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ÖZET 

 
 

Anahtar kelimeler: Kaolen, Mullit, Mekanik aktivasyon, Mullitin kristallenme 
kinetiği 
 
Bu çalışmada mekanik aktivasyona maruz kalan kaolen sisteminde mullit oluşumu 
incelenmiştir. Kaolen 1 ve 2 saat süreyle gezengensel değirmende mekanik aktive 
edilmiştir. 
 
Mekanik aktive edilmemiş ve aktive edilmiş tozlar farklı ısıtma hızlarında (5- 10- 15 
ve 20°C/dak) DTA ile analiz edilerek mullit faz dönüşüm sıcaklığı incelenmiş ve 
mullit oluşumu için gerekli aktivasyon enerjileri hesaplanmıştır. 
 
Mekanik aktive edilmemiş ve aktive edilmiş tozlar farklı sıcaklıklarda (900, 1000, 
1100, 1200, 1250, 1300, 1350°C) 1 saat süreyle sinterleme işlemine tabi tutulmuş ve 
mullit fazının oluşumu X- ışını difraksiyon analizi ile incelenmiştir. 
 
Mekanik aktivasyon işleminin mullit oluşum sıcaklığını düşürdüğü ve mullit oluşum 
miktarını arttırdığı tespit edilmiştir. 
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EFFECT OF MECHANICAL ACTİVATİON ON MULLITE 
FORMATION IN KAOLINITE SYSTEM 
 
 

 

SUMMARY 

Keywords: Kaolenite, Mechanical activation, mullite, Crystalization Kinetics of 
Mullite 
 
In this study examined the formation of mullite at the kaolen system under the 
influence of mechanical activision. Kaolen was mechanically activated one hour and 
two hours in the planetary mill.  
 
Mechanically activated and not activated powders were analyzed in different heating 
speeds ( 5-10-15 and 20°C/m) with DTA examined the phase transformation of 
mullit. 
 
Mechanically activated and not activated powders were sintered 1 hour in different 
heats (900, 1000, 1100, 1200, 1250, 1300 and 1350°C) and analyzed the phase 
formation of mullite  with X-Ray difraction analysis. 
 
Mechanic activision treatment was decrease the mullite formation temperature and 
increase the mullit formation amount. 
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BÖLÜM 1. GİRİŞ VE AMAÇ 

Seramik; metal ve alaşımları dışında kalan, inorganik sayılan tüm mühendislik 

malzemesi ve bunların ürünlerinden oluşan her şeydir [1]. İnsanların seramiği 

kullanması çok eski çağlara dayanır. Teknolojinin gelişmesiyle beraber seramik 

kullanımıda gelişip hayatın birçok alanında yer almıştır. Sofra gereçleri ve vitrifiye 

alanında kullanılan seramikler teknolojisinin gelişmesiyle birlikte roket sanayi, ısı 

yalıtım, optik kullanım, elektronik, bilgisayar teknolojisi gibi kullanım alanları 

bulmuştur. 

Özel bir amaç tasarlanmış ve sentetik ya da doğal malzemelerden yapılmış ürünler 

ileri teknoloji seramikleri olarak adlandırılmıştır. İleri teknoloji seramik 

hammaddeleri istenmeyen, safsızlıkları içermemesi için yapay olarak üretilir. İleri 

teknoloji seramikler üretilmektedir. Bu nedenle ileri teknoloji seramikleri oldukça 

yüksek mekanik özelliklere sahiptirler.  

Yüksek mekanik özelikleri nedeniyle ileri teknoloji seramiklerin kullanımı 

günümüzde cazip hale gelmiştir. İnce tozlardan üretilen ileri teknoloji seramiklerin 

üretiminde maliyet önemli bir faktör olmuştur. Üretimin gerçekleştiği birçok firma 

düşük maliyetle üstün özellikli ürünleri üretebilmek için alternatif üretim 

yöntemlerine ihtiyaç duymaktadırlar.  

İleri teknoloji seramiklerin üretiminde maliyetin büyük bir bölümü ise enerjidir. Bu 

nedenle geliştirilen yöntemlerden biri mekanik aktivasyondur. Mekanik aktivasyon 

katının reaksiyona girme yeteneğini arttıran bir proses olarak ifade edilmektedir. 

Öğütmenin yüksek enerjiyle gerçekleştiği bu proses katının tahribatı, yeni yüzey 

oluşumu, ince öğütme ve tamamen farklı bir yapıya sahip yeni bir malzemeye 

dönüşümünden oluşan 4 temel aşamayı içermektedir. 

Bu çalışmada ileri teknoloji malzemelerden biri olan müllit oluşumunda mekanik 

aktivasyonun etkileri incelenmiştir. 
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Düşük yoğunluk, düşük termal iletkenlik, düşük termal genleşme, yüksek sıcaklıkta 

mükemmel mekanik özelliklere sahip olan mullit (3Al2O3.2SiO2) ileri seramik 

uygulamaları için umut vaat etmekte ve yüksek sıcaklıkta kullanımı için potansiyel 

bir matris malzemesi olarak çekmektedir [2]. 

Bu çalışmada kaolin 1 ve 2 saat süreler ile mekanik aktivasyona tabi tutulmuş aktive 

edilmemiş ve aktive edilmiş kaolinin TG/DTA, SEM ve 900-1000-1100-1150-1200-

1250-1300-1350oC’ de sinterlenmiş numunelere XRD analizleri yapılmıştır. 

Sonuçlar karıştırılarak mekanik aktivasyonun mullit üzerindeki etkileri incelenmiştir. 
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BÖLÜM 2. MULLİT  

2.1. Giriş 

Mullit en önde gelen seramik malzemelerden biridir. İlk olarak Batı İskoçya’da 

bulunan Mull Adası’nda doğal olarak gözlenmiş ve adını buradan almıştır [3]. 

Al2O3’ce zengin sediment kayaçlarından yüksek sıcaklık- düşük basınç koşullarda 

bazaltik lavlarla doğada nadiren oluşabilmektedir. Mullit oluşumu, olivin dolarit 

içerisine boksitin girmesiyle hornfelsler şeklinde gelişebilmektedir. 

Doğal kayaçlarda sık bulunmamasına rağmen mullit geleneksel seramiklerde 

öncelikle kil ürünlerinin oluşturduğu en sık fazdır. Sıhhi seramik porselen, refrakter 

gibi geleneksel seramiklerde ve tuğla, boru, kiremit gibi yapısal kil ürünlerinin ana 

bileşeni olmasını beklide bu açıklamaktadır [3]. 

Geleneksel seramik türleri içerisinde iyi bilinen bir bileşim olan mullit 

(3Al2O3.2SiO2) yapısal seramik malzemesi gibi bazı uygulamalarda üst düzey 

potansiyele sahip olduğu düşünülür.[4]. Son yıllarda ortaya çıkan yayınların 

sayılarındaki artış ise bu potansiyeli açıklayıcı niteliktedir.  

Mullitin bilimsel üstünlükleri ve teknik önemi H. Schneidor, J. Schrever ve B. 

Hildmann tarafından açıklanmıştır: 

-Yüksek termal kararlılık, düşük termal genleşme ve iletkenlik, yüksek sürünme 

direnci ve korozyon direnci ile birlikte uygun dayanım ve kırılma tokluğu. 

-Toprakta oldukça fazla olarak bulunan başlangıç malzemelerden elde edilebilir. 

Kolonit ve diğer kil bazlı malzemelerden yoğun kompakt halde eldesi mümkün 

olmaktadır. 
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-Kabiliyetini geniş bir oranda Al2O3/ SiO2 kristallerinin karışım şeklinden ve yapı 

içerisindeki yabancı katyonların geniş çeşitliliği ile sağlamaktadır [5]. 

 

Tablo 2.1 Mullitin bazı fiziksel özellikleri [6] 

Yoğunluk (g/cm3) 3,17 
Ergime Noktası 1890 oC 
Youngs Modülü (Gpa) 220 
Termal Genleşme Sayısı  5,6.10-6 

(RT-1500 oC)(K-1)   
Termal İletkenlik (Wm

-1 K-1) 6 
Dielektirk Sabiti  6 

 

 

Mullit ve mullit seramikleri görünümlerinde Czochrolski- büyümüş tek kristallerden 

polikristallere ve poli faz seramiklerine kadar geniş bir çeşitlilik gösterir. 

H.Schneider et al polikristalin seramikleri üç temel türe ayırmışlardır. Bunlardan ilki 

monolitik mullit seramikleri olup hem geleneksel hem de gelişmiş uygulamalarda 

yaygın olarak kullanılmaktadır. İkinci grup ise mullit kaplamalardır. Burada 

kaplamanın amacı yüksek sıcaklıkta kimyasal kararlılığın bozulmasını önlemektir. 

Üçüncü grup mullit matrisli kompozitler olup araştırmalar tokluk arttırmak amacıyla 

alternatif çözüm üretmeye yönelik gerçekleştirilmiştir. Birçok araştırma sonucunda 

α-alümina ve mullit fiberler kullanılarak sürekli fiber takviyeli mullit kompozitler 

geliştirilmiştir. Yüksek fırın içi yapıları, gaz türbin yapıları, brülör boruları gibi 

uygulama alanları olarak verilebilirler.  

Mullit ( Al4+2xSi2-2xO10-x) sıcaklık üzerinde az ya da çok farklılıklar gösteren 

mullitizasyon rotalarıyla çok çeşitli hammaddelerden elde edilebilir [7]. 

Mullit kaolen tipi minerallerin ısıtılmasıyla, alümina- silika karışımlarının reaksiyonu 

sonucunda elde edilmektedir. Al2O3/ SiO2 ikili sistem seramikte önemli bir faz 

olmasıyla birlikte bu ikili sistemin kararlı hal yapısında oluşan tek ara bileşik 

mullittir. Mullitin yapısı, a=7,5456Å, b=7,6898Å ve c=2,8842Å latis parametreleri 

ile ortorombik dizilime sahiptir [8]. 
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Mullit diğer seramiklerle karşılaştırıldığında düşük tokluğa (~2MPa√m) ve 

mukavemete sahip olmasından dolayı yüksek sıcaklıklarda kullanımı tercih 

edilmiştir. Yine yüksek sıcaklıklarda mükemmel sürünme ve termal şok dayanımına 

sahip olması da tercih edilmesinin başlıca sebepleri arasındadır. Bunların yanı sıra 

mullit oda sıcaklığındaki mukavemet değerini 1560oC’ ye kadar koruyarak yüksek 

sıcaklıkta oksitleme gibi bir problemi de olmadığı için hem tek fazlı hem de matris 

malzemesi olarak kullanımı en uygun seramiklerden biridir. 

 

    

Şekil 2.1 Al4+2xSi2-2xO10-x Mullit [9] 

                                                                                                                          

2.2. Mullitin Kristal Yapısı  

Mullit Si ve Al içeren tetrahedra tarafından çapraz bağlı ve z-eksenine paralel uzanan 

AlO6 oktahedra zincirlerden oluşan bir ortorombik silikattır [10]. Mullitin kristal 

yapısını alümina silikat kompozisyonu ve yapı içindeki yabancı katyonlar belirler.  

Mullitin kararlı yapı latis sabitleri a=7,5456Å, b=7,6898Å ve c=2,8842Å’dır ve 

kenar paylaşımının oluşumu (Si, Al) O4 tetrahedra köşe paylaşımı tarafından çapraz 

bağlı ve c-yönünde AlO6 oktahedral zincirlere hizalıdır. Böylece kristal büyümesi 

diğerlerinden c-eksenine paralel kristolografik yönelimde daha hızlı ve yüksek bir 

oryantasyonla sonuçlanabilir [11]. 

Mullit oluşum şekline bağlı olarak iki ana çeşide ayrılabilir. Bunlar 3/2 oranında 

alümina içeren katı hal reaksiyonlarıyla elde edildiği stokiyometrik mullit ve 
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hammaddelerin oluşturduğu eriğin soğuması sırasında mullitin kristallenmesiyle 

ağılıkça %82- 70 aralığında alümina içeriğine sahip olan mullittir [12]. 

 

 

Şekil 2.2 Mullitin kristal yapısı [10] 
 

Mullit çeşitlere ayrılmak istendiğinde üretim yöntemlerine göre ayrılmıştır. Sinter-

mullit; katı hal reaksiyonu ile üretilir ve 3/2 kompozisyonlu sitokiyometrik 

eğilimlere sahiptir [3Al2O3.2SiO2, ≈%72 Al2O3]. Ergimiş alümina-silikatın 

kristalizasyonlarıyla elde edilen mullit erimiş mullittir ve 2/1 kompozisyonuna 

sahiptir (2 Al2O3, SiO2, ≈%78 Al2O3) [5]. 
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2.3. Mullitin Yapısal Özellikleri 

 

2.3.1. Elastik modül 

Elastik modül malzemenin bağ mukavemeti ile ilişkilidir. Sert malzemelerdeki 

elastik modül  kimyasal bağın gücü ile değişir. 

Kristal bileşenler arasındaki etkileşimden doğan elastisitenin açıklanmasında yapı 

özellikleri anahtar rol oynar. Uzunlamasına deformasyonun kolay elde edilmesiyle 

yumuşak mekaniksel özellik göstermektedir [5]. 

Schrever et al’a göre 2/1- mullitin elastik sabitleri oda sıcaklığıyla- 1400 oC  arasında 

neredeyse sıcaklıkla doğrusal bir azalma gösterir. 

Osendi ve Baudin’ in yaptığı çalışmaya göre farklı oranlarda empürite içeren mullit 

için farklı young modülleri elde edilmiştir. Yapmış oldukları çalışmada artan 

sıcaklıkla birlikte elastik modülün azaldığını fakat bu azalışın empüritelerin 

miktarına göre farklı oranda olduğu gösterilmiştir [13]. İsmail et al oda sıcaklığında 

young modülünü 246 GPa olarak belirtmiştir. 

 

2.3.2. Tokluk 

Tokluk çatlak ilerlemesi için gerekli olan enerji ile doğru orantılıdır. Seramik 

malzemelerde ortaklaşım- iyonik bağların bileşimi nedeniyle düşük tokluk değerleri 

görülmektedir [14]. 

Öncü olarak Dokka et al (1977)’ un yapmış olduğu çalışmalarda sürünme direncinin 

çok iyi olduğu gözlenen mulllitin araştırmalarına önem verilmiştir. Kanzaki et al 

(1985) yapmış olduğu çalışmada mullitin oda sıcaklığında kırılma tokluğunun 2,8 

MPa olduğunu rapor etmiştir [3]. 

Yüksek mekanik dayanım elde etmede mullitin yüksek saflıkta olması gerektiği 

gözlemlenmiştir. Yapıdaki porozitenin azalmasıyla mullit yapısının dayanımı ve 

tokluğu da artmaktadır. 
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Osendi ve Baudin’ in yapmış olduğu çalışmaya göre farklı oranlarda empürite içeren 

mullit için farklı tokluk değerleri elde edilmiştir. Burada oda sıcaklığından 800 oC’ 

ye kadar toklukta bir düşüş gözlemlenmiştir [13]. 

Oda sıcaklığında basınçsız sinterlemeyle hazırlanmış mullit seramiğinin 2-3 MPa. 

m0,5‘ lik kırılma tokluğu değeri diğer seramiklerle karşılaştırıldığında göreceli olarak 

düşüktür. 

 

2.3.3. Isı kapasitesi 

Isı kapasitesi maddenin sıcaklığını arttırmak için gerekli olan enerjidir. Enerji 

absorbe edebilme ölçüsüdür. Isı kapasitesi bağ kuvvetine, elastik sabitine ve eğme 

noktasına bağlıdır. 

Mullitin ısı kapasitesi Hildman ve Schineider (2004)’ de hesaplanmış ve -125 oC’ 

deki ısı kapasitesi ≈ 0,415 j/gk oda sıcaklığında ≈ 0,78 j/gk ve 1000 oC’ de 1,25 j/gk 

olarak raporlanmıştır. Hildman ve Schider’ e göre ≈ 1100 oC civarındaki ısı 

kapasitesi artışı mullit faz dönüşümünden kaynaklandığı düşünülmüştür. 

 

2.3.4. Termal genleşme  

Isı etkisinde kalan bir malzemede moleküller arasındaki uzunluklar değişir. Bağ 

uzunluğundaki bu değişim malzemede şekil değişimine neden olur. Sıcaklık altında 

bir malzemenin şekil değişimini saptayabilmek için termal genleşme verileri oldukça 

önemlidir. 

Mullitin en önemli özelliği düşük termal genleşme ve ani sıcaklık değişikliğine karşı 

mükemmel dirençtir. Dolayısıyla termal genleşme davranışları için birçok çalışma 

yapılmıştır. 

Mullitin yapısal ısıl genleşme katsayısı katkısız ve Fe2O3 ve Cr2O3 katkılı olarak 25 

ile 900oC arasında Guinier X- ışınları difraksiyon tekniği kullanılarak ölçülmüştür. 

Düşük ve lineer olmayan bir termal genleşme gösteren mullit, sıcaklığın 300oC’ den 

yaklaşık 1000oC’ ye yükselmesi durumunda termal genleşme yükselir ve azda olsa 



9 
 

doğrusallaşabilir. Yapılan çalışmalara göre 1000 oC ve 1300 oC arasında termal 

genleşme katsayısının mullit faz dönüşümlerinden kaynaklanarak devamlı olmayan 

bir değişim gösterdiği görülmüştür [3]. 

Mullitin elde edilen latis parametreleri ısıtma ve soğutma oranıyla termal şartlar ve 

kompozisyon farklılığındaki küçük bir değişiminden etkilenmektedirler. Latis 

parametrelerindeki değişim yüksek sıcaklıkta Al ve Si iyonları arasındaki bozulma 

sırasında mümkün olmaktadır [15]. Al2O3 miktarına bağlı olarak genleşme katsayısı 

mullitin c ekseninde çok fazla değişmezken a ve b eksenlerinde önemli değişimler 

gözlemlenmiştir. Al2O3 miktarının artması termal hacim genleşmesini azaltır. 

Mullit için termal genleşme yapısal esasları benzer kristal yapılı sillimanit 

çalışmaları yol gösterici olmuştur. Winter ve Ghose’ nın bu konudaki çalışmaları 

sillimanitin termal genleşmesinin elastik oktahedral Al- O bağlarının uzamasıyla 

oluşan genleşme ile kontrol edildiğidir [3]. 

 

2.3.5. Termal iletkenlik  

Termal iletkenlik malzemelerde ısının yüksek sıcaklıktaki bölgelerinden daha düşük 

sıcaklıkta olan bölgelerine doğru taşınımıdır. 

Tek kristalli mullitin termal iletkenliği Hildmann ve Schneider (2005) tarafından 

lazer flaş teknolojisi kullanılarak hesaplanmıştır. Termal iletkenlik mullit için 

anizotropik bir özellik gösterirken, a ve b’ ye göre c ekseninde çok daha yüksektir. 

Yapılan çalışmalarda termal iletkenliğin oda sıcaklığından 700 oC yükseldikçe 

azaldığı gözlemlenmiştir. Oda sıcaklığında yaklaşık 6 w/mk düşük bir termal 

iletkenlik görülmüştür. Ayrıca yine burada termal iletkenlik yapı içinde ek saçınma 

merkezleri üreten yabancı katyonların (Fe+3, Cr+2) bulunmasıyla daha fazla 

azalabileceği belirtilmiştir [3]. 
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2.3.6. Elektriksel özellikler  

Elektronik cihazlarda oldukça yaygın olarak kullanılan mullitin elektriksel iletkenliği 

ile ilgili yapılan çalışmalar kısıtlıdır. Böhm ve Schneider’ in yürüttüğü 

yayınlanmamış çalışmalarda krom katkılı ve katkısız mullit tek kristallerinin 

elektriksel iletkenliği anizotropik özellikler göstermiştir. Katkısız mullitin 500 oC’ de 

ölçülen elektriksel direnci kristolografik c ekseninde yaklaşık 2,9.107Ωcm iken aynı 

sıcaklıkta krom katkılı mullitte bu değer yaklaşık 1,9.107 Ωcm olarak ölçülmüştür 

[3]. 

Fischer ve Janke (1969)’ a göre yüksek sıcaklıkta oksijen boşluklarının yayınımıyla 

iyonik iletkenlik görülebilmektedir. Yine Rommershirchen et al (1994) tarafından 

yürütülen çalışmada yaklaşık 1400oC’ de kararlı zirkonya katı elektrolitlerinden 

mullitin daha üstün iyonik iletkenliğe sahip olduğundan bahsedilmiştir. Ancak mullit 

içinde oksijen difüzyonunun oldukça yavaş olması mullitin yüksek iletkenlik 

göstermesi açısından düşündürücüdür [3]. 

 

2.3.7. Yüksek sıcaklıklarda mekaniksel dayanım ve kırılma tokluğu 

Yüksek sıcaklıkta mullitin mekaniksel özelliklerini araştırmak için öncü olan Kanzai 

et al’ dan sonra (1985) birçok çalışma yürütülmüştür. Yapılan araştırmalarda farklı 

sintermele şartları, farklı hammaddeler ve farklı Al2O3 içerikleri baz alınmıştır. 

Yapılan bu çalışmalar genel olarak iki gruba toplanmaktadır. 1988 yılında 

Kumazawa et al ve 1990 yılında Ohnishi et al tarafından yürütülen sırayla %55 mol  

Al2O3, %60 mol Al2O3 içerikli yapıların yüksek sıcaklıkta yüksek dayanım gösterdiği 

ileri sürülmüştür. Ancak diğer gruba bakıldığında burada dayanımın ≈ 1200- 1300°C 

arasında azaldığı gözlemlenmiştir. İlk gruptaki mullit yüksek oranda SiO2 içerirken 

bunun yanında empüritelerin varlığı sıvı- faz sinterlemesi sırasında camsı faz 

oluşumunu arttırır. Tane sınırlarındaki camsı faz yüksek sıcaklıkta artan dayanımla 

birlikte camsı faz yumuşar ve çatlak iyileşmesi veya gerilim gevşemesi nedeniyle 

çatlak durdurucu rolü oynayarak dayanımı arttırdığı şeklinde yorumlanmıştır. %55 

mol Al2O3 içerikli numunenin maksimum dayanımı  ≈ 1300 ° C civarında ve bu 

değer ≈ 580MPa’ dır. Şekilde de görülebileceği gibi iki grup arasındaki dayanım 

farkı farklı sıcaklıkta farklı empüriteler içermesinden kaynaklanmaktadır. 
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Yüksek sıcaklıkta mullitin eğilme dayanımı ve kırılma tokluğu Al2O3 içeriğinin 

azalmasıyla artmaktadır. Empüriteler nedeniyle tane sınırlarında oluşan camsı faz 

1300 °C’ de yüksek vizkoziteye ulaşır ve güçlü mullit taneleri ve dolayısıyla güçlü 

mukavemet ve tokluk göstermesine neden olur [3]. 

 

    Şekil 2.3 Al2O3 içeriklerine göre 1300°C’ de ve oda sıcaklığında mullitin kırılma tokluğu 

 

 

Şekil 2.4 Farklı kimyasal kompozisyonlara sahip mullitin eğilme dayanımı  
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2.3.8. Kaolin seramiklerinden mulllit oluşumu 

Son yıllarda mullit düşük termal genleşme, mükemmel sürünme direnci, iyi kimyasal 

ve termal kararlılık, çok düşük dielektrik sabiti ve iyi optik özellikleri nedeniyle 

önemli bir seramik olarak kabul edilmiştir. Mullit hazırlamada alümina- silika 

mineralleri, hidroksitler, soller, silikon alkoksit, alüminyum alkoksit gibi çeşitli 

hammaddeler kullanılarak geleneksel karıştırma, çökelti, hidroliz, hidrotermal 

sentezler, sprey proliz ve kimyasal buhar biriktirme gibi çeşitli yöntemler 

kullanılmaktadır [16]. 

Mullit oluşumunda kimyasal reaksiyonlar; tane boyutu ve başlangıç malzemelerinin 

kristal formları, Al/Si oranı, karıştırma derecesi ve empüriteler gibi birçok etmene 

bağlıdır. Mullit faz dönüşümünde tane büyümesi ve çekirdeklenme için difüzyon 

önemli bir rol oynar [16]. 

Kaolinintin mullite yapısal dönüşüm karakterizasyonu hızla ilerleyen hassas 

cihazların çözümlenmesi ile önemli verilerin elde edilmesini sağlamıştır. Termal 

yapısal ilişkinin genel karakterizasyonu daha kapsamlı entegrasyon ile beraber 

kinetik ve mekanik yorumlar zorlu ve çaba gerektirmektedir [17]. 

Sinterlenmiş kaolinitin faz dönüşümü Brindley et al tarafından gözlemlenmiştir. 

Görüşlerine göre; tüm kaolinit- mullit serisinin dominant özelliği, yapısal devamlılık, 

900- 1000 °C’ de metakaolin olarak oksijen katmanlarının oluşumu ve daha sonra 

Si3Al4O12 kompozisyonuyla katı solüsyonda γ- Alümina ile silikanın Al- Si spinelini 

oluşturmasıdır. Yaklaşık 1000 °C’ de ısıtıldığında mullit kristalize olmaya başlar ve 

Al- Si spinel fazın c- ekseni <110> paralel olarak yönelmeler oluşturduğunu 

belirtmişlerdir [17]. 

Isıtılan kaolenitin çeşitli adımlarla mullite dönüşümü aşağıdaki reaksiyonlarda 

görüldüğü gibidir. 

 

2( Al2 (OH)4 [Si2O5] )            > 550 °C           2( Al2Si2O7) + 4H2O                       (2.1) 

          Kaolinit                                                         metakaolin 

 



13 
 

 

                                0,375 [Si8 (Al10,67 □5,37 )] O32 + SiO2 

           ≥ 980 °C        γ- Alümina                               amorf silika                           (2.2) 

                                0,188 [Al8 (Al13,33 □2,66 )] O32 + 4 SiO2 

                                 γ- Alümina                               amorf silika 

 

 

          ≥ 1000 °C          0,66 (3Al3O3 2SiO2 ) + 2,68 SiO2                                         (2.3) 

                                     3/2 mullit                      amorf silika 

□: Boşluk 

Isıl işlem görmüş kaolinitin DTA analizlerine bakılmıştır ve yaklaşık 550°C’ de 

güçlü endotermik pik, yaklaşık 950°C’ de güçlü bir ekzotermik pik ve yaklaşık 

1250°C’ de zayıf bir ekzotermik pik görülmektedir.  

550°C’ de görülen endotermik pik metakaolen oluşumudur ve hidroksil gruplarının 

uzaklaştırılması metakaolen içinde tetrahedral bir yapılandırmaya giderken kaolinitin 

oktahedral yapraklarının yeni yapılandırılmasıyla gerçekleşmiştir. Kaolinit- 

metakaolin dönüşümü oldukça yavaş ilerlerken metakaolin yapısı aşırı kusurlu bir 

yapıya sahip olmaktadır. Metakaolin yapısı sıcaklığa bağlı su çıkışının neden olduğu 

hacimce % 20 oranında latis boşluklarıyla oluşmaktadır. 

950°C’ de metakaolin γ- Alümina (spinel tip) yapısına, amorf serbest silika ve az 

miktarda mullite dönüşmektedir. 

1000°C üzerindeki sıcaklıklarda kristalleşmiş kaolinden mullit oluşmaya 

başlamaktadır. Düzensiz kaolinitte ise bu oluşum yaklaşık 1200 °C üzerinde 

görülmektedir. Başlangıçta mullit rastgele yönlenmelerle yuvarlağımsı şekle 

sahipken yüksek pişirme sıcaklıklarında (yaklaşık 1300 °C) iğnemsi mullit kristalleri 

görülebilmektedir. Mullitin büyümesi tercihli olarak spinel fazın düzenli alüminyum 

oksijen oktahedra zincirleri boyunca gerçekleşeceği hipotezi geçerlidir [3]. 
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Kaolinitten mullit oluşumunda oluşum sıcaklığının azaltılabileceği yönünde yapılan 

çalışmalarda mineralleştiricilerin bulunması durumuna dikkat çekilmiştir. Bazı 

yazarlar mineralleştiricilerin mantıklı kullanımında seramik mamüllerinin mullit 

içeriğini arttırdığını iddia etmişlerdir. TiO2, Fe2O3, CaO, Na2O ve K2O gibi empürite 

içeren Al2O3- SiO2 karışımı ve eşdeğer kaolinitten yüksek sıcaklıkta mullit 

oluşumuna karşılaştırmalı olarak bakıldığında; Al2O3- SiO2 karışımından oluşum 

dörtgen şekilli iken kaolinit esaslı karışımdan oluşumun iğnemsi formda olduğu 

görülmüştür. Ayrıca kaolinde belirli bir mineralleştirici dağılım durumu 

rekristalizasyon olayları kadar mekanik dayanım ve sinterlenebilirlik üzerinde de etki 

yapabilmektedir. Pask ve Tomsia’ ya göre kaolinit içerisindeki CaO ve K2O gibi 

empüriteler ekzotermik reaksiyon sıcaklığında bir sapmaya ve hızlıca kristobalit 

oluşumuna neden olmuşlardır [18]. 

Pask ve Tomsia’ ya göre kaolinit içerisindeki SiO2 miktarı mullit içerisindeki 

miktardan oldukça fazladır ve bu fazla SiO2 empüriteler camsı faz 

oluşturmaktadırlar. Camsı fazın miktarının yüksek olması ise mullitin mekaniksel 

özellikleri açısından zararlı olduğu düşünülmüştür. Al2O3 ilavesi ile camsı faz 

miktarı azaltılabilirken mullit miktarı arttırılabilmektedir [19]. 

 

2.3.9. Mullitin kullanım alanları 

Mullit; düşük termal genleşme, iyi yüksek sıcaklık dayanımı, mükemmel sürünme 

direnci ve kimyasal kararlılığa sahip yüksek sıcaklık uygulamaları için uygun bir 

seramiktir. Fakat düşük kırılma tokluğuna sahip olmalarından dolayı endüstriyel 

kullanımda uygulama limitlerinde zarar görebilmektedirler [20]. 

Mullit sofra gereçleri, inşaat seramikleri ve refrakterler gibi geleneksel seramiklerde 

ve yüksek sıcaklık yapısal malzeme uygulamalarında, ısı değiştiriciler katalizör 

konvansatörler, filtreler, optik gereçler ve elektrik paketleme malzemelerinde 

kullanılan önemli bir fazdır. Ayrıca mullit uçaklarda yüksek kullanımı oksit fiber/ 

oksit matriks kompozitlerin bileşiminde önemli bir yere sahiptir [21]. 

Son yıllarda poroz seramikler bazı erimiş metaller için filtreler, sıcak gazlar için 

filtreler, türbin motorları için ısı değiştiriciler gibi birçok sanayi alanında başarılı 
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uygulamalar için artan bir ilgiye sahiptir. Mullit gözenekli seramiklerde önemli bir 

malzemedir [22]. 

Yüksek erime noktası (≈ 1890°C ), yüksek gaz sızdırmazlığı, korozyona karşı 

mükemmel direnç özelliklerine sahip olmasıyla refrakter sanayisinde geniş kullanım 

alanı bulmuştur. Mullit seramikleri düşük gaz geçirgenliğine ve kimyasallara karşı 

mükemmel dayanım göstermesiyle iyi bir refrakterdir. Mullit sahip olduğu bu 

özelliklere bağlı olarak potalar, termal koruma sistemleri ve termo çift tüpler içinde 

kullanılmıştır. Bu tür kullanımlarında genellikle % 95’ in üzerinde saflıktaki mullit 

kullanılmaktadır. 

Teknik sistemlerde enerji kaydetmede önemli malzemeler olan ısı değiştiricileri 

üretiminde yüksek sıcaklık kararlılığına sahip malzemeler kullanılmaktadır. 

Alternatif malzeme olarak görülen kordiyeritin kullanım aralığının (≈ 1200°C ) kısıtlı 

kalmasından dolayı genel olarak mullit tercih edilmektedir. 

Mullit seramikleri yüksek dielektrik sabitleri ve düşük termal iletkenlikleri nedeniyle 

birçok elektronik malzemelerde de kullanılmaktadır. 

Işıldayan pencere malzemeleri için mullitin optik uygulaması Wojtowicz Lem Picki 

(1988) tarafından incelenmiştir. Katı hal lazer aktivatörleri için ana potansiyel bir 

malzeme olan Cr+3 katkılı mullit cam seramikler hazırlanmıştır [3]. 
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BÖLÜM 3. KAOLEN 

Tabakalı silikat grubundan olan killer yapı tuğlaları gibi önemli alanlarda 

kullanılarak seramik malzemelerin temelini oluşturan en eski malzemelerdir. Kil; 

çoğunlukla sulu alüminyum silikat minerallerinden oluşan, yeterince ısıtıldığında 

plastik, kütle olarak kurutulduğunda sert ve yeterince yüksek ısıda pişirildiğinde 

camsılaşan doğal bir malzemedir [23]. 

Killer büyük özgün yüzey, plakımsı yapı ve doğal yüzey suyu ile kil formu 

sağlayarak plastik yapı ve kolloidal süspansiyon özelliklerine sahiptir. Homojen 

süspansiyon oluşturması, döküm için uygun oluşu, kolay işlenebilirlik gibi 

karakteristik yapıları nedeniyle silika seramik üretiminde oldukça çok tercih edilirler 

[24]. 

Killer kimyasal bileşimindeki farklılıklar, oluşum zamanı ve oluşum şeklindeki 

farklılık, kristal yapılarının büyüklüklerinden dolayı farklı farklı özellikler 

göstermektedirler. Killerin sınıflandırılması Tablo 3.1’ de verilmiştir.
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Tablo 3.1 Killerin sınıflandırılması [25] 

Tabaka 

Tipi 

Alt Grup Mineraller 

 

1:1 

Serpantin  

Kaolin 

Krizotil, Lizardit, Amesit, Bertiyerit, 

Kaolinit, Dikit, Nakrit, Halloysit 

 

 

 

 

        2:1 

Talk 

Profillit 

Saponit 

Montmorillonit 

 

Trioktaedral 

Vermikülit 

Dioktaedral 

 

Trioktaedral Mika 

Dioktaedral Mika 

Trioktaedral Mika 

Dioktaedral Mika 

Talk,Villemsit 

Profillit, Ferriprofillit 

Saponit, Hektorit, Savkonit, Stevensit 

Montmorillonit, Baydellit, Nontronit, 

Volkanskoyit 

Trioktaedral Vermikülit 

 

Dioektaedral Vermikülit 

 

Flogopit, Biyotit, Lepidolit, Zinvaldit, Annit 

Muskovit, İllit, Glokonit, Tobelit, Paragonit 

Klintolit, Bityit, Anandit, Kinashitalit 

Margarit 

 

2:1:1 

Trioktaedral Klorit 

Dioktaedra Klorit 

Di-Trioktaedral Klorit 

Klinoklor, Şamozit, Nimit, Pennandit 

Donbassit 

Kookit, Sudoyit 

 

Kaolin ismi Çin’ deki Jauchan Fu yakınlarında yüksek bir tepe olan "Gaoling veya 

Kau- Ling" adından gelmektedir. Kaolin grubu killerin ana bileşeni alüminyum 

hidrosilikat olup en önemli mineralleri dioktahedral düzenli kaolinit 

[(Al4Si4O10(OH)8], dehidrate halloysit [Al4Si4O16(OH)8] ve hidrate halloysit 

[Al4Si4O10(OH)8 2H2O]’ tir [25]. Kaolinit ve daha nadir olarak halloysit, 

montmorillanit gibi kil mineralleri feldspatların yeryüzündeki sularla yıkanması ile 

oluşan ayrışma sonucunda oluşurlar [23]. 

Kaolen ve kil çoğunlukla aynı anlamı verecek şekilde kullanılmaktadır. Kaolen 

beyaz, plastik, yumuşak kil türüdür ve çok küçük tane boyutuna sahiptir. Kaolenin 
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yoğunluğu 2,62g/cm3 ve sertliği 1,5- 2 arasındadır. Kaolen kimyasal analizinde 

genellikle SiO2, Al2O3, Fe2O3, TiO2, CaO, MgO, K2O, Na2O görülmektedir. Bu 

bileşiklerin miktarı kaolenin fiziksel ve kimyasal özellikleri sınıflandırılmasında 

önemli rol oynar [26]. 

Kaolen sahip olduğu özelliklere göre günümüzde birçok alanda hammadde olarak 

kullanılmaktadır. Başlıca kağıt sanayi olmak üzere seramik boya, plastik 

sanayilerinde kullanılmaktadır. 

 

3.1. Kaolenin Minerolajik Oluşumu 

Kaolin alümina silikatların özellikle feldspatların bozunması sonucu oluşan 

alüminyum hidrosilikatlar şeklinde bir kil mineralidir. Tabakalı bir kayaç olan kaolin 

Al2O3 2SiO2 2H2O formülü ile gösterilmektedir. 

Kaolin kompleks alümina silikat olan ana kayaçtan oluşmaktadır. Ana kayaç alkali 

ve toprak alkali iyonların çözünmesiyle tuzları oluşturarak çözünüp uzaklaşması ile 

hidralize olayına maruz kalmaktadır. Hidroliz olayından sonra geriye kalan madde 

alüminyum silikat ve değişken bileşik ve silisyum dioksittir. Feldspat, glimmer, 

kuvars gibi henüz ayrışmamış olan kayaç artıkları da kaolin bünyesinde 

kalmaktadırlar [1]. 

Kaolinit oluşum aşaması aşağıda gösterildiği gibidir; 

 

1. K2O Al2O3 6SiO2 + 2H2O            Al2O3 6SiO2 H2O + 2KOH              (3.1) 

            Feldspat  

2. Al2O3 6SiO2 H2O            Al2O3 2SiO2 H2O + 4 SiO2                                          (3.2) 

 

3. Al2O3 2SiO2 H2O + H2O            Al2O3 2SiO2 2H2O [1]                                     (3.3) 

                                                                Kaolinit  
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Kaolini meydana getiren iyonlar ortamdan fazla uzaklaşmadan kalabilmektedirler. 

Bu nedenle ana kayacın kuvarsça zengin olması durumunda kaolinit mineralince de 

zengin olmaktadır. Kayacın minerolojik bileşiminde yer alan potasyum, demir ve 

magnezyumca zengin minerallerde hidrotermal eriyiklerin etkisiyle hidrate 

olurlarken muskovit, hidromuskovit, biyotit gibi mineraller kaolinit ile beraber 

kaolen yatağında bulunmaktadırlar. Kaolen yatağının ekonomik olabilmesi için sözü 

edilen demirce zengin minerallerin ortamdan uzaklaştırılması gerekmektedir. 

Kaolen yataklarının aranması için en uygun alanlar olarak gre, kumtaşı, arkoz, tüffit 

ve magma kökenli asit- nötr karakterli derinlik yarı derinlik ve yüzey (volkanik) 

kayaçların bulunduğu alanlardır [23]. 

 

3.2. Kaolinin Yapısı  

Kaolen grubu içeren minerallerin yapısı ile ilgili ilk çalışma Pauling (1930) 

tarafından başlatılmıştır. Daha sonra Gruner (1932) yaptığı çalışmalar ile yapı 

aydınlatılması geliştirilmiş ve Brindley ve Robinson (1946) araştırmaları ile son şekli 

verilmiştir. Diğer bir çalışmada ise Newnhom (1956) kristal boyutları üzerinde bazı 

düzeltmeler yaparak kaolin mineralinin yapısını aydınlatmıştır [27]. 

Kaolin grubu minerallerin bileşimi Al2O3 2SiO2 2H2O’ dur ve elektron 

mikroskobunda ince levhalar halinde görülmektedir. Şekil 3.1’ de görüldüğü gibi 

dörtyüzlü silika tabakası ile sekizyüzlü alümina tabakasından oluşan birim dörtyüzlü- 

sekizyüzlü tabakalarından oluşmaktadır. Birim dörtyüzlü- sekizyüzlü tabaka 

yapısındaki oksijen atomlarının üçte ikisi tabakalar arsında paylaşılmakta, 

paylaşılmayan oksijen atomları da hidroksil iyonu olarak yapıda bulunmaktadırlar. 

Diğer ikinci dörtyüzlü- sekizyüzlü tabakasındaki, dörtyüzlü tabakanın uçlarında 

bulunan hidroksil grupları, aynı yönde ve birinci tabakanın arasında kuvvetli hidrojen 

bağlarının oluşmasına neden olmaktadır. Dörtyüzlü ve sekizyüzlü birimleri birbirine 

bağlayan kuvvetli hidrojen bağları ile Van der Waals bağlarıdır. Sekizyüzlü 

merkezlerin üçte ikisinde alüminyum bulunmaktadır. Kaolin grubu minerallerin 

yapısı alüminyum atomunun üç farklı merkeze de yerleşebilmesi ve birim hücrenin 

c- ekseni boyunca tekrarlanan dörtyüzlü- sekizyüzlü tabakalarının sayısı ve açılarının 
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değişebilmesine bağlı olarak değişmektedir. Kaolin minerali birim hücresinde c- 

eksenin uzunluğu 0,72nm’ dir. [27]. 

 

 

Şekil 3.1 Kaolin birimlerinin birim tabakası 

 

Kaolinit grubu minerallerin kristal yapısında iyonların adı geçen hekzagonal 

düzenlenmesi, tabakaların istiflenmesinde düzenlilik derecesi ve jeokimyasal 

koşullar oluşumu sırasında kristallerin morfolojisi üzerinde önemli bir etkiye 

sahiptirler. Plaka benzeri ve kurt yeniğimsi hegzagonal kristaller borumsu şekillerden 

daha sık görülmektedir [28]. 

 

3.3. Kaolenin Fiziksel Özellikleri 

Doğada genellikle 20µm çapından daha büyük kristaller halinde olmasına rağmen, 

0,1µm’ den 2µm çapına kadar değişen sekizyüzlü kristaller şeklinde de 

bulunmaktadır. Kaolenin yoğunluğu rezervlerin yapısına bağlı olarak değişiklik 

göstermesine rağmen ortalama 2,6g/cm3 olarak alınabilmektedir [27]. 
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Killer iyon değiştirme özelliği göstermektedirler. İyon değiştirme özelliği; anyonlar 

ve katyonlar kilin yapısını oluşturan silika- alümina biriminin dışında kalarak, çözelti 

fazında bulunan diğer anyon ve katyonlar ile yer değiştirmek ve bu değişim 

sonucunda kilin esas yapısının değişmediği bir durumdur. Saf kaolinin katyon 

değişim kapasitesi 100g başına 3- 15 meq arasında değişmektedir [29]. Kaolin grubu 

killerde katyon değişiminde silika- alümina yapı biriminin uçlarındaki kırılmış bağlar 

etkili olmaktadır. Killer su arıtımı, boyar madde giderilmesi gibi endüstriyel 

alanlarda katyon değişim özellikleri sayesinde kullanılmaktadırlar. Kaolin grubu 

killerin anyon değişim kapasiteleri, yapılarında çok sayıda hidroksil grupları 

bulundurmaları nedeniyle diğer kil gruplarının anyon değişim kapasitelerinden daha 

büyüktür. Anyon değişim kapasiteleri 100gr başına 6,6- 20,2 meq arasında 

değişmektedir [27]. 

Kaolen büyük yüzey alanına sahip olması nedeniyle çok iyi bir adsorplayıcıdır. Kil 

105 °C veya daha yüksek sıcaklıklara kadar ısıtıldığında adsorpsiyon suyu uzaklaşır 

ve adsorban olarak kullanılmaktadır [30]. 

Kaolenin önemli özelliklerinden birisi de su geçirgenliği özelliğidir. Su geçirgenliği 

kristal yapı, kristallenme derecesi, tane boyutu ve yüzey alanına göre değişiklik 

göstermekte olup kaolin grubu killerde tabakalar arasında güçlü bağlanma su 

geçirgenliğini arttırmaktadır. Daha küçük tane boyutuna kolay parçalanması 

nedeniyle kristallenme derecesi düşük olan kaolenin geçirgenliği kristallenme 

derecesi yüksek olan kaolene göre daha az olmaktadır. Tane boyutu küçüldükçe ve 

yüzey alanı büyüdükçe geçirgenlik azalmaktadır. Kaolenin yüzey alanı 30m2/g‘ dan 

240m2/g’ a artarken geçirgenliği 3,5 kat azalmaktadır [29]. 

Endüstriyel alanda kaolenin plastik özelliği oldukça önemlidir. Plastiklik özelliği 

belli oranda kil- su karışımından oluşan sisteme şekil verme ve bu şekli koruyabilme 

olarak tanımlanmaktadır. Kaolenin plastiklik özelliği mineralin kristal yapısına, tane 

boyutuna, değişebilen katyonun özelliğine bağlıdır. Kaolenin plastiklik suyu %8,9- 

56,3 arasında değişmektedir [27]. 
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3.4. Kaolenin Termal Bozunması 

Bilişimi ve yapısı bilinmeyen kilin DTA, TGA ve çalışmaları sonucunda elde edilen 

verilen, çeşitli killere ait veriler saptanmış kil pik ve eğriler ile karşılaştırılarak kil 

yapısı ve bileşimi bulunabilmektedir. Kaolin kristallenme derecesi, safsızlık, tane 

boyutu, ısıtma hızı gibi parametrelere bağlı olarak farklı oranlarda ağırlık kaybı ve 

yapı değişimleri de gözlenebilmektedir. 

Kaolinin DTA incelemesinde 100- 150 °C sıcaklıkları arasında yapıdaki nem 

suyunun ayrılmasını gösteren endotermik pik gözlenmektedir. 450- 700 °C 

sıcaklıkları arasında kaolenin yapı suyunu kaybederek metakaolene dönüşümü 

gerçekleşmektedir.  

 

Al2O3 2SiO2 2H2O     450- 700°C          Al2O3 2SiO2 + 2H2O                              (3.4) 

       Kaolin                                                     Metakaolin          

 

Yapı suyunu kaybeden kaolen yapısı tamamen bozulmayıp sekizyüzlü kristal 

yapısını korumaktadır. Kaolin 450- 700°C ila 950- 1000°C sıcaklıkları arasında 

oldukça reaktif olup alümina asit ile kolayca çözünebilir, alkali ve toprak alkaliler ile 

reaksiyona girebilmektedir. 

Kaolin yapısında sıcaklığa bağlı olarak 200- 300°C’ de organik maddeler ve demir 

sülfür 400- 500°C sıcaklıklarında oksitlenmeye başlar, yaklaşık 650°C’ de amorf 

alümina, γ- alümina dönüşürken 850°C’ de metakaolin, γ- alümina ve silisyum 

dioksit bozunmaktadır. 950- 1000°C gibi daha yüksek sıcaklıklarda γ- alüminanın, α- 

alüminaya dönüşmesiyle mullit ve kristobalitin kristallenmesi gerçekleşmektedir. 

1000°C’ de alümina ve silis birleşmesinden amorf mullit ve tridimit oluşmaktadır. 

Sıcaklığın artmasıyla mullit oluşumu artarken 1200°C’ nin üzerinde amorf mullit 

oluşumu yanında tridimit kristobalite dönüşmektedir. 1650- 1775°C sıcaklık 

aralığında kaolen erimektedir.[29]. 
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Amorf- Al2O3    650°C      γ- Al2O3                                                                        (3.5) 

 

Al2O3 2SiO2      850°C       γ- Al2O3 + SiO2                                                            (3.6) 

  Metakaolin 

 

γ- Al2O3            950°C         α- Al2O3                                                                      (3.7) 

 

[3α- Al2O3 + 2 SiO2]   1000-1200°C    3 Al2O3 2SiO2  +  4SiO2                                          (3.8) 

                                                               Amorf mullit        tridimit 

 

3 Al2O3 2SiO2 + 4 SiO2  1200- 1400°C    3 Al2O3 2SiO2  +  4SiO2                      (3.9) 

  Amorf mullit     tridimit                                  mullit              kristobalit 

 

Kaolinin dehidratasyon kinetiği, izotermal gravimetri çalışmalarında 780°K ve 

altındaki sıcaklıklarda difüzyon kontrollü bir reaksiyon olarak gerçekleştiği ileri 

sürülmüştür. Redfern tarafından aktivasyon enerjisi 222kj/mol olarak hesaplanmıştır. 

Drzol et al çalışmalarına göre kalsinasyon sıcaklığına bağlı olarak kaolinin yüzey 

alanının değiştiği gözlenmiştir. Spesifik yüzey alanı 600°C’ ye kadar sabit kalırken 

kalsinasyon sıcaklığının 800°C’ ye artmasıyla yüzey alanında azalma yoğunlukta ise 

bir artış söz konusu olmaktadır [27]. 

 

3.5. Kaolenin Endüstride Kullanım Alanları 

Kaolen fiziksel ve kimyasal özelliklerine göre farklı kullanım alanlarına sahiptir. 

Özelliklerinin belirlenmesi için çeşitli test ve teknolojik çalışmalar yapılıp, en uygun 

şekli belirlenmektedir. 
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Kaolenler seramik ve kağıt sanayinin en önemli hammaddesi olmakla beraber boya, 

çimento, plastik, kauçuk, diş porseleni ve dekoratif porselen gibi kullanım alanlarına 

sahiptirler. 

Kağıt sanayinde selülozdan sonra en büyük hammadde miktarını kaolen 

oluşturmaktadır. Burada dolgu maddesi ve parlak kağıt yapımında kullanım 

bulmaktadır. Kağıt sanayinde %90- 100 saf kaolenit minerali aranır ve kuvars 

minerali istenmemektedir. Yine burada parlaklık en az %85, tane boyutu %80’ ni < 

2µm özellikleri aranmaktadır. Kaolen; kağıt görünüş özellikleri olan parlaklık ve ışık 

geçirmezlik özelliklerini düzenlemektedir [31]. 

Seramik sanayinde kullanılacak olan kaolenin suda dağılması, plastik olması, pişme 

küçülmesinin az olması, pişme renginin beyaz olması gibi özelliklerde olması 

beklenmektedir. Seramikte en çok kaolen tüketimi; sıhhı tesisat, duvar fayansı, 

porselen ve izalatör sanayinde olmaktadır. Burada kullanılan kaolenlerin pişme rengi 

beyaz, viskozitesi düşük, aşınmaya karşı dayanıklılığı yüksek olması istenmektedir. 

Boya sanayinde kaolen genleştirici olarak kullanılmaktadır. Rengi beyaz ve pahalı 

boya pigmenti ikame edici olduğu için maliyeti alıcılığıyla kaolen düşürmektedir. 

Beyaz çimento yapımında yaygın olarak kullanılan kaolen Türkiye’de üretilen 

miktarının % 30’ u bu alanda kullanılmaktadır. Burada kullanılan kaolen yaklaşık 

olarak %51- 67,5 SiO2 içerirken 22,0- 29,0 oranında Al2O3 içermektedir. 

Diş porseleninde %4 oranında kaolen kullanılırken bu alanda dekoratif porselende % 

70’ i bulmaktadır [26]. 

Yüksek kaliteli malzemelerin üretilmesi için kaolen içindeki empürite miktarı 

oldukça önemlidir. Fizikokimyasal metotlara dayanarak çeşitli endüstriyel süreçler 

geliştirilerek düşük demir içerikli kil üretilebilmektedir. 

 

3.6. Kaolen Safsızlaştırma Yöntemleri 

Kaolenin kalitesi; beyaz rengine, optik yansıtıcılığına, ışık geçirmezliğine, kristal 

boyutuna, şekline, viskozitesine, kimyasal olarak aktif olmamasına, düşük alkali ve 

demir içeriğine bağlıdır. 
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Kaolen içerisindeki safsızlıkların giderilmesi için; indirgeyici liç, yüksek şiddetli 

manyetik ayırma, flotasyon, seçimli çöktürme ve ozonlama gibi fiziksel ve kimyasal 

ayırma teknikleri kullanılmaktadır [27]. 

Kaolen safsızlaştırmada esas amaç kullanım yerine göre istenmeyen safsızlıkların 

arındırılması, belirli tane boyutu elde edilmesi ve beyaz cevher elde edilmesidir. 

Kaolen birlikte bulunduğu minerallerden daha ince boyutlu taneye sahip olduğu için 

safsızlaştırmada genel yöntem tane boyut farkına dayanmaktadır. 

Endüstriyel minerallerden demirin uzaklaştırılması için en iyi yöntemin belirlenmesi, 

minerolojik özelliklerine ve cevherdeki demir dağılımına bağlı olmaktadır. Bu 

minerallerin demir içeriği demir taşıyıcı mineralleri aşındırma ile uzaklaştırmayı 

amaçlayan yöntemlerle, demirce zengin minerallerin ayrılmasında kullanılan 

manyetik ayırma veya flatasyon gibi fiziksel ayırma yöntemleriyle ve uygun reaktif 

ile bu bileşikleri ezerek uzaklaştırılmasını amaçlayan kimyasal yöntemlerle 

azaltılabilmektedir [27]. 

 

3.7. Dünyada ve Türkiye’ de Kaolen Rezervleri   

Dünya üzerinde kaolen yatakları yaygın olması nedeniyle birçok ülkede üretim 

yapılırken rezervler hakkında yeterli istatiksel bilgiler yoktur. 2005 yılında 

Madencilik Özel İhtisas Komisyonu’ nun(DPT) hazırlamış olduğu VII Beş Yıllık 

Kalkınma Planı raporuna göre Tablo 3.2’de de görüldüğü gibi dünyadaki kaolen 

rezervi yaklaşık olarak 14 milyar tondur. Dünya kaolen üretimi yıllık 40 milyon ton 

civarıdır. Bu üretimin 9,45 milyon tonu ABD, 2,3 milyon tonu İngiltere, 1,3 milyar 

tonu Brezilya ve geriye kalan 26,25 milyon tonu da diğer ülkelerde 

gerçekleştirilmektedir.  
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Tablo 3.2 Dünya kaolen rezervi [32] 

Ülke Adı Kaolen rezervi (x103) 

A.B.D 3900 

Güney Amerika 500 

Kuzey Amerika 4000 

İngiltere 2500 

Rusya 2000 

Afrika 800 

Asya 1500 

Avusturya 500 

Diğerleri 500 

 

 

Türkiye’de mevcut kaolen yataklarının birçoğu hidrotermal kökenlidir. Maden 

Teknik Arama Genel Müdürlüğü’ nün yapmış olduğu çalışmalar neticesinde 

ülkemizde kaolen rezervi 100 milyon tonun üzerinde bulunmaktadır [32]. Yurt 

Madenciliğini Geliştirme Vakfı’nın verilerine göre ise 100 milyon tonu işletilebilir, 

120 milyon tonu potansiyel olmak üzere toplam kaolen rezervi 220 milyon ton 

civarında olduğu saptanmıştır. Tablo 3.3’de kaolen rezerv dağılımı görülmektedir. 
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Tablo 3.3 Türkiye Kaolen rezerv [32] 

Bulunduğu Yer Rezerv (x106 ton) Al2O3 (%) 

 Görünür + muhtemel İşletilebilir   

Sındırgı- Balıkesir 70 25 11-33 

Bulancak- Giresun 7,8 2 12-24 

Çan- Çanakkale 5 2 17-35 

Mihalıçcık- 

Eskişehir 

3,3 1 20-33 

Aksaray 1,5 1 15-32 

M. Kemal Paşa-

Bursa 

1 1 20-24 

Diğerleri 11,7 4 15-30 
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BÖLÜM 4. MEKANİK AKTİVASYON 

4.1. Giriş 

Mekanokimya, mekanik enerjinin etkisiyle malzemelerin kimyasal ve fiziksel 

dönüşümleri ile ilgili, kimyanın bir dalıdır olarak tanımlamaktadır. Günümüzde 

mekanokimya, geniş bir potansiyel uygulama alanına sahip bir işlem olmuştur. Ticari 

kullanım alanları arasında; yapı malzemelerinin özelliklerinin modifikasyonu, suni 

gübre üretimi, katalistlerin zenginleştirilmesi ve rejenerasyonu, tıbbi ilaçların 

üretimi, kimyasal teknolojilerde reaksiyon kontrolü ve ileri teknoloji malzemelerinin 

üretimi sayılabilmektedir. 

 

Mekanokimyada ilk model Thiessen isimli bir araştırmacı tarafından altmışlı yıllarda 

Magma-Plazma Modeli olarak ortaya konmuştur. Bu modele göre, birbirleriyle  

çarpışan partiküllerin temas noktalarında büyük miktarda enerji açığa çıkmaktadır. 

Bu enerji, katı maddenin bir üst enerji seviyesine çıkmış kısımlarının, elektron ve 

fotonların yayılmasıyla karakterize edilen özel bir plazmatik hal oluşumu için yeterli 

olmaktadır. Temas eden partiküllerin yüzeyi oldukça düzensiz yapıda olup bölgesel 

sıcaklıklar 10000°C’ nin üzerine çıkabilmektedir. Thiessen, enerji seviyesinin arttığı 

hal esnasında veya işlem tamamlanır tamamlanmaz partiküllerin yüzeyinde meydana 

gelen reaksiyonların sonucu olarak ortaya çıkan plazma reaksiyonlarını fark etmiştir. 

Bu gözlemler tek bir mekanizmaya uymayan mekaniksel aktive edilmiş reaksiyonlar 

için önemli sonuçlar ortaya koymuştur [33]. 
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Şekil 4.1 Çarpışan taneler için Magma- plazma Modeli [33] 

Thiessen, bir Küresel Model yardımıyla bir darbe geriliminin farklı kademelerini 

ortaya koymuştur. Bu basitleştirilmiş modelle, darbe geriliminin farklı parçacıkların 

ortaya çıkmasıyla oluştuğu görülebilir. Bu durum, çok kısa sürelerle ve çok kısa 

aralıklarla sınırlandırılmış olup triboplasma (sürtünme ile plazma oluşumu) olarak 

tanımlanır [33]. 

 
Şekil 4.2 Küresel modelle şematik olarak gerçekleştirilmiş farklı kademeleri ( ↓- katının latisine 

penetrasyon, ↑- latis distorsiyonu oluşarak fazın bozunması) [33] 
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4.2. Mekanik Aktivasyon 

Mekanik aktivasyon terimi, Smekal adlı bir bilim adamı tarafından ortaya konmuş 

olup değişmeden kalan bir katının reaksiyona girme yeteneğinde bir artış sağlayan 

proses olarak ifade edilmektedir. Yapıda ya da kompozisyonda bir değişim mevcutsa 

bu mekanokimyasal bir prosestir. Bu durumda mekanik aktivasyon reaksiyonu 

ilerletmekte ancak bu reaksiyonun oluşumu esnasında etki etmemektedir. 

Butjagin adlı bilim adamı ise mekaniksel enerjinin etkisini üç ana görüş noktasından 

hareketle izah etmektedir: yapısal düzensizlik, yapı gevşemesi ve yapısal mobilite. 

Gerçek koşullar altında bu üç faktör bir katının reaktifliğine simultane olarak (eş 

zamanlı) etki etmektedir. Bu bilim adamı mekanik aktivasyonu katı yapısında stabil 

değişimler nedeniyle reaksiyon kabiliyetinde bir artış olarak tarif etmiştir [33]. 

 

4.3. Mekanik Aktivasyon için Kullanılan Ekipmanlar 

Mekanik aktivasyonu çok kademeli karakteri, farklı çalışma rejimlerine sahip 

teçhizat (genellikle değirmen olarak adlandırılır) uygulamalarına ihtiyaç 

duymaktadır. Aktivasyonla gerçekleştirilen temel gerilim tipleri; sıkıştırma, kesme 

(atrisyon-sürtünme, aşınma), çarpma (darbe, vurma) ve çarpışmadır. 

Mekanik aktivasyon işlemi, farklı çalışma prensiplerine sahip değirmenler sayesinde 

gerçekleştirilir. Bu işlemlerde öğütme prosesine etki eden birçok faktör 

bulunmaktadır. 
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Şekil 4.3 Değirmenlerdeki temel gerilim tipleri, R1sıkıştırma, R2- kesme, R3- çarpma, R4- 

çarpışma[33] 

 

Mekanik aktivasyonda öğütme prosesine etki eden çeşitli faktörler vardır. Bunlar; 

− değirmen tipi 

− öğütme ortamı tipi (bilye, çubuk vb) 

− öğütme malzemesi (paslanmaz çelik, tungsten karbür, alümina vb.) 

− öğütme atmosferi (hava, inert gaz, redükleyici gaz) 

− öğütme türü (kuru veya yas) 

− bilya/aktive olacak malzeme boyut oranı 

− bilya/aktive olacak malzeme ağırlık oranı 

− öğütme sıcaklığı 

− değirmen hızı 

− öğütme zamanı [33]. 
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Şekil 4.4 Mekanik aktivasyon için kullanılan değirmen tipleri, A- Bilyalı değirmen, B- Gezegensel 

değirmen, D- Karıştırmalı Bilyalı değirmen, E- Mil değirmen ve F- Haddeli değirmen   

 

4.4. Mekanik Aktivasyonla Minerallerin Artan Çözünmesi 

İnce öğütülmüş minerallerin çözünmesine mekanik aktivasyonun etkisi birçok 

araştırmacı tarafından incelenmiştir. Buradaki aktivasyon terimi, artan spesifik yüzey 

alanına (SA; alan/kütle oranı) ilave olarak artırılmış etkiyi ifade etmektedir. 

 

Mekaniksel yolla artan çözünmenin ortaya konan başlıca sebepleri olarak; 

− yapısal düzensizlik 

− mineral partiküllerinin amorflaşması 

− tercihli çözünmeye uygun kristal alanlarının ortaya çıkması 

− uzayan öğütme esnasında minerallerin yüzey oksidasyonu gösterilmiştir [34, 35]. 
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4.4.1. Minerallerin kristal yüzey yapıları ve artan çözünme bölgeleri 

Kristal yüzeyler atomik olarak pürüzsüz değildir. Çok fazla sayıda mikrotopografik 

özellikler içerirler. Şekil 4.5’de görüldüğü gibi mineralin yüzey yapısında atomik 

olarak düz bölgeler olarak kristalin teraslar, ayrıca basamak ve köşeler 

bulunmaktadır. Şekilde gösterilen oklar ise çözünme yönlerini göstermektedir. 

Özellikle basamakların yüksekliği tek atom boyutundan poli-atomik yani çok atom 

boyutlu yüksekliğe sahip olabilirler. Minerallerin öğütülmeleri, özellikle mekanik 

aktive edilmeleri sayesinde Şekil 4.6’da gösterildiği gibi, mineral partiküllerinin 

kırılması ve parçalanması esnasında üretilen, değişik boyutta ve şekilde teraslar ve 

basamaklar oluşmaktadır. Bu durum mineralin çözünme kabiliyetini arttırmaktadır. 

 

 
Şekil 4.5 Mineral yüzeylerinin Teras- Basamak- Köşe yapısının şematik gösterimi [36] 
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Şekil 4.6 Basamak uçlarında gerçekleşen çözünme çözünme olan uç bölge (a), basamak sayısının 

artması (b) ve yeni basamakların oluşumu (c) 

 

 

Yüzey mikro yapısı, mekanik olarak aktive edilmiş partiküllerin çözünmesinde 

önemli bir rol oynamaktadır. Düz yüzeylerdeki reaksiyon hızına göre (teras 

bölgeleri) basamak uçlarında reaksiyon hızı daha fazladır. Bunun sebebi olarak 

partiküllerdeki depolanan enerji ile amorf- polimorf dönüşümler olduğu ifade 

edilmiştir [34, 35]. 

 

 

4.4.2. Depolanan enerji ve amorflaşma enerjisi 

 
Dislokasyonlar nedeniyle, öğütülmüş partiküllerin molar Gibbs serbest enerjisindeki 

(∆Gd ) artış, bu dislokasyonlarla birlikte molar entalpi (∆Hd) ve molar entropideki 

(∆Sd) artışla alakalıdır, 

 

 ∆Gd = ∆Hd – T.(∆Sd) ≈ ∆Hd                                                                              (4.1) 
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Dislokasyonlar tek boyutlu (çizgisel) hatalardır ve bunların entropi etkisi çok küçük 

olduğu için T.(∆Sd) terimi ihmal edilebilmektedir. ∆Hd değeri, bütün dislokasyonların 

elastik gerilme enerjisiyle tespit edilmektedir.  

 

Çok sayıda dislokasyonun gelişmesi ve bununla birlikte oluşan gerilim alanlarının 

oluşumu uzun aralıklı latis periyodikliğinin azalmasına neden olmaktadır. Bu durum, 

öğütme işlemleri sonrası alınan X-ışınları paternlerinden piklerin kaybolması gibi 

yarı kararlı amorf fazların oluşumuyla görülmektedir. 

 

Amorf fazların kimyasal serbest enerjilerini tahmin etmek zordur ancak atom 

dağılımları kolaylıkla tariflenememektedir. Örneğin amorf katılar, kısa aralıklı atom 

dağılım fonksiyonlarına, lokal olarak geometride ve simetride değişikliklere 

sahiptirler. Yarı kararlı amorf faz ile sıvı arasındaki basit yapısal benzerlik olduğunu 

kabul etmek, alternatif bir termodinamik yaklaşım olmuştur. 

 

 

(∆Gamorf-kristal)T  =  (Tergime-T)                                                  (4.2) 

 

 

Burada (∆Gamorf-kristal)T ifadesi T sıcaklığında yarı kararlı amorf faz ile stabil kristalin 

faz arasındaki serbest enerji değişimidir. 

 

Deformasyon işlemi amorf bir fazın oluşumunu sağlarsa, kimyasal serbest 

enerjisinde artış olduğu kabul edilmektedir. 

 

 

(∆Gamorf-kristal)T  = ∆Gd                                                                            (4.3) 

 

 

Mekanik aktive edilmiş bir mineralin çözünmesi üzerine yüzey mikrotopografisinin 

etkisi ile ilgili temel sonuç, minerallerin basamak uçlarından (basamak ve 

köşelerden) çözünmesi, teras bölgelerinde gerçeklesen çözünmeden önemli oranda 
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daha hızlı olmasıdır. Basamak uçlarından çözünme için gerekli aktivasyon enerjisi, 

teraslarda gerçekleşmesi için gereken enerjiden yaklaşık %20 daha azdır [35]. 

 

Mikron mertebesindeki sınırlı partikül boyutuna atritör tipi değirmenlerle öğütme 

sırasında ulaşılmaktadır. Burada partikül kırılması yerine partikül deformasyonu 

olmaktadır. Bu sınırlı partikül boyutu, mineralin kırılma tokluğu ile kontrol 

edilmektedir. 

 

Minerallerin dislokasyon yoğunluğundaki deformasyonla sağlanan değişimler, 

depolanmış enerjide bir artışla ilişkilidir. Yaklaşık 1016 m-2’ lik dislokasyon 

yoğunluğu, mineralin cinsine bağlı olarak, 0,3-3 kJ/mol lük bir depolanmış enerji 

üretilmesi için gereklidir. 

 

Deformasyonla sağlanan amorf fazlar, minerale bağlı olarak 298 K’ de 10-100 

kJ/mol aralığında bir depolanmış enerji artısı sağlamaktadır. 

 

Deformasyonla oluşturulmuş bir polimorfoz fazla birlikte gerçekleşen depolanmış 

enerji miktarı, amorf bir fazla olandan daha düşüktür. 

 

Çözünmenin aktivasyon enerjisi, çözünme olayı kısmen çözünmüş parçacıkların 

taşınımı ile kontrol edildiği zaman, depolanmış enerjideki değişimle doğrudan 

bağlantılı olarak azalmaktadır. Nihai etkisi, artan çözünme hızıdır (mekaniksel olarak 

aktive edilmiş çözünme). Yaklaşık 3 kJ/mol’ lük bir depolanmış enerji, 298 K’ de 

çözünme hızında önemli bir artış sağlamaktadır [35]. 
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BÖLÜM 5. DENEYSEL ÇALIŞMALAR 

5.1. Deney Programı 

Bu çalışmada; doğal seramik hammaddesi olan kaolendeki mullit oluşumuna 

mekanik aktivasyonun etkisinin incelenmesinde izlenen yolun akış diyagramı Şekil 

5.1’ de verilmiştir. Çalışmamızda kullanılan kaolen Çelvit A.Ş vitrifiye firmasından 

temin edilmiş olup kimyasal analizi Tablo 5.1’ de verilmiştir. 

 

 

 

Şekil 5.1 Deneysel Çalışmaların Akış Diyagramı 
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 Tablo 5.1 Çalışmada kullanılan kaolenin kimyasal analizi 

 

Kaolen 

 

SiO2 

 

Al2O3 

 

Fe2O3 

 

CaO 

 

K2O 

 

Na2O 

 

MgO 

 

TiO2 

Ateş 

Kaybı 

Ağ. % 52.12 33.83 0.55 0.15 0.13 0.01 0.05 0.45 12.45 

 

 

5.2. Deney Numunelerinin Hazırlanması 

 

5.2.1. Mekanik Aktivasyon 

Karıştırma işlemine tabi tutulmuş Kaolen hammaddesi Fritsch (Pulverisette Mono 

Mill 6) marka gezegensel değirmende, WC (tungsten karbür) kap ve aynı 

malzemeden 10 mm çapındaki bilyeler kullanarak, numune/bilye ağırlık oranı 1/20, 

kabın dönme hızı 600 rpm olacak şekilde 1 ve 2 saat süreyle mekanik aktivasyon 

işlemine tabi tutulmuştur. 
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Şekil 5.2 Mekanik aktivasyon için kullanılan gezegensel değirmen 

 

5.3. X- Işınları Difraksiyon Analizi (XRD) 

X- ışını difraksiyonu ile kristal yapı analizinin temel amacı; incelenen kristal 

içeriğinin ayrıntılı bir resmini atomik seviyede elde etmektir. Bu resme dayanarak 

yapıdaki tüm atomların konumları bilindikten sonra, atomlar arası mesafe, bağ 

açıları, belirli atomların oluşturduğu düzlemler, düzlemler arası açılar, bağlar arası 

torsiyon açıları gibi ilgilenilen moleküler geometriye ait diğer özelliklerde 

hesaplanabilmektedir [37]. 

Kristallerle etkileşen X- ışınları birim hücre içerisinde düzenli bir biçimde dizilmiş 

atomlar tarafından Bragg Brentano yansıma şartını sağlayan belirli doğrultulara 

yönlendirilirler. Kristalde gelen ışın demetine göre tümü farklı açılarda yönelmiş 
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birçok farklı atom düzeni olmasıyla, çıkan ışın demetinin tamamını tüm açılarda 

yansıması beklenir. Kristalden kırınıma uğrayan X- ışını demetleri arasındaki faz 

farkı atomların birim hücre içerisindeki dizilişlerine bağlıdır. 

Bir kristalin kırınım dokusu, belirli Bragg açısından yansıyan X- ışınlarının 

oluşturduğu tepeleri içermektedir. Her tepe için yansıyan X- ışını şiddeti (I) ve 

yansıdığı Bragg açısı (2 ) kırınım dokusunu oluşturan bir dizi veri oluştururlar. 

Kırınım dokusunun elde edilmesinde kullanılan X- ışınının dalga boyu bilindiğinden 

tepelerin bulunduğu Bragg açıları, Bragg yasası (nλ=2dsin 2 ) uyarınca düzlemler 

arası uzaklık olan d değerine dönüştürülür. Böylece kullanılan düzeneğe bağlı 

değerler olmaktan çıkartılmış olurlar [38]. 

X- ışınları kırınım yöntemi ile kil minerallerinin kalitatif ve kantitatif tayini 

yapılmaktadır. Bilindiği gibi herhangi bir kil malzemesindeki kil mineralini tespit 

etmek için daha önce saf kil numunelerinin X- ışınları verileri tespit edilmiş standart 

A.S.T.M. (The American Society For Testing and Materials) kartları 

kullanılmaktadır. Elde edilen bilgiler standart kartlardaki bilgiler karşılaştırılarak kil 

mineralleri tespit edilmektedir. 

Yoğunlaştırılmış seramiklerin X- ışını soğurma yeteneği metallere göre oldukça 

düşük olduğundan malzeme içinde bulunan 25µm kadar küçük metal taneler 

görülebilmektedir. Gözenekler, çatlaklar ve iyice yoğunlaşmamış bölgeler 

soğurmada daha az farklılığa yol açar. Bu tür kusurların alt gözlem kusuru 100µm 

düzeyindedir [39]. 

X- ışını difraktometresi analizi genel olarak uygulaması hızlı ve basit bir analiz 

yöntemidir. Çok çeşitli X-ışını kullanılabilirken en yaygın olarak Ni filtreli Cu 

antikatotlu CuKα=1.541Å’dır.  

Çalışmada kullanılan tozun analizi ve sinterleme sonrasında elde edilen numunelerin 

fazların gözlenmesi CuKα ışını kullanılarak Rigaku Ultima X-ray difraktometresinde 

X- ışınları difraksiyon yöntemi analiz yöntemi ile gerçekleştirilmiştir. 
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5.3.1. Amorflaşma derecesi hesaplanması 

Elde edilen numunelerin X-ışınları difraksiyon analizleri Rigaku Ultima X-ışınları 

difraktometresinde ve CuKα ışını kullanılarak gerçekleştirilmiştir. Mekanik 

aktivasyon sonrasında kaolinitin yapısındaki amorflaşma derecesi 5.1 nolu eşitlik 

kullanılarak hesaplanmıştır [21]. 

 

100*
*
*1% 










xo

xo

BI
IBA                                                                                                     (5.1) 

 

Denklemde "%A" yapısal bozulma derecesi (amorflaşma miktarı), "I0" aktive 

edilmemiş mineralin pik alanı, "B0" mekanik aktive edilmemiş mineralin background 

değeri, "Ix" ve "Bx" mekanik aktive edilmiş minerallerin difraksiyon pik alanı ve 

background değeridir. 

 

5.4. Diferansiyel Termal Analiz (DTA) Kinetik Çalışması 

Diferansiyel termal analiz çok küçük ısıl etkilerin değişimini kaydetmek için 

yapılmaktadır. Isıl açıdan inert davranan referans bir madde ile analizi yapılmak 

istenen örneğin, kontrollü olarak ısıtılan veya soğutulan bir ortamda aynı sıcaklık 

değişimine maruz bırakıldıklarında aralarında oluşan sıcaklık farkının 

kaydedilmesidir [40]. 

Endotermik prosesler negatif, ekzotermik prosesler ise pozitif sıcaklık farkına neden 

olmaktadır. Sıcaklığın neden olduğu fiziksel veya kimyasal reaksiyon; sıcaklığın ve 

zamanın bir fonksiyonu olduğu eğride [AT=f(t)] bir maksimum oluşmasına neden 

olur. Bu maksimumlardan yararlanarak sıcaklık ve dönüşüm hızı hakkında bilgi 

oluşturulur. Çizilen eğriye DTA eğrisi denir; sıcaklık farkı (AT) ordinatta, zaman 

veya sıcaklık ise apsisde yer alır ve soldan sağa artmaktadır. 

DTA yöntemi ile incelenebilen endotermik reaksiyonlar dehidratasyon (absorbe 

edilmiş ve yapıya bağlı suyun, H2O veya OH olarak uzaklaştırılması) yapısal 
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bozunma, erime, buharlaşma, süblimasyon, ısı etkisi ile olan yapısal dönüşümler, 

manyetik dönüşme (ferromanyetik bir maddenin manyetiklik özelliğinin giderilmesi) 

ve indirgemedir. Ekzotermik reaksiyonlar ise oksidasyon (yanma), dondurma 

prosesleri, kristal yapının yeniden düzenlenmesi ve soğuma sırasında olan yapısal 

dönüşümlerdir. 

TG, programlı olarak arttırılan veya azaltılan sıcaklık sonucunda analiz edilecek 

maddenin kütlesinde meydana gelecek azalmalar, sıcaklığın veya zamanın 

fonksiyonu olarak incelenmesidir. Sonuçta elde edilen sıcaklık kütle eğrilerine 

termogram veya termal bozunma eğrileri denilmektedir. Sıcaklık artışı sonucunda 

meydana gelen kütle kayıpları genel olarak su gibi uçucu bileşiklerin yapıdan 

ayrılması veya maddenin ayrışmasıdır. 

Modern cihazlarda DTA ile TG eş zamanlı olarak kaydedilmektedir. Eş zamanlı 

kaydedilen DTA- TG kullanılarak, faz dönüşümüne bağlı olarak oluşan ve de ağırlık 

kaybına bağlı olarak oluşan pikleri birbirinden ayırt etmek mümkündür. DTA, kil 

mineralleri termal reaksiyonlarının çalışılmasında geniş bir şekilde kullanılmaktadır. 

Yapılan çalışmada mullitin kristallenme sıcaklığını belirlemek için STD Q 6000 

marka termal analiz cihazı kullanılmıştır. Tozların 5, 10, 15 ve 20 °C/dak ısıtma 

hızlarında ısıtılmasıyla mullit oluşum sıcaklıkları tespit edilmiştir. 

Farklı ısıtma hızlarıyla yapılmış olan DTA sonuçları ile Kssinger eşitliği kullanılarak 

mullitin kristallenmesi için gerekli olan aktivasyon enerjisi hesaplanmıştır [41]. 

 

ln β
T ,

= Cons.− E
R.T ,

                        (5.2)   

 

Eşitlikte "β" ısıtma hızını, "Tα" (α) dönüşüm verdiği sıcaklık , "Eα" mullitin 

kristallenmesi için gerekli aktivasyon enerjisini, "R" gaz sabitini göstermektedir. 
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5.5. Taramalı Elektron Mikroskobu (SEM). 

Taramalı elektron mikroskobu (Scanning Electron Microscope- SEM), katı 

örneklerin karakteristik mikro yapıların incelenmesi ve analizlenmesi için kullanılan 

çok yönlü bir cihazdır. SEM’ in yararlılığının başlıca nedeni; hacimce çok, yığın 

cisimler incelendiğinde yüksek ayırım gücü elde edilmektedir. İleri düzey araştırma 

cihazları için ayrım gücü 2,5 nm’dir. Diğer önemli sebebi ise, alanın büyük 

derinliğinin direk sonucu olan örnek görüntüsünün üç boyutlu olarak belirmesidir. 

Görüntü ışık ile elde edilebileceği gibi, elektronlarla da elde edilebilir. Görüntüden 

alınacak en küçük ayrıntı ışının dalga boyu (λ) kadardır. 

Taramalı elektron mikroskobunda katı örneklerin yüzeyi hassas bir şekilde odaklanan 

elektron demetiyle veya uygun bir prob ile roster düzeninde taranır. Roster bir katot- 

ışınları tüpü veya bir televizyondaki tarama düzeni ilkesine benzer bir tarama 

şeklidir. Tarama işlemi sırasında yüzey üstünde bir sinyal alınır ve görüntüye 

dönüştürebileceği bir bilgisayar sisteminde toplanmaktadır [42]. 

Katı örnek yüzeyi raster düzeninde yüksek enerjili bir elektron demetiyle taranır. 

Yüzeyde oluşan sinyaller farklı dedektörler kullanılarak elektrik sinyallerine 

dönüştürülür. Buda SEM çalışma prensibi olarak görülmektedir [42]. 

Çalışmada kullanılan aktive edilmemiş ve aktive edilmiş kaolinin morfolojik 

analizleri için Joel 6060 LV taramalı elektron mikroskobu kullanılmıştır. 

 

5.6. Sinterleme 

Sinterleme, gözenekli bir kütlenin göreceli yoğunluğunun arttırılması olarak 

tanımlanabilmektedir [39]. Seramik tozlar şekillendirme esnasında sıkışarak 

malzemedeki por miktarı azaltılabilir, kurutma ile birbiriyle temas haline geçen 

tozların kopmak hale geçişi sinterleme ile gerçekleşmektedir. Mukavemet, 

saydamlık, ısı iletkenliği gibi özellikler için yapıdaki mevcut porozitenin elimine 

edilmesi gerekmektedir [43]. 
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Sinterlemede amaç densifikasyonu gerçekleştirerek sağlamlaşmalarını sağlamaktır. 

Densifikasyon; pişme esnasında hızlanan difüzyon ile temas halindeki olan tozların 

birbirleri arasında boyun oluşturarak kenetlenmesidir. 

Sinterleme mekanizması tamamen malzemenin taşınımına ve atomların yayılması 

(yüzey ve hacimsel) ile vizkoz akışı kapsamaktadır. Malzemenin taşınımını 

kolaylaştırmak için işlem ancak yüksek sıcaklıkta gerçekleştirilmektedir. 

Sinterlemeyi sağlayan itici güç, serbest yüzey enerjisindeki azalmadır. 

Sinterleme ile densifikasyonun sağlanması değişik şekillerde yapılabilir. Bunlar 

Tablo 5.2’ de görülmektedir [43]. 

 

Tablo 5.2 Sinterleme mekanizmaları 

Sinterleme Tipi Taşınım Mekanizması İtici Enerji 

Buhar Fazı Buharlaşma/ Süblimleşme 
Buhar Basıncındaki 

Fark 

Katı Hal Yayınma  Serbest Enerjideki Fark 

Sıvı Faz  Vizkoz Akış, Yayınma 
Yüzey Gerilmesi 

Kapiler Basınç 

Reaktif Sıvı Vizkoz Akış, Yayınma 
Yüzey Gerilmesi 

Kapiler Basınç 

 

 

Sinterlenen malzemenin özelliklerinde birçok değişme olmaktadır. Seramiklerde 

mukavemet, termal iletkenlik, yoğunluk, saydamlık ve yarı saydamlık artmaktadır 

[44]. 

Hazırlanan numuneler 900, 1000, 1100, 1200, 1250, 1300, 1350 °C sinterleme 

sıcaklıklarında 1 saat süre ile sinterlenmişlerdir. Sinterleme işlemi 5 °C/dak ısıtma ve 

10 °C/dak soğutma hızları ile yapılmıştır. Sinterleme için SiC ısıtıcı elemanlı 

PROTHERM marka elektrikli fırın kullanılmıştır.  
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BÖLÜM 6. DENEYSEL SONUÇLAR 

Çalışmada kimyasal analizi Tablo 5.1’ de verilen kaolen 1 ve 2 saat süreyle mekanik 

aktivasyona tabi tutulmuştur. Aktive edilmemiş ve aktive edilmiş kaolenin 

farklılıkları SEM, Tane Boyutu, DTA ve XRD analizleriyle tespit edilmiştir. 

 

6.1. Aktive Edilmemiş ve Aktive Edilmiş Kaolenin Karakterizasyonu 

 

6.1.1. SEM ve Tane Boyut Analizleri  

Şekil 6.1, 6.2 ve 6.3 sırasıyla aktive edilmemiş, 1 saat aktive edilmiş ve 2 saat aktive 

edilmiş kaolenin SEM görüntüleri verilmiştir. Aktive edilmemiş kaolende mikro 

boyut tanelerin daha büyük taneler arasında yığıldığı ve bireysel yaprağımsı 

yapılardan oluştuğu görülmektedir. 1saat mekanik aktivasyon işlemine tabi tutulmuş 

kaolende mikro boyutlu taneler 3µm boyutunda olduğu görülmektedir. 2 saat 

mekanik aktivasyona tabi tutulmuş kaolende ise aglemerasyon olayının gerçekleştiği 

görülmektedir. 

 

 Şekil 6.1 Aktive edilmemiş kaolenin SEM görüntüsü 
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Şekil 6.2 1 saat süreyle aktive edilmiş kaolenin SEM görüntüsü 

 

 

 

 

 

Şekil 6.3 2 saat süreyle aktive edilmiş kaolenin SEM görüntüsü 
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Şekil 6.4, 6.5 ve 6.6’da sırasıyla aktive edilmemiş, 1 saat aktive edilmiş ve 2 saat 

aktive edilmiş kaolenin tane boyutu analizleri verilmiştir. Ayrıca Tablo 6.1’de tane 

boyutu analizinden elde edilen tüm numunelerin D10, D50 ve D90 değerleri verilmiştir. 

 

Tablo 6.1. Aktive edilmemiş, 1 ve 2 saat aktive edilmiş kaolenin D10, D50 ve D90 değerleri  

Numuneler  D10 /μm D50 /μm D90 /μm 

Aktive edilmemiş Kaolen 1.5 6.7 223 

Aktive Kaolen  /1 sa 0.8 5.4 60 

Aktive Kaolen  /2 sa 0.8 4.8 52 

 

 

 

Şekil 6.4 Aktive edilmemiş kaolenin tane boyutu analizi 
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Şekil 6.5 1 saat Aktive edilmiş kaolenin tane boyutu analizi 

 

Şekil 6.6 2 saat Aktive edilmiş kaolenin tane boyutu analizi 

 
6.1.2.  XRD Analizleri  
 
Aktive edilmemiş, 1 ve 2 saat süreyle aktive edilmiş Kaolenin X-ışınları difraksiyon 

paternleri karşılaştırmalı olarak Şekil 6.7’ de verilmiştir. Aktive edilmemiş tozun 

difraksiyon paterninde Kaolene ait pikler görülürken, aktivasyondan sonra piklerin 

şiddetlerinde önemli miktarlarda azalmalar kaydedilmiştir. Bunu nedeni, mekanik 

aktivasyona bağlı olarak yapıda meydana gelen yoğun bozulma ve kısmi 

amorflaşmadır. Bununla beraber 1 saat ve 2 saat aktivasyon arasında önemli bir farka 

rastlanmamıştır.  
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XRD analizlerinden elde edilen sonuçlardan 5.1 nolu eşitlik yardımıyla kaolenin % 

amorflaşma derecesi hesaplanmıştır. Amorflaşma derecesi hesaplanırken literatürde 

[33] ifade edildiği gibi en şiddetli 6 pik göz önüne alınmıştır. Bu durumda, 1 ve 2 

saat aktivasyon için amorflaşma derecesi % 97 olarak hesaplanmıştır. 
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Şekil 6.7 Aktive edilmemiş, 1 ve 2 saat süreyle aktive edilmiş kaolenin karşılaştırmalı XRD 

sonuçları[K: Kaolen]   

 
6.1.3.  DTA Analizleri  
 
Şekil 6.8’de aktive edilmemiş, 1 ve 2 saat aktive edilmiş kaolenin DTA analizleri 

karşılaştırmalı olarak verilmiştir. Şekilde aktive edilmemiş karışımın analizinde 

530oC’de metakaolen oluşumundan kaynaklanan bir endotermik (a) pik ile yaklaşık 

1000oC’de mullit oluşumundan kaynaklanan bir ekzotermik (b) pik görülmektedir. 1 

saat aktive edilmiş kaolenin analizinde ise metakaolenin oluşumundan kaynaklanan 

herhangi endotermik bir pike rastlanmazken, mullit oluşumunu gösteren ekzotermik 
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(c) reaksiyon sıcaklığının 990oC’ta düştüğü gözlenmiştir. Bununla beraber 1 saat 

aktivasyonla 2 saat aktivasyon arasında herhangi bir farka rastlanmamıştır. 

 

 

Şekil 6.8. Aktive edilmemiş, 1 ve 2 saat aktive edilmiş kaolenin DTA analizleri 

 

Chakraborty[45] yaptığı çalışmada ≈ 980 oC’ deki ekzotermik pik; Al- spinel fazın 

kristalizasyonu, zayıf kristalin mullit, amorf alüminasilikat faz ve amorf silika ile 

ilgili olduğunu belirtmiştir. Yine benzer bir çalışmada, Sakızcı et al.[46] ise yeni 

oluşan kristalizasyonun 994°C’ deki ekzotermik pik olarak görüldüğünü 

çalışmalarında belirtmişlerdir. Kaseu et al.[47]’ın yapmış oldukları çalışmada göre 

mullit kristalizasyon sıcaklığının, SiO2/ Al2O3 oranın değişmesiyle, empürite içeriği 

ve ısıtma oranına bağlı olarak, 973°C’ den 1001 oC’ ye kadar çeşitlilik gösterdiğini 

belirtmişlerdir [16, 17]. 

Chen ve arkadaşları yaptıkları çalışmada[16,17], kaolenin ısıtıldığında yaklaşık 

olarak 100oC’ın üzerinde fiziksel olarak absorbladığı suyu kaybettiğini ve daha sonra 
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500-550oC aralığında dehidratasyona uğrayarak metakaolene (reak.6.1) dönüştüğünü 

ifade etmişlerdir.  

 

OHMetakaolenSiOOAlKaolenOHSiOOAl Co
2232

550500
2232 2)(2.)(2.2.   

        (6.1) 

 

Bu araştırmacılar, malzemenin ısıtılmaya devam edildiğinde ise yaklaşık olarak 

1050oC’nin üzerinde kaolenin mullite 6.2 nolu reaksiyona göre dönüştüğünü 

belirtmişlerdir.  

 

)(2)(2.3)(2. 2232
1050

232 AmorfSiOMullitSiOOAlMetakaolenSiOOAl Co           (6.2) 

 

6.2. Kaolenden Mullit Fazının Kristallenme Kinetiği 

Şekil 6.9’da mekanik aktivasyona uğramamış kaolenin farklı ısıtma hızlarındaki 

DTA eğrileri görülmektedir. Şekilden de görülebileceği gibi ısıtma hızının artmasıyla 

aktive edilmemiş kaolendeki mullit fazının oluşum sıcaklığı 987 ile 1004oC arasında 

değişmektedir. 
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Şekil 6.9 Aktive edilmemiş kaolenin farklı ısıtma hızlarındaki DTA eğrileri 

Bu çalışmada 1 saat ve 2 saat aktivasyon sonrası yapılan DTA, XRD ve tane boyu 

analizleri sonucunda tozun benzer özelliklere sahip olduğu görülmüştür. Bu nedenle 

mullit fazının kristallenme kinetiği sadece 1 saat aktive edilmiş kaolen için 

yapılmıştır. Şekil 6.10’da 1 saat mekanik aktivasyona uğramış kaolenin farklı ısıtma 

hızlarındaki DTA eğrileri görülmektedir. Şekilden de görülebileceği gibi ısıtma 

hızının artmasıyla 1 saat aktive edilmiş kaolendeki mullit fazının oluşum sıcaklığı 

977 ile 1002oC arasında değişmektedir. 
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6.10 1 saat aktive edilmiş kaolenin farklı ısıtma hızlarındaki DTA eğrileri 

 

(5.1) nolu eşitlik kullanılarak, aktive edilmemiş ve 1 saat aktive edilmiş kaolen’in 

0.05-0,95 arasında her kristallenme oranı (α) için ln(β/Tα
2)’ ye karşı 1000/T eğrileri 

çizilmiştir. Aktive edilmemiş ve aktive edilmiş kaolenden mullit oluşumu için gerekli 

olan aktivasyon enerjisi (Eα) her eğrinin eğiminden hesaplanmıştır. Aktivasyon 

enerjisi (Eα) açık değerliğinin kristallenme oranı (α)’ya göre değişimi şekil 6.11.’ de 

verilmiştir. Şekil 6.11.’ de görüldüğü üzere kaolenden mullit oluşumunda iki adımda 

gerçekleşen bir reaksiyon söz konusudur. 950- 1050°C sıcaklık aralığında kaolen ile 

çekirdeklenme ve kristal büyüme prosesleri aynı anda gerçekleştiği gözlenmiştir[47]. 

Mullit kristalizasyonunda çekirdeklenme baskın olmakla beraber kristal büyüme 

difüzyon kontrollü olarak gerçekleşmektedir[16]. Yapmış olduğumuz çalışmada 

kaolene uygulanan enerji yardımıyla ilk olarak tane boyutu azalırken 

dehidroksilasyon reaksiyonu da öğütme sırasında gerçekleşmiştir. 
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Şekil 6.11 Aktive edilmemiş ve 1saat aktive edilmiş kaolende mullit oluşu için dönüşüm ile 
aktivasyon enerjisinin değişimi 
 

Yapmış olduğumuz çalışma sonunda aktive olmamış kaolen için mullit 

kristalizasyonunda çekirdeklenme aktivasyon enerjisi 928 ve 962 kj/mol arasında 

olarak hesaplanmıştır. 1 saat aktive edilmiş kaolen için benzer adımda bu değerler 

735 ve 808 kj/mol arasında olduğu görülmüştür. Fakat kristal büyüme adımı için 

aktivasyon enerji değerleri mekanik aktivasyon sonrasında 895- 343 kj/mol’ den 

694- 462 kj/mol aralığına azaldığı görülmüştür. Yüksek enerjili öğütmenin 

uygulanması uyarılmış katının yüzey özellikleri ve yapısında etkileyici bir değişim 

sağlamaktadır[33,48]. Yüksek enerjili gezegensel değirmende gerçekleştirilen 

mekaniksel işlemler katılar içinde bir gerilme alanı oluşturarak çeşitli kanallar 

yoluyla gerilme gevşemesi gerçekleşebilmektedir;  

- Isı bırakması 

- Gevrek kırılma sonucunda partikül yüzey alanının genişlemesi 

- Çeşitli yapısal bozukluluk türleri  

- Katılar arasında kimyasal reaksiyonların uyarılması  
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mekanik aktivasyon katının reaktivitesindeki değişimlere neden olan eyleme denir 

[49]. Mekaniksel kusurlara bağlılığın konsantrasyonu ve bölgesel dağılım değirmen 

içinde enerji transferine bağlıdır. Yüksek enerjili gezegensel değirmen yapıdaki 

kusurları oluşturarak katılarda depolanan enerjiyi artmasını sağlayarak süreci ve 

dolayısıyla sonraki süreçler için aktivasyon bariyerinin azalmasına neden olmaktadır 

[50]. 

 

6.3. Farklı Sıcaklıklarda Sinterlenen Kaolende Mullit Oluşumu 

 
Bu çalışmada 1 saat ve 2 saat aktivasyon sonrası yapılan DTA, XRD ve tane boyu 

analizleri sonucunda tozun benzer özelliklere sahip olduğu görülmüştür. Bu nedenle 

sadece aktive edilmemiş ve 1 saat aktive edilmiş tozlar şekillendirilerek 900, 1000, 

1100, 1200, 1250, 1300 ve 1350oC’larda 1 saat süreyle sinterlenmiştir. Elde edilen 

XRD pikleri karşılaştırmalı olarak şekil 6.12- 18 verilmiştir.  

 

 

6.4. Sinterlenen Kaolenin Sinterlenme Sıcaklıklarındaki Karşılaştırmalı Analizi 

 

Şekil 6.12- 18 arasında farklı sıcaklıklarda 1 saat süreyle sinterlenen mekanik aktive 

edilmemiş ve 1 saat süreyle aktive edilmiş peletlerin XRD sonuçları karşılaştırmalı 

olarak verilmiştir. Şekillerde ayrıca üretilen tozlar ticari olarak kullanılan mullit tozu 

ile karşılaştırılmıştır. Şekillerden de görülebileceği gibi mekanik aktivasyonla mullit 

üretim sıcaklığı düşürülürken aynı zamanda miktar olarak da arttığı tespit edilmiştir. 

 

 



56 
 

 
 
Şekil 6.12 Referans olarak seçilen Mullit tozu (M) tozu ile 900°C’ de 1 saat sinterlenmiş aktive 

edilmemiş ve 1 saat aktive edilmiş kaolen tozların karşılaştırmalı XRD paternleri 

 

 
 
Şekil 6.13 Referans olarak seçilen Mullit tozu (M) tozu ile 1000°C’ de 1 saat sinterlenmiş aktive 

edilmemiş ve 1 saat aktive edilmiş kaolen tozların karşılaştırmalı XRD paternleri 
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Şekil 6.14 Referans olarak seçilen Mullit tozu (M) tozu ile 1100°C’ de 1 saat sinterlenmiş aktive 

edilmemiş ve 1 saat aktive edilmiş kaolen tozların karşılaştırmalı XRD paternleri 

 

 

 
 

Şekil 6.15 Referans olarak seçilen Mullit tozu (M) tozu ile 1200°C’ de 1 saat sinterlenmiş aktive 

edilmemiş ve 1 saat aktive edilmiş kaolen tozların karşılaştırmalı XRD paternler 



58 
 

 
 

Şekil 6.16 Referans olarak seçilen Mullit tozu (M) tozu ile 1250°C’ de 1 saat sinterlenmiş aktive 

edilmemiş ve 1 saat aktive edilmiş kaolen tozların karşılaştırmalı XRD paternleri 

 

 

 
 

 

Şekil 6.17 Referans olarak seçilen Mullit tozu (M) tozu ile 1300°C’ de 1 saat sinterlenmiş aktive 

edilmemiş ve 1 saat aktive edilmiş kaolen tozların karşılaştırmalı XRD paternleri 
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Şekil 6.18 Referans olarak seçilen Mullit tozu (M) tozu ile 1350°C’ de 1 saat sinterlenmiş aktive 

edilmemiş ve 1 saat aktive edilmiş kaolen tozların karşılaştırmalı XRD paternleri 
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BÖLÜM 7. SONUÇLAR VE ÖNERİLER 

7.1. Sonuçlar 

Kaolenden yüksek sıcaklıklarda meydana gelen difüzyon kontrollü bir reaksiyon olan 

mullit oluşumuna mekanik aktivasyonun etkisi incelenmiştir. Mekanik aktivasyon 

işlemi katının kimyasal yapısında herhangi bir bozulma olmaksızın reaksiyona girme 

kabiliyetindeki artışı sağlayan bir prosestir. Katının reaksiyona girmesindeki bu 

artışın sebebi kristal yapısında meydana gelen bozulma yani amorflaşmadır. Bu 

çalışmada 1 ve 2 saat süreyle mekanik aktivasyona tabi tutulmuş kaolen yapısında 

meydana gelen değişiklikler SEM, XRD ve DTA analizleri ile tespit edilmiştir. Daha 

sonra şekillendirilen tozlar 900, 1000, 1100, 1200, 1250, 1300, 1350 °C’ de 

sinterlenen numunelerin XRD analizleri yapılmış mullit oluşum kinetiği 

incelenmiştir. 

Yapılan çalışmalardan aşağıdaki genel sonuçlar elde edilmiştir. 

1. Mekanik aktivasyon öncesi kaolen 10µm üzerinde tane boyutuna ve yapraksı bir 

yapıya sahip oldukları görülürken mekanik aktivasyon sonrası tane boyutunun 10µm 

altına düştüğü ve 2 saat mekanik aktivasyon işleminden sonra mikron altı tanelerin 

aglomera olarak oluşturdukları taneler görülmektedir. 

2. Mekanik aktive edilmemiş kaolenin difraksiyon piklerinde kaolen fazı görülürken, 

1 ve 2 saat mekanik aktivasyon işleminden sonra bu fazların pik şiddetlerinde önemli 

miktarlarda azalma görülmektedir. Buna neden olarak mekanik aktivasyonun yapıda 

meydana getirdiği yoğun bozunma ve kısmi amorflaşma olarak gösterilmektedir. 

Kaolenin amorflaşma %’ si 1 saat ve 2 saat mekanik aktivasyon sonrasında her ikisi 

içinde %97 olarak bulunmuştur. 

3. Mekanik aktive edilmemiş kaolenin DTA analizlerinde 530 °C’ de metakaolen 

oluşumundan kaynaklanan endotermik bir pik ile 1000 °C’ de mullit oluşumundan
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kaynaklanan bir ekzotermik pik görülmektedir. 1 saat mekanik aktivasyona maruz 

kalan kaolenin DTA analizinde ise metakaolenin oluşumundan kaynaklanan herhangi 

endotermik bir pike rastlanmazken, mullit oluşumuyla meydana gelen ekzotermik 

pik 990 °C’ de görülmektedir. 

4. XRD, SEM ve DTA analizlerinden 1 ve 2 saat mekanik aktivasyon sonrasında 

elde edilen tozların birbirine benzer oldukları tespit edilmiş ve kinetik çalışma sadece 

1 saat mekanik aktivasyona uğratılmış tozlara uygulanmıştır. Kaolenden mullitin 

kristallenmesi birbirine bağlı ve birbirini takip eden iki mekanizmayla gerçekleşir; 

çekirdeklenme ve büyüme. Mekanik aktive edilmemiş kaolenden mullitin 

çekirdeklenmesi için gerekli olan aktivasyon 928 - 962 kj/mol aralığında 

hesaplanırken aktive edilmiş kaolen aktivasyon enerjisi 735 - 808 kj/mol aralığına 

azaldığı görülmüştür. Mullit çekirdeklerinin büyümesi için gerekli aktivasyon 

enerjisi 895 - 343 kj/mol aralığında hesaplanırken aktive edilmiş kaolen aktivasyon 

enerjisi 694- 462 kj/mol aralığına azaldığı görülmüştür. 

5. Yapılan çalışma sonucunda mekanik aktivasyona maruz kalan kaolenden mullit 

oluşumunun daha düşük sıcaklıklarda ve daha yüksek oranlarda gerçekleştiği 

görülmüştür. Buda oda sıcaklığında gerçekleştirilen mekanik aktivasyon işlemiyle, 

yüksek sıcaklıklarda meydana gelen difüzyon kontrollü katı katı reaksiyonlarının 

daha düşük sıcaklıklarda ve daha düşük aktivasyon enerjisi ile olabileceği 

gözlenmiştir. 

6. Farklı sıcaklıklarda 1 saat süreyle sinterlenen mekanik aktive edilmiş tozlarda 

mullit oluşumunun daha düşük sıcaklıkta oluşmaya başladığı XRD analizlerinde 

tespit edilmiştir.  
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7.2. Öneriler 

1. Çalışmamızda 1 saat ve 2 saat süreyle yapılan mekanik aktivasyonlar sonrası 

yapıda herhangi bir değişim gözlenmemiştir. Mekanik aktivasyon süresi düşürülerek 

çalışma farklı sürelerde tekrarlanabilir. 

2. Çalışmamızda sadece toz üretimi gerçekleştirilmiş ve bu amaçla analizler 

yapılmıştır. Çalışmamızın sonunda elde edilen tozlardan üretilecek peletler üzerine 

performans testleri uygulanarak çalışma sürdürülebilir. 

3. Çalışmamızda sadece mekanik aktivasyon yapılmıştır. Bu çalışma kimyasal 

aktivasyon yapılarak tekrarlanabilir. 
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