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Hassas dokiim sonrasi kalip 6zelligini yitirerek atik haline doniisen aliiminasilikat esasli kaliplarin
miktar1 giinden giine artmakta ve dolayisi ile depolama problemi yasanmaktadir. Ayrica geri kazanimi
gerceklestirilmeden bertaraf edilen, gevresel bir problem haline doniisen bu atik, refrakterlerin mekanik,
1s11 ve korozyon ozelliklerine olumlu etkisi oldugu bilinen zirkon mineralini icermektedir. Bu tez
calismasinda amag hassas dokiim kumunu kullanarak daha diisiik tiretim maliyetine ve daha tistiin mekanik,
1s11 Ozelliklere ve korozyon direncine sahip samot refrakter tugla iiretimi ile ilgili c¢alismalar
gerceklestirmektir.

Kondoksan firmasindan temin edilen AISI 4140, 1050 ve 2083 kodlu hassas dokiim kumu atiklar:
(HDAK), XRF analizine tabi tutularak regete oranlari belirlenmistir. Uretilen malzemelerin fiziksel,
mekanik, 1sil ve korozyon testleri yapilmistir. Elde edilen sonuglar zirkon miktarinin malzeme
mukavemetine olumlu etki ettigini ortaya koymustur. Sonuglar incelendiginde %10 oraninda 4140 ve 1050
kodlu hassas dokiim atik kumu katkilari ile %5 oraninda 2083 kodlu hassas dokiim atik kumu katkisi, samot
refrakterlerin mekanik 6zelliklerine katkisiz refraktere gore soguk basma mukavemet (SBM) degerinde
strastyla %26, %17 ve %3’lik; 3 noktadan egme mukavemetinde sirasiyla %12, %6 ve %4 lik; tokluk
degerlerinde ise sirastyla %32, %30 ve %6°lik artis saglamustir. Isil sok testinde ise 1s1l sok sonrasi SBM’de
%10 oraninda 4140 ve 1050 HDAK katkili malzemelerde %33 ve %17’lik artig gézlenirken, 1s1l sok sonrasi
3 noktadan egme i¢in %10 4140 ile 1050 HDAK katkili ve %5 2083 HDAK Kkatkili refrakterler i¢in katkisiz
samot refraktere gore sirasiyla %27, %10 ve %5’lik artiy meydana geldigi gozlenmistir. Korozyon
direncinde penetrasyon miktarlarina bakilarak katkisiz refraktere gére %10 oraninda 4140 ve 1050 HDAK
katkili refrakterlerde sirasi ile %57, %37 ve %5 2083 HDAK katkili refrakterde ise %26°lik artan direng
gbzlenmistir. Bu sonuglar goz 6niine alindiginda atik hammadde kullanimi ile samot refrakterin hem
aliiminasilikat esasli samot hammadde girdisi azalmig hem de zirkon mineralinin varhig: ile mekanik, 1sil
ve korozyon direnci 6zelliklerinde iyilesme meydana gelmistir.

Anahtar Kelimeler: Aliiminasilikat, atiklarm geri kazanimi, hassas dokiim, 1s1l sok, korozyon,
mekanik 6zellikler, refrakter, zirkon.
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The amount of disposable aluminosilicate-based molds used in the casting processes causes a
storage problem after the precision casting, and the waste increases day by day. In addition, this waste,
which is disposed of without recycling and causes an environmental problem, contains zircon minerals,
which positively affect the mechanical, thermal, and corrosion properties of refractories. This thesis aims
to produce fireclay refractory bricks with lower production costs, superior mechanical and thermal
properties, and corrosion resistance by using precision casting sand.

Precision casting sand wastes (PCSWs) with AISI 4140, 1050, and 2083 codes were supplied from
Kondoksan company, and their recipe ratios were determined by X-ray fluorescence (XRF) analysis. The
physical, mechanical, thermal, and corrosion tests were applied to the samples. The results revealed that
zircon had a positive effect on the strength of the material. The results showed that 10% of the 4140 and
1050 coded and 5% of the 2083 coded precision casting waste sand additives increased the mechanical
properties of the fireclay refractories by 26%, 17%, and 3% for cold compression strength (CCS); by 12%,
6% and 4% for 3-point bending strength; by 32%, 30% and 6% for the toughness, respectively, as compared
to the additive-free samples. In the thermal shock test, while 33% and 17% increases were observed in the
CCS values with the 10% 4140 and 1050 PCSW additions after the thermal shock, 10% 4140 and 1050,
and 5% 2083 PCSW added samples increased 3-point bending strength by 27%, 10%, and 5% respectively,
as compared to the additive-free fireclay refractory. By investigating the penetration amounts in the
corrosion resistance, 10% 4140 and 1050, and 5% 2083 PCSW added refractories showed an increasing
resistance by 57%, 37%, and 26%, respectively, as compared to the additive-free refractories. The results
reveal that the aluminosilicate-based fireclay raw material input of the fireclay refractory was decreased,
and the mechanical, thermal, and corrosion resistance properties of the fireclay were improved with the
presence of zirconia mineral by using waste raw materials.

Keywords: Aluminosilicate, waste recovery, precision casting, thermal shock, corrosion,
mechanical properties, refractory, zircon.
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SIMGELER VE KISALTMALAR

Simgeler

° - Derece

A - Angstrom (101%m)
°C - Santigrat derece
% - Yiizde

y - Gama

0 - Delta

® - Teta

o - Alfa

B - Beta

~ - Yaklasik

K - Kelvin

mm - Milimetre

m - Metre

nm - Nanometre

pm — Mikrometre

sn — Saniye

o - Mukavemet (MPa)
E — Elastik Modiil (N/m?)

Kisaltmalar

BITAM — Bilim ve Teknoloji Arastirma ve Uygulama Merkezi
SAM — Seramik Arastirma Merkezi

ISO — Uluslararas1 Standartlar Tegkilat

Ort — Ortalama

AZS — Alimina-Zirkon-Silika

ADK - Atik Dokiim Kumu

HDAK — Hassas Dokiim Atik Kumu

PCC — Portland Cimento Betonu

dk — Dakika

MPa — Megapaskal

SBM — Soguk Basma Mukavemeti

ASTM — Amerikan Malzeme Standart Birimi
EN — Avrupa Standart Birimi

kN — Kilonewton

N — Newton

SEM — Taramal1 Elektron Mikroskobu

XRD - Faz Analizi

XRF — Kimyasal Analiz

EDX — Enerji Yayinimli X-Isinlar1

Tm — Erime Sicaklig1

HMOR - Yiiksek Sicaklikta Egme Mukavemeti
vb — Ve benzeri

g— Gram

SE — ikincil Elektron (secondary electron)
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1. GIRIS

Refrakter kelimesi yiiksek sicakliklara direng¢ gosteren malzemelerin genel ismi
olarak kullanilmakla birlikte esasen inat¢1, direngli anlamina gelen Latince kdkenli bir
sOzciiktiir. Yilksek sicakliga dayanikli malzemeler Onceleri hep ates tuglasi olarak
tanimlanmistir. Oysa refrakter malzemelerin kullanim alanlarina baktigimizda, bu
tanimlamanin ¢ok yetersiz oldugu goriilmektedir. Bu nedenle refrakter sdzciigiiniin bazen
yanlis telaffuz edilmesine ve yabanci kokenli olmasina ragmen bu sekilde kullanilmasi
daha dogru bir tercihtir. Refrakter malzemeler yiiksek sicakliga dayanikli olduklari igin
yakit tasarrufu saglamasi ve CO; salinimini diisiirmesi agisindan 6nem arz etmektedir ve
ayrica lilke ekonomisine de katki saglamaktadir (Yarbil, 2012).

Hassas dokiim yontemi, poroziteyi ve diger kusurlar1 en aza indiren, parcalarin
tam sekillerini ve boyutlarini iiretme giiciine sahip olan bir prosestir. Hassas dokiim metal
parca imalat sektoriinde parcanin son haline en yakin dokiim seklidir (Singh vd., 2016).
Istenilen par¢anin mum modeli olusturulduktan sonra &zel bir seramik karisimla kaplanir
ve bu karisim mum model iizerinde katilastiktan sonra otoklav firinlarinda mum seramik
kaplamanin disina alinir. Daha sonra istenilen alagim dokiim ocaginda hazirladiktan sonra
sinterlenmis seramik kalip icine dokiiliir. Boylece metal soguduktan sonra seramik kalip
icindeki sekli olusur. Hassas dokiim uzun yillar boyunca dokiim ydntemleri arasinda
onemli bir yer almistir. Hassas dokiim yontemi bugiin piyasada mevcut olan en eski
yontemlerden biridir. Miikemmel ylizey kalitesi, boyutsal dogruluk ve karmasik
sekillerdeki parcalar1 iiretme kabiliyeti ile bilinir. Islenmesi zor ve karmasik sekilli
pargalarla, net ve yakin geometrili dokiimler yapmak 6zellikle bu yontem ile miimkiindiir.
Hassas dokiim, siki geometrik tolerans ve yliksek dogruluk ile karmagik sekiller ve net
baskilar tliretme kabiliyetine sahiptir. Hassas dokiim, tezgahlarda iiretimi zor olan
parcalart liretmek i¢in alternatif bir yaklasimdir. Ayn1 zamanda sanatsal dokiimlerin en
eski sekli oldugu diistiniilmektedir (Pattnaik vd., 2012).

Bu tez calismasinin amact;

e Hassas dokiim sonras1 kalip 6zelligini yitirerek atik haline doniigen,

e Miktar1 glinden giine artan ve dolayisi ile depolama problemi yasanan,

e Geri kazanimi gergeklestirilmeden bertaraf edilen,

e (Cevresel bir problem haline doniisen ancak degerli mineral olan ve refrakterlerin
ozelliklerine olumlu etkisi oldugu bilinen zirkon mineralini i¢geren dokiim kumunu

kullanarak daha diisiik iiretim maliyetine ve daha {istiin mekanik, 1s1l 6zelliklere



ve korozyon direncine sahip samot refrakter tugla (ates tugla) tiretimi ile ilgili

calismalar gerceklestirmektir.

1.1. Hassas dokiim

Hassas dokiim seramik kaliba dokiim teknigidir. Hassas kabuk kalip -bir diger ad1
ile seramik kabuk hassas dokiim yontemi- paslanmaz ¢eliklerin, farkli kimyasal
kompozisyondaki alasimli ¢eliklerin ve 1siya direngli alagimlarin  dokiimiinde
kullanilmaktadir. Seramik kabuk hassas dokiim yonteminde modeller, siispansiyon
cozeltisi seklinde bulunan seramik tozunun olusturdugu ¢amur i¢ine daldirilir (Sekil
1.1.(c)). Daldirma islemi sonrasi, yeterli kabuk kalinligina ulagincaya dek, kuru refrakter
tanelerinin seramik kapl 1slak ylizeye piiskiirtiilerek yapistirilmasi saglanir (Sekil 1.1.(d))
(Cavusoglu, 1992; Stenafescu, 1988). Sekil 1.1°de hassas dokiim temel asamalarinin

sembolik gosterimi verilmistir.

=Mum Yolluk . /»/\’\f\(\

Mum Desen

(a) (b) (¢)

Sekil 1. 1. Hassas dokiim temel agsamalar1 a8) mum desen olusturma, b) desenleri yolluga baglama, c)
kolloidal silika igine daldirma, d) seramik tozu piiskiirtme, €) 1s1l islemle igerdeki mumu bosaltma, f)
ergimis metalin dokiimii ve g) kabuk kirarak iiriiniin ¢ikarilmasi

1.1.1. Mum model iiretimi

Dokiimde kullanilacak mumun tirii  Uretilecek parcaya bagli olarak
belirlenmelidir ve mumlarin fiziksel karakteristiklerini bilmek oldukg¢a 6nemlidir. Dogru
mum se¢imi yapmak i¢in sertlik, yogunluk, kiil i¢erigi, dogrusal ve hacimsel 1s1l genlesme
karakteristik bilgilerinin bilinmesi énem arz eder. Ornegin, 1511 genlesme o&zelligi
sogumada olusacak biiziilmeyi degerlendirmede ve dokiim pargasinin ger¢ek boyutlarini
hesaplamada yardimci olabilirken, viskozite verileri de mumun kalibi tamamen
doldurabilme kabiliyeti ile ilgili bilgi verebilir. Yogunluk bilgisi de dokiilecek metal
miktarin1 hassas bir sekilde hesaplamaya yardimci olabilir. Mum model tiretimi igin
sicaklik temel parametredir. Eger mum sicaklhigi ¢ok diisiik olur ise kalip tam olarak
dolmayabilir; mum sicakligr cok yiiksek oldugunda ise kabarcik olusumuna ve fazla

biiziilmeye sebebiyet verebilir. Mum sicakliginin yaninda, nozul sicakligi ve kalip



sicakligr da iyi kalitede parca iiretimi i¢in dikkat edilmesi gereken onemli etkenlerdir
(Faccenda, 2003).

Mum model iiretimi i¢in bir diger 6nemli parametre de basingtir. Basing degisimi
mum modellerin agirliginda belirgin 6lgiide degisimlere sebep olur, bu durum da
ergitilecek metal miktarini degistirir. Her kalibin ve her farkl: tiir mumun kendilerine has
basing diizeyleri, sicakliklari ve uygun soguma siireleri vardir. Farkli parametreler
arasindaki en iyi uyusma verileri ise tecriibeyle ve ¢ok sayida denemelerle bulunmaktadir.
Optimum parametreler, model iiretimi siiresince degisiklik gdsterebilir. Ornegin, ilk
kullanima alinmig soguk bir kalip i¢in baslangicta uygulanan parametreler dogru olabilir;
fakat kalip sicakliginin da zamanla artmasiyla aym diizeyde verimli ¢alismaya devam
etmeyebilir. Bu sebeple, kalibin soguma siiresinin de dogru hesaplanmasi 6nemli bir
noktadir. Ayrica, mum modeller toz almayacak serin bir ortam ve diiz bir zeminde
depolanmalidir. Modellerin gelisiglizel bir sekilde st iiste sekilde yigilmasi sekil ve

yiizey bozulmalarina sebebiyet verir (Faccenda, 2003).

1.1.2. Model agaci tasarimi ve yapimi

Model agacinda benzer sekil, boyut ve agirlikta olan modeller miimkiin oldugunca
ayni agaca dizilmelidir. Dokiim sicaklig1 ince pargalari tam doldurabilmek adina yiliksek
tutulacagindan, kalin pargalar ¢ok iyi ¢ikmayacaktir. Bundan dolayi, ince ve kalin
modellerin ayn1 model agacina yerlestirilmemesi tercih edilmelidir. Agacin iist kismi
yolluk agzina gore daha yiiksektir. Farkli kalinliktaki parcalar ayni agaca dizilecegi
zaman hafif olanlar agacin iist kisimlarina yerlestirilmelidir. Ana yolluk ile ara yolluk
arasindaki baglantilarin diizgin ve iyi doldurulmus olmasi gerekir. Bu iki yolluk
arasindaki agiin 45°-60° arasinda olmasi tavsiye edilirken; son g¢alismalarda statik
vakum dokiimlerde 70°-80° gibi daha genis agilarin 6nerildigi goriilmektedir. Modellerin
ana yollugu dik olarak kaynatildiginda en iyi sonuglara ulasildigi yapilan son
aragtirmalarda bildirilmistir (Faccenda, 2003).

Mum almada ilk olarak ana yolluk erir ve model mumlari erimeye basladiginda
kalip igerisinde gerilme olusumu engellenmis olur. Bu nedenle ana yolluk yapiminda
model mumlara gore daha diisiikk ergime noktali bir mum kullanilmas: daha uygun
olacaktir (Faccenda, 2003).

Ana yollugun kesit alani, agacin oOlgiilerine ve dokiilecek pargalarin boyut ve

sekline baglidir. Sekil 1.2°de model agac1 6rnegi goriilmektedir (Faccenda, 2003).



Sekil 1. 2. Model agac1

1.1.3. Seramik kaplama

Seramik kabuk olusturma, hassas dokiimde yer alan temel adimlardan biridir.
Mum eritme isleminden 6nce igerisine ergiyik metal dokiilecek oyuklarin sekillenmesi
i¢in, olusturulan model agaci 1siya dayanikli bir seramik refrakter ile kaplanmalidir. Bu
proses dokiilecek metalin boyutuna, agirlifina ve yogunluguna bagl olarak karar verilen
belirli bir kalinliga sahip seramik bir kabuk olusturmayu igerir. Refrakter bir seramik kalip
malzemesini se¢gmeden once dikkat edilmesi gereken 6zelliklerin basinda, yeterli elastik
dayanim, yeterli firinlama mukavemeti, 1s1 gegirgenligi, kabugun iyi yiizey yapisi ve
yeniden kullanilabilirlik gibi o6zellikler gelmektedir. Genel olarak, seramik ¢amur
banyosu, refrakter toz, sivi baglayici olarak bazik kolloidal silika ve sulu gamur banyosu
saglamak icin baska bilesenlerin bir karigimini igerir. Seramik tozu, silika kumu,
altiminasilikatlar, aliimina ve zirkon igerir. Seramik kaplamanin temsili goriintiisti Sekil

1.3’te gosterilmistir.

Sekil 1. 3. Seramik kaplama

Kaplama tozu se¢imi, bulunabilirlik, maliyet ve dokiimhane performansina gore

belirlenir. Zirkon, miikkemmel yiiksek sicaklik eylemsizligi ve kararliligi nedeniyle,



birincil kaplama dolgu maddesi olarak yaygin sekilde kullanilir. Zirkon dogal olarak ince
bir kum seklinde bulunur ve bazi durumlarda ince birincil kaplama siva ve dolgu

malzemesi olarak kullanilir (Aykag, 2019).

1.1.3.1. Seramik kalibin iiretimi

Hassas dokiim kaliplari, seramik ¢amurunun model salkiminin iizerine seri bir
sekilde kaplama yapilmasiyla olusturulur. Her kaplama kalin seramik tanecikli ince bir
seramik katman halinde, model salkiminin dis yiizeyine uygulanir. Mum salkim ilk olarak
seramik camur banyosuna batirilir. Daha sonra ¢gamur banyosundan ¢ikarilarak, homojen
bir katman olusturulmasi i¢in siiziiliir. Islak katman, kalin seramik parcaciklarin oldugu
akiskan bir toz banyosuyla ya da iizerine bu parcaciklarin serpilmesi islemiyle, siizme
isleminden sonra hemen kaplanir.

Kalibin i¢ kismindaki ince yumusak yiizeyli seramik katman formu, modelin
tizerindeki her detayr icerecek sekilde olusur. Seramik ¢amur, yapiya dayaniklilik
saglayan baglayici bir madde de igerir. Kalin kaplama parcaciklari, katmanlar arasinda
sinirlar olusturup, kalinligin hizli bir sekilde arttirilmasini saglar ve seramik ¢amuru bir
arada tutarak kirilmasinin ya da dagilmasinin 6nlenmesine yardime1 olur.

Her bir katmanin, bir sonraki operasyon isleminden once sertlestirilmesi
gerekmektedir. Bu islem kimyasal jel ya da seramik malzemeyle olusturulan
kombinasyonun kurutulmasi islemiyle saglanir. Kaplama, serpme ve sertlestirme islemi
gerekli kalip kalinlig1 olusturuluncaya kadar devam edilir (ASM, 1988).

Seramik kabuk kalibin olugturulmasinda en yaygin kullanilan malzemeler silika,
zitrkon ve cesitli aliiminyum silikatlardir. Birgok uygulamada bu ii¢ c¢esidin
kombinasyonlar1 kullanilir. Aliimina, kontrollii katilasma prosesinin  degerini
artirdigindan, siiper alasimlarin dokiimlerinde kullanilmaktadir. Aliminanin genellikle
cok pahali oldugu diisiiniiliir. Bu nedenle endiistriyel uygulamalarda pek kullanilmaz.
Silika, zirkon, aliiminyum silikatlar ve aliimina, seramik ¢camurunda ve seramik tozunda

bulunur (Sinan, 2010).

1.1.3.1.1. Silika
Silika genellikle dogal kuvars kumunun eritildikten sonra katilastirilarak elde
edilen silis cami sekilde kullanilir. Parcalanip elenerek tanecik biiyiikliiklerine gore
ayrildiktan sonra puskiirtme pargalart olarak kullanilir. Toz halindeki formu ile ise

seramik camurunda kullanilir. Oldukga diisiik olan 1s1l genlesme katsayisi seramik kaliba



1s1l sok direnci vermekte ve kostik ¢ozelti iginde ¢ozlinebilmektedir. Kostik ¢ozeltiler
dokiim alaninda, diger metotlarla temizlenmesi zor olan seramik kabuk malzemesinin
kimyasallarini uzaklastiran bir yontem saglar (Stenafescu, 1988).

Silika ayn1 zamanda tek bagina da kullanilmaktadir. Bu malzeme, herhangi bir
uygulamada kullanilan en ucuz malzemedir. Buna ragmen yiiksek 1s1l genlesme katsayisi,
573°C de o fazindan [ fazina geciste yliksek orandaki ani ve tutarsiz genlesmesi,
kullaniminm1 sinirlandirmaktadir. Sonug olarak kuvars iceren seramik kabuk yavasca

isitilmalidir (ASM, 1988).

1.1.3.1.2. Zirkon

Zirkon Zr0,.SiO; kimyasal formiiliine sahip ve teorik olarak (agirlikga) %67,23
ZrO; ve %32,77 SiO, igeren kimyasal bir bilesiktir. Tetrahedral kristal yapisina ve
a=6,60A, c=5,88A kafes parametrelerine sahiptir. Ortalama 4,6 g/cm? yogunluga sahiptir
(Ceylantekin, 2009; Stevens, 2000).

Zirkon; iyi termal sok direnci, yiiksek erozyon direnci, boyut kararlilig1 ve eriyik
metal penetrasyonu direnci gibi 6zeliklere sahiptir. Bu nedenle metaliirji endiistrisi ve
cesitli seramik endiistrilerinde diger refrakterlere gore daha fazla tercih edilmektedir
(Reinhart ve Brinson, 1991).

Zirkon ve zirkonya refrakterlerin temel avantajlari asit ciiruflarina kars1 kimyasal
etkilesimsizligi ve yiiksek termal sok direncidir. Ancak yiiksek maliyeti zirkonyanin
refrakter endiistrisinde kullanimina engel teskil etmektedir (Aksel, 2003a; Keegan, 1998).

Zirkon dogal olarak kumun i¢inde bulunmakta ve bu haliyle kaplama malzemesi
olarak kullanilmaktadir. Genellikle ilk katmanda kullanimi smirhidir ¢ilinkii boyutlar
yeteri kadar kaba olmadigindan kaplama islemi sirasinda destek meydana getiremez.
Ayn1 zamanda pudra formunda seramik ¢camurunda erimis silis veya aliiminyum silikatla
birlikte kullanilir. Temel avantajlari, yiiksek refrakter malzemesi olmasi, erimis metalin
olusturdugu 1slakliga karsi direng gostermesi, yuvarlak partikiil sekli ve kolay temin
edilebilmesidir (Sinan, 2010).

Hassas dokiim yontemlerinde de kaliplar zirkon kumundan hazirlanmaktadir.
Burada da zirkonun yiiksek 1s1 iletimi, refrakterlik ve diigiik 1s1l genlesme gibi
ozelliklerinden yararlanilmaktadir (Siinbiil, 2007).

Cam ergitme firinlarinin duvarlarinda kullanilan aliimina-mullit refrakterlere ¢ok

ince boyutlu zirkon ilave edilerek korozyon direnci artirilir. Refrakterlerin {iretimi



sirasinda, yaklagik 1500°C’de zirkon, SiO2 ve ZrO2’ye ayrigir (Aksel, 2002; Aksel vd.,
2003; Lathabai vd., 1996).

Seramik matrisli kompozitlerdeki toklastirma mekanizmalari; gatlak saptirma,
kalint1 gerilme etkisi, doniisiim toklagmasi, siinek partikiillerle koprii etkisi olusturma,
fiber, visker takviyesi gibidir. Seramik bir matris igerisine siinek (metalik) bir faz ilave
etmek ise bu mekanizmalarin birgogunu igine alan etkili bir yontemdir (Lu vd., 2000;
Vekinis vd., 1997).

Seramik malzemelerde tokluk artirma, malzemenin kirilmasina sebep olan
catlagin ilerlemesinin  bigimlendirilmesiyle iliskilendirilebilir. Burada catlagin
bicimlenmesiyle anlatilmak istenen ¢atlagin alacagi yolu uzatmak ya da engeller koyarak
ilerlemeye harcadigi enerjinin artirilmasi olarak tanimlanir. Gergekte bu kadar basit
olmayan bu mekanizma c¢atlak ilerlemesi esnasinda malzemenin mikro yapisi ile beraber
malzemenin tokluguna giiclii bir sekilde etki eder. Bununla birlikte gevrek davranis,
seramik malzeme tasariminda ¢ok dnemli bir sinirlayici etkendir. Bu baglamda kirilmaya
neden olan catlak ilerlemesinin mikro mekanizmasinin anlasilmasi biiyiik 6nem tasir.
Green (1998), toklasma mekanizmalarim Sekil 1.4 ve Sekil 1.5’te goriildigii gibi iki
grupta siiflandirmistir (Sekil 1.4 - 1.5) (Green, 1998).

1. Catlak ucu etkilesimleri:
(a) tane kilitleme,

(b) kisa visker katkist,

(c) siinek ikinci faz.

2. Catlak ucu kapanmast:
(a) dontisiim toklagmast,

(b) mikrogatlak toklagsmasi.

QOO0 et || T35

@ (b) (©

Sekil 1. 4. Catlak kopriilenme mekanizmalar: (a) tane kilitleme (b) kisa visker katkisi (c) siinek ikinci faz
(Siinbiil, 2007)
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Sekil 1. 5. Catlak ucu kapanmasi: (a) doniisiim toklagmasi (b) mikrogatlak toklagsmasi (Siinbiil, 2007)

Catlak egilmesi islemi esnasinda, ¢atlak ucundaki karsit etkilesimler (6rnegin tok
ikinci faz parcaciklar) ilerlemeyi engeller ve catlak diiz bir yolda ilerlemez. Bu
parcaciklar ¢atlak yoluna ¢iktiklarinda, ¢atlaga bir esneklik vererek yon degistirmesine
ve boylece toklukta bir artisa sebep olur (Bower, A F; Ortiz, 1991). Malzemeye
uygulanan yiik ¢atlak ucunda ayn1 anda farkli eksenlerde yiiklemelere sebep olabilir. Bu
olusum dogrusal ilerleyen catlagin sapmasina sebep olabilir ve bu ¢atlak sapmasi olarak
adlandirilmaktadir. Dikkat edilmesi gereken nokta, catlak egilmesinde, ¢atlak dogrusal
olmayan ¢atlak yonii ile ilgiliyken, ¢atlak sapmasinda ise diizlemsel olmayan bir kirilma
seklinde olmasidir. Bu toklasma mekanizmasinin her ikisi de genelde ayni zamanda
olusur ve giiclii bir sekilde morfoloji ve ikinci faz parcaciklarinin temas sartlariyla
iliskilidir (Rice, 1984). Tane kilitlemesinde ¢atlak yolundaki tanelerin ¢atlak yiizeylerini
tutarak catlagin acilmasini engelleyici yonde etkileri olur. Bu sekilde catlagi agmaya
calisan kuvvete karsi kapamaya g¢alisan bir kuvvet olusur. Toklasma mekanizmalari
arasinda en etkin olani doniisim toklagsmasidir. DOniisiim toklasmasi temel olarak
catlagin ilerlemesi esnasinda, hacim genlesmesi ve kayma etkileriyle, catlak ucu ve
cevresindeki yapida bir doniisimiin meydana gelmesi ve bu sebepten catlagin
kapanmasini saglayarak ilerlemesini engelleyici etkisi sayesinde tokluk artigina neden
olan bir mekanizmadir. Mikrogatlaklarin temel mantig1 ise catlak ilerlemesi esnasinda
catlak etrafinda mikro boyutta catlaklarim olusmasi ve bu esnada agiga c¢ikan enerji
sayesinde toklagmaya etki saglamasidir. Mikrogatlaklar katinin uyumlulugunu artirir ve
boylece catlak ucuna etkiyen gerilmelerden koruyarak harici toklasma mekanizmasi gibi
davranir (Hutchinson, 1987). Kontrollii mikrogatlaklar, ikinci fazin dagilimiyla etkin bir
sekilde bigcimlendirilebilir, bu 1s1l genlesme katsayis1t matristen daha diisiik oldugunda
ikinci fazin ¢evresinde ¢ekme gerilmelerinin gelismesiyle olusur (Choe vd., 2001).

Zirkonyanin tetragonalden monoklinige doniisiimii ile seramik malzemelerin

mukavemet ve toklugunun artmasi iyi bilinen bir olaydir (Sahin, 2008). Tetragonal-



monoklinik doniisimii sonucu mekanik 6zelliklerin iyilesmesi iki farkli mekanizma
sonucu gergeklesir (Ceylantekin, 2009).

Mikrogatlak: ZrO, partikiillerin  seramik matris igine dagilir. Doniisiim
sicakligindaki sogutma ile ZrO> partikiillerinde meydana gelen %3-5 hacim degisimi ile
catlak olusumu meydana gelir (Sekil 1.6).

Critical
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Sekil 1. 6. %3-5 hacim genlesmesi sonucu zirkonya partikiillerinin ¢evresinde mikrogatlaklar olugur
(Stevens, 2000)

Doéniistime ugrayan partikiiller etrafinda olusan tegetsel gerilim matris fazda
mikrocatlaklar olusturur. Mikrogatlaklar ¢atlagin enerjisini absorbe ederek veya catlak
cevresindeki gerilim alanini dagitarak gatlak ilerlemesini engeller ve tokluk artigina sebep
olur. Istenilen &zelliklerin elde edilebilmesi igin partikiil boyutu, doniisiim i¢in yeterince
biiyiik ve sadece mikrocatlak olusturacak kadar kiiciik olmalidir. Ogiitme ve sinterleme
sirasinda maksimum sicaklikta tutma siiresi ayarlanarak istenen tane boyutu elde
edilebilir. Optimum toklugun elde edilebilmesi i¢in ZrO2’nin hacim fraksiyonu kontrol
edilmelidir. Tokluk maksimuma ulastiktan sonra daha fazla ZrO: ilavesi ile

mikrogatlaklar birbiriyle etkileserek mukavemette diistise neden olur.
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Sekil 1. 7. Catlak ucundaki gerilim alaninin neden oldugu t-m doniisiimii (Stevens, 2000)
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Zirkonyanin, malzemenin mekanik 6zelliklerini iyilestirmesinin ikinci nedeni ise
zirkonya tetragonal yapidan monoklinik yapiya donerken hacim degisiminden dolay1
zirkonya partikiillerinin etrafinda mikrogatlaklar olusur. Bu mikrocatlaklar ilerleyen
catlaklarla birleserek catlaklarin dallanmasina neden olup sistemden c¢ok fazla enerji
absorbe ettiginden dolay1 refrakterin mekanik 6zelliklerini iyilestirir (Sekil 1.7) (Quénard

vd., 2000).

1.1.3.1.3. Aliiminyum silikatlar

Hassas dokiim i¢in aliiminyum silikatlar, killerin pisirildikten sonra toz haline
getirilmesi ya da kalint1 igerigi arali1 %42 ile %72 oraninda aliimina igerigine sahip diger
uygun malzemelerden elde edilirler. Karisimin refrakterlik 6zelligi ve maliyeti, aliimina
icerigiyle artar. Aliimina ile silika arasinda, ytliksek sicakliklarda %72 aliimina iceren
stabil bir bilesik olusturan tek bilesik mullittir (mullit - 3Al203.2Si02 ). %72’den daha az
aliminaya sahip karisimlar ilave silika ile tretilir. Aliimina igerigi artarken yani mullit
miktar artarken silika miktari, %72 aliimina oluncaya kadar azalir ve malzeme sadece
mullit igerir. Bu malzemeler 1sitildiktan sonra pelte haline gelinceye kadar biiziiliir ya da
topaklanir ve seramik ¢camurunda kullanilmak i¢in genis bir aralikta toz haline getirilerek
dikkatlice Ol¢iilendirilir (Sinan, 2010). Aliimina-silika sistemlerinin incelendigi bir
calismada, mullit fazinin seramik biinyelerde mukavemet sagladigi belirtilmistir (Michel
vd., 1990).

1.1.3.1.4. Aliimina

Hegzagonal siki diizende paketlenmis yapiya sahip olan Al2Os, aliiminyumun tek
kararli oksidi olup korundum olarak adlandirilir. Korondum olarak adlandirilan a-
allimina, bir¢ok seramik malzemede bulunan ana fazlardan birisidir. Yiiksek ergime
noktas1 (2050°C) nedeniyle refrakterlik 6zelligi ¢cok iyidir. Isil sok dayanimi iyi olmakla
birlikte karbiir ve nitriirler kadar miikemmel degildir (Ratner vd., 1996).

Aliimina, aginmaya karsi1 direngli oldugu, sertligi ve mekanik dayanimi nedeniyle
ogiitiicii  degirmenlerin  bilyelerinde, tekstil endiistrisinde, kesici takimlarda
kullanilmaktadir. Bujilerde yalitim malzemesi olarak ¢ok genis bir kullanim alanina
sahiptir. Biyolojik olarak soy seramikler (bioinert) olduklari i¢in implant malzemesi
olarak tercih edilirler. Termokupl tiipleri, kaynak torglari, niikleer santrallerde parcacik

hizlandirict vakum odalar1 aliiminanin kullanim alanlar1 arasindadir (Ratner vd., 1996).
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Aliimina, boksit cevherinden Bayer prosesi ile iiretilir. Silika veya mullitten daha
1yl refrakterlik 6zelligine sahip ve silisli refrakterlere gore birgok alagima daha az
reaktiftir. Stiper alagimlarin dokiimiinde, sahip oldugu ozelliklerin avantajindan dolayi
birincil olarak kullanilir. Genellikle erime noktasinin hemen altinda toz haline getirilerek
imal edilir (ASM, 1988).

Allimina, yiiksek refrakterligi, yliksek erime noktasi ve yiiksek sicakliklarda
yapisal bitlinliigiin korunmasi1 nedeniyle yiiksek sicaklik ekipmanlar1 i¢in refrakter
malzeme olarak yaygin bir sekilde kullanilmaktadir. Aliimina refrakter malzeme, asit
veya alkali ciirufun kimyasal dayanikliligina sahiptir. Ayn1 zamanda metal ve cam
sivilara kars1 da gii¢lii bir dirence sahiptir (Enestam vd., 2013). Yiiksek sicakliklarda hem
oksidasyon ortamlart hem de indirgeme ortamlar1 i¢in uygundur. Demir ve celik
endiistrisinde yaygin olarak komiir gazlastirict (Wang vd., 2021), metaliirjik reaktor (Xu
vd., 2021) ve kimyasal reaktor (Zhang vd., 2021) olarak kullanilir.

Aliimina kompakt kristal yapiya, gii¢lii kimyasal baglanma ve kararliliga sahip bir
malzemedir (Othman vd., 2006). Dogada genellikle boksit adi verilen saf olmayan
hidroksitler seklinde bulunur (Othmer, 2000). Aliimina 1s1yla faz degistirir. Faz degisimi
Denklem 1°de gosterilmistir (Hao vd., 2004).

400°C 800°C 1000°C 1200°C
Y-A|OOH Y-A|203 5-A|203 @-A|203 OL-A|203 (1)

1.1.3.15. Baglayic1 malzemeler
Refrakter malzemelerin birbirine baglamasi baglayici malzemeler ile yapilir.
Yaygin olarak kullanilan baglayici malzemeler silis ve kolloidal silika, hidrolize edilmis
etil silikat ve sodyum silikattir. Alimina ve zirkon gibi hibrit baglayicilar bazi proseslerde
kullanilmaktadir (ASM, 1988; Megep, 2011).
Baglayicilarin ortak 6zellikleri soyle siralanabilir;
e Baglayicilar, kaliba refrakterlik niteligini azaltacak maddeler icermemelidir.
Istenen sicakliklarda metalle reaksiyona girmemelidir.
e Seramik camuru belirli bir zaman igin istenen dayanimi verecek sekilde
sertlesmelidir.
e Camurun akiskanlhigi, modelleri iyice sivayacak kivamda olmalidir. Ozellikle etil
silikat ve kolloidal silika bu 6zellikleri tasiyan uygun baglayicilardir (Megep,
2011).
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Kolloidal silika genis bir kullanim alanina sahiptir. Sodyum iyonlarinin sodyum
silikattan iyon degisimi yardimiyla ayrilmasi sonucunda iiretilerek, su i¢indeki kiiresel
silika partikiillerinin kolloidal ayristmindan olusur. Ayrisma, partikiillerin bir taraftan bir
tarafa hareket etmesini saglayan iyonik ¢ozelti i¢cinde stabilize edilerek topaklagmanin
oniine gecilir. Stabilize iyon genellikle sodyum olmasina ragmen (%0,6 oranina kadar)
amonyakta kullanilabilir.

Kolloidal silika genel amagli kullanilabilecek bir baglayicidir. Ana dezavantaji ise

su bazli olmasindan dolay1 6zellikle ulagilmasi zor olan cep veya merkez bdlgelerde yavas

kurumasidir (ASM, 1988).

1.1.4. Mum giderme

Mum alma, kuru (eski bir yontem) veya buhar ile olmak tiizere iki sekilde
gerceklestirilebilir. Kuru mum alma, pisirme firininda ve genellikle pisirme igleminin bir
parcast olarak yapilmaktadir; pisirme Oncesi baska bir firinda da mum alma islemi
yapilabilir (Faccenda, 2003; Kalpakjian ve Schmid, 2008).

Buharla mum alma, mumun yanarken g¢ikardigt dumaninin hava kirliligine
sebebiyetini engellemek amaciyla ekolojik nedenlerden kaynakli ortaya g¢ikmustir.
Buharda mum almanin dékiimlerde gaz boslugunu azaltarak daha yiiksek {irlin kalitesi
sagladig1 kanisina varilmigtir (Faccenda, 2003; Kalpakjian ve Schmid, 2008).

Kuru mum almada yapilan ¢alismalar gostermistir ki, kalibin i¢ yiizey gézenekleri
mum ile dolmaktadir ve tamamen uzaklastirilmas: ise giictiir. Bundan dolayidir ki,
pisirme sirasinda karbon artiklart CaSO4’lin parcalanmasint kolaylagtirarak kalip
dayaniminin azalmasina ve dokiim pargalarda gaz boslugu olusumuna olanak saglar
(Faccenda, 2003; Kalpakjian ve Schmid, 2008).

Buharla mum almada ise nem, kalip malzemesinin gézeneklerini doldurarak mum
emilimini engeller, bu durum da CaSOs pargalanmasini azaltir. Tiim bu sebeplerden
oOtiirli, buharla mum alma bir siire tercih ve tavsiye secenegi olmustur. Fakat son
calismalarda buharla mum alma ile ilgili olarak; buharla mum almanin, kalip
malzemesinin bilesenlerinin morfolojisini modifiye ederek gegirgenli§in azalmasina
sebep olabildigi tartisilmaktadir. Bu konudaki ¢alismalar devam etmektedir. Hangi mum
alma yontemi secilirse se¢ilsin, mum alma ve pisirme arasinda kaliplarin sogumasina asla

izin verilmemelidir (Faccenda, 2003; Kalpakjian ve Schmid, 2008).
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1.1.5. Kalip pisirme

Kalip pisirme islemi; mumdan geriye kalan artiklar1 yakmak, kaliba dokiim
esnasinda gereken refrakterligi ve karakteristigi kazandirmak amaciyla yapilir. Kalibin
son karakteristikleri, pisirme ¢evrimi ve seg¢ilen 1sitma hizi ile bekleme periyotlarindaki
sicaklik homojenizasyonuna baglidir (Faccenda, 2003).

Isitma ¢evriminde kritik sicaklik degerleri vardir. Ilk kritik sicaklik, serbest suyun
ve mumun Kristal suyunun uzaklastigi 100°C-120°C arasidir. Bu islem yavastir ve islem
sirasinda hacimce daralma meydana gelir. Bu nedenle catlaklara neden olacak i¢ gerilim
olusumunun engellenmesi igin sicaklik yavas yavas artirilmalidir, aksi takdirde dokiim
pargalarin ug¢ kisimlarinda kalip ¢atlamasindan kaynakli ¢apaklar olusacaktir (Faccenda,
2003).

Ikinci kritik sicaklik ise, a-kristobalit-B-kristobalit doniisiimiiniin gergeklestigi
250°C civaridir. Bu doniisiimde ise hacim artis1 olur, sicaklik yeterli siire sabit tutularak
doniisiimiin kalibin tamaminda ayni sekil ve 6l¢iide gergeklesmesi saglanir.

Mumdan arta kalan karbon artiklarinin tamamen uzaklagmasim saglamak igin
690°C’yi geemek gerekir. En yiikksek pisirme sicakligi ise 730°C olarak kabul
gormektedir (Faccenda, 2003).

1.1.6. Ergitme ve dokiim

Ergitme islemi, hassas dokiimiin metaliirjik igerigi en fazla olan adimidir. Bu
nedenle, ilgili temel kurallar1 izlemek ve ergitilecek alagimin miimkiin oldugunca
safsizlik icermemesi oldukc¢a dnemlidir.

Ergitmeden 6nce gerekli metal alagiminin miktar1 hesaplanmali, ergitme sarjinda
geri donlisiim pargast minimum seviyede tutulmali, ergitilen hurda metal tamamen
temizlenmeli, ylizeyinde oksit ve kalip malzemesi artiklar1 kalmamalidir. Alasimlar
tercihen tanecik seklinde kullanilmalidir.

Ergiyik metal, ergimenin ardindan homojenlesmesi icin karistirilmali,
oksitlenmeyi ve buharlasmayla meydana gelecek alasim elementi kaybini sinirlamak igin,
ergiyik halde miimkiin oldugu kadar kisa siire tutulmalidir. Kalip sicakligi, dokiim
oncesinde alagimin ergime sicakliginin {izerine c¢ikartilmalidir. Gereksiz enerji
maliyetinden kaginmak igin sistemin optimum 1sitma sicaklig1 belirlenmelidir (Faccenda,

2003).
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1.2. Hassas dokiim yonteminin endiistriyel kullanim alanlari
Diinya genelinde hassas dokiim tiriinlerinin uygulama alanlar ¢ok genistir.
e Otomobil pargalari
e Tip aletleri ve ekipmanlar1
e Denizcilik ekipmanlar
e Giivenlik sistemleri
e Tarim makineleri
e Insaat gerecleri
e Silah pargalari
e Tekstil makineleri

e Spor ekipmanlar1 (Esiyok, 2011)

1.3. Hassas dokiim yonteminin avantajlari

Hassas dokiim, dokiimii zor olan kompleks sekilli ve kii¢iik parcalarin dokiimiinii
miimkiin kilar, diger dokiim yontemlerine kiyasla, kullanilan kalip malzemesi ve teknigi,
iretilen parcanin boyutsal dogrulugunu artirir ve daha diizgiin istenen ylizey
ozelliklerinin olusturulmasini saglar. Parga iistiindeki toleranslara uygun delik, kanal,
kama kanali, yazi, graviir, dis, hatta bazi durumlarda vidalarin bile dokiilebilmesine
olanak saglayarak, malzemenin se¢iminde biiyiik serbestlik tanimasiyla one c¢ikar.
Ergitilebilen ve dokiilebilen biitiin metallere uygulanabilir niteliktedir. Par¢anin birden
¢ok metal icerdigi durumlarda da kullanilabilir olmasi nedeniyle tiim miihendislik

ihtiyaglarina cevap vererek tiretimi miimkiin kilmaktadir (Clegg, 1991; Ozer vd., 2011).

1.4. Refrakter Malzemeler

Kelime olarak inat¢i anlamina gelen refrakter, yiiksek sicakliklarda her tiirlii
ergimis metal, ciiruf, asit vb. korozif maddelere dayanikli, mekanik darbe ve siirtiinme
etkilerine kars1 fiziksel ve kimyasal 6zelligini kaybetmeyen, yiiksek ergime sicakliina
sahip malzemelerdir (Neset, 2008; Schacht, 2004). Refrakter malzemelerde biinye; sag
kapli tuglalarda oldugu gibi metalik bir bilesene sahip olabilir ancak tamamen metal veya
alasim olamaz. Bu yiizden bu malzemeler ISO tarafindan sdyle tanimlanmaktadir:

Biinyelerinin tamami metal veya alasim olmayan, fakat metalik bir bilesime sahip
olabilen ve refrakterligi en az 1500°C olan malzeme ve mamullerdir (Devlet Planlama
Teskilat: [DPT], 2001; Sezer, 1994).
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Kullanim ortamina gore refrakterler boyutlarini ve kimyasal kararliliklarini

korurlar. Metaliirji, Seramik, cam, ¢cimento ve kimya sanayileri refrakter kullanan baslica

sektorlerdir ve bunlara gére kullanim oranlar1 Sekil 1.8’de goriilmektedir (Tonbaktepe,

2019).

o Demir/Celikx mCimento @ Dokiim LAtk yakma ®Seramik

= Cam | Demirdigt  BKimya B GazfElektrik m Diger

Sekil 1. 8. Sanayi dallarma gore refrakter kullanim oranlar1

1.4.1. Refrakter malzemelerin genel ozellikleri

Malzeme smiflanmasinda refrakter malzemeler; seramik, cam, ¢imento gibi

metalik olmayan anorganik malzeme sinifina girmektedir. Seramik teknolojisinin bir kolu

olan refrakter sanayisinde, demir-gelik, demir dis1 metal sanayisi, ¢imento sanayisi,

seramik ve kimya sanayisi gibi temel sanayi kollarinin 6nemli bir yan girdisi olan

refrakter malzemeler tiretilmektedir (Yarbil, 2012).

Kullanim alanina gore ¢esitli refrakterler tasarlanip iiretilmektedir. Ancak genel

olarak tiim refrakterlerden beklenen 6zellikler sunlardir;

Yiiksek sicakliklarda ergimemeli ve firin igerisinde seklini koruyabilmelidir.
Termal sok sonrasinda kirilmamali ve ufalanmamalidir.

Asinmaya ve erozyona karsi dayanikli olmalidir.

Kimyasallarin korozyonuna kars1 direngli olmalidir.

Sartlara gore yalitkan/iletken olabilmelidir.

Gaz gecirgenligi ve ge¢irmezligi gibi istekleri karsilayabilmelidir.

Yiiksek sicakliklarda boyutlarinda degisme hi¢ olmamali ya da ¢cok az miktarda

olmalidir.
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Refrakter =~ malzemelerin  simiflandirmas1  genel  olarak  kimyasal
kompozisyonlarina, liretim tekniklerine, sekilleri veya kullanim alanlarma ve fiizyon

sicakliklarina gore yapilmaktadir (Ugur, 2010).

Refrakterlerin Ergime Sicakhgi °C
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Sekil 1. 9. Refrakter malzemelerin erime sicakliklar1

Kullanilan refrakter malzemelerin saflik derecesi onemlidir. Ornegin %90-95
saflikta magnezya 2193°C derecede ergirken, saf magnezya 2800°C de ergimektedir.
Sekil 1.9’da en yaygin olarak kullanilan endiistriyel ve refrakter malzemeler
bulunmaktadir (Yanik, 2018).

1.4.1.1. Kimyasal ve mineralojik yapi

Metaliirjik islemlerde kullanilan refrakter malzemeler asidik, bazik ve notr olmak
lizere li¢ grup altinda toplanir. Biinyesinde bulunan SiO2’nin bazik bilesenlere orani
malzemenin asitlik derecesini belirler. Bazik karakterdeki ciiruflar bazik refrakterlere,
asidik ctiruflarda asidik refrakterlere etki etmezler. Ancak bu kimyasal 6zelligin yaninda
malzemenin de porozitesi 6nemli rol oynar. Daha poroz olan refrakter malzemeler daha
cabuk 1sinir. Mineralojik yapiya bagli olarak degisik sicakliklarda farkli kristal biinyeler
olusur. Bu nedenle refrakter malzeme yogunlugunda da degismeler meydana gelir
(arbil, 2012).

14.1.2. Genisleme ve cekme
Samot ve manyezit tuglalar tiretimleri sirasinda daralma, silika tipi tuglalar

genisleme gosterir. Fazla miktarda hacim degisimi catlamalara neden olur. Cekme
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olayinin meydana gelmesi genellikle malzemenin iiretim sirasinda yeterli derecede
pismemesinden veya refrakter 6zelliginin olmayisindan ileri gelir. Genisleme nedeni ise
malzemenin yapildigi hammaddenin parga biiyiikligiiniin yetersiz olmasindandir (Yarbil,

2012).

14.1.3. Yogunluk ve porozite

Refrakter malzemenin yapisi mikroskop altinda incelenirse bu yapinin ¢esitli
tanecikler ile bu tanecikler arasindaki baglar ve bosluklardan olusmus oldugu goriiliir.
Tanecikler refrakterin genel karakterini, baglar sicakta ve sogukta bir¢cok davranig
ozelliklerini, bosluklar ise tuglanin yogunlugunu ve porozitesini verir. Bu acik veya
kapali porlar, malzemenin sahip oldugu mukavemet, elastik modiil gibi mekanik
ozellikleri, 1s1l 6zellikleri ve korozyon direncini etkilemektedir (Schacht, 2004; Yanik,
2018).

Sicakligin yiikselmesi ile kati hacimde meydana gelen genisleme ile birlikte
porozite azalir. Porozitenin azalmasi ile refrakter malzeme yumusar. Bu o0zellik
malzemenin karakterini tayin eder. Porozitenin azalmasiyla orantili olarak yogunlukta
artig goriiliir. Refrakter malzemenin yogunlugunun erime sirasinda degisimi biiylik 6nem
tasir. Erime olayi ile birlikte hacim degisir ve malzemenin fiziksel 6zelliklerinde biiyiik

sapmalar olur (Yarbil, 2012).

1.4.1.4. Isi ozellikler
Refrakter malzemelerin 1s1l 6zellikleri 6zgiil 1s1, 151l iletkenlik ve 1s1l genislemedir.
Malzemenin 06zgiil 1s1 ve 1sil iletkenligi kullanilma yerine gore farkli sekilde
degerlendirilir. Baz1 halde yiiksek, bazen de diisiik olmasi arzu edilir. Oysa 1s1l genigsleme
0zelligi malzemenin tamamen biinyesinden ileri gelen 1s1 karsisinda genislemeyi temsil
ettiinden fonksiyonel etkiye sahiptir. Bu nedenle, firin tasarimlarinda kullanilan
refrakter malzemenin 1s1l genislemesi, isletme sirasinda bir zarar meydana getirmemesi

i¢in 6zenle segilir (Yarbil, 2012).

1.4.15. Mekanik dayamkhhk
Refrakter malzemelerin soguk basma mukavemetine malzemenin yapisi ve
ozellikle gozenek miktar etkir. Atese dayanikli tuglalar oda sicakliginda pek az sekil
degistirme gosterirler. Yiiksek sicaklikta farkli tane biiyiikliigli ve gézenek dagilimi ile

yapidaki degisik fazlarin arasindaki gerilmeler nedeniyle catlaklar olusabilir. Mekanik
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dayanim ve asmma direnci yaklasik 1000°C’ye kadarki sicakliklarda durumunu

muhafaza eder. Daha yiiksek sicakliklarda cam fazinin artmasiyla birlikte asinma

dayanimi azalir (Yarbil, 2012).

1.4.2. Refrakter malzemelerin siniflandiriimasi

Refrakterlerin kimyasal olarak siniflandirilmasi en ¢ok kullanilan siniflandirma
seklidir. Refrakter malzemelerin bu sekilde siniflandirilmasinin nedeni kullanildiklar:
firinlarda kimyasal ataklara karsi dayaniklilik gostermesidir. Kimyasal 6zelliklerine gore

refrakterler ii¢ gruba ayrilabilir (Sarkar, 2016).

1.4.2.1. Asidik karakterli refrakterler

Asidik refrakterler bazik ataklara kars1 dayaniksiz olan grubu tanimlar ve asidik
ortamda kullanilirlar (Bhatia, 2012).

Asidik refrakterlerin bazilar1 sunlardir (Sarkar, 2016):

o Silika (SiO»)

e Aliiminasilikat (Al,03-SiO>)

e Samot (Al203. 2Si0y)

e Boksit (Al20s. H20 veya Al;,03. 3H20)
e Mullit (3Al203. 2Si0y)

e Korundum (Al2O3).

Silika tuglalar, silikanin doniisim reaksiyonlarindan dolayr 600°C’ye kadar
dikkat gerektirirken 600°C iizerinde diisiik genlesme katsayilarindan dolayr termal
soklara kars1 yiiksek direngleri vardir.

Samot tuglalar, genelde kaolinit minerali iceren ve gelismis refrakterlik, yiik
altinda mukavemet ve 1sil sok direnci gibi Ozellikleriyle agir uygulama sartlarina

dayanikli olan refrakterlerdir.
Samot refrakterler, refrakter malzemelerin yaklasik olarak %75’ini kapsarlar ve

¢ok genis kullanim alanlarina sahiptirler.
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Asidik refrakterlerin bazi kullanim alanlari (Sarkar, 2016):
e Cam endiistrisinde cam ergitme firinlar
e Cimento endiistrisinde
e Kok firinlar
e Laboratuvar esyalari
e Kireg firinlar

e Termik santraller

1.4.2.2. Notr refrakterler

Asit ve bazlara kars1 dayanikli olan refrakterlerdir. Oksit ve karbon igerikli
bilesenlerden olusurlar (Bhatia, 2012).
Notr refrakterlerin bazi 6rnekleri sunlardir:
Kromit (Cr203)
e Silisyum Karbiir (SiC)
e Grafit (C)
e Karbon malzemeler
e Aliimina (Al203)

e Spinel aliminat (MgAl204).

Genellikle yiliksek firinlarda kullanilan karbon refrakterler kiil miktarlari ¢ok
disik olan kok komiirii tozlarmin zift ile karistirilmasi ile sekillendirilirler. SiC
refrakterler SiO2’nin C ile yiiksek sicakliklarda pisirilmesi yontemiyle suni olarak elde
edilir ve daha sonra kil gibi baglayicilarla sekillendirilirler. Grafit, zift ve samot
kullanilarak yapilan grafit refrakterler ise metal ergitmede kullanilan ¢esitli potalarda,

yiiksek firinlarda, ciiruf ve sivi metal akitma kapaklarinda kullanilirlar (Sarkar, 2016).

1.4.2.3. Bazik refrakterler
Bazik refrakter iiriinler MgO, CaO veya her ikisini de iceren tuglalar veya
harglardir. Biiyiik 6l¢iide metaliirjide ve ¢imento endiistrisinde, 6zellikle bazik karakterli
ataklara kars1 dayanikli olduklarindan kullanilirlar. Sicaklik dayanimlari ¢ok yiiksek
oldugundan firinda ergitme giictinii ¢ok artirirlar (Bhatia, 2012).
Manyezit tuglalar demir oksit, bazik ciiruf ve alkalilere kars1 {istiin kimyasal

dayanim gosterirler. Onemli miktarda kromit (FeO.Cr203) iceren krom cevheri ilavesiyle,
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tirtinlerin ataklara karsi dayanimi daha da artar ve bunun yaninda, sicaklik degisimlerine
dayanim ve hacim dayanimu iyilesir (Ceylantekin, 2009).
Manyezit tuglalarin kullanim alanlari:
e (Cimento doner firinlarinda
e Siemens Martin firinlarinda
e LD konvertorlerinde

e Bazik ark ocaklarinda

1.4.3. Samot refrakterler

Samot aliiminasilikat grubu refrakterlerin basinda gelmektedir. Genel formiilii
Al>03.2Si02’dir. Yaklasik %39,5 Al2Os, %46,5 SiO2 ve %14 H,0 igerir. Samot, atese
dayanikli malzemenin hammaddesi, hidro aliiminyum silikattir. Az miktarda diger
minarelleri de igermektedir. Kaolinit en yaygin mineralidir. Yiiksek sicakliklarda bagli
nem buharlastiktan sonra kalan hammadde %45,9 Al.O3 ve %54,1 SiO- igerir. Ancak az
miktarda da olsa en saf halinde bile Fe, Ca, Ti, Na, K, Li ve serbest Si bulunur. Bunlar
sinterlenerek samot olarak adlandirilan malzeme haline getirilir. Samot malzemeler,
plastik baglayicilar ile harmanlanarak samot refrakterler iiretilir. Bu grup %18-44
araliginda alimina igerir (DPT, 2001). Samot refrakterlerin tipik Ozellikleri Cizelge

1.1°de verilmistir.

Cizelge 1. 1. Samot refrakterlerin tipik 6zellikleri

Kompozisyon (% Agir.) Samot Aliiminalh Samot

SiO; 59 53

Al03 25 42-43,5

TiO; 0,6 1,4-1,7

Fe.0s 59 0,9-2,0

CaO + MgO 0,6 0,25-0,7

Na20 + K20 2,3 0,5-0,8

Goruniir Porozite (%) 20 12-17

Hacim Yogunlugu (g/cmq) 2,12 2,3

Soguk Basma Dayanimi (Mpa) 31 42-59

Egme Dayanimi (Mpa) 2-10 7-10

Refrakterlik (°C) 1595-1605 1740-1780

Is1l Genlesme (x10 1/°C) (20°-1200°) 51 51

Ana fazlar Aliiminasilikat camsi faz, Aliiminasilikat camsi faz,
Mullit Mullit

Yiiksek sicakliklara dayanikli ates tuglalar1 genellikle birkag kilin karigtirtlmasi
sonucu elde edilir. Yiksek safliktaki kaolinlerin ve flint killerinin (¢akmak tasi)

refrakterlikleri yiiksektir. Bu tiir tuglalar sicaklik degisikliklerine ¢ekme ve kirllmaya
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kars1 direng gosterir. Bazilar1 yiliksek sicaklikta sinterlenir. Hacim kararliligina sahip olan
bu tuglalarin akiskanlara karsi direnci artirilmistir. CO gazli atmosferlerde C tortulagsmasi
nedeniyle bozunmaya kars1 inerttirler (DPT, 2001).

Samotun refrakterlik 6zelligi, igerisinde bulunan aliimina oraninin artmasiyla ve
Fe2O3 gibi empiiritelerin azalmasiyla artar. Ancak en saf kilde bile demir, kalsiyum,
magnezyum, titanyum, sodyum, potasyum, lityum ve serbest silis gibi ¢cok az miktarda
safsizliklar bulunur. Samot refrakterler yiiksek sicakliklara dayanimlarina ve refrakterlik
ozelliklerine gore diisiik, orta, yiiksek ve ¢ok yliksek kaliteli olarak siniflandirilirlar. Bu

tuglalar yaklasik olarak %18-45 arasinda Al>Os igerirler (Kursunlu, 2019).

1.4.4. Samot refrakter hammaddeleri
1441 Samot
Samot, kaolinin/kilin doner firinda yiiksek sicaklikta (1350°C-1400°C)
sinterlenmesi sonucu elde edilen bir endistriyel hammaddedir. Pisirim sirasinda
kaolin/kil igerisindeki karbon ve kiikiirt igerikli bilesenler yanarak uzaklasir. Ayrica
sinterleme sirasinda gergeklesen kimyasal reaksiyonlar sonucunda kaolinin/kilin
yapisindaki kaolinit fazi mullit, kuvars, kristobalit ve cam fazlarina doniisiir (Kdseoglu,

2021). Bu doniisiim Denklem 2’de gosterilmistir.

Kaolinit => Mullit + Kuvars
3(Al203.2Si02.2H,0) => Al>03.2Si0; + 4Si0- (2)

Samot gecmiste agirliklt olarak refrakter sanayisinde kullanilirken, son
zamanlarda seramik sanayisinde de kullanimi1 oldukga yaygin hale gelmistir.

Samot, daha oOnceden 1350°C-1400°C’de sinterlenmis oldugundan seramik
uygulamalarindaki sicakliklarda erimeden kalarak iskelet gorevini yapar ve diger camur
bilesenlerini (kaolin, kil, feldspat) askida tutar. Ayrica 1s1l genlesme katsayis1 diisiik
oldugundan, sicaklik degisimlerinin neden oldugu 1s1l soklara dayanim saglar. Seramik
samotunda 6nemli nokta, kimyasal, fiziksel ve mineralojik 6zelliklerdeki kararliliktir.
Samotun {iiretilmesi i¢in pisirilen kaolin/kil, kimyasal ve jeolojik agidan ne kadar temiz
ise elde edilen samot da o kadar temiz ve kaliteli olur (Kdseoglu, 2021).

Samot killerinin Al,O3 orani ortalama %60-70 olmalidir. Fe2O3 ise maksimum %3
civarinda bulunmalidir. Kuruma ve pisme kiiclilmesinin de %12’nin altinda olmasi

istenen bir husustur (DPT, 2001).
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1.4.4.2. Boksit
Boksit genellikle aliiminyum metali tiretilen cevher olarak bilinir. Ancak refrakter
ozellikteki boksitler refrakter sanayisinin en 6nemli hammaddelerinden biridir (DPT,

2001).

14.43. Baglama kili
Baglama killerinde Al203 oraninin %32-35 arasinda, atese dayaniminin

1500°C’den biiylik, Fe2O3 oraninin %3 ten kii¢iik ve en 6nemlisi de baglama dayaniminin

yiiksek olmasi (ort. 35 kg/cm?) istenir (DPT, 2001).

1.4.5. Samot refrakterlerin kullamldig: yerler

Ates tuglalari, firin yapiminda yaygin olarak kullanilmaktadir. Ev tipi somine ve
sobalarda da kullanilmaktadir. Bu denli yaygin kullanimlarinin bir nedeni ucuz
olmalaridir. Ucuz olmasi ve bulunabilir olmas1 ates tuglalarinin geleneksel kullanimina
katkida bulunmustur. Demir-gelik endiistrilerinde, ates tuglalar1 yiiksek firinlarda, ocakta
ve potalarda bulunur (Surendranathan, 2014).

Acik ocak celik yapiminda ates tuglalari, rejeneratdrlerin tuglalarin ¢elik yapim
sicakliklarina maruz kalmadigi alanlarda kullanilir. Potalarda bu tuglalarla kaplanmigtir
ve tipalar1 da ates tuglasindan yapilmistir. Dokiimhanelerdeki kiigiik firinlar ates tuglasi
Kullanir. Ayn1 zamanda buhar artirma tesislerinde de bulunur (Surendranathan, 2014).

Ates tuglasinin kalitesi, maruz kaldig1 kosullara gore belirlenir. Ornegin, yiiksek
firmlar yiiksek aliiminali tuglalar kullanir (Sekil 1.10). Bir¢ok ¢elik fabrikasi uygulamasi
da bu yiiksek kaliteli tuglalar1 kullanir. Bu uygulamalarda kullanilan tuglalar yiiksek

sicakliklara ve ciiruflanmaya maruz kalir (Surendranathan, 2014).
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Bogaz - Yiiksek
Yogunluklu alumina

Yukan duvar - Ates kili,
fosfat bagl alumina
Mullit

Ona duvar - Andaluzit,
korundum, ateg kili

Ateg kili Mullit

Alt duvar - SiC wila

Kerundum Kain - SiCwgla

Mullit

Mullit

Katbon wila Ates kili

Sentetik mullit

Sekil 1. 10. Yiiksek firinda kullanilan refrakterler

Samot refrakter malzemelerin kullanim alanlarini sdyle siralayabiliriz;
e C(elik endistrisinde firinlarin c¢atilarinda ve tutma hendeklerinin
astarlarinda ve yliksek firinlarda,
e Cam ve tavlama firinlarinda cam ergitme firinlarinda ¢eker bolge olarak
adlandirilan alt kisimda,

e Rejeneratorlerde kafes yapiminda,

e (eligin dokiilmesinde asinma malzemesi (kanal tuglasi, ¢arpma seti,
yolluk agz1),
e Kazan tesislerinde ve ev pisirme firinlarinda, sobalarda, sominelerde en

ucuz malzeme olarak kullanilir.
Demir-dis1 metallerde uygulamalarsi;

e Bakir reverber firinlarinda ve kursun ciiruf (dross) firinlarinda,

e Yiiksek firinlarda ve yiiksek firin 1sitma iinitelerinde,
e (Cimento firinlarinda,

e Kireg firinlarinda,

e Potalarda,

e Kok firinlarinda kullanilmaktadir.
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Cimento doner firinlarinda ise kalsinasyon bolgesinde, indiiksiyon ocaklarinda
taban ve yan duvarlarda, siemens-martin firinlarinda ise ciiruf kamarasi, yan ve destek
duvarlarinda samot tugla kullanilmaktadir. Pik demir mikserinde de kullanilan samot
tugla, tavan ve emniyet astari olarak kullanilmaktadir. Celik dokiim potalarinda ¢alisma
ve emniyet astari uygulamasi olarak kullanilmaktadir. Bakir rafine firinlarinda izole
olarak kullanilirken, aliiminyum ergitme firinlarinda tavan, yan duvar ve taban aralarinda
firmin yiiksek sicaklik bolgelerinde yiiksek kaliteli samot tuglalar astar olarak
kullanilmaktadir. Firinin daha az sicak bolgelerinde ise yiiksek kaliteli samot tuglalar ¢ok
uzun siireli kullanilabilirler. Bunlarin haricinde ¢eligin dokiilmesinde asinma malzemesi
(kanal tuglasi, yolluk agz1 gibi), kok firinlari, maden eritme ocagi, kire¢ firinlari, bacalar,
kazan tesisleri, evsel pisirme firinlari, soba ve sominelerde kullanilmaktadir.

Cam ergitme firilarinda yatirim maliyetinin bilyiik bir ¢cogunlugunu refrakter
malzemeler olusturmaktadir ve bu nedenle secilen refrakterler firin verimi ve omri
konusunda biiyiik paya sahiptirler. Cam ergitme firinlarinda refrakter secilirken,
ergitilecek camin tiirti, kullanilan yakit, firin tiirdi, tonaj1 ve firindan beklenen omiir g6z
Oniine alinarak tercih yapilmalidir. Cam ergitme firinlarinin her boliimiinde firin sartlari
farklilik gosterdigi icin refrakter malzemeden beklenen 6zelliklerde buna bagli olarak
sekillenmektedir.

Kullanima ve firin sicakliklarina bagli olmakla birlikte:

e Cam ambalaj firinlarinda firin 6mriiniin 12-16 y1l
e Diiz cam firinlarinda 12-18 yil
e Ziiccaciye firinlarinda 6-8 yil olmasi beklenir (Kursunlu, 2019).

Camla temas eden bolgeye refrakter secim yaparken, camin korozif etkisi,
sicakligi, cam akim hareketleri, kullanilacak cam kirig1 miktar1 ve tiretimin kabul gordiigii
kalite hatalarinin seviyesi dikkate alinmalidir. Firin 6mriinii etkileyen en 6nemli bolge
ergitme havuzudur ve bu bdlgede kullanilan refrakterlerin kalitesi dogrudan firin dmriiyle
iliskilidir (Neset, 2008).

Cam ergitme firinlarinda cam, ergitme havuzundaki refrakter tuglalarla temas
halindedir. Bu bolgede elektro dokiim AZS refrakterler kullanilir. Bu tuglalar temel
olarak aliimina refrakterlerine zirkon ilavesi ile iiretilirler. Bu tuglalar korozyona ve 1sil

parcalanmaya kars1 oldukca direnclidir ve yiiksek yiik mukavemetine sahiptir. Elektro
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dokiim AZS, %50 korundum (a-Al203), %30-40 zirkonya (ZrO2) ve %10-20 camsi fazi
igerir (Izmirlioglu, 2001).

Malzemenin refrakter davranisini sadece kimyasal bilesimi degil ayn1 zamanda
mikro ve makro yapist da belirler. Empiiriteler refrakter malzemenin kalitesini azaltir.
Ergitme havuzunda bir diger 6nemli nokta da izolasyon malzemesi se¢imidir. Ne kadar
etkili bir izolasyon saglanirsa 1s1 kayb1 o kadar az olur. Sekil 1.11’de cam ergitme firin1

taban tuglalarinin sematik kesit goriintlisti verilmistir.

|/ Elektro Dokiim AZS

.............................................

AZSHara

..................

Zirkon Silika
Zirkon Mullit

* silimanit

77 samot

- izolasyon Tuglasi

Sekil 1. 11. Cam ergitme firmni taban tuglalarinin sematik kesit goriintiisii
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2. KAYNAK ARASTIRMASI

Diinyadaki dokiim iiretim hacmi gz onlinde bulunduruldugunda artan dékiim
kumu bertaraf maliyeti ve depolama alanlarinin kisithiligr atik dokiim kumlarinin yeniden
kullaniminin gerekliligini ortaya koymaktadir.

Atik dokiim kumu (ADK) dokiimhanelerin temel yan tiriiniidiir. ADK’da bulunan
metaller genellikle atik malzeme olarak diizenli depolama sahasina atilir. Bununla birlikte
ADK, altyap1 projelerinde insaat malzemesi olarak yeniden kullanilabilir (Arulrajah vd.,
2017).

Torres vd. (2017), Portland Cimento Betonu’nda (PCC) kullanim i¢in dokiimhane
atiklarini, isleme siiresini/maliyetini dusiirerek ve dokiim endiistrisi tarafindan tretilen
tim atiklar1 kullanarak geri doniisim oranimmi artirmayr hedefleyen bir ¢alisma
yapmuglardir. PCC’nin mekanik performansi tizerinde %20 ile %30 arasinda bir farklilik
olmadig1 belirtilmistir. Bu sonug¢ sadece yillik olarak geri dontistiiriilen ADK miktarini
artirmak igin olasi bir yol gostermekle kalmaz, ayn1 zamanda PCC i¢in bakir agregalara
olan talebi de azaltacagini gostermektedir.

Braganca vd. (2006), vitrifiye iiriinlerde silika yerine hammadde olarak dékme
demir kaliplardan ve feldispat yerine geri doniistiiriilmiis camdan kum kullanilarak tiretim
fizibilitesini aragtirmiglardir. Formiilasyonlar %50’si kil olacak sekilde ADK ve cam atigi
kullanilarak hazirlanmigtir. Seramik govdeler farkli sicakliklarda (1100°C-1300°C
arasinda) presleme ve sinterleme ile olusturulmustur. Ornekler, sinterlemeden dnce ham
yogunluk agisindan karakterize edilmis; sinterlemeden sonra egme mukavemeti, dogrusal
biiziilme ve su emme degerleri Slgiilmiistiir. Sonuglar, bu tiir alternatif hammaddeler
kullanilarak ii¢ eksenli seramigin tiretilebildigini gostermistir.

Gedik (2008), biiyiik miktarda atik dokiim kumunun karayolu malzemesi olarak
kullanilabilirligi arastirmistir. Atik dokiim kumlar tiretim teknigi ve sekline gore siniflara
ayrilarak indeks ozellikleri tespit edilmistir. S6z konusu malzeme cesitli kompaksiyon
metodlar1 kullanilarak sikistirilmistir. Atik dokiim kumu agirlikca %2, %4, %8 ve %10
oraninda ¢imento ve kiregle ayr1 ayri stabilize edilip iyilestirilmistir. Stabilize edilen
numuneler 7 giin, 14 giin, 28 giin, 3 ay ve 6 ay siire boyunca nem odasinda kiirlenmistir.
Hazirlanan numunelere stabilizasyonun etkisini arastirmak icin 3 farkli deney (Ultrasyon
dalga hiz1 testi, serbest basing mukavemet deneyi ve tasima orani deneyi) yapilmistir.
Deney sonuglarinin 1s18inda atik dokiim kumlariin klasik yol malzemeleriyle ekonomik

karsilastirilmasi yapilmis ve amaca uygunlugu irdelenmistir.
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Lin vd. (2017), aritma ¢amuru igeren kiremitlere atik cam ve atik dokiim kumu
ilavelerinin etkilerini incelemislerdir. Aritilmis kiremitleri tiretmek i¢in aritma ¢amuru
uygulamak, bertaraf problemlerinin ¢6ziilmesinde umut verici bir geri doniisim
teknolojisidir. Bununla birlikte, bu tiir geri kazanilmis karolarin performansi, orijinal
seramik karolarinkinden daha diisiiktiir. Birgok arastirmaci, bu nedenle geri kazanilmis
karo 6zelliklerini gelistirmek icin cesitli endiistriyel yan iirlinleri eklemeyi denemislerdir.
Calismada, aritma ¢amuru ile geri kazanilmis karolarin fiziksel ve mekanik 6zelliklerini
iyilestirmek amaciyla atik cam ve atitk dokiim kumu iceren ¢ok sayida malzeme
eklenmigtir. Cesitli kil, ADK, atik cam ve aritma ¢amuru kombinasyonlarina sahip
ornekler 1000°C derece, 1050°C derece ve 1100°C derece sicaklikta firmlanmuistir.
Sonrasinda numuneler {izerinde bir dizi test yapilmistir. Test sonuglari atik camin
biikiilme mukavemeti, su emme ve atesleme iizerindeki agirlik kayb1 {izerinde olumlu
etkileri oldugunu gosterirken, ADK biiziilmeyi azaltmada en fazla katkiy1 saglar, yliksek
firinlama 1s1sinda fazla miktarda ilave edilmesi durumunda karo egilme mukavemetini
azaltabilmistir. Bu ¢alisma, ADK’nun %10’dan %]15’¢, attk camin %15’ten %20’ye,
aritma ¢amurunun 1000°C derece ile 1050°C derece arasindaki bir sicaklikta %10'luk bir
oranlamanin uygun bir performansa sahip kaliteli geri kazanmilmis karolar elde
edilebilecegini gostermistir.

Siddique ve Singh (2011), atik dokiim kumunun basing dayanimi, kopma
dayanimi, elastisite modiilii, donma ¢6ziilme direnci ve biiziilme gibi beton 6zelliklerine
etkisinin incelendigi bir ¢alisma yapmislardir. Calismada; atik dokiim kumunun ince
agrega ile degistirilmesinin, dokiim kum igerigi arttikca betonda su emme kapasitesini
azalttigini, dokiim kumunun beton ya da betonla ilgili iiriinlerin yapiminda normal kumun
yerine kullanilabilir oldugunu gostermislerdir. Ayrica dokiim kumu igeriginin artigiyla ve
beton yas aldik¢a mukavemet Ozelliklerinde artisin gozlemlendigini, dokiim kumunun
beton ve ilgili malzeme yapiminda uygun sekilde kullanilabilir oldugu sonucuna
varilmstir.

Literatiirde hassas dokiim atik kumlariyla ilgili ¢alismalara rastlanmamaistir ve bu
kapsamda farkli hassas dokiim atik kumlarmin samot refrakter tugla iiretiminde

kullanilabilirligi arastirilmistir.
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3. MATERYAL VE YONTEM
3.1. Samot Refrakter Malzemelerin Recete Tayini

Fiziksel, mekanik, 1s1l ve korozyon testleri yapilacak malzemelerin iiretilebilmesi
icin, uygun recetenin belirlenmesi ve hangi boyuttaki malzemeden agirlik¢a kullanilacak
yiizdelik degerinin belirlenmesi amaciyla hammaddelerin paketleme yogunlugu
caligsmalar yapilmstir.

Recetede kullanilacak olan samot ve boksit hammaddelerinin elek analizleri
Retsch AS200 marka titresimli elek cihazinda 300 gram numune iizerinde 30 dakika

titresim uygulanarak yapilmistir. Elek analizi sonuglar1 Cizelge 3.1°de verilmistir.

Cizelge 3. 1. Elek analizi % degerleri

Samot 1-3 mm Samot 0-1 mm Boksit 1-3 mm

AB. % AB. % Ag. %
+2 mm 21,87 - 43,12
+1 mm 63,78 - 53,58
+500 um 14,15 36,76 2,89
+250 um 0,14 40,51 0,25
+63 um 0,02 21,46 0,04
-63 um (Toz) 0,04 1,27 0,12
Toplam 100 100 100

Cizelge 3.2 ve 3.3’te goriildiigi gibi, 1-3 mm samot ve 1-3/0-1 mm samot karigimi
100 ml’lik (ytlikseklik 247 mm) mezir igine 100 g doldurularak titresimli eleme
cihazinda, artan siirelerde titresime maruz birakilmis ve yiikseklikleri oOlgiilerek
uygulanacak optimum titresim siiresi tespit edilmistir. 2 dakika titresim uygulandiktan
sonra 1-3 mm samot hammaddesi igin yiikseklik sabit kalirken 1-3/0-1 mm
boyutlulardaki samot karisimi igin ise en diisiik yiikseklik degerine 2 dakika siirede
ulasilmis, daha sonraki siirelerde yiikseklik degerlerinde artis meydana gelmistir. Meziir
ici dolu kisim yiikseklik seviyesinin diisilk olmasi, paketlenmenin daha iyi oldugu
anlamina geldigi i¢in, 2 dakikalik titresim siiresinin uygulamasinin yeterli olacagi tespit

edilmistir.

Cizelge 3. 2. Siireye bagl 1-3 mm boyutlu samot i¢in meziir i¢i dolu kisim yiikseklikleri

Siire (dk) Yikseklik (mm)
66
65
65
65
65

O~ WDNE
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Cizelge 3. 3. Siireye bagli 1-3/0-1 mm boyutlu samot i¢in meziir i¢i dolu kisim yiikseklikleri

Siire (dk) Yiikseklik (mm)
1 59
2 58
3 59
4 60

Optimum siire tespiti yapildiktan sonra farkli oranlarda ve farkli boyutlarda (-63
um, 0-1 mm ve 1-3 mm) samot ile 1-3 mm boksit hammaddeleri 1 dakika siire ile
karistirilmis, 2 dakika siireyle titresim uygulanmis ve yiikseklik degerleri dlciilmiistiir
(Cizelge 3.4).

Meziir i¢i ylikseklik degerlerinin en diisiik oldugu (48-50 mm) 17, 21, 22, 23, 24,
26 ile 29-50 arasindaki regetelerin sekillendirilmesine karar verilmistir. Belirtilen
regeteler 20 bar (32 MPa) basing ile sekillendirilmis ve 1250°C’de sinterlendikten sonra,
tuglalarin yogunluk ve soguk basma mukavemet degerleri (SBM) tespit edilmistir. Tespit
edilen degerler Cizelge 3.5’te verilmistir. En 1yi yogunluk ve SBM degerlerine 32
numarali regete ¢alismasinda ulasilmis olup, tezin bundan sonraki asamalarinda bu
recetenin uygulanmasina karar verilmistir.

Sektorde kullanilan totanin miktar1 ve pres basing degerleri bilgilerine ulagiimis
ve %2 totanin kullaniminin yani sira 32 bar basing ile sekillendirmelerin yapildigi
ogrenilmistir. Bu degerlerin optimizasyonu igin ¢alismalar yapilmis ve sonuglar Cizelge

3.6 ve 3.7°de verilmistir.
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Cizelge 3. 4. -63 pm, 0-1 mm ve 1-3 mm samot ile 1-3 mm boksit oranlarma bagli meziir i¢i dolu kisim

yiikseklikleri
Regete Samot Samot Samot Boksit Yiikseklik
Numarast ~ 1-3 mm 0-1 mm -63 um 1-3mm (mm)
1 45 10 10 35 55
2 40 15 10 35 54
3 35 20 10 35 55
4 30 25 10 35 54
5 25 30 10 35 53
6 20 35 10 35 52
7 5 40 10 45 52
8 5 45 10 40 52
9 0 50 10 40 52
10 40 10 15 35 53
11 35 15 15 35 52
12 30 20 15 35 52
13 25 25 15 35 52
14 20 30 15 35 52
15 15 35 15 35 52
16 5 40 15 40 52
17 0 45 15 40 50
18 35 10 20 35 52
19 30 15 20 35 51
20 25 20 20 35 51
21 20 25 20 35 50
22 15 30 20 35 50
23 10 35 20 35 50
24 0 40 20 40 50
25 30 10 25 35 51
26 25 15 25 35 50
27 20 20 25 35 51
28 15 25 25 35 51
29 10 30 25 35 49
30 0 35 25 40 50
31 25 10 30 35 50
32 20 15 30 35 50
33 15 20 30 35 49
34 10 25 30 35 50
35 5 30 30 35 50
36 20 10 35 35 48
37 15 15 35 35 48
38 10 20 35 35 48
39 5 25 35 35 49
40 0 30 35 35 50
41 15 10 40 35 50
42 10 15 40 35 49
43 5 20 40 35 50
44 0 25 40 35 50
45 10 10 45 35 49
46 15 45 35 50

5
47 0 20 45 35 50
48 5 10 50 35 50
49 0 15 50 35 50
50 0 10 55 35 49
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Cizelge 3. 5. Belirlenen 1-3mm, 0-1 mm, -63um samot ve 1-3 mm boksit oranlarina bagh meziir i¢i dolu
kisim yiikseklikleri, yogunluk ve soguk basma mukavemet degerleri

. . Arsimet Soguk basma

Regete 1-3mm O0-1mm -63um 1-3mm  Yiikseklik - . -

Nuinaram Samot  Samot Sanilot Boksit (mm) yogunlugu mukavemeti
(g/cmd) (MPa)
17 0 45 15 40 50 2,16 23,78
21 20 25 20 35 50 2,19 26,10
22 15 30 20 35 50 2,17 25,06
23 10 35 20 35 50 2,18 27,10
24 0 40 20 40 50 2,19 26,67
26 25 15 25 35 50 2,19 26,40
29 10 30 25 35 49 2,18 26,88
30 0 35 25 40 50 2,20 28,50
31 25 10 30 35 50 2,21 27,83
32 20 15 30 35 50 2,21 29,51
33 15 20 30 35 49 2,18 21,39
34 10 25 30 35 50 2,20 27,56
35 5 30 30 35 50 2,18 27,62
36 20 10 35 35 48 2,20 25,72
37 15 15 35 35 48 2,20 27,51
38 10 20 35 35 48 2,20 25,73
39 5 25 35 35 49 2,19 26,74
40 0 30 35 35 50 2,17 22,99
41 15 10 40 35 50 2,20 29,01
42 10 15 40 35 49 2,20 27,96
43 5 20 40 35 50 2,18 28,16
44 0 25 40 35 50 2,17 26,83
45 10 10 45 35 49 2,18 21,27
46 5 15 45 35 50 2,18 24,31
47 0 20 45 35 50 2,17 27,37
48 5 10 50 35 50 2,16 21,62
49 0 15 50 35 50 2,15 22,60
50 0 10 55 35 49 2,13 22,48

Yogunluk, SBM ve acik gézenek degerlerinin birbirine yakin oldugu goriiliirken,
az da olsa daha yiiksek yogunluk ve SBM degerlerine %3 totanin ilavesi ile liretilen samot
tuglada ulasilmasi sebebi ile baglayici olarak kullanilan totanin miktarinin %3 olmasina

karar verilmistir (Cizelge 3.6).

Cizelge 3. 6. Totanin miktar1 belirleme ¢aligmasi sonuglari

Totanin Miktar1 % % Agik Gozenek Yogunluk (g/cm®)  Soguk Basma Mukavemeti (MPa)
2,5 17,66 2,21 29,01
3 17,16 2,23 29,17
3,5 17,21 2,22 29,16

Pres basinc1 denemelerinde sonuglar incelendiginde (Cizelge 3.7) 25 bar (40 MPa)
pres basincinin en iyi mukavemet degerini sagladigi goriilmiis ve sekillendirmenin bu

degerde devam edilmesine karar verilmistir.
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Cizelge 3. 7. Pres basing degerinin belirlenmesi ¢alismasi

Pres Basinci (Bar) % Agik gdzenek  Yogunluk (g/cm®) Soguk Basma Mukavemeti (MPa)

20 17,85 2,21 31,35
25 17,18 2,25 37,06
30 16,91 2,26 36,56
35 16,49 2,27 32,98

3.2. Samot Refrakter Malzemelerin Sekillendirilmesi

Cizelge 3.8’de belirtilen kompozisyonlar Necmettin Erbakan Universitesi
Metaliirji ve Malzeme Miihendisligi boliimii laboratuvarinda, mikserde karistirildiktan
sonra Hiirsan marka preste 25 bar (40 MPa) basing uygulanarak: i) 125 cm?® kare prizma
(Sekil 3.1), ii) 35 bar (40 MPa) basing uygulanarak 25 mm x 25 mm x 150 mm ebatlarinda
cubuk seklinde refrakter malzemeler sekillendirilmistir. Cizelge 3.8’de belirtilen kodlar
sirast ile Al: %5, A2: %10 ve A3: %20 4140 kodlu ¢elik hassas dokiim atik kumu; C1:
%S5, C2: %10 ve C3: %20 agirlikca 1050 kodlu celik hassas dokiim atik kumu ve E1: %5,
E2: %10 ve E3: %20 2083 kodlu ¢elik hassas dokiim atik kumu igerikli samot refrakter
malzemeleri ifade etmektedir. Sekillendirme sonucunda her bir numune kodlanarak

sinterlemeye hazir hale getirilmistir.

Sekil 3. 1. Sekillendirmede kullanilan 125 cm? kare prizma kaliba ait goriintii



Cizelge 3. 8. Samot refrakter tugla tiretimi i¢cin kompozisyon receteleri
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1-3mm 0-1 mm -63 nm 1-3 mm -63 nm Baslama  Totanin
Samot Samot Samot Boksit H.D.K. Kiﬁ (%) (%)
(%) (%) (%) (%) Atik (%)

Katkisiz 20 15 20 35 0 10 3
Al 20 15 15 35 5 10 3
A2 20 15 10 35 10 10 3
A3 20 15 0 35 20 10 3
C1l 20 15 15 35 5 10 3
Cc2 20 15 10 35 10 10 3
C3 20 15 0 35 20 10 3
El 20 15 15 35 5 10 3
E2 20 15 10 35 10 10 3
E3 20 15 0 35 20 10 3

3.3. Samot Refrakter Malzemelerin Sinterlenmesi

Cizelge 3.8’de belirlenen kompozisyonlar Necmettin Erbakan Universitesi

Metaliirji

ve

Malzeme

Miihendisligi

bolim

laboratuvarinda

MSE Marka

ATM_ELV_1700_12 (CH) model (Sekil 3.2) yiiksek sicaklik firini i¢erisinde 5°C/dk’lik

1sitma hizi kullanilarak, 4 saat siire ile 1250°C’de sinterlenmistir.

Sekil 3. 2. Sinterleme igleminin yapildig1 firina ait goriinti

MSE Furnace

ghaernt W quakRy TS
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3.4. Samot Refrakter Malzemelere Uygulanan Fiziksel Testler

Porozite miktariin malzemenin sahip oldugu mukavemet gibi mekanik
ozelliklerini, 1s1l 6zelliklerini ve korozyon davraniglarini etkiledigi bilinmektedir.

Yogunluk 6l¢iim metodu; Arsimet prensibine dayanir. Arsimet prensibine gore,
kat1 bir madde bir siv1 igine daldirildiginda bu maddenin tasiracagi suyun agirligi kadar
bir kaldirma kuvveti s6z konusudur. Yiginsal (bulk) yogunluk ise; kuru veya pismis
agirligin, bulk hacme orani olarak hesaplanir. Bulk hacim toz hacmi, partikiiller arasi
bosluk hacmi, kapali ve agik gdzenek hacmini igerir.

Bu calismada, farkli kompozisyonda hazirlanan refrakter malzemeler 24 saat oda
sicakhigindaki suda bekletilmistir. Boylece porlarda yer alan havanin g¢ikarilmasi ve
porlarin su ile dolmasi saglanmistir. Daha sonra Necmettin Erbakan Universitesi
Metaliirji ve Malzeme Miihendisligi boliim laboratuvarinda bulunan Arsimet diizenegi

hazirlanmigtir (Sekil 3.3).

Goriiniir Porozite (%) = [( We - Wa) / (Wc - Wp )] x 100 (3)
Yigmsal (Bulk) Yogunluk = [ dsu X Wa / ( We - Wp )] 4)

Numuneler diizenege yerlestirilerek hassas terazide tartilmis ve numunelerin su
icerisindeki agirliklart belirlenmistir (Wp). Daha sonra sudan c¢ikarilan numunelerin
yiizeyi kagit mendil ile silinerek yiizeylerindeki suyu alinip, yas agirliklar1 hassas terazi
yardimiyla tespit edilmistir (W¢). Son asama olarak numuneler etiivde kurutulduktan
sonra, kuru agirliklart hassas terazide tartilarak belirlenmistir (Wa). Gortiniir porozite (%)
ve yigmsal (Bulk) yogunluk degerleri Denklem 3 ve Denklem 4 verileri kullanilarak
hesaplanmustir (British Standard, 1989):
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Sekil 3. 3. Fiziksel testlerde kullanilan Arsimet diizeneginin goriintiisii

3.5. Samot Refrakter Malzemelere Uygulanan Mekanik Testler

3.5.1. Soguk Basma Mukavemeti Testi

Soguk basma mukavemeti (SBM), refrakterin basing gerilmesine kars1 gosterdigi
diren¢ Olgiisii olarak tanimlanir. SBM, firin tabaninda ve tabana yakin bolgelerde
kullanilan refrakterler i¢in daha biiyiik onem arz etmektedir (Karatas, 2019; Salmang ve
Scholze, 1983).

Sekillendirilmis refrakterin kurutulmasi, sinterlenmesi ya da temperlenmesi
SBM’yi artirmaktadir. Sinterleme islemi sonucunda, yapi igerisindeki tane yapisi
biiylimekte ve porozite azalmaktadir. Bu sayede daha yogun ve mukavemetli bir yap1 elde
edilmis olunur (Karatas, 2019; Salmang ve Scholze, 1983).

Sekillendirilen katkisiz, 4140, 1050 ve 2083 kodlu ¢elik hassas dokiim atik
kumlariyla iiretilen samot refrakter malzemelere 1s1l sok testi oncesi ve sonrasinda,
Necmettin Erbakan Universitesi insaat Miihendisligi bdliim laboratuvarinda bulunan
Liya marka basma test cihaz1 kullanilarak (Sekil 3.4) ASTM C133 standartlarina gore 4
kN/sn hizda basing uygulanmistir. Malzemenin tasiyabildigi maksimum basing degerleri

(N); kesit alanina (mm?) béliinerek mukavemet degeri (MPa) hesaplanmistir (Denklem
5).
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S=WI/A (5)
S: Soguk basma mukavemeti (MPA)
W: Makinede okunan maksimum yiik (N)

A: Malzemenin kesit alan1 (mm?)

Sekil 3. 4. Soguk basma test cihazina ait goriintii

3.5.2. 3 Nokta Egme ve Tokluk Testleri

Katkisiz, 4140, 1050 ve 2083 kodlu ¢elik hassas dokiim atik kumlar1 kullanilarak
tiretilen samot refrakter malzemelerin 151l sok testi 6ncesi ve sonrasinda sicakliga bagl
olarak mekanik 6zelliklerini belirlemek i¢in 25mm x 25mm x 150mm (genislik x kalinlik
X uzunluk) ¢ubuk seklinde iiretilen malzemelerden 5’er adet numuneye, ASTM C1161-
90’a uygun olarak Shimadzu AGS-X marka cihazda ii¢ nokta egme deneyi uygulanmigtir
(Sekil 3.5). Standartlar dogrultusunda yiikleme hiz1 0,15 MPa/s olacak sekilde deney
yapilmistir. 3 nokta egme testi ile mukavemet ve elastik modiil degerleri 6 ve 7 numarali

denklemler kullanilarak belirlenmektedir:
3PL
Mukavemet: ¢ = >=— (6)

L3m

Flastik Modiil: E = TWDE (7)



37

P: Kirilma yiikii (N)

L: Destekler aras1 mesafe (m): 0,125m
W: Numunenin genisligi (m)

D: Numunenin kalinlig1 (m)

m: Kuvvet-¢okme egrisinin dogrusal kisminin egimi (N/m)

Her bir kompozisyon i¢in 5 adet ¢ubuk seklinde iiretilen numuneye deney
yapilmis olup ortalama degerleri alinmistir. Cihazdan alinan veriler dogrultusunda
gerilme-deformasyon egrisi altinda kalan alan yani tokluk degerleri de belirlenmistir.

Tokluk bir malzemenin kirilincaya veya kopuncaya kadar depoladigi ya da
sogurdugu toplam enerji miktar1 olarak tanimlanabilir. Malzemenin kirilmaya veya
kopmaya kars1 direncinin bir dlgiisii olan tokluk, genellikle 6-€ egrisinin altinda kalan

alanin hesaplanmasi (Denklem 8) ile bulunur.

Tokluk: [ 0. de (8)

€*: malzemede kirilincaya kadar meydana gelen en yiiksek veya toplam birim sekil

degistirme miktaridir (Savagkan, 2018).

Sekil 3. 5. 3 Nokta egme testine ait goriintii

3.6. Samot Refrakter Malzemelere Uygulanan Isil Sok Testi
Seramik malzemelerin en O6nemli Ozelliklerinden biri  yiiksek sicaklikta
kullanilabiliyor olmalaridir. Refrakterlerin kullanimini1 kontrol eden parametrelerden biri
catlak baglangicidir. Ciinkii tek bir catlak mukavemette diislise neden olarak malzemeyi

kullanilamaz hale getirebilir. Seramik malzemelerin kirilabilmesi i¢in malzeme i¢inde
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cekme gerilmeleri olmalidir ve sogutma sirasinda malzeme yilizeyinde ¢ekme gerilmeleri
maksimumdur: ¢atlak genellikle yiizeyden baslar (Davidge ve Tapin, 1967).

Yiiksek sicakliklardan oda sicakligindaki suya atilarak 1s1l soka maruz birakilan
cesitli oksit ve oksit olmayan malzemelerin 1s1l sok direnci biiyiik oranda boyuta baglidir.
Kalinlik arttikga malzeme i¢indeki sicaklik farki ve 1s1l gerilimlere bagli olarak 1s1l sok
hasar1 artar (Semler vd., 1981).

Katkisiz ve 4140, 1050 ve 2083 kodlu celik hassas dokiim atik kumlari
kullanilarak iiretilen, 125 cm? Kkare prizma ve 25mm x 25mm x 150mm (genislik x kalinlik
X uzunluk) ¢ubuk seklinde samot refrakter malzemelerden beser tanesine 1sil sok testi
uygulanmustir. Isil sok testi igin iiretilen samot refrakter malzemeler Necmettin Erbakan
Universitesi Metaliirji ve Malzeme Miihendisligi laboratuvarinda bulunan Nabertherm
N11/R kiil firmn igerisinde 10°C/dk’lik 1sitma hiz1 ile 1000°C’ye 1sitilmis ve 1000°C’de
30 dk bekletilerek firindan alinip soguk su igerisine atilmigtir.

3.7. Is1 Mikroskobu Analizi
Korozyon testi i¢in “Simal Cam Mozaik” firmasindan temin edilen cam
malzemeler gezegen tipi dgiitiiciide 63 mikron altina ininceye kadar 6giitiilmiis ve analiz

icin Seramik Arastirma Merkezi (SAM)’ a gonderilmistir.

3.8. Kirik Yiizey ve Mikroyap1 Analizleri

Sinterlenmis numunelerden her bir kompozisyon i¢in numuneler, 1sil sok
oncesinde mikroyapi incelemesi i¢in Maestro marka sulu seramik kesme cihazi ile
ortalama 20mm x 20mm X 20mm boyutlarinda kesilmistir. Kesilen numuneler, 20 ml
poliesterin, 1 ml sertlestirici ile 1 dakika karistirildiktan sonra 1 ml hizlandirict ilave
edilerek 1 dakika daha karistirilmasiyla hazirlanan re¢inenin, kalip icinde numune {izerine
dokiilerek 30 dakika beklenmesiyle soguk kaliplama yapilmistir. Daha sonra Necmettin
Erbakan Universitesi Bilim ve Teknoloji Arastirma ve Uygulama Merkezi’nde (BITAM),
Metkon marka parlatma cihazinda 5’er dakika sirasi ile 120, 240, 600 ve 1200’liik
zimpara ve sonrasinda kece ile parlatma yapilip taramali elektron mikroskobu (SEM) ile
geri yanstyan elektron dedektorii ile S00X biiyiitmede analizleri yapilmistir.

Isil sok oncesi ve sonrasi kirik ylizey incelemesi igin ise 25mm X 25mm x 150mm
(genislik x kalinlik x uzunluk) ¢ubuk seklinde sekillendirilen ve egme testleri yapilan

numunelerden Maestro marka sulu seramik kesme cihazi ile numuneler kesilmis, 24 saat
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etiivde kurutulmustur. Kirik yiizey incelemeleri BITAM’da, SEM cihazinda ikincil
elektron goriintiisii (SE) ile 500X biiyiitmede yapilmuistir.

3.9. X-Istm Kirnmm (XRD) ve X-Isim Floresans (XRF) Analizleri

XRF spektrometresi elementel ve kimyasal kompozisyonu belirlemede kullanilir.
Hizl1 ve duyarli olmasi, kullanim kolaylig1 ve malzemeye zarar vermeme gibi 6zellikleri
teknolojik ve bilimsel arastirmalardaki 6nemini artirmaktadir. % kiitlesel olarak bilesim
belirlenir. Cogu elementler taginabilir XRF cihazi ile analiz edilebilir. Kati, sivi ve hatta
toz orneklerde analiz edilebilir. Isimanin dalga boyunun saptanmasiyla elementin cinsi
(nitel), saptanan bu 15181in yogunlugunun 6l¢iilmesiyle element konsantrasyonu (nicel)
belirlenmektedir. XRD ise malzemedeki faz miktarlarim1 ve fazlarin dagilimini
belirlemede kullanilir. Calisma prensibi olarak Bragg kanununu baz alir. Bragg kanunu,
numune lizerine gelen X-1sinlart ile yansiyan X-1sinlari arasindaki aginin dalga boyu ile
olan iligkisini gostermektedir. XRD ile yapilabilecek analizler;

e Toz, kat1 ve ince film seklindeki 6rneklerde fazlar

e Fazlarin miktari

o Kiristal boyutu

o Kafes parametreleri

e Yapidaki degisimler

e Kristal yonlenmesi

e Atom pozisyonlarinin belirlenmesidir (Kdseoglu, 2021).

Kondoksan firmasindan alinan hassas dokiim kumu atiklari ile temin edilen samot
ve boksit hammaddeleri Necmettin Erbakan Universitesi Metaliirji ve Malzeme
Miihendisligi boliim laboratuvarinda bulunan Liya marka halkali degirmende 6giitmeye
tabi tutulmus ve Retsch marka elek cihazinda 63 mikron altina elenmistir. Elenen 63
mikron alt1 tozlarm XRF analizleri BITAM’da yaptirilmigtir. XRD analizleri igin ise
malzemeler hazirlanmis olup analizleri SAM’da yaptirilmistir.

Uretimi gerceklestirilen refrakter tuglalarin XRF ve XRD analizleri igin ise
malzemeler Necmettin Erbakan  Universitesi Makine Miihendisligi  béliim
laboratuvarinda bulunan Liya marka halkali degirmende 6glitmeye tabi tutulmus ve
Retsch marka elek cihazinda 63 um altina elenmistir. Elenen 63 um alt1 tozlarin analizi

BITAM’da yaptirilmustir.
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3.10. Samot Refrakter Malzemelere Uygulanan Korozyon Testi

Korozyon; tiim fazlarin kimyasal olarak zayiflamasi/¢oziilmesi ile birlikte, klinker
veya ciirufun olusturdugu sivi fazin taneler arasindaki baglh fazlari tahrip etmesinden
dolay1 baglarin ayrigsmast sonrasinda refrakterde meydana gelen fiziksel pargalanma
olarak ifade edilebilmektedir (Aksel vd., 2004; Zhang ve Lee, 2000). Klinkerin
olusturdugu siv1 fazin biiyiik taneler iizerinde meydana getirdigi hasar; yiizey alanlari
kiiciik oldugundan dolayi, kiiciik tanelere gore daha diisiik seviyededir. Matris fazinin
reaktifligi ve ¢ozinirligiini belirleyen faktorler; klinkerin penetrasyonuyla korozyona
maruz kalan refrakterdeki agik goézenek miktar1 ve klinkerin olusturdugu sivi fazin
refrakter yilizeyinde yayilma/islatma yetenegidir (Aksel vd., 2004; Potgieter vd., 2004).

Refrakter malzemenin kullanim sartlarinda yiiksek sicakliga bagli olarak
olusturdugu siv1 faz, acik gozenek ve tane sinirlar1 boyunca ilerlemekte ve refrakter
taneleri etrafinda entropiyi diisiirerek bu tanelerin de sivi faza gegmesine neden olarak
refrakter malzeme igindeki mikroyapr devamliliginin ortadan kalkmasina sebebiyet
vermektedir (Ceylantekin, 2009).

Literatiirden elde edilen bilgiler ve standartlar dogrultusunda iiretilen 125cm?® litkk
numunelerin orta noktalarindan Necmettin Erbakan Universitesi Makine Miihendisligi
laboratuvarinda bulunan SUNMILL marka CNC cihazinda 2 cm capinda ve 2 cm
derinliginde delik agilmistir. Daha sonra kurutulan malzemelerin igine Simal cam
firmasindan alinip 6giitiilen 4 g soda-kire¢ cam tozu doldurulmus ve 5°C/dk’lik 1sitma
hiziyla 1370°C’de 72 saat bekletilerek 1s1l isleme maruz birakilmistir (Aksel vd., 2004).
Cam tozuna ait XRF analiz sonucu Cizelge 3.9’da verilmistir. Daha sonra malzemeler

ortadan ikiye kesilerek SEM analizi igin yiizey hazirhigr yapilmstir.



Cizelge 3. 9. Simal cam firmasindan alinan atik cama ait XRF analiz sonucu

Element % Deger Bilesik % Deger
Si 30,3 SiO; 68,5116
Na 11,6 Na;O 16,5446
Ca 6,88 CaO 10,1919
Mg 1,67 MgO 2,9165
Al 0,424 AlOs 0,8453
Zr 0,195 ZrO; 0,2789
S 0,095 SOs 0,2503
K 0,179 K20 0,2280
Fe 0,0437 Fe,03 0,0658
Ti 0,0354 TiO2 0,0614
Eu 0,0353 Eu.0s 0,0445
Sh 0,0179 Sh,03 0,0227
Dy 0,0073 Dy,03 0,0088
Sn 0,0046 Sno; 0,0063
Sr 0,0036 SrO 0,0046
Th 0,0031 ThsO7 0,0038
Hf 0,0018 HfO, 0,0023
Er 0,0018 ErOs 0,0021
Tm 0,0015 Tm,0O3 0,0019
Cr 0,0011 Cr203 0,0017
Ta 0,0013 Ta20s 0,0016
Pb 0,0011 PbO 0,0013
Re 0,0009 ReO; 0,0012
Zn 0,0007 ZnO 0,0008
Y 0,0006 Y203 0,0008
Rb 0,0007 Rb.0O 0,0007
As 0,0002 As;03 0,0003
Cu 0,0002 CuO 0,0002

O 48,5
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4. ARASTIRMA SONUCLARI VE TARTISMA
4.1. Kullamlan Hammaddelerin ve Hassas Dokiim Atik Kumlarinin XRF ve
XRD Analiz Sonuglar
Samot ve Boksit hammaddelerine ait XRF analiz sonuglar1 Cizelge 4.1°de
verilmistir. Analiz sonucu hammaddelerin genel olarak Al>O3 ve SiOz’den olustugunu

gostermektedir. Hammadde igerisinde bulunan safsizliklarin her biri maksimum %3

civarindadir.
Cizelge 4. 1. Hammaddelerin XRF analiz sonuglar1
Samot 1-3 mm Samot 0-1 mm Samot -63p Boksit 1-3 mm
Al,O3 33,67 28,53 33,63 71,81
SiO; 61,48 66,82 59,96 22,99
Fe 03 1,66 1,54 2,46 2,09
Ca0 0,35 0,59 0,96 0,31
TiO, 2,84 2,52 2,99 2,8

Kondoksan firmasindan temin edilen 4140, 1050 ve 2083 kodlu c¢elik hassas
dokiim atik kumlarmin XRF analizleri Cizelge 4.2°de verilmistir. Hassas dokiim atik
kumlarinin igerisinde agirlikli olarak Al2O3, SiO2 ve ZrO, bulundugu goériilmektedir. En
yiikksek ZrO> miktart 4140 kodlu, en diisiik ZrO> miktar ise 2083 kodlu hassas dokiim
atik kumunda goriilmektedir. Bunlarin yani sira atik malzemeler igerisinde bulunan
safsizliklarin toplam miktart maksimum %#4,5 seviyelerindedir. Ayrica XRD analiz
sonuglarinda (Sekil 4.1) atik malzemeler igerisinde bulunan fazlar goriilmektedir. Genel
olarak mevcut fazlar mullit (3Al,03.2Si0>), kuvars (SiO2), kristobalit (SiO.), zirkon
(ZrSiOg4) ve korundum (Al203) fazlaridir.

Cizelge 4. 2. Hassas dokiim kumu atiklarina ait XRF analiz sonuglari

4140 1050 2083
Al2Os 22,82 27,65 25,14
SiO2 58,03 59,89 66,63
ZrOz 14,74 7,92 3,77
Cr,03 0,05 0,04 0,05
MnO 0,08 0,04 0,03
Fe:0s 1,61 1,63 1,43
C020s3 0,03 0,01 0,01
NiO 0,01 0,01 0,01
CuO 0,03 0,02 0,02
CaO 0,30 0,26 0,41
TiO; 2,27 2,53 2,48
SnO; 0,01 0,00 0,00
Zn0O 0,01 0,00 0,01
PbO 0,01 0,00 0,01
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Sekil 4. 1. Celik hassas dokiim atik kumlarinin XRD analizlerine ait grafikler a) 4140 HDAK, b) 1050

HDAK ve c) 2083 HDAK
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4.2. 4140, 1050 ve 2083 Kodlu Celik Hassas Dokiim Atik Kumu ile Uretilen

Samot Refrakter Malzemelerin XRD ve XRF analiz sonuclari

Cizelge 4. 3. Uretilen samot refrakter malzemelere ait XRF analiz sonuclari

Katkisiz 4140 1050 2083
AlOs 35,682 35,102 36,892 36,315
SiO; 56,886 57,589 55,788 56,362
210, 0,549 1,272 1,530 0,953
Cr03 0,058 0,055 0,059 0,058
MnO 0,052 0,038 0,027 0,039
Fe,03 2,702 2,315 1,968 2,543
C0203 0,023 0,017 0,012 0,015
NiO 0,014 0,011 0,010 0,012
CuO 0,013 0,014 0,014 0,016
Cao 1,011 0,796 0,755 0,646
TiO; 2,975 2,764 2,924 3,013
Sn0O, 0,005 0,004 0,004 0,005
Zn0O 0,019 0,013 0,010 0,015
PbO 0,009 0,008 0,006 0,008

4140, 1050 ve 2083 kodlu ¢elik hassas dokiim atik kumlari ile {iretilen samot
refrakter malzemelerin XRF analizleri (Cizelge 4.3) incelendiginde agirlikli olarak SiO>
ve Al;O3 fazlarimin oldugu goriilmektedir. Atik girdili malzemelerin ZrO, miktarlar
incelendiginde katkisiza gore artis oldugu gozlemlenmistir. Ayrica malzeme igerisindeki
safsizliklarin da %9 civarinda oldugu goriilmektedir.

Uretilen malzemelerin XRD analizleri Sekil 4.2°de gsterilmistir. XRD analizleri
incelendiginde tiretilen katkisiz malzeme igeriginde mullit (3A1203.2Si0>), kristobalit
(Si0Oy), kuvars (Si0O.), korundum (Al203), titanyum dioksit (TiO2) ve demir oksit (Fe203)
fazlarimin  oldugu gorilmistiir. Katkili malzemeler incelendiginde ise mullit
(3Al203.2Si0>), kristobalit (SiO-), kuvars (SiOz), korundum (Al-Qs), zirkon (ZrSiOa),
beta kristobalit (B-SiO2), demir oksit (Fe20s) ve rutil (TiO2) fazlarmin oldugu
goriilmektedir. Hassas dokiim kumu atiklarindan kaynaklanan yeni bir faz olusumuna
rastlanmamustir.

Mullit yeterli yiiksek sicakliga 1sitilan tiim aliimina-silika refrakter malzemelerde
olusur (Aksel, 2003b). 1300°C’nin altindaki sicakliklarda aliimina biiyiik 6l¢tide inerttir
ve baskin reaksiyonlar birincil mullit seklindedir. 1400°C’nin tizerine ¢ikildiginda ise
ikincil mullit yapisi olusmaya baslar ve daha sonra ¢okelmeler meydana gelir (Dana vd.,
2014; Liu vd., 1994).
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Sekil 4. 2. Uretilen Samot Refrakter Malzemelerin XRD analiz sonucu




46

4.3. 4140, 1050 ve 2083 Kodlu Celik Hassas Dokiim Atik Kumu ile Uretilen

Samot Refrakter Malzemelerin % Ac¢ik Gozenek ve Yogunluk Degerleri

Sinterlenmis katkisiz, 4140, 1050 ve 2083 kodlu ¢elik hassas dokiim atik kumu
kullanilarak iiretilen refrakter malzemelere ait % acik gbzenek ve yogunluk degerleri
Sekil 4.3’te verilmistir. Sonuglara gore, agirlikca %5 ve %10 oranlarinda 4140 ve 1050
kodlu HDAK igerikli refrakter malzemeler ile %5 oraninda 2083 kodlu HDAK igeren
samot refrakter malzemelerinin yogunluk degerleri katkisiz malzemeden yiiksek olup,
katki miktar1 bu degerlerden daha fazla oldugunda, yogunluk degeri katkisiz malzemeye
gore azalmaktadir. Zirkon varligi yogunlasmay1 artirmis ve boylece mekanik 6zelliklerin
artmasinda onemli bir faktor olarak kabul edilen gézenekliligi dnemli 6l¢iide azaltmistir
(Aksel, 2003a). Refrakterlerde zirkon ilavesi ile ilgili ¢aligmalara bakildiginda, zirkon
ilavesi ile hazirlanan numunelerin yogunluk degerlerinin artan zirkon ilavesiyle, zirkonun
ana yapidan daha yogun olmasi sebebiyle (Gzon:4,7 g/cm®) arttigi gdzlemlenmistir
(Ceylantekin ve Aksel, 2010; Meng vd., 2016). Samot refraktere zirkon ilavesinin, zirkon
mineralinin samottan daha yogun olmasindan dolay1 yogunlukta artisa sebep oldugu ve
termal Ozelliklerinin de iyilestigi belirlenmistir (Xiang vd., 2016). Toz haline getirilen
HDAK ile gbzeneklerin dolmasi, HDAK igerisinde daha yogun olan zirkon mineralinin
(4,7 glcm?®) refraktere katilmasi ile % agik gozenek degerlerinin azaldigi ve yogunlugun
arttigl, HDAK miktarinin artmasi ile mikrogatlak miktarinin ve gozeneklerin artmasi,
farkli sinterlenme davraniglarina bagli olarak HDAK ile refrakter tanelerin ara
yiizeylerinde olusan zayif baglanmalar sebebi ile yogunlugun azaldigi diistiniilmiistiir

(Bahtli ve Bostanci, 2020).
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Sekil 4. 3. Katkisiz, 4140(A), 1050(C) ve 2083(E) ¢elik hassas dokiim atik kumu kullanilarak tiretilen
samot refrakter kompozisyonlara ait a) % agik gézenek, b) yogunluk grafigi

4.4. 4140, 1050 ve 2083 Kodlu Celik Hassas Dokiim Atik Kumu ile Uretilen
Samot Refrakter Malzemelerin Mekanik Testlerinin Sonuclari
4.4.1. Soguk Basma Mukavemeti Sonuclari
Uretimi yapilan Katkisiz ve 4140, 1050 ve 2083 malzeme numaral gelik hassas
dokiim kumu atiklarinin kullanildig1r samot refrakter kompozisyonlara ait soguk basma

mukavemeti degerleri Sekil 4.4’te verilmistir.
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Sekil 4. 4. Katkisiz, 4140(A), 1050(C) ve 2083(E) malzeme numarali hassas dokiim kumu atig1
kullanilarak iiretilen kompozisyonlara ait soguk basma mukavemeti grafigi
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Soguk basma mukavemeti sonuglarina gore, agirlikga %5 ve %10 oranlarinda
4140 HDAK, 1050 HDAK ve %S5 oraninda 2083 HDAK igeren samot malzemelerinin
soguk basma mukavemet degerleri katkisiz malzemeden daha yiiksek iken; bu
degerlerden daha fazla 6zellikle %20 HDAK ilavesi ile tiretilen samot refrakterlerin SBM
degerinde bir miktar diisiis g6zlemlenmistir. Benzer sonuglar yogunluk tayininde de elde
edilmistir. Yogunluk artis1 ile SBM degerlerinin arttigi belirlenmistir. Yogunluk
degerinin SBM f{izerine etkili oldugu belirlenmistir.

HDAK 4140, HDAK 1050 ve HDAK 2083 girdisi ile samot refrakterde Al>Os
miktarinin Cizelge 4.4’te gorildiigii gibi bir miktar azaldigi, Fe2Oz ile TiO2 oranin ise bir
miktar artti§1 goriilmektedir. Ayrica ZrO, miktar1 da sirast ile 4140, 1050 ve 2083 kodlu
HDAK ilavelerinde azalmaktadir. Bu iceriklerin de fiziksel ve mekanik 6zelliklerde elde
edilen bulgulara etken oldugu diisiiniilmektedir. Bu konuda yapilan c¢aligmalar
incelendiginde, zirkon ilavesinin yogunlugu artirdifi ve acik gozenegi diistirdigii
gozlemlenmistir. Artan zirkon ilavesinin soguk basma mukavemetini de artirdigi
gbzlemlenmistir (Meng vd., 2016).

Zirkon tozunun katilmasi, oda sicakliginda mekanik mukavemet bakimindan bes
kat artisa yol agmaktadir (Aksel vd., 2003). Aliimina-silika sistemlerinin incelendigi
caligmada, mullit fazinin seramik biinyelerde mukavemet sagladigi belirtilmistir (Michel
vd., 1990).
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Zirkon ilavesinin MgO-Spinel malzemeye gore genlesme katsayisi farki ile matris
malzemede mikrogatlaklar olusturma ve yogunlasmaya katki saglama etkilerine sahip
oldugu bilinmektedir (Ceylantekin, 2009).

Mullit, yiiksek sicakliklarda kimyasal kararliligini ve mekanik o6zelliklerini
(stirinme dayanimi) biiyiik oranda koruyabilen seramiklerden biri oldugundan, 6zellikle
yiiksek sicaklik (refrakter) uygulamalar i¢in potansiyel matris malzeme olarak dikkat
cekmektedir. Mullit ayrica diisiik 1s1] genlesme katsayisi (o) nedeniyle, 1s1l sok dayanimi
yiiksek malzemeden biridir (Tonbaktepe, 2019). Bu durum gerek atik kumda bulunan
(Sekil 4.1) gerekse iiretim sonrasi malzemede bulunan (Sekil 4.2) mullit varliginin

mekanik 6zelliklere olumlu etkisi oldugunu gostermektedir.

Cizelge 4. 4. Katkisiz, %5, %10 ve %20 HDAK 4140 ve %5, %10 ve %20 HDAK 1050 ve %5, %10 ve
%20 HDAK 2083 katkil regetelerin kimyasal analizi

Katkisiz %5 %10 %20 %5 %10 %20 %5 %10 %20
HDAK HDAK HDAK HDAK HDAK HDAK HDAK HDAK HDAK
4140 4140 4140 1050 1050 1050 2083 2083 2083

AlbOs 4541 44919 44,428 43,441 45156 44,903 44,398 45,030 44,651 43,897
SiO; 50,24 49,788 49,326 48,401 49,876 49,505 48,764 50,211 50,180 50,113
ZrO, 0,03 0,770 1,512 2991 0428 0824 1616 0221 0410 0,787
Cr20s3 0,01 0,012 0015 0,019 0,011 0013 0,017 0012 0014 0,019
MnO 0,01 0,012 0,017 0,024 0,01 0,012 0,016 0,009 0,011 0,014
Fe203 2,10 2,176 2,259 2,427 2,176 2,258 2,421 2,167 2,238 2,381
C0203 0,00 0,006 0,007 0,010 0,004 0005 0,006 0005 0005 0,006
NiO 0,00 0,004 0,005 0,006 0,004 0,004 0005 0,004 0,005 0,006
CuO 0,00 0,004 0,005 0,008 0003 0004 0,006 0003 0004 0,006
Ca0O 0,27 0,269 0270 0,273 0,280 0,293 0319 0,288 0,308 0,349
TiO; 1,93 2040 2,156 2400 2,052 2,179 2,432 2,050 2,174 2,422

Samot refrakter aliiminasilikat esasli olup aliimina miktar1 samot refrakter
malzemesinin mukavemetine dogrudan etki etmektedir. SiO2 malzemesinde (SiO4)™
tetrahedralleri koselerden zayif baglidir, dolayisi ile aliiminadan daha zayif bag
mukavemetine sahiptir (Tm: SiO2: 1710°C, Tm: Al20s3: 2030°C) (Bahtli ve Bostanci,
2019).

Yapilan bir baska caligmada, 3:2 mullit kompozisyonuna yaklagmak icin silimanit
grubu minerallere yapilan boksit ilavesi, aliimina oranini artirmakta fakat sisteme TiO2
ve Fe O3 girdigi icin refrakterlik olumsuz yonde etkilenmektedir. Refrakterlerde
baglayic1 faz i¢in kullanilacak hammaddelerde alkali, toprak alkali oksitlerin ve demir
oksit igeren bilesiklerin (K20, Na,O, CaO, Fe;O3) miimkiin oldukca diisiik seviyede

olmast arzu edilir. Bu tip oksitlerin miktarinin yiiksek olmasi yiik altinda refrakterlik,
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yiksek sicaklikta egme mukavemeti-HMOR gibi yiiksek sicaklik refrakterlik
ozelliklerini olumsuz yonde etkilemektedir (Bagpinar, 2005).

Tane smirlarindaki safsizliklar (inkliizyon fazlar), mullitin yiiksek sicaklik,
mekanik (stinme) ve refrakterlik 6zelliklerini olduk¢a olumsuz etkilerler (Bagpinar, 2005;
Conville vd., 1998). Cogu zaman biinyelerinde 6zellikle K20, Na.O, CaO, MgO gibi
alkali ve toprak alkali metal oksitler, Fe2Oz ve TiO> gibi gecis metali oksitleri igerirler
(Tonbaktepe, 2019).

Elde edilen sonuglar dogrultusunda, hassas dokiim atik kumundan gelen ve samot
refrakter regete kompozisyonunda artan Fe,Oz ve TiO: yiizdelerinin, iiretilen samot

refrakterinin mukavemetine olumsuz etki ettigi diistiniilmektedir.

4.4.2. 3 Nokta Egme Testi Sonuclar:
25mm x 25mm x 150mm (en x boy x yiikseklik) kare prizma seklinde iiretilen ve
sinterlenen her bir kompozisyon igin 3 noktadan egme testi sonuglar Sekil 4.5-4.7°de

verilmistir.
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Sekil 4. 5. Katkisiz, 4140(A), 1050(C) ve 2083(E) malzeme numarali hassas dokiim kumu atigi
kullanilarak iiretilen kompozisyonlara ait 3 nokta egme mukavemeti grafigi
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Sekil 4. 6. Katkisiz, 4140(A), 1050(C) ve 2083(E) malzeme numarali hassas dokiim kumu atig1
kullanilarak iiretilen kompozisyonlara ait elastik modiil grafigi
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Sekil 4. 7. Katkisiz, 4140(A), 1050(C) ve 2083(E) malzeme numarali hassas dokiim kumu atig1
kullanilarak iiretilen kompozisyonlara ait tokluk grafigi

3 noktadan egme testi ile belirlenen mukavemet, elastik modili ile tokluk
degerleri SBM testi sonuglarma benzer ¢ikmistir. Ozellikle %5 ve %10 oranlarinda
HDAK 4140, HDAK 1050 ve %5 oraninda HDAK 2083 ilavesi ile iiretilen samot
refrakterler icin zirkon ilavesi ile yogunluk ve mukavemet artmistir. Ayrica zirkon
tanelerinin varligi ile tokluk ve elastik modiilii degerleri de artmustir. Zirkonya-mullit
kompozitlerinin mullite gore daha iyi korozyon direncine, mukavemete ve tokluga sahip
oldugunu ve bu kompozitlerin 6zellikle cam firinlarinda kullanilan 6nemli seramik

malzemeler oldugu bildirilmistir (Biswas ve Chaudhuri, 1999). Ayrica, aliimina-zirkonya
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kompozitlerinin yliksek mukavemet, tokluk, asinma ve termal sok direncine sahip oldugu
bildirilmistir (Biswas ve Chaudhuri, 1999; Chandra vd., 2013).

Burada, malzemenin bag mukavemetinin de artmasinin etkili oldugu; ancak daha
yiiksek oranda HDAK ilavesi ile gézenek miktar1 ve mikrogatlaklarin artmast ve bag
mukavemetinin de azalmasi ile mekanik 6zelliklerin azaldig: diisiiniilmiistiir.

HDAK ilavelerini kendi i¢inde degerlendirdigimizde de, zirkon igeriginin artmasi

ile daha yiiksek fiziksel ve mekanik 6zelliklerin elde edildigi sonucuna ulagilmistir.

4.5. Isil Sok Testi Sonuclari

Isil sok testleri sonrasinda mekanik testleri yapilan samot refrakter
kompozisyonlarin SBM degerleri (Sekil 4.8), 3 noktadan egme mukavemeti (Sekil 4.9),
elastik modiil (Sekil 4.10) ve tokluk (Sekil 4.11) degerleri verilmistir. Daha sonra 1s1l sok
sonrasi elde edilen soguk basma ve 3 noktadan egme mukavemeti degerleri, 1s1l sok
oncesi mukavemet degerleri ile oranlanarak mukavemet oranlar1 belirlenmistir (Sekil
4.12). Mukavemet orani, malzemenin 1si1l sok sonrast % ne kadar mukavemetini
koruyabildigini gostermektedir. SBM ile 3 noktadan egme testi ile belirlenen mukavemet,
elastik modiil ile tokluk degerleri igin 1s1l sok testleri 6ncesi mekanik test sonuglarina
benzer sonuclar gdzlenmistir. Genel olarak tiim kompozisyonlarin 1si1l sok sonrasi
mekanik 6zelliklerinin azaldig1 goriilmektedir. Onceden mevcut olan gatlaklar ile 1s1l sok

sonrast yeni olusan catlaklarin mukavemet degerlerini azalttig1 diisiiniilmektedir.
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Sekil 4. 8. Is1l sok sonrasi katkisiz, 4140(A), 1050(C) ve 2083(E) malzeme numarali hassas dokiim kumu
at1g1 kullanilarak tiretilen kompozisyonlara ait soguk basma mukavemeti grafigi
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Sekil 4. 9. Isil sok sonras1 katkisiz, 4140(A), 1050(C) ve 2083(E) malzeme numarali hassas dékiim kumu
atig1 kullanilarak tiretilen kompozisyonlara ait 3 nokta egme mukavemeti grafigi
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Sekil 4. 10. Isil sok sonrasi katkisiz, 4140(A), 1050(C) ve 2083(E) malzeme numarali hassas dokiim
kumu atig1 kullanilarak tiretilen kompozisyonlara ait elastik modiil grafigi
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Sekil 4. 11. Isil sok sonras1 katkisiz, 4140(A), 1050(C) ve 2083(E) malzeme numarali hassas dokiim
kumu atig1 kullanilarak iiretilen kompozisyonlara ait tokluk grafigi

Isil sok direnci tespit etmekte kullanilan yaygin metodlardan birisi de, malzeme
151l soka maruz kaldiktan sonra kaybedilen veya korunan mukavemet degerlerinin 1s1l sok
sicakligina bagli olarak tespit edilmesidir. Bu da ‘“mukavemet orani” olarak
tanimlanmaktadir. Mukavemet oran; 1s1l sok sonrasi elde edilen mukavemet degerlerinin,

151l sok dncesi baglangi¢ degerlerine boliinmesiyle ifade edilmektedir (Ugur, 2010).
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Sekil 4. 12. Katkisiz, 4140(A), 1050(C) ve 2083(E) malzeme numarali hassas dokiim kumu atig1
kullanilarak iiretilen kompozisyonlara ait mukavemet orani grafigi a) SBM ve b) 3 Nokta egme
mukavemeti

Soguk basma testi Mukavemet oranlarmin genel olarak katkisiz malzemenin
degerine yakin oldugu goriilmektedir. Zirkon miktar1 en yiiksek olan 4140 kodlu
malzemede oranin, katkisiz malzemeye gore biraz daha yiiksek oldugu gozlenmistir. Isil
sok sonrasi kirilmalarin, tane i¢i ve taneler arasi olmasindan dolay: katkisiza gore yiiksek
mukavemet oranina sahip oldugu diisiiniilmektedir. Atik girdili olanlarin degerinin
yiiksek ¢ikmasinin sebebinin, 1si1l sok sonrasindaki kirilma tipinde meydana gelen
doniisiimden kaynaklandig: diisiiniilmektedir.

3 nokta egme mukavemet orani incelendiginde ise %20 katkili olanlar katkisiza

yakin degerde ¢ikarken genel olarak %5 ve %10 katkili olanlar katkisizdan ¢ok az yiiksek
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cikmaktadir. En iyi oran zirkon miktar1 en yiiksek olan 4140 kodlu malzemede
goriilmistiir. Zirkon igeriginin hem tokluga hem de 1s1l sok direncinde etkin oldugu
gorilmistiir.

Ayrica zirkon ilavesinin 1s1l sok direncini artirdigina dair veriler elde etmislerdir
(Aksel ve Aksoy, 2012).

Tane i¢i ve taneler arasi ¢atlaklarin bir arada bulunmasi, daha kiigiik tane boyutu,
mikrogatlak olusumu ve zirkon igerigi, termal sok testi sonrast mekanik ozellikleri ve
HDAK katkilart ile iretilen refrakterlerin termal sok direnglerini etkileyen temel

parametrelerdir (Bahtli ve Bostanci, 2019).

4.6. Katkisiz ve Hassas Dokiim Atik Kumlari ile Uretilen Samot Refrakter
Malzemelerin Mikroyap1 Analizleri
4140, 1050 ve 2083 kodlu HDAK ilavesi ile iiretilen samot refrakterlere ait SEM
gorlintiilerine gore (Sekil 4.13-4.24), gri taneler hem samottan hem de boksitten gelen
aliminasilikat taneler, beyaz taneler zirkon ve siyah alanlar gbzenek olarak
tanimlanmistir. Ayrica HDAK kullanilan refrakter malzemelerde, atik kumdan Fe, Cr ve

Co elementlerinin bulundugu taneler gorilmiistiir.

Sekil 4. 13. Katkisiz samot refrakter malzemeye ait mikroyap1 goriintiisii
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(d) (e) ()

Sekil 4. 14. Katkisiz samot refrakter malzemesinin renkli elemental dagilim goriintiileri, a) Si, b) Al, c¢) O,
d) Ca, e) Ti, f) Fe

Sekil 4. 15. %10 4140 HDAK katkili refrakter malzemeye ait mikroyap1 goriintiisi
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%10 oraninda 4140 HDAK 1ilavesi ile aliiminasilikat tanelerinin boyutunun daha
kiiciik oldugu, yapmin yogunlastigi gorilmiistiir. Ayrica yapida az sayida ve kisa
mikrogatlaklarin olustugu, bu mikrogatlaklarin da zirkon tanesinin yani sira tokluk
artinnmint  destekledigi disiiniilmiistiir. Isil genlesme katsayist uyumsuzlugundan
kaynaklanan (cmunite = ~4,5-5,5 X 10% K, arzo2 = ~9 x 10°K) (Baspmar, 2005),
mikrogatlak olusumlarinin da tokluk artirnrmini destekledigi diistiniilmektedir (Bahtli ve
Bostanci, 2019). Ancak atik girdisi arttikga bu durumun ¢atlak ilerlemesini engellemek
yerine daha biiyiik ¢atlaklara sebep oldugu malzemenin fiziksel ve mekanik 6zelliklerini

olumsuz etkiledigi diisiiniilmektedir.
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Sekil 4. 16. %10 4140 HDAK katkili samot refrakter malzemesinin renkli elemental dagilim goriintiileri,
a) Si, b) Al, ¢) O, d) Ca, e) Ti, f) Fe, g) Zr, h) Pb, i) Sn, j) Cr, k) Mn, I) Co, m) Ni, n) Cu, 0) Zn
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Sekil 4. 17. %20 4140 HDAK katkili refrakter malzemeye ait mikroyap1 goriintiisii

% 20 HDAK eklendiginde, daha uzun ve derin mikrogatlak olusumu ve porozite
miktarinin arttigi  goriilmiistiir. Ayrica, alliminasilikat tanelerinin biiylimesinin
engellenemedigi gozlemlenmistir (Sekil 4.17). Ozellikle aliiminasilikat tanelerinde ve
ayrica ZrO; tanelerinde mikrogatlaklar goriilmistiir. Yani mikrogatlaklar, ZrO> tanelerine
ulastiginda 6nlenememistir.

Katkisiz, %10 4140 HDAK ve %20 4140 HDAK igerikli samot refrakter
malzemelerinde aliiminasilikat taneler i¢in ortalama tane boyutu Image-J programindan
sirastyla yaklasik 55 pum, 32 um ve 52 um olarak belirlenmistir. Daha kii¢iik tanelerin
varligi ile gozeneklerin azaldigi, ince atik taneler, samot refrakterlerin daha hizl
sinterlenmesine neden olabilecegi ve dolayisi ile mekanik ve fiziksel 6zelliklerinin

artisina sebep olacagi diistintilmiistiir (“image j”, 2021).
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(m) (n)

Sekil 4. 18. %20 4140 HDAK katkili samot refrakter malzemesinin renkli elemental dagilim goriintiileri,
a) Si, b) Al, ¢) O, d) Ca, e) Ti, f) Fe, g) Zr, h) Pb, i) Sn, j) Cr, k) Mn, I) Co, m) Ni, n) Cu, 0) Zn
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Sekil 4. 19. %10 1050 HDAK katkili refrakter malzemeye ait mikroyap1 goriintiisii

%10 oraninda 1050 kodlu HDAK katkili refrakter malzemeye ait mikroyap1
gorlintiisic Sekil 4.19°da verilmistir. Goriintli incelendiginde katkisiz malzemeye gore
daha kiigiik tanelerden olustugu goriilmektedir. %10 1050 HDAK igerikli samot refrakter
malzemede aliiminasilikat taneler i¢in ortalama tane boyutu Image-J programindan 35
um olarak belirlenmistir. Katkisiz malzemeye gore diisiik tane boyutu, zirkon varlig ile
toklasmanin yani sira mikrogatlaklarin ve gézeneklerin varliginin toklukta artisa sebep
oldugu ve bu sebepten dolayi katkisiz malzemeye gore daha iyi mekanik 6zelliklere sahip
oldugu diistinilmektedir.

Zirkon ve alliminasilikat taneler arasinda bazi noktalarda giiclii baglanmalar

oldugu gozlenmis ve bu durum elastik modiil degerinin yiiksek olmasini agiklamaktadir.
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Sekil 4. 20. %10 1050 BRV HDAK katkili samot refrakter malzemesinin renkli elemental dagilim
goriintiileri, a) Si, b) Al, ¢) O, d) Ca, e) Ti, f) Fe, g) Zr, h) Pb, i) Sn, j) Cr, k) Mn, 1) Co, m) Ni, n) Cu, o)
Zn
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Sekil 4. 21. %5 2083 HDAK katkili refrakter malzemeye ait mikroyap1 gériintiisii

%5 katkili 2083 kodlu malzemenin mikroyapt goriintiisii  (Sekil 4.21)
incelendiginde tane biiyiikligiiniin katkisiz malzemenin tane biyiikliigii degerine yakin
oldugu gorilmektedir. %5 2083 HDAK igerikli samot refrakter malzemede
aliiminasilikat taneler i¢in ortalama tane boyutu Image-J programindan yaklasik 54 pm
olarak belirlenmistir. Diger iki katkiyla kiyaslandiginda daha biiyiik tanelere sahip oldugu
goriilmektedir. Daha iri tane biiylikliigii, 4140 ve 1050 ile kiyaslandiginda daha diisiik
mekanik 6zelliklerin elde edilmesini desteklemektedir.

Yogun bir yapinin olusmasinin yaninda zirkon varligi ve mikrocatlaklarin

etkisiyle katkisiz malzemeye gore mekanik 6zelliklerde artis meydana gelmistir.
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Sekil 4. 22. %5 2083 HDAK katkili samot refrakter malzemesinin renkli elemental dagilim gériintiileri,
a) Si, b) Al, ¢) O, d) Ca, e) Ti, f) Fe, g) Zr, h) Pb, i) Sn, j) Cr, k) Mn, I) Co, m) Ni, n) Cu, 0) Zn
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Sekil 4. 23. %10 2083 HDAK katkili refrakter malzemeye ait mikroyap1 goriintiisii

Sekil 4.23’te %10 katkili 2083 kodlu malzemenin mikroyapt goriintiisii
verilmistir. Daha iri tanelerin oldugu image j programi ile Olgiilerek 59 pum olarak
hesaplanmis, derin c¢atlaklarin meydana geldigi goriilmiis ve yiiksek miktardaki

porozitenin etkisiyle mekanik ozelliklerde diigiis meydana gelmistir.
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Sekil 4. 24. %10 2083 HDAK katkili samot refrakter malzemesinin renkli elemental dagilim goriintiileri,
a) Si, b) Al, ¢) O, d) Ca, e) Ti, f) Fe, g) Zr, h) Pb, i) Sn, j) Cr, k) Mn, I) Co, m) Ni, n) Cu, 0) Zn
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Cizelge 4. 5. Katkisiz ve A2 %10 4140, A3 %20 4140, C2 %10 1050, E1 %5 2083 ve E2 %10 2083
kodlu samot refrakter malzemelere ait EDX analiz sonuglar1

Katkisiz A2 A3 C2 El E2
0] 66,76 71,07 68,1 63,42 68,51 61,16
Al 16,29 9,78 8,33 15,44 14,57 15,06
Si 14,36 13,96 15,28 14,56 11,58 18,22
Fe 0,8 0,94 1,56 1,35 0,88 0,82
Ti 0,81 0,82 0,83 1,27 1,28 0,86
Ca 0,98 0,51 0,35 0,74 0,52 0,4
Cr - 0,01 0,04 0,08 0,02 0,02
Mn - 0,02 0 0,06 0,04 0
Co - 0,1 0,13 0,05 0,45 0
Ni - 0,03 0,03 0 0 0
Cu - 0 0 0,01 0 0
Zn - 0 0 0,04 0,12 0
Sn - 0 0 0 0 0
Pb - 0,42 0,53 1,49 0,71 0,73
Zr - 2,34 4,82 1,49 1,32 2,73

Malzeme igerisinde bulunan elementler EDX yontemiyle tespit edilmis olup
Cizelge 4.5’te verilmistir. Atik girdisi ile samot refrakterde Al2Oz miktarinin katkisiz
tiretilen samot refraktere gore bir miktar azaldigi, Fe2Oz3 ile TiO2 oranin ise bir miktar
arttigr goriilmektedir. Ayrica atikla birlikte ZrO, miktar1 da artmaktadir. Ozellikle %20
HDAK katkist ile Al miktarinin katkisiz refrakter malzemesine gore daha fazla azaldig:
ve Ozellikle Fe oranin daha fazla arttig1 gériillmektedir. Bu durumun fiziksel ve mekanik
ozelliklerde elde edilen bulgulara etken oldugu diistiniilmektedir.

%10 4140 HDAK katkili malzemeye yapilan SEM analizinde 4000X biiyiitmeye
gidilmis ve yap1 igerisindeki mullit yapisi incelenmistir (Sekil 4.25). Yapilan analiz
sonucunda yapidaki mullitin birincil mullit oldugu tespit edilmistir. Yapida ignemsi

(ikincil) mullit yapis1 goriillmemistir.
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Sekil 4. 25. 4140 kodlu malzemeye ait mullit yapisini gésteren SEM goriintiisii

Kaolinitin 1sitilmast ile yaklastk 1100°C sicakliklarda baslayip 1200°C
sicakliklarda olusumunu tamamlayan mullit, birincil mullit olarak adlandirilir. Birincil
mullit kristalleri, kiip sekle yakin morfolojiye sahiptir.

Yiiksek sicakliklarda, birincil mullit kristalleri ile birlikte agiga ¢ikan amorf silika
icinde Al>Oz taneleri ¢6ziinmeye baslar. Camsi faz igindeki Al,O3 miktari yeterli seviyeye
geldiginde ikincil mullit kristalleri olusur. Bir baska ifadeyle, ikincil mullit olusumu
¢oziinme ve ¢okelme reaksiyonudur. ikincil mullit kristalleri ince uzun prizmatik sekle
sahiptir (Lee ve Igbal, 2001). Bununla beraber, ikincil mullit kristallerin sekli camsi fazin
akigkanligina oldukg¢a baglidir. Camsi fazin viskozitesi azaldik¢a olusan ikincil mullitler

daha uzun olurlar (Tonbaktepe, 2019).



4.7. Katkisiz ve Hassas Dokiim Atik Kumlari ile Uretilen Samot Refrakter

Malzemelerin Isil Sok Oncesi ve Sonrasi Kirik Yiizey Analizleri

(b)

Sekil 4. 26. Katkisiz samot refrakter malzemeye ait a) 1s1l sok 6ncesi, b) 1s1l sok sonrasi kirik yiizey
goriintiisii (X: Tane i¢i, Y: Taneler arasi)
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Katkisiz malzemenin 1s1l sok Oncesi ve sonrasi kirik yilizey analiz goriintiileri
incelendiginde kii¢iik boyutlu tanelerde taneler-arasi kirilmalarin, iri tanelerde ise tane-

i¢i kirilmalarin baskin oldugu gézlenmistir.

(b)

Sekil 4. 27. %10 4140 katkili samot refrakter malzemeye ait a) 1s1l sok 6ncesi, b) 1s1l sok sonrasi kirik
yiizey goriintiisii (X: Tane i¢i, Y: Taneler arast)
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Sekil 4. 28. %10 1050 katkil1 samot refrakter malzemeye ait a) 1s1l sok dncesi, b) 1s1l sok sonrasi1 kirik
yiizey goriintiisii (X: Tane i¢i, Y: Taneler arast)
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Sekil 4. 29. %10 2083 katkili samot refrakter malzemeye ait a) 1s1l ok 6ncesi, b) 1s1l sok sonrasi kirik
yiizey goriintiisii (X: Tane i¢i, Y: Taneler arast)

Sekil 4.26-4.29°da goriildiigi gibi, 4140, 1050, 2083 kodlu HDAK katkili samot
refrakterlere ait 1s1l sok 6ncesi ve sonrasi kirik yiizey goriintiisii verilmistir. Isil sok 6ncesi

tane-i¢ci kirilma daha baskin goriilmektedir. Tane i¢i kirilmalar daha yiliksek enerji

gerektirdiginden HDAK ilavesi ile mekanik 6zelliklerdeki artis sonuglarini kirik yiizey
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goriintiileri desteklemektedir. Isil sok sonrasi kiigiik tanelerde taneler-arasi kirilma
gbzlenirken iri tanelerde baskin sekilde tane-i¢i kirilmalar gézlenmistir. Kirilma tipindeki
bu degisimin 1s1l sok sonrast mukavemet oranmin yiliksek olmasini destekledigi
distintilmektedir.

2083 HDAK ilaveli refrakterde ayrica 1sil sok Oncesi baskin sekilde tane igi
kirilmalarin yani sira tanelerde derin ¢atlaklar gézlenmistir. Isil sok sonrasinda da tane i¢i
catlaklarin oldugu gbézlemlenmistir. Tane igi ¢atlak miktarinin 4140 kodlu malzemeden
2083 kodlu malzemeye dogru arttigi gézlenmistir.

Mullit, yliksek sicakliklarda kimyasal kararliligimi ve mekanik o6zelliklerini
(stirtinme dayanimi) biiyiik oranda koruyabilen seramiklerden biri oldugundan, 6zellikle
yiiksek sicaklik (refrakter) uygulamalar igin potansiyel matris malzeme olarak dikkat
cekmektedir. Mullit ayrica diistiik 1s11 genlesme katsayisi (o) nedeniyle, 1s1l sok dayanimi

yiiksek malzemeden biridir (Tonbaktepe, 2019)

4.8. Is1 Mikroskobu Analizi Sonuclari
Is1 mikroskobu analizi SAM’da Misura marka cihazda gergeklestirilmistir.
Korozyon testinde kullanilan ve Simal cam firmasindan alinan soda-kire¢ cam tozlarinin
yapilan analiz sonucunda erime sicakliginin 1156°C oldugu tespit edilmistir (Sekil 4.30).
Bu verilere dayanarak ve korozyon testi igin gerekli literatiir calismalar1 da yapilarak

testin 1370°C’de yapilmasi uygun goérilmiistiir (Aksel vd., 2004).
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Sekil 4. 30. Soda-Kire¢ camina ait 1s1 mikroskobu analiz verisi
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4.9. Katkisiz ve Hassas Dokiim Atik Kumlari ile Uretilen Samot Refrakter

Malzemelerin Korozyon Testi Sonras1 Mikroyapi Analizleri

Korozyon; tiim fazlarin kimyasal olarak zayiflamasi/¢oziilmesi ile birlikte, klinker
veya clirufun olusturdugu sivi fazin taneler arasindaki bagl fazlari tahrip etmesinden
dolay1 baglarin ayrigsmasi sonrasinda refrakterde meydana gelen fiziksel pargalanma
olarak ifade edilebilmektedir (Aksel vd., 2004; Stolen ve Grande, 2004). Klinkerin
olusturdugu sivi fazin biiylik taneler iizerinde meydana getirdigi hasar; yilizey alanlar
kiigiik oldugundan dolay1, kii¢iik tanelere gore daha diisiik seviyededir. Matris fazinin
reaktifligini ve ¢oziiniirliigiini belirleyen faktorler; klinkerin penetrasyonuyla korozyona
maruz kalan refrakterdeki acik gozenek miktar1 ve klinkerin olusturdugu sivi fazin
refrakter yiizeyinde yayilma/islatma yetenegidir (Aksel vd., 2004; Stolen ve Grande,
2004).

Cam Bolgesi: Cam harmanmin potaya konulup uygun sicaklia ulasildiginda
ergimeye baslayarak camsi fazin olustugu ve refraktere niifuz etmeyen kisminin
olusturdugu sadece cam fazin goriildiigii bolgedir.

Cam-Refrakter Bolgesi (1. Bolge): Gegis bolgesi olarak da tamimlanan ciirufun
refrakter igerisine niifuz etmeye basladigi ilk nokta ve niifuzun bittigi son nokta arasinda
kalan korozif etkilerin goriildiigii alandir.

Ciiruf Refrakter Arasi1 Bolge (2. Bolge): Ciirufun etkisinin azaldigi refrakter bolgeye
yakin bdlgenin alanidir.

Refrakter Bolge (3. Bolge): Ciirufun korozif etkisinin bittigi ve sadece refraktere ait

ozelliklerin goriilmeye basladig1 alandir.

0 (©)

Sekil 4. 31. Korozyon testi sonrasi katkisiz malzemeye ait a) ultraviyole 151k altinda, b) normal 151k
altinda ve ¢) penetrasyon seviyesini gosterir bolgeyi ifade eden kesit goriintiileri
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Sekil 4.31°de korozyon testi yapilan katkisiz malzemeye ait numunenin kesit
goriintiileri yer almaktadir. (a)’da ultraviyole 151k altinda ciirufun etkiledigi bolgeye ait
goriintli yer alirken, (b)’de kesit goriintiisii ve (c)’de de bolgelerin tanitildigr gorsel yer
almaktadir. “W” delik ¢apini, “d” delik derinligini ve “i” de ciirufun etkiledigi alani

gostermektedir. Ayrica gorselde camsi bolgede gosterilmektedir.

Sekil 4. 32. Oksijen atmosferinde korozyon testi yapilan Katkisiz refrakter malzemesinin ciirufa yakin 1.
bdlgenin geri yanstyan elektron goriintiisii (500%)

Sekil 4.32 ve 4.33’de katkisiz malzemenin 1. bolgesine ait SEM ve haritalama
(Maping) analizleri verilmistir. Sekil 4.33-b’de EDX ¢izelgesi incelendiginde Na
miktarinin agirlik¢a %2.83 oldugu goriilmektedir. Ayrica Ca miktarlar1 da incelendiginde
3. bolgeye gidildik¢e azalma oldugu, Soda-Kire¢ cami biinyesinde bulunan Na ve Ca
degerlerinden ciiruf ataginin etkisi agik bir sekilde gozlenmektedir. Cizelge 4.6°da agikga
gbzlenecegi tizere zirkon mineralinin olmadig: katkisiz malzemede ciiruf atagi en yiiksek

seviyededir.
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Element  Agirhkca % Si Kol

EDS Layered Image 56

o 29,63
Fe 1.39
Ca 5.81
Ti 1,39
Na 2,83
Mg 1.91
Al 14,90

DEEEEEES 5 & Si 42.14

(b)

Ca Kal

(9) (h)

Fe Kol

0)

Sekil 4. 33. Oksijen atmosferinde korozyon testi yapilan Katkisiz refrakter malzemesinin ciirufa yakin 1.
bolgenin a) renkli elemental dagilimi, b) EDX analizi, ) Si, d) Al, ) Ca, f) O, g) Mg, h) Na, i) Ti, j) Fe
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Sekil 4. 34. Oksijen atmosferinde korozyon testi yapilan katkisiz refrakter malzemesinin ciiruf-refrakter
arasi 2. bolgenin geri yansiyan elektron goriintiisii (500%)

Sekil 4.34 ve 4.35’te katkisiz malzemeye ait 2. bolgenin SEM ve haritalama
analizleri goriilmektedir. Na ve Ca degerleri incelendiginde ciiruf ataginin 1. bolgeye gore

azaldig1 acik¢a gézlenmektedir.
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SRR Element  Agirhikea % Si Kal

0 36,23 . T,
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Ti 2,24
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Sekil 4. 35. Oksijen atmosferinde korozyon testi yapilan katkisiz refrakter malzemesinin ctiruf-refrakter
arasi 2. bolgenin a) renkli elemental dagilimi, b) EDX analizi, ¢) Si, d) Al, e) Ca, f) O, g) Mg, h) Na, i) Ti,
j) Fe
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Sekil 4. 36. Oksijen atmosferinde korozyon testi yapilan katkisiz refrakter malzemesinin refraktere yakin
3. bolgenin geri yanstyan elektron goriintiisti (500%)

Katkisiz malzemeye ait 3. bolgenin analizine bakildigi zaman ise (Sekil 4.36-4.37)
Ca ve Na degerlerinin azaldigi, 1. ve 2. bolgeye gore en az seviyede oldugu

gozlenmektedir.
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EDS Layered Image 46

Element  Agirhik¢a % Si Kal

o 29,17
Fe 2,38
Ca 0,32
Ti 5,40
Na 0,16
Mg 0,32
Al 46,48

Si 15,77
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Sekil 4. 37. Oksijen atmosferinde korozyon testi yapilan katkisiz refrakter malzemesinin refraktere yakin
3. bolgenin a) renkli elemental dagilimi, b) EDX analizi, c¢) Si, d) Al, e) Ca, f) O, g) Mg, h) Na, i) Ti, j) Fe
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Sekil 4. 38. Korozyon testi sonras1 %10 4140 HDAK kodlu malzemeye ait a) ultraviyole 151k altinda, b)
normal 11k altinda ve ¢) penetrasyon seviyesini gosterir bolgeyi ifade eden kesit goriintiileri

Sekil 4. 39. Oksijen atmosferinde korozyon testi yapilan %10 4140 HDAK kodlu samot refrakter
malzemesinin ciirufa yakim 1. bdlgenin geri yansiyan elektron goriintiisii (500%)

Korozyon testi yapilan %10 4140 HDAK kodlu samot refrakter malzemeye ait
1.bolgenin SEM ve haritalama analizleri Sekil 4.39 ve 4.40’ta gosterilmektedir. Na ve Ca
degerleri incelendiginde katkisiz malzemeye gore ciiruf ataginin daha az oldugu, Sekil
4.39-c’de i bolgesinin Image J programi ile yapilan hesaplamalarinda bu sonuca destek
verdigi agikca gozlenmektedir. %10 4140 HDAK kodlu malzemenin zirkon igermesi
cliruf atagina kars1 direng gostermesini saglamistir. Ayrica XRD analizleri sonucu yapida
korundum fazi goziikmekte (Sekil 4.2) ve korundum fazinin da ciiruf atagina engel

oldugu disiinilmektedir (Enestam vd., 2013).
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Element  Agirhik¢a % Si Kol
0 \ 37,82 : i
Fe 1,77
Ca 1,34
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Sekil 4. 40. Oksijen atmosferinde korozyon testi yapilan %10 4140 HDAK kodlu samot refrakter
malzemesinin ciirufa yakin 1. bélgenin a) renkli elemental dagilimi, b) EDX analizi, c) Si, d) Al e) Zr, f)
Ca, g) O, h) Mg, i) Na, j) Ti, k) Fe
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Sekil 4. 41. Oksijen atmosferinde korozyon testi yapilan %10 4140 HDAK kodlu samot refrakter
malzemesinin cliruf-refrakter arasi 2. bolgenin geri yanstyan elektron goriintiisii (500x%)

Sekil 4.41 ve 4.42°de %10 4140 HDAK kodlu samot refrakter malzemeye ait 2.

(1344
1

bolgenin SEM ve haritalama analizleri incelendiginde 1. bolgeye gore “i” mesafesi artmis
olup, Na ve Ca degerleri azalmistir. Zirkon mineralinin varligi ciiruf ataginin katkisiz
malzemeye gore daha az olmasini saglamistir.

Zirkon ilaveleri, zirkonyanin erimis camda daha diisiik ¢oziiniirliiglinden ve silika
eklenmesi yoluyla cam viskozitesindeki lokal artistan dolayi, refrakter igine cam
penetrasyonuna fiziksel bir engel saglamada 6zellikle etkili olabilir (Aksel vd., 2004).

Zirkonya partikiillerinin asinmis bolgede etkili bir bariyer olusturdugu ve igne

benzeri aliimina kristallerinin gézlenmedigi penetrasyon bdlgesinin sonuna dogru camin

gbzeneklere girmesini engellemistir (Aksel, 2003c).
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EDS Layered Image 30

Element  Agirhikea %
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Sekil 4. 42. Oksijen atmosferinde korozyon testi yapilan %10 4140 HDAK kodlu samot refrakter
malzemesinin ciiruf-refrakter arasi 2. bolgenin a) renkli elemental dagilimi, b) EDX analizi, ¢) Si, d) Al,
e) Zr, f) Ca, g) O, h) Mg, i) Na, j) Ti, k) Fe
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Sekil 4. 43. Oksijen atmosferinde korozyon testi yapilan %10 4140 HDAK kodlu samot refrakter
malzemesinin refraktere yakin 3. bolgenin geri yansiyan elektron goriintiisii (500%)

%10 4140 HDAK kodlu malzemeye ait 3. bolgenin SEM ve haritalama analizleri
(Sekil 4.43 ve 4.44) incelendiginde ciiruf ataginin 1. ve 2. bolgelere gore en aza indigi

gozlenmektedir.
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Element  Agirhik¢a % Si Kal

EDS Layered Image 27
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Sekil 4. 44. Oksijen atmosferinde korozyon testi yapilan %10 4140 HDAK kodlu samot refrakter
malzemesinin refraktere yakin 3. bolgenin a) renkli elemental dagilimi, b) EDX analizi, c¢) Si, d) Al, e) Zr,
f) Ca, g) O, h) Mg, i) Na, j) Ti, k) Fe
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Sekil 4. 45. Korozyon testi sonras1 %10 1050 HDAK kodlu malzemeye ait a) ultraviyole 1s1k altinda, b)
normal 11k altinda ve ¢) penetrasyon seviyesini gosterir bolgeyi ifade eden kesit goriintiileri

Sekil 4. 46. Oksijen atmosferinde korozyon testi yapilan %10 1050 HDAK kodlu samot refrakter
malzemesinin ciirufa yakin 1. bdlgenin geri yansiyan elektron goriintiisii (500%)

Sekil 4.46 ve 4.47°de %10 1050 HDAK kodlu malzemenin 1. bolgesine ait SEM
ve haritalama analiz goriintiileri goOsterilmistir. Yapilan analiz sonucu EDX verileri
incelendiginde Na ve Ca degerlerinin yani sira atik i¢erisinden gelen zirkon varligindan
dolay: ciiruf atagmin katkisiz malzemeye gore daha az oldugu gozlenmistir. Image J

programu ile yapilan dl¢iimlerde de bu sonug desteklenmektedir.
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EDS Layered Image 2

Element  Agirhik¢a % Si Kal
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Sekil 4. 47. Oksijen atmosferinde korozyon testi yapilan %10 1050 HDAK kodlu samot refrakter
malzemesinin ciirufa yakin 1. bolgenin a) renkli elemental dagilimi, b) EDX analizi, ¢) Si, d) Al, ) Zr, f)
Ca, g) O, h) Mg, i) Na, j) Ti, k) Fe
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Sekil 4. 48. Oksijen atmosferinde korozyon testi yapilan %10 1050 HDAK kodlu samot refrakter
malzemesinin cliruf-refrakter arasi 2. bdlgenin geri yansiyan elektron goriintiisii (500%)

Sekil 4.48 ve 4.49°da %10 1050 HDAK malzemesine ait 2. bolgenin SEM ve
haritalama analiz goriintiileri paylasilmistir. 1. bolgeye gore ciiruf atagi bolgesinde artma

meydana gelmis olup, Na ve Ca degerlerinde azalma meydana geldigi goriilmiistiir.
y g § olup g y geldigl g $
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Sekil 4. 49. Oksijen atmosferinde korozyon testi yapilan %10 1050 HDAK kodlu samot refrakter
malzemesinin ciiruf-refrakter arasi 2. bdlgenin a) renkli elemental dagilimi, b) EDX analizi, c¢) Si, d) Al,
e) Zr, f) Ca, g) O, h) Mg, i) Na, j) Ti, k) Fe
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Sekil 4. 50. Oksijen atmosferinde korozyon testi yapilan %10 1050 HDAK kodlu samot refrakter
malzemesinin refraktere yakin 3. bolgenin geri yansiyan elektron goriintiisii (500%)

%10 1050 HDAK kodlu malzemeye ait 3. bolgenin SEM ve haritalama
gortintiileri (Sekil 4.50 ve 4.51) incelendiginde 1. ve 2. bolgeye gore Na ve Ca
degerlerinin azaldigt yani ciirufun bu bolgeye niifuzunun daha az oldugu

gozlemlenmistir.



93

EDS Layered Image 15
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Sekil 4. 51. Oksijen atmosferinde korozyon testi yapilan %10 1050 HDAK kodlu samot refrakter
malzemesinin refraktere yakin 3. bolgenin a) renkli elemental dagilimi, b) EDX analizi, ¢) Si, d) Al, e) Zr,
f) Ca, g) O, h) Mg, i) Na, j) Ti, k) Fe
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Sekil 4. 52. Korozyon testi sonrasi %5 2083 HDAK kodlu malzemeye ait a) ultraviyole 151k altinda, b)
normal 11k altinda ve ¢) penetrasyon seviyesini gosterir bolgeyi ifade eden kesit goriintiileri

4.
P
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Sekil 4. 53. Oksijen atmosferinde korozyon testi yapilan %5 2083 HDAK kodlu samot refrakter
malzemesinin ciirufa yakin 1. bdlgenin geri yansiyan elektron goriintiisii (500x)

Sekil 4.53 ve 4.54’te %5 2083 HDAK kodlu malzemeye ait 1. bolgenin SEM ve
haritalama analizi verileri gosterilmistir. Image J programi ile yapilan dl¢iimlerde 1.
bolgede penetrasyon miktari yani “i” mesafesi hesaplanmis ve %10 4140 HDAK ve %10
1050 HDAK kodlu malzemelerin 1. bolgeleri ile kiyaslandiginda daha fazla penetrasyon
oldugu gozlemlenmistir. Bu durumun atik malzeme igerinde bulunan zirkon miktariyla
alakali oldugu disiiniilmektedir. XRF verilerine gore en az zirkon miktart %5 2083

HDAK kodlu malzeme de iken en fazla zirkon ise %10 4140 HDAK kodlu malzemededir.
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Element  Agirhik¢a % Si Kal

EDS Layered Image 32

O 31,01
Fe 0,88
Ca 0,80

Ti 2,24

Na 1,84

Mg 0,20

Al 21,56
Si 37,17
Zr 4,30

(a) (b)

Zr Lal

50pm
(d) (e) M

O Kal Mg Kal_2 Na Kal_2

() (h)

Fe Kal

V) (k)

Sekil 4. 54. Oksijen atmosferinde korozyon testi yapilan %5 2083 HDAK kodlu samot refrakter
malzemesinin ciirufa yakin 1. bdlgenin a) renkli elemental dagilimi, b) EDX analizi, ¢) Si, d) Al, e) Zr, f)
Ca, g) O, h) Mg, i) Na, j) Ti, k) Fe
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SU1510 2010k 15,1 mm X600,BSECOMP.

Sekil 4. 55. Oksijen atmosferinde korozyon testi yapilan %5 2083 HDAK kodlu samot refrakter
malzemesinin ciiruf-refrakter arasi 2. bdlgenin geri yansiyan elektron goriintiisii (500%)

%5 2083 HDAK kodlu refrakter malzemenin 2. bolgesine ait SEM ve haritalama
goriintiileri (Sekil 4.55 ve 4.56) incelendiginde Na ve Ca degerlerinin 1. bdlgeye gore

azaldig1 goriilmektedir. Bu durum ciiruf ataginin 2. bolgede azaldigini gostermektedir.



97

R e et — Element  Agirhkea % Si Kol
: o 38,24 ; ;
Fe 1,68
Ca 0,75
Ti 1,64
Na 0,58
Mg 0,35
Al 18,64
Si 33,50
Zr 4,62
(b)
Zr Lal

(d) (€) (f)
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()
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Sekil 4. 56. Oksijen atmosferinde korozyon testi yapilan %5 2083 HDAK kodlu samot refrakter
malzemesinin ciiruf-refrakter arasi 2. bolgenin a) renkli elemental dagilimi, b) EDX analizi, ¢) Si, d) Al,
e) Zr,f) Ca, g) O, h) Mg, i) Na, j) Ti, k) Fe
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Sekil 4. 57. Oksijen atmosferinde korozyon testi yapilan %5 2083 HDAK kodlu samot refrakter
malzemesinin refraktere yakin 3. bdlgenin geri yansiyan elektron goriintiisii (500%)

Sekil 4.57 ve 4.58°de %5 2083 HDAK kodlu refrakter malzemenin 3. boélgesine
ait SEM ve haritalama goriintiileri verilmistir. Bu bélgede Na ve Ca degerlerinin 1. ve 2.

bolgeye gore daha da azaldig1 gézlenmistir.



£DS Layered Image 36

Element  Agirhikea % Si Kol

(6] 41,11
Fe 3,06
Ca 0,36
Ti 1,34
Na 0,18
Mg 0,23
Al 28,55
Si 20,06
= Zr 511
(@) (b)
Zr Lal

(d) (©) (®

O Kal Mg Kal_2 Na Ka_2 ]
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Sekil 4. 58. Oksijen atmosferinde korozyon testi yapilan %5 2083 HDAK kodlu samot refrakter
malzemesinin refraktere yakin 3. bolgenin a) renkli elemental dagilimi, b) EDX analizi, c¢) Si, d) Al, e) Zr,
f) Ca, g) O, h) Mg, i) Na, j) Ti, k) Fe



Cizelge 4. 6. SEM-EDX analizi degerleri

100

Element Agirlikca %
R-1 R-2 R3 A1 A2 A3 Cl1 C(C2 C3 E-1 E-2 E-3

0] 29,63 36,23 29,17 37,82 3791 41,29 34,46 33,61 50,19 31,01 3824 4111
Fe 139 257 238 177 141 116 1,77 09 122 0,88 168 3,06
Ca 581 036 032 134 09% 016 135 098 052 080 0,75 0,36
Ti 139 224 540 138 181 199 245 175 133 224 164 1,34
Na 283 053 016 175 091 019 110 107 092 184 058 018
Mg 191 027 032 08 032 019 029 020 028 020 035 0,23
Al 1490 47,65 46,48 17,20 16,91 46,83 20,51 1529 18,27 21,56 18,64 28,55
Si 42,14 10,15 15,77 27,72 34,70 7,02 36,89 40,71 2562 37,17 33,50 20,06
Zr - - - 10,17 507 1,17 1,08 543 165 430 462 511

Cizelge 4.6’daki EDX degerleri incelendiginde cam ciirufundan gelen Na ve Ca

degerleri ile penetrasyon miktarlarinin kiyaslamasi yapilabilir. Tiim malzemelerde 1.

bolgelerin Na ve Ca degerleri en yiiksekken, bu degerin 3. bolgeye gidildik¢e azaldigi

goriilmektedir. Ayrica atik girdisi olmayan katkisiz numunede ciiruf atagi en fazlayken

atik girdileriyle bu degerin azaldigi gozlemlenmistir. Atiktan gelen zirkonun ciiruf

atagma kars1 direng gosterdigi yapilan analiz sonucu Na ve Ca degerinin azalmasiyla

acikca goziikmektedir.
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Sekil 4. 59. Korozyon dncesi ve sonrast yapilan XRD analizi
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Korozyon testi sonrasi yapida farkli bir faz olusup olusmadigini gérmek amaciyla
XRD analizi yapilmistir (Sekil 4.59). Analiz sonucunda korozyon oncesi XRD
grafiginden (Sekil 4.2) bazi piklerin eksildigi géze carpmistir. Yapilan incelemede
kaybolan piklerin kuvars, kristobalit, titanyum oksit ve mullit pikleri oldugu
gozlemlenmistir. Korozyonla birlikte bu fazlar camsi yapiya gecerek amorf hale
gecmislerdir ve bu nedenle XRD’de kristal yapis1 gdzlenememistir. Ayrica amorf bolgeye
yapilan EDX analizi sonucuna gore (Cizelge 4.7), korozyon sonrasi EDX analizleri
yapilan tiim malzemeler icin yap1 icindeki Si miktarlari, amorf bodlgeden diisiik
seviyededir. Ayrica camsi bolgede Ti varligi da gézlenmistir (Cizelge 4.7). Bu durum
korozyon testi 6ncesi yapida bulunan Titanyum oksidin (Sekil 4.2-Sekil 4.59) korozyon
testi sirasinda camsi faza gectigini gostermektedir. Bu sonuglar dogrultusunda XRD’de
korozyon sonrasit kaybolan piklerin agirlikli olarak SiO2 oldugunu, yapinin amorf faza
gectigi icin pik vermedigini fakat EDX analizinde Si miktar1 arttig1 i¢in amorf yapiya
gectigi goriilmektedir

Silika genellikle dogal kuvars kumunun eritildikten sonra katilastirilarak elde
edilen silis camu sekilde kullanilir (Stenafescu, 1988). Cam yapici bir malzeme oldugu
bilinen SiO> faz1 korozyon testi sirasinda camsi faza gegmistir. Ayrica mullit fazinin da
camsi faza gectigi yapilan XRD analizi ile gorilmistiir (Sekil 4.59). Zirkon minerali
cams1 fazda ¢ézlinmemis ve korozyona karsi direngte onemli bir rol oynamistir. Atik
kullanilan refrakterlerde korozyon direncinin katkisiz malzemeye gore daha etkin oldugu

gozlemlenmistir.

Cizelge 4. 7. Amorf bolgeye ait EDX analiz sonucu

Element Agirlik¢a (%)

0 25,29
Al 16,47
Mg 1,70
Ca 5,79
Na 2,91
Si 46,17
Ti 1,67

Cizelge 3.9°da Simal cam firmasindan korozyon testi i¢in alinan cam atiginin XRF
verisi verilmistir. Veriler incelendiginde korozyon sonrasi yapida Si, Al ve Ti
degerlerinin arttig1 agikca goriilmektedir. Her ne kadar analizler ayn1 olmasa da goreceli

olarak nispeten Si, Al ve Ti fazlarinin amorf bolgeye ait EDX analizi (Cizelge 4.7)
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verisine gore arttig1 gozlemlenmistir. Ayrica bu sonuglar Sekil 4.59’daki XRD analizi ile
de ortiiserek korozyon sonrasi kaybolan piklerin Si, Al ve Ti’ye ait pikler oldugunu
gostermektedir.

8.000
7.000  —
6.000
5.000
4.000

3.000

Penetrasyon Miktar1 (mm)

2.000

1.000

R A C E
Malzeme

Sekil 4. 60. image j programu ile 6lgiilen penetrasyon derinligi degerleri

Image j programi kullanilarak Sekil 4.31, Sekil 4.38, Sekil 4.45 ve Sekil 4.52°de

73T
1

gosterilen bolgesinden yapilan Olclimlere gore, malzeme igindeki zirkon minerali
miktar1 arttikga cam ciirufunun refrakter igerisine penetrasyon mesafesinin azaldigi
goriilmiistiir (Sekil 4.60). En fazla penetrasyon mesafesi zirkon barindirmayan katkisiz
samot malzemesinde goriiliirken, i¢erisinde en fazla zirkon barindiran 4140 HDAK kodlu
malzemede penetrasyon mesafesi en azdir. 2083 HDAK kodlu malzemede oran olarak en
az miktarda zirkon olmasi neredeyse katkisiza yakin derecede penetrasyon mesafesine
sebep olmustur. Korozyona ugrayan bolgelerin degisik noktalarindan yapilan EDX
analizi sonuglarina gore etkilesim bolgesinden refrakter bolgesine gidildikge Na ve Ca
oranlarinda genel olarak azalma egilimi gézlenmistir.

Siv1 faz, gdzeneklerde ve tane sinirlarinda ilerlerken, iginde bulunan Zr**
viskoziteyi yiikselterek korozyon direncini artirmaktadir. Bununla birlikte ZrO>
partikiilleri tane smirlarinda yer alarak gézenek miktarin1 azaltmakta ve diisiik yilizey
enerjisi nedeniyle sivi fazin 1slatma 6zelligini engellemektedir (Aksel, 2003c; Aksel vd.,
2004).

Refrakterlerin asinmis bolgesinde oOlgiilen tiim boyutlar, artan gozeneklilik

degerleri ile benzer bir model sergilemistir ve gézenekliligin hacminin korozyon oranini
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etkileyen onemli bir faktor oldugu agiktir. Bu dogrultuda yapinin yogunlugunun da
korozyon direncine etkisi oldugu sdylenebilir. Korozif cam eriyik yapidaki bosluklara
daha kolay penetre ettigi i¢in yapinin yogun olmasi korozyon direncini arttiracaktir.

Refraktere ince zirkon pargaciklarinin dahil edilmesi, korozyon oranimi azaltir
(Aksel vd., 2004; Baspinar, 2005). Cam penetrasyonunun boyutlari ve ardindan gelen
korozyon hizi, artan zirkon igerigi ve buna bagli olarak azalan erisilebilir gézeneklilik ile
onemli Olgiide azalir. Zirkon ilaveleri, zirkonyanin erimis camda daha diisiik
¢Oziiniirliiglinden ve silika eklenmesi yoluyla cam viskozitesindeki lokal artistan dolayz,
refrakter igine cam penetrasyonuna fiziksel bir engel saglamada 6zellikle etkili olabilir
(Aksel vd., 2004).

Refrakterdeki (mullit ve mullit+korundum) kristal faz konsantrasyonu ne kadar
yiiksek olursa, safsizliklar (demir, titanyum, kalsiyum, sodyum, potasyum vb. oksitler) o
kadar az olur ve mullit taneleri ne kadar kalinsa, erimis cam tarafindan korozyonlar1 o
kadar diisiik olur (Alekseeva ve Val’kovskaya, 1970).

Korundum fazi aliiminasilikat fazina gére korozyona daha direncglidir. Aliimina
refrakter malzeme, asit veya alkali ciirufun kimyasal dayanikliligina sahiptir ve metal ve
cam sivilara kars1 giiglii bir dirence sahiptir (Enestam vd., 2013). Yapilan XRD analizinde
yapida olusan bu fazin da korozyon direncine katki sagladig: diisiiniilmektedir.

Mullit; miikemmel termal sok dayanimi, sicak yilike dayaniklilik karakteristigi ve
yiiksek refrakterlik 6zelliklerine sahiptir (Aksel, 2003b).
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5. SONUCLAR VE ONERILER
5.1 Sonuglar

Sonuglar incelendiginde %5 oraninda 4140, 1050 ve 2083 kodlu hassas dokiim
atik kumlarinin yani sira %10 oraninda 4140 ve 1050 kodlu hassas dokiim atik kumlarinin
samot refrakter iretiminde hammadde girdisi olarak kullanilabilecegi agikca
goriilmektedir. %10 oraninda 4140 ve 1050 kodlu hassas dokiim atik kumu katkilari ile
%5 oraninda 2083 kodlu hassas dokiim atik kumu katkisi, samot refrakterlerin mekanik
ozelliklerine katkisiz refraktere gore soguk basma mukavemet (SBM) degerinde sirasiyla
%26, %17 ve %3’lik; 3 noktadan egme mukavemetinde sirasiyla %12, %6 ve %4 ’liik;
tokluk degerlerinde ise sirasiyla %32, %30 ve %6°lik artig saglamustir. Isil sok testinde
ise 1s1l sok sonras1 SBM’de %10 oraninda 4140 ve 1050 HDAK katkili malzemelerde
%33 ve %]17’lik artig gozlenirken, 1s1l sok sonrasi 3 noktadan egme i¢in %10 4140 ile
1050 HDAK katkil1 ve %5 2083 HDAK katkili refrakterler i¢in katkisiz samot refraktere
gore sirastyla %27, %10 ve %S5’lik artis meydana geldigi gdzlenmistir. Korozyon
direncinde penetrasyon miktarlarina bakilarak katkisiz refraktere gore %10 oraninda
4140 ve 1050 HDAK katkili refrakterlerde sirasi ile %57, %37 ve %5 2083 HDAK katkili
refrakterde ise %26’lik artan diren¢ gozlenmistir. Ayrica hammadde girdisi olarak
atiklarin tretimde kullanmilmasi, samot hammadde girdisini azaltacagindan {iretim
maliyetinde de diisiise sebebiyet verecektir. Yapilan testler sonucu elde edilen sonuglar
asagida verilmistir:

e Yapilan XRF analizleri sonucuna gore HDAK ilavesi ile iiretilen malzemelerin
katkisiz olarak iiretilen malzemeye gore ZrO, miktarlarinda artis oldugu, ayrica
safsizliklarin da %9 seviyesine geldigi gozlemlenmistir. XRD analizleri
incelendiginde ise HDAK ilavesi ile yeni bir faz olusumuna rastlanmamuistir.

o Agirlik¢a %5 ve %10 oranlarinda 4140 ve 1050 kodlu HDAK igerikli refrakter
malzemeler ile %5 oraninda 2083 kodlu HDAK iceren samot refrakter
malzemelerinin yogunluk degerleri katkisiz refrakter malzemesininkinden yiiksek
olup, katki miktar1 bu degerlerden daha fazla oldugunda, yogunluk degeri katkisiz
refrakter malzemesininkine gore azalmaktadir. Katki miktarlarinin artmasi ile
mikrogatlak ve gozeneklerin arttigt gdzlenmistir. Bunun yami sira farkli
sinterlenme davraniglarina bagli olarak HDAK ile refrakter tanelerin ara
yiizeylerinde olusan zayif baglanmalar sebebi ile yogunlugun azaldigi
diistiniilmiistiir. Zirkon varliginin yogunlagsmay: ve bunun yaninda mekanik

ozellikleri artirdigi, gézenekliligi ise onemli dlgiide azalttigi gozlenmistir.
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Soguk basma mukavemeti sonuglarina gore, agirlikga %5 ve %10 oranlarinda
4140, 1050 HDAK ve %S5 oraninda 2083 HDAK iceren samot malzemelerinin
soguk basma mukavemet degerleri katkisiz malzemenin degerinden daha yiiksek
iken; bu degerlerden daha fazla HDAK ilavesi ile iiretilen samot refrakterlerin
SBM degerinde bir miktar diisiis gdzlenmistir. Ayrica yogunluk ve SBM degerleri
incelendiginde yogunlugun SBM iizerine etkili oldugu gézlenmistir.

HDAK ilavesi ile samot refrakterlerde Al,O3 miktarinin azaldigi, Fe2Os ile TiO:
miktarlarinin ise artti@i gézlenmistir. Ayrica atik ilavesi ile birlikte ZrO:
miktarininda arttig1 gézlenmistir. Bu durumun fiziksel ve mekanik 6zelliklerde
elde edilen bulgulara etken oldugu diistiniilmektedir. Refrakterlerde K>O, Na2O,
CaO ve Fe;03 miktarlarinin miimkiin olduk¢a diisiik seviyede olmasi arzu edilir
ki yiiksek olmas1 durumunda yiik altinda refrakterlik ve yiiksek sicaklikta egme
mukavemeti gibi yiiksek sicaklik o6zelliklerinin olumsuz yonde etkilendigi
bilinmektedir.

3 noktadan egme testi ile belirlenen mukavemet, elastik modiil ve tokluk
degerlerinin, SBM testi ile belirlenen mukavemet degerleriyle benzer oldugu
gozlenmistir. %5 ve %10 oranlarinda 4140, 1050 HDAK ve %5 oraninda 2083
HDAK ilavesi ile iiretilen samot refrakterler i¢in zirkon ilavesi ile yogunlugun,
mukavemetin, toklugun ve elastik modiiliin arttigi, HDAK ilaveleri kendi i¢inde
degerlendirildiginde ise zirkon igeriginin artmasi ile daha yiiksek fiziksel ve
mekanik 6zelliklerin elde edildigi gézlenmistir.

Genel olarak tiim kompozisyonlarin 1sil sok sonrast mekanik ozelliklerinin
azaldig1 gozlenmistir. Bu duruma onceden mevcut olan gatlaklar ile 1s1l sok
sonras1 yeni olusan catlaklarin sebep oldugu diisiintilmektedir.

Katkisiz malzemenin 1s1l sok dncesi ve sonrasi kirik ylizey analizi incelendiginde
kiiciik boyutlu tanelerde taneler arasi kirilmalarin, iri tanelerde ise tane ici
kirilmalarin baskin oldugu gozlenmistir. Isil sok sonrasi kiiciik tanelerde taneler
arast kirilmalar gozlenirken iri tanelerde baskin sekilde tane igi kirilmalar
gozlenmigtir. Kirilma tipindeki bu degisimin 1s1l sok sonrast mukavemet oraninin
yiiksek olmasini destekledigi diistiniilmektedir.

Is1l sok Oncesi tane igi kirilma tipinin daha baskin oldugu gozlenmistir. Tane igi
kirilmalar daha yiliksek enerji gerektirdiginden HDAK ilavesi ile mekanik

ozelliklerdeki artis kirik ylizey goriintiileri ile desteklenmistir. Isil sok sonrasi
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kiiciik tanelerde taneler arasi kirilmalar gozlenirken iri tanelerde baskin sekilde
tane i¢i kirilmalar gozlenmistir. Isil sok sonrasi kirilmalarin tane i¢i ve taneler
aras1 olmasindan dolay1 katkisiza gore yiliksek mukavemet oranina sahip oldugu
diistiniilmektedir. Atik ilavesi ile degerlerin yiiksek ¢ikmasinin sebebinin 1s1l ok
sonrasindaki kirilma tipinde meydana gelen donilisimden kaynaklandigi
diistiniilmektedir.

2083 HDAK ilaveli refrakterde 1s1l sok Oncesi baskin sekilde tane i¢i kirtlmalarin
yani sira tanelerde derin ¢atlaklar gézlenmistir. Isil sok sonrasinda da tane igi
catlaklarin oldugu, tane i¢i ¢atlak miktarinin 4140 kodlu malzemeden 2083 kodlu
malzemeye dogru arttigi gézlenmistir. %10 4140 HDAK ilavesi ile yapida az
sayida ve kisa mikrogatlaklarin olustugu, bu mikrogatlaklarin da zirkon tanesinin
yant sira tokluk artirrminmi destekledigi diistintilmiistiir. Isil genlesme katsayisi
uyumsuzlugundan kaynaklanan (amunie=~4,5-5,5X10° K, at.zr0. = ~9 X 10°K)
mikrogatlak olusumlarinin da tokluk artirnmini destekledigi diisiniilmektedir.
Artan atik ilavesi ile daha fazla olusan mikrocatlaklar, catlak ilerlemesini
engellemek yerine daha biiyiik catlaklara sebep olarak malzemenin fiziksel ve
mekanik ozelliklerinde diisiise sebep oldugu gdzlenmistir. Ornegin, %20 4140
HDAK eklendiginde, daha uzun ve derin mikrogatlak olustugu ve porozite
miktarinin arttig1 gozlenmistir.

Mukavemet oranlari incelendiginde %20 katkili olan malzemenin degeri katkisiz
malzemenin degerine yakin ¢ikarken genel olarak %5 ve %10 katkili olan
malzemeler katkisiz malzemenin degerinden ¢ok az yiiksek ¢ikmaktadir. En iyi
oran zirkon miktart en yiiksek olan 4140 kodlu malzemede g6zlenmistir.
Katkisiz, %10 ve %20 4140 HDAK igerikli samot refrakter malzemelerinde
alliminasilikat taneler i¢in ortalama tane boyutu Image-J programindan sirasiyla
yaklagik 55 pm, 32 pum ve 52 um olarak belirlenmistir. Daha kiiclik tanelerin
varlig ile gdozeneklerin azaldigi, ince atik tanelerin samot refrakterlerin daha hizh
sinterlenmesine neden olabilecegi ve dolayis1 ile mekanik ve fiziksel
Ozelliklerinin artisina sebep olacagi diistinlilmiistiir.

%10 1050 HDAK igerikli samot refrakter malzemede aliiminasilikat taneler i¢in
ortalama tane boyutu 35 um olarak belirlenmistir. Katkisiz malzemeye gore diisiik

tane boyutlu olmasinin yani sira zirkon, mikrocatlaklar ve gézeneklerin varliginin
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toklukta artiga sebep oldugu ve bu sebepten dolay1 katkisiz malzemeye gore daha
1yl mekanik o6zelliklere sahip oldugu diigtiniilmiistiir.

%35 2083 HDAK igerikli malzemenin mikroyap1 goriintiisii incelendiginde tane
blytikliglniin katkisiz malzemenin tane biiyiikliigii degerine yakin oldugu
gozlenmistir. %5 2083 HDAK igerikli samot refrakter malzemede aliiminasilikat
taneler i¢in ortalama tane boyutu yaklasik 54 um olarak belirlenmistir. Diger iki
katkiyla kiyaslandiginda daha biiyiik tanelere sahip olmasindan dolay: daha diisiik
mekanik 6zelliklere sahip oldugu gozlenmistir.

%10 2083 HDAK igerikli malzemenin mikroyap1 goriintlisiinde taneler 59 pum
olarak hesaplanmis, derin c¢atlaklarin meydana geldigi ve yiiksek miktardaki
porozitenin etkisiyle mekanik ozelliklerde diisiis meydana geldigi gozlenmistir.
Yogun bir yapmin olugsmasinin yaninda zirkon varligi ve mikrogatlaklarin
etkisiyle katkisiz malzemeye gore mekanik 6zelliklerde artis meydana geldigi
gbzlenmis, zirkon ve aliiminasilikat taneler arasindaki bazi noktalarda gii¢li
baglanmalar oldugu ve bu sebepten dolay1 elastik modiil degerinin yiiksek ¢iktigi
distinilmistir.

%10 4140 HDAK katkili malzemeye yapilan SEM analizinde 4000X biiyilitmeye
gidilmis ve mullit yapisi incelenmistir. Yapilan analiz sonucunda mullitin birincil
mullit (kiip sekilli) oldugu tespit edilmistir. Yapida ignemsi (ikincil) mullit
yapisinin olmadig1 gézlenmistir.

Korozyon testinde cam ciirufundan gelen Na ve Ca degerleri ile penetrasyon
miktarlarinin kiyaslamasi yapilabilir. Tiim malzemelerde 1. bolgelerin Na ve Ca
degeri en yiliksekken, bu degerin 3. bolgeye gidildik¢e azaldigi gdzlenmistir.
Ayrica katkisiz numunede ciiruf atagi en fazlayken atik ilavesiyle bu degerin
azaldig1 goézlenmistir.

Yapinin yogunlugunun da korozyon direncine etkisi oldugu sdylenebilir. Korozif
cam eriyigi bosluklara daha kolay penetre ettigi i¢in, yapinin yogun olmasinin
korozyon direncine olumlu etki sagladig1 sdylenebilir.

Korozyon testi sonrasi yapilan XRD analizinde, korozyon 6ncesi XRD analizine
gore bazi piklerin eksildigi ve eksilen piklerin kuvars ve kristobalit pikleri oldugu
gozlenmistir. Korozyonla birlikte bu fazlar camsi yapiya gecerek amorf hale

geemis ve bu nedenle XRD’de kristal yapis1 gézlenememistir.
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Malzeme icindeki zirkon minerali miktar1 arttikga cam cilirufunun refrakter
malzeme igerisine penetrasyonunun azaldigi gézlenmistir. En fazla penetrasyon
katkisiz malzemede go6zlenirken, igerisinde en fazla zirkon barindiran 4140
HDAK kodlu malzemede penetrasyonun en az oldugu gozlenmistir. 2083 HDAK
kodlu malzemede oran olarak en az miktarda zirkon oldugu ve bu nedenle
neredeyse katkisiz malzemeye yakin derecede penetrasyona sahip oldugu

gozlenmistir.
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5.2 Oneriler
e Farkli kodlardaki malzemelerin dokiimii sonrast atik hale gelen hassas dokiim
kumlarinin da etkisi incelenerek arastirma genisletilebilir.
e Bu calismada 63um tozlar kullanilmis olup, 0-1 mm ve 1-3 mm gibi farkli
boyutlarda atik girdisi ile arastirma genisletilebilir.
e Regetede atik girdisi oranlar1 degistirilerek malzeme tizerindeki etkisi
incelenebilir.

e Farkli kodlardaki atik iirlinlerin karistirilmasi ile farkli ¢aligmalar yapilabilir.
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