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Kordiyerit esash seramikler sahip olduklari dusik 1sil genlesme katsayisi, yliksek
Ozdireng¢ ve distuk dielektrik katsayisindan dolayr 6nemli uygulamalar
bulmaktadir. Bu ¢alismada saf, temiz ve empdrite icerikli dogal hammaddeler
kullanilarak iki grupta recetelerin gelistirilmesi ve koordiyerit seramiklerin disik
sinterleme sicakliklarinda, 1160-1250 °C elde edilmesi ve minimum enerji
tuketimi ile Uretilebilirliginin saglanmasi hedeflenmistir. Dogal hammadde olarak
recetelerde gerekli Kil Kaolen Feldispat gibi temel hammaddelerin yani sira
Sepiyolit ve Talk'in koordiyerit seramigin ozelliklerine etkisi incelenmis olup,
ayrica bu ¢alismada agirlikga %7 oraninda Zirkon katkisinin kordiyerit seramiklerin
mikroyapisina, faz gelisimine, termal ve mekanik 6zelliklerine etkisi incelenmistir.
Numunelerin faz analizi, mikroyapisi ve termal isil genlesme katsayilari sirasiyla
XRD, SEM ve Dilatometre yontemleri ile incelenmistir ve 1si karsisinda davranislari
DTA/TGA ydntemleri ile belirlenmistir. Test numunelerin fiziksel 6zellikler Ug
Nokta Egme ve Su Emme testleri ile karakterize edilmistir. incelemeler sonucunda
recetelere bagh olarak 1160°C ve st sicakhklarda kordiyerit fazi elde edilmistir.
1160°C" de kuvars fazinin varhigi ve 1300°C de deformasyondan dolayr 1200 —
1250°C sicakhklar alt ve st ¢alisma sicaklik araligi olarak belirlenmistir. Sepiyolit,
empdrite iceren ve saf temiz hammaddelerden olusan numunelerde kordiyerit faz
olusumlar sirasiyla, 1160, 1200 ve 1250 °C sicakliklarda goézlemlenmistir. Zirkon
katkili numunelerin, mekanik 6zellikleri artirdigi ve termal isil genlesme katsayisini
dusirdlgi izlenmistir ve ayrica kordiyerit faz olusum sicakliklarini dislirdigi ve
kordiyerit faz yogunlugunu arttirdigi belirlenmistir. incelemeler sonucu, dogal
hammaddelerden hazirlanan recgetelerin kordiyerit olusum sicakliklari, teorik
sicakliklarin altinda,1160°C - 1250°C de elde edilmistir ve endistride kullanilabilir
ve surdurulebilir hale getirilmistir.
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1. Giris

Kordiyerit fazi MAS sistemi olarak

bilinmektedir

2Mg0.2Al,05.5Si0; seklindedir. Teorik olarak
olusum sicakliklari 1350°C-1400°C dir. Duslik

Abstract

Cordierite based ceramics find potential application due to low thermal
expansion coefficient, high resistivity and low dielectrical coefficient. In this work
it is aimed developing cordierite ceramics relatively at low temperature of 1160-
1250°C producible with minimum energy consumption by employing two type of
recepies with clean and empurity containing raw materials. As basic raw
materials, clay, koaolinite, feldspar are used necessary for the recepies, besides of
this sepiolite and talc are also used to investigate its effect on cordierite ceramic
properties. Moreover the effect of 7 wt % zircon addition on microstructure,
phase development, thermal and mechanical properties are investigated. Phase
analysis, microstructure and thermal expansion coefficients are investigated by
XRD, SEM and Dilatometer, respectively. Thermal behaviour of samples are
determined by DTA/TGA method. Physical properties of samples are
characterized by bending strength and water absorption tests. As a results of
investigations cordierite phase is obtained starting at 1160°C and above
temperatures. Because of existence of quarz phase at 1160°C and deformation at
1300°C, sinterinterval temperatures are determined to be between 1200 —
1250°C. Cordierite phase forming temperatures of samples containing sepiolite,
empurities, and pour clean raw materials are observed at temperatures of 1160,
1200 and 1250°C, respectively. Samples with zircon addition showed increase in
mechanical properties and decrease in thermal expansion coefficient. Moreover,
phase forming temperature of cordierite phase is decreased and phase intensity
and ratio of cordierite phase is increased. As a summary, cordierite phase forming
temperatures of recepies prepared from raw materials are obtained at 1160-
1250°C, which are far below theoretical forming temperatures, and so made
suitable for industrial application.
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ylzdelerde ZrO; ilavesinin etkileri
calismalara konu olmustur.

cesitli

Kumar ve calisma arkadaslarinin, saf
kordiyerit (MgO: 13.8 ag%, Al,Os: 34.8 ag%,
SiOz: 51.4 ag%) ve agirlikga %5 - %20
oranlarinda zirkonya ilavesi ile yaptig

kimyasal formuli

isil genlesme katsayisina sahip olmasi .

.g . 2 ) .y . P : calismada, numunelerde mekanik ve termal
kordiyerit seramiklerin diger seramiklere e . .
N N A ozelliklerin dogru orantili olarak iyilestigi
gore en oOnemli  Ustinligli  olarak

bilinmektedir (Wallace, 1980).

anlasiimaktadir.

Saf kordiyerit ve agirlikca %20

Kordiyerit seramigin elde edilisinde
uygulanan yiksek sinterleme sicakhginin,
sanayide kullanilan firinlarin yetersiz kalmasi
nedeniyle sorun vyarattigi bilinmektedir.
Ayrica bu seramigin dezavantajlarindan olan
duslik toklugunun giderilmesi amaciyla belirli

Zirkonya iceren kordiyerit-zirkonya kompozit
seramikler XRD de incelendiginde, benzer
ozellikler gostermistir. Buradaki en onemli
fark, zirkonya ilavesi ile beraber 1350°C’ de
meydana gelen zirkonya - silika reaksiyonu
ile  olusan ZrSi0, formasyonudur. Bu
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formasyon nedeniyle ikinci faz partikillerinin
olusumu saglanmis, mekanik Ozelliklerde
iyilesme gorilmistir.

Zirkonya kompozit seramiginin saf

kordiyerit  seramigine  kiyasla  1350°C
sicakhkta egilme mukavemetinin 126
MPa’dan 297 MPa’a, termal genlesme
katsayisinin ise 4.08 x 10 ® K! den 4.42 x

105 K! e yikseldigi gérilmustir (Kumar,
2015).

T. Ogiwara ve arkadaslan kati hal
reaksiyonlari ile kordiyerit sentezi ve
karakterizasyonu  (lzerine  galismislardir.
Baslangi¢ malzemesi olarak saf magnezya,
amorf silika ve amonyum alliminyum
hidroksikarbonat kullanmislardir. Kordiyeriti
1300°C, 1350°C, 1400°C, 1430°C ve 1450°C
sicakliklarda 2 saat siire ile sinterlemisler ve
her biri icin (¢ nokta egme testi ile egme
mukavemetini 6lgmislerdir.

Yapilan ¢alismada  1350°C de
kordiyerit seramik elde edilmis olup
maksimum egme mukavemeti ise 1450 °C de
240 MPa elde edilmistir (Ogiwara, 2010)

Literatlirde dogal hammaddelerle
yapilan calismalarda genelde kil ve kaolen
yaninda, Kordiyerit recetesini olusturabilmek
icin alimina ve magnezya ihtiyaci icin talk,
sepiyolit, dolomit veya magnesit
kullanilmistir ve ayrica kordiyerit olusum
sicakligini  duslrebilmek icin  borik asit
ve/veya cam katkilandirmasi yapilmistir.
Yapilan galisma sonuclarinin ortak 6zellikleri,
genelde 1100°C ye kadar gozenekli yapida
olmalari ve 1200°C civarinda kismi erime
baslangici gostermeleridir ve 1300°C ve
Gzerlerindeki sicakliklarda ancak yogun
yapilya ulasmalaridir. Kordierit fazi 1200 °C
civarinda olusmaya baslamaktadir, ancak tek
basina olusmaktan ziyade, bu faz ile beraber
c¢alisma kosullarina bagh olarak korund,
enstatit, forsterit, spinel, anortit ve kuvars
fazlarina rastlanmaktadir ve bu ylizden
termal genlesme katsayilari 80-90. 10 7 K*
olarak vyuksek degerlerde elde edilmektedir

Saf kimyasallar ile yapilan bir
calismada MgCl, cozeltisinden yola cikilarak
ve mikron alti ince taneli kaolen kullanilarak
1200 °C de kordiyerit fazi elde edilmistir, bu
sicaklikta pordos yapi elde edilmis olup
13500C' de ancak yliksek yogunluga
ulasilabilmistir(Kobayashi,2000).

Saf hammaddelerden yola c¢ikilarak
yapilan diger bir c¢alismada, diatomit,
alimina ve talk hammaddeleri kullanilarak
1300°C de kordiyerit ile beraber spinel ve
kuvars fazlari elde edilirken, 1400°C yiiksek
sicaklikta sadece kordiyerit fazi olusmustur
(Goren,2006).

Her iki literatir ¢alismasinda yaklasik
20.10 7 K dusiik degerlerde 1sil genlesme
katsayisi elde edilmistir. Bilindigi (zere
teoride (gl faz diyagraminda 1400 °C
civarinda kordiyerit fazi olusmaktadir.

Dogal hammaddelerle yapilan
calismalarda mukavemet degerleri 1200 °C
sicakliga kadar test edilmistir, zira bu
sicakligin  Uzerlerinde kismi  ergimeler
baslamaktadir. Mukavemet degerleri 20-50
MPa degerleri arasinda belirlenmistir.

Bu calismada saf, temiz ve empdirite
icerikli dogal hammaddeler kullanilarak iki
ana grupta recetelerin  gelistiriimesi,
kordiyerit seramiklerin dlstk sinterleme
sicakliklarinda, 1160-1250 °C sicakliklarda
elde edilmesi ve minimum enerji tiketimi ile
Uretilebilirliginin saglanmasi hedeflenmistir.

Dogal hammadde olarak recetelerde
kullanilan kil, kaolen ve feldispat gibi temel
hammaddelerin yani sira sepiyolit ve talk’in
kordiyerit seramigin Ozelliklerine etkisi
incelenmis olup, ayrica bu calismada agirlikca
%7 oraninda zirkon katkisinin kordiyerit
seramiklerin mikroyapisina, faz gelisimine,
termal ve mekanik Ozelliklerine etkisi
incelenmistir.

2. Materyal ve Metot

Bu calisma, Seramiksan ve Kale

Seramik sirketleri tarafindan temin edilen

(Gunay,2010; Gunay,2011; . .
. hammaddeler ile recetelerin olusturulmasi,
Trumbulovic,2003; Rundans,2011; . .
olusturulan recetelerin, ilk olarak
Tulyaganov,2002).
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hammaddelerin havanda kirma islemi ile belli
tane boyutlarina getirilmesi, belli tane
boyutuna gelen hammaddelerin belirlenen
recetelerdeki agirlikca ylzde miktarlarina
gore 100 gr seklinde karisimin hazirlanmasi,
hazirlanan karisimin yas 6gilitme isleminden
sonra 63 um boyutundaki elekten gegirilip
cOktiirme islemi yapilmis olup elek Ustii kaba
kumun maksimum %2 degerinde olmasina
itina gosterilmistir. Hazirlanan karigim tozlari
%5 nem icerecek sekilde kurutulduktan
sonra, Laboratuvar tipi pres yardimiyla 230
Bar’ da 5 cm. gapinda ve 5 cm. x 10 cm. karo
ebatlarinda, 0,5 cm kalinliklarda numuneler
preslenerek sekillendirilmistir. Son olarak
belirlenen pisirme rejimleri ile 1100°C,
1160°C, 1200°C, 1250°C, 1300°C nihai tepe
sicakliklarnda 2 saat bekletilerek pisirilmistir
ve firin icerisinde sogutmaya birakilmistir.

Olusturulan regete c¢alismalarinda
kullanilan hammaddeler, Feldispat, Sile kili,
Manyezit, korund, Turgutlu kili, Sepiyolit,
Kaolen, Kuvars, Ukrayna kili ve Zirkon olarak

belirlenmis olup 6 adet farkli recete
hazirlanmistir.
Hazirlanan recete kodlar ise su

sekilde belirtilmistir. T1: Zirkon katkisiz temiz
recete, T1Z: Zirkon katkili temiz recgete, K1:
Zirkon katkisiz empdrite iceren regete, K1Z:
Zirkon Katkili empirite iceren recete, S1:
Zirkon katkisiz saf recete, S1Z: Zirkon katkili
saf recete

Hazirlanan recetelerin nihai kimyasal
kompozisyonlarinin kordiyeritin teorik
kimyasal formiline (MgO: 13.8 ag%, Al,0s:
34.8 ag%, SiO;: 51.4 ag%) yakin olacak
sekilde olusturulmasina itina gosterilmistir.

K; empuritesi fazla olan
hammaddelerden, o6zellikle 6rnegin Turgutlu

Kil esasli (Demiroksit’ce zengin)
hammaddesinden olusmaktadir,
T; empuritesi az olan

hammaddelerden, 6zellikle 6rnegin Sile kili
esasli hammaddesinden olusmaktadir,

S; empuritesi cok az, hemen hemen olmayan
hammaddelerden, 6zellikle 6rnegin Ukrayna
kili esasli hammaddesinden, olusmaktadir

Cizelge 1’ de T ve K regetelerinin kimyasal
ylzde bilesimleri verilmistir.

Cizelge 1. T ve K regetelerinin ylzde
bilesenleri

Bilesenler | Regete | T1 | T1Z | K1 | K1Z
ZrO; 5 5
K>O 1 0.8 | 1.2 1
Na,O 1.7 | 16 | 1.7 | 15
MgO 10 | 93 |9.7| 9
Cao 59| 55 | 57| 52

Fe,03 1.1 1 2.2 2
TiO, 06| 0.6 | 0.4 ]0.35
Al,03 30| 30 | 28 | 20
SiO; 50 | 48 | 51| 50
Pisirilen numunelerin faz analizi,
mikroyapisi  ve termal sl genlesme

katsayilar sirasiyla XRD, SEM ve Dilatometre
yontemleri ile incelenmistir. Test
numunelerin fiziksel 6zellikleri Ug¢ Nokta
Egme mukavemeti ve Su Emme testleri ile
karakterize edilmistir.

3. Bulgular

Su Emme Testi; Sinterleme islemi
uygulanan numunelere yapilan Su Emme
testinde numuneler kaynar su icindeki kaba
daldirihp 1 saat siire ile kabin icindeki su ile
kaynatma islemine devam edilmistir, daha
sonra 1.5 saat sire kabin icinde sogumaya
birakilmistir. Cizelge 2 ve 3 te belirtilen
ylzdesel olarak su emme testi sonuclarina
variimistir.

Cizelge 2. T regeteli numunelerin % Su Emme
Testi sonuglari

Recete 1100°C 1200°C
T1 7.4 1.5
T1Z 6.5 1.23

Cizelge 3. K regeteli numunelerin % Su Emme
Testi sonuglari
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Recete 1100°C 1200°C
K1 8 1.72
K1z 6.91 1.32

SEM analizi; SEM analizine gore
1250°C’ de sinterlenmis K1, K1Z, T1 ve T1Z
receteli numunelerin mikroyapi goérintileri
Sekil 1- 4 te izlendiginde, zirkon katkisinin
daha homojen ve gbzenegi az bir mikroyapi
elde edilmesini sagladigi  gortlmistir.
Ozellikle K1Z numunesinde bu bulgu agcikca

gorlilmektedir. Diger numuneler de benzer Sekil 3. 1250°C de sinterlenmis T1 regeteli
ozellikler gostermektedir. i numunenin SEM goriintisu

o~

Sekil 4. 1250°C de sinterlenmis T1Z regeteli
Sekil 1. 1250°C de sinterlenmis K1 regeteli numunenin SEM gorintis
numunenin SEM goérintisi

XRD analizi; XRD faz analizinden elde
edilen sonuclara gore kordiyerit faz olusum
sicakhklart  1160°C ile 1250°C sicakhk
araliklarinda baslamaktadir. Sekil 5 ve Sekil 6
kiyaslandiginda Zirkon katkisinin kordiyerit
faz olusumuna etkisi ve faz siddetini
arttirarak mdallit faz olusumunu Onledigi
goralmastir.

Sekil 2. 1250°C de sinterlenmis K1Z regeteli
numunenin SEM gorintisu
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Sekil 5. 1250°C de sinterlenmis T1 regeteli numunenin XRD grafigi
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Sekil 6. 1250°C de sinterlenmis T1Z receteli numunenin XRD grafigi

C: Kordiyerit, K: Korund, Z: Zirkon,
E: Enstatit, M: MgFe;Al;504

Cizelge 4’ de sicakliga ve T1 kompozisyona
baghh  olarak faz gelisimi  toplu olarak
gosterilmektedir, diger kompozisyonlarda da
benzer gelisim izlenmektedir. Cizelgede gorilecegi
Uzere dusuk sicaklikta olusan 6n fazlar sicakligin
artirlmasi ile kaybolmakta ve kordiyerit fazi
olusmaktadir.
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Cizelge 4. T1 kompozisyonun sicakliga bagl olarak

faz gelisimi

Receteler 1100°C 1250°C 1300
Tl Kuvars Kordiyerit | Kordiyerit
Korundum | Korundum | Korundum

Enstatit

Mullit

T1Z Zirkon Zirkon

Kuvars Kordiyerit

Korundum | Korundum

Enstatit

Egme mukavemeti; 3 Nokta Egme Deneyi

sonuglarinda;

incelendiginde,

Cizelge 5 ve Cizelge 6 verileri

Cizelge 5. T1 ve T1Z regeteli numunelerin (g
nokta egme deneyi sonuglari (MPa)

Receteler 1100°C 1200°C
Tl 43
T1Z 55

Cizelge 6. K1 ve K1Z regeteli numunelerin U¢ nokta

egme deneyi sonuglari (MPa)

Receteler 1100°C 1200°C
K1 24 48
K1z 30 58

Agirlikca %7 Zirkon katkisinin
etkisinde mukavemet

Uzerindeki

receteler
degerlerinde

artislara yol actigi gorilmistir. Ayrica empurite

icerikli K regetelerinin mukavet degerlerinin daha
Ustln oldugu izlenmektedir.

Termal genlesme katsayisi; Dilatometre
testi sonucunda, hazirlanan saf, temiz ve empiirite
icerikli recetelerde, 300 °C sicakliklarda 65- 70 * 10
7 K degerlerinin elde edildigi ve ayrica zirkon
katkisi ile katsayinin yaklasik %3-5 degerlerinde
azaldigi belirlenmistir.

4. Tartisma

Yapilan g¢alismada elde edilen veriler ile
makale arastirmalarindan elde edilen veriler
karsilastirildiginda;

Kumar ve T. Ogiwara ve arkadaslarinin
¢alismalarinda kordiyerit faz olusumunun 1350°C
sicakliklarda elde edildigi gorillr iken, yapilan bu
calismada kordiyerit faz olusum sicakliginin
amaglandigi tizere 1160°C ve 1250°C distk sicaklik
araliklarina disuraldaga goralmistar.

Diger dogal hammaddeler ile vyapilan
calismalarda 1200°C sicakhkta arzu edilmeyen
kuvars fazi hala gorilir iken, yapilan bu ¢alismada
kuvars fazinin artan sicaklikla kayboldugu
gorlilmastir. Teorik kordiyerit kompozisyonlarina
yakin olusturulan regetelerde empurite iceriklerinin
ve distik miktarda alkali igeriginin ve sepiyolit
katkisinin  faz  olusumuna ve mukavemet
degerlerine olumlu etkisi duslinlilmektedir. Bu etki
SEM gorintilerinde de izlenmektedir. Empurite
icerikli K recgetelerinde reaksiyon olusumlarinin
daha etkin olarak tamamlandigi ve daha homojen
morfolojik yapinin elde edildigi gorilmektedir.
Zirkon katkisinin bu yapiya olumlu etki sagladiginin
yani sira ayni zamanda mukavemet degerlerini
artirici etkisi gorlmustar.

Kumar ve arkadaslarinin calismasinda
zirkon katkisinin  termal genlesme katsayisini
artirdigi izlenirken, yapilan ¢alismada agirlik¢a % 7
termal genlesme katsayisini
disirdGgli gorulmustir. Recetede zirkon ile
beraber kullanilan sepiyolitin termal genlesme
katsayisini disurici etki sagladigi
disiinilmektedir. 65- 70 * 10 7 K degerlerinde
elde edilen termal genlesme katsayisinin
endustride uygulanabilir oldugu disliniilmektedir.

zirkon katkisinin

5. Sonuglar

Yapilan calismada 1200°C de sinterlenen
numunelerden elde edilen mukavemet degerlerinin
zirkon katkisiz ortalama 45MPa, zirkon katkili 50
MPa degerleri ile literatlire es veya daha ylksek
degerde olmasi Urlinlerin uygulanabilir oldugunu
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gostermektedir, ayrica dogal hammaddelerden
hazirlanan recetelerin kordiyerit olusum
sicakliklarinin teorik sicaklklarin altinda, 1160°C -
1250°C sicaklhklarda elde edilmesi ve termal
genlesme katsayisinin 65- 70 * 10 7 K degerleri ile
disik degerlerde olmasi ve agirlikga %7 zirkon
katkisi ile daha homojen bir mikroyapinin
saglanmasi ile endistride kullanilabilir  ve
surdirdlebilir hale getirildigi belirlenmistir.

6.Tesekkiir

Hammadde temin asamasinda desteklerini
esirgemeyen Seramiksan Turgutlu Seramik San.ve
Tic. A.S ve Kale Seramik Canakkale Kalebodur
Seramik San. A.S. sirketlerine, tesekkiir ederiz.
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