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OZET
Yiiksek Lisans Tezi

VITRIFiYE SERAMIK URETIMiNDE
KULLANILAN DOKUM KIiLiNiN DiSPERSiYON/AKISKANLIK
SARTLARININ OPTIMiZASYONU VE BUNUN HAM VE PiSMi$

URUN OZELLIKLERINE ETKISI

Afyon Kocatepe Universitesi

Fen Bilimleri Enstitiisu

Bu calismada ticari bir iiriin olan ESC-3 kilinin ¢esitli dispersantlar (Na,Si0O3, Dolapix
PC67, Dolapix CE64, Dolapix SPC7, Darvan CN ve Darvan A821) varliginda
akigskanlik davranis1 (akis siiresi ve tiksotropisi) incelenerek dokiim i¢in optimum
kosullar (en uygun dispersant ve dispersant dozaji) belirlenmistir. Akiskanlik davranisi
ile ilgili deneysel caligmalarda sabit tutulan parametreler sunlardir: camur kati oran1 %
60 (kiitlece), sicaklik 27 +1 °C, ¢amur Kkarigtirma hizi 800 d/dk. Buna gére kullanilan
dispersantlar arasinda en uygun dispersantin Dolapix PC 67 oldugu ve dozajin ise % 0.1
(katiya gore kiitlece) oldugu belirlenmistir. Daha sonra yukarida verilen sabit deneysel
sartlarda ve ancak farkli Dolapix PC 67 (dispersant) dozajlarinda (katiya gore kiitlece %
0, 0.03, 0.1 ve 1) camurlar hazirlanmis ve slip dokiimle al¢1 kalip igerisine 13.2 x 3.2
x1.25 cm ebadinda ¢ubuk numuneler dokiilmiis ve al¢1 kaliptan alinan ham {iriinler oda
sicakliginda (21-24 1 °C) kurutulduktan sonra 1200 °C’de pisirilmistir. Ham ve Pismis
numuneler iizerinde bir dizi fiziksel (kiiclilme, su emme, goriiniir porozite, bulk
yogunluk) ve mekanik mukavemet (ii¢ nokta egme) testleri uygulanmis ve SEM ile
mikroyapilar1 incelenmistir. Elde edilen sonuglardan bazilarini su sekilde siralayabiliriz;
(i) Dispersant katkist slip dokiimle elde edilen ham ve pismis iiriiniin fiziksel ve
mekanik Ozellikleri iizerinde pozitif etkiye sahiptir. Mesela dispersantsiz ¢amurdan
hazirlanan iiriinlin ham halde boyca kiiciilmesi ve mekanik mukavemeti ortlama
sirastyla % 4.82 ve 2.65 N/mm? (MPa) iken, %0.1 Dolapix PC 67 ile hazirlanan

camurdan elde edilen ham {iriinlerde bu degerler ortalama sirasiyla % 3.96 ve 2.68



N/mm?dir. Benzer sekilde pismis iriinlerin fiziksel ve mekanik ozelliklerinde de
farkliliklar olmustur. Ornegin dispersantsiz ¢amurla hazirlanan pismis iiriiniin toplam
hacimce kiiciilmesi ve mekanik mukavemeti sirasiyla % 15.66 ve 18.78 N/mm? iken, %
0.1 Dolapix PC 67 ile hazirlanan ¢amurdan elde edilen ham iiriinlerde bu degerler
ortalama sirasiyla % 28.92 ve 22.78 N/mm? dir. (ii) Slip dokiim yontemiyle kil camuru
hazirlanirken kullanilacak dispersant miktarinin optimum degerinin belirlenmesi dnemli
bir hususdur. Ancak ford cup ile elde edilen akiskanlik egrileri ve sonrasinda elde edilen
ham/pismis {iiriin ozelliklerine gore su soylenebilir: seramik dokiim camurlarinda akis
stiresinin en diisiik (yani akiskanligin en yiiksek) oldugu dispersant dozajinda, ham ve
pismis iriinlerin fiziksel/mekanik o6zelliklerinin de daima en iyi olacagi anlamina
gelmemektedir. (iii) Farkli dispersant (Dolapix PC67) dozajlarinda hazirlanan ¢camurdan
elde edilen ham ve pismis iiriinlerin fiziksel ve mekanik Ozellikleri ile ¢amurun
akiskanlik egrisi arasindaki iliskiyi SEM goriintiileriyle ortaya koymak pek miimkiin
degildir.

Anahtar Kelime: Slip Dokiim, Kil Camuru, Dispersant, Akiskanlik, Homojenizasyon,

SEM
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ABSTRACT
Ms. Sc. Thesis

OPTIMISATION OF THE DISPERSION/FLOWING
PROPERTIES OF BALL CLAY USED IN SANITARY WARE
CERAMIC PRODUCTIONS AND ITS INFLUENCE ON THE

PROPERTIES OF GREEN AND FIRED PRODUCTS

Afyon Kocatepe University

Institute for the Natural and Applied Sciences

In this study, the commercial ESC-3 clay was used here with combination various
dispersant (Na,SiO3, Dolapix PC 67, Dolapix CE 64, Dolapix SPC 7, Darvan CN ve
Darvan A821), the flowing behaviour (flow time and thixotropy) were investigated for
optimum casting conditions (most appropriate dispersant and dispersant dose) were
determined. The parameters kept constant during the ford cup measurements are solid
ratio of slurry (% 60 as weight), temperature (27 1 °C), mixing speed (800 rpm).
Considering the flow curves (flowing time versus the dispersant dose) of ESC-3 clay
slurry it is determined that the most suitable dispersant is Dolapix PC 67 and its dose is
~ % 0.1. Thereafter, in the constant experimental conditions which are present above
and only with Dolapix PC 67 (dispersant) dosages (on the solid base % 0, % 0.03, %
0.1,% 1) slurry samples were prepared and slip casted in to gypsum molds and thus the
bar shaped (13.2 x 3.2 x 1.25 cm) samples were formed. The green samples were dried
at 21-24+1 °C, afterward they were placed in the kiln for firing at 1200 °C for 1 hour.
Some physical (shrinkage, water absorption, apparent porosity, bulk density) and
mechanical strength (three point bending) tests were applied on both dried (green) and
fired samples and also their micro structure were investigated using SEM. Some of the
obtained results are as follows; (i) The dispersant addition to the slurry have positive
effect on the properties of green and fired samples. For example: for the samples
prepared with the clay slurry without dispersant the linear shrinkage and mechanical

strength are average % 4.82 and 2.65 N/mm’ respectively, whereas they became

vii



average % 3.96 and 2.68 N/mm?, respectively with % 0.1 Dolapix PC 67 addition.
Similarly, physical and mechanical properties of the fired samples were improved. The
total volume shrinkage and three point bending strength of the fired samples obtained
from the dispersant free slurry were % 15.66 ve 18.78 N/mm?, respectively, whereas
these values were became % 28.92 ve 22.78 N/mm?, respectively with with % 0.1
Dolapix PC67 addition. (ii) Determination of the optimum dispersant amount used in
the ceramic slurry by slip casting is an important case. When the properties of
green/final products and flowing curves measured by ford-cup are considered, it might
be expressed that the dispersant dosage at which the shortest flowing duration was
obtained does not always mean the best results in the physical/mechanical properties of
green/final products. (iii) The relationship between the green and fired samples which
were prepared from the slip with different dispersant dosages, and the flowing curves of

these slips was not able to observe from their SEM images.

Key words: Slip casting, Clay slurry, Dispersant, Flowing, Homogenization, SEM
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1.GIRiS

Slip dokiim, hem geleneksel ve hem de teknik seramik iiriinlerin iiretiminde kullanilan
bir sekillendirme yontemidir. Kuru presleme, ekstriizyon gibi sekillendirme
yontemleriyle karsilastirildiginda slip dokiim yontemi, kompleks sekilli iiriinlerin
tiretimini miimkiin kilmasi, basit ve ekonomik olmasi ve daha homojen ham {iriin (green
body) vermesi gibi nedenlerden dolayr 6nemli avantajlara sahiptir (Kingery 1960, Mei
et al. 2003, Tsetsekou et al. 2001, Reed 1994). Slip dokiim ile istenilen ozelliklerde,
saglam bir pismis lriin elde edebilmenin en ©nemli sartlarindan birisi de yiiksek
yogunluga (green density) sahip ham iiriin elde etmektir. Bunun yolu is uygun reolojik
ozellige sahip stabil ve homojen bir siispansiyonun (veya c¢amurun)
hazirlanabilmesinden ge¢mektedir. Bu sayede siispansiyon icerisindeki seramik tozlar
alc1 kalip yiizeyine siki sekilde paketlenecek ve dolayisiyla homojen ve yiiksek

yogunluga (green density) sahip ham iiriinler elde edilebilecektir.

Sekillendirmenin kolay ve sorunsuz olmasi ise ‘yiiksek kati yogunlugunda ve uygun
stabiliteye ve akiskanliga sahip’ akici siispansiyonlarin hazirlanmasina baghdir. Bu da
ancak ‘dispersant’ adi verilen ¢esitli kimyasal ilavelerin yardimiyla saglanabilmektedir
(Kingery 1960, Shanefield 1996, Dinger 2002). Reolojik 6zelliklerin belirlenmesinde
dispersant kullanimi, akiskanlik icin gerekli su miktarin1 6nemli oranlarda azaltarak
camuru olusturan partikiillerin topaklasma yoniindeki egilimlerini engelleyerek
camurun kati yogunlugunu artirmaktadir. Buna bagli olarak yapinin siki paketlenmesi
ve daha yiiksek ham yogunluga ulasmasi ile pisirim sirasinda catlama, parcalanma gibi
sorunlar olmaksizin kararli mikroyapinin olusumunu saglamaktadir (Kingery 1960,
Reed 1994, Rahaman 1995). Ayrica slip dokiim sartlarinin dolayisiyla akiskanlik
davranisinin belirlenmesi, siispansiyon i¢in kullanilacak olan elektrolit katki tipinin ve
miktarmin belirlenerek nasil bir mikroyapr olustugunun gozlemlenmesi, slip dokiim
yontemi kullanilarak ileri teknoloji seramiklerinin sekillendirmesi acisindan da cok

biiyiik 6nem tagimaktadir.

Kat1 Siispansiyonlarinin (camurlarin) akiskanligina etki eden parametreleri 3 temel

grupta toplayabiliriz (Dinger 2002):



(i) Kat1 Ozelliklerine bagl paramatreler ( kat1 orani, tane boyut dagilimi, kat1 yiizey

alani, tane sekli vb.),
(i) Ortama baglh parametreler (S1vi cinsi, sicakligi, viskozitesi vb.) ,

(iii) Kat1 taneler arasindaki etkilesim ( Elektrostatik ve sterik itme kuvvetleri, Vander
walls ¢ekme kuvvetleri) ki bu taneler arasindaki etkilesim, siispansiyonlarin veya
camurlarin hazirlanmasi sirasinda kullanilan dispersant tipi ve miktariyla yakindan

iliskilidir.

Seramik dokiim camurlarinin akigkanligina (viskozite) cesitli inorganik ve organik
dispersantlarin etkisini irdeleyen bircok calisma yapilmistir (Yildiz 1998, Cakiroglu
2003, Sakar- Deliormanlh ve Yayla 2004, Eygi 2005, Eygi ve Atesok 2008, Singer
1963, Greenwood 1997, Marco 2009, Koseoglu 1996). Ancak seramik camurlarinin
dispersiyon sartlarinin ¢amurun slip dokiim davranmisina ve ham ve pismis iiriin
ozelliklerine etkisi hususunda daha az calismaya rastlanmakta olup, bunlardan kil
camuruyla ilgili olan sadece iki caligma yapilmistir (Kaya ve Yaman 1995, Eygi ve
Atesok 2008) digerleri alumina (Tsetsekou et al. 2001, Burgos-Mentos and Moreno
2007), mullit (Burgos-Montes and Moreno 2007), mullit-zirkonya (Temoche et al.
2005), kordierit-mullit (Camerucci et al. 1998) ve kordiyerit esasli cam seramik (Mei et
al. 2003, Mei et al. 2001) gibi ileri seramik tozlarla ilgili calismalarin daha fazla oldugu
goriilmektedir. Literatiirde verilen bu calismalardan birebir bizim c¢alisma ile
karsilagtirma yapabilecegimiz makalelerden elde edilen sonuglar asagida detayli olarak

verilmisgtir:

Kaya (1995), seramik camurun hammadde bileseni degistirilmeden, yogunluk ve
deflokiilant (sodyum silikat) miktar1 degistirilmistir. Seramik camurunun yogunlugu
disiiriilerek, yogunluk- viskozite, yogunluk-tiksotropi ve yogunluk-kalinlik alma,
sodyum silikat miktar1 artirilarak silikat-viskozite, silikat-tiksotropi ve silikat- kalinlik
alma iliskileri arastirilmistir. Elde edilen sonuclar ise, sodyum silikat miktar1 arttikca
viskozitenin ve tiksotropinin azaldigi ve olusan iiriiniin et kalinhiginin azaldigi
belirlenmistir. Ayrica asir1 sodyum silikat icerikli seramik camurlarunda sinterleme

sonucu mikroyapida bosluklar oldugu goriilmiistiir.



Eygi ve Atesok (2008) ise caligmalarinda ii¢ farkli ticari markali ve farkli iilkelerden
temin edilen ESK-410 (Ukrayna), CC-31 (Ingiltere) ve K-2 (Bulgaristan) kaolen
kullanmiglardir. Yapilan calismada her 3 kaolen c¢amuru icin de polielektrolitlerin
(polimerik dispersantlarin) viskoziteyi ve tiksotropiyi azaltmada ve ham {iriin
mukavemetini artirmada sodyum silikata gore daha etkin oldugu belirlenmistir. Ancak
her tip kaolen ¢amuru i¢in en uygun dispersant ve dispersant miktarinin birbirlerinden
farkli oldugu ve su sekilde gerceklestigi tesbit edilmistir (100 g kaolen icin harcanan
optimum dispersant miktar1 olarak) ESK-410 i¢in Dolapix SPC7 (0.65 ml), CC-31 i¢in
Aquatreat AR-602-N (Sodyum Poliakrilik asit esasl) (0.45 ml) ve K-2 i¢cin Dolapix
SPC-7 (0.70 ml). Ayrica bu calismadan elde edilen diger bir onemli sonu¢ da sudur;
dokiim hiz1 yani et kalinligr alma hiz1 (casting rate) arttik¢a ham iiriin mukavemeti
azalmakta olup, bunun sebebinin ise hizli et kalinli§i alma nedeniyle paketlenmenin
yeterince homojen ve siki olmamasi ve buna bagli olarak sularin kuruma sirasinda
yaptyt hizla terk etmesi ve geride biiylik poroziteler birakmasi seklinde izah

edilmektedir.

Tsetsekou ve ark. (2001) farkli kati oranlarinda ve farkli dispersantlar (Darvan C,
Duramax D 3005, Dolapix CE64) varliginda % 80 kati1 oraninda alumina ¢amurunun
slip dokiim davranigini incelemisler ve su sonuglart almislardir; polikarboksilik Dolapix
CE64’iin stabilitesi yiiksek camur hazirlamada en uygun dispersant oldugunu ve bu
dispersantla en diisiik kalinlik alma hizi ve buna bagh en yogun paketlenme ve bunlarin
tabi bir sonucu olarak en yiikksek ham (green) ve pismis yogunluk elde edildigini

belirtmislerdir.

Mei ve ark. (2001) kordierit ve cam tozundan % 60 kat1 oraninda hazirladiklar1 camurun
farkli dozajlarda Dolapix CE64 varliginda slip dokiim davranislarini incelemisler ve su
sonuclar1 elde etmislerdir; dispersant dozajinin camur reolojisi iizerine ¢ok dnemli etki
yaptigi ve diisilk dozajda bingham tiirii akis sergileyen camurun dozaj arttik¢a
newtonien tiirii akisa dogru kaydigini belirlemistir. Ayrica optimum (viskozitenin en
diisiik oldugu) dispersant dozajindan sonra ortama daha fazla dispersant katilidiginda
camurun shear thickening (zaman baglhh kalinlasan) akis davranisi sergiledigini

belirlemislerdir. Ayrica optimum degerden daha diisik ve daha yiiksek dispersant



dozajlarinin paketlenmeyi ve dolayisiyla (SEM goriintiilerine gore) ham {iriiniin

mikroyapisini olumsuz etkiledigini ve por miktarlarinin fazla oldugunu belirlemislerdir.

Sakar-Deliormanli ve Yayla (2004) ise vitrifiye camurunun (% 24 felspat, % 24 kuvars,
% 35 kaolin ve % 25 baglama kili) sodyum karbonat (NaCO3) ve kalsiyum hidroksit
[Ca(OH),] ile slip dokiim davramsina etkisi incelemislerdir. Incelemeler sonucunda:
Dispersant miktarinin artmasinin tiksotropi de 6nemli bir degisiklige yol agmadig ve
tiksotropi (birinci viskozite-ikinci viskozite) degerinin 30-33 aralifinda seyrettigini
belirlemisler ve bu sonuclara baglh olarak viskozite ile tiksotropi arasinda anlamli bir
iliski kurulamamustir. Slip dokiim islemi sonucunda Ca(OH), katkili numunelerin
NaCOs; katkili numunelere gore, kuru ve pismis iiriin mukavemetini daha ¢ok artirdigini
belirlemislerdir. Ayrica kalsiyum hidroksit ilavesiyle elde edilen biinyelerin sodyum
karbonat ilavesiyle elde edilen biinyelere gore daha diisiik su emmeye sahip olduklarini

tespit etmislerdir.

Bu calismada ise Eczacibasi Esan’dan temin edilen ESC-3 kili ile % 60 kat1 oraninda
camur hazirlanmis ve bu camurun akigkanlik davranisina sodyum silikat (Na;Si03) ve
polimer esash cesitli dispersantlarin (Dolapix PC 67, Dolapix CE 64, Dolapix SPC7,
Darvan CN ve Darvan A821) etkisi irdelenerek en uygun dispersant ve dispersant dozaji
belirlenmis ve daha sonra da 4 farkli dispersant dozajinda camur hazirlanmis ve

bunlarin slip dokiim davranisi ve ham/pismis iiriin 6zellikleri irdelenmistir.



2.GENEL BiLGILER

2.1 Kil Mineralinin Tanim ve Simiflandirilmasi

Killer aslinda demir, alkali (Na, K vb.) ve toprak alkali (Ca, Mg vb.) metaller gibi ana
elementler iceren, hidrate aluminyum silikatlardir. Cok ince tane boyutuna sahip olup,
su ile karistinldiginda plastik 6zellik kazanirlar. Tiim kil mineralleri ikincil jeolojik
orijinlidir; yani suyun bulundugu bir ¢evrede aliimina silikat kayalarin bir alterasyon

iiriinii olarak olusurlar (Kingery 1960).

Literatiirde farkl: tiplerde kil minerali siniflandirilmasi yapilmis olup, bunlardan yaygin

olarak kullanilan iki tanesi asagida verilmistir.

Grim’ e gore kil mineralleri su sekilde simiflandirilmistir (Grim 1968):

1. Amorf olanlar: Allofon grubu

2. Kristal yapida olanlar:

A. 1ki Tabakali Olanlar: (1:1 yapida yani bir silika tetrahedral ve 1 alumina oktahedral
tabakadan olusanlar)
Al. Es boyutlu: Kaolinite grubu ( Kaolinit, Dikit, Nakrit vb.)
A2. Bir yonde uzamis sekilli: Halloysit grubu
B. U¢ Tabakali Olanlar: (2:1 yapida yani iki silika tetrahedral tabakasi arasinda bir
alumina oktahedral tabakasindan olusanlar)
B1.Genisleyen yapida olanlar:
1) Es boyutlu montmorillonit grubu: Montmorilonit, Vermikiilit.
i1) Bir yonde uzamis sekilde olanlar: Nontronit, Saponit, Hektorit vb.
B2. Genislemeyen kristal yapili olanlar: llit grubu.
C. Diizenli, Karisik Tabakali Olanlar: Klorit grubu.
D. Zincir Yapili Olanlar: Attapulgit, Sepiolit, Poligorskit vb.



Van Olphen’e gore ise kil mineralleri su sekilde smiflandirilmaktadir (Van Olphen
1977);

Kaolinitler (1:1 Tabakal1 Killer)

Montmorillonitler (2:1 Tabakal1 Sisen Killer)

Mlitler (2:1 Tabakali Sismeyen Killer)

Atapulgit, Poligorskit (Zincir veya Fiber Yapidaki Killer)

A

Karisik yapidaki killer (Kloritler)

2.1.1 Van Olphen’a Gore Killerin Simiflandirilmasi

1. Kaolinitler (1:1 Tabakah Killer)

Tabakal1 kil minerallerinden olan kaolinit, Sekil 2.1°de goriildiigii gibi bir aluminyum
oktahedral (O) tabaka ve bir tetrahedral (T) tabakadan olusan temel birime (T-O)
sahiptir ve bu temel birim tekrarlanarak kaolinit meydana gelir. Kaolinitin en temel
ozelligi ise temel birimler arasinda kuvvetli hidrojen baginin olmasi ve bu hidrojen
baglarindan dolay1 partikiillerin siki paketlenmesidir. Kaolen tanelerinin yiizey yiikleri
genelde tiim pH degerlerinde negatif iken kenar yiikleri pH’ya bagli degiserek; asidik
pH’larda pozitif, bazik pH’larda ise negatif olmaktadir. Bu durum yiiksek valansl
(mesela AI’") iyonlar ile diisiik valansh (mesela Mg®") iyonlarin yer degistirmesinden
kaynaklanmaktadir. Fakat katyon degistirme kapasitesi izomorfik degisimden ziyade
genellikle bag kirilmalar1 sonucu yiizeye adsorplanan katyonlardan kaynaklanmaktadir.
Bundan dolayr montmorillonit tipi killere gore katyon degistirme kapasitesi daha

diisiiktiir (Van Olphen 1977).
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Sekil 2.1 Kaolinitin birim hiicre yapisi (Grim 1968).

2.Montmorillonitler (2:1 Tabakal Sisen Killer)

Tabakali kil minerallerinden olan montmorillonit, Sekil 2.2’ de goriildiigii gibi iki
aluminyum oktahedral (O) tabaka ve aralarinda bir silisyum tetrahedral (T)
tabakasindan olusan temel birime (T-O-T) sahiptir ve bu temel birim tekrarlanarak
montmorillonit meydana gelir. Bu temel birimler arasinda yaklasik 0.1-1 nm (1-10 A)
bosluk vardir ve bu boslukta su molekiilleriyle beraber degisebilir katyonlar (Ca**, Na*
vb.) yer alir (Grim 1968). Tabakalar aras1 bu mesafe katyon tipine, miktarina ve su
miktarina gore degisir. Montmorillonitin en temel o6zelligi sisebilir olmasidir ve
tabakalar arasina iyon degistirme mekanizmasiyla organik ve inorganik katyonlarin
girebilmesidir. Ayrica diger killerde oldugu gibi montmorillonit su igerisinde asiri
asidik ortamlar hari¢ her zaman negatif yiizey yiikiine sahiptir. Bu durum jeolojik
olusum sirasinda yiiksek valansh (mesela Al3+) iyonlar ile diisiik valansh (mesela Mg2+)
iyonlarin yer degistirmesinden kaynaklanmaktadir. Bu yer degistirme nedeniyle tabaka
yiizeyleri daima negatif yiik tasir ve bu pH’ya bagiml degildir. Ancak tabaka kenar
yiizeyleri pH’ya bagh yiizey yiikiine sahip olup, yaklasik olarak pH 7’den yukarida
kenar negatif, bunun altinda ise pozitifdir (Celik, 2004). Yani montmorillonit ve genel
manada tabakal1 killer ikili ylik karakterine sahiptir. Tabaka kenar1 pozitif bir ECT
(Elektriksel Cift Tabaka) yapisina sahipken, tabaka ylizeyi negatif ECT yapisina
sahiptir. Gerek ylizey yiikiiniin kompleksligi ve gerekse yiiksek katyon degistirme
kapasitesi nedeniyle montmorillonit su icerisinde hem anyonik ve hem de katyonik
molekiilleri adsorplama kabiliyetine sahiptir ve bu sayede ozellikle sudan kirleticilerin

giderimi konusunda dogal bir adsorbent 6zelligindedir (Crini 2006).
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Sekil 2.2. Montmorillonitin kristal yapis1 (Grim 1968’den modifiye edilerek alinmistir).
3.illitler (2:1 Tabakal Sismeyen Killer)

[litler, montmorillonitlere benzer yapiya sahip 2:1 tabakali kil mineralidir (Sekil2.3).
Tetrahedral tabakada Si**’un A" ile yer degistirmesi baskin karakterde oldugundan
dolayr toplam izomorfik yer degistirme miktar1 montmorillonitlerden fazladir.
Genellikle tabakalar arasinda potasyum iyonlar1 vardir ve birim sikica bagladigindan
kafes yapisi genislemez. Bu durumdan dolayr montmorillonitlerde oldugu gibi tabakalar
arast degisim i¢in katyonlar mevcut degildir. Boylece y1ginin sadece dis ylizeylerinde

katyon degistirme kapasitesi (KDK)vardir.

104A= A
CBo (B (Ko (B

=
ol

Sekil 2.3 1llit yapis1 (int. Kay.).



4.Atapulgit, Poligorskit (Zincir veya Fiber Yapidaki Killer)

Atapulgit bir sulu magnezyum silikattir ve baslica bileseni adsorban killerdir. Birim
hiicre icerisinde su molekiilleri ve degisebilir katyonlarin yerlestigi cok dar kanallara
sahiptir. Bu kanallar degisimli silika tetrahedral ¢iftlerinin degismesi ile meydana gelir.

Atapulgitler, uzun, ignemsi yapida kristallesirler (Van Olphen 1977).

5. Karnisik yapidaki Killer (Kloritler)

Yapisal olarak 2:1 tabakali killere benzer kil mineralleridir. Bu minerallerde tabakalar
arasindaki yiik dengeleyici katyonlar bir oktahedral magnezyum hidroksil tabaka ile yer
degistirir. Bu hidroksil tabakadaki, MgJr2 ile AI*® yer degistirmesinden dolay1 bu tabaka
net bir pozitif yiik tasir. Kloritlerin katyon degistirme kapasitesinin oldukca diisiiktiir
(Grim 1968).

Literatiirden alinan kil mineralinin mikroyap: goriintiileri Sekil 2.4, Sekil 2.5, Sekil 2.6
ve Sekil 2.7’ de gosterilmektedir.

Sekil 2.4 Literatiirden alinan kaolin grubu kil mineralinin SEM goriintiisii (Karakaya

2006).



Sekil 2.4 X 1sinlar1 ve elektron mikroskobu ile yapilan incelemelerde kaolin grubu kil
minerallerinin, diizenli hegzagonal sekilli, iri kristaller seklinde oldugunu

gostermektedir. Fakat belirgin olmayan oldukga kiiciik kristaller seklinde de goriilebilir.

Sekil 2.5 Montmorillonit grubu kil mineralinin SEM goériintiisii (Karakaya 2006).

Sekil 2.5’de Montmorillonit grubu kil minerallerinin, bal petegi, misir gevregi,

yapragims1 ve rozetimsi goriiniime sahip oldugunu gostermektedir.

Sekil 2.6 illit grubu kil mineralinin SEM gériintiisii (Karakaya 2006).
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Sekil 2.6’da illit grubu kil mineralleri, plakams1 6zellige sahiptir. Bu plakams1 yapilarin
merkezi bir kuvars tanesini gevrelemektedir. ince illitler ise plakalarin kenarlarmda
kivrilma 6zelligi gosterir. Ayrica illit minerali gézenekli yapilarda yumagimsi, pthtimsi

goriiniimde olmaktadir.

40 micrometers

Sekil 2.7 Klorit grubu kil mineralinin SEM goriintiisii (Karakaya 2006).

Sekil 2.7°de klorit grubu kil minerallerinin hafif kivrimli, bicaga benzer kristaller
seklinde oldugu goriilmektedir (Karakaya 2006).

2.1.2 Kil Minerallerinin Ozellikleri

Kil ve kil olmayan minerallerin genel 6zellikleri toplu halde asagidaki diyagramda
(Sekil 2.8) gosterilmistir. Minerallerin yiizey 0Ozellikleri, coziiniirliikleri ve asit
absorblama kapasiteleri fizikokimyasal Ozelliklerini olustururken mekanik, termal ve
optik ozellikleri ise kimyasal 6zelliklerini olusturmaktadir. Kil minerallerinin en dnemli

konusu olan reoloji ise hem fizikokimyasal hem de kimyasal 6zellikleri kapsamaktadir.
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Sekil 2.8 Minerallerin 6zellikleri (Carretero and Pozo 2009).

2.1.2.1 Fiziksel ve Kimyasal Ozellikleri

Kil mineralinin fiziksel ve kimyasal oOzelliklerinin belirlenmesi onlarin endiistride
kullanim alanlarini dogrudan etkilemektedir. Kil minerallerinin biinyelerinde bulunan
AL O3, Si0,, Fe;03, TiO,, CaO, MgO, K;0, Na,O ve ates kaybi yiizdeleri kilin
kimyasal ©zelliklerini olusturmaktadir. Buna bagli olarak minerallerin plastisite, su
emme, kirilmaya karst mukavemet, refrakterlik, kuruma (hacim kiiciilmesi), camlagsma

ve renk gibi fiziksel Ozelliklerini belirlemektedir. Kil minerallerinde Al,Oz oran1 % 20
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ile % 40 arasinda degismektedir. Al,O3 kilin plastiklik 6zelligini azalttigindan bu oran
seramikte kullanilan killerde diisiik miktarda, refrakter de kullanilan killerde ise yiiksek
miktarda olmasi istenir. Demir, killerde pisme rengini koyulastirmakta ve atese karsi
dayanimini azaltmaktadir. Bu yiizden seramikte kullanilan killerde % 1’in altinda, diger
kullanim alanlarinda ise % 3’lin altinda olmasi istenmektedir. Killerde alkali oksitlerin
orant ise atese dayanimi azalttigindan ve pres filitrelerde siiziilme islemini
zorlagtirdiindan % 1’in altinda olmas1 gerekir (Kibici 2002, Eygi 2005, Cakiroglu
2003).

2.1.2.2 Kolloidal Ozellikleri

Kil minerali yiizey yiikii ve degisebilir katyonlarinin varlig: ile sulu ortamda kolloidal
bir yapi sergiler. Kil mineralinin yiizeyinde iki tiirlii yiik vardir: Biri mineral yiizeyinde
daha diisiik yiiklii katyonun yerine daha yiiksek yiiklii katyonun yer degistirmesinden
dogar. Genel olarak tetrahedral yapida Si**, Al ile yer degistirmesi ve oktahedral
yapida A", Mg* ile yer degistirmesiyle negatif yiik olusur. Digeri ise bu oktahedral ve
tetrahedral yapilar bir araya geldiginde de elektriksel olarak notr veya negatif olabilirler.
Elektriksel notrliik ise oktahedral yapinin 2/3’sinde R* katyonlari doldurmussa ya da
oktahedral katyonlarin tamami R** katyonlari ile olusturulmussa ve yapinin bosluklart
Si** katyonu ile doldurulmussa olusmaktadir (Karakaya 2006). Kil mineralleri bazi
katyon ve anyon absorbe ederek iyon degisimi meydana getirebilir. Iyon degistirme
miktart mili equivalent (meq)/100 gr olgiisii ile ifade edilir. Kil minerallerinin en ¢ok
degisim yapabildigi katyonlar coktan aza dogru su sekilde siralanmaktadir: Ca*™>, Mg*2,
H, NH," ve Na"dir. Tabakalar1 arasinda degisebilir katyon olan Na® iceren bir kil
CaCl, cozeltisiyle isleme tabi tutulmasiyla ¢ozeltideki Ca** iyonu 2Na* iyonuyla yer
degistirir. Ca** iyonu tabakalar arasina girerken Na*¢ozeltiye gecer ve bu olaya katyon
degistirme denir (Grim 1968, Karakaya 2006, Cakiroglu 2003). Baz1 kil mineralinin

katyon degistirme kapasiteleri ise Cizelge 2.1°de verilmistir.
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Cizelge 2.1.Kil minerallerinin katyon degistirme kapasiteleri (Ersoy 2000).

. . . Katyon Degistirme Kapasitesi
Kristal Yap1 Sekli Mineral
(' meg/100gr)
3-15
Kaolinit
Tek Tabakal 5-10
Halloysit
40
Muskovit (mika) 10
[t (sulu mika) 10-40
Cift Tabakali
i ) Sepiyolit 17
ismeyen
Y Profillit 4
Talk 1
Montmorillonit 70-100
Cift Tabakali Vermikiilit 100-150
(Sisen) Nontrit 57-64
Saponit 69-81
Uc Boyutlu Ortoklaz (Feldspat) 2
(Yogun Ag Yapil) Kuvars 5

2.2. Kolloidal Siispansiyonlarin Stabilitesi ve Reolojisi

2.2.1 Stabilizasyon Mekanizmalari

Stabilite bir kolloidal sistemde (mesela bir kil-su siispansiyonunda) kat1 tanelerin, sivi

Bir

icerisinde ¢Okmeden askida kalabilme kabiliyetidir (Van Olphen 1977).

siispansiyondaki kolloidal taneler kiimelesip ¢okelmeden askida kalabiliyorsa bu tiir

siispansiyonlara stabil siispansiyonlar, eger kiimelesip ¢okelme oluyorsa bunlara da

unstabil siispansiyonlar denir.
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Kolloidal siispansiyonlarin  stabilizasyonunu saglayan mekanizmalar su ¢
mekanizmadan (itme kuvvetlerinden) biri veya birkaci ile gerceklesir (Hunter 1981,

Hiemenz 1986, Greenwood 2003, Celik ve Ersoy 2004 ).

1. Elektrostatik (Elektriksel ¢ift tabaka) itme kuvvetleriyle gerceklesen
Elektrostatik Stabilizasyon,

2. Sterik itme kuvvetleriyle gerceklesen Sterik Stabilizasyon,

3. Hidrasyon (veya Solvasyon) kuvvetleriyle gerceklesen stabilizasyon.

2.2.1.1 Elektrostatik (Elektriksel cift tabaka) itme kuvvetleriyle gerceklesen
Elektrostatik Stabilizasyon

Ayni yiizey yiikiine sahip taneler arasindaki itme kuvvetleridir ve elektriksel ¢ift tabaka
itme kuvvetleri olarak da bilinirler. Ornegin; Pozitif yiizey yiikiine sahip bir mineral
tanesi, igerisinde elektrolitlerin (anyon ve katyonlarin) bulundugu bir ¢dzelti icerisine
atildiginda tane ile etrafindaki iyonlar arasinda Sekil 2.9°da gosterilen bir yap1 olusur
(Riddick 1968, Hunter 1981, Israelachvili 1992). Yani yiizeye zit (eksi) yiiklii iyonlar
(counter-ion) kulomb kanunu geregi hemen tane yiizeyine dogru cekilirken, ayni (art1)
yiiklii iyonlar (co-ion) ise tane yiizeyinden uzaklasirlar ve sonucta pozitif yiiklii tane
yiizeyi (1.tabaka), yiizeye siki bagli iyonlarin olusturdugu sabit (stern) tabaka (2.tabaka)
ve ylizeye zayif bagh iyonlarin bulundugu difiize yani daginik tabaka (3.tabaka)’dan
meydana gelen 3 tabakal1 bir yap1 olusur. Fakat literatiirde genelde ii¢ tabaka yerine tane
yiizeyindeki tabaka ile daginik tabakaya atfen bu yapiya elektriksel cift tabaka (ECT)
adi verilir. Sekil 1 net pozitif yiikke sahip bir mineral tanesinin elektrolit iceren bir
cozelti icerisindeki ECT yapisini, tane yiizeyinden uzaklastikca yiizey potansiyelindeki

degisimi ve buna bagl olarak da zeta potansiyelini gostermektedir.
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Pozitif yUklu Counter
ion (-)

ylizey
\ , Bulk

O cozelti

® @)

Q ®
‘ Co ion

(> Stern diizlemi &)
™~Kayma diizlemi

Daginik tabaka

Zeta Potansiyeli,

Potansiyel, mV LK

| |
Y d d+1/K d+2/K
I

i —Uzakhk (nm)
Stern (sabit) tabaka

Sekil 2.9 Pozitif yiiklii bir mineral tanesinin elektrolit iceren c¢ozelti igerisindeki ECT
yapisi, tane ylizeyinden uzaklastik¢a potansiyel egrisindeki degisim ve buna bagli zeta

potansiyeli (Celik ve Ersoy 2004).

Zeta Potansiyel ( § ) organik (polimer, latex vb.) ve/veya inorganik partikiillerin (amorf
katilar veya mineraller) herhangi bir siv1 icerisinde sifir yiik noktas1 (SYN), elektriksel
cift tabaka (ECT) yapisi, ECT kalinlig:1 (1/K), potansiyel tayin edici iyonlar, etkisiz
iyonlar ve spesifik adsorplanmis iyonlar gibi elektrokinetik ©zellikleri madencilik,
eczacilik, cevre, seramik, gida, boya, kozmetik ve hatta tip gibi ¢ok farkli alanlarda
karsilagilan temel elektrokinetik parametrelerdir. Cevre, Madencilik, Seramik, Gida,
Boya, Kimya, Kozmetik, Eczacilik gibi ¢ok degisik alanlarda vuku bulan adsorpsiyon,
desorpsiyon, koagiilasyon, flokiilasyon, flotasyon vb. bir¢ok fiziksel ve kimyasal
etkilesimlerin izahatinda kullanilan cok ©nemli bir argiimandir. Ozellikle iyonik
yapidaki molekiillerin bir yiizeye veya kati/sivi arayiizeyine adsorplanma
mekanizmasinin agiklanmasinda zeta potansiyel verileri faydali bilgiler vermektedir.

Yine Ozellikle kolloidal siispansiyonlarinin stabilitesinin kontroliinde dogrudan zeta
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potansiyel verilerinden faydalanilmaktadir. Tek tiir mineralden olusan bir kati/su
siispansiyonunda, tanelerin zeta potansiyeli arttikca siispansiyonun stabilitesi de
artmaktadir ki bu durum Sekil 2.10’da temsili olarak verilmistir (Riddick 1968,
Watanable 1984, Johnson et al 2000, Hiemenz 1986, Hunter 1981, Gregory, 1989,
Israelachvili 1992).
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Sekil 2.10 Kolloidal tanelerin elektrostatik stabilizasyonu (Ersoy 2006).

Sekil 2.10’da goriildiigii iizere suda dispers olmus patikiiller +20 mV ile -20 mV
arasinda bir ZP degerine sahipse stabil degildir. Eger bu partikiillerin zeta potansiyel
degeri -20 mV’dan daha negatif veya +20 mV’dan daha pozitif degerde ise partikiiller

stabildir ve dispersiyon stabil olarak degismeden kalmalidir.

2.2.1.2 Sterik itme kuvvetleriyle gerceklesen sterik stabilizasyon

Sterik itme kuvvetleri genellikle tane yiizeyine adsorplanmis noniyonik siirfaktanlar
yada nisbeten kisa hidrokarbon zincir uzunluguna (>10.000 g/mol) sahip polimerler
varliginda gerceklesen itme kuvvetidir (Greenwood 2003, Lagaly and Ziesmer 2003).
Polimer molekiilleri tanelerin yiizeyine adsorplanarak bu tanelerin geometrik olarak

birbiriyle temasin1 engellemekte ve buna sterik stabilizasyon denilmektedir (Sekil 2.11).
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Taneler arasinda sterik itmenin gerceklesebilmesi i¢in yiizeyleri polimerle kaplanmais iki
tane arasindaki mesafe, polimerin zincir uzunlugunun 2 katindan daha az oldugunda bu
sterik kuvvetlerin rolii sistemde on plana ¢ikmakta ve siispansiyonu stabil tutmaktadir
(Johnson 2000, Dinger 2002, Greenwood 1997). Sartlara bagh olarak stabiliteyi
saglamada, sterik kuvvetler elektrostatik kuvvetlerden daha Onemli hale
gelebilmektedir. Slip dokiim c¢amurlarinin hazirlanmasinda kullanilan polimer esash
Dolapix, Darvan vb ticari isimli anyonik dispersantlar hem sterik ve hem de

elektrostatik stabilizasyonu saglayabilmektedirler (Greenwood 2003, Dinger 2002, Van

Olphen 1977).
o ‘ "

0c. ¢ O

Flok.ulasyon Polimer yvada strfaktanlarla disperstyon
(Stabil olmayan) (stabil)

Sekil 2.11 Sterik itme kuvvetleriyle gerceklesen sterik stabilizasyon (Ersoy 2006).

Polimerlerin diger etkisi ise zincir uzunluklaridir. Genellikle taneciklerin deflokiile
olmast i¢in ortalama spesifik bir zincir uzunlugu gerektirir (yaklasik 10.000 mol/g’dan

daha diisiik) (Dinger 2002, Van Olphen 1977).

2.2.1.3 Hidrasyon (veya Solvasyon) kuvvetleriyle gerceklesen stabilizasyon

Ozellikle hidrofilik karakterli tane yiizeylerinin su (veya sivi) tabakasi ile kaplanmasi
neticesinde kati tanelerin tam olarak birbirleriyle temas1 engellenmektedir (Sekil 2.12).
Bilindigi iizere kil tabakalar1 arasindaki sodyum, kalsiyum, magnezyum gibi metal
iyonlar1 yiiksek hidratasyon enerjisine sahiptirler ve dolayisiyla killerin su sever 6zeligi

de esasen bunlardan kaynaklanmaktadir (Van Olphen 1977, Grim 1968). Kil mineralleri
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sartlara gore 5-6 kat su tabakasi ile kapli olabilir (Grim 1968). Literatiire gore
elektrostatik kuvvetler DLVO itme kuvvetleri icerisinde yer almakta olup,
hesaplanabilir bir kuvvettir. Sterik kuvvetler ve hidrasyon kuvvetleri non-DLVO
kuvvetler olarak bilinmekte ve rakamsal olarak hesaplanabilmesi olduk¢a zor olan

kompleks kuvvetlerdir (Celik ve Ersoy 2004, Gregory 1989, Israelachvili 1992 ).
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Sekil 2.12 Hidrasyon (veya Solvasyon) kuvvetleriyle gerceklesen
stabilizasyon (Ersoy 2006).

2.2.2 Reolojisi

Reoloji, maddenin deformasyonunu ve akiskanligini inceleyen bilim dalidir. Reoloji
kayma oraninin ve zamanin bir fonksiyonu olarak siispansiyonlarin ve sivilarin viskoz
davraniglarinin bir calismasidir. ik kez Profesér Bingham tarafindan ortaya atilmis ve
1929 yilinda Amerikan Reoloji Birligi tarafindan bu sekilde kabul edilmistir. Boya,
seramik ¢camuru, plastik, kaucuk, yag ve asfalt gibi ¢ok ¢esitli malzemelerle, birbirinden
cok farkli alanlarda reoloji ¢alismalar1 yapilmaktadir (Barnes et al 1989). Reoloji ile
ilgili asagidaki bilgilerin cogunlugu Barness ve ark. (1989)’nin ve Dinger (2002)’in

calismasindan derlenerek alinmastir.

2.2.2.1 Sivilarin ve Siispansiyonlarin Akiskanhk Egrileri

Sivilarin reolojisi incelendiginde, bir akigkanin diisiik ve orta dereceli hizlardaki akisi

bir deste oyun kagidinin birbiri iizerinden kayarak dagilmasi hareketine benzetilebilir.
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Akigkanin sonsuz kii¢iik Ay kalinhiginda birbiri ilizerinde kayabilen tabakalardan
olugsmus gibi diisiiniilebilir ve hiz bilesenlerinde herhangi bir degisikligin goriilmedigi
akis lineer akis olarak tanimlanir. Akiskanlar Newtonien ve non-Newtonien olmak

tizere 2’ye ayrilmistir.

A.Newtonien Tiirii Akis: Newtonien akiskanlar, kayma gerilimi (t) ile kayma hiz1 (y)
arasinda sabit bir orantinin () oldugu akiskanlardir. Bu tiir akigkanlar, sabit sicaklik ve
sabit basing altinda su 6zelliklere sahiptir;

e Basit kayma akis1 altinda olusan gerilim, iki normal gerilim farkinin sifir oldugu
kayma gerilimidir.

e Viskozite kayma hizi ile degismez.

e Kayma islemi devam ederken viskozite sabittir ve sividaki gerilim, kayma
isleminin kesilmesi durumunda hemen sifira iner. Olg¢iimiin bir zaman
aralifindan sonra tekrarlanmasi durumunda yine aymi deger bulunur; viskozite
zamanla degismez.

e Farkli deformasyon durumlarinda olgiilen viskozite degerleri, daima basit bir

sekilde birbiriyle orantilidir.

Bu tiir akigkanlara saf su ve gliserin 6rnek olarak verilebilir.

B.non-Newtonien Tiirii Akis: Viskozite Ol¢ciim tekniklerinin gelismesiyle, kayma
hizinin viskoziteye etkisi daha ayrintili bir sekilde incelenme imkani bulmus ve
dispersiyon, emiilsiyon ve polimer c¢ozeltileri gibi bir¢ok malzemenin newtonien
davranistan saptiklari; dolayisiyla, kayma gerilimi ve kayma hizi1 arasindaki lineer
iliskinin bozuldugu goriilmiistiir (Barnes 1989). Buna gore; kayma gerilmesi ve kayma
hiz1 arasindaki iliskiye bagli olarak cesitli akis davramiglart ve kavramlar1 ortaya

atilmistir (Sekil 2.13).

1) Psodoplastik Akis: Artan kayma hizi ile birlikte viskozitede azalma egilimi gosteren

maddelere “psodoplastik™ yani sahte plastik akis veya “kayma incelmesi”, “incelen

akis” (shear thinning) davranimi gosteren maddeler adi verilmektedir. En cok
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2)

3)

4)

rastlanan Newtonien olmayan akis cesididir. Boyalar, emiilsiyonlar, dispersiyonlar

ve polimerik ¢ozeltiler 6rnek verilebilir.

Dilatant Akis: Psodoplastik akis davramisinin tersi bir davranig soz konusudur.
Kayma hizinin artmasiyla viskozitede artig goriiliir. Literatiirde, “yogunlasan akis”
veya “kalinlasan akis” (shear-thickening) terimleri de kullanilabilmektedir. Ornegin;

vinil re¢ine pastalari, kum-su karisimlari vb.

Ideal (Bingham) Plastik Akis: Bu tip akislarda m=1’dir ancak belli bir kayma
gerilme degerine ulasildiginda akis baslar. Bu deger akma gerilme degeri olarak
adlandirilir ve bu degerden sonra kayma gerilimi ile kayma hiz1 arasindaki oran

lineer olarak degisir ve orant1 sabiti plastik viskozite olarak adlandirilir.
Plastik Akis: Bingham tipi akisa benzer farki ise lineer olmayan bir kisminin da

olmasidir. Belli bir kayma degerinden sonra lineer olmayan bir sekilde artis baslar

ve bir kritik kayma gerilme degerinden sonra egri lineerlesmektedir.

Yield-Dilacant —;

T Bingham

(Kayma | Yie|d-Pseudoplastic
Gerilmesi)

Dilatant —9
(shear thickening)

Newtonian

Pseudoplastic
(shear-thinning) _

'\;’ (Kayma Hin)

Sekil 2.13 Zamandan bagimsiz Newtonien ve non Newtonien (Newtonien olmayan)

akigkanlik egrileri (Dinger 2002).
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C.Zamana Bagh Akiskanlar: Uygulanan bir kuvvet altinda (karistirma, pompalama,
calkalama vb) veya kayma gerilimi ile viskozitenin zamanla diizenli bir sekilde azalma
gosterdigi ve kuvvetin kaldirilmasi durumunda yapinin tekrar eski haline geldigi akis
tiirtine tiksotropi denilmektedir (Dinger 2002). Baska bir ifadeyle, siispansiyondaki kat1
tanelerin ¢okelmeye karsi gosterdikleri direncin, siispansiyonun hareketlenmesiyle
azalip, durgun halde iken artmasi olarak da ifade edilebilir. Bunun tam tersi durumuna
yani, gerilim altinda viskozitenin zamanla diizenli olarak arttig1 ve yapinin tekrar eski
haline geldigi akis tiiriine de “Reopeksi” veya ‘“anti-tiksotropi” denir. Bu akis davranisi

Sekil 2.14’de gosterilmektedir.

A '\]f Artigt
Heopeksi
i Newtonien
a
{Fériinir
Viskozite)
Tiksotropi
'? Artn
Y

Sekil 2.14 Sabit kayma hizinda 6l¢iilen zamana bagh akiskanlik egrileri (Dinger 2002).

Siispansiyonlarin reolojisi ise, diisiik kayma hizlarinda Newtoniyen davranis, daha sonra
psodoplastik ve tekrar bir Newtoniyen bolge olusmaktadir. Bazi durumlarda ilk
Newtoniyen bolgede, diisilk kayma hizlarindaki viskozite ¢ok yiiksek olmaktadir
dolayisiyla burada bir akma gerilimi olusmaktadir (Eygi 2005, Cakiroglu 2003). Bu tiir

davraniglar en fazla boyalarda olmak {izere mayonez, miirekkep, ve kil
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siispansiyonlarinda goriilebilir. Bu siispansiyonlarin reolojisine etki eden faktorler ise

asagidaki boliimlerde anlatilmaktadir.

2.2.2.2 Viskozite

En acik ifadeyle viskozite bir akigkanin akmaya karsi gosterdigi direngdir. Bilimsel

anlamdaki ifadesi ise asagidaki denklemden de anlasilabilecegi gibi belli deneysel

sartlar altinda akiskan {izerine uygulanan bir kayma hizinda (Y) Olgiilen kayma

gerilimini (T) ifade eder, yani matematiksel olarak Olciilen sartlar altinda kayma

geriliminin kayma hizina oramidir (Dinger 2002). Bu tanim aym: zamanda dinamik

viskozite tanimidir.

== 1
U ) (1)

Buradaki p sabiti, “viskozite sabiti”, “viskozite” veya “dinamik viskozite” olarak bilinir
ve birimi Pascal.second (Pa.s) yani Poiss’dir (Hackley and Ferraris 2001). Su ve
gazlarin ¢ogu Newton yasasina uyarlar ve Newtonien akigkanlar olarak adlandirilirlar.
Kil-su kolloidal siispansiyonlar gibi non-Newtonien akis gosteren sistemlerde ise, basit
lineer iliski cok daha karmasik bir hal alir. Kinematik viskozite ise elde edilen viskozite

degerinin akigkanin yogunluguna (p) oranidir:

_ M
= —
ol

2)

olarak ifade edilir. Dinamik viskozite Ol¢limii, akiskanin veya siispansiyonun bir kap
icerisinde sabit halde tutulup bir metalik ¢ubugun (genellikle bir silindir veya konik) bu
siispansiyon icerisinde dondiiriillmesi prensibiyle oOlciiliir. Kinematik viskozite ise
akigskanin bizatihi kendisinin hareket ettririlmesi bir delikten akitilmasi veya bir kilcal
catlaktan yukar1 hareketi prensibiyle oOlciilen viskoziteyi ifade eder. Yani dinamik

viskozite dl¢iimiinde siispansiyon hareketsiz iken kinematik vizkozite de hareketlidir.
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2.2.2.3 Viskoziteye Etki Eden Faktorler

Siispansiyonlarin viskozitesine etki eden faktorler baslica 3 grupta toplanabilir (Van
Olphen 1977, Greenwood 2003, Hunter 1981, Celik ve Ersoy 2004, Hiemenz 1986,
Dinger 2002, Reed 1994);

1) Taneler arasindaki itme ve cekme kuvvetleri [Elektrostatik Itme Ve Cekme
Kuvvetleri, Hidrofobik ve Van Der Walls Cekme Kuvvetleri ve Sterik Itme

Kuvvetleri]

2) Tanelerin Ozellikleri [Kat1 Oran1, Tane Boyut Dagilimi1 (Paketlenme Kabiliyeti),
Tanelerin Toplam Yiizey Alani, Tane Sekli]

3) Ortamin Ozellikleri [Ortam Cinsi (Polar (H,O) veya Apolar (CCly) Karakterli
ortamlar), Ortam pH’1i, Ortam Sicakligi, Ortamda Bulunan Dispersantlarin

ve/veya Iyonlarm Cinsi (organik / anorganik) ve Miktari].

Yukarida bahsedilen taneler arasi itme ve ¢cekme kuvvetlerine gore, tabakal kil taneleri
birbirleriyle 3 farkli tip etkilesim (Sekil 2.15) gosterirler (Van Olphen 1977). Bu
etkilesimleri ilk ortaya koyan ve Oneren kil biliminin en meshur bilim adami Van

Olphen (1977)dir.
¢ Kenar(+)/kenar(+) etkilesimi(KK

e Kenar(+)/ylizey(-) etkilesimi(KY)
e Yiizey (-)/ylizey(-) etkilesimi(YY)
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YUKSEK VISKOZITE

4’ j / (Kenar yiizevler SYN
/|

Kenar-Kenar

civanndaki pH'larda)

MAKSIMUM VISKOZITE
Karton Ev (Diisiik pH'larda kenar pozitif, yiizey
Yapisi ise negafiftir. Ayrica elektrolitsiz

ortamda)

Yilzey-Yiizey

{7\; /_% NISPETEN DUSUK VISKOZITE
(c)

(Nispeten yiiksek elektrolit
konsantrasyonunda)

Sekil 2.15 Su igerisindeki kil taneciklerinin etkilesimlerinin viskoziteye etkisi
(a): kenar-kenar (KK), (b): kenar-yiizey (KY), (c): yiizey-ylizey (YY). SYN: Sifir Yiik
Noktast .

Kil minerali partikiillerinin kenar/yiizey (KY) temaslar1 ile birbirlerine tutunmalari
sonucunda olusturduklari yap1 karton ev (card-house) modelidir. Bu tiir etkilesim diisiik
pH’larda daha dogrusu tabaka kenar yiizeylerinin sifir yiik noktasindan (yaklasik pH 7)
daha diisik pH’larda gerceklesir. Ciinkii bu pH'nin altinda kenar yiizeyleri poizitif
yiiklii (+zeta potansiyel) ve kenarlar ise zaten hemen tiim pH’larda negatif yiiklii (-zeta
potansiyel) olup, kenar ve ylizey arasinda elektrostatik ¢cekme kuvvetleri sayesinde
siispansiyonda bir ag yapi yani karton ev yapisit olugsmaktadir (Van Olphen 1977).
Bunun sonucunda ise siispansiyonun viskozitesi artmaktadir. Card house yapisinin
kurulmas1 zaten normalde non-newtonien akiskanlar olan kil-su c¢amurlarinin
(stispansiyonun) non-Newtonien akiskanlik davraniginin en belirgin sekilde goriilmesini
saglar. YY etkilesimleri ise 3 boyutlu band-like ag yapilar olusmaktadir. (Sekil 2.15) Bu
yapt genellikle yiiksek elektrolit (NaCl, CaCl,, MgSO,, AlICI; vb. tuzlar) kullanildiginda

olusur.

Stispansiyonlarin card-house yapi stabilitesine etki ederek viskozitenin diigmesini

saglayan en Onemli kimyasal katkilar organik ve inorganik esasl dispersantlardir
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(Penner and Lagaly 2001, Olphen 1977, Giingor ve ark 1994, Alemdar 2001, Cakiroglu
2003, Eygi 2005, Akdemir 2006, Tombacz and Szekeres 2006).

2.2.3 Zeta Potansiyel-Viskozite iliskisi

Stabilite, fiziksel bir durumdur ve bir sividaki kolloidlerin dispers halde kalabilmeleri
yani kiimelesmeden kolloidlerin kararli olabilmeleridir ve kati/su koloidal
siispansiyonlarinin karakteristik ozellikleridir (Hackley and Ferraris 2001). Kolloidal
siispansiyonlarin ¢ogunda elektrostatik stabilizasyon (partikiil yiikii) stabilite {izerinde

belirleyici rol oynamaktadir (Shanefield 1996). Sadece elektrostatik stabilizasyonun

belirleyici rol oynadig1 bir kolloidal sistem i¢in zeta potansiyel, stabilite ve viskozite
arasindaki iliskiyi kabaca su sekilde ifade edebiliriz. Zeta potansiyel arttikca
siispansiyonun stabilitesi (ve homojenite) artar ve bu da viskozitenin azalmasina yani
akigkanligin artmasina sebep olur. Dolayisiyla stabilitesi ve viskozitesi istenilen
seviyede olan bir seramik camurunun mesela bir al¢1 kalip igerisindeki kil tanelerinin
alc1 kalip iizerine paketlenmesi iyilesir yani daha siki ve daha diizenli paketlenir ve
bunun sonucunda da ham iiriiniin yogunlugu ve mukavemeti artar ve bu ise yogunlugu
yiikksek ve saglam pismis iirlin demektir (Van Olphen 1977, Reed 1994, Fukada et al.
2004, Singh et al., 2005). Bir siispansiyon i¢in zeta potansiyel ve reolojik 6zellikler
(viskozite, akma gerilimi.. gibi) arasindaki matematiksel iliskiyi asagidaki esitlik

vermektedir (Johnson 2000).
Ty = Ky [(Aw/ HY)- 2 mgg £ x C e™/(14e™)] 3)

bu esitlikte Ty akma gerilimi, Ky koordinasyon numarasi, kati hacim fraksiyonu ve
partikiil boyutu terimi {izerine ag yapisi, Ay mineral partikiillerinin hamaker sabiti, «
debye-huckel parametresi, € orta (m) dielektrik sabiti, €y serbest boslugun elekriksel
gecirgenligi, { partikiillerin zeta potansiyeli, H siispansiyondaki iki partikiil arasindaki

en kisa uzakliktir.
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Slip dokiim sartlarinin ve zeta potansiyelin ham iiriin mikroyapisina etkisi ile ilgili
alumina ile yapilan bir ¢alismadan elde edilen 6rnek SEM fotograflar1 asagida Sekil

2.16’de verilmektedir.

Sekil 2.16 a) Zeta potansiyeli yiiksek (iyi dispers olmus) ve b) sifir yiik noktasinda

(aglomera olmus) hazirlanmis alumina siispansiyonundan hazirlanan ¢camurun slip

dokiim sonrasi ham iiriinlerden ¢ekilen SEM goriiniitiileri (Rahaman 1995).

2.3 Seramik Uretim Prosesleri

Nihai iiriin elde edebilmek icin baslangic malzemelerine uygulanan karigtirma,
sekillendirme, kurutma ve pisirme gibi islem basamaklarinin tiimiine “Proses” denir. Bir
seramik iiretim prosesinde ilk asamayi baslangic malzemelerin se¢imi olusturur.
Geleneksel seramik iiretiminde baslangic malzemeleri kil, feldspat ve kuvars gibi
seramik tozu ve su (akiskan bir madde) dur. Modern seramik iiretiminde ise baslangi¢
malzemeleri sentetik seramik tozu (6rn: aluminyum oksit), bir siv1 (su, alkol vb) ve
diger dispersant ve/veya baglayici olarak katilan kimyasal katkilar (polietilen glikol,
sterik asit gibi) dir (Shanefield 1996). Bahsedilen bu baslangic malzemeleriyle homojen

bir camur hazirlanir. Daha sonra hazirlanan bu ¢amurun viskozite Ol¢iimii yapilir.
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Viskozite Olgiimii gallenkap, ford cup, brookfield viskozimetresi gibi cihazlarla

yapilmaktadir. Bu cihazlarin 6l¢tim konfigiirasyonlar1 Sekil 2.17°de gosterilmektedir.

AT i T

Eom we plaka

E apalarite

Sekil 2.17 Viskozite 6l¢iim konfigiirasyonlar: (Shanefield 1996).

Viskozite ol¢iimii yapilan camurun, Cizelge 2.2°de gosterilen 6zelliklerine bagl olarak
Kuru Presleme, Enjeksiyon Kaliplama, Ekstriizyon, Merdaneli Sikistirma, Serit Dokiim,
Basin¢li Dokiim ve Slip Dokiim gibi sekillendirme yontemlerinden birisi ile
sekillendirilir. Bu sekillendirme metodlar1 ise Sekil 2.18 ve Sekil 2.19°da

gosterilmektedir.
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Cizelge 2.2 Sekillendirme yontemlerinin uygulanabilmesi icin istenilen 6zellikler

(Shanefield 1996).

Modern Seramiklerin Sekillendirme Metodlar:

Proses Sekil Viskozite | Akiskanlastirma | Katilastirma | Sikistirma
K Cok Baglayici ile
o Diiz kesit Hig . Evet
Presleme yiiksek plastik akis
Enjeksiyon | Hemen hemen Eritilmis
Yiiksek Sogutma |r
Kaliplama hepsi baglayici
Ekstriizyon Diiz kesit Yiiksek Su Plastik akis
Merdaneli | Ince levha .
Yiiksek Su Plastik akis Evet
Sikigtirma gibi
Serit Ince levha _
Orta Organik ve Su Buharlagma Hayir
Dékiim gibi
Basin¢h L Su emme ya
Cesitli Orta Su
Daokiim da plastik akis
Slip L
Cesitli Diisiik Su Su emme Hayir
Dokiim

Yukarida bahsedilen sekillendirme metodlarindan ekstriizyon ile sekillendirmede,
camurun kalip boslugundan gecerek sikistirilmasi prensibiyle sekillendirme yapilir. Bu
sekillendirme metodu tiip ya da cubuk gibi uzun iiriinlerin elde edebilmek amaciyla
kullanilir. Elde edilecek {iriiniin siki preslenebilmesi i¢in viskozitenin yeterince yiiksek
olmas1 istenir. Merdaneli sikistirma yontemi ise ekstriizyon ile sekillendirmenin bir
cesididir. Bu yontemde ¢ok az miktarda su ile seramik tozunun metal merdaneler
arasinda preslenmesiyle olusur ve merdane yiizeyleri toz ilerlerken merdanelere karsi
siirtinme ¢ok kiiciiktiir. Nemli toz gelisi giizel lekeler seklinde merdanelere bulasma
egilimindedir. Bu durumdan dolay1 levha yiizeyinde cukurlar olusabilir. Yiiksek
kalitede ve daha ince levhalar icin diisiik viskoziteli camurlarla sekillendirilebilen serit

dokiim kullanilir.
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Bu yontemde ¢amurlarda diisiik viskozite solventler kullanilarak saglanir. Daha sonra
camurun akisiyla birlikte biitiin gozenekler doldurulur ve kurutma odalarinda kurutulur.
Bu yontemde sikistirma dis kuvvetlere bagli degildir. Bunun yerine jel baglayicidaki i¢

kuvvetler etkilidir.

Elle sekillendirmenin geleneksel bir yontemi olarak diisiinebilecegimiz basinch
dokiimdiir. Bu yontemde kalip kullanilir. Bu kalip gozenekli degildir ve bu kalipta
blinyenin kurutulmasi suyun buharlagsmasi ile olur. Modern basingli dokiimde ise
akiskan su, gozenekli kalibin suyu absorbe etmesiyle numune elde edilir ve yiiksek ham
yogunluga sahiptir. Ciinkii su, siki paketleme pozisyonu icin partikiillerin birbirini

kaydirmasini saglar yani kaydirici bir etki yaratir.

l Kuvvet Sozuk Ayrilabilir
Sicak Kahp
Kahp N
[~ -
F N .
= P S A S
e S
) .“; ~ —
Kuru Presleme Enjeksivon Kahplama

Ekstriizvon Doner Merdane

y

- Doktor
— %Bu’;agl ) Axynlabilir
Serit TR Poroz
O
Serit Dikiim Su

Basmch Dikiim

Sekil 2.18 Sekillendirme metodlar1 (Shanefield 1996).
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Yiiksek basin¢ kullanilarak yapilan enjeksiyon kaliplamada ise, tozu akiskan hale
getirmek i¢in solvent yerine ermis baglayict kullanilmaktadir. Diger yontemlere nazaran
daha fazla baglayiciya ihtiya¢ duyulur. Bu baglayicilar1 biiyiik bir kismu egriligi
minimize etmek igin diisiikk sicaklikta yapilan ilk pisirimden sonra biinyeden
uzaklastirilir. Kuru presleme de istenilen sekilde kati bir malzemeyi elde etmek igin
yiikksek basincta sikistirma yapilarak saglanmaktadir. Bu yontemde kullanilan kalip
parcali degildir ve bu nedenle numune bir uctan disar1 c¢ikartilir (Shanefield 1996,
Arcasoy 1985).

Bu sekillendirme yontemlerinden slip dokiim yontemi ise lavabo, vazo gibi gerecleri
sekillendirmek i¢in kullanilan geleneksel bir sekillendirme yontemdir (Sekil 2.19). Bu
yontemde dispersantlarla akigkan hale getirilmis ¢amur poroz al¢t kaliplarda
sekillendirilir. Poroz kaliplar camurdaki suyu emer. Daha sonra biinyenin ham

dayanima sahip olmas1 i¢in kurutulur. Kurutulan numuneler ise kaliptan ¢ikarilir.

'\T Alga Kahp
A
%
(1) (@ 3 ()
Camur kahp boslugu Camurdaki suyu Fazla camur disar Numune kaliptan
icine dakiiliir ale1 kahp emer didkiiliir cikarhr
Slip Dikiim

Sekil 2.19 Slip dokiim ile sekillendirme (Kingery 1960).
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TOZ

Aglomera olmamis

”]" (dispers)
\8) O
Camur 8 8 O{:)Ogo A
00000
000
Sekillendirme ve
J Kurutma islemi
Ham bilnye
(Green body)
Pisirme
¥
Seramik
Slip Dilciim

Sekil 2.19 (Devami) Slip dokiim ile sekillendirme (Shanefield 1960).

Kingery (1960)’ye gore iyi bir slip dokiim prosesinin basaris1 birbiriyle belki zitliklarda

iceren su sartlarin gerceklesmesiyle miimkiindiir;

1) Akis i¢in yeterince diisiik viskoziteye sahip camur,

2) Yeterli kadar diisiik bir ¢okelme hizi,

3) Biinyenin al¢1 kaliptan saglam ve ¢abuk bir sekilde ¢ikartilabilir olmast,
4) Biinyede kuruma kiiciilmesinin diisiik olmast,

5) Yiiksek kuru dayanima sahip olmasi,

6) Uygun ve tatminkar bir et kalinlig1 alma hizi,

7) Camurun hava kabarciklarindan ve ¢esitli pisliklerden arinmis olmasi.
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Bu sekillendirme yontemleriyle olusan biinyelerin ham yogunluklarinin dl¢timii yapilir.
Yogunluk tanimi ham yogunluk veya pismeden Onceki kuru iiriin yogunlugu (green
density), bulk yogunluk (BHA), goriiniir yogunluk ve gercek yogunluk ile ifade edilir
(Kingery 1960, Shanefield 1996). Sekil 2.20’da gosterilmektedir.

Numunenin Agirlig: (gr)

BHA = Acik gozenek hacmi + kapali gozenek hacmi + kat1 kismin hacmi )
Gortindr Yogunluk = Kapali gt')zN:anIl(lrlll:rclimniAf lll;:t%ll(f;)mn hacmi %)
RKapal Gitsencks Acik gGzenek

g - .

I~\‘
(@ q -
2 Q 2 O
Bulk Hacim Gariiniir Hacim

Sekil 2.20 Ham numunelerin bulk yogunluk ve goriiniir yogunluk hesaplamalarinda

kullanilan hacimleri tanimlayan temsili sekiller (Shanefield 1996).
Sekillendirme isleminden sonra yiiksek ham yogunluga sahip biinyelere en son agama

olan pisirim islemi uygulanir. Bu iglemler sonucunda bir seramik {iriin elde edilir. Biitiin

bu islemler vitrifiye seramik iiretiminde de uygulanmaktadir.
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Genel bir vitrifiye seramik iiretimi ise Sekil 2.21°de gosterilmektedir. Ideal bir seramik
saglik iirtinii recetesi ortalama olarak % 50 plastik kil-kaolen karisim1 (ortalama % 30-

35 kil, % 15-20 kaolen), % 25 feldspat ve % 25 kuvars karisitmidir (Eygi 2005).

Kaolen
( 2%15-20)

/\ /\ A Su Elektrolit \Ag
ﬂ ¢ ¢ ¢ f
Bilyali Degirmen H _{]_% N = . - ‘

2525 Feldpat %025 Kuvars Kil
' (%30-35 kil )

§0—p

2.
5

L= ===z

{
Dékiim Camuru
¥
Dinlendirme Silosu (1 giin)

Sekillendirme
(Alc1 liahp)

Il
i

Kurutma
(80°C)

Y

Riitus

v
Pisirme
(1200-1300'C)

Y

Sirlama

¥

Kalite Kontrol

Sekil 2.21 Vitrifiye seramik iiretimi genel akim semasi (Giiral Vitrifiye

Fabrika Bilgileri).
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Vitrifiye seramik iiretiminde elde edilen nihai iriinlere bazi testler uygulanmaktadir. Bu
test sonuclar1 her firma i¢in farklidir. Giiral vitrifiyenin iirettigi bir vitrifiye triintinde
kuru mukavemet, kuru kiiciilme, pisme kii¢iilmesi ve su emme degerleri Cizelge 2.3’de

verilmistir.

Cizelge 2.3 Giiral vitrifiyenin tirettigi bir vitrifiye iirlintinde kuru mukavemet, kuru

kiiciilme, pisme kiiciilmesi, su emme degerleri (Giiral Vitrifiye Fabrika Bilgileri).

Kuru Mukavemet ( kg/cmz) 52.96
Kuru Kiiciilme (% Boyca) 5.8
Pisme Kiiciilmesi (% Boyca) 6.65
Toplam Kiiciilme (% Boyca) 12.45
Su Emme (% Kiitlece) 0.5

2.4 Dispersantlar
Seramik sektoriinde ¢oziicli, dagitici, baglayici, plastiklestirici ve kayganlastirict gibi

kimyasal katkilar bulunmaktadir. Bu kimyasallar farkli amaglarla kullanilir. Cizelge

2.4°de bu kimyasallarin genel 6zellikleri ve avantajlar1 gosterilmistir.
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Cizelge 2.4 Seramik sektoriinde kullanilan tipik organik ve inorganik katkilar

(Shanefield 1996).

Seramiklerde Tipik Organik ve inorganik Katkilar
Amacg Malzeme Avantajlar
Sulu Susuz
Su® Ucuz, giivenilir, hizh
Coziicii Toluene+ Etanol, kurutur, yanici degildir.
Trikloretan
P
Sl\(I)Ic—ilzil}ir(l) l?ig(iil;t’ Ucuz, 1s1yla jellesir,
Dagitici Balik Yaor giiclii etkisi var,
Pi)llietil:ir’nin 1s1yla disar1 atilir.
+,
i/iiicthelilbz Ucuz, 1s1yla jellesir,
Baglayici - giiclii etkisi var,
Polyvinyl Butyral, lad 1
Akrilat Emilsiyonu | ) & ¢1sart atiir.
Etilen glikol, ..
Glli se r‘;gnl Ucuzdur, giiclii etkisi
Plastiklestirici Polietilen Glikol vardir, ayiricidir.
Octyl Phthalate
Balmumu
Emiilsiyonu, )
Kayganlastirici NH4-Sterate L{ecgizi;:{li?gli?:tiisi vardur
Sterik Asit,
Wax "

+:Dogal  *: Inorganik

Seramik sektoriinde oOzellikle yiiksek kati yogunlugunda akici siispansiyon elde
edilmesinde dispersant kullanimi olduk¢a 6nemli bir yere sahiptir. Seramikte kullanilan
dispersantlar deflokiile edici karakterlidir ve siispansiyonda partikiiller {izerine
adsorplanip sterik tabaka olusturarak veya partikiiller arasindaki elektrostatik 6zellikleri
etkileyerek deflokiile ederler (Reed 1994, Dinger 2002). Dispersantlar organik ve

inorganik dispersantlar olmak iizere 2’ye ayrilirlar (Sekil 2.22).
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[ DEFLOKULANTLAR VE DISPERSANTLAR

INOEGANIK
-Alleal Silib-atlar
-Allcah Fosfatlar
-Adkcal Earbonatlar
Alkah Tuz Formu -
] ) Sﬁrbf-'ﬁt .Aﬂ{ﬂ]] _l‘lj'a]l'-'_all Tuz Formu
-Pohkarbolsilikc
- Tuzlarmn . .
Laitler . " -Tanmk Asitler
_ ) Polikarbolsilik Hiimik Asitler
-Fosfonl.{ At Agitland
Turevlen

Sekil 2.22 Organik ve Inorganik Dispersant Cesitleri (Zschimmer & Schwarz firma

bilgileri).

Sektorlerde dispersantlar kimyasal iceriklerine gore farkli adlandirilirlar. ZSCHIMMER
& SCHWARZ firmasina gore adlandirilan dispersantlarin kullanim alanlar1 ise su

sekildedir;

1) Vitrifiye Uretimi

2) Sofra Seramiklerinin Uretimi

3) Atese Dayanikli Seramiklerin Uretimi
4) Silikat Seramiklerinin Uretimi

5) Teknik Seramiklerin Uretimi
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3. MATERYAL ve METOT
3.1 Deney Program

ESC-3 Dalin Eilinin K arakterizasyon Islemler

!

Alp Kalp Hazrlama
Elek Bakiyest Tespin (%)
ESC-32 Dskim Kili e Carnur Hazrlama Kat Madde Miktan ( %)
l Litre &gk (ar(L)

Farkh Dispersantlar Varlgmda ESC-3 Carnury Ioin Uygun Dispersant
Tipt ve Crptimun Dispersant Mikitarinm Belirlenmes:

re
Stp Dékiimn Yéntemivle Sekdllendirme Iglemi
Eil Suspanstyomunun Dispersatt i Boyca Kuru Kiigilme (%)
(Dolaptz PC 67) Dozapna Bagh, o Ham Yogunluk: (arfend) Olgiimi
oPH Rurutma glerni <Ham Muleavemet (N/meef )0l
=Elektroforetik ]I\-;Fobﬂite[:pmcmmf g Mikro Tapt (SEM) Analiz
o Zetapotanstyel Olgtim (i) l

, su Emme (%o Eitlece) Miktan
Sinterlerne Tslern Bulke Yogunhule (zrienr) Oletimi
Toplam Boyea ve Hacimee Eigilme (%4)
Melcanike Mukavemet (Wfmmnf) Ol
Minerolopk (EBD) Anabiz
Mikre Yapt (SEM) Anahz
Sekil 3.1 Deney programu.

3.2 Deneylerde Kullanilan Malzemeler

3.2.1 Alg1

Alg1 kalip hazirlama islemlerinde Doganer markalr al¢1 kullanilda.
3.2.2 ESC-3 Dokiim Kili

Deneysel calismalarda Eczacibast Esan A.S’den temin edilen ESC-3 dokiim kili
kullanilda.
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3.2.2.1 Kimyasal Analiz (XRF)

ESC-3 kilinin kimyasal analizi, Anadolu Universitesi Fen Fakiiltesi Fizik Boliimiinde
bulunan Bruker marka S8 TIGER model dalga boyu dagilimli x 1smm1 floresans
(WDXRF) cihazinda cam tabletler halinde hazirlanan numunelerin yar1 kantitatif
kimyasal analiz sonuglart elde edildi. Cam tabletler agirlik¢ca 1/5 oraninda,
numune/Li;B4O7 karisimi halinde eritis cihazinda platin krozeler igerisinde ergitilerek

hazirlandi.

3.2.2.2 Minerolojik Analiz (XRD)

ESC-3 kilinin minerolojik analizinde numune 63 mikronluk elekten gecirildi ve Cu-Ka
(A:1.54 A) 1s1mas1 kullamlarak Shimadzu XRD-6000 marka XRD cihazinda 26=5-80°
araliginda gercgeklestirildi.

3.2.2.3 DTA-TG Analizi

ESC-3 kilinin DTA-TG analizi Anadolu Universitesi Fen Fakiiltesi Fizik Boliimiinde
bulunan Setaram Setsys Evolution cihaziyla azot atmosferinde, alumina kroze icerisinde

ve 5 °C/dak 1sitma hizinda gerceklestirildi.

3.2.2.4 Renk Analizi

ESC-3 kilinin renk ozellikleri Anadolu Universitesi Fen Fakiiltesi Fizik Boliimiinde
bulunan Conica Minolta marka CM-700d model kolorimetre kullamilarak belirlendi.
Numune biraz nemlendirilip tablet haline getirildikten sonra L, a, b degerleri olciildii.
3.2.2.5 Ozgiil Yiizey Alam Tayini (BET)

Toz halindeki ESC-3 kili 6zgiil yiizey alam1 Anadolu Universitesi Fen Fakiiltesi Fizik

Boliimiinde bulunan BET yontemiyle ¢alisan Quantachrome marka NOVA 2200 model

yiiksek hizli volumetrik adsorpsiyon analizoriinde yapildi. Yiizey analizden 6nce 110
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%C’de 8 saat aktiflendi. S1v1 azot ortaminda (77 K veya -196.5 °C; ° K = -273 °C), azot

adsorpsiyonu ile 6zgiil ylizey alan1 ve ayrica ortalama por ¢aplari bulundu.
3.2.2.6 Tane Boyut Dagilim Analizi

ESC-3 kilinin tane boyut daghilim analizi Anadolu Universitesi Fen Fakiiltesi Fizik
Boliimiinde bulunan Mastersizer 2000 G markali cihazda yapilmastir. 1 gr kil deiyonize
suya koyulup karistirildi. Daha sonra cihazin haznesinde bulunan suya bu karisim ilave

edildi ve ultrasound uygulanarak analiz gerceklestirildi.
3.2.3 Dispersantlar

Deneysel calismalarda kullanilan kimyasallar Cizelge 3.1°de ozellikleri verilen 5 farkli
organik veya polimerik (Dolapix SPC 7, Dolapix CE 64, Dolapix PC 67, Darvan A821,
Darvan CN) ve inorganik (Sodyum Silikat) dispersantlar kullanildi. Ayrica deneysel
caligmalarda kullanilan dispersantlarin mol agirliklari, kimyasal yapilar1 ve fiziksel

ozellikleri ise Cizelge 3.2’de gosterildi.

Cizelge 3.1 Deneysel ¢alismalarda kullanilan dispersantlarin ticari adlari, kimyasal

adlar1 ve temin edildikleri firmalar

Ticari ) Tiirkiye'deki Distribiitor
Kimyasal Adlar Uretici Firma Firmalar ve Iletisim
Adlan e
Bilgileri
Dolapix | .1 . ZSCHIMMER &SCHWARZ
SPC 7 Silikatpolikarbonat Germany
Dolapix | Polikarboksilik asit, | ZSCHIMMER &SCHWARZ Ortex A.S Tel:
PC 67 sodyum tuzu Germany 02324868119 Adres: Izmir
Dolapix Karboksilik Asit ZSCHIMMER &SCHWARZ
CE 64 Germany
Darvan o R.T VANDERBILT ERAL Lastik ithalat
Amonyumpoliakrilat , astik fthalat,
821 A COMPANY, INC, USA Thracat, Miimessillik Tic.
Darvan Amonyum R.T VANDERBILT A.$ Tel: 02164254030
CN polimetilmetakrilat COMPANY, INC, USA | Adres:Beykoz/[STANBUL
. . Analitik Kimya Ve Lab.
Na,Si103 Sodyum Silikat Fluka Cih. San. Tic. Ltd. Sti
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Cizelge 3.2 Deneysel ¢alismalarda kullanilan dispersantlarin mol agirliklari, kimyasal

yapilar ve fiziksel ozellikleri

Ticari Mol Agirhg: i . . . X
Kimyasal Yapilari Fiziksel Ozellikleri
Adlar (g/mol)
CH Goriiniigii: Sartmst Sivi
3
1lo ' f oc / : 480 ]'*' Aktif Maddesi: Yaklasik % 45
b * :_ C i o : Or b o 4 Coziintirliigii: Su Karisabilir
Dolapix 7000 ! ] Yogunlugu(20 °C): Yaklasik 1.45 g /cm®
ogunlugu : Yaklagik 1. cm’
SPC 7 CH3 0_ gunliug g
f1 pH (Orijinal): Yaklasik 13
(Tahminen) % 25 Seyreltik pH (27.5 °C): 12.59
% 25 Seyreltik Yogunlugu:1.440 gr/ml
CC]'-:]_ I B.+ Goriiniisii: Sarims1 Kahverengimsi Sivi
| Aktif Maddesi: Yaklasik % 43
oziintirligii: Su Karigabilir
Dolapix CHE_ i_H ¢ g . \
PC 67 ~7000 Yogunlugu (20 "C): Yaklasik 1.30 g /cm
1 pH (Orijinal): Yaklasik 8
%25 Seyreltik pH (27.5 °C): 7.84
%325 Seyreltik Yogunlugu: 1.093 gr/ml
H H Goriiniigii: Sarims1 Sivi
' : Aktif Maddesi: Yaklagik % 65
© C Coziiniirliigii: Su Karisabilir
Polapix 3000 | I " Yogunlugu (20 °C):Yaklasik 1.20 g /cm’
= ogunlugu Yaklasik 1. cm
CE 64 H C=0 sane ’ £
| pH (Orijinal): Yaklagik 7
OH % 25 Seyreltik pH (26.3 °C): 6.70
% 25 Seyreltik Yogunlugu: 1.076 gr/ml
III II_I Goriiniigii: Soluk Sarimsi Sivi
_Ec — pH (% 1): 7-1.5
Darvan 6000 | | fn % 25 Seyreltik Yogunlugu: 1.063 gr/cm®
821 A H Z =i pH (Orijinal): Yaklagik 7
| % 25 Seyreltik pH (25.7 °C): 7.35
— +
O MH 4 % 25 Seyreltik Yogunlugu: 1.041 gr/ml
H CH 3
| I Goriiniisii: Temiz Acik Sar1 Sivi
- —C
Darvan I pH (% 1): 7.59.0
=300 ! n
CN H Cc=o0 % 25 Seyreltik pH (25 °C): 8
I % 25 Seyreltik Yogunlugu:1.041 gr/ml
&y}
% 25 Seyreltik pH (27.5 °C): 12.31
NaO—Si—ONa Goriiniigii: Stvi
Na,SiO; 122 [l

Yogunlugu: 1.37 g/ml
% 25 Seyreltik Yogunlugu:1.115 gr/ml
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3.3 Alc1 Kalip Hazirlama

Alg1 kalip hazirlama isleminde nihai iiriin, cubuk seklinde, ebatlariise 12 cm x 2 cm x 1
cm olarak belirlendi. Siispansiyonun kil ihtiva etmesinden dolay1r dokiim isleminden
sonra numunelerde olusacak yaklasik % 10 kiiclilmeden dolay: istenilen numune
ebatlarim1 elde edebilmek icin, kalib1 olusturacak ¢ubuk tabletlerin ebatlar1t % 10 fazla

hesaplandi. (13.2 cm x 3.2 cm x 1.25 cm) Alci1 kalip yapiminda Sekil 3.2°deki islem

basamaklar1 uygulandi.

K anstirma
(tel ywanli, homoien olana kadar)

]
Dréleiim
(ebatlan dizdeme pizlen plakalarla cevrilen alana)

20 adet pubul selklinde tablet

,—'””F;J—KH\“&

10 adedi olugacal: 10 adedh kealiban
i modeli igin dékim afq icin
Eurtma

[
Diizleme Yerlegtirme

( kurutmaya baralualan tabletler)

[
E arizirm Hazirlama

CAlpy'su oram: 1,43 olacalk gelulde délkion
leahbim elugturmals cin)
|
Eangtrma
(tek wénli, homeoien olana kadar)
[
Déleim
{diuzleme vetlestirilen tabletler tizenne)
|
Dralonin Faliby
(Idlodel ve déloiim agm plcarlarals)

Sekil 3.2 Al¢1 kalip hazirlama islem basamaklari.
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3.4 ESC-3 Kili Tle Dokiim Camuru Hazirlama

ESC-3 kili ile dokiim camuru hazirlama isleminde, Kern EW model tartim cihazi
kullanilarak 132 gr cesme suyu alindi. Wisestir marka MS 1000 model karistirma
cihazinda 800 d/dk hizda karistiriciya koyuldu. Daha sonra 198 gr ESC-3 kili tartild1 ve
karisan cesme suyuna yavas yavas ilave edildi. Kil ilavesi bittikten sonra 20 dk boyunca
karigtirlmaya devam edildi. Bu siire sonunda dokiim c¢amuru hazirlama islemi

tamamlandi.

3.4.1 Farkh Dispersantlar Varhginda ESC-3 Camuru icin Uygun Dispersant Tipi

ve Optimum Dispersant Miktariin Belirlenmesi Islemleri

ESC-3 camurunun, akigskanlik siireleri ve tiksotropi Ol¢timlerinden 6nce kullanilacak
polimerik esash dispersantlarin pipetle ¢ekilemeyecek kadar yogun olmasindan dolay1
seyreltme islemi uygulandi. Polimerik dispersantlarla ayni kosullar altinda etkisini
incelemek amaciyla inorganik dispersant olan SS’da seyreltildi. Kapakli bir siseye,
elektronik pipetle 1 cc orijinal dispersant + 3 cc saf su koyuldu. Daha sonra homojen
olmast i¢in (su ile dispersantin tam olarak birbirine karismasi) calkalandi. Bu islem
sonucunda seyreltilmis dispersantlardan yine elektronik pipetle farkli miktarlarda (1cc,
2cc, 4cc gibi) alindi, darast alinmis terazide agiliklar 6l¢iildii ve yogunluklar1 gr/ml
olarak kaydedildi (Cizelge 3.2). Sonucta dispersantlar hacimce % 25 saf su ile
seyreltilmis oldu. Daha sonra Sekil 3.3’de gosterilen islem basamaklar1 uygulandi. Bu
islem basamaklarinda her bir dispersant icin ayr1 ayri camur hazirlandi. Hazirlanan
camurlara dispersantlar ilave edildi. Daha sonra farkli dispersantlar varliginda
camurlarin akis siireleri ol¢iildii. Bu akis siireleri kronometre ile 1.akis siiresi sn olarak
kaydedildi. Bu islemden sonra ford cup’mn agzi bir tika¢ yardimiyla kapatildi. Akis
siireleri Ol¢giilen camurlar tekrar fordcup’a dokiildii ve camurlar fordcup da 30 dk
bekletildi. Siire sonunda tekrar akis siireleri tespit edildi. Bu akis siireleri kronometre ile
2. akis siiresi sn olarak kaydedildi. Daha sonra dispersant ilave edilmis ¢camurlara ayni
dispersantlar ilave edilemeye devam edildi ve ¢camurlarin 1. Akis siireleri, fordcup’ta 30

dk bekletme sonunda ise 2. Akis siireleri tespit edildi.
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Eat Oram: % &0

198 gr ESC-3 Eih 132 gr Cesme Suyu

Eangtirma
—— | (271, B004/d kangtrma |[+——
huz, 20 dk streyle)

l . ,{Elek Tistil atihr
63 pm'lik elek

Elel: alta modyum Silikat
Dolapo PCEY
L .
Eatrya gére VA3, R . . . R Dolapgc SPCT
(0.03.01,02, 03 > Disperzant laves * Dolapix CE 64
0.4,05,07, 1) Il Darvan CH
Kangtrma Datvan A821

(27£1C, 800d/d kanstrma
tum, 15dk streyle )

l

Forcup de alag suresi
Slplmi

d

Fordoup ipensinde 30 dk
belletme

v

Aoy strest Slptmi

'

% Tiksotrop

Sekil 3.3 Farkli dispersantlar varliginda fordcup akis siiresi tespiti i¢in iglem

basamaklari.

Optimum slip dokiim sartlarin1 (en uygun dispersant ve dispersant dozaji) belirlemek

amaciyla her bir dispersant varliginda dispersant dozajina gore akis egrileri olusturuldu.
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Resim 3.1 Ford cup ile akis siiresi ol¢iimii

Tiksotropi (%) degeri ise asagida gosterilen formiille hesaplandi (Arcasoy 1986).

_ _ 2. Akis Stiresi (sn) — 1. Akis Siiresi (sn)
Tiksotropi (%) = 2. Akss Siiresi (sn) x100 (8)

Elde edilen hesaplamalar sonucunda % Tiksotropi- Dozaj iliskisini gosteren egriler

olusturuldu.

3.4.2 ESC-3 Camurunun Slip Dékiim Yéntemiyle Sekillendirme Islemi

Akiskanlik ve tiksotropi Ol¢iimleri sonrasinda elde edilen egrilerden faydalanilarak
uygun dispersant ve bu dispersantin farkli dozajlarimin  Sekil 3.4’deki islem
basamaklarmma gore slip dokiim teknigi kullanilarak hazirlanan al¢i kaliplarda
sekillendirildi. Sekillendirme islemi sonrasinda dispersantin her bir dozaji i¢in 10’ar

adet uirtin elde edildi.
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1020 gr ESC-2 Kili 680 gr Cegme Suyu

Eangtirma
| (2741 C, 800 4/d karistrma |[¢———
oz, 40 dic)

v

Dizpersant Navesi| —

v

Eariztirma
(2.5 saat)

v
Kangtirma Dinlendirme
(3 saatte bir 30 dk) { bir kap icerisinde 48 saat)

¥

Eangtirma
{4 saat)

v
slip Déloim ¥ énterniyle
wekillendirme
v
10 Adet Cubulke Mumune
(132=232=2125cm)

Delapm POCGT
(0,003, 01,1

Sekil 3.4 ESC-3 camurunun dispersant (Dolapix PC 67) dozajina gore sekillendirilmesi

icin uygulanan islem basamaklari.

3.4.3 Kurutma Islemi

Alg1 kaliptan alinan ham iiriinler oda sicakliginda (21-24 +1 °C), 3 giin boyunca

kurutulmustur.

3.4.4 Sinterleme Islemi

Kurutma islemi sonrasinda elde edilen iiriinler Protherm marka PLF 150-5 model firin

10 °C/dk 1sitma hizinda, 1200 °C’de 1 saat pisirildi. Daha sonra tekrar aym hizda

sogutma islemi islemi yapildi. Pisirme islemi sonucunda nihai iiriinler elde edildi.

46



3.5 Kil Siispansiyonunun Dispersant (Dolapix PC67) Konsantrasyonuna Bagh pH

Olciimii

Kilin dispersant konsantrasyonuna bagli pH degisimini 6l¢mek icin Sartorius marka
Professional Meter PP 50 model pH metre ve Velp marka manyetik karistirici
kullanildi. PH ve zeta potansiyel Olciimleri 6ncesinde 10 g/I’'lik Dolapix PC 67 stok
cozeltisi hazirlandi. Stok ¢ozeltiden farkli miktarlarda elektronik pipetle ¢ekilerek iizeri
cesme suyu ile 100 cc’ye tamamlanarak hazirlanan farkli konsantrasyonlardaki
cozeltilere 1 gr kil konarak 10 dk karistirma isleminden sonra pH degerleri olciildii.

Kilin dispersant konsantrasyonuna gore pH degisim grafikleri olusturuldu.

Resim 3.2 Deneylerde kullanilan pH metre ve manyetik karistiric1 (Professional Meter

PP 50 model pH metre ve Velp marka manyetik karistirici).

3.6 Kilin Dispersant (Dolapix PC67) Konsantrasyonuna Bagh Zeta Potansiyel
(mV) ve Elektroforetik Mobilite (umem/Vs) Olciimii

Kilin dispersant konsantrasyonuna bagli zeta potansiyel 6l¢iimleri Anadolu Universitesi

Fen Fakiiltesi Fizik Bolumiinde bulunan Malvern marka Zetasizer ZS90 Zetametre ile

yapildi. Tanelerin Elektroforetik Mobiliteleri cihaz tarafindan ol¢iildiikten sonra yazilim
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programi, Smoluchowski denklemini kullanilarak tanelerin zeta potansiyelini otomatik

olarak hesapladi.

ZP ol¢iimii i¢cim ilk 6nce 10 g/I’lik Dolapix PC67 stok ¢ozeltisi hazirlandi. Sonra 250
ml’lik erlenmayer icerisine 1 g kil numunesi kondu ve iizerine gerektigi kadar cesme
suyu kondu ve iizerine de istenilen dispersant konsantrasyonunu saglamak iizere stok
cozeltiden numune cekildi ve siispansiyona ilave edildi. Toplam s1vi hacmi 100 ml oldu.
Sonra hazirlanan siispansiyon oda sicakliginda 15 dk manyetik karistiricida karistirilda
ve sonra pH oOl¢iimii yapilip 1 saat dinlendirmeye birakildi. Daha sonra siispansiyon
icerisinden bir enjektor yardimiyla 0.75 ml kadar ¢ekilerek zeta 6l¢iim hiicresine enjekte
edildi. Biitiin 6l¢iimler 27+1 °C’de yapildi. Her bir 6l¢iim i¢in 40 run tanimlandi ve bu
sekilde ii¢ 6l¢iim yapildi. Bu ii¢ dl¢ciimden en uygun (standart devir degerleri en uygun
olanlarin) olanlar secilerek ortalamalar1 alindi. Kilin dispersant konsantrasyonuna gore
zeta potansiyel ve elektroforetik mobilite grafikleri olusturuldu. Kullanilan cesme

suyunun dogal pH’s1: 7.5-7.9 ve iletkenligi: 1117 pmhos/cm’dir.

Resim 3.3 Deneyde kullanilan zeta potansiyel 6l¢iim cihazi (Malvern marka Zetasizer

7590 Zetametre).
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3.7 ESC-3 Kili fle Hazirlanan Dékiim Camuruna Uygulanan Testler

3.7.1 Elek Bakiyesi Tespiti

Elek bakiyesi tespiti Kern EW model tartim cihazi kullanilarak siispansiyondan bir
miktar alind1 (40 gr). Tartilan numune 63 pm’ luk elekten gecirildi. Elek iistiinde kalan
kissm (ge¢gmeyen kisim), dikkatli bir sekilde saat camina aktarildi. Daha sonra
kurutulmak iizere Elektro-mag marka M-420D model etiive yerlestirildi. Kurutulan
numune tartildi (2.308 gr).

Elekten gecirdigimiz 40 gr camurun % 60’1 kat1 ise 40 x 0.60 =24 gr kil vardir. Buna

gore;
24 gr kilde 2,308 gr 63pm’ luk elekisti varsa
100 gr kilde X
x="% 9616 &3um’ luk elelisti vardir.
3.7.2 Kati Madde Miktari

Siispansiyondaki kati miktarinin tespitinde ise siispansiyondan belli bir miktar alinip
tartildi (M;=16.034 gr). Siispansiyon kurutulduktan sonra tekrar tartimi alindi
(M,=9.582 gr). Icerisindeki kat1 madde miktar1 % olarak tespit edildi.

M
Kat1 Miktar1 (%) = szmo (7)

1

Kat1 madde miktar1 % 59.76 olarak bulundu.

49



3.7.3 Litre Agirhg Olciimii

Hacmi bilinen (V, = 100.038 ml) bir piknometrenin agzina kadar siispansiyon,
dolduruldu. Piknometrenin kapagi kapatildi. Kapak iistiinden tasan kisim bir bez
yardimiyla temizlendi. Daha sonra tartim cihazinin darasi alindi (sifirlandi) ve
siispansiyonla dolu piknometrenin agirlig tartildi. Litre agirhiginin 159.3 gr/ml oldugu

bulundu.

3.8 Ham Uriinlere Uygulanan Testler

Sekillendirilme isleminden sonra kurutulmus ham {iriinlere uygulanan testler Sekil

3.5’de gosterilmektedir. Test sonuglart her bir dozaj icin 5’er adet numunenin

ortalamasi alinarak hesaplandi. Bu degerlere gore egriler olusturuldu.

Harn Urinler
_—'—'__-J_'_'_'__'-._'_ |
= /
E[ﬁavcmct Beyea Furu Ham Sem
Eugulme (%40 Yogunluk Anahn

Sekil 3.5 ESC-3 camurunun dispersant (Dolapix PC 67) dozajina gore elde edilmis ham

iriinlere uygulanan testler.

3.8.1 Boyca Kuru Kiiciilme (%)

Sekillendirme isleminin hemen ardindan ¢ubuk numunelerin iizerine elektronik kumpas
yardimiyla aralarinda 100 mm mesafe (L) bulunan kdsengenler ¢izildi ve numuneler
sabit agirliga gelinceye kadar oda sicakliginda kurutuldu. Daha sonra diagonaller arasi
mesafe tekrar kumpas yardimiyla ol¢iildii (L;). Boyca kiiciilme (%) asagidaki formiille
hesaplandi.
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LO_Ll

Boyca Kuru Kiiciilme (%) = x100 9

Cubuk numune

Al keabp

Resim 3.4 Slip dokiim islemi ve dokiimden sonra cubuk numune boyutlarinin

belirlenmesi.

3.8.2 Ham Yogunluk (Green Density) Olciimii
Algr kaliptan ¢ikarilan ¢ubuk numunelerin Kern EW model tartim cihazinda agirligi

Olciildi. Hacimleri (en x boy x yiikseklik) ise elektronik bir kumpas yardimiyla
belirlendi. Asagidaki formiille hesaplandi.

d (gr/cm3 ) - % (10)

3.8.3 Ham Mukavemet (U¢ Nokta Egme) Olciimii
Ham mukavemet Olciimleri Afyon Kocatepe Universitesi Yapr Malzemeleri

Laboratuarinda bulunan Termodinamik marka TC20-200 model ii¢ nokta egme ve

basing mukavemeti Ol¢iimii yapildi. Hazirlanan ¢ubuk numuneler mesnetler iizerine
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koyularak iic nokta egme dayamimi yapildi. Cihazdan alman Ol¢iim sonuclari

kaydedildi. Cihazin 6l¢iim prensibi ise agsagidaki formiilde gosterilmektedir.

_ 3xFxL

"~ 2xbxd? (11)

Os

<=

s 2

0. Egme dayanimi (N/mmz)(MPa)

F:Kuvvet (N)
L: Mesnetler aras1 uzaklik (mm)
b:Numunenin eni (mm)

d: Numunenin yiiksekligi (mm)

3.8.4 Mikroyap: (SEM) Analizi

Taramali Elektron Mikroskop (SEM) analizleri, Afyon Kocatepe Universitesi Teknoloji
Uygulama ve Arastirma Merkezi (TUAM) laboratuarinda Leo marka 1430 model SEM
cihazinda yapildi. Kurutulmus numuneler kirildiktan sonra etiivde tekrar 60 °C
kurutulup, karbonla kaplandi ve daha sonra farkli biiyiiltmelerde SEM fotograflari
cekildi.

3.9 Sinterlenmis Uriinlere Uygulanan Testler
Pismis iriinlere uygulanan testler ise Sekil 3.6’da gosterilmistir. Pismis Uriinlere test

sonuglart her bir dozaj icin 5’er adet numunenin ortalamasi alinarak hesaplandi. Bu

degerlere gore egriler olusturuldu.
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Pigirme Iglerm (10°Crdk
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-Sem Analizm

-XEBED Analn
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-Iekanilk: MMukavemet

Sekil 3.6 ESC-3 camurunun dispersant (Dolapix PC 67) dozajina gore sinterlenmis

iiriinlere uygulanan testler.

3.9.1 Toplam Boyca ve Hacimce Kiiciilme (%)

Toplam Boyca Kiigciilme (%)

Kuruma kiigtilmelerinin belirlenmesi icin ¢ubuk numunelerin iizerindeki kosegenler

arast mesafe pisirildikten sonra tekrar bir kumpas yardimiyla olciildii (L,). Asagidaki

formiille boyca pisme kiiciilme (%) degerleri hesaplandi.

L — L

Boyca Pisme Kiigiilmesi (%) = x100 (12)

Cubuk numunelerin bu islem basamaklarindan sonra toplam boyca kii¢iilme miktar1 ise

asagidaki formiille hesaplandi.

Lo — Ly

Toplam Boyca Kiigiilme (%) = x100 (13)
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Lo: Dokiimden sonra ¢izilen kdsegenler arasi mesafe
L,: Kurutma isleminden sonra kdsegenler arasi mesafe

L,: Sinterleme isleminden sonra kdsegenler aras1 mesafe

Toplam Hacimce Kiiciilme (%)

Kurutulduktan sonra numunenin hacmi elektronik kumpas yardimiyla olgiildi (V).

Pisirme isleminden sonra numunelerin hacmi tekrar ol¢iildii (V;). Hacimce kiiciilme

miktarlar1 % olarak asagidaki formiil ile hesaplandi.

Vi—V,

Toplam Hacimce Kiigiilme (%) = x100 (14)

3.9.2 Mekanik (U¢ Nokta Egme) Mukavemet Olciimii

Mekanik mukavemet Olciimii ham mukavemet Olclimiinde uygulanan yOntemle

yapilmustir.

3.9.3 Su Emme (% Kiitlece) Olciimii

Malzeme icindeki porozite ve bulk yogunlugu tespit etmek icin yapilir. Pismis deney
numunesi, ortamdan rutubet almis olabileceginden sabit agirliga gelene kadar etiivde
kurutuldu. Daha sonra, agirlig: tespit edildi (Mg). Su banyosunun i¢ine, hacminin 3/4” ii
kadar su dolduruldu. Numuneler, tamamen su i¢inde kalacak sekilde su banyosuna
yerlestirildi. 4 saat siire ile kaynatildi. Kaynatma isleminin ardindan 24 saat suda
beklemeye birakildi. Yas tartim yapilmadan 6nce numune yiizeylerindeki ince su filmi
tabakasi, nemli bir bez yardimiyla arindirildi ve tartildi (Mp). Daha sonra Arsimet
prensibiyle kurulan diizenekte, tarti cihazinin tabanindan sarkitilan bir ipe baglanan
numune, suya daldirildig1 haliyle agirhigr ol¢iildii. Askr agirhig (My) olarak ifade edilen
bu islemle suyun kaldirma kuvvetinin etkisi altindaki agirligi 6l¢tilmiis oldu. Asagidaki

formiiller ile Goriiniir porozite (% Hacimce), Su emme (% Kiitlece)ve bulk yogunluklari

54



(gr/cm3) tespit edildi. (bulk yogunluk Olciimiinde kullanilacak olan pg, suda yapildigi

icin 1 gr/cm’ olarak alind1.)

Mp — Mg
Su Emme(% Kiitlece) = BT x100
K

M —
Gortiniir Porozite (% Hacimce) = —2 X %100
Mp — My
Bulk Yogunluk ( 8/ )= _ M 100
& em3’ T M, — M

A

3.9.4 Minerolojik (XRD) Analiz

(15)

(16)

(17)

Kullanilan ESC-3 kilinin ve pismis numunelerin XRD analizleri Shimadzu marka XRD-

6000 model cihazda Cu-Ko 1s1masi kullanilarak gerceklestirildi. ESC-3 kili ve pisirilmis

numuneler analizden 1 giin 6nce havanda elle ogiitillerek yaklasik 100 mikron alti

boyutuna elendi. Saat camu i¢ine alinarak 60 °C’de kurutulduktan sonra 10 gr tartilarak

XRD analizleri yapildi.

3.9.5 Mikroyapi1 (SEM) Analizi

Pismis numuneler kirildiktan sonra etiivde kurutulup yiizeyleri karbonla kaplandiktan

sonra yukarida ismi verilen aynmi cihazla SEM fotograflar c¢ekildi ve mikroyapilar

incelendi.
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4.BULGULAR ve TARTISMA

4.1 Hammadde Karakterizasyon Sonuclari

Kimyasal Analiz (XRF)

ESC-3 kilinin kimyasal analiz sonucu Cizelge 4.1’ de verilmistir.

Cizelge 4.1 ESC-3 kilinin kimyasal analizi.

Kimyasal Bilesim Agirhikea (%)
Si0, 56.27
Al,O; 21.23
F6203 4.38
Na,O 2.72
Cr,0 2.09
CaO 1.31
K>,O 0.89
TiO, 0.55
MgO 0.27
P,0Os 0.18
WO3 0.12
MnO 0.09
SrO 0.04
7rO, 0.04
Cl 0.04
Pd 0.02
V205 0.02
CuO 0.02
NiO 0.01
CoO 0.01
Zn0O 96 PPM
Rb,O 66 PPM
Toplam 99.86

*K.K (Kizdirma kayb1) :% 9.5
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Minerolojik Analiz (XRD)

ESC-3 kilinin minerolojik analiz sonucu Sekil 4.1°de verilmistir. Sekildeki XRD

paterninde de goriildiigi lizere numune saf olmayip, kuvars ve albit gibi kil dis1

mineraller icermektedir. XRD analizi sonucunda bulunan albit, kaolinit, illit ve kuvarsin

karakteristik en siddetli ilk 3 pikleri ve bunlarin 20 degerleri Cizelge 4.2’de verilmistir.

A QKuvars (SiO2)
5000 Q A:Albit (NaAlSi;Og)
K-Kaolinit (ALSi205(0H)4)
| [t (K 7 AL(Si.AD4O;o(OH)2
)
B 1000 -
= ]
T
ﬁ =
- ]
7 _
2000
U‘J’LJ-\—A«‘\U—\.J
] Ll T L | Ty

CI E"Il

— 20 (Derece)

Sekil 4.1 ESC-3 kilinin XRD analizi [EK-9].

70

Cizelge 4.2 XRD i¢in kuvars, albit, kaolinit ve illitin karakteristik en siddetli ilk 3

pikleri ve bunlarin 20 degerleri.

=1

2 0(Derece)
Mineral
Pik 1 Pik 2 Pik 3
Kuvars 26.63 20.86 50.138
Albit 27.89 23.56 13.84
Kaolinit 12.45 24.992 20.119
it 20.027 35.022 24.299
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DTA-TG Analizi

ESC-3 kilinin DTA-TG analiz sonucu Sekil 4.2’de verilmistir. DTA-TG analizi
incelendiginde, 50-130 °C arasindaki endotermik DTA piki ve buna uygun TG
egrisindeki = % 1.7’lik kiitle kaybr numunenin fiziksel suyunu kaybettigini isaret
etmektedir. Sicakligin artmasiyla TG egrisindeki kiitle kaybinin devam ettigi ancak
DTA egrisinde bunlara uygun keskin endotermik piklerin olmadig1 goriilmektedir. Bu
kiitle kayb1 425 °C’ye kadar devam ettigi goriilmekte olup, 125-425 °C araliginda
yapiya nisbeten daha siki bagli su molekiillerinin uzaklagsmasin ifade etmektedir ve bu
kiitle kayb1 ile birlikte ilk basamaktaki kiitle kaybinin toplam % 4.12 oldugu
goriilmektedir. Burada sunu vurgulamakta fayda var, numunemizin igerisinde kaolinit
ve illit tiirii kil minerallerinden baska kuvars ve albitte bulunmaktadir ve kompleks
yapida bir kil numunesidir. Bu sebepten dolayt DTA-TG egrisi arasindaki bu

uyumsuzluk bu komplekslikten de kaynaklandig: sdylenebilir.
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Ikinci DTA piki ve buna uygun kiitle kayb: ise 425-650 °C araliginda gerceklestigi ve
bunun ise numunedeki o6zellikle kaolinit(Al,Os 2H,O 2Si0O,) tiirii kilin yapisal
hidroksillerini kaybederek metakaolinit (Al,O3; 2SiO, + 2H,O + Enerji)’e doniisiimiinii
gosterdigi soylenebilir. Ancak bunun yaninda literatiirden de bilindigi gibi kuvarsin 573
°C’de a-kuvarsa doniisiimii ise cok kiiciik bir endotermik pik verir. Fakat kil
minerallerinin bu sicakliktaki kristal sularini kaybetmesi sonucu olusan keskin
endotermik pik, bu piki maskelediginden dolay1 pik goriilmez (Grim 1968, Karakaya
2006, Arcasoy 1985). Kaolinit ve kuvarsa ait bu doniisiim reaksiyonlar1 asagida
gosterilmistir. Illitin ise ilki daha keskin olmak iizere 100 °C’de ve 600 °C endotermik
pik verdigi ve bunlarin ise fiziksel ve yapisal hidroksillerinin biinyeden uzaklagmasina

isaret ettigi literatiirden de bilinmektedir (Grim 1968).

500- 5507
K aolinit —.C Metakaolnit

0 0
Kwvars 573.C, aelavars _870C | g

Ozgiil Yiizey Alam (BET)

e Ortalama Spesifik Yiizey Alam (m?/g): 11.89

e Ortalama Por Cap1 (A): 302.78

Renk Analizi

ESC-3 kilinin 6l¢iilen L, a, b degerleri asagidaki renkleri ifade etmektedir.

L-Bevazhk
+a: Eirrmelil +h Sl
-a Vegilli “bMavilik

ESC-3 kilinin L degeri 73, a degeri + 2.07 ve b degeri ise +9.26 oldugu bulunmustur.
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Tane Boyut Dagilimi Analizi

ESC-3 dokiim kilinin tane boyut dagilimi analiz sonucu Sekil 4.3’de gosterilmis olup D
(10), D (50) ve D (90) degerleri ise Cizelge 4.3’de. verilmistir. D (10) degeri
hammaddenin % 10’nunun verilen tane boyutuna esit veya daha kiiciik oldugunu, D
(50) degeri hammaddenin % 50’sinin verilen tane boyutuna esit veya daha kiigiik
oldugunu, D (90) degeri ise hammaddenin % 90’ninin verilen tane boyutuna esit veya

daha kii¢iik oldugunu ifade etmektedir.

N
- 1
=
£ 3
= 2
:E 1
S
Yoy 0.1 1 10 100 1000 3000

Partikil Boyuty {pm)

Sekil 4.3 ESC-3 kilinin tane boyut dagilimi analizi.

Cizelge 4.3 ESC-3 kilinin D (10), D (50) ve D (90) degerleri.
Numune D (10)um D (50)um D (90)um
ESC-3 Dokim Kili | 2.015 9.270 60.935
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4.2 inorganik ve Organik Dispersantlarin Akiskanhk Davramsina Etkisi

4.2.1 Dispersant Tipinin ve Miktarimin, ESC-3 Camurunun Akiskanhgina Etkisi ve

Optimum Slip Dokiim Sartlarin Belirlenmesi

ESC-3 kili ile agirlik¢ca % 60 kati oraninda hazirlanmis camurlarin dispersiyon ve
akigkanlik sartlarinin optimize edilmesi ve en uygun dispersant tipinin ve miktarinin
belirlenmesi amaciyla akiskanlik ve tiksotropi egrileri olusturulmus olup, sonuglar Sekil
4.4 ve Sekil 4.5’te verilmistir. Sekil 4.4’den de goriildiigi gibi gerek inorganik (sodyum
silikat) ve gerek polimerik dispersantlar, siispansiyonlarin akis siiresini ciddi sekilde
diisiirebildigi goriilmektedir. Dolapix CE64’{in egrisinin digerlerinden ¢ok farkli oldugu
ve sodyum silikattan dahi daha diisiik bir performans sergiledigi goriilmektedir. Bu
anormallik beklenmeyen bir durum olup, muhtemelen kimyasalin bozulmus olmasi
veya firmaca bize verilen bilgilerde bir karisiklik olmasindan kaynaklaniyor olabilir.
SS (Na;SiO3) ve Dolapix CE64 hari¢ ve diger dispersantlar i¢in en diisiik akis siireleri
% 0.1 dozaj civarinda gerceklesmektedir. Agirlikca % 0.1 dispersant dozajinda SS,
Darvan CN, Darvan A821, Dolapix SPC7, Dolapix CE64 ve Dolapix PC 67 nin akis
siireleri sirasiyla 47sn, 32sn, 35sn, 31sn, 55sn ve 28sn’dir. Fakat artan dispersant

ilavelerinin bir noktadan sonra akis siiresini tekrar artirdigi goriilmektedir.
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Sekil 4.4 Farkli dispersantlar varliginda dispersant dozajina gére ESC-3 camurunun akis
siireleri (sn) ( Kat1 orani: % 60, T:27+1 °C, Karistirma Hiz1:800 d/dk), [EK-2].

Sekil 4.5°de ise % 0.1 ila % 0.3 dispersant dozajlarinda tiksotropinin maksimum oldugu
ve bunlarin altinda ve iistiinde ise tiksotropinin azaldigi goriilmektedir. Aslinda bu
sonug akis siiresi egrileriyle elde edilen sonuglarla uyusmadigr goriilmektedir. Soyleki,
akigskanligin en yiiksek (akis siiresinin en kisa) oldugu konsantrasyonlarda tiksotropinin
de diisiikk olmasi beklenir. Ciinkii tiksotropi demek camurun stabilitesinin gecici olarak
azalmas1 ve camur icerisinde ag yapmin olugmasi demektir. Dolayisiyla bunun
olusmasinin akigskanligin en diisiik oldugu durumlarda daha kolay meydana gelmesi
beklenirdi, ama bu gerceklesmedi. Literatiirde Kaya ve Yaman (1995)’in yaptigi
calismada SS arttik¢a vitrifiye camurunun viskozitesinin ve tiksotropisinin azaldigi
belirlenmistir. Yine vitrifiye seramik camuruyla ilgili bir baska calismada (Sakar-
Deliormanhi ve Yayla 2004) ise sodyum karbonat ve kalsiyum hidroksitin camurun slip
dokiim davranisina etkisi incelenmis ve dispersant miktarinin artmasinin tiksotropide
onemli bir degisiklige yol acmadig1 ve tiksotropi (birinci viskozite-ikinci viskozite)
degerinin 30-33 araliginda seyrettigi belirlenmistir. Viskozite ile tiksotropi arasinda

anlaml bir iliski kurulamamistir. Agirlikca % 0.1 dispersant dozajinda SS, Darvan CN,
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Darvan A821, Dolapix SPC7, Dolapix CE64 ve Dolapix PC 67’nin tiksotropi degerleri
sirastyla % 41.25, % 38.46, % 52.05, % 46.55, % 28.57 ve % 21.67°dir.
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Sekil 4.5 Farkli dispersantlar varliginda dispersant dozajina gére ESC-3 camurunun %

tiksotropi degerleri ( Kat1 orani: % 60, T:27+1 °C, Karistirma Hizi: 800 d/dk), [Ek-3].

Inorganik dispersant olan SS’1n ESC-3 camurunun akis siiresini diisiirmesi diger bir
ifadeyle  stabilitesini  artirmasi  elektrostatik  stabilizasyon = mekanizmasiyla
gerceklestirmektedir. Bu elektrostatik stabilizasyon ii¢ mekanizmayla aciklanabilir (Leja
1982, Kingery 1960, Huertas et al. 1999, Lagaly 1989): (i) SS su icerisine girdiginde
hidroliz olur ve suda [Si203(OH)4]2' ve [SiOz(OH)4]4' gibi ¢ok degerlikli anyonik silikat
bilesikleri ortaya c¢ikar. Bu anyonlar kilin tabaka kenar yiizeyindeki pozitif yiik
merkezlerine adsorplanarak toplam negatif yiikiin ve zeta potansiyelin daha da negatif
olmasini saglar ve boylece kil taneleri arasinda elektrostatik itmeyi artirip stabiliteyi
artirllar ve akiskanligi azaltirlar. (ii) Bu ¢ok degerlikli anyonik tiirler, kenardaki yapisal
OH’ iyonlariyla bir iyon degisimi reaksiyonuna ugrayabilir. Bu yapisal OH iyonlari
negatif kenar yiiklerinin saysini artirabilir. Bunun sonucunda taneciklerin birbirini
itmesi yani deflokiile olmasi1 saglanir. (iii) Kil mineralleri suya girince yapisinda
bulunan ve Ca®*, Mg** gibi flokiile edici katyonlar suya gegebilirler ve bunlar da

flokiilasyona ve stabilitenin bozulmasina sebep olabilir. Asagidaki reaksiyonda da
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goriildiigli tizere ortama katilan SS’dan gelen anyonik silikat iyonlar1 ortamdaki +2
valansh katyonlarla CaSiO; gibi ¢oziinmeyen silikat bilesikleri olusturup ¢okelerek bu
katyonlarin stabilite tizerindeki negatif etkisini elimine edebilirler.
Ca-Kaolin + Na,Si0; ———— > Na-Kaolin + CaSiO,
C 6zilnmez

Kullanilan polimer esasli dispersantlarin (Dolapix PC 67, Darvan CN, Darvan A821,
Dolapix SPC7) kil camurunun stabiliteyi artirnp akis siiresini diislirmesi ise hem
elekrostatik  ve hem de sterik stabilizasyon mekanizmas1 ile birlikte
gerceklestirmektedir (Gergory 1989, Lagaly and Ziesmer 2003). Dolayisiyla organik
dispersantlarin inorganik dispersantlara gore stabiliteyi artirip akiskanligi artirmada
daha etkili olmasit organik dispersantlarin hem sterik stabilizasyon (S$ekil 2.11) hem de
elektrostatik stabilizasyonu (Sekil 2.9) birarada gerceklestirebilmelerinden dolayidir.
Literatiirde farkli seramik camurlar1 veya siispansiyonlariyla yapilan ¢alismalarda da
benzer sonuglar elde edilmistir (Sakar-Deliormanl ve Yayla 2004, Eygi 2005, Yildiz
1998, Tsetsekou et all 2001, Carty and Senapati 1998, Marco and Llorens 2009, Eygi ve
Atesok 2008, Greenwood 1998, Jhonson 2000, Greenwood 1997, Ferrari and Moreno
1997, Tadros 2005).

Bu bulgular ile akis siiresinin azaltilmasinda etkili polimer esash dispersantlar etkileme
giicline gore sirasiyla Dolapix PC 67, Dolapix SPC7, Darvan A821, Darvan CN’dir.
Tiksotropinin diisiisiinde en etkili dispersantlar ise sirasiyla Dolapix PC67, Dolapix
CE64, Darvan CN, Dolapix SPC7°dir. Bu dogrultuda dokiim islemi i¢in en uygun
dispersantin Dolapix PC 67 oldugu tespit edilmistir. Optimum dozaj olarak da akis

stiresinin minimum oldugu % 0.1 Dolapix PC 67 dozaji alinmstir.

4.2.2 Kil Siispansiyonunun Dolapix PC 67 Konsantrasyonuna Bagh pH Degisimi
PH parametresi tiim kolloidal siispansiyonlar i¢in gerek yiizey yiiklerinin olusumu ve
gerekse buna bagl akiskanlik 6zellikleri bakimindan ¢ok ©6nemli bir parametredir

(Hunter 1981, Dinger, 2002, Celik and Ersoy, 2004). Bu sebeple dispersant

konsantrasyonuna bagli olarak camurda ciddi bir pH degisiminin olup olmadigini
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kontrol etmek amaciyla dispersant konsantrasyonuna bagli pH ol¢iimleri yapilmistir
(Sekil 4.6). Deneyde fabrikalardaki caligma sartlarmma uygun olmasi amaciyla cesme
suyu kullanilmigtir. Sekilden de goriildiigii gibi kil siispansiyonunun pH’1 dispersanstsiz
ortamda 7.8 civarinda olup, Dolapix PC 67 katkisina paralel olarak tedricen arttig1 ve
0.1 g/l dozajda pH 7.9 ve 1 g/I’de 8.1 ve 2 g/I’de ise 8.4’e ulastig1 goriilmektedir. Kisaca
ciddi bir pH degisimi s6z konusu degildir ve bu bahsedilen pH degerleri de zaten
dispersantlarin kendi ¢ozelti pH’larina (pH 7-8 arasinda, bakiniz Cizelge 3.2) yakindir.
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Dolapix PC 67 Konsantrasyonu (g/L)

Sekil 4.6 Kil Siispansiyonunu, Dolapix PC 67 Konsantrasyonuna Bagh pH
Degisimi (1 gr kil, 100 gr cesme suyu, T:27£1 °C), [EK-4].

4.2.3 Kilin Su icerisinde, Dolapix PC 67 Konsantrasyonuna Bagh Zetapotansiyeli
(mV) ve Elektroforetik Mobilite (nmcm/Vs) Degisimi

Dolapix PC 67 varliginda zeta potansiyel ve elektroforetik mobilite ol¢ciim sonuclari
Sekil 4.7 ve Sekil 4.8’de verilmistir. Sekil 4.7°da goriildiigii gibi Dolapix PC 67
ilavesinden Once siispansiyonun zeta potansiyeli -31.5 mV iken, artan Dolapix PC 67
ilavelerinde ilk etapta mutlak degerce bir azalma oldugu ve 0.05 g/I’de = -28 mV’a
distiigi goriilmektedir. 0.1 g/I’den sonra ise zeta potansiyelin mutlak degerce arttigi
goriilmektedir. En yiiksek zeta potansiyel degerinin (-45.1 mV) 1 g/I’de elde edildigi ve
bu dozajdan sonra ise zeta poatnsiyelin hemen hemen sabit bir seyir izledigi

goriilmektedir.  Polikarboksilik esasli (sodyum tuzlu) olan polimerin suda
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iyonizasyonuyla olusan anyonik polimer molekiilleri numunedeki kil kenar
yiizeylerindeki pozitif yiik merkezlerine ve diger minerallerin (kuvars ve albit) pozitif
yiik merkezlerine adsorplanarak tanelerin zeta potansiyelini negatif yonde artirmaktadir.
Burada polimerin tane yiizeylerine adsorplanmasinda yiizeydeki OH gruplar ile anyon
degistirme mekanizmasi da miimkiindiir. Literatiirde farkli kil mineralleri ve farkl
polimerik dispersantlarin kullanildig1 ¢alismalarda da adsorplanma mekanizmasi olarak
killerdeki metalik katyonlarla polimerin negatif yiik merkezleri arasinda bir katyonik
koprii olusumu ve ayrica anyon degistirme mekanizmasindan bahsedilmektedir (Sjoberg
et al 1999, Zaman et al 2002, Reed 1994, Giingor ve Karaoglan 2001, Taylor et al 2002,
Stutzman and Siffert 1997, Mei et al 2001).

1,4 1,6 1,8 2

Zeta Potansiyel (mV)

Dolapix PC 67 Konsantrasyonu (g/L)

Sekil 4.7 ESC-3 kilinin Dolapix PC 67 konsantrasyonuna bagli zeta potansiyeli (mV) (1
gr kil, 100 gr ¢esme suyu, T:27+1 °C), [EK-4].

Sekil 4.8’de goriildiigli gibi Dolapix PC 67 ilavesinden Once siispansiyonun
elektroforetik mobilite degeri -2.516 umcm/Vs iken, artan Dolapix PC 67 ilavelerinde
ilk etapta mutlak degerce bir azalma oldugu ve 0.05 g/I’de = -2.244 umcm/Vs’a diistiigii
goriilmektedir. 0.1 g/I’den sonra ise mobilitenin mutlak degerce arttig1 goriilmektedir.
En yiiksek elektroforetik mobilite degerinin (-3.584 pmcm/Vs) 1 g/I’de elde edildigi ve
bu dozajdan sonra ise hemen hemen sabit bir seyir izledigi goriilmektedir.
Elektroforetik mobilite 6lctim sonuglar1 zeta potansiyel sonuglariyla dogrudan ilgilidir.

Daha dogrusu tanelerin mobilitesi (U) (elektriksel alan uygulanan sivi ortamda tanelerin
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hareket hizi1) asagidaki Smoluchowski esitligiyle zeta potansiyele cevrilmektedir
(Chassagne C., Mietta F. 2009).
U= (. &g /7 (18)

U: Elektroforetik mobilite

er: Ortamin statik dielektrik sabiti veya relatif gecirgenligi (birimsiz)

€0: Boslugun (veya vakumlanmis havanin) gecirgenligi (8.854 x107'* C*/Jm)
n: Ortamin viskozitesi (Poise) ( 1 Poise = 0.1 Kg m’s-1)

C. : Zeta potansiyel (mV)

Gerek zeta potansiyel ve gerekse elektroforetik mobilite egrilerinden de goriildiigii
izere tanelerin zeta potansiyelini artirmak belirli bir dispersant konsantrasyonundan
sonra miimkiin olmuyor ve bu bize siispansiyonlarin stabilitesinin saglanmasinda
dispersant konsantrasyonun 6nemli rol oynadigin1 gostermektedir ki akiskanlik egrileri

de zaten bunu desteklemektedir.

Elektroforetik Mobilite

Dolapix PC 67 Konsantrasyonu (g/L)

Sekil 4.8 ESC-3 kilinin, Dolapix PC 67 konsantrasyonuna baglh elektroforetik
mobilitesi (wumcm/Vs), [EK-4].
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4.2.4 Dolapix PC 67 Dozajimin, ESC-3 Dokiim Camurundan Elde Edilen Ham
Uriin Ozelliklerine Etkisi

4.2.4.1 Dolapix PC 67 Dozajimin Ham Uriiniin Boyca Kiiciilme, Yogunluk ve
Mukavemete (Uc Nokta Egme Dayanimn) Etkisi

En uygun dispersant olarak belirlenen Dolapix PC 67 ile 4 farkli dozajda (% 0, % 0.03,
% 0.1, % 1) hazirlanan siispansiyonlarla slip dokiim islemi yapilmistir. Dokiim
sonucunda elde edilen ham (kuru) numunelerin fizikomekanik 6zelliklerine dispersant

dozajinin etkisine ait sonuglar Sekil 4.9- 4.11°de verilmistir.

Sekil 4.9’da katkisiz ham numunelerin boyca kuru kii¢iilme miktar1 % 4.82 iken, diisiik
dozajda kiiciilme oranin1 hemen hemen degismezken % 0.03 dozajdan sonra kiiciilme
oraninda 6nemli azalim oldugu ve optimum dispersant dozajinda (% 0.1) boyca
kii¢iilme oraninin yaklasik % 4’e indigi ve bu dozajdan sonra da azalmanin nisbeten
daha yavas seyrettigi ve en yiiksek dozajda (% 1) ise kiiciilme oram % 3.2’dir.
Literatiirden de bilindigi gibi slip dokiim prosesiyle sekillendirme isleminde istenilen
parametrelerden birisi de kuru kiiciilmenin miimkiin oldugunca az olmasidir (Kingery
1960). Literatiirde sodyum karbonat ve kalsiyum hidroksitin vitrifiye camurunun slip
dokiimle elde edilen ham iiriinlerinde kuru kiigiilme ile dogrusal bir iliskinin olmadig1
belirlenmistir. Eygi (2005) ve Eygi ve Atesok (2008) ise kaolin ¢amurlarindan elde
edilen driinlerin kuru ve pisme Kkiiciilme degerlerinin dispersant tipinden bagimsiz
oldugunu belirlemis ancak polimerik dispersantlarin SS’a gore daha yiiksek kuru ve
pisme kiiciilmesi verdigini tespit etmis. Bu calismada % 67-70 kat1 oranlarinda ve farkli
dispersantlar varliginda elde edilen kuru kiiciilme degerlerinin % 0.90 ila 1.70 arasinda
oldugu belirlenmistir. Ayrica giiral vitrifiyede {iretilen bir vitrifiye iiriintiniin kuru
kii¢iilme miktar1 % 5.8’dir ve bu calismada elde edilen kuru kii¢iilme miktarlarina gore

bu degerin oldukca fazla oldugu bulunmustur.

68



Boyca Kiiciilme(%)
S = N W kA N

0 0,2 0,4 0,6 0,8 1
Dolapix PC 67 Dozaji (Katiya gore % ag)

Sekil 4.9 Farkli Dolapix PC 67 dozajlarinda hazirlanan ESC-3 dokiim camurundan elde

edilen ham {iriinlerin boyca kuru kiiciilme (%) degerleri, [EK-5].

Sekil 4.10’da goriildiigii tizere katkisiz numunelerin ham yogunlugu (green density)
1.66 gr/cm3 , % 0.03 Dolapix PC 67 dozajinda yogunluk degerinin az bir diizeyde artisla
1.71 g/em™e ¢iktigr ve bundan sonra hemen hemen sabit kaldig1 goriilmektedir. Sonugta
dispersant katkist ham iiriiniin yogunluguna olumlu etki yaptigi goriilmektedir.
Literatiirde dispersant tipi ve dozajina bagl iiriin ham yogunluk degerleri arasindaki
iliskinin irdelendigi detayli bir ¢alisma Mei ve ark. (2003) tarafindan kordierit esash
cam seramikten hazirlanan camurlar iizerinde gerceklestirilmistir. Bu calismada
dispersant konsantrasyonuna bagli viskozite egrileriyle ham {iiriin yogunluklar1 arasinda
dogrusal bir iliski oldugu ve en diisiik viskoziteyi veren sartlarin ham yogunluk
bakimindan da en iyi sonucu verdigi tesbit edilmistir. Ayrica Duramax D-3021, Targon
1128, Tiron ve Dolapix CE64 ticari isimli polimerik dispersantlar arasinda
polikarboksilik asit esasli Dolapix CE64’iin hem zeta potansiyeli ve viskoziteyi
azaltmada ve hem de daha yogun ve daha homojen mikroyapiya sahip ham iiriin elde
edilmesinde en 1yi sonucu verdigini tesbit etmislerdir. SEM fotograflarinda bu sonuclari
destekledigi goriilmiistiir. Polimerik dispersantlar arasindaki performans farkliliklarinin
onlarin gerek hidrokarbon zincir uzunluklar1 (yani mol agirliklar1), molekiiler yapisinin
“hidrofilik/hidrofobik” oram1 ve tane yiizeyine oryantasyon (yerlesim) sekliyle ile
yakindan ilgili oldugu beyan edilmektedir. Biitiin bu farkliliklar onlarin elektrostatik ve

elektrosterik stabilizasyon giiciine etki etmektedir. Yine bu calismada tiim bu
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dispersantlar ile % 0.2 ila 1 arasindaki dozajlarda hazirlanan kordierit-cam ¢camurdan
elde edilen ham iiriinlerin yogunluklarinin Dolapix CE64 hari¢ diger dispersantlarin
dozajina gore ¢ok kiiciik degisiklikler (artig) gosterdigi belirlenmistir. Dolapix CE 64 de

ise dispersant artisinin yogunlugun artmasinda daha ¢ok etki ettigi goriilmiistiir.
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Sekil 4.10 Farkli Dolapix PC 67 dozajlarinda hazirlanan ESC-3 dokiim ¢amurundan

elde edilen iiriinlerin ham yogunlugu (gr/cm’), [EK-6].

Sekil 4.11°de katkisiz numunelerin ham mukavemeti 2.65 N/mm? [1N/mm2:1 MPa] ve
% 0.03 Dolapix PC 67 dozajinda ise bir miktar artis gostererek 2.85 N/mm” oldugu
goriilmektedir. % 0.1 dozajda ise yeniden birazcik diisiis olmus (2.70 N/mm?) ve % 1
Dolapix PC 67 dozajinda ise ham mukavemet 2.90 N/mm? olmustur. Buradaki sonuglar
Sekil 4.9°da verilen ham yogunluk egrisiyle de benzer davranis sergilemektedir. Sonug
olarak genel anlamda dispersantsiz olarak hazirlanan seramik camuruyla elde edilen
ham iirliniin stabilitesi ve buna bagh akiskanligi Dolapix PC67 katkili iiriine gore
nisbeten daha diisiik oldugundan camurun al¢1 kalip yiizeyine paketlenmesi daha zayif
olmakta ve bu da mukavemetin bir miktar daha diisiik olmasma sebep olmaktadir.
Ancak dispersant dozajmna baglh olarak akiskanlik egrileriyle kiyaslandiginda bir
uyusmazlik gozlemlenmektedir. Soyleki akis egrisine gore en diisiik akiskanligi veren
% 0.1 dozaji ham mukavemet ve yogunluk agisindan en iyi sonucu vermemekte ve
bunun yerine % 0.03 dozajinda en iyi sonuclar elde edilmistir. Literatiirde inorganik

dispersantlarla yapilan calisjmada sodyum karbonat katkisiyla kil ¢amurundan elde
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edilen ham iirlintin mukavemetinin dispersant dozajina paralel olarak bir miktar arttig1
belirlenmistir (Sakar-Deliormanli ve Yayla 2004). Ornegin % 0.06 sodyum karbonat
dozajinda 25.11 kg/cm” olan ham mukavemet % 0.07°de 26.87 kg/cm” ye cikmis ve %
0.085’de ise 27.43 kg/cm? olmustur, ancak bu sonuglarin viskozite verileriyle dogrusal
bir iligkisinin olmadig1 goriilmiistiir. Ancak yine ayni ¢alismada kalsiyum hidroksitin
sodyum karbonata goére, kuru ve pismis iiriin mukavemetini daha c¢ok artirdig:
belirlenmistir. Sonug¢ olarak biitiin bu hususlar bize kil ¢camurlarinin en diisiik viskozite
(en iyi akigkanlik) sartlarinin ham (ve ilerde goriilecegi iizere pismis) iiriin ozellikleri
acisindan her zaman en 1iyi sartlar1 saglayamadigimi gostermektedir. Bir bagka husus ise
camurlarin reolojisinin ve bunun iiriin 6zellikleriyle iliskisinin sanildigindan ¢ok daha

kompleks bir husus oldugu goriilmektedir

N
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Sekil 4.11 Farkli Dolapix PC 67 dozajlarinda hazirlanan ESC-3 dokiim ¢amurundan

elde edilen iiriinlerin ham mukavemeti (1 N/mm?=1M Pa), [EK-5].

4.2.4.2 Dolapix PC 67 Dozajimin Uriin Mikroyapisina Etkisi (SEM Analizi)

SEM analizinin amaci farkli Dolapix PC 67 dozajlarinda hazirlanan ¢camurdan elde
edilen ham iiriinlerin ne kadar homojen ve siki paketlenmis oldugunu gorebilmektir.
Ancak hemen ifade etmek gerekirse SEM fotograflar1 arasinda ciddi bir farklilik

goriilememistir (Sekil 4.12 a-c). Literatiirde kordierit-cam seramik camurundan elde
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edilen calismada (Mei et al. 2003) farkli dispersant tiirleriyle hazirlanan ¢amurdan slip
dokiimle elde edilen ham iirtinlerin SEM fotograflar1 arasinda homojenite bakimindan
onemli farkliliklar oldugu net bir sekilde goriilmektedir. En iyi akiskanligi saglayan
dispersantla elde edilen iiriiniin cok daha homojen bir mikroyapiya ve paketlenmeye
sahip oldugu goriilmektedir. Killerin tabakali yapiya sahip olmasi kiiresel veya kiiresele
yakin tane yapisina sahip minerallere gére homojen paketlenme yapabilmesi daha
zordur. Bu da dispersant konsantrasyon farkliginin veya dispersantsiz camurla
dispersantli  camur  arasindaki  farkliligimin  mikroyapr  {izerine etkisinin

goriintiilenmesinde zorluk teskil ettigi soylenebilir.

Sekil 4.12 Farkli Dolapix PC 67 dozajlarinda hazirlanan ESC-3 dokiim ¢amurundan

elde edilen iiriinlerin kirik ylizey SEM goriintiisii, (I:illit, K:kaolinit, Q:kuvars),
[Katkisiz (a) 500 ve 5000 X biiyiitmeli, Dolapix PC 67 Katkil1 (b) % 0.03, (¢) % 0.1, (d)
% 1, 500 ve 10000 X biiyiitmeli].
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Sekil 4.12 (Devami).Farkli Dolapix PC 67 dozajlarinda hazirlanan ESC-3 dokiim

camurundan elde edilen iirlinlerin kirik yiizey SEM goriintiisii, (L:illit, K:kaolinit,
Q:kuvars), [Katkisiz (a) 500 ve 5000 X biiyiitmeli, Dolapix PC 67 Katkili (b) % 0.03,
(¢) % 0.1, (d) % 1, 500 ve 10000 X biiyiitmeli].

4.2.5.Dolapix PC 67 Dozajimin Pismis Uriin Ozelliklerine Etkisi

4.2.5.1.Dolapix PC 67 Dozajimin Uriin Fiziksel Ozelliklerine Etkisi [Su Emme
(Kiitlece %), Bulk Yogunluk (gr/cmS), Goriiniir Porozite (Hacimce %)]

ESC-3 camuruna 4 farkli dozajda Dolapix PC 67 ilavesiyle elde edilen iiriinler 1200

°C’de pisirilmis numuneler iizerinde su emme testi uygulanmig olup, su emme ve

goriiniir porozite degerleri Sekil 4.13’de ve bulk yogunluklari ise Sekil 4.14°de
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verilmigstir. Sekil 4.13’e gore katkisiz numunenin su emme miktart % 16.72 iken % 0.03
Dolapix PC 67 dozajinda ise c¢ok biiyiikk bir diisiis gostererek % 2.45°e oldugu
goriilmiistiir. % 0.1 dozajda ise yeniden ¢ok az artis olmus (% 3.34) ve % 1 Dolapix PC
67 dozajinda ise su emme miktart % 3.39 olmustur. Ayn1 sekil tizerinde numunelerin
goriiniir porozite miktarlar1 da goriilmektedir. Katkisiz numunelerin goriiniir porozite
miktar1 % 27.23 iken % 0.03 Dolapix PC 67 dozajinda belirgin diisiis gostererek % 4.36
oldugu goriilmektedir. Goriiniir porozite miktar1 % 0.1 dozajda ise yeniden ¢ok az artig
olmus ve % 5.86 degerinde oldugu bulunmustur ve % 1 Dolapix PC 67 dozajinda
goriiniir porozite miktart ise % 5.83’tiir. Bu sonuglara gore dispersant katkisi camurun
stabilitesini artirip paketlenmeyi ve buna bagli ham yogunlugunu artirdigindan pismis
iiriin icerisinde daha az porozite birakmakta ve bu da su emmeyi azaltmaktadir. Sakar ve
Deliormanhi (2004) ‘da vitrifiye ¢camuruna Ca(OH), ilavesiyle elde edilen biinyelerin
sodyum karbonat ilavesiyle elde edilen biinyelere gore daha diisiik su emmeye sahip
olduklarim tespit etmislerdir. Giiral vitrifiyede iiretilen bir vitrifiye iriiniinde ise su
emme % 0.5’dir ve bu ¢aligmada elde edilen biinyelerin su emme miktarlarina gére daha

diisiik oldugunu da soyleyebiliriz.
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Sekil 4.13 Farkli Dolapix PC 67 dozajlarinda hazirlanan ESC-3 dokiim ¢amurundan

elde edilen iiriinlerin pisirim sonrasi su emme (% kiitlece), goriiniir porozite (%

hacimce) miktar1, [EK-9].
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Sekil 4.14’de goriildiigii iizere katkisiz numunelerin bulk yogunlugu 1.63 gr/cm3 iken %
0.03 Dolapix PC 67 dozajinda belirgin bir yiikselis gostererek 1.78 gr/cm™e ¢iktig
goriilmektedir. % 0.1 optimum dozajda ise 1.75 gr/cm’ olmustur ve % 1 Dolapix PC 67
dozajinda ise numunelerin yogunlugu 1.72 gr/cm™tiir. Elde edilen sonuclarin yukarida
verilen (Sekil 4.13) porozite ve su emme egrilerinden ¢ikan sonuglarla uyum igerisinde
oldugu goriilmektedir. Porozite azaldik¢ca yogunluk artmaktadir. Ancak % 0.3
dozajindan sonra dispersant dozajinin pismis {iriin bulk yogunluguna ©Onemli bir

etkisinin olmadig1 goriilmektedir.
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Sekil 4.14 Farkl1 Dolapix PC 67 dozajlarinda hazirlanan ESC-3 dokiim ¢amurundan

elde edilen iiriinlerin pisirim sonrasi bulk yogunlugu (gr/cm’), [EK-9].

4.2.5.2 Dolapix PC 67 Dozajimin Toplam Boyca/Hacimce Kiiciilmeye(%) ve
Mekanik Mukavemete (Uc Nokta Egme Dayanimm) EtKisi

Sekil 4.15’de goriildiigii iizere numunelerin (toplam) boyca ve hacimce kiiciilme
miktarlar sirastyla; katkisiz numunelerin % 8.52, % 15.66 iken % 0.03 Dolapix PC 67
dozajinda % 11.53, % 29.03 oldugu ve hacimce kiiciilme miktarinin ciddi derece arttig1
goriilmektedir. % 0.1 optimum dozajda ise % 11.20, 28.92 ve % 1 Dolapix PC 67
dozajinda ise % 10.14, % 28.78 oldugu ve belirgin artiglar veya azalislar olmadigi
goriilmektedir. Yine bu egrilerin de yukarida verilen bulk yogunluk (Sekil 4.14) ve su
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emme/porozite (Sekil 4.13) egrileriyle uyumlu oldugu ve % 0.03 dozajdan sonra diger
fiziksel ozelliklere benzer sekilde kiiciilme degerinin sabit oldugu goriilmektedir. Eygi
(2005) kaolin ¢amurunun toplu kii¢iilmesinin dispersant tiiriine gére énemli farkliliklar
gostermedigi ve fakat polielektrolitlerle hazirlanan camurdan elde edilen biinyelerin
daha az kiiclilmeye maruz kaldigini belirlemislerdir. Sakar-Deliormanli ve Yayla
2004’in ¢alismasinda ise vitrifye ¢amurunun toplam ve kuru kiiciilmelerinin dispersant
tipi ve viskozite degisiminden bagimsiz oldugunu ve aralarinda bir iliski olmadigi
goriilmektedir. Tsetsekao ve ark. (2001) ise Darvan C, Duramax D 3500 ve Dolapix CE
64 disperantlar1 kullanarak aluminadan slip dokiim teknigi kullanilarak elde ettikleri
tiriinleri pisirdikten sonra boyca kiiciilmelerini 6l¢miisler dispersant tipinin boyca pisme
kiiciilmesine (%) ¢ok olmasa da etkili oldugunu belirlemislerdir ve en cok kii¢iilmenin
(% 60 kat1 oraninda % 10.5 olarak), alumina i¢in en uygun dispersant olarak tesbit

edilen Dolapix CE 64 ile elde etmislerdir.
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Sekil 4.15 Farkl1 Dolapix PC 67 dozajlarinda hazirlanan ESC-3 dokiim ¢amurundan
elde edilen iiriinlerin pisirim sonrasinda toplam hacimce ve boyca kiiciilme miktar1 (%),

[EK-8].

Sekil 4.16’da katkisiz numunelerin mekanik mukavemeti 18.78 N/mm” [IN/mm’=1
MPa] ve % 0.03 Dolapix PC 67 dozajinda ise belirgin bir artis gostererek 27.85 N/mm*
oldugu goriilmektedir. % 0.1 dozajda ise diisiis olmus (22.78 N/mm?) ve % 1 Dolapix

PC 67 dozajinda ise mekanik mukavemet 21.25 N/mm’ olmustur. Bu sonuclara gore
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akiskanlik egrilerine gore tesbit edilen optimum dispersant dozaji1 (% 0.1) ile elde edilen
mekanik mukavemet Ol¢iim sonuclart ayni degildir. Fakat katkisiz numunelere gore
Dolapix PC 67 katkili numunelerin daha iyi sonug¢ verdigi agik sekilde goriilmektedir.
Bunun sebebi dispersant varliginda ¢amurun daha stabil olmasi ve buna bagli olarak
tane paketlenmesinin daha iyi olmast ve buna bagli ham yogunlugunun yiiksek
olmasidir. Sakar-Deliormanli ve Yayla (2004) ise Ca(OH), ve sodyum varliginda
vitrifiye dokiim ¢amurundan elde edilen iiriinii 1250 °C’de pisirdikten sonra egilme
dayanimlarini 6l¢miisler ve Ca(OH), ¢amurundan elde edilen biinyelerin daha yiiksek
dayanima sahip oldugunu tesbit etmislerdir. Bu durumun ise akiskanlik egrileriyle uyum
icerisinde oldugunu yani en diisiik viskozitenin Ca(OH), katkili camur ile elde

ettiklerini belirtmislerdir.
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Sekil 4.16 Farkli Dolapix PC 67 dozajlarinda hazirlanan ESC-3 dokiim ¢amurundan

elde edilen iiriinlerin pisirim sonrasinda mekanik mukavemeti (N/mmz), [EK-7].

4.2.5.3 Dolapix PC 67 Dozajimin Uriin Mikroyapisma Etkisi (SEM ve XRD Analizi)

A.Mineralojik Analiz (XRD)

Dispersant katkili ve katkisiz camurlardan hazirlanan biinyelerin pisirim sonrast XRD

analizleri yapilmistir (Sekil 4.17). Gerek katkili ve gerekse katkisiz pismis tiriinlerdeki
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fazlar kuvars, anortit ve mullit’dir. Sekile bakildiginda katkisiz biinyedeki kuvars piki
siddetinin dispersant katkisiyla birlikte azaldig1 goriilmektedir. Bunun sebebi su sekilde
izah edilebilir. Dispersant katkili ortamda ¢amurun daha homojen olmasi nedeniyle
paketlenme daha iyi olmakta ve bu nedenle pisirim sirasinda daha ¢ok kuvars tanesi
anortit veya kil ile reaksiyona girip mulliti olusturmakta ve bu nedenle de kristalin
kuvars piki siddeti azalmaktadir. Mullit olusumu elbette sadece bu sekilde degil
dogrudan kaolinitin faz doniisiimiiyle de olustugu bilinmektedir. Ote yandan ESC-3
kilinin ham halde xrd analizine gore (Sekil 4.1) biinyesinde varolan albit 1200 °C’de
ergiyerek camsi fazi olusturmakta ve bu nedenle albit pikleri kaybolmaktadir. Kil
numunesindeki illit ise 950 °C’den sonraki sicakliklarda dehidroksilasyona
ugradigindan (Lavat et al. 2007) kristal yapis1 degismekte ve bu sebeple 1200 °C’deki
xrd piklerinde goziikmemektedir. XRD analizi sonucunda bulunan miillit, anortit ve

kuvarsin karakteristik en siddetli ilk 3 pikleri ve bunlarin 20 degerleri Cizelge 4.4’de

verilmistir.
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Sekil 4.17 Farkli Dolapix PC 67 dozajlarinda hazirlanan ESC-3 dokiim ¢amurundan

elde edilen iiriinlerin pisirim sonrasinda minerolojik (XRD) analizi, [EK-11, EK-12].
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Cizelge 4.4 XRD i¢in kuvars, anortit ve miillit karakteristik en siddetli ilk 3 pikleri ve

bunlarin 26 degerleri

2 0 (Derece)
Mineral
Pik 1 Pik 2 Pik 3
Kuvars 26.63 20.86 50.138
Anortit 27.89 23.56 13.84
Miillit 12.45 24.992 20.119

B.Mikroyap: incelenmesi (SEM)

Sekil 4.18’de goriildiigii tizere farkli Dolapix PC 67 dozajlarinda hazirlanan ESC-3
dokiim ¢amurundan elde edilen iiriinlerin pisirim sonrasinda kirik yiizeyine ait farkl
biiyiitmelerde SEM  fotograflar1  ¢ekilmistir.  Fotograflara gore bakildiginda
mikroyapilarin homojenizasyonu ac¢isindan ve por yapist bakimindan c¢ok ciddi
farkliliklar olmamasina ragmen yine de yiiksek biiylitmeli SEM fotograflar1 géz Oniine
aldigimizda optimum Dolapix PC 67 dozajinda hazirlanan seramik ¢amurundan elde
edilen biinyenin diger katkisiz ve katkili biinyelere gore daha homojen bir yapi
sergiledigi soylenebilir. Ornegin katkisiz ve asir1 (% 1) dispersant katkili biinyelerin
SEM fotograflarina bakildiginda yapida biiyiik bosluklarin oldugu ve bunun da ¢camurun
yeterince homojen ve stabil olmamasindan kaynaklandig1 soylenebilir. Kald1 ki pismis
tiriinlerle ilgili diger tiim fiziksel oOzellikler (Sekil 4.13-16) da gostermektedir ki
dispersant katkisinin tiim bu 6zellikler ve homojenizasyona pozitif katki yapmaktadir.
Ancak dispersant dozajlar1 bakimindan her zaman uyumlu sonucglar alinamamistir.
Literatiirde dogrudan dispersant dozajinin seramik camurunun mikroyapisina etkisiyle
ilgili bir ¢alismaya rastlanilmistir Mei ve ark (2001). Bu calismada Dolapix CE 64
dozajinin kordierit-cam seramik ¢amurundan elde edilen iiriinlerin mikroyapisina etkisi
irdelenmis ve akiskanligin en az oldugu optimum dozajda mikroyapinin da ¢cok daha
homojen oldugu ve floklagmadan (aglomerasyondan) kaynaklanan porozitelerin cok
daha az oldugu belirlenmistir. Mei ve ark (2003)’nin kordierit-cam seramik ¢amuruyla

gerceklestirdigi bir baska calismada ise dispersant tipinin pismis {iriin mikroyapisina
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etkisi incelenmis ve kullanilan 4 cesit dispersant arasinda akiskanlik bakimindan en iyi
sonucu veren Dolapix CE64’lin mikroyapi homojenitesi bakimindan da en iyi sonucu

verdigini gostermislerdir.

Sekil 4.18 Farkli Dolapix PC 67 dozajlarinda hazirlanan ESC-3 dokiim ¢amurundan
elde edilen iiriinlerin pisirim sonrasinda kirik yiizey SEM analizi, (M:mullit,
E:eriyikfaz), [Katkisiz (a) 1000 ve 15000 X biiyiitmeli, Dolapix PC 67 Katkili (b) %
0.03 1000 ve 15000 X, (c) % 0.1 1000 ve 20000 X, (d) % 1, 1000 ve 10000 X

biiyiitmeli].
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Dietastar = SE1 EHT = 20.00 ki Mag= 100KX 0. T _ Dietectar = SE1 EHT = 20.00 kv

Dieteatar= 861 EHT = 20.00 kv Mag= 1.00KX = i Mag= 1000 K%

Sekil 4.18 (Devam) Farkli Dolapix PC 67 dozajlarinda hazirlanan ESC-3 dokiim
camurundan elde edilen {iirlinlerin pisirim sonrasinda kirik ytizey SEM analizi,
(M:miillit, E:eriyik faz), [Katkisiz (a) 1000 ve 15000 X biiyiitmeli, Dolapix PC 67
Katkil1 (b )% 0.03 1000 ve 15000 X, (c) % 0.1 1000 ve 20000 X, (d) % 1, 1000 ve
10000 X biiyiitmeli]
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5.SONUCLAR

ESC-3 dokiim kiliyle hazirlanan seramik ¢amuru i¢in, caligilan sartlar altinda (% 60
Kati Orani, T: 27 °C, 800 d/dk) elde edilen sonuglardan en onemli olan ilk 3 madde ve

diger maddeler asagida siralanmistir;

1.Dispersant katkis1 slip dokiimle elde edilen ham ve pigmis iiriiniin fiziksel ve mekanik

ozellikleri tizerinde kesinlikle pozitif etkiye sahiptir.

2. Slip dokiim yontemiyle kil ¢amuru hazirlanirken kullanilacak dispersant miktarinin
optimum degerinin belirlenmesi énemli bir hususdur. Ancak ford cup ile elde edilen
akigskanlik egrileri ve sonrasinda elde edilen ham/pismis iiriin 6zelliklerine gore su
sOylenebilir: seramik dokiim ¢amurlarinda akis siiresinin en diisiik (yani akiskanligin en
yiikksek) oldugu dispersant dozajinda, ham ve pismis iriinlerin fiziksel/mekanik

ozelliklerinin de daima en iyi olacagi anlamina gelmemektedir.

3.Farkli dispersant dozajlarinda hazirlanan ¢amurdan elde edilen ham ve pismis
tiriinlerin fiziksel ve mekanik 6zellikleri ile camurun akiskanlik egrisi arasindaki iliskiyi
SEM analizleriyle ortaya koymak pek miimkiin degildir. Bu durum kilin tabakali
yapisindan  kaynaklandigi  diistiniilmektedir.  Yani literatiirdeki  ¢alismalarla
kiyaslandiginda, kil taneleri arasi aglomerasyon veya dispersiyon, kiiresel taneler iceren
siispansiyonlardan hazirlanan ve slip dokiimle sekillendirilen numuneler kadar iyi sonug

vermemektedir.

4.(Ford Cup ile) Akigskanlik egrisine gore kullanilan dispersantlar arasinda en uygun
dispersantin Dolapix PC 67 oldugu ve dozajin ise % 0.1 (katiya gore kiitlece) civarinda
oldugu belirlenmistir. Kullanilan dispersantlarin akis siiresini azaltmadaki etki sirasi ise

Dolapix PC 67, Dolapix SPC 7, Darvan A821, Darvan CN ve SS’dir
S.Literatiirde farkli seramik siispansiyonlarla yapilan caligmalarin aksine, kullanilan

polimerik dispersantlar icerisinde akiskanlig1 artirma hususunda en kotii sonucu Dolapix

CE 64 vermisstir. Bu durum kullanilan dispersantlarin kimyasal yapilarinin zaman
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icerisinde bozulmasi ya da firmadan alinan bilgilerin kesin olarak dogru olmamasi gibi
sebeplerden kaynaklanabilecegi diisiiniilmiistiir. Bu sebeple bu tiir kimyasal katkilarin
cok dikkatle kontrol edilmesi ve verilen bilgilerin dogrulugunun farkli kaynaklardan

teyid ettitirlmesi 6nemli bir hususdur.

6. Dispersantsiz camurla elde edilen ham iiriinlerin boyca kiiciilmesi ve mekanik
mukavemeti ortalama sirasiyla % 4.82 ve 2.65 N/mm?” (MPa) iken, % 0.1 Dolapix PC
67 ile hazirlanmis camurdan elde edilen ham iiriinlerde bu degerler ortalama sirasiyla %

3.96 ve 2.68 N/mm? dir.

7. Pisirme islemi sonucunda dispersantsiz ¢amurla hazirlanan pismis iiriiniin toplam
hacimce kiiciilmesi ve mekanik mukavemeti sirasiyla % 15.66 ve 18.78 N/mm? iken, %
0.1 Dolapix PC 67 ile hazirlanan ¢amurdan elde edilen ham diirlinlerde bu degerler

ortalama sirastyla % 28.92 ve 22.78 N/mm?’dir.

8. Su emme (% Kkiitlece), goriiniir porozite (% hacimce) 6l¢iimleri sonucunda, dispersant
katkisiz camurun stabilitesini artirip paketlenmeyi ve buna bagli olarak ham
yogunlugunu artirdigindan pismis iiriin icerisinde daha az porozite birakmakta ve bu da

su emmeyi azaltma ve mekanik mukavemeti artirmaktadir.
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EKLER

EK-1 Akiskanhk ve Tiksotropi Ol¢iimiinde Kullanilan Elektrolit Miktarlar:
% 25°’lik Dolapix | % 25’lik Dolapix PC | % 25’lik Dolapix | % 25’lik Darvan CN | % 25’lik Darvan
% 25°lik Na,SiO; SPC7 Cozeltisi 67 Cozeltisi CE 64 Cozeltisi Cozeltisi A821 Cozeltisi
Cozeltisi . (10 mL orijinal (10 mL orijinal (10 mL orijinal (10 mL orijinal (10 mL orijinal
(10 mL orijinal NaSi + Dozajlar Dolapix SPC 7+ 30 | Dolapix PC 67+ 30 | Dolapix CE 64+ 30 | Darvan CE 64+ 30 | Darvan A821+ 30
30 mL saf su) mL saf su) mL saf su) mL saf su) mL saf su) mL saf su)
Dozajlar K;ﬂ!iltl:;m Kullanillan miktar | Kullanilan miktar Kullanilan miktar Kullanillan miktar | Kullanilan miktar
%0.1 0.707 ml %0.03 0.211 ml 0.219 ml 0.223 ml 0.230 ml 0.225 ml
%0.2 1.414 ml %0.1 0.696 ml 0.724 ml 0.736 ml 0.760 ml 0.745 ml
%0.3 2.121 ml %0.2 1.393 ml 1.449 ml 1.472 ml 1.520 ml 1.490 ml
%0.4 2.828 ml %0.3 2.089 ml 2.173 ml 2.208 ml 2.280 ml 2.235 ml
%0.5 3.535 ml %0.5 3.482 ml 3.623 ml 3.680 ml 3.800 ml 3.725 ml
%0.7 4.950 ml %0.7 4.875 ml 5.072 ml 5.152 ml 5.320 ml 5.215ml
%1 7.071 ml %1 6.965 ml 7.246 ml 7.246 ml 7.608 ml 7.450 ml
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EK-2 Farkh Dispersantlar Varhiginda Dispersant Dozajina Gore ESC-3 Camurunun AKkis siireleri (sn) (Kat1 Oram:

% 60; T: 27+1 °C; Karistirma Hizi: 800 d/d )

Dozaj (Katiya Gore Dozaj (Katiya Gore

%Ag) Dispersant % Ag) Dispersant
Dolapix SPC7 | Dolapix PC67 | Dolapix CE64 | Darwan CN | Darwan A821 Na,SiO;

0 72 72 72 72 72 0 72

0.03 49 50 52 45 64 0.1 47

0.1 31 28 55 32 35 0.2 36

0.2 29 29 57 29 32 0.3 35

0.3 32 29.2 60 28 31 0.4 34

0.5 34 29.5 61 27 30 0.5 36

0.7 37 30 62 28 29 0.7 37

1 40 31 70 28.5 30 1 41

EK-3 Farkh dispersantlar Varhiginda Dispersant Dozajina Gore ESC-3 Camurunun % Tiksotropi Degerleri (Kati
orani: % 60.T:27 +1 OC; Karistirma Hizi: 800d/d)

Dozaj (Katiya Dozajlar(%Kat1 Ag.

gore % Ag) Dispersant Gore) Dispersant
Dolapix SPC7 | Dolapix PC 67 | Dolapix CE 64 Darwan CN | Darwan A821 Na,Si0;

0 14.28 14.28 14.28 14.28 14.28 0 14.28

0.03 23.43 40.47 29.73 33.82 32.63 0.1 41.25

0.1 46.55 21.62 28.57 38.46 52.05 0.2 50.685

0.2 30.95 15.15 25 39.58 3191 0.3 48.529

0.3 31.951 7.33 25 36.36 22.5 0.4 41.935

0.5 24.44 5.29 3.17 10 14.28 0.5 43.284

0.7 21.27 3.66 29.54 12.5 14.7 0.7 43.478

1 33.33 9.09 23.07 20.83 25 1 48.889
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EK-4 Kil Siispansiyonunun Dolapix PC 67 Konsantrasyonuna Bagh pH Degisimi (1 gr kil. 100 gr cesme
suyu. T:27+1 °C). Zetapotansiyeli (mV) ve Elektroforetik Mobilitesi (nmem/Vs) (27 £1 °C. 40 run. 500

rpm karistirma hizinda )

Hazirlanan Dolapix PC | Dolapix PC 67 Miktari Zeta Potansiyel Elektroforetik Mobilite
67 Konsantrasyonu (g/L)) | (mL) Ph (mYV) (umem/Vs)
0 0 7.89 -31.5 -2.516
0.05 0.5 7.93 -28.1 -2.244
0.1 1 7.94 -29.7 -2.368
0.2 2 7.96 -32 -2.559
0.3 3 8.08 -32.2 -2.573
0.4 4 8 -36.7 -2.931
0.5 5 8.03 -38.3 -3.064
0.7 7 8.05 -40.7 -3.242
1 10 8.1 -44.9 -3.584
2 20 8.45 -45.1 -3.62
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EK-5 ESC- 3 Farkh Dolapix PC 67 Dozajlarinda Hazirlanan ESC-3 Dokiim Camurundan Elde Edilen Ham
Uriinlerin Boyca Kiiciilme (% ) ve Mekanik Mukavemeti (N/mmz) (Kat1 orami: % 60. Oda Sicakhiginda)

Dozaj (Katiya gore % Ag Boyca Ort Boyca Mekanik Mukavemet | Ort Mekanik
Dolapix PC 67) lo(cm) | 1; (em) | Kiiciilme (%) | Kiiciilme (%) (N/mmz) Mukavemet(N/mmz)
1.numune 10 9.52 4.80 2.60
2.numune 10 9.52 4.80 2.90
0 3.numune 10 9.53 4.70 4.82 2.30 2.65
4 numune 10 9.51 4.90 2.80
5.numune 10 9.51 4.90
1.numune 10 9.53 4.70 2.8
2.numune 10 9.53 4.70 2.9
0.03 3.numune 10 9.52 4.80 474 3.1 2.85
4 numune 10 9.53 4.70 2.6
5.numune 10 9.52 4.80
1.numune 10 9.6 4.00 3.2
2.numune 10 9.6 4.00 3.1
0.1 3.numune 10 9.61 3.90 3.96 2.8 2.68
4 numune 10 9.6 4.00 1.6
5.numune 10 9.61 3.90
1.numune 10 9.68 3.20 2.9
2.numune 10 9.68 3.20 3
1 3.numune 10 9.68 3.20 3.2 3.2 2.90
4 numune 10 9.68 3.20 2.5
5.numune 10 9.68 3.20
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EK-6 Farkh Dolapix PC 67 Dozajlarinda Hazirlanan ESC-3 Dokiim Camurundan Elde Edilen
Uriinlerin Ham Yogunlugu (gr/cm3) (Kat1 orani: % 60. Oda Sicakhiginda)

Dozaj (Katiya gore %Ag Dolapix Hacim (V;) | Kiitle (m) Ham Yogunluk Ort. Ham
PC 67) cm® gr (gr/cm3) Yogunluk(gr/cm3)

1.numune 39.798 66.364 1.67
2.numune 38.376 66.704 1.74

0 3.numune 39.649 64.708 1.63 1.66
4.numune 39.519 63.817 1.61
5.numune 38.776 64.31 1.66
1.numune 40.69 69.063 1.70
2.numune 40.38 67.552 1.67

0.03 3.numune 39.68 68.715 1.73 1.71
4.numune 38.532 67.828 1.76
5.numune 38.691 66.139 1.71
1.numune 39.01 66.808 1.71
2.numune 39.42 68.03 1.73

0.1 3.numune 40.42 66.21 1.64 1.70
4.numune 40.29 69.671 1.73
5.numune 38.691 66.139 1.71
1.numune 42.318 69.363 1.64
2.numune 40.824 71.741 1.76

1 3.numune 40.073 68.017 1.70 1.73
4 numune 39.577 69.476 1.76
5.numune 39.4 71.35 1.81
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EK-7 Farkl Dolapix PC 67 Dozajlarinda Hazirlanan ESC-3 Dokiim Camurundan Elde Edilen Uriinlerin
Pisirim Sonrasinda Mekanik Mukavemeti (N/mm?) ve Boyca Pisme Kiiciilme (%) Degerleri (Kati orani: %

60, Oda Sicakhiginda)
Dozaj (Katiya gore Boyca Pisme | Ort. Boyca Pisme | Mekanik Mukavemet | Ort.Mekanik
%0 Ag Dolapix PC 67) I; (cm) | 1, (cm) | Kiiciillme (%) | Kiiciillme (%) (N/mmz) Muk.(N/mmZ)
1.numune 9.52 9.15 4.04 18.4
2.numune 9.52 9.14 4.16 19
0 3.numune 9.53 9.15 4.15 4.04 18.6 18.78
4. numune 9.51 9.15 3.93 19.1
5.numune 9.51 9.15 3.93
1.numune 9.53 8.8 8.30 25
2.numune 9.53 8.81 8.17 37.2
0.03 3.numune 9.52 8.8 8.18 8.05 22.2 27.85
4 numune 9.53 8.85 7.68 27
5.numune 9.52 3.82 7.94
1.numune 9.6 8.89 7.99 20.2
2.numune 9.6 8.9 7.87 26.9
0.1 3.numune 9.61 8.93 7.61 8.03 23.5 22.78
4 numune 9.6 8.88 8.11 20.5
5.numune 9.61 8.85 8.59
1.numune 9.68 8.98 7.80 22
2.numune 9.68 8.99 7.68 18.9
1 3.numune 9.68 8.99 7.68 7.72 20 21.225
4.numune 9.68 8.99 7.68 24
5.numune 9.68 8.98 7.80
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EK-8 ESC- 3 Kilinin, Dispersant(Dolapix PC 67)Dozajina Bagh Pisirme Islemi Sonucunda Elde Edilen
Uriinlerin Toplam Hacimce ve Boyca Kiiciilme (%) Olciim Sonucu (Kati orani: %60, Oda Sicakliginda)

Dozaj (Katiya ik Son | Hacimce Ort Toplam ik Son Boyca Ort Toplam
gore %Ag Hacim Hacim | Kiiciilme Hacimce Boy(lp) |Boy(l,) |Kiiciilme |Boyca Kiiciilme
Dolapix PC 67) (V) em® | (V)em® | (%) Kiiciilme (%) |cm cm (%) (%)
1.numune 39,798 34 14,57 10 9,15 8,50
2.numune 38,376 30,5 20,52 10 9,14 8,60
0 3.numune 39,649 34,56 12,84 15,66 10 9,15 8,50 8,52
4.numune 39,519 33,37 15,56 10 9,15 8,50
5.numune 38,776 33,04 14,79 10 9,15 8,50
1.numune 40,69 28,67 29,54 10 8,89 11,10
2.numune 40,38 28 30,66 10 8,85 11,50
0,03 3.numune 39,68 28,2 28,93 29,03 10 8,80 12,00 11,54
4.numune 38,532 27,9 27,59 10 8,82 11,80
5.numune 38,691 27,7 28,41 10 8,87 11,30
1.numune 39,01 28 28,22 10 8,89 11,10
2.numune 39,42 28,04 28,87 10 8,9 11,00
0,1 3.numune 40,42 28,3 29,99 28,92 10 8,88 11,20 11,20
4.numune 40,29 28,1 30,26 10 8,88 11,20
5.numune 38,691 28,15 27,24 10 8,85 11,50
l.numune | 42,318 29,02 31,42 10 8,98 10,20
2.numune | 40,824 28,35 30,56 10 8,99 10,10
1 3.numune | 40,073 29 27,63 28,78 10 8,99 10,10 10,14
4.numune 39,577 28,56 27,84 10 8,99 10,10
5.numune 39,4 28,98 26,45 10 8,98 10,20
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EK-9 Farkh Dolapix PC 67 Dozajlarinda Hazirlanan ESC-3 Dokiim Camurundan Elde Edilen Uriinlerin
Pisirim Sonrasi Su Emme (% kiitlece), Goriiniir Porozite (% hacimce) Miktari ve Bulk Yogunluk (gr/cm3)
(4 saat kaynatma, 24 saat su icerisinde bekletme siiresi) Degerleri

Dozaj (Katiya gore Kuru Agirhk | Doymus Agirhik | Askidaki Agirhk | Su Emme | Goriiniir Porozite | Bulk Yogunluk
% Ag Dolapix PC 67) | (mg gr) (mp. gr) (m,.gr) (%) (%) (gr/cm3)
0 23.32 27.22 12.9 16.72 27.23 1.63
0.03 27.78 28.46 12.85 2.45 4.36 1.78
0.1 27.85 28.78 12.9 3.34 5.86 1.75
1 27.15 28.07 12.3 3.39 5.83 1.72
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EK-10 ESC-3 Kilinde Bulunan Kuvars. Albit. Kaolinit ve illit Minerallerinin Orijinal XRD Pik Kartlari

46-1045 Clualiby; = S0

CaS Humber: Silicon Oxzide

Malecular Weight 60,08 gef: {Q_erg,_d.-’-'-..,-lan;;I, i, Mineralogizch-Petrograph. Inst., Univ. Heidelberg, Gemmany, ICOD

volume[CD 11301 rant-in-Aid, [1333]

Dw 2649 Dim: 2660 "

Syi: Hexagonal '

Lattice: Primitive s

S5.G.P3221 [154) o

Cell Parameters: T £ —

a 4913 b c 5405 &= -

& i H | T A -

S5/F0M: F30=533(.0018, 31) T = ) T T *

IAcor 241 0 25 a0 s 100 125 287

Rad: Cuk.al

Lambda: 1.5405951 A Intf h k || 2 Intf h k || 28 lmt-f ko k|

Filter. Ge 20850 16 1 0 0 |77.673 1 220 (11408 < 322

d-sp: diffractometer 26633 100 1 0 1 |7age2 2021 3 |1446 2 40 3

Mineral Mame: 36.543 9 11 0 |80.044 <1 2 21 114863 2 411

[uartz, zun 39.454 g 102 |81.1A4 2 11 4 |11588 1 2 21
40,299 4 1 1 1 |31.489 2 31 0 |11753 ¢1 00E8
42449 B 2 0 0 |33838 1T 31 1 |11830 1 2168
45792 4 2 01 | 345955 <1 204 (1201 1 31 4
R0133 13 1 1 2 | 87437 <1 3 0 3 |121.84 <1 1 086
a0.621 <1 00 3 (30823 2 31 2 |12260 1 41 2
54,873 4 20 2 |92.785 <1 4 0 0 |127.24 <1 2068
55,323 2 1 0 3 |94648 1 1065 |13119 ¢1 1 1E
7234 <1 21 0 195115 <1 4 01 |13275 <1 &5 01
59,958 9 211 |92 1T 21 4 13428 <1 404
G4.034 2 1 1 3 | 98747 1 2 2 3 113644 1 206
B5. 734 <1 3 00 (10222 <1 11 5 [137.83 2 41 3
B7. 742 B 21 2 |10256 <1 31 3 [140F 1 3 30
E3.142 ¥o2 0 3 (103487 <1 3 0 4 114324 3 502
B2 316 5 301 |10419 <1 3 20 (1441 1 3 31
73466 2 10 4 |10658 <1 3 21
7h.658 3302 112N ¢1 410
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Madl 5i3 08
Sodium Aluminum Silicate
Ref: Smith, Mineral. Mag., 31, 47 [1556)

09-04E6 Clualiby: *
CAS Mumnber:

Molecular Weight: 26222
Wolume[CD  BR4.534

D 2620 Dim:_ 2 605
Sy Anorthic

Lathice: Primitive

S.G.:C1

Cell Parameters:
a 8144 b 1278 o 7160
m 9426 § 116E v B7EY

SS/FOM: F30=3R[.0138, 6O)
[z 2.1

Rad: Cuk.al

Lambda: 1.5405

Filker: Mi

d-sp

bireral Mame:
Albite, ordered

-=

Fixed Slit
Irtensity

H

13.847
14.902
15.841
22038
23.040
23516
24138
24278
25,361
25546
26.386
27.893
28.293
30126
a0.452

101

A

Lo

| |||I|.| | I|| Lliba s o | L |..]||

1 1 1 1 1
10 20 a0 40 50 287
Int-f kh k || 28 Inf h k|| 28 Int-f
20001 |31.182 8 131 |41.206 4
2 11 1 |31.440 2 1 3 2 | 42506 8
2 111 |32089 2 02 2 |42622 E
16 2 01 (3334 E 1 3 2 |425E0 2
8 1 1 1 |34.930 8 241 |44.484 2
25 1 11 |35336 2 31 2 45305 2
20 1 3 0 |35728 2 11 2 45738 4
16 1 3 1 | 353950 B 2 21 |47123 2
10 11 2 |36495 B 2 21 /48130 a8
2 221 | 36758 4 2 41 143183 2
8 11 2 |36946 2 1 51 |43382 3
1m0 00 2 |37360 2 240 435814 4
0 220 |37636 4 31 0 |4393960 18
0 1 31 (38783 4 3 31 | 50553 E
16 0 2 2 [33.527 2 11 3 |51.129 8

ral—w oralpalg=lro oo rarara =l o

o= mlmmormrmlomn o s sl e =
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231488 lualiby:

CAS5 Mumber:

Molecular Weight: 25816
YVolume[CD]: 32968
Cw 2607 Cimve:

AZSi205[0H )4
Alurminum Silicate Hydroxide

Ref: Brindley., G., Penn State Univ., University Park, PA, US4, ICDD Grant-in-did, [1977)

Spz: Monoclinic

Lattice: End-centered

5.6 12

Cell Parameters:

ahle bR 739
o 1045 ¥

S5/FOM: F20=210.112, £7)
[/l car:

Rad: Cuk.a

Lambda: 1.5418

Filker: Mi

d-zp

Mineral Mame:
k.aolinite-1kd

&
&
-
nE -
| ;
| || | || L Ll
1 1 1 1
1] 15 an a5 5] 2ar
i) Intf h k || & It h k 1| & [t
12457 00 001 [38661 40 71 3 [60.02M 3
20119 B0b 1 1 0 |40930 5 201 [62351 an
24.952 ml 00 2 |45738 M 2 21 |63530 ]
35,150 25 1 3 0 |48157 E 04 2 |ER185 3
36.025 0 200 |5.088 B 00 4 |67971 3
J6.962 a] 54616 12 1 50 |720%4 3
37.850 20 00 3 (55114 16 204|776 B

102
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23-1496 Quslity: FOFAR[S A0 [OH)2

CAS Mumber: Potazsium Aluminum Silicate Hodroside

Malecular Weight 367,68 Eef: tEl_rin'E!sy,FEi,??E'enn State Urniverzity, University Park, Pennsybeania, USA, ICOD

Volume[CD]: 464,32 tant-nAid, (1377)

D D2 600 N

Sys: Monoclinic '

Lattice: End-centered mE

5.6 C2m12) o

Cell Parameters: T =

a 5204 b BISD c 1018 | £ ‘ ‘ H ‘ e

n____p 10160y | e

5S5/F0M: F30=30.093.122) T T T 1 ,

[Acor 0.7 0 15 30 45 &0 21

Rad: Cuka

Lambda 1 5418 X It h k1] 28 Intf hok || 28 Intf h k

Filter: Ni 2,256 35 /TG 131 |(B430 10 15

d-sp: 17724 a0 002|376 e 1 32 |BRI8E 12 2 4

Mineral M ame: 20027 100 1 1 0 |40.1839 12 0 4 0 |56364 12 22

[Mlite-1h4 20,434 a0 111 |406H M 220|515 b 2 4
21.604 14 021 |41.968 12601 3 3 |BO197 db 3 1
24,299 an 1 1 2 | 43188 g 221 |69 an 31
26914 35 00 3 | 44762 g 11 4 |EB309 b 2 2
23153 a0 1 1 2 | 45563 12 005 |70116 Eb 1 3
a0.473 16 1 1 3 |46.358 g 115 |[7315A 12 11
33471 12 0 2 3 | 47754 3222
35,022 g5 1 21 [6007T 3025

103

bt e e N T O P R Y N e



EK-11 Farkh Dozajlarda Dolapix PC67 ilavesi ile Elde edilen Numunede Bulunan Anortit. Miillit ve Kuvars Minerallerin
Orijinal XRD Pik Kartlari

09-0465 Quality [Ca,Ma][4l,Si)25208
CAS Mumber Sn:u:!ium Calcium Aluminum Silicate
Moleular Weight. 276,21 Ref: Goodyear, Duffin, Mineral. Mag., 30, 206 [1954)
Yaolume[CD]  BEV.E4 R
Dw 2685 Dm: 2705 ' il
Sys: Anorthic = i
Lattice: Primitive n
5.G. LT T
Cell Parameters: 2=
a 8164 b 1285 ¢ 7.097 ‘
n 9357 § 1161 y 8978 T , , , , , ,
S5/FOM: F19=5(0.086, 42) L T L L | T
[/car
Rad: Coka i Intf hok || ™ Intf h ok || i h k|
Lambda: 1. 7302 13654 40 T 10 [25955 30 221 29554 50 13 1
Filter: Fe 18947 40 021 |26426 60 11 2 (30272 706041
d-sp: ather 21983 80 201|273 50 220 |33666 BD 311
Mineral Name: 22842 RO 171 |27B93 BO[D 4 0]|38451 70 2 31
Anatthite, sodian, ordered [ 23707 B0 7 3 0 (27857 100 2 0 2 [3|/743 BD 17 2
2443 70 731|280 90 002
JREE1 B0 T T 2 |24m 70 220
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150776 (Huality: |

CAS Mumber:

kaolecular Weight: 426.05
Wolume[CD]  167.35
Dw: 3171 Cirn; 3.000

Als 52013
Alurninum Silicate
Ref: Matl Bur. Stand. [U.5.] Monogr. 25, 3, 3 [1964]

Syg Orthorhambic

Lattice: Primitive

5.6G.: Pharn [55)

Cell Parameters:

a 7.bdh b VB89 o 2884
o B ¥

SS/FOM: F30=B0[.0135, 37]
| #lzar

Rad: Cuk.al

Lambda: 1.54056

Filker: Mi

d-zp

Mineral Mame:
kullite, zun

-=

Fixed Slit
Irtenszity

A

16.432
23.554
25.971
26267
30.360
33.228
3&.27
36.933
37.564
38.932
33.276
40.874
42530
42,308
4€.089
a7 227
48184
48845
43,465
50.812
53.462

[ )
I ] | |. JI l Ll || ||| |||| ML II| ] ul
20 40 B0 a0 28°
Inf h k || 2 Inf h k || 2 Int-f
B0 1 1 0 53883 14 3 21 |71.94 3
8 200 (54033 1Mm 4 20 | 72647 4
/1 20 |57.56 20 047 |739M i
o) 2 1 0 58412 12 407 | 7419 13
20 0071 (53934 2 1 41 (74580 E
40 2 2 0 |597E3 2 411 |75h162 12
50 1 1 1 |60 3B 3 31 |7hEEE <2
14 1 3 0 [61.432 <2 15 0 | 76836 E
<2 31 0 [B2E74 <2 510|778 4
4 021 |63.0%94 <2 2471 |78 2
20 2 01 |B3ERT 8 4 21 |78835 2
B0 1 2 1 |B45A 13 00 2 |30480 4
25 2 30 (65434 4 250 (81.046 3
8 32 0 |EEE14 8 5 20 |54433 <2
2 221 |67130 <2 11 2 | 87002 1
2 040 [BIBIE Bu 2 0 2 |88563 4
2 400 (63806 uw 4 40 (83030 5
2 1 40 (70442 121 51 |93817 €2
m 31 1 (70844 bu 1 2 2 (98446 4
<2 330|709 u 21 2 (93953 4
B 240 71576 4 51 1 (93863 8
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46-1045 Clualiby; = Si0z2

CAS Mumber: Silicon Oxide

Malecular Weight 6008 Eef. :Q_erl,_d.ﬁ..,-lan;;LW., Mineralogizch-Petrograph. Inst., Univ. Heidelberg, Germarny, ICOD

Volume[CD 11301 rant-in-Aid, [1333]

D« 2649 O 2660 N

Syz: Hexagonal '

Lattice: Primitive s

S5.G.P3221 154) u

Cell Parameters: TE —

a 4913 b c 5405 == -

i B ¥ =

55/FOM: F30-539(.0018, 31) TV . . . :

IAear 341 1] 25 a0 5 100 125 28"

Rad: Cuk.al

Lambda: 1540591 X Iwt-f bk I | 2 Imt-f b k1| 2 Int-f - h ko

Filter: Gie 20860 16 1 0 0 |77673 1 220 (11408 <1 3 22

d-sp: diffractometer 26639 100 1 0 1 |79.882 2 213 [14.48 2 403

Fineral M ane: 36.543 3 1 1 0 |80044 <1 2 2 1 [114.63 2 411

[uartz, sun 39.464 3 102 83117 2 11 4 11588 1 22 4
40,299 4 1 1 1 |31.489 2 31 0 |11753 ¢1 00E8
42449 E 2 0 0 |33833 1 31 1 11830 1 2165
45 792 4 20 1 |34955 <1 2 04 (1201 1 31 4
h0.133 13 1 1 2 |8v.437 <1 30 3 [121.84 ¢1 1 0E8
B0.621 <1 0 0 3 [90.828 2 31 2 |12260 <1 41 2
h4.873 4 20 2 |92785 <1 4 0 0 [127.24 1 3068
BR.323 2 1 0 3 |94648 1T 1065 1231158 <1 118
7234 <1 21 0 |95115 <1 4 01 (13275 <1 501
F9.958 9 21 1 |96.235 1T 2 1 4 |134.28 <1 40 4
E4.034 2 1 1 3 | 98747 1 2 2 3 11364 1 206
E5.784 <1 3 00 |102.22 <1 1 1 5 [137.88 2 41 3
E7 742 B 2 1 2 |102566 <1 31 3 (1403 1 3 30
E3.142 vo2 0 3 |103.87 <1 3 0 4 [143.24 3 50%
E3.316 5 301 (104159 <1 3 2 0 | 14411 <1 3 31
¥3.466 2 1 0 4 |10653 <1 3 21
7o.658 3 302 |1z2n <1 4 10
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EK-12 Farkh Dolapix PC 67 Dozajlarinda Hazirlanan ESC-3 Dokiim Camurundan Elde Edilen Uriinlerin Pisirim
Sonrasinda Minerolojik (XRD)Analizi

6000
Q %% 0 Dolapix PC 67 Katlah

Q: Kuvars (Si0z2)

A: Albit (NaAlSiaOs)

K:Kaolinit ((Al:Si20=(0OH)4)

I: Mt ((Ko.7Ak(SiL,AD4O10(OH)z)
An: Anortit ((Ca,Na}ALSi)zSiz0s)
M:Miillit (AlsSiz013)

4000

siddet (cps)

2000

M

N —— 1 I i — — I. 1 Ll 1 .I. 1 — L .| - Lol J | —— ] L

=]

10 20 30 40 50 60 70 80 S0
—- 28 (Derece)
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Siddet (cps)

6000

4000

2000

L 1 L 1 I | — L L I L I — L I L L 1 L I | — 1 L .I. 1 - L

%o 0.03 Dolapix PC 67 Katkih

Q: Kuvars (S5i02)

A: Albit (NaAlSiaOs)

K:Kaolinit ((ALSiz0s(0OH)4)

L=t ((Ko.7AR(SLAD«O10(0OH)z)
An: Anortit ({Ca,Na)ALSizSi20s)
M:Miillit (AlsSiz013)

— 20 (Derece)
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Siddet (cps)

a000D
®%9 0.1 Dolapix PC 67 Katlkah
Q: Kuvars (Si02)
A: Albit (NaAlSiaOs)
K:Kaolinit ((ALSiz0s(0H)M)
=0t (Ko7 Al(Si,AD+O10{OH)z)
An: Anortit ((Ca,Na)ALSiz8i20s8)
M:Millit (AlsSi2013)

4000

2000

M . Q

1% |
'&m.ﬂn,M MQ Q Y | M

':I IlITi’FT!’lITllIIlIIIIIIIIIIIITTITT!’IT!!IIlIIIIIIIlIIII'F'l'l'FT!'IT!'lIIlIIIIIIIIIIII'FTI'FT!'IT!’!II

10 20 30 40 50 60 70 a0 g0

— 28 (Derece)
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siddet (cps)

6000

4000

2000

o

' L L L .I. 'l ' L ' .I. L ' 1 L I L 'l L L I L L ' L I ' L L 1

A

%o 1 Dolapix PC 67 Katkih

Q: Kuovars (Si0z2)

A: Albit (NaAlSiaOs)

K:Kaolimit ({ARSi20=(0OH)4)

I:Mllit ((Ko.7Al(Si,AO10(0H)2)
Amn: Anortit ((Ca,Na)(AlSi):zS5i208)
M:Miillit {AlsSiz013)

— 268 (Derece)
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