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Metalurji ve Malzeme Muhendisligi
Laboratuvar-11 Deney Foyu

LABORATUVAR GUVENLIGI TALIMATI

1. Canta, palto, mont vb. malzemeler mimkin oldugunca laboratuvara getirilmemelidir. Bu grup
malzemelerin laboratuvara getirilmesi halinde, malzemeler laboratuvar sorumlular: tarafindan belirlenen
yerlerde muhafaza edilmelidir.

2. Calisma esnasinda saclar uzun ise mutlaka toplanmali, sallantili kiipe ve bilezik vb takilmamalidir. Ellerde
kesik, yara ve benzeri durumlar varsa bunlarin Gzeri ancak su gecirmez bir bantla kapatildiktan sonra
laboratuvarda ¢alisiimali, Laboratuvarda giyilecek ayakkabilarin burnu agik olmamalidir.

3. Laboratuvarda cahsildigi surece gdzii ve cildi korumak amaciyla kisisel koruyucu ekipmanlar
(eldivenler, maskeler, goz/ylz koruyucular, isitme koruyucu, caligma giysisi)kullaniimalidir.

4. Laboratuvarda herhangi bir sey yenilip icilmemeli, ¢calisirken eller yiize stirilmemelidir.

5. Ecza dolabinda neler bulundugu, yangin séndirme cihazinin nasil ¢alistigi bilinmelidir. Bu konuda
gorevliden bilgi edinilmelidir.

6. Laboratuvarda, baskalarinin dikkatini dagitici hareketler yapilmamalidir. Laboratuvarda oyun
oynanmamal: ve asla saka yapilmamalidir.

7. Laboratuvarda ¢alismalar icin laboratuvar defteri tutulmalidir. Yapilan calisma ve gézlemler mutlaka bu
deftere kaydedilmelidir

8. Cesmeler, gaz musluklar: ve elektrik diigmeleri, calisiimadigi zamanlarda kapali tutulmalidirlar.
9. Paslanmamalar1 icin metalik yapili laboratuvar araclari nemli birakilmamalidir.

10. Atilacak kat1 maddeler laboratuvar igerinde belirlenen ¢op kutularina atilmalidirlar.

11. Laboratuvarda meydana gelen her tlrll olayi, laboratuvar: yonetenlere aninda haber verilmelidir.

12. Laboratuvart yonetenlerin izni olmadan higbir madde ve malzeme laboratuvardan disarn
¢ikariimamalidir.

13. Kullamldiktan sonra her bir esya, alet veya cihaz ydntemine uygun bicimde temizlenmelidir.
Laboratuvardan ¢ikinca eller mutlaka yikanmalidir.

14. Mikroskop kullanimdan 6nce objektif ve okiler kismi her kullanimdan ¢énce ve sonra bir bez
yardimiyla dikkatlice mercege zarar vermeden temizlenmelidir.

15.Tim asitler ve alkaliler sulandirilirken daima suyun (zerine ve yavas yavas dokilmeli, asla tersi
yapilmamalidir.

16.Asit, baz gibi asindiric1 - yakici maddeler deriye damladig: veya sigradigi hallerde derhal bol miktarda
su ile yikanmalidir. Olaydan mutlaka laboratuvar sorumlusu bilgilendirilmelidir.

17. Elektrikle ugrasirken eller ve elektrik diigme ve prizleri kuru olmalidir. Elektrik fisleri kordondan
cekilerek cikariimamalidir.
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1. METALOGRAFI

ISIK MIKROSKOBU
1. Giris

Istk Metal Mikroskobu biyolojik mikroskobun tersine, yansimis 1s1k kullanilir. Numune
yuzeyinin c¢esitli ayrintilarinin konumuna gore, degisik agilarda yansitilan gelen 151k, yansima
acisina baglh olarak mikroskobun merceklerinden gecerek goruntiiyl goze iletir.

Objektif

Diiz ayna

/é, ii__a‘ - Isik kaynad

Numune yiizeyi

Sekil 1. Metal Isik Mikroskobu

Gorme Glcl

Bir cisme baktigimiz zaman cismin kuvvetli 11k yayan kismi parlak, zayif 1s1k yayan kismi
karanlik gorinur. Bu aydinlik farkina kontrast denir. Eger 151k bir cismi aydinlatiyorsa, cismin
yuzeyinin geometrik yapisina veya dogal yapisina bagl: olarak farkli derecelerde absorblanabilir
veya yansiyabilir. Sonu¢ olarak cismin farkli kisimlari farkli parlaklikta olur. Bundan
faydalanilarak cismin mikroyapisini gorebiliriz. Optik mikroskopta kontrast, esas olarak 1s1gin
farkli absorblanmasindan ve yansitma sayilarinin katsayilarmin farkli olusundan dolay:
meydana gelir.

Ayirma Gucu
Ayirma giict en yakin iki noktanin birbirinden net olarak ayirt edilebilmesini belirler.

_0.61A  0.61A
p=ayirma guicii p= A nSina

n=kirilma indisi (numune ile objektif arasindaki ortamin kirilma indisi )

A= kullanilan 151g1n dalga boyu
N.A = Nimerik aciklik =n . Sin o
En ideal sartlarda 151k metal mikroskobunun ayirma giicii 1000 A°

(1 A° =107 mm) ve faydali bilyiitmesi 2000 x dir.
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Alan Derinligi (Netlik Derinligi)

Odaklanma yitirilmeden, numunenin yizeyi Uzerindeki degisik yukseklikteki normlarin
birlikte net gorilebilme 6zelligidir. Alan derinligi en yiksek ve en algcak noktalar arasindaki
dikey uzakliktir.

Isik Kaynaklari

Istk metal mikroskoplar1 yansitict tir mikroskoplar oldugundan isigin dnemli bir bolimini
yitirirler. Bu nedenle 1s1k kaynaginin siddetinin ytksek olmas: tercih edilir.

Wolfram Tel Lambalar

Modern mikroskoplarin hepsinin 1s1k kaynagir wolfram teldir. Kesiksiz tayf (beyaz i1sik)
0zelliginde olduklarindan es dagilimli bir 1s1k verirler.

Xenon Lambalar:

Zr-arki lambalari civa buhar1 ve mor 6tesi lambalar vardir. Ozellikle sonuncular, Cd kivilcim
kullandiklarindan dalga boylar1 0,2148 mikrondur. Bu nedenle ayirma gucl beyaz 1siga gore
beyaz 1s18a gore 2,5 kat artar.

Optik Kisimlar
Objektifler

Obijektifin temel gorevi, numune yiizeyinin gercek buyutllmis gorintusine okuler gérintd
duzlemi Gzerinde olusturmaktir. Gozlenen cisme yakin olan mercek sistemidir.

Obijektiflerin biyutmesi Gzerlerinde yazar. Gozle gorulebilen buyik bir gorinti eldesi objektifle
birlikte bir okuller kullanilmas: ile mumkindir. Objektifle okulerden olusan sistemin
toplam buyttmesi, bunlarin ayr1 ayr1 biyttmelerinden baska aralarindaki uzakliga da baglhidir.

Objektifler cogunlukla belli bir tip uzunluguna ( objektif, okiler uzakhg: ) gore
duzenlenmislerdir. Katologlarda verilen biyutmeler gézden 250 mm uzakta olusmus bir gorunt
icindir. Buna uygun olan tip boyu 160 mm dir.

Obijektif ve okdlerin buyitmeleri biliniyorsa uygun tiip boyu icin toplam biyitme, buyitmelerin
carpimudir.
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Fotomikrografide goruntu bir ekranda incelenir. Dolayisiyla buyutme ekranin uzakligina da
baglidir. Gorintl izdisiirildiginde buyutme:

D.M
250

M =

M = Toplam buyutme
M1 = Objektif ve okiler sisteminin hesaplanmis buyttmesi ( 250 mm uzaklik i¢in’)
D= izdigiim uzakhg:

Obijektiflerin blyutmesi, olusturdugu ara goéruntinin, goriintiisii olusan cismin blyuklugine
orani olarak verilir. Buda objektifin Gizerinde (... X ) simgesi ile islenir.

Obijektifler ti¢ gruba ayrilir:

Akromatik Objektifler: Bunlarda diizeltme ancak spektrumun yesil-sar1 bolgesi igin yapilmustir.
Mavi veya kirmizi filtrelerle kullanmamak gereklidir.

Apokromatik Objektifler: Bunlar kromatik aberasyon igin tamamen ve kuresel aberasyon igin
mor ve yesil bolgesinde dizeltilmislerdir. Fotomigrografi igcin en uygun objektiflerdir. Mavi
ve kirmizi 1sikla elde edilen goruntilerin buydkligu farkli olur. Bunun telafisi igin uygun
okulerler kullanilir.

Semipakromatik Objektifler: Bunlar fluorit ( kirilma indisi kigik bir saydam mineral ) den
yapilan mercek icerirler. Optik bakimdan akromatik objektiflerden Ustiin fakat apakramatik
objektifler kadar iyi degildir.

Akromatik Fluorit Apokromatik Histict —Vida digl

objektif objektif objektif Diizeltme
karakteri

immersiyon

ortanmi

ozellikler - e Caligma
Tup uzunlugu araligi

Renk kodu

Kapalk cami
kalinhigr

{__vayh
on mercek

Mercek Achromatic Mercek Apochromatic Mercek

Sekil 2. Objektif cesitleri.
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Okdlerler

Negatif Okulerler: Mikroskoplarda en ¢ok bunlardan kullanilir. Huygens tipi negatif
okilerler en basit olanlardir. ki diizlem konveks, akromatik olmayan mercekten olusmustur.
Konveks taraflar1 objektife bakar. Diyafram 2 mercek arasmna yerlesmistir. GOruntd iki
mercek arasina olustugundan negatif okiler denmistir. Bunlar yalmz diisiik veya orta
apercurlarla akromatik objektiflerde kullanilir.

Fotografik Okduler: Fotograf cekmede veya kisa mesafe projensiyonlarinda esas olarak
kullanilir. Bir seri mercekten olusmustu. Ekran Uzerinde gercek goruntliyd olusturmak igin
yalniz kullanilir. Kromatik olarak iyidir. Apokramatik semi apokramatik objektiflerle kullanilir.

Géoz mercedi

Mercek 1

Mercek
grubu 2

Sabit apertur

: Ara gérintd
diyaframi

pozisyonu
Mercek 3

Sekil 3. Okdiler
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Dokme Demir Mikroyapilari

Bdlge | Fe-Fe,C | Fe-C |
| T+SIVI T+SIvI 1]

] y+Fe,C +C 1l
W;s Mg veya Ce Katilir

il ot Fe,C | a+C

Sivi Durumdan Sogutma Hizi Artis Yonu — Sivi Durumdan Sogutma Hizi Artis Yoni —
I I
v ' v v ! v |
Ferritik Ferritik-Perlitik ~ Perlitik Beyaz Ferritik Ferritik-Perlitik Perlitik
KirD.D. KirD.D. KirD.D. D.D. Sfero D.D. Sfero D.D. Sfero D.D.
'

Bayaz D.D. Bolge II'de uzun siire isitilir.

4’//\

Notr ortamda Oksitleyici Ortamda
+
Isitma Islemi Sonunda Sogutma Hizi Artis Yoni —
|
f ¥ ¥
Ferritik Siyah Ferritik-Perlitik Perlitik Siyah ” Beyag n
TemperDD.  Siyah Temper D.D. Temper D.D. apery.L.
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o Diyagram
//’ 85lgs ; Fe,C r fe-C
e — S I ¥+Sivy Y'+S1va
11 E"-—fBBC ¥ ~C
- o Hr
S III +FeyC c
: (g:-rlit)-—?ejc)
Tesl = C
Siviya

%0,5 Mg veya Ce katilair.

—

Siwvr du-undan ofutma ni1r1 ——-

Perlitik

.. oD.
{(A%tr ortamda) (Dksitisyizi ortamda)
isztmz lsiemi sonunda = .
- . er fempar DO
sofutma hiz: Ferrit Tempe; Do,
Egeeat
Fer.-Fserl.
ez: Peri.-
— = Temper grafiti Rper geutitiy

{ Cok “saynde . kildik }‘
grafit pargecifa

vaifanz) i
Ferritik-per- .
DT . siyzn Tapss = s -
+3: 3% ) : =

DSkme Demirlerin Binye Yapilar:z

7.\ 3 Tt
L T
N :

Cosulg o

‘r.\.’ ;(' ‘

$:~’ " p"/! I——:_<_

o 1 I 5

',\7/1//’/1’1 ~
(a)

(a) Lamel grafitli dokme demir, (b) Kuresel grafitli dokme demir, (c) Temper dokme

demir
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“
)

lished (not etched

A tipi lamel grafitlere B tipi lamel grafitlere C tipi lamel garfitlere sahip
sahip gri dokme demir sahip gri dokme demir
yapist. Uniform dagilima yapisi. Rozet  seklinde
ve rasgele yonlenmeye dagilima ve rasgele Rasgele yénlenmeye sahip
sahip olarak nitelendirilir. ~ yonlemeye sahip olarak

nitelendirilir. lamel yapisi.

gri dokme demir yapist.

PERLAL

b
78
Ferritik lamel garfitli dokme demir Perlitik lamel garfitli dokme demir

Ferritik kuresel grafitli ddkme demir Ferritik perlitik kiresel grafitli dokme demir
11
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Ferritik temper dokme demir Ferritik-perlitik temper dokme demir

MAKROSKOBI
1. Giris

Metalik malzemelerin yizey ve i¢ yapilarin1 gozle veya kigik buyiitmelerle incelenmesi
islemine makroskobi denir. Deneyde amaglananlar;

1- Kaynak dikisinin belirlenmesi.

2- Malzemenin imalat yonteminin belirlenmesi.

3- Kukdrdun malzeme igindeki dagilimmin belirlenmesi.
2. Deneyin Yapihsi

Deneyde Kullanilan Malzemeler ve Cihazlar

Zimpara kagidi, Fotograf karti, Nital 10, % 50 HCL % 2H2SO4

Kaynak Dikisinin Belirlenmesi

400 nolu zimpara ile zimparalanan parca yuzeyine ayra¢ (Nital 10) pamuk ile suruliir. Eger
parca kaynak ile birlestirilmisse kaynak bolgesi (1sinin etkisi altinda kalan bdlge) daglama
sonucu acikga gorulecektir. Eger parca kaynak ile birlestirilmemis ise daglama her yerde ayn
koyulukta olacaktir.

12
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—
0.25 cm

Sekil.1. Kaynak dikisi.
Malzemenin imalat Yénteminin Belirlenmesi

Numune dnce zimparalanir. Daha sonra %50 HCL, % 50 saf su karisimi i¢inde 10 — 15 dakika
kaynatilir.

Deneyin esas1 fazla deformasyona ugrayan bolgenin ayrag ile fazla reaksiyon gostermesidir.
Kaynatma sirasinda liflerin etrafi asinir ve girinti ¢ikintilar meydana gelir.

Zimparalama sirasinda yliksekte kalan lifler zimparanin etkisi ile parlar cukurda kalan lif aralar
ise siyah gorintisunu korudugu icin parganin imalat yontemi liflerin gidis yonune bakilarak
tespit edilir.

a- Talash sekillendirilmis malzemelerde lifler koselerde kesiklige ugrar ve boyuna gentik
etkisi yapar.

b- Plastik sekil verme yontemi kullanilarak sekillendirilmis parcada (talassiz imalat)
lifler kopmaz devam eder, gentik etkisi yapmaz.

Sekil 2. Talassiz sekillendirilmis pergin.

13
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Sekil 3. Talagsiz sekillendirilmis
Kukiirdiin Malzeme icindeki Dagihminin Belirlenmesi

Numune 400 nolu zimpara ile zimparalanir. Fotograf kart1 % 2° lik H2 SO4 iginde 5 dakika
bekletilir. Zimparalanan parca fotograf kartinin parlak kismina arada hava kalmayacak sekilde
bir dakika bastirilir. Fotograf kart: tespit banyosunda 15 dakika bekletildikten sonra yikanir ve
kurutulur. Deney sirasinda (1) nolu reaksiyona gore olusan h2s siyah noktalar halinde fotograf
kart1 tizerinde gorulr.

FeS + H, SOs = FeSO4 + HyS . . . . (1)

Sekil 4. Kukdrdin malzeme icinde dagilimu.
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METALOGRAFIK NUMUNE HAZIRLAMA

Malzemelerin igyapisinin mikroskopta incelenebilmesi icin ©Oncelikle numune hazirlama
asamasinin gerceklestirilmesi gerekir. Malzemelerin igyapisal incelenmesi 6ncesinde takip
edilmesi gereken basamaklar sunlardir: Monteleme, Zimparalama, Parlatma ve Daglama

MONTE
1. Giris

a) Metalografi incelemeleri sirasinda elle tutulamayan numunelerin daha kolay
tutulmasina saglamak igin

b) Numune kenarlaria bakmak icin
¢) Numunenin daha ¢cabuk metalografik ettide hazirlanmasi1 amaciyla

d) Numuneleri korunabilecek ve saklanabilecek bir diizglnlik icine sokmak amaciyla
uygulanir.

2. Deneyin Yapilis
Plastik Monte
a. Sicak Monte

Is1 ve basing uygulamasi gerektiren monte islemidir. Sicak montede, 1sitma islemi sirasinda
numune, 140-160°C arasina isindigindan bu sicakliktan etkilenecek malzemelere kesinlikle
soguk monte islemi uygulanmahdir. Bu islemde, plastik 1s1 ve basing altinda numunenin
cavresinde Kkatilastirilir. Kullanilan plastik malzeme toz ya da granil bicimindedir. Basing ile
calisan gdmme recinelerde iki ayr1 plastik tir kullanilir: Termoplastik recineler, 1sitildiklarinda
ergirler ve sogutma sonucu sertlesirler; sicaklik 70-80 °C’ye diismeden termopresden
cikarilmamalidir.

Termosettin recineler ise yiksek basing altinda belirli bir siire tutulurlarsa kati1 bir kutleye
doniistirler. Bu tur plastikler icin sogutma sart degildir. Strtinme 1sis1 ile yumusamalar1 s6z
konusu degildir; hem daha ucuz hem de daha kullanishdirlar.

Sekil 1. Sicak Monte cihazi.
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b. Seguk Monte

Oda kosullarinda uygulanan bir monte yontemidir. Monte malzemesi olan sivi haldeki
plastige bir miktar katilastirici ve reaksiyonu hizlandirici ( katalizor) iki kimyasal madde ilave
edilerek, numunenin bulundugu kalip igine dokulir. Plastik katilastiktan sonra kalip icinden
cikarilr.

o

Re b

Sekil 2. Soguk Monte
Monte Yapiminda Dikkat Edilecek Noktalar

a. Numune temiz olmalidir ve en az monte edilecek kapdan 10-15 mm daha kiigiik olmalidir.
Keskin kenarlardan kaginilmalidur.

b. Bircok malzeme ayn1 anda monte edilecekse bu numuneler birbirleriyle temas etmemelidir
ve basing uygulamasi sirasinda tahribat olabilir.

c. Plastige uygulanan basing 1-1,5 tondan daha kii¢cik olmamalidir. Ancak bu buyiklik kriter
degildir.

d. Tim monte malzemeleri i¢in sicaklik yaklasik 150 °C’dir.

ZIMPARALAMA-PARLATMA-DAGLAMA
1. Giris

Zimparalama ve takiben yapilan parlatma islemlerinin amaci yizey purazluligini azaltmak
suretiyle, 15181 iyi yansitan bir ylzey elde etmek yanisira deforme olmus tabakay: ortadan
kaldirmak ve orijinal icyapiy1 ortaya gikarmaktir.

2. Deneyin Yapilisi
Zimparalama

Monte islemi uygulanmis ya da dogrudan alinan numunenin yizey puarizluliginin alinmasi,
diiz homojen bir ylizeye sahip bir parca haline getirilmesi icin numuneler SiC asindirici tozlarin
kullanildig1 zimpara kagitlari ile zimparalanirlar.

16
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Zimparalar zimpara tozunun 1 ing? (2,54 cm?) deki tanecik sayisina gore siniflandirilir. Ing?
basina diisen tanecik sayisi arttikga zimpara numarasi biyuar.

Numune kabadan inceye dogru sirasiyla 180-320, 400, 600 no’lu zimparalarla zimparalanir.
Zimparalama islemi bir asindirma islemidir. Her asindirma (diizleme) islemi bir bozucunun
katmanini1 gidermek amaciyla yapildigindan her asamada bozunum katmanini giderecek bir
asidirict  buydkliglh secilmelidir. BoOylece yizey purazliligu giderek azaltilir. Yas
zimparalama uygulanarak numune yiizeyinden asinip kopan pargaciklar ortamdan uzaklastirilir.
Bu yapilmadig: takdirde asinip kopan parcaciklar diizlenen yuzeye gémulip kalabilir ve yanlis
yorumlamalara yol acabilir.
- ‘

Sekil 1. Yas zimparalama icin zimparalama seti.

Zimparalama sirasinda her asamada bir deformasyon olur. Zimparalamanin her asamasi bir
onceki asamada olusan bozulmus metal katmanin1 asindirma ile timden giderir. Elle yapilan
zimparalamada her zimpara degistiginde numune 90° déndarulmelidir.

o a / m/ / /
® @ © © ©

(a) (b) (c) (d) (e)

Sekil 2. Elle zimparalama

Doner disk sisteminin kullanildigi zimparalama elle yapilan zimparalamadan daha Gsttndr.
Bdyle bir zimparalamanin avantajlari:

1. Zimparalama boyunca hemen hemen degismeyen kusursuz bir zimparalamanin
olmasi,

2. Cok az miktarda capak ve toz meydana getirilmesi,

3. Numunenin ¢abuk hazirlanmasi,
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4. Egik yizeylerin olmamasidir.
Zimparalama isleminin sonunda numune bol akan su ile yikanir ve sicak hava ile kurutulur.
Parlatma

Parlatma, diizgun ve ¢iziksiz bir yuzey elde etmede en son asamadir. 600 grit ya da daha ince
zimparalamadan sonra, ayna parlakhiginda cizik icermeyen diz bir yizey elde etmek igin
parlatma islemi yapilir.

Parlatma islemi genellikle donme hareketi yapan diskler tUzerinde yapilir. Parlatma isleminde
pasta adi verilen ve sert pargaciklarin siispansiyonundan olusan soliisyonlar (slurry) kullanilir.
Kullanilan sert tanecikler elmas, aluminyum oksit veya metal oksit esasli olabilir. Genellikle
malzemenin sertligine gore asindiric1 tozlar kullanilir. Farkli incelikteki asindirici tozlarin
kullanildig1 bir diskten digerine gecerken yabanci maddeleri tasimamak i¢cin numune ve eller
yikanmalidir. Parlatma sonucu 100x buyitmede numunede hicbir ¢izik gorilmemelidir.

Sekil 3. Otomatik parlatma makinesi.

Daglama

Metalografik gozlemin amaci metallerin yapisal karakteristiklerini ortaya koymak oldugundan
metalin mikroyapis1 goriintr hale getirilmelidir. Daglamada kullanilan daglayicilarla metal
anodik olarak ¢ozunar. Ama¢ ya fazlarn kendi aralarinda ya da degisik fazlar arasinda
degisik ¢oziinme hizlarindan faydalanarak 1s1k metal mikroskobu icin gerekli optik kontrasti
yaratmaktir.

Daglayicilar alkol, saf su gliserin gibi sivilarda veya bunlarin karisiminda eritilmis organik
veya inorganik asitler, alkaliler veya bunlarin karisik bilesikleridir.

Her metal yapisina veya bilesimine gore uygun bir daglayici ile daglanir. Ornegin celik icin
Nital 2 ( 2 ml Nitrik asit + 98 ml alkol karisimi) iyi sonug verir.

Daglama islemini elle yapmak oldukga basittir. Numune daglayici igine batirilir ve kimyasal
reaksiyon bitene kadar hareket ettirilir. ( veya daglayici bir pamukla numune Uzerine suralir. )

Daglama bitince numune derhal 1lik akan su da yikanir, alkolde ¢alkalanir ve hava akiminda
kurutulur.
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2. POLIMER

TERMOPLASTIK POLIMERLER: POLISTIRENIN YIGIN (KUTLE)
POLIMERIZASYON YONTEMI ILE ELDESI

Amag: Stirenin yigin polimerizasyonu lizerine baslatict konsantrasyonu ve sicakligin etkisini

incelemek.

Teori:

Termoplastik, 1s1 etkisiyle eritilerek yeniden sekillendirilebilen polimerler i¢in kullanilan genel bir
kavramdir. Giinliik esya ve malzemelerin yapiminda en fazla kullanilan polimerler, polietilen (PE),
polistiren (PS), poli(vinil klortr) (PVC) ve polipropilen (PP) termoplastikleridir. Bu polimerlere

temel plastikler (genel amagli, standart plastikler) adi verilir.

Bilinen en eski vinil polimerlerinden biri olan polistiren (PS); sert, kirilgan, seffaf, ucuz, kokusuz
ve islenmesi kolay bir polimerdir. Saf PS, kristal polistiren olarak da adlandirilir ancak bu
adlandirma PS’nin kristalliginin yiiksek olmasindan degil, polimerden yapilan {iriinlerin parlak ve
seffaf olusundan kaynaklanir. Gergekte PS kristalin degildir, amorf yapidadir. Cams1 gecis
sicakligi (Tg) 100 °C civarindadir ve -70 °C ile 70 °C sicakliklari arasinda kullanima uygundur.

PS’nin sekillendirilmesinde ekstriizyon, enjeksiyon, vakum sekillendirme, donerek kaliplama gibi
yontemler kullanilir. Polimer isleme sicakligi 180-200 °C dolayindadir, yiiksek sicakliklarda 1sil
bozunma gozlenir. PS sulu ¢ozeltilere ve bazlara karsi dayaniklidir, ancak birgok organik ¢oziiclide
¢Oziinlir. UV 1sinlart PS’nin bozunmasina neden olur. Biitiin frekans ve sicaklik bolgelerinde
elektrik kaybi1 diistiktiir. PS’nin zayif noktalarindan birisi darbe dayaniminin disiikligiidiir. Bu
Ozelligini iyilestirmek amaciyla; PS iiretimi sirasinda polimerizasyon ortamina kiigiik parcalar
halinde elastomerler (polibiitadien gibi) karistirilir ve bu sekilde hazirlanan polimere, yiuksek darbe

dayanmimli polistiren veya antisok polistiren denir.

Stirenin genel amagl: (kristal) ve antisok homopolimerlerinin yani sira stiren-akrilonitril (SAN),
stiren-maleik anhidrid (SMA), stiren-butadien (SBR) ve stiren-akrilikler gibi cesitli kopolimerleri
bulunur. Bdylece PS ve kopolimerleri, ambalajdan mutfak esyasina, oyuncaktan algak gerilim

elektronik sektoriine, sentetik regineden sentetik kauguga, kopik PS’nin ses ve 1s1 yalitim
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malzemesi olarak kullanimindan ¢apraz bagli polistirenin iyon degistirici regine olarak kullanimina

kadar ¢ok genis ve yaygin bir kullanim alanina sahiptirler.

Se—

Sekil 1. Polistirenden elde edilen ¢esitli iiriinler.

Stiren polimerizasyonu genellikle serbest radikal mekanizmasi Uzerinden yapilir; polimerizasyon
baslaticinin 1s1l olarak pargalanip serbest aktif radikaller olusmasiyla baslatilir. Laboratuvarda veya
endiistride radikalik polimerizasyonu baslatmak amaciyla cogunlukla serbest radikaller
tiretebilecek kimyasal bilesiklerden yararlanilir. Organik peroksitler, azo bilesikleri gibi
kimyasallarin ¢ozeltileri belli bir sicakliga 1sitildiginda polimerizasyon i¢in yeterli sayida radikal

retirler (Sekil 1).
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Sekil 2. Benzoil peroksit baglaticisinin 1s1l olarak parcalanip serbest radikal olugturmasi.

Sonraki asamada, aktif radikaller stiren monomeriyle birleserek yeni ve daha buyik bir radikal
meydana getirir; bu yeni radikal de diger bir monomeri kendisine katar; pespese katilmalarla uzun

polimerik zincirler meydana gelir (Sekil 2).
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stiren palistiren

Sekil 3. Polistiren zincirinin olugumu.

Stirenin polimerizasyonu, yigin (kiitle), ¢ozelti, emiilsiyon ve slispansiyon yontemleri ile
saglanabilmektedir. Polistirenin ticari tiretiminde genelde yigin veya siispansiyon yoOntemleri
kullanilir.  Yi1gim polimerizasyonu, monomerlerin dogrudan baglatici, 1s1 ve 1sm gibi
polimerizasyonu baslatic1 etkenler yardimiyla polimerlestirildigi tekniktir. Uygulama kolayligi,
ekonomik olmasi, polimerizasyon hizinin yiiksekligi, doniistimiin yiiksekligi, temiz polimer eldesi
ve polimerin dogrudan islenebilmesi bakimindan yigin polimerizasyonu diger polimerizasyon
tekniklerinden ustlndir. Polistiren de y1gin polimerizasyonu ile bilyiik 6lgeklerde ticari liretimi
yapilan az sayida katilma polimerlerinden biridir. Bu prosesle genel amagli (kristal dereceli)
polistiren, yiksek darbe dayanimli polistiren, stiren-akrilonitril regineler, ve parlaklik derecesi

yuksek, gerilmeye dayanikli gesitli polistirenler tretilebilir.
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Sekil 4. Stirenin kesikli y18in polimerizasyonunun akim semas.

Sekil 3’te kesikli (batch) yigin polimerizasyonu yontemi ile darbe dayanimi yiiksek (antisok)
polistiren Uretiminin akim semasi verilmistir. Saf stiren (kopolimer iiretilecekse diger monomer ile
birlikte) depolama tankindan ¢dzme tankina alinir ve isitilir. Polistirenin darbe dayanimim
arttiracak olan polibiitadien, kii¢iik pargalar halinde ¢6zme tankina verilir ve karistirilarak sicak
stiren i¢inde ¢Oziiliir. Daha sonra karisim, ¢6zme tankindan bir olgunlagtirma tankina aktarilarak
icerisine antioksidan, plastiklestirici tlirli katkilar katilir, ardindan On-polimerizasyon yapilir.
Kesikli reaktore alinan kismen polimerlestirilmis karisim, polimerizasyonu siirdiirmek amaciyla
sitilir. Polimerizasyon, ¢ozme tankina ayrica serbest radikalik baslatici konarak da baglatilabilir.
Polimerizasyon tamamlandiktan sonra erimis haldeki polimer bir vakum buharlastiriciya
pompalanarak tepkimeye girmemis stiren, safsizliklar ve oligomer yapilar uzaklastirilir. Erimis
polimer, vakum buharlastiricinin altindan alinarak ekstrudere gonderilir ve ekstruder ¢ikisinda su

banyosundan gegirilerek sogutulduktan sonra graniil halinde kesilerek torbalanir (Sekil 4).

(a) 0
Sekil 5. (a) Genel amagli kristal PS ve (b) Antisok PS grandlleri.

Kullanilacak kimyasal maddeler ve ekipmanlar:

Monomer: Stiren (st)

Baslatici: Benzoil peroksit (BPO)

COzicu: Benzen ve metanol

Diger malzemeler: Deney tlpd, beher, 1sitici, termometre, pipet, puar, baget, cam huni, parafilm

ve siizgec kagidi.
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Deneyin Yapihisi:

1)

2)

Stirenin yigin_polimerizasyonu_iizerine baslatici konsantrasyonunun_etkisi: U¢ tane deney

tiipiini 1, 2, 3 olarak numaralandiriniz. Polimerizasyon baglaticis1 olarak segilen benzoil
peroksitten sirasi ile monomerin (2 g, mz1) agirlik¢a % 1, % 2 ve % 4’ne karsilik gelen miktarlar
kadar tartip deney tlplerine koyunuz. Deney tiiplerine 2’ser gram stiren ilave ederek
baslaticinin ¢éziinmesini saglayiniz. Deney tiiplerinin agizlarin1 parafilm ile kapatarak azot
gazi geciriniz. Azot gazi gegirme islemi bittikten sonra deney tiiplerini 85 °C’de sabit
sicakliktaki su banyosuna yerlestiriniz ve 60 dakika bekletiniz. Bu siire sonunda tiipleri
banyodan ¢ikariniz ve musluk suyu altinda sogutunuz. Sogutma sonrasinda her bir tiipten elde
ettiginiz polimer ¢ozeltisinin viskozitesini 6l¢tiniiz. Tiplerin agzini aginiz ve bir miktar ¢ozicu
(benzen) ile viskoz ¢ozeltiyi seyreltiniz. Ilave ettiginiz ¢oziicii miktarnin yaklagik 15 kati
kadar metanoll bir beherin igine dokinuz. Tuplerdeki seyreltik ¢cozeltiyi metanolin icerisine
damla damla karistirarak ilave ediniz. Her bir tiip i¢in bu iglemi ayr1 ayr1 yapiniz. Polimerlerin
¢Okmesi tamamlandiktan sonra ¢ozeltiyi siizge¢ kagidi kullanarak siiziinliz, kagitta kalan
polimerleri vakum altinda kurutunuz. Kurutma islemi tamamlandiktan sonra elde ettiginiz
polimerleri tartiniz (mg).

Stirenin yigin polimerizasyonu iizerine sicakligin etkisi: U¢ tane deney tupuni 1, 2, 3 olarak

numaralandiriniz. Polimerizasyon baslaticisi olarak secilen benzoil peroksitten monomerin (2
g, m1) agirlikca % 1’ine karsilik gelen miktarlar kadar tartip deney tiiplerine koyunuz. Deney
tiiplerine 2’ser gram stiren ilave ederek baslaticinin ¢oziinmesini saglayiniz. Deney tiiplerinin
agizlarii parafilm ile kapatarak azot gazi gegiriniz. Azot gazi gecirme islemi bittikten sonra
deney tuplerinin 1.”sini 80 °C’de, 2.’sini 90 °C’de ve sonuncusunu 100 °C’de sabit sicakliktaki
su banyolarina yerlestiriniz. 60 dakika bekletiniz. Bu siire sonunda tiipleri banyodan ¢ikariniz
ve musluk suyu altinda sogutunuz. Sogutma sonrasinda her bir tiipteki elde ettiginiz polimer
gOzeltisinin viskozitesini 6l¢uniiz. Tiplerin agzini aginiz ve bir miktar ¢oziici (benzen) ile
viskoz ¢dzeltiyi seyreltiniz. Ilave ettiginiz ¢oziicii miktarmin yaklasik 15 kat1 kadar metanolii
bir beherin icine doklnlz. Tuplerdeki seyreltik ¢ozeltiyi metanolin icerisine damla damla
karigtirarak ilave ediniz. Her bir tiip i¢in bu islemi ayr1 ayr1 yapiniz. Polimerlerin ¢okmesi
tamamlandiktan sonra ¢dzeltiyi siizge¢ kagidi kullanarak siiziiniiz, kagitta kalan polimerleri
vakum altinda kurutunuz. Kurutma islemi tamamlandiktan sonra elde ettiginiz polimerleri

tartiniz (mz).
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Sonuglar ve Tartisma:

1) Her iki basamakta gergeklestirilen her bir polimerizasyon igin % doniisiim (polimerlesme)

miktarlarint Denklem 1’e gore hesaplayiniz:

% doniisiim = 12 x100 (1),

1

Ik deney i¢in baslatic1 konsantrasyonuna kars1 doniisiim egrisini, ikinci deney icin ise sicakliga

kars1 doniisiim egrisini ¢iziniz; egri davraniglarini belirleyiniz.

2) Gergeklestirdiginiz polimerizasyonlarda elde ettiginiz viskoz polimer ¢ozeltilerinin viskozite
degerlerini kullanarak, iki deney basamagi i¢in baslatict konsantrasyonuna kars1 viskozite ve

sicakliga kars1 viskozite olacak sekilde 2 ayri grafik ¢iziniz.

3) Stirenin yigin polimerizasyonu ve elde edilen polimerin 6zellikleri tizerine baslatici
konsantrasyonunun ve sicakligin etkisinin incelendigi deneylerdeki gozlemlerinizi ve deneysel

sonuclar1 yorumlayiniz.

Kaynakca
Sacak, M. (2012). Polimer Kimyas:. Ankara: Gazi Kitabevi.
Sacak, M. (2012). Polimer Teknolojisi. Ankara: Gazi Kitabevi.
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3. C")LQME VE KALIBRASYON
1. DENEYIN AMACI

Kumpas ve mikrometre kullanimi ile imalat parcalarinin boyut kontrollerinin yapilmasi.

1.Metroloji ve Olgme Tekniginin Temelleri

Teknik problemlerin ¢6zimiinde o6lgme tekniginden yararlanilir. Ortaya atilan teorik
hipotezler gereken deney ve gozlemler yapilmak suretiyle 6lgme teknigi vasitasiyla dogrulugu
ispat edilerek desteklenirler.

Metroloji, 6lct ile ilgili bilim sahasidir. Metroloji, dogruluk seviyesi ve uygulama alanina
bakmaksizin, 6lgmeye dayanan pratik ve teorik tim konular1 kapsar.

Yalin Uretim, akilli Gretim, degistirilebilir imalat teknolojisi gibi modern imalat sistemlerinde,
kaliteli Griin, Gretim ve kaliteli imalat prosesleri igin 6lgme teknigi bir temel olusturur ve
kaginilmazdir. Sistemin bir butiin olarak degerlendirilmesi, farkli yerlerde imal edilen
mamullerin belirlenen spesifikasyonlara uymasi ve bir 6l¢i birligi iginde Uretimin gerceklesmesi
gerekmektedir.

Endustride kullanilan bir 6l¢l aletinin yaptigi 6lgimun bitin dunyada taninmasi ve yapilan
diger olctimlerle ayn: oldugunun kabul edilmesi, bu 6l¢timun, bir 6lgme referans zinciri ile en
yuksek hassasiyetli temel 6lgme standardina ulagsmasi ile mimkunddr.

2. Kalite Kontrol

Kalite kontrolli yapmak; en ekonomik, en kullanish ve tlketiciyi her zaman memnun eden
kaliteli bir Grinu gelistirmek, tasarlamak, Uretmek ve bakimimi yapmak demektir
(K.ISHIKAWA). Bu amaca ulasmak icin sirketteki (st yoneticiler, sirket icindeki butun
bolimler ve tim calisanlar dahil olmak tzere herkes kalite kontrole katilmal: ve gelismesine
yardim etmelidir.

Kalite kontrolde ilk adim tiketicilerin isteklerini bilmektir. Kalite kontrolde diger bir adim
tiketicilerin ne satin alacaklarini1 bilmektir. Maliyet bilinmeden kalite tanimlanamaz.

Uretim islemini istenilen ortalama kalite ve kalite tekduizeligi altinda yuriitmek, en ekonomik
ve en guvenilir bir bicimde ancak istatistiksel kalite kontrol metotlarin1 uygulamakla
mimkindur. Kalite kontroli ile dretim islemi sonunda elde edilen Grunlerin istenilen
standartlara uyup uymadig tespit edilir ve standartlara uymayan driinler ya bazi islemler ile
duzeltilir, ya diisiik fiyatla satilir veya imha edilir.
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Buna gore, kalite kontroliniin amaci; standart dis1 Gretimi 6nlemek veya 6nemsiz bir seviyeye
diisiirmektir. Istatistiksel kalite kontrolii ise; Uretim isleminin normal kosullar altinda
kurulmasini1 ve yiritulmesini saglamada ¢ok dnemli rol oynayan, bir aksaklik veya 6zel bir
nedenle dretimin kontrol disina ¢ikmasi halinde bu durumu hemen ortaya ¢ikartarak gerekli
tedbirlerin zamaninda alinmasin1 saglayan metotlarin uygulanmasidir. Ozetle, bu metotlar
uretim islemlerine istenilen yoni vermek igin imalatginin basyardimcisidir.

3. Istatistiksel Kalite Kontrolii (IKK)

Gittikge artan tiketici ihtiyaclar: ve buna paralel olarak genisleyen Gretim hacmi, muayeneye
dayali bir denetim sisteminin uygulanmasini kimi zaman olanaksiz, kimi zaman da yiksek
maliyetli kilmaya baslayinca istatistik temelli yeni arayis ve ¢ézimler giindeme geldi.

Ik gelisme W.A. Shewhartin uyguladigi "Kontrol semalar1" ile Dodge ve Romig'in
gelistirdigi "Ornekleme ile muayene™ sistemleri ile oldu. Bu basit oysa son derece etkili arag
ve sistemler istatistiksel Ornekleme temeline dayamyordu. Bu araglarin yaygin olarak
kullan1lmaya baslamas: ile "istatistiksel Stire¢ Denetimi-kontrolii — SPC" ad1 altinda hatali
uretimi en aza indirgemeyi hedefleyen yontemler ile 6rnekleme muayene sistemleri
ginimiize kadar basariyla uygulana gelmistir.

Istatistik tekniklerin yogun olarak kullanildig: baslica 3 alandan s6z edilebilir. Bunlar,
1. Disaridan satin alinan ham ya da yart mamul maddenin kontrollii (GIRIS KONTROL)
2. Dis kuruluslara ya da ayri kurulusun diger kisimlarma gonderilen malzeme veya
driintin kontrolii (CIKIS KONTROLU)
3. Uretim sirasindaki kontrol (PROSES -Siireg- KONTROLU)

Bunlardan ilk ikisinde KABUL ORNEKLEMESI diye adlandirilan teknikler, sonuncusunda
ise KONTROL GRAFIKLERI kullanilir. Birgok durumda Kabul 6rneklemesi yontemi ile
kabul edilen malin kalitesi %100 muayene sonucunda kabul edilenden daha iyi olmaktadir.
Clnkd , %100 muayenenin biktirici ve yogunluk yaratan etkileri kalitenin diismesine sebep
olmaktadir. Ancak, drneklemeye uygun olmayan bazi kritik parcalarin %100 muayene ile
kontrolli kaginilmaz olmakta bu durumda muayene maliyeti 6nem kazanmaktadir. Kaliteye
iliskin maliyetler her Uretici kurulus icin mutlaka biyik énem tasimaktadir.

Istatistiksel kalite kontroliin hedefi, prosesi kontrol ve kabul edilebilen bir durumda tutmaktir.
Boylece drinlerin talep edilen kriterlere uygunlugu garanti edilecektir.

Istatistiksel proses kontroliiniin temelini kalite kontrol Kartlari olusturur. Kalite kontrol
kartlari, prosesin kontroll ve denetimi icin kullanigh gorsel yardimcilardir.
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4. Kalite Kontrol Kartlan

Kontrol kartlarin temelini Shewhart adiyla anilan diyagram olusturur. Bu tlr diyagramlarda,
uretim prosesinden diizenli olarak belli araliklarla alinan veriler islenir. Bu araliklar, zaman
Olcust olabilecegi gibi (6rnegin saat) miktar Olcisu olarak da (6rnegin parca adedi)
tanimlanabilir. Kalite kontrol kartlari, bir prosesin istatistiksel kontrol altinda ¢alisip
calismadigini, prosese hakim olunup olunmadigin1 gosterir. Kalite kontrol kartlari, rastgele ve
sistematik degisikliklerin birbirinden ayirt edilebilmesine izin verirler. Bu sayede sistematik
degisikliklerin ne oldugu tespit edilip proseste yapilan ayarlamalarla kompanzasyon saglanir.

DENEYDE KULLANILAN MALZEME VE CIHAZLAR

- Mekanik Kumpas
- Mekanik Mikrometre
- Imalat Parcalarn

4. DENEYIN YAPILISI

Ornekler bir eksantrik pres makinesinden alinmistir. Pullarm teknik resim i¢ cap degeri 13 +
0.3 mm, dis ¢ap degeri 23,80 = 0.3 mm ve kalinlik degeri 2.5 +0.3 mm olarak verilmektedir.
ISK tablosuna i¢ cap, dis cap ve kalinhk degerleri 6lciliip yazilmistir. Numune buyikligi
n=5 olup, imal edilen her tepsiden bir numune grubu alinmakta, operatér tarafindan
Olctlmekte tabloya kaydedilmektedir. Her besli grubun toplami, Xort. olarak ortalamas: ve
en buylk olct ile en kigik OoOlcl arasindaki aralik hesaplanarak, R olarak tabloya
islenmektedir.

Bu cizelgede bir defada alinacak numune buyukluginin secimi, strecin 6zelligine baghdir.
Genel prensip numune ahnmasi esnasinda streci 6zel nedenlerin etkileme olasiliginin
mimkin oldugu kadar az olmasi ve Uriinler arasindaki farklarin sadece genel nedenlerden
etkilenmesidir. Bu acidan artarda Uretilen 5 parcanin numune grubu olarak alinmasi genelde
tercih edilir.

Aritmetik ortalama () ve aralik ( R) - Kalite kontrol karti, standart degerler verilmeden:

1. Numune sayisinin belirlenmesi
2. Numunelerin olgtlmesi

3. Aritmetik ortalama ve araligin hesaplanmasi

27



Metalurji ve Malzeme Mihendisligi
Laboratuvar-11 Deney FOyu

Tablo 1. Olciim degerlerinin tabloya islenmesi ve hesaplama

A B C D E
1 2,32 2,53 2,57 2,53 2,56

2,55
2. 2,31 2,62 2,53 2134
N 2,60 2,55 256 252 257
4, 2,52 2,36 2,58 2,26 2,27
2,49

5. 2,46 2,54 2,55 2,44

=X 12,21 12,60 12,79 12.31 12,23

_ 2,46
X, 2,44 2,52 2,56 %4

0,29
Rf 0;29 0,2'5 0J05 ng‘u

4,
_ > X q 12,21 2 44: = 12,60 5 2,79 .
= - en - _— = ) ) — _— = ) ) — — =
X N = 5 B= 5 & 5 ,
-, Xr¥r ¥yt
X ———— =249 byldnur.
n
5.

I

R; = Ry — Ripden; Ry =2,60-231=029 Rg=262-236=0,26..

- Ry +Rg+R+Rp+R
e A B an E

= (0,238 bulunur
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4. KUM KALIPLAMA, ERGITME ve DOKUM DENEYi

. Amag

Kum kaliba dokium ile parca Gretimi ve sivi metal islemlerinin incelenmesi.

I1. Teorik Bilgi

2.1 Giris

Metal esasli parcalarin imalatinda bes temel imalat yontemi kullanilmaktadir; bunlar dokim, plastik
sekillendirme, talasli islem, kaynak ve toz metalirjisi. Parca Uretiminde bazen bunlardan biri ve ¢cogunlukla

birden fazlas1 ardisik olarak kullanilmaktadir.

Dokim yolu ile bicimlendirmede sivi metal ve alasimlarin akiskanligindan ve bir boslugu doldurarak sekil
alabilme kabiliyetinden faydalanilir. Metal ve alasimlar ergitilir, bazen bilesim ayarlamasi yapilir ve
takiben daha 6nceden hazirlanmis bir kaliba veya bosluga dokullr ve katilagir. Yapimi diisiiniilen par¢anin
dokim yoluyla imali igcin parcanin i¢ ve dis seklini verecek bir kalibin hazirlanmasi, malzemenin
ergitilmesi ve hazirlanan kaliba dokulerek sekillendirilmesi gerekir.

Dokim yontemleri iki ana gruba ayrilmaktadir; bunlar ;

A- harcanan kalip kullanan yéntemler
B-kalic1 kalip kullanan yontemler

Harcanan kalip kullanan yontemlerin baslicalari: kum kaliba dokim, kabuk kaliba dokim, seramik kaliba
dokim, al¢i kaliba dokiim ve hassas dokumddir.

Kalic1 kalip kullanan dokim ydntemlerinden baslicalari; metal kaliba dokiim, basingli dokiim, merkezkag
dokim ve surekli dokimdiir.

Harcanan kalip kullanan dokim yéntemleri ile parca tretimi ardisik olarak gerceklestirilen bes temel adimdan
olusmaktadir. Bunlar i) model tasarimi ve imali, ii) kalhip ve maca hazirlama, iii) ergitme ve sivi metal

islemleri, 1v) kalip doldurma, v) kalip bozumu ve temizleme islemleridir.
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2.2 Model Tasarimi ve imalati

Model dokilecek parcanin bir kopyas: olup boyutlart dokimi yapilacak parcanin boyutlarina, bizilme ve
isleme paylar: ilave edilerek belirlenmektedir. Modeller ahsap, metal, mum / plastik ve algidan yapilmaktadir.
Modeller a) Tek veya serbest modeller, b) Yolluklu serbest modeller, c) levhaya bagli modeller (plak model)
ve 0zel modeller olarak dorde ayrilmaktadir. Ilk asamada parcanin gorecegi fonksiyon / islev ve dékiimde
dizayn kriterleri dikkate alinarak parga sekli tasarlanir. Daha sonra yolluk ve besleyici tasarimi yapilir. Kalip
dolum ve katilasma similasyonlar: ile model tasarimi olabildigince miikemmellestirildikten sonra model
imalati gerceklestirilir.

Yukarida anlatildig: (izere kalibin hazirlanmasi igin gerekli olan, parcanin seklini gosteren benzer parcaya
“model” denir. Bu model parcalarinin birlestigi yerlere “bélme yizeyi” adi verilir. Karisik sekilli
parcalarda modelin kolay islenmesi, dokulecek parca sayisinin fazla oldugu durumlarda modelin dayanikl
olmasi1 istenir ve bu dogrultuda model malzemesi secimi yapilir. Yaygin olarak kullanilan model
malzemesi ahsaptir, bunun yaninda metal ve plastik modellerde kullanilmaktadir.

Modellerin yapiminda asagidaki noktalar dikkate alimr.

a) Boyut Durumu: Katilasmada metalin kendini ¢ekmesi dikkate alinarak modellerin boyutlar: belirlenir.
Bunun disinda dokme parganin dokiimden sonra isleme durumlari imalat resminde gosterilen sartlara
uygun paylar verilmek suretiyle blyutullir. Kaliptan kolay siyrilabilmeyi saglamak i¢cin modellere belli bir
styirma agist verilir.

b) Bélme YUzeyi: Modellerin kaliplama isleminden sonra kolayca ¢ikarilmasi ve bu suretle sivi metalin
katilagacagi boslugun olusturulmasi i¢in parcalarin boliinmesi gerekir Bu bolimleri olusturan diizlemler
bolme ylzeyi (ayirma yuzeyi) olarak adlandirilir.

c) Maca Baslari: Macanin kalip icine yerlestirilmesi icin fazladan oturma basliklar: yapilir. Modeldeki bu
basliklar kalipta macanin yerlesecegi bosluklari olusturur. Bu bosluklara oturtulan maga kalip icerisinde
sabitlenmis olur.

d) Yolluk Sistemi: Ergimis malzemeyi kalip bosluguna gonderen 6zel kanala yolluk denir. Sivi
malzemenin akma suresinde katilasmamasi, akis esnasinda kalibin bozulmamasi igin yollugun en uygun yere,
dolayisiyla kalip boslugunun en alt noktasina yerlestirilmesi gerekir. Kalip icindeki havanin ve gazlarin disar
atilmasina yarayan ve kalibin doldugunu gosteren 6zel kanala “gikici” denir. Bunlar yollugun tersine
parcanin en yiksek bolgelerine yerlestirilir. Parca yuzeylerinde kendini cekme hasarinin olusumunu énlemek
icin parca Uzerine ilave edilen hazneye “besleyici denir”. Dokim o6ncesinde yolluk agzi genisletilerek bir
dokim havuzu olusturulur, bu havuz besleyici gorevi gorir ve havsa olarak adlandirilir. Stvi metal diisey
yolluktan 6nce topuga ulasir. Topuk yatay yolluk ve gidicilerin seviyesinden daha asagidadir, sivi metalin
sacilarak ilerlemesini ve turbulans olusumunu engeller. Yolluklama sisteminin temel elemanlari
asagidaki sekil 1’de gorilmektedir.
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Havsa

Beslevici

——— e
Dusey

Yollulk

Topuk

Ara Yolluk Yatay Yolluk

Sekil 1. Yolluklama sisteminin temel elemanlar
2. 3 Kalip ve Maga Hazirlama (Kahplama)

Dokum tekniginde parcanin bigimini veren ve sivi malzemenin icinde katilastigi kaba “kalip” adi verilir.
Kalibin hazirlanmasi1 dokulecek parcanin sekline ve dokim tekniginin gerekli sartlarina baglidir. Parcalarin
sekillendirilmesi dis goriis yaninda i¢ goriste dikkate alinarak yapilmalidir. Parcanin dis bi¢imini veren
kaba “kalip” parca icindeki bosluklarin saglanmasina yarayan dolgu parcasina “maca” adi verilir.

El ile kaliplama islemi model ile derecede veya yerde model plakasi yardimi ile derece igerisinde
yapilabilir. Kaliplama kolaylig: sagladig: i¢in plaka modeller yaygin olarak tercih edilir. Kaliplarin sikistirma
basincindan, gevrilmesinde ve tasinmasinda dagilmamas: icin derece adi verilen cergeveler kullanilir.
Dereceler ahsaptan veya metalden yapilmaktadir. Kum kaliplama sematik olarak sekil 2° de kalibin yandan
gorundst de sekil 3’de gorilmektedir.
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Sekil 3. Bir kum kalibin kesit resmi

Magca, kalip bosluguna yerlestirilen ve kapladiklar1 kisimlarin dokim yapildiktan sonra bos olarak
cikmasimi saglayan i¢ kahiplardir. Magalar ¢ogunlukla kumdan yapilir. Kalict kalip kullanan dokim
yontemlerinde metal macalarda kullanilabilir. Kum macalar maga kutusu veya maga sandig: adi verilen
tahta veya metal kutularda hazirlanir. Maga hazirlamada ¢ogunlukla organik baglayicili ve kendi kendine
sertlesen 6zel maga kumu karisimlar: kullanilir.

2.3. 1 Kalip Malzemeleri

Kalip ve maga yapiminda yaygin olarak silika kumu kullanilir. Silika kumu kolay elde edilen ucuz bir kalip
malzemesidir. Diger tip kumlar ytksek refrakterlik, yiksek 1sil iletkenlik ve diisiik 1s1l genlesme gerektiren
0zel uygulamalarda kullanilir. Silika kumlart minimum %95-96 oraninda SiO2 igermelidir. Kumun SiO2
icerigi diistiikce refrakterlik 6zelligi azalir.

Kumun tane boyutu dagilimi dokiim parcalarin Kkalitesini etkilemektedir. iri boyutlu kumlar yiiksek
gecirgenlik saglayarak gaz cikisim kolaylastirirken parcalarin yiizey kalitesini diisiirmektedir. Ince taneli
kum kullanim ise yizey kalitesini arttirirken gegirgenligi diistirir. Ayrica ince taneli kumlar daha fazla
baglayiciya gereksinim duymaktadir.

Kumun tane boyut dagilim: kadar tane seklide cok 6nemlidir. Koseli, kum tanelerinin paketlenme yogunlugu
diisiik, kaliplanabilirligi zayif ve baglayici gereksinimi ylksektir. Bu nedenle kalip yapiminda yuvarlak sekilli
kumlar tercih edilmektedir.

Gunumuzde dokiumculiikte dogal kumlar nadiren kullaniimaktadir. Tane sekli ve dagilimi belirlenmis,
yikanarak icerisindeki artiklar giderilmis, sentetik kum karisimlar: tercih edilmektedir.
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Kum tanelerini birbirine baglamada en ilk metot kil ve su kullanimi olmustur. Kil su ile birleserek siser ve
kum tanelerini bir arada tutar. Yas kum kaliplama olarak da adlandirilan bu metot gunimizde yerini
giderek kimyasal baglayicili metotlara birakmaktadir.

Kil bagh kalip kumlart kaybolan suyun ve eksilen kilin yeniden katilmasiyla tekrar tekrar kullanilabilir.
Dokimdeki yiksek sicaklik nedeniyle kilin bir kismi degisime ugrayarak baglayicilik 6zelligini yitirir.

En iyi baglayici killer bentonitlerdir. Sodyum ve kalsiyum esaslilar olmak (zere iki cesit bentonit
kullanilmaktadir.

Ozellikle demir esasli alasimlarin dokimiinde kullanilan bir diger kahp ilavesi pulvarize komiir tozudur.
Yizey duzginligln arttiran ve siyrilmayi kolaylastiran etkisi vardir.

Kalip ve maga yapimu igi ¢ok gesitli kKimyasal baglayicilar mevcuttur. Bunlarin gogunlugu organik regine veya
sodyum silikat esashdir, ayrica kimyasal baglyicilarin ilk uygulamalarinda ¢imento gibi inorganik
baglayicilarla da kullanilmistir.

Kimyasal baglayicilar iki sekilde kullanilir:

Kendiliginden sertlesen karisimlarda (soguk serlesen olarak da bilinir) kum, baglayici ve sertlestirici kimyasal
birlikte karistirilir. Sertlesme hemen baslar ancak kumun kalip veya maca olarak sekillendirilmesine izin
verecek kadar yavastir, sekillendirmenin ardindan sertlesme devam eder, kalip veya maca dokime hazir
hale gelir. Bu yontem cogunlukla buyik kahplarin yapiminda kullanilir ve seri Gretime uygun bir yontemdir.

Islemle sertlestirmede ise kum ve baglayici karistirilir ve sekillendirilir, bu esnada herhangi bir sertlesme
reaksiyonu meydana gelmez, sertlesme 1s1 veya katalizOr gaz uygulamasiyla kisa sirede gergeklesir. Bu
yontem genellikle maca yapiminda veya kii¢iik pargalarin kaliplanmasinda kullanilir.

Kendiliginden sertlesen recinelerden yaygin olarak kullanilan1 furan tipi recinelerdir. Sertlestirici olarak
asit katalizor kullanilir. Furan regineleri tre formaldehit, fenol formaldehit veya her ikisini karisimina furfuril
alkol katilmasiyla elde edilir. Setlesme hizi asit katalizoriin miktar1 ve etkinligine gore ayarlanabilir.

Diger bazi kendiliginden sertlesen regineler fenolik izosiyanatlar (fenolik Uretanlar) ve alkalin fenolik
recinelerdir.

Sodyum silikat, cam suyu olarak da bilinir ve su ¢Ozinduirebilir camdir, silika (SiO2) ve soda (Na20)
icerigine gore cok gesitli tlrleri vardir. Sodyum silikat ¢ok cesitli yontemlerle serlestirilebilir, CO2 gazi
veya sivi ester ilavesi yaygin olarak kullanilan yontemlerdir. Silikat tipi baglayicilar kokusuzdur ve saghga
pek zararli degildir, bunun yaninda olusturdugu bag regine baglayicilar kadar kuvvetli degildir. Ayica
inorganik bir baglayici oldugu icin 1sidan etkilenmez ve dokimden sonra bozulma problemlerine neden
olabilir. Bu nedenle cesitli organik ilaveler dogrudan sivi silikata veya kum karisttrma esnasinda
yapilabilir.
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Kum Kaliba Dokim Ydnteminin Avantajlar
1) Demir esasli ve demir dis1 metal alagimlarinin dokiimiine elverislidir.
2) Kum kalip hem kiicuk, hem ¢ok buyik parcalar icin uygun bir yontemdir.
3) Kalip malzemesi ucuz ve bol miktarda bulunur.
4) Az sayidaki par¢a dokimiine uygundur.
5) Kalip maliyeti en diistik olan dokiim yéntemidir.
Kum Kaliba Dokim Yodnteminin Dezavantajlari
1) Seri Uretime uygun degildir.
2) Yizey ve boyut hassasiyeti iyi degildir.
3) Cok ince detaylarin elde edilmesi zordur.
4) Dokimden elde edilen parcalar mutlaka baska islemlere tabi tutulur.
5) Kaliplama biylk zaman kaybina neden olur.
6) Malzeme sarfiyati fazlidir.
2.4 Ergitme, Sivi Metal islemleri Kahp Dolumu, Kalp Bozma ve Temizleme

Parcanin dokiminde kullanilacak olan kilce, hurda ve ar ara is formundaki metal veya alasim uygun bir
ergitme firininda sarj edilerek ergitme islemi gergeklestirilir. Ergitme isleminden sonra metal veya alasimin
cinsine gore flakslama, gaz giderme, modifikasyon, tane kicultme, asilama islemleri yapilir. Alasimin
kimyasal bilesimi kontrol edilir ve ayarlanir. Stvi metal islemlerini takiben sicaklik istenilen degerlere
getirildikten sonra sivi metal kalip bosluguna uygun bir sekilde doldurulur. Katilagsma sona erdikten ve
parca bir siire soguduktan sonra kalip bozulur, parca ¢ikartilir, temizlenir yolluk ve besleyici kirilarak bitirme
islemlerine hazir hale getirilir.

I11. Deneyin Yapihst

Bu deneyde yas kum kalip hazirlanacak, hazirlanan kalhiba elektrik direncli firinda ergitilmis aliiminyum
dokulecektir.

1) Kahp Yapim:

o Belirlenmig miktarda kum, bentonit ve su buyuk kum karistiriciya yiklenir.
o Kaliplamaya uygun hale gelene kadar karistirilir.

o Alt ve (st derece kaliplama plakasinin Ustiine yerlestirilir.

o Plaka model iki derece arasina yerlestirilir.

o Alt derece Uste gelecek sekilde cevrilir.

o Model Uzerine grafit serpilir.

o Dereceye kum doldurulur.

o Kademeli olarak el aletleri ve havali tokmak ile kum sikigtirilir.

o Fazla kum siyirma cetveli ile derece Gzerinden siyrilir.
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o Kalip ters cevrilerek ayni islem st derece icin tekrar edilir.

e  Yollugun agzi genisletilerek havsa acilir.

o 30-40 mm araliklarla sis cekilir.

o Dereceler birbirinden ayrilarak model ¢ikartilir.

e  Gerekiyorsa kalip iginde tamirat yapilir.

o Dereceler tekrar birlestirilerek kalip dokiime hazir hale getirilir.
2) Ergitme ve DOkim:

o Hazirlanan kalip ergitme yapilan firinin 6niine getirilir.

o Kalibin etrafina kum dokullr ve tzerine agirliklar yerlestirilir.
. Pota firindan ¢ikartilir, curuf alinir.

o Sivi metal kaliba doldurulur.

) Artan kisim hazir bulundurulan kokile dékilir.

o Katilagsma ve kalibin sogumasi beklenir.

o Kalip bozularak dokim parcasi ¢ikartilir.

VIIIl. Raporda Bulunmasi Gerekli Bilgiler

a) Kalip - maca kumlar1 ve 6zellikleri

b) Kum kaliba dékiumle Uretilen parcalara 6rnekler

¢) Kum kalip kaynakli dokim hatalar:

d) Kalip kumu ve karistminda kontrol edilen 6zellikler nelerdir.

e) Maca hazirlama yontemleri nelerdir.

f) Aluminyum alagimlarinda kullanilan tane kiculticileri agiklaymiz ve hangi oranlarda kullanildigini
belirtiniz.

g) Aluminyum alasimlarinda kullanilan modifikasyon ajanlar1 hakkinda bilgi veriniz.
h) Dodkme demir dokiimiinde kullanilan asilayici ve kiresellestiriciler hakkinda kisa bilgi veriniz.

IX. KAYNAKLAR

1. Ergin Cavusoglu, “Dokim Teknolojisi”, iTU Yaynlar1 1981.
2. Mustafa Cigdem, “Imal Usulleri”, Caglayan Kitabevi 1996.
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5. SERAMIK HAMMADDE HAZIRLAMA - REOLOJI

1. Deneyin Amaci
Bu deneyin amaci seramik tretiminin temellerini ve bir seramik ¢amurunun hazirlanmasini
incelemektir. Hammadde hazirlanmasi, 6gutme Kinetikleri ve seramik ¢amurunun reolojik

davranigi ayrintili olarak incelenecektir.

2. Teorik Kisim

2.1. Seramik Camurunun Hazirlanmasi ve Reolojisi
Bir seramik camuru seramik hammaddeleri, su ve baglayicilar, deflokiilant vb gibi yardimci
maddeler icerir. Optimum bir kompozisyon hazirlamak icin Seger Tablolar1 veya Seger
Oranlar1 olarak adlandirilan 6zel tablolar kullanilir. Bu Seger tablolari, seramik
hammaddelerinde bulunan oksitler arasindaki oranlari gostermektedir. Yeni bilesimler
gelistirirken oranlar1 sabit tutmak gereklidir, ¢tnki her oksidin reoloji tzerinde farkli bir
etkisi vardir. Seger tablolari nihai Grlin ve nihai Griinden istenen Ozelliklere gore degisir.
Reoloji akiskanlik bilimidir. Akiskanlik, viskozite ve tiksotropi olmak Uzere iki ana degerle
aciklanabilir. Viskozite, bir malzemenin akiskanliginin degeridir. Akiskanlik ve viskozite
aralarinda ters orana sahiptir. Tiksotropi, zamana bagli olarak viskozitedeki degisim degeridir.
Newton ve Newton olmayan akiskanlar olmak Uzere iki ana akigskan grubu vardir. Newton
akigkanlar1 su gibidir, viskoziteleri zamanla degismez. Ancak Newton olmayan akiskanlar
icin viskozite zamanla degisir. Newton olmayan akigskanlarin viskozitesi sayim siresi ile
azalir.
Seramik ¢amuru, Newton olmayan bir akiskandir ve tiksotropik 0zellik gosterir. Seramik bir
camurun reolojik calismasi icin flokulasyon, deflokilasyon ve deflokilant gibi terimler
aciklanmalidir.
Seramikler icin viskozite cok diisiikse, Urtinlerin yuzey kalitesi diisiik olacaktir ve yizeyde
catlaklar olabilir. Viskozite ¢ok yiiksekse, bu igne deligi kusurlarina ve gamurun tasinmasi
(mobilite) icin zorluklara neden olacaktir.
Tiksotropi, viskozite kadar dénemlidir. Tiksotropi ¢ok yuksekse, trinin kuruma suresi uzar.

Tiksotropi ¢ok diisiikse, tirtinlin kir1lgan olmasina neden olur.
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2.1.1. Flokulasyon, Defloktlasyon, Deflokilant

Suda suspanse edilen Kkilli bir malzemenin partiktlleri, birbirinden tamamen farkli iki
mekanizma halinde davramis gosterir. Bu duruma partikillerin yuzeyinde bulunan hem
cekmeye hem de itmeye neden olan elektrostatik yukler sebebiyet vermektedir. Duzenli
olarak, bir asit ortaminda, partikiller birbirlerini ¢ekerler ve bu duruma “flokulasyon” denir.
Alkil (temel) bir ortamda, parcaciklar birbirini iter ve bu duruma “deflokilasyon” denir.

Deflokulasyon durumunda, partikillerin yizey yikleri noétralize edilmistir, bu partikillerin
stispansiyon halinde tekli ayr1 birimler olarak kalmasina yol agar. YUkler olmadan ve gekim
olmadan, parcaciklar1 bir arada tutan kuvvet yoktur. Bu yiizden, deflokilasyon durumunda
viskozitede bir azalmaya olur. Flokilasyon durumundaysa, partikillerin aralarindaki
elektrostatik cekimin neden oldugu (¢ boyutlu yapilar olusmaktadir. Bundan dolay:

viskozitede bir artisa yol acar.

Deflokulantlar

Deflokulant terim olarak ilave edildiginde viskozitede bir azalmaya neden olan bir katki
maddesi anlamina gelir. Deflokulantlar, partikuller arasindaki zeta potansiyelini artmasina bir
diger deyisle partiklller arasindaki itici kuvvetlerin artmasma yol agarak flokulasyonu
engeller.

Deflokulantlarin siispansiyon halinde hareket etmesi igin ¢esitli mekanizmalar vardir. Bunlar;
-Bazik ilavesi veya hidroliz ile pH'in temel degerlere ylkseltilmesi.

-Cift kat killerde alkilin katyonlar: ile birlikte bulunan flokilant katyonlarin yer degistirmesi.
-Partikuller Uzerinde negatif yiuk elde etmek icin anyonlarin elektrik alami altinda
adsorpsiyonu.

-Koruyucu bir koloidin eklenmesi.

-Suspansiyonda bulunabilen topaklastirict  iyonlarim  c¢okelme veya koordinasyon
komplekslerinin olusumu ile ortadan elimine edilmesi.

Normalde, deflokilantlarin etkileri yukarida bahsedilen mekanizmalarla olusmaktadir.
Mekanizmalar, organik veya inorganik olabilen deflokiilantin dogasina bagli degildir.
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3. Deneysel Bélum
3.1. Gerekli Aletler

Degirmen, Viskozimetre, Karistirici, Piknometre, Elek (90 um), Kurutma Firini, Tart1 Aleti.

3.2. Deneyin Uygulanmasi
Oncelikle, hammaddeler kompozisyona goére tartilr ve Karistirihr. Daha sonra karisima,
gerekli miktarda su ve deflokulant eklenir. Hazirlanan ¢amur, bilyali degirmenlerde 6giitiilr.
Ogiitme isleminden sonra camurun yogunlugu bir piknometre kullamlarak bulunur. Camurun
yogunluk degerine iliskin olarak, camurdan yogunluga karsilik gelen agirlik alinir ve 90 mikron
elekten gecirilir. Buyik boyutlu partikiller 6gltilmiis karisimm ortalama partikil boyutunu
verecektir. Ortalama partikil blyiklugindn belirlenmesinden sonra hazirlanan camur, 700 rpm
hiza sahip bir karistirict ile karigtirilir. Bu siire zarfinda, 4-6 Poise (yer karolari igin gerekli
deger) arasindaki viskozite seviyesini sabitlemek icin camura deflokilant ilavesi baslatilir.
Eklenen deflokilant miktari, bagparmak kurali ile belirlenir. Her ilave isleminden sonra, ¢amur
3 dk. Kkanigtirtlir ve 20 rpm doniis hizina sahip bir analog viskozimetre kullanilarak
viskozite degeri belirlenir. Camurun viskozite degeri, kat1 konsantrasyonu stabilize etmek igin
fazladan su ilave edilmeden 4-6 Poise arasinda optimize edilmistir. Tiksotropiyi belirlemek igin,
her viskozite 6lciminden sonra camur 5 dk. dinlendirilir. Daha sonra viskozite tekrar él¢tlir,
bu iki viskozite degeri arasindaki fark tiksotropiyi verir. Viskozitenin stabilizasyonu 4-6 Poise
arasinda stabil hale geldikten, deflokiilantin eklenmesi durdurulur. Camur nihai viskozitesine
ulastig1 zaman, eklenen deflokiilant, camura daha fazla miktarda deflokilant ilave edilene kadar
viskoziteyi etkilemez. Bu yiiksek miktarda deflokdilant, beklendigi gibi davranmaz ve ¢amurun
viskozitesini artirir. Dolayisiyla, viskozitenin ulasilan degerinin kaniti stabilite ve takibinde

eklenen deflokdilant ile birlikte viskozitedeki artigtir.
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YWiscosity

[
i

Deflocculant

Sekil 1. Viskozite-ilave edilen deflokiilant diyagrami

4. Sonuglar
Sonug olarak bu deneyde, hammadde hazirlama, 6gutme kinetigi ve bir seramik ¢amurunun

reolojik davranis1 aciklanmis ve deneysel olarak gosterilmistir.

Kaynaklar

(1) RAHAMAN M. N., Ceramic Processing, 2006

(2) BARNES H. A., Handbook of Elementary Rheology, 2000

(3) WORRAL W. E., Ceramic Raw Materials, 1982

(4) CICEK B., Ceramic Processing Methods Lecture Notes, 2015
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6. JOMINY

1. Deneyin Amaci: Jominy deneyi vasitasiyla, incelenen celik alasiminin su verme davranisi
belirlenmektedir. Bunlardan ilki, su verme sonras: elde edilebilecek maksimum sertlik degeri
olup, ikincisi ise, sertlesme derinligidir (sertlesme kabiliyeti).

2. Teorik Bilgiler:
Sertlegebilirlik:

Celik seciminde, genel olarak kimyasal bilesim esas alinir. Ancak, bu yontem ¢eligin karbon ve
alasim elementi oranlarmin énemli Glciide degisimine izin wverir. Ornegin AISI 4340
(34CrNiMo6) celiginin bilesiminde %(0,38-0,43) C, % (0,60-0,80) Mn, %(0,20-0,35) Si,
%(1,50-2,00) Ni, %(0,70-1,10) Cr ve %(0,20-0,30) Mo bulunur. Kimyasal bilesimdeki bu
degisim, ayni standarda sahip olan c¢eliklerin bile kritik soguma hizlarinin farkli olmasina ve
dolayisiyla bu celiklerin 1s1l iglem 6zelliklerinin degismesine neden olur. Malzeme seciminde
en 6nemli 6zellik mekanik dayanim oldugundan, malzemelerin sertlesme kabiliyetlerine gore
simiflandirilmas: daha yararli ve ekonomik olur. Bu nedenle, geliklerin sertlesme kabiliyetini,
standart bir deney yontemi ile belirlemek gerekir. Malzemelerin sertlesme kabiliyetini
belirlemek icin en yaygin olarak uygulanan yontem Jominy deneyidir. Bu deneye ugtan su
verme yontemi de denilir. Celiklerin yuzeyden derinlere kadar martenzite donistiiriilebilmeye
yatkinligi, malzemenin sertlesebilirligi olarak adlandirilir. Malzemede derinlerde martenzit elde
edilebildikce, 0 malzemenin sertlesebilirliginin yuksek oldugundan stz edilebilir.

ASTM, SAE ve AISI tarafindan standartlastirilmis olan bu deney icin ¢apt 25 mm ve
uzunlugu 100 mm olan silindirik cubuk bigimindeki bir numune, Ostenitlestirme sicakligina
isitilarak tavlanir. Firindan alinan numuneye, bir ucundan, 6zel bir su plskirtme aletiyle su
verilir. Su vermek icin kullanilan alet de standartlastirilmistir. Su verme isleminden 15 dakika
sonra numune alinip, taslanarak birbirine paralel ylzeyler elde edilir. Bundan sonra, numunenin
sertligi, su verilen uctan baslanarak belirli araliklarla 6lculir. Bulunan sonuclardan
yararlanilarak, numune sertliginin su verilen ugtan mesafeye bagli olarak degisimini gosteren
egri cizilir. Deneyin yapilisin1 gosteren sematik resim ile alasimli ve alasimsiz ¢eliklerden
oOlgllen sertliklerin su verilen uctan uzakhga gore degisimlerini gosteren egriler Sekil 1’de
verilmistir.
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Sekil 1. Jominy deneyi: (a) Deneyin yapilisi, (b) alasimli ve alasimsiz ¢eliklerin sertliklerinin
su verilen uctan mesafeye bagli olarak degisimini gosteren egriler

Jominy numunesi Uzerindeki her bir nokta, farkli soguma hizina sahiptir. Bltun celiklerin 1sil
iletkenlikleri ayn1 kabul edilirse, bu soguma hizi her ¢esit ¢elik icin ayni olur. Sertlesme yetenegi
her ne kadar sertlik degisimi ile ifade edilirse de, aslinda sertlik, malzemenin i¢ yapisina baglidir.
Genel olarak, alasim elementleri, perlit ve beynit bolgelerindeki doniisiim siiresini uzattiklar: ve
daha diisiik soguma hizlarinda martenzit olusumunu kolaylastirdiklari igin sertlegsme kabiliyetini
artirtrlar.

AISI 8630 celiginin Jominy 6rnegi Uzerinde yer alan degisik noktalarin soguma egrilerinin,
bu celige ait slrekli soguma doniisiim diyagrami (CCT; continuous cooling transformation)
tzerindeki gosterimi Sekil 2’de verilmistir. Bu diyagram, ugtan su verme deneyinden elde edilen
verilerle s6z konusu celigin doniisiim davranisi arasindaki iliskileri sergilemektedir. Jominy
numunesinin ucunda yer alan A noktasina ait soguma hizi, geligin kritik soguma hizindan daha
yuksek oldugundan, doéniisiim sonucunda tamamen martenzitik bir yap:1 elde edilir. Kritik
soguma hizi, TTT diyagramlarinda burun noktasini kesmeden saglanan en disiik soguma
hizidir. Su verme isleminde uygulanan soguma hizi, kritik soguma hizindan daha yiiksek ise,
perlit ve beynit doniisiimii tamamen engellenerek martenzit yapisi olusur. Eger soguma hizi
kritik soguma hizindan daha diisiik ise en son yapidaki martenzitin miktar: ve buna bagli olarak
sertlik azalr. Bu yolla saglanan sertlik degeri celigin karbon miktarina baghdir. Ostenitlestirme
isleminden sonra karbur olarak kalan karbon, martenzit reaksiyonunda yer almadigi igin
sertlige etki etmez. Sekil 3, martenzit miktari, sertlik ve karbon miktar1 arasindaki iliskiyi
gostermektedir.
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Sekil 2. AISI 8630 celigi icin Jominy deneyinden elde edilen verilerle CCT ve TTT (zaman-sicaklik-
doéniisiim) arasindaki iliskilerin gosterimi
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Sekil 3. Martenzit miktari, sertlik ve karbon miktar: arasindaki iliski
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Sekil 2’de, numune Gzerindeki B, C ve D noktalarinin soguma hizlari, kritik soguma hizindan
daha diisiik oldugundan, su verme islemi sirasindaki doniisiim sonucunda, ferrit, beynit ve
martenzit fazlarindan olusan yapilar elde edilir. Soguma hizi azaldikga bu yapilardaki
martenzit oran1 azalir. Diger taraftan, s6zi edilen gelikte perlitik bir yap1 elde etmek igin soguma
hizinin ¢ok diislik olmas1 gerekir. Sertlesme kabiliyetini gosteren sertlik degisimi, s6z konusu
celikte meydana gelen yapisal degisimden kaynaklanmaktadir. Alasim elementleri kritik
soguma hizin1 azaltip, martenzit olusumunu kolaylastirarak, celigin sertlesme kabiliyetini
artirtrlar.

Ortalama % 0,4 oraninda karbon igeren ve sertlesme kabiliyetleri farkli olan U¢ degisik celigin

Jominy egrileri Sekil 4’te gortlmektedir. Bu ¢eliklerin hepsinin, su verilen uclarindaki sertligi

52,5 HRC degerindedir. Cunkl su verme ile elde edilen en yiksek sertlik, karbon oranina
baghdir. Sertlesme kabiliyeti yiksek olan AISI 4340 celiginde bu sertlik 16 mm'lik uzakhga
kadar korunurken, sertlesme Kkabiliyetleri yetersiz olan AISI 4140 ve AISI 5140 celiklerinin
sertlikleri, artan mesafe ile birlikte, aniden azalmaktadir.

Sertlik (HRC)

Su verilen ugtan uzakhk

Sekil 4. AISI 4340, 4140 ve 5140 celiklerinin sertlesme kabiliyetlerini gosteren Jominy
egrileri

Celiklerin sertlesme yetenegi ya istenilen mesafedeki maksimum ve minimum sertlik
degerlerine ya da istenilen sertlige kars1 gelen maksimum ve minimum mesafeye gore belirlenir.
Bu derinlik, martenzit miktarinin yizeyden itibaren yariya indigi ya da % 50 martensit ve
beynitin var oldugu mesafe olarak ifade edilmektedir. Yksek sertlesebilirlige sahip bir geligin
karakteristik ozelligi, yuksek sertlesme derinligi gostermesi veya buyik parcalar halindeyken
bile tam olarak sertlesebilmesidir. Sertlesebilirlik ile sertlik farkli kavramlardir.  Maksimum
sertlik, celigin karbon miktarina baghdir. Sertlesebilirlik ise geligin kimyasal bilesimine
(karbon ve alasim elementleri) ve su verme sirasinda 0stenit tane
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boyutuna baglhdir. Celik parganin boyutlar1 arttigi zaman soguma hizi diiser ve cekirdek sertligi,
ferrit ve perlit gibi fazlarin olusumuna bagli olarak azalir. Soguma egrisi, kritik soguma hizinin
sagma kaydiginda ise ylzey sertliginde de azalma olur. Temel sertlesebilirlik verileri celik
tiketicileri ve 1sil islemciler icin 6nemlidir. Bu nedenle sertlesebilirligin saptanabilecegi c¢ok
sayida basit yontem gelistirilmistir. Bunlardan biri Grossman sertlesebilirlik deneyi digeri ise Jominy
uctan su verme deneyidir. Celiklerin sertlesebilirliklerinin élgcilmesinde Jominy ugtan su verme
deneyi Grossman deneyine gore daha pratik ve daha az maliyetlidir.

Sertlegebilirlige Etki Eden Faktorler:

Alasim elementlerinden sertlesebilirligi en fazla C, B, Cr, Mn, Mo, Si ve Ni etkiler. Karbon,
martenzitin sertligini kontrol eder. Celikte % 0,6’ya kadar C igerigi arttiginda celigin sertligi artar.
Daha yuksek seviyelerdeki karbon icerigi oldugu durumda, Ostenitten martenzite doénisim
tamamlanamaz. Bu da yapida kalint1 8stenit bulunmasina sebep olur. Bu durumda yapida martenzitin
yaninda ostenit bulunacagindan sertlik daha duistuk seviyelerde kalir. Karbon miktarinin
yuksek olmasi malzemenin daha gevrek bir davranis gdstermesine neden olur ve daha sonra
yapilacak olan islemlerde sorunlar yaratabilir. Bu ylzden % 0,4 C’a kadar olan celiklerde
sertlesebilirlik kontroli daha kolaydir. Bor, % 0,002 - 0,003 oraninda ¢elige ilave edildiginde %
0,5 Mo ilavesindeki etkiyi gosterir. Bor disik karbonlu celiklere ilave edildiginde
sertlesebilirlikte en blyuk etkiyi gosterir. Cr, Mo, Mn, Si, Ni ilaveleri celikte Ostenitten ferrit ve
perlite dontsumi geciktirir. Bu elementler ara yiizeyde tane buiyumesini engelleyerek
sertlesebilirligi arttrirlar. Ostenit tane boyutunun artmas: ile sertlesebilirlik artar. Ferrit ve perlitin
cekirdeklenmesi, ostenit tane siniinda heterojen cekirdeklenme ile gerceklesir. Ostenit tane
boyutunun artmasi gekirdeklenme igin gereken bolgenin daha az olmasini saglar ve faz déntsum
gecikir. Bu ylizden ostenitleme sicaklig: yiksek secilerek tane boyutunun biylk olmas: saglanabilir.
Bu durumda mikro yap1 bir miktar kabalasir, tokluk duser.

Jominy Egrilerinin Pratik Uygulamalarz:

Jominy egrileri, kalite kontrolde farkli sinif ¢eliklerin sertlesebilme derinliklerini (yuzeyin altinda
istenen sertlik degerinin elde edilebilecegi mesafe) kiyaslamak icin kullanilir. Ornegin, bir tasarimda
ylizeyin altindan 2 mm mesafede sertlik degerinin 40 HRC oldugu bir celik kullanilmak istendiginde,
farkli celiklerin Jominy egrileri cikarilarak istenen mesafe-sertlik degerini veren celik secilebilir.

Sertlesebilirlik, sogutma ortamina oldugu kadar malzemenin capina ya da kesit kalinligina da
baglidir. Dolayisiyla, ayni smif ¢elige ait farkli ¢aplarda hazirlanmis deney numuneleri kullanilarak,
numune ¢api-Jominy mesafesi-sertlik arasindaki iliskinin belirlenmesi de miimkiindiir. Ornegin, 39
mm capindaki bir numunenin merkezindeki sertligin, 50 mm c¢apli numunede yiizeyden sadece 10
mm derinlikteki sertlige ve son olarak 75 mm ¢apli numunede yuzeyden 2 mm derinlikteki sertlikle
ayni olmasi igin Jominy esdeger soguma (soguma hizini) mesafelerinin  (merkezde, 10 mm ve
2 mm derinlikteki) aym1 olmasi gereklidir. Boyle bir durumun gegerli olabilmesi icin, dogal
olarak tim numunelerin ayni ortamda sertlestirilmis olmas: zorunludur. Jominy deneyi ile bir
celik icin elde edilebilecek maksimum sertlik degeri ve
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sertlesme Kkabiliyeti (derinligi) sayisal olarak belirlenebilir. Capa bagli olarak su verme
ortamindaki soguma hizlarmin bilinmesi durumunda, malzemeye ait Jominy egrileri
kullanilarak parcanin farkl: derinliklerde alacag: sertlik degerleri de saptanabilir.

3. Deneyin Yapihst:

Cap1 25 mm (1 in¢) ve uzunlugu 100 mm (4 in¢) olan silindirik ¢ubuk bigimindeki numune,
Ostenitlestirme sicakligina isitilir ve bu sicaklikta yeterli stire boyunca bekletilir. Firindan alinan
numune, Sekil 5’teki Jominy deney dizenegine yerlestirilerek alttan su verilir. Soguma
tamamlandiktan sonra Rockwell C yontemiyle sertlik 6lcuimleri yapilir.

" Ornek Parca

Sekil 5. Jominy deney diizenegi
4. Deney Raporunda Istenilenler:

-1040, 1060, 4140 ve 4340 celiklerinin su verilmis uctan mesafeye bagli olarak degisen
sertliklerini cizin ve degisimleri aciklaym.

- Grossman sertlesebilirlik deneyinin nasil gerceklestirildigini ve Jominy deneyine gdre
ustunlukleri ve zayifliklarini agiklayin.

-Celik icerisindeki Al ve Co miktarlarindaki artis, ¢eligin sertlesebilirligini hangi mekanizmalar
nedeniyle diistirmektedir? Agiklayin.

-Al ve Co haricindeki diger alasim elementleri, celigin sertlesebilirligini hangi mekanizmalar
nedeniyle artirmaktadir? Aciklaymn.

-Yiksek alasiml ¢eliklere Jominy deneyi neden uygulanmamaktadir? Aciklayin.
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7. iKiLI FAZ SISTEMLERI
1. DENEYIN AMACI

ikili faz sistemleri deneyinin amaci, serbest enerji egrisini, denge faz diyagramlariyla nasil
iligkili oldugunun arkasindaki termodinamik prensipleri anlamak ve soguma egrilerinden ikili
bir faz diyagrami olusturabilmektir.

2. TEORIK BiLGILER
2.1. GIRIS

Faz diyagrami metalurjinin 6nemli bir parcasidir. Karisimin denge durumunu gosterirler ve
dolayisiyla verilen bir sicaklik ve kompozisyonda, hangi fazin ve hangi miktarda olabilecegini
hesaplayabilir.

Faz diyagramlarinin arkasindaki ana teori, karisim sogutulup faz degistiginde agiga ¢ikan gizli
1s1tya dayanmaktadir. Bunun anlami, farkli kompozisyonlarin degisimi sicaklik ve zaman
grafiklerini cizerek, hangi sicaklikta farkli fazlarin olustugunu gérmek mimkin olmali.

Kabaca bir ikili faz diyagrami ¢izmek oldukca kolaydir, fakat faz diyagraminin (st kismindan
okuma almak oldukca hizli olmasina ragmen, bu oldukca fazla zaman alir ve boylece bir kati
faz degisimi oldugu zaman degisimleri izlemek i¢in daha hassas ekipmanlar kullanilir. Basit
bir ikili faz diyagrami Sekil 1 de gosterilmistir.

Liguid

@ and L G andL

Temperature

o and g

A Compaosition %B

Sekil 1 Tipik bir basit ikili faz diyagramin sematik gosterimi.

Sirastyla L-s1vi, A ve B iki bilesen, o ve B ise A ve B ce zengin iki kati fazdir. Mavi c¢izgiler
erime ve katilasma egrilerini ifade ederler ve olcimleri oldukga basittir. Kirmizi gizgiler
kati-kat1 dontigiim icerir ve dolayisiyla daha hassas ekipmanlar gerekir.

Fakat, faz diyagramlarinin arkasinda daha problemli ve kompleks sistemleri tanmin edebilen
bircok termodinamik teori vardir, ve bitun stabil fazlarin toplanmas: olduk¢a uzun zaman
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alabildigi ve bu tarz pratik uygulamalar igin her zaman yeterli vakit olmadig: igin, bu faz
diyagramlarinin daha hizli olusturulmasina yol acar.

Hatirlanmasi gereken 6nemli bir nokta, bir faz diyagrami her zaman denge fazlari gostermelidir
ve dolayisiyla kinetik problemlerden dolay: daha diisiik sicakliklarda bunlarin elde edilmesi
zordur. Hatta yiksek sicakliklarda, sistem sogudukca katinin tamamiyla dengeye ulasmasi
icin gerekli zamanda problem olabilir.

2.2 TERMODINAMIK: TEMEL iFADELER
2.2.1 i¢ Enerji, U

Bir sistemin i¢ enerjisi potansiyel ve kinetik enerjilerinin toplamidir. Bir¢cok uygulama icin, i¢
enerjide dikkate deger ufak bir degisim gereklidir. Bir sistemin dU su;

dU =dq+dw=CdT — PdV =TdS — PdV )

dqg sisteme uygulanan 1s1, dw sistem Uzerine yapilan is, C 1s1 kapasitesi, dT sicaklik degisimi,
P basing, dV hacimdeki degisimdir. Sabit bir hacimde;

dU = CvdT olarak ifade edilir.

2.2.2 Entalpi, H
I¢ enerjisinin sabit hacimdeki versiyonudur. Entalpi,
H=U+PV
Dolayisiyla, entalpideki kuguk degisimler igin,
dH =TdS +VvdP ()
Sabit basingta, dP =0, yani
dH, =C.dT

2.2.3 Entropi, S

Sistemin dulzensizliginin  bir 06lgustdur. Molekuler duzensizlik bakimindan, entropi
konfigurasyonel diizensizlik (farkli atomlarin 0zdes taraflara dizilmesi) ve atomlarin ana
pozisyonlarinda termal titresimden olusur. Entropideki bir degisim,

ds > d_q
T 3)

olarak tanimlanur.
* Tersinir bir degisim icin; degisim denge durumunun altindadir dg < TdS

* Dogal bir degisim igin; dengesiz durumun altindadir dg = TdS
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2.2.4 Gibbs Serbest Enerji, G

Gibbs serbest enerjisi bir sistemin denge durumunu ifade etmek icin kullanilir. Bu enerji sadece
sistemin ozellikleriyle ilgilenir, cevresindeki 6zelliklerle ilgilenmez. Bu diisiincesel olarak
faydal1 is yapmak icin sistemde bulunan enerji olarak diistintilebilir.

Serbest enerji, G

G=H-TS =U +PV —TS olarak tanimlanir.

Kicuk bir degisim igin;

dG =-SdT +VvdP

Sabit basing ve sicaklikta olan bir degisim igin;
dG =-SdT

Dolayisiyla;

e dG =O0tersinir (denge) degisimi
e dG <0 tersinir olmayan degisimler
Buradan da anlasilacag: Uizere, G denge durumunda en diisiik degerde olmaya egilimlidir.

2.3 COZELTi TERMODINAMIGI
A ve B iki fazin mekanik olarak karistirildigi diisiiniildiiglinde. Eger bu A ve B atomlarimnin
atom yerlerine rastgele dagilimiyla tek ¢ozelti fazina dontistiyorsa, o zaman,

= Entalpideki bir degisim A ve B atomlar: arasindaki etkilesimle ilgilidir, AH .

= Entropideki bir degisim, AS_. , atomlarin rastgele karistmiyla ilgilidir

= Bir karisimin serbest enerjisi,
AG . =AH__ —AS_
mix mix mix (5)

Bir sistemin N atomdan olustugu diistiniiliirse: X,N A ve x;N B, x,= A atomlarinin

fraksiyonu and x; =1-Xx, B atomlarnindur.

2.3.1 Kansimin Entalpisi

AH . hesaplamasinda sadece potansiyel enerjisi teriminin karistirma esnasinda 6nemli
degisim gosterdigi kabul edilmektedir. Bu degisim en yakin komsu atomlarin birbiriyle
etkilesiminden kaynaklanmaktadir. Bir alasim A ve B atomlarindan olustugu diistiniiliirse.
Eger atomlar komsularini (ayni tip) tercih ederse, A atomlar toplanma egimi gosterir ayni
sekilde B atomlarida, dolayisiyla daha blylk sayida A-A ve B-B baglari olusabilir. Eger en
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Waa en yakin A-A komsular: arasindaki etkilesim enerjisi,

wss en yakin B - B igin ve

was en yakin A-B icindir.

Atomlar arasindaki mutlak ayrim icgin otansiyel enerjileri sifir oldukca, bitin bu enerjiler
negatiftir.

Her bir A ve B atomukoordinasyon sayisina sahiptir z.

Dolayisiyla, en yakin komsu atom ¢iftlerinin toplam sayis1 Nz/2 dir.
A-A olasisigr = Xa?

B-B olasilign = Xg?

A-B olasilig1 = 2XaXs

Bir kat1 ¢Ozelti icin toplam etkilesim enerjisi,

H-U =M (X°w +X?w +2X X w )

S S 2 A A b B A B AB

zN
Saf Aigin, H, = 7w

AA

Saf Bigin, H, = %WBB
Boylece karisimin entalpisi,

ZN
AH . = 7 XaXs (ZWAB - (WAA + Weg ))

(6)

seklinde verilir.
Etkilesim parametersinin asagidaki gibi tanimlayabiliriz;

N
W = Z_(ZWAB - (WAA + Weg ))

Dolayisiyla,

AH_ . =W X, X,

e W>0 durumunda A-A ve B-B etkilesimi A-B etkilesimden enerjik olarak daha
uygundur. Yani, So, AHmix> 0 ve A ca zengin ve B ce zengin ¢ozelti olusumu
egilimindedir.

e Eger A-B etkilesimi A-A ve B-B etkilesiminden enerjik olarak daha mimkdn olursa.

W <0, AHmix < 0, ve duzenli yapilar ya da ara bilesikler olusumu egilimindedir.

e Son olarak, eger ¢ozelti ideal ve bitun etkilesimler enerjik olarak esdegerse, o

zaman W = 0 ve AHmix = 0 dur.
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2.3.2 Karisimin Entropisi
Boslugun her mold,

AS,, =—kN(X, I X, +X,In X, )=-R(X,In X, +X,IhX,)

(8)
(Bu sonug Stirling yaklasiminin kullanilmasindan ortaya ¢ikmaktadir.) N = Avogadro sayisi,
ve kN = R, gaz sabiti. A bir ASmix karst Xa grafigi AHmix den farkli sekle sahiptir. Egri xa =0
ve Xa = 1 de sonsuz egime sahiptir.
Karisimin serbest enerjisi;
AG,, =AH,_, —TAS . =W X, X, +RT(X,Ih X, +X,Ih X,) )

seklinde verilir.

e W <0 igin, AGmix bitiin sicakliklarda negatifitr ve karisim ekzotermiktir.

e W >0 igin, AHmix pozitiftir ve karisim endotermiktir.

2.4 SERBEST ENERJi EGRILERI
Herhangi bir faz icin, G serbest enerji, sicaklik, basing ve kompozisyona baglidir.

2.4.1 Saf Malzemeler
Saf malzemelerde kompozisyon degismez ve basinca ¢ok az baghdir. Dolayisiyla serbest
enerjisi degisimi en yuksek sicaklikla degisir.

En diistik serbest enerjiye sahip faz verilen bir sicaklikta en stabil olabilir. Bir malzemenin
kat1 ve siv1 fazlarimin serbest enerjilerinin egrileri Sekil 2 de ¢izilmistir. Erime sicakliginin
altinda kat1 faz en stabildir ve bu sicakhigmn (izerinde siv1 faz stabildir. iki egrinin kesistigi
erime sicaklhiginda kati ve siv1 fazlar dengededir.

free energy curve
for liguid

free energy curve
for solid

Sekil 2 Kati ve sivi erime noktasina
yaklagtiginda serbest enerijileri arasindaki
farklilik.

Temperature

¥
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2.4.2 Cozeltiler

Birden fazla bilesen iceren bir ¢Ozelti durumunda, bu ¢ozeltinin serbest enerjisi onun
kompozisyonunun yani sira sicakligina bagli olabilir. Bu karistmin serbest enerjisinin
tstunde;

AG,, =AH,_, —TAS_, =W X,X, +RT(X,In X, + X, X,) ©)

gosterilir.

AGnmix egrisinin sekli sicakliga baghdir. Sekil 3 de gosterilen pozitif AHmix degeri, diisiik
sicakliklarda egri Gzerinde bir maksimuma yol acar. ASmix gradyani xa = 0 ve xa = 1de sonsuz
iken, diistik ¢6zlinen iceren konsantrasyonlar icin AGmix her zaman negatiftir.

Yiksek sicakliklarda, tam ¢ozelti ve bir tek minimum sahip bir egri vardir. Diisiik sicakliklarda,

egri bir maksimum ve iki minimum sahiptir. iki minimum arasindaki kompozisyon arahginda

(kesikli cizgilerle belirtilmis) iki fazli bir karisim tek-fazli bir ¢6zeltiden daha stabildir.

Duzenli bir kat1 ¢ozeltinin serbest enerjisi AGsol, karisimin toplam enerjisi AGmix ve erimenin

serbest enerjisi AGus
AG =AG,,, +AG

solution —

fusion (11)
olarak ifade edilir.

&Gmix

pit Increasing T B

Sekil 3 AHmix ve T nin AGnmix lizerine etkisi.
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2.4.3 Erimenin serbest enerjisi

Bir sivi katilasirken, atomlar hareket ederek yakinlastikca ve Kkristal kati bir form
olusturdukca, donma serbest enerjisinde degisimler olur. Saf bir k bilesen i¢in Richard
kuralin1 kullanarak deneysel olarak hesaplanabilir:

AG ~95(T, -T)

Tm erime sicakligi, T mevcut sicaklik.
e AGtusion = 0 bilesen erime sicakliginda.
e AGtusion < 0 bilesenin erime sicakliginin altinda.
e AGtusion > 0 bilesenin erime sicakliginin tstiinde.

fusion —

(10)

2.5 FAZ DIYAGRAMLARI

2.5.1 Basit bir Faz Diyagram

Serbest enerji egrileri bir sistemde en stabil fazin, verilen bir sicaklikta ve kompozisyon igin
en diisiik serbest enerjili faz ya da faz karisiminin belirlenmesinde kullanilir. Bir alasim kati1 fazi
icin serbest enerji egrisinin bir sematigi Sekil 4 de gosterilmistir. Kati ister bir karisim olarak
ya da A ve B homojen ¢ozeltisi olarakta bulunsa gostermistir. Sekil 4 ve 5 bir alasimin farkli
serbest enerjiyle farkli konfiglrasyonda olusan C kompozisyonunu gosterir. Sekil 4 de A ve B
nin karismamis serbest enerjisi diagonal siyah cizgi olarak gosterilmistir.C kompozisyonundaji
bu karisimin serbest enerjisi kirmizi nokta olarak gosterilmistir.

Sistemlerin ¢ogu icin birden fazla faz ve ilgili serbest enerji egrisi oldugu disiiniilmelidir.
Verilen bir sicaklikta bir sistem icin en stabil faz kompozisyonla degsim gosterebilir. Sistem
verilen sicaklik ve kompozisyonda timiyle en stabil fazdan olussa bile, eger iki fazin
kesisimlerinin serbest enerji egrileri, bltun sistemden farkl: olarak iki fazin karisimi olan bir
kompozisyon en stabil konfigurasyonudur.

Verilen iki fazli yapidaki herhangi bir sistemin toplam serbest enerjisi, bir serbest enerji
grafiginde s6z konusu iki faz1 diiz bir dogru ile baglayarak bulunur. iki serbest enerji egrisine
ortak bir tanjant cizgisi ¢ekilirse bitiin sistemin en diisiik serbest enerjisi Uretilebilir. Cizgi
serbest enerjiyle karsilastigi yerde herbir fazin kompozisyonunu tanimlar. Tek ve iki fazli
bolgeler arasindaki sinirlar faz diyagramindaki katilasma ve erime egrilerini gosterir.
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Molar Fraction B
1] 05

—_

A

Sekil 4 o (¢ozelti) faz1 icin molar serbest enerji egrisi.

Molar Fraction B ————-

MG
Al

A

Sekil 5 Kat1 ve siv1 fazlar ve dengedeki ortak tanjant uygulamasi
icin molar serbest enerji egrileri.

Sicaklik denge durumundaki kati ve sivinin kompozisyonunu degistirir ve faz diyagraminda
katilagma ve erime egriler olusturur. Sekil 6 da bir ikili sistem faz diyagraminda gosterilen bir
sicaklik araligindaki kat1 ve sivi fazlarin serbest enerji egrileri boyunca gorulebilir.
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T Tz LE
S 5
5
G - G L G .
With B ————m Wi B —————m Wi B ———»
T4
T
T o
5
Ts.-
G < 0
= Ta-
With B ————m g
Ts E’ Ts--
I
|_
] L Fiy Wt ——— E
G = Sekil 6 Sivi (L) ve kat1 (S) icin serbest enerji egrilerinden
VWL B . basit bir faz diyagraminin ¢ikarilmasi.

2.5.2. Basit Otektik Sistemler

Serbest enerji egrileri ve faz diyagramlar1 butlin kompozisyonlarda ve sicakliklarda ¢ozelti
olarak bulunan butun sistemler igin basit bir faz diyagraminda tartisilacaktir. Cogu gergek
sistemde bu durum olmaz. Bu benzer olmayan komsu atomlar arasindaki olumsuz
etkilesimden kaynakli pozitif bir AHmix dan dolayidir. Sicaklik diistiikge AHmix terimi daha
onemli hale gelir ve egri daha onceden tanimlanan iki minimum ve bir maksimum egri
sonucunda orta kompozisyonda yikselen tarafa déner, Sonra bir ortak tanjant iki minimum
arasina Gizilir bu iki farkli fazin karisimi olarak mevcut sistemin kendi serbest enerjisini
diistirdiigl gosterir.

Co kompozisyonundaki bir sistemin serbest enerjisi, C1 and C> kompozisyonlarinda iki kati
fazin karisimi olarak minimize edilebilir.
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"

—_—\_\_\_‘__——\—._
€
|
A G o 2 B
Wit B L

Sekil 7 Denge durumunda, Co alasimi Go minimum
serbest enerjisine sahiptir, C1 + C2 nin karisimi oldugunda.

Bu etki bir sistemin tek faz katilasirken sogumada iki ayr1 kat1 faza ayrigsmasina sebep olabilir
(Cr-w).

Diger muhtemel bir sonug, stvinin serbest enerji egrisi sicakhigin bir kat1 ¢dzelti olusturmasindan
daha yuksek olmadan 6nce katinin serbest enerji egrisi ile kesisir. Sicaklik arttik¢a, sivinin
serbest enerji egrisi katinin egrisine gore asagi tarafa hareket eder ve iki parca kat1 serbest enerji
egrisi ve bir parca sivi serbest enerji egrisi ile ortak tanjantin baglanti oldugu pozisyona
ulasir. Bu sicaklikta, i¢ faz dengededir. Burada sistem Otektik sicakliginda dengededir ve (¢ faz
ortak bir tanjant ile birbirine baglidir.

Bu otektik sicakligi olarak bilinir. Bu sicaklikta bir kompozisyonda iki kati faz tek bir sicaklikta
karsilikli olarak katilasabilir. Bu 6tektik kompozisyondur. Bu sistemin en diisiik erimen noktasi
gosterdigi kompozisyonudur.

Otektigin Gzerindeki sicakliklarda iki ortak tanjant ayni sicakhkta iki iki-fazli bolge uretirler.
iki farkli kat1 fazlar genellikle o ve B olarak isimlendirilirler. Dolayisiyla 6tektik sistem bir
Otektik sabit-reaksiyon ¢izgisinin oldugu bir V iceren 6tektik nokta erime egrisine sahiptir.
Burada bir otektik faz diyagrami ornegi vardir. ave Pikisi de kat1 fazlardir. Faz
diyagramindaki iki-fazli kati bolge alasimin Otektikalti ya da otektikusti olmasina bagh
olarak otektik ve o ya da B fazinin karisimindan olusabilir. Denge durumu altindaki bir alasim
bilesenleri onun faz diyagramindan bulunabilir.
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Sekil 8 Herbir kat1 fazin farkli kristal yapilara sahip oldugu 6tekti faz diyagraminin
elde edilmesi.

2.6 SOGUMA EGRILERININ YORUMLAMASI

Sabit basingta herhangi bir saf metalin erime sicakligi (bir- bilesenli sistem) tek benzersiz bir
sicakliktir. Sivi ve kati fazlar sadece bu denge sicakliginda bir arada bulunabilir. Erime
sicakligina ulasana kadar, erimis malzemenin sicaklig: sabit bir sekilde dustraldr.

Bu sicaklikta malzeme kristallesmeye baslar, malzeme boyunca sabit sicaklik saglayan kati
stvi araylizeyinde gizli 1s1 gelismesine neden olur. Katilasma tamamlandiginda, sabit soguma
durur. Katilasma esansinda sogumadaki bu bekleme, sicaklik zaman egrilerinde malzemenin
erime noktasini belirlemeyi saglar.

iki ya da daha fazla bilesenden olusan sistemlerin cogu kat1 ve siv1 fazlarin dengede oldugu
durumlarda bir sicaklik araligi gosterir. Tek bir erime sicakligi yerine, sistem sivilagsma ve
katilagma olarak iki farkli sicakliga sahiptir, sividan katiya gegisin tanimlanmasi gerekir.
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Temperature

2 (VI R

Sekil 9 Saf malzemeler igin sicaklik-
zaman egrisi.

|
Tirme

Swvilasma sicakligi Uzerindeki sistem tamamen sividir, katilasma sicakhiginin altinda ise
tamamen katidir. Bu iki nokta arasinda kati ve sivi fazlar dengededir. Sivilasma egrisi
sicakhigina ulasildiginda katilasma baslar ve gizli 1sinin gelismesi soguma hizinda bir azalisa
neden ve soguma egrisi degisiminde nihai bir azalisa yol acar.

Katilasma tamamlana kadar, katilasma egrisi sicakligi belirlenene kadar soguma egrisi tekrar
degisir. Diyagramin altinda gorildugi Uzere, gradyanindaki bu degisim sivilasma egrisi
sicakhigr T ve katilagma egrisi sicakliginin Ts tanimlanmasini saglar.

Temperature
T
Ts
Sekil 10 1iki bilesenli bir sistemde
sicaklik-zaman egrisi.

>
Tirme

Soguyan malzeme Otektik kompozisyonda oldugunda, bitin yapinin katilasmasi tek bir
sicaklikta meydana gelir. Bu da otektik sicakhiginda katilasan bir sistemin tek-bilesenli bir
sistemle benzer sekilde soguma egrisi gostermesine sebep olur.

Termperature

Te —bommeeee

Sekil 11 Otektik kompozisyondaki ikili
bir otektik sistem ig¢in sicaklik-zaman
egrisi.

L
Time
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Otektikalt1 ve Otektikiistii alasimlarm  katilasmasinda, ilk olarak sividan farkli  bir
kompozisyonda tek bir faz katilasir. Soguma devam ettikge bu sivi kompozisyonun 6tektik
kompozisyona yaklasmasina neden olur. Sivi 6tektik sicaklhigina ulastiginda, iki faz karisimi kati
bir 6tektik formda katilasir ve 6tektik kompozisyondadir.

Otektigin olusumu katilasma tamamlanana kadar sistemin sogumasinin durmasina neden olur.
Soguma egrisi sonuglarindaki iki bélimde, yokuslu kisim tek fazin, diiz yer Otektigin
katilastig1 yeri gosterir.

Temperature

T -

Te - Sekil 12 Otektik kompozisyonun

altindaki ve 0stlndeki bir ikili
sistem igin sicaklik-zaman egrisi.

>

Time

Ayni sistemden bir kompozisyon araliginda katilasma ve erime sicakliklar: alinarak her bir
kompozisyonun erime ve katilasma egrileri faz diyagramlarinin belirlemek icin eslestirilerek
belirlenebilir.

Ayni sistem icin soguma egrilerinin altina farkli kompozisyonlar zaman ekseninde yer
degistirilerek kayit edilir. Kirmizi bolgeler malzemenin sivi oldugu, mavi bolgeler
malzemenin kati oldugu ve yesil bolgelere kat1 ve sivi fazlarin dengede oldugu yerlerdir.

A Composition (%B)
010 20304050 60 70 80 50 100

R
\\\\\ \\\\\\\\\

-

Sekil 13 Farkli kompozisyonlardaki ikili 6tektik sistemler icin
sicaklik-zaman egrileri.
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Zaman eksenin egrilerden ¢ikartilip yerine kompozisyon getirilerek, soguma egrileri verilen
bir kompozisyon i¢in katilasma ve erime egrilerinin sicakligini gosterir. Bu faz diyagrami
Uretmek icin katilagsma ve ergime egrilerinin ¢izilmesini saglar.

‘I.

Temperature

o 1| 20 30 40 50 BO 70 80 S0 1IIIIIIF
Fure A, Composition, %B Fure B

Sekil 14 Soguma egrilerinden basit faz diyagramlarinin ¢ikarilmasi.

3. EKIPMAN ve MALZEMELER

Ekipman: Vakum ergitme firmi, veri kaydedici, bilgisayar
Malzemeler: Metaller (Pb ve Sn), grafit kroze, temokupllar, (K tip)
4. DENEYSEL PROSEDUR

Bir faz diyagrami olusturmanin en kolay yolu sivinin soguyarak katiya dondugu sivi sicakligina
kars1 zaman grafigi cizmektir. Soguma egrisinin yorumlanmasinda tartisildig: tizere, katilasma
ve erime egrileri grafikte gizli 1sinin yaymimdan dolay: soguma geciktirildigi noktalar olarak
gordlebilir.

Farkli kompozisyonlardaki iki metalin alasimlarinin soguma egrilerini kaydederek faz
diyagramlar1 hakkinda bilgi sahibi olmak ic¢in bir deney uygulanabilir. Laboratuvarda hizli ve
kolay bir sekilde 1sitilip sogutulabildigi icin, diisiik ergime sicakligina sahip kalay-kursun (Sn-
Pb) bu 6rnek icin secilmistir. Dolayisiyla, saf kalaydan %210 kursun iceren alasima kadar 3 farkli
kompozisyon kullanildigi deney makul slre igerisinde gerceklestirilebilir.  Bdtin
kompozisyonlar agirlikga 6lculdr.

Pb ve Sn kullanarak yaklasik olarak 100 mm uzunlugunda ve 30 mm ¢apinda grafit kroze
icerisinde hedeflenen kompozisyonda erimis bir alasim Uretmek igin yeterli miktarda metalik
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malzemelere vakumlu bir firinda eritilmistir. Vakum ergitme firnin resmi Sekil 15°de
gosterilmistir ve 1100°C ye kadar kullanilabilir. Sn ve Pb nin safliklart %99.99 dur.
Karistirma sonrasi, erimis metalik alasim iceren grafit kroze disar1 ¢ikartilir ve termokupl grafit
kapak krozenin Ustline yerlestirilir. Termokuplin ucu erimis alasimin sicaklik-zaman egrisini
kaydetmek icin data kaydedicisine baglanir. Soguma egrisi kaydedici sistem Sekil

16°da sematik olarak gosterilmistir. Metalik alasimin sicaklhigi ergime sicakliginin 20°C altina
diistiiglinde kayit durdurulur.

K tip termokupl

Grafit bashk

Grafit krize

Termokupl icin
aliimina tip

Erimis metalik
alasim

Data kaydedici

Sekil 16 Metalik alasimlarin soguma egrisini elde etmek igin bir tipik deneysel diizenegin
sematik gosterimi.
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Pb-Sn ikili sisteminin faz diyagrami sekil 17 de gosterilmistir.

Composition (at% Sn)
] 20 40 60 80 100
| | | | ] l I ] | ]
327°C
— 600
300
Liquid
. 500
£ 200— @ 400
K]
2 B
= 18.3 61.9 97.8 |7
A
g T 300
100 [— el i 2P
i
— 100
8 | I | l l l | -
0 20 40 60 80 100
(Pb) Composition (wt% Sn) (Sn)

Sekil 17 Pb-Sn ikili sisteminin faz diyagrami.
5. ISTENENLER VE ODEVLER

1. ikili faz diyagramlarinin deneysel metodu ve prosediirii hakkinda ayrintilar veriniz.

2. Sn-Pb ikili sisteminde g farkli kompozisyon igin 6l¢ilmiis olan katilasma ve ergime sicakliklarint

kullanarak Sn-Pb ikili alagiminin Sn ce zengin tarafina ait faz diyagramimi giziniz.
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8. BIYOSERAMIK DOKU iSKELESi URETIiMi
1. DENEYIN AMACI

Bu deneyin amaci, seramik malzemeleri ve sert doku uygulamalarinda kullanilmak Uzere, 3-
boyutlu seramik esasli doku iskelelerinin Gretimini 6grenmektir.

2. TEORIK BiLGILER

Insan viicudundaki dokularin kendilerini belirli bir yapim ve yikim dénglsi sayesinde
yenileyebilme kabiliyetleri bulunmaktadir. Fakat yas faktoérl, travma, hastalik gibi
sebeplerden dolayr bu dongii bozulabilir. Iskelet sistemimizdeki “remodelling” olarak
adlandirilan bu yeniden yapilandirma sistemi bozuldugunda kemik doku kendini tamir
edemez ve boylece eski fonksiyonlarini kaybeder.

Yasam kalitesini diistiren bu gibi durumlarda kemik rejenerasyonunu desteklemek ve kemigin
eski Ozelliklerini yeniden kazandirmak adma uygulanan cesitli yontemler bulunmaktadir.
Bunlardan biri de “doku iskeleri” nin kullanimidir. Bu uygulamanin amaci, kemik kaybini
gidererek kayip kemik dokusunun yeniden olugsmasini saglamaktir. Bu uygulamalarda doku
ile uyumlu sentetik ya da dogal kaynakli malzemeler kullanilmaktadir.

2.1 KEMIGIN YAPISI

Kemik, makro diizeyden nano diizeye kadar iyi bir sekilde organize olmus dogal bir kompozit
yapidir (Sekil 1). Kemigin organik kisminin temel bileseni kollajen (polimer) ve inorganik
kismmin temel bileseni ise hidroksiapatit (seramik) mineralidir. En 6nemli iki kemik tipi
kortikal ve stingerimsi kemiktir. Kortikal kemik (Sekil 2), yiksek mekanik mukavemete sahip
yogun bir yapidir ve kompakt kemik olarak da bilinir. Stingerimsi veya trabekiler kemik
(Sekil 2), femur gibi uzun kemiklerin uglarinda veya kisa kemiklerde kortikal kemigin
smirlart iginde bulunan gdzenekli bir yapidadir [1].

Kortikal kemik, tim vicudu destekleyen sert, kati ve yogun korteks tabakasini olusturur.
Periosteum ad1 verilen bir dig katmana ve endosteum adi verilen bir i¢ katmana sahiptir.
Osteon/Havers sistemi kortikal kemigin fonksiyonel birimidir. Kan damarlarini ¢evreleyen
merkezdeki havers kanallarindan olusur ve haversian kanali, esmerkezli lamel tabakalar ile
cevrilidir. Kemik matrisi (lamel denilen ince tabakalar, 3-7 um genislik) osteoblast adi verilen
kemik yapic1 hiicreler tarafindan olusturulur. Osteoblastlar, kemik iliginin mezenkimak kok
hicrelerinin (MSC) farklilasmasiyla olusur. Yeniden modelleme islemi, kemik matrisinin
emilmesinden sorumlu olan osteoklastlar tarafindan baslatilir [2].

Osteoporoz, kemik yikimmin kemik yapimindan daha hizli meydana gelmesi sonucu ortaya
cikan bir hastaliktir. Bu hastalik trabekillerin incelmesine neden olarak toplam kemik
yogunlugunda ve mukavemetinde bir azalmaya yol agar. Hastalik sonunda 6zellikle kalca, bilek,
diz ve omurgada kemik kirilmas1 meydana gelir [1].
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2.2 KEMIK ONARICI BIYOMALZEMELER

Kemik, minerallerin homeostazisinde (dengelenmesinde) 6nemli bir rol oynar. Bu
minerallerin en énemlileri fosfat ve kalsiyum iyonlari kemikte depolanir ve gerektiginde kana
salinabilir. Kemiklerin bir diger 6nemli islevi, hareket, yik tasima kapasitesi ve vicudun i¢
organlarimin korunmasidir. Kemik dokusu dinamik ve yiksek oranda vaskilarize olmus bir
dokudur. Cogu kirik herhangi bir cerrahi midahale gerektirmez. Ancak biyik kemik
defektleri ve kaynamayan kiriklarda cerrahi mudahale gerekir. Kemigin yiksek rejeneratif
Ozelligi bireyin 6Gmri boyunca devam eden bir sirectir. Hasarli dokularin tedavisi, bir otogreft
veya bir allogreft kullanilarak gerceklestirilebilir. Altin standart olarak kabul edilen
otogreftler kisinin kendisinden alinarak hasarli dokuya implante edilen yapilardir. Kisinin
kendisinden alinan kemik grefti viicuda daha hizli entegre olarak kontaminasyon riskini
azaltir. Ote yandan; kan kaybi, daha uzun cerrahi zaman, enfeksiyon ve sinirlh miktarda greft
materyali saglamasi nedeni ile otogreftlerin cesitli dezavantajlari bulunmaktadir. Allojenik
kemik greftleri bir baska insandan alinarak implante edilen greft yapilaridir. Bu yapilar
osteoindilktivite ve osseointegrasyon saglamalidir. Osteokondiktivite, kemigin
biylyebilecegi anlamina gelir. Osteoinduktif Ozellige sahip greftlerde, greft yiizeyine veya
gOzeneklere, kanallara veya borulara dogru siingerimsi kemik olusumu gergeklesir.
Osseointegrasyon ise kemik ve implant arasindaki baglanma ile ilgilidir. Bir greftin uygun
sekilde yerlestirilmesi, greftin tipi ve yerlestirme bélgesi gibi bircok faktérden etkilenir.

Biyolojik greftlerin yerine gelistirilen cesitli sentetik greftler de bulunmaktadir. Gegmiste
biyoinert malzemelerin gelistirilmesi Uzerine durulurken gunimizde biyolojik molekdller ile
baglanabilen biyoaktif malzemelerin gelistirilmesi Gzerine durulmaktadir. Otolog ve allojenik
greft yerine kullanilabilecek malzemeler; biyoaktif seramikler, biyoaktif camlar, biyolojik
veya sentetik polimerler ve kompozitler olarak siralanabilir. Bu malzemelerde enfeksiyon
veya cevresel streslere yetersiz uyum gibi nakil ile ilgili problemlerden kaginmak daha kolaydir.
Ideal malzemenin biyolojik doku ile tamamen yer degistirmesi beklenmektedir.

Doku iskelesi terimi, hicrelerin dokulari ve organlari yenilemesi icin uygun bir ortam
saglayan (¢ boyutlu (3B) biyomalzemeler icin kullanilir. Doku iskelelerinin retim amaci
doku iyilesmesini dogal olarak simule etmkek icin hiicrelere rejeneratif sinyaller gonderilmesini
saglamaktir. Doku iskelelerinde en 6nemli husus iskelelerin 3B yapilaridir. Biirbiri ile baglantih
porlar ve yiksek porozite; 3B doku yenilenmesine, hiicre bilylimesine, hiicre ¢ogalmasina ve
farklilasmasina ve atiklar ile parcalanma drlnlerinin diflize olmasina izin verir. Gozenek
boyutu hicrelerin yer degistirmesine izin verecek kadar buyuk, ancak hucrelerin iskeleye
baglanmasina izin verecek kadar kiiciik olmalidir. iskelenin parcalanmasi doku yenilenmesi
kadar uzun sirmelidir. Bu nedenle, kemik dokusu icin ideal bir iskelenin osteokonduktif,
biyobozunur ve uygun mekanik 6zelliklere sahip olmasi gerekir.
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2.2.1 Kullanilan Malzeme Turleri

Tarihsel agidan, birinci nesil biyomalzemelerden beklenen temel 6zellik biyouyumluluk iken,
ikinci  nesil biyomalzemelerden beklenen 6zellik biyo-etkilesimdir. Uclincii  nesil
biyomalzemeler ise biyo-tepkiseldir, 6rnegin genleri, hiicrelerin cogalmas: ve farklilagsmasini
aktive edebilirler. Ginlimuizde kemik dokusu iskelesi dretimi igin kullanilan malzemeler
inorganik malzemeler ile dogal veya sentetik polimerlerdir.

Polisakkaritler (nisasta, aljinat, kitin/kitosan, hiyaluronik asit trevleri gibi) veya proteinler
(soya, kollajen, fibrin jelleri, ipek gibi dogal malzemeler, hiicre yapismasina ve fonksiyonuna
yardimci olur. Ancak, patojenik safsizliklar nedeni ile immunojenisite ortaya cikabilir ve
mekanik Ozellikler ile biyoboznurlugun kontrol edilmesi daha zor olabilir.

Poli (laktik asit) (PLA) ve poli (glikolik asit) (PGA) gibi sentetik polimerler ve bunlarin
kopolimerleri, hicre transplantasyonunda ve doku mihendisligi icin iskelelerde Ustiin
mekanik oOzellikleri ve bozunma hizlarinin kontrol edilebilmesi nedeni ile daha yaygin olarak
kullanilmaktadir.

Metaller implant Gretiminde kullanilan en eski malzeme tlr( olarak diisiintlebilir. Kullanilan
ilk metaller aliminyum, kursun, altin ve giimiistiir. GUnimuzde titanyum ve alasimlar1 yuksek
biyouyumluluklar, diisiik toksisite ve yuksek korozyon direnci nedeniyle dis ve ortopedik
implantlar icin en sik kullanilan metalik biyomalzemelerdir.

Inorganik malzemeler, Grnegin metaller, biyoaktif camlar, trikalsiyum fosfat (TCP),
hidroksiapatit (HAP) ve bunlarin kombinasyonlar1 kemik mineral fazina benzerlikleri nedeni
ile, kemik doku muhendisliginde kullanilan diger malzeme gruplaridir. Bu materyallerinden
gelistirilmis HA-TCP gibi bifazik seramikler, wollastonit gibi diger malzeme yapilar1 da
bulunmaktadir. Biyoseramikler, sadece kemik doku mihendisliginde degil, ortopedi ve dis
hekimliginde de kullanilan biyomalzemelerdir. Kemik doku mihendisliginde en yaygin
olarak kullanilan biyoseramikler HA, TCP ve bunlarin kompozitleridir [4].

2.3 DOKU ISKELESI URETIM TEKNIKLERI
2.3.1 Geleneksel Uretim Yontemleri

Gozenekli doku iskelerinin imal edilmesi icin geleneksel yontemler arasinda esas olarak; ¢oziicl
dokam/partikul ayirma yontemi, mikrokire yontemi, gaz kopiiklestirme yontemi, stnger
yuntemi, eriyik kaliplama yontemi, faz ayrimi yontemi, fiber baglama yontemi ve elektroegirme
(Electrospining) gibi yontemler yer almaktadar.

2.3.1.1 Cozucu dokum/Partikul uzaklasgtirma

Cozucu dokum/partikil uzaklastirma yontemi doku iskelesi Gretiminde en ¢ok kullanilan
yontemdir. Bu yontemde; doku iskelesi Uretimi amaciyla, hazirlanan polimer ¢ozeltisine suda
cozlnebilen partikiller eklendikten sonra, ¢ozelti istenilen sekildeki kaliba doékiilmektedir.
CoOzucunun uzaklastirtlmasinin (buharlastirilmas: ya da liyofilizasyonuyla) ardindan elde
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edilen yap1 su ile muamele edilerek porojen gdrevi goren partikiller uzaklastirilip gozenekli yapi
elde edilmektedir. Porojen partikil olarak tuz ve sekerin yani sira lipidler de kullanilmaktadir. Bu
yontem kullanildiginda doku iskelesinin gozenek boyutu ve gdzenekliligi, eklenen partikil
boyutunun ve partikil/polimer oranmin ayarlanmasiyla kontrol edilebilmektedir. Ancak
g6zeneklerin sekli partikilin sekliyle siirlidir. Yontemin en énemli avantaji az miktarda polimer
kullaniimasidir.  Uygulanmas: kolay olmakla birlikte, kalin yapilarda partikillerin su ile
uzaklastirilmasi zor oldugundan ince membranlar ve ¢ok ince 3-boyutlu gozenekli yapilarin eldesi
mimkun olabilmektedir. Bazilar1 toksik olabilen ¢oziiculerin yiksek miktarda kullanilmas: ve
yapilarda bu ¢ozuculerin kalintilarinin olabilmesi hiicre yapismas: ve tremesini dnleyebilmektedir

[5].

polimer
Doku iskelesi bir
FO’%‘ ) goziicitye koyulur b 7w, 6,0 } b~ * o
AL . = - L . v
AL&%‘ " ;.m._xn Sy ‘}&,.A\%}d
porojen faz ayrim1 veya porojenin yapidan gbzenek

liyofilizasyon uzaklagmasi

ile gbzenek olusumu
Sekil 3 Cozucu dokum/partikul uzaklastirma yonteminin sematik gosterimi [6]

2.3.1.2 Gaz Kopuklestirme Yontemi

GoOzenekli seramik formlar1 gaz kopiiklestirme teknigi kullanilarak da dretilebilir. Burada
seramik camuru;

» Camur igerisinden hava kabarciklar1 gegirilmesi,
» Yiksek hizli doner bigaklarin kullanima,
» Havanin ¢camur i¢ine supurilmesi gibi

cesitli yontemlerle kopiklestirilebilir. Camurun kararl: bir yapida tutulabilmesi i¢in agar veya
polimerik malzemeler gibi stabilize edici ajanlar kullanilir. Go6zenekli yapi ¢amurun
dokilmesi ve daha sonra kurumasina izin verilerek yakilmasi ile de eldilmektedir. Sinterlemede,
stabilize edici organik ajanlar, gozenekli seramik bir yap1 birakarak yapidan uzaklasirlar. Bu
yontemle biribiri ile baglantili g6zeneklere sahip seramiklerin Gretimi mumkundar [7].

| Sertlesme,
Gaz kuruma »"-®
Supirme Sinter

Seramik camuru

Sekil 4 Gaz kopuklestirme yonteminin sematik gosterimi [8]
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2.3.1.3 Replika Yontemi

Gozenekli seramik malzemeler Gretmek icin polimerik kopik substratlar da kullanilabilir.
Seramik ¢amuru ya kopuge emdirilir ya da kopuk seramik camuru ile kaplanir ve yakma
isleminden 6nce kurumasina izin verilir. Yakma islemi sirasinda polimer substart yanar ve
seramik biribrine bagli gozenekler iceren kristalin bir yapiya sahip olacak sekilde sinterlenir.

Seramik yogunlugu ve gbzenek boyutu, sekli ve dagilimi, kullanilan metoda baglidir. % 70'e
kadar gozeneklilige sahip agik gozenekli yapilar kopugun pozitif bir gorintusi alinarak
uretilebilir. Bu yontemde camur, kopuk seritler tzerine kaplanir ve yanma sirasinda kopuk
acik gozenekli yapilarak meydana getirerek yanar. Gozenekli kdpigln pozitif gérintisi Sekil
5(a)’da yer almaktadir.

Alternatif olarak koplk tim bosluklarin doldurulacag: sekilde tamamen seramik ¢amuru ile
de emdirilebilir. Yanma sirasinda Sekil 5(b)’de gosterildigi Gzere kopugiin negatif bir géruntusu
elde edilir. Bu malzeme yaklasik %5-10 gozeneklilige sahip olacaktir.

Sekil 5 (a) Agik gozenekli HA yapisi (b) Birbirine baglanmis gozeneklilige sahip yogun
HA seramik yapisi [7]

Emdirme Kurutma
S —

veya Sinterleme
sizdirma

Sentetik veya dogal
substrat

Seramik Camuru

Sekil 6 Replika Yoénteminin Sematik Gosterimi [8]
2.3.1.4 Faz Ayrim Yontemi

Bu yontemde polimer-su emulsiyonlar1 gibi ¢ok bilesenli sistemler kullaniimaktadir. Bu
sistemler belirli sicakliklarda termodinamik olarak kararsiz hale gelebilmekte ve serbest
enerjinin diismesi ile faz ayrimi gerceklesmektedir. Oncelikle polimerce zengin ve polimerce
fakir iki faz olusur. Ardindan ¢ozicunin uzaklastiriimasiyla (liyofilizasyon ya da ¢ozici
ekstraksiyonu ile) polimerce zengin faz katilasir ve gozenekli yap: elde edilir. Faz ayrimi iki
sekilde gerceklestirilebilir: termal yolla faz ayrimi (TIPS) ve ¢ozicl ile faz ayrimi (SIPS).
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Daha sik kullanilan SIPS yonteminde polimer ¢6zeltisi bir kaba konur ve polimerin ¢oztinmedigi
ancak polimer ¢ozucusuyle ¢ozelti olusturabilen ikinci bir ¢dziicinin bulundugu banyoya
yerlestirilir. Cozlcllerin temas etmesiyle faz ayrimi gerceklesir. Faz ayrimi kosullarinin
ayarlanmasiyla doku iskelesinin yapis1 kontrol edilebilmektedir. Faz ayrimi yontemi Kkati-sivi
faz ayrimi ve sivi-sivi faz ayrimi seklinde olabilmektedir. Kati-sivi faz ayrimi yonteminde
polimer ¢ozeltisinin sicakhginin diistirilmesiyle ¢oziict kristallenir ve ¢oziict kristallerinin
ayrilmasiyla (sublimlesme ya da ¢6zicu degisimi) ¢ozlci kristallerinin ayrildigi  bdlgelerde
gbzenekler olusur. Sivi-sivi faz ayrimi yonteminde ise polimer ¢ozeltisinin kritik ¢cozelti
sicakliginin Uzerindeki sicakliga getirilmesiyle polimerce zengin ve polimerce fakir fazlar
ayrilir. Cozlclnin ayrilmasiyla agik gozenekli yapilar olusur. Faz ayrimi yontemi igsel
baglantili nanoyapilarin hazirlanmasinda da kullanilmaktadir. Faz ayirrma islemi basit bir
yontemdir ancak ¢6zict kombinasyonlarindaki siirlilik, yikama igin ek adim gerektirmesi ve
hazirlanan yapida ¢Oziclt kalintilarinin bulunmasi gibi dezavantajlart bulunmaktadir [5].
Cozicu dokium/partikil ayirma yontemi ile karsilastirildiginda, dondurarak kurutma yontemi
ile daha diisiik g6zenek ¢capina ve yliksek gozenek alanina sahip yapilar elde etmek mumkaindr.
Bu yontem kullanilarak hazirlanan yapilarda kapali gézeneklerin olusmasi yontemin en énemli
dezavantajidir.

Faz ayrnimi gergeklesir

el Dondurma Mp=—<es~gr "9 Liyofilizasyon = —es~gr >y
Kalip — > > b @ e N - — P @ §
polimer ¢oziieii buz polimer gozenek
kristalleri

Sekil 7 Faz ayrimi ve liyofilizasyon yonteminin sematik gosterimi [6]
2.3.1.5 Fiber Baglama Yontemi

Fiber baglama yoOntemi, en eski doku iskelesi Uretim yontemleri arasinda yer alan ve
biyobozunur yapidaki poliglikolik asit (PGA) ameliyat ipliklerinin doku iskelesi olarak
kullanilabilmesi amaciyla gelistirilmis olan bir yontemdir. Kisaca, PGA’dan hazirlanmis olan
ag dokusu Uzerine PGA’y1 ¢bozmeyen bir ¢ozliciide ¢oziinmiis olan poli-L-laktik asit (PLLA)
cozeltisi eklenir. CozlclUnun uzaklastirilmasinin ardindan PLLA-PGA kompozit yapisi
PGA’nin erime sicakh@nin Gzerine kadar isitilir. Boylelikle birbirine temas etmekte olan
PGA iplikcikleri eriyerek fiziksel olarak birlesir. Yapida bulunan PLLA yine ¢6zicu
kullanilarak uzaklastirilir. Kurutma isleminin ardindan, PGA’dan olusan, yapisal butinligi
saglanmis ags1 formda bir doku iskelesi elde edilir [5].

2.3.1.6 Elektroegirme Yontemi

Elektroegirme yontemi elektrostatik kuvvetler kullanilarak polimerlerin fiber yapida elde
edilmesi esasina dayanmaktadir. Bu yontemde kapiler bir besleme (nitesinde bulunan polimer
cozeltisine ylksek voltaj uygulanir. Olusan elektrostatik kuvvetler polimer ¢ozeltisinin yiizey
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gerilimini yendiginde fiber jet formunda olusan akis, toplayici gorevi goren iletken bir plaka
ya da silindir Gizerinde kararsiz bir yapida fiber formunda toplanir. Elektroegirme yontemi birgok
polimere uygulanabilmesi nedeniyle doku miuhendisligi uygulamalarinda 6nemli bir yer
tutmaktadir. Elektroegirme yontemi kullanilarak farkli proses kosullari altinda nanometre
boyutlarindan mikron boyutlarina kadar 6rilmemis ag yapida ya da dogrusal yapida fiberlerin
elde edilmesi mimkindir. Elde edilecek triintin 6zeliklerini polimerin ve ¢ozucuniin 6zelikleri,
cozeltinin akis hiz1, uygulanan voltaj, ignenin toplayiciya olan uzakligi ve polimer derisimi gibi
bircok parametre etkiler. Bu yontemle elde edilen yapilarda, doku iskelesinin gdzenek boyutu
ve gozenekliligini etkiledigi icin fiber boyutu en 0Onemli faktordur. Bununla birlikte,
elektroegirme yontemiyle sadece ince membranlar hazirlanabildiginden (¢ boyutlu yapilarin
elde edilmesi icin uygun bir yontem degildir [5].

polimer ¢zeltisi
sirnga
yitksek voltaj gii¢ kaynag:

—— metalik ug

T elektrik yiiklii polimer jeti

Sekil 8 Elektroegirme yonteminin yonteminin sematik gosterimi [6]
2.3.1.7 Eriyik Kahplama Yontemi

Cozucu dokum/partikil uzaklastirma yontemindeki kisitlamalarin  énine gegcmek (zere
gelistirilen bir ydontemdir. Bu yontemde, polimer camsi gegis sicakliginin tizerindeki sicakliklara
wsitilir, icerisine porojen gorevi gorecek partikuller karistirilarak sabit basing altinda sikistirilir.
Kaliptan ¢ikarilan yapidaki partikillerin uzaklastirilmas: icin su ile yikama yapilir. Boylece
gOzenekli yap1 olusur. Bu yontemde organik c¢ozuculer kullanilmamaktadir ve kalibin
degistirilmesiyle istenilen sekilde doku iskeleleri Uretilebilmektedir. Ancak eriyik kaliplama
yontemi yalnizca termoplastik polimerlere uygulanabilmektedir [5].

2.3.2 Hizh Prototipleme Yontemleri

Hizli prototip yOntemler, gelismis bilgisayar teknolojisine dayanan doku iskelesi Uretim
yontemleridir. 3D baskilama, stereolitografi (SLA), eriyik biriktirme yontemi (fused
deposition method- FDM) ve secici lazer sinterleme (SLS) yontemleri hizli prototip
yontemlerdir. Bu yontemlerde karmasik sekilli yapilarin tasarimi bilgisayar destekli tasarim
(CAD), bilgisayarl: tomografi (CT) ve manyetik rezonans gortntileme (MRI) gibi yazilimlar
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kullanilarak yapilir. Hazirlanan dijital bilgi, cihaz igin katman serileri olarak 6zel kesit formatina
cevrilir. Ozgiin cihazlar kullamilarak islenen polimer katmanlari arasina baglayici yayilmasiyla
doku iskelesi Uretimi gerceklestirilir [5]. Bu yontemler kontrolli gézenek yapisi ve sekline sahip
iskele Uretimi icin basariyla uygulanmaktadir [1].

Sekil 9 Eriyik biriktirme yontemi (fused deposition method- FDM) ile doku isklelesi
Uretiminin sematik gosterimi [6]

3. DENEYDE KULLANILAN MALZEMELER VE CIHAZLAR

- Cam ve Diger Malzemeler: Beher, Baget, Spatil, Mezlr, Numune Tartim Kabi, Biret,
Ayirma Hunisi, Filtre kagidi

- Cihazlar: Manyetik Karistirici, pH Metre, Hassas Terazi, Etuv, Sinter Firini

- Kimyasallar: Ca(NOz3)2.4H20, (NH4).HPO4, HCI, NH4OH, Porojen (Nisasta), Baglayici
(Trietil fosfat), Distile su

4. DENEYIN YAPILISI
4.1 HIDROKSIAPATIT SERAMIKLERININ URETIMIi

Kemik doku iskelesinin tretimi i¢in dncelikle “kimyasal ¢okturme yontemi” ile hidroksiapatit
sentezi gerceklestirilecektir.

10 Ca(NOs3)2.4H20 + 6 (NH4):HPOs —— > Ca1o(POa4)s(OH)2

- 1M kalsiyum nitrat tetrahidrat [Ca(NO3)2.4H20] ve 1.2M diamonyum hidrojen fosfat
[(NH4)2HPO4] sirast ile 1L ve 0,5L distile suda ayri ayr1 ¢ozindirdlir.

- 4 mL/dk ekleme hiz1 ile Ca-iceren ¢ozelti, P-iceren ¢ozeltiye eklenir.

- Cozeltinin pH degeri amonyak [NH4OH] ile 9’a ayarlanir.

- Cozelti 1 s sliresince karistirilir ve daha sonra 24 sa 37°C’de yaslandirilir.

- Yaglandirilan seramik ¢amuru mavi bant filtre kagidi ile stzdlir ve distile su ile
yikanir.

- 80°C’de kurutulan gcamur 1 s suiresince 900°C’de sinterlenir ve havanda 6gutalir.
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4.2 CAMUR HAZIRLAMA

- Ogiitiilen hidroksiapatit seramiklerinin 11 g’1 25 mLdistile su ile Karistirilarak bir
slispansiyon hazirlanir.

- Ay bir yerde 6 mL trietil fosfat ve 0,4 g nisasta ¢6ziinme gergeklesene kadar uygun
miktarda distile su ile karistirilir. Cozlinme gerceklesmezse ¢ozelti 1sitilir.

- Homojen karisim elde edildikten sonra metil seliloz+trietil fosfat kontrolli olarak
karismakta olan hidroksiapatit camuruna eklenir.

- Elde edilen camur 24 sa dk karistirilirak stabilizasyonu saglanir.

4.3 REPLIKA YONTEMI iLE DOKU iSKELERININ HAZIRLANMASI

- Emdirme islemi ic¢in kullanilacak stingerler 1*1*1 cm olarak kesilir.

- Siungerler camurun icerisine daldirilir ve siungerlerin ¢camuru emmesi beklenir.
Ardindan fazla camur hava piiskiirtme islemi ile uzaklastirilir.

- Seramik emdirilen stingerler énce kurutma islemine (60-80°C) ve ardindan sinterleme
islemine tabi tutulur. Sinterleme igin 6rnekler 1 s’te 300 °C’ye isitilarak 1 s sliresince bu
sicakliklta tutulur, daha sonra sicaklik dk’da 5°C arttirilarak 1200 °C’ye 1sitilir ve bu
sicaklhkta 5 sa tutulur.

5.ISTENENLER VE ODEVLER

Seramik doku iskelesi Uretim deneyinin tim basamaklarindaki gdzlemlerinizi ve deneysel
sonuclarmi igeren rapor hazirlaymniz. Raporun literatir kisminda greft cesitleri ve doku
iskelesi Gretim yontemleri hakkinda bilgi veriniz.
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9. CEVHER HAZIRLAMA
1. DENEYIN AMACI

Bu deneyde, cevher hazirlamada kirma, 6gutme ve boyuta gore ayirma kademelerinin
incelenmesi, proses parametrelerinin  saptanmas: ile ayrica cevher zenginlestirme
islemlerinden biri olan flotasyon isleminin incelenmesi amaclanmaktadir.

2. TEORIK BiLGIiLER
2.1 CEVHER HAZIRLAMADA GENEL TERIMLER

Cevher: Dogrudan dogruya veya bazi islemler sonucu zenginlestirilerek endistride tiiketim
yeri bulunabilen ve ekonomik degeri olan bir veya birka¢ mineralden olusmus kayactir. Cevher,
metal Gretiminin hammaddesini teskil eder. Degerli mineraller metalik elementleri icermiyorsa
cevher tabiri yerine endistriyel hammadde deyimi kullanilir.

Mineral: Mineral dogal sekilde olusan homojen, belirli kimyasal bilesime sahip ve belirli bir
kristal 6z yapilar1 olan inorganik kristallesmis kati bir cisimdir.

Konsantre: Cevher hazirlama veya zenginlestirme islemleri sonucunda olusan ve ham
cevherden ayristirilmas: hedeflenen minerallerin zenginlestirilmesi yontemiyle elde edilen
uriine denir.

Tendor: Bir cevher igerisindeki metal ylzdesidir.
2.2 CEVHER HAZIRLAMA VE ZENGINLESTIiRME

Tabiatta bulunan diisiik tenorli cevherin igerisindeki ana metal mineralinin ylizdesinin
yukseltilmesi islemidir.

Ana metal minerali ile gang minerallerinin farkli 6zelliklerinden yararlanilarak mineraller
birbirinden kismen ayrilarak cevher hazirlama veya zenginlestirme islemi ile gerceklestirilir.

Cevher hazirlama ekonomik ve teknolojik sebeplerden dolay: uygulanir.
a) Cevher Hazirlamayi Gerektiren Teknolojik Nedenler

Bazi cevherlerin, teknolojik olarak Gretilebilmesi icin belli kosullar1 (tane boyutu, tendr ve
element icerigi) saglamasi gerekmektedir. Bu kosullara 6rnekler asagida verilmistir.

Ornek 1. Cam yapiminda kuvars kumu icin; 0,1 mm< Tane Boyutu< 0,5 mm ve
%Fe203<%0,05 olmalidir.

Ornek 2. Pik demir trretiminde kullanilan demir cevheri igin; 10 mm< Tane Boyutu< 100 mm
olmalidir. Bunun igin kirma, égiitme ve sinterleme-peletleme uygulanmaktadir. Ayrica %P ve
%Na,0+K20<%0,1 olmalidir.
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Ornek 3. Manyezit cevherinden yilksek kalitede kalsine manyezit veya sinter manyezit
tretebilmek Igin: %Si0,<%0,5 ve 2 mm< Tane Boyutu<30 mm olmalidr.

b) Cevher Hazirlamayi Gerektiren Ekonomik Nedenler
Temel olarak iki neden vardir:

a) Ocaklardan Uretildigi sekilde ekonomik olmayan bir cevherin ekonomik duruma getirmek,
(Ornegin, %5 Pb iceren bir cevherden dogrudan kursun metal (retmek hicbir zaman
ekonomik degildir. Cevher hazirlama islemleri ile kursun tenori %60°’a ¢ikarilarak ekonomiklik
saglanir.

b) Ocaklardan dretildigi sekilde ekonomik olan bir cevherin ekonomikligini daha da
arttirmak.

Ornegin, %50 Fe iceren bir cevherden dogrudan pik demir tretmek ekonomik olmaktadir
fakat demir tenoriinuin %50’ nin Ustline ¢ikarilmas1 ekonomikligi daha da arttirir.

2.2.1 CEVHER HAZIRLAMA ISLEMLERI

KIRMA: Kiricilar yardimi ile yapilan kaba boyut kicultmedir. Kaba Kirma (ortalama 100
mm tane boyutu) ve ince Kirma(1-10 mm tane boyutu) olmak tizere iki asamada uygulanir.

OGUTME: Ogitiiciiler yardimi ile yapilan ince boyut kiigiiltmedir (0,1 mm tane boyutu altr).
ELEME: Elekler yardimi ile yapilan boyut tasnifidir.

BOYUTA GORE AYIRMA: Minerallerin yogunluk, manyetik, elektriksel ve yiizey
Ozelliklerinden yararlanilarak kismen birbirinden ayrilmasidir.

2.2.1.1 KIRMA

Kirma, boyut kiglltme isleminin ilk asamasidir. Cevherin icerdigi farkli minerallerin birini
digerinden serbest hale getirmek, prosese uygun boyut ya da yuzey alani veya kullanim amacina
uygun boyut saglamak amaci ile yapilmaktadir.

Kirmada uygulanan kuvvetler; darbe, sikistirma veya ezme, kesme ve sirtiinme kuvvetleridir.
Kirma islemi i¢in kullanilan cihazlar kirici olarak adlandirilir. Tanelere baski, darbe ve kesme
kuvveti uygulayarak onlar1 daha kiigiik tane boyutlarina indiren mekanik araclardir.

Kirma makinalar ézellikle Grin 6zellikleri, makina maliyetleri ve enerji kullanim: gibi dizayn
oOzellikleri agisindan bir gelisim icgindedir. Bu nedenle ¢ok cesitli sekil, yap1 ve boyutlarda
makinalar cevher hazirlama islemlerinde kullanilmaktadir.

Kirma 200-0.5 cm arasindaki tane boyutlarina uygulanmaktadir. 200-10 cm arasinda yapilan
kirmaya iri kirma; 10-0.5 cm arasinda yapilan kirmaya ise ince kirma adi verilmektedir.
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Ceneli, konili ve gekicli kiricilar cevher hazirlama tesislerinde en yaygin olarak kullanilan
kirict tipleridir.

Istenilen boyuta kirilmis malzemenin kirma devrelerinden alinmasi ya da malzemenin boyuta
gore smiflandirilmasinda; uygulanan prosese, cevherin yapisina, boyutuna, fiziksel ve
kimyasal oOzelliklerine gore degisik elekler kullanilir. Bunlar; elek yizeyinin yapisina gore
sac, tel 6rgllu ve paralel cubuklu elekler; calisma sekline gore hareketsiz (sabit 1zgara ve sabit
kavisli elek) ve hareketli (hareketli 1zgara, doner elekler, sallantili elekler ve titresimli elekler)
olarak simiflandirilmaktadir.

2.2.1.2 OGUTME

Ogiitme, kirma sonras1 boyut kiiciiltme isleminin son asamasidir. Cevherin icerdigi farkl
minerallerin birini digerinden serbest hale getirmek, prosese uygun boyut ya da yiizey alani
veya kullanim amacima uygun boyut saglamak amaci ile yapilmaktadir. Ogiitmede uygulanan
kuvvetler; darbe, sikistirma veya ezme, kesme ve sirtiinme kuvvetleridir.

Ogitme islemi icin kullanilan cihazlar degirmen olarak adlandirilir. Degirmenler, 6giitme
devrelerinde, 6gutllecek cevhere ve 6giitme sonrasi istenilen Grlinin boyutuna gore secilir.
Bilyahh ve cubuklu degirmenler cevher hazirlama tesislerinde en vyaygin olarak
kullanilanlaridir. Ogiitme, prosesin akisina ve cevherin durumuna gére yas ya da kuru olarak
yapilir. Oglitme sekline gore, sistemdeki smiflandirict ve diger proses makinalar segilir. Kuru
ogiitme, yas 0giitme ile karsilastirildiginda yaklasik 1.3 kat daha fazla giic gerektirir. Istenilen
boyuta dgiitilmiis malzemenin 6gtlitme devrelerinden alinmasi ya da malzemenin boyutuna gore
smiflandirilmasinda; uygulanan prosese, cevherin yapisina, boyutuna, fiziksel ve kimyasal
Ozelliklerine gore degisik smiflandiricilar kullanilir. Bunlar; hidrosiklonlar, mekanik
siniflandiricilar ~ (spiral  simflandincilar, tarakh siniflandiricilar, kati merkezkac
siniflandiricilar), havah simiflandiricilar olarak bilinmektedirler.

2.2.1.3 ELEME

Eleme kati bir malzeme karisimimi elekler kullanarak farkli boyutlardaki bilesenlerine ayirma
islemidir. Eleme isleminde kullanilan elekler buyikliklerine gére siiflandirilirken “"mesh
numaras1" kavrami kullanilir. Mesh numarasi bir elekte birim alan (ing? veya mm?) basina diisen
delik sayisin1 gostermektedir.

Eleme ile elek alt1 ve elek Ustl olmak Gzere iki Grlin elde edilir. Endistriyel elekler elemenin
yapildig: ylizeyin sabit veya hareketli olmasina gore “sabit elekler” ve "hareketli elekler” olmak
Uzere iki ana bolume ayrilir. Sabit eleklerin en basit sekli 1zgaralardir. Izgaralar biyik boyutlu
malzemelere en uygun olan tiptir. Genellikle egik olarak yapilirlar ve Uzerlerindeki
malzemenin asagi1 dogru inerken 1zgara araliklarindan diisen parcalarin 1zgara tstiinde kalandan
ayrilmasini saglarlar. Hareketli eleklerde tikanmay: azaltmak amaciyla 1zgaralara
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cesitli hareketler verilmektedir. Bu hareketler ile malzeme hem bir yone dogru itilir hem de
eleme kolaylastirilmis olur.

Cevher Zenginlestirme

-
f‘j‘ﬁ'a"_‘;y Titresimli Elek
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Smiflandina

Cevher zenginlestimenin acik devre ve kapah devre islemlerinin bilimleri
2.2.2 FLOTASYON

Flotasyonun kelime anlami yizdirmektir. Cevher hazirlamada ise flotasyon, bir cevherin
icindeki cesitli minerallerden bazilarin1 su yuziine cikararak suyun dibinde kalan diger
minerallerden ayirma yontemidir. Bu islemde minerallerin yuzey 6zelliklerindeki farkliliklardan
yararlanilarak ayirma yapilir.

Partikullerin 1slanabilmesi, flotasyon, aglomerasyon, kati-sivi ayirimi ve tozun bastiriimasi
gibi pek cok teknolojik prosesi etkileyen énemli parametrelerden biri oldugu bilinmektedir.
Kati, siv1 ve gaz fazlarindan olusan flotasyon sisteminde kati faz, siviya gore gaz fazini tercih
ediyorsa, katiya siviy1 sevmeyen (hidrofob), gaza gore sivi fazi tercih ediyorsa, siviyr seven
(hidrofilik) denir. Hidrofob mineraller diisiik yizey enerjili minerallerdir (komur, grafit, kikart,
talk...). Katilarin islanabilirligi/hidrofoblugu ve yizebilirligi kati-su ve kati-su buhari ara
yuzeyleri, kimyasal baglar, bulk 6zellikleri, katilarin kristal yapisi ve katinin su ile reaksiyona
girebilmesi gibi 6zellikler agisindan incelenmistir.

Kati, sivi ve hava Ucli sisteminde yuksek temas agisi (0) katinin sivi tarafindan slatilmasinin
minimum oldugu anlamima gelir. Kati, sivi, hava c¢li sistemindeki kuvvetler Sekil 1’de
gorildugu gibidir. Uclii fazin dengede oldugu durum Young Esitligi ile ifade edilmektedir.

77



Metalurji ve Malzeme Mihendisligi
Laboratuvar-11 Deney Foyu

¥sH
Su ,f"““x\'i
/ Hava % 8
RO = :\" ——» xS
o P B P i
Kan TKH

Young Esithigi: yyxe= Yga+ yancost

cos0 = yxs - Yru/ Ysu

Sekil 2. Kati, s1vi, hava t¢lu sistemindeki kuvvetler ve Young Esitligi

Minerallerin veya katilarin 1slanma ve yizebilme karakterlerini deneysel ve ampirik olmak
uzere pek ¢ok yontemle tayin etmek mumkundir. Bu tekniklerden elde edilen sayisal degere
sahip parametre “kritik i1slanma yizey gerilimi, yc’dir. Bu yc degerinden diisiik sivi ylzey
gerilimlerinde mineral bu cozelti tarafindan tamamiyla 1slanmak suretiyle hidrofobluk veya
yuzebilirlik 6zelligini kaybeder. iyi bir temas agisinin (kati-sivi-hava ara ylizeyleri arasinda),
yani 6>0 olmasi icin kullanilan stvinin yiizey geriliminin (ysn) mineralin yc degerinden biyik
olmas1 gerekmektedir. Bu da flotasyonun basarili olmasini gerektiren kosullardan birincisidir.

Disiik yizey enerjili mineraller (yc<72 din/cm), Kritik Islanma Yizey Enerjilerinden (yc)
daha diistik yuzey enerjili sivilar tarafindan islatilirlar. Flotasyon sisteminde iki katinin
selektif olarak ayrilmasi katilardan birinin flotasyon ¢ozeltisi tarafindan kismen islatilirken veya
hi¢ 1slanmazken diger katinin ¢ozelti tarafindan tamamen islatilmasina dayanir (6=0 hali).
Kismen 1slanan Kkati, hava kabarcigina tutunarak yuzer.

Minerallerin veya katilarin hidrofoblugunu, dolayisi ile islanmadigini ve iyi flotasyonu tayin
eden yc degerinin eldesi icin kullanilan birgok teknikten en ¢ok kullanilan iki tanesi “temas agis1
6l¢limu yontemi” ve "flotasyon yontemidir".

Flotasyonun cevher hazirlamada uygulama alanlari sunlardir;
Metalik cevherlerin flotasyonu

Metalik olmayan cevherlerin flotasyonu

Kati1 yakitlarin temizlenmesi

Flotasyonun avantajlari sunlardar;

Cok ince taneli cevherlerin zenginlestirilebilmesi

Kompleks cevherlerin zenginlestirilmesi
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Sonug Uriin tenorunun istenildigi gibi kontrol edilmesi

Flotasyon ile zenginlestirmede minerallerin yogunluk farkinin 6nemli olmamas:.
Flotasyonun dezavantajlari sunlardir;

Gravite ve manyetik ayirma yontemlerine gore pahali olmasi

Bazen cevheri asir1 0glitmek gerektigi igin slamda metal kaybinin fazla olmasi ve 4giitme
giderlerinin artmasi

Cevre Kirliligine neden olmasi
2.2.2.1. Flotasyonda Kullamlan Reaktifler

Flotasyonda istenilen minerali veya minerallerin yuzdirilmesi veya bastiriimas: amaciyla
flotasyon ortamina cesitli reaktifler eklenir. Bu reaktifleri asagidaki gibi siralamak mumkandr.

Kollektorler (Toplayicilar): Ydizdurilmesi istenen mineral veya minerallerin yuzeylerine
adsorplanmak suretiyle yuzey 6ézelliklerini degistirerek onlara hidrofob (suyu sevmeyen) 6zellik
kazandiran kimyasal maddelerdir.

Kopurtuciler: Flotasyon devrelerinde 0zel olarak kopik meydana getiren kimyasal
maddelerdir. Kopuklestiricilerin temel hedefi yeterli hacim ve dayaniklilikta bir kopuk
olusturabilmektir. Flotasyon hicresinden ¢iktiktan sonra ise kolayca patlayabilmelidir.

Kontrol Reaktifleri: Flotasyon sartlarini ayarlamakta kullanilan reaktiflerdir.

i) Bastiric1 Reaktifler: Flotasyonda ylizmesi istenmeyen mineral veya minerallerin bastiriimasi
amaciyla kullanilan reaktiflerdir. Bu reaktifler mineral yiizeyine kollektor

adsorpsiyonunu azaltirlar.

ii) Aktiflestirici (Canlandirici) Reaktifler: Mineral veya minerallerin ylzeylerine kollektor
adsorpsiyonunu arttiran reaktiflerdir.

iii) Diger Kontrol Reaktifleri: Bu gruptaki reaktifler; suyun sertligini gideren, flotasyona
zararli iyonlar baglayan, pulp iginde bazi minerallerin flokilasyonunu ve bazi minerallerin de
dispersiyonunu saglayan reaktiflerdir.

2.2.2.2. Flotasyon Makineleri

Flotasyon makinalar1 genellikle seri halinde birbirini takip eden hicrelerden (selll)
olusmustur. Her hticre bir evvelki hiicrenin artigin1 alarak flotasyon islemine tabi tutar. Her
hicre arasinda artigin gegebilmesi igin bir baglanti veya ara yerlerinde de artik akis plakasi
bulunur. Hicre icindeki pllpe hava girisi ve pilpin karistirilmasi i¢in ti¢ sekilde gerceklesir;
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Kendi kendine havalandirilmali mekanik hicre (Ajitasyon)

Hava uflemeli mekanik karigtirmali hiicre (Sub-aerasyon)

Hava tflemeli, hava ile karistirilmali hiicre (Pndmatik)

Bu 6zellikler, degisik tipteki hicrelerin yapiminda esas alinmaktadir.

Halen endistride en ¢ok kullanilan hiicre tipleri Denver, Fagergren, Humbold, Massco gibi
firmalarin imal ettigi kendi kendine havalandirilmali mekanik htcre tipleridir.

i _:k_t: gll'—
£ -r ]

Sekil 3. Denver flotasyon makinesi

3. DENEYDE KULLANILAN MALZEME VE CIHAZLAR

Cesitli Kiric1 ve Ogiitlictiler

Elekler ve Eleme Cihazi

Denver Flotasyon Makinesi

Pipet, Piset, Emaye Kaplar

Hassas Terazi

Reaktifler (Toplayici, Képurtiicl)
Deney Numunesi (ince Galen Cevheri)

VVVYVYVYYY

4. DENEYIN YAPILISI
4.1 Cevher Hazirlama Deneyi

v Parcacik boyut dagilimi incelenecek karigimi tartilir ve agirhgimi kaydedilir. Tartilan
karisim kiariciya beslenir ve kirici ¢alistirilarak kirma islemini gerceklestirilir. Kirilan
parcaciklar kiricidan gikarildiktan sonra tekrar tartilir ve agirliklar: kaydedilir.

v Elekler, mesh numaralarina goére biylkten kiiclige dogru iist Uste siralanir ve eleme
cihazina yerlestirilir. Ardindan Elek setinin en Ustindeki elege kirilmis olan cevher
beslenir.

80



Metalurji ve Malzeme Mihendisligi
Laboratuvar-11 Deney Foyu

v’ Elek setinin vidalarmi sikistirilir ve cihaz on dakika siireyle calistirarak, eleme islemi
gerceklestirilir.

v" Elek setini makinadan alinarak, her elekte kalan malzeme miktar1 Cizelge 1.1'e kaydedilir
ve toplam elenmis madde miktar: Cizelge 1.1'e kaydedilir.

v' Elekleri ve deney diizenegini temizlenir.

4.2 Flotasyon Deneyi

v' -200 um tane boyutundaki 200 g galen cevheri tartilip, flotasyon seliliniin hacmine
bagh olarak %20 kati orani olacak sekilde ayarlanir. Selil, flotasyon makinesine
yerlestirilerek makine galistirilir ve pulp karistirilir. Pllpe 5 dakika boyunca karigtirma
islemi yapilarak kondisyon verilir.

v Galen cevheri icin kullanilan uygun kollektor, pulpe 1-2 damla katilarak karigtirma
islemine 5 dakika daha devam edilir.

v Yizeyleri hidrofob hale gelmis minerallerin yizdirilmesi icin ortama koplk
olusumunu saglayan kopuk yapici, 1 damla eklenir. Kopik yapici eklendikten sonra
1-2 dakika daha kondisyon verilir.

v" Son kondisyon siiresi sona erdikten sonra flotasyon cihazinin hava giris muslugu acilarak
pilpe hava verilir. Yizeyi hidrofob hale gelmis olan mineral veya mineraller hava
kabarcigina yapisarak kopik halinde ylizeyde toplanirlar. Képukler ylizeyden siyrilarak
ayr1 bir kapta konsantre olarak toplanir ve yuzdirtlecek mineralin yeteri kadar
yuzdiraldikten sonra islem sonlandirilir.

5. ISTENENLER VE ODEVLER

1. Deneyin amaci ve yapilisini yaziniz.
2. Her bir elek analizinin sonuclar: Cizelge 1.1°de verilen gizelgeye kaydedilecektir.

Cizelge 1.1 Elek analizi verileri ve hesaplamalari

Elek Cap1 Agirlik Kumaulatif Elekisti Kumilatif
( )p y lekal
mm % Elekalt:
g % %
Toplam
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3. Deneyler sonucunda yapilan elek analizlerinden faydalanarak giris ve ¢ikis drtinlerinin elek
analizi cizelgeleri olusturulacak ve toplam elek alti ile toplam elekisti egrileri cizilecektir.

4. Cizilen iki dogrularin kesisim noktasindan ortalama tane boyutunu tespit ediniz.

5. Teorik ortalama tane boyutunu asagidaki formal ile bulup, dogrularin kesisim noktasindan
bulunan ve teorik olarak hesaplanan ortalama tane boyutlarini kiyaslayiniz.

_ ©0.06
Teorik Ortalama Tane Boyutu = _2(100 )

X=Elek ac¢ikligi veya ¢ap1 (tane boyutu ile aynidir), M=% tane sinif agirligi

6. Flotasyon 0Oncesi 6gutilmiis cevher ile flotasyon sonrasi konsantre ve artik agirliklari
belirlenerek Zenginlestirme oran1 bulunacaktir (Z=Beslenen Cevher/Konsantre) .
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10. SOL-JEL

e AMAC
Bu deneyin amact; sol jel teknigi kullanilarak nano boyutlarda seramik esash toz ve althiklar
tzerinde ince film kaplamalar Gretmektir.

e TEORIK BiLGi

Sol jel yontemi seramik tretiminde kullanmilan kimyasal bir prosestir. Ilk olarak 1800’lerde
Ebelmanve Graham’in galismasi ile kesfedilmistir. 1930’lardan itibaren sol jel yaygin olarak
calisiimaya baslanmig ve 1938°’de Almanya’da sol jel prosesi ile ilgili ilk patent alinmistir.
1943’de Jenaer GlasWerk sol jel yontemiyle oksit kaplamalar yapmistir. 1970’lerde oda
sicakliginda cam olusumu basarildiginda yeniden ilgi cekmistir. Sol jel yodntemi bir
stispansiyonun jellesebildigi tum sistemleri icermektedir. Sol jel yonteminde ileri teknoloji
seramik dretiminde kullanilan malzemelerin mikron alti boyutta, saf reaktif ve diisiik
sicakliklarda sinterlenebilir olmasi istenmektedir. Sol jel yéntemi ile nano boyutlu seramik tozu
sentezi, ince film seramik kaplamalar, seramik esasli malzemeler ve fiberler tretilebilir [1-3].

EIET
4Interleme
i I@&"M:’hj 1 1
I T urtma  © !

Hith sintedeme
+

Falimeri 5 Fogun
D s Suramik
Fasyan

Nerojal

I

Sekil 1. Sol Jel teknolojisi ve Grlnleri [2].
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Sol Jel Nedir?

Sol jel terimi sivi icerisinde dagilmis nanoboyutlu kati1 partikillerin (sol) aglomerasyonu
sonrasinda sivi igerisinde U¢ boyutlu ve stirekli bir ag yapisi olusturmasi (jel) prosesini tanimlar
[1- 3].

Kolloid Nedir?

Kolloid en az iki farkli fazin (kati, sivi veya gaz) nano boyutlarda karistirilmis halidir.
Kolloid surekli bir fazdan ve bu surekli fazin icerisinde dagilmis olan dispersiyon fazlarindan
olusur. Kolloidi olusturabilecek surekli ve disperse olmus faz kombinasyonlari asagida
siralanmustir.

Gaz fazda dagilmis sivi fazi: Aerosol olarak da adlandirilir. Ornek: Sis

Gaz fazda dagilmis kati fazi: Ornek: Isli veya dumanli hava

St fazda dagilmis Gaz fazi: Koplkler. Ornek: Tras képuigi, krem santi

St Fazda dagilmis sivi fazi: Emiilsiyon olarak adlandirilirlar. Ornek: Boyalar

St fazda dagilmus kati fazi: Sol olarak adlandirilir. Ornek: Boyalar

Kati fazda dagilmis gaz fazi: Kati kopukler olarak adlandirilir. Pomice tasi, polistiren kopuk
Kau fazda dagilmus sivi fazi: Jel olarak adlandirilir. Jelatin, jole

Kat1 fazda dagi\mis kan fazi: Kati sol olarak adlandirilir. Ornek: Renkli Cam

Homojen sollisyonlardan farkli olarak kolloidlerde siv1 icerisine eklenen ikinci faz ¢6ziinmez ve
iki faz arasinda kesin bir ayrim s6z konusudur. Ikinci faz, nanopartikillerden ve makro
molekdllerden olusabilir. Dispersiyon fazinin boyutlari, nanometreden mikrometreye kadar
degisebilir [2].

Sol Nedir?

Sol, slrekli fazi sividan, disperse olmus fazi ise katidan olusan yapidir. Sivi faz icerisinde
disperse olmus nano boyutlu kati pargaciklar aninda ¢okelmiyorsa, yap: sol olarak tanimlanir.

Sol igeride disperse olmus kati1 fazi santriflij gibi dis kuvvetlerle homojen bir sekilde dagitmak
mUumkunddr.
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Jel Nedir?

Jel, icerisinde kati1 ag yapisin1 olusturan nanopargaciklarin 3 boyutlu olarak yerlestigi katiya
benzer ve 1slak yapidir. Jel icerisindeki surekli faz; nanoparcaciklarin olusturdugu kati ag yapist,
disperse olmus faz ise sivi fazdir. Jellerin hem kati hem de sivi 6zellikler gosterirler.
Yogunluklar sivilara yakinken atomlar arasinda katilarda oldugu gibi belirli iligskiler mevcuttur.

Sol Uretimi:

Soliin hazirlanmasi genel olarak iki yontem mevcuttur:

e Sivi icerisinde nanopartikillerin dogrudan olusturulmasi: Sivi igerisinde ¢Oziinmiis
olan molekiller sivilarin karistirilmas: sonunda daha bulyidk boyutlu molekdllere
doniisiirler. Olusan makromolekiiller, daha sonra, nanoboyutlarda kati partikiilleri haline
gelirler. Ornek SiO (silica) esasl nanosol.

e Nanopartikiller (karbon nanotiipler ve kuvantum noktalar1 gibi) 6zel Uretim
yontemleri kullanilarak olusturulurlar. Daha sonra nanopartikiller, sivi faz icerisinde
cozinddralir. Homojen dagilimin saglanmasi icin surfektant adi verilen yiizey
modifiye ediciler (polimerler, sabunlar vb) kullanilir.

Sekil 2. Sol ve Jelin sematik gosterimi [3].
Sol Jel Degisimi:

Sollin, jele dontisiimii icin, sol igerisinde dagilmis olan kati nanopargaciklarin biraraya
gelerek ag yapist olusturmalari gerekir. Ag yapisinin olusabilmesi i¢in yapida bulunan kati
parcaciklarin sivi igersinde “Brownian Motion” adi1 verilen ve molekillerin sicaklik etkisiyle
rastlantisal olarak hareketleri sonucunda carpismalar1 ve carpisma sonunda yapismalari
gereklidir. Yapisma islemi yiizeylerinde reaktif gruplar bulunan kat1 partikiller icin cok daha
kolaydir. Cunku carpisma sonrasinda reaktif gruplar biraraya gelerek bag olusturabilirler.
Yuzeylerinde reaktif grup bulunmayan kati pargaciklar i¢in yapisma gergeklesmeyecegi igin
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bu tir nanoparcaciklarin yizeylerinin katki malzemesiyle (Additive) veya yiizeyin soyularak
reaktif hale getirilmesi islemlerinden ge¢cmesi gerekmektedir. Sonu¢ olarak reaktif olmayan
parcaciklar, carpisma sonunda olusacak bag yapisi veya elektrostatik kuvvetlerle biraraya
gelecek (reaktif) hale getirilirler.

Sol jele doniisiirken, yapinin viskozitesi artar ve jellesme noktasinda yap: akamayacak hale
gelir. Jellesme noktasinda pargaciklarin olusturdugu agsi yapi sivinin tim hacmi igerisinde
yayilmis oldugundan sivinin akma kaabiliyeti son bulmustur. Sollin igine jellestiricinin
karistirllmasindan sonra gel olusumu sonuna kadar gercen sureye “jellesme siresi” adi verilir

[2].
Sol Jel kimyasin etkileyen Faktorler:
Sol jel kimyasi asagida verilen parametrelerden etkilenir.

e pH: Suyun rol aldig: kolloid sistemlerde pH ¢ok 6nemlidir. Silika jellerin olusumda,
silikanin hidrolizi sonucunda silanol gruplar: olusur. Silanol gruplarinin olusumu pH
‘dan etkilenir. Silanol gruplart daha sonra silica nanapar¢aciklarmin olusumunu ve
agyapmin gelismesini saglar.

e (COzucu soi (solvent): Yapidaki molekillerin biraraya gelerek nanoparcaciklar
olusturmasi esnasinda nanopargaciklarin ¢okelmemesi ¢ok 0Ozemlidir. Bu sebeple
solventin nanopargaciklar: ¢ozebilecek Ozellikte olmasi gereklidir. Ayrica ¢0ziicii sivi
nanoparcaciklarin ag yapisini olusturmasina da yardimci olarak jellesmeyi garantiler.

e Sicaklik: Nanoparcaciklarin olusmasi ve ag yapisini olusturmasi sireclerinin Kinetigi
sicakhk tarafindan aktive edilir. Sicakhgin cok diisiik olmasi jellesme suresini
artirirken ¢ok yiiksek olmasi nanparcaciklarin aglomere olarak asir1 buylimesine ve ag
yapisini olusturamadan ¢okelmelerine sebep olur.

e Reaksiyonun Olusturdugu Isie: Sol igersinde oulan nanopargaciklarin olusumu ve ag
yapisinin meydana gelmesi kimyasal reaksiyonlart sirasinda agiga cikan 1si,
reaksiyonlarin daha hizlanmasina sebep olur.

« Zaman: Uretilen jelin tipine baglh olarak jellesme basamaklar1 farkli zamanlarda
meydana gelir. Daha yavas olusan sol jel reaksiyonu sonucunda meydana gelen
triniin 6zellikleri daha ustiindir. Ozellikle jellesme asamasinda reaksiyon ne kadar
yavas ise olusan jelin i¢ yapis1 daha uniformdur. Bu da daha yuksek mukavemetli ve
(eger o Ozellikte olusmasi isteniyorsa) daha fazla 1sikgecirgen (transparant) ozellikte
jelin eldesine imkan saglar. Daha saydam jel yapisi daha az Rayleigh sagilmasina
sebep oldugu icin daha az mavimsi gorundr.

o Katalizor: Sol jel tekniginde asit (H") ve bazlar (OH") katalizér olarak kullanilirlar.
Katalik etki asitler ve bazlar i¢in farkli mekanizmalar aracilig: ile saglandigindan, sol jel
metodu pH’a kars1 duyarhidir. Katalizér malzeme ¢ok az miktarda kullanilmasina karsin
(mg/mL), jellesme siiresini haftalardan dakikalara geker.
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e Karigirma: Sol jel tekniginde sol’in karistirilmasi, kimyasal reaksiyonun uniform bir
sekilde olusmasi ve sol icerisindeki herbir molekiliin reaksiyon igin gerekli kimyasala
erisebilmesi agisindan 6énemlidir. Bununla birlikte jellesme asamasi basladiktan sonra
karistirmanin devam etmesi mikro ve makro seviyelerde yar1 jellesmis agin
parcalanmasina sebep olabilir. Tim yapinin jellesmesi sonunda gerceklesse bile jellesme
stresi uzamis olur.

Sol jel uygulamasinda; metal alkoksit ¢ozeltileri veya metal tozlari, nitrat, hidroksit, oksit gibi
inorganik bilesikler belirli oranlarda su ve asitle birlestirilerek bir solisyon meydana getirilir.
Soliisyonun belirli sicakliklarda karistirilmasi ile solisyon igerisinde birbirini izleyen bir dizi
kimyasal reaksiyon olusur. Taneciklerin sahip oldugu yuzey yuklerinin elektrokimyasal
etkilesimleri ile bir ag meydana gelir ve bu sirece jellesme adi verilir. Bu agin gitgide
blylylp sistem icerisindeki bitiin noktalara ulasarak komple bir yap1 meydana getirmesiyle
jel elde edilir [1-5].

Sol Jel Ydnteminin Basamaklar:

Sol jel yonteminin basamaklar::

- Alkosit hidrolizi

- Polimerizasyon (Peptidlesme)
- Jel eldesi

- Kalsinasyon ve sinterleme
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Sekil 3. Sol jel basamaklar: [4].
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Sol jel sentezinde ilk adim ¢ozelti olusturmadir. Bu adimda ¢esitli baslangic maddeleri, uygun
cozicdlerle karistirilarak homojen ¢ozeltiler hazirlanir. C6zelti hazirlandiktan sonra nihai triine
kadar sol jel prosesi; hidroliz, polimerizasyon, jellesme, ve kalsinasyon/ sinterleme seklindedir.

I. Alkoksit Hidrolizi

Alkoksitler, sol olusturmak icin baslangic maddesi olarak kullanilir. M(OR)n formuli ile
gosterilirler.

e M; kaplanacak metal malzemeyi,
e R; CH3 (metil), C2H5 (etil) gibi alkil grubunu,
e n; metalin degerine gore degisen degerligini gosterir.

icerdikleri yiilksek elektronegatif OR grubu sebebiyle, metal alkoksitler yiiksek reaktif 6zellik
gosterir. OR’deki alkali gruplar degistirmekle fiziksel 6zelliklerin kontroll saglanir.

Su miktar1, katalizor tipi, ¢cozlcl derisimi, sicaklik faktorleri hidroliz hizini etkiler. Normal
olarak alkoksitler alkolde ¢Oziinlr ve asidik, bazik ya da notr sartlarda su ile hidrolize ugrar.
Optimum molar su/alkoksit oran1 100°diir. Bu oran elde edildiginde alkoksit ile su molekulleri
arasindaki mesafe artar. Asit katalizorler, polimerleri hafif baglarla baglarken, baz (alkali)
katalizorler kuvvetli baglarla baglarlar. Distile su ile sicak ortamda (>80 °C) cahsildiginda daha
kararli bir kolloid yap: olusur [1, 5]. Hidroliz reaksiyonu sirasinda, sudaki OH" iyonu ile
alkoksitteki OR™ iyonu yer degistirler (Reaksiyon 1).

Hydrolysis |
= _g§i—0H t+ ROH 1
Reesterification | !

—8i—O0OR + HOH

Reaksiyonl. Alkoksitin hidrolizi

Sekil 4. Alkoksit ve hidrolize olmus metal molekli
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Il.  Polimerizasyon (peptitlesme):

Polimerizasyon asamasinda hidrolize olmus Si-OH molekdlleri iki farkli reaksiyonla Si-O-Si
(siloksan monomeri) baglarin1 olusturur (Reaksiyon 2a ve 2b). Bu sirada olusan islem
“kondenzasyon” olarak tamimlanir. Kondenzasyon islemi, su kondenzasyonu ve alkol
kondenzasyonu olmak (zere iki sekilde gerceklesebilir. Su kondenzasyonunda Si-OH
molekdllerinin, Si-O-Si molekdllerine doniistimii sirasinda su acgiga ¢ikarken (Reaksiyon 2a),
alkol kondenzasyonunda ise alkol agiga ¢ikar (Reaksiyon 2b). Hidroliz ve kondenzasyon
reaksiyonlari ile polimerik oksit yapis1 olusur. Cozeltideki polimerler kondenzasyon reaksiyonu
ile buyurler. Bu solden jele gecis noktasidir ve ¢Ozeltinin viskozitesindeki artis ile belli olur.

Water
.\ | Condensation | |
—8i—OH —Hi—O0H  ———=> g5 (0—8§i— * HOH 3,
Hydrolysis

Alcohol

| | ;
—Si—O0H +* —Si—OR Comdensation &, o 8i— + ROH 2

Alcoholysis

Reaksiyon 2. Kondenzasyon reaksiyonlar:

Polimerizasyon isleminde c¢okeltilerin bir ¢oziicii etkisiyle dagitilmasi ile sol hazirlanir.
Polimerlesmede kullanilan elektrolitler, taneciklere belli bir yik verir. Yiklemenin nedeni,
kolloidal taneciklerin ancak yikli olduklar1 zaman kararli halde bulunmasidir. Kullanilacak
asit miktar1 ise ortamin pH degeri ile ayarlanir [6]. Polimerizasyon bir dekoagulasyon
olayidir. (Koagulasyon; kolloidal taneciklerin elektrik yikunin sifir olmas: sonucu biyuyerek
cokmesidir.) Bir ¢ozelti, negatif yikli bir kolloidal ¢6zelti olusturuyorsa, OH™ iyonlar ile
(bazlarla), pozitif yukli bir kolloidal cozelti olusturuyorsa, H+ iyonlari ile (asitlerle)
polimerlestirilir. Cozeltiye verilen elektrolit gereginden az veya ¢ok olursa, peptidlesme
meydana gelmez. Yuksek derisimdeki elektrolit, taneleri ylksiiz birakarak peptidlesmeyi
onler. Az miktarda kullanildiginda ise verdigi yuk yeterli olmayacagindan ¢okelti durumu
devam eder [5-6]. Secilen asit cinsi peptidlesmeyi etkileyen 6nemli faktorlerden biridir. Asit
konsantrasyonu cok distk oldugunda, elektrik yuki etkisinin saglanamaz. Bu sart birkac
kuvvetli asidin disinda hemen hemen tim diger organik asitlerin sol jel prosesinde
kullanimin1 imkansiz kilar.
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1. Jellesme:

Sol icerisinde polimerizasyon ile olusturulan monomerler bir araya gelerek nanoparcaciklar
olusturmaya baslar [6]. Jellesme olayi, kolloidal taneciklerin sekilleri ile yakindan ilgilidir.
Jeli olusturan molekiiller birbirine zayif veya kuvvetli baglarla baglanarak, aralarindaki
bosluklarda sivi bulunan iskelet seklinde dokular olustururlar. Bu dokular jel yapisini
meydana getirir. Jel olusumu, hazirlanmis olan solisyonun icin yeterli kiguklikte sol
tanelerini olusturur. Bu tanecikler yiizey yuklerinin elektrokimyasal etkilesimi ile aglomera
(topaklanma) olarak ya da bir ags: yap1 meydana getirerek, ¢oktiiriilmiis kati tanecikleri jel
olusumunu tesekkil eder (Sekil 5). Daha sonra bu ags1 yapidaki jeller butin yapida gitgide
yayilarak ve hacimde (¢ boyuta dagilarak, jel olusumu tamamlamis olur. [5, 6].

li Polimar ag ~]
Pk B - ‘El\‘
3 !
R
FEREREE | RO, Pulimer
Solisyan : Sol Tel elusurnn
“D % g = -] Tane e
. \ e gy ; / - ﬁm:! ko
M1y, e ai e
& ' Aglomérisyen
Selisyod sol Tel olusurmu
Sekil 5. Polimerizasyon islemi
V. Kalsinasyon ve Sinterleme

Jel kurutulduktan sonra, yogun seramik malzemesi eldesi icin sil islemden gegirilir. Jelin
yapisina ve olusum sartlarina gore, 1sil islem esnasinda su reaksiyonlar meydana gelir;

e Tuzlarn dekompozisyonu,

e Karbonizasyon veya atik organik yanmast,
e Kimyasal suyun uzaklasmasi,

e Mikro gozeneklerin kaybolmasi,

e Yogunlagma.

Jellesen yap1 her malzeme grubuna gore ergime olmaksizin belli sicaklikta isitilarak kalsine
edilir. Malzemede taneler arasi bosluklar azalir. Kalsinasyon ve sinterleme ile malzemenin
mekanik 6zellikleri de artmis olur.
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Sol Jel Yonteminin Avantajlar1 ve Dezavantajlarn

Sol Jel yonteminin avantajlar: [3];

Yiksek yiizey alani ve serbest enerjiye sahip katilarin daha diisiik sicaklikta sinterlenmesi
saglanir.

Metal-alkoksit solisyonlarinin kullanimi ile fiber Gretimi saglanir ( SiO2, ZrO»-SiOs,
Na,0Zr-SiO2 ).

Sivi fazdan sogutma ile elde edilemeyen amorf yapidaki katt cam malzemelerin Gretimine
imkan saglar ( CaO-SiOz, SrO-SiO;, SiO2-TiOz, SiO2-Al203).

Cam Uzerinde ince SiO2 ve TiOz( <lp) kaplamalarin Gretimine imkan vermektedir.
Kaplanan yuzeylerin, kimyasal, elektrik ve optik 6zelliklerinin iyilestirilmesi sol-jel
yontemi ile saglanir.

Kontrol edilebilir sekil ve boyutlarda toz tretimi saglanir ( silika tozlar1 ).

Ikinci fazlarn ana faz icinde homojen dagilmasi saglanabilir ( %0,3 TiO2-SnO> )

Dezavantajlar [3];

Uretilen tozlarin maliyeti yiksektir.

Sire¢ uzundur ve islem esnasinda biizlilme miktar: yiksektir.
Ince gézenekler yapida yer alabilir.

Yapida kalint1 hidroksit, kalint1 karbon olusabilir.

e KULLANILAN CIHAZLAR VE MATERYALLER
. Tetra Etil Ortho Silikat (TEOS, Si(OC2Hs)4)
e Amonyum Florit (NH4F)

e Amonyum Hidroksit (Amonya, NH4OH)
e Etanol (C2HsOH)

e Safsu

e Ceker ocak

e Hassas terazi

e Manyetik karistirici

e Manyetik balik

e Pipet pompasi, pipet ve damlalik
e Beherler

e Kaplama igin althk malzemeler
e Doner tabla

e Gl¢ kaynagi

e Firin
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e DENEYIN YAPILISI

Oncelikle sol uretimi gergeklestirilir. Soliin hazirlanmasinda 3 mL TEOS ile 5 mL etanol (geker
ocak icerisinde) beherde manyetik karistirici ve manyetik balik kullanilarak karigtirilir (1.
Solusyon). (Silisyum esasli alkoksit TEOS, solunmasi durumunda cigerlerde hidrolize
olabildigi igin karigtirma igleminin hava akimi altinda yapilmasi tavsiye edilir.) Daha sonra 5
mL etanol icerisinde 3 mL su ¢ozilir (I1. Solusyon). Solin olusturulmasi igin iki farkli
katalizOrden olusan sollisyon (Stok Solusyonu) kullanilir. Stogun hazirlanmasi igin 1,9 g
amonyum florir tuzu (NH4F) ve 23 mL amonyum hidroksit (NHsOH) ¢ozeltisi, 100 mL saf
suda c¢ozdlir. Stok cozeltisinden alinacak 10 damla Il. Sollsyona ilave edilir. Son olarak
karismaya devam eden 1. Soliisyona, Il. Solusyon yavas bir sekilde ilave edilir. Il. Solusyonun
ilavesi sirasinda, transparant olan I. Solusyon giderek beyazims: ve opak bir hale gelir. Bu
soldeki molekudlerin polimerizasyonu sonucunda buyimesi ve nanopartikillerin olusmasi
sebebiyledir. Polimerizasyon islemi sonrasinda soliisyona tutulan 1sigin bir kismi
nanoparcaciklar tarafindan yansitildig: icin (Tyndall Effect) yap1 opak (stitiimsii) olarak gorindr.
Solun hazirlanmasinda kullanilan TEOS; SiO; (silika) kaynagidir, su; hidrolizi saglarken,

etanol; TEOS ve suyun karismasina yardimci olan solventtir. Hidroliz reaksiyonu sirasinda, baz
(alkali) esasli amonyum hidroksit (NHsOH), katalizor olarak davranarak Si-OH baglarmin
olusumunu hizlandirir. Amonyum florit tuzu, kullanilmamasi durumunda da hidroliz islemi
gerceklesmesine karsin, amonyum floritte bulunan florit iyonu ile reaksiyon hizi daha da
artirtlir. Polimerizasyon miktari arttikga sollisyonun viskozitesi artar. Jellesme 6ncesinde solden
damlalikla alinarak déner tabla tzerinde bulunan altliklara dondirme kaplama (spin coating)
islemi veya althigin sol igine daldirilmasi ve ¢ekilmesi ile daldirma kaplama (dip coating) islemi
gerceklestirilir.

Daldirma Kaplama (Dip Coating):

Daldirma yontemi ile kaplama, alt malzemenin kaplanabilmesi i¢in bir solisyon igerisine alt
malzemenin daldirilmas: ve sabithizda, kontrolllisicakhkta ve atmosferik kosullarda geri
cekilmesi islemidir.

Kaplama kalinhgs;

» Alt malzemeyi geri cekme hizina
» Alt malzemenin yuzey gerilimine
e Cozeltinin yogunluguna ve viskozitesine baghdir.

Daldirma yoéntemi ile kaplamanin asamalari;

1. Althgin ¢ozeltiye daldiriimasi
2. Althgin ¢ozeltiden ¢ikarilmasi
3. Althigin yizeyindeki ¢ozeltiden ¢ozuciinin buharlastirilmasi

92



Metalurji ve Malzeme Mihendisligi
Laboratuvar-11 Deney Foyu

Dondurme Kaplama (Spin Coating):

Dondurme Kaplama ince filmlerin Gretiminde kullanilmaktadir. Tipik olarak proses bir ¢ozelti
damlasinin bir althgin merkezine damlatilmas: ve sonra althigin yiksek dénme hizlarinda
(tipik olarak 3000 dev/dak) dondirtlmesi esasina dayanir. Merkezi hizlandirma fazla ¢dzeltinin
uzaklastirilmasina ve kalan ¢ozeltinin ise althk yuzeyine ince filmseklinde yayilmasina neden
olur.

Nihai film kalinhg1 ve kaplamanin kalitesi:

Cozelti ozellikleri:

viskozitesine,
kuruma hizina,

kat1 oranina ve
yuzey gerilimleri ile
Islem sartlarina:

o devir,
e hizlandirma vb. baghdir.
Tipik olarak kaplama islemi ti¢ adimdan olusur.

1. Hazirlanan altlik Uzerine ¢Ozelti damlatilmasi
2. Yuksek hizli dondirme ile fazla ¢ozicunun uzaklasmasi ve yayilmasi ve
3. Kurutma ile ¢ozeltinin buharlastirma ile jellestirme ile kaplama islemi tamamlanur.

Jelin Kurutulmas: ve Kalsinasyonu ile Nanoboyutlu Toz Uretimi:

Son olarak kaliba dokdilen sol/jel 15 dakika sonunda tamamen jellesir. Jelin kurutulmasi ( yan
urin olan su veya alkoliin uzaklastirilmasi) ve kalsinasyonu ile nanoboyutlu SiO2 tozu elde
edilmis olur. Kalsinasyon islemi sonunda firindan alinan toz havanda ogiitiilerek nihai toz
urin elde edilmis olur.

e SONUCLARIN ALINMASI
Kurutma ve kalsinasyon oncesinde jel drin tartilir. Kurutma ve kalsinasyon sonunda tekrar
tartilir. Boylece numunede olusan agirlik kaybi, % Agirlik Kaybi olarak hesaplanr.

Deney sonunda soldan baslayarak jel Gretimi saglanmalidir. Daha sonra elde edilen jelin
kurutulmasi ve kalsinasyonu ile oksit esasli nanotoz elde edilmelidir. Hazirlanan soltin daldirma
kaplama ve dondurme kaplama teknikleri kullanilarak althiklar (zerinde SiO, film
olusturulmalidir. Kaplama sirasinda her iki yontem icin etken parametreler (cozelti
viskozitesi, kaplama hizi vb.) degistirilerek bu parametralerin kaplama kalitesine etkisi

93



Metalurji ve Malzeme Mihendisligi
Laboratuvar-11 Deney Foyu

g6zlenmelidir. Deney sonunda 6grenciler asagida siralanan pratik ve teorik ¢iktilart 6grenmis
olacaklardr:

1. Kolloidal sistemler

2. Sol Jel tekniginin temel prensipleri

3. Sol Jel kaplamalar

4. Kaplama tabakalariin karakterizasyonu
5.5o0l Jel teknigi ile nano toz sentezi

6.Deney sonug raporunun hazirlanmasi (teorik bilgi, deneysel ¢alisma, sonuclar, referanslar)
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