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OZET
SERAMIK KARO URETIMINDE KULLANILAN FRiITLERIN TANE BOYUT
DAGILIMI iLE EFEKT MALZEMESI OLARAK KULLANIM POTANSIYELI
ARASINDAKI ILISKININ INCELENMESI

Damla YAZICI

Seramik Miihendisligi Anabilim Dali

Eskisehir Teknik Universitesi, Lisansiistii Egitim Enstitiisii, Kasim 2023
Danisman: Prof. Dr. Alpagut KARA

Seramik sektoriinde meydana gelen teknolojik degisimlerle birlikte seramik
dekorlama yontemleri gelisim gostermektedir. Bu gelismeler sonucunda seramik karo
sektoriinde 2000 yil1 itibariyle ink-jet teknolojisine gegis yapilmis olup, bu teknolojiyle
birlikte iiriinle temas etmeden dekorlama miimkiin kilinmistir.

Tamamen dijital bir uygulama olan ink-jet teknolojisi, geleneksel dekorlama
yontemlerine gore dnemli avantajlar saglamasi sebebiyle giiniimiiz teknolojisinde en
fazla tercih edilen dekorlama yontemi olarak kullanilmaktadir. Ink-jet teknolojisi ile,
tiretilen Uriinlerdeki hata orani azalarak hem zamandan tasarruf saglanmakta hem de
iretilen Uirtin miktar1 artmaktadir.

Bu tez calismas1 kapsaminda transparan, opak ve mat yiizey ozelliklerine sahip
fritler nano boyutta ¢giitiiliip, fritlerin zamana bagli olarak 6giitiilme davraniglar1 ve tane
boyut dagilimlar1 incelenmis olup, efekt malzemesi olarak yer karosu, duvar karosu ve

sinterflex biinyelerinde uygulanabilirligi arastirilmistir.

Anahtar Sozciikler: Ink-jet teknoloji, frit, nano 6giitme, efekt malzemesi
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ABSTRACT

EXAMINING THE RELEATIONSHIP BETWEEN THE PARTICLE SIZE
DISTRIBUTION OF FRITS USED IN CERAMIC TILE PRODUCTION AND THEIR
POTENTIAL AS EFFECT MATERIALS

Damla YAZICI

Department of Ceramic Engineering
Eskigehir Technical University, Institute of Graduate Programs, November 2023
Supervisor: Prof. Dr. Alpagut KARA

Ceramic decorating methods are developing with the technological changes in the
ceramic sector. As a result of these developments, the ceramic tile industry has switched
to ink-jet technology as of 2000, and with this technology, decorating without contact
with the product has been made possible.

Ink-jet technology, which is a completely digital application, is used as the most
preferred decorating method in today's technology. It provides significant advantages
compared to traditional decorating methods. With ink-jet technology, the error rate in the
products produced is reduced, saving time and increasing the amount of products
produced.

In the thesis, frit with transparent, opaque and matt surface properties were ground
in nano size and their grinding behaviours and grain size distributions depending on time
were investigated and their applicability in floor tiles, wall tiles and sinterflex as effect

material was investigated.

Keywords: Ink-jet technology, frit, nano grinding, effect material
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1. GIRIS

Seramik, inorganik maddeler ile olusturulmus bilesimin, farkli sekillendirme
teknikleri kullanilarak, tercihe gore sirli ya da sirsiz olmak iizere, 1s1l islem gorme
neticesinde dayaniklilig1 artan malzeme grubudur [1].

Seramik sektorti, yiiksek ihracat kapasitesi ve diisiik girdi maliyetleriyle lilkemizde
Oonemli sektorler arasinda yerini almaktadir. Seramik alaninda; kaplama malzemeleri,
saglik gerecleri, ates tuglalari, sofra esyalari, teknik seramikler gibi temel gruplara
ayirmak mimkiin olsa da, en énemli iirlin grubu olarak seramik kaplama malzemeleri
gelmektedir. Bu alanda {ilkemiz hem Avrupa’da hem de diinya siralamasinda seramik
karo ihracatinda oncii iilkelerden olmay1 basarmistir. Siirekli gelisen ve biiyliyen bir alan
olmasi sebebiyle iiriin ¢esitliliginde de zamana bagl olarak 6énemli artiglar olmaktadir
[2,3].

Sektordeki artan pazar talepleriyle birlikte, sirlamanin ve renk gesitliliginin 6nem
kazandig1 ve bu dogrultuda {iriin yelpazesinin artmasi gerekliliginden kaynakli, tasarim
ve Ar-Ge calismalarin yogun olarak yapildigi sektor haline gelmektedir. Son tiiketicinin
istekleri 6n planda tutularak dekorlama tekniklerinde de gelismeler olmaktadir [4].

Dekorlama islemi seramik tiretiminin 6nemli asamalarindan biridir. Dekorlama
stirecinde sik¢a kullanilan baski yonteminde ise eski zamanlardan giiniimiize gelene kadar
hem g¢esitlilik artmis hem de meydana gelen degisimlerle birlikte onemli gelismeler
olmustur [5].

Seramik sektoriinde meydana gelen teknolojik gelismelerle birlikte seramik baski
teknolojileri de ilerlemektedir. Bu gelismeler sonucunda ink-jet teknolojisine gecis
yapilmis olup, iirlinle temas etmeden dekorlama miimkiin kilinmistir. Tamamen dijital bir
uygulama olan bu teknik geleneksel dekorlama yontemlerine gore 6nemli avantajlar
saglamaktadir. Ink-jet teknolojisi ile, iiretilen lrlinlerdeki hata orani azalarak hem
zamandan tasarruf saglanmakta hem de iiretilen iirtin miktar1 artmaktadir [6,7]. Ayrica bu
teknoloji, sinirsiz dekorlama cesitliligi, tasarimlarin kolaylikla depolanabilirligi ve diiz
olmayan yiizeylere uygulanabilme rahatligi gibi pek ¢ok avantaji da beraberinde
getirmektedir [8].

Ink-jet yonteminde miirekkepler inorganik esasli pigmentlerden olusmaktadir.
Organik pigmentler yerine inorganik pigmentlerin kullanilmasindaki temel amac,
inorganik pigmentlerle daha iyi renk kararliligimin elde edilebiliyor olmasidir. Ayrica

inorganik pigmentlerin, 1s1ya ve kimyasallara kars1 dayanimi organik pigmentlere gore



daha fazla oldugundan dolayi, daha uzun Omiirli iirlin elde etmek miimkiindiir. Bu
asamada karsilagilan problem ise, dijital baski kafalarindaki piezoseramik uglarin
tikanabilme durumudur. Bu nedenle inorganik pigmentlerin dijital baski kafalarindan
gecebilmesi i¢in nano miirekkepler iiretilmistir. Bu durum tane boyutunun ve reolojinin
Onemini artirmaktadir [9].

Tez caligmasi kapsaminda inorganik pigment katkisiyla iiretilen miirekkepler
yerine transparan, opak, mat ylizey goOrliniimiine sahip olan fritlerin nano boyutta
ogiitiilmesiyle, 6glinme davramiglarinin incelenerek, duvar karosu, yer karosu ve
sinterflex karolarda efekt malzemesi olarak kullanim etkileri arastirilacak ve
karakterizasyon caligmalar1 yapilacaktir. Nano boyutta 6giitme yapilirken, enerji yogun
bir uygulama olmasindan kaynakli malzemenin kristal yapisinda da degisimler
olabileceginden dolayi yiizey davranislar1 incelenecektir.

Literatiirde, bu konu ile ilgili detayli bir inceleme olmadigi i¢in, gelecekte yapilacak

calismalar i¢in kaynak olmasi hedeflenmektedir.
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2. SERAMIK KAPLAMA MALZEMELERI

Seramik kaplama malzemeleri, binalarda i¢ mekanlara ya da dis yiizeylere
uygulanan farkli Ozelliklere ve boyutlara sahip olacak sekilde {iretilen seramik
malzemelerdir [10].

Inorganik hammaddeler teknik 6zelliklerine gére regete icerisinde belirli oranlarda
eklenerek degirmenlerde Ogiitiiliir, farkli ebat secenekleriyle preste sekillendirilerek,
istenilen dekorlama islemine gore gorsellik verilir. Pisirme islemi ile mukavemet
kazanmis karolar elde edilir. Kaplama malzemelerinin en temel kullanim amaci
uygulanacak yiizeylerin korunmasini saglayarak, kullanim omriinii artirmak ve farkl
tasarimlarla tirtinlere gorsellik katmaktir.

Seramik kaplama malzemeleri ile, asinmaya kars1 dayaniklilik, saglik acisindan
uygunluk, estetik goriiniim, ekonomik fayda, kimyasallara kars1 direng, 1siya dayanim,
renk ve tasarimda cesitlilik, su ve lekeye karsi diren¢ gibi iistlin teknik ozellikler
saglanabilmektedir [11]. Seramik sektoriinde iiretilen ¢esitli malzeme alt dallar olsa da,
seramik kaplama malzemeleri hem katma deger ag¢isindan hem de dis piyasaya olan pazar
pay1 ile sektoriin 6nclisli konumundadir [12].

Seramik kaplama malzemelerini hem teknik 6zelliklerine hem de kullanim yerine
gore 3 farkli gruba ayirmak miimkiindiir. Bunlar;

e Duvar Karosu
e Yer Karosu
e Porselen Karo

olarak siniflandirilmaktadir [13].

2.1. Duvar Karosu

Duvar karolari igerik olarak kil, kuvars, feldspat ve kalsit gibi inorganik seramik
hammaddelerinin uygun oranlarda karisimiyla elde edilip, 1050-1180 °C arasinda 30-50
dakika pisirilerek mukavemet kazandirilan duvar kaplama malzemeleridir. Yer karosu ve
porselen karoya gore su emme ve porozite degerleri bakimindan farklilik gostermektedir.
Su emme degerinin %15-20 ve pisme kii¢lilmesinin <%?2 oldugu teknik 6zelliklere sahip
kaplama malzemesidir [10].

Duvar karosu igeriginde bulunan kalsiyum karbonat ile %12-14 oranindaki ytliksek
porozite ve diisiik pisme kiiclilmesi elde edilmektedir. Is1 etkisiyle 850 °C’lere ulasan
kalsiyum karbonatin bozunmaya baslamasiyla, dehidrasyona ugramais killerle reaksiyona

girerek kalsiyum aliimina silikat olusup, anortit faz ile sistem kararli duruma gelmektedir.
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Sir yiizeyinde pinhol denilen igne deliklerinin olugsmamasi igin, kalsiyum karbonatin
bozunmasiyla meydana gelen karbondioksit gazinin sir ergimeden Once biinyeden
uzaklagsmas1 gerekmektedir. Bu nedenle duvar karolarinda firin rejimi, kalsiyum
karbonatin bozunma sicakliklar1 dikkate alinarak siire uzun tutulmalidir [14].

Pisme islemi gerceklesen duvar karolarinin mukavemet degeri 200-250 kg/cm?
olup, yer ve duvar karolarina gore dayanimi diistiktiir [13].

Duvar karolar, yliksek porozite ve buna bagh olarak yiiksek su emmeden dolay1
151 degisimlerinin fazla olmadigi, i¢ mekan duvarlarinda kullanilmalidir. Duvar karolar1
yiirlimenin oldugu, yiik uygulanan zeminlerde kullanilamaz. Duvar karosunu yer karosu
olarak kullanmak miimkiin degildir. Su emmenin yiliksek oldugu duvar karolarin1 su ile

temast olan havuz, teras gibi alanlarda kullanmamak gerekir [11].

2.2. Yer Karosu

Yer karosunda, kullanilan hammaddelerin oranlarina ve boyutlarma da bagh
olmakla birlikte 1165-1200 °C’de 35-70 dakika arasinda degisen siirelerde pisirmek
mimkiindiir [13].

Yer karosunun su emme degerleri duvar karosuna gore diistik (%0,5<Su Emme<
%?3) oldugu i¢in yer karolarin1 hem duvarlarda hem de zeminde kaplama malzemesi
olarak kullanmak miimkiindiir [http-1].

2.3. Porselen Karo

Porselen karolar diisiik su emme degeriyle (< %0,5) hem yer karosu hem de duvar
karosu olarak i¢ ve dis mekanlarda uygulanmaya olanak saglayan iiriin grubudur. Su
emmesi hemen hemen olmadig i¢in su ile temas eden alanlarda kullanilmasi en uygun
olan kaplama malzemesi grubudur.

Porselen karo, kimyasallara kars1 gosterdigi direng, iriin tasarim ¢esitliligi, yiiksek
mekanik dayanim gibi 6zellikleriyle tercih edilmektedir.

Porselen karo iiretiminde kullanilan hammaddeleri 6zlii ve 0zsliz seramik
hammaddeleri olarak ayirmak miimkiindiir. Ozlii hammaddeler kil ve kaolen gibi plastik
ozellik gosterirken, 6zsliz hammaddeler olan kuvars ve feldspatin plastik 6zelligi
bulunmamaktadir. Porselen karo biinyelerinde,

e Kil: %25-40

e Kaolen: %0-15

e Feldspat: %40-50
e Kuvars: %10-15
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kullanilan hammaddelerin miktarlar1 genel olarak verilmistir. Kil ve kaolen o&zli
hammaddeler olarak, malzemenin ham mukavemetinin artmasini saglarken, feldspatin
ergitici olarak kullanilmasi ile sinterleme artirilarak yiiksek yogunluklu biinyeler elde

edilebilmektedir [15].
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3. SERAMIK KAPLAMA MALZEMELERI URETIM TEKNOLOJISI

Seramik kaplama malzemeleri iiretim prosesini 8 ana baglikta ifade etmek
miimkiindiir. Bunlar; Masse hazirlama, sir hazirlama, sekil verme (presleme), kurutma,
sir alt1 engop uygulamasi (astar), sirlama, desenleme ve pisirme asamalaridir.

Kil ve kaolen gibi 6zlii olan hammaddeler ile kuvars, feldspat gibi Ozsiiz
hammaddelerden olugan karigimin, bilyeli degirmenlerde istenilen kaba kuma getirilene
kadar sulu bir sekilde 6giitiilmesi ile masse hazirlanmaktadir. Bu islem hammaddelerin
homojen sekilde karismasi i¢in dnemlidir. Elde edilen s1vi ¢amur piiskiirtmeli kurutucu
havuzlarina alinarak, pistonlu pompalar yardimi ile piiskiirtmeli kurutucuya gonderilir.
Piiskiirtmeli kurutucunun iist kismindan verilen, 550-600 °C ‘ye briilorlerle 1sitilmis hava
ile pompalar ile asagi yonden gonderilen sivi ¢amur temas ederek, camurdaki su
uzaklastirilir ve graniil elde edilir. Elde edilen graniil masse, karo seklini alabilmesi i¢in
preslere gonderilir ve presler ile sekillendirme islemi tamamlanir. Pres sonrasinda
maksimum %6,5 nemle c¢ikan Kkarolar, astarlama ve sirlama islemlerinden Once
mukavemet kazanabilmesi i¢in dikey kurutuculardan ortalama %0,5 nem olacak sekilde

cikar.

Gorsel 3.1. a) Bilyeli degirmen, b) Piiskiirtmeli kurutucu, c¢) Sacmi marka dikey kurutucu [11]

Dikey kurutucudan mukavemeti artarak c¢ikan karolara estetik Ozellik
kazandirilmasi i¢in dekorlama islemi yapilmaktadir. Bu asamada ise ham karolar
oncelikle engoplanip, daha sonra sirlama bantlarina gonderilir. Ink-jet teknolojisi ile de
uygulanmak istenen desen, karo iizerine transfer edilir. Tiim bu agamalardan sonra teknik
ozelliklerine gore pisirilen karolarin iiretim prosesi tamamlanmis olur [11].

Bu tez kapsaminda, ink-jet teknolojisiyle uygulanan efekt malzemesi elde

edildiginden dolay1 dekorlama detayli olarak anlatilacaktir.
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4. SERAMIK KAPLAMA MALZEMELERINDE DEKORASYON

Seramik malzemelerin kullanilmasi ile birlikte seramik yiizeylere dekorlama
yapilmasi da 6nem kazanmistir. Dekorlama islemi ile biinyeyi ayr1 diisiinmek miimkiin
degildir. Seramik biinye lizerine yapilan dekorlama islemindeki en temel amag, seramik
tiriine estetik agidan deger kazandirmaktir [16].

Seramik karo sektoriinde dekorasyon oOnemli bir yere sahip olup, seramik
kullanicilarinin isteklerine gore sekillenmektedir. Zamanla kullanicilarin seramik
tirtinlerden beklentisi degismekte olup, triinlerin islevselligi 6n plana ¢ikmaktadir.
Tasarlanan trilinlerde estetik goriiniimiin, teknik 6zelliklerin ve kisisel isteklerin 6nem

kazanmasi, dekorasyon alaninda arastirma ve gelistirme calismalarinin siirekli devam

./ \.

Dolayh Dogrudan

Pismis Blinye Pismis Blinye

Pismemis Biinye Pismemis Blinye

Gorsel 4.1. Seramik iiriinler i¢in dekorlama yontemlerinin suiflandiriimasi [9]

etmesine yol agmaktadir [16,17].

Seramik karo sektoriinde dekorlama yapilirken ¢esitli yontemler kullanilmaktadir.
Istenilen goriintiiyii karoya transfer etmek igin hem dogrudan hem de dolayli baski
tekniklerini uygulamak miimkiin olmaktadir. Dogrudan yapilan baskilarda goriintii karo
yiizeyine direkt transfer edilirken, dolayli baskilarda ise goriintii ¢esitli materyallere
(kagit, kauguk, cam v.b.) aktarilarak yapilmaktadir. Dogrudan yapilan baskilar daha
ekonomik olsa da, hediyelik esya grubu gibi sekilleri zor olan biinyeler i¢in dolayli baski
daha iyi sonuglar vermektedir.

Baski1 uygulamalarinda sir alt1 ve sir {istii olacak sekilde seramik biinyeye estetik
ozellik katmak miimkiindiir. Sir alti uygulamalarinda, dekor karonun {izerine
uygulanabildigi gibi engoplu yiizeyin iizerine de aktarilabilmektedir. Desenin {izerine sir
uygulanarak istenilen gorsel elde edilir. Bu uygulamalarda hem pigsmemis biinyeye hem

de pismis biinyeye dekor yapilabilmektedir [9].
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Sir altt uygulamalarinda uygulanan desenin belli olabilmesi i¢in transparan sir
uygulanmas1 onemli iken, sir iistii uygulamalarinda transparan, mat ya da opak ylizey
Ozelliklerine sahip olmasi, tercih edilen desene gore degisim gosterebilmektedir [13].
4.1. Engop

Engop, seramik karolarda, bilinye ile sir arasina uygulanan ve biinyenin
opaklasmasini saglayip ince bir sekilde ylizeyi kaplayan malzemedir. Engop kullanimu ile
blinye ve sir arasinda fiziksel-kimyasal farklilik azalip, birbiri ile uyumlu ylizey elde
edilmektedir [18].

4.2. Sir

Sir iiretiminde kuvars, feldspat, kalsit, aliimina, frit gibi hammaddeler
kullanilmakta olup, sir kullanimi ile hem fiziksel hem de estetik acidan avantaj
saglanmaktadir [19].

Sir tretiminde kullanilacak hammaddeler, uygun oranlarda tartilarak, bilyeli
degirmenlerde dgiitiilmektedir. Seramik karo ylizeyine uygulanan sir, pisirim sonrasinda
camsi yapt olusturarak, karonun kimyasallara karsi dayanimini ve mukavemetini
artirmaktadir [20].

Bu tez calismasi kapsaminda, transparan, opak ve mat yiizey 6zelliklerine sahip
sirlar ve efekt malzemeleri kullanildigi i¢in yiizey Ozellikleri detayli bir sekilde

aciklanmugtir.

4.2.1. Transparan ve opak yiizey goriiniimiine sahip sirlar

Transparan yiizey oOzelligine sahip sirlar, 15181 tamamen gecirmektedir. Yiizeye
carpan 151k gecirgenligin olmasi sebebiyle, biinye iizerindeki deseni oldugu gibi
gostermektedir [14].

Opak sir yiizey goriiniimlerinde ise, 151k gecirgenligi engellenerek uygulanan
bilinyenin rengi belli olmamaktadir. Opaklastirict hammadde katkisiyla, cams1 yapi
icerisindeki tanecikler 15181 kirarak yansitmaktadir. Gorsel 4.2.b.’de goriildiigii tlizere,
opak sir igerisinde ilerleyen 15181n ge¢isi, opak tanecikler tarafindan engellendigi i¢in 151k

farkli yonlere sagilmakta ve buna bagl olarak goriintii bulaniklagmaktadir [21].
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Gorsel 4.2. (a) Isigin kirdma ve yansima ilkesi (b) Iigin opak sir icinde kirlma ve yansimast [21]

Bir yiizeyin opak gorlinlime sahip olup olmamasi kirinim indisi ile iligkilidir.
Yiizeye gelen 1s1in bir kismi bulundugu ortamdan ayni temas agisiyla yansirken, bir
kism1 da diger taraftaki ortama gegerek, 15181n o ortamda ilerleme hizina gore karilir.
Kirmim indisi farki ne kadar yiiksekse, opakligin o kadar yiiksek oldugu anlamina
gelmektedir [22].

Opak sir iiretiminde en fazla kullanilan opaklastirict hammaddeler kalay oksit ve
zirkonyum silikattir. Ancak kalay oksit kullanimi ekonomik agidan uygun olmadigi igin,
zirkonyum silikat kullanim1 daha ¢ok tercih edilmektedir [21].

4.2.2. Parlak, saten ve mat sirlar

Sir ylizeyinin parlak, saten ya da mat goriinimde olmasimin temel sebebi, gelen
1s1n1n sir ylizeyinden diizgiin ya da dagimik sekilde yansimasindan kaynaklanmaktadir.
Yanstyan 1sinin siddeti ne kadar yiiksek ve yansima ne kadar diizgiin ise sir ylizeyi o

kadar parlak goriiniime sahiptir (Gorsel 4.3) [14].

Gelen Isin Gelen Isin Gelen Isin

I/

Parlak Saten Mat

Gorsel 4.3. Parlak, saten ve mat yiizey zelliklerine sahip yiizeylerde isinin yansimasi [14]

Dik acili yansimalar diiz yiizeye temas eden 1sinlarda meydana gelmekte olup,
1s1nin yansimasi bu ortamda yiiksek olmaktadir. Bu durum, yiizey goriinlimiiniin parlak

olmasini saglamaktadir. Bunun aksine, daginik yansima olan yiizeylerde mat yiizey
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goriiniimii artig gosterip, parlaklik azalmaktadir. Mat ve saten sirlarda daginik yansimanin

temel nedeni, kristallenmelerin olugsmasindan kaynaklanmaktadir [22].

Dik agili vansima Dagik yansima

Gorsel 4.4. (a) Dik agili yansima, (b) Dagimnik yansima [22]
4.3. Seramik Dekorlama Yontemleri
4.3.1. Seramik kaplama malzemeleri dekorunda kullanilan geleneksel yontemler
Seramik karo sektoriinde, 1960 yili itibariyle dekorasyonda onemli gelismeler
olmustur. Diiz elek baski yontemi ile baslayan dekorasyon seriiveni, 1970 ve sonrasi
donemlerle birlikte tambur serigrafiye, 1990 yili sonrasinda ise graviir baskiya yerini
birakmistir. Ayn1 donemlerde fleksografi baski teknigi denenmeye ¢aligilsa da uygulama

noktasinda uzun omiirlii olamamistir [23].

i Ink-jet Dijital Baski
o] e

Fleksografi

ﬁ Déner Elek Baski

Havali Boya Tabancasi

ﬁ Diiz Elek Baski

1960 1970 1980 1990 2000 2010 2020

Gorsel 4.5. Seramik kaplama malzemeleri sektoriinde kullanilan dekorlama yontemleri [24]

En eski teknolojilerden olan diiz elek baski yontemi ile, sirlt ya da ham karo tizerine
uygulama yapilabilmektedir. Bu yontemde baski yapilacak tezgahlar bulunmakta olup,
elekler bu tezgahlara kelepgeler yardimi ile sabitlenmektedir. Dekorlama islemi sirasinda
elegin karoya yapismamasi énemli oldugundan dolayi, elek ile karo arasinda yaklasik
yarim santimetrelik bir yiiksekligin olmas1 gereklidir. Desen uygulamalarinda kullanilan
boyalar ezici valslerden gecirilerek boya partikiillerinin giderilmesi saglanir. Bu asama,
kullanilan ipek eleklerin boya partikiilleri ile tikanmamasi i¢in dnemlidir.

Diiz elek baski teknolojisinden sonra ipek eleklerin kullanildigi tambur baski

teknolojisi gelistirilmistir. Bu teknolojide diiz elek baskilama yonteminden farkli olarak
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silindir geklinde tamburlar kullanilmaktadir. Desenin boyutuna goére hazirlanan

tamburlara elek bezleri yerlestirilir ve tamburlar baski makinelerine konulur.
Tamburlarin  i¢  kismma desenin  renklendirilebilmesi  i¢in  boyalar

yerlestirilmektedir. Desenin karo ylizeyine aktarilmasi donen tamburlarin i¢ kisminda

bulunan rakleler ile olmaktadir [16].

Gorsel 4.6. (a) Diiz elek baski, (b) Tambur elek baski, (c) Silikon tambur baski — Rotocolor [16]

Seramik sektoriinde rotocolor olarak bilinen baski teknigi silikon tambur baskilarla
yapilmaktadir. Silikon malzeme iizerine lazer teknigi ile desen islenmektedir. Lazer
islemi sonrasinda yiizeyde olusan deliklere boya pompalanir. Baski sirasinda dénmenin
de etkisiyle boya karo ylizeyine aktarilarak desen elde edilir [6].

2000 yillarinin basindan itibaren ise, seramik karo sektdriinde ink-jet teknolojisine
gecilmeye baslanmistir. 2000 yil1 ve sonrasinda bu teknolojiyi kullanan sirketlerin sayisi
giin gectikce artarak, glinlimiizde seramik dekorlama alaninda en fazla kullanilan teknik
haline gelmistir [8].

Bu tez ¢alismasi1 kapsaminda, elde edilen efekt malzemeleri ink-jet teknolojisi ile

karo yiizeyine aktarildigindan dolay1, bu yontem detayli bir sekilde ele alinacaktir.

4.3.2. Ink-jet dekorlama teknigi

Ink-jet dekorlama tekniginde karo yilizeyine dekorlama temassiz sekilde olup,
renklendirici mirekkebin piiskiirtiilerek ortalama 18 mikron capindaki damlaciklar
olusturmasi ile uygulanmaktadir [25].

Miirekkep damlaciklarinin yilizeye aktarilma sekline gore siirekli ink-jet (C1J) ve
tercihli damla piiskiirtme (DOD) mekanizmalar1 mevcuttur [9].

Stirekli ink-jet mekanizmasinda damla olusturmak ic¢in kullanilan miirekkepler
elektrik iletkenligine sahip olup, damlalar elektromanyetik dalga etkisi ile olugmaktadir.
Bu mekanizma ile siirekli damlalarin {iretilmesi s6z konusu olup, baski i¢in uygun
olmayan damlalar elektrik alan ile bir oluga toplanip geri doniistiiriilebilse de hem

cevresel faktorler hem de miirekkebin kalitesi agisindan bu islem verimli degildir. CIJ
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mekanizmasinda damlalar 20-60 kHz iiretim frekansi seviyesinde olup, nozuldan
piiskiirtiilen damlanm hiz1 ise 10 ms™' ‘den biiyiiktiir. CIJ mekanizmas1 seramik karo

sektoriinde dekorlamadan ziyade seramik ylizeylere barkod veya markalama islemlerinde

kullanilabilmektedir [26].

Basinc¢landirilmis akis

l

Damlacik iizerinde yiik
olusturma cihazi

R

Yiikle yiiklenmis
deflektorler

Ger1 doniistiirtilmiis
akigkan
O

Istenmeyen damlalarin o
y | O
toplandigi oluk o

O Baski i¢in olusan
O damlalar

=0

Gorsel 4.7. Siirekli ink-jet (ClJ) mekanizmasi damla olusumu [26]

Seramik karo sektoriinde dekorlama islemlerinde tercihli damla piiskiirtme (DOD)
mekanizmast kullanilmaktadir. Bu mekanizmada baski yapilacak damlalar CIJ
mekanizmasinin  aksine  slirekli olarak  olugmayip, istege bagli  sekilde
olusturulabilmektedir. Atik miirekkep olusmadigi i¢in, hem ¢evreci ve hem de ekonomik

bir yontemdir [27].

Uyarici
Miirekkep boslugu

Nozul

Miirekkep
haznesi

Gorsel 4.8. Tercihli damla piiskiirtme (DOD) mekanizmasi damla olugsumu [23)]

Piiskiirtiilmiis damla

Tercihli damla piiskiirtme (DOD) yonteminde, yazici kafast pek ¢ok nozuldan
olusup, her bir nozuldan bir damla piskiirtiilecek sekilde sistem c¢alismaktadir. Bu
yontemde miirekkebin bulundugu hazneye yapilan basing darbesiyle istenildigi zaman
damla olusturulabilmektedir [23]. Damla olusumu basing darbesine bagl olarak hiz ve

hacim degisimi ile yapilmakta ve her bir damla nozuldan diiz bir sekilde ilerleyerek karo
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yiizeyinde istenilen deseni olusturmaktadir [9]. Tercihli damla piiskiirtme (DOD)

yonteminde, damlalarin olugsmasi i¢in ortalama 1-20 kHz frekans gereklidir [26].

Gorsel 4.9. Endiistriyel piezoelektrik DOD yazici kafast érnegi [hitp-2]

Seramik kaplama malzemeleri tiretiminde kullanilan ink-jet makinesinde gerekli
olan ekipmanlar; kartus, karonun tasinmasi i¢in bant sistemi, miirekkeplerin karoya
aktarilmasini saglayan sistem ve desen tasariminin aktarildigi veri kaynagidir [28].
Miirekkep icerigi CMYK diye bilinen siyan, magenta, sari ve siyah renklerinden
olugsmakta olup, desende kullanilmasi istenen farkli tonlar bu renklerden

olusturulmaktadir [29].

Miirekkep Kaynagi

Veri Kartuglar Y

Kaynagi

Karo Tagima Sistemi

Gorsel 4.10. Ink-jet dekorlama teknigi prensibi [29]

Ink-jet dekorlama teknolojisinde istenilen tasarimlar, Adobe Photoshop
programinda tasarimci tarafindan hazirlanip veri kaynagina aktarilir. Bu teknolojide,
tasarimcinin kabiliyeti ve zevki 6zgiin modellerin ortaya ¢ikmasinda dnemli bir etkendir.
Gorsel 4.11°de ticari ink-jet makinesi drnegi ve dekorlama isleminin uygulama siireci
gosterilmistir. Ink-jet dekorlamada, ham karo ile temassiz olarak miirekkep piiskiirtiilerek

desen elde edildigi icin ham karolarin kirilma durumu azalmistir [7].
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Gorsel 4.11. (a) Ink-jet teknigi uygulama siireci [9] (b) Tek gegisli ticari ink-jet dekorlama makinesi [23]

Tablo 4.1. Dijital dekorasyon igin miirekkebin sahip olmasi gereken fiziksel ve kimyasal gereklilikler [30]

Durum

Miirekkebin Ozelligi Miirekkebin Gerekliligi

Nozulun tikanmasi

Sedimantasyon

Miirekkebin damlamasi
Miirekkebin nozulda yayilmasi
Miirekkebin karoda yayilmasi
Miirekkebin damlama ¢api1 ve sekli
Miirekkebin karoya niifuz etmesi
Miirekkebin yonlendirilmesi
Nozulun aginmasi

Pigmentin ¢6ziinmesi

Elektrik iletkenligi

Pigmentin tane boyutu
Zeta potansiyeli

Yiizey gerilimi

Cap <1 pum

Su bazli miirekkepler

Yiizey gerilimi 20-45 mN/m
Yiizey gerilimi

Viskozite 4-40 mPa*s
Viskozite

Yogunluk 1,1-1,5 g/cm®
pH 5<Ph<10
Organik ortamda ¢6ziiniirlik Cok diistik
Elektriksel iletkenlik < 100 pS/cm

Teknolojinin gelismesi ile birlikte geleneksel yontemlerden ink-jet teknolojisine

gecis, seramik kaplama malzemelerinin dekorasyonunda pek ¢ok avantaji da beraberinde

getirmistir. Ink-jet teknolojisi;

e Yiiksek kalitede tirtinlerin elde edilmesinde etkili olmaktadir.

e Desenlerde

degisiklik  yapmanin

olmas1 ile

kisisellestirilebilir iirlin tasarimina imkan vermektedir.

birlikte

Farkl1 boyuttaki iiriinlere deseni kolay bir sekilde boyutlandirabilmektedir.
Miirekkebi daha verimli bir sekilde kullanarak, atik miktarini minimize
etmektedir.

Dijital ortamda tasarimlarin depolanmasina imkan verdigi i¢in, depolama

islemi kolay ve maliyeti diisiiktiir [23].
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e Temassiz dekorlama ile, ham karo kayiplarini azaltmaktadir.

e Desenlerin kolay bir sekilde degistirilmesini ve bu sayede hizli {iretim
gerceklesmesini saglamaktadir. Bu teknoloji ile insan giiciine olan ihtiyag
azalmaktadir.

Ink-jet teknolojisinin gelistirildigi ilk zamanlarda makinenin ve kullanilan
mirekkeplerin yliksek fiyatli olmasindan kaynakli endiistriye adapte olmasinda sorunlar
olsa da, yeni yazici kafalarinin ve pigmentli miirekkeplerin gelistirilmesiyle endiistriye
uygulanmaya baglanmistir [31].

Ink-jet teknolojisinde sirlar, miirekkepler, tane boyutu, yogunluk, viskozite, katki

maddeleri, ¢oziiciiler ve tasarim gibi konular énemli oldugundan dolayi, bu konular

tizerinde ¢aligmalar 6nem kazanmuistir [9].

30



5. CALISMANIN AMACI VE ONEMI

Seramik kaplama malzemeleri sektoriinde dekorasyonun onemi her gecen giin
artmaktadir. Son kullanicilarin estetik iiriinlere ve 6zgilin tasarimlara olan talepleri ile
dekorasyon caligmalarinda arastirma ve gelistirme ¢alismalari 6nemli bir rol
oynamaktadir. Dijital efekt malzemeleri ile seramik karo yiizeylerinde mat, parlak, 1s1ltil1
goriiniimler elde edilerek, {iriine estetik agidan deger katabilmek miimkiindiir.

Giliniimiizde dijital efekt malzemeleri {iretiminde, hammadde karigim
kompozisyonlar1 kullanilmaktadir. Bu calismada ilk defa frit kullanilarak dijital
dekorasyon efekt malzemelerinin gelistirilmesi amaglanmistir. Bu amaca yonelik, farkli
yiizey Ozelliklerine sahip transparan, opak ve mat fritler secilerek, nano boyuttaki 6gtitme
performanslar1 detayli bir sekilde incelenmis ve ink-jet teknolojisi kullanilarak duvar
karosu, yer karosu ve sinterflex karo ylizeylerine uygulanarak, bu biinyelerdeki etkileri
incelenmistir.

Fritlerin nano boyuta Ogiitiilmesi zor bir prosestir. Bu nedenle, fritlerin efekt
malzemesi olarak kullanilip, seramik karo ylizeyine olan etkilerinin incelendigi detayl
bir ¢alisma literatiirde bulunmamaktadir. Bu tez calismasi kapsaminda, fritlerin efekt
malzemesi olarak kullanilmasinin 6n arastirmasi yapilarak, literatiire de katki saglanmak
istenmistir.

Tez caligmasi ile, yeni ve fonksiyonel ylizeyler yapilabilmesinin 6niinii agacak 6n
calismanin yapilmig olmasi dnemlidir. Siirekli artan miisteri talepleri ve gorselligin 6n
planda olmasi ile yeni {irlin tasarimlari i¢in alternatif tasarimlar olusturulabilecektir.

Bu c¢alismanin neticesinde, efekt malzemelerinin karo yiizeylerine olan etkisi
degerlendirilerek, farkli frit kompozisyonlari kullanmilarak yeni olusturulacak efekt

malzemeleri i¢in de 6n ¢alisma olmas1 amaglanmaktadir.
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6. MALZEME VE YONTEM

6.1. Malzeme

Tez calismasi kapsaminda transparan, opak ve mat yiizey 6zelliklerine sahip olan

ticari fritler, Kaleseramik Canakkale Kalebodur Seramik A.S. firmasindan temin

edilmistir. Tezin ilerleyen boliimlerinde transparan, opak ve mat frit i¢in Tablo 6.1°deki

kodlar kullanilmistir.
Tablo 6.1. Yapilan ¢calismalarda transparan, opak ve mat fritler icin verilen kodlar
Frit Kod
Transparan Frit TRS
Opak Frit OPK
Mat Frit MT

Efekt malzemesi olarak kullanilabilirligi arastirilacak olan TRS, OPK, MT

fritlerin kimyasal igerikleri X 1smnlari floresans spektometresi (XRF) analizi ile

belirlenmis olup Tablo 6.2. ‘de detaylar1 verilmistir.

Tablo 6.2. TRS, OPK ve MT fritlerin kimyasal analizi (%ag.)

Bilesen TRS Frit OPK Frit MT Frit
SiO, 60-65 55-60 45-50
AL O3 2-6 2-6 18-23
TiO» 0-0,5 0-0,5 0-0,5
Fe, 03 0-0,3 0-0,3 0-0,3
CaO 10-15 10-15 20-30
MgO 0-3 0-3 7-15
Na,O 0-2 0-3 -

K>O 2-5 2-5 -
ZnO 5-13 5-13 -
B,03 0-4 0-4 -
Zr0, - 7-12 -

TRS, OPK ve MT fritler i¢in 1s1 mikroskobu analizi yapilarak sicaklikla olan davranislari

Tablo 6.3.’te belirtilmistir.

Tablo 6.3. TRS, OPK ve MT frite ait 1s1 mikroskop verileri

Frit Sinterlenme Yumusama Kiire Ergime
Sicakhigi (°C) Sicakhigr (°C) Sicakhigr (°C) Sicakhigr (°C)

TRS 915 1115 1140 1240

OPK 895 1140 1160 1210

MT 885 1280 - 1295
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Fritlerin efekt malzemesi olarak kullanilabilmesi i¢in, nano boyutta 6giitiilmesi
gerekmektedir. Bunun i¢in, iki asamali 6giitme islemi gergeklestirilmistir.
e Yatay silindir degirmen (frit 6n 6giitme islemi)
e Yiiksek enerjili 6giitme
Ogiitme prosesi Kaleseramik Ar-Ge Merkezi laboratuvarinda gerceklestirilmistir.
Fritlerin 6n 6glitme islemi i¢in kullanilan yatay silindir degirmen Gabrielli marka olup, 3
litre kapasitelidir. Yiksek enerjili 6giitmede kullanilan degirmen ise Bluenco markadir.
Degirmenin kapasitesi ise 3 litredir.

On &giitme degirmeninde kullanilan bilyeler aliimina bilyeler olup, boyutlar1 1-3
cm aralifindadir. Yiksek enerjili ogiitmede kullanilan bilyeler ise, 0,35-0,45 pum
itriyumla stabilize edilmis zirkonyadir. Fritleri efekt malzemesi olarak ink-jet
makinesinde kullanabilmek i¢in yag bazli solvent kullanilmistir.

Transparan, opak ve mat yilizey Ozelliklerine sahip efekt malzemelerinin karo
biinyesinde dekor yapilabilmesi i¢in ink-jet makinesi kullanilmaktadir. Bu tez ¢alismasi
kapsaminda Kaleseramik Ar-Ge Merkezi laboratuvarinda bulunan Projecta marka G
Plotter model ink jet makinesi ile ink-jet dekorlama iglemi duvar karosu, yer karosu ve

sinterflex karoya uygulanmistir.

Gorsel 6.1. Projecta marka laboratuvar tipi plotter

6.2. Yontem
Fritlerin efekt malzemesi olarak ink-jet makinelerinde kullanilabilmesi i¢in nano
boyuta dgiitiilmesi gerektiginden dolay1, yag bazli solvent kullanilarak Tablo 6.4.’de

belirtilen kompozisyon hazirlanmistir.

Tablo 6.4. TRS, OPK, MT fritler icin efekt malzemesi elde edilecek kompozisyon (%ag.)

Malzemeler Efekt Malzemesi Recetesi (%ag.)
Frit 60,60
Solvent 39,40
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Her bir frit i¢in Tablo 6.4’deki kompozisyona gore 840 gram olacak sekilde ii¢ ayr1
karisim hazirlanmistir. On giitme islemi yatay silindir degirmende yapilmis olup, iki
asamali olarak gerceklesmistir. On o6giitme isleminin ilk asamasinda, 1-3 cm
boyutlarindaki aliimina bilyelerden 3 kg kullanilarak, 24 saat 6giitme islemi yapilmaistir.

On 6giitme isleminin ikinci asamasinda ise 0,6 cm boyutundaki aliimina bilyeler ile
40 saat olacak sekilde ogiitme islemine devam edilmistir. On Ogiitme asamasinda
kullanilan yatay silindir degirmen ve kullanilan bilyeler Gorsel 6.2.°de gosterildigi

gibidir.

On Ogiitme

On Ogiitme — 1. Asama
p* %

3{“\'“

@)
Gorsel 6.2. (a) Yatay silindir degirmen (b) 1-3 cm bilyeler (c) 0,6 cm bilyeler

(b)

TRS, OPK, MT fritler ile yapilan kompozisyonlar 6n 6giitme asamasindan sonra,
yiiksek enerjili 6glitmenin yapildigr Bluenco marka degirmende 28 saat 1350 rpm sabit
hizda ogitilmustir. Yiksek enerjili 6glitme sisteminde; 4,2 kg ve 0,35-0,45 pm
boyutlarinda bilyelerden kullanilmistir. Ogﬁtme siirecinde 0, 2, 4, 6, 8, 10, 12, 16, 20, 24,
28, saatlerde TRS, OPK ve MT kompozisyonlar i¢in 6rnekler alinarak tane boyut analizi
yapilmis ve viskozite degerleri tespit edilmistir.

Yiiksek enerjili 6glitme sistemi nano dgiitme olarak bilinmekte olup, 100 nm gibi

nano malzemelerin elde edilmesi i¢in yaygin olarak kullanilan bir sistemdir [32].

Gorsel 6.3. (a) Bluenco marka yiiksek enerjili 6giitme degirmen (b) 0,35 — 0,45 um bilyeler
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6.4.’te verildigi gibidir.

Efekt malzemesi elde edilmesinde uygulanan &giitme prosesinin dzet sekli Gorsel

Efekt Malzemesi Elde Edilmesi - Ogiitme Prosesi

TRS Frit OPK Frit MT Frit
TRS Frit: %60,60 OPK Frit: %60,60 MT Frit: %60,60
Solvent: %39,40 Solvent: %39,40 Solvent: %39,40
On Ogilitme On Oglitme On Oglitme
1. Asama (24 saat) 1. Asama (24 saat) 1. Asama (24 saat)
1-3 cm Bilyeler 1-3 cm Bilyeler 1-3 cm Bilyeler
On Ogiitme On Ogiitme On Ogiitme
2. Asama (40 saat) 2. Asama (40 saat) 2. Asama (40 saat)
0,6 cm Bilyeler 0,6 cm Bilyeler 0,6 cm Bilyeler
Yiiksek Enerjili Oglitme Yiiksek Enerjili Ogiitme Yiksek Enerjili Ogiitme
(28 saat) (28 saat) (28 saat)
0,35 —0,45 pum Bilyeler 0,35 — 0,45 pm Bilyeler 0,35—- 0,45 pum Bilyeler

Gorsel 6.4. Efekt malzemesi elde etme ogiitme prosesi

Elde edilen transparan, opak ve mat yilizey Ozelliklerine sahip olan efekt
malzemeleri 10 pum ve 5 pm olacak sekilde filtrasyon cihazindan gegirilerek filtre
edilmistir. Ink-jet makinesinin nozullarinin tikanmamasi i¢in filtrasyon isleminin
yapilmast onemlidir. Filtre edilen efekt malzemelerinin ink-jet makinesinde dekorunun
yapilabilmesi i¢in konsantre frit karisimlarinin katt madde oranlari seyreltme solventi ile
diistiriilmiistiir. Bu nedenle her bir frit kompozisyonunda agirlikca %69,2 konsantre frit
karisimi ve %30,8 seyreltme solventi kullanilarak seyreltme islemi yapilmistir. Bu sekilde
baslangictaki agirlikgca %60,60 kullanilan frit icerigi, seyreltme islemi sonrasinda
agirlikca %41,90 olmustur.

Seyreltme islemi Oncesi konsantre efekt malzemeleri kompozisyonlarinin
yogunluklar1 1450-1500 g/L araliginda iken, seyreltilmis yogunluk 1210-1240 g/L
araliginda olmaktadir. Gorsel 6.5°te filtrasyon islemi i¢in Kaleseramik Ar-Ge Merkezi

laboratuvarinda kullanilan Bluenco marka filtrasyon cihazi gosterilmektedir.
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Gorsel 6.5. Filtrasyon cihazi

Seyreltme islemi sonrasinda her bir efekt malzemesinin viskozitesi 18-25 cP
araligina getirilerek ink-jet makinesinde dekor yapilabilmesine uygun hale getirilmistir.

Efekt malzemelerinin farkli karo biinyelerinde etkilerinin incelenebilmesi i¢in
Kaleseramik fabrikasinda {iiretimi yapilan yer karosu, duvar karosu ve sinterflex
biinyelerine ait 30x60 cm boyutlarinda ham karolar temin edilmistir.

Kalesinterflex tirtinii, 100x300 cm, 120x360 cm boyutlarinda ve 3 mm, 5 mm ve 7
mm kalinliklarinda g¢esitleri olan Kaleseramik firmasi tarafindan kendi 6zel teknolojileri
ile iiretilen biiyiik ebat, ince ve esnek olan porselen plakadir. Gorsel 6.6.”da Kaleseramik

firmasinda tiretilen esnek yapidaki sinterflex malzemeden yapilmis iirlin yer almaktadir.

Gorsel 6.6. Sinterflex karo ornegi
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Kaplama malzemesi olarak ahsap, metal, plastik gibi malzemeler kullanilabilse de,
atese, kimyasallara, giines 1s18ina ve olusabilecek lekelere karsi dayaniminin yiiksek
olmasi sebebiyle seramik iiriinler tercih edilmektedir. Kalesinterflex teknolojisinin
gelistirilmesinin en 6nemli amaci, hem porselen karo gibi mukavemeti yiiksek, hem de
biiyiik ebat ve ince karolarin iretilebilmesidir. Sinterflex {iriinlerin sinterleme sicaklig
1210-1230°C araliginda olup, 45-60 dakika endiistriyel firinlarda pisirimi yapilmaktadir.
Sinterflex iirlinlerin su emmesi olmayip, ortalama %7-7,5 pisme kiigiilmesine sahiptir
[33].

TRS ve OPK efekt malzemelerinin tasarimi1 Gorsel 6.7°de gosterilmistir. 30x60 cm
boyuttaki ham duvar karosu, yer karosu ve sinterflex karolara 25-50-100 g/m? olarak ink-
jet makinesinde uygulanarak, artan efekt malzemesi miktari ile parlaklik ve L*a*b* renk

degerlerinin etkisi gozlemlenmistir.

60 cm
A
TRS TRS TRS
£
o v V) v x x »
o o o o o a
Q || F]||F o
A = © oPK | | oPk | | opk
25 50 100 25 50 100 25 50 100

Gorsel 6.7. TRS ve OPK efekt malzemelerinin karodaki tasarimi

Gorsel 6.8’de tasarimi gosterilen MT efekt malzemesinin uygulamasi TRS ve OPK
efekt malzemelerinden ayr1 olarak tasarlanmistir. Bunun nedeni, 6zellikle yer karosu
biinyesinde MT fritten elde edilen sirin kizak ¢ekimi sonuglarinda biinyede deformasyon

olusturdugunun goriilmesidir.

MT MT MT
g E 25 E 50 E 100
= = = =
25 50 100

Gorsel 6.8. MT efekt malzemesinin karodaki tasarimi

MT efekt malzemesinin ink-jet makinesinde uygulandiktan sonra, karo

yiizeylerinde nasil bir sonugla karsilagilacagi 6n goriilemediginden dolay1, ylizeyi
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deforme etme riskine kars1 diger efekt malzemelerinden ayr1 olacak sekilde yer karosuna
uygulanmasina karar verilmistir.

MT efekt malzemesi de TRS ve OPK efekt malzemelerinde oldugu gibi, duvar
karosu, yer karosu ve sinterflex ham Kkarolara 25-50-100 g/m? olacak sekilde
uygulanmistir. Gorsel 6.9’da bulunan ink-jet makinesinde tiim mevcut karolar i¢in efekt
malzemeleri uygulanmistir. Uygulanan efekt malzemesi miktar1 arttikca biinyelerde
meydana gelen degisimler incelenmis ve yapilan teknik analizlerle nedenleri

incelenmistir.

Gorsel 6.9. Ink-jet makinesi

Yer karosu, duvar karosu ve sinterflex karolar Canakkale Seramik Fabrikasi’nda
bulunan endiistriyel firinlarda pisirilmistir. Duvar karosunun pisirim sicakligi, yer
karosuna ve sinterflex karoya gore diisiik olup, 1120-1130 °C’de 49 dakikada
pisirilmistir. Yer karosunun pisirim sicakligr ise 1180 — 1185 °C’de olup, 65 dakika
stirmiistiir. Efekt malzemeleri uygulanan sinterflex karolar 1200 — 1205 °C’de 62 dakika
pisirilerek elde edilmistir. Gorsel 6.10’da her bir karo igin pisirim rejimleri

gosterilmektedir.

Uygulanan Karo

Duvar Karosu

Yer Karosu

Sinterflex

Sicaklik & Siire

1120 -1130°C

1180 —1185°C

1200 — 1205 °C

49 dakika 65 dakika 62 dakika
1- Duvar Karosu
2-Yer Karosu
3- Sinterflex | 3

Gorsel 6.10. Duvar karosu, yer karosu ve sinterflex karolarinin pisme sicakligi & siiresi

Pisme sonrasinda her bir biinyeye uygulanan efekt malzemeleri i¢in parlaklik (60°)

ve L*a*b* renk degerleri ol¢iilmiistiir.
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Efekt malzemeleri uygulamalar1 tamamlandiktan sonra, TRS, OPK ve MT fritler
kullanilarak standart yapilan kizakla sir uygulamalarinin duvar karosu, yer karosu ve
sinterflex karolar iizerindeki etkilerinin incelenmesine karar verilmistir. Bu islemi
yaparak, mikron boyutta ve nano boyutta 6glitmenin sinterleme ve Kkristallenme
davraniglarint ne oOlgiide degistirdiginin karsilagtirilmas: yapilmak istenmistir. Bu

nedenle, her bir frit i¢in sir kompozisyonlari olusturulmustur.

TRS Sir | ‘ OPK Sir MT Sir
1 2 1 ] $
TRS Frit: % 92 OPK Frit: % 92 MT Frit: % 92
Kaolen: % 8 Kaolen: % 8 Kaolen: % 8
CMC: % 0,08 CMC: % 0,08 CMC: % 0,08
STPP: % 0,12 STPP: % 0,12 STPP: % 0,12
Su: % 40 Su: % 40 Su: % 40

Ogiitme (30-40 mm bilye)
Siire: 30 dakika
D 50: 10,3 pm

Ogiitme (30-40 mm bilye)
Siire: 30 dakika
D 50: 11,4 pm

Ogiitme (30-40 mm bilye)
Siire: 30 dakika
D 50: 13,6 pm

Gorsel 6.11. Swrlarin kizakla ¢ekimi
Agirlikga %92 frit, %8 kaolen, %0,08 Cmc, %0,12 STPP ve %40 su olacak sekilde recete

hazirlanmstir.

Her bir sir regetesinin yogunlugu 1800 g/L olarak ayarlanmistir. Sirlarin ortalama
tane boyutu, 30-40 mm boyutlarindaki bilyelerle laboratuvar tipi jet degirmenlerle 30
dakika ogiitiilerek her bir sir i¢in ortalama tane boyutu 10-14 um aralifina getirilmistir.
Kizakla sir uygulamalar1 yaparak, ortalama tane boyutunun 500 nm degerine diistiigii
efekt malzemelerinde meydana gelen yiizey 6zelliklerini karsilagtirmak hedeflenmistir.

Sirlar, 0,5 mm olan kizak acikligi ile duvar ve yer karolarmma uygulanmistir.
Sinterflex karolar i¢in sir uygulamasi bulunmadigi i¢in sinterflex karo lizerine sirlama
yapilmamuistir. Duvar karosunun pisirim sicakligi, 1120-1130 °C’dir. Pisirim stiresi ise 49
dakika olmaktadir. Yer karosu ise 1180 — 1185 °C’de olup 65 dakikadir.

Kizak uygulamalarindan sonra, TRS, OPK ve MT sirlarin igerisindeki suyun
uzaklastirilmasi icin 160-180 °C’de 2 saat etiivde kurutma iglemi yapilmistir. Havanda
ezilerek 500 um olan elekten gecirilmistir. Elde edilen toz numuneler i¢in 1s1 mikroskobu
analizi yapilarak, ink-jet uygulamasiyla tane boyutu azaltilan tozlarin ergime
davranigindaki degisim karsilastirilmistir.

Ayrica sir karo yiizeylerinden alinan 6rnekler tizerinden de XRD analizleri yapilip,

hangi fazlarin oldugu belirlenmistir. Tez ¢alismas1 kapsaminda, efekt malzemeleri ve
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sirlar i¢in yapilan analizler ve analizlerde kullanilan cihazlarin bilgileri asagida
verilmigtir.
6.2.1. Fiziksel ol¢iimler

Fiziksel dl¢iimler olarak yogunluk 6l¢iimii, tane boyut analizi, renk ve parlaklik
Ol¢timleri yapilmaistir.

Yogunluk 6l¢iimii: TRS, OPK, MT sir ve TRS, OPK, MT efekt malzemelerinin
yogunluklarmi 6lgmek igin 100 cm?® kapasiteli ¢elik piknometre kullanilmistir. Olgiim
yapilirken, ilk olarak ¢elik piknometrenin darasi alinmis olup, daha sonra hassas terazi
kullanilarak yogunlugu 6l¢iilecek malzemelerin tartimi gergeklestirilmistir. Elde edilen
sonug tartilan sivinin litre agirligidir.

Tane boyut dagilimi analizi: TRS, OPK ve MT efekt malzemelerinin tane boyut
dagilim1 analizi i¢in yliksek enerjili 6glitme prosesinde 2, 4, 6, 8, 10, 12, 16, 20, 24, ve
28. saatler i¢in zamana bagli olarak degisen D10, D50, Do Dog, Dgg, D100 degerleri Malvern
marka MS 3000 model tane boyut dagilim cihazi ile tespit edilmistir. Malvern MS 3000
modeli ile 0,01-3500 um tane boyutlarina sahip olan malzemelerin tane boyut dagilim
Olctimii yapilabilmektedir [http-3].

Renk ve parlaklik ol¢timii: Gorsel 6.12.°de CIELAB renk modeline ait skala
bulunmaktadir. CIE uluslararasi standardizasyon komisyonu tarafindan renk, 3 boyutlu
vektor olarak tanimlanmis olup, CIELAB uluslararast gecerliligi olan renk sistemidir.
CIE L*a*b* renk sisteminde, L* agiklik, koyuluk eksenini ifade etmektedir. L=100 beyaz
iken, L=0 oldugunda siyah anlamina gelmektedir. Yatay eksendeki a* kirmiz1 ve yesili
ifade eder. Deger +a* oldugunda kirmizi, -a* durumunda ise yesildir. Diisey eksendeki

b* ise sar1 ve mavidir. Deger +b* oldugunda sar1, -b* durumunda ise mavidir [34].
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Gorsel 6.12. CIELAB renk modeli [13]

Parlaklik 6l¢me cihazi ile, uygulanacak yiizeye 151n gonderilerek, gonderilen 1sinlar
ile alinan 1s1nlar arasindaki fark ile parlaklik degeri elde edilmektedir [13].

TRS, OPK, MT sirlar ve TRS, OPK, MT efekt malzemeleri duvar karosu, yer
karosu ve sinterflex biinyelere uygulanmistir. Renk ve parlaklik degerlerinin 6l¢iimii
pismis karo ylizeylerinden yapilmistir.

TRS, OPK, MT sirlar ve TRS, OPK, MT efekt malzemelerinin duvar karosu, yer
karosu ve sinterflex pismis karo yilizeylerinden L*a*b* renk degerlerini 6lgmek igin
Konica Minolta marka CR 400 model spektrofotometre kullanilmistir.

TRS, OPK, MT sirlar ve TRS, OPK, MT efekt malzemelerinin duvar karosu, yer
karosu ve sinterflex pigmis karo yiizeylerinden parlaklik degerlerini 6lgmek icin ise
Zehntner marka ZGM 1110 model parlaklik 6l¢er kullanilmis olup, (60°) dlgtimleri
kaydedilmistir.

6.2.2. XRF analizi
X-Isin1 floresans spektrometresi (XRF), malzeme icerisindeki elementleri
belirlemede kullanilan bir yontemdir. XRF analizi ile atom numaralar1 9-92 araliginda

degisen elementlerin kantitatif analizleri yapilabilmektedir.
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Gorsel 6.13. XRF cihazinin ¢alisma prensibi [21]

XRF analiz cihazindan yayilan X 1sinlari, 6rnek numunenin {izerine gonderilerek
numunenin atomlar ile etkilesime ge¢cmektedir. X 1smlarinin etkisi ile, numunenin i¢
yoriingesindeki elektron koparak yiiksek enerjili hale gelmektedir. Ust yoriingedeki
elektron ise kopan elektron yerine gelirken farkli oranda isimalar sergilemektedir.
Meydana gelen bu farkliliklar XRF cihaz1 dedektorii ile algilanmaktadir. Her elementin
farkli enerji spektrumu oldugundan dolay:1 bilgisayar programina aktarilan veriler ile
kolaylikla elementlerin yiizde oranlari tespit edilebilmektedir [21].

Tez calismasi kapsaminda, TRS, OPK ve MT fritlerin XRF analizleri, Malvern
Panaltytical marka Axios Fast model XRF cihazi ile yapilmistir.

6.2.3. XRD analizi

X-Isin1 kirinimi (XRD) analizi, X 1sinlar1 yardimi ile malzemenin kristal yapisinin
belirlenmesinde kullanilan bir yontemdir. XRD analiz yonteminde, X 1sinlar1 analiz
edilecek malzemenin iizerine gonderilerek, malzemenin icerisinde bulunan kristallere
carpip yansimaktadir. Bu analiz yOnteminin c¢alisma prensibi Bragg yasasi ile
aciklanmaktadir. Bragg vyasast ile kristal igerisinde X 1sinlarmin  kirinimi
belirlenmektedir.

Bragg yasast; 2d sin@=n A

d= Kristalin atomik katmanlar1 arasindaki mesafesi

6= X 1s1m1nin gelme agis1

n= Katsay1

A= X 1g1n1na ait dalga boyu

Toplam kirinim agis1 her zaman 20 olmaktadir.
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Gorsel 6.14. Kristal diizlemlerden yansima [21]

Minerallerin olusturdugu kirinim desenleri belli oldugu i¢in, malzeme {izerine
gelen X 1sinlart toplamda 26 agisi ile kirinim gostererek desen olusturmaktadir. Bilgisayar
programi, olusan desenin hangi mineral ile eslestigini tespit etmektedir [21].

TRS, OPK, MT sirlarindan ve TRS, OPK, MT efekt malzemelerinden elde edilen
tozlar icin XRD analizi Malvern Panalytical marka X’Pert Pro MPD model XRD cihazi
ile yapilmistir.

6.2.4. Is1l analizler

Is1 mikroskobu analizi ile malzeme iizerine 1s1 uygulanarak, malzemenin ergime
davranisi tespit edilmektedir. Analiz yapilacak numuneye belirli araliklarda artan 1s1
uygulanmaktadir. Ismin etkisiyle malzemede meydana gelen hacim degisikligi gorsel
olarak kaydedilmektedir. Bu analiz sonucunda sinterleme baglangi¢ noktasi, yumusama
noktasi, kiire noktasi, yar1 kiire noktas1 ve erime noktasi belirlenmektedir [13].

Sinterleme baglangic noktasi (a) gorselinde gosterildigi gibidir.

Bu bolge, malzemede %5 kii¢lilmenin oldugu noktay1 ifade eder.
(a) Yumusama noktasi (b) gorselindeki gibidir. Numunenin kdseleri

yumusama noktasinda, dikdortgen goriiniimiinden yuvarlak

goriiniime sahip olur. Cams1 faz bu noktadan sonra numunede
(b) goriilmeye baslar.

Kiire noktast (c) gorselinde belirtildigi gibidir. Numunenin

tamami siv1 faza gegmis olup, sivi fazin yiizey gerilimi seklin

(c) gorliiniimiiniin kiire durumuna gelmesini saglarken, sivi fazin

43



yogunlugundan dolay1 olusan hidrostatik basing ise numunenin

diiz olmasin1 saglamaktadir.

—
o
—

Yar1 kiire noktas1 (d) gorselinde gosterilmistir. Numunede
boyutsal degisim s06z konusudur. Numunenin yiiksekliginin
genisliginin yaris1 oldugu nokta olarak tanimlanir.

Erime noktas1 (e) gorselinde oldugu gibidir. Numunenin

ti‘_ yiksekligi bu noktada baslangictaki yiiksekliginin {icte biri

oraninin da altina iner.
Gorsel 6.15. Isi mikroskobu analizi ile numunede olusan asamalar [35]

Ogiitme artiginin sinterleme davranigini ne ydnde etkiledigini karsilastirabilmek
i¢in 1s1 mikroskobu analizi hem TRS, OPK, MT sirlar i¢in hem de TRS, OPK, MT efekt
malzemeleri i¢in uygulanmistir.

Is1 mikroskobu analizi i¢in, 2 mm c¢apinda ve 3 mm yiiksekligindeki toz
numuneler silindir sekilde hazirlanmistir. Numunelerin ergime davraniglarini tespit
edebilmek i¢in, 40 °C/dk hizinda 1300 °C’ye ¢ikarilmis olup, Misura marka 3.32 ODHT-
HSM model 1s1 mikroskobu cihazi kullanilmstir.

TRS, OPK, MT sirlar ve TRS, OPK, MT efekt malzemeleri i¢in bir diger 1s1l
analiz yontemi olan TG-DTA analizi yapilmistir.

Termogravimetri (TG) analizinde, numune olan malzemeye kontrollii sekilde
sicaklik verilerek, numunenin baglangi¢ agirligi ile olan degisimi tespit edilir. Bu analizle
meydana gelen kiitle kayiplar1 genellikle dekompozisyon, siiblimlesme ya da ugucu
organik bilesenlerin yapidan uzaklagmasi seklinde olmaktadir [13].

DTA analizinde ise numuneler belli hizla isitilirken, malzemeyi olusturan
bilesimler fiziksel ve kimyasal degisime ugrayarak sicaklik farkliliklari ile ekzotermik
veya endotermik reaksiyonlar olusturur. Ekzotermik reaksiyonlarda 1s1 ac¢iga cikarken,
endotermik reaksiyonlarda digaridan 1s1 alma durumu s6z konusudur. Ornegin, organik
maddelerin yanmasi, yeni fazlarin olusumlari ekzotermik reaksiyon iken, hammaddedeki
fiziksel suyun uzaklasmasi, kristal yapinin bozulmasi ise 1s1 alarak gergeklestigi icin
endotermik reaksiyondur. Bu analizle, ekzotermik ve endotermik pik sicakliklar: ve cam
gecis sicakligr tespit edilebilmektedir [36].

Tez caligmasinda sirlar ve efekt malzemeleri analiz edilmis olup, her biri igin 50

mg toz numune kullanilmistir. Bu analizler i¢in Netzsch marka STA 409 PG model
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termogravimetrik ve diferansiyel 1s1l analiz cihaz1 kullanilmis olup, sicaklik dakikada 10
°C artacak sekilde 1200 °C’ye ayarlanmistir.
6.2.5. Taramah elektron mikroskobu mikroyapisal (SEM) analizi

Ogiitiilmiis efekt malzemeleri partikiillerinin morfolojisini incelerken, SEM
mikroyapisal ve mikrokimyasal analizlerinde Zeiss Supra SOVP marka taramali elektron
mikroskobu kullanilmistir. DTA analizinde 1s1l islem uygulanan numuneler, SEM
tutucusuna yapistirilarak 10 saniye boyunca Au-Pd kaplama uygulanmistir. BSE
goriintlilerinin alindig1 calismalarda 20 kV hizlandirma voltaji uygulanmastir.

Karo ylizeyine uygulanmis efekt malzemeleri ve sirlarin yiizey topografileri
incelenirken, Tescan Vega marka elektron mikroskobu kullanilmistir. SE goriintiilerinin
alindig1 calismalarda 15 kV hizlandirma voltaj1 ile karbon kaplama uygulanmistir.

Tez calismas1 kapsaminda yapilan karakterizasyon ¢aligmalarinin 6zet sekilde

gosterilmis hali Gorsel 6.16’da verilmistir.

Fiziksel Kimyasal Mineralojik Termal Mikro Yapi
Analizler Analiz Analiz Analizler Analizi
Efekt Malzemesi Frit Pismis Karo Yiizeyi Sir & Efekt Malzemesi Efekt Malzemesi
Tane Boyut Dagilimi XRF Analizi Sir & Efekt TG-DTA BSE - SEM
Pismig Karo Yiizeyi I\/Ialzeme‘si. Sir & Efekt Malzemesi o
Sir & Efekt Malzemesi XRD Analizi Ist Mikroskabu Pigmig Karo
L*a*b* Renk Yizeyi
Parlakhk Sir & Efekt
Malzemesi
SE - SEM

Gorsel 6.16. Karakterizasyonu yapilan malzemelerinin ozet gosterimi
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7. SONUCLAR
7.1. Tane Boyut Dagilim Sonug¢lar:

On 6giitme isleminin birinci asamasinda TRS efekt malzemesi icin, siireye bagl
olarak degisen Dio, Dso, Dioo tane boyut degerleri Tablo 7.1.de gdsterilmistir. Bu
asamada, 1-3 cm araliginda olan bilyeler kullanilip, 24 saat yatay silindir degirmende
ogitiilmiistiir. Bu ilk 6giitme isleminden sonra ortalama tane boyutu 7,32 pm olmaktadir.
On 6giitme isleminin ikinci asamasinda ise 0,6 cm bilyelerden olusan ayn1 yatay silindir

degirmende ortalama tane boyutu 2,96 pum olmaktadir.

Tablo 7.1. TRS efekt malzemesinde on ogiitme islemine ait D19, Dso, D100 tane boyut degerleri

Siire (saat) Do Dso Dioo
On Ogiitme 1. Asama - 24 1,22 7,32 43,51
On Ogiitme 2. Asama - 40 0,70 2,96 12,71

TRS efekt malzemesinde uygulanan 6n 6gilitme islemleri OPK ve MT efekt
malzemelerinde de yapilip, Tablo 7.2.’de OPK efekt malzemesi i¢in ve Tablo 7.3.’de ise
MT efekt malzemesine ait Dio, Dso, Dioo tane boyut degerleri verilmistir. On 6giitme
isleminde her bir kompozisyon i¢in yatay silindir degirmen kullanilmistir. Uygulanan

sartlarin degismemesi icin bilye boyutlari, bilye miktarlar1 ve 6giitme stireleri aynidir.

Tablo 7.2. OPK efekt malzemesinde 6n 6giitme islemine ait Do, Dso, Dioo tane boyut degerleri

Siire (saat) Do Dso D1oo
On Ogﬁtme 1. Asama - 24 0,84 5,85 35,06
On Ogiitme 2. Asama - 40 0,65 2,47 15,21

OPK efekt malzemesinin 6n 6glitme agamasinda 1-3 cm boyutlarindaki bilyeler ile
24 saat Ogilitme sonrasinda ortalama tane boyutu 5,85 pm olmaktadir. 0,6 cm bilyeler
kullanildigi, 40 saat Ogiitme islemi sonrasinda ise ortalama tane boyutu 2,47 pm
olmaktadir. Ayni islem MT efekt malzemesine uygulandiginda, ortalama tane boyutunun
7,16 um degerinden, 2,40 pm boyutuna ulagildig: tespit edilmistir.

Tablo 7.3. MT efekt malzemesinde 6n 6giitme islemine ait Do, Dso, D1oo tane boyut degerleri

Siire (saat) D1o Dso D1oo
On Ogiitme 1. Asama - 24 0,92 7.16 4941
On Ogiitme 2. Asama - 40 0,66 2,40 16,34
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TRS, OPK ve MT efekt malzemelerinin 6n 6giitme islemlerinde siireye bagli olarak
tane boyut degisimi karsilastirildiginda, 2-3 pm aralifinda ortalama tane boyutuna
ulasilip, benzer 6giinme davranis1 gosterdigi goriilmiistiir.

On 6giitme asamasindan sonra gerceklesen yiiksek enerjili 6giitme prosesi ile her
bir efekt malzemesi i¢in 2, 4, 6, 8, 10, 12, 16, 20, 24, ve 28. saatler i¢in yapilan tane boyut
dagilim analizi neticesinde D19, Dso, Dog Dog, Dog, D100 TRS efekt malzemesi i¢in Tablo
7.4.°de gosterilmistir.

Tablo 7.4. TRS efekt malzemesinin yiiksek enerjili 6giitmede zamana bagli olarak tane boyut dagilimi

Siire (saat) D1o Dso Doo Dos Dy D1oo
2 0,53 1,53 3,21 4,54 5,08 7,58
4 0,51 1,14 2,25 3,04 3,33 4,55
6 0,48 0,93 1,78 2,39 2,62 3,52
8 0,45 0,82 1,56 2,11 2,32 3,11
10 0,41 0,73 1,38 1,87 2,07 2,74
12 0,37 0,66 1,23 1,70 1,86 2,42
16 0,33 0,58 1,05 1,44 1,60 2,12
20 0,31 0,54 0,96 1,30 1,43 1,87
24 0,30 0,52 0,91 1,23 1,35 1,87
28 0,29 0,50 0,87 1,17 1,27 1,65

Tabloya gore, yiiksek enerjili 6glitme sistemiyle 28 saat 6glitme sonucunda TRS
efekt malzemesin ortalama tane boyutu (Dso) degeri 0,50 um olurken, 12 saat sonrasinda
Oglitme siliresi arttiginda tane boyutunda Onemli derecede degisim olmadig
gorilmektedir.

Gorsel 7.1.°de TRS efekt malzemesinin histogram egrisine bakildiginda ise,
yiiksek enerjili 6giitmenin baslangicinda ikili ve genis tane boyutu dagilimi mevcutken,
ogiitme siiresi arttikca tekli ve dar tane boyutu dagilimi elde edilmistir. Ogiitmenin 12.
saatinden sonra tane boyutunun Onemli Olgiide degismeyip, 28. saate kadar benzer

dagilim gosterdigi goriilmektedir.
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12,00 —Baslangig
——2. Saat
4. saat
6. Saat
——8. Saat
——10. Saat
— 12. Saat
——16. Saat
= 20. Saat
——24. Saat
——28. Saat

Hacimce (%)

2,00

0,01 100,00

Tane Boyutu (um)
Gorsel 7.1. TRS efekt malzemesinin zamana bagh olarak tane boyutu degisim histogram egrisi
OPK efekt malzemesinde de ayni siirelerde tane boyut dagilimlart incelenmis olup
veriler Tablo 7.5.’te gosterilmektedir.

Tablo 7.5. OPK efekt malzemesinin yiiksek enerjili 6giitme ile zamana bagl tane boyut dagilimi

Siire (saat) Do Dso Doo Dos Dy Di1oo
2 0,48 1,41 3,29 5,02 5,83 10,74
4 0,48 1,08 2,20 2,97 3,23 4,03
6 0,46 0,88 1,76 2,37 2,59 3,38
8 0,41 0,76 1,51 2,09 2,30 3,11
10 0,37 0,68 1,34 1,87 2,07 2,74
12 0,35 0,63 1,22 1,74 1,90 2,42
16 0,33 0,58 1,09 1,57 1,74 2,41
20 0,31 0,55 1,03 1,48 1,64 2,13
24 0,30 0,52 0,96 1,39 1,56 2,12
28 0,29 0,52 0,97 1,40 1,57 2,12

OPK efekt malzemesinde 28 saat 6giitme sonrasinda ortalama tane boyutu (Dso)
degeri 0,52 um olmaktadir. Gorsel 7.2.’de ise OPK efekt malzemesine ait zamana bagl

olarak degisen tane boyutu histogram egrisi bulunmaktadir.
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—Baslangig
—2. Saat
4. Saat
6. Saat
8. Saat
—10. Saat
—12. Saat
—16. Saat
—20. Saat
———24. Saat
—28. Saat

Hacimce (%)

2,00

100,00

Tane Boyutu (um)
Gorsel 7.2. OPK efekt malzemesinin zamana bagl olarak tane boyutu degisim histogram egrisi

Gorsel 7.2.°de goriildiigii gibi, 6n 6glitmesi yapilmig OPK efekt malzemesinin,
yiiksek enerjili 6glitmenin baslangicinda iiclii ve genis tane boyut dagilimi1 bulunurken,
yiiksek enerjili 6gilitme prosesinin etkisi 2. saatte gorilmeye baslayip, ikili ve darlagsan
tane boyutu dagilimi sergilemistir. Ogiitme siiresi 28. saat oldugunda ise D10 degeri 2,12
um iken, ortalama tane boyutu Dso degeri 0,29 pm olmaktadir. Bu sonu¢ gostermektedir
ki, baslangicta ticlii ve genis tane boyutuna sahip olan OPK efekt malzemesi, yiiksek
enerjili 6glitmenin etkisi ile tekli ve dar tane boyutlu dagilim sergilemektedir.

Tablo 7.6.’da ise MT efekt malzemesine ait zamana bagli olarak degisen Do, Dso,
Doo Dog, Dgg, Do verileri bulunmaktadir. 28. saat 6gilitme isleminden sonra ortalama tane
boyutu (Dso) degeri 0,55 um olmaktadir. TRS ve OPK efekt malzemelerinde oldugu gibi

12. saatten sonra, Ogiitme siiresinin artmast tane boyutunda onemli bir degisiklik

saglamamaktadir.
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Tablo 7.6. MT efekt malzemesinin yiiksek enerjili ogiitme ile zamana bagli olarak tane boyut dagilimi

Siire (saat) D1o Dso Dyo Dos Doy D1oo
2 0,48 1,34 2,95 4,29 4,93 12,17
4 0,49 1,04 2,09 2,80 3,05 4,02
6 0,44 0,85 1,71 2,33 2,54 3,12
8 0,40 0,73 1,47 2,06 2,27 3,08
10 0,37 0,68 1,37 1,93 2,11 2,74
12 0,35 0,64 1,28 1,83 2,03 2,74
16 0,33 0,58 1,15 1,69 1,86 2,42
20 0,32 0,57 1,13 1,66 1,85 2,41
24 0,31 0,55 1,08 1,62 1,81 2,41
28 0,30 0,55 1,09 1,62 1,80 2,41

Baslangic
——2. Saat
4. Saat
6. Saat
—8. Saat
—10. Saat
— 12. Saat
——16. Saat
——20. Saat
——24. Saat
—28. Saat

10,00

8,00

Hacimce (%)

4,00

100,00

Tane Boyutu (pm)
Gorsel 7.3. MT efekt malzemesinin zamana bagh olarak tane boyutu degisim histogram egrisi

Gorsel 7.4.°de TRS, OPK ve MT efekt malzemelerine ait yiiksek enerjili
oglitmenin tamamlandigr 28 saat Ogiitme islemine ait tane boyut degisim grafigi

bulunmaktadir.
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Ortalama Tane Boyutu Grafigi (Dsp)

—e— TRS

—e— OPK

MT

Tane Boyutu (um)

(1] 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 2 24 26 28

Sure (saat)

Gorsel 7.4. TRS, OPK ve MT efekt malzemelerine ait siireye bagli ortalama tane boyut degisim grafigi

12,00
TRS 28, Saat

10,00
—— OPAK 28. Saat

—— MAT 28. Saat

Hacimce (%)

2,00

Tane Boyutu (um)

Gérsel 7.5. TRS, OPK, MT efekt malzemelerinin 28. saat sonrasi tane boyutu degisim histogram egrisi

Yiiksek enerjili 6giitmenin 28. saatte, her ii¢ efekt malzemesi i¢in ortalama tane
boyutu degeri 0,5-0,6 um olmaktadir. Gorsel 7.5.’teki histogram egrisinde gorildiigii
gibi, 6gilitmenin bu son saatinde efekt malzemesinin tiirlinden bagimsiz olarak benzer tane
boyut dagilimlari elde edilmistir.

Tablo 7.7.’de TRS, OPK ve MT efekt malzemeleri i¢in yiiksek enerjili 6giitme
sisteminde 0, 2, 4, 6, 8, 10, 12, 16, 20, 24, ve 28 saatlerine ait viskozite degerleri
verilmistir. Ogiitme siiresi arttikca TRS, OPK ve MT efekt malzemelerinin viskozite
degerlerinin diistiigli goriilmektedir. Bu diisiis egilimi her iic efekt malzemesi icin

ortalama 12. saat 6giitme zamanina kadar devam etmektedir.
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Tablo 7.7. TRS, OPK ve MT efekt malzemelerinin siireye gore viskozite degisim degerleri (cP)

Siire TRS Viskozite (cP) OPK Viskozite (cP) MT Viskozite (cP)
0 92,63 96,88 91,93
2 89,16 88,35 89,46
4 87,61 97,52 84,53
6 84,48 87,74 80,24
8 79,19 83,10 75,45
10 83,64 79,33 74,44
12 78,09 79,06 76,79
16 71,92 83,03 102,90
20 78,42 98,49 129,70
24 89,45 122,50 147,00
28 115,30 158,70 230,80

Ortalama 12 saat Ogilitme sonrasinda her bir efekt malzemesi icin viskozite
degerleri artig egilimi i¢erisindedir. Bu degisim, kiiciik partikiillerin birbirleri ile etkilesim

icerisine girerek aglomerasyon 6zellik gostermesi ile iliskilendirilmektedir.

250 —— TRS
—s— OPK
200 MT

Viskozite p (cP)

100 hw%\*—’/'/./
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Gorsel 7.6. TRS, OPK ve MT efekt malzemelerinin siireye bagh viskozite degisim grafigi

Gorsel 7.6.°da her bir efekt malzemesinin 12 saat 6glitme ile 76-80 cP araliginda
benzer viskozite degerlerine ulasirken, 12 saat §giitme sonrasinda viskozite degerlerinin
artis egiliminde oldugu belirgin sekilde goriilmektedir.

28 saat yiiksek enerjili 6glitme sonrasinda TRS efekt malzemesi 115,30 cP, OPK
efekt malzemesi 158,70 cP ve MT efekt malzemesi ise 230,80 cP viskozite degerine
sahiptir. Bu verilere gore MT efekt malzemesindeki viskozite artist diger iki efekt
malzemesine gore daha fazla olmugtur.

Sir igerisinde bulunan Ca*? iyonlarmin artmasimnin sirin reolojisini etkileyip, sirmn

viskozitesini artirdig1r bilinmektedir [37]. Tez ¢alismasinda kullanilan MT frit
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kompozisyonunun CaO miktari, opak ve transparan fritten yiiksektir. Elde edilen MT
efekt malzemesinde, en yliksek viskozite artisinin ger¢eklesmesinin, tane boyutunun nano

boyuta gelmesi ile yiiksek CaO iceren MT fritteki Ca*?

iyonlarin ¢dziinmesinden
kaynaklandig1 diistiniilmektedir.

Ink-jet makinesinde efekt malzemelerinin uygulanabilmesi i¢in 18-25 cP degerleri
arasinda viskoziteye sahip olmasi1 gerekmektedir. Yiiksek enerjili 6glitme prosesi ile 28
saat 0giitme sonucunda elde edilen efekt malzemelerinin viskozite degerleri bu optimum
araligin ¢ok iizerindedir.

Seyreltme iglemi ile baslangigtaki agirlikea %60,60 kullanilan frit igeriginin
seyreltme islemi sonrasindaki kati oraninin agirlik¢a %41,90 ‘a disiiriilmesi ile elde
edilen viskozite degerleri Tablo 7.8.'de gosterilmistir.

Tabloda goriildiigii gibi, yliksek enerjili 6glitmenin 28. saat sonrasindaki ortalama
tane boyutu her bir efekt malzemesi yaklasik olarak 0,5 um olmaktadir.

Tablo 7.8. TRS, OPK, MT efekt malzemelerinin seyreltme islemi dncesi ve sonrasi viskozite degerleri (cP)

Diizey TRS OPK MT
28. Saat Dso (um) 0,500 0,518 0,545
28. Saat Seyreltme Oncesi Viskozite (cP) 115,30 158,70 230,80
28. Saat Seyreltme Sonrast Viskozite (cP) 21,57 23,96 24,73

Seyreltme islemi sonrasinda TRS efekt malzemesinin viskozitesi 21,57 cP iken,
OPK efekt malzemesinin viskozitesi 23,96 cP ve MT efekt malzemesinin viskozitesi ise
24,73 cP olmustur. Ink-jet makinesinde uygulama yapilabilmesi i¢in gerekli olan 18-25
cP ideal viskozite degeri seyreltme islemi ile her bir efekt malzemesi i¢in elde edilmistir.

Yiiksek enerjili 0giitme ile 28 saat sonunda elde edilen TRS, OPK, MT efekt
malzemeleri tozlar i¢in geri yansimali elektron mikroskobu analizi yapilmis olup, Gorsel
7.7.°de TRS efekt malzemesi, Gorsel 7.8.’de OPK efekt malzemesi, Gorsel 7.9.’da ise

MT efekt malzemesi i¢in goriintiiler verilmistir.
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Gorsel 7.7. TRS efekt malzemesine ait geri yansimali elektron mikroskobu goriintiisii

Gorsel 7.8. OPK efekt malzemesine ait geri yansimali elektron mikroskobu gériintiisii
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Gorsel 7.9. MT efekt malzemesine ait geri yansimalr elektron mikroskobu goriintiisii

Yiiksek enerjili 6glitme sonrasinda yapilan elektron mikroskobu goriintiilerinde,
TRS, OPK ve MT efekt malzemelerinin 6giitmenin etkisi ile tabakalar halinde dizlestigi

goriilmektedir.

7.2. Isil Analiz Sonuglari

Is1 mikroskobu analizleri, TRS, OPK, MT sirlar ve TRS, OPK, MT efekt
malzemeleri i¢in yapilmis olup, dgilitmenin artmasinin sinterlenme sicakligini ne dlgiide
etkiledigi tespit edilmek istenmistir.

TG-DTA analizinde ise TRS, OPK, MT sirlar ve TRS, OPK ve MT efekt
malzemeleri kullanilarak analiz edilip, 6glitme davraniginin degigmesinin kristallenmeyi
nasil etkiledigi belirlenmek istenmistir.

7.2.1. TRS sir ve TRS efekt malzemesi 1s1l analiz sonuglari
Tablo 7.9.’da TRS sir ve TRS efekt malzemesi i¢in sinterleme, yumusama, kiire,

yar1 kiire ve erime sicakliklarinin bulundugu 1s1 mikroskobu sonuglar1 bulunmaktadir.

Tablo 7.9. TRS sir ve TRS efekt malzemesine ait 1s1 mikroskobu sicakliklar

Asama TRS Sir TRS Efekt Malzemesi
Sinterleme Sicaklig1 935 °C 815 °C

Yumusama Sicaklig1 1070 °C 825 °C

Kiire Sicakligi 1130 °C 1120 °C

Yar1 Kiire Sicaklig: 1190 °C -

Erime Sicaklig1 1240 °C 1215 °C
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TRS sir i¢in %5 kiigiilmenin oldugu sinterleme sicakligi 935 °C olup, 1070 °C’de
yumusamaktadir. TRS efekt malzemesinin %S5 kii¢lilmenin oldugu sinterleme sicakligi
ise 815°C’dir. Yumusama sicaklig1 825 °C ‘e kadar diismiistiir.

Gorsel 7.10.’da TRS sirin ve TRS efekt malzemesinin ¢akistirilmis 1s1 mikroskobu
egrisi gosterilmektedir. Bu egriye gore, TRS efekt malzemesinin sinterleme sicakliginin
TRS sirina gore onemli Olgiide diistiigli belirgin sekilde goriilmektedir. TRS sirinin
ortalama tane boyutu (Dso) 10,3 um iken, TRS efekt malzemesinin ortalama tane boyutu
(Dso) 0,5 um’dur. TRS efekt malzemesinin sinterleme sicakligindaki bu diisiis, tane

boyutundaki kiigiilmeden kaynaklanmaktadir.

*110.0 -

+105,0 -

+100,6 —

Sinterleme Sicakhigi: 935 °C
+0950

Sinterleme Sicaklifi: 815 °C ”“-.

Yumusama Sicakhgi: 825 °C

Yumusama
Sicakhgi: 1070 °C

Kiire Sicakligi: 1120 °C
Kiire Sicakhgi: 1130 °C

% Sinterlenme

Yarim Kiire Sicakhgi: 1190 °C

Erime Sicakhigi: 1240 °C

+030,0 Erime Sicakhgi: 1215 °C X

— TRS Sir
— TRS Efekt Malzemesi

1 -1 L L L L L L L L L L ]
» 100 200 30 40 500 L] o0 800 900 1000 180 1200 1300

Sicaklik (°C)

Gorsel 7.10. TRS sirin ve TRS efekt malzemesinin 1s1 mikroskobu egrisi
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Tane boyutunun kiiclilmesi ile ylizey alaninin artist ve buna bagli olarak
reaksiyonun daha hizli gergeklestigi yorumu yapilmaktadir. Bu da sinterleme sicakliginin
diismesine neden olmaktadir. TRS efekt malzemesinde TRS sirinin aksine 950-1000°C
kristallenmenin belirginlestigi goriilmektedir. Kristallerin varliginin akis1 zorlastirip

sinterleme davranisini yavaslatmaktadir.

DTA /(uV/mg)
TG 1% DTG /(%/min)
. i
DT% Te L 0.05
101.0 1 Kiitlesel Degisim: -0,44 % oTG :
100.5 Kiitlesel Degisim: -0,32 % [ 0.00 F0.2
Pik: 511.6 °C, -0.103 pV/mg
100.0 1~ Pik: 934.2 °C, -0.150 pV/mg
L 005 | 0.1
Pik: 962.3 °C, -0.144 pv/fmg [ Y-
99.5 1 Kiitlesel Degisim: -0,90 %
“'L.o10 [00
99.0 1 . o
Kiitlesel Degigim:
-0,05 %
9854  Pik: 56,4 °C, -0.06 %/dk . //\ L-0.15 -0
—r £
98.0 -
Pik: 500.5 °C, -0.08 %/dk ! +-0.20 H-0.2
Pik: 701.0 °C, -0.147 pv/mg
97.51 b i
Pik: 1098.6 °C, -0.245 pV/mg L.025 [.03
97.0 " T T : : .
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Sicaklik (°C)
Gorsel 7.11. TRS sirina ait TG-DTA analizi

Gorsel 7.11.°de TRS sirma ait TG-DTA analizi sonucu verilmistir. DTA egrisine
gore, 100 °C’de endotermik reaksiyonuna ait pik goriilmektedir. Bu pikin olugsmasinin
nedeni, sir kompozisyonunda bulunan kaolenin, biinyesindeki fiziksel suyu
uzaklastirmasidir. 511.6 °C’deki pik ise kaolenin dekompozisyonu ile kristal suyunun
yapidan uzaklagsmasindan kaynaklanmaktadir. 701°C ise cams1 gegis sicakligidir. Regete
icerisindeki kaolen agirlikca %8 oldugu i¢in kiitle kayb1 fazla olmayip %0,90d1r.
934.2°C ve 962.2 °C iki adet kristallenmeden kaynakli pik bulunmaktadir [35]. 1098.6
°C’de meydana gelen endotermik pikin, kristal fazlarin yogun sivi faz igerisinde
¢Oziinmesi ile olusturdugu ergimeye ait pik oldugu diisiiniilmektedir.

Cam, soguma esnasinda kristallesme olmadan kat1 hale gecebilen amorf yapidaki
malzemedir. Bu nedenle cam gecis sicakligi adi verilen sicakligin hizli sekilde gecilerek
malzemenin kristallenmesi engellenip, atomlar diizenli bir yap1 olusturamaz. Amorf bir
yap1 elde edilmis olur.

Gorsel 7.12. ‘de sogutulan s1vinin sicakliga bagl olarak 6zgiil hacimdeki degisim

grafigi verilmistir. Grafige gore, T, cam gecis sicaklig1 olup, bu bolge hizli bir sekilde
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gecilerek cam elde edilirken, yavas sogutma ile Tr noktasinda kristal yapt olugsmaya

baslamaktadir [38].

Svi

—

Asiri sogutulmusg sivi

Cam

Ozgiil Hacim

Kristal

'
1
'
'
'
L
T Tg Tg
[ | |
' ' ]
) i - |

Sicaklik (°C) =t

Gorsel 7.12. Cam gegis sicakligi [38]
Gorsel 7.13.°de TRS efekt malzemesine ait TG-DTA egrisi gosterilmistir. DTA

grafigine gore, 600 °C’de toplam %9,79 kiitle kayb1 goriilmektedir. Meydana gelen bu
kiitle kaybinin TRS efekt malzemesi igerisinde bulunan organik solventin yapidan
uzaklagmas: ile iliskilendirilmektedir. Yaklasik olarak 700 °C civarlarinda camsi gegis
sicakligi olup, 885.6 °C ve 927.9 °C’de meydana gelen ekzotermik iki pik bulunup,
kristallenmeden kaynaklanmaktadir. 1111.1 °C’de ise endotermik bir pik olan ergime
noktas1 goriilmektedir. Kristal fazlarin yogun camsi faz igerisinde ergimesinden
kaynaklandig1 diistiniilmektedir.

Tane boyutunun mikron boyutundan nano boyuta gelmesi ile ekzotermik pikte
artma olup, kristallenme sicakliginin daha diisiik sicakliklarda gerceklestigi sonucuna

ulasilmigtir. Cam gecis sicakliginda 6nemli bir degisim gdzlemlenmemistir.
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Gorsel 7.13. TRS efekt malzemesine ait TG-DTA analizi

7.2.2. OPK sir ve OPK efekt malzemesi 1s1l analiz sonuclari

Tablo 7.10.’da OPK sir ve OPK efekt malzemesine ait 1s1 mikroskobu analiz
sonuclart verilmistir. OPK sirin  sinterleme sicakligt 950 °C iken, OPK efekt
malzemesinin sinterleme sicakligi 785 °C’ye diismiistiir. OPK sirin yumusama sicakligi

1145°C iken OPK efekt malzemesinin yumugsama sicakligi 1120 °C olmaktadir.
Tablo 7.10. OPK sir ve OPK efekt malzemesine ait 1s1 mikroskobu sicakliklart

Asama OPK Sir OPK Efekt Malzemesi
Sinterleme Sicaklig1 950 °C 785 °C

Yumusama Sicakligt 1145 °C 1120 °C

Kiire Sicakligt - 1170 °C

Yarim Kiire Sicakligi 1205 °C 1190 °C

Erime Sicaklig 1240 °C 1215 °C
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Gorsel 7.14. OPK sirin ve OPK efekt malzemesinin 1s1 mikroskobu egrisi

Gorsel 7.14°te OPK sir ve OPK efekt malzemesine ait 1s1 mikroskobu egrileri
verilmistir. Efekt malzemesinin sinterleme sicakliginin, OPK sirin = sinterleme
sicakligindan diisiik oldugu Gorsel 7.14°te belirgin sekilde goriilmektedir. Bu diisiisiin
TRS efekt malzemesinde olusan durum gibi, tane boyutunun kiigiilmesi ile agiklamak
miimkiindiir.

OPK sirmin ortalama tane boyutu (Dso) 11,4 um iken, OPK efekt malzemesinin
ortalama tane boyutu (Dso) 0,518 pm’dur. Tane boyutu kiigiildiik¢e, ylizey alanmi artarak
malzemenin reaksiyona girme egilimi artmaktadir. Bu da sinterleme sicakliginin
diismesine sebep olmaktadir. OPK efekt malzemesinde sinterleme 785 °C’de baslayip
900 °C’ye kadar devam etmektedir. 900 °C’den sonra sinterlemenin yavagladigi
gorilmektedir. 900-1050°C araliginda kristallenmenin etkisi ile malzemenin akmasi

zorlagarak sinterlemeyi engelleyici etki olugsmaktadir.
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Gorsel 7.15.te OPK sirna ait TG-DTA egrisi bulunmaktadir. 545.7°C’deki
endotermik pik ise kaolenin dekompozisyonu ile kristal suyunun yapidan
uzaklagmasindan kaynaklanmaktadir. 726 °C ise cam gecis sicakligini ifade etmektedir.
1018.4 °C’de kristallenmeden kaynaklanan bir adet pik goriilmektedir. 1018.4 °C’de
meydana gelen kristallenme 1s1 mikroskobu sonuglariyla da Ortlismektedir. XRD
analizinde oldugu gibi, bu pikin zirkon fazina ait oldugu diisiiniilmektedir. Yogun camsi

faz icerisinde diopsit fazinin 1147.2 °C’de ergidigi yorumu yapilmustir.
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Gorsel 7.15. OPK sirina ait TG-DTA analizi
Gorsel 7.16’da OPK efekt malzemesine ait TG-DTA egrisi verilmistir. 600 °C’de

toplam %11,09 kiitle kayb1 goriilmektedir. Bu kiitle kaybinin olusmasinin nedeni OPK
efekt malzemesi icerisinde bulunan organik solventin yapidan uzaklagmasidir. Organik
solvent yanarak ekzortermik reaksiyon olusturmaktadir. Yaklasik olarak 700°C
civarlarinda camsi gegis sicakligi goriilmektedir. 897.6°C’de kristallenmeden kaynakli
yogun ekzotermik pik bulunmaktadir. 931°C ve 973 °C’de de kristallenme pikleri devam
etmektedir. OPK efekt malzemesinin OPK sira gore kristallenmenin yogun oldugu bu

sonuglardan da belirgin sekilde goriilmektedir. Tane boyutu azaldik¢a TRS efekt
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malzemesinde oldugu gibi, kristallenme pik siddeti artip, kristallenme sicakligi daha

diisiik sicaklikta baglamistir.
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Gorsel 7.16. OPK efekt malzemesine ait TG-DTA analizi

7.2.3. MT sir ve MT efekt malzemesi 1s1l analiz sonuclar:

MT sir ve MT efekt malzemesine ait 1s1 mikroskobu sonuclar1 Tablo 7.11°de
verilmigtir. MT sirin sinterleme sicakligi 895 °C iken, MT efekt malzemesinin sinterleme
sicakligr 825 °C ‘dir. MT sirin ortalama tane boyutu (Dso) 13,6 um iken, MT efekt
malzemesinin ortalama tane boyutu 0,545 um’dur. MT efekt malzemesinin MT sirina
gore sinterleme sicakliginin diismesinin sebebi, TRS ve OPK efekt malzemesinde oldugu
gibi tane boyutunun kii¢iilmesi ile iligkilendirilmistir.

Tablo 7.11. MT sir ve MT efekt malzemesine ait 1s1 mikroskobu sicakliklar

Asama MT Sir MT Efekt Malzemesi
Sinterleme Sicaklig1 895 °C 825 °C

Yumusgama Sicakligt 1285 °C 845 °C

Yarim Kiire Sicakligi - 1285 °C

Erime Sicaklig - 1290 °C
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Gorsel 7.17. MT sirin ve MT efekt malzemesinin 1s1 mikroskobu egrisi

Gorsel 7.17°deki egriler incelendiginde, MT efekt malzemesinin sinterlemesi
900°C’ye kadar devam edip, bu dereceden sonra sinterleme yavaslamaktadir.
Sinterlemenin yavaslamasi kristallenmeden kaynaklanmaktadir. Kristallenmenin olmast
viskoz akis1 zorlastirdigi icin sinterlemeyi yavaslatict etki yapmaktadir [39]. Gorsel
7.17°deki egrilerden MT sirda da kristallenme oldugu goriilmektedir. MT sirin
sinterlemesinin yavaslamaya basladig1 sicaklik 950°C olup, MT efekt malzemesinde
meydana gelen kristallenme MT sirdan 6nce olmaktadir.

Gorsel 7.18.’de MT sirina ait TG-DTA analizi gosterilmektedir. DTA egrisinde
yaklagik olarak 100 °C’de regete icerisinde bulunan agirlikga %8 kaolenden kaynakli
fiziksel suyun uzaklagmasi ile olusan endotermik pik bulunmaktadir. 519.3 °C’de ise

kaolenin metakaolen doniisiimii ile kristal suyunun sistemden uzaklastirildigi endotermik
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pik bulunmaktadir. 942.4 °C ve 1014.4 °C’de kristallenmeden kaynaklanan ekzotermik

pik bulunmaktadir. XRD analizindeki anortit ve diopsit fazi ile iligkilendirilmektedir.
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TG/ %
/ - TG Pik: 942.4 °C, DTG / (%/dk)
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Gorsel 7.18. MT sirina ait TG-DTA analizi
Gorsel 7.19°da MT efekt malzemesine ait TG-DTA egrisi bulunmaktadir. DTA

egrisinde 600 °C’ye kadar, 93.6 °C, 267 °C, 395 °C sicaklik degerleri olmak tizere 3 adet
ekzotermik pik bulunmaktadir. Bu piklerin olugmasi, MT efekt malzemesi igerisinde
bulunan organik solventten kaynaklanmaktadir. 600 °C’de DTA egrisinde goriinen
%17,49 kiitle kayb1 organik solventin yapidan uzaklagmasi ile agiklanmaktadir. 924.7 °C,
1073.6 °C, 1141.6 °C’de olmak {iizere 3 adet ekzotermik pik bulunmaktadir. Bu pikler
MT efekt malzemesinde bu sicakliklarda meydana gelen kristallenme ile
iliskilendirilmektedir. Bu fazlar XRD analizinde goriilen kuvars, anortit ve diopsit fazlari
ile ortiismektedir.

MT efekt malzemesinde meydana gelen kristal olusumunun pik siddetinin MT

siria gore yogun ve fazla oldugu TG-DTA grafiginde belirgin sekilde goriilmektedir.
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Gorsel 7.19. MT efekt malzemesine ait TG-DTA analizi
7.3. XRD Analizi

TRS, OPK, MT sirlarina ve TRS, OPK, MT efekt malzemelerine ait fazlarin
belirlenmesi i¢in pigmis karolarin yiizeylerinden XRD analizi yapilmustir.

7.3.1. TRS sir ve TRS efekt malzemesi XRD analizi
Gorsel 7.20°de TRS siriin duvar karosu (DK) ve yer karosu (YK) biinyelerinde

olusturdugu temsili XRD analizi verilmistir.

q: kuvars (SiO;)
k: kristobalit (SiO,)
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Gorsel 7.20. TRS sirmnin duvar ve yer karo yiizeyinden alinan temsili XRD analizi

80.0

Gorsel 7.20°de verilen temsili XRD analizinde goriildiigii gibi, hem yer karosunda
hem de duvar karosunda sir tamamen amorf olup, duvar karosunda goriinen kuvars ve

kristobalit fazlarinin siddetleri ihmal edilebilir 6l¢iide kiigliktiir. Bu iki fazin yogun sivi
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faz icerisinde ergiyip, TG-DTA grafiginde goriilen ergime pikinin bu iki fazdan
kaynaklandig1 yorumu yapilmaistir.

Transparan sirlar genellikle pisme esnasinda kristallenmenin gerceklesmedigi
fritlerden olusmaktadir. Kristallenme gosteren fritlerden elde edilen sirlara gore asinma
direncleri diisiik olmaktadir [40].

Gorsel 7.21.°de TRS efekt malzemesinin duvar karosu, yer karosu ve sinterflex
pismis karo yiizeylerinden alinmis temsili XRD analizi bulunmaktadir. Temsili XRD
analizine gore, TRS efekt malzemesinde olusan belirleyici fazlar kuvars, anortit ve
kristobalit olup, tiim biinyelerde goriilmektedir. Sinterflex karoda olusan zirkon fazi
bilinyenin beyazlatilmasi i¢in kullanilan zirkondan kaynaklanmaktadir. En siddetli kuvars
piki duvar karosu biinyesinde olusmaktadir. TRS efekt malzemesinde TRS siria gore
olusan kristobalit pikinin arttig1 goriilmektedir.

Kristobalit fazi, kuvarsin ve tridimitin 1470 °C’de kararli hale gelmesiyle
olusabildigi gibi, daha diisiik sicakliklarda yari kararli hal seklinde de kristallenme
davranis1 gosterebilmektedir. Kuvars igerigi yliksek olan ve kuvars tane boyutunun
kiigiildiigii yapilarda kristobalit fazinin olusum hiz1 artabilmektedir [41]. Duvar karosu,
yer karosu, sinterflex biinyelerde yapilan temsili XRD analizinde goriinen kristobalitin

yapidaki yogun kuvars igeriginden kaynaklandigi yorumu yapilmaistir.
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Girsel 7.21. TRS efekt malzemesinin duvar, yer ve sinterflex karo viizeyinden alinan temsili XRD analizi

Anortit (Ca0.Al1203.2Si0»), diisiik 1s11 genlesme katsayisi ve yiiksek 1sil sok
direnci gibi fiziksel 6zelliklere sahip olup, plajiyoklaz feldspat grubunun kalsiyumca
zengin uyesidir [42]. Anortit fazina sahip olan cam seramiklerin mekanik dayanimi ve

kimyasallara kars1 direnci yiiksektir [43].
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TRS efekt malzemesinin duvar karosu ve sinterflex uygulamasindaki anortit
fazinin pikinin, yer karosuna gore yiiksek oldugu goriilmektedir. Efekt malzemesi ince
bir tabaka olarak yiizeye uygulandigi i¢in, biinye ile etkilesim icerisindedir.

7.3.2. OPK sir ve OPK efekt malzemesi XRD analizi

Gorsel 7.22.°de OPK sira ait temsili XRD analizi gosterilmis olup, yiiksek siddette
zirkon fazinin olustugu goriilmektedir. Yer karosunda olusan zirkon fazinin pik siddeti,
duvar karosuna gore daha fazladir. Duvar karosunda zirkon fazinin disinda diistik siddete

sahip diopsit piki bulunmaktadir.

z: zirkon (ZrSiO,)
7500 d: diopsit (CaMgSi,O¢)
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Girsel 7.22. OPK sirinin duvar ve yer karo yiizeyinden alinan temsili XRD analizi

Yapmin zirkon icermesi ile beyazligi yiiksek yiizey goriinimleri elde
edilebilmektedir [44].

OPK sirin TG-DTA analiz sonucunda da belirgin sekilde goriilen ekzotermik pik,
zirkon (ZrSiO4) kristallenmesinden kaynaklanmaktadir. Is1 mikroskobu ve TG-DTA
analizleri sonucglarinda da 900-1050 °C araliginda belirginlesen kristallenme bolgesi
XRD analizindeki zirkon fazi ile ortiismektedir.

Frit kompozisyonlarinda temel olarak SiO2, B2O3, Na20O, K>0, MgO, CaO, Al>Os,
ZrOy, Li2O gibi oksitler kullanilip, anortit, diopsit, spinel, zirkon, korundum gibi fazlar
olusabilmektedir [40].

Diopsit (Ca0.Mg0.2Si02) kristallenmesini, CaO ve MgO katkisinin arttirdigi
bilinmektedir [34]. OPK sir kimyasal kompozisyonunda CaO ve MgO varliginin duvar
karosunda diisiik siddetli diopsit pikine sebep olup, OPK sirin TG-DTA grafiginde olusan
ergimenin, diopsit fazinin yiiksek camsi faz igerisinde ergimesi ile iliskilendirilmistir.

OPK sirin yer karosu uygulamasinda diopsit fazi1 tespit edilmemistir.
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Gorsel 7.23°te OPK efekt malzemesine ait duvar karosu, yer karosu ve sinterflex
bilinyesi pismis yiizeyinden alinan temsili XRD analizi verilmistir. Her biinyede belirgin
olarak zirkon faz1 goriilmekte olup, sinterflex biinyesinde olusan zirkon pikinin siddeti
duvar karosu ve yer karosundan yiiksektir. Efekt malzemesinin uygulamasi ince oldugu
icin, etkilesimde bulundugu bolgeden wuyardigr karakteristik X-iginlar1 miktar
artmaktadir.

TRS efekt malzemesinde oldugu gibi temsili XRD analizinde goriinen
kristobalitin kaynagi, yapidaki yogun kuvars igerigi ve nano boyuttaki Ogiitme ile
iligkilendirilmektedir.

Duvar karosunda olusan diisiik siddetli anortit fazi ise, efekt malzemesinin ince

bir sekilde ylizeyi kaplamasi ile agiklanmaktadir.
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Gorsel 7.23. OPK efekt malzemesinin duvar, yer ve sinterflex karo yiizeyinden alinan temsili XRD analizi

Yapida bulunan kaolen, sicakligin etkisi ile kristal suyunu uzaklastirarak
metakaolene doniismektedir. Kalsiyum karbonatin yaklasik 800-850 °C ‘de bozunmaya
baslamasi sonucunda olusan CaO ile metakoelen reaksiyonu sonucunda ilk olarak
gehlenit fazi olusup, sicakligin artmasi ile de kalsiyum aliimina silakat yani anortit fazi
elde edilmektedir [14,42].

7.3.3. MT sir ve MT efekt malzemesi XRD analizi

Cam seramik sistemlerinde, CaO ve MgO miktarinin artmasina bagli olarak,
pisirme esnasinda kristallenmenin ger¢eklesmesi ile birlikte mat bir yiizey goriiniimii elde
edilebilmektedir [34].

Gorsel 7.24.°te MT sirina ait temsili XRD analizi gosterilmis olup, anortit, diopsit

ve camsl1 fazdan olugsmaktadir. MT frit kimyasal analizinde belirtildigi gibi, CaO, MgO
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ve Al,O3 miktarinda, transparan ve opak sira gore dnemli miktarda artis goriilmektedir.
Kimyasal kompozisyonun sonucu olarak anortit (Ca0.Al203.25102), ve diopsit
(Ca0.Mg0.2Si0») faz1 olugsmaktadir.

Yer karosundaki anortit fazinin pik siddetinde, duvar karosuna gore diisiis elde

edilmistir. Bu durumda, artan sicakligin anortit fazinin pik siddetini azalttigi yorumu

yapilmustir.
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Gorsel 7.24. MT sirimin duvar ve yer karo yiizeyinden alinan temsili XRD analizi

20,0

Gorsel 7.25.°te MT efekt malzemesine ait temsili XRD analizi gosterilmis olup,
anortit, diopsit, kuvars ve camsi fazdan olugsmaktadir. Bu sonu¢ efekt malzemesinin
kimyasal iceriginden kaynaklanan anortit (Ca0O.Al,03.2S10,), diopsit (Ca0.Mg0O.2Si0,)
ve kuvars fazlaridir. TG-DTA analizinde de 3 adet ekzotermik pik olusmus olup, temsili

XRD analizi ile uyum igerisindedir.
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Gérsel 7.25. MT efekt malzemesinin duvar, yer ve sinterflex karo yiizeyinden alinan temsili XRD analizi
7.4. Mikroyapisal (SEM) Analiz

TRS, OPK, MT sirlarina ve TRS, OPK, MT efekt malzemelerine taramali elektron
mikroskobu (SEM) ile mikroyapisal ve mikrokimyasal analiz ger¢eklestirilmistir. Duvar
karosu ve yer karosu biinyelerine uygulanan sir ve efekt malzemelerinde meydana gelen
yiizey topografilerini iligskilendirmek i¢in ikincil elektron goriintiileri alinmis olup, optik
ozelliklerinde meydana gelen degisimi iliskilendirebilmek amaglanmistir.
7.4.1. TRS sir ve TRS efekt malzemesi mikroyapisal (SEM) analiz

Gorsel 7.26.(a)’da TRS sirinin ve Gorsel 7.26.(b)’de ise TRS efekt malzemesinin

duvar karosuna uygulanmis olan yiizeyden alinan ikincil elektron mikroskobu goriintiileri

yer almaktadir.

Gorsel 7.26. (a) Duvar karosu TRS sir (b) Duvar karosu TRS efekt malzemesi
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Gorsel 7.26 (a) ‘da goriildigii gibi TRS sirmin yiizeyi piiriizstiz iken, TRS efekt
malzemesinin yiizeyinde piiriizliiliik gozlemlenmektedir. Bu durumu, TG-DTA ve 1s1
mikroskobu analiz sonuglar ile iliskilendirmek miimkiindiir. Analiz sonuglarinda TRS
efekt malzemesinde Ogiitmenin artmas: ile birlikte sinterlemenin daha erken
gerceklesmeye basladigi ve kristallenmeden kaynaklanan pikin siddetinin TRS sirina
gore arttigi goriilmektedir. TRS efekt malzemesinde goriilen yiizey piiriizliliigiiniin,
kristallenmenin artmasi ile sinterlemenin zorlastigi ve buna bagli olarak malzemenin
yayillamamasindan kaynaklanmaktadir.

Gorsel 7.27.(a)’da TRS sirmin ve Gorsel 7.27.(b)’de ise TRS efekt malzemesinin

yer karosuna uygulanmis olan yiizeyinden alinan ikincil elektron mikroskobu goriintiileri

yer almaktadir.

Gorsel 7.27. (a) Yer karosu TRS swr (b) Yer karosu TRS efekt malzemesi

Duvar karosu uygulamasinda oldugu gibi TRS sirinin yiizeyi piiriizsiiz iken, TRS
efekt malzemesi uygulamasinda ylizey piiriizliiliigii artmaktadir. Yer karosunun pisirim
sicakligi duvar karosundan yiiksek oldugu i¢in TRS efekt malzemesinin yer karosunda
daha iyi yayilim gosterdigi ve duvar karosu uygulamasina gore daha piiriizsiiz bir ylizey
elde edildigi elektron mikroskobu goriintiilerinden belirgin sekilde goriilmektedir.

7.4.2. OPK sir ve OPK efekt malzemesi mikroyapisal (SEM) analiz

Gorsel 7.28.(a)’da OPK sirin ve Gorsel 7.28.(b)’de ise OPK efekt malzemesinin
duvar karosuna uygulanmis olan yilizeyinden alinan ikincil elektron mikroskobu
goriintlileri yer almaktadir. Gorsel 7.28. (a) ‘da goriildiigii gibi OPK sirin piiriizsiiz bir
yiizeyi var iken, OPK efekt malzemesinin yiizeyi oldukga piiriizliidiir. OPK siriin ve

OPK efekt malzemesinin TG-DTA ve 1s1 mikroskobu analizi sonuglarinda, OPK efekt
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malzemesinin yiiksek enerjili 6glitmenin etkisi ile sinterleme sicakliginin OPK sirina gore
daha erken sicakliklarda gergeklestigi goriilmektedir. Buna bagli olarak OPK efekt
malzemesinin kristallenmeden kaynaklanan piklerin siddeti OPK sirindan yiiksektir.
OPK efekt malzemesinde kristallenmenin artis1 ile sinterleme yavaslamakta ve
malzemenin ylizeyde yayilimi zorlagsmaktadir. Bu durumun sonucu olarak, OPK efekt

malzemesinin uygulandig yiizeyin piiriizlii oldugu yorumu yapilmaktadir.

A2 Y4

Gorsel 7.28. (a) Duvar karosu OPK sur (b) Duvar karosu OPK efekt malzemesi
Gorsel 7.29.(a)’da OPK sirinin ve Gorsel 7.29.(b)’de ise OPK efekt malzemesinin

yer karosuna uygulanmis olan ylizeyden alinan ikincil elektron mikroskobu goriintiileri
bulunmaktadir. Duvar karosu uygulamasinda oldugu gibi OPK sirinin yiizeyi piiriizsiiz
iken, OPK efekt malzemesinin ylizeyinde piiriizlii bir goriintii olusmaktadir. Yer
karosunun pisirim sicakliginin duvar karosundan yiiksek olmasindan dolayi, OPK efekt
malzemesi yer karosunda daha iyi bir yayilim gosterip, duvar karosuna gore daha

purtizsiiz bir ylizey olusturmaktadir.
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Gorsel 7.29. (a) Yer karosu OPK sir (b) Yer karosu OPK efekt malzemesi
7.4.3. MT sir ve MT efekt malzemesi mikroyapisal (SEM) analiz

Gorsel 7.30. (a)’da MT sirin ve Gorsel 7.30. (b)’de ise MT efekt malzemesinin
duvar karosuna uygulanmis olan ylizeyden alinan ikincil elektron mikroskobu goriintiileri
bulunmaktadir. MT sir ve MT efekt malzemesinde gergeklesen durum, TRS, OPK sir ve

efekt malzemesinden farkli olarak gerg¢eklesmistir.

Gorsel 7.30. (a) Duvar karosu MT sir (b) Duvar karosu MT efekt malzemesi

MT sirna ait yilizey goriinimii piiriizli iken, MT efekt malzemesinin yiizey
topografisi daha piiriizsiiz goriiniimdedir. MT sirin ve MT efekt malzemesinin TG-DTA
ve 1s1 mikroskobu analizlerinde goriildiigii tizere kristallenme siddeti yiiksektir.

Kristal yapiya sahip olan malzemelerin 0giitme siiresi arttiginda, yapidaki
kristallerin boyutunun kiigiilmesi saglanmaktadir [9]. MT efekt malzemesinde kristallerin

boyutunun kiigiilmesi ile daha piiriizsiiz bir yiizey goriiniimii saglanmaktadir.
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Gorsel 7.31. (a)’da MT sirin ve Gorsel 7.31. (b)’de ise MT efekt malzemesinin
yer karosuna uygulanmis olan yilizeyden alinan ikincil elektron mikroskobu goriintiileri
olup, duvar karosu uygulamasi ile ayn1 durum s6z konusudur. MT efekt malzemesinin
yiizeyi daha piiriizsiiz goriinmektedir. Yer karosunun pisirim sicakligi duvar karosunun
pisirim sicakligindan yiiksek oldugu i¢in, MT efekt malzemesi yer karosunda daha iyi

yayilim sergilemistir.

Gorsel 7.31. (a) Yer karosu MT sir (b) Yer karosu MT efekt malzemesi
7.5. Optik Ozellikler

Duvar karosu, yer karosu ve sinterflex biinyelere uygulanan efekt malzemeleri i¢in
L*a*b* renk ve parlaklik degerleri dlgiilerek, biinye degisikliginin ve uygulanan efekt
malzemesi miktarinin artmasinin L*a*b* renk ve parlaklik degerlerini ne Olgiide
etkiledigi tespit edilmek istenmistir.

7.5.1. Duvar karosuna uygulanan efekt malzemelerine ait parlakhk (60°) ve L*a*b*
renk degerleri

Gorsel 7.32.de TRS ve OPK efekt malzemelerinin duvar karosu biinyesinde 25-50-
100 g/m? uygulanmus gorseli yer almaktadir.

e TRS efekt malzemesinin duvar karosu biinyesinde parlaklik degerleri (60°)
incelendiginde, 25 g/m? uygulamasinda parlaklik degeri 2,20 iken, uygulanan
efekt malzemesinin 100 g/m? oldugunda parlaklik degeri 11,80 olmustur.
Uygulanan efekt malzemesinin artmasi ile parlaklik degerinin de arttig1
belirlenmistir. Parlaklik degerindeki artis, karo yiizeyini kaplayan malzemenin
artmast ile daha piiriizsiiz ve diizgiin bir ylizey elde edilmesi ile iligkilendirilmistir.
L*a*b* renk degerlerinde uygulanan efekt malzemesi miktarinin artmasi énemli
Olciide degisim gergeklestirmemistir.
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Diiz olan ylizeye gelen 1smin diizgiin sekilde yansimasi ile parlak goriiniim elde

edilmektedir. Yanstyan 1smin siddeti arttiginda, camsi yapi ile kaplanan yiizey de o kadar

parlak goriinmektedir [14]. Uygulanan efekt malzemesinin miktar1 arttiginda yiizey

diizlesip, yansiyan 1s1nin siddeti artacagi i¢in yiizeyin parlakligi artmaktadir.

25g/m2 50 g/m2 100 g/m2 25g/m2 50 g/m2 100 g/m2

OPK efekt malzemesinin duvar karosu biinyesinde parlaklik degerleri (60°)
incelendiginde, 25 g/m? uygulamasinda parlaklik degeri 2,10 iken, uygulanan

2 oldugunda parlaklik degeri 5,80 olmustur. TRS

efekt malzemesinin 100 g/m
efekt malzemesinde oldugu gibi, artan efekt malzemesi miktar ile parlaklik
degerinin arttig1 goriilmektedir. Ancak bu artis TRS efekt malzemesindeki kadar
yiksek olmamistir. TRS ve OPK efekt malzemesi 1s1 mikroskobu ve TG-DTA
analizlerinde de gorildigi gibi, OPK efekt malzemesinin kristallenme siddeti
TRS efekt malzemesinden yiiksektir. Kristallenmenin etkisi ile, OPK efekt
malzemesinin ylizeyde yayilimimin TRS efekt malzemesi kadar olmamasina
neden olmaktadir. Bu sonucun da parlaklig: etkiledigi diisiintilmektedir.

OPK efekt malzemesinin duvar karosu biinyesindeki L*a*b* renk degerleri
incelendiginde, uygulanan efekt malzemesinin 25 g/m*’den 100 g/m? ‘ye
artirilmasi ile L* ve a* degerlerinde belirgin degisiklik gozlenmez iken, b* sarilik
degerinin 21,20’den 15,56’ya diistiigli tespit edilmistir. Uygulanan OPK efekt

malzeme miktar1 arttik¢a, opasite arttig1 icin biinyenin sari rengini Orterek b*

sarilik degerini diisiirdigli yorumu yapilmistir.

TRS - 25 g/m2 TRS 50 g/m2 TRS - 100 g/m2

67,30 63,25 63,93

8,49 8,99 9,23

23,54 P:2,20 23,82 P:3,50 23,91 P:11,80

OPK-25g/m2 0PK - 50 g/m2 OPK-100 g/m2
68,36 66,84 67,10
7,88 7,96 7.2 Duvar Karosu
21,20 P:2,10 1966  P:3,00 15,56 P:5,80 etk 1130
1130C
Siire: 49 dk
71,79
8,24
2327

TRS TRS TRS OPK OPK OPK P: 1,60

Gorsel 7.32. TRS ve OPK efekt malzemelerinin duvar karosu biinyesinde 25-50-100 g/m? uygulamasi

Gorsel 7.33.’te MT efekt malzemesinin duvar karosu biinyesinde 25-50-100 g/m?

uygulanmis gorseli yer almaktadir.
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. MT efekt malzemesinin duvar karosu biinyesinde parlaklik degerleri (60°)
incelendiginde, 25 g/m* uygulamasinda parlaklik degeri 3,00 iken, uygulanan efekt
malzemesinin 100 g/m? oldugunda ise parlaklik degeri 4,60 olmustur. Uygulanan
efekt malzemesinin artmasi ile parlaklikta belirgin sekilde degisim olmadigi
goriilmektedir. TRS ve OPK efekt malzemelerine gore MT efekt malzemesinin
parlaklik degerinin diisiik oldugu gortilmektedir.

. MT efekt malzemesinde L*a*b* renk degerleri incelendiginde, 25
g/m*’den 100 g/m? ‘ye artirilmast ile uygulanan efekt malzemesi katmani artt1g1 icin
yiizey daha fazla efekt malzemesi ile kaplanarak bilinyeyi kapamistir. Bu sebeple hem
daha acik bir ylizey elde edilmis hem de b* sarilik degerinde diisiis gdzlemlenmistir.
Efekt malzemesinin biinyenin sar1 rengini daha 1yi kapadig1 yorumu yapilmaistir.

Mat yiizey olusumlarinda, gelen 151n demeti daginik sekilde dagilim sergileyerek
yilizeyin mat gorlinmesine neden olmaktadir. Daginik yansimanin temel nedeni ise
kristal olusumudur [22].

. Is1 mikroskobu ve TG-DTA analizi sonuglarinda MT efekt malzemesinde

kristallenmenin yogun sekilde gerceklestigi goriilmektedir. Kristallenmenin etkisi

ile MT efekt malzemesindeki yiizey yayilimmin, TRS ve OPK efekt
malzemesindeki kadar olmadigi ve bu nedenle MT efekt malzemesinde,
uygulanan efekt malzemesinin artmasinin parlaklik degerini 6nemli Olgiide

degistirmedigi yorumu yapilmigstir.

s mT
25g/m2 50 g/m2 100 2/m2

Gorsel 7.33. MT efekt malzemesinin duvar karosu biinyesinde 25-50-100 g/m? uygulamasi
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Tablo 7.12°de duvar karosunda uygulan TRS, OPK ve MT efekt malzemelerine
ait L*a*b* renk ve 60° ile dl¢iilen parlaklik degerleri tablo olarak verilmistir.

Tablo 7.12. Duvar karosu TRS, OPK ve MT efekt malzemelerinin L*a*b* renk ve parlaklik degerleri (60°)

Duvar Karosu Gramaj (g/m?) L* a* b* Parlaklik 60 °
Biinye - 71,79 8,24 23,27 1,60
TRS 25 67,30 8,49 23,54 2,20
TRS 50 65,25 8,99 23,82 3,50
TRS 100 63,93 9,23 2391 11,8
OPK 25 68,36 7,84 21,20 2,10
OPK 50 66,84 7,96 19,66 3,00
OPK 100 67,10 7,22 15,56 5,80
MT 25 77,28 6,87 16,90 3,00
MT 50 78,82 6,00 14,67 3,60
MT 100 81,57 4,63 12,07 4,60

Duvar karosu TRS, OPK ve MT efekt malzemelerinin uygulanan miktara baglh
olarak parlaklik degerlerinde meydana gelen degisimin ozet grafigi Gorsel 7.34.°te

verilmistir.

1 —e— TRS
—s OPK

12
MT

10

Parlaklik (60°)

o] 25 50 75 100

Uygulanan Miktar (g/m?)

Gorsel 7.34. Duvar karosu biinyesi — Uygulanan gramaj (25-50-100 g/m?) Parlakiik degerleri (60°)

7.5.2. Yer karosuna uygulanan efekt malzemelerine ait parlakhik (60°) ve L*a*b*
renk degerleri
Gorsel 7.35.’te TRS ve OPK efekt malzemelerinin yer karosu biinyesinde 25-50-100

g/m? uygulanmus gorseli yer almaktadur.
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e TRS efekt malzemesinin yer karosu biinyesinde parlaklik degerleri (60°)
incelendiginde, 25 g/m? uygulamasinda parlaklik degeri 5,30 iken, uygulanan
efekt malzemesinin 100 g/m? oldugunda parlaklik degeri 38,10 olmustur.

e OPK efekt malzemesinin duvar karosu biinyesinde parlaklik degerleri (60°)
incelendiginde, 25 g/m* uygulamasinda parlaklik degeri 5,60 iken, uygulanan
efekt malzemesinin 100 g/m? oldugunda parlaklik degeri 26,20 olmustur.

Yer Karosu

Sicakiik: 1180-1185 °C
Siire: 65 dk
48,67

TRS TRS OPK oPK 18
s DK m wn P

Gorsel 7.35. TRS ve OPK efekt malzemelerinin yer karosu biinyesinde 25-50-100 g/m? uygulamast

e TRS ve OPK efekt malzemelerinde duvar karosu biinyesinde oldugu gibi,
uygulanan efekt malzemesinin artis1 ile parlaklik degerleri artmistir. Ancak yer
karosunda meydana gelen bu artis duvar karosunda goriilen artistan yiiksek
olmustur. Bunun nedenini sicakliginin artis ile iliskilendirmek miimkiindiir. Yer
karosu biinyesi 1180-1185 °C ’de pisirim islemi yapilirken, duvar karosu biinyesi
1130 °C’de pisirilmistir. Artan sicaklik ile efekt malzemesinin yiizeyde yayilimi
da artarak daha diizgiin bir ylizey olusturmaktadir. Gelen 1s1nin diiz bir sekilde
yansimasini saglayarak daha parlak bir yiizey elde edilmektedir.

e TRS efekt malzemesinde uygulanan efekt malzemesi arttifinda duvar karosunda
oldugu gibi, L*a*b* degerlerinde belirgin bir degisiklik olmamistir. Uygulanan
OPK efekt malzemesinin miktar arttik¢a, opasite arttig1 i¢in L* agiklik degerini
artirarak ve blinyenin koyu rengini Orterek a* kizillik ve b* sarilik degerini

diistirdiigli yorumu yapilmistir.
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Gorsel 7.36.°da MT efekt malzemesinin yer karosu biinyesinde 25-50-100 g/m?

uygulanmis gorseli yer almaktadir.

Yer Karosu
Sicaklik: 1180-
1185°C

Siire: 65 dk
48,67

4,18

14,71

P: 1,60

Gorsel 7.36. MT efekt malzemesinin yer karosu biinyesinde 25-50-100 g/m? uygulamasi
e MT efekt malzemesinin yer karosu biinyesinde parlaklik degerleri (60°)
incelendiginde, 25 g/m* uygulamasinda parlaklik degeri 2,10 iken, uygulanan

efekt malzemesinin 100 g/m?

oldugunda ise parlaklik degeri 1,90 olmustur.
Uygulanan efekt malzemesinin artmasi ile yer karosunda da parlaklikta belirgin
sekilde degisim olmadig1 goriilmektedir.

e L*a*b* renk degerleri incelendiginde, 25 g/m?* uygulamasinda L* agiklik/koyuluk
degeri 56,82 iken, 100 g/m* degeri 75,71 dir. Duvar karosunda oldugu gibi yer
karosunda da 25 g/m*’den 100 g/m? ‘ye artirilmast ile uygulanan efekt malzemesi
katmant arttig1 i¢in ylizey daha fazla efekt malzemesi ile kaplanarak bilinyeyi daha
iyi kapamistir. Bu sebeple hem daha agik renkte bir yiizey elde edilmis hem de
blinye renginden kaynaklanan a* kizillilk ve b* sarilik degerinde disiis

gerceklesmistir.Tablo 7.13’te yer karosuna uygulan TRS, OPK ve MT efekt

malzemelerine ait L*a*b* renk ve 60° ile dl¢iilen parlaklik degerleri verilmistir.
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Tablo 7.13. Yer karosu TRS, OPK ve MT efekt malzemelerinin L*a*b* renk ve parlakiik degerleri (60°)

Yer Karosu Gramaj (g/m?) L* a* b* Parlaklik 60 °
Biinye - 48,67 4,18 14,71 1,60
TRS 25 48,79 3,75 13,51 5,30
TRS 50 47,96 4,00 14,37 12,00
TRS 100 47,18 4,08 15,51 38,10
OPK 25 52,28 2,92 9,05 5,60
OPK 50 53,85 2,63 6,89 13,30
OPK 100 58,12 1,92 3,15 26,20
MT 25 56,82 3,63 11,86 2,10
MT 50 65,12 2,06 8,10 1,80
MT 100 75,71 0,76 4,62 1,90

Yer karosu TRS, OPK ve MT efekt malzemelerinin uygulanan miktara bagli olarak

parlaklik degerlerinde meydana gelen degisimin 6zet grafigi Gorsel 7.37.’de verilmistir.

Parlakhk (60°)

45

—e— TRS
—a— OPK

MT

0 25 50 75

100

Uygulanan Miktar (g/m?)

Gorsel 7.37. Yer karosu biinyesi — Uygulanan gramaj (25-50-100 g/m?) Parlaklik degerleri (60°)

7.5.3. Sinterflex karosuna uygulanan efekt malzemelerine ait parlakhk (60°) ve

L*a*b* renk degerleri

Gorsel 7.38.’de TRS ve OPK efekt malzemelerinin sinterflex biinyesinde 25-50-

100 g/m? uygulanmus gorseli yer almaktadir.
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RS
25g/m2

TRS efekt malzemesinin sinterflex bilinyesinde parlaklik degerleri (60°)
incelendiginde, 25 g/m? uygulamasinda parlaklik degeri 6,20 iken, uygulanan efekt
malzemesinin 100 g/m? oldugunda parlaklik degeri 27 olmustur. Uygulanan efekt
malzemesinin artmasi ile duvar karosu ve yer karosunda oldugu gibi parlaklik
degerinin arttig1 belirlenmistir. Bu parlaklik degerindeki artisin karo ylizeyini
kaplayan malzemenin artmasi ile daha piiriizsiiz ve diizgiin bir yiizey elde edilmesi
ile iligskilendirilmistir. L*a*b* renk degerlerinde uygulanan efekt malzemesi

miktarinin artmasi ile dnemli dl¢lide degisim goriilmemistir.

81,78 81,50 81,02
0,32 0,37 0,44
8,83 P: 6,20 8,76 P:16,80 8,66 P:27,00

TRS - 25 g/m2 TRS - 50 g/m2 TRS—100 g/m2

OPK 25 g/m2 OPK - 50 g/m2 OPK-100 g/m2 .
82,07 82,31 82,40 Sinterflex
0,36 0,42 0,62 Sicaklik: 1205-
7,81 P: 6,30 7,01 P: 14,80 5,34 P: 40,80 1210°C
Siire: 35 dk
82,00
0,27
9,20

OPK
TRS TRS OPK OPK P:2,60

s0g/m2  100g/m2  25g/m2  5S0g/m2  100g/m2

Gorsel 7.38. TRS ve OPK efekt malzemelerinin sinterflex biinyesinde 25-50-100 g/m? uygulamast

OPK efekt malzemesinin sinterflex biinyesinde parlaklik degerleri (60°)
incelendiginde ise, 25 g/m* uygulamasinda parlaklik degeri 6,80 iken, uygulanan
efekt malzemesinin 100 g/m? oldugunda parlaklik degeri 40,80 olmustur. TRS
efekt malzemesinde oldugu gibi artan efekt malzemesi miktar1 ile parlaklik
degerinin arttig1 goriilmektedir.

Artan efekt malzemesi miktar1 ile L* ve a* degerlerinde belirgin degisiklik olmaz
iken, b* sarilik degerinde azalma olmaktadir. Bu sonug, efekt malzemesinin

yiizeye daha fazla uygulanmasi ile ortiiciiliigiin artmasindan kaynaklanmaktadir.
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Gorsel 7.39."da MT efekt malzemesinin sinterflex biinyesinde 25-50-100 g/m?

uygulanmis gorseli yer almaktadir.

MT - 25 g/m2 MT - 50 g/m2 MT-100 g/m2

89,38 90,14 91,92

0,03 0,05 0,26

4,89 P:6,90 422 P:3,20 3,69 P:2,80

Sinterflex
Sicaklik: 1205-1210 °C
Siire: 35 dk
82,00
0,27
L MT T 9,20 P:2,60
25g/m2 50 g/m2 100 g/m2

Gorsel 7.39. MT efekt malzemesinin sinterflex biinyesinde 25-50-100 g/m? uygulamas

MT efekt malzemesinin sinterflex biinyesinde parlaklik degerleri (60°)
incelendiginde, 25 g/m? uygulamasinda parlaklik degeri 6,90 iken, uygulanan
efekt malzemesinin 100 g/m? oldugunda ise parlaklik degeri 2,80 olmustur.
Uygulanan efekt malzemesinin artmasi ile sinterflex biinyesinin parlakliginda bir
miktar diisiis gorilmistir.

25 g/m? uygulamasinda L* degeri 89,38 iken, uygulanan efekt malzemesinin 100
g/m? oldugunda L* degeri 91,92 olmustur. Sinterflex biinyesi beyaz oldugu i¢in
25 g/m? ve 50 g/m? uygulamalarinda efekt malzemesi belirgin sekilde
goriilememektedir. Ancak 100 g/m? uygulamasi ile etki goriilebilir olup, yiizeye
uygulanan beyaz efekt malzemesi etkisi ile L* ac¢iklik degerini artirmistir. Artan
efekt miktar1 ile a* degerinde belirgin degisiklik olmaz iken, b* sarilik degerinde
azalma olmaktadir. Bu durum, efekt malzemesinin yiizeye daha fazla uygulanmasi

ve Ortiiciiliiglin artmis olmas ile iligkilendirilmistir.
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e Tablo 7.14’te sinterflex biinyesine uygulanan TRS, OPK ve MT efekt

malzemelerine ait L*a*b* renk ve 60° ile Olclilen parlaklik degerleri tablo olarak

verilmistir.

Tablo 7.14. Sinterflex karo TRS, OPK ve MT efekt malzemelerinin L*a*b* renk ve parlakitk degerleri (60°)

Sinterflex Gramaj (g/m?) L* a* b* Parlaklik 60 °
Biinye - 82,00 -0,27 9,20 2,60
TRS 25 81,78 -0,32 8,83 6,20
TRS 50 81,50 -0,37 8,76 16,80
TRS 100 81,02 -0,44 8,66 27,00
OPK 25 82,27 -0,36 7,81 6,80
OPK 50 82,31 -0,42 7,01 14,80
OPK 100 82,40 -0,62 5,34 40,80
MT 25 89,38 0,03 4,89 6,90
MT 50 90,14 -0,05 4,22 32
MT 100 91,92 -0,26 3,69 2,8

Sinterflex blinyesinde TRS, OPK ve MT efekt malzemelerinin, uygulanan miktara

bagli olarak parlaklik degerlerinde meydana gelen degisimin 6zet grafigi Gorsel 7.40.’ta

verilmistir.

Parlakhk (60°)

435

40

35

30

25

20

15

10

—e— TRS
—&— OPK

MT

23 50 73

100

Uygulanan Miktar (g/m?)

Gorsel 7.40. Sinterflex biinyesi - Uygulanan gramaj (25-50-100 g/m?) Parlaklik degerleri (60°)
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8. GENEL SONUCLAR VE ONERILER

Yiiksek enerjili 6gtitme sistemi ile TRS, OPK ve MT efekt malzemesinin 12 saat
sonrasindaki tane boyutundaki degisim miktarinin énemli Slgiide degismedigi
goriilmektedir. Bu sonug, 12 saat sonrasinda 6glitme ortaminin degistirilmesi ile
efektif 6giitmenin devam edebilecegini gostermektedir. 12 saat sonrasinda daha
kiigiik bilye dagilimi olan degirmen kullanilarak 6glitme performansi artirilabilir.
Yiiksek enerjili 6glitmenin 28. saatinde, TRS, OPK ve MT efekt malzemesinin
ortalama tane boyut degeri 0,5-0,6 um olmaktadir. Ogiitmenin son saatinde efekt
malzemesinin tiirinden bagimsiz olarak benzer tane boyut dagilimlari elde
edilmisgtir.

TRS, OPK, MT efekt malzemelerinin 6giitme siiresine gore viskozite degerleri
incelendiginde, 12 saate kadar viskozite azalirken, 12 saat sonrasinda viskozitenin
arttigl goriilmektedir. Viskozitede meydana gelen bu degisimin nedeni, tane
boyutunun kii¢iilmesi ile ylizey alaninin artmasi ve partikiiller arasi etkilesimden
dolay1 aglomerasyona sebebiyet vermesi ile iliskilendirilmistir. MT efekt
malzemesinde en yiiksek viskozite artisi meydana gelmistir. Bunun sebebinin,
MT frit kompozisyonunda bulunan yiiksek orandaki CaO igerigindeki, Ca*
iyonlarinin ¢éziinmesi seklinde yorumlanmastir.

Tane boyutunun mikron boyutundan nano boyuta kiiciiltiilmesi ile
kristallenmenin artig gosterip, kristallenme sicakliginin daha diisiik sicakliklarda
gerceklestigi sonucuna ulasilmistir. Cam gegis sicakliginda énemli bir degisim
gbzlemlenmemistir.

TRS ve OPK sirin ylizeyi piiriizsiiz iken, TRS ve OPK efekt malzemesi
uygulamasinda yiizey pirizIliligi artmaktadir. Nano boyutta 6giitme ile
kristallenme artmakta ve viskoz akisin zorlagmasi ile birlikte yiizey piirtizliligu
goriilmektedir. MT efekt malzemesinde kristallerin boyutunun kiigiilmesi ile daha
pliriizsiiz bir ylizey goriiniimii saglanmaktadir.

Uygulan efekt malzemesindeki artis ile, TRS ve OPK efekt malzemesinde
parlaklik degerinde artis olmaktadir. Bu durum karo yiizeyini kaplayan
malzemenin artmasi ile daha piiriizsiiz ve diizgiin bir yiizey elde edilmesi ile
iliskilendirilmistir.

Yer karosunun pisirim sicakliginin duvar karosundan yiiksek olmasindan dolayz,

TRS, OPK ve MT efekt malzemesi yer karosunda daha iyi bir yayilim gdésterip,

84



duvar karosuna gore daha pliriizsiiz bir ylizey olusturmaktadir. Kristallenmenin
etkisi ile MT efekt malzemesindeki yiizey yayilimmin, TRS ve OPK efekt
malzemesindeki kadar olmadigi ve bu nedenle MT efekt malzemesinde,
uygulanan efekt malzemesinin artmasinin parlaklik degerini 6nemli Olgiide
degistirmedigi tespit edilmistir.

Ink-jet teknolojisinin gelistirilmesi ile ink-jet makinesinde uygulanabilecek
malzemenin miktar artirilabilirse, TRS ve OPK efekt malzemelerinde parlakligi
yiiksek yiizeylerin elde edilebilecegi goriilmiistiir.

Tez calismasi kapsaminda, fritlerin 6gitiilebilme davranislar1 incelenmis olup,
efekt malzemesi ¢alismalari i¢in 6n arastirma yapilmustir. ilerleyen zamanlarda,
farkl frit kompozisyonlar1 olusturularak efekt malzemeleri uygulamalar yapilip,
seramik karo yiizeylerine estetik acgidan ¢esitlilik katacak yiizeyler

olusturulabilecegi ongorilmiistiir.
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