Journal of the Faculty of Engineering and Architecture of Gazi University 38:4 (2023) 2477-2486
P o

v/

Muihendislik Mimarlik

Fakltesi Dergisi

Elektronik/ Online ISSN
Basili / Printed ISSN :

Journal of The Faculty of Engineering
and Architecture of Gazi University

Self-flow, physical, mechanical and slag corrosion properties of magnesia-based castable
refractories containing tabular alumina

Biisra Alpdogan

, Suat Yilmaz*

Department of Metallurgical and Materials Engineering, Engineering Faculty, Istanbul University-Cerrahpasa, 34320, Avcilar, Istanbul, Tiirkiye

Highlights:

Graphical/Tabular Abstract

e Tabular alumina
containing MgO based
castables

o Self-flow properties

e Slag-refractory corrosion

Keywords:

e Physical properties

e Mechanical properties
o Slag penetration

e Microstructural analysis

Article Info:
Research Article
Received: 19.07.2022
Accepted: 10.12.2022

DOI:
10.17341/gazimmfd. 1142209

Acknowledgement:

This study was supported by
the Istanbul University-
Cerrahpasa Scientific
Research Project
Coordination Unit with the
project number FYL-2017-
27125. We thank the
PiroMET Refractory Co.
Factory Manager, Mr. Ferhat
Tocan, for his contributions
to the study.

Correspondence:

Author: Suat Yilmaz
e-mail: syilmaz@jiuc.edu.tr
phone: +90 532 456 7192

To measure and compare the free flow behavior of the castable refractory mass, the ASTM C 860 self-flow
tests were performed. According to the test results in Figure A; M-TABS6 and M-TABS10 MgO castable
refractory samples, containing 6% and 10% tabular, were found to have high free flow and self-flowing
properties by meeting the (FO > 80%) condition. It was determined that the higher the tabular alumina ratio
in the MgO-based castable compositions examined, the better the free-flowing ability of the castables. It is
observed that alumina facilitates wetting and thus fluidity due to its hydrophilic structure.

MgO based castable Spread diameter Flow rate
refractories (dm, mm) (Fo, %)
M-S0 (tabular free) 175 75
M-TABS3

(Wt%3 tabular alumina) 170 70
M-TABS6

(Wi%6 tabular alumina) 1S 87
M-TABS10 205 105

(Wt%10 tabular alumina)

Figure A. Results of self-flow test of the tabular containing MgO based castables

Purpose: The effects of chemical structure of MgO-based castable refractories containing tabular alumina
in different ratios on self-flow, physical, mechanical and slag corrosion properties were investigated.

Theory and Methods: MgO-based pourable mixtures with 0, -3, -6 and -10 wt% Tabular Alumina were
prepared and their free flow suitability was determined by self-flow test. According to the results; 6 wt%
and -10 Tabular Alumina doped castables, passed the test and its suitability for self-flowing was determined.
However, in order to be compared with each other, all mixtures were shaped in vibrating molds. The shaped
samples were sintered by firing at 1600°C after a slow curing regime for effective dehydration and drying
of MgO. Physical tests such as bulk density, apparent porosity and water absorption determination,
mechanical tests such as cold compressive strength test, and chemical corrosion tests such as slag-refractory
corrosion test were applied to the fired samples. The findings obtained as a result of characterization analyzes
such as XRD and SEM/EDX were presented and analyzed comparatively.

Results: ”It is observed that hydrophilic alumina additive contributes positively to the “self-flowing”
properties of MgO-based castable refractories. MgO-based self-flowing formable standard can be provided
by adding 6 wt% and 10 wt% tabular alumina.  If it is doped with 3% tabular, it shows flow below the self-
flow standard and an additional “vibration apparatus” is required for shaping. “” For the dehydration of easily
hydrating MgO, refractories must be subjected to drying heat treatment stages at increasing temperatures up
to 350°C before firing and curing for a long time of 100 h. ” When the physical and mechanical properties
are examined; It is seen that M-S0 refractory samples have a porosity of ~11% and a compression strength
of ~36 MPa. On the other hand, despite the porosity reaching ~15% as a result of MgAL>O4 spinelization
reaction and lattice growth in "tabular alumina doped" samples, it is concluded that it can reach a
compression strength of ~34 MPa. ¥ In tabular alumina doped MgO-based refractories; By supporting the
in-situ MgAL>Os-spinel formation with a melting point of 2135°C, the MgFe2Oa-spinel reaction with a much
lower melting point (1250°C) can be prevented, reducing the slag diffusion, and also the formation of
CaMgSiO4 with a melting point, such as 1490°C, which occurs as a result of corrosion. appears to be limited.

Conclusion: It is understood that 6% or more tabular alumina additive is beneficial for MgO-based castable
refractories to gain self-flowing property without requiring additional equipment such as vibrators and
consuming more energy.
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Iyi refrakterlik, yiiksek sicakliklara dayanim ve bazik ortamda kimyasal stabilitesinin yiiksek olmas1 gibi olumlu
ozellikleriyle magnezya (MgO) bazli tugla tipi refrakterler, basta gelik iiretiminde olmak iizere, bazik yiiksek
sicaklik proseslerinde yaygin olarak kullanilmaktadir. MgO’nin “tugla” tipleri yaygin kullanima sahipken,
“dokiilebilir” uygulamalar1 ayni hizda gelisememistir. Bunun nedeni, MgO’nin sulu ortamda hidrate olmasidir. Bu
caligmada, farkli oranlarda tabular aliimina iceren magnezya bazli dokiilebilir refrakterlerde kimyasal bilesimin
malzemelerin fiziksel, mekanik ve korozyon 6zelliklerine etkisi arastirilmistir. Ag. -%0, -3, -6 ve -10 Tabular
Aliimina katkilt MgO bazli dokiilebilir karigimlari hazirlanmis, bunlarin kendinden akma testi ile serbest akis
uygunlugu belirlenmistir. Sonuglara gore; ag. -%6 ve -10 Tabular Aliimina katkili dokiilebilirler, testi gecerek
kendinden akmaya uygunlugu belirlenmistir. Ancak birbirleriyle karsilastirilabilmesi i¢in tim karigimlar, titresimli
kaliplarda sekillendirilmistir. Sekillendilirilmis numuneler, MgO’nin efektif dehidrasyonu ve kurutulmasi igin
yavasca uygulanan kiirleme rejiminin ardindan 1600°C'de pisirilerek sinterlenmistir. Pigmis numunelere bulk
yogunluk, goriiniir gozeneklilik ve su emme tayini gibi fiziksel testler, sogukta basma dayanimu testi gibi mekanik
testler, ciiruf-refrakter korozyon testi gibi kimyasal korozyon testleri uygulanmistir. XRD ve SEM/EDX gibi
karakterizasyon analizleri sonucu elde edilen bulgular, karsilagtirmali olarak irdelenmistir. Bu g¢aligmalar
sonucunda; tabular aliimina katkisinin, MgO bazli dokiilebilir refrakter malzemelere etkileri ortaya konmus ve
kendinden akis 6zelliginin sinirlart belirlenmeye caligilmstir.
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Magnesia (MgO) based brick type refractories are widely used in basic high temperature processes, especially in
steel production, with their positive properties such as good refractoriness, resistance to high temperatures and high
chemical stability in basic environments. Although the "brick" types of MgO are widely used, the "castable"
applications have not developed at the same pace. This is because MgO is hydrated in an aqueous medium. In this
study, the effect of chemical composition on the physical, mechanical and corrosion properties of magnesia-based
castable refractories containing tabular alumina in different proportions was investigated. MgO-based pourable
mixtures with 0, -3, -6 and -10 wt% Tabular Alumina were prepared and their free flow suitability was determined
by self-flow test. According to the results; 6 wt% and -10 Tabular Alumina doped castables, passed the test and its
suitability for self-flowing was determined. However, in order to be compared with each other, all mixtures were
shaped in vibrating molds. The shaped samples were sintered by firing at 1600°C after a slow curing regime for
effective dehydration and drying of MgO. Physical tests such as bulk density, apparent porosity and water
absorption determination, mechanical tests such as cold compressive strength test, and chemical corrosion tests
such as slag-refractory corrosion test were applied to the fired samples. The findings obtained as a result of
characterization analyzes such as XRD and SEM/EDX were presented and analyzed comparatively. As a result of
these studies; By revealing the effects of tabular alumina additive on MgO based castable refractory materials, the
limits of self-flowing property were tried to be determined.
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1. Giris (Introduction)

MgO refrakterlerin bazik ciiruflara kars1 yliksek korozyon dayanimina
sahip oldugu bilinmektedir. Dogal MgO bazli refrakterlerin; sekilli
tugla yerine, dokiilebilir olarak iiretimi ve kullanimi giiniimiiziin
giincel konular1 arasindadir [1-4]. Ancak MgO’nin hizla hidrasyona
ugramasi, MgO bazli dokiilebilirler i¢in 6nemli bir sorun teskil
etmektedir. Zira bu asamada yogun brucite (Mg(OH)2) formasyonu
olusumunu takip eden hacimsel genlesme sonucu, kiirleme ve
kurutma adimlart siwrasinda dokiilebilir refrakter malzemenin
ozellikleri bozulmaktadir [5-8]. Bu soruna karsi; kontrollii 1sitma hizi
ve belirli sicakliklarda uzun siire bekleme seklinde ilerleyen kiirleme
veya kurutma rejimi uygulanarak, dehidrasyonun yaratacagi
catlamalarin zararinin minimuma indirilebilecegi belirtilmistir [9].
Kiirleme ve kurutma uygulamasiyla birlikte diisiik miktarda micro
silica [10], asetik asit [11] gibi anti-hidrasyon ajanlarinin
kullanilmasinin yararli oldugu bildirilmektedir. Giiniimiizde MgO ve
hatta MgO-C bazli dokiilebilir refrakterler, self-flow, shotcrete gibi ug
uygulama Orneklerinde dahi uygulanmaya baglanmistir [12-14].
Aliimina bazli dokiilebilir refrakterlerin ise hidrasyon gibi bir sorunu
yoktur ve dokiilebilir refrakter uygulamalarinda daha yaygin ve kolay
uygulama alanlart bulmaktadir. Aliimina bazli refrakterlerde diisiik
miktarda MgO katkisinin, in-situ MgO.AlOs-spinel olusumuna ve
bunun yarattigi kafes biiylimesinin poroziteyi iyice arttirmasina
ragmen, ciirufa karst dayanimm arttigma dair galigmalar
gozlenmektedir [15, 16]. Aliiminaya katkilanan MgO’nin tane boyutu
inceldik¢e in-situ spinellesme reaksiyonun hizlanmasina ve yapida
daha az hacimsel genlesme olacagi bildirilmektedir [15, 17]. Sol-gel
destekli in-situ spinel elde edilebilmesine yonelik caligmalar da
bulunmaktadir [18-20]. Bu ¢alismada, farkli oranlarda tabular
alimina ilavesinin, MgO bazli dokiilebilir refrakterlerin ¢esitli
ozellikleri tizerine etkisinin karsilagtirmali sekilde incelenmesi
amaglanmistir. Kendinden akis, bulk yogunluk, goriiniir gdzeneklilik
gibi fiziksel ozellikler, sogukta basma mukavemeti gibi mekanik
ozellikler ile ciiruf korozyonu gibi kimyasal ozellikler, XRD,
SEM/EDX gibi mikroyapisal karakterizasyona yonelik analitik testler
gerceklestirilerek, karsilastirmali olarak refrakter performanslar
degerlendirilmis ve irdelenmistir.

2. Deneysel Metot (Experimental Method)

2.1. Malzemeler ve Numunelerin Hazirlanmast
(Materials and Preparation of Samples)

Magnezya bazli dokiilebilir refrakterlerin {iretiminde; Kiimas
Manyezit Sanayi A.S. (Tiirkiye)‘den temin edilen KUMAS KM 1A
kalitesindeki sinter MgO ve Alteo firmasi (Fransa)’dan temin edilen
Tabular-ALbO3 (T60) agregalart kullamlmistir. Hammaddelerin
kimyasal bilesimi ve fiziksel ozellikleri Tablo 1 ve Tablo 2’de
verilmigtir.

Tablo 1. Sinter MgO Agrega (Sinter MgO agregate)

Kimyasal Ozellikler (chemical prop.) wt.-%
MgO 95,50
CaO 2,10
SiO2 1,50
Fe203 0,80
AlLO3 0,10
Fiziksel Ozellikler (physical prop.)

Tane boyutu (mm) 0-15
Ozgiil Agirlik (g/em?) 3,39
Ates kaybi (ag%) 0,10

Dokiilebilir refrakter harglarinin karigtirilmast, tic agsamadan olusur;
JKuru tozdaki aglomeratlar pargalanir ve partikiillerin ilk
homojenlesmesi baglar, #Tozlar1 kuru bir akigkan durumuna
doniistirerek malzemeye su eklenir. Yiiksek karigtirma enerjisi
gerektiren bu boliime “dokiilebilir déniim noktas” denir, #Gerekli
tim suyun eklenmesinden sonra, malzeme uygun sekilde kararli ve
homojen hale gelinceye kadar karistirilir [21]. Uretim akim semast,
Sekil 1°de verilmistir.

Tablo 2. Tabular Al2O3 toz (Tabular Al,Os powders)

Kimyasal Ozellikler (chemical prop.)

AlOs3 % >99,6
Na>O ppm 3200
CaO ppm 130
SiO2 ppm 130
Fex03 ppm 130
Fiziksel Ozellikler (physical prop.)

Partikiil Boyut Dagilimi D50 um 55
<15 pm % 15
<125 pm % 93
Spesifik ylizey alani cm?/g 5000
Ates zayiat1 20°C / 1000°C % 0.13

KUMAS KM 1A (0-15 mm) kalitesindeki MgO agregasindan olugan
kuru harmana sirasiyla ag.% -0, -3, -6 ve -10 (M-S0, M-TABS3, M-
TABS6, M-TABS10) T60 (tabular aliimina, Alteo) tozlari ilave
edildikten sonra ~5 min Hobart tipi karistiricida once kuru
karistirilarak homojenizasyon saglanmistir. Daha sonra, ~ag.% 6
kadar sertligi diisiik (kireci az) su katilip, karistirmaya devam edilerek
dokiilebilir refrakter beton camur massesi (refractory castables)
hazirlanmistir. Elde edilen bu dokiilebilir masse, titresimli masa
lizerine sabitlenmis Ozel tasarim ¢elik kaliplara dokiiliip,
sekillendirildikten sonra ~30°C’de % h bekletilerek betonlagmasi ve
kuru mukavemet (green strength) kazanmasi saglanmigtir. Ardindan
potali ve potasiz refrakter numuneler, 50°C - 100°C - 150°C >
180°C = 250°C > 300°C - 350°C’de birbirini takip eden ve her
kademede belirli bir siire beklenerek, toplamda 100 h siiren
kiirleme/kurutma iglemine tabi tutulmustur. MgO bazli betonlarin
dengeli dehidrasyonu i¢in kontrollii kurutma islemi gerekmektedir
(Sekil 2). Masse i¢indeki hidrate olmus MgO’nin dehidrasyonu igin
yapilan kiirleme ve kurutma tavlamasi rejiminin tamamlanmasinin
ardindan refrakter beton numuneler, SFL. marka HTCF 940A model
elektronik kontrollii sinterleme firinda 1600°C sicaklia kadar
10°C/min hizla 1sitilarak, burada 2 h siireyle bekletilerek,
sinterlenmistir.

3. Sonuglar ve Tartismalar (Results and Discussions)
3.1. Kendinden Akis Ozellikleri (Self Flow Properties)

Dokiilebilir refrakter massenin kendindenginde akiskanlik (serbest
akig) davraniglarim1 6lgmek ve karsilastirmak ig¢in, ASTM C 860
teknik standardina uygun kendinden akis (self flow) testi yapilmistir
[6, 7] (Sekil 3)

Elde edilen sonuglar, Tablo 3’de verilmistir. Kendinden serbest akis
testi sonucunda Akis Derecesi (Fo), minimum %80 olmalidir. Fo,
>%80 olmas1 bu ¢camurun kendinden akabilir (self flow) oldugunun
ifadesidir.

Test sonuglarina gore; ag.% 6 ve ag.%10 tabular iceren M-TABS6 ve
M-TABS10 MgO dokiilebilir refrakter drnekleri, (Fo > %80) sartini
saglayarak serbest akislarmin yiiksek ve kendinden akabilme
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-
Agregfi ve katky Homojen karigtirma Su ilavesi (max. %6)
maddelerinin regeteye (5 min.) Karistirma (5 min)
uygun olarak tartilmas \. l
( Standarta uygun hazirlanan h
elik kaliba dokiim
[50x50%50 mm) )
s ~
Kendinden akmah dékiim
] ] denemelerinin yapilmasi
Refrakter numunelerin iiretim -
akig semast v
-
Kalibi vibrasyona maruz
birakma (4 min)
\.
- Y
Oda sicakliginda bekletme
Priz alma (30 min)

l

Tavlama 1] iglem rejiminin
uygulanmasi
L (30°C - 330°C aras1 100 h)

Bulk yogunluk, su emme,
acik gozeneklilik, sogukta
basma mukavemeti testi

Laboratuvar tipi firnda
sinterleme (1600°C, 2 h)

Sekil 1. MgO Bazli Dokiilebilir Refrakterlerin Uretim Akis Semasi (Production Flow of MgO based Castable Refractories)

ve Kurutma Tavlamasi Sonras1 Refrakterler (alt sag)
(Shaping Mold (above left), Masse's Vibratory Mold Casting (above right), Setting Process of Concrete (below left), Refractory Concrete Samples
Obtained After Curing and Drying (below right))

ozelliginin uygun oldugu goriilmiistiir. Incelenen MgO bazli yiikseldikce, dokiilebilirlerin serbest akis kabiliyetinin gelistigi ve
dokiilebilir kompozisyonlart iginde tabular aliimina orani daha iyi oldugu belirlenmistir. Aliiminanin, hidrofilik yapisi
2480
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Sekil 3. ASTM C 860 Uygun Kesik Koni Kalip ve I¢ine Dékiilerek Doldurulmus Masse (t=0 saniye) (sol); Kendinden Akis Testi (self
flowing test) Sonucu Massenin t=120 saniye Sonra Yayilmasi (sag) (Cone Mold and Filled Masse in accordance with ASTM C 860 standard
(t=0 sec.) (left); Spread of Mass After t=120 sec. as a result of Self-Flowing Test (right))

nedeniyle 1slatilmayr ve dolayisiyla akiskanligi kolaylastirdigt
gozlenmektedir. Ancak, yapilan bu test ¢alismasindan elde edilen
diger 6nemli sonug, diger M-S0 ve M-TABS3 numunelerin kendinden
akmali sekillendirilemeye uygun olmadigidir. Testi gecemeyen, M-S0
ve M-TABS3 sekillendirmenin yapilabilmesi i¢in digaridan titregimli
bir sisteme gereksinim bulunmaktadir. Bu durum ek teghizat ve ayrica
enerji gerektirdiginden, kendinden serbest akmal1 dokiilebilirler, buna
ihtiya¢ duymayacagi i¢in daha ekonomik bir ¢dziim sunmaktadir.

Tablo 3 Kendinden Serbest Akis Testi Sonuglart
(Self Flowing Test Results)

Numune adi  Yayilma ¢ap1 (dm, mm) Akis derecesi (Fo, %)

M-S0 175 75
M-TABS3 170 70
M-TABS6 187 87
M-TABS10 205 105

3.2. Fiziksel ve Mekanik Ozellikler (Physical and Mechanical Properties)

1600°C’de 2 h sinterlenmis dokiilebilir refrakter numunelere, Arsimet
prensibine dayali olarak ve detaylar1 TS EN 993-1’de belirtildigi
sekliyle fiziksel testler yapilmistir. Bu yontemle yapilan deneyler
sonucu; kuru, yas ve suda aski agirliklar1 belirlenerek gerekli
hesaplamalar yapilarak; %-goriiniir/agik gozeneklilik/porozite, bulk
yogunluk ve %-su emme sonuglari elde edilmistir (Sekil 4-6). Elde
edilen veriler incelendiginde; artan tabular aliimina oraniyla, su emme
ve porozitenin arttig1, bulk yogunlugun ise buna bagl olarak azaldig:
gOriillmiistiir.

Refrakterlerin sogukta basma mekanik mukavemet testleri igin TS EN
993-5 standardina uygun olarak oda sicakliginda sogukta basma
mukavemeti gerceklestirilmistir. Bilgisayar kontrollii Universal
INSTRON 5982 marka cihazla yapilan deneylerin ardindan
hesaplanmis sogukta basma mukavemeti sonuglart Sekil 7’de
verilmistir. Goriildigli gibi, tabular aliimina katkisinin mekanik
mukavemeti bir miktar diisiirdiigli gorilmektedir. Ancak ag.%3
tabular katkili (M-TABS3) en disik mekanik mukavemeti
sergilerken, artan tabular aliimina oranlarinda ise mukavemetin
yeniden yiikseldigi goriilmektedir.

3.3. Ciiruf-Refrakter Korozyon Testi ve Ciiruf Yaymumi
(Refiractory Corrosion and Slag penetration)

Ciirufun-refrakter korozyon ozelliklerinin ve sivi clirufun refrakter
icinde yayiniminin belirlenebilmesi i¢gin CEN/TS 15418:2006-Part A
(DIN 51069) teknik standardi uygulanmistir. Pota yontemi (crucible

method) olarak adlandirilan yonteme gore, potali dokiilebilir refrakter
numunelerin i¢lerine ¢elikhaneden elde edilmis bir ciiruf sarj edilerek,
1600°C’de 2 h pisirilmistir (Sekil 8). Tablo 4’te kimyasal analizi
verilen ¢elikhane ciirufunun aktiflestirilmesi i¢in agat havanda
ogitiilmiig, 100 um elekte elenmis ve deney igin <100um alt1 ince
cliruf tozlar kullanilmustir.

Goriiniir Porozite (%)
16

14

12
1 II

M-S0 M-TABS3 M-TABS6 M-TABS10

(=]

S N B N

Sekil 4. Goriiniir Porozite (%) (Apparent Porosity)

Bulk Yogunluk (g/cm3)

2,98
2,96
2,94

2,92
2,90
2,88
2,86
2,84
2,82
2,80
2,78
2,76

M-S0  M-TABS3 M-TABS6 M-TABS10

Sekil 5. Bulk Yogunluk (g/cm?) (Bulk Density)
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Su Emme (%)

M-TABS3  M-TABS6 M-TABSI10

N

w

8}

—_

Sekil 6. Su emme (%) (Water Absorbtion)

Pigirme igleminin ardindan MgO dokiilebilir refrakterlerin ciirufla
etkilesmis  bolgelerinin  kantitatif ve kalitatif —analizlerinin
yapilabilmesi i¢in, sert elmas kesici yardimiyla A-A ekseninde
kesilerek ciiruf yayinma alanlari ortaya ¢ikartlmstir (Sekil 9).

Makro diizeyde gozle ilk muayenenin ardindan, Ciiruf penetrasyon
alanmin kantitatif analizi i¢in numunelerin ciiruf-refrakter ara
yiizeyleri yiiksek ¢oziintirliiklii (600 dpi) Samsung Xpress M2070W
model tarayiciyla taranarak, imaj modeli bilgisayara aktarilmistir.
Ciiruf yaymma alaninin, refrakter alanindan renk degisimine bagli
olarak ayristirilmasi islemi, Adobe PhotoShop-CS6 goriintii isleme
programinda gergeklestirilmigtir (Sekil 10a). Daha sonra MATLAB
yazilimi kullanilarak; ciiruf penetrasyon alani, 6nce pixel olarak
hesaplanmug, ardindan pixel = mm? déniistiiriilerek ciiruf yaymma
alan1 hassas hesaplanmigtir [22]. Bu sekilde ciiruf-refrakter korozyon
testine tabi tutulmus tiim MgO bazli dékiilebilir refrakter numuneler
i¢in hesaplanan ciiruf yayinma alanlar1 Sekil 10b.’de verilmistir.

Basma Mukavemeti (MPa)

M-TABS3 M-TABS6 M-TABS10

0

Sekil 7. Sogukta Basma mukavemeti
(MPa) (Cold Crushing Strength)

3.4. Mikroyapisal Analizler ve Karakterizasyon
(Microstructural Analysis and Characterization)

Ciiruf-refrakter ara ylizeyinde gelisen kimyasal reaksiyonlarin ve
cliruf-refrakter ara yiizeyinden baglayarak refrakterin i¢ kesimine
dogru yayinan clirufun mikroyapisal analizleri i¢in katkisiz- ve tabular
alimina katkih MgO dokiilebilir refrakterlere; Rigaku D/Max-
2200/PC marka cihazla XRD faz analizleri, FEI Quanta 450 FEG
marka cihazla SEM mikro yap1 analizleri ve Inca marka cihazla yari
kantitatif EDX analizleri uygulanmistir. Ciiruf-refrakter etkilesimi
olan bdlgeden alman numunelere yapilan XRD faz analizi sonuglara
gore, farkli kristalin fazlarin varhig tespit edilmistir (Sekil 11).

Diger yandan yine clirufun refrakter i¢inde yayindig: alanlarda SEM
ile yapilan mikroyapisal incelemeleri sonucu; M-S0 igin Sekil 12 ve
M-TABSI10 i¢in Sekil 13’teki gibi farkli noktalara EDX analizleri

Tablo 4. Celikhane Ciirufunun Kimyasal Bilesimi (ag. %) (Chemical Composition of Steelwork Slag (wt.%))

MgO ALOs SiO2 P05 FexO3 MnO

Ca0O SOs K20 TiO> Cr203 C/S

3,40 5,57 18,96 0,45 29,90 4,89

32,78 028 0,12 0,56 1,29 1,73

Sekil 8. Ciiruf Tozu Sarj Edilmis Numunelerin Pigirme Islemi Oncesi (sol) ve Sonrasi (sag) Goriiniimleri
(Views of Slag Powders Charged Samples Before (left) and After (right) Baking Process)

2482



Alpdogan ve Yilmaz / Journal of the Faculty of Engineering and Architecture of Gazi University 38:4 (2023) 2477-2486

Sekil 9. Elmas Testereyle Kesilen "Potali" Numunelerin Ciiruf Yayinim Alanlar (iist sol, M-S0); (iist sag, M-TAS3);
alt sol, M-TABSO0); (alt sag, M-TABS10) (A-A kesit) (Slag Penetration Areas of Crucible Specimens Cut by Diamond Saw, (above left, M-S0);
g
(above right, M-TAS3); (below left, M-TABS6); (below right, M-TABS10) (A-A cross section))

truf Yaymim Alani (mm!
(b) Ciiruf Yay Alan1 (mm2)
(Slag Penetration Area)

80

70
60
50
40
30
20
10

0

M-S0 M-TABS3 M-TABS6 M-TABS10

Sekil 10. Ciiruf Yayinim Alaninin; Photoshop ile Gériintiisiiniin Islenmesi (iist) ve MATLAB ile Yayimim Alanlarinin Hesaplanmasi
(alt) (Slag Penetration Area; Photoshop image Analysis (above) and Calculating of Areas with MATLAB (below))

uygulanarak yar1 kantitatif kimyasal analiz bilgileri elde edilmistir. alanlarini karakterize eden mineralojik yap1 ve oranlari yar1 kantitatif
Sonug olarak elde edilen tiim veriler bir arada degerlendirilerek, olarak hesaplanmigtir. Tablo 4’te verilen g¢elikhane -cilirufunun
kimyasal analizden rasyonel analize gegis teknigi [23] kimyasal analizine bakildiginda yiiksek oranlarda Fe2O3, CaO ve SiO2
hesaplamalariyla Tablo 5’te verilen ve ciiruf-refrakter etkilesim icerdigi goriilmektedir. Nitekim ciiruf-refrakter etkilesim bolgesinde
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Sekil 11. Katkisiz (iist, M-S0); Ag. %10 tabular aliimina katkili (alt, M-TABS10) MgO Bazli Dékiilebilir Refrakterlerin Ciiruf-
Refrakter Etkilesim Bolgesine ait XRD Faz Analizleri (Tabular free (above, M-S0); XRD Phase Analysis of Slag-Refractory Interaction Zone of
MgO Based Castable Refractory with wt.%10 tabular alumina (below, M-TABS10)
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Sekil 12. Katkisiz (M-S0) i¢in SEM/EDX analizleri (SEM/EDX Analyzes for Tabular Alumina Free (M-S0))

yapilan karakterizasyon g¢alismalari, cliruftan gelen Fe2Os, CaO ve
SiO2’nin MgO agrega ile reaksiyona girerek; Mg2SiO4 (forsterite,
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TM ~ 1.890°C), CaMgSiO4 (monticellite, TM ~ 1.490°C), MgFe204
(MF-spinel, TM ~ 1.250°C) yapilarinin olugmasina sebep oldugu ve
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Intensity
(cfs)

4531
9574
91.93
16,49
17.97

Conc

39.197
22730
27.591
5713
4769
100.000

Intensity Emor Conc

(cfs) 2-s1g
O Ka 301 0.8%
Mgz Ka 1662 2.105

I jEt  Line

35160 wt%
64,840 wt%
100,000 wt%

i v 200
Takeoff Angle  35.0°
Elapsed Livetime 15.0

Point 1

Line Intensity Conc

(cfs)

Ea 15.13
Ka 40.25
Ka 0.39
Ka 21
Ea 4.20
Ka 4.02

Ka 8.62
Point 3

38.135
38.227
0.508
2.786
3427
3.378
13.539
100.000

Sekil 13. Ag.% 10 Tabular Aliimina Katkilit (M-TABS10) i¢in SEM/EDX analizleri
(SEM/EDX analyzes for wt.%10 Tabular Alumina Doped (M-TABS10)

Tablo 5. Yar1 Kantitatif EDX Sonuglarina Goére Kimyasal Analizden Rasyonel Analize Gegis
(Transition from Chemical Analysis to Rational Analysis Based on Semi-Quantitative EDX Results)

XRD Faz

EDX points results for M-S0

EDX points results for M-

JSPDS Card Nr.  Twmel. (°C) (wt.%) TABS10 (wt.%)

Yapilar ] B 3 7 5 3
MgO #75-1525 2800 100 23 71 100 9 58
MgALO4 #74-1132 2135 -- -- -- - 51 2
Mg2SiO4 #84-1402 1870 -- - 9 - 13 -
CaMgSiO4 #76-0727 1490 -- 71 7 - 27 14
MgFexO4 #77-2365 1250 - 6 13 - - 26
Total - -- 100 100 100 100 100 100

boylece refrakteri korozyona ugrattigi anlasilmaktadir. Ergime
sicakligl, ¢eligin ergime sicakliginin iistiinde olan forsterite, clirufun
viskozitesini artirarak, refrakter igindeki korozyonun yavaslamasi
yoniinde etki ederken, sirasiyla 1.490°C ve 1.250°C ergime
sicakliklarina sahip monticellite ve MgFe2Ou-spinel ise ¢eligin ergime
sicakliginin altinda kaldigi igin cilirufun viskozitesini diisiirerek
korozyonun artmasina neden olmaktadir. Tabular aliimina katkili
dokiilebilir refrakterlerde, katkisiz refrakterlere gore daha yiiksek
porozite gozlenmistir. Bunun nedeni, in-situ reaksiyonla olugan
MgALOs-spinelin yarattig1 kafes biiylimesinin sonucudur [15, 17].
Ancak porozitenin daha yiiksek olmasina karsm olusan MgALOs-
spinel fazi, Sekil 3.10 ve Tablo 4.3’te verilen M-TABS10 EDX “nokta
2”de goriildigi gibi, disiik ergime sicaklikli MgFe2Oas-spinel ve
CaMgSiOs olusumlarin1 engelleyerek, cilirufa karsi refrakterin
direncini artirict etki ettigi s6ylenebilir. Ayni durum, MS-0 EDX “2,
3 noktalar” ve M-TABS10 EDX “nokta 3’te de net olarak
goriilmektedir. MgAl2O4-spinelin olustugu yerde MgFe2O4-spineli
yer alamazken, CaMgSiO4 olusumu ise azalmaktadir.

4. Sonuclar (Conclusions)

Giinlimiizde “klasik refrakter tuglalar” yerini, basta uygulama
kolaylig1 sergilemesi ve diger olumlu 6zellikleri nedeniyle “modern
dokiilebilir refrakterlere” birakmaktadir. Diisiik oranlarda tabular
aliimina katkisinin MgO dokiilebilir refrakterlerin fiziksel, mekanik
ve ciirufa kargt dayanim O6zelliklerinin incelendigi bu ¢aligmadan
¢ikan sonuglar, soyle dzetlenebilir:

e Suyu seven Ozelligi bilinen aliimina katkisinin, MgO bazl
dokiilebilir refrakterlerin “self flowing” 6zelliklerine olumlu katkist
gozlenmektedir. Ag.%-6 ve -10 tabular aliimina katkistyla MgO
bazli kendinden akmali olarak sekillendirilebilir standardi
saglanabilmektedir. Ag. %3 tabular aliimina katkili ise kendinden
akma (self flow) standardinin altinda akis 6zelligi gostermektedir
ve sekillendirme icin ek olarak “titresim aparatina” gereksinim
duyulmaktadir.

e Kolay hidrate olan MgO’in dehidrasyonu igin refrakterlerin
pisirilmeden 6nce 350°C’ye kadar artan sicakliklarda kurutma 1sil
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islem kademelerine tabi tutularak, 100 h kadar uzun siireyle

kiirleme uygulanmasina tabi tutulmas: gerekmektedir.

Fiziksel ve mekanik Ozellikler incelendiginde; M-S0 “tabular

katkisiz” refrakter numunelerin ~%11 poroziteye ve ~36 MPa

basma mukavemetine sahip oldugu goriilmektedir. Ote yandan

“tabular aliimina katkili” numunelerde MgAl2O4 spinellesme

reaksiyonu ve kafes biiylimesi sonucu ~%15’e ulasan poroziteye

karsin, ~34 MPa basma mukavemetine ulagabildigi sonucu elde
edilmektedir.

Tabular aliimina katkili MgO-bazli refrakterlerde; 2135°C ergime

noktasma  sahip  in-situ  MgAlOs-spinel  olusumunun

desteklenmesiyle, buna gore ¢ok daha diisiik ergime noktasina

(1250°C) sahip MgFe204-spinel reaksiyonu engellenerek ciiruf

yayimiminin azaltilabildigi ve ayrica korozyon sonucu ortaya ¢ikan

1490°C gibi yine ergime noktasina sahip CaMgSiO4 olusumunu da
smirlandirildigr goriilmektedir.

e MgO bazli dokiilebilir refrakterlerin, vibratér vb. ek techizat ve
enerji gerektirmeden, kendinden akma 6zelligi kazandirilabilmesi
icin ~ag. %6 ve daha fazla tabular aliimina katkisinin faydali oldugu
anlagilmaktadir.
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