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Ozet

Dusuk yogunluga sahip seramik blnyeler 1sI, ses ve
guraltd yahtimi gibi uygulama alanlarinda énemli bir
yere sahiptir. Bunun yaninda dayanikli ve ucuz

olmasi da Uretici ve tuketiciler i¢in aranan
Ozelliklerdendir. Bu c¢alismada disuk sicaklik
uygulamalari igin yerel ve dogal bir mineral

hammadde kaynagi olan mikro gdézeneklere sahip
diatomit ve Sivas-Yildizeli yoresine ait vermikulit
hammaddesinin baglayici bir kil ile birlikte farkl
oranlarda hafif izole seramik malzemelerin
Uretilmesini amaglamaktadir. Bu amagla dncelikle toz
halindeki hammaddeler tane boyut dagilimi, kimyasal
kompozisyonu (x-ray flioresans, XRF), isil davranisi
(termal gravimetrik analiz, TGA), morfolojik yapisi
(taramali elektron mikroskobu, SEM) ve kristal faz
yapisinin  (x-isint  kirmimi,  XRD) tespiti igin
karakterize edilmistir. Sonrasinda belirli receteler
hazirlanmis ve presleme yodntemi kullanilarak ham
numuneler elde edilmigtir. 900, 1000 ve 1100°C
sicakliklarinda pisirilen numunelerin, yodunluk ve
gbzenek oranlari, boyutsal degisimleri, 1sil iletkenlik
katsayilari ve mikroyapisal Ozellikleri incelenerek
kargilastinmistir. Calisma sonucunda, %60 diatomit,
%10 vermikulit ve %30 baglayici kil iceren seramik
numunelerin gézenek orani %47’e kadar artarken,
yogunluk degerleri 1.3 g/cm3’e ve 1sil iletkenlik
katsayisi da 0.439 W/mK degerlerinde elde edilmigtir.

Anahtar Kelimeler: Diatomit, refrakter kil, vermikiilit,
g6zeneklilik, pisirme, mikroyapil.

Abstract

Low density ceramic structures have an important
place in application areas such as heat, noise and
noise insulation. Besides, being durable and
inexpensive is also a demand for producers and
consumers. In this study, it is aimed to produce
lightweight insulation ceramic materials from a binder
clay containing diatomite and vermiculite raw
materials in different proportions which is a local and
natural mineral raw material source for low
temperature applications. For this purpose, firstly,
powdered raw materials is characterized for particle
size distribution, chemical composition (x-ray
fluorescence, XRF), thermal behavior (thermal
gravimetric analysis, TGA), morphological structure
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(scanning electron microscope, SEM) and crystal
phase structure (x-ray diffraction, XRD). Specific
prescriptions were then prepared and pellet samples
were obtained using the pressing method. The bulk
density and porosity, dimensional changes, thermal
conductivity  coefficients and  microstructural
properties of the samples fired at temperatures
between 900, 1000 and 1100 °C were compared. As
a result of the study, the porosity of the ceramic
samples containing 60% diatomite, 10% vermiculite
and 30% binder clay increased up to 47%, while the
bulk density values were obtained at 1.3 g/cm® and
the thermal conductivity coefficient was at 0.439 W /
mK.

Keywords: Diatomite, refractory clay, vermiculite,
porosity, firing, microstructure.

1.Giris

izolasyon malzemelerinin kullanimi mevcut enerji
verimliligi bakimindan énem arz etmektedir. Daha az
enerji sarfiyatt ile verimliligi artirmak birgok
arastirmacinin ilgi odagi olmaya devam etmektedir.
Ozellikle metalurji ve malzeme sanayinde yiiksek

enerji sarfiyatindan dolayr ylksek 1s1  yaltimi
saglayan izolasyon malzemelerinin gelistiriimesi
o6nemlidir. Bu amagla hafif ve gozenekli refrakter

izolasyon malzemelerinin endustriyel uygulamalarda
1si kullanimi kaginilmazdir. Hafif refrakter izolasyon
malzemleri genel olarak 1200°C’den dusik ve
yuksek calisma sicakliklarinda kullanimlarina gére iki
grupta siniflandirilabilirler [1-5]. izolasyon
malzemeleri genellikle yuksek gbzeneklilie sahip
olup diger refrakterlere goére daha disik termal
iletkenlik ve 1sil kapasiteye sahiptir. Diatomit,
genlestiriimis  vermikulit, perlit, kalsiyum silikat,
alimina, kuvars, samot ve kaolin gibi hammaddeler
kullanilarak farkli tlrdeki izolasyon malzemeleri
uretilebilmektedir [1-9].

Cok ince g0Ozenekli yapiya sahip ve disuk
yogunluklu olan diatomit;Tath ve tuzlu sularda
yasayan tek hicreli su bitkilerinden olusan
diatomlarin fosillesmis iskelet kalintilarini igeren
birikmis, silisli tortul bir kayag olup kolay ufalanan gok
ince taneli yapiya sahiptir [4-5,10-11]. Genel olarak
boya ve polimerlerde fonksiyonel dolgu maddesi
olarak, 1s1 ve kimyasal etkilere karsi dayanikli



oldugundan atese dayanikli ¢imentoda ve yalitim
malzemelerinde kullanilir [4-5,12-13].

Vermikulit, mika degisimi ile olusan ve pul seklinde
ortaya ¢ikan, hidratlanmis magnezyum aluminyum-
demir silikat olarak bilinmektedir. 900 ° C veya daha
yuksek bir sicakliga kadar isitilarak yapi igerisindeki
suyu serbest birakilir ve ¢ok hafif gézenekli malzeme
elde edilir. Elde edilen genisletilmis vermikulit iyi ses
ve 1s1 yalitimi 6zellikleri sergiler[14].

Bu calismada, genellikle 1100°C’den dulslk
sicakliklarda 1s1 izolasyonu igin kullanilabilecek
baglayici refrakter kili, diatomit ve vermikulit esash
hafif ~ refrakter ~ kompozisyonlari calisiimistir.
Kullanilan hammaddelerden diatomit ve vermikiilit,
yerel bir hammadde kaynagi olup bu ¢alismada hafif
refrakter kompozisyonlarinda denenmistir.
Hazirlanan karnigimlar, G¢ farkh sicaklikta (900°C,
1000°C, 1100°C) (Uretilerek pisme sicakhdr ve
karisim oranlarinin malzeme 6zellikleri (zerindeki
etkisi incelenmistir.

2.Materyal ve Metot

Hammadde olarak, genlestiriimis vermikdilit (Yildizeli,
Sivas, Turkiye), diatomit/Kizelguhr (Cankiri, Tlrkiye),
ve baglayict kil hammaddeleri kullaniimis ve
hammaddeler izole refrakter tugla Ureticisi Selko Ates
Tugla A.$. (Bartin, Tirkiye) firmasindan temin
edilmistir. Sekil 1°de bu hammedeler gortlmektedir.

Sekil.1  Kullanilan . hammaddeler: (a) diatomit
(Kizelguhr), (b) genlestiriimis vermiklit, (c) baglayici
refrakter Kil.

Genlestiriimis vermikiilit hammaddesi 6n iglemlerden
(6gutme ve eleme) gecirilerek farkh
kompozisyonlarda karisimlar hazirlanmigtir. Tim
hammaddelerin fiziksel, kimyasal ve 1sil analizleri
karakterize edildikten sonra Tablo 1'de gosterilen
receteye gore deneysel numuneler elde edilmigstir.

Tablo.1 Deneysel numuneler icin hazirlanan
karigimlarin kompozisyonu.

Numune | Vermikiilit, Diatomit, Baglayici
kodu % % Kil %
VD1 0 70 30
VD2 10 60 30
VD3 20 50 30
VD4 30 40 30
VD5 40 30 30
VD6 50 20 30
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VD7 60 10 30

VD8 70 0 30

Oncelikle hammaddeler kuru karigtirma yéntemiyle
homojen olarak karigtinlmis, % 2 ila 8 arasinda
karigimlara sprey su puskdurtulerek nemlendirilmistir.

Nemli toz karisimlan tekrar porselen havanda
karistirilarak, presleme yéntemiyle tek eksenli
hidrolik preste 25 mm c¢apindaki metal kalip

kullanilarak 50 MPa basing altinda sekillendirilmistir.
Sonrasinda elde edilen numuneler 40°C’de 12 saat
ve sonra 105°C’de 2 saat slreyle kurutma firininda
kurutma iglemine tabi tutularak numunelerdeki nem
uzaklastirlmistir. Kurutulan numuneler 900, 1000 ve
1100°C sicaklik araliklarinda 600°C’ye kadar 1°C/dk
hizla, sonra istenen sicakliga kadar 5°C/dk hizla 2
saat sureyle laboratuvar tipi yiksek sicaklik firninda
(Protherm PLF1200/15, Turkiye) sinterleme islemine
tabi tutulmustur.

Vermikulit +

Diatomit Baglayici Kil

Karisim

il

Yari-Kuru-Presleme

Kurutma

i

Pisirme
A 4
Uriin
Karakterizasyonu

Sekil 2. Deneysel akis semasi.

Nihai olarak elde edilen numunelerin, kitle
yogunlugu, gbézenek orani, boyutsal degisimi, isil
iletkenlik  katsayisi ve mikroyapisal &zellikleri
incelenmistir. Yogunluk ve gbzenek miktari ASTM
C20 standardina gore Olgtimistir [15]. Isil iletkenlik
degerleri C-Therm marka TCi model isil iletkenlik
dlgim cihazi ile élgllmistir. Uriinlerin mikroyapisal
analizleri taramali elektron mikroskobu (LEO 1430
VP) ile incelenmistir.

3. Deneysel Sonuglar

3.1 Hammaddelerin Karakterizasyonu

Hammaddelerin tane boyut dagilimi, partikdl
morfolojisi, mineral faz icerigi, kimyasal
kompozisyonu ve sil davranig O&zellikleri igin
karakterizasyon calismalari gerceklestiriimigtir.

Vermikilit, diatomit ve baglayici kil hammaddelerinin
partikiil morfolojileri Sekil 3’teki SEM gorintileri ile
gosterilmektedir.




The Internatinonal Conference on Materials Science, Mechanical and Automotive Engineerings and Technology in CAPPADOCIA/ TURKEY (IMSMATEC’19), June 21-23 2019

Si02, AI203, MgO, FeO, alkali ve su igerikli bir
bilesime sahip oldugu gérilmektedir

Tablo 2. Kullanilan hammaddelerin kimyasal
kompozisyonu (agd.%).

Oksitler Baglayici kil | Diatomit Genlgstlr_llmlg
vermikulit
Al,O3 22.8 8.37 17.7
SiO; 57.5 75.1 36.9
FeO ve
Fe,0s 4,75 1.93 11.2
MgO 0.98 0.55 16.4
CaO 0.35 2.35 3.54
K,0O 2.6 0.58 2.64
. g Na,O 0.16 0.03 0.15
AKU TUAM H : ! TiO, 0.9 0.32 2.18
Kizdirma
kaybi (LOI) 10.0 10.5 9.2

Hammaddelerin mineralojik faz analizi sirasiyla
Sekil.l4 a, b ve c'de gobsteriimektedir. Diatomit
hammaddesinin XRD paterninde 15°-40° derece
araligindaki genis timsek egri amorf bir yapinin (opal
silika: SiO2-nH20) ve ayrica kuvars ve kristobalit gibi
kristal fazlarin varhigini gostermektedir. Baglayici
olarak kullanilan kilin mineral faz igerigi ise yuksek
miktarda kuvars ile kaolin ve muskovit gibi Kil
minarellerinden olugmaktadir. Vermikulit
hammaddesi ise vermikdlit, hidrobiyotit ve flogopit
kristal fazlarini icermektedir.

Detector=SE1  Mag= 1040 K X EHT = 15.00 kV s 500

AKU TUAM  — (
Q : Quartz
2004 C C: Cristobalite
é 300
Q
3
Téj 2004
100
[i T T T T T
10 20 30 40 50 60 70
2theta(degree)

?‘e’:ﬁ(%ﬁ‘m Mag= 1.38KX EHT = 15.00 kV 283 300 ..l....l‘..Q.l....|.A..L....1...(.t|).).
Sekil 3. a:Diatomit, b:baglayici kil ve c:6gutiimus Q: Quartz
vermikilit hammaddelerinin SEM goriintiisi. 250 K: Kaolinite

M: Muscovite

Sekil 3(a)da gosterildigi gibi, diatomit partikdlleri Z 200]
mikronalti gbézeneklere sahip silindirik ve tup é
formunda farkli morfolojik sekillere sahip oldugu SRS
gorulmektedir. Sekil 3(b)de ise kil partiklllerinin 10 P
pm’dan kuguk ince taneli topaklar halinde oldugu; Z
Sekil 3.c’'de vermikdlit tozlarinin 100 um’den kigik g 1007
yapraksi formda yassi partikillerden olustugu 2
g6rilmektedir. 0 -

N MQQ\AQ Q QM Q
Tablo 2'de XRF analizleri gésterilen hammaddelerin L...._MJA.LA_J..AJ».?.LL
kimyasal kompozisyonlari incelendiginde; Diatomit o s @
hammaddesinin yaklasik %10 kizdirma kaybina

2theta(degree)

sahip oldugu ve geriye kalan %75’inin SiO; igerdigi
gorulmektedir. Diatomit ayrica kayda deger miktarda
aluminum oksitin yanisira az miktarda diger oksitleri
de icermektedir. Baglayici kil hammaddesi ise buyuk
oranda SiO; ve AlLOzUn yanisira demir oksit ve
potasyum oksit icermektedir. Vermikdilitin ise ylksek
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Sekil 4. Diatomit (a), baglayici kil (b) ve vermikdilit (c)
hammaddelerinin XRD analizi.

Diatomit, baglayici kil ve vermikilit hammaddelerinin
termogravimetrik analizi Sekil 5'te gosterilmektedir.
Diatomit hammaddesinin TG analizine gbre toplam
agirlik kaybi 1100°C’ye kadar %11 civarindadir. ilk
olarak 50-200°C araliginda yaklasik %6 agirlik kaybi
meydana gelirken, daha sonra 300-500°C araliginda
yaklasik %2 civarinda bir kitle kaybi oldugu
g6rulmus, bunun da organik maddelerin yanmasiyla
ve kimyasal suyun uzaklasmasiyla ilgili olabilecegi
distndlmektedir. Baglayici kil ise 1100°C’ye kadar
toplamda yaklasik olarak %9 oraninda agirlik
kaybina ugramistir. Kilin 300-600°C araliginda

6nemli  miktarda agdirhk  kaybina  ugradigi
gérulmektedir. Bunun nedeni, kil minerallerinin
kimyasal bagli suyunun uzaklastirimasindan ve

kristal yapinin bozunmasindan dolayidir. Vermikulitin
TGA analizine gore, toplam olarak yaklasik %9
oraninda agirhk kaybi gerceklesmistir. Bu kaybin
yarisi 50-200°C araliginda gercgeklesmis olup, fiziksel
olarak absorplanan suyun uzaklagsmasindan dolayi
oldugu soylenebilir. Diger kayiplar (300 ve 700°C
civarl) kimyasal suyun uzaklasmasiyla olmustur.

900°C’de ise ekzotermik bir reaksiyon oldugu
gorilmekte olup faz donisimi gergeklesmesi
muhtemeldir.
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Sekil 5. Diatomit (a) ve refrakter kil (b) vermikdilit (c)
hammaddelerinin TGA egrileri.

3.2 Pismis Numunelerin Karakterizasyonu

900, 1000 ve 1100°C’'de sinterlenerek Uuretilen

numunelerin bulk yogdunluk, gbézenek orani, 6zgul

agirhk, kizdirma kaybi gibi fiziksel 6zellikleri ile 1sil

iletim  katsayisi  ve  mikroyapisal  &zellikleri

incelenmigtir. Sekil 6'da sinterlenen numunelerin

diatomit ve vermikilit oranina ve sicakhga bagh

olarak bulk yogunluk ve gézenek oranlarinin degisimi
gosterilmektedir.

Diatomit oram (%)
70 50 30 10
24 ——————T1 17—
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(gom’)
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5
——
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30

50
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Sekil 6. Diatomit, vermikilit, ve %30 baglayici kil

karisimlarindan Uretilen numunelerin diatomit ve

vermikulit oranina ve sicaklia bagh olarak bulk
yogdunluk (a) ve gbzenek (b) oranlarinin degisimi.

900 °C sicakhkta pisirilen numunelerin vermikilit
oraninin  %0’dan %70’lere ¢ikmasi, numunelerin
bulk yogunluklarini 1.18 gr/cm3den 179 gr/cm3’e
artirirken, 1000 °C sicakhkta 1.32 gr/cmsden 2,13
gricm®e ve 1100 °C sicaklikta 1.52 gricm®den 2.25
gricm®e  yikselttigi  gorilmektedir.  Ayrica  tim
sicakliklarda dlgulen goérunlir gbzenek oranlarina
bakildiginda yogunluk oranlarinin arttikga goértnar
g6zenek oranlarinin azaldigi goérilmektedir. Ayrica
1100 °C sicakliklarda pisirilen numunelerin diger
sicakliklarda pigirilen numunelere gore en yodun yani
en az poroziteye sahip olduklari gorulmektedir.

Diatomit vermikilit ve baglayici kil karisimlari ile
Uretilen numunelerin, modifiye edilmis transient
dizlem kaynagi yontemiyle calisan C-Therm TCi
Thermal Conductivity Analyzer cihazi ile oda
sicakliinda dlgilen 1si iletim katsayilar Sekil 7'de
gOsterilmigtir. Karisimlarinda diatomit miktarindaki
artisin vermikdlit artisina gore goérunlr porozite
degerlerini daha ¢ok arttirdigi ve buna bagh olarak
1sil iletim degerlerini vermikulite nazaran daha c¢ok
azalttigi goérulmektedir. En dusuk 1sil iiletkenlik
degerlerinin 900°C’de elde edildigi gdulmektedir. Bu
sicaklikta %60 diatomit, %10 vermikilit ve %30
baglayici kil kangiminin iletkenlik katsayisi 0.439
W/mK olarak élgtlmustir.
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Sekil 7. Diatomit, vermikulit, ve %30 baglayici kil
karigimlarindan Uretilen numunelerin diatomit ve
vermikulit oranina ve sicakliga bagl olarak 6lgilen
i1sil iletkenlik degerleri.

900°C’de retilen Diatomit/vermikulit ve %30
baglayici kil karisimlarindan iki farkli kompozisyona
sahip numunelerin SEM gorintileri sekil 8de
goruldigu gibi  karsilastirldiginda %60 diatomit
oranina sahip yapinin daha poroz oldugu gérilurken,
%60 vermikilit oranina sahip yapinin lamelli ve
nispeten daha yodun bir yapi sergiledigi
goérilmektedir. Bunun diatomit hammaddesinin
6gitilmis  vermikiit hammaddesine oranla daha
gbzenekli bir yapiya sahip olmasindan kaynaklandigi
sdylenebilir.

Mag= 366KX

EHT = 15.00 kV



Sekil 8. Diatomit ve refrakter kil karigimlarindan
900°C’de Uretilen iki farkli kompozisyona sahip
numunelerin SEM géruntuleri (a:%10 vermikulit +
%60 diatomit+%30 bagdlayici refrakter kil, b: %60
vermikulit + %10 diatomit+%30 baglayici kil).

4. Sonuglar ve Tartisma

Yapillan bu c¢alismada diatomit, vermikdlit ve
baglayici kil  hammaddeleri kullanilarak farkli
oranlarda  karigimlar  hazirlanmig,  hazirlanan
karisimlar yari-kuru presleme yontemiyle
sekillendirilerek 900, 1000 ve 1100°C araliginda
yiiksek sicaklk firininda sinterlenmistir. Uretilen
numunelerin, yogdunluk ve gézenek oranlari, boyutsal
degisimleri, 1sil iletkenlik katsayilari ve mikroyapisal
ozellikleri incelenmistir. Elde edilen sonuglar su
sekilde siralanabilir;

e 900°C sicaklikta pigirlen numunelerin
vermikllit  oraninin  %0dan  %70’lere
¢ikmasi, numunelerin  bulk gogunluklarlm
1.18 gr/cm3den 1.79 gr/lcm™e _artirirken,
1000 °C sicaklikta 1.32 gricm®den 2,13

gricm®e ve 1100 °C sicaklikta 1.52
griem®den  2.25 grlcm¥e  yiikselttigi
g6rulmektedir.

e Diatomit miktarindaki artigin  vermikalit

artisina gore gorlinir porozite degerlerini
daha ¢ok arttirdigi ve buna bagh olarak isil
iletim degerlerini vermikilite nazaran daha
cok azalttigr gériimektedir.

e En dusuk sl iletkenlik degerlerinin
900°C’de elde edildigi gortlmektedir. Bu
sicaklikta %60 diatomit, %10 vermikdlit ve
%30 baglayict kil karisiminin iletkenlik
katsayisi 0.439 W/mK olarak dlgilmustur.
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Selko Ates Tugla A.$. (Bartin, Tirkiye)e tesekkir
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