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Yiksek Lisans Tezi
OZET

MACUN DOLGUDA MIKROYAPININ DAYANIM VE
DURAYLILIKOZELLIKLERINE ETKISININ ARASTIRILMASI

Yunus AKYOL

Karadeniz Teknik Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Maden Miihendisligi Anabilim Dali
Danisman: Yrd. Dog. Dr. Ferdi CIHANGIR
2016, 55 Sayfa

Bu tez c¢alismasinda normal Portland ¢imentosu (CEM 1 42.5R:NPC) vyerine
baglayict olarak sivi sodyum silikat (LSS) ve sodyum hidroksit (NaOH:SH) ile
aktiflestirilmis yiiksek firmm cilirufu kullanimmin macun dolgu performansina etkisi
incelenmistir. DA ile hazirlanan numuneler aym baglayici oraninda NA’ya kiyasla daha
ylksek dayanim ve duraylilik saglamistir. Siilfiirce zengin atik kullanilmast durumunda
%6’dan diisiik baglayict kullanimi, macun dolguda kisa ve uzun dénemdeki dayanim ve
duraylilik kriterleri icin yetersizdir. LSS—C kullanilmas1 ile NPC’ye oranla NA i¢in 34
kat, DA i¢in ise yaklasik 2 kat; SH—C kullanilmas1 durumunda da NPC’ye oranla NA igin
yaklagik 2-3 kat, DA icin ise yaklasik 1,5-2 kat daha yiiksek dayanim sonuglar1 elde
edilmistir. Baglayic1 oranimin artmastyla dayanim kazanimi ve duraylilik o6zellikleri
artarken, dolgu numunelerinin asit ve siilfat etkilerine kars1 dayanikliliklar1 da artmustir.
NPC numunelerinde genel olarak 56 giinliik kiir siiresinden sonra dayanim kayiplari
goriilmiistiir. Macun dolguda baglayic1 olarak aktiflestirilmis yiiksek firin clirufu
kullaniminin asit ve siilfat (SO4 ) olusumunu azalttigi goriilmiistiir. Yapilan MIP (civali
porozimetre) analizleri baglayici miktarindaki artisin ve slami uzaklastirilmig atik malzeme
(DA) kullaniminin dolgunun mikroyapisini iyilestirdigini gostermistir. SEM (taramali
elektron mikroskobu) analizleri NPC ile hazirlanan numunelerde uzun dénemde goriilen
dayanim kayiplarinin C-S—-H jellerinin zayiflamasindan ve genlesme Ozelligine sahip
ikincil algitast olusumundan kaynaklandigint gostermistir.  SH-C numunelerindeki
dayanim kayiplarinin sebebi ise C—S—H jellerindeki zayiflama ve kuruma ¢alaklaridir. AAC
ve ozellikle LSS—C kullanimi C-S—H jellerinden Ca* ligini azaltmstir.

Anahtar Kelimeler:Macun Dolgu, Siilfiirli Atik, Alkali Aktive Baglayici, Mikroyapi,
Asit-Siilfat Etkisi, Dayanim, Duraylilik, Ca/Si orani.
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Master Thesis

SUMMARY

INVESTIGATION OF THE EFFECT OF MICROSTRUCTURE ON THE STRENGTH
AND DURABILITY PROPERTIES OF PASTE BACKFILL

Yunus AKYOL

Karadeniz Technical University
The Graduate School of Natural and Applied Sciences
Mining Engineering Graduate Program
Supervisor: Yrd. Dog. Dr. Ferdi CIHANGIR
2016, 55 Pages

The purpose of this thesis study was to investigate the effect of liquid sodium silicate
(LSS) and sodium hydroxide (NaOH:SH) activated slag binder use instead of ordinary
Portland cement (OPC) on paste backfill (CPB) performance. Samples prepared from the
DA produced higher strength and durability than the NA under the same binder content.

In case of binder content less than 6.0wt.% is insufficient in terms of strength and
durability properties of CPB when sulphide rich tailings is used. Approximately 3.0-4.0
and 1.5-2.0 fold strengths were obtainedwhen LSS-S and SH-C samples were used
instead of OPC. Increasing binder dosages led to increase in strength development and
durability besides resistance to acid and sulphate effects. OPC samples suffered from
strength losses after 56 days. The use of alkali—activated slag (AAS) binder reduced the
acid and formation of sulphate on CPB. MIP analysis showed that the increase of binder
content and use of the DA improved the microstructure and reduced the total volume of
porosity. The strength losses at long term were due to the weakening of C-S—H and
formation of ettringite and gypsum for the samples prepared from the lower binder ratios
for OPC. The reason for strength loss fo SH-C is the weakening of C—S—H and the drying
shrinkage. AAC especially LSS-C samples were also seen to decrease the decalcification
of C-S-H.

Key Words: Paste Backfill, Sulphide Tailings, Alkali Activated Binders, Microstructure,
Acid and Sulphate Effect, Strength, Durability, Ca/Si ratio
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1. GENEL BIiLGILER
1.1. Giris

Macun dolgu; cevher zenginlestirme islemleri sonrasi ortaya ¢ikan maden tesis
atiklari, amaca bagli olarak % 3—9 oraninda baglayici madde ve sukarisimindan olusan,
%70-85 oraninda nihai kat1 oraninda ve uygun kivamda (7.0-8,5 slamp) bir malzemedir.
Dolgu bilesenlerinden her biri, macun dolgunun kisa ve uzun dénemdeki dayanimini,
durabilitesini, nakliyesini ve bosluklara yerlestirilmesi gibi islenebilirlik 6zelliklerini
onemli derecede etkilemektedir. Macun dolguda karisim suyu olarak tesis suyu, sebeke
suyu, akarsu yada gol suyu kullanilmaktadir. Baglayic1 olarak yaygin sekilde normal
Portland ¢imentosu (NPC) yada kompoze ¢imentolar kullanilmaktadir. Dolguda kullanilan
atik ise genel itibari ile —100 pmboyutundadir.Macun dolguda atik malzemenin stifiirlii
mineraller igermesi durumunda, bosluklu yapisindan dolay1 oksijen ve su varliginda asit
(H" ; HySO,) ve siilfat (SO42) olusmakta dolgu ortamu agresiflesmektedir. Macun dolguda
NPC kullanildig1 durumda ise CaO ve CsA igeriginden dolayi asit ve siilfat etkileri ile kisa
ve uzun donemde dayanim ve durabilite problemleri meydana gelmektedir.

Giliniimiizde gerek asit ve siilfat etkileri nedeni ile goriilen dayanim ve durabilite
kayiplarin1 engellemeye yonelik mineral katki maddelerinin macun dolguda c¢imentoya
katk1 olarak kullanilabilirligine yonelik ¢aligmalar 6nemli derecede artmistir (Benzaazoua
vd., 1999; Belem vd., 2000;Er¢ikd1 vd., 2009a.b; Er¢ikdi vd., 2010a).

Son yillarda, puzolanik mineral katki maddelerinin alkali aktivasyon teknikleri ile
aktiflestirilerek ¢cimento yerine kullanimi giderek yayginlagmaktadir. Macun dolguda NPC
(CEM 1 42.5R) alternatif olarak aktiflestirilmis yiiksek firin clirufunun (alkali aktive
baglayicilar-AAC) kullanilmast durumunda, asit, siilfat, vb. etkiler ile kimyasal
korozyonlara kars1 daha dayanikli ve daha yiiksek dayanima sahip dolgu iiretilebilmektedir
(Cihangir, 2011).

AAC kullanimi eski Misirlilar’dan giiniimiize kadar ulagmasina ragmen hala yeni bir
teknoloji olarak diisiiniilmektedir. Ozellikleri az bilindiginden ve yaygm olarak
kullanilmadigindan ticari olarak sinirli kullanima sahiptir. Davidovits (1979), eski
Romalilarin ve Misirlilarin giiniimiize dek ulasan yapitlarin1 dogal taslardan degil, alkali

aktive baglayicilar kullanarak insa ettiklerini belirtmigtir. Misir piramitlerinin; kiregtasi



kumu, NaOH, Na,COj3 ve su kullanilarak yerinde insa edildiklerini yaptigi mineralojik,
kimyasal, yapisal ve dokusal arastirmalarina bagli olarak kanitlamis ve rapor etmistir
(Torgal vd., 2008).

Alkali aktive baglayicilar (AAC); yiiksek firin ciirufu ve ugucu kiil gibi alimiinyum
ve silikatga zengin puzolanik malzemelerin alkali kimyasallarla muamele edilmesiyle elde
edilirler. AAC atik veya yan sanayi turiinlerinden tretildiklerinden ve baglayici olarak
ekstra bir kullanima sahip oldugundan oldukg¢a avantajlidirlar. Cimento ile kiyaslandiginda
sifir sera gazi emisyonu, ekstra pisirme enerjisi ve dogal mineral kaynaklarinin kullanimini
gerektirmediklerinden oldukga ¢evrecidirler (Ehrenberg, 2005). AAC; madencilikte, ingaat
sektoriinde, atik yonetimi ve 6zel beton uygulamalarinda kullanilabilmektedir. Jeopolimer
cimentolarin, madencilikte yeralti dolgu uygulamalarinda asir1 tuzlu su ortamlarinda dahi
¢imentolu iriinlerle kiyaslandiginda daha diisitk maliyetlerde 5 kata kadar daha yiiksek
dayanim sonuglari drettigi belirtilmektedir (Cihangir, 2011). Macun dolguya yonelik
yiksek siilfat iceren maden tesis atiklarinin kullanildigir agresif ortamlarda dahi (DIN
4030), AAC igeren dolgu orneklerine kiyasla daha durayl ve 5 kata kadar yiiksek dayanim
sonuglarinin elde edildigi goriilmiistiir (Cihangir vd., 2012).

Macun dolgunun kalitesi genellikle tek eksenli basin¢g dayanimi ve duraylilig: ile
Olclilmektedir. Bir cok maden isletmecisi 28 giinliik kiir stiresinde dolgu dayaniminin 1.0
MPa olmasini ve bu dayanimi >90 giinde muhafaza etmesini yeterli gormektedirler (Stone,
1993).Duraylilik yeraltinda dolgu etrafindaki tiretimi planlanmig diger bloklarin giivenli bir
sekilde tretilebilmesi i¢in kritik 6neme sahiptir. Ancak duraylilik jeoteknik, jeokimya ve
mikroyapisal anlamda daha tam olarak anlasilabilmis bir olgu degildir (Benzaazoua vd.,
1999; Cihangir vd., 2012; Er¢ikdivd., 2010a, 2010b, 2009a, 2009b; Fall ve Pokharel, 2010;
Nehdi ve Tarig, 2007; Ouellet vd., 2006; Pokharel ve Fall, 2011, 2013).

Atik tane boyut dagilimi dolgu performansini onemli derecede etkilemektedir.
Dolguda kullanilacak bir atik malzemede 20 um alti malzeme miktarinin en az %15 olmas1
gerekmektedir (Brackebusch, 1994). Atik malzemelerde ince malzeme miktarinin fazla
olmasi durumunda yiiksek yiizey alanindan dolay1 su tutma kapasitesi yiikselmektedir. Bu
yilizden ince atiklarin kullanilmasi hem poroziteyi artirmakta (Er¢ikdivd., 2013; Fall vd.,
2005; Yilmaz, 2003) hem de uzun siireler boyunca dolgu biinyesinde hava ve sivi
transferine neden olmaktadir (Aachib vd., 2004; Fall vd., 2009). Boylece sitilfiirlii atiklar
durumunda asit ve siilfat etkileri nedeni ile C—S—H iriinleri bir yandan dekalsifiye olurken,

diger taraftan ikincil mineral ¢okelimleri de (Pokharel ve Fall, 2013) dolgu biinyesinde



heterojen yapiya sebebiyet vermektedir. Bu reaksiyonlar dolgunun dayanim kazanimi ve
duraylilik 6zelliklerini olumsuz etkilemektedir (Benzaazoua vd., 1999; Ercikdivd., 2009a,
2009D).

Diger taraftan atik malzemelerden ince malzemelerin uzaklastirilmas: (deslime
edilmesi) ile slami uzaklastirilmig atiklar/deslimed atiklar (DA) elde edilmektedir. DA
kullanilmas1 ile dolgu biinyesindeki fazla suyun uzaklastirilmasina imkan saglamakta,
poroziteyi diisiirmekte ve boylece kisa ve uzun donemde dayanim kazanimini ve duraylilik
Ozelliklerini artirmaktadir (Benzaazoua vd., 2004; B. Ercikdivd., 2013; Fall vd., 2005;
Kesimal vd., 2010, 2003). DA kullanilmasi dayanim kazanimini artirmakta, normal atik
(NA) yada ince boyutlu atik kullanilmasi ise yiiksek su tutma 6zelligi nedeni ile dayanim
kazanim hizim1 diistirmektedir (Belem vd., 2001). Erken kiir siirlerinde dayanim kazanim
hizinin yiiksek olmasi barikatlar {izerine gelen gerilmeleri digiiriirken (Sivakugan vd.,
2006) ayn1 zamanda cevher iiretimine yonelik patlatmalardan kaynaklanabilecek sivilasma
riskini de diistirmektedir (Belem vd., 2001).

Macun dolguda dayanim ve duraylilik 6zelliklerinin yaninda deformasyon 6zellikleri
de biliylik onem tagimaktadir. Ciinkii yeraltinda herhangi bir bosluga doldurulan dolgu
servis siireleri boyunca basinca maruz kalmaktadir. Macun dolguda deformasyon
Ozellikleri iizerinde etkili olan baslica dolgu bilesenlerinin atik malzeme, su ve ¢imento
oldugu belirtilmektedir (Fall vd. 2007).

Macun dolguda mekanik Ozelliklerle birlikte 6nemli diger bir husus ise dolgu
malzemesinin pompa-boru sistemi ile yeraltina tasinmasi ve yeraltindaki cevheri alinmig
bosluklara yerlestirilmesidir. Dolgu malzemesi 6 ila 15 dakika arasinda, macun dolgu
tesisine olan uzakliga bagl olarak yeraltinda doldurulacagi nihai bosluga ulagsmaktadir.
Tasinma esnasinda macun dolgu malzemesinin kivaminda herhangi bir degisiklik
olmamasi ve baslangi¢ kivamini1 korumasi; pompa basinci ve enerji maliyetlerinin yaninda,
borularda tikanma ve asir1 siirtiinmeden dolay1r asinma problemlerinin engellenmesi ve
tamir—bakim meliyetleri agisindan bilyiik 6nem arz etmektedir (Hewitt vd., 2009).

Ayrica, madencilikte dolgu dayanimini artirmak ve durabiliteyi saglamak igin
¢imento miktarmi artirmak, isletme maliyetlerini onemli derecede artirmaktadir. Cimento
kullanilan dolgu yontemlerinin uygulandigi maden isletmelerinde, dolgu maliyetleri
toplam igletme maliyetlerinin %10-20’1ik kismii olusturmaktadir. Bu maliyetin ise
yaklagik %50-75’lik kismint ¢imento maliyetleri olusturmaktadir (Grice, 1998; Fall ve

Benzaazoua, 2003). Cimentonun pahali olmasi, isletmecileri, daha ekonomik kosullara



sahip dolgu uygulamalar1 i¢in uygun maliyetli baglayict madde sistemleri iizerinde
arastirmalara yonlendirmektedir.

Bu tez caligmasinda siilfiirce zengin normal ve slami uzaklastirilmis maden tesis
atiklarindan aktiflestirilmis yiiksek firin ciirufu esasli AAC ve portland ¢imentolari
kullanilarak hazirlanan macun dolgu malzemelerinin dayanim, durabilite ve deformasyon
Ozellikleri ile kiir siiresine bagli baglayicit fazlarin taramali elektron testleri, porozite
miktarlar1 civali porozitemetre testleri arastirilmistir. Ayrica, durayli dolgu kosullari icin

baglayici tipine bagli olarak ekonomik analiz yapilmistir.

1.2. Tezin Gerekg¢e ve Amaci

Bu tezin amaci; siilfiirce zengin c¢evresel acidan tehlikeli maden tesis atiklart ve
aktiflestirilmis baglayicilardan hazirlanan macun dolgunun kisa ve uzun donemdeki
performans Ozelliklerinin detayli olarak ele alinmasi, dolgu durayliliginin analitik
stireclerle izlenmesi ve yliksek performansl dolgu tiretilebilirliginin arastirilmasidir.

Tez calismasi sonucunda temel olarak;

= Yiiksek firin ciirufunun sivi sodyum silikat ve sodyum hidroksit gibi alkali

kimyasallar ile aktiflestirilmesi (AAC) ve ¢imento yerine kullanilarak normal
atiklardan (2 farkli atik) hazirlanan macun dolgu numunelerinin kisa ve uzun
donemdeki dayanim, ve durabilite 6zelliklerinin irdelenmesi,

= Alkali aktive baglayicilar ve normal ¢imento ile slam1 uzaklastirilmig atiklardan (2

farkli atik) daha az gozenekli yapiya sahip macun dolgu numunelerinin
hazirlanmasi, kisa ve uzun donemdeki dayanim ve durabilite o6zelliklerinin
irdelenmesi,

= Stlfiirli maden tesis atiklar1 ile hazirlanacak numunelerde piritin bozunmasina

bagl olarak olusacak asit ve siilfat etkilerinin kiir siiresine bagl olarak izlenmesi;
= Mineralojik (XRD), elektron mikroskop taramasi (SEM+EDS) ve porozite testleri
(MIP) ile mikroyap: analizleri gergeklestirilerek, macun dolgu dayanim ve
durayliliginin azalmasinda etkili olan ikincil mineral olusumlar1 (etrenjit ve
algitas1 vb.) ile bosluk orani ve dagilimlarinin incelenmesi, mikro yapinin dolgu

dayanimve durabilite 6zellikleri belirlenmesi.



1.3. Macun Dolgunun Dayanim ve Durayhihigim Etkileyen Faktorler

Macun dolgunun zamana bagli dayanim 6zellikleri tesis atiklarinin fiziksel, kimyasal
ve minerolojik Ozelliklerine, kullanilan baglayicinin tipi ve oranma baghdir(Er¢ikdi vd.,
2009a; Cihangir vd., 2012). Ayrica gegirgenlik, tane boyu dagilimi, tane sekli,
su/¢imentoorani, karisim suyunun kimyasal 6zellikleri ve kiir ortami dolgu dayanimini
onemli derecede etkilemektedir(Er¢ikd1 vd., 2009a; Fall vd., 2009; Erc¢ikdi vd., 2013,
2014a).

1.3.1. Atik Ozellikleri

Macun dolgu kalitesi atik 6zellikleri ile dogrudan ilgilidir. Atik malzemenin fiziksel,
kimyasal ve mineralojik 6zellikleri macun dolgu dayanim ve durayliligin1 6nemli derecede
etkilemektedir (Benzaauzoua vd., 1999; Benzaauzouavd, 2002; Hassani vd., 2001).

Ercikd1 vd. (2013) yiiksek siilfiir igerigine sahip minerallerin macun dolguda uzun
donemde nem ve hava varliginda asit ve siilfat olusumuna sebep oldugunu ve bu yiizden
dolay1r duraylilik problemlerinin meydana geldigini belirtmistir. Literatiirde yapilan
calismalardan elde edilen bulgularda NPC i¢ceren macun dolguda dayanim kayiplarinin asit
ve siilfat etkilerinden kaynaklandigin1 ortaya konulmustur (Benzaazoua vd., 2004;
Benzaazoua vd., 2002, 1999; Cihangir vd., 2012; Er¢ikdr vd., 2013; Ercikdr vd., 2010a,
2010b, 2009a, 2009b; Nehdi ve Tarig, 2007).

Atik malzemelerinin minerolojik analizinde temel bilesenlerin kuvars, albit, barit,
kalsit, ankerit, Filipsit, klorit ve kalkopiritoldugu goriilmiistiir (Kesimal vd., 2015).

Macun dolgu malzemelerinin yer altinda yerlestirilecekleri bosluklara ulasincaya
kadar gegen siire i¢inde arzu edilen kivamlarin1 korumalar1 gerekmektedir. Dolayisiyla atik
malzemeler kolloidal suyu biinyelerinde tutabilmeleri i¢in en az %15 oraninda 20
mikrondan kiigiik boyutlu malzeme igermeleri gerekmektedir (Brackebusch, 1994).

Macun dolgu hazirlanmasinda kullanilan atik malzemenin tane boyut dagilimi, dolgu
performansini etkileyen en Onemli parametrelerden birisidir. Macun dolgu yapiminda
kullanilacak maden atiklar1 iri, orta ve ince olarak siniflandirilabilir (Landriault, 1995)
(Tablo 1).



Tablo 1. Macun dolgu karigiminin boyuta gore siniflandirilmasi (Landriault, 1995).

20 um alti miktar | 7 in¢ ¢okmedeki kati
Atik Grubu (agirlikea %) orani (agirlikea %) Agiklama
iri atiklar 1535 78-85 Yiksek dayanimly
dolgu
Orta boyutlu 3560 70-78 Nispeden dayanimli
atiklar dolgu
Ince atiklar 6090 55-70 Diisiik dayanimli dolgu

Normal atik (NA) icerdigi ince malzemenin fazlaligindan dolayr (20 pum) daha
yiiksek yiizey alanma (SSA) sahiptir. Istenilen kat1 oranini yakalamak igin daha fazla su
gereksinimi  duymaktadir. Silami uzaklastirilmis atik (DA) ise biinyesinde —20 pum
boyuntundaki mazemeler az oldugundan dolay1 daha az yiizey alanina dolayisiyla daha az
miktarda su istenilen kati oranin1 saglamak igin yeterli olacaktir. Ince atiklar igin yiiksek su
tutma kapasitesi macun dolgu icin daha yiiksek porozite ve daha yiiksek bosluk orani
anlamina gelmektedir (Fall vd., 2005). DA kullanilmasi durumunda, silikat mineral
miktarindaki azalmaya bagli olarak (SiO, + Al,O3), doygunluk oranlarini oldukga asagiya
¢ekmistir. Sonug olarak NA yerine DA kullanilmasi durumunda, NPC, LSS-C ve SH-S
icin kiir sliresine bagli olarak su igeriginin %5—%6 oraninda azaltilabilecegi
goriilmiistiir(Cihangir, 2011).

NA yerine DA kullanilmast poroziteyi NPC, LSS-C ve SH-S ornekleri i¢in kiir
stiresine bagl olarak %?2 oranlarinda azaltmistir. Bu durum DA tanelerinin kendiliginden
¢okme 6zellikleri nedeniyle yiiksek su drenaj kapasitesinden kaynaklanmasina baglanabilir
(Er¢ikdr vd., 2013; Yilmaz vd., 2014). DA kullanilmas1 sonucu azalan su igerigi ve bosluk
orant ile Sr’deki yiiksek orandaki azalma, poroziteli yapinin daha siki hale gelerek
azalmasina katki saglamaktadir (Ghirian ve Fall, 2014). Diger bir ifade ile bosluk orani
dogrudan porozite ile iliskili oldugundan ve Sr de su hacmi ile bosluk hacminin bir
fonksiyonu oldugundan, DA yliksek ve yogun baglayici jel olusumu ile daha yogun dolgu
matriksi olusumunu sagladigindan pirit minerallerinin oksidasyonunu siirlandirmakta ve
dolgu dayanim ve duraylilik 6zelliklerini artirmaktadir (Benzaazoua vd., 2004; Er¢ikd: vd.,
2013; Fall ve Pokharel, 2010; Fall vd., 2005; Tariq ve Yanful, 2013; Yilmaz vd., 2011).



1.3.2. Baglayici Tipi ve Oram

Macun dolguda genellikle normal Portland ¢imentosu ve mineral katkili Portland
kompoze ¢imentolar kullanilmaktadir. Son yillarda, puzolanik mineral katki maddelerinin
alkali aktivasyon teknikleri ile aktiflestirilerek ¢imento yerine kullanimi giderek
yayginlagmaktadir. Macun dolguda NPC (CEM I 42,5R) alternatif olarak alkali aktive
yiiksek firin ciliruflarmin (AAC) kullanilmast durumunda, asit, siilfat, vb. etkiler ile
kimyasal korozyonlara karsi daha dayanikli ve daha yiiksek dayanima sahip dolgu
iiretilebilmektedir (Cihangir, 2011).

Tez caligmast esnasinda kullanilan siilfiirlii zenginlestirme atiklart uzun donemde
dayanim ve duraylilik kayiplarina neden olacagi bilinmektedir (Hassani vd., 2001; Er¢ikdi
vd., 2009). Macun dolgu i¢erdigi pirit yani siilfiir den dolay1 gerek yer altinda gerekse de
laboratuar ¢alismalarinda ortamda bulunan su ve oksijenle reaksiyona girerek pirit
oksidasyona ugrar. Olusan bu reaksiyon sonucu ag¢iga ¢ikan siilfat (SO, %) daha sonra
kalsiyum hidroksit (CH: Ca(OH);) ve kalsiyum aliiminat (C3A) gibi baglayici fazlari ve
hidratasyon {irtinleri ile tepkimeye girerek genlesme 6zelligine sahip etrenjit ve alcitasi
olusumuna neden olur. Bu mineraller dolgunun dayanim ve durayliligimi olumsuz yonde
etkilemektedir.

CsA igerigi yiiksek baglayicilar olan Portland ¢imentosu 6zellikle asit ve siilfat
etkisine kars1 dayanimi distiktiir. Dogal (volkanik tiifler, diatomlu topraklar, traslar) veya
yapay (ugucu kiil, silis dumani, yiliksek firin clirufu) puzolan o6zelligine sahip katki
maddeleri i¢eren Portland kompoze ¢imentosu siilfiirce zengin atiklardan hazirlanan macun

dolguda kullanilabilir (Benzaazoua vd., 2002; Ercikd1 vd., 2009).

1.3.3. Asit ve Siilfat Etkisi

Macun dolguda atik malzemelerin siilfiirlii mineral (pirit vb.) icermesi durumunda
macun dolgunun dayanim ve durayliligt uzun donemde etkilenmektedir. Pirit su ve
porozite varliginda oksidasyona ugrayarak asit ve siilfat olusumuna neden olmaktadir
(Esitlik1). Porozite miktari, ve yiiksek nem igerigi oksidasyon oranini arttirmaktadir
(Hassani ve Archibald, 1998). Asit, hidratasyon iiriinlerinde (C—S—H, tobermorit jeli vb.)
dekalsifikasyona neden olarak baglayicilik 6zelliklerini kaybetmelerine (pH<9) yol agarak

dolgu dayanim ve durabilitesini azaltmaktadir (Benzaazoua vd., 1999, Hassani vd., 2001;



Tariq ve Nehdi, 2007; Ercikdir vd., 2009b,c; Cihangir vd., 2011, 2012). Diger taraftan
pH’1n 12’nin altina diismesiyle portlandit tamamen ¢6ziiniir (Shi ve Stegemann, 2000) ve

geride gozenekli bir yap1 birakir (Gaitero vd., 2008).

4FeS, + 150, + 8H,0 — 2Fe,03+ 850,72 + 16H* (1)

Bununla birlikte macun dolgu biinyesinde bulunansiilfat {riinlerinin temel
kaynaklari; cevher zenginlestirme islemleri sirasinda kullanilan  kimyasallar,
zenginlestirme siirecinde siilfiirli minerallerde meydana gelen oksidasyon, cimento
icerinde piriz geciktirmek amaciyla klinkerin 6gitiilmesi sirasinda karistirilan algitast ve
piritin macun dolgu iiretiminden sonra dolgu biinyesindeki nem ve porozite nedeniyle
oksidasyona ugramasi seklinde siralanabilir (Orejarena ve Fall, 2010; Kesimal vd., 2005;
Er¢ikdi vd. 2013; Cihangir vd. 2012-2015). Cihangir vd. (2012-2015) siilfat etkilerinin
macun dolgunun iiretimi sirasinda su, atik malzeme ve ¢imentonun karisimindan itibaren
olusmaya basladig1 ortaya konulmustur.

Bu bulgu siilfat atak mekanizmasinin karistirma asamasindan itibaren gerceklestigini
gostermektedir. Fall ve Pokharel (2010) yeterli miktarda siilfat i¢eren ikincil genlesme
Ozelligine sahip minerallerin (al¢itasi  (CaS04.2H,0) (Esitlik  2) ve etrenjit
(3Ca0.Al,05.3CaS0,4.32H,0) (Esitlik 3) gibi) macun dolguda bosluklu yapiy1
tyilestirdigini ve dayanim kazanimina olumlu yonde katki yaptigini belirtmektedir. Ancak
bu minerallerin genlesme 6zelliklerinden dolay1 asir1 miktarda olusmasinin macun dolgu
yapisinin homojen yapisint bozdugu, diisiik kalitede C—S—H olusumuna neden oldugu ve
i¢csel gerilmelere sebep olarak dolgu biitiinliiglinii bozdugu, boylece dolgu durayliligin
olumsuz yonde etkiledigi belirtilmektedir (Hassani vd., 2001; Benzaazoua vd., 2002;
Kesimal vd., 2004; Cihangir vd., 2012; Er¢ikdr vd., 2010a, 2010b, 2009a, 2009b; Fall ve
Benzaazoua, 2005; Fall ve Pokharel, 2010; Nehdi ve Tarig, 2007; Ercikdi vd., 2013).

Ca(OH), + SO4 2 + 2H,0 — CaS04.2H,0 + 20H" (2)

3Ca0.Al;03 + 3CaS0,4.2H,0 + 30H,0 — 3Ca0.A1,03.3CaS04.32H,0 (3)

Portlanditin olusumu ya da tiiketilmesi tamamlandiginda, pH’in diismesi ile birlikte
C-S—H iiriinlerinde dekalsifikasyon baglar (Chen vd., 2006). Uzun dénemde dolguda



dayanim kayb1 portlanditin tiiketilmesine, genlesme iiriinii olusumuna ve C-S-H
blinyesinin ve bag kuvvetlerinin kalsiyum dekalsifikasyonu sonucu zayiflamasina
baglanabilir (Komljenovi¢ vd., 2012). Baglayici oraninin artirilmasinin macun dolguda
hidratasyon {irlinii miktarini artirdig1, dolayisiyla siilfiirlii atik tanalerinin yilizeylerinin daha
fazla baglayici tiriin ile kaplanmasindan dolay1 asit ve siilfat olusumunun 6nemli oranlarda

azaltilabilecegi belirtilmektedir (Cihangir vd. 2012-2015).

1.4. Alkali Aktive Baglayicilar

Yap1 ve madencilik sektorlerinde genel olarak Portland ¢imento tercih edilmektedir.
Ancak portland ¢imentosu kimyasal igeriginden dolayr (Yiiksek CaO, C3A vb.) asit ve
stilfat etkilerine karsi dayaniksiz bir ¢imento tiiriidiir (Cao vd., 1997;Irassar vd., 2000;
Hossain ve Lachemi, 2006;1 Ercikd: vd. 2009; Cihangir vd. 2012-2015). Ucucu kiil ve
yuksek firin cilirufu gibi amorf karakterli malzemeler bir aktivator vasitasiyla aktive
edilerek bir baglayiciya doniistiiriilebilmektedir. Alkali aktivasyon ile {iretilen
baglayicilarin  kullanimi, yiiksek mekanik performans, diisik enerji giderleri, diisiik
kirletici gaz emisyonlar1 (CO2, SO,, NOy vb.) ve ¢evrenin daha az tahribi (dogal kaynaklar
yerine atiklarin kullanimi ile) gibi avantajlar sunmaktadir. Ayrica, atik malzemelerin
kullanimiyla, atiklarin ¢evreye verdigi zararlar ve depolama problemleri de azalmaktadir.
Bu baglayicilar, normal Portland ¢imentolar1 ve betonlarina gore erken ve daha yiiksek
dayanim, daha diistik hidratasyon 1sis1 ve agresif kimyasallara karsi daha iyi dayaniklilik

gibi bir¢ok dnemli teknik avantaja sahiptir (Cihangir, 2011).

1.4.1. Alkali Aktivatorler

Baglayici1 6zellige sahip puzolanik mineral maddeler giiclii bazik kimyasallar ile
aktiflestirilebilir ve ¢cimento yerine baglayici olarak kullanilabilir. Yaygin olarak kullanilan
aktivatorler sodyum silikat, sodyum hidroksit, sodyum karbonat, sodyum siilfat, potasyum
hidroksit vb. olarak siralanabilir. Bu kimyasallardan en ¢ok kullanilanlari ucuz olmasindan

dolay1 sodyum silikat ve sodyum hidroksittir (Cihangir, 2011).
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1.4.1.1. Sodyum Hidroksit

Sodyum hidroksit, en yaygin kimyasallardan olup (Shi vd., 2006), sulu (¢ozelti) ve
kat1 yapida bulunabilir. Kimyasal formiilii NaOH olup, yaygin olarak kostik soda olarak
bilinir. Kat1 yapidaki sodyum hidroksit sulu ve susuz (anhidrit) kimyasal formlarda olup,
beyaz renkte peletyada ince taneler halindedir. 20°C’deki ¢oziiniirliik derecesi kimyasal
yapisina bagli olarak %50-100 oranindadir (Cihangir, 2011). Cok kuvvetli bir baz

oldugundan kullanimi esnasinda gerekli giivenlik 6nlemleri alinmalidir.

1.4.1.2. Sodyum Silikat

Sodyum silikat su cami ve ya cam suyu (¢oziiniir cam) olarak da bilinir. Molekiiler
formulasyonu NaynSiOz’tiir. Sodyum silikatin en genel kullanimi beton iiretiminde priz
hizlandirict olarak kullanilmasidir. Ozellikle piiskiirtme betonlarda priz hizlandirict olarak
kullanim1 yaygindir. Ayrica ¢imento esasli malzemelerde etkin bir alkalin aktivator oldugu
bilinir.

Silikatlar giinliimiiz sartlarinda ucuz ve bulunmasi kolay alkali aktivatorler dir ancak
kimyasal yapisindan dolay1 saklanma kosullar1 6nem arzetmektedir. Coziinebilir alkali

silikatlar en etkili alkali aktivatorlerdir (Shi vd., 2006).

1.5. Yiiksek Firin Ciirufu

Yiiksek firin ciiriifu (YFC), demir—gelik fabrikalarindaki yiiksek sicalgiga sahip
firnlarda demir iiretimi sirasinda acgiga cikan bir yan {iriindiir. Demir {iiretiminde
hammadde olarak demir cevheri, kirectas: ve kok komiirii kullanilmaktadir. Demir cevheri
demir oksit ile birlikte silis, kiikiirt ve aliiminyum gibi maddelerde biinyesinde bulunur. Isil
islemlerin sonucunda bu maddeler ayrisir.Yiiksek sicaklik sonucu (1600°C) ergiyen
malzemeler stte ciiruf ve altta pik demir olacak sekilde firmin alt kisminda toplanir.
Ergimis curuf ve demir ayr1 ayri tahliye edilir (Erdogan, 2004).

Puzolanik ve potansiyel hidrolik baglayici 6zeligine sahip mineral malzemeler
(yliksek firm ciirufu, ugucu kiil, metakaolin vb.) uygun bir alkali kimyasal aktivator ile

aktive edilebilir ve alkali aktive ¢imentolar elde edilebilir. Alkali aktive ¢imentolarin
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tiretmek i¢in kullanilan malzemeler genel olarak demir clirufu (yiiksek firin ciirufu), ¢elik
ciirufu, fosfor cilirufu, zeolit, ugucu kiil, volkanik tiif, metakaolin, silis duman1 ve volkanik
tiif seklinde siralanabilir. Bu malzemeler arasinda en yaygin kullanilanlar ise ugucu kiil ve
yiiksek firm cilirufudur. Yiiksek firin cilirufunun hidrolik aktivitesi diger ciiruflardan
(6rnegin, fosfor cilirufu) daha yiiksek oldugu i¢in, alkali aktivasyon derecesi de yiiksektir
(Shi ve Li, 1989; Adam, 2009).

Yapay ve dogal puzolanlarin karisimlarda kullanilmasinin baslica nedenleri;

e Islenebilirligi iyilestirmek

e Poroziteyi, bosluk oranini ve gegirgenligi azaltmak

¢ Cimento maliyetini/tiikketimini azaktmak

e Kisa ve uzun donemde daha dayanikli iiriin elde etmek

o Siilfat etkisine kars1 direng artirmak (Erdogan, 2003).



2. DENEYSEL CALISMASLAR

Bu caligmada; bir maden isletmesine ait siilfiir i¢erigi yiiksek normal atiklar ve bu
atiklardan hidrosiklon ile ince malzemelerin bir kisminin uzaklastirilmasiyla elde edilen
atiklar olmak tizere dort farkli atik kullanilmistir. Bu atiklardan aktiflestirilmis yiiksek firin
clirufu (YFC) igeren jeoplimer ¢imentolar (AAC), normal Portland ¢imentosu (NPC) ve
portland kompoze ¢imento kullanilarak hazirlanan macun dolgu numunelerinde, atik ve
baglayici 6zelliklerinin dolgu malzemesinin dayanim, duraylilik ve mikroyap1 6zelliklerine
etkileri incelenmistir.

Deneysel caligmalarda kullanilan normal atik malzeme Rize’nin Cayeli il¢esinde
Madenkdy’de bulunan Cayeli Bakir Isletmeleri’nden, kaba atik (deslimed) ise Eti Bakir
A.S.'den (Kiire/Kastamonu) temin edilmistir. Baglayici olarak bir ¢imento fabrikasindan
NPC (CEM I 42.5R) temin edilmistir. Ayrica alkali aktive baglayicilar i¢in bir demir ¢elik
fabrikasindan yiiksek firin  clirufu temin edilmistir. Yiiksek firmm  ciirufunun
aktiflestirilmesinde kullanilmak tizere sivi sodyum silikat (LSS—NayO-2Si0,) ve graniile
sodyum hidroksit (NaOH-SH) olmak tizere iki farkli aktivator temin edilmistir.

2.1. Atik Malzeme

Tez kapsaminda deneylerde kullanilan atik malzemeler normal atik (NA) igin
flotasyon islemine tutulmus bakir cevherinin zenginlestirildigi cevher zenginlestirme
tesisinde tikiner ¢ikisindan yaklasik %60 kati1 oraninda alinmistir. Deslimed atik (DA) ise
disk filtre ¢cikisindan alinmistir. Her iki atik tiiriide laboratuvarda homojenlestirme islemine
tabi tutulmustur. Atik malzemelerin tane boyu dagilimi analizleri, Malvern Mastersizer
Hydro 2000 MU marka tane boyu dagilimi 6l¢iim cihazi ile gerceklestirilmistir.

Sekil 1’de normal atik ve deslimed atik ile yiiksek firin cilirufunun tane boyu
dagilimlar1 analiz sonuglar1 grafik seklinde verilmistir. Atik malzemeler i¢in 20 um alti
malzeme miktarlarinin agirlikga normal ve deslimed atiklar i¢in %53,70 ve %31,33 oldugu
goriilmektedir. Buna gore normal atiklar orta boyutlu atik smnifina girerken, slami
uzaklastirilmis atiklar iri boyutlu atik smifina girmistir (Landriault, 1995). Dolgu

malzemesinin yeralti iiretim bogluklarina nakliyesi esnasinda kivamini korumasi ve
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istenenedilen akiskanliga sahip olabilmesi i¢in belli oranda suyu biinyesinde tutmasi
gerekmektedir. Macun dolguda su tutmayi saglayacak kolloidal yapi i¢in atik malzemedeki
20 pm alti malzeme miktarinin agirlik¢a en az %15 olmasi gerekmektedir. Bu durum goz

Oniine alindiginda iki atigin da macun dolguda kullanilabilecekleri goriilmektedir.
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Sekil 1. Atik malzemelerin tane boyut dagilimlar

Atik malzemelerin tiniformluk katsayilar1 (C,) ve egrilik katsayilar1 (C;) g6z oniine
alindiginda atik malzemelerin iyi bir tane boyut dagilimina sahip olduklar1 sdylenebilir.
Bununla birlikte, slam uzaklastirma islemi sonucunda elde edilen atiklarin daha iyi bir
graniilometriye sahip oldugu sodylenebilir (Landriault, 2001). Atik malzemelerin 6zgiil
agirhiklart (Gs) 100 ml’lik piknometreler kullanilarak ASTM C 128-97 (2002)
standartlarina gore elde edilmistir.

Atik  malzemelerin kimyasal analizleri Kanada’da ACME kimyasal analiz
laboratuvarlarinda gergeklestirilmistir. Kimyasal analizlere gore atik malzemelerin S
(Siilfid Kiikiirdii) igeriklerinin oldukga yiiksek oldugu goriilmektedir. Ayrica SiO; + Al,O3
igerikleri bakimindan slami uzaklastirilan atiklarin normal atiklara kiyasla daha az kil
mineralleri igerdigi goriilmiistiir. Atik malzemelerin baz1 kimyasal ve fiziksel ozellikleri

asagida Tablo 2 ve Tablo 3’te verilmistir. Atik malzemelerin 6zgiil yiizey alanlar
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degerlendirildiginde slam uzaklagtirma islemi sonucunda -20 um alti malzeme miktarina

bagl olarak yiizey alanlar1 azalmistir (Tablo 3).

Tablo 2. Atik malzemelerin kimyasal ve mineralojik 6zellikleri

Kimyasal bilesim Cayeli Bakir (NA) Eti Bakir Kiire (DA)
SiO; 12,78 7,02
Al;O4 4,33 1,75
Fe,03 46,32 57,03
CaOo 2,55 1,24
MgO 2,37 0,63
TiO, 0,09 0,13
Cr,03 0,016 0,005
Na,O 0,17 0,14
K20 0,25 0,12
MnO 0,11 0,03
P,0Os5 0,09 <0,01
Kizdirma Kaybi 26,2 30,7
S (Siilfid Kiikiirdii) 30,09 41,22
Toplam Kiikiirt 34,22 45,18
Baslangic pH degeri 9,17 7,43
Baslangi¢ SO4 * degeri (ppm) 2500 12964

Mineralojik Bilesim

Kalsit, kuvars, barit, pirit,
ankerit, Filipsit, kalkopirit

Kalsit, kuvars, albit, pirit,
ankerit, klorit, kalkopirit

Tablo 3. Atik malzemelerin bazi fiziksel 6zellikleri

Fiziksel 6zellikler (Cayeli Bakir (NA) | Eti Bakir Kiire (DA)

Ozgﬁl agirlik 3,93 4.42
Ozgiil yiizey (cm’/g) 3000 1550
D1 1,757 5,038

D30 6,464 18,929

Dso 17,157 34,95

Dso 25,478 43,892

Dgo 73,836 91,839
Cy 14,5 8,71

Ce 2,88 41,13
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2.2. Baglayic1 Malzeme

Bu tez caligmasinda, kontrol amacgli olarak macun dolgu malzemelerinin
hazirlanmasinda normal Portland ¢imentosu kullanilmigtir. Normal ¢imentoya alternatif
baglayict olarak kullanilan yiiksek firin ciirufu Kardemir demir ¢elik fabrikasindan temin
edilmistir. Baglayic1 maddelerin kimyasal ve mineralojik analizleri Tablo 4’de ve fiziksel
ozellikleri Tablo 5°de verilmistir. Tablo 4’den normal Portland ¢imentosunun CaO
ylizdesinin ¢ok yiiksek oldugu (%62,72) ve dolayisiyla siilfiir icerigi yiiksek atiklardan
hazirlanacak macun dolguda asit ve siilfat etkilerine kars1 dayaniksiz olabilecegi
sOylenebilir. Yiiksek firin ciirufunun ise kimyasal ozellikleri esas alindiginda asidik
karakterli oldugu goriilmiistiir. Baglayict malzemelerin 6zgiil agirliklart (Gs) 100 ml’lik
piknometreler kullanilarak ASTM C 128-97 (2002) standartlarina gore elde edilmistir.
Malzemelerin 6zgiil yiizey alanlar1 ise blain (incelik) testleri ile belirlenmistir. Baglayici
malzemelerin kimyasal analizleri de Kanada’da bulunan ACME laboratuvarlarinda

gerceklestirilmistir.

Tablo 4. Baglayicit maddelerin kimyasal ve mineralojik 6zellikleri

Kimyasal Bilesim CEM1425R | Yiksek Firin Ciirufu
SiO; 19,93 39,62
Al,O3 5,12 11,38
Fe,03 3,13 0,68
CaO 62,72 36,15
MgO 2,59 5,87
TiO; 0,26 0,98
Cr203 0,04 0,01
Na,O 0,28 0,29
K20 0,69 1,19
MnO 0,07 2,00
P205 0,11 <0,01
Reaktif SiO, — 39,17
Serbest Kireg 2,30 -
Kizdirma Kaybi 2,96 -1,38
SO; 2,952 2,247
Baziklik Indeksi — 0,979
Mineralojik bilesim

C3S 47,15

C,S 21,63

CsA 8,27

C,AF 9,53
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Tablo 5. Baglayict maddelerin fiziksel 6zellikleri

Fiziksel Ozellikler CEM 142,5R | Yiiksek Firin Ciirufu (%)
Ozgiil agirlik 3,16 2,92

Ozgiil yiizey (cm?/g) 4170 4270

90 um elek bakiyesi (%) — —

45 pm elek bakiyesi (%) 2,33 3,78

32 um elek bakiyesi (%) 7,65 9,17

Yiiksek firin cliruflarinin aktiflestirilmesinde modiil oran1 2,0 (agirlikga SiO,/Na,O
orani; Ms:SiO2/Na;O) olan sivi sodyum silikat (LSS—Nay0.2Si0;) ve %99,5 saflikta
graniile sodyum hidroksit kullanilmistir. LSS, Ege Kimyasallar1 Ltd. Sti.’den ve NaOH,
Merck Kimyasallari’'ndan temin edilmistir. Aktiflestirme calismalarinda modiil oram
NaOH kullanilarak yapilmistir. Deneysel caligmalarda NaOH graniilleri 6nce suda
¢Oziilmiis, daha sonra atik malzeme, yiiksek firin ciirufu ve sudan olusan karigim ortamina

ilave edilmistir.

2.3. Macun Dolgu Numunelerinin Hazirlanmasi

Macun dolgu malzemeleri hazirlanirken tesis atiklari, karigim suyu, aktivatorler ve
baglayict malzemelerin, 20,8 litre kapasiteli bir mikserde (Univex SRMF20 Stand Model)
karistirilarak homojenlestirilmesiyle hazirlanmistir. Karistirma islemi 105 devir/dk’lik
donme hizinda 7 dakika siireyle yapilmistir. Macun dolgu malzemelerinin baslangi¢
slamplar1 yaklagik 7,5 in¢ (190 mm) slamp olarak hazirlanmistir.

Macun dolgu numuneleri %5-6-7 baglayici oranlarinda ve %6-8-10 Na,O aktivator
dozajlarindan hazirlanmistir. Baglayict orani, dolgu dizayninda toplam kati miktarinin
(baglayicitatik) agirlikga ylizdesine karsilik gelmektedir. Alkali aktive baglayicilarda
baglayici faz (her bir farkli dizayn i¢in kullanilan malzemeleri kapsayacak sekilde); ciiruf,
sodyum silikatin bilesenleri olan sodyum oksit (Na,O) ve silisyum dioksit (SiO,) ile
sodyum hidroksit kombinasyonlarindan olusmaktadir. Normal Portland ¢imento ve
Portland kompoze ¢imento igin baglayici faz ise, belirli bir dizayn i¢in dolgu biinyesindeki
toplam katinin agirlikga %’sidir. Dolgu dizaynlarinda Alkali aktive baglayici, Normal
Portland ¢imento ve Portland kompoze ¢imento i¢in baglayicit fazlar1 agirlikca esittir

(Cihangir vd., 2012). iki farkli atiktan 6 farkli kiir siiresi i¢in (14—28-56-112—224-360
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giin) ve her bir kiir siiresinde 3 adet olmak iizere tek eksenli dayanim ve deformasyon
testleri i¢in(6x3=18 adet)yine her bir kiir siiresin igin 2'ser adet civali porozimetre—taramali
elektron mikroskop testleri (6x2=12 adet) olarak 100x200 mm boyutlarinda niimune
hazirlanmistir. Normal atik ve deslimed (ince malzemesinin bir kismi uzaklastirilmis atik)
atik kullanilarak sivi sodyum silikat ile 148, SH-C ile 148 ve kontrol amagli olarak
kullanilan NPC ile de 148 olmak iizere toplamda 444 adet macun dolgu numunesi
hazirlanmistir. Numuneler sicaklik ve nem kontrollii kiir dolabimda 20°C + 0.5°C kiirlenme
islemine tabi tutulmustur (Sekil 2). Dayanim kriteri olarak 28 giin sonunda 1 MPa esik

deger olarak alinmugtir.

Sekil 2. Macun dolgu numunelerinin kiir dolabinda kiir iglemine tabi tutulmasi

2.4. Dayanim ve Deformasyon Testleri

Tez kapsaminda dokiimii yapilan macun dolgu orneklerinin tek eksenli basing
dayanimu testleri, 50 kN yiikleme kapasitesine sahip dijital basing ve deformasyon Slger
tinitesinde, 0,5 mm/dk sabit ylikleme hizinda ASTM C 39 standardinda gergeklestirilmistir
(Sekil 3). Niimunelerin saglikli sonu¢ vermesi icin alt ve {ist ylizeyleri testler oncesinde
diizeltilmis ve boy ¢ap orani minimum 2 alinmistir. Her bir kiir siiresinde (14-28-56-112—
224-360) tiger ornek test edilmis, elde edilen test sonuglarinin ortalamasi alinarak tek

eksenli basing dayanimlari hesaplanmistir
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Sekil 3. Macun dolgu numunelerinin tek eksenli basing dayanimu testi

Tez ¢aligmasinda 6rneklerin dayanim ve durabilitelerinin degerlendirilmesinde; kisa
(28 giinliik kiir siiresi) ve uzun dénem (360 giinliik kiir siiresi) i¢in esik dayanim degerleri
1,0 MPa olarak esas alinmistir. Yaygin iiretim bolgelerinde uygulamada 28 giinliik kiir
stiresinde 1,0 MPa’lik dolgu dayanimi yeterli olmaktadir. Dolgunun uzun dénemde durayl

kalmasi i¢in ise en az 1,0 MPa dayanima sahip olmasi gerekmektedir.

2.5. pH ve SO, Analizleri

Piritin oksidasyonu sonucu olusan asit ve siilfatin macun dolgu dayanim ve
durabilitesine etkisini arastirmak icin tek eksenli basing testlerine tabi tutulan numunelerin
pH ve siilfat analizleri gergeklestirilmistir. Dolgu biinye suyunun (gdzenek suyu) asit ve
serbest siilfat igeriginin belirlenmesi i¢cin ASTM C 265-08 (2008), ASTM C 1580-09
(2009), ASTM D 4972-01 (2007) ve ASTM D 4980-89 (2003) standartlar1 esas alinarak
gelistirilen ve macun dolguya uyarlanan analiz metodu izlenmistir (Sekil 4).

Her bir kiir siiresinde dayanim testlerinden sonra ilgili numunelerden alinan temsili
ornekler, paslanmaz celikten imal mutfak rendesi ile rendelenmis (Sekil 4a) ve 2,36
mm’lik elekten gecirilerek posetlere konulmustur. Bu numunelerden bir miktar temsili
ornek ayrilarak, nem tayin cihazinda (Sartorius MA35) nem igerikleri belirlenmistir (Sekil
4b). Nem igerigine bagh olarak Orneklerin kat1 ve sivi miktarlar1 (orijinal dolgu biinye
suyu) belirlenmisg, kati/sivi orani agirlikca 1/1 olacak (500 gr kati) sekilde 800 ml’lik
beherlere konularak tizerine saf su eklenmis (Sekil 4c) ve bir el mikseri ile 5 dk

kanistirllmistir (Sekil 4d).
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Sekil 4. Asit ve siilfat analizleri i¢in numunelerin rendelenmesi (a), nem
iceriklerinin tayini (b), kati sivi oraninin %50’ye ayarlanmasi
(c), mikserle karistirilmasi (d)

Sekil 5. Numunelerin mikserle karistirildiktan sonra bekletilmesi (a),
stiziilmesi (b), pH (c) ve siilfat icerigi tayinlerinin yapilmasi (d)

Karigtirma isleminden sonra beherin iizeri kapatilarak hava ile temas1 kesilmistir
(Sekil 5a). Bir saatlik bekleme siiresi sonunda, karigimin iist kisminda biriken siv1 huni ve
filtre yardimi ile (Whatman No 1) siiziilerek ayrilmis (Sekil 5b) ve pH’s1 (Oakton pH/Con
510 pH metre, WD-35805-04: cam govde, tekrar doldurulabilirpH probu) belirlenmistir
(Sekil 5¢). Es zamanl olarak, siilfat iceriklerinin belirlenmesi i¢in siiziilen sividan yeterli

miktarda ornekler alinarak uygun oranlarda saf su ile seyreltilmis ve 10 ml’lik tiiplere (iki
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adet) konulmustur. Daha sonra BaCl, tabletleri eklenerek karistirma ¢ubuklari ile 2 dk
kanistirllmis ve 5 dk bekletildikten sonra tiipler tekrar karistirilmis ve fotometre (Palintest

photometer 5000) ile siilfat iyonu konsantrasyonu (ppm—mg/l) belirlenmistir (Sekil 5d).

2.6. Mikroyap1 Analizleri (SEM, MIP ve XRD)

Macun dolgu mikroyapist ile dayanim kazanimiy/kayb: arasindaki iligkileri
degerlendirmek amaciyla, tek eksenli basing dayanimina tabi tutulan macun dolgu
numunelerinden alinan O6rnekler lizerinde mikroyapi incelemeleri (SEM+EDS ve MIP)
gergeklestirilmisti. SEM ve EDS analizleri, KTU Metalurji ve Malzeme Miihendisligi
Boliimii laboratuvarlarinda bulunan ZEISS-EVO MA model taramali elektron mikroskobu
(SEM) cihaz (Sekil 6) ile gergeklestirilmistir. SEM analizlerinde, 28 vell2 giinliik kiir

siresindeki numunelerden alinan temsili numuneler kullanilmastir.

Sekil 6. Macun dolgu numunelerinde SEM cihazi ile goriintii inceleme
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SEM analizlerinde, 0,7 cm x 0,7 cm x 4 mm’lik boyutlarinda hazirlanan numuneler
50°C de 36 saat kurutulmus ve desikatérde 2 saat bekletilmistir. Numune yiizeyleri daha
sonra altin kaplama cihazinda vakum altinda, altin difiizyonuna tabi tutulmustur. Analizler
icin hazir hale getirilen numuneler, tekrar aliiminyum kutulara, gézlem yapilacak ylizeylere
herhangi bir miidahale veya temas olmayacak sekilde yerlestirilmistir. Numuneler daha
sonra SEM analizleri i¢in karbon bantlarin iizerine yapisik halde cihazin haznesine
konulmus ve vakumlama yapilmistir. Bu islemin ardindan numuneler {izerinde SEM ve
EDS analizleri yapilmistir.

Gozeneklilik analizleri civali porozimetre (Micromeritics Autopore IV 9410)
kullanilarak ASTM D 4404-10 (2010) standardina gore gerceklestirilmistir (Sekil 7).
Numuneler 50°C’de 24 saat kurutulmus ve nemden etkilenmemesi igin desikatore
konulmustur. Daha sonra numuneler 0,003 um'lik gozeneklere Hg intriizyonunu
saglayacak sekilde 0—414 MPa (60,000 psi) araliginda hidrostatik basing altinda deneye
tabi tutulmustur. Deneysel calismalarda Hg yiizey ¢ekimi 0.485 N/m ve Hg ile numune
ylizeyleri arasindaki kontak agis1 130° almmustir. Gézenek karakterizasyonu, Uluslararasi
Kuramsal ve Uygulamali Kimya Siniflamasi Birligi’nin (IUPAC, 1972) c¢imentolu
malzemeler igin karakterize ettigi gozenek boyutu smiflamasina gore yapilmistir. Bu
smiflamada 0,002 um'den kii¢iik ¢apa sahip gézenekler mini gozenek, 0,002-0,05 pum arasi
capa sahip gozenekler orta boyutlu gézenek, 0,05 pm'den biiytik ¢apa sahip gozenekler ise
bliyiik boyutlu gozenek olarak adlandirilmigtir. MIP testleri ile orta boyutlu ve biiyiik
boyutlu gézenekler Olcililebilmektedir.

Sekil 7. Macun dolgu malzemelerinin ilgili kiir siiresinde civali porozimetre cihazi ile
gozeneklilik analizlerinin yapilmasi
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360 giinliik macun dolgu numuneleri tizerinde Tiirkiye Cimento Miistahsilleri Birligi
(TCMB) laboratuvalarinda XRD ¢ekim ve mineralojik analizler yapilmig ve dolgu

durayliligina etkisi degerlendirilmistir.



3. BULGULAR VE TARTISMA

3.1. Dayamim ve Deformasyon Ozelliklerinin irdelenmesi

Sekil 8a.b LSS—C ve NPC kullanilmasi durumundaki macun dolgu dayanimlarini
gostermektedir. Baglayici oraninin artmasi ile birlikte baglayici tiirlinden bagimsiz olarak
numune dayanimlar1 artmustir. Erken kiir siirelerinde (14-28 giin) genel olarak NPC
ornekleri ayni1 baglayici oranlarinda LSS—C numunelerinden (%7 baglayict orani haric)

daha yiiksek dayanim tliretmistir.
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Sekil 8. LSS—C ve NPC dayanim ve deformasyon grafikleri

NPC numunelerinde %5 ve %6 baglayici oranlarinda 28 giinliikk kiir siiresinde
hedeflenen 1,0 MPa’lik dayanim elde edilemezken, DA numunelerinde biitiin baglayici
oranlart ilgili dayanim hedefini saglamigtir. NA 6rneklerinde baglayici oraninin %5’ten %6
ya ¢ikarilmasi durumunda dayanim ortalama 1,4 kat, %5’ten %7’ye ¢ikarilmast durumunda

ise 2,1 kat daha yiiksektir. Baglayict oraninin %6’dan %7 ye c¢ikarilmasiyla ortalama
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1,5kat daha yiiksek dayanim elde edilmistir. DA orneklerinde de baglayici oranlarinin
artirilmast durumunda NA oOrneklerinde elde edilen yaklasik dayanim artis oranlari
gorlilmiistiir. NPC-DA Orneklerinde NA orneklerinden ilgili baglayici oranlarinda
dayanim ortalama 2,2 kat daha yiiksektir.

NA numuneleri %5 ve %6 baglayici1 oranlar i¢in sirasiyla 56 ve 112 giinliik kiir
siiresinden sonra %18 ve %13 oraninda; DA numuneleri ise %5, %6 ve %7 baglayici
oranlarinda sirasiyla 56, 112 ve 224 giinliik kiir siirelerinden sonra %42, %18 ve %10
oraninda dayanim kaybina ugramistir. Dolayisiyla, baglayici oranimin artmasi dayanim
kaybimi azaltmaktadir. DA numunelerinde daha fazla dayanim kaybinin olmasi bu atiklarin
daha fazla oranda pirit igermesine baglanabilir.

Tablo 6, NA ve DA kullamlarak farkli baglayici oranlarinda NPC ile 1 m® dolgu
hazirlanmasi i¢in gerekli baglayici miktarlarimi gostermektedir. 1 m* dolgu karisiminin
hazirlanmasinda %5 DA ve %6 NA’nin ayni baglayici dozajinda (106,5 kg/m®) oldugu
goriilmektedir.%5 DA ve %6 NA baglayici oranlarinda hazirlanan numunelerin dayanim
incelendiginde %5 DA ile hazirlanan numuneler %6 NA’ya kiyasla %22-90 daha yiiksek
dayanim drettigi gorilmektedir (Sekil 8a.b). Dolayisiyla slam uzaklastirma isleminin
mikroyapiy1 iyilestirerek dayanim kazanimina 6nemli oranda katki yaptig1 goriilmektedir.
Elde edilen sonucglardan en uygun baglayici oraninin (28 ve 360 giinliik kiir siirelerinde
>1,0 MPa dayanim kazanimi) NA kullanilarak hazirlanan numuneler i¢in %7; DA

kullanilarak hazirlanan numuneler i¢in ise %6 ve %7 oldugu belirlenmistir.

Tablo 6. 1 m® dolgu hazirlanmast i¢in gerekli baglayici dozajlari (kg/m®)

Baglayici Orani1(%) | Normal atik (NA)(kg) | Slami uzaklagtirilmis atik (DA)(kg)
5 89,80 106,45
6 106,75 132,86
7 125,26 153,87

LSS—C kullanilmas1 durumunda (Sekil 8a.b) kisa ve uzun dénem performanslari
bakimindan %35 baglayici oraninin NA ve DA i¢in yetersiz oldugu goriilmektedir. Uzun
donemde (>90 giin) ise biitiin baglayicilar gerekli esik degeri saglamistir. NA orneklerinde
%S5, %6 ve %7 baglayict oranlarinda 360 giin sonunda LSS—C, NPC’ye gore 3,09, 4,31 ve
3,23 oranlarinda yiiksek dayanim sonuglari vermistir. DA &rneklerinde ise bu oranlar

sirastyla 1,93, 1,74 ve 1,95 olarak gerceklesmistir. DA 6rnekleri NA orneklerinden
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ortalama 1,2 kat yiiksek dayanim sonuglari vermistir. %5 baglayici oraninda LSS—-C-DA
numunelerinde 224 giinliik kiir siiresinden sonra %5’lik dayanim kaybi goriilmiistiir.
Dolayisiyla atik tiirii icin m® basina toplam tiiketilecek baglayici miktarlar1 géz oniinde
bulundurulursa, LSS—C igin herhangi bir atik tiiriiniin gozle goriiliir bir avantaja sahip
olmadig1 goriilmektedir. NA 6rneklerinde dayanim oranlarinin yiiksek olmasi, buna karsin
DA durumunda bu farklarin diisiik olmast NPC'nin DA ile daha iyi etkilesim gostermesine
baglanabilir. Dolayisiyla bu ¢alismadan elde edilen en ¢arpici sonug, NPC'nin DA ile daha
iyi etkilesim gostermesidir.

SH-C ile hazirlanan dolgu numunelerinde (Sekil 9a.b) sadece %5 baglayici oraninda
NA ornekleri 1,0 MPa’li dayanimi tiretememistir. SH-C—-NA numunelerinde genel olarak
112 giin, SH-C-DA numunelerinde ise 224 giinliik kiir siiresinden sonra dayanim kayiplari
meydana gelmistir. Bu oranlar %5, %6 ve %7 baglayici oranlarinda uzun dénemde NA
i¢in sirasiyla %7, %16 ve %26; DA i¢in ise %19, % 13 ve %11°dir. DA numuneleri NA
numunelerinden %5-7 baglayici oranlarinda ortalama 1,25 kat daha yiliksek dayanim
sonuclart vermistir. SH-C-NA numuneleri %5, %6 ve %7 baglayici oranlarinda 360
giinliik kiir siiresinde NPC numunelerinden sirasiyla 2,98, 2,8 ve 1,8; DA numuneleri ise
sirastyla 1,95, 1,46 ve 1,56 oranlarinda yiiksek dayanim sonuglari vermistir. Buradan
goriildiigii tizere SH-C numuneleri igin de LSS—C numunelerinde oldugu gibi DA
kullantminin dayanim bakimindan bariz bir avantajinin olmadig: goriilmektedir.

LSS-C orneklerinde erken kiir siiresinde dayanim degerlerinin diisiik olmasinin, bu
baglayicilarda  erken  kiir  siiresinde  hidratasyon  indiikkleme  periyodundan
kaynaklanmaktadir (Shi vd., 2006). Cimento hidratasyonundan farkli olarak AAC igeren
baglayicilarda dncelikle ciiruf tanelerinin yiizeylerindeki Si-O, Al-O ve Ca—O baglar1t OH
iyonlarmin polarizasyon etkisi ile kirilir. Daha sonra ise bu iyonlar ¢oziilmiis SiOz4
iyonlar1 ile birleserek hidratasyon jellerini olusturur. Bu asamadan sonra ise sertlesme
prosesi baglar (Cihangir, 2011; Shi vd., 2006). Cihangir vd. (2012) yiiksek siilfiir igerigine
sahip atiklardan SH-C ile firetilen dolgu numunelerinde dayanim kaybinin meydana
gelmedigini ortaya koymustur. Bu calismada ayrica aktivator tipinin de macun dolgu
performansini 6nemli derecede etkiledigi belirtilmistir. Bu proje ¢alismasinda ise SH-C
orneklerinde dayanim kayiplarinin goriilmesi, atik ve baglayict etkilesiminin Snemli
oldugunu ortaya koymustur. (Benzaazoua vd., 2004)'da bu ¢aligmada elde edilen bulguyla
ayn1 sekilde farkli baglayicilarin belirli bir atik tiirii i¢in farkli dayanimlar {irettigini rapor

etmistir.
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Sekil 9. SH-C ve NPC dayanim ve deformasyon grafikleri

Ercikdi vd. (2009a) yiiksek siilfiir igerikli atik kullanilmasi durumunda nem ve
oksijen varliginda macun dolguda uzun donemde dayanim ve duraylilik problemlerinin
meydana gelebilecegini rapor etmistir. Daha 6nce yapilan ¢aligmalardan (Benzaazoua vd.,
2004; Mostafa Benzaazoua vd., 2002, 1999; Cihangir vd., 2012; Er¢ikd1 vd., 2013; Er¢ikd1
vd., 2010a, 2010b, 2009a, 2009b; Nehdi ve Tariq, 2007; Yilmaz vd., 2014) elde edilen
bulgular, uzun donemdeki dayanim ve duraylilik kayiplarinin 6zellikle NPC igeren
numunelerinde asit ve siilfat etkilerinden kaynaklandigini ortaya koymustur.

Normal ve slami uzaklastirilmis atiklar kullanilarak hazirlanan macun dolgu
numunelerinin elastisite modiil davraniglar1 incelendiginde; CEM—I 42,5 baglayici tipi
iceren numuneler biitiin kiir siirelerinde elasto—plastik davranis sergilemistir. Cimentolu
numuneler pik dayanim elde edildikten sonra lineer olmayan ve uzama eksenine yaklasik
paralel bir stinme davranis1 géstermistir. Benzer bulgular ¢imento igeren numunelerde daha
once yapilan ¢alismalarda da elde edilkmistir (Fall vd. 2007). SH-C iceren numuneler ise
14-28-56 giinliik kiir siireleri i¢inde elastik davranig, 56-360 giinliik kiir siirelerinde
elasto—plastik davranig gostermistir (Sekil 9c¢,d). LSS igeren numuneler ise 14-28-56
giinliik kiir siireleri i¢inde elasto—plastik davranig sergilerken, 56 giinliik kiir siiresinden

sonra elastik davranig gostermistir. En yiiksek elastisite modiilii %7 LSS—C baglayict
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oraninda 112-360 giinliik kiir siiresinde >1,0 GPa olarak elde edilmistir (Sekil 8c,d). Gerek
LSS-C gerekse SH-C numuneleri, 56 ginliik kiir siiresini izleyan kiir siirelerinde
maksimum dayanim elde edildikten sonra siinme egilimi géstermemistir.

Elastisite modiillerinin baglayici tipi ve atik Ozelliklerinden oldukca etkilendigi
goriilmektedir (Sekil 8c.d—Sekil 9c.d). Baglayici oraninin artmasi elastisite modiillerini de
artirmistir. DA ile hazirlanan macun dolgu numunelerinde elasitite modiil oranlari, NA ile
hazirlanan numunelerden ilgili baglayici tipleri i¢in daha yiiksektir. Bu durumun DA
numunerlerinde daha az oranda ince tane igeriginden kaynaklandigi diistiniilmektedir. Fall
vd. (2007), yumusak dayanimli kayalara ait atik tlriinden elde edilen elastisite
modiillerinin sert tip kayalara ait atik iceren numunelere ait elastisite modiillerinden kiigiik
oldugunu belirtmistir. Ayrica macun dolgu dayanimi ile deformasyon davranis
Ozelliklerinin birbirlerine paralellik arz ettikleri gozlenmistir. Macun dolguda dayanim
kayiplari ile birlikte dolgu yapisindaki muhtemel zayiflama nedeniyle elastisite modiiliiniin
de dustiigii gozlenmistir. AAC oOzellikle de LSS—C numuneleri ile artan baglayici
oranlarinda macun dolgu numuneleri yiik altinda daha elastik ve rijit bir davranis

gostermistir.

3.2. Asit ve Siilfat Etkilerinin Macun Dolgu Dayanimina Etkilerinin Irdelenmesi

Asit ve siilfat analizlerinde; pH degerlerine bakildiginda baglayici oraninin artmast
ile pH degerlerinin yiikseldigi goriilmektedir (Sekil 10a,b). Genel olarak normal atiklar
kullanilarak hazirlanan numunelerde kisa donemde (14-56 giinliik kiir siireleri araliginda)
pH degerinin 12’ den yiiksek, uzun dénemde (224-360 giinliik kiir siirelerinde) 12 den
diisiik oldugu goriilmektedir. Ozellikle %5 baglayic1 oraninda NPC kullanilarak hazirlanan
macun dolgu numunelerinin pH degeri 360 giinde 9,1’e diigsmiistiir (Sekil 10a). Slami
uzaklastiritlmis (DA) atiklarla hazirlanan numunelerde ise 360 giinde pH degerlerinin
10,5<pH<I12 araliginda oldugu ve slam uzaklastirma isleminin, siilfiirli minerallerin
oksidasyonunu azalttig1 anlasilmaktadir (Sekil 10b). Bunun nedeni numunelerin kompakt
yapida (porozitesi diisiik) olmasi nedeniyle oksidasyon oraninin diisiik olmas ile iliskilidir.
En yiiksek pH degerleri her iki atik (NA ve DA) i¢in %7 baglayici oraninda NPC baglayici
tipi ile hazirlanan numunelere aittir. Numunelerin uzun dénem stabiliteleri (dayanim kaybi1
olugmasi) sahip olduklar1 pH’larla uyumludur. Diger bir ifade ile uzun donemde 6zellikle

diisiik pH degerlerine (pH <10) sahip numunelerde dayanim diismesinin goriildiigli, buna
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karsin pH degeri yiiksek (pH>10,9) numunelerde dayanim kaybinin olmadigi ya da ¢ok
diisiik seviyelerde oldugu anlagilmistir.

NPC kullanilarak %5-6-7 baglayici oranlarinda hazirlanan numunelerde her iki atik
icin (normal ve slami uzaklastirilmig) siilfat konsantrasyonlarinin 14-28 giinliik kiir
stirelerinde tiiketildigi ve 56 giinden sonra artmaya basladigi goriilmiistiir (Sekil 10c). Buna
karsin LSS igeren numunelerin stilfat igerigi biitiin kiir siirelerinde artig gostermistir (Sekil
10d). Siilfiirli mineral igeren maden atiklarinda siilfat iyonlarinin ana kaynaklari;
zenginlestirme islemlerinde kullanilan kimyasallar, stlfiirlii minerallerin zamanla
oksidasyona ugramasi ve dolgu malzemesi hazirlanmasi esnasinda kullanilan suyun
biinyesinde bulunan iyonlardir. Ilaveten, dolgu icindeki nem ve hava varhg siilfiirlii

minerallerin siirekli olarak oksidasyona ugramasina neden olarak dolgu ortamim

agresiflestirmektedir (Cihangir vd., 2012-2015).
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Sekil 10. Sodyum silikat iceren (LSS) numunelerin asit ve siilfat test sonuglari

SH-C ve normal atiklar (NA) ile hazirlanan numunelerin pH degerleri biitiin kiir
stirelerinde genel olarak biitiin kiir siirelerinde 11’in iizerinde kalmigtir. DA ile hazirlanan

numuneler i¢in de benzer durum gecerlidir (Sekil 11a,b). SH-C ile hazirlanan numunelerde
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LSS iceren numunelere kiyasla normal atiklarda diisiik, slam1 uzaklastirilmis atiklarda ise

yliksek oranlarda serbest siilfat salinimi oldugu goriilmektedir (Sekil 11c,d).
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Sekil 11. Sodyum hidroksit igeren (SH—C) numunelerin baglayici oranina baglh asit ve
stilfat testleri

Er¢ikd1 vd. (2013), DA kullaniminin macun dolguda poroziteyi diisiirerek siilfiirlii
minerallerin oksidasyona ugramasini azalttigini, bdylece de asit ve siilfat iirlinlerinin
olusumunu da simirladigini ifade etmistir. DA numunelerinde yiiksek pH’in hidratasyon
olaymi artirdiginin da bir gostergesi olarak 6ne ¢ikmaktadir. Dayanim degerleri de dikkate
alindiginda, pH degeri ne kadar yiiksek olursa, hidratasyon olaynin da o derece yiiksek
oranda gerceklestigi soylenebilir (Fernandez—Jiménez ve Puertas, 2003; Rashad vd., 2013;
Song vd., 2000). Cihangir vd. (2012) AAC kullanilmasi durumunda olusan C-S-H
jellerinin diisiik Ca/Si oranina sahip oldugu ve olusan jellerin pirit ylizeylerini kapladigini
belirtmistir. Kiir siiresinin artmasi ile birlikte Si iyonlarinda zengin koruyucu tabaka pirit
minerallerinin reaktivitesini engellemektedir. Bu ylizden AAC 6rneklerinin pH seviyeleri
uzun donemde NPC degerlerinin lizerinde seyretmistir. Uzun donemdeki dayanim
degerlerine bakildiginda pH degerlerindeki bu egilim ayn1 zamanda, C—S—H iiriinlerinin

dekalsifikasyonunun da sinirlandirildiginin bir gostergesi olarak ortaya ¢ikmaktadir.
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Cimentonun hidratasyonu ile birlikte portlandit olusmaktadir. Bu iirtin C-S—-H
baglar1 arasinda zayif halkalar olusturmaktadir. pH’1in 12’nin altina diismesiyle portlandit
tamamen ¢oziiniir (Shi ve Stegemann, 2000) ve geride gozenekli bir yap1 birakir (Gaitero
vd., 2008). i1k 56 giinliik kiir siiresinde siilfat iyonlarmin tamaminin portlandit tarafindan
tiikketildigi goriilmektedir. Bu bulgu siilfat atak mekanizmasmin karistirma asamasindan
itibaren gergeklestigini gostermektedir. Fall ve Pokharel (2010), yeterli miktarda siilfat
iceren ikincil genlesme Ozelligine sahip minerallerin (algitasi ve etrenjit gibi)macun
dolguda bosluklu yapiyr iyilestirdigini ve dayanim kazanimina olumlu yonde katki
yaptigim1 belirtmektedir. Ancak bu minerallerin genlesme o6zelliklerinden dolay1 asiri
miktarda olusmasinin macun dolgu yapisinin homojen yapisini bozdugu, diisiik kalitede C—
S-H olusumuna neden oldugu ve igsel gerilmelere sebep olarak dolgu biitiinliiglini
bozdugu, boylece dolgu durayliligini olumsuz yonde etkiledigi belirtilmektedir (Cihangir
vd., 2012; Ercikd1 vd., 2010a, 2010b, 2009a, 2009b; Fall ve Benzaazoua, 2005; Fall ve
Pokharel, 2010; Nehdi ve Tariq, 2007).

Portlanditin olusumu ya da tiikketilmesi tamamlandiginda, pH’in diismesi ile birlikte
C-S-H iriinlerinde dekalsifikasyon baglar (Chen vd., 2006). Uzun dénemde dolguda
dayanim kaybi portlanditin tliketilmesine, genlesme {irtinii olusumuna ve C-S-H
blinyesinin ve bag kuvvetlerinin kalsiyum dekalsifikasyonu sonucu zayiflamasina
baglanabilir (Komljenovi¢ vd., 2012).

Kiir siiresinin artmasi ile birlikte AAC 6rneklerinin pH ve siilfat seviyelerinin NPC
orneklerinden farkli bir egilim sergiledigi ve DA o6rneklerinin NA 6rneklerine gore diisiik
bir seyir gosterdigi izlenmistir. AAC hidratasyonu sonucu portlandit olugsmamast
nedeniyle, kiir siiresinin artmasi ile birlikte C—S—H biinyesinden ortami nétralize etmek
icin kalsiyum dekalsifikasyonu olugsmaktadir. Ancak, AAC iirlinlerindeki silikaca zengin
baglayici jel yapilar1 zamanla koruyucu bir tabaka haline gelmekte ve daha fazla kalsiyum
¢coziilmesini engelleyerek dayanim ve durayliligin uzun kiir siirelerinden devamini

saglamaktadir (Cihangir vd., 2012; Komljenovi¢ vd., 2012; Shi ve Stegemann, 2000).

3.3. Macun Dolguda Gézenekli Yapinin incelenmesi

Slam uzaklastirma isleminin normal Portland ¢imentosu (NPC) ve alkalilerle (LSS,
SH-C) aktiflestirilmis yiiksek firin ciirufu ile hazirlanan macun dolgu numunelerinin farkli

kiir stireleri ve baglayicit oranlarina gore mikroyap1 ozelliklerindeki (toplam porozite)
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degisim Tablo 7’te verilmistir. Genel olarak normal atik (NA) yerine slam1 uzaklagtirilmis
atik kullanimu ile birlikte porozitelerin azaldig1 goriilmektedir. Slam uzaklastirma islemiyle
birlikte ¢imento ile kaplanmasi gereken atik 6zgiil ylizey alanlar1 azalmakta ve daha
kompakt dolgu olusmaktadir. Slami uzaklastirilmis atik (DA) malzeme kullaniminin
macun dolgu porozitesine etkisi baglayici tipine bagl olarak farklilik gostermektedir.
Ornegin; NA ve DA kullanilarak hazirlanan numunelerde baglayici olarak SH-C ve NPCR
tipi baglayici1 kullanildiginda toplam porozitedeki azalma daha belirgindir. Buna karsin
yiiksek firin clirufunun LSS ile aktiflestirilmesi durumunda slam uzaklagtirma isleminin
toplam poroziteye etkisinin daha diisiik oldugu goriilmektedir (Tablo 7). Numunelerin
tamaminda baglayict oraninin artmasiyla birlikte porozitenin azalmasi, baglayici artisiyla
birlikte baglayici jellerinde artig olmasi ile iligkilendirilebilir. Ayrica baz1 numunelerde kiir
stiresinin artmasi ile birlikte az da olsa porozitede azalma goézlenmistir. Benzer sekilde
numunelerin ¢ogunda kiir siiresi artis1 ile birlikte biliylik boyutlu porozite miktarinda
azalma meydana gelirken orta boyutlu porozite miktarinda artig gergceklesmistir (Tablo 7).
Sekil 12 - 13 normal atik (NA) ve slami1 uzaklastirilmis atik (DA) kullanilarak %5—7
baglayict oraninda ve farkli baglayici tiplerinde hazirlanan numunelerin 360 giinliik kiir
stiresi sonundaki toplam porozitelerini ve gézenek cap1 dagilimlarini gostermektedir. NA
kullanilarak %5 ve %7 baglayici oraninda hazirlanan numunelerin toplam poroziteleri
incelendiginde en fazla poroziteye NPC ile hazirlanan numunelerin sahip oldugu, en diisiik
porozitenin ise LSS kullanilarak hazirlanan numunelerde oldugu goriilmektedir (Sekil 12a,
13a). Buna karsin %5 baglayici oraninda SH-C ile hazirlanan numuneler genel olarak LSS-
C’ye kiyasla biitlin kiir siirelerinde daha yiiksek dayanim iiretmistir (Sekil 8a,b). Slami
uzaklagtirllmig atik (DA) malzeme kullanilmasi durumunda ise numunelerin toplam
poroziteleri dzellikle yiiksek baglayici oraninda birbirine yakindir (Sekil 12b-13Db).
Gozenek cap dagilimlari incelendiginde ise atik tipinden bagimsiz olarak biiyiik

boyutlu porozite (Nmakro) €N fazla NPC ile hazirlanan numunelerdedir (Sekil 12¢,d-13c,d).
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Tablo 7. Slam uzaklastirma isleminin farkli baglayicilar (LSS—C, NPC ve SH-C)
kullanilarak hazirlanan numunelerin porozitesine etkisi

- s Kritik Esik Orta Biiyiik
Atk Baglayici Kiir Baglayici Aktwa.tor porozite  porozite boyutlu boyutlu Topla_m
. N . Orant Dozaj1 . - porozite
tipi Tipi Siiresi (%) (%) (101 cap1 porozite porozite Moy (%)
O (um) es(im) Nimezo (%) Ninakro (%) P

NA LSS-C 14 5 8 0,68 2,08 3,08 33,49 36,57
NA LSS-C 56 5 8 0,55 1,63 6,44 29,88 36,32
NA LSS-C 360 5 8 0,35 1,62 5,89 30,45 36,34
DA LSS-C 14 5 8 2,08 9,05 2,46 33,55 36,01
DA LSS-C 56 5 8 1,32 8,63 6,11 27,79 33,90
DA LSS-C 360 5 8 1,05 4,76 6,92 28,96 35,88
NA LSS-C 14 7 8 0,55 2,09 6,53 31,37 37,90
NA LSS-C 56 7 8 0,35 1,32 8,93 27,22 36,15
NA LSS-C 360 7 8 0,43 1,63 5,15 29,16 34,31
DA LSS-C 14 7 8 1,61 6,03 3,76 31,65 35,41
DA LSS-C 56 7 8 0,84 2,08 9,91 24,51 34,42
DA LSS-C 360 7 8 0,84 1,62 11,30 22,95 34,25
NA SH-S 14 5 8 1,33 4,81 2,29 38,85 41,14
NA SH-C 56 5 8 0,44 60,40 5,19 34,17 39,36
NA SH-C 360 5 8 0,43 45,29 6,15 33,55 39,70
DA SH-C 14 5 8 2,08 7,24 1,72 32,53 34,25
DA SH-C 56 5 8 0,83 3,82 6,05 28,53 34,58
DA SH-C 360 5 8 1,06 2,52 5,84 27,54 33,38
NA SH-C 14 7 8 0,43 60,36 5,04 34,08 39,12
NA SH-C 56 7 8 0,35 45,30 6,80 31,75 38,55
NA SH-C 360 7 8 0,28 60,38 8,14 30,05 38,19
DA SH-C 14 7 8 0,43 45,26 5,29 27,20 32,49
DA SH-C 56 7 8 0,18 32,93 8,84 23,53 32,27
DA SH-C 360 7 8 0,18 1,33 12,54 22,38 34,92
NA NPC 14 5 - 0,84 2,53 3,63 40,31 43,94
NA NPC 56 5 - 0,83 2,09 4,21 38,75 42,96
NA NPC 360 5 — 0,84 1,61 4,50 37,55 42,05
DA NPC 14 5 - 1,06 4,74 4,57 32,40 36,97
DA NPC 56 5 - 1,32 3,86 3,85 31,35 35,20
DA NPC 360 5 - 1,06 9,05 5,00 31,90 36,90
NA NPC 14 7 - 0,68 2,09 4,05 37,77 41,82
NA NPC 56 7 - 0,68 2,08 4,90 35,19 40,09
NA NPC 360 7 — 0,68 2,52 3,30 38,50 41,80
DA NPC 14 7 - 0,68 1,63 3,59 29,65 33,24
DA NPC 56 7 - 0,55 2,51 3,05 29,10 32,15
DA NPC 360 7 - 0,55 3,85 3,52 30,27 33,79

Not: LSS—C i¢in modiil orani (Ms) 1 dir.
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Sekil 12. Baglayici tipinin numunelerin porozite yapisina etkisi (%5 baglayicit oran1i—360

glin)
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Sekil 13. Baglayici tipinin numunelerin porozite yapisina etkisi (%7 baglayict

gilin)
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Civali porozimetre ile elde edilen gézenekli yapi test sonuglar1 degerlendirildiginde,
LSS-C ve/veya DA kullanilmasi durumunda daha yogun ve siki macun dolgu
numunelerinin {retilebilecegi goriilmektedir. DA Orneklerinde NA orneklerine kiyasla
daha yiiksek dayanim ve duraylilik i) diisiik su ¢imento orani ile atik tanelerinin birbirine
kenetlenmesini saglayan yiiksek kendilinden ¢okme kapasitesi. 1) DA ornekleri i¢in daha
yliksek oranda baglayici gel olusumu neticesinde daha diislik miktarda ince yapili gzenek
miktari ile iligkilendirilebilir (Fall vd., 2010, 2005; Ghirian ve Fall, 2014).

Malzeme dayanimi baglayici bilesimi ve yapisi ile porozitesine ve gdzenekli yapisina
baghdir. Powers, (1958) farkli ¢imentolarin farkli 6zelliklere sahip olmasi nedeniyle bag
kuvvetleri ve igsel Ozelliklerinden dolayr farkli dayanim seviyesine sahip olacagini
belirtmistir. Dolayisiyla gdzenek miktar1 ne kadar diisiik olursa, belirli bir baglayici orani
icin dayanim da o oranda yiiksek olacaktir.

(Shi ve Fernandez—Jiménez (2006) AAC igeren baglayicilarin sadece agresif
ortamlarda daha dayanikli 6zellikler sergilemediklerini, ayn1 zamanda bu baglayicilarin
tehlikeli atiklardan agir metaller gibi tehlikeli bilesenlerin ligini de engellediklerini
belirtmiglerdir. Dolayisiyla, bu c¢alisma yiiksek siilflir igerigine sahip atiklardan DA ve
AAC kullanilmas: ile daha siki goézenekli yapida ve daha diisiik gecirgenlik 6zelliklerine

sahip macun dolgu numunelerinin {iretilebilecegini ortaya koymaktadir.

3.4. Baglayic1 Mikroyapisinin Dolgu Ozelliklerine Etkisinin Arastirilmasi

Sekil 14-19°da %5 ve %7 baglayici oranlarinda sirasiyla NPC normal Portland
¢imentosu ile %8 Nap,O dozajinda LSS-C (Ms=1) ve NaOH-S igeren NA ve DA
numunelerinin 28112 ve 360 giinliik kiir siirelerindeki SEM goriintiileri verilmistir. 112
glinliik kiir siiresine kadar, devam eden hidratasyon reaksiyonlari ve olusan iiriinler
dolayistyla dolgu biinyelerinin daha kompakt hale geldigi goriilmiistiir. 360 giinliik kiir
stiresinde 6zellikle ¢imento 6rneklerinde bosluklarin arttig1 ve baglayict yapinin zayifladigi
goriilmiistiir. LSS-C ve NaOH-S orneklerinde de 360 giinliik kiir siiresinde baglayici
yapinin 112 giinliik kiir siiresine kiyasla zayifladigi goriilmiistiir. Baglayic1 oraninin
artmasina bagli olarak yine dolgu 6rneklerinin daha siki bir duruma geldigi gozlenmistir.
Baglayici oraninin artirilmasi, dogrudan daha fazla atik yiizeyinin daha yiiksek orandaki
baglayici jel ile baglanmasina ve atik taneleri arasindaki bosluklarmin doldurulmasina

baglanabilir (Fall vd. 2005).
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Sekillerden goriildiigl iizere, DA kullanilmas1 macun dolguda mikro yapida énemli
oranda iyilesmeye yol agmistir. Atiklardan slam uzaklastirma islemi ile ince tane miktar1
azaldigindan, baglayici jel ile kaplanacak ylizey de azalmaktadir. Boylece, ayni baglayici
orant i¢in gerek atik tanelerinin yiizeyinin daha yogun jel ile kaplanmasi, gerekse
bosluklarinin daha yogun olarak doldurulmast miimkiin kilinmaktadir. Dolayisiyla
baglayici oraninin artirilmas1 ve DA kullannominin dolgu bilinyesinde gézenekli yapidaki
sagladig1 iyilesmeye (siki yapi) paralel olarak asit ve siilfat etkileri gibi zararh
reaksiyonlar1 artan buffer kapasitesinden dolayr minimize ettigi ve dayanim ve duraylilik
ozelliklerini 6nemli oranda artirdig goriilmistiir (Y1lmaz vd. 2011; Er¢ikd1 vd. 2013).

NA ile hazirlanan NPC normal Portland ¢imentosu orneklerinde 112 giinliik kiir
stiresinden itibaren yaygin sekilde ikincil algitasi olusumlar1 gézlenirken, DA 6rneklerinde
atitk numunenin baglangicta 6zellikle yiiksek siilfat iceriginin de etkisi ile yaygin sekilde
etrenjit minerallerinin olustugu goriilmiistiir. Ozellikle 360 giin sonra C-S-H baglayici
jellerinin asit ve siilfat etkileri nedeni ile zayifladigi izlenmistir. NPC normal Portland
cimentosu baglayict oranindaki numunelerinde dayanim kayiplari, genleserek yapinin
bozulmasina neden olan algitasi ve etrenjit minerallerinden (Sekil 14f ve Sekil 15f)
kaynaklanmaktadir. DA Orneklerinde etrenjit olusumlar1 daha yaygin olarak goze
carpmistir.

LSS-C kullanilmast durumunda macun dolgu biinyesindeki C—S—H jel miktarinin
oldukca yogun oldugu ve arttig1 goriilmiistiir. Cimento 6rneklerine kiyasla daha az oranda
algitast olusumu goriiliirken, etrenjit minerallerine rastlanmamustir. Belirli bir miktara
kadar ikincil genlesme mineral olusumu numune dayanimini ve mikroyapr gelisimini
pozitif yonde etkilemektedir (Erg¢ikdi vd., 2013; Fall ve Benzaazoua, 2005; Fall ve
Pokharel, 2010). C-S—-H yapilar1 ¢imento Orneklerine kiyasla daha kristalize bir yapiya
sahiptir. LSS—C 6rneklerinde bosluk miktarinin oldukg¢a azaldigi ve dolgu 6rneklerinin siki
bir yapida oldugu goriilmektedir. Diger taraftan DA ornekleri 360 giinliik kiir siiresinde
atik ve cliruf taneleri arasindaki bosluklar1 kaplayarak foil like (yapragimsi) bir yap1 teskil
etmistir. Bu morfolojide, zamana bagl asit etkilerinden dolayr C—S—H iirlinleri meydana
gelen Ca*" liginden &tiirii Si iyonlarinca zengin baglayici tabakalari halini almustir
(Cihangir vd., 2012; Shi vd., 2006).

28 ve 112 giinliik kiir siirelerinde SH-C numunelerinde LSS-C numunelerindekine
benzer sekilde olduk¢a yogun baglayici jel olusumu gézlenmistir. En yogun jel olusumu 28

giinliikk kiir stiresinde SH-C numunelerinde gozlenmistir. Erken kiir siiresinde SH—
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Corneklerinin yiiksek dayanim degerleri iiretmesi, bu aktivatoriin ciiruf tanelerini yiiksek
baslangic pH degerine sahip olmasindan dolay1r daha kisa siirede ve daha fazla oranda
cozmesine ve baglayict jel olusturmasina baglanabilir (Fernandez—Jiménez ve Puertas,
2003; Shi vd., 2006; Song vd., 2000).

Ayrica, macun dolgu numunelerinin, aktiflestirilmis ytiksek firin ciirufu kullanilmasi
durumunda daha yogun olmasi, azalan su/¢cimento oranindan ve dolayisiyla azalan toplam
gozenek miktarindan kaynaklanmaktadir. LSS-C oOrneklerinde 360 giinliik kiir siiresi
sonunda silikat polimerizasyonu sonucunda 360 giinliik kiir siiresinde silikatca zengin jel
yapilarimin hakim oldugu ve C—S—H yapilarinin kendini nispeten korudugu goriilmektedir
(Sekil 16f). Buna karsin, en zayif C—S—-H yapist uzun donemde, normal ¢imento ile
hazirlanan macun dolgu numuneleri ile slam malzemesi uzaklastirilmig atiklardan SH-C
ile hazirlanan macun dolgu numunelerinde gelismistir. SH-C numunelerinde ayrica 360
giinliik kiir siirelerinde biliylilk boyutlu goézenekler nedeni ile ve hidratasyon
Ozelikelerindeki farkliliklardan 6tiirii kuruma biiziilmesi ¢atlaklarinin (drying shrinkage
cracks) olustugu gozlenmistir. Bahsedilen nedenlerin, dogrudan macun dolgu dayanim ve
durayliligimmi etkiledigi goriilmiistiir. Chang vd. (2005) kuruma ¢atlaklarinin orta ve iri
boyutlu gozeneklerden dolay1 su buharlagmasina bagh su kaybindan kaynaklandigini ifade
etmistir.

DA numunelerindeki yiiksek dayanim sonuglar1 yogun C—S—H olusumundan siki
mikroyapidan kaynaklanabilir. Bununla birlikte kompakt mikroyap1 dolayisiyla bir yandan
asit ve siilfat etkileri engellenirken veya azaltilirken diger yandan bosluklar baglayici
tiriinlerle doldurulmakta, bosluk orani ve su igerigi azaltilmaktadir (Er¢ikdir vd., 2013;
Yilmaz vd., 2014). Bdylece bu calismadan elde edilen diisiik porozite ve daha kuvvetli
baglayict baglari, daha az oranda ikincil mineral ve asit iirlinii olusumu DA ile 6zellikle
LSS-C kullanilmasi durumunda daha durayli dolgu {iretiminin miimkiin olacagi

goriilmektedir.



37

EHT =10.00 kV Signal A = SE1

EHT =10.00 kV Signal A= SE1 o Karadeniz Technical University
IProbe= 1.5nA WD=90mm  Mag= 500KX

WD = 7.0 mm Mag= 5.00KX Metallurgical and Materials Engineering

- Karadeniz Technical University
IProbe = 1.0MA  \talurgical and Materials Engineering

Signal A = SE1

- Karadeniz Technical University
Mag= 500Kkx |PrOPeT 18MA

EHT =10.00 kV Signal A= SE1 = Karadeniz Technical University
| Probe= 1.0nA Metallurgical and Materials Engineering

WD = 80mm Mag= 500KX Metallurgical and Materials Engineering

WD = 7.0mm

EHT =10.00 kV Signal A = SE1 |Probe= 1.0nA Karadeniz Technical Universty

EHT=1000kV  SignalA=SE1 | o\ iona  Keradeniz Technical Universty
H WD=90mm  Mag= 500KX Metalurgical and Materials Engineering |

WD = 7.0mm Mag= 500KX Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 14. %5 NPC baglayict oraninda NA numunelerinin (28 giin (a); 112 giin (¢); 360 giin
(e)) ve DA numunelerinin (28 giin (b); 112 giin (d); 360 giin (f)) mikroyap1
(SEM) goriintiileri
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‘

EHT=1000kV  Signal A = SE1 Karadeniz Technical University

EHT =10.00 kV Signal A = SE1 Karadeniz Technical University
Mag= 500K x| Probe = 200pA

WD = 75mm Mag= 500KX Metallurgical & Materials Engineering

WD = 7.0 mm Metallurgical & Materials Engineering

EMT=1000kV: SiomlA=SEl e iRA Karadeniz Technical University

EHT=1000kV  SignalA=SE1 '\ _ 5.4  Keradeniz Technical University
H WD= 75mm Mag= 5.00KX Metallurgical and Materials Engineering L

WD = 7.5mm Mag= 500KX Metallurgical and Materials Engineering

EHT = 10.00 kV Signal A = SE1 |Probe= 1.0nA Karadeniz Technical Universty

EHT=1000kV  SignalA=SE1 | o 4ona  Karadeniz Technical Universty
E WD = 7.5mm Mag= 5.00KX Metallurgical and Materials Engineering

WD = 7.0mm Mag= 500KX Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 15. %7 NPC baglayict oraninda NA numunelerinin (28 giin (a); 112 giin (c¢); 360
giin (e)) ve DA numunelerinin (28 giin (b); 112 giin (d); 360 giin (f)) mikroyap1
(SEM) goriintiileri
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Signal A = SE1 IProbe= 15nA Karadeniz Technical University

Signal A = SE1 Karadeniz Technical University
| Probe= 1
Mag= 500KX Metallurgical and Materials Engineering (ol WD=80mm  Msg= 500KX 'CoveT 10

Metailurgical and Materials Engineering

WD = 7.5mm

EHT=1000KV  SgnalA=SE1 o Cardani Technical Universty . EHT=1000kV  Signal A= SE1
— WD=90mm  Mag= 500KX Metallurgical and Materials Engineering | WD=75mm  Mag= 500KX

g Karadeniz Technical University
|Probe= S0PA  yyraturgicai and Materiis Engineering

EHT = 10.00 vV Signal A = SE1 |Probe= 50pA Karadeniz Technical Universty ENT = 10.00 kV Signal A = SE1 iPahex: FBoA Karadeniz Technical Universty
WD = 65mm Mag= 500KX Metallurgical and Materials Engineering WD = 7.0mm Mag= 500KX Metaliurgical and Materials Engineering

Sekil 16. %5 LSS-C (Ms=1) %8 Na,O aktivatér dozaji i¢gin NA numunelerinin (28 giin
(a); 112 giin (c); 360 giin (e)) ve DA numunelerinin (28 giin (b); 112 giin (d);
360 giin (f)) mikroyap1 (SEM) gériintiileri
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EHT =10.00 kV Signal A = SE1 Karadeniz Technical University EHT =10.00 kV Signal A = SE1 x| Probe = 1574 Karadeniz Technical University

WD = 75mm Mag= 500K x'Probe= SOPA o irgical & Materials Enginering

Mag= 5.00K Metallurgical & Materials Engineering

EHT = 10.00 kV Signal A = SE1 |Probe= 15nA Karadeniz Technical University

EHT=10.00kV  Signal A= SE1
ignal IProbe= 10nA  Karadeniz Technical University WD=75mm  Mag= 500KX Metallurgical and Materials Engineering

WD = 8.0mm Mag= 5.00KX Metallurgical and Materials Engineering

&

EHT = 10.00 kV Signal A = SE1 | Probe= 1.0nA Karadeniz Technical Universty

EHT=1000kV  Signal A= SE1 - Karadeniz Technical Universty
| Probe = 1.0nA WD = 85mm Meg= 500KX Metallurgical and Materials Engineering

WD = 80mm Mag= 500KX Metallurglcal and Materials Engineering

Sekil 17. %7 LSS-C (Ms=1) %8 Na,O aktivatér dozaji i¢gin NA numunelerinin (28 giin
(a); 112 giin (c); 360 giin (e)) ve DA numunelerinin (28 giin (b); 112 giin (d);
360 giin (f)) mikroyap1 (SEM) gériintiileri
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ignal A = SE1 ;
Stgnal |Probe= 15nA  Karadeniz th:nl:c: :J:wmny

EHT=1000kV  Signal A= SE1 Karadeniz Technical University
IProbe= 1.0nA
Mag= 5.00KX

WD = 7.5 mm Mag= 4.06 KX Metallurgical and Materials Engineering

EHT =10.00 kV Signal A = SE1 I|Probe= 15nA Karadeniz Technical University

EHT=1000kV  SignalA=SE1  _ © s  Karadeniz Technical Universty
: WD = 85mm Mag= 5.00KX Metallurgical and Materials Engineering

WD = 85mm Mag= 5.00KX Metallurgical and Materials Engineering

EHT = 10.00 kV Signal A = SE1 iProbes 1 00A: Karadeniz Technical Universty

EHT=1000kV  SignalA=SE1 | o . _ o s  Karadeniz Technical Universty
H WD = 7.0mm Mag= 500KX Metallurgical and Materials Engineering L

H WD = 85mm Mag= 500KX Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 18. %5 SH-C %8 NayO aktivator dozaj1 i¢cin NA numunelerinin (28 giin (a); 112 giin
(c); 360 giin (e)) ve DA numunelerinin (28 giin (b); 112 giin (d); 360 giin (f))
mikroyap1 (SEM) goriintiileri
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EHT=10.00kV  Signal A= SE1 Karadeniz Technical University EHT=1000kV  Signal A= SE1 na  Karadeniz Technical University

Mag= 500K x'Probe= 200pA WD=80mm  Mag= 500Kx'Probe Metallurgical & Materials Engineering

WD = 85mm

a

EHT=10.00kvV  Signal A= SE1 |Probe= 1.0nA Karadeniz Technical University ¥ EHT=1000kV  Signal A= SE1 IProbe= 1.0nA Karadeniz Technical University
WD=85mm  Mag= 500KX ! Metallurgical and Materials Engineering WD=115mm  Mag= 500KX ! Metallurgical and Materials Engineering

EHT = 10.00 kV Signal A = SE1

Karadeniz Technical Universty EHT = 10.00 kV Signal A = SE1 |Probe= 10nA  KaradenizTechnical Universty
H WD = 65mm Mag= 5.00KX

IProbe = 1.0MA  \itaiurgical and Materials Engineering | | |—| WD=60mm  Mag= 500KX Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 19. %7 SH-C %8 NayO aktivator dozaji icin NA numunelerinin (28 giin (a); 112 giin
(c); 360 giin (e)) ve DA numunelerinin (28 giin (b); 112 giin (d); 360 giin (f))
mikroyap1 (SEM) goriintiileri

%35 ve %7 baglayict oranlarinda macun dolgu numunelerinin C—S-H yapilarindaki
Ca/Si orani degisimi Sekil 20°de verilmistir. Baglayici oraninin artmasi durumunda biitiin
numunelerde daha yogun baglayici jel olusumu nedeniyle ilgili kiir siireleri igin EDS

analizlerinde ol¢iilen Ca/Si oranlar1 artmistir. Yiiksek siilfiirlii mineral igerigi nedeni ile
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macun dolgu biinyesinde yiiksek bosluklu yap1 (%32—%44) ve nem igerigine (%15-25)
bagl olarak stirekli asit ve siilfat iirtinleri olugsmaktadir (Er¢ikdi vd. 2009a; Cihangir vd.
2012). Dolayisiyla ¢imento hidratasyonu nedeniyle olusan portlanditin dolgu ortamdan
devam eden hidratasyon ve reaksiyonlar nedeniyle ilk 56 giinliik kiir siiresine kadar siirekli
olarak tiiketildigi goriilmiistiir. 56 gilinliikk kiir siiresinde itibaren de asit ve siilfat
tirlinlerinin olugsmaya devam etmistir. Dolayisiyla, ortam giderek agresif (korozif) hale
gelmektedir. Ortamda portlanditin tamamen tiiketilmesi sonucunda asit {iriinlerini ndtralize
etmek amaciyla C—S—H yapisinda dekalsinasyon (yapidan Ca iyonunun ¢oziinerek ortama

gecmesi—li¢ edilmesi) islemi meydana gelmektedir.

@ —A-%SLSS-C-NA  —%3NPC-NA  ——%>5 NaOH-C-NA (b) —A-%SLSS-C-DA  —%%S5NPC-DA  —4—%>5 NaOH-C-DA

Lo

Ca/S1 Oram
(=} :
f
[
| (
|
|
Ca/S1 Orany
[
(23

0.5 i — 4 0.5 — —
0.0 - - - - 0.0
0 8 56 12 24 360 0 2% 56 112 224 360
Kur Suresi (Gun) Kiir Stires: (Gin)
© —A-%7 L8S-C-NA %7 NPC-NA  ——2%7 NaOH-C-NA | —&—%7 L§S-C-DA %TNPC-DA %7 NaOH-C-DA
30 3.0
25
2 20 0
5 =}
Z =
= 1 .
- wi

1.0 Lo X\
K“N —

0.5 — 0.5

0.0 o ) 0.0
0 28 56 112 224 360 0 28 36 112 224 360

Kiir Stirest (Giin) K Stirest (Guin)

Sekil 20. %5 ve %7 baglayici oranlari i¢in 28-112-360 giinliik kiir siirelerinde asit ve
stilfat etkilerine bagli olarak C—S—H biinyesindeki Ca/Si oran1 degisimi

Ca/Si oranlar1 LSS—C ve SH-C numunelerine kiyasla normal ¢imento numunelerinde
cok daha yiiksek oranda diisme egilimi gostermistir. Sekil 20°de NA 6rneklerinde Ca/Si
oraninin yaklasik rezidiiel bir egilim gdstermesi, bu numunelerin minimum mekanik
ozellige sahip olma seviyesine ulastigint (Komljenovi¢ vd. 2012) gostermektedir. DA
orneklerinde Ca/Si orani 6zellikle normal Portland ¢imentosu drneklerinde daha yiiksek

seviyeden baslamasina ragmen daha yliksek diisme egilimi sergilemistir. Bu durumun, atik
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blinyesindeki siilflirlii minerallerin yiliksek reaktivite 6zelligine sahip olmasindan ve diisiik
baslangi¢ pH seviyesi ve yiiksek siilfat igeriginden kaynaklandig: disiintilmektedir. LSS—C
ve SH-C numunelerinde ise NA numunelerine kiyasla diisiik porozite ve yogun dolgu
yapist sayesinde ilgili kiir siirelerinde Ca/Si oranlar1 daha yiiksek degerlerde elde
edilmistir.

Macun dolguda yiiksek porozite (%32—43) ve nem varliginda (%15-23) siilfiirlii
mineraller oksidasyona ugramaktadir ve sonugta asit ve siilfat iiriinleri olusmaktadir
(Cihangir vd. 2012; Ergikd1 vd. 2010a, 2009a; Tariq ve Nehdi, 2007). ilk 56 giinliik kiir
stiresinde siilfat {irtinleri hidratasyon triinleri ile reaksiyona girmektedir ve bu durum daha
zay1f C-S—H jel yapisina neden olmaktadir (Fall ve Pokharel, 2010). Diger taraftan siilfat
tirtinlerinin CH tarafindan tamamen tiiketildigi ve ortamda CH tiikendikten sonra da siilfat
iyonlarinin arttigi goriilmistiir (Cihangir vd. 2015; Cihangir vd. 2012). pH ise 14 giinliik
kiir stiresinden sonra ortamda olusan asit {iriinlerini nétralize etmek i¢in ve tiiketilen CH
tirinlerinden dolay1r diisme egilimi gdstermistir. Komljenovi¢ vd. (2012), NPC igeren
numunelerde CH iyonlarinin tiiketilmesinden dolayr C—S—H f{irlinlerinde kiir siiresinin
artmasi ile birlikte bu ¢alismada elde edilen sonuglarda da oldugu gibi (Sekil 20) Ca ligi
meydana geldigini belirtmistir. Ca iyonlarinin li¢i, ortamin asitliginin notralizasyonunun
giderilmesi islemi olarak tanimlanmaktadir. Dolayisiyla bu c¢alismada dekalsifikasyon
olayi, asit ve siilfat lirlinlerinin ikili etkilesimine baglanabilir.

AAC orneklerindeki Ca/Si oranlarindaki azalmanin NPC ile kiyaslandiginda daha
diisiik oldugu goriilmektedir. Bu durum AAC igeren baglayicilarda 6zellikle de LSS—C igin
polimeriasyon ve depolimerizasyon siiregleri ile gerek C—S—H jellerinin gerekse siilfiirlii
minerallerin ylizeylerinin Si iyonlarinca zengin/gegirimsiz bir polimerize tabaka ile
kaplanmasina baglanabilir (Cihangir vd. 2012; Komljenovi¢ vd. 2012; Shi vd. 2006).
Ancak Ca/Si oranlarinin Ozellikle de AAC iriinlerinde disiik elde edilmesi EDS
analizlerinin C-S—H jellerinin Si iyonlarinda zengin dis kisminda yapilmasina baglanabilir.
Dolayisiyla, LSS—-C numunelerinde ve SH-C numunelerinde uzun doénemdeki yiiksek
dayanim sonuglar1 ve duraylilik, C—S—H jellerinin i¢ kisimlarindaki kaliteli yapiin Si
tyonlarinca zengin dis tabakaca korunmasi ile agiklanabilir. Bu bulgular, Ca/Si oran1 diistik
olan AAC tiirii baglayicilarin asit ve siilfat iceren agresif ortamlara karsi1 daha dayanikli
olduklarini ortaya koymaktadir.

360 giinliilk macun dolgu numunelerinden hazirlanan 6rneklerden DA’nin kil mineral

miktarlarm azalttigr gorilmiistiir (Sekil 21). Baglayici miktarlarinin diisiik olmasi ve
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ikincil mineral olusumlarinin da ¢ok diistik seviyelerde olmasindan dolayr XRD analizleri
ile bu tiir genlesme mineralleri tespit edilememistir. XRD ¢ekim ve mineralojik analizlerde
baskin mineral fazinin pirit oldugu gortilmiistiir. Genel olarak biitiin serilerde pirit, kuvars

ve kalsit ile klorit ve mullit kil mineralleri tespit edilmistir.

(@)

Q

(b)

Sekil 21. NA (a) ve DA (b) 6rneklerine yonelik temsili XRD analiz grafikleri
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3.5. Dolgunun Ekonomik Analizi

Macun dolguda kullanilan baglayict maliyeti genel olarak igletme maliyetlerinin
yaklagik %50-75’ini olusturmaktadir (Fall ve Benzaazoua, 2003). Bu bakimdan macun
dolguda istenen dayanim ve duraylilifi saglayacak en ekonomik baglayici tipi ve dozajinin
belirlenmesi 6nemlidir. Bu proje ¢aligmasinda en diisiikk baglayict oraninda istenen
dayanim ve durayliligi (28 ve 360 giinde >1,0 MPa dayanim kazanimi) saglayan
baglayicilara yonelik ekonomik degerlendirme yapilmistir (Tablo 8). Kullanilan
baglayicilarin ekonomik degeri iilkemizdeki yerel firmalardan temin edilmistir.

Tablo 8 incelendiginde, baglayici maliyetleri agisindan en uygun baglayici tipinin
normal atiklar (NA) i¢cin NPC, slami uzaklastirilmis atiklar (DA) i¢in ise SH-C oldugu
anlasilmistir. Baglayici1 olarak NPC kullanildiginda slam uzaklastirma isleminin dayanimi
onemli oranda arttirmasina ragmen maliyetlerin yaklasik olarak esit oldugu ortaya
cikmistir. LSS tipi baglayici kullanildiginda, 6zellikle uzun dénemde ¢ok yiliksek dayanim
elde edilmis olup kisa donemde dayanim kazanimini arttirmak ic¢in bir miktar normal
Portland ¢imentosu ilave edilmesi ve LSS baglayici oraninin diisiiriilmesi ekonomik agidan
fayda saglayabilir. Her ne kadar LSS—-C ve SH-C kullaniminin ekonomik agidan 6nemli
avantaj saglamadig1 goziikse de, Ozellikle uzun donemde sagladigi yiiksek dayanim
kazanimi, asit ve siilfat ataga karst direncli olmalar1 ve dolgu porozitesini azaltmalar
bakimdan Onemli avantaj saglayacaktir. En Onemli avantajlar1 ise c¢imento iretimi
esnasinda atmosfere saliman COjzemisyonunu ortadan kaldirarak cevresel agidan fayda

saglayacak olmalaridir.

Tablo 8. Baglayici tipine gore 1 m® dolguda kullanilacak baglayici maliyetleri

- Dayanim ..
Baglayict | Atk g ag. (MPa) NPC miktari Ciruf | LSS-C | SH-C Maliyet*
tipi tipi rani 8 360 kg m3 mlktagl mlktagl mlktagl TL/m?
(%) N N kg/m kg/m kg/m
giin giin
NPC NA 7 1,10 | 1,41 125,26 - - - 20,39
DA 6 1,87 | 1,90 132,86 - - - 21,16
LSS.C NA 6 1,08 | 3,23 - 100,55 | 30,40 5,20 27,55
DA 6 1,15 | 3,30 - 113 40,91 5,85 30,69
SH.C NA 6 1,24 | 2,10 - 99,60 - 10,28 21,33
DA 5 1,20 | 1,78 - 96,60 - 9,97 20,69

*Maliyetlerin hesaplanmasinda NPC 160TL/ton, Ciiruf (4000 cm?/g) 80 TL/ton, LSS 350 TL/ton,
NaOH (SH) 1300 TL/ton olarak baz alinmistir.



4. SONUCLAR

Macun dolguda baglayict olarak normal Portland ¢imentosu (CEM I 42,5R:NPC)
yerine alkali (sivi sodyum silikat, LSS; sodyum hidroksit, NaOH: SH) ile aktiflestirilmis
yiiksek firin ciirufu kullaniminin ve atik inceligindeki degisimin (normal atik, NA; slami
uzaklagtirllmig atik, DA) dolgunun dayanim, deformasyon, duraylilik, asit ve siilfat
olusumu ve mikroyap1 6zelliklerine etkisine yonelik yapilan tez ¢alismasindan elde edilen
sonuglar asagida verilmistir;

» Baglayici oraninin artmasi ile birlikte baglayici tiirlinden bagimsiz olarak numune
dayanimlart artmistir. NPC numunelerinde %35 ve %6 baglayici oranlarinda 28
giinliik kiir stiresinde hedeflenen 1,0 MPa’lik dayanim elde edilemezken, DA
numunelerinde biitiin baglayici oranlar ilgili dayanim hedefini saglamistir.

» NA orneklerinde baglayici oraninin %5’ten %6 ya ¢ikarilmasi durumunda
dayanim ortalama 1,4 kat, %5’ten %7’ye ¢ikarilmast durumunda ise 2,1 Kat
yiiksektir. Baglayict oraninin %6’dan %7’ye ¢ikarilmasiyla ortalama 1,5 kat daha
yuksek dayanim elde edilmistir. DA 6rneklerinde NA o6rneklerinde elde edilen
yaklasik dayanim artislart goriilmiistiir. NPC-DA orneklerinde NA orneklerinden
ilgili baglayict oranlarinda dayanim ortalama 2,2 kat daha yiiksektir.

» NA numuneleri %5 ve %6 baglayici oranlari igin sirasiyla 56 ve 112 giinliik kiir
siiresinden sonra %18 ve %13; DA numuneleri ise %5, %6 ve %7 baglayict
oranlarinda sirastyla 56, 112 ve 224 giinliik kiir stirelerinden sonra %42, %18 ve
%10 oraninda dayanim kaybina ugramistir. Baglayic1 oraninin artmasi dayanim
kaybini azaltmstir.

> Istenen dayanim (28 giindeve 90 giinden sonra >1.0 MPa) ve duraylilik kriterinin
saglanmast i¢in NA kullanilarak hazirlanan 1 m dolgu i¢in en az 133 kg, slami
uzaklastirllmig atiklar (DA) kullanilarak hazirlanan numuneler i¢in ise 125 kg
baglayict gerektigi belirlenmigtir. 1 m?® dolgunun biitiin baglayict tiirleri igin
ortalama maliyeti 2030 TL arasinda degismistir.

» %5 LSS—C kullanilmasi NA ve DA igin yetersizdir. NA orneklerinde %5, %6 ve
%7 baglayici oranlarinda 360 giin sonunda LSS—-C, NPC’ye gore 3,09, 4,31 ve
3,23 oranlarinda yiiksek dayanim sonuglart vermistir. DA Grneklerinde ise bu

oranlar sirasiyla 1,93, 1,74 ve 1,95 olarak gerceklesmistir.
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» SH-C ile hazirlanan dolgu numunelerinde sadece %5 baglayici oraninda NA
ornekleri 1,0 MPa’lik dayanimi tiretememistir. SH-C-NA numunelerinde genel
olarak uzun déonemde dayanim kayiplari meydana gelmistir.

» SH-C-NA numuneleri %5, %6 ve %7 baglayic1 oranlarinda 360 giinlik kiir
stiresinde NPC numunelerinden sirasiyla 2,98, 2,8 ve 1,8; DA numuneleri ise
sirasiyla 1,95, 1,46 ve 1,56 oranlarinda yiiksek dayanim sonuglar1 vermistir.

» NPC kullaniminin DA ile daha iyi etkilesim gdstermistir. DA kullanimi kisa ve
uzun doénem performaslar1 bakimindan NA’dan daha avantajhdir.

» Diisiik baglayici oranlarinda (%5) (6zellikle NPC baglayici igeren) daha fazla asit
ve siilfat olugsmus, baglayici oraninin artmasiyla asit ve siilfat olusumu azalmistir.
NPC igeren numunelerde baslangigtaki siilfat (SO4?) ortamdaki Ca(OH);
tarafindan erken kiir siirelerinde tiiketilmis olup, 56 giinden sonra artig gostermeye
baslamistir. AAC orneklerinde siilfat stirekliartis egilimi gostermistir. Ayrica slam
uzaklastirma isleminin asit ve siilfat olusumunu azalttig1 gézlenmistir.

» Macun dolguda DA kullanimi ve baglayici oranindaki artis, macun dolgu
mikroyapisinda iyilesme (toplam porozitede azalma vb.) saglamistir. Genel olarak
kiir siiresinin artmasiyla birlikte az da olsa toplam porozite degerlerinde azalma
goriilmiistiir. Elde edilen sonucglardan, dayanim artisinin toplam porozitedeki
azalma ile birlikte, baglayicilarin hidratasyon ozellikleri veya olusturduklari
jellerin kalitesi veya miktart ile iligkili olabilecegi degerlendirilmistir.

» SEM analizlerinde, DA kullanilmasiyla mikroyapinin iyilestigi, asit ve siilfat
etkilerinin azaldigi goriilmiistiir. Dizayna bagl olarak asit ve siilfat etkileri
nedeniyle goriilen dayanim kayiplari; i) C—S—H jellerindeki zayiflama, ii) ikincil
genlesme tiriinlerinin (jips, etrenjit vb.) olusumu ve iii) SH-C numunelerinde
uzun donemde kuruma biiziilme catlaklarinin olusmasindan kaynaklanmastir.

> Asit ve siilfat etkileri nedeniyle C—S—-H jel yapisinda dekalsifikasyon nedeniyle
Ca/Si oranlar1 biitin numunelerde kiir siiresi ile birlikte diismmiistir. NPC
numunelerinde Ca/Si oran1 28 giinde yaklasik 3,0 seviyelerinde iken 360 giinde
yaklasik 1,0 seviyelerine inmistir. Ca/Si oranlar1 baglayict oraninin artmasi ile
yiikselmistir. LSS ve SH-C igeren 6rneklerde Ca/Si orani 28 giinliik kiir siiresinde
ortalama 1,0 iken 360 giin sonunda 0,40-0,67 araliginda dl¢iilmiistiir. Dolayisiyla,
LSS ve SH-C igeren oOrneklerin asit ve siilfat etkilerine karst NPC ile
kiyaslandiginda daha dayanikli oldugu goriilmiistir.
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