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Cam {iretiminde ortaya ¢ikan hatalarin karakterizasyonu, cam {iretim siirecini
etkileyen en 6nemli faktordiir. Dogru ve hizli karakterizasyon, hata kaynaginin
tespiti ve hatalarin olusumunun engellenmesi bakimindan ©6nem teskil
etmektedir. Cam hatalarinin kati ya da gaz, amorf (diigme/damar) ya da
kristalin (tag) olmasi hatanin kaynagini bulmakta uygulanacak teknigin
belirlenmesi i¢in Onemlidir. Farkli kati cam hatalarmin 6zelliklerinin
belirlenmesinde farkli analiz teknikleri uygulanmistir. Cam Kalitesini etkileyen
katt cam hatalarinin (tag) karakterize edilerek tanimlanmasimmi ve hata
kaynaginin dogru tespit edilmesini amacglayan bu c¢aligmada; cam hatalar
mevcutta kullanilmakta olan Taramali Elektron Mikroskobu ve Enerji
Dagilimli X-151n1 Spektroskopisi yontemine alternatif olarak Mikro X-151m
Kirmimi, Mikro Raman Spektroskopisi ve Fourier Doniisimli Kizilotesi
Spektrometresi yontemleri ile incelenmistir. Taramali Elektron Mikroskobu ve
Enerji Dagilimli  X-15mm1  Spektroskopisi yontemiyle cam hatalariin
karakterizasyonu, mikroyap1 incelemesi ve yari kantitatif kimyasal analizi ile
birlikte yapilmaktadir. Mikro X-1simm1 Kirinimu ile hata, faz tespiti ile kalitatif
bir sekilde tanimlanmaktadir. Mikro Raman Spektroskopisi ve Fourier
Dontigiimlii Kizilotesi Spektrometresi ise kristalin inkliizyonlarin (tas hatasi)
icerdigi molekiiler bag karakterizasyonuna gore sonug vermektedir. Caligmada
farkli tiirde hatalarin incelemeleri bu metotlarla yapilarak bu dort yontemin
kargilagtirmas1 yapilmis ve bunlarin uygulanabilirligi degerlendirilmistir.
Incelenen dort yontemin farkli temellere dayanan analiz teknigi olmasindan
dolayr ¢ikan sonuglarin yorumlanmasi olduk¢a 6nemlidir. Taramali Elektron
Mikroskobu ve Enerji Dagilimli X-1s1m1 Spektroskopisi yonteminde mikroyap1
incelemesi ve yar1 kantitatif sonuclar degerlendirilirken, Mikro X-1s1m1 Kirinimi
yontemiyle yapilan analizlerden faz tayini ile kalitatif tespit yapilabildiginden
kat1 cam hatalarinin olusum sicakliklar1 hakkinda da fikir elde edilebilmektedir.
Mikro Raman analizlerinde de kalitatif sonuglar alinirken hatanin homojen
olmasi gerektigi goriilmiistiir. Fourier Donlisiimlii Kizilotesi Spektrometresi
analizlerinde alinan spektrum ile kalitatif sonuglara ulasilsa da verilerin
yorumlanmast igin detayli bir literatiir arastirmasi gerekmektedir. Hata
tayininde en uygun yontem hata tiirline ve kristal yapisina baglh degiskenlik
gostermekle birlikte, stereo mikroskop ve SEM-EDS ile edinilen bulgulari faz
tayiniyle destekleyen uXRD olacaktir. Faz tayininin onemi, kristalin olusum
sicakligi konusunda yorum yapilabildiginden hatanin kaynagi konusunda
Ongorll yapma olanagi sunmasidir.
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The characterization of defects in glass production is the most crucial factor
affecting the glass production process. Accurate and fast characterization is
important in terms of detecting the source of defects and preventing the
formation of defects. Whether the glass defects are gas, amorphous (knot/cord),
or crystalline (stone) is important for determining the technique to be applied in
finding the source of the defect. Different analysis techniques have been
applied to determine the properties of various solid (stone) glass defects. In this
study, which aims to characterize and define the solid glass defects (stone)
affecting the glass quality and to determine the source of the defect correctly;
glass defects were examined by Micro X-ray Diffraction, Micro Raman
Spectroscopy, and Fourier Transform Infrared Spectrometry methods as an
alternative to the currently used Scanning Electron Microscopy and Energy
Dispersive X-ray Spectroscopy methods. The characterization of glass defects
by Scanning Electron Microscopy and Energy Dispersive X-ray Spectroscopy
method is performed together with microstructure examination and semi-
quantitative chemical analysis. With Micro X-ray Diffraction, the defect is
qualitatively identified by phase detection. Micro Raman Spectroscopy and
Fourier Transform Infrared Spectrometer give results according to the
molecular bond characterization of the crystalline inclusions (stone defects). In
this study, different types of defects were examined with these methods, then
these four methods were compared, and their applicability was evaluated. As a
result of the study, these four methods were compared, and their applicability
was evaluated. Interpretation of the results is very important since the four
methods examined are analysis techniques based on different foundations.
While microstructural examination and semi-quantitative results are assessed in
Scanning Electron Microscopy and Energy Dispersive X-ray Spectroscopy
method, it is possible to get an idea about the formation temperatures of solid
glass defects since qualitative determination can be made by phase
determination from the analyses made by Micro X-ray Diffraction method. It
has been observed that the defect should be homogeneous while obtaining
qualitative results in Micro Raman analysis. Although qualitative results are
obtained with the spectrum obtained in Fourier Transform Infrared
Spectrometer analysis, a detailed literature search is required for the
interpretation of the data. Although the most appropriate method for defect
determination varies depending on the defect type and crystal structure, it will
be uXRD, which supports the findings obtained by stereo microscope and
SEM-EDS with phase determination. The importance of phase determination is
that it provides the opportunity to make predictions about the source of the
defect, as it can be commented on the crystal formation temperature.

To Cite: Akkaya P., Kadioglu YK. Cam Hatalarinin Karakterizasyonunda Alternatif Tekniklerin Belirlenmesi. Osmaniye
Korkut Ata Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii Dergisi 2024; 7(1): 294-309.

1. Giris

Cam {iretimi siirecinde ham madde sec¢imi, tedarigi ve depolamasi, ergitme firini, ergime sonrasi

sogutma ve sekillendirme, ikincil islemler, paketleme, depolama gibi bir¢cok faktér vardir. Bu

asamalarin her birinde olusabilecek herhangi bir problemin tespiti ve ¢6ziimii zaman kaybetmemek

adina olduk¢a dnemlidir.

Cam iretiminde olusan degisik tiirdeki sorunlar iretimin ¢esitli asamalarinda gelisebilmektedir.

Bunlarin bir kismu etkin 6nlemlerin alinmasi ile tamamen giderilebilirken, buna karsilik bazilarinin

tlimiiyle ortadan kaldirilmasi oldukga giictiir. Hatalar ham maddelerden cam harmanin hazirlanip firina

beslenmesinden, ham maddelerin firin i¢inde ¢6ziinmesi, afinasyonu, sekillendirilmesi ve tavlamasina

kadar gegen her asamada meydana gelebilirler. Bu gibi nedenlerle, cam {iretim siirecinde ortaya ¢ikan

problemlerden biri cam biinyesinde meydana gelen hatalar olup bunlarin kaynaginin bulunmasi igin
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hatalarin dogru karakterize edilmesi gerckmektedir. Hata kaynaginin dogru ve hizli tespit edilmesi,
cam Uretimi durmaksizin devam eden bir siire¢ oldugu igin kritik 6nem tasimaktadir. Hatalarin
Onlenmesi ve iiretimin sorunsuz devam etmesi hem ekonomik anlamda hem de cam ergitme firim
omriinin devami bakimindan en Onemli parametredir. Dolayisiyla iretim silirecinde karsilagilan
hatalarin kaynagimin nokta atis1 olarak net bir sekilde tespit edilmesi gerekmektedir. Kaynak tespiti
sonrasinda igletmelerde cesitli onlemler alinmaktadir. Cam hatalari, ergitme firininin bulundugu
cografyadan etkilenmektedir. Kullanilacak ham maddeler (en ¢cok da kum) ekonomik olmasi amaciyla
en yakin maden ocagindan temin edilmektedir; yani camin kalitesi maden ocaginin jeolojik yapisindan
ve cevher hazirlama altyapisindan dogrudan etkilenmektedir. Kullanilan ham madde kalitesi, iiretilen
cam tiiriine gore degismekle beraber hata tolerans araliklar1 da cam tiiriine gore degismektedir.
Herhangi bir cam tiirli i¢in kabul edilebilir hata orani, kritik olarak, camin tiiriine ve islevine dogrudan
baglidir. Diigiikk demirli diiz cam veya kristal/kristalin ziiccaciye camu iretimi igin oldukca saf bir
kuvars kaynagindan kum gerekmekte; ancak renkli iiretim bir cam ambalaj (sise) tiretimi igin kumtagi
gibi bir kaynaktan kum eldesi yeterli olmaktadir (Babcock GL,1978). Buna ek olarak cam ergitme
firninin yasi, firin refrakterlerinin kalitesi, kullanilan yakit, tonaj (cam c¢ekisi), isletme sartlari cam
iiretim stirecinde karsilasilan problemlerin kaynaklari olabilmektedir.
Cam hatalari, yapisina ve kaynagina gore siiflandirilmaktadir.

e Yapisina gore; amorf (diigme/damar) ve kristalin (tas) yapida gortilebilirler (Aldinger ve de

Haan, 2019).
o Kaynagima gore; ham madde, firin refrakterleri, ergitme, sekillendirme, tavlama, stok ve
ikincil iglem kaynakl1 olabilirler (Aydin, 2012).

Bu caligma kapsaminda siklikla karsilagilan tas hatalari incelemistir. Hatalarin Kkarakterizasyonu,
mevcutta kullanilan ve buna alternatif olabilecegi diistiniilen diger metotlarla yapilmistir (Prieto ve
Canteli, 2002). Metotlarin karsilastirilmasi, hatalarin karakterizasyonunun hizli ve dogru yapilmasi
amactyla Onem tagimaktadir. Aym zamanda analitik cihazlarla (SEM-EDS, XRD, Raman
Spektrometresi, FTIR) yapilan bu ¢alisma, farkli metotlardan elde edilen inceleme/analiz sonuglarin
validasyonu niteligi tasimaktadir (Bartuska, 2008). Hatalarin kaynaginin tespitinde karakterizasyonun
onemi oldukea biiytiktiir. Clinkii ham madde, firin ya da isletme sartlarina isaret etmek en kisa siirede
hatalarin yok edilmesini saglamaktadir; dolayisiyla ekonomik anlamda kritik 6nem tagimaktadir.
Hata incelemelerinde mikroskobik (stereo/optik mikroskop ve SEM) teknikler kullanilmakta olup
alternatif teknikler arastirilmigtir. Alternatif olarak caligilan teknikler (Raman Spektrometresi ve FTIR)
kimyasal bag yapilar1 esasiyla ¢aligmakta olup her bir hatanmin farkli molekiil davranisi oldugundan
uygulanabilir teknikler olduklar1 degerlendirilerek bu c¢alisma gergeklestirilmistir. Sonuglarin
degerlendirilmesinde ise teorisi farkli esaslara dayanan farkli analitik cihazlarin (SEM-EDS, XRD,

Raman Spektrometresi, FTIR), birbiri ile uyumlarinin ortaya konulmasi amaglanmustir.

296


https://search.mlp.cz/cz/osoby/1444278/

2. Materyal ve Metot

Caligma kapsaminda farkli tiirde 7 adet kati cam hatasi incelenmis olup bu hatalar, cam iiretim
stirecinde siklikla kargilagilan hatalar arasindan segilmis ve bunlarin karakterizasyonu Leica MZ9.5
stereo mikroskop, Jeol JSM 6010 LV taramali elektron mikroskobu (SEM) ve Oxford enerji saginiml
X-151m1 spektrometresi (EDS) cihazlar kullanilarak yapilmistir. Ayni hatalar; bu incelemelerden sonra
temizlenerek bir mono kapiler optik yardimiyla numune iizerine X-1siniin odaklandigi Panalytical
Empyrean mikro X-ismi1 kirmimi (uXRD), 785 nm lazer kaynagina sahip bir lazerden ¢ikan 1gmin
numunedeki molekiiller arasi titresimlerine bagl olarak elastik olmayan sagilim (Raman sagilmasi)
yapmasi prensibi ile ¢aligan Kaiser Raman RXN1 mikro Raman Spektroskopisi ve kizilétesi 1gmin
numune lizerine gonderilip numunede bulunan molekiillerin donme, titresme hareketleriyle absorbe
edilmesi esasina dayanan Bruker Hyperion 3000 Fourier Dontisiimlii Kizil6tesi Spektroskopisi (FTIR)
cihazlariyla incelenmistir.

Hatalar; ilk olarak stereo mikroskopta silika segregasyon, AZS, aliiminéz malzeme ve vollastonit

olarak tanimlanmig olup ardindan SEM-EDS, uXRD, pRaman ve FTIR ile bulgular desteklenmistir.

3. Bulgular

3.1. Taramali Elektron Mikroskobu ve Enerji Dagilimli X-i51m Spektroskopisi Incelemeleri

SEM; ¢ok kiiclik bir alana odaklanan yiiksek enerjili elektronlarla numune yiizeyinin taranmasi
prensibiyle c¢alisir. Goriintli, yiiksek voltaj ile hizlandirilmis elektronlarin numune iizerine
odaklanmasi, bu elektron demetinin numune yiizeyinde taratilmasi sirasinda elektron ve numune
atomlar1 arasindaki etkilerin uygun algilayicilarda toplanmasi ve sinyal giiglendiricilerinden
gecirildikten sonra ekrana aktarilmasiyla elde edilir. EDS analizinde; numunenin yiizeyine yiiksek
enerjili elektronlar ¢arptiginda bu ¢arpismalardan dolayr numune yiizeyinden bazi elektronlar kopar.
Eger bu elektronlar ¢ekirdege yakin yoriingeden koparilmislarsa atomlar kararliklarim kaybederler.
Tekrar kararli hale gelebilmek i¢in dis yoriinge elektronlari i¢ yoriingelerdeki bosluklari doldururlar.
Daha yiiksek enerjiye sahip dis yoriinge elektronlari i¢ yoriingedeki bosluklar1 doldururken agiga ¢ikan
enerji X-1is1m1 seklinde ortaya ¢ikar ve numuneden kaynaklanan X-isinlar1 dedektor tarafindan
algilanarak EDS spektrumu elde edilir.

Hatalarin incelemesinde farkli elementler arasindaki kontrast farkinin net olmasi sebebiyle geri sagilan
elektron (BEC) goriintiileri kullanilmigtir. Yar1 kantitatif EDS analiz sonuglari, bunlarin tanimlamalari
ile muhtemel kaynaklar1 Tablo 1’de verilmektedir (Aydin, 2012).
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Tablo 1. incelenen hatalara ait yapilan EDS analiz sonuglari (20 kKV) ve degerlendirmeleri (Aydin,

2012)

% % % % % % % Hata Muhtemel

Hata | Na,O | MgO | AlLO; | SiO, | CaO | ZrO, | TiO, tanimi kaynak
Silika

1 - - - 100,00 - - - segregasyon Ham madde
(Kristobalit) | - -

Silika Ustyapt sﬂlk_a

segregasyon refrakterleri

2 2,20 - - 96,85 | 0,95 - - (kristobalit+ Devitrifikasyon

tridimit)

. Cam temas ya

3 21,45 - 43,95 | 20,52 | 8,29 | 3,78 - AZS da iistyapt
AZS*

4 21,45 - 37,84 | 11,61 | 7,97 | 23,79 - AZS* refrakterleri
Ustyap1

Aliimindz refrakterleri

5 8,61 - 79,85 | 10,23 | 0,31 - - malzeme A duvari
Kemer

Himing F/H kanal ya

6 |1797| - |4851| 3120 | 091 | - | 147 A“Im‘n"z da iistyapt
malzeme refrakterleri

7 560 | 2,30 - 60,60 | 31,51 - - Vollastonit | Devitrifikasyon
Cam | 13,04 | 491 | 0,78 | 72,31 | 8,63 - - - -

*AZS: aliimina zirkonya silikat icerikli refrakter. Uretim teknigine ve kullanim yerine gére bonded ya da fusecast olmak
tizere 2 tipte olabilmektedir.

SEM-EDS ile yapilan hata tanimlamalar1 kimyasal kompozisyonun yaninda kristallerin detayli mikro
yap1 incelemesini gerektirmektedir. Bazi kristallerin karakteristik mikro yapilar1 vardir ve bunlart
tanimlamak igin bir altyapi sarttir.

Kristobalit (SiO,) hatasinin yumru seklinde kristalleri, AZS hatasinda korund (Al,O3) ile
zirkonya/baddeleyit (ZrO,) kristalleri, aliiminéz malzeme hatasinda korund (Al,Os3) kristalleri ve
vollastonit hatasinda da vollastonit (CaO.SiO,) kristalleri goriilmektedir (Sekil 1).

BEC 20kV WD15mm
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BEC 20kV WD16mm BEC 20kV WD15mm

e Aliminoz
Alimino6z

malzem
malzeme alzeme

BEC 20kV WD16mm BEC 20kV WD16n;m

Vollastonit

BEC 20kV_WD16mm
Sekil 1. Hatalara ait SEM goriintiileri

3.2. Mikro X-Isini Kirimimi Incelemeleri

X Isim1 Kirintmi metodu, her bir kristal fazin kendine 6zgili atomik dizilimlerine bagli olarak X
isinlarint karakteristik bir diizen igerisinde kirmasi esasina dayanir. Teorik olarak Bragg Yasasina
dayanan bu metotta, bir X-1g1m tiipiinden numune {izerine génderilen 1g1nin numunedeki kristal yapiya
bagli olarak kirinima ugramasi ve bunun bir dedektor ile algilanip spektrumda pikler olarak
gosterilmesi gerceklesir (Bragg, 1934; Koralay ve Oren, 2020).

Mikro X-1sm1 kirmnim analizi (WXRD) ¢ok kii¢iik bir numune alaninin incelemesini saglayan bir
yapisal analiz teknigidir. Geleneksel XRD gibi, uXRD de kristal malzemelerin yapist hakkinda bilgi
edinmek ic¢in X-1ginlarinin numune iizerine gonderilip kiriim yapmasi esasina dayanir. Bir mono
kapiler optik yardimiyla numune iizerine X-151n1 gonderilir. Mono kapiler kullanilmasinin avantaji

artan X-1sin1 yogunlugu olup analizin hassasiyetini saglar. Yapilan XRD analizlerindeki faz tayinleri,
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2theta 10-90° araligindaki XRD spektrumlarindan Highscore Plus yazilimi detayli inceleme sonucunda
yapilmstir.

Incelenen hatalarm boyutlari, 500 um ve 1 mm arasinda degismekte olup iri hatalardan elde edilen
XRD spektrumu (Sekil 2) oldukga net iken; kiigiik boyutlu hatalarin XRD spektrumlarinda camdan
gelen amorf etki goriilmektedir (Sekil 3-4-5).

Kristobalit hatasinda tek faz olan “kristobalit” tespit edilmistir. AZS hatasinda amorf etkisiyle beraber
“zirkonyum oksit, tridimit, grossular” fazlari, aliimindz malzeme hatasinda ‘“korund, nefelin,

kristobalit” fazlar1 ve vollastonit hatasinda “vollastonit, diyopsit” fazlar1 belirlenmistir.

cowes | | | | Q11U

tré-1-uzyn
600 —{ [l cristbalite low 100.0 %

400 —
200
3

o & 4 : 12 5ok i B
P oz 2 oy BE oo 3ig ;Emll hiiaim: 3
£ 3 2 2 2 2 £ 535 22 R msf £ SEiofmz g
= 8 = = = = n 2 5 EES EES=E=2T S = = == T
£ 2 £ 8 3 L8 8 2 2% 3B 338 2 25 S8a}3 S
e S S 2 8 2 £ 8 |49 2% =39 B e3 55833 £33
-~ J ] <o o B S S O ™o = 4] o=8S8 SO
2 g8 8 ;B2 5§65 ZEE =% =gE 2 2 B RBpWmb  pes
S 5 5 B Y S5 SVEC O LBSE®S SF

20 30 40 50 60 70 80

Position [°28] (Copper (Cu))

Sekil 2. Kristobalit hatasina ait XRD spektrumu
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3B

Grossular

quartz low
zirconium oxide

zirconium oxide

quartz low

&
.
SE

Grossular

20-
— e — .
20 30 40 50 60 70
Position [°28] (Copper (Cu))
Sekil 3. AZS hatasina ait XRD spektrumu
Counts I I JI |

1
[ crijtobalite beta 19.5 %

B cofundum 52.4 %

- Nepheline (annealed) 28.1 %

200 —

Position [°28] (Copper (Cu))

70 80

Sekil 4. Allimindz malzeme hatasina ait XRD spektrumu
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Counts

48

1A

Diopside

40 —nﬂi\,,g

ollastonite 1A
Diopside

20 .4\"

- - T I T ) - T ‘l T I - T T  my ]
30 40 50 60 70 80
Position [°26] (Copper (Cu))

Sekil 5. Vollastonit hatasina ait XRD spektrumu

3.3. Mikro Raman Spektrometre Incelemeleri

Monokromatik bir 1sinin (lazer) numune iizerine gonderilmesi ve numunedeki molekiillerin
titresimlerine bagl olarak elastik olmayan sacilim (Raman sagilmasi) yapmasi esasina dayanir. Raman
sacilmasi, her bir molekiiliin titresimlerine bagli oldugu i¢in molekiillerin parmak izi niteligini
tagimaktadir (Deniz, 2010; Akge ve Kadioglu, 2020).

incelenen hatalarda kristobalite ait spektrumda 110, 223 ve 409 cm™ dalga sayisinda “kristobalit”
fazina ait pikler tespit edilmistir (Sekil 6) (Liang, 2006). AZS hatasinin Raman analizinde iki ayr
noktadan alman analizde 354, 394 ve 406 cm™ dalga sayilarinda “aliiminyum oksit” ve 150, 216, 266
ve 370 cm™ dalga sayilarinda “zirkonyum oksit” fazlari tespit edilmistir (Sekil 7). Dolayisiyla ayni
hatanin farkli noktalarindan aliman bu iki sonug, Raman ile incelenecek hatanin homojen olmasi
gerekliligini goz oniine getirmektedir. Aliimindz malzeme hatasi igin 266, 306, 326, 384 ve 414 cm™
dalga sayilarinda “korund” fazina ait ve vollastonit hatasi i¢in 334, 410, 636, 996 ve 1044 cm™ dalga
sayilarinda “vollastonit” fazina ait pikler tespit edilmistir (Sekil 8-9).
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Counts
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Average Spectrum
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Sekil 7. AZS hatasina ait Raman spektrumu
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Sekil 8. Aliimindz malzeme hatasina ait Raman spektrumu
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Sekil 9. Vollastonit hatasina ait Raman spektrumu

3.4. Fourier Doniisiimlii Kizilétesi Spektrometresi Incelemeleri

Kizil6tesi 1s1min numune iizerine gonderilip numunede bulunan molekiillerin dénme, titresme
hareketleriyle absorbe edilmesi esasina dayanan bu metot; genellikle organik numuneler igin
kullanilmakta olup inorganik numunelerle yapilan c¢alismalar olduk¢a kisithdir (Miller ve Wilkins,
1952). Bu yontemle elde edilen spektrum; molekiillerin bag tipleri, bag yapilar1 ve molekiillerin
fonksiyonel gruplarina bagli oldugu icin Raman spektroskopisinde oldugu gibi molekiillerin parmak
izi niteligindedir.

Kristobalit hatasindan specular reflectance teknigi ile alinan IR spektrumunda camdan farkli olarak 4
adet pik tespit edilmistir (Sekil 10). Cam yapisinda 1050 ve 760 cm™ dalga sayisinda gozlenen Si-O-Si
baginin gerilme bandina ait olan piklerin spektrumda daha yiiksek dalga sayisina ait olan bdlgeye
dogru kaydigi gézlenmistir. Bunun nedeni, cam yapisinda bulunan Si-O-Si baginin kimyasal gevresi
(soda igerigi) ile silika yapisinda bulunan Si-O-Si bagmnin kimyasal c¢evresinin farkli olmasindan
kaynaklidir (Lippincott ve ark., 1958).

Vollastonit hatasindan alman IR spektrumunda silikaya ait 1050 cm™ dalga sayisinda gozlenen IR
bandinin 4 gruba ayrildigi goriilmiistiir (Sekil 11). Bunlardan 1069 ve 1032 cm™ dalga sayisma ait
pikler Si-O-Si gerilme bandini (kdprii yapan oksijen BO); 970 ve 911 cm™ dalga sayisina ait pikler Si-
O gerilme bandini (koprii yapmayan oksijen NBO) temsil etmektedir (RRUFF Database, RRUFF ID:
R040131).
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Sekil 11. Vollastonit hatasina ait IR spektrumu
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4. Tartisma

Bu calismada kullanilan analitik cihazlar, prensipleri farkli temellere dayanan fakat sonuglar birbiri ile
karsilastirilabilen veriler ortaya koymaktadir. Bir silika segregasyon hatasinin kompozisyonu agirlikli
olarak SiO;’den olusmaktadir; mikro yapisi ya da fazi ise kaynagi isaret etmektedir. Mikro yapidaki ve
faz tayinindeki tridimit kristalleri ham maddeye isaret ederken; kristobalit kristallerinin varligi firinda
kalis siiresine bagli olarak igletme sartlarina ve/veya refrakterlere isaret etmektedir. Dolayisiyla tiim bu
analitik tekniklerin birbiri ile uyumu hatalarin tespiti ve giderilmesi igin alinacak Onlemleri
belirlemektedir. Analizlerin dogru ve hizli yiiriitiilmesi her zaman miimkiin olmamaktadir; dolayisiyla
her bir teknigin bagka bir alternatifinin olmasi cam {iretiminde zaman kaybi olmamasi adina ¢ok
onemlidir.

Farkli tekniklerin karsilastirmalarinin sonuglarina gore hatalarin inhomojen olmasi tanimlanmasinda
teknigin 6nemine vurgu yapmaktadir. Ayrica mikro yapinin incelenmesinin de kaginilmaz oldugu

ortaya konmustur (Tablo 2).

Tablo 2. Hatalarin farkli metotlarla elde edilen karsilastirmali sonuglari

HATA SEM/EDS Micro XRD Micro Raman FTIR
Silika segregasyon %100 SiO, Kiristobalit Kristobalit Kristobalit
(kristobalit) Silika

AZS %43 Al,O;  Zirkonyum oksit,  Aliiminyum oksit -

%4 ZrO, tridimit, grossular ~ Zirkonyum oksit
AZS

Aliiminoz malzeme %80 Al,O; Korund, nefelin, Korund -
Korund kristobalit

Aliiminéz malzeme %49 Al,O; Korund, kuvars, Korund -
%1.5 TiO, disodyum silikat,

Aliminoz  sillimanit

Vollastonit %60 SiO,  Vollastonit, Vollastonit Vollastonit
%32 CaO  diyopsit
Vollastonit
5. Sonuclar

Bu ¢alismada amaglanan, cam hatalariin farkli metotlarla hizli ve dogru bir sekilde tanimlanabilmesi
ve kaynagi hakkinda yorum yapilabilmesi olup bu metotlarin uygulanabilirligi tartisiimaktadir (Clark-
Monks ve Parker, 1980).

SEM-EDS metodu yari kantitatif kimyasal kompozisyon ile mikroyapi incelemesi gerektirmektedir.
uXRD analizi ile hatanin kristal faz1 elde edilmistir. Raman ve FTIR analizleri ise numunenin

kimyasal baglarina gore sonug verdiginden spektrum karsilastirmasi gerektirmektedir. Kristobalit ve
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vollastonit hatasi, biitiin yontemlerle dogru bir sekilde tespit edilirken; AZS ve aliiminéz malzeme
hatalarinin FTIR analiz sonuglarinda bir veri elde edilememistir. FTIR spektrumunun yorumlanmasi
detayli bir literatiir arastirmasi gerektirmekte olup, elde edilen bulgular bu ydntemin cam hatasi
tanimlanmasinda uygulanamayacagini gdstermektedir. Raman spektroskopisi metodunda ise hatanin
homojen olmasi gerekliligi géze carpmaktadir.

Hata tayininde en uygun yontem hali hazirda kullanilan stereo mikroskop ve SEM-EDS ile bulgular
faz tayiniyle destekleyen uXRD olacaktir. Faz tayininin yapilabilmesinin cam hatalarinin kaynaginin
tespiti bakimindan Onemi, kristalin olusum sicakligt konusunda yorum yapilabildiginden hatanin
kaynag1 yani cam iiretim siirecinde nereden kaynaklandiginin tespiti konusunda 6ngérii yapma olanagi

sunmasidir.

Cikar Catismasi Beyani

Bu calismanin tiim yazarlari, ¢ikar ¢atismasi olmadigini beyan eder.

Arastirmacilarin Katki Oram Beyan Ozeti
Arastirmanin konusu birinci ve ikinci yazar tarafindan belirlenmistir. Tiim yazarlar, deneysel tasarim

ve ¢aligmalarina, makale yazimi ve gorsellestirilmesine esit oranda katkida bulunmustur.
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