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ARASTIRILMASI

Yesim BALTACI
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Seramik Miihendisligi Anabilim Dah

Danisman: Prof. Dr. Alpagut KARA

2013, 134 sayfa

Seramik karo {iretimi kurutma ve pisirim asamalarinda yogun enerji
tilketen bir sektordiir. Bu nedenle daha az hammadde, su, elektrik ve dogalgaz
kullanilan siirdiirtilebilir proseslerin yer aldigi karo iiretim siireci her gegen giin
onem kazanmaktadir. Uretim prosesinde elektirik enerjisi ozellikle sir
kompozisyonunun ¢esitine gore degisen siirelerde gerceklesen Ogilitme alt
stirecinde kullanilmaktadir. Diisiik maliyet ve verimli 6giitmenin istendigi ince
tane boyutuna sahip O6gilitme prosesleri i¢in alumina bilyali degirmen uygun
degildir. Bu tiir ince tanelerin eldesi i¢in Atritor (Karistiricili bilyali) Degirmenler
gibi diger 0giitme sistem alternatifleri gerekmektedir. Bu ¢alismada kaba 6gilitme
bilyali degirmende; ince 6gilitme ise Atritér degirmende gergeklestirilerek; diisiik
tane boyutuna ve yliksek yiizey kalitesine sahip sirlar kombine 6giitme sistemi
kullanilarak elde edilmistir. Ayrica besleme hizi, karigtirici ¢esiti ve Ggiitiicli tas
boyutu gibi cesitli Atritor Degirmeni c¢alistirma parametrelerinin  §giitme
performansi ve sir 6zellikleri lizerine etkisi arastirilmistir.

Siireksiz Bilyali Degirmen + Siirekli Atritdr Degirmen kombinasyonunun
sir 6gilitme siirecinde sorunsuz kullanilabilecegi ve ¢iktilarinin iiretim siirecine
uygun oldugu tespit edilmistir. Bunun yami sira yapilan denemeler sonucunda
30% elektrik enerjisi tasarruf edilmistir.

Anahtar Kelimeler: Atritdr ve Bilyali Degirmen, Sir, Karakterizasyon
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ABSTRACT
Master of Science Thesis

INVESTIGATION OF MILLING PARAMETERS FOR FLOOR TILE
OPAQUE MATT GLAZES AT STIRRED MEDIA MILL(ATTRITOR)

Yesim BALTACI

Anadolu University
Graduate School of Sciences

Ceramics Engineering Program

Supervisor: Prof. Dr. Alpagut KARA

2013, 134 pages

Ceramic tile industry is an energy intensive sector in which high level of
gas and electric energy are consumed mainly at drying and firing stages. Thus,
sustainable tile production has gained importance by employing sustainable
processes which use less raw material, water, electric and natural gas. In the
production process; electric energy is used in all sub- operations, especially in
milling of glazes depending on type of glaze compositions. In alumina ball mills,
milling process are occured between two alumina balls where glaze raw materials
are ground by impact and crushing movements of balls. When finest particle sizes
are required, alumina ball milling can not be sufficient for efficiency at a low cost.
Therefore, other milling systems such as Attritor stirred media mills may be
required. In this study, alumina ball mill and stirred media mill was used in
combination to have high quality glazes with the lower particle size and lower
milling time by grinding coarse particles with ball mill then Attritor stirred media
mill used for finest particles to be ground. Furthermore, various stirred media mill
parameters such as feed speed, stirrer type and grinding media sizes were
investigated in order to see their effects on milling performance and finished glaze
quality.

It was determined that combined use of Alumina ball mill+Attritor stirred
media mill are used at milling process of glazes without any problem. Besides, 30
% electricity saving was maintained.

Keywords: Attritor Mill, Ball Mill, Glaze, Characterization
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1. GIRIS VE AMAC

Modern teknoloji yatirimlar1 ve artan tasarim giicii ile iilkemizin yiiksek
kalitedeki hammadde rezervlerini isleyerek degere doniistiiren, yillik 2,6 milyar
dolardan fazla tiretim degeri ve 1 milyar dolara yakin ihracati ile Tiirk seramik
sektorii, ililkemizin ©Onde gelen sektorlerinden ve diinya pazarinda rekabet
giiclimiiziin en yiiksek oldugu alanlardan birisidir.

Seramik kaplama malzemeleri pazarin en biiyiik boliimiinii teskil etmekte
ve 66 milyar dolarlik hacmi ile basta italya, Ispanya, Tiirkiye, Brezilya ve Cin’in
egemenligi altinda bulunmaktadir. Bu {lkeler toplam iiretimin % 65’ini
gerceklestirmektedir (Anonim, a).

Yer karosu, duvar karosu ve Porselen gibi Seramik Kaplama malzemeleri
Tiirkiye ekonomisine kattig1 487 milyon dolar deger ile katma degeri en yliksek
sektordiir. 2010 verilerine gore seramik sektorii % 63 ile katma degeri en yliksek
sanayi daldir. (Katma Deger = Ihracat Degeri - Ithal Girdiler) Tiirkiye ekonomisi
2011 yilinin 3. ¢eyreginde %8.2 biiyiirken, insaat sektorii Tiirkiye ortalamasini
geride birakarak %10.6 biiylimiistiir. Hem ingaat hem de seramik sektorlerinin
lokomotifi olan seramik kaplama malzemelerinde 406 milyon m? kapasitesi ile
diinyanin 6. ve Avrupa’nin 3. biiyiikk treticisi konumundadir. Kaplama
malzemelerinde iiretimin %40’1n1, seramik saglik gereclerinde ise %46’sin1 ihrag
eden sektdr kaplama malzemeleri ihracatinda Cin, ispanya ve italya’nin ardindan
dordiinciiliige, saglik gereclerinde diinya besinciligine ve Avrupa’nin en biiyiik
ihracat¢is1 konumuna ulagsmistir (Anonim, 2011).

Tiirkiye seramik karo Ttretim kapasitesi siirekli artis egiliminde
seyretmektedir. Ozellikle Ispanya ve Italya’daki ekonomik kriz nedeni ile karo
tiretiminin daralmast sonucu son yillarda hem satis hem de kullanilan kapasite
anlaminda 2008 krizi sonras1 hareketlenme olmustur. Tiirkiye seramik karo tiretim
kilometre taslarma baktigimizda kurulu kapasite 1990 yilinda 61 milyon m? iken
2010 yilinda 406 milyon mz’ye; kapasite kullanimi1 52 milyon m%den 245 milyon

mz’ye ulasmustir.

Tirkiye Seramik Kaplama malzemeleri kapasite kullanimlarina

baktigimizda iiretimin %43,2 Bilecik-Eskisehir-Kiitahya bolgesi, % 27’si Izmir-
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Manisa-Aydin, % 18,7’i Canakkale, % 10,6 Usak bolgesi ve % 0,51 Yozgat’ta
gerceklestirilmektedir (Anonim, a).

Ihracat yapilan iilkelere baktigimizda 2010 rakamlarma gore ilk 10 iilke
sirasi ile; Israil (%11.65), Almanya (%8,55), Ingiltere (%8.22), Kanada (%6.64),
Azerbaycan (%4,80), Fransa (%4,25), Giircistan (%4,19), Irak (%3,68),
Yunanistan (%3,50), Romanya (%3,27) ve diger {ilkeler (Belgika, Amerika,
Finlandiya, Hollanda, Isve¢ vs.) dikkat ¢ekmektedir. 1990 ve 2010 yillarm
karsilastirdigimizda ihracat oram1 %15.4’ten 34,3’e yiikselmis ve ozellikle 2006
yilinda gergeklesen en yiiksek seviyeye yani %44.5 gibi bir degere ulasmistir.
Yogun enerji tiikketen ve 2009 yilina kadar tiretiminin yarisina yakinini ihra¢ eden
Tirk Seramik sektoriinde, Bati Avrupa ve ABD’dedi krizin yarattigi talep
daralmasi ile birlikte artan enerji maliyeti nedeniyle, yiikselen hammadde fiyatlari
ve TL’nin doviz karsisinda deger kazanmasi ihracatta sikint1 yaganmis ve pek ¢ok
firma kapasite diisiirmek basta olmak {izere g¢esitli tasarruf tedbirlerini

uygulamaya almak zorunda kalmistir (Anonim, a).

Sanayide kullanilan gazin %15’ini kullanan seramik sektorii, enerji
maliyetinin birim tretim maliyeti i¢indeki pay1 %25-30 olan enerji yogun bir
sektor olarak yer almakta ve enerji maliyetleri rekabet giiclini dogrudan
etkilemektedir. Tirkiye’de sanayide kullanilan dogalgaz fiyatlar1 OECD
ilkelerinde sanayide kullanilan dogalgaz fiyatindan ortalama %26 daha pahalidir.
2009 yilinin 2. ¢eyreginin rakamlarina bakildiginda dogalgaz fiyatlarinda
Ispanya’dan %15 elektrik fiyatlarnda da %13 daha pahali bulunmaktadir
(Anonim, 2009). Tirkiye’nin en biiyiik dezavantajlarindan ve sektoriin en biiyiik
sorunlarindan biri; ithalatin ¢ok 6nemli bir kismi olan dogalgazi dolar ile; ihracati

da euro ile yapmaktir (Anonim, 2010).

Yasanan son gelismeler sonucunda bilhassa enerji maliyetleri yiiksek olan
Tirkiye gibi llkelerde enerji maliyetlerini diistiriicii ¢alismalarin yapilmasi
kaginilmazdir.  Diinyadaki  kaynaklarin  giderek azalmasi ile birlikte
stirdiiriilebilirlik kavrami 6n plana ¢ikmaya baslamigtir. Siirdiiriilebilir proseslerle,
stirdiiriilebilir seramik karolarin iiretilmesi ile birlikte hem {iretim maliyetlerinde

diisiis hem de zararli ¢evresel etkilerin azaltilmasi s6z konusu olmaktadir. Boylece
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daha az su, elektirik, dogal gaz gibi kaynaklar minimum seviyede kullanilmakta
ve sirdiriilebilirlik ¢alismalarina katkida bulunulmaktadir. Seramik sektorii,
proses i¢indeki yogun kurutma ve pisirme islemlerinden dolayi, oldukca yogun
enerji ve hammadde tiiketen bir sektordiir. Seramik karo iiretim siirecine
baktigimizda iiretim siirecinin bir¢ok alt siirecinde dogalgaz ve elektirik enerjisi
yogun bir sekilde kullanilmakta ve son yasanan fiyat artis1 sebebi ile maliyetleri

ciddi oranlarda artirmaktadir.

Ozellikle sir hazirlama siirecinde 6giitme prosesi nedeni ile yogun bir
sekilde elektrik enerjisi kullanilmaktadir. Kullanilan siireksiz ~ bilyali
degirmenlerde 6gilitme siirecinin uzun olmasi ve ¢iktilar1 olan yar1 mamullerde
kararlilik sorunu yaratmasi nedeni ile bu teknolojiye alternatif olabilecek ve/veya
kombine bir sekilde kullanimini saglayacak 6giitme sistemlerinin aragtirilmasi her

zamankinden daha ¢ok 6nem arz etmistir.

En 6nemli temel islemlerden biri olan 6gilitme islemi ¢ok fazla enerji
tiiketilmesi sebebiyle en pahali islemlerden biridir. Ozellikle ince ve mikronize
oglitmelerde bu enerji tiiketimi ¢ok yiiksek boyutlara ulasmaktadir. A.B.D’de
boyut kii¢iiltmek i¢in harcanan enerji elektrik tiikketiminin %1,5” ine karsilhik
gelmektedir. Endiistrilesmis tilkelerde ise tiretilen elektrigin yaklasik %3’ i boyut
kiigiiltme amaciyla kullanilmaktadir. A.B.D Enerji Bakanligi tarafindan
yayimlanmis “Ogiitme ve Enerji Konferans1” raporunda yapilacak iyilestirmeler
ile; 6giitme makineleri tasarimi ile %3-6, siniflandiricilarin tasarimi ile %9-13,
proses kontrolii ile %9, 6giitme katki maddesi kullanimi ile %3-6, diger makine
tasarimi ile %3 oraninda enerji tasarrufu saglanabilecegi belirtilmistir. Bu degerler
dikkate alindiginda, 6giitmenin arastirilmasinin ¢ok o6nemli oldugu ortaya
cikmaktadir. Enerji tasarrufunun yani sira 6giitme siirecinin incelenmesinin bagka
sebepleri de vardir. Seramik kaplama malzemesi iiretim siirecinde iki 6nemli
kontrol edilir parametre vardir; bunlar tozlarin tane boyut dagilimi ve partikiiller

aras1 kimyasal reaksiyonlardir (Akgicek, 2007).

Ogiitme asamasinda hazirlanan camurlarm tane boyut ve dagilimlari
nihai driiniin  6zellikleri tizerinde ©Onemli bir etkiye sahiptir. Tane boyut

dagilimindaki ayarlamalar sekillendirme Ozelliklerini ve istenilen pisirme
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davranigini saglamak amaciyla yapilir. Bu sayede pisirilen iirlinde meydana
gelebilecek degisiklik miktarlar1 kontrol edilebilir (Henkes ve ark. 1995). Tane
boyut ve dagilimmin derecesi, pisirme sirasinda kompozisyondaki bilesenlerin
reaktifligini dolayisiyla olusacak yeni fazlarin (camsi ve kristal) miktarinm
etkilemektedir. Ince tane boyutuna sahip partikiiller daha genis yiizey alanina
sahip olduklarindan pisirme sirasinda daha reaktiftirler (Reed, 2000). Palacio-
Villegas ve Dinger yaptiklari ¢alismalarda tane boyut dagiliminin biinyelerin
sinterlenme davranislar1 ve mukavemet degerleri {iizerine olan etkilerini
arastirmiglardir. Tane boyutunun, poroziteyi ve por boyut dagilimini etkiledigini
belirlemislerdir. Minerallerin homojen dagiliminin farkli tiirlerin reaksiyonlari
acisindan Onemli oldugunu, homojenlik zayif oldugunda tekil bilesenlerin
digerleri ile birlesme firsati bulamadan kendi baglarina sinterlendigini, farkli
mineralojiye sahip partikiillerin temas noktalarinin arttirilmasiyla istenilen
reaksiyonlarin olusturulabilirligini incelemislerdir (Villegas-Palacio and Dinger
1996; Klein ve ark. 2005; Hogg ve Cho 2000).

Sirlarin  tane boyut dagilimi; pigirim sonrasi ylizeyin gOriinimiini
etkileyen en 6nemli &zelliklerdendir. Tane dagilimindaki degisiklikler; yiizey
geriliminin eriyigin viskozitesinin degismesi sonucu farklilasmasina, dolayisi ile
pisirim sonrast ylizey parlakliinin degiserek daha piiriizlii olmasina neden
olmaktadir. Bundan dolay: nihai iriiniin yiizey karakterinin degismesini 6nlemek
i¢in tane boyutu ve dagiliminin kontrol edilmesi 6nem arz etmektedir (Montanés,
2010). Sir 6giitme siirecinde sirin tane boyutu ve dagilimi direkt olarak biinye
tizerine uygulanan camsi tabakanin pigsme tavri, yiizey karakteri, optik 6zellikleri
ve kimyasallara karsi dayanimi gibi bircok Ozelliklerini = etkilemektedir.
Geleneksel sir 0giitme siireci sulu ogiitme olarak gerceklesmekte ve degirmen
olarak da alumina bilyal1 siireksiz degirmenler kullanilmaktadir. Alumina bilyali
degirmenlerde Ogiitme; bilyalarin serbest diismesi esnasinda malzemelerin
bilyalar arasinda kirilmasi ile gerceklesmektedir. Bu da ince tane boyutunun
arandigt durumlarda Ogiitme siiresinin artmasma ve enerji maliyetinin
yiikselmesine sebep olmaktadir. Tek basina alumina bilyali degirmenlerin daha
ince tane boyutunun istendigi 6giitme isleminde kullanilmasi degirmenin ¢alisma

prensibi nedeni ile dezavantaja donlismektedir (Sachweh, 2006). Atritor
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degirmenler farkli malzemelerin daha ince 6giitiilme isleminde kullanilmaktadir.
Bu tip degirmenlerin 6giitiici medya bazli sikistirma-kayma ile 6giitmenin
gerceklestirildigi en verimli degirmenler oldugu bildirilmistir (Shinohara ve ark.
1999).

Yapilan literatiire aragtirmasinda atritér degirmenin sir 6giitme silirecinde
kullanildigina ve hangi sonuglarin elde edildigine yonelik herhangi bir bulguya
rastlanmamistir. Yapilan atritdr degirmen ile 6giitme ¢aligsmalar1 daha ¢ok biinye
camurunun sulu ve kuru ogiitiilmesi iizerine gergeklestirilmistir (Kiigiiker, 2009;
Gerl ve ark. 2006; Klein ve ark. 2005) Bu nedenle sézkonusu tez ¢alismasinda;
stireksiz bilyal1 degirmenlere gore 6giitme mekanizmasinin tamamen farkli oldugu
atritor degirmenler kullanilarak, sir 6giitme siireleri, enerji sarfiyati, yart mamuliin
tane boyutu ve elde edilen tane boyutu farkliigmin yer karosu (YK) mat sir
kompozisyonu ftizerindeki etkileri arastirilmistir. Yapilan galismalarda siireksiz
alumina bilyali degirmen ve siirekli atritér degirmen birbirini tamamlar sekilde

uygun maliyetli 6giitme siireci incelenmistir.
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2. SERAMIK KARO URETIM SURECI

Seramik karo tiretim siireci  (Sekil 2.1) dogada bulunan hammaddelerin
nihai irlinde istenilen ozellikleri saglayabilmesi i¢in 6n hazirlama isleminden
gecirilmesi ile baglamaktadir. Karo iiretiminde kullanilan kil, kaolen, feldspat,
kuvars ve kalsit gibi hammaddeler Tiirkiye’nin ve diinyanin ¢esitli bolgelerinden
tedarik edilerek, biinyenin ¢esidine gore otomatik tartim bantlarinda tartilarak
karisim halinde hazirlanir. Iginde farkli biiyiikliikte alumina (Al,03) bilyalar
bulunan batch tipi (siireksiz) degirmenlerde su ile beraber 6giitiiliir. Hazirlanan
camurlar piskiirtmeli kurutucular ile graniil haline getirilir ve tasiyict bantlar
vasitast ile silolara aktarilir. Sekillendirilmeye hazir olan masse buradan press

ustii silolara aktarilir.

Pasta Hazirlama Hammadde Sir-Angop Hazirlama
Camur Hazirlama

Masse Hazirlama

Sekillendirme

Sirlama
Pisirim

Kalite Ayirim ve
Paketleme

Sekil 2.1. Seramik Karo Uretim Siireci

Sekillendirme kuru presleme teknigi ile 300 ile 450 kg/cm? basing
uygulanarak yapilir. Presleme asamasinda graniiller sekil degistirerek deforme
olurlar. Pres kalibini dolduran graniiller basing etkisiyle sikisirlar ve daha az

bosluk igeren ham biinyeyi olustururlar. Preslenen karolarin rutubeti %5-6
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civarindadir. Bu rutubetteki karonun mukavemetinin diigiik olmasindan dolay1
sirlamadan 6nce mukavemet arttirtlmasi amaciyla kurutulurlar. Kurutma islemi
yavas ve homojen olarak yapilmalidir. Aksi takdirde yine karoda deformasyon ve
catlaklar olusabilir.

Kurutma sonrasi karolar angop, sir ve dekoratif uygulamalar i¢in sirlama
bantlarina gonderilir. Sirlama islemini takiben karolar, yaygin olarak kullanilan
rulolu firinlarda duvar karosu 1120°C, yer karosu 1190°C ve porselen ise 1220°C
civarlarinda pisirilmektedir. Pisirme isleminden sonra seramik karolar Kalite

ayirma ve ambalajlama bolimiine alinirlar.

2.1. Sir Tanim ve Sir Hazirlama Siireci

Seramik tirlinlerin kimi zaman estetik, kimi zaman da teknik amaglarla
tizerlerine kaplanan sert ve genellikle parlak, camsi, ince tabaka sir olarak
tanimlanir.

Isitildiginda camsi veya kismen camsi ince bir tabaka olusturarak masseyi
orten (0.15-1.00 mm.); ylizeyi kimyasal olarak kararli, sivilara ve gazlara karsi
dayanikli, aginmaya ve ¢izilmeye karsi direncli ve mekaniksel olarak giiglii kilan;
yiizeyin kolayca temizlenmesini saglayan; yiizeye estetik ve dekoratif 6zellikler
kazandiran; camlastirilmig cesitli oksitlerin (fritlerin) ve inorganik ilavelerin
karisimidir (Leonelli ve ark. 2002).

Sir kavrami, hem toz haldeki, ¢ogu zaman birden fazla sir hammaddesinin
genelde suyla karistirilarak elde edilen siispansiyonunu, hem de bitmis mamiil
tizerinde olusturulan cam tabakasini kapsamaktadir. Seramik iiriinlerde sirlamanin
amaci, gozenekli veya mikro seviyede gozeneklilige sahip piiriizlii ylizeylerin sir
tabakasiyla kaplanmasi ile pisme sonrasi camsi bir yiizey elde edilmesidir.
Boylece piiriizsiiz, hijyenik, rahat temizlenebilir bir yiizey elde edilir. Estetik
olarak giizel bir goriiniim olusturmak, dekorlama kolaylig1 saglamak ana hedeftir.
(Stimer, 2005).

Sir bilinyesinde camlastirict ana mineral olarak bulunan silis yaninda,

pisme sicakligina ve 6zelliklerine gore asagida verilen oksitler kullanilmaktadir.
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- Camlastirici olarak : Bor bilesikleri
- Ergitici olarak . Alkali metal oksitleri (Na,0, K0, Li,0),
PbO ve B,0;
- Kararlilik saglayici olarak: Toprak alkali metal oksitleri (CaO, BaO, MgO),
- Opaklastiric1 olarak : Zirkon silikat, zirkon oksit, kalay oksit, titan oksit
- Kristallendirici olarak  : Cinko oksit, toprak alkali metal oksitleri, titan oksit

Bunlarim  disinda renk verici oksitler ve boyalar da 6nemli
hammaddelerdir. Suda ¢6ziinebilen hammaddeleri igeren sirlarin fritlestirilmeleri
gerekmektedir. Frit ve sir hammaddeleri genellikle se¢imli madencilik yontemiyle
veya cevher zenginlestirme yontemleriyle iiretilen hammaddeler ve kimya sanayi
iriinleridir. Bu hammaddelerde aranilan ozellikler kisaca asagidaki sekilde

Ozetlenebilir:

- Kalite siirekliligi, kimyasal yapisi,

- Icerdigi safsizliklar,

- Tane biiytikliigi,

- Hammaddenin ambalaj sekli,

- Das etkenlere kars1 davranisi,

- Fritlestirme sirasinda hammaddelerin davranisi,

- Hammadde fiyatlari,

Bu ozelliklere bircok madde eklenebilir. Bunlar arasinda en onemlileri;

hammaddenin kimyasal yapisi, icerdigi safsizliklar ve hammadde fiyatidir.

Sirlarin - simiflandirilmasi, sirin ortak Ozellikleri g6z Oniline alinarak

yapilmaktadir. En ¢ok su 6zelikler g6z Oniine alinarak siniflandirma yapilmistir:

» Bilesimlerine gore sir ¢esitleri:
e Fritsiz (ham) sirlar
o Porselen sirlar
o Bristol (¢inko oksit igerikli) sirlar

o Kursunlu sirlar
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Fritli sirlar
o Kursunlu sirlar

o Kursunsuz sirlar

» Yiizey ozelliklerine gore sir gesitleri:

Parlak sirlar

Mat sirlar

Krakle (¢atlakli) sirlar
Toplanmal1 sirlar
Akici sirlar

Kristal sirlar
Aventurin sirlar
Rediiksiyon sirlari:

o Listerli sirlar

o Cin kirmizisi

o Seladon sirlar

» Optik ozelliklerine gore sir ¢gesitleri:

Saydam (transparant) sirlar
Ortiicii (opak) sirlar

Kristal sirlar

Sir hazirlama siireci Sekil 2.2°de goriilmektedir. Degirmen sarjlarinin

hazirlanmas1 asamasinda hammaddeler, su ve reolojik katkilar degirmene

yiiklenir. Ogiitme asamasindan sonra elek bakiyesi kontrolii yapilir ve sir uygun

elek bakiyesinde ise elde edilen sir bosaltilarak stoklanir.

Sarj Hazirlama
Ogiitme
Karo Uzerine Aplikasyon
Pisirim
Karakterizasyon

Sekil 2.2. Sir Uretim ve Uygulama Siireci
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Karisim sarj hazirlama asamasinda degirmen yiikleme sistemleri hazir
karismis c¢uvallar haricinde, diger tiim kompozisyonlarda, c¢uvallar1 veya
konteynirlar1 kaldirma ve tasima islemlerini igeren birgok manuel yonetilmesi
gereken asamalara ihtiya¢ duymaktadir. Hazirlanmasi istenilen sir, regetedeki
hammadde oranlarina gore isciler tarafindan tartilir ve paletlere yiiklenir, bu
paletler degirmen besleme seviyesine elevatorler veya forkliftler yardimiyla

kaldirilir (Sacmi, 2002).

Sir ogiitmede genellikle siireksiz bilyalt degirmenler kullanilir ve yas
ogiitme yapilir. Bu bilyali degirmenler aliimina astar ile kaplanir ve 6giitiicii ortam
olarak aliimina bilyalar kullanilir. Degirmenlerde Ogiitme, sir belirli bir tane
boyutuna gelene kadar siirer. Sirin istenilen incelikte ogiitiilip ogiitiilmedigi
yiizde elek bakiyesine bakilarak kontrol edilir. Bu kontrol olduk¢a 6nemlidir,
sirin gerektiginden fazla ya da az Ogiitiilmesi birtakim sir hatalarina yol agar

(Arcasoy, 1983).

Su ve ogiitiilen hammadde iligkisinin 6énemi g6z 6niinde bulundurularak,
hazirlanan sirin yogunluguna dikkat edilmelidir. Sirin yogunlugunun kontrol ve
saptanmasinda en cok kullanilan yontem ise sirin litre agirligir kontroliidiir

(Arcasoy, 1983).

Uygun elek bakiyesine ulasilmasinin ardindan degirmen bosaltilir ve sir
stoklanmak {izere stok tanklarina aktarilir. Bu tanklar ¢6kmeyi Onlemek igin
karistirict donanima sahip ve kapali olmalidir. Bu karistiricilarin kollart miimkiin
oldugunca tabana ve yan kenarlara yakin olmalidir. Karistiricilarin kollar1 uygun
hizlarda calistirilmahidir. Yiiksek hizlarda sir gereginden fazla isinabilir veya

icerisinde sirin reolojik Ozelliklerini etkileyebilecek hava kabarciklari olusabilir

(Reinosa ve ark. 2006).

Hazirlanan sirlarin siirekli olarak ayni 6zellikleri tagimasini saglamak sir
hazirlama prosesinin en 6nemli gerekliligidir. Bunu saglamak i¢in hazirlamanin
her asamasinda uyulmasi gereken kurallar vardir. Bu kurallarin basinda, sir
recetesinin - eksiksiz ve dogru tartilmasi gelir. Ancak tartilan bu sir

hammaddelerinin 6zelliklerinin de siirekli sabit tutulmaya ¢alisilmasi, degismeyen

10
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hammadde tiirlerine, kalitelerine ve ayni tane biiyiikliiglinii sahip olmalari

saglanmalidir.

Sirin 6gutiildiigli degirmenin se¢imi ve Ozellikleri de sir tane boyutunu

etkileyeceginden dolayi sir hazirlamadaki basariy: etkiler (Arcasoy, 1983).

11
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2. OGUTME

Ogiitme tane boyutunu kiigiiltmek ve biinye karisimlarini harmanlayarak
homojen bir sekilde farkli komponentlerin dagilmasini saglamak amaci ile
gergeklestirilir. Malzemenin boyutunu kiigiilterek kurutma ve pisirme siireglerine
uygun yeni yiizeyler yaratilmaktadir. Ogiitme prosesi hammaddenin kiiciik
topaklar halinde kiigiiltiilmesi ve sonrasinda daha ince tane boyutuna getirilmesi
i¢in bircok kompleks islemi icerir. Temel amag; elde edilmesi planlanan son {iriine

uygun tane boyutunda ve tane dagiliminda malzemenin iiretilmesidir (Vari, 2004).

Ozellikle hizli1 pisirim teknolojisinin kullanildig1 seramik endiistrisinde
hammaddelerin hazirlanmas: yiiksek standartlar1 saglamalidir. ince tane
boyutunda yiiklenen malzemeler; daha iyi homojenligininin saglanmasi ile pisirim
prosesinde reaksiyon aktivitesinin  artirilmasi  sonucu {irin  kalitesini
iyilestirmektedir. Pisme davranisi i¢in diger bir avantaj da tanelerin biiyiitiilmiis
ylizeylerdir. Sonug itibari ile; seramik biinyelerdeki sinterleme mekanizmasinin
tyilestirilmesi ile daha diisiik su emme ve yiliksek dayanim elde edilebilmektedir.
Ayrica pisirim sicakliginin diistiriilmesi de miimkiin olabilecektir. Boylece enerji

tasarrufu kaynakli maliyette de diisiis gézlemlenebilecektir (Richerson, 1982).

Seramik Karo iretiminde kullanilan &6giitme islemleri iki ana gruba
ayrilmaktadir. Bunlar kuru &giitme ve yas Ogiitme’dir. Istenen 6giitme
sonuglarinin elde edilmesi i¢in enerji ve yeterli miktarda zamana ihtiyag
duyulmaktadir. Farkli  cesitlerdeki  o6giitiici  degirmenler bu  prosesin
optimizasyonu i¢in gelistirilmistir. Herbiri spesifik 6glitme prensibine sahiptir ve

belli sartlar altinda ¢ok etkilidir (Vari, 2004).
3.1. Ogiitme Neden Gereklidir?

Ogiitme islemi temel olarak tanenin yiizey alanmin artirilmasi amaciyla
yapilmaktadir. Bunun yani sira ayni derecede onemli olan baska nedenler de
bulunmaktadir. Seramik {iiretiminde farkli bilesenlerin kompozisyon igerisinde
bulunmasi sebebi ile mikroskopik seviyede homojen degildirler. Eger parca biiyiik
ise, iirlin sadece biiylik boyutlar icin homojendir. Buna ragmen, tane kiiciik ise;

tirtin daha kiigiik boyutlarda homojen olarak diisiiniilebilir. Nihai tiriin igerisindeki

12
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herbir tanenin boyutu, o iriiniin yarimamul halindeki boyutuna baghdir. Bu da
oglitmenin derecesi ile alakalidir. Daha ince 6giitiici sistem, daha kiigiik tane
boyutu ve kiiciik ebatlardaki Olgiilerde daha homojen bitmis iirliniin eldesine
imkan vermektedir. Aynmi sekilde tiim eksenleri boyunca ayni ozelliklere sahip
olmak hem seramik {iretim prosesinde hem de bitmis iiriinde temel ve 6nemli bir
karakteristiktir. Eger karo her yonde aymi Ozelliklere sahip degil ise, pismis
irlinlin boyut gerekliliklerini karsilamamakta ve kullaniminda ciddi sorunlar

ortaya ¢ikmaktadir (Vari, 2004).

Her bir malzeme tiretim siirecinde ve Ozellikle pisirme prosesi siiresince
oncelikli fonksiyonunun gerceklestirebilmesi i¢in 0giitme boyunca optimum bir
tane biiyiikliigline indirilmelidir. Bazi bilesenler iirlinlin boyut kararliligini
saglayabilmek amaciyla iskelet gorevini yerine getirmek durumundadir. Bu gibi
bilesenlerin yeterince biiylikk boyutlu olmasi ve biinye icerisindeki diger

malzemelerle olan kimyasal etkilesiminin minimum olmasi istenir.

Diger malzemeler Ornegin; ergiticiler ve vitrifikasyon ajanlarinin
gorevlerini yerine getirmeleri i¢in diger malzemelerle etkilesim i¢inde olmasi
istenir. Dolayis1 ile bu malzemelerin daha ince Ogiitilmeleri ve miimkiin
oldugunca yiizey alanlarinin artirilmasi Onerilir. Boylece yiiksek yiizey alanina
sahip tanelerden olusan karigimlar yiiksek reaksiyon yetenegine sahip olacaklardir
(Vari, 2004).

Biinye kompozisyonlar1 i¢indeki malzemeler yeterince saf degillerdir. Bu
safsizliklarin bir kismi seramik iiretim siirecini etkilemezken, diger bir kism1 da
prosesin sonuglarin1 gozle gorilebilir sekilde etkilemektedir. Bu etkilerin
derecesine baktigimizda, safsizliklarin kimyasal igerigi, konsantrasyonu ve tane
boyutu ile dogrudan alakalidir. Eger bu tiir malzemeler daha kiigiik boyutlara
indirgenebilirlerse, bitmis {riinde hatalar1 gozilkmemesine veya ¢ok az
goziikkmesine imkan vermektedir. Herbir malzeme igin bir esik boyut degeri vardir
ki bu degerlerin altina inmek fazladan fayda saglamaz. Bilesenler icindeki
safsizliklarin boyutu 100 mikronun altinda ise genelde seramik iiretiminde

hatalara sebep olmamaktadir (Vari, 2004).

13
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Genel olarak seramik sistemlerde Oglitme ortalama tane boyutunu
azaltmak, partikiillerdeki safsizliklart ve poroziteyi serbest hale getirmek, uygun
tane boyut dagilimi olusturmak, aglomereleri ve agregelar1 dagitmak,
siispansiyonun kati konsantrasyonunu artirmak igin gergeklestirilir (Vari 2004;

Reed 1994; Nassetti ve Timellini 1988; Brusa, 1994).

Ogiitiilmek istenen malzemenin sekli ve boyutu, 6zgiil agirligi, nem
icerigi, topaklanma egilimi, malzemenin yapisi ve mekanik mukavemeti 6gilitme

stirecini etkileyen parametrelerdir (Sacmi 2002; Reed 1994).
3.2. Ogiitiilecek Kat1 Malzemelerin Ogiitme Prosesini Etkileyen Ozellikleri

Kat1 malzemeler 6glitme isleminin 6nemli derecede verimliligini etkileyen

belli 6zelliklere sahiptirler. Bunlarin en 6nemlileri:

3.2.1. Ogiitiilecek malzeme tanelerinin dogrusal boyutu:
» Tane kiire seklinde ise; ¢ap1

» Taneler kiip sekilli ise kenar uzunlugu

Killer genelde 10-20 cm’den biiyiik topaklar olmayacak sekilde temin
edilmektedir.

3.2.2. Ogiitiilecek tanenin dis yiizey boyutu:

Yiizey alani tanenin kiire, kiip veya hatta diizensiz sekilli olmas1 halinde
bile kolayca hesaplanir. Ocaktan alan kil topaklar1 ¢cogunlukla yuvarlak veya
tabaka seklinde bulunmaktadir. Tabaka seklinde elde edilen killer ¢ok daha serttir.
Diger malzemeler ise kiibik, kiiresel ve dikdortgen sekle sahip daha sert

malzemelerdir. Ornegin: Dolomit, Kalsit, feldspat ve silis.
3.2.3.Sertlik:

Sertlik oglitmedeki en Onemli parametredir. Basma, darbe ve asinma

dayaniminin anlagilmasi agisindan ¢ok 6nemlidir.

14
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3.2.4.Malzemenin yapisi:

Malzemenin yapist yogun veya heterojen olabilir. Bu yap1 kirik diizlemli
ve yarik seklinde kirikli yapida olabilir. Killer genelde kompakt yapiya sahiptir
fakat ayn1 zamanda yapida kirik diizlemler de bulunur. Sert malzemeler genelde

yogun, siki bir yapiya sahiptir. Orn: Quarzitler, feldspatlar vs.
3.2.5. Ozgiil agirhk:

Yogun kati malzemelerin Ogiitiilmesinde bilhassa 6nemli bir faktor
degildir. Ancak g¢esitli minerolojik yapiya sahip farkli tanelerin karistirilarak
harmanlamasi durumunda, fabrika i¢inde malzemenin transferi islemin sirasinda
olast segregasyon probleminin olusmasit acisindan 06zgil agirlik OSnem

arzetmektedir.
3.2.6. Nem icerigi ve higroskopik karakteri:

Her ikisi de Oglitme makinasinin verimliligini diisliren etkenlerdir.

Malzemenin nem miktar arttikca 6gtitme kapasitesi diismektedir.
3.2.7. Aglomerasyon ve flokulasyon olusumuna egilimi:

Bu 6zellikler de 6giitme verimliligini diisiiren etkenlerdir (Sacmi, 2002).
3.2.8. Malzemenin morfolojik ve fiziksel 6zellikleri

Killerin ve diger malzemelerin 6giitme prosesini etkileyen ozellikleri
mineralojik yapilari, plastisiteleri ve su ile etkilesimleridir. Ayrica, boyut ve boyut

dagilimida 6nemlidir (Sacmi, 2002).

3.3. Ogiitmenin Prensipleri

Hammadde hazirlama isleminin en 6nemli asamasi 6giitmedir. Ogiitme
islemi de kuru ve yas 6giitme gibi farkli proseslerle gergeklestirilmektedir. Her iki
proseste de esik boyutuna ulasilmali ve hammadde tamamu ile ince Ogiitlilerek
amacina uygun hazirlanmalidir. Mevcut teknolojiler ile asagida verilen bir ya da

birden fazla prensip kullanilarak 6glitme islemi gercgeklesir. Birgok Kkati
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malzemeler biliylik boyutlu taneler olusturmak i¢in farkli boyutlardaki cesitli
kristallerin birbirlerine baglanmasiyla olusan aglomerasyon sonucu olusur. Hatta
bu malzemeler, gozle gorilemeyen ince kristal aglomereleridir. Eger bu
malzemelerin bir kism1 mekanik gerilime maruz birakilirlarsa, ¢esitli kristallerin
temas yiizeylerinin diisiik mekanik dayanimi sebebi ile kirilirlar. Bu da 6gilitme
icin 6nemlidir. Bu baglarin kirilmasi i¢in belli bir enerji gerekmektedir (Vari,

2004).
E=K.S (3.1)
K: Bir birim yiizey alaninda kirilmay1 gerceklestirmek igin gereken enerji

Tekli kristallerin baglanti noktalart arasinda impuritelerin  olmasi
durumunda K ciddi anlamda etkilenir. Ogiitme mekaniksel (darbe, basma ve
kayma stresi) veya fizikokimyasal olarak ger¢eklesmektedir. Ogiinme sirasinda
malzemenin kirilmasini saglayan efektif mekanik etkiler basma, darbe ve kayma
kuvvetleridir (Vari, 2004).

3.3.1 Darbe

Darbe kuvveti dogrudan olarak &giitiicii biinye ile partikiiller arasi sert
temas ile ya da partikiillerin birbiri ile temas1 sonucu olusur. Iki farkli sekilde
ogiitme gerceklesir. Ogiitiicii ortam ve partikiiller arasindaki carpisma ile
partikiiller arasindaki ¢arpisma sonucu olusur. Birinci 6giitme seklinde 6giitiicii
ortam tarafindan taneye verilen enerji kirllmaya sebep olur. Verilen enerji ne
kadar biiylik ise kirilma da o kadar genistir. Eger o6giitiicii medyayr kiiresel
sekilde farz edersek;

E=k.d? (3.2)
E: Kirilmay1 gergeklestirmek i¢in gereken ener;ji
d: Kiirenin ¢ap1

k: Malzemeye 6zel olctiliiliik sabiti
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Carpisma dogrudan veya dolayli olabilir. Hammaddenin yeterince ve etkili bir
sekilde ogiitiilmesi i¢in Ogiitlici medyanin arasina hammadde bulunmaksizin

gerceklesen birbiri ile olan dogrudan carpismasmmin minimize edilmesi

gerekmektedir (\Vari, 2004).
3.3.2 Basma

Ezici etki ile olusan 6giitme, tanelerin sikistirma etkisine maruz birakilarak
olusan gerilim dagilimi sonucudur. Sikistirma sonucu tanelerin iginde olusan
gerilim tanenin pargalanarak ince boyuta ulasmasina neden olur. Birbirine basma
kuvveti uygulayan partikiiller yeterli seviyeye ulasinca kirilirlar ve daha kiigiik
pargalara ayrilirlar. Carpisma etkisi ¢ok kii¢iik alanlarda yogun olmasina ragmen,
sikistirma bircok tane arasinda gerceklesir ve genis bir dagilim gosterir. Bu
nedenle sikistirma hem piiriizli hem de ince tanelerin 6giitiilmesine uygundur

(Vari, 2004).
3.3.3 Kayma siddeti

Ogiitme taneler arasinda olusan kayma siddetinden dolay1 meydana gelen
mekaniksel is sonucu olusur. Kayma kuvvetleri malzemenin iizerinde bulunan
catlaklarin ilerlemesini saglar. Kayma gerilimi olusturulmasinda kullanilan en
yaygin iki method iki ylizey arasinda kayma olusturulmasidir. Olusturulan bu

kayma hareketleri siirtiinme kuvveti olusturur ve 6glinmeye neden olmaktadir.

Elastiklik teorisine gore yiiksek degerdeki enerji biiyiik miktarda kayma
gerilimi yaratir. Bu da malzemenin 6giitiilmesi i¢in en 6nemli etkilerden biridir
(\Vari, 2004).

3.3.4 Fizikokimyasal etki

Hammadde tanelerinin ¢6ziinme etkisi sonucu tane boyutlarinda kiigiilme
gerceklesir. Bu ¢ozelti seklinde, submolekiiler seviyede veya molekiillerin
olusturdugu aglomerasyon seklindeki biiyiilk pargalarin ¢6ziinmesi sonucu
olusabilir. Bu kil igin tipik bir 6zelliktir. Bu method 6zellikle kil malzemelerin
ogiitiilmesi i¢in en iyi yontemdir. Enerji ve zaman kazandirir. Kii¢iik tanelerin

elde edilmesinde oldukga da etkilidir (Vari, 2004).
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3.4. Ogiitme Isinin Matematiksel ifadeleri

Ogiitme islemlerini matematiksel olarak ifade eden teoriler mevcuttur.
Bunlarin en 6nemlilerinden biri de Rittinger yasasidir. Bir malzemeyi kirmak-
ogiitmek i¢in enerji gerekmektedir. Bu yasaya gore, bir malzemeyi 6glitmek igin
gereken enerji (E) tanenin yiizey alaninin artirilmasi ile dogru orantilidir (Vari,
2004).

Formiilii ise:
E=k.M.[(1/d)-(1-D)] (3.3)
M: Ogiitiilen malzemenin kiitlesi (kg)
D: Ogiitiilecek tanenin ortalama ¢apt (mm)
d: Ogiitme islemi sonrasi tanenin ortalama ¢ap1 (mm)
k: Malzemenin katsayisi

k’nin belirlenmesinde Rittinger katsayist R kullanilir. R ise iiretilen yilizey ve bunu
iiretmek i¢in gereken enerjinin birbirine orani olarak tanimlanabilir. Malzeme ne
kadar sert ise Rittinger katsayisi da o kadar kiigiiktiir. Aslinda malzemeyi
ogiitmek i¢in gereken enerji miktar1 hesaplanandan daha fazladir. Ciinkii enerji
kaybi; ogiitlicii taslarin (medya/bilya) ve ogiitiilen malzemenin 1sitilmasindan
dolay1 yiiksektir. Bu teoride malzemeyi 6giitmek icin gerekli enerji malzemenin
spesifik ylizey alanindaki artisla dogru orantilidir ve biitiin kirilan yiizeyler ayni
mukavemete sahiptir. Ger¢ekte malzemenin taneleri uniform degildir ve safsizlik
igerirler. Fakat hepsi gesitli biiyiikliiklerde goklu kristallere sahiptirler. Kristaller
arasindaki baglar kristalin kendisinden farkli kirilma mukavemetine sahiptir.
Kirilma siralamasi ilk 6nce zayif daha sonra ise kuvvetli baglarin koparilmasi ile
gerceklesir. Kirllma-parcalama ilerledikge, gereken enerji Rittinger formiilii ile
hesaplanandan daha fazla olacaktir. Ayrica tek kristalin  kirilmasi
diistintildiiglinde, malzemenin anisotrop 6zelligi dikkate alinmalidir ki bu teoride
bu durum ihmal edilmistir. Tiim bu gozlemler gostermistir ki Rittinger teorisi

gercek endiistriyel sartlar1 yansitmaz. Rittinger teorisi 6giitme i¢in gereken enerji
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ile ilgili tek yasa degildir. Bundan baska 6glitme teorisini anlatan baska yasalar da

vardir (Vari, 2004).

Kick’in yasasma gore partikiilin kirilmasint saglayan gerilimlerin
olusmasi i¢in enerji gereklidir ve bu enerji belirli miktardaki bir katt maddenin
orijinal boyutu ne olursa olsun malzemenin boyutunun belirli oranda diisiiriilmesi
icin aynidir. Gerekli olan enerji miktar1 malzemenin baglangi¢ ve son boyutunun

birbirine orantisinin logaritmasiyla dogru orantili degigsmektedir.
W=K . log(D/d) (3.4)
W: Gereken is (joule/kg)
K: Malzemenin durumuna ve dogasina bagl bir sabit (joule/kg)
D: ilk tane boyutu (mm)
d: Son tane boyutu (mm)

Bond’un yasasina gore ise bir malzemenin boyutunun d, gibi bir boyuttan d, gibi
bir boyuta diisiiriilmesi i¢in gerekli olan enerji, 0 malzemenin sinirsiz boyuttan do

ve d; boyutlarina diigiiriilmesi i¢in harcanan toplam enerjilerin farkina esittir.
W=K .[(1/D%2)-(1/d"%)] (3.5)

K: Malzemenin durumuna ve dogasina bagli sabit (Vari, 2004).

3.5. Ogiitme Sistemleri

3.5.1. Bilyal deg@irmenler

Bir ¢esit ogiitiicii olan bilyali degirmenler; cevher, kimyasallar, seramik
hammaddelerce boyalarin ogiitiilmesinde-karistiriimasinda kullanilan silindirik
sekilli ogiitiiciilerdir. Ogiitiicii ortam ve ogiitiilecek malzemelerin bulundugu
Bilyal: degirmenler yatay eksen etrafinda rotatif hareket etmektedirler. Ogiitiicii
ortam olarak seramik bilyalar, flint taglar1 ve paslanmaz ¢elik bilyalar kullanilirlar.
Bu degirmenlerde olusan dogal diisiis hareketi malzemenin daha ince toz seklinde

ogiitiilmesini engeller. Silindir yuva bir motor vasitasi ile dondiiriildiigiinde,
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bilyalar yuvarlanarak tozlar iizerine diismekte ve arada sikisan tozlar ezilerek
partikiil ~caplart  kiigiilmektedir. Bilyali degirmenler o&zellikle kirilmis
malzemelerin 6gitiilmesi i¢in kullanilmakta ve birgok parametre bu islemin
performansini olumlu ya da olumsuz yonde etkilemektedir. Bu parametrelerin

birkac1 asagida verilmistir;

1. Degirmenin hizi

2. Ogiitiicii ortamin miktar

3. Yiiklenen malzeme miktar1

4. Sulu 6giitmede viskozite veya kararlilik (Anonim 2002b; Paul; Swarbrick
ve Boylan 1992; Parrott 1970).

Sekil 3.1’ de bilyali degirmenin sematik sekli goriilmektedir.

Sekil 3.1. Bilyali degirmenin sematik sekli (Sacmi Katalogu)

Iki tip bilyal: degirmen vardir. Bunlar siirekli bilyali degirmen ve siireksiz

bilyali degirmenlerdir.
3.5.1.1 Siirekli bilyalh degirmenler

Stirekli degirmenler (Sekil 3.2) siireksiz degirmenler gibi silindirik sekle
sahiptir, ancak siireksiz degirmenlerden daha uzun eksenel uzunluklar1 vardir.
Genelde camurun gegmesine izin veren, diger yandan bilyalarin gegmesine izin
vermeyen acgikliklara sahip 6zel diyafram kapakciklar icerir ve 8 derecelik bir

egime sahiptir. Girisin yanindaki birinci kisim biiyiik partikiillerin giitiilmesi i¢in
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biiyiikk bilyalar igerir. Diger kisimlar daha kiigiik bilyalardan olusmaktadir
(Anonim, 2002a). Siirekli degirmenlerin kullanilmasiyla degirmen i¢inde ortam
farkli boyutlara sahip boliimlere ayrilmis ve bu boliimlerde farkli boyut
dagilimina sahip 6giitiicii ortam kullanilarak 6giitme hiz1 arttirilmistir (Nassetti ve
Hessling 2003; Lorici ve Contoli 1995). Siirekli ve siireksiz degirmenler ¢alisma
prensipleri ayni olmasina ragmen elde edilen {iriin ve mekanik acidan farkliliklar
gosterirler. Stirekli degirmen ve piskiirtmeli kurutucuyla hazirlanan tozlar

stireksiz degirmenlere oranla daha iyi preslenme davranisi gostermektedirler.

Malzeme girisi <

Ogiitiilmiis malzeme cikis1

Sekil 3.2. Siirekli bilyali degirmenin sematik sekli (Anonim, 2002a)

Bunun nedeni siirekli degirmenlerde daha yiiksek kati konsantrasyonlarinda
camur hazirlanabilmesidir. Diger taraftan harcanan elektrik; siirekli degirmen ile

ogiitmede daha azdir (Nassetti ve Timellini 1988).
3.5.1.2 Siireksiz bilyal degirmenler

Yas oglitmenin amaci sadece hammaddelerin boyutlarina birka¢ mikron
boyutuna indirmek degil, ayn1 zamanda farkli bilesenlerin karisim igerisinde
milkemmel homojenlesmesini ve dagilmasini saglamaktir (Anonim, 2002a).
Degirmen igerisine Ogiitiicii ortam (bilyalar), kiricidan gegmis uygun boyuttaki

hammaddeler, su ve 6zel ilaveler (dagitici organikler veya elektrolitler) beslenir.
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Beslenen bu malzemelerin hepsine birden “sarj” denir. Degirmen kendi ekseni
etrafinda yatay olarak dondirilir ve Ogitliici ortamin diisme hareketi
gergeklestirmesi ile 08iitme saglanir. Seramik partikiiller kendisinden daha iri olan
ogiitiicli ortam arasinda ve Ogiitiicii ortam ile degirmen ¢eperi arasinda hareket
ederken oOgiiniir. istenilen tane boyutu saglandiginda degirmen bosaltilir.
Degirmenden bosaltilan siispansiyona “camur” adi verilir (Anonim, 2002a; Vari
2004; Richerson, 1982).

Bilyali degirmenlerde tane boyutunun disiiriilmesi Oglitiicii ortam ile
malzeme arasindaki darbe ve siirtinme kuvvetleriyle, malzeme ve degirmen
ceperleri arasindaki siirtiinme kuvvetleriyle saglanir (Sheppard, 1999). Bilyali
degirmenlerde Ogiinmenin ilk kisminda; tanelerin olduk¢a biiylik olmasi
durumunda; bilyalarin birbiri lizerindeki kuvvetleri bilya boyutuna ve degirmenin
dénme hizina baghdir. Ogiitmenin ikinci kisminda; giitiilen malzemenin oldukga
kiigiik olmas1 durumunda; bilya sayisinin etkisi ve dolayisi ile 6giitiilen malzeme
taneleri arasindaki ogiitlicii ortamin temas noktasi sayisi ¢ok daha belirgin hale

gelir (Heim ve ark. 2004).

Bilyali degirmenlerin etkinligi birim zamanda elde edilen iiriin ile
kiyaslanmaktadir. Ogiitme etkinligini 6nemli derecede degistiren bir takim

parametreler vardir.
Bu parametreler;

e Degirmenin donme hizi,

e Degirmen i¢i kaplama malzemesinin tiirii ve kalinligi,

e Ogiitiicii malzemenin cinsi, boyutu, yogunlugu ve dagilimi
e Degirmenin doluluk oran1 ve boyutu

e Karisimin 6giitme viskozitesi

e Beslenen malzemenin fiziksel 6zellikleri (Hoppert, 1996)
Degirmenin donme hizi kisa siirede degirmene hasar vermeden iyi {iriin
elde etmek icin olduk¢a Onemlidir. Degirmenin donme hizinin degisimi ile

degirmen igindeki bilyalarin davranislar1 Sekil 3.3’te incelenmistir. Degirmen
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donerken ogiitiicii ortamin yatayla yapmis oldugu a1 (B) degirmen hizini

belirlemede kullanilan bir ol¢iittiir.

A B < 45° ) B 45" <<’

Sekil 3.3. Degirmenin dénme hizinin degisimi ile degirmen i¢indeki bilyalarin davraniglart
(Vari, 2004)

Eger degirmen diisik hizlarda donerse (Durum A) bilyalar birbiri
tizerinden asagi dogru akma egilimindedir. Bu kosulda 6giitme etkisi diisiiktiir,
¢linkii uygulanan kuvvet sadece bilyanin agirligi ile sinirlidir. Degirmenin dénme
hiz1 arttikga merkezkag kuvveti artmaktadir. Bilyalar digerlerinden ayrilirlar ve
diiserler boylece bilyalarin olusturdugu darbe kuvveti artar. Bazen bilyalar diger
bilyalarin olmadig: alanlara diiserler, boylece astarlarda asinma meydana gelir ve
astarlarin kullanim siireleri diiser (Durum C). Kritik hiza ulasinca bilyalar artik
diismezler ve degirmen astarmma yapisirlar (Durum D). Optimum dénme hizi
ogiitiicii ortamin diisiisiinde sarja en etkili sekilde temas etmesi géz Oniinde
bulundurularak hesaplanir. Hiz yiiksek oldugunda astar bilyalar tarafindan

asindirilir. Hiz ¢ok diisiik oldugunda ise 6giitme diisiik darbe etkisinden dolay1
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gerceklesmez. Bu durumda 6giitmenin en iyi gergeklestigi durum B seklindeki
durumdur. Bilyalar maksimum yiikseklikten maksimum enerji ile diiser ve astar
asinmaya maruz kalmaz (Kiigiiker, 2009). Yani 6giitmenin maksimum kaplama
malzemesini asinmasinin minimum oldugu dereceler 45-60 dereceleri arasidir. Bu

acilara denk gelen hiz ise kritik hizin 0,6-0,7 katidir.

Yukarida anlatilanlardan yola ¢ikarak, degirmen hizi arttikca ilk Once
ogiitme verimliligi artmaktadir; daha sonra santrifiij kuvveti devreye girmektedir
ve ilerideki artiglarda degirmen hizi 6glitme verimliligini diismektedir. Sekil
3.4’te goriildiigl gibi 6giitme zamaninin minimize edildigi bir optimum degirmen

hizi1 bulunmaktadir (Anonim, 2002a).

A Ogutme zamant

\\ 3
\ )/
\ /

Degirmen bz

-

Sekil 3.4. Degirmen hizinin 6giitme siiresine etkisi (Vari, 2004)

Ogiitme zamam tane boyutu kiigiildiik¢e artmaktadir. Sekil 3.5’te elek
istlinde kalan miktar ile 6glitme zamani arasindaki iliski verilmistir. Baslangicta
tozlarin tamam elek tistiindedir. Birinci asama (0-A): degirmenin dénmesi sonucu
olusan ilk etki karistrmadir. Ogiitme diisiiktiir, ¢linkii dgiitiilecek malzeme ve
ogiitiicii ortam dgiitme islemi icin heniiz uygun dagilima sahip degildir. ikinci
asama (A-B): hammadde biiyiik partikiillere sahiptir ve 6glitme Oncelikle darbe
etkisi ile gergeklesmektedir. Baslangicta dgiitiilecek partikiiller biiyiik oldugundan
biiyiik olan 6giitiicti ortam etkili olacaktir. Partikiiller kiigiildiik¢e kiiciik boyuttaki
ogiitiicii ortam etkili hale gelecektir. Ugiincii asama (B-C): dgiitiilen malzeme
artik ince partikiillere sahiptir ve 6giitmede etkili parametre siirtiinmedir. Sekilden

anlasilacag: tizere son asamaya dogru ogiitme zorlagmaktadir ve bu maliyeti
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artirtr. Bunun nedeni 6giitmenin ilerlemesi ile dgiitiilecek partikiil sayis1 artarken
Ogiitiicii ortamin sabit miktarda olmasi ve degirmenin her doniigiinde sabit sayida

bilya-partikiil etkilesiminin ger¢eklesmesidir (Anonim 2002a; Vari 2004).
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Ogiitme Siiresi

Sekil 3.5. Degirmen hizinin elek bakiyesine etkisi (Vari, 2004)

Degirmenin i¢ malzemesinin gorevi bilyalarin  olusturdugu darbe
kuvvetinin asindirict etkisine karst degirmeni korumaktir. Fakat bu sirada
ogiitiilen malzemeye karigmayacak, sert ve asinma dayanimi yiiksek bir malzeme
olmalhidir. Degirmenin donme hiz1 da kaplama cinsinden ve kalinligindan
etkilenmektedir. Kaplama malzemesi secilirken 6giitlicii ortamin cinsi de 6nemli
bir rol oynar. Sektorde kullanilan kaplamalar kaucuk, alumina ve silikadir.
Kauguk, alumina ve silikaya gore yumusak oldugu i¢in fritli sir tiretiminde pek
tercih edilmez. Alumina bilyalarin kullanildig1 bir degirmende alumina yiizey
kaplamasi dogru bir tercih olur. Astar malzemesinin sekli de uygun degirmen

donme hiz1 hesaplanirken goz 6niinde bulundurulmalidir.

Ogiitme ortamindaki en énemli konu spesifik agirligidir (yogunluk olarak

sOylenir).

Siiflandirma asagidaki gibidir:
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a) diisiik yogunluklu (spesifik agirlik=2.4-2.7 g/cm3), standart porselen veya silika
gibi.

b) orta yogunluklu (spesifik agirlik=2.7-3.0 g/cm3), steatit, yiiksek aliimina
icerikli porselen gibi.

¢) viiksek yogunluklu (spesifik agirlik=3.4-3.6 glcm®), sinter aliimina, alubit gibi
(Anonim, 2002a).

Bilya boyutu arttikca etkide bulunan carpigsma kuvveti artarken 6giitiicii
ortam ile 6giitiilen malzeme arasindaki ¢arpigsma sayisi diiser (Hogg ve Cho 2000;
Anonim 2002a; Vari 2004). Sekil 3.6’da gosterilen daha yiiksek yogunluga sahip
olan ogiitiici ortam (egri c) disiik yogunluga sahip olan diger o&giitiict
ortamlardan daha etkin 6glitme saglamaktadir (Vari, 2004). Yiiksek yogunluklu
bilyalarin yuvarlanmalarina ve birbirlerine karsi1 kaymalarina olumlu etki yapar.
Yiiksek yogunluga sahip ogiitiicii ortam kullanimi sonucunda 6giitme etkinligi
artar, ayrica yliksek kati konsantrasyonuna sahip ortamlarin o6giitiilmesi daha

kolaylasir (Nassetti ve Hessling 2003; Hogg ve Cho 2000; Hoppert, 1996).

i

% Elek Bakiye

Ogiitme Siiresi

Sekil 3.6. Bilya yogunlugunun 6giitme siiresine (saat) etkisi (Vari, 2004)

Degirmenin donmesi sadece bilyalarin dogal diisiis hareketini degil ayni
zamanda aralarinda karsilikli donmesini de saglar. Bu donme, 6glitme ortami

kiiresel veya silindir sekilli bilyalardan olustugunda ozellikle yiiksek 6giitme
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verimliligine sahiptir. Daha az verimli olanlar diizensiz sekillerinden dolayi silika

bilyalardir. Degirmen doniisiinii, heterojen ve siireksiz hale getirir (Sekil 3.7).

Sekil 3.7. Bilya sekli ve 6gilitme verimliligi (Vari, 2004)

Degirmenlerin i¢inde ortalama %45-50 kiigiik boyutlu bilyalar, %25-30
orta boyutlu bilyalar ve %25-30 biiyiik boyutlu bilyalar bulunmaktadir. Pratikte
her giin degirmenlere belirli bir miktar en biiyiikk boyutta bilyalar eklenir (giin
boyu asinan bilyalarin boyutlar1 kiigtildiigii igin) bdylece ortalama bilya boyutu
sabit tutulur (Anonim, 2002a).

Ogiitme siiresi ve doluluk oram arasidaki iliski Sekil 3.8’de verilmistir.
Degirmenin ~ bos oldugu  durumda herhangi bir 6glitme islemi
gerceklesmemektedir. Ogiitiicii ortam ve sivi ilavesi ile carpma sayisi, dolaysi ile
ogiitme kapasitesi artmaktadir. Bu artis bilyalarin degirmen haznesinin yaklasik
olarak %50’sini doldurana kadar siirmektedir, bu seviyeden sonra 6nemli bir
degisiklik gostermemektedir. Yiiksek siddetteki ¢arpmalarin sayisi yiizeyde yer
alan bilyalarin sayisina baghdir. Bilyalar degirmenin  %60’dan fazlasini
doldurdugunda bilyalarin diisiis yiiksekligi azalir bylece ¢arpma kuvveti diiser ve
ogiitmenin etkinligi aniden azalir. Bu degirmen tamamen doldugunda sifira ulagir
(Hogg ve Cho 2000; Vari, 2004).
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Sekil 3.8. Doluluk oran1 ve 6giitme siiresi iligkisi (Anonim, 2b)

Gergek hacim kiibik istifi= %52.4 (minimum yogunlukla yigilma) ve
gercek hacim tetragonal istifi= %74 (maksimum yogunlukla yigilma) (ayn1 capa
sahip tim bilyalar igin) degerleri arasinda degirmen hacminin %350’sini
dolduracak sekilde bilya dolumunda, bilyalarin ger¢ek hacmi yaklasik 50 x 0.6=
%30’dur ve bilyalarin arasindaki bosluklarin hacmi degirmen hacminin yaklasik

50x 0.4= %20’sidir (Anonim, 2002a).

Endiistride bu 06l¢iimii uygulanabilir ve pratik hale getirmek igin
hesaplamalar degirmen yarigapinin yiizdesi tizerinden bilyalarin seviyesine
bakilarak yapilir (Sekil 3.9).

Bilyalar tarafindan doldurulan hacim bilindiginde birim hacim basina
diisen agirligr hesaplamak kolaydir ve bu oran yiik orani olarak da bilinir. Yiik
oran1= Gergek hacim % x spesifik agirlik (g/cm®) (Anonim, 2002a).

Hammadde yiiklemesinde ise bilya yiiklemede oldugu gibi, sert kurallar
yoktur, sadece genel ana noktalar mevcuttur. Uriin (yas veya kuru) en azindan
bilyalarin etrafin1 tamamen kaplamalidir. Bundan daha az miktarlarda 6giitme ¢ok
hizli gergeklesir ve asir1 1sinma olur. Ayrica bilyalarda ve astardaki asinma ¢ok
yiikksek olur. Daha diisiik iriin yiikleme hacim limiti, bilyalar arasindaki
bosluklarm hacmi ile verilir. Ornegin bilya yiikii degirmen hacminin %350’si

oldugunda iiriin en azindan degirmen hacminin %20’si kadar olmalidir. Bununla
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birlikte, degirmen i¢ine kaskad seklinde diisen bilyalar1 rahatlatmak igin daha

fazla {irtin bulunmalidir (Anonim, 2002a).
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Sekil 3.9. Yiiklenen hammadde ve bilya miktarlart (Anonim, 2b)

Daha fazla iiriin yiiklendiginde Ogiitme siiresinin Uzayacagini unutmamak

gereklidir (Anonim, 2002a).

Sekil 3.10’da 6giitme zamaninin {irlin yiikii P tarafindan nasil etkilendigini

gostermektedir, degirmen hacminin yiizdesi olarak ifade edilir.

IVERSITESI
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Sekil 3.10. Yiklenen hammadde miktarinin 6giitme siiresine etkisi (Vari, 2004)
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Ust iiriin yiikleme limiti degirmende birakilmas: gereken minimum bosluk
olarak verilir. Bu bosluk tambur hacminin yaklasik %25’i olarak verilir ve st

tirtin yiikkleme limiti degirmen hacminin yaklasik %45’idir.
Aliimina bilya aliimina astar i¢in kullanilacak yiikleme formiilii:

Yiiklenecek kuru sir kg = 0.445 x Vu x d x y/100 (3.6)

Vu = degirmenin ¢alisma hacmi (astar dahil) -litre
d = ¢ikistaki sir yogunlugu- kg/l (genellikle 1.7 kg/l)
y = sirdaki % kuru madde (genellikle %67)

Sarjin viskozitesi yas 6gilitme i¢cin Onemlidir. Diisiik viskoziteli besleme
ogiitiicli ortamin gereginden hizli ve kolayca donmesini saglar. Buda 6giitiicii
ortamin etrafinda ince bir tabaka olusturur ve gereksiz asinmaya, 1isinmaya ve
kirlenmeye sebep olur. Yiiksek viskozitede ise Ogiitiicii ortamin hareketi

engellenir 6giitme zamanlar1 uzar ve bosaltma ¢ok zor gerceklesir.
3.5.2. Atritor (Karistiricih bilyali) degirmenler

Istenen 6zelliklere sahip son iriin igin gerekli olan uygun tane boyutundaki
malzemelerin eldesi i¢in gereken ultra ince Ogiitme prosesi enerji yogun bir
prosestir. Ogiitmedeki en temel sorun mikron boyutundaki taneleri elde etmek igin
cok fazla enerjinin gerektigidir. Geleneksel degirmenler (bilyali degirmenler)
uzun yillardir kullanilmaktadir. Fakat bu uygulamadaki temel sorun; bilya
boyutunun ¢ok kiigiik olmamasi ve kritik hizi agtigi durumlarda olusan merkezkag
kuvveti sonucunda olusan enerji tiiketimidir. Bilyalarin ¢arpisma enerjileri bu
durumda anlamsiz olacaktir. Diigiik hizl1 ve biiyiik bilyali degirmenler ¢ogunlukla
carpisma ve asindirma kuvveti yaratmaktadir. Tane boyutlarinin mikron
mertebesinde oldugu durumlarda bu kuvvetler olmas1 gerektigi gibi
caligmayacaktir. Ogiitiicii degirmen aragtirmalart daima enerji, tiiketimini
diistirmek, ¢ikt1 kapasitesini artirmak ve birgok 6giitiicii sorununa yonelik diinya

capinda makine elde etmeyi amaclamistir. Bu amaca yonelik son yillarda birgok
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tiniversite/sirket arastirmalar yaparak ¢esitli degirmenler gelistirmistir (Yanmin ve

Forssberg, 2000).

Ogiitme sistemlerinin temel amaglarma baktildiginda; optimum enerji ile
minimum ince boyut eldesi oldugu goriilmektedir. Seramik iiretiminde kullanilan
geleneksel bilyali 6glitme sisteminin bu prosese en uygun oldugu bilinmekle
beraber son yillardaki enerji fiyatlarindaki artis géz Oniine alindiginda eski
cazibesini yitirmeye baslamis ve yeni arayislara gidilmistir. Daha Onceki
boliimlerde de bahsedildigi iizere, Ozellikle tane boyutu kiigiilmeye basladigi
andan itibaren partikiillerin istenen ince boyuta getirilmesi igin daha fazla zamana
ve enerjiye ihtiyag duyulmaktadir. Yapilan arastirmalar son yillarda gelistirilen
atritor tipi ogiitliciilerden elde edilen avantajlarin bilyali égiitiiclilere gore daha
fazla oldugunu gostermistir. Arastirmalar atritér degirmenlerin su andaki en
verimli ogiitiiciler oldugunu gostermektedir. Atritdr degirmenler “karistiricili
bilyal: degirmen” olarak tanimlanabilirler (Schilling ve Yang 2000). Ogiitiicii
haznenin icinde &giitiicii bilyalar ve rotatif yonde hareket eden mil {izerinde
karistiricinin bulundugu degirmen olarak da bilinirler. Ogiitme miktarmi anlatan
basit ve kullanisli denklem atritér degirmenlerin degirmenler ailesi i¢inde nasil

o6emli bir yer tuttugunu gostermektedir.
Ogiitme momentumu= M x V/(kiitle x hiz) (3.7)

Ornegin; bilyali degirmenlerde biiyiik boyutlu bilyalar % inch veya daha
biiyiik boyutlu olanlar1 kullanilmakta ve diisiik devirlerde (10-50 rpm)
donmektedir. Diger degirmenler de kiigiik bilyalar ile hizli devirlerde
donmektedirler (1/8 inch - 800-1200 rpm). Atritdr degirmenler ise bunlarin orta
seviyelerinde 1/8 inch’ten 3/8 inch’e kadar olan kiiglik bilyalar ve ortalama 60
rpm devirle 6glitme yapmaktadir. Son zamanlarda gelistirilen yiiksek hizli atritor
degirmenler de bulunmaktadir (600-1000 rpm). Atritorlerde sisteme verilen enerji

dogrudan olarak 6giitiicii bilyalarin karistirilmasinda kullanilir.

Cevher hazirlama islemlerinde kullanilan mevcut degirmenler ile
malzemelerin ekonomik olarak ¢ok ince boyutlara ¢giitiilmesinin fiziksel olarak

mimkiin olmamas1 nedeniyle karistirmali ve titresimli bilyali degirmenler
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kullanilmaktadir. Bu ekipmanlarin her biri kendine 6zgii avantaj ve dezavantajlara
sahiptir. Karigtirmali bilyali degirmen igerisinde birim zaman ve hacimde agiga
cikan enerji miktarinin ¢ok yliksek olmasi nedeniyle bu tip ekipmanlarda 6zgiil
enerji tiiketiminin tamburlu ve titresimli bilyali degirmenlerle karsilastirildiginda
oldukca diisiik seviyede kalmaktadir. Boylece artan enerji tiiketimiyle birlikte
bilyali degirmenlerde elde edilen tane boyutu >10um iken (Sekil 3.11)
karistirmali degirmenler ile <1Oum iiriin boyutuna ulasilabilmektedir (Celep ve
ark. 2009).

s Bilyali De girmenler
1000 Karistirmal Degirmenler
= 100
= :
3 T
4 Cok ince 6giutme
= _ N [
(5] [, 9
5 6 ince 6gitme
===
Yeniden 6gitme i— nil
Ermme"y)| i
Geleneksel 6gitme
1 [ T TTT e ——+
| 10 100 1000
Ogiitme iiriiniin dg, tane boyutu. mikron

Sekil 3.11. Karistirmali ve bilyali degirmenlerde tane boyu ile enerji tiiketiminin degisimi

(Celep ve ark. 2009)

Ogiitiillecek malzemenin besleme boyutu da birkac mikronla bir kag
milimetre arasinda degisebilmektedir. Ancak, genellikle 100 pm’nin altindaki
oglitmelerde enerji tiiketiminin geleneksel degirmenlere gore daha az oldugu
belirtilmektedir (Hacihafizoglu, 2009). Gustav Eirich’in gelistirdigi Maxxmill
karistiricili dgiitiiciide ise 5 mm’ye kadar olan besleme boyutunda daha etkilidir.

Son {irlin bu durumda 150-300 mikron alt1 olacaktir (Yanmin ve Forssberg, 2000).

Temel tasarimi 1920°1i yillara kadar uzanan karistirmali degirmenler, ilk

kez 1960’11 yillarda kaolenin ogiitiilmesi i¢in kullanilmistir (Hacihafizoglu,
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2009). Zamanla gesitli ekipmanlart degistirerek farkli tiplerde degirmenler
tasarlanmigtir (Celep ve ark. 2009).

Bu tip degirmenlerden bazilar1; Tower mill, Isa mill, Svedala detritor, Sala
agitated mill, ANI-Metsoprotech SVM mill, MaxxMill, Pitt Mill ve DraisMill’dir.
Karistirmali degirmenler, karistirict geometrisine gore de
adlandirilabilmektedirler. Karistiricilar; diskli, pinli ve bosluklu (annular) olmak
tizere temelde ii¢ sekilden olusur. Karistirmali degirmenler yatay veya dikey
olarak kullanilabildikleri gibi, yas ya da kuru O6glitme de yapabilmektedirler
(Hacihafizoglu, 2009).

Karigtirmali degirmen, temelde sabit bir silindirik yap1 icerisinde silindir
govde icinde donen bir rotordan olusmaktadir. Rotor iizerine belli araliklarla
yerlestirilmis cubuk (pin) veya diskler yardimiyla silindiri dolduran ortami
hareket ettirerek 6giitme yapilmaktadir. Ogiitiicii ortam olarak ¢api1 birkag yiiz
mikrondan birka¢ milimetreye kadar degisebilen bilyalar kullanilmaktadir.
Uygulama alanina bagli olarak degirmenin dgiitiicii ortam bilyalar; celik, zirkon,
cam (silis), zirkonya, alumina, silisyum nitriir gibi olabilmektedir (Hacihafizoglu,
2009).

Atritor degirmenler olarak tanimlanan karistiricili bilyali degirmenler
genellikle 200 mikron altindaki malzemelerin sulu 6giitmesinde kullanilirlar. Bu
makinalarin tasarimi kaba taneli malzemelerin yiliklenmesine uygun degildir.
Ancak Eirich firmasi tarafindan gelistirilen MaxMill atritér degirmeni ile
milimetre boyutundaki malzemelerin karistirmali degirmenlerde Ogiitiilmesi

saglanmigtir (Yanmin ve Forssberg, 2000).

Calisma prensibinden otiirli  karistirmali  de§irmenlerde kullanilan
kuvvetler, bilyali ortamla c¢alisan degirmenlerden farklidir. Aktarilan ortamla
calisan degirmenlerde Ogilitme, biiyiikk Ol¢lide ¢arpma ve basingla, kismen de
asindirma kuvvetleri ile olurken, bu degirmenlerde asindirma ve kesme kuvvetleri
carpmayla birlikte agirlikli olarak yer almaktadir. Bilyali degirmenlerde tambur
hareket ettirilirken, karistirmali bilyali degirmenlerde yalmizca bir karistiric

yardimi ile ortam (kiiglik bilya) hareket ettirilmektedir. Bu sayede degirmen
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icerisinde birim zaman ve hacimde agiga c¢ikan enerji miktar1 tambur
degirmenlerle karsilastirildiginda oldukca yiiksek olmaktadir. Ciinkii tambur
degirmenlerde enerjinin biiyilk bir boliimii tamburu hareket ettirmek igin
kullanilmaktadir (Hacthafizoglu, 2009). Ayrica yatay kollar 6giitlicii ortamin
grup hareketinden ziyade diizensiz hareket (Sekil 3.12) etmesini saglar. Diizensiz

hareketler ortamda darbe, donme ve diisme etkisi yaratir (Sekil 3.13) (Hoppert

1996; Lorici ve Contoli 1995).

DUZENSIZ GRITP
HARFEEET HAREEETIL

y

Sekil 3.12. Ogiitiicii ortam hareketleri (Anonim, 2011)

— QGUTUCT
ORTAM

KOL HAREKET YONTUI

Sekil 3.13. Atritor degirmende 6giitiicti hareketler (Schilling ve Yang 2000)

Efektif bir 6giitme gergeklesmesi i¢in darbe ve kayma kuvvetleri gereklidir (Sekil
3.14). Atritor degirmende darbe etkisi Ogiitlicli ortamin malzemeye carpmasi

sonucu olugmaktadir. Kayma kuvveti ise bilyalarin diizensiz hareketleri
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sonucunda farkli yonlerde donmeleri ile olusur. Kayma ve darbe kuvvetlerinin
birlesmesi ile efektif bir sekilde boyut kiigiiltme ve dagilimi saglanir (Schilling ve
Yang 2000; Lorici ve Contoli 1995).

RN B
— .1'.. .
o‘- -"I;.!l"
.-."“,.l"" .‘0. -“..
L
DARBE KAYMA

Sekil 3.14. Darbe ve kayma kuvvetleri (Schilling ve Yang 2000)

Atritdr degirmenlerde 6glitme, Oglitiicii ortamin olusturdugu gerilimlerle
kontrol edilir. Olusan bu gerilimlerin siddeti 6giitlicii ortamin boyutu, yogunlugu
ve miktari, karistirict hizi ve ¢amur yogunlugu degerlerinden onemli derecede
etkilenmektedir ve bu parametreler birbirleri ile yakindan iliskilidir (Kwade 2001;
Orumwense 2006; Jankovic, 2003).

Karigtirmali degirmenlerde 6giitmenin gerceklesmesi iki kosula baghdir.
Bu kosullar, degirmen i¢inde birim zamanda meydana gelen garpisma sayisi (stres
say1s1=SN) ve her carpismada aci8a ¢ikan enerji miktaridir (stres yogunlugu=SI).
Degirmen i¢inde olusacak olan stres siddeti ve sayis1 asagida verilen formiiller

yardimiyla hesaplanmaktadir.

Shn = Ry*(pm — PIV1° (38)

Burada; R,: 6giitme ortam boyutu (m); p,: Ogiitme ortam yogunlugu
(kg/m3); p: plilp yogunlugu (kg/m3); V;: karistirict ¢evresel hizi (m/s); SI,:
ogiitme ortaminin stres siddeti (Nm)’dir (Dikmen ve Ergilin 2004).

Ogiitme islemi 6zgiil enerji ve stres yogunlugunun bir fonksiyonudur.
Ozgiil enerji, degirmen i¢inde meydana gelen carpismalarda agiga c¢ikan toplam
enerji miktar1 ile orantili oldugundan 6gilitme islemi stres sayisi yani garpisma

sayisi ile de iligkilendirilebilir (Celep ve ark. 2009).
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E « SI.SN (3.9)

Kesikli bir 6glitme isleminde birim zamanda meydana gelen stres sayisi
(SN), bilyalarin temas sayisi (Nc¢), tanelerin yakalanma ve kirilma olasilig1 (Ps) ve

degirmen icindeki tane sayis1 (NP) ile orantilidir (Dikmen ve Ergiin 2004).

SN = Nebs (3.10)

Np

Bilyalarin temas sayist karistirici devri ve de8irmendeki bilya sayisi ile

orantili oldugu varsayilirsa asagidaki esitlik yazilabilir (Celep ve ark. 2009).

N, o n.¢. 200070 (3.11)
5 Fb

Burada; Vp: degirmen hacmi (m3); ¢,: dolum orani (%); &: bilyalar arasi
bosluk orani (%); n: karistirict devri (rpm), Rb: bilya ¢ap1 (m): t 6gilitme siiresi
(dk)’dir.

Tanelerin yakalanma ve kirilma olasiligi degirmen i¢inde baskin olan
ogilitme mekanizmasina baglidir. Degirmen icinde kristal kafes yapisina sahip bir
malzemenin Ogiitilmesi durumunda bu oran iki bilya arasindaki aktif hacim

dolayist ile bilya capi ile orantilidir (Dikmen ve Ergiin 2004).
Ps o« Ry

Degirmen igindeki tane sayisi tiim tanelerin hacmi ile orantilidir (Celep ve ark.

2009).

Va.(1-@p.(1-¢€))
N, « T (3.12)

36



@ ANADOLU UNIVERSITESI

Esitlikler birbirleri yerine yazildiginda stres sayisi soyle tanimlanabilir;

3
N ocn-t —2pd-8  x°
§ n-t (1-9p(1-98)).c, R}

(3.13)

Burada; Cv kat1 konsantrasyonu (%hacimce), x: ortalama tane boyu (m) dir.
3.5.2.1 Atritér Degirmenlerde Ogiitmeyi Etkileyen Parametreler

Atritor karistiricili bilyali degirmenlerin performans: tizerinde etki eden
pek ¢ok parametre vardir. Bu parametreler minimum enerji tiiketimiyle istenen
tirlin inceligine ulagmak igin optimize edilmelidir. Bu degiskenler tasarim ve
islem degiskenleri olmak tizere iki ana grupta toplanmaktadir (Dikmen ve Ergiin
2004). Burada temel prensip enerji yogunlugunun homojen bir sekilde dagitilarak

ince 6glitmenin etkin bir sekilde saglanmasidir.
Tasarim Degiskenleri

Tasarim degiskenleri grubunda degirmenin boy/¢ap orani, karistirici tipi,
konumu ve sayisi, karistiric saft tizerinde bulunan disk veya ¢ubuklarin boyutlar
ve saft lizerindeki konumlar1 gibi degiskenler bulunmaktadir. Ayrica, bazi
ekipmanlarda &giitme performansini iyilestirdigi One siiriilen ek parcalar da
bulunmaktadir. Ornegin, Maxxmill olarak adlandirilan ekipmanda degirmen
govdesinin de donmesi saglanirken degirmen govdesi iginde malzeme akigini
degistiren sabit bir plaka bulunmaktadir. Benzer sekilde, Draismill olarak
adlandirilan ekipmanin degirmen duvar tizerinde duvara dik olarak yerlestirilen
sabit ¢ubuklar bulunmaktadir. Tasarimlardaki bu farkliliklar degirmen iginde
olusan akig profillerini dolayisiyla bilya hareketlerini optimize etmeyi
amaclamaktadir. Buna karsin, farkli tasarimlar1 karsilastiran bir calisma

bulunmamaktadir (Dikmen ve Ergiin 2004).

Karigtirmali degirmenlerin 6gilitme odas1 ve karistirict geometrisine gore
disk karigtiricili degirmen, pin karistiricili degirmen ve halkali karistiricili
degirmen olmak {izere {i¢ farkli tasarimi vardir (Sekil 3.15). Ogiitiicii elementlerin
sekli ogiitiicli hazne icindeki enerji dagiliminmi etkilemektedir. Pin tipi 6gltiici

elementler genellikle kuru 6gilitme islemlerinde; disk tipi ogiitiiciiler ise sulu
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ogitme islemlerinde kullanilmaktadir (Dikmen ve Ergiin 2004; Kwade 2001;
Orumwense 2006). Klein ve ark. (2005) yaptigi calismalarda pin tipi
karistiricilarin daha ince tane boyutunda ve hatta sabit tane boyutunda daha
yiiksek kapasitede {iriin eldesinde disk tipine gore avantajli oldugunu

gbzlemlemislerdir.

Disk Karistirici

0 1o Lo

) 8 0 p Pin Karistirict

'—H v Halkali Karistiric

Sekil 3.15. Farkli karstirici ve 6giitme odast geometrileri (Celep ve ark. 2009)

En basit karigtirict geometrisi disk tipi karigtiricidir. Bunlarda enerji karistiricidan
Oglitme ortam ya da iiriin tizerine diskli ve halkali karistiricilarda ¢cekme kuvveti
(adhezyon) ile, pinli karistiricida ise yer degistirme kuvvetleri ile aktarilir. Pinli
karigtiricida olusan giic yogunlugu disk karistiricidan daha fazla iken en biiyiik
giic yogunlugu halkali karigtiricida elde edilmektedir (Celep ve ark. 2009).
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Islem Degiskenleri
Karistirma Hizinin Etkisi

Diger degiskenler sabit tutulup farkli karistirma hizlarinin 06giitme
tizerindeki etkisinin incelendigi ¢alismalarda, hizin artmasinin elde edilen tiriiniin
tane boyutu dagilimini incelestirdigi goriilmektedir. Ayn1 zamanda, degirmenin
cektigi giic de calismanin yapildigi karistirma hizlart i¢in dogrusal olarak
artmaktadir. Bunun sonucunda, degirmenin birim hacminde harcanan 6zgiil enerji
miktarinda bir artis olmaktadir. Bu da, istenen iiriin tane boyutuna ulagsmak i¢in
gerekli 6giitme siiresinde belirgin bir azalmanin olmasini saglamaktadir. Boylece

degirmen kapasitesinde bir artig gergeklesmektedir (Dikmen ve Ergiin 2004).
Bilya boyutu, yogunlugu ve Sarj Oranimin Etkisi

Kullanilan 6giitiicii ortam boyutu karistirmali degirmenlerde en 6nemli
faktordiir. Atritor degirmenlerde genel olarak yiiksek yogunluktaki ogiitiicli
ortamlar daha iyi sonu¢ vermektedir. Ogiitiicii ortam 6giitiilecek olan malzemeden
daha yogun olmalidir. Ayrica yiiksek viskoziteli malzemelerinin 6giitiilmesinde
camur igindeki hava kabarciklarmin Onlenebilmesi igin yiiksek yogunluklu
ogiitlicii ortam oOrnegin zirkon veya alumina bilyalar kullanilmalidir. Beslenen
malzeme boyutuna bagli olarak 6giitiicii ortam boyutu seg¢ilmelidir. Kiigiik tane
boyutundaki 6giitiicii ortam biiyilik taneleri kolayca kiramaz. Nihai tane boyutu
ultra ince tane boyutu istenildiginde daha kii¢iik 6giitiicii ortam kullanilmalidir
(Celep ve ark. 2009).

Tiizlin’lin yaptig1 ¢alismada bilya sarjinin iiriin inceligi lizerindeki etkisini
de incelemistir. Deneyleri gerceklestirdigi kosullarda ayni enerji tiiketimi igin
bilya sarjinin {irin inceligini degistirmedigini fakat degirmenin g¢ektigi giiclin
dogrusal olarak arttigin1 belirlemistir. Bununla beraber, Jankovic o6zellikle dik
karistirmali bilyali degirmenlerde bilya sarji ile orantili olarak artan yergekimi
etkisinin stres yogunlugunun hesaplandig1 esitlige dahil edilmesi gerektigini

belirtmektedir.

39



IVERSITESI

@) ANADOLU UN

Ogiitme Ortami Katkilart

Karistirmali degirmenlerde 6gilitme esnasinda olusan ince taneler ¢camur
viskozitesinin daha da ylikselmesine neden olmakta ve Ogiitme performansini
azaltmaktadirlar. Bu olumsuzlugu gidermek i¢in giitme ortamina g¢esitli 6glitme
yardimcilar ilave edilmektedir. Bu reaktifler tane yiizeylerine absorplanarak
tanelerin yiizey yiklerini (zeta potansiyellerini) artirmakta ve viskozitenin
diismesini saglamaktadirlar. Bu reaktifler 6zellikle yiiksek kati konsantrasyonuna
sahip ¢amurlarin akiciligimi artirarak degirmenin yiiksek kapasitede c¢alismasina

yardimci olmaktadirlar (Celep ve ark. 2009).
Kullanulan Ogiitiicii Hazne/Karistirma Ekipmaninin Cinsi

Karigtirmali degirmenlerde 6nemli Ozelliklerden biri kullanilan dogal
ogiitme ortamidir (Celep ve ark. 2009). Ogiitme sirasinda degirmen ceperi ve
karistirict kol siddetli hareketten dolay1 yiiksek derecede asindirici etkiye maruz
kalir, bu ylizden degirmen i¢ ylizeyi ve karistirict kolun dis ylizeyi aliimina,
zirkonya (Zr0O,), silisyum karbiir (SiC), silisyum nitriir (SisN4), tungsten karbiir
(WC), kauguk ve poliiiretan gibi malzemeler ile kaplanir (Kiigiiker, 2009).

Camur Yogunlugu

Karistirmali degirmenlerde ¢amur yogunlugunun artmasiyla elde edilen
iriin inceliginin arttif1 gozlenmektedir. Camur kati oraninin agirlikca %75'in
lizerine ¢ikmasi tanelerin kirilma hizlarmi diisiirmektedir. Ince besleme tane
boyutu ¢amurun viskozitesini artirmakta ve ogiitme performansini azaltmaktadir

(Celep ve ark. 2009).

Atritoér degirmenlerde kuru ve yas Ogiitme gerceklestirilebilmektedir.
Ozellikle kuru sistemlerde metal kirlenmesini énleyecek makineler tasarlanmustir.
Cesitli seramik ve polimerik malzemeler makinenin i¢ pargalarinin kaplanmasinda

kullanilmistir.
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3.5.2.2 Atritor degirmen cesitleri

Glinlimiizde yigin, sirkiilasyon ve siirekli olmak tizere farkli ¢alisma

prensiplerinde atritor degirmenler kullanilmaktadir (Kiigiiker, 2009)
Yi18in atritorler

Yigin (batch) atritérlerin kullanimi son derece basittir. Bir 6n karistirmaya
gerek yoktur. Malzeme dogrudan ceketli 6giitme tankina beslenebilir (Sekil 3.16).
Kesikli atritorlerde 6giitme dongiisiiniin her aninda 6giitiilen malzemenin kontrol
edilmesi miimkiindiir. Bu, iiretici i¢in biiyiik skalada 6nemli bir avantajdir. Ayrica
yeni diizenlemeler ve yeni formiilasyon eklemeleri makineyi durdurmadan
yapilabilir. Degirmenler 6zel olarak tasarlanmis yiiksek torklu ¢ift hizli elektrik
motorlar1 kullanilmistir. Yiiksek devirli motorlar nedeniyle degirmeni sabitlemek
icin ayr1 ekipmanlara gerek yoktur. Diisiik hiz doldurma ve bosaltmalar , yiiksek
hizlar ise 6giitme igin kullanilir. Ogiitme islemi tamamlanmis malzemeyi
bosaltmak icin ¢esitli uygun pompalar kullanilabilir. Pompa sec¢imi yiiklenen
malzemenin tane boyutuna ve Ogiitiilmiis malzemenin partikiil boyutuna bagl

olarak yapilmaktadir.

Sekil 3.16. Y18in Atritor Degirmen (Szegvari ve Yang, 1999)

Bu tiir degirmenler mantolanmis kanalli tank ve igine doldurulmus

ogiitiicti bilyalar1 igerir. Sicak, soguk su ve hatta diisiik basingli buhar 6zel
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tasarlanmis kanallardan gegirilerek 1s1 kontrolii saglanir. Sicaklik kontrolii ceketli
tanklarin kullanimma bagl olarak saglanir. Ogiitiilecek malzeme dogrudan
yiiklenebilir ve beslenen malzeme boyutu maksimum 10 mm’ye kadar
cikabilmektedir. Gerekirse 6glitme siirecine miidahale edilerek, malzeme ilavesi
yapilabilir. Yigin atritérlerde devri daimi saglamak igin bir pompa bulunur ve bu

pompa ayni zamanda bosaltma isleminde de kullanilmaktadir.

Avantajlart:
e Bilyali degirmenlerden 10 kat daha fazla hiz
e Kullanim kolaylig
e Enerji tasarrufu
e On karistirmaya ihtiya¢ duymaz
e Minimum seviyede bakim
e Saglamlik (Kigliker 2009; Anonim, 1984; Da Silva ve ark. 2001; Santas
1996; Jones 1960; Rose and Sauivan 1958; Robert 2000; Robert 2005).

Siirekli atritorler

Stirekli atritorler biiyiik miktarlardaki malzemelerin siirekli iiretimi i¢in en
uygun ekipmanlardir. Siirekli atritor dar, uzun, ceketli bir tanka sahiptir. Siirekli
atritorler seriler halinde kurulabilir. Fakat bu atritorlerde kullanilacak besleme iyi
karigmig, bir 6rnek ve homojen bir yapiya sahip olmalidir. Bu yiizden 6n
karistirma gerektirir. Camur ogiitiicii haznenin tabanindan sisteme pompalanir

(Sekil 3.17) ogiitiicti haznede boyutu indirgenir ve haznenin {izerinden bosaltilir.

Sekil 3.17. Siirekli Atritér Degirmen (Szegvari ve Yang, 1999)
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Belirli oranda bir tane boyutu elde edebilmek igin gerekli olan Ggiitme
stiresi pompa hiz1 ile kontrol edilmektedir. Bu tiir degirmenler biiyiik
miktarlardaki malzemelerin durmadan siirekli 6giitiillmesi amaciyla kullanilirlar.
Bu tip degirmenlerde kullanilacak olan malzemenin ¢ok iyi karigmis olmasi
gerekmektedir. Uzun, ince mantolanmis kanaldan olusur ve ¢ok iyi karismis
camur alttan sisteme beslenerek, dgiitiilen camur {ist kisimdan alinir. Ogiitiilmiis
malzemenin inceligi camurun atritdr iginde kalma siiresine baghdir. Ogiitme

stiresi pompa hizi ile kontrol edilmektedir.
Avantajlart:

e Siirekli yiiksek kapasiteli iiretim

e Hizl 6giitme

e Miikemmel sicaklik kontrolii

e Basit ve emniyetli kullanim

e Diisiik bakim maliyeti

e Diisiik enerji tiiketimi (Kiigiiker 2009; Anonim, 1984; Da Silva ve ark.
2001; Santas 1996; Jones 1960; Rose and Sauivan 1958; Robert 2000;
Robert 2005).

Sirkiilasyon atritorler

Sirkiilasyonlu atritdrler degirmenler son 3-4 yilda gelistirilen yeni
sistemlerdir. Bir atritor ve bir tanktan olusur. Tank boyutu normal bir atrit6riin 10
kat1 bliyiikligiindedir (Sekil 3.18). Caligma prensibi stirekliye benzer fakat yiiksek

sirkiile hiz1 elde edebilmek i¢in daha fazla enerji kullanilir.

Sekil 3.18. Sirkiilasyonlu atritor degirmen (Szegvari ve Yang, 1999)
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Atritor bilya ile doldurulur ve icinde siirekli degirmenlerde oldugu gibi
bilyalarin gegmesini engelleyen ama ¢amurun gegmesine miisade eden bir 1zgara
bulunur. Bu tiir sistemlerin gereksinimi yiiksek pompa hizidir. Yiiksek hizda
pompalanan c¢amur atritér degirmen ic¢ine almir ve bilyalar kiiciik olan
partikiillerin ¢abuk bir sekilde ge¢mesini, biiyiikk olanlarin ise 1zgaralardan

gecerek, daha kiigiik boyutlara indirgenmesini saglar.

Yiiksek hizlarda bir 6n karistirma yapilmis olan ¢camur Ggiitlicii ortam
iceren atritdr degirmene pompalanir. Ogiitiicii ortam ince tanelerin ¢ok ¢abuk bir
sekilde ge¢mesine izin verip daha biiylik olan tanelerin daha kii¢iik boyutlara

indirgenmesini saglayarak bir elek gibi davranir.

Bir ¢ok endiistri tek seferde ¢ok miktarda malzemeyi 6giitmek i¢in sirkiile
sistemleri kullanmaktadir. Ayrica sirkiile sistemler digerlerine gore daha iyi bir
sicaklik kontrol sistemine sahiptir. Bu yiizden sicakliga duyarli 6rnegin; polymer,

termokromik pigmentler gibi malzemelerin islenmesinde sik¢a kullanilmaktadir.
Avantajlart:

e Dar boyut dagilimli hizli 6giitme

e Kesiksiz, biiyiik hacimli iiretim

e Miikemmel sicaklik kontrolii

e Basit ve emniyetli kullanim

e Diisiik bakim maliyeti

e Diisiik enerji tiiketimi (Kiigiiker 2009; Anonim, 1984; Da Silva ve ark.
2001; Santas 1996; Jones 1960; Rose and Sauivan 1958; Robert 2000;
Robert, 2005).
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4.DENEYSEL CALISMALAR
4.1. Baslangi¢c Sir Recetesinin Belirlenmesi

Uretimde kullanilan sir cesitliligine bakildiginda yer karosu (YK) opak
mat sirin en fazla tiiketilen sir oldugu tespit edilmistir. Bu sir hem ¢aligmalardan
elde edilecek sonuglarin isletmeye uyarlanmasi agisindan hem de elde edilen
sonuglarin sirin yapisindaki kristal fazlarin 6gilitme ile degisiminin en rahat
gozlenebilecegi kompozisyon oldugundan dolay1 tercih edilmistir. Ogiitme
sonucunda elde edilecek olan sirin kristal yapisi, sinterleme sicakliklari,
kimyasallara dayanimi, colormetrik renk sonuclar1 degismedigi taktirde isletmede
rahatlikla kullanilabileceginden dolay1 6zellikle opak mat sir tercih edilmistir. Bu
sir; sir hazirlama departmaninda en ¢ok tiretilen sirdir ve elde edilecek olan olasi
ogilitme stiresindeki diisiis maliyetlere olumlu yansiyacagindan dolay:1 ¢alismalara

bu sir ile devam etme karar1 verilmisgtir.

VitrA Karo’da yer karosu, duvar karosu ve porselen olmak iizere 3 ayri
cinste karo liretimi yapilmaktadir. Kullanilan sirlarin alt kirinimina bakildiginda
opak mat sir, transparent mat sir, semi opak mat sir, opak parlak sir ve transparent
parlak sir oldugu goriilmektedir. Kullanim analizlerine gore en yliksek miktarda
hazirlanan ve kullanilan sirin yer karosu opak mat sir oldugu ; 6giitme siiresinin
de 10 saatin iizerinde olmast nedeni ile hem laboratuvar hem de endiistriyel
anlamda bu sirin c¢aligmalarda kullanilmasi; elde edilecek katma degerin
yaratilmasina kolaylikla imkan verecektir. Bu amacla ilk 6nce opak mat sirin
ozellikleri incelenmis; sonrasinda da laboratuvar tipi atritor degirmende bilya-sir
oranlar1 degistirilerek atritor degirmenlerin kullanilabilirligi incelenmistir. Son
olarak da elde edilen basarili laboratuvar sonuclarindan yola ¢ikarak endiistriyel
tip atritér degirmen ile uyumlu bir sekilde calisacak yeni sistemin denemeleri
gerceklestirilmistir. YK iiretimlerinde kullanilan sirlarin tiiketim analizleri Sekil
4.1’de gosterilmektedir. Denemelerde kullanilan sir kompozisyonunun regetesi

Cizelge 4.1°de verilmistir.
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Sekil 4.1. YK iiretimlerinde sarfedilen sirlarin dagilimi

Cizelge 4.1. Caligmada kullanilan YK Opak Mat sir kompozisyonu

Hammaddeler Agirhikeca %
Frit A 15
Frit B 15
Frit C 10
Kuvars 8

Dolomit 12
Zirkon 9
Na-Feldspat 10
Korund 220 3
Aluminyum Oksit 5
Cinko Oksit 2
Kaolen 6
Kil 5

46




IVERSITESI

@) ANADOLU UN

Calismalarda kullanilan sir kompozisyonu igerisinde birbirinden farkli 11

malzeme kullanilarak YK opak mat sir elde edilmektedir. Ilgili kompozisyonda

yer alan hammaddelerin analizleri Cizelge 4.2°de verilmistir.

Cizelge 4.2. Hammaddelerin kimyasal analizleri (agirlikca %)

Hammaddeler | SiO, | ALO; | Fe,0; | TiO, | CaO | MgO | Na,O | K,O | znO | AZ'
Frit A 7067 | 9.63 - - 1038 | 106 | 7.44 - - -
FritB 7429 | 652 - - 332 | 024 | 478 | 262 - -
FritC 54.19 | 15.72 - - 1029 | 220 | 477 | 6.15 - -
Kuvars 988 | 0.82 0.19 - - - - - - 0.19

Dolomit 0.27 - 0.2 - 37.20 | 17.82 - - - 4452

Na-Feldspat | 7014 | 18.65 0.06 0.03 0.52 - 10.3 0.21 - 0.18

Korund 112 | 9861 0.18 - - - - - 0.08

Aluminyum
Oksit 022 | 9839 | 0.8 - - - 0.30 - ) 0.92

Cinko OKksit 0.49 - 0.21 - - - - - 90.06 0.25
Kaolen 4717 | 37.28 1.06 0.16 - 026 | 024 | 114 - 12.7

Kil 4737 | 14.05 | 0.63 086 | 985 | 7.07 | 041 | 1.92 - 17.84
Zirkon 34 - - - - - - - 210 -
63
*A.Z.: Ates zayiati
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4.2. Siireksiz Bilyal Degirmen ve Atritor Degirmeni ile Sir Uretimi

Hammadde Sarj Hazirlama

Degirmen Doldurma
Ogiitme

Elek Bakiyesi ve Viskozite

. Atritor Degirmene Transfer
Kontrolu

5 Ogiitme
Degirmenin Bosaltilmasi

I Elek Bakiyesi Kontroli
Sirin Stok Tankina Alinmasi

Sirin Stoklanmasi

Sekil 4.2. Sir Hazirlama Siireci Is Akisi

Geleneksel sir hazirlama siirecinde ilk asama, sir kompozisyonu
dogrultusunda ilgili hammaddelerin tartilarak sarjlarin hazirlanma islemidir.
Hazirlanan karisim degirmene alinarak su ve elektrolit ilaveleri yapilir.
Ogiitiilecek olan sir kompozisyonunun cinsine gore daha 6nceden belirlenen
standart Oglitme siireleri tablosuna gore degirmen ayarlanarak; karisim 6giitme
islemine tabi tutulur. Belirli siirelerde elek bakiyesi ve viskozite kontrolii igin
numune alinarak Ogiitme performansin1 olumsuz etkileyecek herhangi bir
durumun olmast halinde su ve elektrolit katkisi ile viskoziteye miidahale edilir. 6
saatin sonunda kaba 6giitmesi yapilmis olan sir (12.7 pm) karistiricili stok tankina
almir. Stok tankindan servis tankina alinarak Atritdr degirmene ince Oglitme
islemi icin beslenir. On o6giitmesi tamamlanmis sirin atritdr degirmene alt
kisimdan beslenmesiyle birlikte 6giitlicii haznenin i¢inde bulunan karistirict
yardimi ile donme hareketi gerceklesir ve sir ile 6giitiicli ortam karigmaya baglar.
Degirmen igerisindeki Ogiitiicii ortamin yarattig1 ¢arpisma etkisi artar ve daha

etkili 6giitmenin gerceklesmesini saglar.
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Ogiitmesi gergeklestirilen sir atritdr degirmenin dgiitme haznesinin iist
kismindan aliimina bilyalarin gecemeyecegi aralifa sahip elek kullanilarak
degirmenden bosaltilmaktadir. Kullanilan atritér degirmen siirekli oldugu i¢in

besleme ve bosaltma islemi devamli bir sekilde gerceklesmektedir.

Yapilan tiim calismalarin gergeklestirilmesi icin MTD 12000 (10660 1t)
degirmende 6 sarj hazirlanmig (6600 kg x6 adet) ve elde edilen sirlar atritor
Degirmene beslenerek 6gilitme stireleri ile atritorlii 6giitme sisteminin sir yapisi

tizerine etkileri gozlenmistir.

Laboratuvar ¢apli ve Endiistriyel denemeler VitrA Karo liretim tesislerinde
gerceklestirilmistir. Calismalarda kullanilan tiim hammadde, ekipman VitrA Karo
Seramik San. ve Tic. A.S imkanlarindan yararlanilarak temin edilmistir.
Calismalarin ilk kismini olusturan laboratuvar tipi atritor degirmeni Seramik
Arastirma Merkezinde bulunan yerli imalat degirmen temin edilerek ilk ¢aligsmalar
gerceklestirilmistir. Denemelerin ikinci kismini olusturan atritdr degirmen ise
Seramik Arastirma Merkezi destegi ile Eirich marka MaxxMill MM3 tipi atritor
degirmen Almanya’da yer alan Maschinenfabrik Gustav Eirich GmbH & Co KG
firmasindan iicretsiz olarak getirttirilmis ve ¢aligmalarda kullanilmistir. Calisma
siiresince elde edilen numunelerin analizleri VitrA Karo laboratuvarlarinda ve
firma biinyesinde gerceklestirilemeyen test ve analizler Anadolu Universitesi,
Malzeme Bilimi ve Miihendisligi Boliimii ve Seramik Arastirma Merkezi A. S.

biinyesine ait laboratuvar sartlarinda gergeklestirilmistir.

Sekil 4.3. Laboratuvar Tipi Atritér Degirmeni
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Sekil 4.4. Maxmill MM3 Atrit6r Degirmen

Sekil 4.5. Alumina Bilyali Siireksiz Degirmen

Calismalarin ilk boliimiinde aliimina bilyali siireksiz degirmen + siirekli
atritor degirmen ile laboratuvar ortaminda uygun c¢alisma kosullarinin
belirlenmesi ve belirlenen kosullarin sirm &giitme siiresine, termal 6zelliklerine,

kromatik koordinatlarina etkisi aragtirilmigtir.
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Cikan sonuclardan yola ¢ikarak atritdr degirmenin ogiitme iizerine olumlu
katkilarindan dolay1 ¢alismalar endiistriyel ortama taginarak ayni sekilde aliimina
bilyali siireksiz degirmen + siirekli atritor degirmen kombinasyonu ile
gerceklestirilecek olan kombine oOglitme i¢in ¢alisma mekanizmalar1 ve
etkinlikleri karsilastirilmigtir. Tiim bu ¢alismalarda O6gilitme siiresi, Ogilitme
performansi, calisma kosullarinin sira ve o6glitmeye etkisi; elektrik tasarrufu,
kapasite artirrmi gibi birgok parametre goz Oniinde bulundurularak ilgili tiim

analizler ve incelemeler yapilmistir.

Kombine 6giitme sistemi ve geleneksel siireksiz bilyali degirmen ile
hazirlanan sirlara ait test ve analiz sonuclar1 birbiri arasinda karsilastirilmali

olarak verilmistir.

Hem Laboratuvar o6l¢eginde hem de andiistriyel anlamda yapilan
calismalarda kullanilan yer karosu opak mat sir ilk olarak standart Oglitme
sartlarinda MTD12000 ticari kodlu; 10660 1t hacminde ve 50.8 mm kalinliginda
ici alumina kapli bilyal siireksiz degirmenlerde hazirlanmis ve bu sir standart sir
olarak tiim analiz ve karsilastirmalarda kullanilmak {izere stoklanmustir.
Sonrasinda ise atritdr degirmende kullanilacak olan sir hazirlanarak stoklanmistir.
Aliimina bilyal: stireksiz degirmende kaba 6giitmenin bittigi siire tespit edilerek ki
bu deger 6 saattir; 6 saat sonunda siireksiz degirmenden sir bosaltilarak
denemelerde kullanilmak tizere stoklanmistir. Yart mamul sir girdileri bu sekilde
hazirlandiktan sonra siireksiz bilyali + atritor degirmeni kombinasyonu ile
gerceklesecek denemelere gecilmistir. Sacmi marka stireksiz bilyali degirmende 6
saat Ogiitiilen sir daha sonra Laboratuvar tipi batch/ Eirich marka Maxmill MM3
tipt stirekli dikey atritor degirmene transfer edilerek, Ogilitme tiizerine etkisi
bulunan tiim parametreler 6rnegin: karistirici hizi, besleme hizi, tag miktari, sir

miktar1 vb. tek tek test edilerek elde edilen sonuglar irdelenmistir.

51



@ ANADOLU UNIVERSITESI

SUREKSIZ BILYELT DEGIRMEN

T

-

] $ BOSALTMA POMPASI

ATRITOR DEGIRMEN

BESLEME POMPASI

Sekil 4.6. Siireksiz Bilyali Degirmen + Atritor Degirmen Kombine Ogiitme Sistemi

Endiistriyel denemelerde kullanilan Maxmill MM3 atritér degirmenin
teknik ozellikleri Cizelge 4.3’te verilmistir. Bu degirmenlerde iki farkli 6giitiicii
ortam/bilya boyutu kullanilmigtir. 4-5 mm ve 5-7 mm c¢apinda allimina bilya ile
ogiitme gerceklestirilmistir. Ogiitiicii ortamin yani bilyalarin miktar1 330 kg olup,
bilyalar atritér degirmene Ogiitme haznesinin yaklasik % 80’nini kaplayacak
sekilde doldurulmustur. Sirin atritér degirmende nihai kalma ve 6glinme siiresi

pompalarin besleme ve bosaltma hiz ayarlari ile saglanmaktadir.

Laboratuvar tipi yerli imalat batch atritér degirmende ise 6 mm c¢apinda
alumina bilya kullanilmigtir. Bu degirmenin teknik oOzellikleri Cizelge 4.4°te

gosterilmistir.
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Cizelge 4.3. Eirich marka MaxxMill MM3 atritor degirmenin teknik 6zellikleri (Expert Makine)

Tank Hacmi 190 It
Kanistiricr Kol Giicii 37 kW
Karistiricr Kol Sayisi 1

Maksimum Giig 50 kW

Bilya Miktar1 330 kg

Tank Giicii 7,5 kW

Cizelge 4.4. Laboratuvar batch tipi atritor degirmenin teknik 6zellikleri

Tank Hacmi 151t
Karnistiricr Kol Giicii 1.5kw
Karistiric1 Kol Sayisi 1

Bilya Miktari 10 kg

Maxmill MM3 ¢alismalarinda 6giitme kosullarinin ve makine ¢aligma kriterlerinin

tespitinde kullanilan tablolar Cizelge 4.5 - 4.7°de verilmistir.

Cizelge 4.5. Ogiitiicii Hazne Hiz Ayar1 (Expert Makine)

Ogiitme Haznesi Hiz Ayar

% Ayar Rpm-hazne Hiz
1/dakika m/saniye
10 % 35 0.12
15% 5.25 0.17
20 % 7.00 0.23
25 % 8.75 0.29
53




IVERSITESI

@) ANADOLU UN

Cizelge 4.5. (Devam) Ogiitiicii Hazne Hiz Ayar1 (Expert Makine)

30 % 10.50 0.35
35 % 12.25 0.41
40 % 14.00 0.46
45 % 15.75 0.52
50 % 17.50 0.58
55 % 19.25 0.64
Cizelge 4.6. Karistirict Hiz Ayar1 (Expert Makine)
Karistirie1 Hiz Ayan
% Ayar Rpm-karistiricl Hiz
1/dakika m/saniye

45 % 265 4.57
50 % 294 5.08
55 % 323 5.59
60 % 353 6.10
65 % 382 6.60
70 % 412 7.11
75 % 441 7.62
80 % 470 8.13
85% 500 8.64
90 % 529 9.14

Cizelge 4.7. Besleme Pompasi Ayari (Expert Makine)

Besleme Pompasi Ayari

Hiz Akis Hiz1
Hz I/saat
5.0 300
10.0 600
15.0 900
20.0 1200
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Cizelge 4.7. (Devam) Besleme Pompasi Ayari1 (Expert Makine)

25.0 1500
30.0 1800
35.0 2100
40.0 2400
45.0 2700

4.3. Sir Uygulama Siireci

Atritér degirmeninin &glitme performansina etki eden parametrelerin
degistirilmesi ile ogiitiilen sirlarin litre agirligi, akma zamani, 45 pm iizeri % elek
bakiye ve tane boyut dagilimlari 6l¢iilmiistiir. Istenen ¢alisma sartlarini sagladig
tespit edilen sirlar 20x20 YK biskiivi {izerine dikdortgen sekilli sirin karo {izerine
uygulanmasin1 saglayan cekme cihaz1 ile 1850 g/I’de 40 g cekilerek; YK
firinlarinda 30 dakika ve 1190°C’lik firin rejiminde pisirilmistir.

Sir Litre Agirliginin Kontrolii

Angoblu Biskiivi Temini
Sir Aplikasyonunun Gergeklestirilmesi

Gramajin Tespiti

Kurutma
Pisirim
Sekil 4.7. Sir Uygulama Siireci Is Akis
4.3.1. Litre agirhg ol¢iimii

Sirlarin litre agirhigi darasi 200 g olan 100 cm®liik metal piknometre
kullanilarak Ol¢iilmiistiir. Kuru ve temiz olan piknometre icerisine tam dolu
olacak sekilde sir doldurulur ve piknometrenin delikli kapag1 kapatilir. Kapakta

bulunan delikten tasan sir temizlendikten sonra piknometre tartilir. Tartim
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sonucundan piknometrenin darasi ¢ikarilir ve kalan sonu¢ g/l cinsinden ifade

edilmek tizere 10 ile garpilir.
4.3.2. Akma zamani 6l¢iimii

Hazirlanan sirlarin viskozite baska bir deyimle akma zamani 6l¢iimii ; 4
mm ¢apl delige sahip fort-cup kullanilarak yapilmistir. Deligi kapali tutulan fort-
cup igerisine iyice karistirilmig sir doldurulur. Fort-cup’in deligi agildiginda es
zamanl olarak siiredlger ¢alistirilir. Kap igerisindeki tiim sir bosalir bosalmaz
stiredlger durdurulur. Kronometreden okunan deger sirin saniye cinsinden akma

zamanini yani giinliik kullanim dili ile viskozite degerini verir.
4.3.4. Elek bakiye dl¢iimii

100 g sir 45 um’lik titresimli elek tizerine dokiiliir, elek tizerindeki sir su
ile iyice yikanir. Elek iizerindeki malzeme pipet yardimi ile aliminyum folyo
tizerine alinir ve etlivde kurutulur. Kurutulan malzeme tartilir ve elde edilen deger

10 ile ¢arpilarak g/I cinsinden elek bakiye degeri bulunur.
4.4. Kullanilan Analiz Yontemleri
4.4.1. Tane boyut ve dagilimi 6l¢iimii

Hazirlanan sirlarin tane boyut ve dagilimlari Malvern Mastersizer 2000 G
marka cihazinda lazer difraksiyon yontemiyle Ol¢lilmiistiir. Lazer difraksiyon
yontemiyle tane boyut ve dagilimi 6lgiilen sirlarin d(0.1), d(0.5) ve d(0.9)
degerleri belirlenmistir. Burada, d(0.1); sir igerisindeki partikiillerin hacimce %
10’unun kii¢iik oldugu boyut degerini, d(0.5); sir igerisindeki partikiillerin
hacimce % 50’sinin kii¢iik oldugu boyut degerini ve d(0.9); sir igerisindeki
partikiillerin % 90’min kiigiik oldugu boyut degeri temsil etmektedir.

4.4.2. Diferansiyel 1s1l analiz (DTA)

Sirlarin kristallesme kapasiteleri, cam gecis (Tg), kristalizasyon ve ergime
sicakliklart DTA analizi ile tespit edilmistir. 45 pum altina 6giitiilen sirlarin 1s1l
analizi i¢in Netzsch STA 409 PC marka DTA cihazi kullanilmistir. Numuneler 10

°C/dak 1sitma hiz1 ile 1300°C’ye cikarilarak analiz edilmistir.
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4.4.3. Erime davranisi analizi

Ist mikroskobu i¢in 45 pum alt1 sir tozundan 2 mm c¢apinda 3 mm
yiiksekliginde silindirik numuneler hazirlanmigtir. 50°C/dak ile 700 °C’ye ve 10
°C/dak ile 1300°C’ye c¢ikilarak numunelerin sinterlenme, yumusama, kiire, yari
kiire ve erime sicakliklar1 asagida agiklanan prosediire gore belirlenmistir.
Sinterleme sicaklhigi: Sinterleme fazinda Ornegin boyutu azalir, ancak gercek
seklinde degigsme olmaz. Sinterleme prosesinin nedeni graniillerin cams1 faz
olusturmasiyla olusan yiizey gerilimidir. Graniiller erirken bir taraftan da ylizey
geriliminin etkisi ile birbirlerine yaklagirlar. Sinterleme asamasi numune
maksimum yogunluga ulastiginda sona erer, sistem belirgin bir akiskan camsi faza
sahip olana kadar Ornegin boyutunun degismedigi bir sicaklik araligi vardir.
Sinterleme sicakliginin degeri numunenin belirli oranda (genelde %35) boyut
degistirdigi nokta olarak belirlenir. Sinterleme yiikseklikteki azalma ve toplam
seklin ¢ekmesi diisiiniilerek hesaplanir (Anonim 2004).

Yumusama sicakligi: Yumusama noktasi s1vi fazin numune yiizeyinde gorildigi
noktadir. Bu noktadan itibaren sivi fazin yilizey geriliminden dolayr numunenin
sekli belirgin bir sekilde degisir. Bu noktay1 belirlemek icin koselerin yuvarlakligi
ve Ornegin list kisimlarinin duvarlar1 goz 6niinde bulundurulur (Anonim 2004).
Kiire sicakligi: Kire sicakliginda numune tamamen sivi fazdan olusur ve
numunenin sekli ylizey gerilimi tarafindan kontrol edilir. Yiizey gerilimi yiizeyi
kiiresel hale getirmeye calisirken, sivi fazin yogunluguna bagl olarak olusan
hidrostatik basing sekli diizlestirmeye calisir, bu nedenle numune g¢ok kiigiik
olmalidir, ¢iinkii biiyiik numuneler kiire seklini olusturamazlar. Yiiksek yogunluga
ve diistik ylizey gerilimine sahip camlar asla kiire noktasina ulasamazlar. Biitiin
numuneler teorik kiire ile karsilagtirilirlar (Anonim 2004).

Yart kiire sicakligi: Numunenin yiiksekligi genisligin yarist oldugu durumdur.
Eger cam normal davranirsa yari kiire sicakliginda temas agist 90° olur. Ancak
genelde bu sicaklikta temas agist1 90°°den yiiksek olur ve bazi durumlarda
numunenin sekli ¢can sekli gibi olur. Bu anormallik 6rnek icerisinde kristallenme
ya da cam-cam faz ayrisimi gibi homojen olmayan bir faz olusumunu gosterir
(Anonim 2004).
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Erime sicakligi: Numune ilk yiiksekliginin {icte birinin altina distliglindeki

noktadir (Anonim 2004).
4.4.4. Is1l genlesme katsayis1 analizi

Elde edilen sirlarin, termal genlesme katsayilarini belirlemek ve dolayisiyla
kullanilacaklar1 biinye ile uyumunu kontrol etmek i¢in dilatometre cihaz1 (Netzsch

DIN 402 PC) ile olgtimler gerceklestirilmistir.

Dilatometre analizi i¢in sulu olarak oOgiitiilen sirlar, alg1 kaliplarda
kurutularak karo ¢evrimine uygun olarak sinterlenmislerdir. Sinterlenen kiitleden
uygun boyutlarda (yaklasik 25 mm) dilatometre ¢ubugu hazirlanarak o6lgiim
yoniine paralel olan numune tutucuya yerlestirilmistir. Elde edilen sir
numunelerinin dilatometre analizi 10°C/dk 1sitma hizi ile 600°C’ye ¢ikilarak

yapilmistir.
4.4.5. Renk ve parlaklik ol¢iimii

Hazirlanan sirlar yer karosu biinyesine uygulanip hizli pisirildikten sonra
renk ve parlaklik gibi estetik 6zellikleri degerlendirilmistir. Kromatik koordinatlar
L* (beyazlik), a* (kirmizi-yesil), b*(sari-mavi) renk degerleri X-rite SP 62
model renk 6l¢lim cihazi ile, 60°°deki parlaklik degerleri Konica Minolto Multi-

Gloss 268Plus model parlaklik 6l¢iim cihazi ile belirlenmistir.

4.4.6. Faz analizi

Toz haline getirilen (45um alt1) sirlara ve yer karosu yiizeyine uygulanarak
endiistriyel sartlarda sinterlenmis sir yiizeylerinde mevcut ve pisirim sonrasi
olusan olusan fazlar1 belirlemek iizere (cam-seramik iiriin) XRD (Rigaku Rint
2000) teknigi kullanilmigtir. Analizler Cu tiipiine 40 kV gerilim ve 30 mA akim
uygulanarak elde edilen Cug, 1sinim1 kullanilarak gergeklestirilmistir. Numuneler

20, 10°°den 70°’ye 2°/dakika tarama hiziyla incelenmistir.
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4.4.7. Mikroyap1 analizi ve elementel analiz

Numunelerin pisirim igleminden sonra ayrica kalint1 fazlar (zirkon, kuvars
gibi) bu siiregle ortaya ¢ikmig kristallerin morfolojisi ve kristal miktarlarinin
gbzlemlenmesi enerji dispersif x-1s1n1 (EDX) baglantili Zeiss EVO 50 EP ve Zeiss
SUPRA 50 VP taramali elektron mikroskoplariyla 20 kV’da saglanmistir. Sirlarin
mikro yapisal incelemeleri parlatma islemi uygulamaksizin dogrudan sirin st
yiizeyinden ve parlatilmis kesitlerinden yapilmistir. Parlatma islemi Struers marka
TegraPoll-25 bir model otomatik numune parlatma cihazinda gergeklestirilmistir.
Mikroyap1 ¢alismalarinda atom agirligina bagli olarak faz ayrisimini saglayan geri
yanstyan elektronlarla (BEI) goriintii alinmustir. Ayrica, olusan kristallerin

kimyasal bilesimini belirlemek i¢in EDX analizi uygulanmustir.

4.4 8. Standart Testler

Standart testler sirli duvar karolar1 i¢in Tiirk Standartlar1 Enstitiisii (TSE)
tarafindan glinlimiizdeki teknik ve uygulamaya dayanilarak hazirlanmis
standartlara gore yapilmistir (TS EN ISO 10545).

EN ISO 10545-8: Dogrusal 151l genlesmenin belirlenmesi:

Daha once 4.4.4 ‘de agiklandigr gibi dogrusal 1s1l genlesme katsayisi a,

esitlik 4.1 ile Celsius derecesi basma 107 olarak (10 /°C) hesaplanir ve virgiilden

sonra birinci ondalik olarak belirtilir.

o0=—X— (4.1)

Burada;

Lo= Deney numunesinin ortam sicakligindaki uzunlugu,

AL=Ortam sicakligi ile 100 °C arasinda deney numunesinin uzunluk
degisimi,

AT = Sicaklik degisimidir.
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EN 1SO 10545-13: Kimyasal maddelere dayamkhhgin belirlenmesi:
Bu test kapsaminda numuneler deney c¢ozeltilerinin etkisine maruz

birakilarak belirli bir siire sonunda olusabilecek hasar gézle incelenmistir.

Sulu Deney Caozeltileri
1. Ev Kimyasallan
Amonyum kloriir ¢ozeltisi, 100 g/1.
2. Yiizme Havuzu Tuzlan
Sodyum hipoklorit ¢ozeltisi, 20 mg/1, yaklasik % 13 (m/m) aktif klor igeren
teknik saflikta sodyum hipokloritten hazirlanir.

3. Asit ve Alkaliler
Diisiik Konsantrasyonlar (L)

a) Hidroklorik asit ¢ozeltisi % 3 (v/v), konsantre hidroklorik asitten

( 1,19 g/ml) hazirlanir.

b) Sitrik asit ¢ozeltisi, 100 g/1,

¢) Potasyum hidroksit ¢ozeltisi, 30 g/I.
Yiiksek Konsantrasyonlar (H)

a) Hidroklorik asit ¢6zeltisi % 18 (v/v), konsantre hidroklorik asitten

( 1,19 g/ml) hazirlanir.

b) Laktik asit ¢ozeltisi, % 5 (v/v),

¢) Potasyum hidroksit ¢ozeltisi, 100 g/1.

Deney numunelerinin hazirlanmasi1 asamasinda uygun bir ¢oziicii ile
(metanol) yiizey iyice temizlenmistir.
Deney Cozeltilerinin Uygulanmasi

Silindirin kenarina 3 mm kalinhiginda sizdirmazlik malzemesi muntazam bir
tabaka halinde uygulanir. Silindir, sirli ylizeyin yeni hazirlanmis kismi iizerine bas
asag1 c¢evrilerek konulmus ve kenar c¢evresi sizdirmazlik malzemesi ile
kapatilmistir.
Deney cozeltisi 20 mm ylikseklige kadar doldurulmustur. Ev kimyasallarina,
yiizme havuzu tuzlarma ve sitrik aside dayanimin belirlenmesi icin, deney

¢oOzeltisi deney numunesi ile 24 saat temasta birakilmigtir. Daha sonra silindir
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kaldirilmig ve sizdirmazlik maddesi tamamen uzaklastirilincaya kadar, uygun bir
¢oziicii ile sirlt ylizey temizlenmistir.

Hidroklorik asit ve potasyum hidroksite dayanim deneyi i¢in, deney
numunesi deney ¢ozeltisi ile 4 gilin temas halinde birakilmistir. Giinde bir defa
deney diizenegi hafifce ¢alkalanmis ve deney ¢ozeltisi seviyesinin degismemesi
saglanmustir. iki giin sonra deney ¢ozeltisi degistirilmis ve iki giin daha gectikten
sonra silindir kaldirilarak sizdirmazlik maddesi tamamen uzaklastirilincaya kadar,
uygun bir ¢oziicii ile sirl1 yilizey temizlenmistir.

Sif Tayini

Denenen numuneler degerlendirilmeden Once yiizeyleri tamamen
kurulanmis ve kursun kalem incelemesi yapilmustir. Islemi gecen karolar gozle
inceleme, kursun kalem deneyi ve yansima deneyine tabi tutulmus ve Sekil

4.8’deki siiflandirma sistemi uygulanmaistir.

‘ Kimyasal etkilesme |

‘ Gozle mnceleme |

Gaértilebilir degisiklik yok Goriilebilir degisiklik var

HB Kursun Kalem Deneyi |Yanmnw Deneyi |

Islak Temizleme

Silindi Silinmedi Berrak Bulanik

GA GB GC
GLA GLB GLC
GHA GHB GLC

Sekil 4.8. Sirl1 karolarin kimyasal dayanikliliklarina gore siniflandiriimast
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5. BULGULAR VE TARTISMA

5.1. Endiistriyel Siireksiz Bilyall Degirmen ile Uretilmis Standart Yer Karosu
Opak Mat Sirin Ozellikleri

Mevcut endiistriyel sartlarda iiretilen yer karosu opak mat sir, yer karosu
yiizeyine uygulanarak pisirildikten sonra pismis yiizeyden faz analizi incelemesi
yapilmistir. Sekil 5.1°de goriilen analiz sonucuna gore opak mat sir igerisinde

camsi faza ilave olarak anortit, zirkon ve korund kristalleri bulunmaktadir.

4000 5

A: Anortit
Z: Zirkon
z K: Korund

3500

3000 -
2500
2000

1500 -

Goreceli Siddet

1000 -

500 <

Kirinim Agisi (20)

Sekil 5.1. Yer karosu opak mat sirinin pigmis yiizeyinden yapilan XRD analizine ait grafik

Sekil 5.2°de sirin kristalizasyon davranis1 goriilmektedir. 890°C civarinda
goriilen ekzotermik pikin anortit kristalizasyonuna 950°C civarinda goriilen
ekzotermik pikin ise zirkon kristalizasyonuna ait oldugu diisiiniilmektedir. Anortit
kristal faz1 fritten gelen ve sira ham olarak ilave edilen hammaddelerin (sira CaO,
Al;0O3 ve SiO; kazandiran) camsi faz olusumu ile camsi faz igerisinden bir araya
gelerek kristal olusturdugu sanilmaktadir. Sira disaridan ilave olarak katilan
zirkonlarin bir kisminin ve fritten gelen zirkonlarin camsi faz icerisinde eriyerek
tekrar kristallendigi disiiniilmektedir. Al,O3-Si0,-CaO iigli faz diyagraminda

anortit kristalizasyonu i¢in gerekli kompozisyon ve sicaklik araliginda hazirlanan
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cam kompozisyonlarinda anortit kristallenmektedir. Fakat sistemde kristalizasyon
icin  gerekli  kendiliginden c¢ekirdeklesme olusumu zordur. Benzer
kompozisyonlarin fritlestirilerek uygulanmasi ile anortit esasli cam seramiklerin
daha diisiik sicaklik ve siirelerde olusmasi saglanmaktadir. (Casasola ve ark.,

2012)

0,00 -
_—
ob
E

-0,25
i B
S’
= 0
= gggoc 930°C
z 1
7 \
< 0,504
—
a

0,75 -

b ] L 1 N ] L] L] bl ] L] 1
0 200 400 600 800 1000 1200

Sicaklik °C

Sekil 5.2. Yer karosu opak mat sirinin toz haline ait DTA egrisi

Sekil 5.3°te goriilen sinterleme egrisi 5.2°de gosterilen kristalizasyon egrisi
ile tutarli sonuglar vermistir. 830°C’de sirda kiigiilme baslamis ancak 890°C
civarinda sistemin kii¢lilmesi durmustur. Cilinkii DTA egrisinde de goriildiigii gibi
bu sicakliklarda sistem igerisinde kristal olusumu baslamistir. Sistem 1070°C
civarinda tekrar sinterleme i¢in gerekli viskoziteye ulasarak kii¢iilmeye devam
etmistir. Daha Once yapilan ¢aligmalarda, anortit fazi kristalizasyon sicaklik
araliginin kompozisyon, CaO tane boyutu, sinterlenme sicaklig1 ve siiresine bagh

olarak 850-900°C arasinda degistigi belirtilmistir. (Lo ve ark., 2003)

Tez kapsaminda yapilan denemelerde standart sinterlenme sicaklik ve
siirelerinde anortit kristalizasyonunun 880°C’de gergeklestigi yapilan DTA
analizlerinde tespit edilmistir (Sekil 5.2). 780-800°C’lerde goriilen pikin

kompozisyon igerisindeki dolomitin bozunmasi; 1000°C’den sonra goriilen pikin
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ise eriyik olusumundan dolay1 DTA egrisinde endotermik pik verdigi

gozlenmistir.

Cekme (%)

Sicaklik (°C)
Sekil 5.3. Yer karosu opak mat sirinin sinterleme egrisi

Yer karosu opak mat sirinin kesitinden alinan SEM goriintiileri Sekil 5.4 ve
5.5’de verilmektedir. Sekil 5.4’te asagidan yukariya dogru yer karosu biinyesi,

angop ve sir tabakalar halinde ayirt edilebilmektedir.

IVERSITESI
Sir

Angop

Biinye

Sekil 5.4. Yer karosu biinye, angop ve opak mat sirininin genel mikroyapisi
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Sir kesiti daha yiiksek biiyiitme altinda incelendiginde ise (Sekil 5.5) camsi
faz igerisinde dagilmis kristaller daha net ayirt edilebilmektedir.

Sekil 5.5. Yer karosu opak mat sirininin BE-SEM genel mikroyapisi

Sekil 5.5’te goriilen geri yansiyan elektron goriintiisiinde farkli kontrastlara
sahip kristal fazlar lizerinde belirtilen noktalardan EDX analizi yapilmistir. Analiz

sonugclari sirasi ile agagida verilmistir.

“Q” olarak belirtilen noktadan yapilan EDX analizinde sadece “Si” ve “O”
tespit edilmistir (Sekil 5.6). Sir harmanima katilan fritlere ilave olarak cesitli
hammaddeler ilave edilmektedir. Kuvars hammaddesi de harmana ilave olarak
katilmaktadir. Az miktarda ilave edilen kuvarsin sir kesitinde kaldigi, bu nedenle

yiizeyden yapilan XRD analizinde tespit edilemedigi diisiiniilmektedir (Sekil 5.5).
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x 1E1 Pulses/eV

Sekil 5.6. Yer karosu opak mat sirinda belirtilen noktadan alinan EDX analizi

Sekil 5.7°de goriilen EDX analizinde sadece “Al” ve “O” tespit edilmistir.
Sir mikroyapis1 igerisinde “K” olarak belirtilen kristalin sir harmanimna katilan
korund oldugu gorilmistir. XRD’de tespit edilen faz EDX analizi ile de
dogrulanmistir (Sekil 5.7).

x 1€3 Pulses/eV

Al

0.8+

0.6

04 Au

IVERSITESI

Sekil 5.7. Yer karosu opak mat sirinda belirtilen noktadan alinan EDX analizi
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Sekil 5.8’de goriilen EDX analizi yapida pilajioklaz (plagioclase) kat1 eriyik
fazinin olustugunu gdstermistir. Bu faz anortite tamamen doniismeyen ve
yapisinda albit oraminin yiiksek oldugu bir kati eriyiktir. Tamamen anortite
donlisememesinde pisirim sartlarmin etkisi oldugu bilinmektedir. Mevcut seger
formuliinde CaO miktarinin yetersiz kalmasi ve bundan dolay1 camsi faza gegen
CaO’in anortite doniismesi icin gereken miktardan diisik olmasi durumunda
yapida anortit ve plajioklaz fazi ile birlikte olustugu diisiiniilmektedir. XRD
analizinde de gordiigiimiiz zirkon ve anortit sirast ile Sekil 5.9’da ve Sekil 5.10°da

dogrulanmustir.

700 Al

n
A ——- o
| (=2 o | b= L B P | \ R et e D [ e

Sekil 5.8. Yer karosu opak mat sirinda belirtilen noktadan alinan EDX analizi
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x 1E3 Pulses/eV
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Sekil 5.9. Yer karosu opak mat sirinda belirtilen noktadan alinan EDX analizi

Pulses/eV

QOD—:
800—:
-’OD—:
600 :
EOD—i

. Al
400 —

300

Sekil 5.10. Yer karosu opak mat sirinda belirtilen noktadan alinan EDX analizi
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Referans yer karosu opak sirinin geri saginimli elektron goriintiileri ile
yiizey mikroyapisi incelendiginde ise (Sekil 5.11 ve 5.12) yiizeyde yogun kristal

olusumu ve zirkon kristallerinin baskin oldugu dikkati ¢gekmektedir.
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Sekil 5.11. Yer karosu opak mat sirininin yiizey mikroyapist

Kristaller Sekil 5.12°de daha yakindan incelendiginde zirkon kristallerinin
sir kesitinde oldugu gibi sir yiizeyinde de es eksenli olarak bulunduklar

gOriilmiistiir.

Sekil 5.12. Yer karosu opak mat sirminin yiizey mikroyapisi
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5.2. Laboratuvar Tipi Atritor Degirmen ile Yapilan Denemeler

Cizelge 5.1°de laboratuvar oOlgekli yer karosu opak mat sirin 0giitme
parametreleri belirtilmistir. X1 siireksiz alumina bilyali degirmende 10 saat
ogiitiilmiis ve hedef elek bakiyesine getirilmis standart sir1 temsil etmektedir. X2
ise 6 saat siiresince kaba 6gilitmesi yapilmis ve elek bakiyesi 45 gr/lt (d50:12.7
um) olan siri, X2.1, X2.2, X2.3, X2.4 ise X2 sirinin atritor degirmene alinarak
farkli bilya/sir oranlar ile yapilan denemeleri ifade etmektedir. Bu ¢aligmalarda
kullanilan sir, Eczacibast Vitra Karo Fabrikasinda bulunan geleneksel aliimina
bilyali degirmen ile 6 saat boyunca Ogiitiilmistiir. Sekil 5.13’te geleneksel
allimina bilyal1 degirmende 6giitiilen yer karosu opak mat sirin 6giitme siiresine

bagli olarak elek bakiyesindeki degisimi verilmistir.

Cizelge 5.1. Laboratuvar Olgekli Ogiitme Denemelerinin Toplu Gosterimi

Numune Kodu Kuru Sir Aliimina Bilya Palet Tasarim
Miktan (kg) Miktan (kg) Numarasi
X21 5 10 1
X22 7 10 1
X 2.3 5 13 1
X24 7 13 1
X210 5 10 2
X211 5 13 2

Sekil 5.13’teki grafik incelendiginde, 6 saat 68ilitmeye kadar gecen siirede
sir elek bakiyesi sabit egimde azaldigr ancak 6 saat sonrasinda gegen zamanda
grafigin egimi standarttan (ilk 6 saat) saptigt ve daha yavas sekilde diistiigi
goriilmektedir. Sekil 5.13°te gosterilen bu grafik ortalama tane boyut dagilimina
gore de ¢izildiginde aym egri elde edilecektir (Rahamann, 2008). Sonug olarak,
elek bakiyesi 6 saate kadar artarak azalmakta, 6 saatten sonra ise bu azalma hizi
diismektedir. Bu sebeple geleneksel aliimina bilyali degirmende yer karosu opak
mat sir 6 saat 6giitlilmiis, daha sonra buradan alinan sir laboratuvar 6lgekli atritor

degirmene beslenmistir. Sekil 5.14 ve 5.15°te sirastyla 6 saat ve 10 saat sonunda,
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geleneksel aliimina bilyali degirmenle 6giitiilen yer karosu opak mat sirin tane

boyut dagilim egrileri gosterilmektedir.

400
350
300

250

(g/L)

Elek Bakivesi
2

Zaman (saat)

Sekil 5.13. Yer karosu opak mat sirin geleneksel aliimina bilyali degirmende zamana bagl olarak

elek bakiyesindeki degisimi

d(0.1): 0.977 um d(0.5):  9.089 um d(0.9): 29.826 um
6 Tane Boyut Dagilimi
1 100
5
1 80
< 4
o 1 60
Q
|
= -
ks 5 40
1 1 20
8.01 0.1 1 10 100 1000 3008
Tane boyutu (um)

Sekil 5.14. Yer karosu opak mat sirin geleneksel aliimina bilyali degirmende 10 saat sonunda

ogiitiilmesi sonucu tane boyut dagilimi (Numune Kodu: X1 (Standart))
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d(0.1): 1.205 um d(0.5): 12.717 um d(0.9): 45.235 um
Tane Boyut Dagilimi
5.5 1 100
5
4.5 1 80
— 4
X
@ 3'§ 1 60
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] x
g 2 41 40
1.5
1 4 20
0.5
N
8.01 0.1 1 10 100 1000 300

Tane boyutu (um) _

Sekil 5.15. Yer karosu opak mat sirin geleneksel aliimina bilyali degirmende 6 saat sonunda

ogiitiilmesi sonucu tane boyut dagilimi (Numune Kodu: X2)

Sekil 5.14’te 1000 mikron civarinda kaba tanelerin bulundugu ancak
hacimce diisiik oldugu goriilmektedir. Bu da kalan iri tanelerin §giitiilmesi i¢in
fazladan bir 6glitme siirecine tabii tutulmasi geregini ortaya koymaktadir. 6 saat
sonundaki sirin ortalama tane boyutu ( d50) 12.7 um iken, 10 saat dgiitiilen sirin

ortalama tane boyutu 9.1 pm’dir. (Sekil 5.14 ve 5.15)

Cizelge 5.1’de de gosterildigi gibi, atritor de8irmen ile yapilan
ogiitmelerde, kiitlece sir miktari, aliimina bilya miktar1 ve 6giitlicii palet tasarimi
parametreleri degistirilmis ve bu parametrelerin sir Ozelliklerine etkileri
incelenmigtir. Bunun disindaki 6glitme parametreleri (degirmen hizi; 350
devir/dk, 6giitiicli hazne tipi ve hacmi, 6gitiicii bilya tipi (aliimina) ve ¢ap1) sabit
tutulmustur. Sekil 5.16’da atritdr degirmen ile yapilan Ogiitmelerde kullanilan
ogiitiicti paletlerin sematik sekli gosterilmistir. 1 nolu palette Ogiitiicii kollar
birbirlerine karsilik gelecek, 2 nolu palet de ise kollar birbirine karsilik

gelmeyecek sekilde belirli mesafeler ile ayrilarak tasarlanmastir.
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b) c

Sekil 5.16. Atritdr degirmen 6giitiicii palet tasarimlari: (a) 2 nolu, (b) 1 nolu

Cizelge 5.2. Farkli parametrelerde atritdr degirmende iretilen sirlarin, 6glitme siireleri, elek

bakiyeleri ve tane boyut dagimlarinin karsilastirilmasi

Numune Ogiitme Elek d10 (um) d50 (um) d90 (um)
Kodu Siiresi Bakiyesi
(dakika) (g/1t)

X21 40 6 1.0 9.5 317
X2.2 80 7 1.0 10.3 34.1
X23 12 5 1.1 9.9 32.1
X24 40 7 1.1 104 33.9
X2.10 20 7 1.1 10.0 32.7
X211 10 5 1.0 9.7 32.1

Cizelge 5.2° de 6 saat Ogilitme sonrasi geleneksel aliimina degirmenden
alinan numunelerin laboratuvar 6lgekli atritor degirmene beslenen; ideal ortalama
tane boyut (9-10 um) ve elek bakiyesi (5-7 g/It) araligina ulasana kadar 6giitiilmiis
yer karosu opak mat sirin Oglitme siireleri, tane boyut dagilimlart ve elek

bakiyeleri verilmektedir.
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Sekil 5.17. 1 nolu palet kullanilmis atritor degirmenle yapilan denemelerin zamana bagl elek

bakiyesindeki degisim ve geleneksel bilyali degirmen ile karsilastiriimasi

13 -

Ortalama Tane Boyutu (d50) (pm)

m— Standart (X1)

e S11/Bilya = 7/10 (X2.2)
Sir/Bilya = 5/10 (X2.1)

m— Sir/Bilya = 7/13 (X2.4)

= Si1/Bilya = 5/13 (X2.3)
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Zaman (Saat)
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tane boyut dagilimdaki degisim ve geleneksel bilyali degirmen ile karsilagtiriimasi
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Sekil 5.17 ve 5.18’de sirastyla atritor degirmende farkli sir ve aliimina
bilya miktarlarinda hazirlanmig sirin zamana bagh elek bakiyelerindeki ve
ortalama tane boyut dagilimlarindaki degisimler gdosterilmistir. Geleneksel
aliimina bilyali1 degirmende 10 saat sonunda istenilen tane boyutu (9-10 um) ve
elek bakiyesi (5-7 g/lt) seviyelerine gelindigi, atritér degirmenle yapilan
calismalarda belirlenen tane boyutu ve elek bakiyesi degerlerine 6-7 saat
araliginda ulasildig1 goriilmektedir. Sekil 5.17 ve 5.18’de goriildiigii gibi kiitlece
sir/bilya oranmnin Ogiitme siiresine etkisi 6glitme siiresinin diisliriilmesi ve
kapasitenin artirilmasi agisindan olduk¢a dnemlidir. Aliimina bilya miktar1 10 kg
olarak sabit tutulup sir miktar1 5 kg’dan 7 kg’a ¢ikarildiginda 6gilitme siiresinin
istenilen tane boyut ve elek bakiyesi araliginda 6 saat 40 dakikadan 7 saat 20
dakikaya ¢iktig1 belirlenmistir. Bu denemelere ilave olarak; belirlenen tane boyut
ve elek bakiyesi araligi i¢in, sir miktar1 5 kg olarak sabit tutulup aliimina bilya
miktar1 10 kg’dan 13 kg’a arttirildiginda 6glitme siiresinin 6 saat 40 dakikadan 6
saat 12 dakikaya diistiigii goriilmektedir. Ogiitme siirecinde, sirin bilyalarin
etrafint homojen olarak kapladigi kabul edildiginde, bilya miktar1 kiitlece
dolayisiyla da hacimce arttiginda bilya ¢evresine kaplanan sirin daha az olacag: ve
bilya ¢amur etkilesimin daha fazla olacagi bilinmektedir (Anonim, 2002a). Bu
veriler goz Oniine alindiginda 6giitmenin sir miktar1 sabit tutulup, bilya miktar
arttirildiginda ayni tane boyut dagilimi ve elek bakiyesine daha kisa siirelerde
ulagildig goriilmektedir. Sir miktar1 ve aliimina bilya miktarilar1 yakin oranlarda
arttirlldiginda, sir miktar1 5 kg’dan 7 kg’a bilya miktar1 da 10 kg’dan 13 kg’a,

ogiitme siiresinde 6nemli bir degisim olmadigi da Sekil 5 ve 6°da tespit edilmistir.

Sekil 5.19 ve 5.20’de sirasiyla atritor degirmende farkli pozisyonlarda
yerlestirilmis, ayr1 iki tasarima sahip paletlerle yapilmis 6glitme denemelerinin
zamana bagli sir elek bakiyesinde ve ortalama tane boyutundaki degisimi
verilmistir. Kiitlece Sir/Bilya oram1 5/10 iken belirlenen elek bakiyesi ve tane
boyutu araliklarinda 1 nolu palet tasarimi ile yapilan 6glitme c¢alismalarinda
ogiitme siiresi 6 saat 40 dakika iken, 2 nolu palet tasarimu ile yapilan ¢aligmalarda
Oglitme siiresi 6 saat 20 dakikaya diigmiistiir. 2 nolu palet, Sekil 5.16’da

gosterildigi gibi, sirin aliimina bilyalarla etkilesimin daha fazla olmasini
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saglamistir. Sir/Bilya orant 5/13’e ciktiginda, 1 nolu palet ile 2 nolu palet ile
yapilan 6giitme stirelerinin pek degismedigi Sekil 5.19 ve 5.20’de goriilmektedir.

50 - Palet 2, Sir/Bilya = 5/10 (X2.10)

45 - Palet 1, Sir/Bilya = 5/10 (X2.1)

40 4 Palet 1, Su/Bilya=5/13 (X2.3)

35 i Palet 2, Sir/Bilya = 5/13 (X2.11)

30 4

25

20 4

Elek Bakiyesi (g/It)

15 4

10 4

o))
] -

Zaman (Saat)

Sekil 5.19. Atritdr degirmende yapilan ¢alismalarda farkl tasarimlara sahip 6giitiicii paletlerin (1

ve 2 nolu) zamana bagli elek bakiyesindeki degisimi

13 < mem= Palet 2, Sir/Bilya = 5/10 (X2.10)
B
== Palet 1, Su/Bilya = 5/10 (X2.1)
—
g == Palet 1, S/Bilya=5/13 (X2.3)
= 124
? Palet 2, Su/Bilya = 5/13 (X2.11)
=
S -
=
-
=
é‘ 11 +
=
=
&
o]
g 104
=
=
-
=
e
9 T T

Zaman (Saat)

Sekil 5.20. Atritor degirmende yapilan ¢alismalarda farkli tasarimlara sahip 6giitiicii paletlerin (1

ve 2 nolu) zamana bagli ortalama tane boyutundaki degisimi
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2 siiresinden nolu palet t ile yapilan 6giitme siiresi, 1 nolu palet tasarimi ile
yapilan denemeden 2 dakika daha kisadir. Sir, bilya yiizeyini tamamen
kapladiginda, yani sir/bilya orani limitler dahilinde arttirildiginda, palet dizayninin
ogiitmeye etkisinin pek olmadigi yapilan caligmalarda goriilmektedir. Burada
oglitme siiresine dolayisiyla verimine, sir/bilya oraninin daha etkili oldugu agikca

goriilmektedir.

Sekil 5.21°de geleneksel aliimina bilyali degirmenle yapilan yer karosu
opak mat sirin (Standart: X1) ve 6 saat aliimina bilyali degirmenden alinan sirlarin
farkli sir/bilya oranlarinda atritér degirmene beslenmesi ile elde edilen sirlarin
tane boyut dagilimlar karsilastirilmistir. Sekil5.21°den de anlasildig: gibi aliimina
bilyali degirmenden 6 saat sonrasinda atritér degirmene beslenmek kosuluyla
aliman numune (X2) hari¢ diger ¢alismalarda sir tane boyut dagilimlarinda énemli

farklar olusmamustir.

Tane Boyut Dagilimi

Hacimce (%)

6
—x1 -
_xz -
4 —¥2-2 -
—X2-4 -
—X2-1- -
7 X2-3 -
- 4 ==
%.Dl 0.1 1 10 100 1000 3000

Tane boyutu (um)

Sekil 5.21. Standart yer karosu opak mat sir (X1) ve atritér degirmenle yapilan denemelerinin tane

boyut dagilimlarinin karsilastirtlmasi
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Sekil 5.22. Standart yer karosu opak mat sir (X1) ve atritér degirmenle yapilan denemelerinin

XRD faz dagilimlari (Z: Zirkon, K: Korundum, A: Anortit)

Sekil 5.22°de standart yer karosu opak mat sir ve atritér degirmenle
yapilan ¢aligmalardan elde edilen sirlarin uygulama ve pisirim sonrasi faz bilegimi
verilmektedir. Atritér degirmenle farkli sir/bilya oranlarinda iiretilen sirlarin faz
gelisimlerinde pik siddetleri ve gelisen kristal fazlar agisindan herhangi bir fark
gozlenmemektedir. Yap:r icerisinden standart yer karosu opak mat sir
komposizyonunda yer alan, zirkon (ZrSiO3), korund (Al,O3), anortit
(Ca0.Al;03.Si0,) fazlar1 degismeksizin mevcutiyetini korumustur. Bagka bir
deyisle, atritor degirmen ve aliimina bilyal1 degirmen ile elde edilen sirlarda; tane
boyutlar1 arasinda onemli bir fark olmadigindan dolayr olusan fazlarin pik
siddetlerinde ve pik genisliklerinde herhangi bir degisiklik goézlenmemistir.
Burada, biitiin sirlar aynmi sartlarda (1sitma rejimi, bekleme sicakligr ve siiresi)
pisirilmistir. Sekil 5.21°den de anlasildigr gibi farkli parametrelerle iiretilen

sirlarin tane boyut dagilimlarinda farklilik gézlenmemistir.

Sekil 5.23’te goriildiigli gibi geleneksel aliimina bilyali degirmen ile
hazirlanmisg sir ile atritdr degirmenle hazirlanmis sir mikroyapilar1 arasinda

belirgin bir farklilik goriilmemektedir. Bu da hazirlanan sirin farkli pisirim
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kosullart1  gerektirmeden isletmede mevcut kosullarda pisirilebilecegini

gostermektedir.

Sekil 5.23. Geleneksel aliimina bilyali degirmen (A: yiizey, B: kesit) ile hazirlanan yer karosu

opak mat sir ve atritor degirmen ile hazirlanan sir/bilya orani 7/10 olan (C: yiizey, D: kesit) ve

sir/bilya oran1 5/13 olan (E: yiizey, F: kesit) yer karosu opak mat sirlarin SEM goriintiileri
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Sekil 5.24. Geleneksel aliimina bilyali degirmen ve atritér degirmenlerle {iretilen yer karosu opak

DTA Sinyali (uV/mg)

mat sirlarin sinterleme egrileri

— X1
— X 2.1
— X 2.2
0,00 -
— X 2.3
X24
-0,25 -
-0,50 -
0,75 -
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Sekil 5.25. Geleneksel aliimina bilyali degirmen ve atritor degirmenle hazirlanmis yer karosu opak

mat sirlarina ait DTA egrileri
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Sekil 5.24 ve 5.25’te sirasityla geleneksel aliimina bilyali degirmen ve
farkli parametrelerde atritdr degirmen ile dgiitiilen yer karosu opak mat sirin 1s1
mikroskobu ve DTA egrileri gosterilmistir. Her iki 06giitme sisteminin
kombinasyonu ile fdretilen sirlarin kompozisyonlarinda,  tane boyut ve
dagilimlarinda herhangi bir farklilik goriilmediginden bu sirlarin sinterlenme
davraniglarinda (Sekil 5.24) ve kristalizasyon egrilerinde de (Sekil 5.25) belirgin
degisiklikler gozlenmemistir. Dolayisi ile sinterleme ve kristalizasyon davranisi
degismeyen sirlarda olusan nihai kristal fazlar (Sekil 5.22) ve mikroyap1 (Sekil
5.23) degisiklik gozlenmemistir.

Cizelge 5.3. Gelencksel aliimina bilyalt degirmen ve farkli parametrelerde atritdr degirmende

tiretilen sirlarin kromatik koordinatlari

Numune Kodu L* a* b*
X1 90.32 -0.41 0.81
X21 90.21 -0.36 0.81

X 2.2 90.8 -0.46 0.7
X23 90.8 -0.47 0.71
X24 90.7 -0.52 0.74
X2.10 90.38 -0.49 0.68
X211 90.76 -0.49 0.68

Cizelge 5.3’te geleneksel aliimina bilyali degirmen (X1) ve atritor
degirmenle tretilen sirlarin renk degerleri verilmistir. Burada L degeri sirin
beyazlik derecesi hakkinda bilgi vermektedir. Geleneksel 6gilitme ile iiretilen sirin
L degeri 90.3 iken atritor degirmenle iiretilen sirlarin L degerleri birbirine oldukga
yakindir ve ortalama olarak 90.6 civarindadir. Bu caligmalar sonucunda elde
edilen sirlarin tane boyutlar1 ve dagilimlarinin birbirine yakin olmasindan dolay1

sirlarin optik 6zelliklerinde de herhangi bir farklilik gozlenmemistir.
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5.3. Endiistriyel Atritor Degirmen ile Yapilan Denemelere Ait Sonuglar

Atritor degirmenlerin endiistriyel o6glitme sistemi ile birlikte uyumlu
calisacak sekilde kullanilip kullanilamayacagi sir ozellikleri (tane boyut ve
dagilimi, mikroyapi, sinterlenme ve kristalizasyon davraniglari) iizerine etkisi
kontrol edilerek laboratuvar dlgeginde test edilmistir. Laboratuvar denemelerinde
elde edilen sonuglar incelendiginde goriilmektedir ki, atritdr degirmenler seramik
sir Uretiminde belirgin sekilde zaman tasarrufu saglamaktadir. Sonug¢ olarak,
yapilan caligmalar sonrasinda atritér degirmenlerin siireksiz bilyali degirmenlerle
kombine edilmis 6glitme uygulamalari i¢in kullanilabilir oldugu tespit edilmistir.
Bu bashk altindaki c¢aligmalarda, yer karosu opak mat sir icin Oglitme
verimliliginin endiistriyel boyutlu atritdr degirmenlerde hangi parametrelerle nasil
degistigi incelenmistir. Ayn1 zamanda atritér degirmen parametrelerinin nihai sir

Ozelliklerine etkileri arastirilmastir.

Cizelge 5.4’te endiistriyel olgekli yer karosu opak mat sirin §giitme
parametreleri belirtilmistir. Bu ¢alismalarda kullanilan sir, Eczacibas1 Vitra Karo
Fabrikasinda bulunan geleneksel aliimina bilyali degirmen ile 6 saat boyunca
ogitiilmiistiir. 6 saat sonrasi alan sir, Sekil 5.13’te siireye bagl olarak elek
bakiyesindeki degisim gosterilmistir, MaxxMill marka endiistriyel dlgekli atritor

degirmene beslenmistir.

Cizelge 5.4. Endiistriyel Olgekli Ogiitme Denemelerinin Toplu Gosterimi

Numune | Besleme | Ogiitiicii | Kanistinel | Kanistiner | Ogiitiicii | Ogiitiicii Ters
Kodu Miktar1 | Hazne Tipi Hiz Bilya Bilya | Karistirma
(kg) Hiz (rpm) Cap1 Miktar1 | (Haznenin
(rpm) (mm) (kg) Donme
Yénii)
ATT 10 600 12.25 PIN 323 4-5 330 YOK
ATT 11 600 12.25 PIN 382 4-5 330 YOK
ATT 12 600 12.25 PIN 441 4-5 330 YOK
ATT 22 900 12.25 PIN 441 4-5 330 YOK
ATT 25 1200 12.25 PIN 441 4-5 330 YOK
ATT 30 1500 12.25 PIN 500 4-5 330 YOK
ATT 31 1500 12.25 DISK 500 4-5 330 YOK
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Cizelge 5.4. (Devam) Endiistriyel Olgekli Ogiitme Denemelerinin Toplu Gésterimi

ATT 40 1500 12.25 PIN 500 5-7 330 YOK
ATT 50 1500 12.25 DISK 500 5-7 330 YOK
ATT50/1 | 1500 12.25 DISK 441 5-7 330 YOK
ATT 50/2 | 1500 8.75 DISK 441 5-7 330 YOK
ATT 50/4.1 | 1800 12.25 DISK 500 5-7 330 YOK
ATT 50/4.2 | 2100 12.25 DISK 500 5-7 330 YOK
ATT 51 1500 8.75 DISK 500 5-7 330 YOK
ATT 52 1500 15.75 DISK 500 5-7 330 YOK
ATT 60 1500 12.25 DISK 500 5-7 400 YOK
ATT 70 1500 12.25 DISK 500 5-7 330 VAR

Cizelge 5.4’te gosterilen denemelerde laboratuvar oOlgekli Ggiitme
calismalarda oldugu gibi 6 saat boyunca geleneksel aliimina bilyali degirmende
ogiitiilen yer karosu opak mat sirin dogrudan atritor degirmene beslenmesiyle
gergeklestirilmistir. Geleneksel aliimina bilyali degirmenden alinan sirlar atritor
degirmende 1 saat siire ile Ogiitiilmiistiir. Calisma siiresince kullanilan atritor

degirmenin 0giitme siireci parametreleri sirasiyla asagidaki gibidir:

Kiitlece sir besleme miktari,
Ogiitiicii haznenin hizi,
Ogiitmeyi saglayan karistiricinin tasarimi ve hizi,

Ogiitiicii bilya cap1 ve miktari,

YV V V V V

Ogiitiicii haznenin déSnme yonii

Sekil 5.26 ve 5.27°de denemeler boyunca kullanilan laboratubar tipi ve
endiistriyel tip atritor degirmenlerin benzerleri ile farkli tasarimindaki karigtiricilar
(A: DISK, B: PIN) sirastyla gosterilmistir. Atritor degirmen igerisinde Ogiitiicii
ortamin hareketlendirilmesini saglayan saftin {izerinde disk tipinde dairesel
karistiricilar; pin tipinde ise silindirik kollar yer almaktadir. Yapilan ¢aligmalarda
stirec parametrelerin sir 6zelliklerine ve bu siirecin uygulanabilirligine etkileri
ayrintili bir sekilde incelenmis ve iliskilendirilmistir. Sir 6zellikleri olarak sirin

tane boyut ve dagilimi, sir mikroyapisi ve faz gelisimi, sinterlenme davranislari
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v.b. incelenmis, geleneksel siire¢ ile {iretilen sir igin harcanan enerji

karsilastirilarak incelenmistir.

Sekil 5.26. Endiistriyel atritér degirmen (Expert Makine, 2013)

(A) (B)

E Wit

Sekil 5.27. Atritor degirmende kullanilan karistiricr tipleri (A) DISK, (B) PIN

IVERSITESI

(Expert Makine, 2013)

Cizelge 5.5’te endiistriyel boyutlu atritér degirmenle yapilan ¢alismalar
sonucunda elde edilen sirlarin tane boyut dagilimlart ve elek bakiyeleri
gosterilmistir. Bu siirecte yapilan ¢alismalarda, MaxxMill atritér degirmen icin
firmanin daha 6nce hazirladig1 bilgiler referans alinmistir. Bu bilgiler arasinda

yukarida belirtilen siire¢ parametreleri (0giitlicii hazne karistirma hizi, karigtirict
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hiz1, 6giitiicli bilya ¢ap1 ve miktar1 v.b.) i¢in dnerilen deger araliklar1 (Cizelge 4.5-

4.7) yer almaktadir.

Cizelge 5.5. Farkli parametrelerde atritor degirmende iiretilen sirlarin elek bakiyeleri ve tane boyut

dagimlarinin kargilagtirilmasi

Numune Kodu Elek Bakiyesi d10 (um) d50 (um) d90 (um)
(o/lt)
ATT 10 5.3 0.9 6.2 21.6
ATT 11 4.0 0.9 6.3 22.0
ATT 12 3.0 0.9 6.0 20.6
ATT 22 5.0 1.0 7.0 24.3
ATT 25 7.5 1.0 7.3 25.9
ATT 30 8.5 1.0 7.5 27.6
ATT 31 12.0 1.0 8.8 30.5
ATT 40 7.0 1.0 7.1 254
ATT 50 5.6 0.9 6.6 24.4
ATT 50/1 19.7 11 10.3 34.8
ATT 50/2 11.9 1.0 10.0 34.8
ATT 50/4.1 20 - - -
ATT 50/4.2 25 - - -
ATTS51 3.7 0.9 5.9 21.1
ATT 52 5.4 0.9 6.6 239
ATT 60 4.0 0.9 6.5 22.6
ATT 70 5.0 0.9 6.7 234

5.3.1. Kanstiricr hiz degisiminin etkisi

6 saat sonrasi1 geleneksel aliimina bilyali degirmenden alinan yer karosu
opak mat sirin atritér degirmen ile uyumlu ¢alisabildigini tespit etmek igin
degirmene 600 kg sir beslemesi yapilmistir. Yapilan biitiin caligmalarda 6giitme
stiresi 1 saatte sabit tutulmustur. 600 kg’lik sir i¢in 6giitlicii hazne ve karistirict
tipi, 0gilitiicli bilya ¢ap1 ve miktar1 sabit tutulup, karistirict hiz1 323-382-441 rpm
olarak degistirilmistir. Sekil 5.28’de 600 kg’lik besleme miktarinda, karistict

85



@) ANADOLU UNIVERSITESI

hizina bagh olarak sirin elek bakiyesindeki degisimi gosterilmektedir. Karistirict
hiz1 323 rpm iken sir elek bakiyesi 5.3 g/lt olarak 6l¢iilmiistiir. Karistirict hizi 441
rpm’e ¢iktiginda elek bakiyesinin 3.0 g/It’ye diistiigli gozlenmektedir. Sekil 5.29
ve 5.30°da ise sabit besleme oraninda (600 kg) karistiric1 hizinin sir ortalama tane
boyutuna etkisi gosterilmistir. Sekil 5.29°da goriildiigii gibi karistirict hizi 323
rpm, sirin ortalama tane boyutunun 6.2 um iken karistirict hizi 441 rpm’e
cikarildiginda ortalama tane boyutunun 6.0 um’ye diistiigii gézlenmektedir. Sekil
5.30’da da sir tane boyut dagiliminda da herhangi bir degisim olmadig1 agikca
goriilmektedir. Sekil 5.28’deki elek bakiyesindeki degisim de Onemli OSlgiide
degildir. Buradan anlasildigi gibi 600 kg’lik sir besleme miktari i¢in karistiric

hizinin sir tane boyut ve dagilimina etkisi bulunmamaktadir.

ATT 10-11-12

Elek Bakiyesi (g/1t)

A ———————————————
300 350 400 450 500

Kanistiricr hizi (rpm)

Sekil 5.28. Karistirict hizinin sir elek bakiyesine etkisi
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Sekil 5.29. Karistirict hizinin sir ortalama tane boyutuna etkisi
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Sekil 5.30. Karistirict hizinin sir tane boyut dagilimina etkigi

Sekil 5.31°de verilen besleme miktarinda, karigtirict hizinin degirmenin

87

tiikettigi enerjiye etkisi gosterilmektedir. Karigtirict hizt 323 rpm iken siirecin
tiikettigi enerji 15 kWh/t, karistirict hiz1 441 rpm’e ¢ikarildiginda tiiketilen enerji
23 kWh/t’tir. Karistirict hizi arttiginda siirecin tiikettigi enerji artmaktadir. 600

kg’lik besleme i¢in sir tane boyutu ve dagilimi 6nemli 6l¢iide degismeyeceginden
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323 rpm karistirict hizinda ¢alismak enerji tiiketimi de géz oniine alindiginda en

uygun durumdur.

ATT 10-11-12
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Sekil 5.31. Karistirict hizinin siirecin tiikettigi enerjiye etkisi
5.3.2. Besleme miktar1 degisiminin etkisi

441 rpm karistirict hizinda ve diger sabit parametrelerde (6giitiicii hazne
karistirma hizi, karistiric tipi, 6giitiicli bilya ¢ap1 ve miktar1) yer karosu opak mat
sirin besleme miktarinin 600 kg’dan 1200 kg’a ¢ikarilmasi iizerine olmustur. 600
kg ile yapilan ¢aligmalarda giinliik sir iiretiminin ¢ok altinda kalinmaktadir. Sekil
5.32°de besleme miktar1 ve sir elek bakiyesindeki degisim gosterilmektedir.
Besleme miktar1 600 kg icin sir elek bakiyesi 3 g/It, 900 kg iken 5 g/It ve 1200 kg
iken ise 8 g/lt’dir. Besleme miktar1 arttikga sir elek bakiyesi de artmaktadir.
Laboratuvar ¢aligmalarinda da gosterildigi gibi kiitlece sir/bilya miktar1 arttiginda
bununla birlikte bilyanin ¢evresini kaplayan sir miktar1 daha fazla olmakta ve

Oglitme verimi azalmaktadir.
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Elek Bakiyesi (g/lt)

Ortalama Tane Boyutu (um)

ATT 12-22-25
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Sekil 5.32. Sir elek bakiyesinin besleme miktari ile degisimi

ATT 12-22-25
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Sekil 5.33. Sir ortalama tane boyutunun besleme miktari ile degisimi
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Sekil 5.33 ve 5.34’te besleme miktarinin sir tane boyut dagilimi ve
ortalama tane boyutundaki degisimi gosterilmektedir. Besleme miktar1 600, 900
ve 1200 kg iken sirin ortalama tane boyutu sirasiyla 6, 7 ve 7.5 um’dir. Besleme
miktar1 arttikga sirin ortalama tane boyutu artmaktadir. Sirlarin tane boyut
dagilimi da besleme miktar1 yiikseldik¢e artmaktadir. Sekil 5.35’te besleme
miktari ile siirecin tiikettigi enerji miktar1 gosterilmistir. Besleme miktarina baglh

olarak enerji tiiketiminde ciddi bir fark gézlenmemektedir.

Tane boyut dagilimi

Hacimce (%)

ATT 12
ATT 22
3 ATT 25

H.Hl i1 1 10 100 1000

Tane boyutu (um)

Sekil 5.34. Sir tane boyut dagiliminin besleme miktari ile degisimi
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Sekil 5.35. Besleme miktarinin siirecin tiikettigi enerjiye etkisi
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5.3.3. Ogiitiicii bilya ¢capinin degisiminin ve karistirici tipinin etkisi

Geleneksel aliimina bilyali degirmen ile giinliik 55-65 ton sir
iretilebilmektedir. Bu seviyelerde sir iiretimi i¢cin 1200 kg’lik besleme miktar
yetersiz kalmaktadir. Bundan dolay1r devam eden ¢alismalarda sir miktar1 1500 kg
seviyesine ¢ikarilmis ve karistirma hizi da 500 rpm’e yiikseltilmistir. Sekil 5.32 ve
5.33’te goriildiigii gibi besleme miktar: arttik¢a sir elek bakiyesi ve ortalama tane
boyutu artmakta, besleme miktart 1500 kg’a cikarildiginda elek bakiyesinin
istenilen deger araliginin iist limitine yani 7g/It’ye ¢iktig1 goriilmektedir. Buraya
kadar yapilan calismalarda Sekil 5.27°de gosterildigi gibi PIN tip karistirici
dizayn1 ve 4-5 mm capindaki 6giitlicii bilyalar kullanilmistir. Minimum besleme
miktarinin 1500 kg ve bu miktar i¢in karigtirict hizinin 500 rpm olmasi gerektigi
anlasildiktan sonra, devam eden calismalarda karistirici dizayninin ve 6giitiicii
bilya capmin sir 6zelliklerine ve iiretim siirecine etkisi gozlemlenmistir. Sekil
5.36’da 1500 kg besleme miktarinda 4-5 mm ve 5-7 mm ¢apindaki Ogiitiicii
bilyalarla yapilan 6giitmede PIN ve DISK tip karistiricilarin zamana bagli olarak
sir elek bakiyesine etkisi gosterilmistir. Yapilan denemelerden de goriilecegi
lizere; 1 saat boyunca yapilan atritdr 6glitmede, her 2 farkli bilya ¢aplari i¢in, PIN
tip karistiricinin 68iitmede daha etkili oldugu tespit edilmistir. (ATT 30-31 ve
ATT 40-50). Karistirict tipi sabit tutuldugunda, 6rnegin DISK tip, bilya cap1 4-5
mm’den 5-7 mm’ye ylikseltildiginde, 6glitme veriminin arttif1 gdzlenmektedir.
1500 kg besleme miktar1 igin bilya ¢ap1 4-5 mm oldugunda elek bakiyesinin PIN
tip karistiricida yapilan 6giitmede 9 g/It, DISK tip karistirict da ise 12 g/It oldugu
goriilmektedir. Bu da standart elek bakiyesi seviyesinin iizerinde bir degerdir.
Istenilen elek bakiyesi seviyesi igin, maksimum 7 g/lt, bilya ¢apt 5-7 mm’ye

cikarilmistir.
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Sekil 5.36. Karistirict tipi ve bilya ¢capinin sir elek bakiyesi degisimine etkisi

Sekil 5.37°de 1500 kg besleme miktarinda 4-5 mm ve 5-7 mm ¢apindaki
oglitiicli bilyalarla yapilan 6giitmede, PIN ve DISK tip karistiricilarin zamana
bagli sirin ortalama tane boyutundaki degisimi gosterilmistir. 4-5 mm capindaki
bilyalarla yapilan ¢alismalarda, PIN tip karistirict kullanildiginda sir ortalama tane
boyutunun 7.5 pum, DISK tip karistiric1 da ise ortalama tane boyutunun 9.0 pm
oldugu goriilmiistiir. 4-5 mm capindaki bilyalar i¢in PIN tipi karistiricinin 6giitme
verimine etkisinin daha fazla oldugu goriilmektedir. Fakat sir elek bakiyesinin 4-5
mm ¢apindaki bilyalar i¢in farkli karstirici tiplerinde yapilan Ogiitmelerde
istenilen deger aralifinda olmamasindan dolayi, 5-7 mm ¢apindaki bilyalar
yardimiyla yapilan PIN tip karistirict kullanilan 6glitmede sir ortalama tane
boyutu 7.1 um oldugu DISK tip karstirict kullanilan 6giitmede ise 6.6 pm

oldugunda goriilmektedir.
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Sekil 5.37. Karistirict tipi ve bilya ¢apimin sir ortalama tane boyutuna etkisi

Bilya capi arttirildiginda hem DISK hem de PIN tip karistiricilar igin
ogltme verimi artmaktadir. 1500 kg’lik besleme miktarinda 5-7 mm ¢apindaki
bilyalarin 6giitme verime etkisinin DISK tip karistirictyla birlikte daha ¢ok oldugu
goriilmekte, bu da herhangi bir bilyanin etrafini saran sirin hacimsel olarak daha
fazla olmasi ile 6giitme verimindeki artis olarak agiklanabilir. Sekil 5.38’de hem
bilya caplariin hem de farkli karistirict tiplerinin sir tane boyut dagilimina etkisi
gosterilmektedir. Buradan da goriildiigii gibi, 5-7 mm’lik bilyalarla yapilan
ogilitmelerde 6glitmenin daha verimli oldugu ve bu ¢aptaki bilyalarla yapilan
calismada DISK tipi karistiricinin da sir tane boyut dagilimini daralttigi

gorilmektedir.
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Sekil 5.39. Karistirict tipi ve bilya ¢apinin siirecin enerji tiikketimine etkisinin gosterimi

Sekil 5.39°da bu dort farkli siire¢ icin enerji tiiketimleri grafik seklinde
karsilastirilmali olarak verilmistir. Her iki farkli karistiric1 tipi i¢inde bilya ¢ap1
degistiginde siirecin tiikettigi enerji miktar1 degismemektedir. DISK tip karistirici
ile yapilan ogiitmelerde bilya ¢ap1 4-5 mm iken siirecin enerji tiiketimi 19 kWh/t,
bilya ¢ap1 5-7 mm’ye ¢ikarildiginda siirecin enerji tiiketimi 20 kWh/t olarak
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Ol¢iilmiistiir. Fakat bilya capt 5-7 mm i¢in karistirict tiplerinin siire¢ enerji
tilketimine etkisi incelendiginde, DISK tipi karistirici daha az enerji ¢ektigi
gorilmektedir. DISK tipi karistirict ile yapilan 6giitmede harcanan enerji miktari
20 kWh/t iken PIN tip karistirici ile yapilan ¢alismada harcanan enerji miktar1 27
kWh/t’tir.
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Sekil 5.40. Farkli karistirict tipleri ve bilya caplari ile yapilan atritor 6glitmelerden elde edilen yer
karosu opak mat sir XRD analizleri (Z: Zirkon, K: Korundum, A: Anortit)

Bu ¢alismada hedeflenen kapasite ve siirecin uygulanabilirligi i¢in besleme
miktarma 1500 kg, karistirict tipine DISK, karistirict hizina 500 rpm, bilya ¢apina
5-7 mm olarak karar verilmistir. Hedeflenen giinliik iiretime ulasilabilecegi ve
harcanan enerji gelencksel aliimina bilyali degirmen ile karsilastirilabilir
seviyelerde olacagindan, bu calismalarla birlikte farkli 6glitme parametrelerinin
nihai sir 6zelliklerine etkisi de incelenmeye baslanmistir. Sekil 5.40°da 1500 kg
besleme miktarinda 500 rpm karistirict hizinda farkli bilya ¢aplarinda (4-5, 5-7
mm) ve farkli karistiric1 tiplerinde (PIN-DISK) ogiitiilen yer karosu opak mat
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sirlarin faz gelisimleri XRD grafikleriyle gosterilmistir. XRD grafiklerinde sir

icerisinde olusan fazlarda herhangi bir degisiklik gézlenmemistir.

Sekil 5.41°de 1500 kg besleme miktarinda 500 rpm karistirict hizinda
farkli bilya gaplarinda (4-5, 5-7 mm) DISK tipi karistirici ile 6giitiilen yer karosu
opak mat sirlarin mikroyapisal gelisimleri ylizeyden alinan SEM goriintiileri ile
verilmigtir. Sekil 5.38’de verilen tane dagilimindan; farkli bilya caplart ile
ogiitiilen sirlarin mikroyapilarinda kristal dagilimi ve biiyiikliikleri agisindan ciddi

farkliliklar gozlenmemektedir.

Sekil 5.41. Farkli bilya gaplarinda (4-5, 5-7 mm) DISK tipi karistirict ile 6giitiilen yer karosu

opak mat sir yiizeyden alinan (geri saginimli) SEM goriintiileri: (A), (C) 4-5 mm bilya cap1; (B),
(D) 5-7 mm bilya gap1
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Sekil 5.42° de ise 1500 kg besleme miktarinda 500 rpm karistirict hizinda
5-7 mm bilya cap1 ve farkli karistirici tipleri ile ogiitiilen sirlarin mikroyapisal
gelisimleri SEM goriintiileri ile gosterilmistir. Sekil 5.42°de ayni bilya ¢apinda,
farkli kanistiric tipleri ile 6giitiilen sirlarin mikroyapilarinda 6nemli degisiklikler

gozlenmemektedir.

Sekil 5.42. Farkli karistiricr tipleri (PIN-DISK) ile 6giitiilen yer karosu opak mat sir SEM
goriintileri: (A), (C) PIN; (B), (D) DISK
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Sekil 5.43. Farkl1 bilya caplar1 ve farkli karigtirict tipleri ile 6giitiilen yer karosu opak mat sirlara

ait DTA egrileri: (A) DISK karigtirict tipi i¢in 4-5 ve 5-7 mm ¢apindaki bilyalarla yapilan dgiitme,

(B) 5-7 mm ¢apindaki bilyalar ve farkl: karistirici tipleri ile (PIN-DISK) yapilan 6giitme

Sekil 5.43 (a)’te ayn1 karistiric tipi ile (DISK) farkli bilya ¢aplarinda (4-5,

5-7 mm) yapilan 6gilitmelerde elde edilen sirlarin, (b)’de ise ayni bilya ¢apinda (5-

7 mm) fakat farkli karigtiricr tipleri (PIN-DISK) ile ogiitiilen sirlarin DTA egrileri
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Cekme (%)

gosterilmistir. 4-5 mm’lik bilyalar ile yapilan 6giitmede sirin ortalama tane boyutu
9 um iken, 5-7 mm’lik bilyalar ile yapilan 6giitmede sirin ortalama tane boyutu
6.6 um’dir. Bu iki sirin DTA egrileri incelendiginde, tane boyutu daha kiigiik olan
sirin kristalizasyon sicakliginin daha diisiik oldugu goriilmektedir. Bu sicaklik
farki  yaklasik 25°C’dir. Yapida bulunan zirkon kristallerinin tane boyutunun
diistiriilmesi ile zirkon kristalleri camsi faz igerisinde ¢oziinerek eriyige ge¢cmesi
ve tekrar krsitallenmesi daha diistik sicaklikta gerceklesmistir. V.M.F Marques ve
ark. yaptiklar1 ¢alismada tane boyutunun artmasi ile kristalizasyon pikinin yiiksek
sicakliklarda gerceklestigi ve pik yiiksekliginin azaldiginmi tespit etmiglerdir. Bir
baska deyisle; DTA grafiklerinde 2 pm boyutundaki numunenin kristallenme
sicakligi daha diisiik sicaklikta (850°C) gergeklesirken; 10 um’lik numunenin
kristallenme sicakligt 900°C gibi daha yiiksek sicaklikta gerceklesmistir. Tane
boyutunun X-ray piklerinin pozisyonunu etkilemedigi ancak pik yogunlugunda
artan tane boyutu ile birlikte hafif arttig1 gozlenmistir. (V.M.F.Marques ve ark.,
2005)
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Sekil 5.44. Farkli bilya g¢aplar1 (4-5, 5-7 mm) ve farkli karistiricr tipleriyle ogiitiilen yer karosu

opak mat sirlarin sinterleme egrileri

Sekil 5.44’te farkli bilya ¢aplar1 ve farkli karistirict tipleriyle Maxmill

atritoe degirmende oOgiitiilen yer karosu opak mat sirlarin sinterleme egrileri
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gosterilmistir. Sekil 5.44’ten de goriildiigl gibi, ortalama tane boyutu en biiyiik ve
tane boyut dagilimi en genis olan sir (ATT 31) ylizdece daha fazla sinterlenmistir.
Sekil 5.43°teki DTA egrisinde de kristalizasyon sicakliginin diger sirlara gore
daha yiiksek oldugu goriilmektedir. Sir kompozisyonlarinda camsi1 fazi
olusturacak malzemeler, frit, kuvars v.b., ve sir opakligin1 saglayacak zirkon,
alimina gibi malzemeler kullanilmaktadir. Opaklik saglayacak bu kristaller camsi
faz icerisinde frit hammaddesinden gelecek kristallere (anortit, zirkon vb.) gore sir
pisirimi esnasinda kati-kat1 reaksiyonlar sonucu veya eriyikten kristallenen fazlar
daha ge¢ eriyeceginden camsi fazin viskozitesini kiiclik tane boyutuna sahip
kristallere gore daha az yiikseltirler. Viskoziteye etki eden 6énemli bir faz kuvars
fazidir. Camsi faz , kuvars fazinin ¢6ziinmesi sonrasi silikaca zenginlesecegi igin
viskozite de artacaktir. Bdylece diisiik viskoziteye sahip sirlarda, ortalama tane
boyutu daha biiyiik, sinterlenme daha fazla olacaktir. Sekil 5.44’te de ortalama
tane boyutu diger sirlara gore daha biiylik olan sirin, 9 pm, daha fazla

sinterlendigi agikca goriilmektedir.
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Sekil 5.45. Farkli besleme miktarlarinin sir elek bakiyesine etkisi

Besleme miktarinin arttrilmasi iizerine yapilan ¢aligmalarda; bu degerler

1500-1800 ve 2100 kg olarak secilmis ve diger parametreler sabit tutulmustur
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(Ogiitiicii hazne hiz1:12.25 rpm, karistiric: tipi: DISK, karistirict hizi: 500 rpm,
ogiltiicli bilya ¢ap1: 5-7 mm, 6giitiicii bilya miktart: 330 kg). Sekil 5.45’te yer
karosu opak mat sir besleme miktarina bagli olarak sirin elek bakiyesindeki
degisim gosterilmistir. Besleme miktar1 1500 kg iken sir elek bakiyesi 6 g/It, 1800
kg iken 20 g/It, 2100 kg iken ise de 25 g/It’dir. Istenilen elek bakiyesi degeri 7
g/It’den az olmasi beklendiginden bu siire¢ i¢in en uygun besleme miktar1 1500
kg’dir. Ayrica, besleme miktar1 arttirlldiginda MaxxMill atritér degirmen
parcalarinin asir1 1sinma sebebi ile zarar gorme olasiligindan dolayi; bakim
maliyetini artirmamak adina yiiksek besleme hizlart tercih edilmemistir. Sekil
5.46’da besleme miktarina bagli olarak siirecin harcadigi enerji degisimi
gosterilmistir. Besleme miktar1 1500 kg oldugunda siirecin tiikettigi enerji 20
kWh/t iken, miktar 1800 kg oldugunda 16 kWh/t, 2100 kg oldugunda ise 15
kWh/t’a diistiigli gozlenmektedir. Bir baska deyisle, besleme miktar1 arttikca
stirecin  tiikettigi enerji azalmaktadir. Fakat, sirin istenilen elek bakiyesi
seviyesinden oldukga yiiksek olmasi ve cihaz parcalarinin (motor, karistirict mili
gibi) zarar gorme olasiliginin artmasindan dolay1, besleme miktarinin 1500 kg’in
tizerine ¢ikarilmamasi gerektigi anlagilmistir. Ayrica beklenti 1500 kg besleme
hizindaki uygun elek bakiyesine ulasmak i¢in 2100 kg’da sarf edilen enerjinin
artmasi yoniindedir.Bu nedenle 1500 kg’lik besleme hiz1 endiistriyel anlamda da

kullanilabilir bir deger oldugu tespit edilmistir.
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Sekil 5.46. Farkl1 sir besleme miktarlarinin siirecin tiikettigi enerji ile degisimi

5.3.4. Ogiitiicii hazne hiz degisiminin etkisi

Ogiitmeye etki edecegi diisiiniillen bir diger parametre ise Ogiitiicii
haznenin donme hizidir. Bu ¢alismada besleme miktar1 1500 kg, karistirict tipi
DISK, karistirict hizt 500 rpm, 6giitiicii bilya ¢ap1 5-7 mm, miktart ise 330 kg
olarak sabit tutulmustur. Sekil 5.47°de 6gitiicii hazne donme hizinin sir elek
bakiyesine etkisi gosterilmistir. Ogiitiicii hazne dénme hiz1 8.75 rpm iken sir elek
bakiyesi 4 g/lt, 12.25 rpm iken 5.5 g¢/It, 15.75 rpm iken ise de 5.3 g/It olarak
degismektedir. Ogiitiicii hazne ile 6giitmeyi saglayan karistirict aym ydnde
donmektedir ve bu 2 karistiricinin 6gilitmeye etkisi birbirine uyumlu bir sekilde
gerceklesmektedir. Ogiitiicii hazne dénme hiz1 8.75 rpm karistirici ile birlikte en
iyl Ogiitmeyi yaptiklar1 goriilmektedir. Fakat bu elek bakiyesi degeri sir igin
istenilen degerin altindadir. Ogiitiicii hazne dénme hiz1 azaldik¢a dgiitme verimi
artmakta oldugu ancak elek bakiyesinin de istenilen sir elek bakiyesi limitlerinin,

5-7 g/lt, altinda kaldig1 goriilmektedir. Sekil 5.48’de oOgiitlicii hazne donme
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hizinin sir ortalama tane boyutuna etkisi gosterilmistir. Sir kompozisyonu i¢in
12.25 rpm 6giitiici hazne donme hiz1 kritik hizdir ve istenilen sir elek bakiyesi ve

ortalama tane boyutu deger araliklar1 da diisiiniildiiglinde en uygun degerdir.
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Sekil 5.47. Ogiitiicii hazne dénme hizinin sir elek bakiyesine etkisi
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Sekil 5.48. Ogiitiicii hazne dénme hizinin sir ortalama tane boyutuna etkisi
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Sekil 5. 49°da farkli 6giitiicti hazne donme hizlar1 ile 6giitiilen sirlarin tane
boyut dagilimlar1 gdsterilmektedir. Ogiitiicii hazne dénme hizi 8.75 rpm
oldugunda, elde edilen sirlarin tane boyut dagilimlarinin daha dar oldugu, 12.25

ve 15.75 rpm donme hizlarinda ise sir tane boyut dagilimlarinin benzer olduklari

Hacimce (%)

gorilmektedir.
Tane boyut dagilimi
5
4
ATT 50
3 ATT 51
ATT 52
2
1

H.Hl 0.1 100 1000

Tane boyutu (um)

Sekil 5.49. Farkli 6giitlicli hazne donme hizlar ile &giitiilen sirlarin tane boyut dagilimlar

Sekil 5.50°de ogiitiicii hazne donme hizinin siirecin tiikettigi enerji
miktarma etkisi gosterilmistir. Ogiitiicii hazne donme hiz1 8.75 ve 12.25 rpm iken
siirecin tiikettigi enerji 20 kWh/t civarlarindadir. Ogiitiicii hazne dénme hiz1 15.75
rpm ¢iktiginda siirecin tiikettigi enerjinin de 22 kWh/t’a yiikseldigi goriilmektedir.
Sir 6zellikleri, ortalama tane boyutu ve elek bakiyesi ve siire¢ 6zellikleri, tiiketilen
enerji, birlikte diisiiniildiigiinde atritor 6glitme i¢in en uygun hazne donme hizinin

12.25 rpm oldugu goriilmektedir.
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Sekil 5.50. Ogiitiicii hazne donme hizinin siireg enerji tiikketimine etkisi
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Kirimim Acisi (20)

Sekil 5.51. Farkl 6giitiicti hazne donme hizlarinda yapilan atritér 6giitmelerden elde edilen yer

karosu opak mat sir XRD analizleri (Z: Zirkon, K: Korundum, A: Anortit)
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Sekil 5.52. Farkli 6giitlicii hazne donme hizlarinda elde edilen yer karosu opak mat sir pisirim

sonrasi geri saginimli SEM goriintiileri: (A), (D) 12.25 rpm; (B), (E) 8.75 rpm; (C), (F) 15.75 rpm
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Sekil 5.51° de 1500 kg besleme miktarinda, karistirict hizi 500 rpm,
karistirict tipi DISK, ogiitiicii bilya cap1 5-7 mm, dgiitiicti bilya miktar1 330 kg
olan parametrelerde farkli 6giitiici hazne donme hizlarinda 6giitiilen yer karosu
opak mat sirin endiistriyel kosullarda pisirim sonrasi faz gelisimleri XRD
grafikleri ile gosterilmistir. Bu grafiklerinden de goriildiigii lizere, sir icerisinde
olusan fazlarda herhangi bir degisiklik gozlenmemistir. Sekil 5.52°de farklhi
ogiitiicli hazne donme hizlarinda yapilan atritér 6giitmelerden elde edilen sirlarin
mikroyapisal gelisimleri SEM fotograflar1 ile gosterilmistir. Sekil 52’deki
goriintlilerden anlagildig: tizere farkli 6giitiici hazne donme hizlarinda hazirlanan
sirlarin pisirim sonrasinda mikroyapisal gelisimlerinde herhangi bir farklilik
goriilmemektedir. Sekil 5.53 ve 5.54’te swrasiyla farkli 6giitiicli hazne donme
hizlariyla 6giitlilen sirlarin DTA ve sinterleme egrileri gosterilmistir. Sekil 5.53°te
goriildiigli gibi sirlarin kristalizasyon sicakliklarinda herhangi bir degisiklik
olmamistir. Sekil 5.54’te de goriildiigi gibi farkli donme hizlarinda Ggiitiilen
sirlarin - sinterlenme davranislart da aymidir. Bu da sir davraniglarinin ve
ozelliklerinin ayni olmasinin yani sira sirlarin tane boyut ve dagilimlarinin

birbirlerine yakin olmasi ile agiklanmaktadir.
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Sekil 5.53. Farkli 6giitlicli hazne donme hizlartyla dgiitiilen sirlarin DTA egrileri
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Sekil 5.54. Farkli 6giitiicii hazne donme hizlariyla 6giitiilen sirlarin sinterleme egrileri

5.3.5. Ogiitiicii bilya miktarinn etkisi

Takip eden calismada, besleme miktar1 1500 kg olan sir siispansiyonu
12.25 rpm ogiitiici hazne donme hizinda, DISK tipi karistirictyla 500 rpm
karistirma hizinda, 5-7 mm ¢apindaki bilyalarla bilya miktar1 330 kg’dan 400 kg’a
cikartilarak atritor degirmende Ogitiilmistiir. Sekil 5.55’te Ogiitiicii  bilya
miktaria bagl olarak sir elek bakiyesindeki degisim gosterilmistir. 330 kg bilya
ile yapilan 6giitmede elek bakiyesi 5.5 g/t iken 400 kg bilya ile yapilan ¢alismada
elek bakiyesi 4.0 g/lt olmustur. Artan bilya miktar1 ile sir elek bakiyesinde bir
miktar azalma gozlenmistir. Sekil 5.56 ve 5.57°de sirasiyla ogiitiicii bilya
miktarina bagli olarak sir ortalama tane boyutu ve tane boyut dagilimi

gosterilmistir.

Sekil 5.56’da sir ortalama tane boyutunun 6giitiicli bilya miktar1 ile fazla

degismedigi goriilmektedir. Sekil 5.57°de ise yine ogiitiicli bilya miktar1 artmasina
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ragmen sir tane boyut dagiliminin degismedigi gozlenmektedir. 1500 kg sir i¢in
oglitmenin en verimli oldugu bilya miktar1 330 kg’dir. Bilya miktar1 arttik¢a
fazlalik gelen bilyalarin birbiriyle ve dgiitiicii hazne g¢eperiyle etkilesimi artmakta

ve oglitmeye olumlu katkisi gozlemlenmektedir.
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Sekil 5.55. Farkli bilya oranlartyla yapilan 6giitmede sir elek bakiyesi degisimi
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Sekil 5.56. Farkli bilya oranlariyla yapilan 6giitmede sir ortalama tane boyutu degisimi

Tane boyut dagilimi
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Sekil 5.57. Farkli bilya oranlartyla yapilan 6giitmede sir tane boyut dagilimi degisimi
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Sekil 5.58’de farkli bilya miktarinin siire¢ enerji tiikketimi {lizerine etkisi
gosterilmistir. Goritildiigii gibi bilya miktar1 330 kg oldugunda siirecin tiikettigi
enerji 20 kWh/t iken, bilya miktar1 400 kg’a ¢iktiginda tiiketilen enerji 34 kWh/t’a
cikmigtir. Diger bir deyisle, bilya miktar1 arttikga tiiketilen enerjide artis

maksimum seviyede olmaktadir. Dolayisiyla, uygun olan bilya miktar1 330 kg’dir.
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ATT 50-60
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Sekil 5.58. Bilya miktarinin 6giitme siire¢ enerji titkketimine etkisi

Sekil 5.59’da farkli bilya miktar1 ile yapilan Ogilitmelerle elde edilen
sirlarin faz gelisimleri XRD grafikleri ile gosterilmistir. Sekil 5.59°da elde edilen
sirlarin kristal fazlarda kalint1 ve olusan herhangi bir farklilik goriilmemektedir.
Sekil 5.60°da yer alan SEM goriintiileri incelendiginde, farkli bilya miktar ile
hazirlanan sirlar  arasinda  mikroyapisal —olarak herhangi bir farklilik
goriilmemektedir. Bu da benzer tane boyutu ve tane boyut dagilimina sahip olan
sir kompozisyonlarindan elde edilen sirlarin benzer faz gelisimlerine ve

mikroyapiya sahip olmasiyla agiklanabilir.
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sir XRD analizleri (Z: Zirkon, K: Korundum, A: Anortit)
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Sekil 5.60. Farkli bilya miktarlar1 ile yapilan atritér 6giitmelerden elde edilen yer karosu opak mat
sir SEM goriintiileri: bilya miktart (A), (C) 330 kg; (B), (D) 400 kg

Sekil 5.61 ve 5.62’de sirasiyla farkli bilya miktarlariyla ¢giitiilen sirlarin
termomekanik o6zelliklerinden DTA ve 1s1 mikroskobu sonuglar1 verilmektedir.
Sekil 5.61°deki DTA egrilerine gore sirlarin kristalizasyon sicakliklari arasinda
herhangi belirgin bir fark goriilmemektedir. Sekil 5.62’de ise sirlarin 1s1
mikroskobu egrilerine farkli bilya miktar1 ile o6giitilen sirlarin sinterlenme
davraniglarinin ayni oldugu goriilmiistiir. Bu durumda yine ogiitiilen sirlarin
ortalama tane boyutu ve tane boyut dagilimlarmin yakin olmasi, sirlarin
kristalizasyon ve sinterlenme davraniglarinin  da uyumlu olmasit olarak

agiklanabilir.
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Sekil 5.62. Farkli bilya miktarlar1 ile hazirlanmis sirlarin sinterleme egrisi
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5.3.6. Ogiitiicii hazne donme yéniiniin etkisi

Atritor 6glitme slireci i¢in incelenen son parametre, 6giitlicii haznenin ters
yonde donmesidir. Sabit tutulan diger parametreler, 1500 kg besleme miktari,
12.25 rpm Ogiitiicii hazne karistirma hizi, 500 rpm karistirict hizi ve DISK tip
karistiric1 ile ogiitiicli bilya ¢ap1 5-7 mm, bilya miktar1 330 kg’dir. Sekil 5.63°te
ogiitiici hazne donme yoniine bagli olarak sir elek bakiyesindeki degisim

gosterilmistir.

Ogiitiicii hazne dénme y6niiniin, karistirict dSnme yonii ile ayn1 ve ya ters
yonde olmas1 sir elek bakiyesinden herhangi bir degisiklige sebep olmamustir.
Sekil 5.64 ve 5.65te sirastyla 6giitiicli donme yOniiniin sir ortalama tane boyutuna
ve tane boyut dagilimina etkisi gosterilmistir. Ogiitiicii hazne dénme yéniine bagl
olarak ogiitiilen sirin ortalama tane boyutu ve tane boyut dagiliminda herhangi bir
degisiklik olmadig1 Sekil 5.64 ve 5.65°te gosterilmistir. Elde edilen ortalama tane

boyutu ve elek bakiyesi degerleri istenilen sinirlar icerisindedir.
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Sekil 5.63. Ogiitiicii hazne dénme yoniine bagli sir elek bakiyesi degisimi
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Hacimce (%)
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Sekil 5.64. Ogiitiicii hazne dénme yoniiniin sir ortalama tane boyutuna etkisi

Tane boyut dagilimi

3 tm‘r 50
ATT 70

8.01 0.1 Tane boyutu (um) 100 1000 3000

Sekil 5.65. Ogiitiicii hazne dénme yo6niiniin sir ortalama tane boyutuna etkisi

Sekil 5.66’da ogiitlici hazne donme hizinin 6glitme siirecinin enerji
tilketimine etkisi goOsterilmistir. Sekil 5.66’dan da anlasildig1 {izere, Ogiitiicii
donme yoni, karigtirict yOniiniin tersine cevrildiginde Oglitme siireci enerji
tiiketimi 25 kW/t’a kadar cikmistir. Ogiitiicii hazne ve karistirict ayni yonde
dondiiriildiigiinde ise siire¢ enerji tiiketimi 20 kWh/t civarlarindadir. Ogiitiicii
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hazne donme yoniiniin sir elek bakiyesi, ortalama tane boyutu ve tane boyutu
dagilimina bir etkisinin olmadig1 fakat ¢giitiicti donme yonii ve karistirict donme
yonii birbirlerine ters ¢alistiginda siirecin enerji tiikketimini dnemli 6l¢iide arttirdigi
goriilmektedir. Haznenin igerisinde sir hazne yoniinde dénmeye c¢alisirken;
karistiricinin dénme yonii de ¢evresindeki sir1 ters yonde donmeye zorlamaktadir.
Bu da karsi direng olusturdugu icin daha yiiksek enerji tiikketimine neden

olmaktadir.

26 - ATT 50-70

4
20
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Sekil 5.66. Ogiitiicii hazne dénme ydniiniin siire¢ enerji tiilketimine etkisi
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Sekil 5.67. Farkl: 6giitiicii hazne donme yonlerinde atritér degirmen ile yapilan 6gilitmelerde elde
edilen yer karosu opak mat sir pisirim sonrast XRD grafikleri (Z: Zirkon, K: Korundum, A:
Anortit)

Sekil 5.67°de farkli 6giitiicli hazne donme yonleri ile yapilan dgilitmelerle
elde edilen sirlarin pigirim sonrasi faz gelisimleri XRD grafikleri ile gosterilmistir.
Sekil 5.67°de elde edilen sirlarin faz gelisimlerinde herhangi bir farklilik
goriilmemektedir. Sekil 5.68de farkli 6giitiicti hazne donme ydnleri ile yapilan
ogiitmeler sonucu elde edilen yer karosu opak mat sirin mikroyapisal gelisimleri
SEM goriintiileri ile gdsterilmistir. Bu goriintiiler incelendiginde, farkli ogiitiicii
hazne donme hizlar ile hazirlanan sirlar arasinda mikroyapisal olarak herhangi bir
farklilik goriilmemektedir. Bu da yakin tane boyutu ve tane boyut dagilimina
sahip olan sir ¢amurlarindan elde edilen sirlarin benzer faz gelisimlerine ve

mikroyapiya sahip olmasiyla agiklanabilir.
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Sekil 5.68. Farkli 6giitlicii hazne donme yonlerinde 6giitiilen yer karosu opak mat sir SEM

goriintileri: (A), (C) diiz ¢evirme; (B), (D) ters ¢cevirme

Sekil 5.69 ve 5.70°de siwrasiyla farkli ogiitiicti hazne donme yonleriyle
ogitiilen sirlarin termomekanik 6zelliklerinden DTA ve 1s1 mikroskobu egrileri
gosterilmektedir. Sekil 5.69°daki DTA egrilerine gore sirlarin kristalizasyon
sicakliklart arasinda herhangi belirgin bir fark goriilmemektedir. Sekil 5.70°de ise
sirlarin 151 mikroskobu egrilerine farkli 6giitiicii hazne donme hizlar ile 6giitiilen
sirlarin sinterlenme davraniglarinin ayni oldugu goriilmiistiir. Bu durum da yine
ogiitiilen sirlarin ortalama tane boyutu ve tane boyut dagilimlarinin benzer olmasi

ile agiklanabilir.
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Sekil 5.69. Farkli 6giitiicii hazne donme yonlerinde dgiitiilen sirlarin DTA egrileri
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Sekil 5.70. Farkli 6giitlici hazne donme yonlerinde 6giitiilen sirlarin sinterleme egrileri

Yukarida gosterilen calismalar sonucunda atritér degirmenin sir §giitme

stirecinde  kullanilabilecegi ispatlanmistir. Aliimina bilyali degirmen ile
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kombinasyonu arastirilmis ve aymi siirelerde benzer miktarlarda sir iiretiminin
miimkiin olabilecegi goriilmiistiir. Bir adet aliimina bilyali degirmene 6600 kg sir
yiiklenmektedir ve istenilen sir 6zellikleri i¢in (ortalama tane boyutu 9-11 um,
elek bakiyesi 5-7 g/lt) 6giitme siiresi de 10 saat civarlarindadir. ATT 50 kodlu
denemelerde 6 saat sonrasi aliimina bilyali degirmenden alinan sirlar atritor
degirmene beslenmis ve 1 saat Ogiitlilmiistiir. Geleneksel 6glitme sistemi ile
neredeyse ayni slirede ayni miktarda sir, ATT 50 kodlu atritér 6glitmede de
saglanabilmektedir. Bu ¢alismada da 1500 kg sir 1’er saatte ogiitiilmistiir. Diger
bir deyisle, 10 saatlik kombine 6gilitme siirecinde 6000 kg sir 6giitiilebilmektedir.
Atritor degirmen (ATT 50) ile 6giitiilen sirin ortalama tane boyutu 6.6 pm, elek
bakiyesi ise 5.6 g/It’dir.

ATT 50 kodlu atritér 6giitme ile iiretilen sirin hem ortalama tane boyutu
hem de elek bakiyesi degeri liretim i¢in istenilen limitler arasindadir. Cizelge
5.6’da ATT 50 kodlu atritér 6giitme siire¢ parametreleri, siirecin tiikettigi enerji

ve sir Ozellikleri gosterilmistir.

Cizelge 5.6. ATT 50 ve 51 kodlu atritér 6glitme siireg parametreleri, tiiketilen enerji ve sir

ozellikleri
Siire¢ parametreleri ATT 50

Besleme miktar1 (kg) 1500
Ogiitiicii hazne dénme hiz1 (rpm) 12.25
Karigtirict tipi DISK
Karigtirict hizi (rpm) 500

Ogiitiicii bilya cap1 (mm) 5-7
Ogiitiicii bilya miktar1 (kg) 330
Ters karigtirma YOK

Tiiketilen enerji (kWh) 20

Elek bakiyesi 5.6

d10 tane boyutu (um) 0.9

d50 tane boyutu (um) 6.6

d90 tane boyutu (um) 24.4
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Cizelge 5.7°de geleneksel aliimina bilyali degirmen ile 6giitiilen yer karosu
opak mat sir, X1, ve 6 saat sonrasi atritor degirmenle 6giitiilen, ATT 50 kodlu, yer
karosu opak mat sirin TS EN ISO 10545 standartlarina uygunluklari, sir
Ozellikleri ile birlikte verilmektedir. Cizelge 5.7 ve Sekil 5.71 incelendiginde,
geleneksel aliimina bilyal1 degirmen ile 6giitiilen sirlarin ortalama tane boyutunun
atritor degirmen ile Ogiitiilen sira gore daha biiyiik, geleneksel aliimina bilyali
degirmen 9 pum iken atritér degirme 6-7 um, tane boyut dagilimlarinin da daha
genis aralikta oldugu goriilmektedir. Geleneksel aliimina bilyali degirmenle
ogiitiilen sirlarin yilizey puirtizlilligi 8 pm iken atritér degirmen ile 6giitlilen sirin
ise 7-7.5 pum araligindadir. Geleneksel aliimina bilyali degirmen ile Ggiitiilen
sirlarin beyazlik degeri (L) 90.3 iken atritor degirmen ile 6giitiilen sirinki 91-91.5

civarindadir.

Cizelge 5.7. Geleneksel aliimina bilyali degirmen ve atritor degirmenle 6giitillen yer karosu opak

mat sirlarin 6zelliklerinin karsilastirilmast

X1 ATT 50
Yiizey Piiriizliiliigii (um) 7.97 7.49
Renk
L 90.30 91.46
a -0.41 -0.58
b 0.81 0.95
Parlakhk
20° 4.0 35
60° 21.4 20.7
85° 28.2 27.3
Isil Genlesme Katsayisi (1/K) 74.21x10”7 74.67x10”7
Kimyasallara Dayamim
HCI (3%- 4 giin) GLB GLB
Sitrik asit (100gr/It- 1 giin) GLA GLA
HCI (18%-4 giin) GHB GHB
Laktik asit (5%- 4 giin) GHB GHA
Tiiketilen Enerji (kWh/ton) 73.3 52.1
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Atritor degirmen ile ogiitiilen sirlarin tane boyutunun 2-3 pm kadar daha ince
olmasi bu sirlarin yiizey piirtizliilligiiniin daha az ve beyazlik degerinin daha fazla
olmasmma neden olmustur. Tane boyut degisiminin yiizey kristalizasyonuna
etkisini géormek agisindan yiizey piirtizliiliglinii 6lgmek, yiizey karakterizasyonu
acisindan anlamlidir. Ancak standart sir X1 ile ATT50 arasindaki ortalama tane
boyutundaki 2.5 pum’luk diisiis; yiizey piiriizliilik degerinde sadece 0.48 um fark
yaratarak ylizey kristalizasyonu agisindan kayda deger bir degisiklik olusmadigin
gostermistir. Geleneksel aliimina bilyal1 ve atritor degirmenle 6giitiilen sirlarin 1s1l
genlesme katsayilar1 ve kimyasallara dayanimlar1 birbirine yakindir ve g¢alisma
standartlarina uygundur. Geleneksel aliimina bilyali degirmen ile iiretilen yer
karosu opak mat sir 6giitme siirecinde ton basina tiiketilen enerji 73 kWh/t iken,
atritor degirmenle kombine sekilde yapilan 6giitme siirecinde 52 kWh/t civarinda
oldugu tespit edilmistir. Atritér degirmen ile yapilan 6glitmede 1 ton yer karosu
opak mat sir liretiminde geleneksel siirece kiyasla yaklasik % 30 enerji tasarrufu

saglanmaktadir.

Tane boyut dagilimi

—ATT 50
—X1 -

{)
0.01 0.1 1 10 100 1000 3000
Tane boyutu (um)

Sekil 5.71. Geleneksel aliimina bilyali degirmen ve atritér degirmende 6giitiilen yer karosu opak

mat sirlarin tane boyut dagilimlari

Sekil 5.72’de geleneksel aliimina bilyali de§irmen ve atritér degirmenle
ogiitiilen yer karosu opak mat sirlarin faz gelisimleri XRD grafikleriyle
gosterilmistir. Geleneksel aliimina bilyali degirmen ve atritér degirmenle 6giitiilen
sirlarda  olusan fazlarda herhangi bir farklilik goézlenmemistir. XRD
grafiklerinden, her iki yapida da zirkon, korundum ve anortit kristallerinin

mevcudiyeti tespit edilmistir.
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Sekil 5.72. Geleneksel aliimina bilyali degirmen ve atritor degirmenle dgiitiilen yer karosu opak

mat sirlarin pisirim sonrast XRD analizleri

Daha once de belirtildigi gibi sir kompozisyonlarinda camsi fazi
olusturacak malzemeler, frit v.b., ve sir opakligini1 saglayacak zirkon kirmnim
indisi olduk¢a yiiksek malzemeler kullanilmaktadir. Opaklik saglayacak bu
kristaller ne kadar kiiclik boyutta olursa camsi faz icerisinde daha erken eriyerek
camsi fazin viskozitesini daha erken yiikselteceklerdir. Bu kristaller daha iri
boyutta kaldiginda ise camsi faz igerisinde daha uzun siirede eriyecek ve camsi
fazin viskozitesini daha uzun siirelerde yiikseltebileceklerdir. Bu nedenle Sekil
5.74’te goriildiigii gibi tane boyutu daha diisiik olan ATT 50 sirinda kristalizasyon
yiiksek viskozite dolayisi ile daha ge¢ baslamigtir. Tane boyut dagilimlari
arasindaki fark ¢ok yiiksek olmadigindan krstalizasyon sicakliklari arasindaki fark
¢ok belirgin olmamistir. Sonug olarak Sekil 5.75’ge goriilecegi iizere sinterleme
davraniglar1 degismemis sadece ATT 50°de kristalizasyon biraz daha geg
basladig1 icin ATT 50 baslangicta daha hizli sinterlenme sansi elde etmistir.
Kristalizasyon ve sinterleme davranislar1 arasinda belirgin bir fark goriilmeyen
ATT 50 ve X1 sirlarmin beklenildigi sekilde mikroyapilart arasinda da fark
gozlenmemistir (Sekil 5.73).
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Sekil 5.73. Farkl1 6giitme tipleriyle 6giitiilen yer karosu opak mat sirlarin SEM goériintiileri: (A),

(C) geleneksel aliimina bilyali degirmen ile; (B), (D) atritor degirmen ile
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Sekil 5.74. Geleneksel aliimina bilyali degirmen ve atritor degirmenle dgiitiilen yer karosu opak
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Sekil 5.75. Geleneksel aliimina bilyali degirmen ve atritér degirmenle &giitiilen yer karosu opak

mat sirlarin sinterleme egrileri
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6. GENEL SONUCLAR VE ONERILER

Hizli ve etkili 6glitme saglayan atritor degirmenlerin yer karosu opak mat
sir Oglitme siirecinde geleneksel aliimina bilyali degirmen ile birlikte uyumlu
sekilde kullannrminin amaglandig1 bu ¢alismada elde edilen genel sonuglar asagida

verilmistir:

1) Laboratuvar 6lgeginde yapilan denemelerde kiitlece sir/bilya oraninin
ogiitme siiresine etkisi olduk¢a 6nemlidir. Ogiitmenin sir miktar1 sabit
tutulup, bilya miktar1 arttirildiginda ayni tane boyut dagilimi ve elek
bakiyesine daha kisa siirelerde ulasildig1 goriilmektedir.

2) Laboratuvar dl¢eginde yapilan denemelerden elde edilen deneyim ve
sonuclar, endiistriyel 6l¢ekli 6giitmeye kontrollii gecisi saglamistir.

3) Beklenen nihai sir 6zelliklerine gore en uygun atritdr degirmen 6giitme
parametleri;  yapilan  ¢aligmalar sonucunda  asagidaki  gibi
belirlenmistir:

» Besleme miktar1 1500 kg

Ogiitiicii hazne dénme hiz1 12.25 rpm

Karistiricer tipi DISK

Ogiitiicii bilya gap1 5-7 mm

Karistirict hizi 500 rpm

Ogiitiicii bilya miktar1 330 kg

V V. V V V VY

Ogiitiicii hazne yonii; karistiric1 yonii ile ayn1 olacak sekilde

saat yoniinde calistirilmalidir.

4) MaxxMill MM3 tipi atritor 6glitmede mevcut isletme sartlarina gore
aylik tiretim kapasitesinin karsilanmasinda en uygun besleme miktari
1500 kg’dir. Besleme miktar1 arttikga, O0glitme verimi azalmakta,
oglitme maliyeti cihazda olusan problemlerden dolayi (asinma, asiri
1sinma, bakim siiresinin kisalmasi v.b.) artmaktadir. Besleme
miktarmin 1500 kg’dan az olmast durumunda ise aylik {iretim
kapasitesi karsilanmamaktadir.

5) Sir ozellikleri (elek bakiyesi, ortalama tane boyutu ve tane boyut

dagilimi) ve siirecin uygulanabilirligi (tiiketilen enerji) incelendiginde,
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6)

7)

8)

9)

atritor degirmende en uygun 6giitiicii hazne dénme hizinin 12.25 rpm
oldugu goriilmektedir. Ogiitiicii donme hizi bu degerin {izerine
ciktiginda sir 6zellikleri (ortalama tane boyut, tane boyut dagilimi)
degismemekte, fakat siirecin tiikettigi enerjide Onemli bir artis
olmaktadir.

Sir ozellikleri (elek bakiyesi, ortalama tane boyutu ve tane boyut
dagilimi) ve enerji tiiketimi incelendiginde, atritér degirmende
kullanilacak en uygun karistirici tipinin DISK oldugu goriilmektedir.
Bu tip karistiric ile yapilan 6giitmelerde ayni gilitme siiresinde hem
daha diisiik tane boyutuna sahip sirlar iiretilmekte hem de siirecin
tiikettigi enerji daha disiik gergeklesmektedir. PIN tipi karistirici
donme hareketini gergeklestirilebilmesi i¢in daha fazla elektrik enerjisi
¢cekmektedir.

Sir oOzellikleri (elek bakiyesi, ortalama tane boyutu ve tane boyut
dagilimi) ve tiiketilen enerji incelendiginde, 1500 kg lik besleme
miktarinda, 5-7 mm’lik o6giitiicii bilya kullanildiginda karistirma
hizinin 500 rpm olmasi gerekmektedir. Karistirma hiz1 azaldikga, sir
tane boyutu artmakta ve istenilen elek bakiyesi limitlerin disina
cikmaktadir. Hizin artirilmasi durumunda ayrica degirmende asir1
1sinma gozlenmektedir.

Sir ozellikleri (elek bakiyesi, ortalama tane boyutu ve tane boyut
dagilimi) ve tiiketilen enerji incelendiginde, 1500 kg besleme
miktarinda Ogiitiicii bilya ¢apinin 5-7 mm aralifinda olmasi, bu
bilyalarin miktarmin 330 kg‘1 gegmemesi gerekmektedir. Ogiitiicii
bilya ¢ap1 azaldiginda, sir tane boyutu artmaktadir. Ogiitiicii bilya
miktar arttifinda ise, siirecin tiikettigi enerji oldukca artmaktadir. Bu
nedenle, en uygun bilya ¢ap1 5-7 mm ve bilya miktar1 330 kg olarak
belirlenmistir.

Sir ozellikleri (elek bakiyesi, ortalama tane boyutu ve tane boyut
dagilimi) ve tiiketilen enerji incelendiginde, &giitiici hazne ve
karistiricinin ayni yonde (saat yoniinde) donmesinin siirecin tiikettigi

enerjide daha fazla tasarruf sagladigi gozlenmistir. Bu sebeble,
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denemelerde agirlikli olarak diiz karigtirma (saat yoniinde) tercih
edilmistir.

10) Geleneksel siireksiz aliimina bilyali degirmen ile atritor degirmen, yer
karosu opak mat sir 6glitme siirecince benzer elek bakiyesi seviyesinde
karsilastirildiginda, atritér degirmen ile yapilan Ogiitmelerde elde
edilen sirlarin tane boyutlarinin daha ince, tane boyut dagilimlarinin da
daha dar oldugu tespit edilmistir.

11) Geleneksel aliimina bilyali degirmen ile atritor degirmen yer karosu
opak mat sir Ogltme siireci enerji tiiketimi  agisindan
karsilastirildiginda, atritér degirmende ton basina % 30 enerji tasarrufu
saglandig1 goriilmektedir.

12) Atritor degirmen ile ogitiilen yer karosu opak mat sirin nihai
ozelliklerinin standartlar dahilinde oldugu ve bu nedenden dolay1
iiretim prosesinde rahatlikla kullanilabilecegi tespit edilmistir.

13) Atritor degirmenin 1sinma sorununun ¢oziilmesi halinde gerektiginde
daha yiiksek Ogilitme kapasitelerine; karistirict  hiz1  artirilarak
ulagilabilir. Ancak, bu durumda kullanilacak tag boyutu ve 6giitiicii
hazne hizinin tespiti i¢in yeni denemeler yapilmalidir.

14) Daha yiiksek ogiitme kapasitesi istendigi durumlarda, besleme miktari
arttirllarak, Ogiitlici hazne donme hizi 8.75 rpm ve daha diisiik
degerlerde olacak sekilde ayarlanmali ve bu konuda yeni denemeler

yapilmalidir.
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