustur.

Sekil 19. 1A6 kodlu 6rnegin dijital fotografi
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Tablo 11. 1A6 Kodlu Ornegin Sir Seger Formali

Seger formali Ilave metal tuzlar: / oksitleri
0,90 Na,O 0.05 Al;O3 1,25 SiO; + %2 MnO>
0,10 CaO 1,8 B203 + %2 AgNO3

Sekil 20. 1A6 kodlu drnege ait optik mikroskop yuzey ve kenar gortntuleri

Sekil 20’deki OM gorintisu, parlak altin rengi Gzerinde kahve tonlarinda renk
gecisleri ile MnO2 varligini destekler niteliktedir.

88T
SE MAG: 20000 x WA D KV WD 11.1 mm

Sekil 21. 1A6 kodlu 6rnegin SEM gorintasu

Sekil 21°’de 1A6 Kodlu Ornegin SEM gorintileri ve EDS analizi yapilan
noktalar gortlmektedir. Sir ylzeyinde yapilan tarama sonucu metalik gorinimd

destekleyecek dalgali plakalar seklindeki metal parcaciklart mevcuttur.
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Sir kompozisyonundaki Na>O den kaynaklanan catlaklar ve rediksiyon

kalintilart bu 6rnekte de gorilmektedir.

:LuihLL - :.“mu _L.ni}ﬂ .

[l " [l H N
[T

Sekil 22. 1A6 kodlu 6rnegin EDS grafikleri

Tablo 12. 1A6 Kodlu Ornegin EDS degerleri (% Agirlik)

@) B Na Si Ag Mn N Ca Al
1 59,27 28,83 6,24 3,11 0,78 0,41 0,99 0,23 0,13
B Na Si Ag Mn N Ca Al

2 13,57 23,35 1,35 2,53 1,34 0,91 0,06 1,05

Sekil 22 ve Tablo 12°’de EDS noktasal analiz incelendiginde, elde edilen
sonuclarin sir kompozisyonunda kullanilan malzemeleri destekler nitelikte oldugu

gbzlenmistir.

Sekil 23, sir kompozisyonuna ilave %2 MnO- ve %2 AgNOs iceren 1A6 kodlu

ornegin reflektans spektrumunu gostermektedir.

Grafikte 1A6 kodlu 6rnegin 400-720 nm dalga boyu araligindaki reflektans: %
3,4-4,2 degerindedir. Sirdaki kahve-sar1 renk gecislerinin yogunlugu, 550-650 nm dalga

boyunda yansimanin siddeti ile vurgulanmstir.
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Sekil 23. 1A6 kodlu érnegin UV-VIS. spektrumu

5.2.5. IA7 Kodlu Ornegin Analiz Sonuglar

Sekil 24 ve Tablo 13’de 1A7 kodlu indirgen firin atmosferinde 20 dk rediiksiyon
yapilmis sirli 6rnege ait Seger formull ve Ornegin dijital gorintlst yer almaktadir.
Seger formilinde bulunan AgNOsz, Bi(NO3)s ve BaCl> gibi ilave maddeler,
rediksiyonlu atmosferde sir yiizeyinde metalik tabaka olusturmustur. Ornegin Sekil
25’teki OM goruntusi, Bizmut (Bi) ve Baryumdan (Ba) kaynaklanan parlak altin rengi

Uzerinde, sari-kahve tonlarinda renk gecislerini desteklemektedir.

Sekil 24. 1A7 kodlu 6rnegin dijital fotografi
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Tablo 13. IA7 Kodlu Ornegin Sir Seger Formiilii

Seger formulii ilave metal tuzlar / oksitleri
0,90 Na2O 0.05 AlxO3 1,25 SiO; + %5 BaClz
0,10 CaO 1,8 B:20s3 + %2 Bi(NO3)3

+ %2 AgNO3

Sekil 25. A7 kodlu 6rnege ait optik mikroskop yizey ve kenar goruntaleri

Sekil 25 deki OM goruntilerinde Na2O’in sirin genlesme katsayisini arttirmasi

nedeniyle olusmus yizeyde olusmus ince catlaklar géze carpmaktadir.

14

1,2

1
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Sekil 26. IA7 kodlu 6rnegin UV-Vis. Spektrumu

Sekil 26, sir kompozisyonuna ilave %2 BaCl> ve %2 AgNOs3 ve %2 Bi(NOz3).
iceren A7 kodlu 6rnegin reflektans spektrumunu gostermektedir.
Grafikte goraldigl gibi 1A9 kodlu Ornegin reflektans degelerinin % 0,7-1,2

araliginda ve uygulanan i1sinin dalga boyu ile dogru orantili olarak arttigi gézlenmistir
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5.2.6. 1A8 Kodlu Ornegin Analiz Sonuglar

Sekil 27 ve Tablo 14’de 1A8 kodlu indirgen firin atmosferinde 20 dk rediksiyon
yapilmig sirli 6rnege ait Seger formull ve 6rnegin dijital gorintiist yer almaktadir.
Seger formulundeki kompozisyona ilave edilen BaCl,, AgNOs ve Bi(NO3)s metal
bilesikleri redliksiyona ugrayarak sir yuzeyinde metalik bir tabaka olusturmustur.

IA7 kodlu ornekten farkli olarak 1A8 kodlu 6rnekte azalan BaCl, (%5&%2)
oranina gore igerikte kitlesi artan Bi(NOs)2, daha parlak ve koyu kahve-koyu sari

gecisleriyle kendini gostermistir.

Sekil 27. 1A8 kodlu 6rnegin dijital fotografi

Tablo 14. 1A8 Kodlu Ornegin Sir Seger Formili

Seger formala Ilave metal tuzlar / oksitleri
0,90 Na;O 0.05 Al203 1,25 SiO; + % 2 BaCl;
0,10 CaO 1,8 B203 + % 2 AgNO3

+ % 2 Bi(NO3)3

Sekil 28 deki OM gorintilerinde Na>O den kaynaklanan ylzey catlaklar ve
rediksiyon kalintilar1 gérilmektedir.
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Sekil 29°da SEM gorintileri, metalik gorinimi destekleyecek olusumlar
sergilemistir. Sekil 30°da EDS noktasal analizi grafik olarak verilmistir.

T0d3
SE MAG: 50000 HV: 20.0 kW WD: 11.0 mm

Sekil 29. 1A8 kodlu 6rnegin SEM goruntisu

Metalik gorinimlu tane Gzerinden 6lgtim alinmis olup, ulasilan sonuglar sir
kompozisyonunda kullanilan malzemeyi destekler niteliktedir.

Bulgular arasinda bulunan eser miktarda Demirin (Fe) toplu pisirim sirasinda ve
sartlarinda transfer oldugu seklinde yorumlanmstir. Tablo 30 EDS analiz degerlerini

vermektedir.

Sekil 30. A8 kodlu 6rnegin EDS grafigi
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Tablo 15. A8 Kodlu Ornegin EDS Degerleri (% Agirlik)
o Si Ca Ba Al N Na Ag Fe
1 49,80 27,22 7,14 1,87 5,09 5,30 2,57 0,54 0,47

3,5
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Sekil 31. A8 kodlu drnegin UV-Vis. Spektrumu

Sekil 31, sir kompozisyonuna ilave %2 BaCl, ve %2 AgNOz ve %2 Bi(NOz3).
iceren 1A8 kodlu 6rnegin reflektans spektrumunu gostermektedir.

Grafikte 400-720 dalga boyu araligindaki veriler esas alinmis olup, reflektans
degeri %2,5-3,1 araliginda degisim gostermektedir. 1A8 kodlu 0Ornegin reflektans
6zelliginin 400-600 nm dalga boyu arasi dogru orantili olarak arttigi, 600-700 nm arasi
yansitma Ozelliginin istikrar gosterdigi gozlenmistir. Bu verilere gore sari-turuncu
renkler daha yogundur. Bu sonucu Ornegin dijital ve optik goruntusi de

desteklemektedir.



62

5.2.7. 1A9 Kodlu Ornegin Analiz Sonugclan

Sekil 32 ve Tablo 16’de 1A9 kodlu indirgen firin atmosferinde 20 dk rediksiyon
yapilmig sirli 6rnege ait Seger formull ve 6rnegin dijital gorintiist yer almaktadir.
Seger formilindeki kompozisyona ilave edilen giimis (Ag), demir (Fe) ve Bizmut (Bi)

iyonlar: rediiksiyona ugrayarak sir yiizeyinde metalik bir tabaka olusturmustur.

Sekil 32. 1A9 kodlu 6rnegin dijital fotografi

Tablo 16. 1A9 Kodlu Ornegin Sir Seger Formali

Seger formala Ilave metal tuzlar / oksitleri
0,90 Na;O 0.05 Al203 1,25 SiO» + % 2 FeSO4
0,10 CaO 1,8 B203 + % 2 AgNO3

+ % 2 Bi(NO3)3

YUZEY

Sekil 33. 1A9 kodlu 6rnegin OM yiizey ve kenar gorintuleri
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Sekil 33’te 1A9 kodlu 6rnegin indirgen atmosferdeki pisirimi sonucunda OM
goruntdlerinde, gimus nitrattan kaynaklanan parlak gri zemin Gzerinde, demirden (Fe)

kaynaklanan mavi yesil, Bizmuttan (Bi) kaynaklanan kahve tonlar: gézlemlenmistir.

1548
SE MAG: 20000 x HV: 30.0 kW WD: 11.1 mm

Sekil 34. 1A9 kodlu 6rnegin SEM goruntisi

Sekil 34’deki SEM goruntusi, 1A9 kodlu 6rnegin sir yizeyinde, metalik
gorinimu destekleyecek ince uzun karigik cubuklar seklindeki metal olusumlarin

rediksiyon kalintilarini géstermektedir.
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Sekil 35. 1A9 kodlu 6rnegin EDS grafikleri



Tablo 17. 1A9 Kodlu Ornegin EDS Degerleri (% Agirlik)
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@) Si Mg Ca Na Al N Ag Mn Ba
1 5708 19,11 7,77 520 361 205 394 026 089 0,09

0 Si Ca Na Bi Al Ba Ag N Mg
2 70,28 1512 341 570 026 19 031 032 240 0,27

EDS noktasal analizi taneler ve matris Uzerinden yapilmis olup, elde edilen

sonuclarin sir kompozisyonunda kullanilan malzemeyi destekler nitelikte oldugu

gorulmustdr.
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Sekil 36. 1A9 kodlu 6rnegin UV-Vis. Spektrumu

Sekil 36, sir kompozisyonuna ilave %2 Fe;SOs, %2 AgNOs3 ve %2 Bi(NO3).

iceren 1A9 kodlu 6rnegin reflektans spektrumunu gostermektedir.

Grafikte reflektans degeri % 0,7-0,8 olarak Olc¢tlmastur. 1A9 kodlu 6rnegin

reflektans ozelliginin uygulanan 1sinin dalga boyu ile dogru orantili olarak 550 nm

dalgaboyuna kadar hafif artis géstermis, 6l¢imlerin 550-720 nm dalgaboylarinda %0,8

reflektans bandinda istikrar gosterdigi gozlenmistir.
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5.2.8. 1A10 Kodlu Ornegin Analiz Sonuglar

Sekil 37 ve Tablo 18’de IA10 kodlu indirgen firin atmosferinde 20 dk
rediksiyon yapilmis sirli 6rnege ait Seger formuliu ve 6rnegin dijital gorlntlsu yer
almaktadir. Seger formulindeki kompozisyona ilave edilen AgNOs, SnO2, Fe>0O3 metal

bilesikleri redliksiyona ugrayarak sir yuzeyinde ince metalik bir tabaka olusturmustur.

Sekil 37. 1A10 kodlu 6rnegin dijital fotografi

Tablo 18. IA10 Kodlu Ornegin Sir Seger Formilii

Seger formalu ilave metal tuzlar / oksitleri
0,90 Na.0O 0.05 Al,O3 1,25 SiO» + % 2 Fe2O3
0,10 CaO 1,8 B203 + % 2 SnO;

+ % 2 AgNOs

Sekil 38 deki OM gorintilerinde, 1A10 kodlu sira ilave edilen Fe2Os den gelen,
turuncu, kizil kahve, bej tonlarinda, SnO; katkisiyla yogun ortiicti, metalik yansimali ve

g6zenekli bir olusum gozlenmistir.

Sekil 38. IA10 kodlu 6rnegin OM ylizey ve kenar goruntdleri
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i

&E MAG: 20000 x HY: 10.0 W H\H 11,0 mm

Sekil 39. IA10 kodlu 6rnegin SEM goruntisu

1832

SEM gorintileri, secilen drnekteki sir ylizeyinde yapilan tarama sonucu metalik
gorinimu destekleyecek ince uzun yaprak seklindeki olusumlar arasindan segilmistir.

Sekil 39 ve Tablo 18’de metalik goriinimli, yaprak seklindeki olusum ve matris
Uzerinden EDS noktasal analiz yapilmis, elde edilen sonuglarin sir kompozisyonunda

kullanilan malzemeyi destekler nitelikte oldugu gozlenmistir.

Olciimde sir kompozisyonunda kullanilmayan, analizde veri olarak gorilen

altinin, analiz sirasinda kullanilan kaplama malzemesinden geldigi diistinulmektedir.
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Sekil 40. 1A10 kodlu 6rnegin EDS grafikleri
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Tablo 19. IA10 Kodlu Ornegin EDS Degerleri

0] B Ca Au Na Si Fe Al
1 61,97 2943 482 - 321 040 0,07 0,09
O Si B Au Fe Na Al Ca Sn N
2 5769 1250 2256 - 1,16 246 160 106 022 0,75

Sekil 41, sir kompozisyonuna ilave %2 Fe.O3 ve %2 AgNOs ve %2 SnO- igeren
IA8 kodlu 6rnegin reflektans spektrumunu gostermektedir.

Grafikte  400-720 nm dalga boyu araligindaki veriler esas alinmis olup
reflektans % 0,7-0,9 arahiginda gerceklesmistir. Grafikte gerceklesen yansimanin
siddeti sari-turuncu araliginda daha yiiksektir ve bu da sirli 6rnegin dijital géruntusiinde

acikca gorilmektedir.
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Sekil 41. 1A10 kodlu 6rnegin UV-Vis. spektrumu
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5.2.9. 1A15 Kodlu Ornegin Analiz Sonuclar

Sekil 42 ve Tablo 20°de 1A15 kodlu indirgen firin atmosferinde 20 dk rediksiyon
yapilmis sirli 6rnege ait Seger formali ve 6rnegin dijital goruntisi yer almaktadir.

Ornek sir  kompozisyonundaki SiO; orami nedeniyle sirin  1000°C  de
olgunlagsmadig: dislnulse de rediksiyon sirasinda ylzeyde olusan parlak metalik
gorinimli katman ve artistik gérinim nedeniyle karakterize edilmistir. Daha ylksek
sicakliklarda ¢ok daha garpici gorintiler elde edilebilir.

Seger formulunde ZnO ve CaO varligi gorlntiyd matlastirirken, ZrO2’nin varlig:
ise metalik goruntinun opak olmasini saglamistir. AgNOz, Cd(NOz)2, ve Bi(NO3)2
rediksiyonlu atmosferde sir yiizeyinde metalik tabaka olusturmustur.

Sekil 42. 1A15 kodlu Ornegin dijital fotografi
Tablo 20. 1A15 Kodlu Ornegin Sir Seger Formilii

Seger formiilii Ilave metal tuzlar: / oksitleri
0,379 Na,O 0,307 Al203 3,067 SiO2 % 2 AgNOs3

0,120 K,0 0,759 B203 % 2 Cd(NO3):

0,350 CaO 0,350 ZrO> % 2 Bi(NO3)2

0,149 ZnO

Sekil 43. 1A15 kodlu 6rnege ait optik mikroskop (OM) yuzey ve kenar goruntuleri
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Sekil 43 de 1A15 kodlu 6rnegin Optik Mikroskop gorintisiinde, Bizmut
katyonlarinin dusik sicakhikta rediksiyonlu pisirimde kahve tonlariyla uyumlu renk
gecisleri olusturdugu gézlenmistir. Bizmuttan (Bi) kaynaklanan mat metalik sar1 tonlar,
sir kompozisyonunda kullanilan kadmiyumun (Cd), sar1 rengi yer yer kizila ¢evirdigi ve
renk siddeti tzerinde olumlu katkida bulundugu gézlenmistir. Optik mikroskop (OM)
goruntisinde yer yer gbzlemlenen mavi, mor cam fazli renklerin sir bilesimindeki TiO»

nedeniyle olustugu distnilebilir (S6lenay E.,1995).

3903
SE MAG: 20000 x HV: 10.0 kV WD: 4.8 mm

Sekil 44. 1A15 kodlu 6rnegin SEM goriintusu

Sekil 44 de, kompozisyondaki SiO2’nin, sir catlaklarint 6nleme ve cam fazi
olusumu konusunda olumlu bir katki sagladigi gozlenmistir. Yizeyde gdzlemlenen

diizensiz minik olusumlarin rediiksiyon kalintis1 oldugu disuntlmektedir.
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Sekil 45. 1A15 Kodlu Ornegin EDS grafikleri

Tablo 21. IA15 kodlu 6rnegin EDS Degerleri (% Agurlik)

B C N O Na Al Si K Ca Ag Cd Bi

1 518 469 084 31,10 219 219 21,43 097 445 21,39 0,78 4,78

2 556 1,13 0,57 2798 214 235 2382 131 5,08 2356 0,54 5,95

Sekil 44’te metal gorinimindeki tane ve matristen noktasal analiz yapilmis ve
sonuglar Sekil 45 ve Tablo 21 de verilmistir. Verilerde gozlenen C varliginin

rediiksiyon sartlarindan kaynaklandigi dustintlmektedir.
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Sekil 46. 1A15 kodlu 6rnegin UV-Vis. Spektrumu
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Sekil 46, %2 AgNOs3, %2 Bi(NOs)2 ve %2 Cd(NOs): iceren 1A15 kodlu drnegin
reflektans spektrumunu gostermektedir. Grafikte 400-720 dalgaboyu araligindaki veriler
esas ahinmis olup, 1A15 kodlu &rnegin reflektans degerlerinin 550-700 nm
dalgaboyunda en yiiksek degerlere ulastigi ve uygulanan isinin dalga boyu ile dogru

orantili olarak arttigr gézlenmistir.

5.2.10. 1A16 Kodlu érnegin Analiz Sonuglari

Sekil 47 ve Tablo 22°de 1A16 kodlu indirgen firin atmosferinde 20 dk rediksiyon
yapilmis sirli 6rnege ait Seger formull ve Ornegin dijital gorintlst yer almaktadir.
Seger formultnde Cr203 varhig: sirin rengini yesile dondirirken, glimis (Ag) ve bakir
(Cu) iyonlar1 rediksiyona ugrayarak sir ylzeyinde ince metalik bir tabaka

olusturmustur.

Sekil 47. 1A16 kodlu 6rnegin dijital fotografi

Tablo 22. 1A16 Kodlu Ornegin Sir Seger Formili

Seger formul Tlave metal tuzlar: / oksitleri

0,204 Na2O 0,140 Al203 0,844 SiO2 +%4 CuSO4
0,796 CaO 0,040 Cr203 1,564 B20Os3 +%2 AgNO3
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Sekil 48. 1A16 kodlu 6rnege ait optik mikroskop yiizey ve kenar gorintusi

IA16 kodlu 6rnegin OM goruntistinde de goruldigl gibi, AgNOs tan gelen
metalik parlak gri zemin Uzerinde yer yer CuSO4’Un indirgen ortamda pisirimden
kaynaklanan bakir kirmizisi- sar1 renkler gézlenmis olup, ¢iplak gozle yogun gézlenen
yesil-mavi-kahve renklerin sir icerigindeki krom oksit ve kolemanit katkisindan
kaynaklandig: diistinilmektedir.

Na2O’dan ve redlksiyon prosesi sirasindaki termal sok nedeniyle ince ¢atlaklar
hem Sekil 48 de hem de Sekil 49 da gorilmektedir.

807
SE MAG: 20000 x HV: 10.0 kV WD: 10 § mm

Sekil 49. 1A16 kodlu drnegin SEM goriintisu

Sekil 49’daki SEM goruntileri, segilen drnekteki sir yizeyinde yapilan tarama

sonucu metalik gorinimd  destekleyecek metalik gorinimli  parcacik varligin
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sergilemistir. Sekil 49’da 1A16 kodlu 6rnegin SEM goruntisiinde metal gérinimli tane
ve matristen alinan analizin verileri Sekil 50 ve Tablo 23 de verilmistir.
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Sekil 50. 1A16 kodlu 6rnegin EDS grafikleri

Tablo 23. 1A16 Kodlu Ornegin EDS Degerleri (% Agirlik)

B C N O Na Mg Al Si S Ca Cr Cu Ag
1 6,93 579 1,42 40,04 1,89 0,36 2,58 13,74 050 24,16 0,38 1,83 0,38
2 1297 - 1,26 4552 2,20 0,60 3,50 18,43 0,12 13,04 0,37 1,71 0,25

Analizler sonucunda gézlenen Mg ve C varliginin rediksiyon ortamindan ve bu
ortami yaratmak icin kullanilan malzemelerden (talas, gazete k&gidi) tasindig: sonucuna

varilmistir.

14
12
10-’\\-,@%
nd
X 8
6
, IS W @@ , B

400 450 500 550 600 650 700 750
Dalga Boyu (nm)

Sekil 51. 1A16 kodlu 6rnegin UV-Vis. Spektrumu
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Sekil 51, %4 CuSOs4 ve %2 AgNOgz iceren 1A16 kodlu ornegin reflektans
spektrumunu gostermektedir. Grafikte 400-720 dalgaboyu araligindaki veriler esas
alinmis olup, 1A16 kodlu ornegin reflektansi % 12-9,7 bandinda en yiksek
degerlerindedir. Yansimanin 400-450 nm’lik dalga boyularinda %211,5-12 bandinda
artis gosterdigi, 450-550 nm arasinda azalmasi, 550-720 nm dalga boyunda % 10
bandinda kararl bir sekilde ilerledigi gbzlenmistir.

5.2.11. 1A17 Kodlu Ornegin Analiz Sonuglar

Sekil 52 ve Tablo 24’de 1A17 kodlu indirgen firin atmosferinde 20 dk
rediiksiyon yapilmis sirli 6rnege ait Seger formuli ve 6rnegin dijital gorintusi yer
almaktadir. Seger formulundeki kompozisyona ilave edilen AgNOs, Cd(NO3). metal

bilesikleri rediiksiyona ugrayarak sir yuzeyinde ince metalik bir tabaka olusturmustur.

Sekil 52. 1A17 kodlu 6rnegin dijital fotografi

Tablo 24. 1A17 Kodlu Ornegin Sir Seger Formuli

Seger formala Ilave metal tuzlar / oksitleri
0,4 NaO 0.2 AlOs 2,0 SiO; + % 4 AgNOs

0.14 KxO 0,8 B:203 + % 2 Cd(NO3)2

0,3 CaO 0,3 ZrO;

0,15 ZnO 0,15 SnO;

0,01 NiO
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Sekil 53. 1A17 kodlu 6rnege ait OM yiizey ve kenar goruntuleri

Sekil 50’de 1A17 kodlu 6rnekte gdzle gorilebilen, Cd(NOsz)2’tan gelen kizil sar
mat metal goriintl arasinda AgNOsz’tan gelen yer yer gri-mavi isiltilar ve nikel oksitten

gelen minik yesil renk gecisleri goze carpmaktadir.

Sekil 54 de 6rnegin SEM gorintisi verilmektedir.

G: 2000 x HV: 10.0 kV WD: 1.0 mm

Sekil 54. 1A17 kodlu 6rnegin SEM goriintisu

Sekil 54’deki SEM gorintileri incelendiginde ylzeyde metalik goriunimli
parcaciklarin gelistigi gorilmektedir. Tane ve matristen noktasal analiz yapilmis ve

sonuclar Sekil 55 ve Tablo 25 de verilmistir.
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Sekil 55. 1A17 kodlu 6rnegin EDS grafikleri

Tablo 25. 1A17 kodlu 6rnegin EDS degerleri (% Agirlik)

Si O B Ca Na Sn Al K Co Ni Ag Cd
1 20,74 28,42 32,82 6,90 649 0,65 209 1,04 - 0,52 0,24 0,09

Si Ca Sn B Al Cd Ag K O N
2 57,08 1942 293 917 345 0,78 066 141 249 262

Sekil 55 ve Tablo 25 incelendiginde ulasilan sonucglar sir kompozisyonunda
kullanilan  malzemeyi destekler nitelikte oldugunu gostermistir.  Olgiimlerde
bulunmamasi gereken Co varliginin toplu pisirim sirasinda transfer oldugu sonucuna

varilmistir.
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Sekil 56. Ornek 1A17 kodlu 6rnegin UV-Vis. spektrumu
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Sekil 56, %4 AgNOs ve %2 Cd(NOs). igeren 1A17 kodlu 6rnegin reflektans

spektrumunu goéstermektedir.

Grafikte 400-720 nm dalga boyu aralhigindaki veriler esas alinmis olup reflektans
araligi % 0,8-0,9 bandinda gerceklestigi, seger formuliinde matlik saglayan CaO ve
ZnO’nun miktarca yuksek olmasi ve ayrica opaklastirici oksitlerden ZrOz’nin varhgi
yuzeyde satenimsi bir opaklik saglamistir. Bu sonuca gore yansimanin diger 6rneklerle

karsilastirildiginda daha dusuk olacagi anlamina gelmektedir.

5.3. Kursunlu ve indirgen Ortamda Firinlanmis Sirlh Ornekler

Bu bolimde 3 adet Seger Metodu’na gdre hazirlanmis sir kompozisyonunda

PbO kullanilmig sirli 6rnekler karakterize edilmis ve sonuglar degerlendirilmistir.

Sir kompozisyonunda kullanilan malzemeler ve ilave metal tuzlari/metal

oksitler, IK ve 1A sir pisirimlerinde benzer sonuclar vermistir.

Kursun Oksitli (PbO) sirlar genellikle sari-yesil renklidir. Sar1 renk sir
kompozisyonuna PbO yuzdesini dlsurecek alkali oksit ilavesi oraninda giderilir
(Arcasoy A., 1983) .

Titanyum Dioksit (Ti0O) igerigine dahil oldugu sirlara matlik, kristal olusumunu
arttirmistir. TiO2 indirgen ortam pisirimlerinde koyu mavi renklerin olusumunu
saglamaktadir ( Sélenay E., 1995).

Nikel Oksit (NiO) sir kompozisyonunda kullanildig:i kitlesel orana gore agik
bejden kahverengine, acik yesilden koyu yesile renk olusumlar: saglamaktadir (Arcasoy
A.,1983).

Cinko Oksit (ZnO) sirn matlastirmakla birlikte, sir ¢atlaklarina, kristal
olusumuna ve renk siddetine olumlu katk: saglamaktadir (Erdem B.C., 2010).

5.3.1. IK1 Kodlu Ornegin Analiz Sonuclar

Sekil 57 ve Tablo 26’da IK1 kodlu indirgen firin atmosferinde 20 dk rediksiyon
yapilmis sirli 6rnege ait Seger formali ve 6rnegin dijital gorintiisi yer almaktadir.
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Seger formuliindeki kompozisyona ilave edilen giimis (Ag) iyonu rediksiyona
ugrayarak sir ylzeyinde ince metalik bir tabaka olusturmustur. Metalik tabakanin
olusumuna ise kursun (PbO) iyonlarinin rolt énemlidir.

Sekil 57. IK1 kodlu 6rnegin dijital fotografi
Tablo 26. IK1 Kodlu Ornegin Siur Seger Formiilii

Seger formualu Ilave metal tuzlar / oksitleri

0,5 NaxO 0.2 AlO3 2,0 SiO; + % 2 AgNO3
0.1 PbO 1,0 B203

0,1 K,O

0,28 CaO

0,01 CoO

0,01 NiO

Sekil 58. IK1 kodlu drnege ait optik mikroskop yuzey ve kenar gortnttleri

Sekil 58 de, indirgen ortamda pisirimi yapilmis IK1 kodlu ornege sir
kompozisyonundaki PbO’in katkisi sar1 renk, CoO etkisi mavi-lacivert, sir iceriginde
ayn1 zamanda alkali kullanilmasi nedeniyle NiO etkisini pembe ve yosun yesili olarak
gozlenmistir (Arcasoy A., 1985).
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Bu renk kombinasyonlarinin, indirgeme islemi sonucunda yiizeyde olusan
Ag’den gelen metalik gri renklerin birbiri (zerine binmesiyle carpict renkler

gOzenmistir.

o)
5E MAG: 20000 x HY: 10.0 KV WD 11.0 mm

Sekil 59 1K1 kodlu 6rnegin SEM goéruntusu

Sekil 59’da SEM goruntuleri, secilen drnekteki sir yiizeyinde yapilan tarama
sonucu metalik gorinimi destekleyecek metal goriunimli parcaciklar arasindan
secilmistir. Metalik gorinimli parcacik Gzerinden alinan nokta (1) ve matris Uzerinden
alinan boélge (2) analizi yapilmigtir. SEM gorintilerinde metalik  gorintmli
parcaciklarin yanisira, yuzeyde kicuk ve yogun bigcimde dagilmis rediksiyon kalintilari

gozlenmistir.

Sekil 60. IK1 kodlu 6rnegin EDS grafikleri
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Tablo 27. 1K1 kodlu 6rnegin EDS degerleri (% Agurlik)

B N O Na Mg Al Si K Ca Co Ni Ag Pb

10,51 1,60 26,66 1,48 0,65 4,12 21,11 1,53 14,46 0,81 0,89 0,62 15,56
2 6,09 068 0,98 1,37 0,17 2,59 40,72 3,78 17,30 0,00 0,00 5,91 20,40

Sekil 60 ve Tablo 27 incelendiginde, elde edilen sonuclarin sir
kompozisyonunda kullanilan malzemeyi destekler nitelikte oldugu go6zlenmistir.
Analizler sonucunda gozlemlenen, sir kompozisyonunda yer almayan Mg’un varhiginin
rediiksiyon ortamindan ve bu ortami yaratmak icin kullanilan malzemelerden (talas,

gazete k&gidi) tasindigi sonucuna varilmistir.
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Sekil 61. 1K1 kodlu 6rnegin UV-Vis. spektrumu
Sekil 61, segerinde PbO ile birlikte renk veren oksitlerden CoO ve NiO
bulunduran %2 AgNO3 iceren IK1 kodlu 0Ornegin reflektans spektrumunu
gostermektedir. Grafikte 400-720 nm dalgaboyu araligindaki veriler esas alinmis olup,
IK1 kodlu 6rnegin reflektanst % 3,4-5,6 bandinda degisim gdstermektedir. Yansima
400-550 nm’lik dalga boyu araliginda %3,4-5,6 reflektans bandinda go6zlemlenirken,
550-720 nm dalgaboyunda % 5 reflektans bandinda istikrar gézlenmistir.

5.3.2. IK3 Kodlu Ornegin Analiz Sonuclar

Sekil 62 ve Tablo 28’de 1K3 kodlu indirgen firin atmosferinde 20 dk rediiksiyon

yapilmis sirli 6rnege ait Seger formali ve 6rnegin dijital goruntisi yer almaktadir.
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Seger formuliinde bulunan AgNOs, Bi(NOs)z gibi ilave maddeler, rediksiyonlu
atmosferde sir ylizeyinde metalik tabaka olusturmustur.

Sekil 62 . IK3 kodlu 6rnegin dijital fotografi
Tablo 28. IK3 Kodlu Ornegin Sir Seger Formlii

Seger formala Ilave metal tuzlar / oksitleri
0,974 PbO 2,6 SiO; + %2 BIi(NO3).
0,026 ZnO 1,0 B203 + %2 AgNOs

0,052 SnO>

0,026 TiO>

Sekil 63. 1K3 kodlu érnege ait optik mikroskop yiizey ve kenar gorintaleri

Sekil 63’deki OM gorintisu de parlak altin rengi Uzerinde kahve tonlarinda renk
gecislerini desteklemektedir. Indirgen ortamda sir kompozisyonunda kullanilan TiO;
etkisiyle parlak yiizeyde yaygin koyu mavi, PbO in olusturdugu sar1 yesil renk gecisleri,
Bizmuttan kaynaklanan metalik kahve renk gecisleri OM gorintileriyle de

desteklenmistir.
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age2 :
SE MAG: 10000 x HY: 10.0°%V

Sekil 64. 1K3 kodlu drnege ait SEM goriintisu

Sekil 64 de IK3 kodlu ornegin taramali elektron mikroskobu goéruntusu yer
almaktadir. EDS icin matris (2) ve metalik parca (1) Gzerinden belirlenen noktalarda
yapilan analiz yapilmis. Analiz sonuglar1 Sekil 63 ve Tablo 29 da verilmistir.

Sekil 64“de sir ylzeyinde rediiksiyon kahintilar1 daginik sekilde gorilmektedir.

Sekil 65. 1K3 kodlu érnege ait EDS grafikleri
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Tablo 29. IK3 Kodlu Ornegin EDS Degerleri (% Agirlik)

Pb Bi C Si o Ag B
1 27,78 8,58 - 20,76 30,17 1,98 10,73

Pb Bi Si o Ag C B Ti Zn Al Sn
2 1830 588 27,21 3324 3,52 - 1006 081 0,38 049 0,11

Sekil 65 ve Tablo 29 da yapilan dlgumlerdeki kursun yogunlugu, sirl yuzeydeki
metalik plakanin kursun bazl oldugunu gostermistir.

Olciimlerde bulunmamas: gereken Karbon (C) varhiginin rediiksiyon ortamindan
ve bu ortam: yaratmak igin kullanilan malzemelerden (talas, gazete k&gidi) tasindigi
sonucuna varilmistir.

Sekil 66, segerinde %2 AgNOs ve %2 Bi(NO3)2 iceren 1K3 kodlu 6rnegin
reflektans spektrumunu gostermektedir.

3,5
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Sekil 66. IK3 kodlu 6rnegin UV-Vis. spektrumu

Sekil 66 daki grafikte 400-720 nm dalga boyu araligindaki veriler esas alinmis
olup, reflektansi %21-3 bandindadir. IK3 kodlu 0Ornegin reflektans degerlerinin

uygulanan 1s1nin dalga boyu ile dogru orantili olarak ¢ogaldigi gézlenmistir.
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5.3.3. IK4 Kodlu Ornegin Analiz Sonuclar:

Sekil 67 ve Tablo 30’da 1K4 kodlu indirgen firin atmosferinde 20 dk rediksiyon
yapilmis sirli 6rnege ait Seger formull ve Ornegin dijital gorintlst yer almaktadir.
Seger formullindeki kompozisyona ilave edilen gumis (Ag) iyonu redlksiyon
ugrayarak sir ylzeyinde ince metalik bir tabaka olusturmustur. Metalik tabakanin
olusumunda Seger formdlinde yer alan CuO, NiO gibi diger metal oksitlerin de roli
buyuktar.

Sekil 67. 1IK4 kodlu 6rnegin dijital fotografi

Tablo 30. IK4 Kodlu Ornegin Sir Seger Formalii

Seger formala Ilave metal tuzlar / oksitleri

0,5 Na2.O 0.2 Al203 1,99 SiO; + % 2 AgNOs3
0.1 PbO 1,0 B20;

0,1 K0

0,28 CaO

0,01 CuO

0,01 NiO

Sekil 68’de drnegin ylizey ve kenarindan alinan OM gor(inttist mevcuttur. Farkl

degerlerde renk yansimasi oldugu, bu gorintilerden de anlasiimaktadir,
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Sekil 68. 1K4 kodlu drnege ait optik mikroskop yuzey ve kenar gorintuleri

Sekil 68 de IK4 kodlu 6rnegin OM gorntilerinde, indirgen ortamda PbO dan
kaynaklanan sar1 yesil isiltilar, Bakirdan ( Cu) kaynaklanan bakir kizili ve NiO’den
kaynaklanan mavi-yesil renkler verdigi gozlenmistir. AgNOsz’ten kaynaklanan

zemindeki metalik gri Uzerinde yizeye dagilmis ¢arpici renklerin varligint gézlenmistir.

3851

SE MAG: 20000 x HV: 200 KV WD 11.0 mm

Sekil 69. 1K4 kodlu 6rnegin SEM goruntisi

Sekil 69’da SEM goruntisinde, 1K4 kodlu ornekte, sir ylzeyinde ince gubuk
seklindeki metalik g6rinimli olusumlar gozlenmistir.  SEM  goéruntisiunde  sir

yuzeyindeki redlksiyon kalintilari ve gozenekli yap: gérilmektedir.
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Metalik olusumlu tanecik (1) ve matris (2) Uzerinden EDS noktasal analiz
yapilmis, sonuclar Sekil 70 ve Tablo 31 de EDS degerleri grafiksel ve sayisal olarak

verilmistir .
1 2
A ,E,-."., o
A "o w B oo s miw o it
A

-”":."-"-,,--"FJ-'”””“”'-"'.-_.

,i : f1 _ A e _il 'thﬁf , A

Sekil 70. 1IK4 kodlu 6rnegin EDS grafikleri

Tablo 31. IK4 kodlu 6rnegin EDS Degerleri (% Agirlik)

B N o Na Mg Al Si K Ca Ni Cu Ag Pb
1 17,93 351 44,13 1,87 0,04 338 366 139 1439 040 093 0,00 841
2 2162 253 2381 139 0,24 1960 17,37 1,27 6,60 0,26 0,50 0,11 4,95

Sekil 70 ve Tablo 31, elde edilen verilerin sir kompozisyonunda kullanilan
malzemeyi destekler nitelikte oldugunu gdéstermistir. Sir kompozisyonunda bulunmayan
Mg varliginin rediiksiyon ve toplu pisirim ortamindan tasindigi sonucuna varilmistur.
Sekil 70 ve Tablo 31°de.

%R

o IS : R e

400 450 500 550 600 650 700 750
Dalga Boyu (nm)

Sekil 71. 1K4 kodlu 6rnegin UV-Vis. Spektrumu
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Sekil 66, segerinde PbO nun yanisira CuO, NiO ve %2 AgNOs iceren IK4
kodlu drnegin reflektans spektrumunu géstermektedir.

Grafikte 400-720 nm dalgaboyu araligindaki veriler esas alinmis olup, 1K4 kodlu
ornegin reflektanst % 4,5-7,5 arahiginda sari-turuncu renk tonlarinda en yuksek
degerlerini sergilemistir. Reflektans degerinin 575 nm dalga boyuna kadar dogru
orantil olarak arttigi 600-720 nm arahiginda azalma egiliminde oldugu gozlenmistir.

Ornegin dijital goruntisu ile ortisen degerler elde edilmistir.



5.4. Uygulama

Seramik, kullanilan malzemenin dogalligi, dayaniklihg:, ulasilabilirligi ve
Ozelliklerinin cesitlendirilebilirligi acisindan kullanim alan1 ¢ok genis olan gelecegin
malzemesi olarak nitelendirilebilir.

Calismalar dncelikle sanatsal goruntiler yakalamak ve mekan tasarimina yonelik
yapilmis olunsa da, uzay araglarinda seramik kompozit malzemelerin kullaniliyor
olmasi, ozellikle optik calismalarin ¢ok daha genis perspektife yayilabilecegi ve

gerekliligini gostermistir.

Sekil 73. a) Biinye ve b) biinye Gzeri 1A2 ve 1A7 kodlu sir uygulamalar:
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Sekil 74 ve Sekil 75’de Indirgen firin atmosferinde rediiksiyona tabi tutimus 1A2 kodlu
sir ve uygulandigi binyeler gortlmektedir.

Sekil 75. 1A2 kodlu sir uygulamasi
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Sekil 76 ve Sekil 77°de IK3 kodlu metalik gorinimli sira ait uygulama
calismalar1 gérilmektedir.

Sekil 76. 1K3 kodlu sir uygulamasi

Sekil 77. 1K3 kodlu sir uygulamasi



Sekil 79 Karisik uygulama YK7 ve YK9kodlu sir uygulamasi
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Sekil 81. YAS kodlu sir uygulamasi
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BOLUM VI

SONUC VE ONERILER

6.1. Sonuclar

Sonuclar her bir drnekte ayri ayr1 verilmis olmakla beraber, metalik gérinimlu
sirlar olusturmak icin, metal bilesikleri katkisi ile ylkseltgen ve indirgen ortamda 1000
°C’de pisirimleri yapilmis sirlarda;

En basarili sonuclarin alkalili, kursunlu, kursunlu-alkalili, alkali borlu
seffaf sirlara renklendirici metal oksit yada bilesiklerin ilavesi ile
gerceklestigi gorilmdistur.

Yikseltgen firin ortaminda yapilan calismalarda, metal oksitlerin, sir
kompozisyonlarinda miktar1 arttirildikga, sira metalik  gorinti
kazandirdigir gozlenmistir. Ancak metal oksitlerin miktarca artmasi ile
sir renginin fazlaca etkilenmedigi gozlenmistir.

Yukseltgen ortam pisirimlerinde, sir kompozisyonlarina ilave Kkatki
malzemeleri % 20-30 oraninda olumlu sonug vermistir.

Indirgen ortam pisirimlerinde sir kompozisyonuna %2-5 oraninda ilave
edilen katki malzemeleri olumlu sonug igin yeterli olmustur.

SEM ve EDS igin sir yuzeyinde olusmus metalik gorinimli kristal ve
matris Uzerinden gorintu ve o6lcumler alinmis olup, sonuclar sir
kompozisyonunda  kullanillan ~ malzemeyi  destekler  nitelikte
bulunmustur. Kristallerin boyutu ve yogunlugu, kompozisyonda yer
alan eritici oksitlere ve metal bilesiklerinin cinsi ve miktarina bagh
olarak degisim gostermistir.

Orneklerin karsilastirmali UV-Vis. spektrumlar: incelendiginde tepkime
araliginin sir kompozisyonuna yada kullanilan malzemeye degil metalik
etkiyi olusturan metal kristalinin ne kadar sir ylizeyine yakin ve yogun
olduguyla ilgili oldugu sonucuna varilmastir.

Yizey topografyasinin yiizeye yansiyan iginin yansima agisi nedeniyle
bu sonucta etkili oldugu disunulmektedir.

Sonug olarak tim metalik gorundmla sirlar, 400-720 dalga boyunda

uygulanan isinlara % 02-12 reflektans bandinda tepki gostermistir.



6.2. Oneriler
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Metalik gorinimlu sirlar normal sartlar altinda bekledikge oksitlenerek
degisime ugrayabilmektedirler. Bu sebeple gerek OM gerekse UV-Vis
spektrofotometresi ile yapilan analizler tekrarlandiklarinda bire bir ayni
sonucu vermeyecekleri distndlmelidir,

Indirgenme yontemiyle elde edilen metalik sirlarin zamanla degisime
ugramasi nedeniyle, bu neden ortadan kaldirilmadik¢a, endustriyel
urtinlerde kullanilmasinin uygun olmayacagi: sonucuna varilmastir.
UV-Vis Spektrofotometresi ile yapilan analizler, 6rnegin tamami
Uzerinden degil kiglk bir parcasinin ylizey taramasi prensibiyle
yapilmas: nedeniyle degradeli gecisleri olan indirgen ortam ve artistik
olmas: planlanmig sirlarda, Ornegin diger bolimlerinde ayni sonucu

vermeyebilecegi dustnilmelidir.

Disuk sicaklikta seramik (rlnler icin dekoratif ve albenisi yiiksek metalik

goranamli sirlar ile tasarim elemani/6gesi olusturmak, mekana estetik degerler katmak

icin yukarida elde edilen &rnekler Uzerinde rediksiyon suresini ve sicakligin

degistirerek ilerleyen asamalarda ¢alismalar yapilabilir.
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