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Ozet

Bu ¢alismada, lantanyum oksit (La,Os) takviyeli steatit-agirlik¢a % 20 kordiyerit seramikler (SC20),
yuksek enerjili 6glitme, soguk presleme ve sinterlemeden olusan birlesik bir metot ile Gretilmistir. Farkh

Anahtar kelimeler miktarlardaki La;Ostakviyesi (agirlikga % 0.5, 1, 2, 5 ve 10), proses parametresi olarak kullaniimistir.
Steatit-kordiyerit Preslenmis kompakt numuneler, 1250 ve 1300°C'de oksit ortamda sinterlenmistir. Sinterlenmis
seramikler; Lantan numunelerin faz karakterizasyonlari ve mikroyapisal 6zellikleri X-iginlari difraktometresi (XRD), lazer
oksit takviyesi, Faz partikll boyut analiz cihazi ve taramali elektron mikroskobu (SEM) kullanilarak gergeklestirilmistir.
analizleri; Fiziksel Sinterlenmis numunelerin yogunluk, agik gézeneklilik ve su emme degerleri Argimet ve suda kaynatma

ozellikler; Mikroyapisal  metotlarindan yararlanilarak 6lgiilmistiir. Mikrosertlik 6l¢iimleri ve basma dayanimi testleri de
ozellikler, Mekaniksel  yapilmistir. Sonuclara gére, en yiiksek rolatif yogunluk (~ % 99.38) ve en diisiik gézeneklilik/su emme
ozellikler degerleri, agirlikga % 10 La,0s ile takviye edilmis 1250°C’de sinterlenmis, ve agirlikga % 5 La,0s ile
takviye edilmis 1300°C’de sinterlenmis SC20 numunelerinde elde edilmistir. Ayrica, en ylksek sertlik
(~ 1170 HV) ve basma dayanimi degerleri (~ 895 MPa), agirlikga % 2 La,0s ile takviye edilmis 1300°C'de

sinterlenmis SC20 numunesi igin bulunmustur.

Effect of Lanthanum Oxide Reinforcement on the Physical,
Microstructural and Mechanical Properties of Steatite-Cordierite

Ceramics
Abstract
In this study, lanthanum oxide (La;Os) reinforced steatite-20 wt.% cordierite ceramics (SC20) were
Keywords fabricated by using a combined method of high-energy ball milling, cold pressing and sintering.

Steatite-cordierite Different amounts of La,Osreinforcement (0.5, 1, 2, 5 and 10 wt.%) were used as process parameter.
. The green compacts were sintered at 1250°C and 1300°C for 2 h under air. Phase characterizations and
ceramics; Lanthanum

. . microstructural properties of the sintered materials were carried out by using X-ray diffractometer
oxide reinforcement;

(XRD), laser particle size analyzer and scanning electron microscope (SEM). Density, open porosity and

Phase analyses; ) ) - ; N
water absorption values of the sintered bodies were measured by Archimedes method and boiling

Physical properties;

. method of impregnation. Microhardness measurements and compressive strength tests were also
Microstructural

properties; Mechanical conducted. According to the results, the highest relative density (~ 99.38 %) and the lowest
porosity/water absorption values were obtained for the 10 wt.% La,05 reinforced SC20 sample sintered
at 1250°C and 5 wt.% La,0s3 reinforced SC20 sample sintered at 1300°C. Also, 2 wt.% La,0s reinforced
SC20 sample sintered at 1300°C had the highest hardness (~ 1170 HV) and compressive strength

(~895 MPa) values.

properties
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1. Giris

Steatit ve kordiyerit seramikler, MgO-Al,0s-Si0O;
Ugli  faz sisteminin ana bilesenlerinden olan
metasilikat yapilardir (Rohan et al. 2004). Steatit
seramiklerinin ana kimyasal formili MgSiOs olup
enstatit,

protoenstatit, klinoenstatit ve yiksek

sicakhk klinoenstatiti olmak Uzere dort farkl
polimorfik yapiya sahiptir (Mielcarek et al. 2004;
2008).

enstatit

Reynard et al. Fakatsteatit seramikleri

genellikle yapisinda  bulunmaktadir.
Enstatit yapisinin yogunlugu 3.21 g/cm3, ergime
sicakhigr 1557°C ve kristal yapisi ise ortorombiktir
(Rohan et al. 2004). Steatit esash seramikler,
genellikle kil ve talk gibi dogal hammaddelerden,

yari-yas
kullanilarak

kuru presleme, ekstrizyon  ve

sekillendirme gibi yontemler
Uretilmektedir. Ayrica, BaO ve BaCOs gibi flakslar,
yapi Ozelliklerini gelistirmek icin steatit bilesimi
icerisine cok distuk miktarlarda ilave edilmektedir
(Soykan, 2007; Velaet al.2007; Gokce et al. 2011).
Kullanilan kil, sekillendirme sirasinda malzemenin
sekil verilebilirligini ve islenebilirligini arttirirken,
ilave edilen flakslar sinterlemeyi kolaylastirici ve
gelistirici bir etki saglamaktadir (Soykan, 2007). Bu
flakslar, ayni zamanda hangi tip polimorfik steatit
yapisinin olusacagini belirlemek acgisindanda 6nem
tasimakta olup, karisimdaki miktari agirlikga % 5 ila
% 10 arasinda degismektedir (Soykan, 2007).Steatit
porselen tlrli malzemelerin Uretilmesi sirasinda,
pisirme kademesinde, sicakhgin da c¢ok dikkatli bir
sekilde kontroli gerekmektedir; aksi takdirde sivi
faz sinterlemesi icin gereken agirlikca % 25-35
oranindaki sivi miktari asilabilir ve bu durum Urin
seklinin bozulmasina ve c¢atlamalara yol agabilir
(Kingery et al. 1976; German, 1985).

Steatit esasli seramik malzemeler, disiik dielektrik

kayiplari, yiiksek sicaklik direnci ve yiksek

mekaniksel dayanimlari sebebiyle, isitici eleman

tutucusu, halojen lamba tutucusu, termostat

kihflari, gaz atesleyici uglarn, elektrik dagitim
tablolari, kilitlemeli yalitim c¢ubuklari, regllator
parcalari gibi yiksek sicaklik uygulamalarinda, ve
elektronik sektoriinde vyaygin olarak kullanim
alanina  sahiptir, ve ayrica discilikle ilgili
uygulamalarda da ilgi cekmektedir (Kingery et al.

1976; Mielcarek et al. 2004; Soykan, 2007; Gokge

et al. 2011; Vela et al. 2007; Sentiirk et al. 2016;
Terzicet al. 2017).

Kordiyerit seramikleri, yine steatit seramikleri gibi
MgO-Al,03-Si0, Ucli faz diyagrami igerisinde yer
akmakta olup, kompozisyonu olusturan her bir
bilesenin orani 2:2:5 seklindedir. Ortorombik kristal
kafesine sahip olan
2.60 g/cm® ve ergime noktasi sicakhgl ise
1470°C’dir. Kordiyerit seramikleri, diistk dielektrik
sabiti, cok duslk sl
mikemmel termal sok dayanimi ve yiksek sicaklik

kordiyeritin  yogunlugu

genlesme katsayisi ve

degisimlerindeki ve ani degisimlerdeki yiksek

termal ve kimyasal kararhhg gibi Ustlin
ozelliklerinden dolayi pek ¢ok enddstriyel kullanim
alanina sahiptir (Gokce, 2002; Gokce et al.2004;

Tung and Demirkiran, 2014).

Fransiz maden mihendisi ve jeolog P.L.A Cordier
tarafindan isimlendirilen kordiyerit, bugin hala
(Gokee, 2002).
Kordiyeritidogal olarak bulmak cok zordur ve dogal

onemli bir malzemedir
olarak bulunanlar da ¢ok distk kalitede ve baska
elementlerle birliktedir (Gokge, 2002). Glinlim{zde
kullanilan kordiyerit malzemelerin hemen hemen
tamami sentetik tozlardan ve/veya kimyasal
yontemlerle elde edilmektedir (Yalama¢ and
Akkurt, 2006). Kordiyerit sistemi icinde bes farkli
otektik noktasi bulundugu icin sinterleme isleminde
cok dikkatli olunmasi, 6zellikle de kompozisyondaki
bilesenlerin miktarinin dogru sekilde hesaplanmasi
gereklidir (Kingeryet al. 1976). Kordiyeritin sl
genlesme katsayisi 25-700°C sicakhk araliginda
1.5x107% ile 4.0x10°® C! arasinda degisirken, ayni
aralikta steatitin 1sil genlesme katsayisi 6x107° ile
8x107® C! arasinda degismektedir ve kordiyerite
nazaran oldukca yiksektir. Bu ise, kordiyeritin 1sil
sok dayaniminin mikemmel olmasinin en biyik
sebebidir (Kobayashi et al. 2000; Gokge et al. 2011;
Wang et al. 2016). Kordiyerit seramiklerinin 1sil sok
olmasina mekanik

dayanimlari iyi ragmen,

ozellikleri steatite gore duslUktir. Yine de,
kordiyerit esasl malzemeler, elektrik isiticilarinda
(yalitict), firinlarda (istif malzemesi) ve brilor
nozillerinde, otomobil egzoz filtrelerinde, katalitik
konvertor althklarinda, elektrik porselenlerinde, gaz

Isi degistiricilerde, sahip oldugu kontrollii gbzenek
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yapisiyla termal vyalitim uygulamalarinda, 1si
absorblayici olarak
mikrodalgalarda,elektromanyetik dalga

absorblayicilarinda, miillit-kordiyerit kompozitleri

olarak vyari-iletken aygitlarda, slzge¢ olarak
ultrafiltrasyon membranlarinda ve daha pek ¢ok
alanda kullanim alanina sahiptir (Goren et al. 2006;
Camerucci et al. 2001; Camerucci et al. 2003; Costa

Oliveira et al. 2002).

Steatit-kordiyerit seramiklerinin Gretimini de konu
alan bazi ¢alismalar bulunmaktadir. Ayri ayri dogal
ve/veya sentetik hammaddelerden hazirlanmis
steatit ve kordiyerit tozlarinin sinterlenmesi ile ve
genellikle steatit matris icerisine kordiyeritin ilave
edilmesi ile dretilmislerdir (Gokce et al. 2011,
2014; Valaskovaet al. 2015).

bu calismalarda, steatit-kordiyerit

Valaskovaet al.
Literattrdeki
seramikleri kompozisyon, fiziksel, mikroyapisal ve
termal 6zellikler ve fotokatalitik aktivite agisindan
incelenmis olup, seramiklerin mekanik davranislari
Gzerinde ayrintili olarak durulmamistir (Valaskovaet
al. 2014; Valaskovaet al. 2015).

Lantanyum oksit (La,0s), yeryliziinde ticari safiyette
nadir bulunan inorganik bir bilesiktir (Wells, 1984;
Wyckoff, 1963; Kale et al.2005). La,0s bilesigi, bazi
katalizorlerin  Uretiminde, ferroelektrik 6zellige
sahip malzemelerin elde edilmesinde, gozlik gibi
optik niteliklere sahip malzemelerin yapiminda,
gozlik caminin yogunluk, kirilma indeksi ve sertlik
gibi onemli ozelliklerinin
gelistirilmesindekullaniimaktadir. Bununla birlikte,
La,03, camin alkaliye karsi direncini gelistirmek igin
tantalyum, tungsten ve toryum oksitler ile de
kullanilmaktadir (Wells, 1984; Wyckoff, 1963; Kale
et al. 2005; Cao et al. 2005; Manoilovaet al. 2004).
Piezoelektrik ve termoelektrik ozellige sahip
malzemelerin Uretilmesinde de, La,Ostercih edilen
iyi bir katki malzemesidir. Yine, La;0s;, motorlu
tasitlarda emisyonu azaltmak igin kullanilan egzoz
filtrelerinde de iyi bir katalizor olarak kendine yer
bulmustur (Cao et al. 2005; Manoilova et al. 2004).
Ayrica, parlak 1sima 6zelligi sayesinde X-isinlarini
gorlntileme ekranlarinda fosforlu malzemeler ile

birlikte kullanilir(Wells, 1984; Wyckoff, 1963).

Bu calismada, hem steatitin hem de kordiyeritin
Ustlin Ozelliklerinden faydalanmak (zere steatit-
kordiyerit seramikler Uretilmis velLa,03 takviyesinin
son drdndn fiziksel, mikroyapisal ve mekaniksel
ozellikleri (sertlik ve basma dayanimi)izerindeki
etkisi incelenmistir.

2. Materyal ve Metot

Bu ¢alismada kullanilan steatit ve
kordiyeritbaslangic malzemeleri, dogal hammadde
ve sentetik tozlar kullanilarak sentezlenmistir.
Oncelikle sentezleme icin kullanilan talk (Sivas,
Tirkiye)ve  kaolinit(Balikesir,  Tirkiye) tozlari
1000°C’de 2 sa stireyle Prothermmarka PLF 160/15
model kutu firinda,20°C/dk 1sitma ve sogutma hizi
ile kalsine edilmistir. Talk ve kaolinit dogal

hammaddelerininkimyasal analizi, Thermo
Niton XL3t

spektrometresi (XRF) kullanilarak yapilmistir ve

Scientific X-1sinlari floresans
analiz sonuglari Tablo 1’de verilmektedir.

Tablo 1. Dogal hammaddelerin kimyasal analizi.

Bilesim (% agirlikga)

Talk Kaolinit

SiO; 63.7 48.6
Al,O3 0.07 35.6
Fe;03 0.41 0.8
TiO, - 0.1
MgO 30.25 -
Cao 0.22 2.9
Ates zayiati 5.35 12.0

Daha sonra, steatit sentezi icin talk, Al,Os (Sulzer
Metco, %99.5 safiyette) ve BaCOs; (Alfa Aesar,
%99.8 safiyette), kordiyerit sentezi icin ise kaolinit,
talk ve AlLO;
malzemeyisentezlemekigin,

tozlart  kullanilmistir.  Her iki
Tablo 2'de
verilen bilesimlerde hazirlanarak birbirleri ile

karistirilmistir (WAB™ T2C Turbula, 20 dk).

tozlar

Tablo 2. Steatit ve kordiyerit sentezi icin segilen

bilesimler.
Bilesim (% agirlikga)
Talk Kaolinit Al,03 BaCO;
Steatit 87 - 5.0 8.0
Kordiyerit 21 75 4.0 -
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Daha sonra, steatit tozlari 1320°C’'de ve kordiyerit
tozlar 1250°C’'de 2 sa sireyle kutu firinda kalsine
edilmistir. Kalsine edilen tozlar, 80 ml hacimli ZrO,
ogltliclt kap icerisinde, 10 mm caph ZrO; bilyalar ve
Fritsch Pulverisette 7 Premium Line marka yiksek
enerjili gezegen tipi bilyali 6gitiici kullanilarak,
etanol (Merck, % 96 safiyette) ortaminda, 800
devir/dk hizla ve 4 sa slreyle 6gutilmustir. Bu
islem neticesinde hazirlanmis tozlardan, agirlikca
%80 steatit ve %20 kordiyerit olacak sekilde ana
matris bilesimi hazirlanmistir. Steatit ve kordiyerit
arasindaki oran daima ayni kalacak sekilde igerisine
degisik miktarlarda (agirhke¢a % 0.5, 1, 2, 5 ve 10)
La;0s (Alfa Aesar, % 99.5 safiyette) takviyesi
yapilmistir.  Bu  bilesimler igerigindeki katki
miktarina gore SC20 (La,0s; katkisiz), SC20-
0.5L(agirhkga %0.5 La,0s3 katkili), SC20-1L(agirlikca
%1 La,Os katkih), SC20-2L(agirlikca %2 La,0s
katkil), SC20-5L(agirlikga %5 La,03 katkili) ve SC20-
10L(agirlikga %10 La 03 katkili) olarak kodlanmistir.
Hazirlanmis olan her bir bilesim (5 g), yine yiksek
enerjili gezegen tipi bilyal oguticu
kullanilarak,etanol ortaminda, 800 devir/dk hizla ve
1 sa sireyle o0gutme islemine tabi
tutulmustur.Ogiitme islemleri sirasinda 8:1 bilya-
toz agirhk orani kullanilmistir. Ogiitme islemi
sonrasinda tiim karisimlar, Heraeus marka etiivde
80°C’de 24 sa slireyle kurutulmustur. Kurutulan toz
karisimlarindan, MSE marka MP-0710 model tek
eksenli hidrolik pres kullanilarak ve 300 MPa basing
uygulanarak 12.7 mm capl silindirik numuneler
elde edilmistir. Daha sonra bu peletler, 1250°C ve
1300°C’de, 2 sa stireyle,20°C/dk i1sitma ve sogutma
hizi ile ve hava

ortaminda kutu firinda

sinterlenmistir.

Steatit ve kordiyerit tozlarinin partikiil boyutu
Malvern marka Mastersizer 2000 model analiz
cihazi kullanilarak gergeklestirilmistir. Toz ve sinter
yapidaki numunelerin faz analizleri, X-isini
difraksiyon(XRD) tekniginden yararlanilarak Bruker
D8 Advanced marka ile  CuKq
(1.54060 A) radyasyon kaynagi kullanilarak 8-80°
2°/dk hizda

gerceklestirilmistir. Sinterlenmis olan numunelerin

difraktometre

araligindaki2® degerlerinde ve

mikroyapilari, taramali elektron mikroskobu (JEOL
JCM-6000PIlus NeoScope) ve mikroskoba akuple

(SEM/EDS) ile
numunelerin

enerji dagilimli  spektrometre

karakterize  edilmistir.  Sinter
yogunluk, su emme ve agik gbzeneklilik degerleride
suda

kaynatma (4 sa) ve Arsimet yontemi

kullanilarak hesaplanmistir. La;0s ilavesinin ve
sicaklik degisiminin numune sertligi ve basma
Gzerindeki etkisinin incelenmesi igin
(Shimadzu HMV

microhardness tester, 0.9807 N, 10 sn) testi ve

dayanimi
Vickers indentasyon

basmatestleri (Instron) yapiimistir.

3. Bulgular ve Tartisma

ilk olarak, dogal ve sentetik hammaddeler
kullanilarak hazirlanan steatit ve kordiyerit igin
partikiil boyut dagihm analizi yapilmistir. Sekil 1 ve
2'de steatit ve kordiyerit icin partikil boyutu
dagihm grafikleri verilmistir. Sekil 1(a)’'ya gore,
1320°C’'de kalsine edildikten sonra elde edilen
steatitin ortalama partikil boyutu 108 um olarak
bulunmustur. Kalsinasyon ve ardindan uygulanan 4
saatlik 6glitme sonrasinda ise, steatitin ortalama
partikil boyutu 5 pm’ye diasmistir (Sekil 1(b)).
1250°C’de kalsine edilmis kordiyeritin ortalama
partikdl boyutu 55 um olarak saptanmigken (Sekil
2(a)), bu deger 4 sa 6glutme sonrasinda 6 um’ye
inmistir (Sekil 2(b)). Dolayisiyla, steatit-kordiyerit
seramik matris hazirlama oOncesinde her iki
bilesenin de ortalama partikil boyutlari birbirine
yakin degerlere getirilmistir. Ogiitme islemi ile,
Uretim onemli

malzeme sireglerinde  en

parametrelerden biri olan baslangi¢ tozlarinin
boyutu, son {rlnin daha iyi mikroyapisal veya
mekanik Ozellikler gostermesi beklentisi g6z
onlinde bulundurularakdaha kii¢clik mertebelere

dislrilmustir.

Hacim (%)
w

(a)

o1 1 10 100 1000
Partikil boyutu (um)

Sekil 1. Steatit hammaddesine ait partikil boyutu
dagihm grafigi: (a) 1320°C’de kalsinasyon sonrasi ve
(b) kalsinasyon ve 4 sa 6glitme sonrasi.
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o] (b)

(a)

Hacim (%)

01 1 10 100 1000
Partikiil boyutu (pm)

Sekil 2. Kordiyerit hammaddesine ait partikil boyut
dagihm grafigi: (a)1250°C’de kalsinasyon sonrasi ve
(b)kalsinasyon ve 4 sa 6glitme sonrasl.

Steatit hammaddesinin 1320°C’deki kalsinasyon ve
ardindan uygulanan 4 saatlik 6glitme sonrasina ait
XRD paternleri,Sekil 3(a) ve (b)'de verilmektedir.
Steatit tozlarinin her iki XRD paterninde de,
protoenstatit (ICDD kart no: 74-0816, Bravaiskafesi:
basit ortorombik, a=0.925 nm, b=0.874 nm,
¢=0.532 nm), klinoenstatit (ICDD kart no: 84-0652,
a=0.96 nm,
b=0.881 nm, ¢=0.517 nm) ve magnezyum silikat
(ICDD kart no: 11-0273, Bravais kafesi: basit
ortorombik, a=0.925 nm, b=0.874nm, c=0.532nm)
fazlari  tespit
protoenstatit ve klinoenstatit fazlari da MgSiO;

Bravais kafesi: basit monoklinik,

bulunan

edilmistir.Mikroyapida

yapisindadir, fakat farkh kafes parametrelerine
sahip olup, farkli 6zellikler géstermektedir.

p: protoenstatit
m: MgSiO5
®: klinoenstatit

Siddet

10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70
20 (derece)
Sekil 3. Steatit hammaddesine ait XRD paternleri:
(a)1320°C’dekalsinasyon sonrasi ve (b)kalsinasyon ve
4 sa 6glitme sonrasi.

Kordiyerit hammaddesinin 1250°C’deki kalsinasyon
ve ardindan uygulanan 4 saatlik 6glitme sonrasina
de Sekil 4(a) ve (b)de
gosterilmistir.  Kordiyerit tozlarina ait XRD
paternlerinde, kordiyerit (ICDD kart no: 12-0303,

ait XRD paternleri

Bravais kafesi: taban merkezli ortorombik, a=0.974
nm, b=1.708 nm, c=0.935 nm), millit (ICDD kart no:
15-0776, Bravaiskafesi: basit ortorombik, a=0.755
nm, b=0.769 nm, c=0.288 nm), korundum (ICDD
kart no: 46-1212, Bravais kafesi: basit rombohedral,
a=b=0.476 nm, c=0.130 nm) ve magnezyum silikat
fazlar gozlemlenmistir. Mikroyapida tespit edilen
kordiyerit, mallit ve korundum fazlar sirasiyla,
Mg,AlSisO13,  AlgSio013 ve  AlOs
formillerine sahiptir. Her iki sekildeki (Sekil 3 ve

kimyasal

4)faz analiz sonuglarina bakildiginda, yapilarin tam
olarak steatite ve kordiyerite doniismedigi ortaya
¢ikmistir. Bununla birlikte, 6glitme sonrasinda
fazlarin XRD pik siddetlerindeki azalma (Sekil 3(b)
ve Sekil 4(b)), ortalama partikil boyutlarindaki
diists ile dogrudan ilgilidir. Ogiitme sirasinda toz
partikiilleri ile 6gutme kabi ve bilyalari arasindaki
stirekli carpismalar ile ortaya c¢ikan tekrarli kirilma-
kaynaklanma mekanizmasi, tozlarin  partikil
boyutunda 6nemli bir degisime neden olmustur. Bu
degisim de, XRD analizlerine, pik siddetlerinin
dismesi ve  piklerin  genislemesi  olarak
yansimaktadir. Takibi siireglerde, partikil boyutu
distrilmis steatit ve kordiyerit hammaddeleri

kullanilmistir.

c: kordiyerit
W: korundum
c A millit
c m: MgSiOg

u (b)
c

Siddet

10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70
20 (derece)
Sekil 4. Kordiyerit hammaddesine ait XRD paternleri:
(a)1250°C’de kalsinasyon sonrasi ve (b)kalsinasyon ve
4 sa 6gutme sonrasi.

Kalsine edilmis ve 4 sa 0gltlilmis steatit ve
kordiyerit hammaddeleri ile farkh miktarlardaki
La,03 tozlan karistirilmis, 6gutilmis (1 sa), soguk
preslenmis ve iki farkh sicakhkta sinterlenmistir.
Sekil 5 ve Sekil 6, farkl La,0; miktarlari (agirlikca %
0, 05, 1, 2, 5 ve 10) ile takviye edilmis steatit-
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1300°C'de
paternlerini

1250 ve
sinterlenmesine ait XRD

kordiyerit seramiklerinin
gostermektedir.Sekil 5’e gbére  mikroyapida,
protoenstatit, enstatit (ICDD kart no: 03-0519,
Bravais kafesi: basit ortorombik, a=1.82 nm,
b=0.887 nm, c=0.52 nm), kordiyerit, forsterit (ICDD
kart no: 34-0389, Bravais kafesi: basit ortorombik,
a=0.598 nm, b=1.020 nm, c=0.475 nm), MgSiOsve
¢ok az miktarda SiO, (ICDD kart no: 51-1382,
Bravaiskafesi: hacim merkezli ortorombik, a=1.367
nm, b=0.502 nm, ¢=2.556 nm) fazlari tespit
edilmistir.Sekil 3’deki XRD paternlerinde bulunan

klinoenstatit fazi, kalsinasyon sonrasinda
gortilmemistir.  Yapida olusan az miktardaki
forsterit (2Mg0.Si0,) fazi, kordiyeritin  kismi

bozunmasi ile olusmus ve bu esnada serbest SiO;
fazi da ortaya c¢lkmistir. Ayrica, La,Os katkil
numunelerde, LaySi,0; (ICDD kart no: 48-0052,
Bravais kafesi: basit monoklinik, a=1.319 nm,
b=0.879 nm, ¢=0.541 nm) fazi bulunmustur. La,0s
miktarinin 6zellikle agirlikga % 2’den % 10’a artmasi
ile La,Si,07; fazinin XRD pik siddeti de artmistir.
La;Os; takviyesi sinterleme esnasinda SiO, ile
reaksiyona girerek yeni bir faz olusumuna sebep
olmus ve kimyasal kararliligini koruyamamistir. XRD
La,0Osfaz
bitin takviyenin

analizi ile vyapida serbest tespit

edilememistir. Bunun nedeni,

La,Si>0; fazina donlismesi veya serbest takviyenin

kullanilan  difraktometrenin ~ minimum tespit
seviyesininaltindaki bir miktarda yapida
bulunmasidir (< agirlikga % 2).
p: protoenstatit m: MgSiO3
e: enstatit * 1 La2Si207
c: kordiyerit #:Si02
P f: forsterit
p
* m
¢ cPoersl Jdmp Py 0P ofMp P b
| (SC20-10L)
T ST | U0 | G| DUOREN (PR DR
3 (SC20-5L)
7 whiKaicakahcakoy i
(SC20-2L)
adaih A PR ¥
(SC20-1L)
(SC20-0.5L)
PN 'Y A " VO
(8C20)
T T T T T T

10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80
20 (derece)

Sekil 5.Farkli miktarlardaki La20s (agirlik¢a % 0, 0.5, 1, 2,
5 ve 10) ile takviye edilmis ve 1250°C’de sinterlenmis
steatit-kordiyerit seramiklerine aitXRD paternleri.

Sekil 6'da ise, Sekil 5’e benzer olarak protoenstatit,
enstatit, kordiyerit, forsterit, MgSiOs, La,Si,07 ve az
miktarda SiO, fazlari bulunmasina ragmen, bazi
fazlarin miktarlarinda degisimler goérilmektedir.
Ozellikle, forsterit ve La,Si,O; miktari artarken,
yapidaki enstatit ve kordiyerit miktarlarinda azalma
meydana gelmistir. Forsterit olusumu 06zellikle
agirhk¢a % 10 La,0s katkili kompozisyonlarda daha
belirgindir. Artan La;O; katkisi ve artan sicaklikla
serbest silika piklerinin kayboldugu ve bir miktar
serbest SiO,'nin La,0s ile reaksiyona girereklLa,Si,07
Her iki
steatit-kordiyerit matrisine ilave

fazina dontstigl gozlemlenmektedir.
sicaklikta da,
edilen La,0s3 takviyesinin reaksiyona girerek yeni bir
faz olusturmasi, kompozit malzemelerdeki matris
ve takviye elemaninin kararli olmasi temel prensibi
ile (sacinma yoluyla dayanimi arttirilmis partikal
takviyeli kompozitler harig) 6rtiismedigi icin, elde
La;0s
seramikleri olarak adlandiriimaktadir.

edilen Grdn takviyeli steatit-kordiyerit

P p: protoenstatit m: MgSiO3
e: enstatit *: La2Si207
c: kordiyerit #: Si0O2
" % f: forsterit
f o P P
p | | = m P
# c. fﬁj‘w‘ ‘\TVIMA BI s “MMme . \E»WW‘WMPWMV
' (SC20-10L)
A ' \ TP PO Y ‘KJ‘WW)WAMW..
E ' (SC20-5L)
E,E,\‘u sl ot MW
(SC20-2L)
(SC20-1L)
hasidins
L«“. * ’J A ‘ M‘W WV-W Ww
(SC20-0.5L)
(sczm
LI |

10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80
20 (derece)

Sekil 6.Farkli miktarlardaki La20s (agirlik¢a % 0, 0.5, 1, 2,

5 ve 10) ile takviye edilmis ve1300°C'de sinterlenmis

steatit-kordiyerit seramiklerine ait XRD paternleri.

Agirhk¢ca % 0, 0.5, 1, 2, 5 ve 10 La;0s ile takviye
edilmis, 1250 ve 1300°C’'de sinterlenmis steatit-
kordiyerit seramiklerinin gercek, yigin ve rolatif
yogunluk degerleri Tablo 3’de verilmistir. 1250°C'lik
sinterleme sicakhgl temel alinarak Tablo 3
incelendiginde, La;0; ilavesinin yogunluk Uzerinde
olumlu bir etki vyarattigi gorilmektedir.La;03
katkisiz steatit-kordiyerit numune igin elde edilen
en dislk yogunluk degeri (% 89.97), agirlikca % 10
La;,0; takviyesinin ardindan % 99.38 degerine
Rolatif

ulasmistir. yogunluk degerindeki en
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blylkdegisim ise, La,0s ilavesi agirlikca % 1'den %
2’ye cikarildiginda gozlenmistir, ve agirlikca % 4.85
1300°C’'de

yogunluk

degerinde bir artis elde edilmistir.
sinterlenmis numunelerin
degerleri,1250°C’'de sinterlenmis numunelere ait
yogunluk sonuclarina benzer egilim gostermekle
beraber, bu degerlerde bazi farkhliklarinda oldugu
gbze carpmaktadir. Ornegin, sinterleme
sicakligindaki 50°C’lik artis La,Os katkisiz steatit-
kordiyerit matris lizerinde olumlu yénde bir etki
yapmistir, ve rolatif yogunluk degeri % 5.18
oraninda artmistir. Sinterleme sicakliginin steatit ve
kordiyeritin ergime noktalarina yaklastirilmasi,
seramik malzeme biinyesindeki yogunlagsma oranini

arttirmistir.

Tablo 3.Farkli miktarlardaki La20s (agirlik¢a % 0, 0.5, 1, 2,
5 ve 10) ile takviye edilmis, 1250 ve 1300°C'de
sinterlenmis steatit-kordiyerit seramiklerinin yogunluk

degerleri.
Gergek Yigin Rolatif
Numune yogunluk yogunluk yogunluk
(g/cm3) (g/cm3) (g/cm?)
1250°C
SC20 3.09 2.78 89.97
SC20-0.5L 3.10 2.85 91.94
SC20-1L 3.11 2.90 93.25
SC20-2L 3.13 3.07 98.10
SC20-5L 3.17 3.14 99.05
SC20-10L 3.26 3.24 99.38
1300°C
SC20 3.09 2.94 95.15
SC20-0.5L 3.10 2.99 96.45
SC20-1L 3.11 3.03 97.42
SC20-2L 3.13 3.10 99.04
SC20-5L 3.17 3.15 99.37
SC20-10L 3.26 3.18 97.54

Benzer bir ¢alismada, farkli miktarlarda (agirlik¢a %
5, 10 ve 20) kordiyerit ilave edilerek hazirlanan
steatit seramikleri icin de, sinterleme sicakliginin
1200°C’'den 1300°C’ye cikarilmasi
degerlerinin % 20-25 oraninda arttig raporlanmistir
(Gokee et al. 2011). 1250°C’de sinterleme sonrasi
La,0s
katkisinin agirlikca % 1'den % 2’ye cikarilmasi ile

ile yogunluk

elde edilen sonuglara benzer olarak,
numunelerin yogunluk degerinde en bliylk sicrama
birlikte, 1300°C’deki

sinterleme sonrasinda en yliksek rolatif yogunluk

elde edilmistir. Bununla

degerine, agirhkca % 10 La,0; katkisi ile degil,
agirhk¢a % 5 La,03 katkisi ile (% 99.37) ulasiimistir.

1250°C'de yapilan sinterlemenin aksine
1300°C’deki sinterlemede artan La,0s miktari, belli
bir orandan sonra yogunluk lzerinde olumsuz etki
gostermistir, fakat yine de katkisiz numuneye gore
daha iyi degerler elde edilmistir. Agirlikca % 10
La;0s katkisi kullanilarak 1300°C’'de sinterleme

yapildiginda, LaSi;0; fazinin bir miktar artmis

olmasi, yogunluktaki distsiin nedeni olarak
gorilmektedir. Genel olarak, 1300°C’deki
sinterleme sonrasinda elde edilen yogunluk

degerleri, agirlikca % 10 La,Os; katkisina kadar
1250°C’deki degerlerden daha ylksektir.

Farkh miktarlarda La;0s tozu ile takviyelendirilmis
ve 1250 ve 1300°C’de sinterlenmis olan steatit-
kordiyerit seramiklerinin suda kaynatma yontemi
ile hesaplanmis gdzeneklilik ve su emme gibi fiziksel
ozellikleri de Tablo 4’de verilmistir. Elde edilen
gozeneklilik veya porozite degerleri, numune
blnyesindeki acgik porlar icin gecerlidir.Beklendigi
gibi, en ylksek gozeneklilik (% 10.12) ve en ylksek
su emme (% 3.90) 1250°C'de
La,0s matris
malzemesinde (SC20) elde edilmistir.

degerleri,

sinterlenmis ilavesiz ana

Tablo 4. Farkli miktarlardaki La203 (agirlik¢a % 0, 0.5, 1,
2, 5 ve 10) ile takviye edilmis, 1250 ve 1300°C’de
sinterlenmis steatit-kordiyerit seramikleriningézeneklilik
ve su emme degerleri.

Numune Gozeneklilik Su emme
(%) (%)
1250°C
5C20 10.12 3.90
$C20-0.5L 8.87 3.42
SC20-1L 5.97 2.23
SC20-2L 1.72 0.61
SC20-5L 0.26 0.08
SC20-10L 0 0
1300°C
5C20 0.26 0.12
SC20-0.5L 0.20 0.10
SC20-1L 0.02 0.01
5C20-2L 0 0
SC20-5L 0 0
SC20-10L 0.01 0.01
1250°C'de sinterlenmis yapilarda, rolatif

yogunlukla uyumlu olarak, La;Os; katkisi arttikca
gozeneklilik ve su emme degerleri dismis ve
10 Lax0s
sifirlanmistir. 1300°C’de sinterlenmis numunelerde

agirhkca % katkisinda bu degerler
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ise, gozeneklilik ve su emme degerleri tim
bilesimlerde genellikle birbirine benzer olup,% 0.26
degerini asmamaktadir. Agirlik¢a % 2 ve % 5 La,03
katkilari
emme

kullanildiginda ise, gozeneklilik ve su

degerleri sifirlanmustir. Sinterleme
sicakligindaki artis ve belli bir limit degere kadar
La,03 katkisi (agirlikca % 10) seramiklerin fiziksel

ozellikleri tizerinde ¢ok olumlu etkiler yapmistir.

Tablo 5’de, farkh miktarlardaki La,0s (agirlikca % O,
0.5, 1, 2, 5 ve 10) ile takviye edilmis, 1250 ve
1300°C'de
seramiklerinin sertlik ve basma dayanimi degerleri

sinterlenmis steatit-kordiyerit
verilmektedir.Tablo 5’deki veriler incelendiginde,
artan La;Os ilavesi ve artan sicaklikla orantili olarak
sertlik ve basma dayanimlarinda artis olmamistir.
Yine de, ayni sicaklik degerinde agirlikca % 0.5, 1 ve
2 La;0s katkisi kullanildiginda, hem sertlik hemde
basma mukavemetinde o6nemli miktarda artis
gorulmektedir. Bununla birlikte, her iki sicakhk
degeri icin de, en yiksek sertlik ve basma dayanimi
degerleri agirlikca % 2 La,0; ilavesinde elde
edilmistir.

Tablo 5. Farkli miktarlardaki La20s (agirlikca % 0O, 0.5, 1,
2, 5 ve 10) ile takviye edilmis, 1250 ve 1300°C'de
sinterlenmis steatit-kordiyerit seramiklerinin sertlik ve
basma dayanimi degerleri.

Numune Sertlik Basma
(HVo.1) dayanimi(MPa)

1250°C

SC20 593+47 255+18
SC20-0.5L 645+49 278+15
SC20-1L 814+69 526+22
SC20-2L 962128 852122
SC20-5L 614430 684+11
SC20-10L 571453 342420
1300°C

SC20 739450 394418
SC20-0.5L 927+45 463+15
SC20-1L 1063121 863122
SC20-2L 1170+27 895+25
SC20-5L 884+37 431+11
SC20-10L 727459 388+14

1250°C sinterleme sicakhginda SC20 numunesine
ait degerler g6z oOnlinde bulunduruldugunda,
agirhkga % 2 La,03 katkisinin, seramik malzemenin
sertligini yaklasik 370 HV, basma mukavemetini ise
597 MPa arttirdig

1300°C’ye

anlasiilmaktadir. Sinterleme

sicakhg ¢ikarildiginda ise, bu

artis,sertlikte 431 HV, basma dayaniminda ise 501
MPa olarak karsimiza ¢ikmaktadir. TUm numuneler
1300°C’'de SC20-2L
numunesi en ylksek degerlere sahiptir. Yogunluk
degerlerinin aksine, agirlikca % 5 ve % 10 La,03
katkisi, her iki sinterleme sicakhgi icin de, sertligi ve

icinde ise, sinterlenmis

basma mukavemetini distrmdistir. Bu durumun,
La;0s3
miktarinin artmasi ile artan LasSi,0; faziyla ilgili

XRD paternlerinde de gorildigl zere,

oldugu distinilmektedir. Bu faz, matris icine yeni
bir faz seklinde dagilarak fiziksel 6zellikler izerinde
olumlu etki yapmistir, fakat mekanik 6zelliklerde
agirhkga % 5 ve Uzerindeki La;0s oranlari igin daha
dislik degerlerin elde edilmesine neden olmustur.

1250 ve 1300°C’de sinterlenmis steatit-kordiyerit
seramiklerin ikincil elektronlardan faydalanilarak
alinan SEM goriuntileri, temsili olarak, katkisiz
numuneler ve agirlikca % 1 ve % 10 La,0s ile takviye
7(a)-(f)' de
verilmektedir. 1250°C’de sinterlenmis numunelerin

edilmis  numuneler icin  Sekil
yogunluk ve gobzeneklilik verilerine uygun olarak
(Tablo 3 ve 4), La;Os miktari arttikga, bosluklarin
ciddi oranda kapandigive kontrast bolgelerin daha
belirgin bir sekilde ortaya ciktigi gorilmektedir
(Sekil 7(a), (c) ve (e)). Sinter sicakhginin 50°C
arttirilmasi ile de, numunelerin mikroyapilarindaki
bosluklar azalmistir.Steatit, kordiyerit ve
La,Osarasindaki reaksiyonlarin etkisiyle yapi daha

da yogunlasmistir.

Sicakhgin artmasi ile daha yogun steatit-kordiyerit
yapilari elde edildigi literatiirde de raporlanmistir
2011).
timinden, takviye fazininsteatit-kordiyerit yapisi

(Gokce et al. Mikroyapi gorintilerinin

icinde homojen bir sekilde dagildig
La,03  katkili
numunelerin mikroyapilarinin diger numunelerden
farkli  bir da dikkat

¢ekmektedir. Bu numunelerde, neredeyse hi¢ agik

anlasilmaktadir.Agirlikca % 10

gorlinime sahip olmasi
gozenek bulunmadigi, faz farklarinin net bir sekilde
goraldugl, bazi fazlarin ince, kisa gubuksu ve oval
yapida oldugu goérilmektedir. Bu yapi, mekaniksel
ozeliklerdeki ani disislin sebebi olarak da
degerlendirilebilmektedir. Sekil 7(a)-(f)’deki SEM
gorlntileri literatlrdeki mikroyapilarla uyum
icindedir(Mielcarek et al. 2004; Vela et al. 2007).
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Sekil 7.La203 ile takviye edilmis, 1250 ve 1300°C'de
sinterlenmis steatit-kordiyerit seramiklerinin ikincil
elektron kaynakli SEM gorintuleri: (a) SC20-1250°C, (b)
SC20-1300°C, (c) SC20-1L-1250°C, (d) SC20-1L-1300°C,
(e) SC20-10L-1250°C ve (f) SC20-10L-1300°C.

Agirhkca % 1 ve 10 La,0s ile takviye edilmis, 1250
ve 1300°C’'de sinterlenmis steatit-kordiyerit
seramiklerinin ikincil elektron kaynakl bayatialmus
SEM goriuntileri Sekil 8(a)-(d)’'de verilmektedir.
Sekil 8(a)'da, steatit-kordiyerit matrisin 1250°C’deki
gozenekli yapisi daha belirgin olarak gortlmektedir.
Sinter sicakliginin artisi ile gézeneklerin bir miktar
kapandigi, fakat yapida halen porozite bulundugu
Sekil 8(b)’'den agik¢a anlasiimaktadir. Sekil 8(c) ve
(d)de ise, matris bilesenlerinin kontrast farki,
takviye elemaninin varligi ve ortaya c¢ikan ara
bilesik daha ayrintili bicimde gozlenmektedir. Sekil
8(a)-(d)’de isaretlenmis bolgelere, noktasal EDS
analizi yapilmis ve bu bolgelerde (1, 2, 3, 4, 5 ve 6)
tespit edilen elementler agirlik ylzdeleri cinsinden
Tablo 6’da verilmektedir.

Sekil 8(a) ve (b)’de 1 ve 2 olarak isaretlenmis beyaz
partikdller ile Sekil 8(c) ve (d)’de 3 ve 5 olarak
isaretlenmis

beyaz partikiller, La ve O

elementlerini icermektedir, ve bu elementlerin
tespit edilen agirlik yizdeleri La;Os’lGn teorik

bilesimine (~ % 85 La ve % 15 O) ¢ok yakin degerler

8(c) ve (d)de 4 ve 6 olarak
isaretlenmis gri bolgeler, La, Si ve O elementlerini

vermigtir.Sekil

icermektedir.

AT
i x

\d

Sekil 8.Agirlikga % 1 ve 10 La20s ile takviye edilmis, 1250
ve 1300°C’de sinterlenmis steatit-kordiyerit
seramiklerinin ikincil elektron kaynakh biyitilmis SEM
goriintlleri: (a) SC20-1L-1250°C, (b) SC20-1L-1300°C,
(c) SC20-10L-1250°C ve (d) SC20-10L-1300°C.

Tablo 6.Agirlikca % 1 ve 10 La20s ile takviye edilmis,
1250 ve 1300°C'de sinterlenmis steatit-kordiyerit
seramiklerinin noktasal EDS analiz sonuglari.

Tespit edilen element miktari (agirlikga %)

La Si o)
1 81.2 - 18.8
2 84.8 - 15.2
3 79.5 - 20.5
4 60.9 15.3 23.8
5 86.3 - 13.7
6 64.7 11.8 23.5

EDS analizi sonucu tespit edilen agirlikga ylizdeler,
La,Si,07 fazinin teorik bilesimi (~ % 62.5 La, % 12.5
O ve % 25 Si) ile uyum gostermektedir ve buradan
da gri
anlasiimaktadir. Sekil 5 ve 6’daki XRD paternlerinde
La,0; fazinin  EDS
takviye edilen tim

bolgelerin  arafazi  isaret  ettigi
analizi ile
belirlenmesi, katkinin

reaksiyona girmedigini de acgik¢a gostermistir.

bulunmayan

4. Sonug¢

Bu c¢alismada, La,0s; takviyeli steatit-kordiyerit

seramik  malzemeler dogal ve  sentetik

hammaddelerden hareketle,kalsinasyon, 6glitme,
soguk sinterleme

presleme ve yontemleri
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kullanilarak Uretilmis ve drlnlerin  bilesimsel,

mikroyapisal ve bazi  mekanik  Ozellikleri
incelenmistir. Elde edilen verilere gore, steatit ve
kordiyerit malzemelerinin kalsinasyon ile
sentezlenmesinden sonra yapilan 6glitme islemi,
partikil boyutunu en az 20 kat distrerek son
Grinin mikroyapisi Gzerinde etkili olmustur.
Steatit, kordiyerit ve La,0s tozlarinin soguk pres ile
1250 ve 1300°C

sinterlenmesinin seramik

sekillendirilip sicakliklarda

ardindan, malzeme
blinyelerinde protoenstatit, enstatit, kordiyerit,
forsterit, MgSiOs, az miktarda LaSi;0; ve SiO;
fazlan tespit edilmistir. La;O3 katkisi sabit kalmak
kosuluyla artan sinterleme sicakligi, agirlikca % 10
La;,0s'e kadar yapilan katkilar icin, numunenin
yogunlugunu arttirmis, su emme ve gozeneklilik
ylzdelerini ise duslrmustiir. Ayni sinterleme
sicakliginda ise, artan La,Ostakviyesi genellikle
yogunluk, gozeneklilik ve su emme gibi fiziksel
Ozellikler (izerinde olumlu sonuglar yaratmistir.
Numunenin sertlik ve basma dayanimi degerleri,
artan sinterleme sicakhgl ve La,Os; katkisi ile
agirlikca % 2 La,0s limit degerine kadar artmistir.
Seramik malzemelerin Ozelliklerindeki gelisimin
belli bir takviye oranina kadar etkili olmasi,
numunelerin blinyesinde sinterleme sonrasi olusan
La,Sio0; fazi ile iliskilendirilmektedir. Dolayisiyla,
stetatit-kordiyerit seramiklerinin belirli miktardaki
La,03 takviyesi ve sinterleme sicakligindaki degisim
ile ozelliklerinde iyilesmeler meydana
getirilebilecegi ve potansiyel kullanim alanlarinda

degerlendirilebilecegi sonucuna varilmistir.
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