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Ozet

Bu c¢alismada, zirkon, kaolen ve alumina kullanilarak hazirlanan karisima agirlikga Uleksit ilave edilerek
zirkonya takviyeli mullit kompozit sentezlenmistir. Uleksit takviyeli karisimlar 1450, 1500 ve 1550°C
sicakliklarda 5 saat sinterlenmistir. Sinterlenen Urlinde faz, yogunluk ve mikroyapi analizleri yapiimistir.
Uleksit katkisinin hem sentez sicakhgini disirdiigli hem yogun iriin elde etmede katkisi oldugu
gorilmistir. Uleksit icermeyen karisimda zirkon 1550°C sicakliga kadar varligini korurken, Gleksit iceren
kompozisyonda 1450°C sicaklikta zirkonun tamamen pargalanip reaksiyona girdigi gérilmustir. Benzer
sekilde, iileksit iceren karisimda 1450°C; iileksit icermeyen karisimda 1550°C sicaklikta ulasilan yogunluk
degerinden daha vyiiksek yogunluk degeri elde edilmistir. Mikroyapi gorintllerinde zirkonya
partikillerin mullit matriks icinde homojen dagildig gérilmastar.
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Influence of Ulexite on the Synthesis ZrO,/Mullite Composite from
Zircon and Kaolin Mixture

Abstract

In this study, zirconia/mullite composite was synthesized by reaction sintering route from zircon, clay,
alumina and ulexite mixtures. Mixtures were sintered at 1450, 1500 and 1550 °C for 5 hrs. On the
sintered samples, the phase evolution, densification and microstructural investigations were examined.
XRD analysis showed that zircon completely dissociated at 1450°C and appeared monoclinic and
tetragonal zirconia phases together with mullite phase. According to the SEM images, microstructures
consisted of a mullite matrix with homogeneously distrubuted zirconia grains. The presence of ulexite in
the mixture leads to both decrease synthesis temperature and improve densification of composite.
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1.Giris Chen, et all., 2004, Schneider,

Conville, et.all., 1998).

et.all.,, 1990,

Mullit,
sicakliklarda kimyasal

genlesme katsayisi, ylksek

kararhlik ve mekaniksel

disik sl

Bu tir geleneksel hammadde karisimlarindan

dayaniklihgindan dolayr o6zellikle yiksek sicakhk
(refrakter) uygulamalari icin potansiyel matris
malzeme olarak dikkat ¢ekmektedir (Tokgdz, 2008).
Bununla birlikte, mullitin oda sicakhgindaki diisik
toklugu uygulama alanlarini sinirlandirmaktadir
(Sainz, et al.,, 2000). Mullitin oda sicakligindaki
tokluk ve mekanik o6zelliklerini artirmak amaciyla
zirkonya  partiklllerle  takviye
yaygindir (Wachtman, et all., 2009, Garrido et all,,

2006, Tokgdz, 2008, Wacthman, 1996).

uygulamalari

Kaolen ve alumina karisimindan zirkonya takviyeli
mullit kompozit sentezine yonelik yogun ¢alismalar
yapilmistir (Schneider, 2008, Caligariis, et.all., 1999,

mullit/zirkonya kompozit sentezinde en o6nemli
sorun kullanilan kaynaklarin safsizlik icerikleridir.
Safsizliklar, sinterleme siirecine avantaj saglasa da
ozellikle ylksek sicakhk uygulamalari icin ciddi bir
Mullit  ve
¢O6ziinmeyen safsizliklar tane sinirlarina yigilir ve

dezavantajdir. zirkonya  fazda

ozellikle sinme dayanimini  olumsuz etkiler.
Bununla beraber, geleneksel hammadde
hammadde karisimlarindan mullit/zirkonya

Uretiminin en 6nemli avantaji ucuz olusu, olusan
sivi fazlar nedeniyle daha vyiksek yogunluklara
ulasilabilmesi ve homojen ZrO, tane dagiliminin
elde edilmesi sayilabilir (Aydin, 2012).


mailto:hediyeaydin@dumlupinar.edu.tr
mailto:rgoren@dumlupinar.edu.tr

Zirkon ve Kaolen Karisimindan Zirkonya/Mullit Kompozit Sentezine Uleksitin Etkisi Aydin ve Géren

2. Materyal ve Metot

Baslangic hammaddeleri olarak kullanilan zirkon
(ZrSi0y,
kaolinit (Al,Si,05(0OH),, Kitahya Porselen), alimina
(Al,0;, BDH Limited Poole, Almanya) ve Uleksit
(NaCaBs04.8H,0, Eti Maden,
kullanilmistir. Kompozit sentezinde kullanilan bu
hammaddelerin (Spectro X-lab 2000 marka XRF
cihaziyla belirlenen) kimyasal bilesimi Tablo 2.1'de

Johnsen Matthey, Sereltas, istanbul),

Turkiye)

verilmistir. Tabloda %1’in altindaki safsizliklar
gosterilmemistir.

Tablo 1. Baslangic hammaddelerin kimyasal
kompozisyonu (agirlikga %)

Bilesenler Zirkon Kaolen Alumina Uleksit'’
Sio, 29.96 53.01 0.02 5.22
Zro, 64.08 - -

Al,0; 0.02 32.56 95.86 0.18
ca0 0.11 0.12 0.49 22.40
B,O; - - - 37.73
AZ 0.35 11.63 2.90 37.88
Toplam 100 100 100 100

“'Eti Madenden alinmigtir.

Sinterlenmis Urinlerin yogunluk 6l¢limleri Arsimet
yontemiyle; faz analizleri Cu K,
filtre
(Rigaku, MiniFlex) ve mikroyap! analizleri ise
Taramali Elektron Mikroskobuyla (SEM, Jeol ISM
50-CF) yapilmustir.

radyasyon ve Ni

kullanilan X-ray difraktometre cihaziyla

Zirkon, kaolin, alimina ve (Uleksit baslangi¢
malzemelerinden iki farkh karisim hazirlanmistir.
Hazirlanan karisimlar Tablo 2.2’de verilmistir. Toz
boyutunu kiicliltmek ve homojen karisim saglamak
amaciyla Retsch PM 200 marka/model gezegensel
(ZrO,) degirmende dakikada 300 dénme hiziyla
(Imm ¢aph ZrO, bilyalar kullanilarak) 6 saat yas
(etil alkol) ®gutildiikten sonra etiivde (100°C)
kurutulmustur. Ogiitme ortami  toz/alkol/bilye

orani 1/1.5/2.5 seklinde belirlenmistir.

Tablo 2. Karisimlar (agirlikca %)

Hammadde ZM0  ZMU
Zirkon 30 40
Kaolen 25 10
Aliimina 45 42

Uleksit - 8

Etivden alinan karisimlar 125 um elekten
gecirilmistir. Kuru karisim tozlar icinde agirlikca %3
PVA ¢ozindiridlmus su ile yaklastk % 4 — 5
nemlendirilmistir. Nemlendirilen karisimlar 500 pum
elekten gegirilerek graniil boyutlara irilestirilmistir.
Sekillendirme sirecinde tek eksenli calisan Calver
marka pres cihazi kullanilmistir. Peletler 20 mm
capinda hazirlanmistir. Presleme islemi 2 ton
basingta 15 saniye tutularak gerceklestirilmistir.
Peletler 5°C/dakika isitma hiziyla 1450, 1500 ve
1550°C sicakliklara ¢ikilmis ve bu sicakhklarda 5

saat sinterlenmistir.
3. Bulgular
3.1. Yogunluk

ZMO ve ZMU olarak simgelenen karisimlarin 1450,
1500 ve 1550°C
orneklerin  yogunluk

sicakliklarda  sinterlenmis
Tablo 3.1'de
verilmistir. Uleksit icermeyen/katkisiz (ZMO) ve
(zMmU)
artan sicaklikla beraber pisme kigillmeleri ve
Katkisiz 6rnekte 1550°C
katkih

ornekte 1500°C sicaklikta ulasiimistir. Yogunluk

degerleri

Uleksit iceren/katkih kompozisyonlarda,

yogunluklar artmistir.

sicaklikta ulasilan yogunluk degerine,
degerine Uleksit katkisinin etkisi oldukca belirgin ve
etkin olmustur. Tablo 3.1’e bakildiginda 1500 ve
1550°C

degerleri elde edilmistir.

sicakliklarda oldukg¢a yiksek yogunluk

Tablo 3. Arsimet yogunluklar (p, g/cm’)

ZmMo ZMU
1450°C 2.17 3.04
1500°C 2.26 3.17
1550°C 3.11 3.27

3.2. X-Isinlar1 Analizi

Uleksit icermeyen (ZMO0) ve iileksit iceren (ZMU)
orneklere ait XRD analizleri sirasiyla sekil 3.1 ve
3.2’de gorilmektedir. Sekil 3.1’de goruldugu gibi,
1450°C sicaklikta sinterlenen katkisiz karisim zirkon
(pdf #06-0266), korundum (pdf #46-1212),
monoklinik zirkonya (pdf #37-1484) ve mullitten
(pdf #15-0776) olusmaktadir. Baska bir deyisle
1450°C
aliimina ve zirkon gorilmektedir. Bu, reaksiyonun

sicaklikta sinterlenen karisimda hala
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heniiz tamamlanmadigini gostermektedir.
1500°C’de korundum tamamen kaybolmus, zirkon
daha

monoklinik zirkonya olusmustur. 1550 °C sicaklikta

bir miktar parcalanmis, tetragonal ve
ise, zirkon blylk oranda pargalanmis olmakla

beraber, hala mevcuttur.

]

5
Two-Theta (deg)

M: Mullit, Z: Zirkon, Mz: Badeleyit, C: Korundum, Tz: Tetragonal
Zirkonya
Sekil 1. Katki icermeyen karisim (ZMO) igin XRD

paternleri

Sekil 3.2 dleksit iceren karisimin 1450, 1500 ve
1550°C sicakliklardaki
Paternlerin

XRD paternlerine aittir.

hicbirinde zirkon pikine

rastlanmamistir. Bu sonugtan yola c¢ikildiginda

Uleksit ilavesinin zirkonun disik sicakhklarda
parcalanmasinda etkili oldugu sonucuna varilmistir.
Her U¢ paternde mullit (pdf #15-0776) ve zirkonya

polimorflarindan baska faz bulunmamaktadir.

Mz

1500°C

N W
Y, ‘ /

20 5
Two-Theta (deg)

M: Mullit, Mz: Baddeleyite, Tz: Tetragonal Zirkonya
Sekil 3.2 % 8 iileksit iceren karisim (ZMU) igin XRD
paternleri

3.3. Mikroyapi Analizi

Sekil 3.3 ve 3.4’te sirasiyla 1450, 1500 ve 1550°C
sinterlenen ZMO ve ZMU kodlu
karigimlara  ait

sicakliklarda

kirflma  ylzeylerinden alinan

mikroyapi goriintlleri  verilmistir. Sekil 3.3’te
goruldugi  gibi, ZMO kodlu o&rnegin  1450°C
sicakliktaki mikro yapisinda ©6nemli miktarda

porozite gobzlemlenmekteyken, sicaklik artisina

bagh olarak porozitenin azaldigi gorilmektedir.

Sekil 3.3. (a)1450, (b)1500 ve (c)1550°C sicaklikta
sinterlenen katki icermeyen karisima (ZM0) ait
mikroyapi gorintileri

=
Sekil 3.4. (3)1450, (b)1500 ve (c)15507C de 5 saat
sinterlenen dleksit iceren (ZMU) karisima ait mikroyapi
gorintileri

1500 ve 1550°C sicaklikliklarda mullit kristallerin
cubuksu yapilari daha belirgindir ve birbirlerinden
net sinirlarla ayrilamayacak bicimde yogun bir
oldugu 3.4'te
goralduga gibi, ornekte mullit

matris gorilmektedir. Sekil
ZMU numarali
taneleri net sinirlarla birbirinden ayri
gorilmektedir. Mullit taneleri belirli bir yoénde

dizilmemis, gelisiglizel yonlenmistir.

4, Tartisma ve Sonug

Mullit/zirkonya seramik kompoziti, zirkonya ve
mullite nazaran daha ucuz hammaddeler olan
alumina (Al,O;), kaolen (Al,05.25i0,.2H,0), ve
zirkon (ZrSiO,4) kullanilarak reaksiyon sinterlemesi

AKU FEMUBID 14 (2014) 025754

343



Zirkon ve Kaolen Karisimindan Zirkonya/Mullit Kompozit Sentezine Uleksitin Etkisi Aydin ve Géren

yontemi ile Uretilmistir. Geleneksel hammadde ve
yontemle ZrO, takviyeli mullit seramik kompozit
Uretim strecinde, lleksit katkisinin dnemli bir etkisi
oldugu gorlalmustir. Bu etki; hem reaksiyon
sicakliginin azaltilmasinda, hem yiiksek yogun {riin
elde edilmesinde acgikca gorilmuistr.
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