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OZET

Anahtar kelimeler: Ciiruf-Refrakter Etkilesimi, MgO-C Refrakter, ciiruf, penetrasyon.

Bu calismada, Kardemis AS. Pota firinlarinda iiretilen on farkli ¢elik kalitesine ait
ctirufun, ¢elik potasi ciiruf bolgesinde kullanilan MgO-C refrakter tuglalara olan
etkilerinin incelenmesi hedeflenmistir. Bu dogrultuda, refrakter tuglalardan kroze
olusturulmus ve ciiruf numuneleri igerilerine doldurularak “Ciiruf — Refrakter
Penetrasyon Testi” uygulanmistir. Penetrasyon testi sonuglari; makro, taramali
elektron mikroskobu ve goriintii isleme yontemleri ile irdelenmistir.

Calisma kapsaminda hazirlanan refrakter krozelerin igerisine ciiruf doldurulmus ve
firina sarj edilmistir. Krozeler, 3 saatte 1600 °C sicakliga ulasilmis ve pota firnlarinda
yaklagik islem sicakligi olan 1600 °C’de 2 saat bekletilerek etkilesim saglanmustur.

Ciiruf — Refrakter korozyon testinin tamamlanmasinin ardindan, etkilesim alaninda
korozyon alaninin hesaplanmasi amacglanmistir. Bu dogrultuda, -ciiruf-refrakter
etkilesim bolgelerinde penetrasyon goriilen bolgelerden alinmis SEM goriintiisii
tizerinden “ImageJ]” programi yardimu ile analizler gergeklestirilmistir.

MgO-C refrakter krozeler ile cliruf numuneleri arasindaki etkilesimin anlasilmasi
amaciyla ergitme sonrasinda taramali elektron mikroskobu kullanilarak, cliruf —
refrakter etkilesim alanlarinda noktasal, alansal ve ¢izgisel mikro-kimyasal analizler
yapilmistir. EDS nokta analizlerinden, refrakterin MgO ve C esaslt oldugu, kullanilan
cliruflarm ise Mg, Si, Al, Ca elementlerini igerdigi belirlenmistir. Ciiruf
penetrasyonunun etkin bir sekilde gerceklestigi 6,7 ve 8 numarali numuneler haricinde
clirufun refrakter malzemeye niifuz edemedigi goriilmiistiir. Korozyonun gerceklestigi
bolgelerde, ciliruftan refraktere Ca diflizyonu, refrakterden cilirufa ise Mg ve C
difiizyonlarinin oldugu tespit edilmistir. Bu dogrultuda, SEM gériintiilerinde etkin bir
korozyonun goriilmedigi numunelerde dahi etkilesimin gergeklestigi sonucuna
varilmistir.
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EXAMINATION OF PENETRATION BEHAVIOR OF MgO-C
REFRACTORY BRICKS USED IN STEEL LADLES SLAG ZONE
AGAINST DIFFERENT QUALITY STEEL SLAGS

SUMMARY

Keywords: Slag-Refractory Interaction, MgO-C Refractory, slag, penetration.

In this study, It is aimed to investigate the effects of slag belonging to ten different
steel grades produced in Kardemis A.S. ladle furnaces on MgO-C refractory bricks
used in the steel ladle slag region. In this direction, a cross-section was formed from
refractory bricks and slag samples were filled in and the “Slag - Refractory Penetration
Test” was applied. The penetration test results were examined by macro, scanning
electron microscopy and image processing methods.

The slag was filled into the refractory crucibles prepared within the scope of the study
and charged into the oven. The crucibles reached a temperature of 1600 °C in 3 hours
and the interaction was achieved by holding them for 2 hours at 1600 °C, which is the
approximate process temperature in ladle furnaces.

After the completion of the slag — Refractory corrosion test, it is aimed to calculate the
corrosion area in the interaction area. In this direction, analyzes were carried out with
the help of the “ImageJ” program using the SEM image taken from the areas where
penetration was observed in the slag-refractory interaction zones.

In order to Decipher the interaction between MgO-C refractory crozes and slag
samples, point, spatial and linear microchemical analyses were performed in the slag—
refractory interaction areas using scanning electron microscopy after melting. From
the EDS point analysis, it was determined that the refractory is based on MgO and C,
and the slags used to contain the elements Mg, Si, Al, and Ca. It has been observed
that slag cannot penetrate the refractory material, except for samples 6,7 and 8, where
slag penetration occurs effectively. In the regions where corrosion occurs, Ca diffusion
from the slag to the refractory, and Mg and C diffusion from the refractory to the slag
have been found. Accordingly, it was concluded that the interaction occurred even in
samples where no effective corrosion was observed in SEM images.
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BOLUM 1. GIRiS

Refrakterler, yliksek sicakliktaki kimyasal, fiziksel etkilere direngli poroz ve homojen
olmayan malzemelerdir. Refrakterlerin iiretiminde ¢esitli oksitler ve oksit olmayan
bilesikler kullanilmaktadir. Igeriklerinde kullanilan oksitlere; silisyum, aliiminyum,
magnezyum, kalsiyum ve zirkonyum oksitler 6rnek verilebilecekken karbiir, nitriir,
bortir, silikat ve grafit gibi oksit olmayan bilesiklerde iiretimde kullanilmaktadir [1].
Ayrica bahsi gecen oksit dis1 malzemelere, teknoloji ilerledikce talebin artacagida

ongoriilmektedir [2].

Refrakterlerin birincil islevleri, metaller, camlar, petrokimyasallar ve seramik
malzemelerin iiretimlerinde proses ortamindaki 1s1 ve atmosferi perdeleyerek uygun
kosullart olusturmaktir [3]. Bu noktada refrakter malzemeler, kimyasal kararllik,
basma mukavemeti, erozyon ve korozyona karsi dayanimlari gibi 6zelliklerinin

yuksek olmasi dolayisiyla tercih edilmektedir [4].

Refrakter endiistrisi, malzeme imal eden sektdrlerdeki yoOnelimlere gore siirekli
gelisim icerisindedir. Bu sektorler icerisinde, iiretilen toplam refrakter malzemenin %
60’tan fazlasi ile demir — ¢elik sektorii en biiytik tiiketim payina sahiptir. Demir- ¢elik
sektoriinde, refrakter malzemeler genellikle; firinlarin, kire¢ ocaklarinin, ciiruf

potalariin ve s1vi metal potalarinin driilerek izole edilmesinde kullanilmaktadir [3].

Bu sektor igerisinde entegre tesislerde refrakter malzemeler; yiiksek firin, bazik
oksijen firmi, sivi ham demir potalari, pota firinlari, siirekli dokiim tandisleri gibi
tinitelerde kullanilmaktadir. Celik iiretiminin neredeyse her asamasinda kullanilan
refrakterler, cesitli kimyasal reaksiyonlar ve fiziksel etkilere maruz kalmaktadir. Bu
nedenle, iiretim sartlar1 ve gereksinimlerine gore refrakter malzemelerden siirekli artan

bir beklenti vardir.



Refrakter malzemelerden beklenilen genel 6zellikler asagidaki gibi siralanabilir:

1. Yiiksek sicakliklara dayanabilmeleri

2. Kullanildiklar1 kapali alanlarda 1s1y1 izole edici davranis gostermeleri

3. Yiiksek sicaklikta, metal, ciiruf ve gazlarin asindirict davranislarina
direnebilmeleri

4. Uygulama alanlarindaki mekanik etkilere dayanabilmeleri

5. Termal sok direnglerinin yiiksek olmasi

6. Celik temizligine olumlu katki saglamalari



BOLUM 2. REFRAKTER MALZEMELERIN KARAKTERISTIK
OZELLIKLERI

Refrakter malzemelerin tanimi1 geregi, farkli sicakliklarda termal ve mekanik
gerilmelere direngli oldugu bilinmektedir. Metalurjik islemlerde yiiksek sicakliklarda
kullanilan refrakter malzemeler, maruz kalacaklar1 ortama gore secilmektedir. Bu
malzemelerden, sadece yiiksek sicakliklara degil, ayni zamanda operasyonel
performanslarini etkileyen termokimyasal ve termomekanik streslere de dayanmalari
beklenmektedir [5]. Bu noktada malzeme se¢imi, genellikle kullanim ortamindaki
sartlar simiile edilerek yapilmaktadir. Ortam sartlarina yonelik test yapilamadiginda

ise fiziksel ve kimyasal 6zelliklere dayali malzeme se¢imleri yapilmaktadir.

Genel olarak, temel fiziksel 6zellikler cogu zaman bir refrakter malzemenin amaglanan
uygulamalar i¢in kullanilabilirligini gosterir. Bu malzemelerin sahip olmasi gereken
en mithim 6zellik ise ylik altinda sekil degisimine kars1 gosterdikleri direng olarak
bilinmektedir [6]. Asagidaki temel fiziksel 6zellikler genellikle belirli uygulamalar

i¢in refrakterleri tahmin etmek, segmek ve regetelemek igin kullanilir [7].

2.1. Yogunluk ve Porozite

Standart yontemlerle belirlenen yogunluk ve porozite degerleri, uygulamalar i¢in
refrakterlerin 6zelliklerini belirlemekte kullanilir. Yogunluk ne kadar yiiksek ise
porozite o kadar diisiiktiir. Ayrica, mukavemet, asinma ve gaz gecirgenligi gibi diger
fiziksel 6zellikler, genellikle refrakterin yogunlugu ve porozite miktartyla bagintilidir.
Porozitenin artmasiyla birlikte, 1s1y1 izole edebilme kabiliyeti de artmaktadir. Celik
iiretim pota Oriimleri yapilirken, ciiruf temasinin oldugu bolgelerde az miktarda
porozite barindiran refrakterler kullanilmaktadir. Bu o6zellikler, ASTM D-20
Standartina gore kontrol edilir [7].



2.2, Mukavemet

Hem soguk hem de sicak kosullarda fiziksel mukavemet, refrakter malzemlerde
kullanimin Olgiileri olarak gosterilebilir. Soguk mukavemet, refrakter malzemenin
nakliyesi ve uygulama esnasindaki davraniglari hakkinda fikir verirken, sicak

mukavemet refrakterin yiiksek sicaklik kullanimlarindaki performansi i¢in bilgi verir

[7].

2.2.1. Soguk basma dayamimi ve kopma modulii

Refrakter malzemelerin soguk basma dayanimi ve kopma dayanimi, termal
uygulamalar i¢in bilgi vermemektedir. Bu 6zellikler, kullanim yerlerindeki soguk insa
uygulamalari ve driim faaliyeti icin yol gdstermektedir. {lgili 6zellikler, ASTM — C133
Standartina gore kontrol edilmektedir [7].

2.2.2. Sicak kopma modiilii

Sicak kopma modiilii, bir refrakter malzemenin yiiksek sicakliklarda egilme
mukavemeti hakkinda bilgi vermektedir. Refrakterler yiiksek sicakliklarda
kullanildigindan, sicak kopma modiilii, bir refrakterin yiliksek sicakliklarda
uygunlugunun ve performansinin en 6nemli gostergesidir. Bu nedenle son yillarda,
refrakterlerin se¢cimi ve kullanimi i¢in en Onemli test kriteri olarak sicak kopma

modiili belirlenmistir. Bu 6zellik, ASTM C- 583 Standartina gore kontrol edilmektedir
[7].

2.3. Termal Genlesme

Termal Genlesme, refrakter malzemelerin, farkli yiiksek sicaklik araliklarina maruz
birakildiginda ve daha sonra oda sicakligina sogutuldugunda, dogrusal stabilitesi
hakkindaki o6nemli bir Olciittiir. Refrakter malzemelerin termal genlesme
dayanimlarinin yiiksek olmasi beklenir. Bu malzemeler, her zaman sistemde elde

edilebilen maksimum sicaklik altinda, baglayicilar ve bilesen 6zelliklerinde bozulma



olmayacak sekilde tasarlanmalidir. Bu 6zellik, ASTM C-113 Standardina gore kontrol
edilmektedir [7].

2.4. Termal Sok

Refrakter malzemeler, yiiksek sicaklik operasyonlarinda yogun 1sitma ve sogutmalara
maruz kalmaktadir. Bu nedenle termal sok direnci, refrakter 6zelliginin 6nemli bir
kriteridir. Kullanim esnasinda, refrakter ve baglayicilar, 1sinirken genisler ve sogutma
sirasinda biiziiliir. Igeriginde, siirekli ve benzer mikro yapiya sahip refrakterler, rijit
sistemlere gore daha iyi termal sok direnci gosterir. Refrakter malzemelerin 1s1l sok
direncini belirlemek i¢in iki standart yontem vardir. Tugla sekilleri i¢in termal sok
direnci, "Serit Termal Sok Testi" (ASTM C-1100) ile 6l¢iiliir ve monolitik refrakterler
i¢in standart yontem ASTM C-1171'dir [7].

2.5. Termal iletkenlik

Termal iletkenlik, refrakterin yiiksek sicakliklara maruz kaldiginda sicaktan soguk
yilize 1s1y1 iletebilme kabiliyetinin bir Ol¢iisiidiir. Refrakter malzemelerin termal
iletkenligini belirlemenin ti¢ farkli yontemi vardir. ASTM C-210, refrakterlerin termal
iletkenligini belirlemek i¢in standart yontemdir; ASTM C-202, refrakter tuglanin
termal iletkenligini belirlemek i¢in standart yontemdir. ASTM C-1113 ise sicak tel ile
refrakterlerin 1s1l iletkenligini belirlemek i¢in standart yontemdir. Isil iletkenlik
testleri, sicak yiizden soguk yiize kadar olan termal gradyanlarin 6zel kullanimlar i¢in
bir refrakter malzemenin kullanimini zorunlu kildig1 izolasyon refrakterleri igin

ozellikle 6nemlidir [7].

2.6. Kimyasal Ozellikler

Refrakterlerin kimyasal 6zellikleri, icerdigi yapinin kimyasal analizi, bagin yapisinin
dogas1 ve ayrica refrakterin yiiksek sicakliklara maruz kaldiginda asindiricilara
direnme kabiliyeti ile tanimlanir. Refrakterler, yiiksek sicakliklarda asindirict sivilara

maruz kaldiginda, korozyon / erozyonun boyutu refrakter tanelerine ve refrakterin



kimyasal baglama sistemine baglidir. Demir-gelik sektoriindeki uygulamalarda,
korozyon / erozyon direnci, erimis metal ve ciirufa maruz kalan refrakterlerin en
onemli Ozelliklerinden biridir. Refrakterlerin erimis metal / clirufa maruz kalmasi
dinamik bir siire¢ oldugundan, kosullar1 simiile eden testlerin de dinamik olmasi
gerekir. Celik tiretim refrakterleri igin doner cliruf testi, ¢elik iiretim refrakterlerindeki
kosullarin yakin simiilasyonunu saglar ve ASTM C874 Standardina uygun olarak

yapilir [7].



BOLUM 3. CELIK URETIMINDE POTA METALURJIiSI

3.1. Celik Uretiminde Pota Metaliirjisi Prosesinin Isleyisi

Entegre demir — ¢elik tesislerinde, demir cevherinden celik iiretimi yapilmaktadir. Bu
noktada, {liretim asamasi bircok basamaktan olusmaktadir. Sekil 3.1.°de iiretim

asamalar1 gematize olarak gosterilmistir.

Sekil 3.1. Entegre Demir Celik Tesislerinde Uretim Asamalar1 [8].



Diinya ¢apindaki demir iiretiminin %90’nindan fazlasi yiiksek firinlar kullanilarak
tretilmektedir [9]. Yiiksek firinlarda iiretilen sivi ham demirin karbon orani, konvertor
araciligi ile %4’den %1 oranlarina diisiiriilerek celik yapimi tamamlanmis olur [10].
Proses devaminda konvertorde hazirlanan sivi gelik, potalara bosaltilir ve ving yardimi
ile pota firmlarina taginir. Celik, pota firinlarinda gesitli ikincil metaliirji islemlerinin
uygulanmasmnin ardindan stirekli dokiim makinalarma getirilerek  dokiimii

gerceklestirilir. Sekil 3.2.°de konverter, Sekil 3.3.’de pota firi1 gorseli sunulmustur.

Sekil 3.3. Pota Firin1 Gorseli [8].



Celik tiretiminde celik-ciiruf reaksiyonlart biiylik 6nem tagimaktadir. Pratikteki bircok
ikincil metalurji sitireci bu reaksiyonlara odaklanir. Su anda, kiikiirt giderme,
deoksidasyon ve inkliizyon giderme cogunlukla pota firinlarinda rafinaj sirasinda
gergeklestirilir. Bu reaksiyonlarin ilerleme ve dengeye yaklasma derecesi, potaya
ulasan sivi ¢eligin ilk durumuna, ciiruf olusturulmasina, ¢eligin kimyasal bilesimini
ayarlamak i¢in yapilan ilavelere, reoksidasyona ve ¢elik-refrakter reaksiyonlar: gibi

parametrelere baghdir [11].

Giinlimiizde, nihai mamul treticilerinin beklentileri, siirekli olarak artmaktadir. Nihai
mamullerde istenilen vasiflarin saglanabilmesi i¢in uygun kimyasal kompozisyonun
saglanabilmesi ve temiz celik {iretilmesi bu beklentiler arasindadir [12]. Bu
dogrultuda, pota metaliirjisi islemleri, c¢elik iiretiminde O©nemli gorevler

tistlenmektedir. Bu gorevler asagidaki gibi 6zetlenebilir [13].

Celik tiretiminde pota metaliirjisinin amagclari:
- Deoksidasyon
- Kiikiirt Giderme
- Alasim elementlerinin kontrollii ilavesi

- Inkliizyon modifikasyonu

3.1.1. Deoksidasyon

Pota icindeki ¢eligin rafinasyonu sirasindaki ilk adim genellikle ¢eligin
ferromanganez, ferrosilikon, silikomanganez ve aliiminyum ile deoksidasyonudur.

Celik deoksidasyonun ii¢ kategorisi vardir.

1) 100 — 200 ppm ¢oziinmiis oksijen i¢in ferromanganez verilerek,
2) Yar 6ldirilmis ¢eliklerin bazilart:
a) 50— 70 ppm ¢oziinmiis oksijen igin Si ve Mn verilerek,
b) 25— 40 ppm ¢6ziinmiis oksijen i¢in Si/ Mn / Al verilerek,
€) 15—20 ppm ¢oziinmiis oksijen igin Si/ Mn / Ca verilerek,
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2 — 4 ppm c¢oziinmiis oksijen i¢in aliiminyum kullanilarak, celiklerin deoksidasyon

islemi gerceklestirilir [13].

3.1.2. Kiikiirt giderme

Son yillarda, iiriin karliligin1 artirmak ve iiriinlerin pazar rekabet giiclinii genisletmek
icin, diisiik kiikiirtlii ve ultra diisiikk kiikiirtlii celik tretimi gerceklestirilmesi
hedeflenmektedir. Bu ilke ile yiiksek verimli ve diisiik maliyetli {iretim teknolojisi

tizerine odaklanilmistir [14].

Bu noktada, celik isterlerinin yani sira maliyet esaslarindan dolayida kiikiirt giderme
operasyonu uygulanmaktadir. Ilaveten kiikiirt, mekanik ve kaynaklanabilirlik
ozelliklerini olumsuz etkilemesi sebebi ile ¢elik igerisinde olmasi genellikle
istenilmeyen bir elementtir. Boru hatti uygulamalarinda kullanilan ¢eliklerde
kaynaklanabilirlik dolayisiyla 20 ppm’den daha az kiikiirt seviyesi beklenmektedir. Bu
diisiik kiikiirt icerikleri, tamamen oldiiriilmiis bir celikte kalsiyum aliiminat ciirufu

varliginda potalarda kiikiirt giderme ile saglanabilmektedir [13].

3.1.3. Alasim elementlerinin kontrollii ilavesi

Siv1 ¢elik igerisine ¢esitli alasim ekleme yontemleri uygulanmaktadir. Doldurulmusg
torbalarin atilmasi, kiirekle veya mekanize oluklarla ekleme, tel besleme, toz
enjeksiyon ve banyo igerisine paketler halinde firlatma yontemleri 6rnek olarak

verilebilir.

Siv1 gelige bir ferro alyaj eklendiginde, yerel sogutma etkisinin bir sonucu olarak
alagim parcgacigi ¢cevresinde katilasmis bir ¢elik kabugu olusur. Zaman gectikce, kabuk
icindeki ferroalyaj erime noktasina kadar isinirken kabuk erir. Tam ¢6ziinme,
banyodaki konvektif 1s1 transferi islemlerinin yani sira eklenen ferro alyajin boyutu

tarafindan yonetilmektedir [5].
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3.1.4. Pota firmm

Celik Uretim fabrikalarinda, sivi ham celik, pota vasitasiyla konvertdrden pota
firinlarina taginir. Bu baglamda pota firini, birgok ikincil metalurji isleminde, temel

ergitme donanimi olarak kullanilir [15].

Baslica islevleri asagidaki gibidir ve sivi ¢elik alasimlama, dinlendirme asamalarina

ait gorsel Sekil 3.4.’te sunulmustur.

1) Grafit elektrotlarla iletilen elektrik enerjisi ile sivi geligin yeniden 1sitilmasi
(ciirufun 1s1itilmasi1 sonucu 1s1 transferi ile ¢eligin sicakligi artirilmaktadir)

2) Asal gaz kanigtirma yontemi ile c¢eligin sicaklik ve bilesiminin
homojenlestirilmesi

3) Refrakterleri ark zararlarindan koruyan, 1siy1 sivi gelik iizerinde yogunlastiran,
inkliizyon ve metal oksitlerini tutan ve kiikiirt giderme ortamini olusturan bir

ciiruf tabakasinin olusturulmasi

Pota firin1 islevleri arasinda sayilabilecek ikincil islevler;
1) Kimyasal kontrol i¢in yapilacak alasim beslemeleri
2) Gaz giderme veya inkliizyon yapisinin kontrolil i¢in ¢ekirdekli tel ilavesi
3) Etkin bir kiikiirt giderme sartlarinin saglanmasi

4) Fosfor giderme sartlarinin saglanmasi

Sekil 3.4. Pota Firin1 Alasimlama - Dinlendirme Asamalari [8].
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Uretimi tamamlanan siv1 celigin siirekli dokiim makinasina transfer asamas1 Sekil

3.5.’te sunulmustur.

Sekil 3.5. Celik Uretim Potas: Transferi [8].

Celik tiretim tesislerinde kullanilmakta olan pota firinina ait gematize gorsel, Sekil

3.6.’da gosterilmistir.

Akim iletken kollar
Elektrotlar

o | Ferro alyaj besleme
R—] ]
]
Baca gaz! I I
qiln
I I R
ZB | | WY
(\ °°:}: inert gaz karigtirma
el
00° ’\;. Svi gelik
A
G Gaz tapas
b ) 2

. +~""*| Pota arabasi
A pra

Sekil 3.6.Pota firini sematik gosterimi [8].
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Artan ¢elik temizligi gereksinimi ve yliksek kaliteli celiklere olan talep, vakum
prosesini daha onem arz eder hale getirmistir. Birgok c¢elik {ireticisi miisterilerinin

talepleri dogrultusunda ¢eligi vakum altinda isleme tabi tutarlar.

Tiim vakum islemlerinin altinda yatan temel prensip, ¢oziinmiis olan gazlarin
uzaklastirllmasidir. Gaz gidermeden bagka diger metalurjik reaksiyonlarda vakum
altinda yapilabilir. Ornegin hassas dekarbiirizasyon, alasimlama, deoksidasyon ve
inkllizyon uzaklastirilmas1 gibi metalurjik islemlerde c¢elik temizligini arttirmak
amaciyla vakum altinda yapilmaktadir. Stv1 ¢eligin vakum altinda yapilan isleminden
gelen, yiiksek i¢ temizlik, diisiik gaz icerikleri ve yakin alasim toleranslar1 elde

edilebilmesi gibi temel yararlar1 vardir.

3.2. Celik Uretim Potalarinda Kullanilan Refrakter Malzemeler

Celik pota astar1 i¢in en uygun refrakterin se¢imi, bir dizi faktore, yani ¢elik iiretim
maliyete baghdir. Oregin; celik sektdriinde refrakterin, komiirden kok yapmak icin
kullanildig: ilk bolge olarak kabul edilen kok firini icin silika refrakter 6n plandadir.

Ancak bu refrakterin demir veya c¢elik ile etkilesimi sinirlidir [16].

Isleme sirasinda, refrakter malzeme ile kapl ikincil metaliirji potasi siv1 ¢elik ve farkl
curuf tiirleri ile doldurulur. Cesitli katki maddeleri ve islem siiresi, isleme potasinin
caligma astar1 lizerinde daha fazla kimyasal ve termal strese neden olur. Refrakter

astarin tasarimi, ¢alisma astari, kalici astar ve yedek yalitimdan olusur.

Tasarim, ciiruf bolgesinde astar ve metal bolgede astar olmak {izere iki ayr1 bolgeden
olusur. Ciiruf hatti, refrakter arayiizlerde korozyon ve erozyon agisindan agresif
davraniglar olusturabilen cesitli ciiruf tiirleri ile temas eden bdlgedir. Ayrica cliruf
kimyasina ve kullanilan refrakter kalitesine bagl olarak oksidasyon potansiyeli vardir.
Yan duvarlar ¢alisma sirasinda termo- mekanik harekete maruz kalir ve bu da ¢alisma
kaplamasinda yliksek erozyona neden olabilir. Celik potada farkli bolgelerdeki
refrakter kaplama Sekil 3.7.’de gosterilmektedir.
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— C uruf Bolgesi

Metal Bolgesi

Taban

T

-

Sekil 3.7. Celik Potasinda Bolgelerin Gosterimi [3].

Aliiminyum ile 6ldiriilmiis ¢eliklerde, pota ¢aligma astarinda MgO-C, A1203-SiC-C
ve Ca0O-MgO-C tuglalar1 gibi karbon igeren veya dolomit tuglalar kullanilir. Bu
tuglalara ait gorseller, Sekil 3.8. Sekil 3.9. Sekil 3.10. ve Sekil 3.11.’de gosterilmistir.

Sekil 3.8. MgO-C Refrakter Tugla [17].
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Sekil 3.9. Al203-SiC-C Refrakter Tugla [18].

Silisyumla 6ldiirtilmis ¢elikten tiretilen cliruf silislidir, bu baglamda baziklik orani (V
= CaO / Si02) oran1 2.0-2.5'dir. Bu nedenle dolomit esasl refrakter, metal bolgedeki
astar i¢in en uygun malzemedir. Katran veya regine bagli Dolo-C tuglalar, pota
kullanim1 ve termal yOnetimin iyi olmasi kosuluyla iyi performans gosterir. Isil
degisim araliginin ¢ok fazla olmadig1 uygun kosullarda, dolomit-C refrakterinin pota
performansin1 100'den fazla dokiime kadar ¢ikarabildigi bilinmektedir. Dolomit,
aralikli olarak calisan bir tesiste kullanilirsa, bu, soguduktan sonra astar ¢atlaklarina
neden olarak metal penetrasyonu ve giivenlik astarma asiri hasar yaratarak pota

giivenligini tehlikeye atabilir [3].

Sekil 3.10. CaO-MgO-C Refrakter Tugla [19].
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Sekil 3.11. Dolomit Refrakter Tugla [19].

3.3. Potalarda Refrakter Asinmalari

Demir — Celik tiretim tesislerindeki en 6énemli maliyet giderlerinden birisi proseslerde
kullanilan refrakter malzemelerdir. Refrakterler, c¢elik {iretim ekipmanlarinda
kullanilan temel malzemelerdir. Asinma mekanizmalarin1 anlamak, gilivenli, diisiik

maliyetli ve yiiksek performansli ¢elik islemesini saglamak i¢in dnemlidir [20].

Maliyet agisindan 6nem arz eden refrakter malzemeler, ayn1 zamanda ¢elik temizligi
gibi kritik bir konuda da rol oynamaktadirlar. Giiniimiizde vasifli ¢eliklerin
kullaniminin artmasi, dolayisiyla sektorde en temiz celigin iiretimi ana odaklardan

birisi olmustur.

Refrakterlerin korozyona ugramasi sonucu, ¢elik temizliginin azalmasina sebep olan

safsizliklar olusarak sivi ¢elik ile etkilesime girebilir [21].

Bu nedenle hem maliyet hem de celik temizligi agisindan refrakter malzeme
asinmalarinin - minimum  seviyelere indirilmesi amaglanmistir. Bu amaclar
dogrultusunda, refrakter miihendisliginin yaninda ciiruf miithendisligi kavraminin da

benimsenerek prosesler yonetilmelidir.



17

Celik iiretim siirecinde, yerleskenin kapasitesi iizerinde etkili olan en Onemli
faktorlerden birisi ikincil metaliirji potalarinin servis dmriidiir. Bu potalar igerisinde,
elde edilmek istenen nihai ¢elik kimyasal kompozisyonu, vakum prosesi, dokiim
islemi boyunca muhafaza sivi ¢eligin muhafaza edilmesi gibi islemler

gerceklesmektedir.

Celik tiretim potalarinda her bolgede asinma meydana gelse de en ciddi boyuttaki
asinma, ciiruf seviyesinde meydana gelmektedir. Bu sebeple pota servis omriinii
belirleyen en 6nemli parametre, ciiruf seviyesinde kullanilan tuglalarin dayanim

stireleri olmaktadir [22].

Diinyada ikincil metaliirji potalarinda ciiruf seviyesinde fakli uygulamalar bulunuyor
olsa da en yaygin kullanimimn MgO-C refrakter tuglalar oldugu endiistriyel gdzlemler

dogrultusunda bilinmektedir.

Celik tiretim tesislerinde refrakter sarfiyatlarinin en biiyiik paydasina sahip olan celik
tiretim potalarinda, ¢esitli sebepler ile refrakter asinmalari meydana gelmektedir. Pota
refrakter malzemelerindeki aginma sebepleri incelendiginde, genel olarak dort baslik

tizerine odaklanilmistir.

Pota refrakter malzemelerinde aginma nedenleri:

1) Potalarin 1sitilmasi ve sogumast sirasindaki catlamalar,
2) Ciiruf ve gelik bolgesindeki korozyon,
3) Mekanik etmenlerden dolay1 erozyon,

4) Celik rafinasyon islem siiresi

Pota servis Omiirlerinde artis saglanmasi ¢elik iireticileri i¢in ¢ok Onemlidir. Bu
dogrultuda yukarida belirtilen maddelerde optimizasyon diizenlemeleri yapilmasi pota

Omiirlerini olumlu yonde etkileyecektir.



18

3.3.1. Potalarin 1isitilmasi ve sogutulmasi sirasindaki catlamalar

MgO — C tuglalar ciiruf atagina kars1 dayanikli olmalarina ragmen termo mekanik
etkilere kars1 uygun sartlarda kullanilmadiklar taktirde istenilen performans degerine

ulasamamaktadir.

Servis sirasinda olusan gerilmeler sebebi ile tugla ylizeyinden igeriye dogru uzanan
kilcal ¢atlaklar olusur. Calisma sirasinda, sicak tugla yiizeyine bu catlaklardan ciiruf —
celik infiltrasyonlar1 ve bolgesel kabuk atmalar gergeklesir. Celik iiretim potalarinda,
bu tiir termo mekanik etkileri gidermek i¢in tugla oriimii sirasinda yatay ve dikey
genlesmelerin iyi hesaplanmasi1 gerekmektedir. Zira, MgO —C tuglalarin ¢ekme
direnci basma direncinden daha diisiiktiir. Bu nedenle, 6riim sirasinda ki bosluk
paylarmin iyi hesaplanamamasi sonucunda genlesme kaynakli termo mekanik
etkilerin goriilmesi kolaylagmaktadir [22]. Sekil 3.12.’de yeterli genlesme boslugu

verilmemis MgO-C tugla oriimii gortilmektedir.

Sekil 3.12.Yeterli Genlesme Boslugu Verilmemis MgO-C Tugla Oriimii [22].

3.3.2. Ciiruf ve celik bolgesindeki korozyon

Celik iiretim potasi refrakter sistemlerinin uygun sekilde tasarlanmasi ve yonetilmesi

icin anlasilmasi gereken ¢esitli asinma mekanizmalari bulunmaktadir. En 6nemli
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asinma mekanizmasi ise korozyondur. Celik iiretim potalarinda, ciiruf hatlari igin
kullanilan refrakterlerdeki magnezya tanelerinin kimyasal korozyonu, magnezyumu
¢ozen sodyumca zengin kalsiyum-aliiminyum silikat ciirufu reaksiyonlar1 ile

siddetlenerek refrakterlerin dmiirlerini azaltmaktadir [20].

Bu hadise, ciiruf icerisindeki demir oksit (FeO), silika (SiO2) ve mangan oksit (MnO)
gibi bilesiklerin refrakter ile kimyasal reaksiyonudur. MgO yapiya sahip refrakterler,
MgO miktar1 olarak doyurulmamis ciiruflar tarafindan kolaylikla saldiriya

ugrayabilirler [23].

Bu nedenle ¢elik iiretim pratiginde, MgO doymus ciiruf tercih edilir. Ciirufun askida
magnezyum oksit icermesiyle elde edilen doygunluk, islem sirasinda enerji kayiplarin
azaltabilen ve refrakter hizmet omriinii iyilestirebilen etkin ciiruf kopiirmesine katki
saglamaktadir. Bu dogrultuda, sicaklik ve ciiruf bilesenleri ile ilintili olan MgO

doygunlugunun bilinmesi 6nem tagimaktadir [24].

Refrakter tugla icerisinde bulunan magnezya, sicakliga ve FeO igerigine bagl olarak
% 6 ile % 14 degerleri arasinda degisen doygunluk seviyeleri ile gelik iiretim ciirufu
igerisinde ¢oziiniir. Bu kimyasal reaksiyonlar sonucunda refrakter tuglalarda asinma

meydana gelmis olur [25].

Refrakter asinmalarinin minimum seviyelere indirilmesi, ¢elik temizligi ve ekonomik
etmenler sebebiyle onem arz etmektedir. Bu nedenle, ciiruf icerisinde yer alan demir
oksit, flaks malzemelerin kullanim1 ile indirgenerek ¢elige gegcirilir ve refrakter
asinmast en aza indirilir. Refrakter tuglalarda meydana gelen korozyonu kontrol
etmenin bir diger yolu ise karbon iceren tugla kullanilmasidir. Refrakter astardaki
karbon, refrakter / cliruf ara ylizeyindeki korozif ciirufu okside ederek astar asinmasini
azaltilir. Dokiimden ¢ikan bir celik iiretim potasindaki ciliruf-gelik bolgeleri Sekil

3.13.’de sunulmustur.
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Sekil 3.13. Pota Igerisinde Ciiruf - Celik Bolgeleri [8].

Celik potalarinda ciiruf bolgesinde kullanilan MgO — C tuglalarin asinmalar1 bir¢ok
arastirmaci tarafindan ¢alisilmistir. Bu refrakter malzemelerin asinmasini azaltmak
icin yukarida sayilan yontemlere ek olarak ciiruf igerisindeki MgO doygunluk oranini
saglayabilmenin 6nem arz ettigi goriilmiistiir. Celik rafinasyonu sirasinda ciirufun
MgO bakimindan doymasi (6rnegin agirlik¢a% 6 ila% 12) cliruf bolgesinde refrakter

¢Oziinmesini en aza indirir [25].

Ciiruftaki MgO igerigi, mevcut ortalama agirlikca % 6-10 degerinin iizerindeyken
refrakterde daha diisiik bir ¢6ziinme orani oldugu goriiliir. Bu konuda yapilan
arastirmalarda, ciiruftaki MgO oran1 % 12 olarak ¢alisildiginda refrakter ¢oziinmesinin

cok diistik oranlarda gergeklestigi goriilmiistiir. Ciiruf icerisindeki MgO oranina bagh
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olarak MgO — C refrakter ¢ubuklarda meydana gelen korozyon Sekil 3.14.’de

gosterilmistir.

a)

Sekil 3.14. A) Kullamlmamis Malzeme B) Igerisinde % 6 MgO bulunan ciirufta kullaniimig MgO-C refrakter cubuk
Q) Icerisinde % 12 MgO bulunan ciirufta kullamlmis MgO-C refrakter cubuk [25].

3.3.3. Celik rafinasyon islem siiresi

Daha temiz ¢elige olan talep zamanla arttik¢a, diinya ¢apindaki celik fabrikalari,
inkliizyon modifikasyonu ve kiikiirt gidermeyi desteklemek i¢in daha uzun siireli
ikincil metaliirji islemlerine yogunlagsmistir. Ayn1 zamanda, potadaki yiiksek tiirbiilans
ile rafinasyon siiresinin artmasi, ¢aligma astari ile sivi cliruf arasinda artan bir temas
anlamina da gelmektedir. Islem siirelerinin artmas1, Sekil 3.15.’den goriildiigii iizere,

endiistriyel prosesler sirasinda refrakter malzemenin daha fazla ¢dziinmesine yol acar

[25].
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Sekil 3.15. Ciiruf igerisindeki MgO Oran1 ve Islem Siiresine Bagli Olarak Refrakter Cubuk Capindaki Degisim[25].

3.4. Ciiruf- Refrakter Iliskisi- Etkilesimi

Demir — Celik {retiminde, yiiksek refrakter Omiirlerine ciliruf miihendisligi
uygulamalarinin kabulleri ile ulagilabilmektedir. Ciiruf kdpiirtme, elektrik ark ocaklari
ve pota firilarinda sadece refrakter, elektrod tiikketimlerini azaltmamistir. Bu olumlu
etkilerin yan1 sira, termal verimliligin yiikseltilmesinde ve toplam ergitme siiresinin

diisiiriilmesinde 6nemli bir etkide bulunmustur.

Ikincil metalurjinin gelismesiyle birlikte celik potalarinin rolii degismis ve celik yapim
siirecinde metalurjik bir reaktor haline gelmistir. Bir ¢elik potasinda refrakterler, ¢elik
ve cliruf arasindaki bir¢ok reaksiyon celik kalitesinin diismesine sebep olablir. Bu
sebeplere; refrakterin ¢oziinmesi veya ¢oziinmeden ¢okelmesi, bir oksit ve metalik
element arasindaki indirgenme reaksiyonlari, ¢elikte bulunan ¢éziinmemis bir element

ve refrakterin kombinasyonu ile olusabilecek inkliizonlar olarak siralanabilir [20].

Son yillarda ¢elik ihtiyact noktasinda global istemler stirekli iyilesme {izerine

artmaktadir. Bu dogrultuda celik iireticileri, donanimsal iyilestirmelerin yani sira,
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birincil ve ikincil metaliirji basamaklarinda iyilesmelere yonelmislerdir. Uretilen Celik

icerisindeki temizlik Olciisiinde agirligi ¢ok yiiksek olan ikincil metaliirji ve iyi ciiruf

yapimi bu noktada 6nemini bir kez daha ortaya koymustur.

Ciiruftan beklenilen temel iglevler;

1)

2)

3)
4)
5)
6)

Elektrik ark ocagi ve pota firmminda olusan arki perdeleyerek refrakteri ark
radyasyonundan muhafaza etmek.

Temiz ¢elik liretiminde 6nemli bir yeri olan inkliizyonlar1 ve deoksidasyon
tirtinlerini toplayarak vasifli ¢elik iiretimini saglamak.

Metalin yeniden oksidasyonunu énlemek

S1vi ¢eligi hidrojen ve azot emiliminden korumak

Sivi ¢elige izolasyon saglayarak 1s1 kaybinin yasanmasinda korumak,
Refrakter ile uyum icinde calisarak, temiz gelik ve diisiik maliyet ilkelerine

hizmet etmek gibi islevler sayilabilmektedir.

Ciirufun temel islevleri ve iyi cliruf olusturmanin yukarida belirtilen olumlu etkileri

oldugu gibi koti bir ciiruf pratiginin iretim prosesine olumsuz yansimalari

bulunmaktadir. Bu olumsuz etkilerin neticeleri asagida belirtilmektedir.

Ciiruf miihendisligi goz ardi edilerek olusturulmus ciirufun etkileri:

Celik kalitesine kotii yonde etki ederek, mikro boyutta kirli bir celik elde
edilmesi,

Kullanilan refrakterler ile uyumlu calisamaz ve c¢ozelti doygunlugunu
saglayacak bilesime kadar refrakter ¢oziinmelerine sebep olur,

Pota ciiruflant rediikleyici cliruflar sinifindadir. Bu sebeple iceriginde celik
igerisinde bulunmasi gereken indirgenebilir bilesikler barindirmamalidir. Bu
baglamda, uygun sartlarda olusturulamamis pota ciirufu iceriginde FeO ve
MnO gibi oksitler barindirabilir. Bu oksitler ¢elik icerisinden Al, Si, Mn
kayiplarina yol agmaktadir.
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Celik tiretim ciirufu anlatilmak istendiginde genellikle kimyasal analizinde igerdigi
bilesiklerin agirlikca yiizdeleri verilmektedir. Tipik bir g¢elik iiretim ciirufu olarak

Tablo 3.1.’deki kimyasal analiz 6rnek olarak verilebilmektedir [1].

Tablo 3.1.Tipik Celik Uretim Ciirufu Kimyasal Analizi

Bilesik % (Agirlikga )

CaO 54
Si02 20
MgO 8
AI203 12
CaF2 6

Yukarida belirtilen ciiruf bilesenlerinin kaynaklarinin bilinmesi, ciirufun olusturulmasi
acisindan onem arz etmektedir. Ciiruf igeriginde olabilecek bilesenler ve kaynaklari

Tablo 3.2., Tablo 3.3. ve Tablo 3.4. te sunulmustur.

Tablo 3.2. Ciiruf I¢erisindeki CaO ve SiO2 Kaynaklari

CaO Si02

Kireg Hurda igerigindeki Si Deoksiyasyonu
Dolomit (%58 CaO & %39 MgO) S1v1 ¢elik deoksidasyonu

Ca-Aliminat ( % 45 CaO & %53 A1203) Hurda igerigindeki empiiriteler
Refrakterler Yiiksek Aliimina barindiran refrakterler

Tablo 3.3.Ciiruf Igerisindeki A1203 ve MgO Kaynaklari

A1203 MgO

Hurda,celik deoksidasyonu Magnezya ( > 92 % MgO )
Ca-Aliiminat ( % 45 Cao & %53 Al203) Dolomit (%58 CaO & %39 MgO)
Boksit ve refrakterler Refrakter

Tablo 3.4.Ciiruf Igerisindeki FeO ve MnO Kaynaklari

FeO MnO
Hurda Hurda ( 2Mn + O2 = 2MnO )
Demir cevheri Celik deoksidasyonu ( O + Mn = MnO )
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3.4.1. Ciiruf bazikligi

Refrakterlerin hasar direnci; matrislerinde meydana gelen hadiselerin kimyasal yapisi,
ylizey morfolojisi, porozite, termo mekanik mekanizmalar, kimyasal korozyon,

mekanik erozyon gibi bir¢ok etmene baglidir [26].

Kimyasal korozyonun, ciiruf- refrakter etkilesimi ve sivi metal- refrakter etkilesimi
olmak tiizere iki temel sebebi vardir. Bu iki temel sebepten, kullanilan refrakter tuglalar

tizerinde en etkili olan1 ciiruf refrakter etkilesimleridir [27].

Refrakterlerin ciiruf tarafindan kimyasal olarak korozyona ugratilmasinda asidiklik ve
baziklik kavramlar1 énemlidir. Birincil ve ikincil metaliirji ciiruflarinda, asidiklik —

baziklik kavramlar ciiruf icerisindeki bilesenlere bagl olarak degismektedir [28].

Ciirufun icerdigi bilesenleri asidik, bazik ve amfoterik olarak siniflandirmak
miimkiindiir. Amfoterik olarak bahsi gecen bilesenler, hem asidik hemde bazik olarak
davranis sergileyebilmektedir. Bu sebeple, ciirufun bazikligi fiziksel olarak dlgemeyip

belirli formulasyonlara bagl kalinarak hesaplanabilmektedir.

Celik yapinda olusturulan ciiruflarin baziklik oranmi hesabinda yaygin kullanilan
formiil, bazik bilesenlerin asidik bilesenlere bdliinmesi ile sonucun elde edildigi ve “V
Oran1” olarak adlandirilan CaO/SiO; hesaplamasi olarak sdylenebilir. Belirli bir
sonuca ulastiran bu formil, CaO ve SiO; bilesenlerinin disinda igerik barindiran

cliruflarda hata pay1 barindirmaktadir.

Bu sebeple ciiruf bazikligi hesaplamalarinda, farkli ¢elik yapim ortamlarma ve
barindirdig: bilesiklere gore farkli baziklik formiilleri kullanilmaktadir. Oksitleyici ve
rediikleyici ortamlar i¢in yaygin olarak kullanilan iki farkli baziklik endeksi asagidaki
denklemlerde belirtilmistir.
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Oksitleyici ciiruf yapimi igin (Elektrik ark ocagi ve Bazik oksijen Firini):

% CaO
% Si02+% Al203

Baziklik Endeksi (B3) =
Rediikleyici ciiruf yapimi i¢in (Pota Ocag1 ve AOD konverter ciiruflari):

% Toplam Bazik Bilesenler % Ca0+% Mgo
% Toplam Asidik Bilesenler - % Si02+% Al203+% CaF2

Baziklik Endeksi (B5) =

Feo ve MnO bilesikleri, genellikle asidik davranig gosteren metal oksitlerdir. Bu metal
oksitlerin % 5’ten diisiik oldugu durumlarda asidik bilesenlere eklenmesi baziklik
oraninin, yanilticiliktan uzak bir sekilde hesaplanmasina olanak saglamaktadir. Buna

gore, Bs endeksinin revize hali denklem asagidaki denklemde gosterilmistir.

% Toplam Bazik Bilesenler __ % Ca0+% MgO

Baziklik Endeksi (B5) = =
( ) % Toplam Asidik Bilesenler % Si02+% Al203+% CaF2+FeO+MnO

Farkl1 ¢gelik kalitelerinin iiretiminde, farkli baziklige sahip ciiruflar kullanilmaktadir.
Bu ciiruflar ayrica, celik iiretiminde ikincil metaliirji islemleri sirasinda inkliizyonlari
yakalamakla gorevlidir. Bu noktada, cliruf yapisina gecen oksitler dolayisiyla ciliruf

bazikligi degismektedir. Zhao ve arkadaslar1 [29].

Farkli baziklige sahip ergimis ciiruflar1 (B = 3,5 — 3,0 — 2,5) ile MgO—C refrakter
numuneler arasindaki ara ylizeyin SEM ve EDS sonuglarini incelemis ve baziklik
oranmnin penetrasyon egilimine etkisini incelemislerdir. Bu calismada, baziklik
azaldiginda (B = 2,5) numunelerin korozyon egiliminde 6nemli bir degisiklik
gozlenememis, B = 3,0 oldugunda korozyon egiliminin daha ciddi oldugu, ciiruf
bazikligi 3,5 oldugunda refrakter ve ciiruf arasindaki arayiizey acik¢a gdriilmiistiir.
Periklaz, ikincil metaliirji isleminde MgO fazina kars1 giiclii bir ¢6zme kapasitesine

sahiptir [29].
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Baziklik 3,5'ten 3,0'a distigiinde, 1550 °C'lik likidus ¢izgisi, artan MgO igerigi
yoniinde genisler. Bu, MgO-C refrakterinin korozyon egiliminin diisiik baz degerine

sahip cliruflarda ytiksek oldugunu agiklamaktadir [29].

Sekil 3.16.’da goriildigi gibi farkli baziklik oranlarindaki ciirufun, tane sinirlari
boyunca MgO partikiillerine niifuz ettigini ve onlar1 asindirarak, refrakterden ciirufa

gecen MgO parcaciklarina neden oldugunu gdstermektedir.

3 4 S 3 7 3 4 S

o 1 2
238796 counts in 30 seconds

o 1 2
224,605 counts i 30 seconds.

Sekil 3.16. (a) B =3.5 ve (b) 3.0, farkli baziklige sahip ergimis ciiruf ile MgO—C refrakter numuneleri arasindaki
ara ylizeyin SEM goriintiileri ve EDS sonuglar1 [29].

3.4.2. Ciiruf icerisindeki FeO iceriginin etkisi

Ciiruf igerisinde, FeO’in flaks oksit olarak degerlendirildigi bilinmektedir. Celik
tiretim ciiruflarindaki farkli FeO igeriginin, MgO-C refrakter tuglalardaki korozyon
etkisi bircok caligmaya konu olmustur. Zhao ve arkadaslarinin yaptigi calismada [29].
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Agirlikega; %15-%5 ve %1 FeO igeren ciiruflarin MgO-C refrakter malzeme tizerindeki
etkileri incelenmistir. Ilgili ¢alismadaki, MgO-C refrakter ile ciiruf numuneleri

arasindaki korozyon arayiiziiniin SEM goriintiileri Sekil 3.17.’de verilmistir.

Sekil 3.17.Farkli FeO igeriklerine sahip ciiruf ile MgO—C refrakter umuneler arasindaki korozyon ara yiiziiniin
SEM goriintiileri, (a) %15-FeO, (b) %5-FeO, (c)%1-FeO [29].

Sekil 3.17.’de goriilecegi lizere ciiruf-refrakter etkilesim bolgesinde FeO fazinin
ortaya ¢iktig1 goriilmektedir. Ciiruf icerisindeki FeO miktari arttik¢a (agirlikga %15)
olusan fazin 300 um'den biiyiik oldugu, azaldikca ise (agirlikga % 5) 100 um
boyutundan kiiciik oldugu goriilmiistiir.

Zhao ve arkadaslarinin yaptigi ¢alismada [29], ciiruf igerisindeki FeO miktar arttikca
MgO-C tugla ara yiiziinde korozyon derinliginin arttig1 goriilmistiir. Sekil 3.18.’de

korozyon miktar1 ve cliruf igerisindeki korozyon iliskisi gosterilmistir.

0.500

GaTs e

0450 ¢

Korozyon Derinligi ( mm)

0425

0400 %

Agirlikga % 15 Agirhkga % 5
FeO igerigi

Sekil 3.18. Ciiruf igerisindeki FeO igeriginin, MgO—C Refrakterinin Korozyon Derinligine Etkisi [29].
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3.4.3. Refrakter igerisindeki karbon (C) iceriginin etKkisi

MgO-C refrakterlerin ana erozyon prosesleri, karbon oksidasyonu ve cliruf

penetrasyonudur [30].

Bu sebeple karbonun MgO-C refrakter malzemeler icerisindeki davranisini ve

gorevini bilmek onem arz etmektedir.

MgO refrakterler, oksit ciiruflar1 ile temas ettiginde 1slanabilir, ¢oziilebilir ve
korozyona ugrayabilir. Ote yandan, MgO—C refrakterlerin davranisi, karbon nedeniyle

farklidir.

Karbon, 1slanmama 6zelliginden dolay1 ciiruflarin refrakterlere niifuz etmemesinde
onemli rol oynar. Celik yapim siirecinde, erozyon, penetrasyon ve ¢oziinme gibi cliruf
nedeniyle, MgO—C refrakterinin ¢esitli korozyon mekanizmalar1t mevcuttur. Sivi
clirufun refrakter iizerine 1slanabilirligi, ciiruf penetrasyonunu dnemli dl¢ilide etkiler

[31].

Ciirufun refrakter ig¢ine niifuz etmesinde, absorpsiyon kuvveti, ylizey gerilimi ve
clirufun refrakter lizerindeki temas agis1 faktorleri rol oynamaktadir. MgO—C ve
Ca0—-Si02 ciiruflar1 arasindaki 1slanma hadiseleri, literatiirde cesitli yayinlarda
arastirllmustir. Yiiksek SiO; iceren ve Al,O3 barmdiran ciiruflarda, Mg?* iyonlarinin

difiizyonu artmakta ve bununla birlikte reaktif 1slanmada artmaktadir.

MgO—C refrakterindeki karbon, ciirufu itmek suretiyle ve Mg?** iyonlarmin

difiizyonunu yavaglatarak ciiruflarin niifuziyetini azaltmaktadir [31].



BOLUM 4. DENEYSEL CALISMALAR

4.1. Calismanin Amaci

Bu calismada, Kardemis AS. Pota firinlarinda tiretilen on farkli ¢elik kalitesine ait
clirufun, celik potasi ciiruf bolgesinde kullanilan MgO-C refrakter tuglalara olan
etkilerinin incelenmesi hedeflenmistir. Bu dogrultuda, refrakter tuglalardan kroze
olusturulmus ve ciiruf numuneleri igerilerine doldurularak “Ciiruf — Refrakter
Penetrasyon Testi” uygulanmistir. Penetrasyon testi sonuglari; makro, taramali

elektron mikroskobu ve goriintii isleme yontemleri ile irdelenmistir.
4.2, Calisma Prosediirii

Caligsma kapsaminda, potalarda ciiruf bolgesinde kullanilan MgO-C refrakter tuglalar
kroze olarak hazirlanmis ve Kardemir A.S. pota firinlarindan alinan ciiruf numuneleri
kullanilmastir. Tlgili ¢alismada takip edilen islemlerin siralama ve akisi, Sekil 4.1.’de

sunulmustur.
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Refrakter Krozelerin
Hazirlanmasa

Ciiruf Numunelerinin
Hazirlanmasi

: Ciiruf - Refrakter

Korozyon Testinin
Yapilmasi

Korozyon Testi Sonrasi
Krozelerin Makro
Olarak Incelenmesi

Karakterizasyon
Cahsmalan

| Goniinti isleme
Kullamilarak
Penetrasyon Alammin
Hesaplanmasi

SEM incelemeleri

EDS Analizleri

Sekil 4.1. Deneysel caligmalarda takip edilen islemlerin sematik gésterimi

4.3, Refrakter Krozelerin Hazirlanmasi

Caligmada kullanilan MgO-C refrakter tuglalar, elmas kesici kullanilarak 50x50x50
mm. ebatlarinda kiip bigiminde kesilmistir. Refrakter tugla ve tugladan ¢ikartilan kroze

taslagiin goriintiisii Sekil 4.2.”de verilmistir.

Sekil 4.2. A) MgO-C Tugla B) Tugladan Cikartilan Kiip Ornegi
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Hazirlanan refrakter kiipiin ylizeyinde, matkapla delmek suretiyle 20 mm ¢ap ve 30
mm derinlik ebatlarinda ¢ukur olusturulmustur. Bu ¢ukurun delinmesiyle, pota yapisi
meydana getirilmis ve Cliruf — Refrakter Korozyon Testi’ne uygun kroze yapimi

tamamlanmustir.

Kroze delinmesi asamas1 ve tamamlanmig kroze drneklerine ait gorseller Sekil 4.3. ve

Sekil 4.4.’te gosterilmistir.

Sekil 4.4. Tamamlanms Kroze Ornekleri

4.4. Deneyde Kullanilan Ciiruf Numunelerinin Hazirlanmasi

Calismada kullanilan ciiruflara ait numuneler, paslanmaz c¢elik boru kullanilarak

Kardemir AS. Pota firinlarindan alinmistir. Paslanmaz ¢elik boru, ikincil metaliirji
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islemleri tamamlanan potalardaki ciiruf tabakasi igerisine daldirilmis ve ciirufun
yapigmasi saglanmistir. Boru {lizerine yapisan ciiruf tabakasi, sogutularak mekanik

yollar ile ayrilmistir.

Makro boyuttaki ciiruf numuneleri, kirma — 6glitme — eleme islemlerine tabi
tutulmustur. Kirma — 6giitme islemlerinin gergeklestirildigi laboratuvar ekipmanlari

Sekil 4.5.te verilmistir.

Sekil 4.5. A) Kirma B) Ogiitme Islemlerinin Gergeklestirildigi Laboratuvar Ekipmanlart

Kirma — 6gilitme islemleri tamamlanan cliruf numuneleri, DIN 51069°da [32] belirtilen
pota yontemine gore korozyon testi i¢in 100 pm elekle elenmis ve etiivde 100 °C’de
kurutularak hazirlanmistir. Kirma-6giitme-eleme islemi uygulanan ciiruf numuneleri

Sekil 4.6.”da sunulmustur.
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Sekil 4.6. A) Kirma, B) Ogiitme, C) Eleme Islemi Uygulanan Ciiruf Numunesi

Eleme islemi tamamlanan ciliruf numunelerinin, Spektro Xlab 2000 XRF
spektrometresi ile kimyasal analizleri gerceklestirilmistir. Ciiruflara ait kimyasal

analiz sonuglar1 ve kodlama sistemi Tablo 4.1.’de verilmistir.

Tablo 4.1. Ciiruf Numunelerinin Kimyasal Analizleri

(Agr.
%)
Na20 0,023 0,022 0,11 0,053 0,012 0,006 0,013 0,012 0,013 0,009
MgO 6,36 7,42 10,28 11,26 8,63 9,85 9,73 11,63 5,07 6,85
Al203 432 3,19 8,51 10,76 8,64 16,34 15,89 21,87 4,72 16,12
Si02 31,14 29,13 2395 12,65 18,06 0,012 0,012 0,011 21,24 15,65
P205 0,058 0,04 0,04 0,141 0,086 0,068 0,071 0,067 0,08 0,068
S 0415 0,753 2,078 03492 1,006 1,155 1,111 0,775 09451 1,175
K20 0,001 0,001 0,001 0,004 0,005 0,004 0,005 0,005 0,005 0,004
CaO 54,84 58,09 54,01 61,88 62,01 7031 71,53 6229 66,39 5431
TiO2 0,401 0,189 0,295 0,371 0292 0285 0,29 1,22 0299 0,285
MnO 0,641 0,114 0,161 0,667 0331 0,159 0,171 098 0317 0,159
Fe203 1,78 1,04 0,52 1,839 0,902 1,8 1,16 1,11 0,89 1,8
FeO 2,01 1,56 1,08 0,65 2,43 2,58 2,32 1,03 0,77 2,12
Baziklik 1,73 2,03 1,98 3,12 2,65 490 5,11 338 275 1,93
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4.5, Ciiruf — Refrakter Korozyon Testi

Tartimlar1 gergeklestirilen ciiruf numuneleri ve krozeler ilk olarak 100 °C sicaklikta 1
saat bekletilmis ve kurutma islemi gergeklestirilmistir. Daha sonra toz halindeki
curuflar krozelere doldurulmustur. Sekil 4.7.’de ciiruf konulmus bir kroze 6rnek olarak

gosterilmektedir.

Sekil 4.7. 5x5x5 cm ebatlarinda ciiruf konulan kroze goriintiisii

Icerisine ciiruf konulan krozeler, 1s1l islem sirasinda firina herhangi bir kontaminasyon
olmamasi igin tizerlerine kapak konularak “Protherm MOS 160/6” model firina sarj

edilmistir. Firina sarj edilen krozelerin gorseli Sekil 4.8.’da sunulmustur.
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Sekil 4.8. Firina sarj edilen numunelerin goriintiisii

Ciiruf ile yiiklenen krozeler firina sarj edilmis ve 3 saatte 1600 °C sicakliga
ulagiimistir. Sekil 4.9.’da belirtilen sicaklik egrisine gore islem goren krozeler, pota

firinlarinda yaklasik islem sicakligi olan 1600 °C’de 2 saat bekletilerek etkilesim

saglanmistir.
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Sekil 4.9. Isil Islem Siireci Grafigi
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4.6. Goriintii Isleme Kullanilarak Korozyon Alaninin Hesaplanmasi

Ciiruf — Refrakter korozyon testinin tamamlanmasinin ardindan, etkilesim alaninda
korozyon alaninin hesaplanmasit amaglanmistir. Bu dogrultuda, ciiruf-refrakter
etkilesim bolgelerinde penetrasyon goriilen bolgelerden alinmis SEM goriintiisii
tizerinden “Imagel]” programi yardimi ile analizler gergeklestirilmistir. Bu analizler,
penetrasyon goriilen bolgelerde piksel cinsinden alan hesaplanmasi araciligiyla

tamamlanmastir.

4.7. SEM incelemeleri ve EDS Analizleri

MgO-C refrakter krozeler ile cliruf numuneleri arasindaki etkilesimin anlagilmasi
amaciyla ergitme sonrasinda elmas uclu kesici yardimiyla kesilen numuneler, altin
kaplanarak taramali elektron mikroskobunda incelenmesi {izere numune hazirlama

siirecleri tamamlanmastir.

SEM incelemeleri, Zeiss EVO LS15 taramali elektron mikroskobu kullanilarak, hem
ikincil elektron (SE) hemde geri-sagilan elektron (BSD) dedektorleri ile
gerceklestirilmistir. Mikroskoba bagli Bruker EDS (enerji dagilimli  x-151n1
sprektrometresi) sistemi ile cliruf, refrakter ve etkilesim alanlarinda noktasal, alansal

ve ¢izgisel mikro-kimyasal analizler yapilmistir.



BOLUM 5. DENEYSEL CALISMA SONUCLARI VE TARTISMA

5.1. Firinlanan Krozelerin Makro incelemesi

Ciiruf-refrakter penetrasyon testi tamamlanan numuneler, elmas uc¢lu kesici
kullanilarak ortadan ikiye kesilmistir. Makro incelemelerin ardindan kesilen
parcalardan bir tanesi, altin kaplanarak SEM cihazinda incelenmesi iizere
hazirlanmistir. Bos olarak firinlanan ve sonrasinda kesimi yapilan kroze 6rnegi Sekil

5.1.’de gosterilmistir.

Sekil 5.1. Firinlanmis ve kesimi tamamlanmus kroze 6rnegi

Icerisine ciiruf konularak ergitme islemi tamamlanmis kroze 6rnegi, Sekil 5.2.’de

sunulmustur.
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Sekil 5.2. Firindan ¢ikarilan numune gérseli

Ciiruf penetrasyon testi esnasinda, bazt numunelerde 1s1l gerilmeler ve genlesmeler
meydana gelmistir. Bu sebeple numunelerde ¢atlama ve kirilmalar goriilmiis ve Sekil

5.3. ve Sekil 5.4.’te

Sekil 5.3. Isil islem sonrasi kirilma gériilen numune

Sekil 5.4. Is1l iglem sonrasi ¢atlama goriilen numune
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5.2. Goriintii Isleme ile Korozyon Alaninin Hesaplanmasi

Deneysel calismalar kapsaminda 1s1l igleme tabi tutulan numunelerden, ii¢ tanesinde
etkilesim bolgesinde kontrast farkliligi tespit edilmistir. Bu sebeple, ic numunede

penetrasyon alani hesabi yapilabilmistir.

6 numarali ciliruf numunesinin ergitildigi MgO-C refrakter krozede, -ciiruf
penetrasyonuna pota bolgesinin sag duvarinda rastlanmistir. BSD dedektorti ile ¢ekilen
goriintiide piksel cinsinden elde edilen alan hesaplamari sonucunda, Sekil 5.5.’da

goriildigi iizere %23,45°lik bir penetrasyon orani tespit edilmistir.

Sekil 5.5. 6 Numarali numuneye ait geri sagilan elektron (BSD) dedektorii ile ¢ekilen SEM goriintiisii

7 numaralt cliruf numunesinin ergitildii MgO-C refrakter krozede, ciiruf
penetrasyonuna pota bolgesinin tabaninda rastlanmistir. BSD dedektorii ile ¢ekilen
goriintiilerde, piksel cinsinden elde edilen alan hesaplamari sonucunda, Sekil 5.6.’da

goriildiigii iizere %26,38’lik bir penetrasyon orani tespit edilmistir.
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Sekil 5.6. 7 Numarali numuneye ait geri sagilan elektron (BSD) dedektorii ile ¢ekilen SEM goriintiisii

8 numarali cliruf numunesinin ergitildigi MgO-C refrakter krozede, ciiruf
penetrasyonuna pota bolgesinin tabaninda rastlanmistir. BSD dedektorii ile ¢ekilen
goriintiilerde, piksel cinsinden elde edilen alan hesaplamalari sonucunda, Sekil 5.7.”de

goriildiigii tizere %44,91°lik bir penetrasyon orani tespit edilmistir.

Sekil 5.7.8 Numarali numuneye ait geri sagilan elektron (BSD) dedektorii ile cekilen SEM goriintiisii

5.3. Taramah Elektron Mikroskobu ile Ciiruf Refrakter Etkilesim Alaniin

Incelenmesi ve Gergeklestirilen EDS Analizi Sonuclar

Calisma devaminda, biitiin ciiruflardan ve refrakterlerden EDS goriintiileri alinmistir.
Isil islem sonrasi refrakter malzemenin SEM goriintiisii ve EDS analizi Sekil 5.8. ve

Sekil 5.9.’da verilmistir.



1500
MAG: 250 x HV: 10.0 kV WD: 9.0 mm

Sekil 5.8. MgO-C Refrakterden alinan SEM goriintiisii

cps/eV

Fe
Fe

o

W

S
l
o—
o
=

Q

1 2 3 4 5
keVv

=2}
~
0
]

10

Sekil 5.9. MgO-C Refrakter malzemenin alansal EDS Analizi
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Isil islem sonrasi cliruf numunelerinden alinan SEM goriintiileri ve EDS analizlerinden

birisi 6rnek teskil etmesi agisindan Sekil 5.10., Sekil 5.11.de verilmistir.
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MAG: 250 x HV: 10.0 kV WD: 8.5 mm

Sekil 5.10. 5 numarali ciirufun penetrasyon testi sonrasinda alinan SEM goriintiisii
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Sekil 5.11. 5 numarali ciirufun penetrasyon testi sonrasinda alinan EDS analizi

Ciiruf — refrakter penetrasyon testi tamamlanan biitlin numunelerin; pota tabani,
kenarlar alt-orta- {ist kisimlarinda SEM goériintiileri alinmistir. Etkilesimin yogun
goriildiigli  bolgelerde, noktasal ve c¢izgisel EDS analizleri gerc¢eklesmistir.

Krozelerden goriintii alinan bolgelerin tarifi Sekil 5.12.’de gosterilmistir.
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- Pota Bolgesi .

Sekil 5.12. SEM cihazinda goriintii alinan bolgelerin tariflenmesi.

1 Numarali numunenin ciiruf-penetrasyon testi sonrasi, SE ve BSD dedektorleri ile
cekilen SEM goriintiileri Sekil 5.13., Sekil 5.14., Sekil 5.15. ve Sekil 5.16.’da

gosterilmigtir. BSD dedektorti ile cekilen goriintiilerde, penetrasyon belirten bir

kontrast farklili§ina rastlanmamastir.

200 pm

EHT=15.00kV  Detector= NTS BSW/D = 10.0 mm Mag= 50X Date :4 Feb 2022

Sekil 5.13. 1 Numaralt Numune Pota Taban Bélgesi SEM Goriintiisii — BSD



200 um
EHT=1500kY  Detector=SE1 WD=10.0 mm Mag= 50X Date :4 Feb 2022

Sekil 5.14. 1 Numarali Numune Taban Bélgesi SEM Goriintiisii - SE

=
200 um

EHT=15.00kV  Detector= NTS BS®/D = 7.5 mm Mag= 75X Date :4 Feb 2022

Sekil 5.15. 1 Numarali Numune Pota Taban Sol Alt Bélgesi SEM Goriintiisii- BSD
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EHT=15.00kV  Detector= SE1 WD= 7.5mm Mag= 75X Date :4 Feb 2022

Sekil 5.16. 1 Numaral: Numune Pota Taban Sol Alt Bolgesi SEM Goriintiisii- SE

1 Numarali numunenin refrakterden ciiruf bolgesine dogru gerceklestirilen ¢izgisel
EDS analizi Sekil 5.17.’de sunulmus ve refrakterden pota bdlgesine gidildikce
kalsiyum (Ca) oraninda artis oldugu goriilmiistiir. Ciiruf icerisinde yer alan kalsiyumun

belirli bir derinlige kadar refrakter igerisine difiize oldugu tespit edilmistir.
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Sekil 5.17. 1 Numarali Numune, Refrakterden Pota Bolgesine Dogru Gergeklestirilen Cizgisel EDS Analizi
Cizgisel
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2 Numarali numunenin ciiruf-penetrasyon testi sonrasi, SE ve BSD dedektorleri ile
cekilen SEM goriintiileri Sekil 5.18., Sekil 5.19., Sekil 5.20., Sekil 5.21.°de
gosterilmistir. BSD dedektorii ile ¢ekilen goriintiilerde, penetrasyon belirten bir

kontrast farkliligina rastlanmamugtir.

200 um
EHT=15.00kV  Detector= NTS BSWVD = 11.5 mm Mag= 75X Date :14 Jan 2022

Sekil 5.18. 2 Numaralt Numune Pota Taban Bolgesi SEM Goriintiisii - BSD



200 im

EHT=15.00kV  Detector= SE1 WD=11.5mm Mag= 75X Date :14 Jan 2022

Sekil 5.19. 2 Numarali Numune Pota Taban Bolgesi SEM Goriintiisii - SE

200 jim

EHT=15.00kV  Detector= NTS BSWD = 15.0 mm Mag= 75X Date :14 Jan 2022

Sekil 5.20. 2 Numaralt Numune Pota Taban Sol Alt Bolgesi SEM Gériintiisii- BSD

48



49

200 um

EHT=15.00kV  Detector= NTS BSWVD = 10.0 mm Mag= 75X Date :14 Jan 2022

Sekil 5.21. 2 Numarali Numune Pota Taban Sag Alt Bolgesi SEM Goriintiisii- BSD

2 Numarali numunenin refrakterden ciiruf bolgesine dogru gerceklestirilen ¢izgisel
EDS analizi Sekil 5.22.°de sunulmus ve refrakterden pota bolgesine gidildikce
kalsiyum (Ca) oraninda artig, magnezyum (Mg) oraninda diisiis oldugu goriilmiistiir.
Bu dogrultuda, ciirufigerisinde yer alan kalsiyumun belirli bir derinlige kadar refrakter

icerisine difiize oldugu belirlenmistir.
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Sekil 5.22. 2 Numarali Numune, Refrakterden Pota Bolgesine Dogru Gergeklestirilen Cizgisel EDS AnaliziCizgisel

3 Numarali numunenin ciiruf-penetrasyon testi sonrasi, SE ve BSD dedektorleri ile
cekilen SEM goriintiileri Sekil 5.23., Sekil 5.24., Sekil 5.25. ve sekil 5.26.’da
gosterilmigtir. BSD dedektorii ile ¢ekilen goriintiilerde, penetrasyon belirten bir

kontrast farkliligina rastlanmamustir.



EHT=15.00kV  Detector= SE1 WD = 13.5 mm Mag= 50X Date :6 Jan 2022

Sekil 5.23 3 Numarali Numune Pota Taban Bolgesi SEM Gériintiisii - SE

200 um

EHT=15.00 kY  Detector= NTS BSIVD = 12.0 mm Mag= 50X Date :21 Dec 2021

Sekil 5.24. 3 Numarali Numune Pota Taban Bolgesi SEM Goriintiisii- BSD

51
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200 jim
EHT=15.00kV  Detector= NTS BSWVD = 14.0 mm Mag= 50X Date :7 Jan 2022

Sekil 5.25. 3 Numarali Numune Pota Taban Sol Alt Bolgesi SEM Goriintiisii- SE

200 jim

EHT=15.00kV  Detector= NTS BSWD = 12.5 mm Mag= 50X Date :6 Jan 2022

Sekil 5.26. 3 Numaralt Numune Pota Taban Sag Alt Bolgesi SEM Goriintiisii- BSD

3 Numarali numunenin refrakterden ciiruf bolgesine dogru gerceklestirilen ¢izgisel
EDS analizi Sekil 5.27.°de sunulmus ve refrakterden pota bolgesine gidildikce
kalsiyum (Ca) oraninda artis, magnezyum (Mg) oraninda diisiis oldugu goriilmiistiir.
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Sekil 5.27. 3 Numarali Numune, Refrakterden Pota Bolgesine Dogru Gergeklestirilen Cizgisel EDS Analizi

4 Numarali numunenin ciiruf-penetrasyon testi sonrasi, SE ve BSD dedektdrleri ile
cekilen SEM goriintiileri Sekil 5.28., Sekil 5.29., Sekil 5.30., Sekil 5.31.’de
gosterilmigtir. BSD dedektorii ile ¢ekilen goriintiilerde, penetrasyon belirten bir

kontrast farkliligina rastlanmamustir.



200 pr
EHT = 5.00 KV Detector= NTS 8580 = 16.0 mm Mag= 50X Date :3 Fah 2022

Sekil 5.28. 4 Numaral: Numune Pota Taban Bolgesi SEM Goriintiisii- BSD

EHT = 5.00 KV Detector= SE7T WD = 16.0 mm Mag= 50X Date :3 Feh 2022

Sekil 5.29. 4 Numaralt Numune Pota Taban Bélgesi SEM Goriintiisii- SE

54
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200 pire
EHT= 1500k  Defegtor= NTS BSBD = 12.0 mm Mag= S0X Date :3 Feh 2022

Sekil 5.30. 4 Numarali Numune Pota Sag Orta Bolgesi SEM Goriintiisii- BSD

a4 §
SN, ‘aﬂ

200 pm
EHT = 15.00kV  Defector=SE1  WD=12.0mm Mag= 350X Date :3 Feb 2022

Sekil 5.31. 4 Numaralt Numune Pota Sag Orta Bolgesi SEM Goriintiisii- SE

4 Numarali numunenin refrakterden ciiruf bolgesine dogru gerceklestirilen cizgisel
EDS analizi Sekil 5.32.’de sunulmus ve refrakterden pota bolgesine gidildikce

kalsiyum (Ca) oraninda artig, magnezyum (Mg) oraninda diigiis oldugu goriilmiistiir.
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Ciiruf — refrakter etkilesim alanina dogru gidilgikce Mg oraninda meydana gelen bu
azalmanin refrakterden ciirufa Mg gecisi ile gerceklestigi diisiiniilmektedir. Bu
dogrultuda mikro goriintiillemede kontrast farkliligina rastlanmasada etkilesim

bolgesinde kimyasal korozyon oldugu goriilmiistiir.
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Sekil 5.32. 4 Numarali Numune, Refrakterden Pota Bolgesine Dogru Gergeklestirilen Cizgisel EDS

5 Numarali numunenin cliruf-penetrasyon testi sonrasi, SE ve BSD dedektorleri ile
cekilen SEM goriintiileri Sekil 5.33., Sekil 5.34., Sekil 5.35., Sekil 5.36.’da
gosterilmistir. BSD dedektorii ile ¢ekilen goriintiilerde, penetrasyon belirten bir

kontrast farkliligina rastlanmamustir.
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200 pm Atilim University - Metal Forming Center of Excellence
EHT=1500kV  Deteclor=N7S BS®D = 11.0 mm Mag= 50X Date I Fefs 2022

Sekil 5.33. 5 Numarali Numune Pota Taban Bolgesi SEM Goriintiisii — BSD
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200 pire

EHT=1500%V  Defector=SE1 WD=11.0mm  Mag= 50X Date 11 Fek 2022

Sekil 5.34. 5 Numaralt Numune Pota Taban Bolgesi SEM Goriintiisii- SE



58

EHT=1500&V  Defector= NTS BSB¥D = 10.5mm  Mag= 50X Date 11 Fek 2022

Sekil 5.35. 5 Numarali Numune Pota Sag Alt Bolgesi SEM Goriintiisii — BSD

ENT=1{500kV  Defector=SE! WD=105mm  Mag= 50X Date 111 Faf 2022

Sekil 5.36. 5 Numaralt Numune Pota Sag Alt Bolgesi SEM Gériintiisii — SE

5 Numarali numunenin refrakterden ciliruf bolgesine dogru gercgeklestirilen ¢izgisel
EDS analizi Sekil 5.37.’de sunulmustur. Refrakterden, etkilesim bolgesine gidildikge,

karbon (C) oraninda diisiis oldugu goriilmiistiir. Etkilesim bolgesindeki C oraninin
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diisiisiiyle birlikte, bu alanda reaktif 1slanmada artis ve penetrasyon meydana gelmesi
beklenmistir. Ancak, numuneye ait SEM goriintiilerinden de goriilecegi tizere

numunede mikro boyutta bir penetrasyona rastlanmamastir.
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Sekil 5.37. 5 Numarali Numune, Refrakterden Pota Bélgesine Dogru Gergeklestirilen Cizgisel EDS Analizi

6 Numaralt numunenin ciiruf-penetrasyon testi sonrasi, SE ve BSD dedektorleri ile
cekilen SEM goriintiileri Sekil 5.38., Sekil 5.39., Sekil 5.40., Sekil 5.41.°de
gosterilmistir. BSD dedektorii ile ¢ekilen goriintiilerde, potanin sag duvarinda kontrast
farklilig1 tespit edilmistr. Bu dogrultuda, ciiruf — refrakter etkilesiminin gergeklestigi

degerlendirilmistir.
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Refrakter

200 um
EHT=15.00kV  Detector= NTS BS®V/D = 12.0 mm Mag= 50X Date :28 Jan 2022

Sekil 5.38. 6 Numaral: Numune Pota Taban Bolgesi SEM Goriintiisii- BSD

Refrakter

200 um
EHT=15.00kY  Detector= SE1 WD = 12.0 mm Mag= 50X Date :28 Jan 2022

Sekil 5.39. 6 Numaral: Numune Pota Taban Bolgesi SEM Goriintiisii- BSD



Refrakter

200 jim
EHT=15.00kV  Detector= NTS BSWD = 11.5 mm Mag= 50X Date :28 Jan 2022

Sekil 5.40. 6 Numaral: Numune Pota Sol Alt Bélgesi SEM Goriintiisii- BSD

Refrakter

200 im
EHT=15.00kV  Detector= NTS BS®/D = 11.0 mm Mag= 50X Date :28 Jan 2022

Sekil 5.41. 6 Numarali Numune Pota Sag Alt Bolgesi SEM Goriintiisii- BSD
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6 Numarali numunenin pota bdlgesinden refrakter bolgesine dogru gergeklestirilen
cizgisel EDS analizi Sekil 5.42.’de sunulmustur. Pota bolgesinden refrakter bolgesine
gidildikce; kalsiyum (Ca) oraninda diisiis, magnezyum (Mg) oraninda artis, karbon (C)
oraninda artis ve Aliiminyum (Al) oraninda diisiis oldugu goriilmiistiir. Etkilesim
bolgesinde difiizyon nedeniyle C miktarindaki azalis ile birlikte sivi clirufun refrakter
igerisine penetre oldugu tespit edilmistir. Kroze duvarinda meydana gelen etkilesim
bolgesinden alinan SEM goriintiileri, ¢izgisel EDS analizinden elde edilen bu sonuglari

destekler niteliktedir.
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Sekil 5.42. 6 Numarali Numune, Refrakterden Pota Bélgesine Dogru Gergeklestirilen Cizgisel EDS Analizi

7 Numaralt numunenin ciiruf-penetrasyon testi sonrasi, SE ve BSD dedektorleri ile
cekilen SEM goriintiileri Sekil 5.43., Sekil 5.44., Sekil 5.45., Sekil 5.45.°te
gosterilmigtir. BSD dedektorii ile c¢ekilen goriintiilerde, potanin taban bolgesinde
kontrast farkliligi tespit edilmistir. Bu dogrultuda, cliruf — refrakter etkilesiminin

gerceklestigi degerlendirilmistir.



vRefrakter

200 um

EHT=10.00kvV  Detector=NTS BSDWD = 9.0 mm Mag= 75X Date :8 Dec 2021

Sekil 5.43. 7 Numaralit Numune Pota Taban Bélgesi SEM Goriintiisii- BSD

Refrakter

200 uym
EHT=10.00 kY  Detector= NTS BSWV/D = 9.0 mm Mag= 75X Date :8 Dec 2021

Sekil 5.44. 7 Numaral:t Numune Pota Taban Bolgesi SEM Goriintiisii- BSD



64

EHT =10.00 kV Detector = SE1 WD =38.5mm Mag= 50X Date :7 Dec 2021

Sekil 5.45. 7 Numarali Numune Pota Sol Alt Bolgesi SEM Goriintiisii- SE

EHT=10.00kvV  Detector = SE1 WD =36.0 mm Mag= 50X Date :7 Dec 2021

Sekil 5.46. 7 Numaralt Numune Pota Sag Alt Bolgesi SEM Goriintiisii- SE

7 Numarali numunenin refrakterden ciliruf bolgesine dogru gergeklestirilen ¢izgisel

EDS analizi Sekil 5.47.de sunulmustur. Refrakterden, pota bolgesine gidildikce
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kalsiyum (Ca), magnezyum (Mg), aliminyum (Al) ve silisyum (Si) oranlarinda

degisim oldugu goriilmiistiir.
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Sekil 5.47. 7 Numarali Numune, Refrakterden Pota Bolgesine Dogru Gergeklestirilen Cizgisel EDS Analizi

8 Numaralt numunenin ciiruf-penetrasyon testi sonrasi, SE ve BSD dedektorleri ile
cekilen SEM goriintiileri Sekil 5.48., Sekil 5.49., Sekil 5.50., Sekil 5.51.°de
gosterilmigtir. BSD dedektorii ile c¢ekilen goriintiilerde, potanin taban bolgesinde
kontrast farklilig1 tespit edilmistr. Bu dogrultuda, ciiruf — refrakter etkilesiminin

gerceklestigi degerlendirilmistir.



 Etkilesim Bolgesi

ﬁ ¥ Refrakter

o

200 jim
EHT=10.00kV  Defector= NTS BS®WD = 8.0 mm Mag= 75X Date :8 Dec 2021

Sekil 5.48 . 8 Numarali Numune Pota Taban Bolgesi SEM Goriintiisii- BSD

" Refrakter

200 uym
I | EHT=10.00kV  Detector= NTS BS®W/D = 8.0 mm Mag= 75X Date :8 Dec 2021

Sekil 5.49. 8 Numarali Numune Pota Taban Bolgesi SEM Goriintiisii- BSD
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200 uym
EHT=10.00kV  Detector=SE1 WD= 9.5mm Mag= 75X Date :8 Dec 2021

Sekil 5.50 . 8 Numarali Numune Pota Sol Alt Bolgesi SEM Goriintiisii- BSD

200 ym

EHT=10.00kV  Detector=SE1 WD=31.0mm Mag= 50X Date :8 Dec 2021

Sekil 5.51. 8 Numarali Numune Pota Sag Alt Bolgesi SEM Goriintiisii- BSD

8 Numarali numunenin refrakterden ciliruf bolgesine dogru gercgeklestirilen ¢izgisel

EDS analizi Sekil 5.52.de sunulmustur. Refrakterden, pota bolgesine gidildikce
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kalsiyum (Ca), magnezyum (Mg), aliiminyum (Al) ve silisyum (Si) oranlarinda azalma
oldugu gorilmiistiir. Mg oranindaki ciddi diislis, refrakterden ciirufa difiizyon
oldugunu ve penetrasyon gerceklestigine isaret etmektedir. Mg iyonlarinin
difiizyonunun artis1 ile birlikte reaktif 1slanmada artmis ve SEM goriintiilerinden de

goriilecegi lizere mikro boyutta penetrasyon gergeklesmistir.
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Sekil 5.52. 8 Numarali Numune, Refrakterden Pota Bélgesine Dogru Gergeklestirilen Cizgisel EDS Analizi

9 Numarali numunenin ciiruf-penetrasyon testi sonrasi, SE ve BSD dedektorleri ile
cekilen SEM goriintiileri Sekil 5.53., Sekil 5.54., Sekil 5.55., Sekil 5.56.’da
gosterilmigtir. BSD dedektorii ile ¢ekilen goriintiilerde, penetrasyon belirten bir

kontrast farkliligina rastlanmamustir.
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200 um
EHT= 500kY  Detector= NTS BSWWD = 8.5 mm Mag= 75X Date :25 Jan 2022

Sekil 5.53. 9 Numaral: Numune Pota Taban Bolgesi SEM Goriintiisii- BSD

200 jim

EHT= 5.00kV  Detector=SE1 WD= 85mm Mag= 75X Date :25 Jan 2022

Sekil 5.54. 9 Numaralt Numune Pota Taban Bélgesi SEM Goriintiisii- SE
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200 prre

EHT= 1300V  Defector=NT5 BS@0 = 14.0 mm Mag= 50X Dafe 7 Jan 2022

Sekil 5.55. 9 Numaral: Numune Pota Sol Alt Bélgesi SEM Goriintiisii- BSD

200 ym ' ' |
EHT= 500kV  Detector= NTS BS®/D = 9.5 mm Mag= 75X Date :25 Jan 2022

Sekil 5.56. 9 Numaral: Numune Pota Sag Alt Bolgesi SEM Goriintiisii- BSD

9 Numarali numunenin, refrakterden ciiruf bolgesine dogru gerceklestirilen ¢izgisel

EDS analizi Sekil 5.57.da sunulmustur. Refrakterden, pota bolgesine gidildikce
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kalsiyum (Ca) miktarinda artis, karbon (C) oraninda diisiis meydana geldigi
goriilmiistiir. Bu bilgiler 1s1g1nda refrakterden ciirufa C difiizyonu, ciiruftan refraktere

ise Ca diflizyonu gergeklestigi diisiilmektedir.
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Sekil 5.57. 9 Numarali Numune, Refrakterden Pota Bolgesine Dogru Gergeklestirilen Cizgisel EDS Analizi

10 Numarali numunenin cliruf-penetrasyon testi sonrasi, SE ve BSD dedektorleri ile
cekilen SEM goriintiileri Sekil 5.58., Sekil 5.59., Sekil 5.60., Sekil 5.61.°de
gosterilmisti. BSD dedektorii ile ¢ekilen goriintiilerde, penetrasyon belirten bir

kontrast farkliligina rastlanmamustir.



EHT= 500KV Detecior= NTS BS®D = 19.0mm  Mag= 350X Date 110 Fab 2022 |

Sekil 5.58. 10 Numarali Numune Pota Taban Bolgesi SEM Goriintiisii - BSD

EHT=1500kV  Defesfor=35E1 WD=130mm Mag= 350X Date 110 Fab 2022

Sekil 5.59. 10 Numarali Numune Pota Taban Bolgesi SEM Gériintiisii -SE
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200 prr
EHT = 1500 &V  Detector=NTS5 8580 = 9.0 mm Mag= 350X Daie |10 Fab 2022

Sekil 5.60. 10 Numarali Numune Pota Sag Alt Bolgesi SEM Goriintiisii - BSD

200 pm

EHT=1{500kV  Defesfor= NTS BS@0 = 120 mm Mag= 50X Date 110 Fab 2022

Sekil 5.61. 10 Numarali Numune Pota Sag Ust Bolgesi SEM Gériintiisii - BSD
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10 Numaralt numunenin refrakterden ciiruf bolgesine dogru gergeklestirilen Cizgisel
EDS analizi Sekil 5.62.’de sunulmustur. Refrakterden, pota bolgesine gidildikge,

karbon miktarinda diisiis oldugu goriilmiistiir.
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Sekil 5.62. 10 Numaralt Numune, Refrakterden Pota Bolgesine Dogru Gergeklestirilen Cizgisel EDS Analizi



BOLUM 6. SONUCLAR

Gliniimiizde ¢elik malzemelerin kullanimi, gelisen teknoloji ile bagdasik olarak
ilerlemekte ve kompleks nihai iirlinler ortaya ¢ikartilmaktadir. Bu sebeple sektorde
yarimamiil imalat1 yapan firmalardan, vasifli ¢elik iiretimi beklentiside giin gectikge
artmaktadir. Bu noktada, celik liretim proseslerinde kullanilan sarf malzemelerinde
temiz ¢eligin elde edilmesinde 6nemli bir yer tuttuguda giindeme gelmektedir. Bu
dogrultuda, celik iiretim potalarinda kullanilan refrakter malzemelerin, ¢elik iiretim
proseslerine dayanimlari, celik temizliginin artirilmasi ve refrakter sarfiyatlarinin
diisiiriilmesi agisindan 6nemle arastirilmaktadir. Bu ¢alismada, ¢elik tiretim potalarinin
cliruf bolgesinde kullanilan MgO-C refrakter tuglalarin farkli gelik iretim ciiruflarina
kars1 dayanimlari, gerceklestirilen deneysel aragtirmalardan ¢ikarilan bulgular

dogrultusunda incelenmistir.

Calismada kullanilan ¢elik iiretim cliruflarina yapilan XRF analizi sonuglarina gore,
ciruflarin agirhikli olarak; AlLOs3, CaO, SiO,, MgO, Fe;Os; ve FeO oksitlerini

barmdirdig: tespit edilmistir.

Calisma kapsaminda hazirlanan numuneler, DIN 51069°a uygun pratikte 1600 °C’de

2 saat isleme tabi tutulmus ve cliruf penetrasyon testi uygulanmistur.

Boliim 5.1°de 1s1l islem sonras1 makro olarak gozle yapilan incelemelerde, siyah renkli
krozelerin dis yiizeylerinde renk degisimi goriilmiistiir. Ilaveten, firinlanan krozelerin
dis ylizeylerinde etkili renk degisimi goriiliitken, i¢ kisimlarinda degisim
goriilmemistir. Bu hadisenin, MgO-C refrakter krozelerin yapisindaki C elementinin
ergitme islemi sirasinda atmosfere acgik yilizeylerden difiize olarak yapidan

uzaklasmasi kaynakli gerceklestigi diisiiniilmektedir.
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Boliim 4.7°de anlatilan ciiruf penetrasyon alaninin belirlenmesine yonelik yapilan
deneysel ¢aligmanin sonucu, Boliim 5.2°de SEM goriintiileri tizerinden goriintii isleme
yontemi kullanilarak irdelenmistir. Bu incelemeler dogrultusunda 6,7 ve 8 numarali
numunelerde meydana gelen ciliruf penetrasyonunun yayinma alani hesaplanmistir. Bu
cergevede, en yliksek ciiruf yayinma alaninin sirasiyla 8, 7 ve 6 numarali numunelerde
oldugu tespit edilmistir. Bu dogrultuda, flaksoksit olarakda bilenen Aliimina (Al>O3)
miktarinin digerlerine gore daha yiiksek oldugu bu numunerde, ciiruf — refrakter

etkilesim bolgesinde penetrasyon etkinliginin arttig1 diisiiniilmektedir.

SEM ve EDS analizleri ile ciiruf — refrakter etkilesim bolgesi, ciiruf ve refrakter
kompozisyonu incelenmistir. EDS nokta analizlerinden, refrakterin MgO ve C esash
oldugu, kullanilan ciiruflarin ise Mg, Si, Al, Ca elementlerini i¢cerdigi belirlenmistir.
Ciiruf penetrasyonunun etkin bir sekilde gergeklestigi 6,7 ve 8 numarali numuneler
haricinde clirufun refrakter malzemeye niifuz edemedigi goriilmiistiir. Korozyonun
gerceklestigi bolgelerde, ciiruftan refraktere Ca difiizyonu, refrakterden ciirufa ise Mg
ve C diflizyonlarmin oldugu tespit edilmistir. Bu dogrultuda, SEM goriintiilerinde
etkin bir korozyonun goriilmedigi numunelerde dahi etkilesimin gerceklestigi

sonucuna varilmistir.
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