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Deney Foyi

LABORATUVAR GUVENLIGi TALIMATI

Canta, palto, mont vb. malzemeler mimkiin oldugunca laboratuvara getiriimemelidir. Bu grup malzemelerin
laboratuvara getirilmesi halinde, malzemeler laboratuvar sorumlulari tarafindan belirlenen yerlerde muhafaza
edilmelidir.

Calisma esnasinda saglar uzun ise mutlaka toplanmal, sallantili kiipe ve bilezik vb takilmamalidir. Ellerde kesik,
yara ve benzeri durumlar varsa bunlarin Gizeri ancak su gecirmez bir bantla kapatildiktan sonra laboratuvarda
cahisilmali, Laboratuvarda giyilecek ayakkabilarin burnu agik olmamalidir.

Laboratuvarda galisildigi stirece g6z ve cildi korumak amaciyla kisisel koruyucu ekipmanlar (eldivenler, maskeler,
goz/ylz koruyucular, isitme koruyucu, ¢calisma giysisi)kullaniimalidir.

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

Eczadolabinda neler bulundugu, yangin séndiirme cihazinin nasil ¢alistigi bilinmelidir. Bu konuda goérevliden bilgi
edinilmelidir.

Laboratuvarda, baskalarinin dikkatini dagitici hareketler yapilmamalidir. Laboratuvarda oyun oynanmamali ve
asla saka yapilmamaldir.

Laboratuvarda calismalar i¢in laboratuvar defteri tutulmalidir. Yapilan ¢alisma ve gézlemler mutlaka bu deftere
kaydedilmelidir

Cesmeler, gaz musluklari ve elektrik digmeleri, calisiimadigi zamanlarda kapal tutulmaldirlar.

Paslanmamalari igin metalik yapili laboratuvar araglari nemli birakilmamahdir.

Atilacak kati maddeler laboratuvar igerinde belirlenen ¢6p kutularina atilmalidirlar.

Laboratuvarda meydana gelen her tirli olayi, laboratuvari yonetenlere aninda haber verilmelidir.

Laboratuvari yonetenlerin izni olmadan hicbir madde ve malzeme laboratuvardan disari ¢ikarilmamahdir.
Kullanildiktan sonra her bir esya, alet veya cihaz yontemine uygun bicimde temizlenmelidir. Laboratuvardan
cikinca eller mutlaka yikanmalidir.

Mikroskop kullanimdan dnce objektif ve okiler kismi her kullanimdan énce ve sonra bir bez yardimiyla dikkatlice
mercege zarar vermeden temizlenmelidir.

Tam asitler ve alkaliler sulandirilirken daima suyun Gzerine ve yavas yavas dokilmeli, asla tersi yapiimamalidir.
Asit, baz gibi asindirici - yakici maddeler deriye damladigi veya sicradigi hallerde derhal bol miktarda su ile
ytkanmalidir. Olaydan mutlaka laboratuvar sorumlusu bilgilendirilmelidir.

Elektrikle ugrasirken eller ve elektrik diigme ve prizleri kuru olmalidir. Elektrik fislerikordondan cekilerek
cikariilmamalidir.
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1. CEVHER HAZIRLAMA
DENEYIN AMACI

Bu deneyde, cevher hazirlamada kirma, 6gitme ve boyuta gore ayirma kademelerinin
incelenmesi, proses parametrelerinin saptanmasi ile ayrica cevher zenginlestirme
islemlerinden biri olan flotasyon isleminin incelenmesi amaglanmaktadir.

TEORIK BILGILER

CEVHER HAZIRLAMADA GENEL TERIMLER

Cevher: Dogrudan dogruya veya bazi islemler sonucu zenginlestirilerek endistride tiketim
yeri bulunabilen ve ekonomik degeri olan bir veya birka¢ mineralden olusmus kayagtir. Cevher,
metal Uretiminin 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 yapilari olan inorganik kristallesmis kati bir cisimdir.

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

Tenor: Bir cevher icerisindeki metal ylzdesidir.
CEVHER HAZIRLAMA VE ZENGINLESTIRME

Tabiatta bulunan diisik tendrli cevherin igerisindeki ana metal mineralinin yilizdesinin
yukseltilmesi islemidir.

Ana metal minerali ile gang minerallerinin farkh o6zelliklerinden yararlanilarak mineraller
birbirinden kismen ayrilarak cevher hazirlama veya zenginlestirme islemi ile gerceklestirilir.

Cevher hazirlama ekonomik ve teknolojik sebeplerden dolayi uygulanir.
Cevher Hazirlamayi Gerektiren Teknolojik Nedenler

Bazi cevherlerin, teknolojik olarak Uretilebilmesi icin belli kosullari (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 iiretiminde kullanilan demir cevheri icin; 10 mm< Tane Boyutu< 100 mm

olmalidir. Bunun igin kirma, 6gltme ve sinterleme-peletleme uygulanmaktadir. Ayrica %P ve
%Na>0+K20<%0,1 olmaldir.
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Ornek 3. Manyezit cevherinden yiiksek kalitede kalsine manyezit veya sinter manyezit
tretebilmek icin: %Si02<%0,5 ve 2 mm< Tane Boyutu<30 mm olmalidir.

Cevher Hazirlamayi Gerektiren Ekonomik Nedenler

Temel olarak iki neden vardir:

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

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

Ornegin, %50 Fe iceren bir cevherden dogrudan pik demir tiretmek ekonomik olmaktadir fakat
demir tenoriiniin %50’nin Ustlne gikarilmasi ekonomikligi daha da arttirir.

CEVHER HAZIRLAMA iSLEMLERI

KIRMA

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

OGUTME: Ogiitiiciiler yardimi ile yapilan ince boyut kiiciiltmedir (0,1 mm tane boyutu alti).
ELEME: Elekler yardimi ile yapilan boyut tasnifidir.

BOYUTA GORE AYIRMA: Minerallerin yogunluk, manyetik, elektriksel ve yiizey 6zelliklerinden
yararlanilarak kismen birbirinden ayrilmasidir.

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

Kirmada uygulanan kuvvetler; darbe, sikistirma veya ezme, kesme ve silirtlinme kuvvetleridir.
Kirma islemi icin kullanilan cihazlar kirici olarak adlandirilir. Tanelere baski, darbe ve kesme
kuvveti uygulayarak onlari daha kiiclik tane boyutlarina indiren mekanik araglardir.

Kirma makinalari ozellikle Grin 6zellikleri, makina maliyetleri ve enerji kullanimi gibi dizayn
ozellikleri acisindan bir gelisim icindedir. Bu nedenle ¢ok cesitli sekil, yapi ve boyutlarda
makinalar cevher hazirlama islemlerinde kullaniimaktadir.

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 gekigli kiricilar cevher hazirlama tesislerinde en yaygin olarak kullanilan kirici
tipleridir.

istenilen boyuta kirilmis malzemenin kirma devrelerinden alinmasi ya da malzemenin boyuta
gore siniflandirilmasinda; uygulanan prosese, cevherin yapisina, boyutuna, fiziksel ve kimyasal
ozelliklerine gore degisik elekler kullanilir. Bunlar; elek ylzeyinin yapisina gore sag, tel 6rgili
ve paralel cubuklu elekler; ¢alisma sekline gére hareketsiz (sabit 1zgara ve sabit kavisli elek) ve
hareketli (hareketli 1zgara, doner elekler, sallantih elekler ve titresimli elekler) olarak
siniflandiriimaktadir.

OGUTME

ELEME

Ogiitme, kirma sonrasi boyut kiiciiltme isleminin son asamasidir. Cevherin icerdigi farkli
minerallerin birini digerinden serbest hale getirmek, prosese uygun boyut ya da ylizey alani
veya kullanim amacina uygun boyut saglamak amaci ile yapiimaktadir. Ogiitmede uygulanan
kuvvetler; darbe, sikistirma veya ezme, kesme ve siirtiinme kuvvetleridir.

Ogitme islemi icin kullanilan cihazlar degirmen olarak adlandirilir. Degirmenler, dgiitme
devrelerinde, 6gltllecek cevhere ve 6glitme sonrasi istenilen Grliniin boyutuna gore segilir.
Bilyali ve gubuklu degirmenler cevher hazirlama tesislerinde en yaygin olarak kullanilanlaridir.
Ogiitme, prosesin akisina ve cevherin durumuna gére yas ya da kuru olarak yapilir. Ogiitme
sekline gore, sistemdeki siniflandirici ve diger proses makinalari secilir. Kuru 6gitme, yas
ogutme ile karsilastirildiginda yaklasik 1.3 kat daha fazla giic gerektirir. istenilen boyuta
o0gitlilmis malzemenin 6glitme devrelerinden alinmasi ya da malzemenin boyutuna gore
siniflandiriimasinda; uygulanan prosese, cevherin yapisina, boyutuna, fiziksel ve kimyasal
Ozelliklerine goére degisik siniflandiricilar  kullanilir.  Bunlar; hidrosiklonlar, mekanik
siniflandinicilar ~ (spiral  siniflandiricilar, tarakli  siniflandiricilar, kati  merkezkag
siniflandiricilar), haval siniflandiricilar olarak bilinmektedirler.

Eleme kati bir malzeme karisimini elekler kullanarak farkli boyutlardaki bilesenlerine ayirma
islemidir. Eleme isleminde kullanilan elekler buyukliklerine gére siniflandirilirken "mesh
numaras!" kavrami kullanilir. Mesh numarasi bir elekte birim alan (in¢2 veya mm?) basina
disen delik sayisini gostermektedir.

Eleme ile elek alti ve elek Ustl olmak lizere iki Grlin elde edilir. Endustriyel elekler elemenin
yapildigi ylizeyin sabit veya hareketli olmasina gore "sabit elekler" ve "hareketli elekler" olmak
Uzere iki ana bollime ayrilir. Sabit eleklerin en basit sekli 1zgaralardir. Izgaralar biyik boyutlu
malzemelere en uygun olan tiptir. Genellikle egik olarak yapilirlar ve tizerlerindeki malzemenin
asagi dogru inerken i1zgara araliklarindan diisen pargalarin 1zgara tstinde kalandan ayrilmasini

saglarlar. Hareketli eleklerde tikanmayi azaltmak amaciyla 1zgaralara
6
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cesitli hareketler verilmektedir. Bu hareketler ile malzeme hem bir yone dogru itilir hem de
eleme kolaylastiriimis olur.

Cevher Zenginlestirme

sl
7\.J>,Dq; .3:7 Titregimli Elek
20 o
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Cevher zenginlestimenin acik devre ve kapal devre islemlerinin bélimleri

FLOTASYON

Flotasyonun kelime anlami ylzdirmektir. Cevher hazirlamada ise flotasyon, bir cevherin
icindeki cesitli minerallerden bazilarini su ylzine g¢ikararak suyun dibinde kalan diger
minerallerden ayirma yontemidir. Bu islemde minerallerin ylizey 6zelliklerindeki farkliliklardan
yararlanilarak ayirma yapllir.

Partikillerin islanabilmesi, flotasyon, aglomerasyon, kati-sivi ayirimi ve tozun bastirilmasi gibi
pek cok teknolojik prosesi etkileyen 6nemli parametrelerden biri oldugu bilinmektedir. Kati,
sivi ve gaz fazlarindan olusan flotasyon sisteminde kati faz, siviya gére gaz fazini tercih
ediyorsa, katiya siviyl sevmeyen (hidrofob), gaza gore sivi fazi tercih ediyorsa, siviyl seven
(hidrofilik) denir. Hidrofob mineraller disiik ylizey enerjili minerallerdir (komr, grafit, kiikirt,
talk...). Katilarin 1slanabilirligi/hidrofoblugu ve yuzebilirligi kati-su ve kati-su buhari ara
ylzeyleri, kimyasal baglar, bulk 6zellikleri, katilarin kristal yapisi ve katinin su ile reaksiyona
girebilmesi gibi 6zellikler agisindan incelenmistir.

Kati, sivi ve hava Ucli sisteminde yiksek temas acisi (8) katinin sivi tarafindan islatilmasinin
minimum oldugu anlamina gelir. Kati, sivi, hava Ucli sistemindeki kuvvetler Sekil 1’de
gorildugi gibidir. Uglii fazin dengede oldugu durum Young Esitligi ile ifade edilmektedir.

7



Metaliirji ve Malzeme Miihendisligi Laboratuvar-II

Deney Foyi

Su b A\\'\T

/ Hava 0

- l " A oo o
S 3 et

Kati YKH

YKs

Young Esitligi: Yxg= Yt YS“COSO

cosO = yrs - Yxu/ Ysn

Sekil 2. Kati, sivi, hava Ugll sistemindeki kuvvetler ve Young Esitligi

Minerallerin veya katilarin i1slanma ve yizebilme karakterlerini deneysel ve ampirik olmak
Uzere pek cok yontemle tayin etmek miimkiindiir. Bu tekniklerden elde edilen sayisal degere
sahip parametre “kritik 1slanma ylizey gerilimi, yc’dir. Bu yc degerinden diisik sivi ylzey
gerilimlerinde mineral bu ¢ozelti tarafindan tamamiyla i1slanmak suretiyle hidrofobluk veya
ylzebilirlik dzelligini kaybeder. Iyi bir temas agisinin (kati-sivi-hava ara yiizeyleri arasinda), yani
0>0 olmasi icin kullanilan sivinin yizey geriliminin (ysy) mineralin yc degerinden biyilk olmasi
gerekmektedir. Bu da flotasyonun basarili olmasini gerektiren kosullardan birincisidir. Diistk
yuzey enerijili mineraller (yc<72 din/cm), Kritik Islanma Ylizey Enerjilerinden (yc) daha diisuk
ylzey enerijili sivilar tarafindan islatilirlar. Flotasyon sisteminde iki katinin selektif olarak
ayrilmasi katilardan birinin flotasyon ¢ozeltisi tarafindan kismen islatilirken veya hig
islanmazken diger katinin ¢cozelti tarafindan tamamen islatilmasina dayanir (6=0 hali). Kismen
islanan kati, hava kabarcigina tutunarak ytzer.

Minerallerin veya katilarin hidrofoblugunu, dolayisi ile 1slanmadigini ve iyi flotasyonu tayin
eden yc degerinin eldesi i¢in kullanilan bircok teknikten en ¢ok kullanilan iki tanesi "temas agisi
Olclimi yontemi" ve "flotasyon yontemidir".

Flotasyonun cevher hazirlamada uygulama alanlari sunlardir;
Metalik cevherlerin flotasyonu
Metalik olmayan cevherlerin
flotasyonu Kati yakitlarin temizlenmesi
Flotasyonun avantajlari sunlardir;
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 olmamasi.

Flotasyonun dezavantajlari sunlardir;
Gravite ve manyetik ayirma yontemlerine gore pahali olmasi

Bazen cevheri asiri 6gitmek gerektigi icin slamda metal kaybinin fazla olmasi ve 6glitme
giderlerinin artmasi

Gevre kirliligine neden olmasi
Flotasyonda Kullanilan Reaktifler

Flotasyonda istenilen minerali veya minerallerin yizdirilmesi veya bastirilmasi amaciyla
flotasyon ortamina cesitli reaktifler eklenir. Bu reaktifleri asagidaki gibi siralamak mimkuinddr.

Kollektorler (Toplayicilar): Yizdirilmesi istenen mineral veya minerallerin yiizeylerine
adsorplanmak suretiyle yizey o6zelliklerini degistirerek onlara hidrofob (suyu sevmeyen)
Ozellik kazandiran kimyasal maddelerdir.

Kopiirtiiciiler: Flotasyon devrelerinde 6zel olarak kopiik meydana getiren kimyasal
maddelerdir. Kopuklestiricilerin temel hedefi yeterli hacim ve dayanikliikta bir képuik
olusturabilmektir. Flotasyon hiicresinden ciktiktan sonra ise kolayca patlayabilmelidir.

Kontrol Reaktifleri: Flotasyon sartlarini ayarlamakta kullanilan reaktiflerdir.

i) Bastirici Reaktifler: Flotasyonda ylzmesi istenmeyen mineral veya minerallerin
bastirilmasi amaciyla kullanilan reaktiflerdir. Bu reaktifler mineral ylizeyine kollektor

adsorpsiyonunu azaltirlar.

i) Aktiflegtirici (Canlandirici) Reaktifler: Mineral veya minerallerin yiizeylerine kollektor
adsorpsiyonunu arttiran reaktiflerdir.
iii) Diger Kontrol Reaktifleri: Bu gruptaki reaktifler; suyun sertligini gideren, flotasyona zararli
iyonlari baglayan, pllp icinde bazi minerallerin flokilasyonunu ve bazi minerallerin de
dispersiyonunu saglayan reaktiflerdir.

Flotasyon Makineleri

Flotasyon makinalari genellikle seri halinde birbirini takip eden hiicrelerden (seliil) olusmustur.
Her hicre bir evvelki hiicrenin artigini alarak flotasyon islemine tabi tutar. Her hiicre arasinda
artigin gecebilmesi icin bir baglanti veya ara yerlerinde de artik akis plakasi bulunur. Hiicre
icindeki pulpe hava girisi ve pulpin karistirilmasi igin ¢ sekilde gergeklesir;

9
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Kendi kendine havalandirilmali mekanik hiicre (Ajitasyon)

Hava Uflemeli mekanik karistirmali hiicre (Sub-aerasyon)

Hava iflemeli, hava ile karistirilmali hiicre (Pnodmatik)

Bu ozellikler, degisik tipteki hlicrelerin yapiminda esas alinmaktadir.

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

s = nl

Sekil 3. Denver flotasyon makinesi

DENEYDE KULLANILAN MALZEME VE CIHAZLAR

Y

Cesitli Kirici ve Oguitiiciler

Elekler ve Eleme Cihazi

Denver Flotasyon Makinesi

Pipet, Piset, Emaye Kaplar

Hassas Terazi

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

YV VY VY

DENEYIN YAPILISI
Cevher Hazirlama Deneyi

v Pargacik boyut dagihimi incelenecek karisimi tartilir ve agirhgini kaydedilir. Tartilan
karisim kirictya beslenir ve kirici ¢ahistirilarak kirma islemini gerceklestirilir. Kirilan
parcaciklar kiricidan gikarildiktan sonra tekrar tartilir ve agirhiklari kaydedilir.

10
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Elekler, mesh numaralarina gore blylkten kiicige dogru Ust Uste siralanir ve eleme
cihazina yerlestirilir. Ardindan Elek setinin en Ustindeki elege kirilmis olan cevher
beslenir.

Elek setinin vidalarini sikistirilir ve cihaz on dakika streyle galistirarak, eleme islemi
gerceklestirilir.

Elek setini makinadan alinarak, her elekte kalan malzeme miktari Cizelge 1.1'e
kaydedilir ve toplam elenmis madde miktari Cizelge 1.1'e kaydedilir.

Elekleri ve deney diizenegini temizlenir.

Flotasyon Deneyi

v

-200 um tane boyutundaki 200 g galen cevheri tartilip, flotasyon seltliiniin hacmine
bagl olarak %20 kati orani olacak sekilde ayarlanir. Selil, flotasyon makinesine
yerlestirilerek makine galistirilir ve pulp karistirihr. Pilpe 5 dakika boyunca karistirma
islemi yapilarak kondisyon verilir.

Galen cevheri icin kullanilan uygun kollektor, plilpe 1-2 damla katilarak karistirma
islemine 5 dakika daha devam edilir.

Yizeyleri hidrofob hale gelmis minerallerin ylzdirGlmesi igin ortama kopuk
olusumunu saglayan kopik yapici, 1 damla eklenir. Koplik yapici eklendikten sonra 1-2
dakika daha kondisyon verilir.

Son kondisyon siresi sona erdikten sonra flotasyon cihazinin hava giris muslugu
acilarak pulpe hava verilir. Yizeyi hidrofob hale gelmis olan mineral veya mineraller
hava kabarcigina yapisarak koépik halinde ylizeyde toplanirlar. Koptikler ylizeyden
siyrilarak ayri bir kapta konsantre olarak toplanir ve yuzdirilecek mineralin yeteri
kadari ylzdurildikten sonra islem sonlandirilir.

ISTENENLER VE ODEVLER

1. Deneyin amaci ve yapiligini yaziniz.
2. Her bir elek analizinin sonuclari Cizelge 1.1’de verilen cizelgeye kaydedilecektir.

Cizelge 1.1 Elek analizi verileri ve hesaplamalari

Elek Capi Agirhk Kimilatif Elekusti Kimdulatif
(mm) g % % Elekalt
%
Toplam
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3. Deneyler sonucunda yapilan elek analizlerinden faydalanarak giris ve ¢ikis tirtinlerinin elek
analizi cizelgeleri olusturulacak ve toplam elek alti ile toplam elekiisti egrileri cizilecektir.

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

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

. X.M
Teorik Ortalama Tane Boyutu = 200M)

100

X=Elek acikligi veya capi (tane boyutu ile aynidir), M=% tane sinif agirhg

6. Flotasyon 6ncesi 6gutilmus cevher ile flotasyon sonrasi konsantre ve artik agirliklari
belirlenerek Zenginlestirme orani bulunacaktir (Z=Beslenen Cevher/Konsantre) .

KAYNAKLAR

[1] Yigit E., Cevher Hazirlama I, Il ders notlari, ZKU Yayini

[2] KAYTAZ Y., “Cevher Hazirlama”, ITU Maden Fakiiltesi, 1990

[3] ERGUNALP F. “Cevher hazirlama prensipleri” , iTU Yayinlari, 1959

[4] Zeki CiIZMECIOGLU, Uretim Metaliirjisi Prensipleri Ders Notlari, YTU, 2008.
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2. KUM KALIPLAMA, ERGITME ve DOKUM DENEYi

AMAC

Kum kaliba dokiim ile parga Gretimi ve sivi metal islemlerinin incelenmesi.

TEORIK BILGI
Giris

Metal esasli parcalarin imalatinda bes temel imalat yontemi kullanilmaktadir; bunlar dokim, plastik
sekillendirme, talash islem, kaynak ve toz metalirjisi. Par¢a iretiminde bazen bunlardan biri ve ¢ogunlukla

birden fazlasi ardisik olarak kullaniimaktadir.

Figure 1 Typical castings in major alloys, (a) This motorcycle frame component was produced

via the nobake sand casting process in 356 aluminum with T6 treatment temper, (b) The bronze alloy used for this dental suction pump was
selected for its high strength, mechanical properties, and wear resistance, (c) Produced for a racing motorcycle, this one-piece magnesium casting
replaced a three-piece aluminum part. The component is 33% lighter than the original, which impacts the overall performance of the bike, (d) This
miniature zinc casket arm weighs less than 6 oz. (e) This NASA component for the space shuttle crawler transporter, produced with modified 4320
steel alloy via V-process casting, met reduced surface hardness requirements while maintaining high material strength, (f) This ductile iron green
sand casting is the main structural element of the Spartan hydrant, enclosing and protecting its working parts.

Dokim yolu ile bicimlendirmede sivi metal ve alasimlarin akiskanlhigindan ve bir boslugu doldurarak sekil
alabilme kabiliyetinden faydalanilir. Metal ve alasimlar ergitilir, bazen bilesim ayarlamasi yapilir ve takiben

daha onceden hazirlanmis bir kaliba veya bosluga dokiliir ve katilasir. Yapimi diistintilen parcanin dokiim
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yoluyla imali icin parganin i¢ ve dis seklini verecek bir kalibin hazirlanmasi, malzemenin ergitilmesi ve
hazirlanan kaliba dokilerek sekillendirilmesi gerekir.

Dokim yontemleri iki ana gruba ayrilmaktadir;
A- harcanan kalip kullanan yontemler
B-kalici kalip kullanan yontemler

Harcanan kalip kullanan yontemlerin baslicalari: kum kaliba dokim, kabuk kaliba dékiim, seramik kaliba
doklim, algi kaliba dékiim ve hassas dokiimddr.

Kalici kalip kullanan dokiim yontemlerinden baslicalari; metal kaliba dékiim, basingli dokiim, merkezkag
doékim ve surekli dokimddr.

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

islemleri, iv) kalip doldurma, v) kalip bozumu ve temizleme islemleridir.

Model Tasarimi ve imalati

Model dokilecek parcanin bir kopyasi olup boyutlari dékiimi yapilacak parganin boyutlarina, bliziilme 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 bagh
modeller (plak model) ve 6zel modeller olarak dérde ayrilmaktadir. ilk asamada parcanin gérecegi fonksiyon
/ islev ve dokiimde dizayn kriterleri dikkate alinarak parca sekli tasarlanir. Daha sonra yolluk ve besleyici
tasarimi  yapilir. Kalp dolum ve katilasma similasyonlari ile model tasarimi olabildigince
mikemmellestirildikten sonra model imalati gerceklestirilir.

Yukarida anlatildigi Gizere kalibin hazirlanmasi i¢in gerekli olan, parcanin seklini gésteren benzer parcaya
“model” denir. Bu model parcalarinin birlestigi yerlere “b6lme ylizeyi” adi verilir. Karisik sekilli parcalarda
modelin kolay islenmesi, dokilecek parga sayisinin fazla oldugu durumlarda modelin dayanikli olmasi istenir
ve bu dogrultuda model malzemesi secimi yapilir. Yaygin olarak kullanilan model malzemesi ahsaptir, bunun
yaninda metal ve plastik modellerde kullaniimaktadir.

Modellerin yapiminda asadgidaki noktalar dikkate alinir:

a) Boyut Durumu: Katilasmada metalin kendini gekmesi dikkate alinarak modellerin boyutlari belirlenir.
Bunun disinda dokme parcanin dékiimden sonra isleme durumlari imalat resminde gosterilen sartlara
uygun paylar verilmek suretiyle blyttulir. Kaliptan kolay siyrilabilmeyi saglamak icin modellere belli bir
slyirma agisi verilir.
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b) Bélme Yiizeyi: Modellerin kaliplama isleminden sonra kolayca c¢ikariimasi ve bu suretle sivi metalin
katilasacagl boslugun olusturulmasi icin parcalarin bolinmesi gerekir Bu boliimleri olusturan dizlemler
bbélme ylizeyi (ayirma ylizeyi) olarak adlandirilir.

€) Maga Baglari: Maganin kalip igine yerlestirilmesi igin fazladan oturma baslklari yapilir. Modeldeki bu
basliklar kalipta macanin yerlesecegi bosluklari olusturur. Bu bosluklara oturtulan maca 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 disari atilmasina
yarayan ve kalibin doldugunu gosteren 6zel kanala “gikici” denir. Bunlar yollugun tersine parcanin en yiiksek
bolgelerine yerlestirilir. Parga ylizeylerinde kendini gekme hasarinin olusumunu énlemek igin parga lGzerine
ilave edilen hazneye “besleyici denir”. Dokiim 6ncesinde yolluk agzi genisletilerek bir dokiim havuzu
olusturulur, bu havuz besleyici gérevi gorir ve havsa olarak adlandirilir. Sivi 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.

/Top riser

Pouring cup
Havsa S
Beslencl

Dl'lse}'
‘1 olluk

l ~4——— Topuk

Ara Yolluk \. atay Yolluk Runner

Sprue

Sekil 1. Yolluklama sisteminin temel elemanlari

Kalip ve Maga Hazirlama (Kaliplama)

Dokim tekniginde parcanin bigcimini veren ve sivi malzemenin icinde katilastigr kaba “kalip” adi verilir.
Kalibin hazirlanmasi dokiilecek parcanin sekline ve dokim tekniginin gerekli sartlarina baglidir. Parcalarin
sekillendirilmesi dis goris yaninda i¢ goriste dikkate alinarak yapilmalidir. Pargcanin dis bicimini veren kaba
“kalip” parga igindeki bosluklarin saglanmasina yarayan dolgu pargasina “macga” adi verilir.

El ile kaliplama islemi model ile derecede veya yerde model plakasi yardimi ile derece icerisinde yapilabilir.
Kaliplama kolayligi sagladigi icin plaka modeller yaygin olarak tercih edilir. Kaliplarin sikistirma basincindan,
cevrilmesinde ve tasinmasinda dagilmamasi igin derece adi verilen gergeveler kullanilir. Dereceler ahsaptan
veya metalden yapilmaktadir. Kum kaliplama sematik olarak sekil 2’ de kalibin yandan gorinisu de sekil
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3’de gorilmektedir.

FKumn doldwulinus ve modeli
siyrihms iist derece

Ust derece kuin doldwnaya

hazr

Taban
plakas:

Modeh syyrilias
Alt derece kum doldwrmaya alt derece
hazwr

Ust derece

Alt derece

Taban

Sabitleme plakas:

pimleri

st ve alt derece dékiin
icin bulestivilir

Sekil 2. Kum kalip yapim semasi
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idiciler
g akiclar

diigey havsa

yolluk /

aynm Cizgisi ——p

iist derece

maga

cuuf tutucu

taban plakasi

topuk

boyun (giris)

Open Riser Vent Pouring Basin (cup)

Cope

Cavity

Sekil 3. Bir kum kalibin kesit resmi

Macga, kalip bosluguna yerlestirilen ve kapladiklari kisimlarin dékiim yapildiktan sonra bos olarak ¢ikmasini
saglayan i¢ kaliplardir. Macalar cogunlukla kumdan yapilir. Kalici kalip kullanan dokiim yéntemlerinde metal
macalarda kullanilabilir. Kum macalar maca kutusu veya maca sandigi adi verilen tahta veya metal kutularda
hazirlanir. Maga hazirlamada ¢ogunlukla organik baglayicili ve kendi kendine sertlesen 6zel maga kumu
karisimlari kullanilir.
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Kalip Malzemeleri

Kalip ve maca yapiminda yaygin olarak silika kumu kullanilir. Silika kumu kolay elde edilen ucuz bir kalip
malzemesidir. Diger tip kumlar ylksek refrakterlik, yiksek isil iletkenlik ve diislk 1sil genlesme gerektiren
0zel uygulamalarda kullanilir. Silika kumlari minimum %95-96 oraninda SiO2 icermelidir. Kumun SiO2 igerigi
distikee refrakterlik 6zelligi azalir.

Kumun tane boyutu dagilimi dokiim parcalarin kalitesini etkilemektedir. iri boyutlu kumlar yiiksek
gecirgenlik saglayarak gaz cikisini kolaylastirirken pargalarin yiizey kalitesini diisiirmektedir. ince taneli kum
kullanimiise ylizey kalitesini arttirirken gegcirgenligi diistrir. Ayrica ince taneli kumlar daha fazla baglayiciya
gereksinim duymaktadir.

Kumun tane boyut dagilimi kadar tane seklide cok 6nemlidir. Késeli, kum tanelerinin paketlenme yogunlugu
disuk, kaliplanabilirligi zayif ve baglayici gereksinimi yiiksektir. Bu nedenle kalip yapiminda yuvarlak sekilli
kumlar tercih edilmektedir.

Gunlmuzde dokimcilikte dogal kumlar nadiren kullanilmaktadir. Tane sekli ve dagilimi belirlenmis,
yikanarak icerisindeki artiklar giderilmis, sentetik kum karisimlari tercih edilmektedir.

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 glinimiizde yerini giderek
kimyasal baglayicih metotlara birakmaktadir.

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

En iyi baglayic killer bentonitlerdir. Sodyum ve kalsiyum esaslilar olmak U(zere iki gesit bentonit
kullanilmaktadir.

Ozellikle demir esasl alasimlarin dékiimiinde kullanilan bir diger kalip ilavesi pulvarize kémiir tozudur.
Yizey diizginlGglni arttiran ve siyrilmayi kolaylastiran etkisi vardir.

Kalip ve maca yapimi ici ¢cok cesitli kimyasal baglayicilar mevcuttur. Bunlarin cogunlugu organik recine veya
sodyum silikat esashdir, ayrica kimyasal bagliyicilarin ilk uygulamalarinda cimento 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 maga olarak sekillendirilmesine izin
verecek kadar yavastir, sekillendirmenin ardindan sertlesme devam eder, kalip veya maca dokiime hazir
hale gelir. Bu yontem ¢ogunlukla biiylk kaliplarin yapiminda kullanilir ve seri tiretime uygun bir yontemdir.

islemle sertlestirmede ise kum ve baglayici karistirilir ve sekillendirilir, bu esnada herhangi bir sertlesme
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reaksiyonu meydana gelmez, sertlesme isi veya katalizor gaz uygulamasiyla kisa slirede gergeklesir. Bu
yontem genellikle maga yapiminda veya kiigtik pargalarin kaliplanmasinda kullanilir.

Kendiliginden sertlesen reginelerden yaygin olarak kullanilani furan tipi reginelerdir. Sertlestirici olarak asit
katalizor kullanilir. Furan regineleri Gre formaldehit, fenol formaldehit veya her ikisini karisimina furfuril
alkol katilmasiyla elde edilir. Setlesme hizi asit katalizoriin miktari ve etkinligine gore ayarlanabilir.

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

Sodyum silikat, cam suyu olarak da bilinir ve su ¢oéziindirebilir camdir, silika (SiO2) ve soda (Na20) igerigine
gore cok gesitli tirleri vardir. Sodyum silikat ¢ok ¢esitli yontemlerle serlestirilebilir, CO2 gazi veya sivi ester
ilavesi yaygin olarak kullanilan yontemlerdir. Silikat tipi baglayicilar kokusuzdur ve saghga pek zararl
degildir, bunun yaninda olusturdugu bag recine baglayicilar kadar kuvvetli degildir. Ayica inorganik bir
baglayici oldugu icin 1sidan etkilenmez ve dokiimden sonra bozulma problemlerine neden olabilir. Bu
nedenle gesitli organik ilaveler dogrudan sivi silikata veya kum karistirma esnasinda yapilabilir.

Kum Kaliba Dékiim Yénteminin Avantajlari

1) Demir esasli ve demir disi metal alasimlarinin dékiimiine elverislidir.

2) Kum kalip hem kiiglik, hem ¢ok biyiik pargalar igin uygun bir yontemdir.
3) Kalip malzemesi ucuz ve bol miktarda bulunur.

4) Az sayidaki parca dékiimine uygundur.

5) Kalip maliyeti en diisiik olan dokiim yontemidir.

Kum Kaliba Dokiim Yonteminin Dezavantajlari

1) Seri iretime uygun degildir.
2) Yiizey ve boyut hassasiyeti iyi degildir.

3) Cok ince detaylarin elde edilmesi zordur.

4) Dokimden elde edilen parcalar mutlaka baska islemlere tabi tutulur.
5) Kaliplama bliylik zaman kaybina neden olur.

6) Malzeme sarfiyati fazhdir.

Ergitme, Sivi Metal islemleri Kalip Dolumu, Kalip Bozma ve Temizleme

Parcanin dokimiinde kullanilacak olan kiilgce, hurda ve ar ara is formundaki metal veya alasim uygun bir
ergitme firininda sarj edilerek ergitme islemi gerceklestirilir. Ergitme isleminden sonra metal veya alasimin
cinsine gore flakslama, gaz giderme, modifikasyon, tane kiciltme, asilama islemleri yapilir. Alasimin
kimyasal bilesimi kontrol edilir ve ayarlanir. Sivi metal islemlerini takiben sicaklik istenilen degerlere
getirildikten sonra sivi metal kalip bosluguna uygun bir sekilde doldurulur. Katilasma sona erdikten ve parca
bir slire soguduktan sonra kalip bozulur, parca cikartilir, temizlenir yolluk ve besleyici kirilarak bitirme
islemlerine hazir hale getirilir.
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Deneyin Yapilisi

Bu deneyde yas kum kalp hazirlanacak, hazirlanan kaliba elektrik direngli firinda ergitilmis aliminyum
dokulecektir.

Kalip Yapimu:

. Belirlenmis miktarda kum, bentonit ve su biylk kum karistiriciya yiklenir.
. Kaliplamaya uygun hale gelene kadar karistirilir.

. Alt ve Ust derece kaliplama plakasinin Gstlne yerlestirilir.

. Plaka model iki derece arasina yerlestirilir.

° Alt derece Uste gelecek sekilde cevrilir.

. Model Uzerine grafit serpilir.

. Dereceye kum doldurulur.
. Kademeli olarak el aletleri ve havali tokmak ile kum sikistirilir.
. Fazla kum siyirma cetveli ile derece Gzerinden siyrilir.

° Kalip ters cevrilerek ayniislem Ust derece icin tekrar edilir.

. Yollugun agzi genisletilerek havsa agilir.

° 30-40 mm araliklarla sis cekilir.

° Dereceler birbirinden ayrilarak model ¢ikartilir.

° Gerekiyorsa kalip icinde tamirat yapilir.

. Dereceler tekrar birlestirilerek kalip dokiime hazir hale getirilir.

Ergitme ve Dokim:

° Hazirlanan kalip ergitme yapilan firinin 6niine getirilir.
. Kalibin etrafina kum dokalir ve Gzerine agirliklar yerlestirilir.
° Pota firindan cikartilir, curuf alinir.

. Sivi metal kaliba doldurulur.

° Artan kisim hazir bulundurulan kokile dokdlr.
° Katilasma ve kalibin sogumasi beklenir.

° Kalip bozularak dokim parcasi cikartilir.

RAPORDA BULUNMASI GEREKLI BILGILER

a) Kalip - maga kumlari ve ozellikleri

b) Kum kaliba dokiimle Uretilen pargalara 6rnekler

€) Kum kalip kaynakli dokiim hatalari

d) Kahp kumu ve karisiminda kontrol edilen 6zellikler nelerdir.

e) Magca hazirlama yontemleri nelerdir.

f)  Aliminyum alasimlarinda kullanilan tane kiigultticuleri agiklayiniz ve hangi oranlarda kullanildigini
belirtiniz.

g) Aliminyum alasimlarinda kullanilan modifikasyon ajanlari hakkinda bilgi veriniz.
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h) Dokme demir dékiimiinde kullanilan asilayici ve kiiresellestiriciler hakkinda kisa bilgi veriniz.

KAYNAKLAR

1. Ergin Cavusoglu, “Dékiim Teknolojisi”, iTU Yayinlari 1981.
2. Mustafa Cigdem, “imal Usulleri”, Caglayan Kitabevi 1996.
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3. SERTLESEBILIRLIK VE JOMINY TESTIi

DENEYIN AMACI:
Jominy deneyi vasitasiyla, incelenen gelik alasiminin su verme davranisi belirlenmektedir.
Bunlardan ilki, su verme sonrasi elde edilebilecek maksimum sertlik degeri olup, ikincisi ise,
sertlesme derinligidir (sertlesme kabiliyeti).

TEORIK BIiLGILER:
Sertlesebilirlik:

Celik se¢iminde, genel olarak kimyasal bilesim esas alinir. Ancak, bu yéntem geligin karbon ve
alasim elementi oranlarinin énemli &lciide degisimine izin verir. Ornegin AISI 4340
(34CrNiMo6) geliginin 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 celiklerin bile kritik soguma hizlarinin farkli olmasina ve dolayisiyla
bu celiklerin 1sil islem 6zelliklerinin degismesine neden olur. Malzeme se¢iminde en énemli
ozellik mekanik dayanim oldugundan, malzemelerin sertlesme kabiliyetlerine goére
siniflandiriimasi 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 yéntem Jominy deneyidir. Bu deneye ugtan su
verme yontemi de denilir. Celiklerin ylizeyden derinlere kadar martenzite donustirilebilmeye
yatkinhgi, malzemenin sertlesebilirligi olarak adlandirilir. Malzemede derinlerde martenzit
elde edilebildikce, o0 malzemenin sertlesebilirliginin yiksek oldugundan so6z edilebilir.

ASTM, SAE ve AlSI tarafindan standartlastirilmis olan bu deney icin ¢capi 25 mm ve uzunlugu
100 mm olan silindirik cubuk bigcimindeki bir numune, 6stenitlestirme sicakligina isitilarak
tavlanir. Firindan alinan numuneye, bir ucundan, 6zel bir su piskirtme aletiyle su verilir. Su
vermek icin kullanilan alet de standartlastirilmistir. Su verme isleminden 15 dakika sonra
numune alinip, taslanarak birbirine paralel ylizeyler elde edilir. Bundan sonra, numunenin
sertligi, su verilen uctan baslanarak belirli araliklarla ©6l¢llir. Bulunan sonuglardan
yararlanilarak, numune sertliginin su verilen uctan mesafeye bagli olarak degisimini gésteren
egri cizilir. Deneyin yapilisini gosteren sematik resim ile alasimli ve alasimsiz celiklerden
Olcililen sertliklerin su verilen ugtan uzakliga gore degisimlerini gosteren egriler Sekil 1'de
verilmistir.
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Sekil 1. Jominy deneyi: (a) Deneyin yapilisi, (b) alasimli ve alagimsiz geliklerin sertliklerinin su
verilen uctan mesafeye baglh olarak degisimini gosteren egriler

Jominy numunesi Uzerindeki her bir nokta, farkli soguma hizina sahiptir. Bitlin geliklerin 1sil
iletkenlikleri ayni kabul edilirse, bu soguma hizi her gesit celik icin ayni olur. Sertlesme yetenegi
her ne kadar sertlik degisimi ile ifade edilirse de, aslinda sertlik, malzemenin i¢ yapisina
baglhdir. Genel olarak, alasim elementleri, perlit ve beynit bolgelerindeki dénisim slresini
uzattiklari ve daha disik soguma hizlarinda martenzit olusumunu kolaylastirdiklari igin
sertlesme kabiliyetini artirirlar.

AlSI 8630 celiginin Jominy 6rnegi lizerinde yer alan degisik noktalarin soguma egrilerinin, bu
celige ait slrekli soguma donlisim diyagrami (CCT; continuous cooling transformation)
Uzerindeki gosterimi Sekil 2’de verilmistir. Bu diyagram, ugtan su verme deneyinden elde
edilen verilerle s6z konusu celigin donlisim davranisi arasindaki iliskileri sergilemektedir.
Jominy numunesinin ucunda yer alan A noktasina ait soguma hizi, celigin kritik soguma
hizindan daha yiksek oldugundan, donlisim sonucunda tamamen martenzitik bir yapi elde
edilir. Kritik soguma hizi, TTT diyagramlarinda burun noktasini kesmeden saglanan en distk
soguma hizidir. Su verme isleminde uygulanan soguma hizi, kritik soguma hizindan daha
yuksek ise, perlit ve beynit donisimi tamamen engellenerek martenzit yapisi olusur. Eger
soguma hizi kritik soguma hizindan daha dustik ise en son yapidaki martenzitin miktari ve buna
bagh olarak sertlik azalir. Bu yolla saglanan sertlik degeri celigin karbon miktarina baghdir.
Ostenitlestirme isleminden sonra karbiir olarak kalan karbon, martenzit reaksiyonunda yer
almadigi icin sertlige etki etmez. Sekil 3, martenzit miktari, sertlik ve karbon miktari arasindaki
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Sekil 2. AISI 8630 celigi icin Jominy deneyinden elde edilen verilerle CCT ve TTT (zaman-
sicaklik- donlstiim) arasindaki iliskilerin gosterimi
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Sekil 3. Martenzit miktari, sertlik ve karbon miktari arasindaki iliski

Sekil 2’de, numune lzerindeki B, C ve D noktalarinin soguma hizlari, kritik soguma hizindan
daha disik oldugundan, su verme islemi sirasindaki donlisim sonucunda, ferrit, beynit ve
martenzit fazlarindan olusan yapilar elde edilir. Soguma hizi azaldikg¢a bu yapilardaki martenzit
orani azalir. Diger taraftan, s6zl edilen gelikte perlitik bir yapi elde etmek igin soguma hizinin
cok diislik olmasi gerekir. Sertlesme kabiliyetini gosteren sertlik degisimi, s6z konusu celikte
meydana gelen yapisal degisimden kaynaklanmaktadir. Alasim elementleri kritik soguma hizini
azaltip, martenzit olusumunu kolaylastirarak, celigin sertlesme kabiliyetini artirirlar.

Ortalama % 0,4 oraninda karbon igeren ve sertlesme kabiliyetleri farkli olan li¢ degisik celigin
Jominy egrileri Sekil 4’te gorilmektedir. Bu geliklerin hepsinin, su verilen uglarindaki sertligi
52,5 HRC degerindedir. Clinkli su verme ile elde edilen en yiliksek sertlik, karbon oranina
baglidir. Sertlesme kabiliyeti yliksek olan AISI 4340 geliginde bu sertlik 16 mm'lik uzakliga kadar
korunurken, sertlesme kabiliyetleri yetersiz olan AISI 4140 ve AlSI 5140 celiklerinin sertlikleri,
artan mesafe ile birlikte, aniden azalmaktadir.

Sertlik (HRC)

Sekil 4. AISI 4340, 4140 ve 5140 geliklerinin sertlesme kabiliyetlerini gdsteren Jominy
egrileri

Celiklerin sertlesme yetenegi ya istenilen mesafedeki maksimum ve minimum sertlik
degerlerine ya da istenilen sertlige karsi gelen maksimum ve minimum mesafeye gore
belirlenir. Bu derinlik, martenzit miktarinin ylizeyden itibaren yariya indigi ya da % 50
martensit ve beynitin var oldugu mesafe olarak ifade edilmektedir. Yliksek sertlesebilirlige
sahip bir celigin karakteristik 6zelligi, ylksek sertlesme derinligi gostermesi veya biyuk
parcalar halindeyken bile tam olarak sertlesebilmesidir. Sertlesebilirlik ile sertlik farkh
kavramlardir. Maksimum sertlik, ¢eligin karbon miktarina baghdir. Sertlesebilirlik ise geligin
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kimyasal bilesimine (karbon ve alasim elementleri) ve su verme sirasinda Ostenit tane
boyutuna baglidir. Celik parganin boyutlari arttigl zaman soguma hizi diiser ve ¢ekirdek sertligi,
ferrit ve perlit gibi fazlarin olusumuna bagl olarak azalir. Soguma egrisi, kritik soguma hizinin
sagina kaydiginda ise yilzey sertliginde de azalma olur. Temel sertlesebilirlik verileri celik
tuketicileri ve 1sil islemciler igin dnemlidir. Bu nedenle sertlesebilirligin saptanabilecegi ¢ok
saylda basit yontem gelistirilmistir. Bunlardan biri Grossman sertlesebilirlik deneyi digeri ise
Jominy ugtan su verme deneyidir. Celiklerin sertlesebilirliklerinin dlglilmesinde Jominy ugtan
su verme deneyi Grossman deneyine gbre daha pratik ve daha az maliyetlidir.

Sertlesebilirlige 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 yiksek seviyelerdeki karbon igerigi oldugu durumda, Ostenitten martenzite
doénisim tamamlanamaz. Bu da yapida kalinti 6stenit bulunmasina sebep olur. Bu durumda
yapida martenzitin yaninda ostenit bulunacagindan sertlik daha distk seviyelerde kalir.
Karbon miktarinin yiiksek olmasi malzemenin daha gevrek bir davranis géstermesine neden
olur ve daha sonra yapilacak olan islemlerde sorunlar yaratabilir. Bu yizden % 0,4 C'a kadar
olan geliklerde sertlesebilirlik kontroli daha kolaydir. Bor, % 0,002 - 0,003 oraninda gelige ilave
edildiginde % 0,5 Mo ilavesindeki etkiyi gosterir. Bor diisiik karbonlu geliklere ilave edildiginde
sertlesebilirlikte en blylk etkiyi gosterir. Cr, Mo, Mn, Si, Ni ilaveleri ¢elikte 6stenitten ferrit ve
perlite dontsimi geciktirir. Bu elementler ara yilzeyde tane bilylimesini engelleyerek
sertlesebilirligi arttirirlar. Ostenit tane boyutunun artmasi ile sertlesebilirlik artar. Ferrit ve
perlitin ¢ekirdeklenmesi, Ostenit tane sinirinda heterojen c¢ekirdeklenme ile gercgeklesir.
Ostenit tane boyutunun artmasi ¢ekirdeklenme icin gereken bolgenin daha az olmasini saglar
ve faz donlslimi gecikir. Bu ylizden ostenitleme sicakhigl yliksek secilerek tane boyutunun
bliyik olmasi saglanabilir. Bu durumda mikro yapi bir miktar kabalasir, tokluk diser.

Jominy Egrilerinin Pratik Uygulamalari:

Jominy egrileri, kalite kontrolde farkli sinif celiklerin sertlesebilme derinliklerini (ylzeyin
altinda istenen sertlik degerinin elde edilebilecegi mesafe) kiyaslamak icin kullanilir. Ornegin,
bir tasarimda ylzeyin 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 ¢apina ya da kesit kalinligina da
baghdir. Dolayisiyla, ayni sinif gelige ait farkli ¢aplarda hazirlanmis deney numuneleri
kullanilarak, numune capi-Jominy mesafesi-sertlik arasindaki iliskinin belirlenmesi de
mimkiindir. Ornegin, 39 mm ¢apindaki bir numunenin merkezindeki sertligin, 50 mm capl

numunede yizeyden sadece 10 mm derinlikteki sertlige ve son olarak 75 mm ¢apli numunede
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yluzeyden 2 mm derinlikteki sertlikle ayni olmasi igin Jominy esdeger soguma (soguma hizini)
mesafelerinin (merkezde, 10 mm ve 2 mm derinlikteki) ayni olmasi gereklidir. Boyle bir
durumun gecerli olabilmesi icin, dogal olarak tim numunelerin ayni ortamda sertlestirilmis
olmasi zorunludur. Jominy deneyi ile bir celik icin elde edilebilecek maksimum sertlik degeri
ve sertlesme kabiliyeti (derinligi) sayisal olarak belirlenebilir. Capa bagli olarak su verme
ortamindaki soguma hizlarinin bilinmesi durumunda, malzemeye ait Jominy egrileri
kullanilarak parcanin farkl derinliklerde alacagi sertlik degerleri de saptanabilir.

DENEYIN YAPILISI:

Gapt 25 mm (1 ing) ve uzunlugu 100 mm (4 ing) olan silindirik gubuk bigimindeki numune,
Ostenitlestirme sicakligina isitilir ve bu sicaklikta yeterli slire boyunca bekletilir. Firindan alinan
numune, Sekil 5’teki Jominy deney dizenegine yerlestirilerek alttan su verilir. Soguma
tamamlandiktan sonra Rockwell C ydontemiyle sertlik dlgimleri yapilir.

P Ornek Parga

Sekil 5. Jominy deney diizenegi

DENEY RAPORUNDA ISTENILENLER:

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

- Grossman sertlesebilirlik deneyinin nasil gerceklestirildigini ve Jominy deneyine gére
Ustinlikleri ve zayifliklarini agiklayin.

-Celik icerisindeki Al ve Co miktarlarindaki artis, celigin sertlesebilirligini hangi mekanizmalar
nedeniyle distirmektedir? Aciklayin.

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

-Yiksek alasimli geliklere Jominy deneyi neden uygulanmamaktadir? Aciklayin.
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4. KIMYASAL KARAKTERIZASYON DENEYLERI

OPTIK EMiSYON SPEKTROMETRESI

DENEYiIN AMACI

Metalik numunelerin optik emisyon spektrometre cihazi kullanilarak kimyasal igeriklerinin nicel olarak

belirlenmesi.
TEORIK BILGI
/Anot (;}C) Anot
o ®® o
Argon

Pompa 4"‘"
d - @

s SHNOPELS

Sekil 1. Numune-gaz etkilesimi

Sekil 1'de gorildigi gibi katot boslugundaki gazlar tahliye edilir ve bu bosluga argon gazi 1-10 Torr basing ile
gonderilir. 600-1500 Voltluk yiksek potansiyel uygulanir. Boylelikle Argon iyonlari numuneye dogru
ivmelendirilirler. Numunenin uyarilmasiyla olusan yiliksek sicaklikta numunenin en dis yoéringesindeki
elektronlar bir ylksek seviyeye cikarlar ve geri donerken, aradaki enerji farkindan dolayi bir isima meydana
gelir, buna spektrum denir. Her elementin kendine has spektrum cizgileri vardir. Meydana gelen 1sima

spektrometrede degerlendirilir.

Optik sensorler olarak foto tlplerin kullanildig (foto tiip optik sensorlii) spektrometrelerde, her element icin
ayri bir 6lgme devresi ve elemanlara ihtiya¢ olup, analiz istenen her element igin cihaza bir foto tip
yerlestirilmesi gerekmektedir. Bu ise hem cihazin boyutlarini nemli oranda artirmakta, hem de analiz edilecek
elementlerin sayisini sinirlamaktadir. Bir baska zorluk ise spektrometre igin vakum sistemine ve klima ile

donatilmis bir yerlesim yerine ihtiya¢ duyulmasidir.
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Sekil 2. Tek CCD sistemli OES

CCD optik sensorlii spektrometre teknolojisinde ise secilen aralikta tim element spektrumunu olcen bir
detektor kullanilarak biitiin bu problemler asiimistir (Sekil 2). Optik odasina argon gazi verilmek suretiyle inert
ortam olusturulup, distk dalga boylu elementlerin izlenmesi saglanabilmektedir. Bu sistemde multi bazli
analizler vakum, klima gibi 6zel donanim ve herhangi ilave parga gerektirmeksizin, dogal ortamda, kolay ve hizh
bir sekilde yapilabilmektedir. Ayri bir sistemde de, Rowland dairesi tizerine CCD cipleri yerlestirilip, dedektor
sayisi artirilarak tiim spektrum kayipsiz olarak izlenebilmektedir (Sekil 3).

HOLOGRAFIK
' D
NUMUNE Vs ' N ( 3000 gizgi/ mm )

Sekil 3. Cok CCD sistemli OES

Atomik absorpsiyon spektrometresinin bilesenleri;

v" Analiz edilecek elementin absorplayacag 15181 yayan isik kaynagi

v Ornek ¢ézeltisinin atomik buhar haline getirildigi atomlastirici

v Calisilan dalga boyunu diger dalga boylarindan ayristirilmasina yarayan monokromator
v" Isik siddetinin 6lculdigu dedektordr.
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Foto tiplii sistemlerin ¢alisma prensipleri:

Numune iki farkh elektrot arasinda elektrik akimi yardimiyla isitilirsa atomlar kendilerine 6zgl dalga boylarinda
isiklar yayarlar. Bu isik dar bir alandan spektrograf icine gelir. Buradaki prizma ve mercekler yardimiyla 1sik,
farkh dalga boylarina ayrilarak fotograf filmi tizerine diiser ve fotograf filmi Gzerindeki gizgiler belirli elementler

tarafindan yayinan isiklara aittir.
Dedektorlii sistemlerin ¢alisma prensibi:

Atesleme bolgesinde tungsten elektrot ile numunenin alt ylizeyi arasinda bir kivilcim bosalmasi meydana gelir
ve bu sayede spektrum elde edilir. Elde edilen bu spektrum giris araligindan aynaya odaklanir ve 1sik (spektrum)
burada spektral sagilmaya ugrayarak dalga boylarina ayrisir. Strekli argon gazi atmosferinde tutulan odadaki

dedektor sayesinde belirli dalga boyu araliklarina karsilik gelen elementlerin miktari belirlenir.
KULLANILAN CIHAZLAR VE MATERYALLER

Zimparalama cihazi
Optik emisyon spektrometresi

incelenecek numune

AN NI NN

Referans numune
v' Zimparalama kagitlari

DENEYIN YAPILISI

Numunenin Hazirlanmasi: incelenecek numunenin yiizeyinin diizgiin olmasi gerekir. 60’lik zimpara ile yiizey

zimparalanir. Referans numunesinin de ylizeyi zimparalanir.

Analiz: Hangi tlir numune incelenecekse o tiiriin referansi alinir. Referans numune yakma haznesine
yerlestirilir. Yakmanin iyi oldugunu anlamak icin birkac kere yakma yapilir. Yakmanin goérintisi iyi ise cihaz
kalibre edilir. Kalibrasyon islemi bitince referans numunenin analizi yapilir. Analiz sonuclari referans
numunesinin standart degerlerine uyuyorsa, numunenin analizine gecilir. Numune yakma haznesinden kiictik
ise etrafi macun ile kapatilir. Tel seklinde bir adaptoér yerlestirilerek yakma islemi gergeklestirilir. Numunenin

tiriine goére referans adi girilir. Numuneye (i¢ kere yakma islemi uygulanir. U¢ degerin ortalamasi alinir.
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SONUCLARIN ALINMASI

Referans numunesinin analiz sonucu standartla karsilastirilir. incelenecek numunenin analizinin ortalama
degerleri standartlarla karsilastirilir. Standartlardaki degerlere en yakin deger alinir. Béylece malzemenin nicel
analizi belirlenir.

2. ATOMIK ABSORPSIYON SPEKTROMETRESI
DENEYiN AMACI

Atomik Absorpsiyon Spektrometresi (AAS) cihazi kullanilarak, farkl tiirdeki alagimlara ait metallerin elemental

diizeyde bilesimlerinin belirlenmesi.
TEORIK BILGI

Her elementin, buhar fazindaki bir 6rnegi uyarildiginda kendine 6zgl bir ¢izgi tayfi verir. Bundan dolayi
spektroskopi (tayf 6lgme), bilinmeyen bir maddenin bilesimini analiz etmek (tayin etmek) igin oldukga islevsel

bir ydontemdir.

Alev spektroskopisi, serbest atomlar tGzerine kurulmus olan bir spektroskopi dalidir. Serbest atomlar elde etmek
icin madde alevde isitilir. Bunun igin ¢ozelti haline getirilmis olan inorganik madde 6zel bir diizenekte ¢ok kiiglik

kiirecikler haline getirilerek alev icine piskurtiiliir. inorganik madde bu sicaklikta atomlarina ayrisir.

Alev icinde bulunan bir atom tiirliniin baska kaynaktan alev icerisine gonderilen kendine has dalga boyundaki
Isin demetini kismen absorblamasi ve geride kalan karakteristik i1sin demetinin azalma derecesini 6lcme lizerine
kurulmus olan spektroskopi dalina da atomik absorbsiyon spektroskopisi ve bu él¢ciimiin yapildigi cihaza da

ALEVLI ATOMIK ABSORBSIYON SPEKTROFOTOMETRESI denir.

Atomik absorpsiyon spektrometresinde kullanilan isin kaynaklari sunlardir:
1) Oyuk katot lambalari (HCL)

2) Cok elementli lambalar

3) Elektrotsuz bosalim lambalari (EDL)

4) Yuksek 1simali lambalar

OYUK KATOT LAMBALARI
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Atomik absorpsiyon spektroskopisinde en yaygin kullanilan i1sik kaynagidir. 1-5 basingta Ar ya da Ne
doldurulmus, bir katot ve anot igeren silindirik bir cam lambadan olusur. Katot incelenen elementin ¢ok saf
metalinden veya o elementi iceren bir alasimdan yapilmistir. Anot ise genellikle tungsten ya da nikel bir teldir.
Oyuk katot lambalarinda her bir element icin ayri lamba kullaniimasi gerekmektedir. Elektrotlar arasina yeterli
gerilim uygulanilarak 1-50 mA’lik bir akim olusturulur. Bu gerilimle inert gaz, anotta iyonlasarak yiksek bir hizla
katoda dogru cekilir ve katoda carparak bir metal atom bulutu olusturur. Daha sonra serbest atomlarla olan

carpismalarla uyarilmis metal atomlari elde edilir. Bunlar temel hale gecerken katot elementinin karakteristik

spektrumunu yayarlar.
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Sekil 4. Atomik Absorpsiyon Spektrometresi cihazinda kullanilan oyuk katot lambasinin sematik gosterimi

Alevli atomik absorbsiyon spektrofotometresi, elementel analizlerde kullanilan &nemli bir aractir. Ornekteki
aranan elementler, o elemente has dalga boyundaki 15181 sogurmasi yardimiyla bulunmaktadir. Katot lambada,
aranan elementin dalga boyu genelde elementin kendisinin uyariimasi ile elde edildigi icin, 6rnekteki miktarlar

icin oldukca hassas sonuglar verebilmektedir. Genellikle metaller icin kullanilir.
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CCD

detector
Xenon short-arc

lamp

high-resolution
monochromator

Sekil 5. Atomik Absorpsiyon Spektrometresinin sematik gosterimi

Atomik absorbsiyon spektrometresi diizeneginde 151k kaynagindan gikan isin, absorblamanin gergeklestigi alevli
bélimden gecer. Absorblanan 1sin monokromotoér denilen kisimda degerlendirilerek (absorbans olgilerek),
gerekli veriler elektronik sisteme ya da kollu gostergeye veri olarak aktarilir. Sistem, goruldtgi gibi basit bir

dizenekten olusmaktadir.
1-) Analizi yapilacak ¢ozelti sisteme ince hortum vasitasi ile verilir.
2-) Ornek ¢ozelti motor vasitasi ile cekilerek sis halinde alevli bélime puskirtilir.

3-) Bu kisim o6rnegin atomlasarak, 1sinin 6rnek atomlari tarafindan sogurulmaya ugradigi kisimdir. Alevi

olusturacak gaz, 6rnegin atomlasabilmesi icin gerekli 1siya gore segilir.
ALEVLI BOLUM

Atomik absorbsiyon spektrometresinde kullanacagimiz yakiti, atomlastiracagimiz elemente gore se¢meliyiz.

Baslica kullanilan yakitlar Asetilen, Hidrojen, Propan, Biitan ve dogal gazlardir.

Atomik absorbsiyon sipektrometresinde yakici gaz olarak oksijen, diazotmonoksit, hava, hava+oksijen kullanilir.
Asetilenle diazotmonoksit karisimi ¢ok yiliksek sicaklikta alev verirler. Alkali metaller dayanikh oksitler
verdiklerinden tayinleri asetilen-hava karisiminda yapilir. Ancak asetilen-hava karisiminda bir miktar iyonlarina
aynisirlar. Buna karsilik kursun, bakir, cinko gibi elementlerin oksitleri dayanikh olmadiklarindan, tayinleri icin
dogalgaz-hava karisimi bile yeterli olabilir.

Alev Sicakliginda Meydana Gelen Olaylar:
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v’ Yiksek sicaklikta numune kurur.
v" Kurumus numune icindeki tuzlar gaz molekdlleri haline donusdurler.
v Gaz halindeki tuz molekdilleri ayrisarak serbest element atomlari verirler.

v Alev icindeki serbest element atomlarindan bir kismi uyarilma sicakligina kadar isinir.
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5. METALOGRAFiI DENEYLERI

ISIK MiIKROSKOBU
1. Giris

Istk Metal Mikroskobu biyolojik mikroskobun tersine, yansimis isik kullanilir. Numune ylzeyinin ¢esitli
ayrintilarinin konumuna gore, degisik acilarda yansitilan gelen 151k, yansima acisina bagli olarak mikroskobun

merceklerinden gecerek goriintlyu goze iletir.
Objektif
Zl’lza}mﬂ

/ — ——«é\\ Isik kaynagt

Sekil 1. Metal Isik Mikroskobu

Gorme Giicii

Bir cisme baktigimiz zaman cismin kuvvetli isik yayan kismi parlak, zayif 1sik yayan kismi karanlik gériiniir. Bu
aydinlik farkina kontrast denir. Eger isik bir cismi aydinlatiyorsa, cismin ylizeyinin geometrik yapisina veya dogal
yapisina bagh olarak farkl derecelerde absorblanabilir veya yansiyabilir. Sonug olarak cismin farkh kisimlari
farkli parlaklikta olur. Bundan faydalanilarak cismin mikroyapisini gorebiliriz. Optik mikroskopta kontrast, esas

olarak 1sigin farklh absorblanmasindan ve yansitma sayilarinin katsayilarinin farkh olusundan dolayr meydana
gelir.

Ayirma Giicii

Ayirma glcl en yakin iki noktanin birbirinden net olarak ayirt edilebilmesini belirler.
0614 0.612

p=ayirma guicli P= A B nSina

n=kirilma indisi (numune ile objektif arasindaki ortamin kirilma indisi )
A= kullanilan 1s1gin dalga boyu

N.A = Nimerik aciklik = n . Sin a

En ideal sartlarda 1stk metal mikroskobunun ayirma giici 1000 A°

(1 A° =107 mm ) ve faydal biyutmesi 2000 x dir.

Alan Derinligi (Netlik Derinligi)
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Odaklanma yitirilmeden, numunenin ylzeyi Gzerindeki degisik ylkseklikteki normlarin birlikte net goriilebilme
ozelligidir. Alan derinligi en yiksek ve en algak noktalar arasindaki dikey uzakliktir.

Isik Kaynaklari

Istk metal mikroskoplari yansitici tiir mikroskoplar oldugundan is1gin 6nemli bir bolimUnu yitirirler. Bu nedenle
15tk kaynaginin siddetinin yiksek olmasi tercih edilir.

Wolfram Tel Lambalar

Modern mikroskoplarin hepsinin i1sik kaynagi wolfram teldir. Kesiksiz tayf (beyaz isik) 6zelliginde olduklarindan
es dagilimli bir isik verirler.

Xenon Lambalari

Zr-arki lambalari civa buhari ve mor 6tesi lambalar vardir. Ozellikle sonuncular, Cd kivilcimi kullandiklarindan
dalga boylari 0,2148 mikrondur. Bu nedenle ayirma glicli beyaz 1si8a gore beyaz i1s18a gore 2,5 kat artar.

Optik Kisimlar
Objektifler

Objektifin temel gorevi, numune yizeyinin gercek buydtiilmus goriintlisiine okiiler gorintl dizlemi izerinde
olusturmaktir. Gézlenen cisme yakin olan mercek sistemidir.

Objektiflerin blyltmesi Uzerlerinde yazar. Gézle gorilebilen biylk bir gorinti eldesi objektifle birlikte bir
okuler kullanilmasi ile mimkindir. Objektifle oklilerden olusan sistemin toplam blyttmesi, bunlarin ayri ayri
blyitmelerinden baska aralarindaki uzakliga da baghdir.

Objektifler cogunlukla belli bir tlip uzunluguna ( objektif, okiiler uzaklhigi ) gére diizenlenmislerdir. Kataloglarda
verilen blyutmeler gézden 250 mm uzakta olusmus bir goriinti icindir. Buna uygun olan tiip boyu 160 mm dir.

Objektif ve okilerin bliyitmeleri biliniyorsa uygun tiip boyu icin toplam blyitme, biyitmelerin carpimidir.

Fotomikrografide goriintl bir ekranda incelenir. Dolayisiyla biyitme ekranin uzakhgina da baglidir. Goriinti
izdlsuraldigiinde buyltme:

D.M
250

. S

M = Toplam blyitme
M1 = Objektif ve okiler sisteminin hesaplanmis blyttmesi ( 250 mm uzakhk icin )
D= izdlglim uzakligi

Objektiflerin blyltmesi, olusturdugu ara goriintiinin, gorintlisi olusan cismin bulylklGgline orani olarak
verilir. Buda objektifin Gzerinde (... x ) simgesi ile islenir.

Objektifler Gg¢ gruba ayrilr:
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Akromatik Objektifler: Bunlarda diizeltme ancak spektrumun yesil-sari bolgesi icin yapilmistir. Mavi veya kirmizi
filtrelerle kullanmamak gereklidir.

Apokromatik Objektifler: Bunlar kromatik aberasyon igin tamamen ve kiiresel aberasyon i¢in mor ve yesil
bolgesinde dizeltilmislerdir. Fotomigrografi icin en uygun objektiflerdir. Mavi ve kirmizi isikla elde edilen
gorintilerin bayuklGgu farkh olur. Bunun telafisi icin uygun okilerler kullantlir.

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

Renk kodu

Akromatik Fluorit Apokromatik A ﬂ"——\ﬁda digl
objektif objektif objektif Duzeltme '
karakteri ¥ Numerik
i apertur
e immersiyon

il oo sOd 2y, ortami

& il = Calisma

Tap uzunlugu arahigi

Mercek Achromatic Mercek Apochromatic Mercek

Sekil 2. Objektif gesitleri.
Okiilerler

Negatif Okulerler: Mikroskoplarda en ¢ok bunlardan kullanilir. Huygens tipi negatif okilerler en basit olanlardir.
iki diizlem konveks, akromatik olmayan mercekten olusmustur. Konveks taraflari objektife bakar. Diyafram 2
mercek arasina yerlesmistir. Gorlintli iki mercek arasina olustugundan negatif oktliler denmistir. Bunlar yalniz
disiik veya orta apercurlarla akromatik objektiflerde kullanilir.

Fotografik Okiiler: Fotograf cekmede veya kisa mesafe projensiyonlarinda esas olarak kullanilir. Bir seri

mercekten olusmustu. Ekran lizerinde gergek goriintlyi olusturmak icin yalniz kullanilir. Kromatik olarak iyidir.
Apokramatik semi apokramatik objektiflerle kullanilir.
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Gozetleme
yeri
Go6z mercedi
Mercek 1
Mercek
grubu 2
Sabit apertur Ara goérintd
diyaframi pozisyonu
Mercek 3

Sekil 3. Okdler

METALOGRAFIK NUMUNE HAZIRLAMA

Malzemelerin icyapisinin  mikroskopta incelenebilmesi icin O©ncelikle 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 kenarlarina bakmak icin

c) Numunenin daha ¢abuk metalografik etlide hazirlanmasi amaciyla

d) Numuneleri korunabilecek ve saklanabilecek bir dlizgiinliik igcine sokmak amaciyla uygulanir.

2. Deneyin Yapiligi
Plastik Monte
a. Sicak Monte

Isi ve basing uygulamasi gerektiren monte islemidir. Sicak montede, 1sitma islemi sirasinda numune, 140-1602C
arasina isindigindan bu sicakliktan etkilenecek malzemelere kesinlikle soguk monte islemi uygulanmahdir. Bu

islemde, plastik 1si ve basing altinda numunenin g¢avresinde katilastirilir. Kullanilan plastik malzeme toz ya da
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granul bicimindedir. Basing ile ¢alisan gdmme reginelerde iki ayri plastik tlrl kullanilir: Termoplastik regineler,
isitildiklarinda ergirler ve sogutma sonucu sertlesirler; sicaklik 70-80 2C’ye dismeden termopresden
¢ikariimamalidir.

Termosettin regineler ise yiiksek basing altinda belirli bir stire tutulurlarsa kati bir kiitleye dontsdrler. Bu tir
plastikler icin sogutma sart degildir. Sirtinme 1sisi ile yumusamalari s6z konusu degildir; hem daha ucuz hem
de daha kullanighdirlar.

Sekil 1. Sicak Monte cihazi.
b. Soguk Monte

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

Sekil 2. Soguk Monte

Monte Yapiminda Dikkat Edilecek Noktalar

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

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

c. Plastige uygulanan basing 1-1,5 tondan daha kiiglik olmamalidir. Ancak bu buyuklik kriter degildir.

d. Tim monte malzemeleri igin sicaklik yaklasik 150 C’dir.
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ZIMPARALAMA-PARLATMA-DAGLAMA
1. Giris

Zimparalama ve takiben yapilan parlatma islemlerinin amaci ylizey pirizIGlGgiuna azaltmak suretiyle, 15181 iyi
yansitan bir ylizey elde etmek yanisira deforme olmus tabakay! ortadan kaldirmak ve orijinal icyapiy! ortaya
¢ikarmaktir.

2. Deneyin Yapiligi
Zimparalama

Monte islemi uygulanmis ya da dogrudan alinan numunenin ylizey purizlGlGaginin alinmasi, diiz homojen bir
ylzeye sahip bir parga haline getirilmesi icin numuneler SiC asindirici tozlarin kullanildigi zimpara kagitlari ile
zimparalanirlar.

Zimparalar zimpara tozunun 1in¢? ( 2,54 cm?) deki tanecik sayisina gére siniflandirilir. ing? basina diisen tanecik
sayisi arttikca zimpara numarasi biydir.

Numune kabadan inceye dogru sirasiyla 180-320, 400, 600 no’lu zimparalarla zimparalanir. Zimparalama islemi
bir asindirma islemidir. Her asindirma ( dizleme ) islemi bir bozucunun katmanini gidermek amaciyla
yapildigindan her asamada bozunum katmanini giderecek bir asindirici bayuklGgi secilmelidir. Béylece ylizey
plrizlGlagu giderek azaltilir. Yas zimparalama uygulanarak numune ylzeyinden asinip kopan pargaciklar
ortamdan uzaklastirilir. Bu yapilmadigi takdirde asinip kopan parcaciklar diizlenen ylizeye gémiiliip kalabilir ve
yanhs yorumlamalara yol acabilir.

Sekil 1. Yas zimparalama icin zimparalama seti.

Zimparalama sirasinda her asamada bir deformasyon olur. Zimparalamanin her asamasi bir 6nceki asamada
olusan bozulmus metal katmanini asindirma ile timden giderir. Elle yapilan zimparalamada her zimpara
degistiginde numune 902 donddurilmelidir.
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(a) (b) (c) (d) (e)

Sekil 2. Elle zimparalama

Doner disk sisteminin kullanildigl zimparalama elle yapilan zimparalamadan daha Ustlindir. Boyle bir
zimparalamanin avantajlari:

1. Zimparalama boyunca hemen hemen degismeyen kusursuz bir zimparalamanin olmasi,
2. Cok az miktarda ¢apak ve toz meydana getirilmesi,

3. Numunenin ¢abuk hazirlanmasi,

4. Egik yuzeylerin olmamasidir.

Zimparalama isleminin sonunda numune bol akar su ile yikanir ve sicak hava ile kurutulur.
Parlatma

Parlatma, dizglin ve ciziksiz bir ylizey elde etmede en son asamadir. 600 grit ya da daha ince zimparalamadan
sonra, ayna parlakhginda gizik icermeyen diz bir ylizey elde etmek igin parlatma islemi yapilir.

Parlatma islemi genellikle donme hareketi yapan diskler tizerinde yapilir. Parlatma isleminde pasta adi verilen
ve sert parcaciklarin slispansiyonundan olusan soltisyonlar (slurry) kullanilir. Kullanilan sert tanecikler elmas,
aluminyum oksit veya metal oksit esasli olabilir. Genellikle malzemenin sertligine gore asindirici tozlar kullanilir.
Farkli incelikteki asindirici tozlarin kullanildigi bir diskten digerine gecerken yabanci maddeleri tasimamak igin
numune ve eller yikanmalidir. Parlatma sonucu 100x biliyitmede numunede hicbir ¢izik gérilmemelidir.

Sekil 3. Otomatik parlatma makinesi.
Daglama

Metalografik gozlemin amaci metallerin yapisal karakteristiklerini ortaya koymak oldugundan metalin
mikroyapisi gérunur hale getirilmelidir. Daglamada kullanilan daglayicilarla metal anodik olarak ¢6ziinlr. Amag
ya fazlarin kendi aralarinda ya da degisik fazlar arasinda degisik ¢6ziinme hizlarindan faydalanarak isik metal

mikroskobu icin gerekli optik kontrasti yaratmaktir.
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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 goére uygun bir daglayici ile daglanir. Ornegin gelik 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 Gzerine sirulir. )

Daglama bitince numune derhal ilik akar suda yikanir, alkolde ¢alkalanir ve hava akiminda kurutulur.
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6. MALZEMELERIN OPTIK OZELLIKLERI
DENEYiIN AMACI

Bu deneyin amaci;

a) Standart bir optik malzemenin ultraviyole ve goriiniir radyasyon gegirgenligini 6lgmek,

b) Bu veriden faydalanarak bloke edilen radyasyon miktarini bulmak.

TEORIK BiLGILER

Isik elektromanyetik 1s1ma enerjisidir. Isik ayni anda hem dalga hem de pargacik 6zelikleri gosterir. Dalga
teorisine gore elektromanyetik isima elektriksel ve manyetik alanlarin birbirlerine dik diizlemlerde bir arada
salinmasindan olusur. Elektromanyetik enerji ile maddenin etkilesimi, molekiler yapi ve 6zellikler hakkinda
onemli bilgiler vermektedir. Isigin elektrik alaninin maddenin elektronlariyla etkilesimi sonucu bir malzemenin
optik o6zellikleri ortaya cikar. Spektroskopi, bu etkilesim sonucu objelerin tayf (izerinde yaydigi ya da yansittigi
renklere gore incelenmesidir.

Tum dalgalarin iki temel 6zelligi bulunur; dalga boyu ve frekans. Dalga boyu (A, lamda) bir dalganin en tepe
noktasi ile bir sonraki dalganin en tepe noktasi arasindaki mesafedir (Sekil 1.1). Frekans (v, nu) ise birim
zamanda bir noktadan gegen dalga sayisidir. Frekans ve dalga boyu birbirleriyle ters orantilidir, dalga boyu

dustlikce birim zamanda bir noktadan gecen dalga sayisi artar.

y
(m)‘ Tepe
A |<4——Dalga boyu —>|

NICETAN
L\

|<¢——Dalga boyu —»| b\

l

Vadi

Sekil 1.1: Dalga boyunun gosterimi.
Ayrica dalga boyu ve frekans, isik hizi (c = 2,998 x 10%° cm/s) ile ilintilidir;
cC=A-v
Isinimin enerjisi arttikca dalga boyu diser ve frekansi artar, enerji distiikce dalga boyu buiyiir ve frekans

azalir.
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Gunesten gelen 1sik farkli enerjilere ve dolayisiyla dalga boyu ve frekanslara sahip ancak bir araya
geldiklerinde sureklilik gosteren dalgalardan olusur. Bu ardisik dalgalar biitlinine tayf adi verilir. Sekil 1.2 bant
denen bolgelere ayrilmis elektromanyetik tayfi géstermektedir. Isik nesnelerin Ustline distlglinde farkli
davranislar gosterir; dagilir, yansir, sogurulur veya nesnenin icinden gecer, ya da bunlarin birlesimi olan
sekillerde davranabilir. Bunun sonucu olarak gozlerimiz, tenimiz ya da 15181 gézlemlemek Uzere tasarlanmis
cihazlar 1sig1 1s1, 1Isinim, fosforesans, renk gibi farkl sekillerde algilar. Elektromanyetik radyasyon tayfinin
bilylk kismi insanlar tarafindan gortilememektedir. Tayfin gérebildigimiz ve farkh renkler seklinde
algiladigimiz kismina goérinir i1sik denir. Bu bandin dalga boyu, sekilde de gorildigi gibi 800-400 nm
arasindadir. Gériiniir i1sik disindaki bélgeleri de farkli sekillerde algilariz. Ornegin ultraviyole (UV) bandi
glinesin tenimiz i¢in zararh isinlarini olusturan bolgedir. Diislik enerijili kizilétesi bolgeyi ise 1si olarak algilariz.
Bir cisimle etkilesen is1gin gorinir bolgedeki tiim dalga boylari cisim tarafindan sogurulursa bu cisim
gozlimuze siyah olarak goriiniir. Bunun tam tersi olarak goriinir bolgedeki tiim dalga boylarini yansitirsa cisim

beyaz olarak goriinecektir. Gorinir 1s18in tamami gecirmesi durumunda ise cisim seffaf gordar.

Dalga boyu

WAMN\NW\W
107 nm 1P m
1 1
dalgalan
151k band
750 nm

Ener

Sekil 1.18: Elektromanyetik spekirum
Sekil 1.2: Elektromanyetik tayf ve gorinir isik bandi.

Bir cisim gorinir bolgedeki bazi dalgalari soguruluyorsa bu cismi yansittigi ya da gecirdigi dalgalarin

birlesiminden olusan renkte gériiriiz. Ornegin kot pantolonlarin boyandigi indigo rengi 500-650 nm arasindaki

kirmizi-yesil bélgeyi sogurur ve 400-500 nm arasindaki mavi-mor renkte gorindar.
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Spektroskopi 1sigin madde ile etkilesimini inceleyen bir analiz teknigidir. Spektrometre ise elektromanyetik
radyasyonu dalga boylarina gore ayirarak bu dalga boylarini bir numuneden geciren ve numuneden gecen i1sik
isinlarinin siddetini 6lgen cihazlardir. Yeni bir numune incelenirken énce bu numunenin sogurma (absorbance)
tayfina bakilir. Sogurma tayfi sogurulan i1s18in dalga boyuna gore degisimini gdsteren sogurma-dalga boyu

egrisidir (Sekil 1.3). Bu egride en belirgin 6zellik maksimum sogurmanin gerceklestigi dalga boyudur.

A max
\\
\

ass]
o
0.08 [ - _o—//*”/'/

200 426 460 475 500 525 580 576 800 626 850 676 700

Wavelength

045

\\

Absorbance

Sekil 1.3: Bir sogurma tayfi 6rnegi.
Beer-Lambert Kanunu:
Beer-Lambert Kanunu 1s1gin sogurulmasi ile malzemenin 6zellikleri arasindaki baglantiyl gésteren
matematiksel esitliklerdir. Bu esitlikler gegirgenlik (T), yluzde gegirgenlik (%T) ve sogurma (A) olmak lizere iki
temel degiskeni hesaplamaya yararlar.
T=1/1o
%T=1/1p-100
A =-log T="-logio(l/ lo)
Bu esitliklere bakarak bir maddenin gecirgenlik ile sogurma 6zellikleri arasinda logaritmik bir baginti oldugu

anlasihr.

DENEYDE KULLANILAN MALZEME VE CIHAZLAR
UV-Vis spektrometresi, standart optik malzeme, alkol, deiyonize su, kurulama kagidi.
DENEYIN YAPILISI

%Gegirgenlik (%Transmittance) Olgiimii

1. Gig digmesine basarak spektrometreyi calistiriniz. Cihazin tam olarak calisabilir hale gelmesi 10 ila 15
dakika alacaktir.

2. “UVWin Software” uygulamasini calistirip “OK” butonuna basiniz.
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3. Soldaki listeden “Spectrum”u seginiz.

4. Degiskenleri belirlemek icin menliden “Measure/Parameters Settings”i seciniz.

5. “Measure” sekmesinden Absorbance (%abs) veya Transmittance (%T) modunu segip, “Scan Parameters”
sekmesinden baslangi¢ ve bitis dalga boylarini belirleyiniz.

6. “Instrument” sekmesinden kullanilacak lambalari seciniz. UV boélgesi taranmayacaksa D2 lambasini
kapatiniz.

7. Ol¢iim seceneklerini kaydetmek icin “OK” butonuna basiniz.

8. Arkaplan dlizeltmesi gerekmeden Olgiim yapabilmek igin “Baseline” seginiz. Diizeltme tamamlandiginda
ekranda %100 T veya %0 A goriinecektir.

9. Standart cam numuneyi numune tutucuya yerlestiriniz.

10. Siyah kapagi ve cihazin kapagini kapatarak “Start”a basiniz.

11. Tarama tamamlandiginda sonuglari kaydetmek icin “Yes”e basiniz.

ISTENILENLER VE ODEVLER

1.5.1. Hangi ultraviyole radyasyon tiiri en yliksek enerjiye sahiptir? Bu radyasyon hangi dalga boyu
araliklarindadir?

1.5.2. Hangi ultraviyole radyasyon tlirl gozlerimize en ¢ok zarari verir?

1.5.3. Gines gozliikleri hangi radyasyon tirlerini engellemelidir?

1.5.4. Sogurma ve gecirme arasindaki farklari agiklayin.

1.5.5. Bir sogurma tayfi 540 nm’de maksimum noktasina ulasmaktadir. Bu ne anlama gelir?

1.5.6. Bir gecirgenlik tayfi 480-524 nm arasinda %80 siddetinde bir tepe olusturmaktadir. Bu ne anlama gelir?
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7. SERAMIK PROSESI

DENEYIN AMACI

Bu deneyin amaci seramik iiretiminin temellerini ve bir seramik ¢amurunun hazirlanmasini incelemektir.
Hammadde hazirlanmasi, 6glitme kinetikleri ve seramik camurunun reolojik davranisi ayrintili olarak
incelenecektir.

TEORIK KISIM

Seramik Camurunun Hazirlanmasi ve Reolojisi

Bir seramik ¢amuru seramik hammaddeleri, su ve baglayicilar, deflokiilant vb gibi yardimci maddeler igerir.
Optimum bir kompozisyon hazirlamak i¢in Seger Tablolar1 veya Seger Oranlar1 olarak adlandirilan 6zel tablolar
kullanilir. Bu Seger tablolari, seramik hammaddelerinde bulunan oksitler arasindaki oranlar1 gostermektedir.
Yeni bilesimler gelistirirken oranlar sabit tutmak gereklidir, ¢linkii her oksidin reoloji {izerinde farkli bir etkisi
vardir. Seger tablolari nihai {iriin ve nihai iiriinden istenen 6zelliklere gore degisir.

Reoloji akiskanlik bilimidir. Akiskanlik, viskozite ve tiksotropi olmak iizere iki ana degerle agiklanabilir.
Viskozite, bir malzemenin akigkanhigmin degeridir. Akiskanlik ve viskozite aralarinda ters orana sahiptir.
Tiksotropi, zamana bagli olarak viskozitedeki degisim degeridir.

Newton ve Newton olmayan akigskanlar olmak {izere iki ana akiskan grubu vardir. Newton akigkanlari su gibidir,
viskoziteleri zamanla degismez. Ancak Newton olmayan akiskanlar i¢in viskozite zamanla degisir. Newton
olmayan akigkanlarin viskozitesi sayim siiresi ile azalir.

Seramik ¢amuru, Newton olmayan bir akiskandir ve tiksotropik 6zellik gosterir. Seramik bir camurun reolojik
caligmasi i¢in flokiilasyon, deflokiilasyon ve deflokiilant gibi terimler agiklanmalidir.

Seramikler i¢in viskozite ¢ok diisiikse, iirlinlerin ylizey kalitesi diislik olacaktir ve yiizeyde catlaklar olabilir.
Viskozite ¢ok yiiksekse, bu igne deligi kusurlarina ve ¢amurun taginmasi (mobilite) i¢in zorluklara neden
olacaktir.

Tiksotropi, viskozite kadar 6nemlidir. Tiksotropi ¢ok yiiksekse, tiriiniin kuruma siiresi uzar. Tiksotropi ¢ok
diistikse, iiriiniin kir1lgan olmasina neden olur.

Flokiilasyon, Deflokiilasyon, Deflokiilant

Suda siispanse edilen Killi bir malzemenin partikiilleri, birbirinden tamamen farkli iki mekanizma halinde
davranig gosterir. Bu duruma partikiillerin yiizeyinde bulunan hem ¢ekmeye hem de itmeye neden olan
elektrostatik yiikler sebebiyet vermektedir. Diizenli olarak, bir asit ortaminda, partikiiller birbirlerini ¢ekerler ve
bu duruma “flokiilasyon” denir. Alkil (temel) bir ortamda, pargaciklar birbirini iter ve bu duruma

“deflokiilasyon” denir.
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Deflokiilasyon durumunda, partikiillerin yiizey yiikleri nétralize edilmistir, bu partikiillerin siispansiyon halinde
tekli ayr1 birimler olarak kalmasina yol acar. Yiikler olmadan ve ¢ekim olmadan, parcaciklar: bir arada tutan
kuvvet yoktur. Bu ylizden, deflokiilasyon durumunda viskozitede bir azalmaya olur. Flokiilasyon durumundaysa,
partikiillerin aralarindaki elektrostatik ¢ekimin neden oldugu ii¢ boyutlu yapilar olusmaktadir. Bundan dolay1
viskozitede bir artisa yol agar.

Deflokiilantlar

Deflokiilant terim olarak ilave edildiginde viskozitede bir azalmaya neden olan bir katki maddesi anlamina gelir.
Deflokiilantlar, partikiiller arasindaki zeta potansiyelini artmasina bir diger deyisle partikiiller arasindaki itici
kuvvetlerin artmasina yol agarak flokiilasyonu engeller.

Deflokiilantlarin siispansiyon halinde hareket etmesi i¢in ¢esitli mekanizmalar vardir. Bunlar;

-Bazik ilavesi veya hidroliz ile pH'in temel degerlere yiikseltilmesi.

-Cift kat killerde alkilin katyonlari ile birlikte bulunan flokiilant katyonlarin yer degistirmesi.

-Partikiiller tizerinde negatif ylik elde etmek icin anyonlarin elektrik alan1 altinda adsorpsiyonu.

-Koruyucu bir koloidin eklenmesi.

-Stispansiyonda bulunabilen topaklastirici iyonlarin ¢dkelme veya koordinasyon komplekslerinin olusumu ile
ortadan elimine edilmesi.

Normalde, deflokiilantlarin etkileri yukarida bahsedilen mekanizmalarla olusmaktadir. Mekanizmalar, organik
veya inorganik olabilen deflokiilantin dogasina bagli degildir.

DENEYSEL BOLUM

Gerekli Aletler

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

Deneyin Uygulanmasi

Oncelikle, hammaddeler kompozisyona gére tartilir ve karistirilir. Daha sonra karisima, gerekli miktarda su ve
deflokiilant eklenir. Hazirlanan ¢amur, bilyali degirmenlerde ogiitiiliir. Ogiitme isleminden sonra camurun
yogunlugu bir piknometre kullanilarak bulunur. Camurun yogunluk degerine iligkin olarak, camurdan yogunluga
karsilik gelen agirlik alinarak Slgiim yapilmaktadir. Daha sonra hazirlanan ¢amur, 700 rpm hiza sahip bir
karistiric1 ile karistirilir ve 20 rpm doniis hizina sahip bir analog viskozimetre kullanilarak viskozite degeri
belirlenir. 4-6 Poise (yer karolar1 igin gerekli deger) arasindaki viskozitenin olmasi gerekmektedir. Eger bu deger
yakalanmamissa, viskozite degerini Sabitlemek i¢in ¢amura deflokiilant ilavesi yapilir. Eklenen deflokiilant
miktari, bagparmak kurali ile belirlenir. Her ilave isleminden sonra, camur 3 dk. karigtirilir ve 20 rpm doniis
hizina sahip bir analog viskozimetre kullanilarak viskozite degeri belirlenir. Camurun viskozite degeri, kati
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konsantrasyonu stabilize etmek i¢in fazladan su ilave edilmeden 4-6 Poise arasinda optimize edilir. Tiksotropiyi
belirlemek i¢in, her viskozite 6l¢iimiinden sonra ¢camur 5 dk. dinlendirilir. Daha sonra viskozite tekrar Slgiiliir,
bu iki viskozite degeri arasindaki fark tiksotropiyi verir. Viskozitenin stabilizasyonu 4-6 Poise arasinda stabil
hale geldikten, deflokiilantin eklenmesi durdurulur. Camur nihai viskozitesine ulastigi zaman, eklenen
deflokiilant, gamura daha fazla miktarda deflokiilant ilave edilene kadar viskoziteyi etkilemez. Bu yiiksek
miktarda eklenen deflokiilant, beklendigi gibi davranmaz ve g¢amurun viskozitesini artirir. Dolayisiyla,
viskozitenin ulasilan degerinin kaniti stabilite ve takibinde eklenen deflokiilant ile birlikte viskozitedeki

artirmasidir.

WisCosity

B
L

Deflocculant

Sekil 1. Viskozite-Ilave edilen deflokiilant diyagrami

SONUCLAR

Sonug olarak bu deneyde, hammadde hazirlama, 6giitme kinetigi ve bir seramik ¢camurunun reolojik davranisi
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
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8. SOL-JEL DENEYI

e AMAC

Bu deneyin amaci; sol jel teknigi kullanilarak nano boyutlarda seramik esasl toz ve althklar tzerinde ince film
kaplamalar Giretmektir.

e TEORIK BiLGi

Sol jel yéntemi seramik tiretiminde kullanilan kimyasal bir prosestir. ilk olarak 1800’lerde Ebelmanve Graham’in
calismasi ile kesfedilmistir. 1930’lardan itibaren sol jel yaygin olarak calisiimaya baslanmis 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
yontemi bir siispansiyonun jellesebildigi tiim sistemleri icermektedir. Sol jel yénteminde ileri teknoloji seramik
uretiminde kullanilan malzemelerin mikron alti boyutta, saf reaktif ve diistik sicakliklarda sinterlenebilir olmasi

istenmektedir. Sol jel yontemi ile nano boyutlu seramik tozu sentezi, ince film seramik kaplamalar, seramik
esasli malzemeler ve fiberler Uretilebilir [1-3].

Kaplama
sinterleme
[ .Y&‘thn L -1
I T T T

Sintedeme

ok > Yndun
alimen Svramik
asyan
Nerojel

e

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

Sol jel terimi sivi igcerisinde dagilmis nanoboyutlu kati partikiillerin (sol) aglomerasyonu sonrasinda sivi
icerisinde ¢ boyutlu ve surekli bir ag yapisi olusturmasi (jel) prosesini tanimlar [1- 3].

Kolloid Nedir?

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

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

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

Swvi fazda dagilmis Gaz fazi: Képikler. Ornek: Tras képugi, krem santi

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

Swvi fazda dagilmis kati fazi: Sol olarak adlandirilir. Ornek:Boyalar

Kati fazda dagilmis gaz fazi: Kati kopukler olarak adlandirilir. Pomice tasi, polistiren kopik
Kati fazda dagilnus sivi fazi: Jel olarak adlandirilir. Jelatin, jole

Kati fazda dagilmis kati fazi: Kati sol olarak adlandirilir. Ornek: Renkli Cam

Homojen sollisyonlardan farkli olarak kolloidlerde sivi icerisine eklenen ikinci faz ¢oziinmez ve iki faz arasinda
kesin bir ayrim sé6z konusudur. ikinci faz, nanopartikiillerden ve makro molekiillerden olusabilir. Dispersiyon
fazinin boyutlari, nanometreden mikrometreye kadar degisebilir [2].

Sol Nedir?

Sol, suirekli fazi sividan, disperse olmus fazi ise katidan olusan yapidir. Sivi faz icerisinde disperse olmus nano
boyutlu kati parcaciklar eger aninda ¢okelmiyorsa, yapi sol olarak tanimlanir. Sol iceride disperse olmus kati fazi
santriflj gibi dis kuvvetlerle homojen bir sekilde dagitmak mimkdnddr.

Jel Nedir?

Jel, icerisinde katl ag yapisini olusturan nanoparcaciklarin 3 boyutlu olarak yerlestigi katiya benzer ve islak
yapidir. Jel icerisindeki stirekli faz; nanoparcaciklarin olusturdugu kati ag yapisi, disperse olmus faz ise sivi fazdir.
Jellerin hem kati hem de sivi 6zellikler gosterirler. Yogunluklari sivilara yakinken atomlar arasinda katilarda
oldugu gibi belirli iliskiler mevcuttur.

Sol Uretimi:

Soliin hazirlanmasi genel olarak iki ydntem mevcuttur:
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e Sivi igerisinde nanopartikillerin dogrudan olusturulmasi: Sivi igerisinde ¢6zliinmis olan molekiller
sivilarin karistirilmasi sonunda daha biylik boyutlu molekillere donuslrler. Olusan makromolekiiller,
daha sonra, nanoboyutlarda kati partikiilleri haline gelirler. Ornek SiO> (silica) esaslh nanosol.

e Nanopartikiller (karbon nanotipler ve kuvantum noktalari gibi) 6zel tGretim yontemleri kullanilarak
olusturulurlar. Daha sonra nanopartikiller, sivi faz igerisinde ¢o6ziindirilir. Homojen dagilimin
saglanmasi i¢in surfektant adi verilen ylizey modifiye ediciler (polimerler, sabunlar vb) kullanilir.

Sekil 2. Sol ve Jelin sematik gosterimi [3].

Hidroliz -——r?olimerizas )
Yy G W o
oge°
.ﬁ?
00
%o

L2

JEL
Sol Jel Degisimi:

Soliin, jele dondsimi icin, sol icerisinde dagilmis olan kati nanoparcaciklarin biraraya gelerek ag yapisi
olusturmalari gerekir. Ag yapisinin olusabilmesi i¢in yapida bulunan kati parcaciklarin sivi igersinde “Brownian
Motion” adi verilen ve molekiillerin sicaklik etkisiyle rastlantisal olarak hareketleri sonucunda carpismalari ve
carpisma sonunda yapismalari gereklidir. Yapisma islemi ylizeylerinde reaktif gruplar bulunan kati partikiller
icin cok daha kolaydir. Cinkil carpisma sonrasinda reaktif gruplar biraraya gelerek bag olusturabilirler.
Yizeylerinde reaktif grup bulunmayan kati parcaciklar icin yapisma gerceklesmeyecegi icin bu tir
nanopargaciklarin yizeylerinin katki malzemesiyle (Additive) veya ylizeyin soyularak reaktif hale getirilmesi
islemlerinden ge¢cmesi gerekmektedir. Sonug olarak reaktif olmayan parcaciklar, carpisma sonunda olusacak
bag yapisi veya elektrostatik kuvvetlerle biraraya gelecek (reaktif) hale getirilirler.

Sol jele donisirken, yapinin viskozitesi artar ve jellesme noktasinda yapi akamayacak hale gelir. Jellesme
noktasinda parcaciklarin olusturdugu agsi yapi sivinin tim hacmi icerisinde yayilmis oldugundan sivinin akma
kaabiliyeti son bulmustur. Sollin icine jellestiricinin karistirlmasindan sonra gel olusumu sonuna kadar gercen
sireye “jellesme siresi” adi verilir [2].

Sol Jel kimyasini etkileyen Faktorler:
Sol jel kimyasi asagida verilen parametrelerden etkilenir.

e pH: Suyun rol aldig kolloid sistemlerde pH cok dnemlidir. Silika jellerin olusumda, silikanin hidrolizi
sonucunda silanol gruplari olusur. Silanol gruplarinin olusumu pH ‘dan etkilenir. Silanol gruplari daha
sonra silica nanapargaciklarinin olusumunu ve agyapinin gelismesini saglar.

Coziicii sivi (solvent): Yapidaki molekillerin biraraya gelerek nanopargaciklari olusturmasi esnasinda

nanopargaciklarin ¢cokelmemesi cok 6zemlidir. Bu sebeple ;
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e solventin nanopargaciklari ¢ozebilecek 6zellikte olmasi gereklidir. Ayrica ¢ozlici sivi nanopargaciklarin
ag yapisini olusturmasina da yardimci olarak jellesmeyi garantiler.

e Sicaklik: Nanoparcaciklarin olusmasi ve ag yapisini olusturmasi stireglerinin kinetigi sicaklik tarafindan
aktive edilir. Sicakligin ¢ok diisiik olmasi jellesme siiresini artirirken ¢ok yiiksek olmasi nanpargaciklarin
aglomere olarak asiri bliylimesine ve ag yapisini olusturamadan c¢okelmelerine sebep olur.

e Reaksiyonun Olusturdudu Isi: Sol icersinde oulan nanoparcaciklarin olusumu ve ag yapisinin meydana
gelmesi kimyasal reaksiyonlari sirasinda agiga ¢ikan isi, reaksiyonlarin daha hizlanmasina sebep olur.

e Zaman: Uretilen jelin tipine bagl olarak jellesme basamaklari farkli zamanlarda meydana gelir. Daha
yavas olusan sol jel reaksiyonu sonucunda meydana gelen iriiniin 6zellikleri daha tstiindiir. Ozellikle
jellesme asamasinda reaksiyon ne kadar yavas ise olusan jelin i¢ yapisi daha uniformdur. Bu da daha
yuksek mukavemetli ve (eger o Ozellikte olusmasi isteniyorsa) daha fazla isikgecirgen (transparant)
ozellikte jelin eldesine imkan saglar. Daha saydam jel yapisi daha az Rayleigh sacilmasina sebep oldugu
icin daha az mavimsi gorundir.

e Katalizor: Sol jel tekniginde asit (H*) ve bazlar (OH") katalizor olarak kullanilirlar. Katalik etki asitler ve
bazlar icin farkli mekanizmalar araciligi ile saglandigindan, sol jel metodu pH’a karsi duyarlidir. Katalizér
malzeme ¢ok az miktarda kullanilmasina karsin (mg/mL), jellesme siresini haftalardan dakikalara ceker.

e Kanistirma: Sol jel tekniginde sol’lin karistiriimasi, kimyasal reaksiyonun uniform bir sekilde olusmasi ve
sol icerisindeki herbir molekiiliin reaksiyon igin gerekli kimyasala erisebilmesi agisindan énemlidir.
Bununla birlikte jellesme asamasi basladiktan sonra karistirmanin devam etmesi mikro ve makro
seviyelerde yari jellesmis agin pargalanmasina sebep olabilir. Tim yapinin jellesmesi sonunda
gerceklesse bile jellesme siresi uzamis olur.

Sol jel uygulamasinda; metal alkoksit ¢cozeltileri veya metal tozlari, nitrat, hidroksit, oksit gibi inorganik bilesikler
belirli oranlarda su ve asitle birlestirilerek bir solisyon meydana getirilir. Sollisyonun belirli sicakliklarda
karistirilmasi ile sollisyon igerisinde birbirini izleyen bir dizi kimyasal reaksiyon olusur. Taneciklerin sahip oldugu
ylzey yiklerinin elektrokimyasal etkilesimleri ile bir ag meydana gelir ve bu siirece jellesme adi verilir. Bu agin
gitgide bilyuylp sistem icerisindeki bitin noktalara ulasarak komple bir yapi meydana getirmesiyle jel elde
edilir [1-5].

Sol Jel Yonteminin Basamaklar
Sol jel yonteminin basamaklari:
- Alkosit hidrolizi

- Polimerizasyon (Peptidlesme)
- Jel eldesi

- Kalsinasyon ve sinterleme
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Sol jel sentezinde ilk adim ¢oOzelti olusturmadir. Bu adimda cesitli baslangic maddeleri, uygun ¢ozictlerle
karistirilarak homojen ¢ozeltiler hazirlanir. Cozelti hazirlandiktan sonra nihai Griine kadar sol jel prosesi;
hidroliz, polimerizasyon, jellesme, ve kalsinasyon/ sinterleme seklindedir.

I.  Alkoksit Hidrolizi
Alkoksitler, sol olusturmak igin baslangic maddesi olarak kullanilir. M(OR)n formli 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 yiiksek elektronegatif OR grubu sebebiyle, metal alkoksitler yiiksek reaktif dzellik gdsterir. OR’deki
alkali gruplari degistirmekle fiziksel 6zelliklerin kontroli saglanir.

Su miktari, katalizor tipi, ¢ozlicl derisimi, sicaklhk faktorleri hidroliz hizini etkiler. Normal olarak alkoksitler
alkolde ¢oziinlr ve asidik, bazik ya da nétr sartlarda su ile hidrolize ugrar. Optimum molar su/alkoksit orani
100’diir. Bu oran elde edildiginde alkoksit ile su molekilleri arasindaki mesafe artar. Asit katalizorler,
polimerleri hafif baglarla baglarken, baz (alkali) katalizérler kuvvetli baglarla baglarlar. Distile su ile sicak
ortamda (>80 °C) calisildiginda daha kararh bir kolloid yapi olusur [1, 5]. Hidroliz reaksiyonu sirasinda, sudaki
OH  iyonu ile alkoksitteki OR™ iyonu yer degistirler (Reaksiyon 1).
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Hydrolysis
—5i—O0R + HOH % —%5i—O0H T ROH 1

Reesterification |

Reaksiyon1. Alkoksitin hidrolizi

£ &
8 &

Sekil 4. Alkoksit ve hidrolize olmus metal molekila
I.  Polimerizasyon (peptitlesme):

Polimerizasyon asamasinda hidrolize olmus Si-OH molekalleri iki farkl reaksiyonla Si-O-Si (siloksan monomeri)
baglarini olusturur (Reaksiyon 2a ve 2b). Bu sirada olusan islem “kondenzasyon” olarak tanimlanir.
Kondenzasyon islemi, su kondenzasyonu ve alkol kondenzasyonu olmak Uzere iki sekilde gerceklesebilir. Su
kondenzasyonunda Si-OH molekdllerinin, Si-O-Si molekillerine doénisimi sirasinda su agiga ¢ikarken
(Reaksiyon 2a), alkol kondenzasyonunda ise alkol aciga cikar (Reaksiyon 2b). Hidroliz ve kondenzasyon
reaksiyonlari ile polimerik oksit yapisi olusur. Cozeltideki polimerler kondenzasyon reaksiyonu ile biytrler. Bu
solden jele gecis noktasidir ve ¢ozeltinin viskozitesindeki artis ile belli olur.

Water
+ ] Condensation | |
—5i—OH —S—0H  ——w——" __ g 0—§i— + HOH

Hydrolysis

2a

Aleohol

| | ;
—8i—0H +* —Si—OR Condensation & o si— + ROH 2

| | Aleoholysis | |

Reaksiyon 2. Kondenzasyon reaksiyonlari

Polimerizasyon isleminde c¢dkeltilerin bir ¢ozlicli etkisiyle dagitilmasi ile sol hazirlanir. Polimerlesmede
kullanilan elektrolitler, taneciklere belli bir yiik verir. Yiklemenin nedeni, kolloidal taneciklerin ancak yukla
olduklari zaman kararl halde bulunmasidir. Kullanilacak asit miktari ise ortamin pH degeri ile ayarlanir [6].
Polimerizasyon bir dekoagllasyon olayidir. (Koagiilasyon; kolloidal taneciklerin elektrik yiikiiniin sifir olmasi
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sonucu biyiiyerek ¢ékmesidir.) Bir ¢ozelti, negatif yikli bir kolloidal ¢ézelti olusturuyorsa, OH iyonlari ile
(bazlarla), pozitif yikli bir kolloidal ¢ézelti olusturuyorsa, H+ iyonlari ile (asitlerle) polimerlestirilir. Cozeltiye
verilen elektrolit gereginden az veya ¢ok olursa, peptidlesme meydana gelmez. Yiiksek derisimdeki elektrolit,
taneleri yilksliz birakarak peptidlesmeyi onler. Az miktarda kullanildiginda ise verdigi yik vyeterli
olmayacagindan ¢okelti durumu devam eder [5-6]. Segilen asit cinsi peptidlesmeyi etkileyen 6nemli
faktorlerden biridir. Asit konsantrasyonu cok disiik oldugunda, elektrik yiki etkisinin saglanamaz. Bu sart
birkag kuvvetli asidin disinda hemen hemen tiim diger organik asitlerin sol jel prosesinde kullanimini imkansiz
kilar.

Il. Jellesme:

Sol icerisinde polimerizasyon ile olusturulan monomerler bir araya gelerek nanopargaciklari olusturmaya baslar
[6]. Jellesme olayi, kolloidal taneciklerin sekilleri ile yakindan ilgilidir. Jeli olusturan molekiller birbirine zayif
veya kuvvetli baglarla baglanarak, aralarindaki bosluklarda sivi bulunan iskelet seklinde dokular olugtururlar.
Bu dokular jel yapisini meydana getirir. Jel olusumu, hazirlanmig olan sollisyonun igin yeterli kiiglklikte sol
tanelerini olusturur. Bu tanecikler ylzey yiklerinin elektrokimyasal etkilesimi ile aglomera (topaklanma) olarak
ya da bir agsi yapi meydana getirerek, ¢coktlirtilmus kati tanecikleri jel olusumunu tesekkil eder (Sekil 5). Daha
sonra bu agsi yapidaki jeller bitin yapida gitgide yayilarak ve hacimde U¢ boyuta dagilarak, jel olusumu
tamamlamis olur. [5, 6].

I
Polunzr ap -l
-
!
Polimer

Solisyon Sof Jel eligumn

= @ —l s se b

ik P —— " om rooro A

“; g uuu o —— 5}&1' 'Ll:hou

Mo, . [ Y

& 2 Aglomerisyen

Solisyod Sl Tzl olugiicu

Sekil 5. Polimerizasyon islemi
V. Kalsinasyon ve Sinterleme

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

e Tuzlarin dekompozisyonu,
e Karbonizasyon veya atik organik yanmasi,
e Kimyasal suyun uzaklasmasi,

e Mikro gozeneklerin kaybolmasi,

56



Metaliirji ve Malzeme Miihendisligi Laboratuvar-Ii

Deney Foyi

Yogunlasma.

Jellesen yapi 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.

Sol Jel Yonteminin Avantajlari ve Dezavantajlari

Sol Jel yonteminin avantajlari [3];

Yiiksek ylzey alani ve serbest enerjiye sahip katilarin daha dusiik sicaklikta sinterlenmesi saglanir.
Metal-alkoksit soliisyonlarinin kullanimi ile fiber Giretimi saglanir ( SiO2, Zr0;-SiO;, Na>OZr-SiO3 ).

Sivi fazdan sogutma ile elde edilemeyen amorf yapidaki kati cam malzemelerin Gretimine imkan saglar (
Ca0-Si0y, SrO-Si0y, Si0,-TiOy, Si02-Al,03 ).

Cam Uzerinde ince SiO; ve TiOz( <1p) kaplamalarin Uretimine imkan vermektedir. Kaplanan ylizeylerin,
kimyasal, elektrik ve optik 6zelliklerinin iyilestirilmesi sol-jel yontemi ile saglanir.

Kontrol edilebilir sekil ve boyutlarda toz tiretimi saglanir ( silika tozlarr ).

ikinci fazlarin ana faz icinde homojen dagilmasi saglanabilir ( %0,3 TiO2-Sn0; )

Dezavantajlan [3];

Uretilen tozlarin maliyeti yiiksektir.
Sureg uzundur ve islem esnasinda bizilme miktar yliksektir.
ince gbzenekler yapida yer alabilir.
Yapida kalinti hidroksit, kalinti karbon olusabilir.
e KULLANILAN CIHAZLAR VE MATERYALLER

. Tetra Etil Ortho Silikat (TEOS, Si(OCzHs)4)

e Amonyum Florit (NH4F)

e Amonyum Hidroksit (Amonya, NH40H)

e Etanol (CHsOH)

e Safsu

e Ceker ocak

e Hassas terazi

e Manyetik karigtirici

e Manyetik balk

e Pipet pompasi, pipet ve damlalik
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e Beherler
e Kaplama igin altlik malzemeler
e Doner tabla
e Gug kaynagi
e Firin
e DENEYIN YAPILISI

Oncelikle sol iiretimi gerceklestirilir. Soliin hazirlanmasinda 3 mL TEOS ile 5 mL etanol (¢eker ocak icerisinde)
beherde manyetik karistirici ve manyetik balik kullanilarak karistirilir (1. Solusyon). (Silisyum esasli alkoksit TEOS,
solunmasi durumunda cigerlerde hidrolize olabildigi icin karistirma isleminin hava akimi altinda yapilmasi
tavsiye edilir.) Daha sonra 5 mL etanol icerisinde 3 mL su ¢ozilur (/. Solusyon). Soliin olusturulmasi igin iki
farkh katalizorden olusan sollisyon (Stok Solusyonu) kullanilir. Stogun hazirlanmasi i¢in 1,9 g amonyum florir
tuzu (NH4F) ve 23 mL amonyum hidroksit (NHsOH) ¢6zeltisi, 100 mL saf suda ¢ozilur. Stok ¢ozeltisinden
alinacak 10 damla Il. Soliisyona ilave edilir. Son olarak karismaya devam eden I. Sollisyona, Il. Solusyon yavas
bir sekilde ilave edilir. Il. Solusyonun ilavesi sirasinda, transparant olan I. Solusyon giderek beyazimsi ve opak
bir hale gelir. Bu soldeki molekiitilerin polimerizasyonu sonucunda bliylimesi ve nanopartikiillerin olusmasi
sebebiyledir. Polimerizasyon islemi sonrasinda sollisyona tutulan 1sigin bir kismi nanopargaciklar tarafindan
yansitildigi icin (Tyndall Effect) yapi opak (stitlimsi) olarak gériinir. Soliin hazirlanmasinda kullanilan TEOS; SiO2
(silika) kaynagidir, su; hidrolizi saglarken, etanol; TEOS ve suyun karismasina yardimci olan solventtir. Hidroliz
reaksiyonu sirasinda, baz (alkali) esasli amonyum hidroksit (NH4OH), katalizor olarak davranarak Si-OH
baglarinin olusumunu hizlandirir. Amonyum florit tuzu, kullaniimamasi durumunda da hidroliz islemi
gerceklesmesine karsin, amonyum floritte bulunan florit iyonu ile reaksiyon hizi daha da artirilir. Polimerizasyon
miktari arttikga sollisyonun viskozitesi artar. Jellesme oOncesinde solden damlalikla alinarak doéner tabla
Uzerinde bulunan altliklara dondirme kaplama (spin coating) islemi veya altligin sol icine daldiriimasi ve
cekilmesi ile daldirma kaplama (dip coating) islemi gerceklestirilir.

Daldirma Kaplama (Dip Coating):

Daldirma yontemi ile kaplama, alt malzemenin kaplanabilmesi icin bir sollisyon icerisine alt malzemenin
daldirilmasi ve sabit hizda, kontrollii sicaklikta ve atmosferik kosullarda geri cekilmesi islemidir.

Kaplama kalinhgs;

* Alt malzemeyi geri cekme hizina

* Alt malzemenin ylizey gerilimine

* (Cozeltinin yogunluguna ve viskozitesine baghdir.
Daldirma yontemi ile kaplamanin asamalari;
1. Althgin ¢ozeltiye daldiriimasi

2. Altligin ¢cozeltiden cikarilmasi
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3. Althgin ylzeyindeki ¢ozeltiden ¢ozlicinln buharlastiriimasi
Doéndiirme Kaplama (Spin Coating):
Dondiirme Kaplama ince filmlerin tGretiminde kullanilmaktadir. Tipik olarak proses bir

¢Ozelti damlasinin bir altligin merkezine damlatilmasi ve sonra altligin yiksek dénme hizlarinda (tipik olarak
3000 dev/dak) dondurilmesi esasina dayanir. Merkezi hizlandirma

fazla ¢ozeltinin uzaklastirilmasina ve kalan ¢ozeltinin ise althk yizeyine ince filmgeklinde yayilmasina neden
olur.

Nihai film kalinhigi ve kaplamanin kalitesi:
Cozelti 6zellikleri:
e viskozitesine,
e kuruma hizina,
e katioraninave
e ylzey gerilimleriile
islem sartlarina:
e devir,
e hizlandirma vb. baghdir.
Tipik olarak kaplama islemi i¢ adimdan olusur.
1. Hazirlanan altlik Gzerine ¢6zelti damlatilmasi
2. Yiksek hizli dondirme ile fazla ¢oziiciiniin uzaklasmasi ve yayilmasi ve
3. Kurutma ile ¢ozeltinin buharlastirma ile jellestirme ile kaplama islemi tamamlanir.
Jelin Kurutulmasi ve Kalsinasyonu ile Nanoboyutlu Toz Uretimi:

Son olarak kaliba doékilen sol/jel 15 dakika sonunda tamamen jellesir. Jelin kurutulmasi ( yan Grin olan su veya
alkoliin uzaklastiriimasi) ve kalsinasyonu ile nanoboyutlu SiO; tozu elde edilmis olur. Kalsinasyon islemi
sonunda firindan alinan toz havanda 6gtllerek nihai toz trin elde edilmis olur.

e SONUCLARIN ALINMASI

Kurutma ve kalsinasyon dncesinde jel Griin tartilir. Kurutma ve kalsinasyon sonunda tekrar tartilir. Boylece
numunede olusan agirlik kaybi, % Agirlik Kaybi olarak hesaplanir.

Deney sonunda soldan baslayarak jel lretimi saglanmalidir. Daha sonra elde edilen jelin kurutulmasi ve
kalsinasyonu ile oksit esasli nanotoz elde edilmelidir. Hazirlanan soliin daldirma kaplama ve dondiirme kaplama
teknikleri kullanilarak althklar Gzerinde SiO; film olusturulmahdir. Kaplama sirasinda her iki yontem icin etken
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parametreler (¢Ozelti viskozitesi, kaplama hizi vb.) degistirilerek bu parametralerin kaplama kalitesine etkisi
gozlenmelidir. Deney sonunda 6grenciler asagida siralanan pratik ve teorik ¢iktilari 6grenmis olacaklardir:

1. Kolloidal sistemler

2. Sol Jel tekniginin temel prensipleri

3. Sol Jel kaplamalar

4. Kaplama tabakalarinin karakterizasyonu

5.Sol Jel teknigi ile nano toz sentezi

6.Deney sonug raporunun hazirlanmasi (teorik bilgi, deneysel ¢calisma, sonuclar, referanslar)
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9. BIYOSERAMIK DOKU ISKELESi URETiIMI

DENEYiIN AMACI

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

TEORIK BIiLGILER

insan viicudundaki dokularin kendilerini belirli bir yapim ve yikim doéngiisii sayesinde
yenileyebilme kabiliyetleri bulunmaktadir. Fakat yas faktori, travma, hastalik gibi sebeplerden
dolayr bu déngi 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 adina uygulanan gesitli yontemler bulunmaktadir.
Bunlardan biri de “doku iskeleri” nin kullanimidir. Bu uygulamanin amaci, kemik kaybini
gidererek kayip kemik dokusunun yeniden olusmasini saglamaktir. Bu uygulamalarda doku ile
uyumlu sentetik ya da dogal kaynakh malzemeler kullaniimaktadir.

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
kisminin temel bileseni ise hidroksiapatit (seramik) mineralidir. En 6nemli iki kemik tipi kortikal
ve stingerimsi kemiktir. Kortikal kemik (Sekil 2), yliksek mekanik mukavemete sahip yogun bir
yapidir ve kompakt kemik olarak da bilinir. Siingerimsi veya trabekiiler kemik (Sekil 2), femur
gibi uzun kemiklerin ucglarinda veya kisa kemiklerde kortikal kemigin sinirlari icinde bulunan
gozenekli bir yapidadir [1].

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

Osteoporoz, kemik yikiminin kemik yapimindan daha hizli meydana gelmesi sonucu ortaya
ctkan bir hastalktir. Bu hastalik trabekillerin incelmesine neden olarak toplam kemik
yogunlugunda ve mukavemetinde bir azalmaya yol agar. Hastalik sonunda 6zellikle kalga, bilek,
diz ve omurgada kemik kirilmasi meydana gelir [1].
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KEMIiK ONARICI BIYOMALZEMELER

Kemik, minerallerin homeostazisinde (dengelenmesinde) énemli bir rol oynar. Bu minerallerin
en onemlileri fosfat ve kalsiyum iyonlari kemikte depolanir ve gerektiginde kana salinabilir.
Kemiklerin bir diger 6nemli islevi, hareket, yik tasima kapasitesi ve viicudun i¢ organlarinin
korunmasidir. Kemik dokusu dinamik ve yiksek oranda vaskilarize olmus bir dokudur. Cogu
kirik herhangi bir cerrahi miidahale gerektirmez. Ancak biiyik kemik defektleri ve kaynamayan
kiriklarda cerrahi miidahale gerekir. Kemigin yliksek rejeneratif 6zelligi bireyin émri boyunca
devam eden bir siiregtir. Hasarli dokularin tedavisi, bir otogreft veya bir allogreft kullanilarak
gerceklestirilebilir. Altin standart olarak kabul edilen otogreftler kisinin kendisinden alinarak
hasarl 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 sinirli miktarda greft materyali saglamasi nedeni ile otogreftlerin gesitli
dezavantajlari bulunmaktadir. Allojenik kemik greftleri bir baska insandan alinarak implante
edilen greft yapilaridir. Bu yapilar osteoindiiktivite ve osseointegrasyon saglamalidir.
Osteokonduktivite, kemigin buylyebilecegi anlamina gelir. Osteoindiktif 6zellige sahip
greftlerde, greft ylzeyine veya gozeneklere, kanallara veya borulara dogru slingerimsi kemik
olusumu gerceklesir. Osseointegrasyon ise kemik ve implant arasindaki baglanma ile ilgilidir.
Bir greftin uygun sekilde yerlestirilmesi, greftin tipi ve yerlestirme bolgesi gibi bircok faktérden
etkilenir.

Biyolojik greftlerin yerine gelistirilen gesitli sentetik greftler de bulunmaktadir. Gegmiste
biyoinert malzemelerin gelistirilmesi izerine durulurken glinimuizde biyolojik molekiiller ile
baglanabilen biyoaktif malzemelerin gelistirilmesi lizerine 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 kagcinmak daha kolaydir. ideal
malzemenin biyolojik doku ile tamamen yer degistirmesi beklenmektedir.

Doku iskelesi terimi, hiicrelerin dokulari ve organlari yenilemesi icin uygun bir ortam saglayan
U¢ boyutlu (3B) biyomalzemeler icin kullanilir. Doku iskelelerinin Uretim amaci doku
iyilesmesini dogal olarak simiile etmkek icin hicrelere rejeneratif sinyaller génderilmesini
saglamaktir. Doku iskelelerinde en 6nemli husus iskelelerin 3B yapilaridir. Biirbiri ile baglantili
porlar ve yiksek porozite; 3B doku yenilenmesine, hiicre biylimesine, hiicre ¢ogalmasina ve
farklilagmasina ve atiklar ile pargalanma Grlinlerinin diflize olmasina izin verir. G6zenek boyutu
hiicrelerin yer degistirmesine izin verecek kadar buyilk, ancak hicrelerin iskeleye
baglanmasina izin verecek kadar kiiciik olmalidir. iskelenin parcalanmasi doku yenilenmesi
kadar uzun sirmelidir. Bu nedenle, kemik dokusu icin ideal bir iskelenin osteokondiiktif,
biyobozunur ve uygun mekanik 6zelliklere sahip olmasi gerekir.
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Kullanilan Malzeme Tiirleri

Tarihsel agidan, birinci nesil biyomalzemelerden beklenen temel 6zellik biyouyumluluk iken,
ikinci nesil biyomalzemelerden beklenen &zellik biyo-etkilesimdir. Uclincii  nesil
biyomalzemeler ise biyo-tepkiseldir, 6rnegin genleri, hiicrelerin ¢ogalmasi ve farklilasmasini
aktive edebilirler. Ginimiizde kemik dokusu iskelesi Gretimi icin kullanilan malzemeler
inorganik malzemeler ile dogal veya sentetik polimerlerdir.

Polisakkaritler (nisasta, aljinat, kitin/kitosan, hiyaluronik asit tiirevleri gibi) veya proteinler
(soya, kollajen, fibrin jelleri, ipek gibi dogal malzemeler, hilicre yapismasina ve fonksiyonuna
yardimci olur. Ancak, patojenik safsizliklar nedeni ile immunojenisite ortaya g¢ikabilir ve
mekanik 6zellikler ile biyoboznurlugun kontrol edilmesi daha zor olabilir.

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

Metaller implant Gretiminde kullanilan en eski malzeme tiri olarak distintlebilir. Kullanilan
ilk metaller aliminyum, kursun, altin ve glimustir. Glinim{izde titanyum ve alasimlari yliksek
biyouyumluluklari, distk toksisite ve yliksek korozyon direnci nedeniyle dis ve ortopedik
implantlar igin en sik kullanilan metalik biyomalzemelerdir.

inorganik malzemeler, 6rnegin metaller, biyoaktif camlar, trikalsiyum fosfat (TCP),
hidroksiapatit (HAP) ve bunlarin kombinasyonlari 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 yapilari da
bulunmaktadir. Biyoseramikler, sadece kemik doku muhendisliginde degil, ortopedi ve dis
hekimliginde de kullanilan biyomalzemelerdir. Kemik doku miihendisliginde en yaygin olarak
kullanilan biyoseramikler HA, TCP ve bunlarin kompozitleridir [4].

DOKU iSKELESi URETiM TEKNIKLERI
Geleneksel Uretim Yontemleri

Gozenekli doku iskelerinin imal edilmesi icin geleneksel yontemler arasinda esas olarak;
¢ozlici dokim/partikil ayirma yontemi, mikrokire yontemi, gaz kopuklestirme yontemi,
sunger ylntemi, eriyik kaliplama yontemi, faz ayrimi yéntemi, fiber baglama yontemi ve
elektroegirme (Electrospining) gibi yontemler yer almaktadir.

Cozicu dokum/Partikil uzaklastirma

Coziuch dokum/partikil uzaklastirma yontemi doku iskelesi Uretiminde en c¢ok kullanilan

yontemdir. Bu yontemde; doku iskelesi tGretimi amaciyla, hazirlanan polimer ¢6zeltisine suda
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¢Ozlinebilen partikiiller eklendikten sonra, ¢ozelti istenilen sekildeki kaliba dokilmektedir.
Cozicuniln uzaklastiriimasinin (buharlastirilmasi ya da liyofilizasyonuyla) ardindan elde edilen
yapi su ile muamele edilerek porojen gorevi géren partikiller uzaklastirilip gdézenekli yapi elde
edilmektedir. Porojen partikiil olarak tuz ve sekerin yani sira lipidler de kullaniimaktadir. Bu
yontem kullanildiginda doku iskelesinin gézenek boyutu ve gozenekliligi, eklenen partikil
boyutunun ve partikil/polimer oraninin ayarlanmasiyla kontrol edilebilmektedir. Ancak
gozeneklerin sekli partikilin sekliyle sinirhdir. Yontemin en 6énemli avantaji az miktarda
polimer kullaniimasidir. Uygulanmasi kolay olmakla birlikte, kalin yapilarda partikillerin su ile
uzaklastirilmasi zor oldugundan ince membranlar ve ¢ok ince 3-boyutlu gézenekli yapilarin
eldesi mumkiin olabilmektedir. Bazilari toksik olabilen ¢ozlcllerin ylksek miktarda
kullanilmasi ve yapilarda bu ¢éziculerin kalintilarinin olabilmesi hiicre yapismasi ve tiremesini
Onleyebilmektedir [5].

polimer
LR Doku iskelesi bir N o4
MO o o S, coziicliye koyulur “Ro oy o o %stug o~
P, m\ » e S ATY Ha _:&— »
porojen faz ayrimi veya porojenin yapidan gozenek

liyofilizasyon uzaklagmasi

ile gbzenek olusumu

Sekil 3 Cozicu dokim/partikal uzaklastirma yonteminin sematik gosterimi [6]
Gaz Kopiiklestirme Yontemi

Gozenekli seramik formlari gaz kopulklestirme teknigi kullanilarak da uretilebilir. Burada
seramik camuru;

» Camur icerisinden hava kabarciklari gegirilmesi,
» Ylksek hizli doner bigaklarin kullanimi,
» Havanin camur icine stpurulmesi gibi

cesitli yontemlerle koplklestirilebilir. Camurun kararli bir yapida tutulabilmesi icin agar veya
polimerik malzemeler gibi stabilize edici ajanlar kullanilir. G6zenekli yapi camurun dokiilmesi
ve daha sonra kurumasina izin verilerek yakilmasi ile de eldilmektedir. Sinterlemede, stabilize
edici organik ajanlar, gozenekli seramik bir yapi birakarak yapidan uzaklasirlar. Bu yontemle
biribiri ile baglantili gozeneklere sahip seramiklerin Gretimi mimkandur [7].
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Sekil 4 Gaz kopuiklestirme yonteminin sematik gdsterimi [8]

Replika Yontemi

Gozenekli seramik malzemeler lretmek icin polimerik koplik substratlar da kullanilabilir.
Seramik camuru ya kopige emdirilir ya da kopiik seramik camuru ile kaplanir ve yakma
isleminden once kurumasina izin verilir. Yakma islemi sirasinda polimer substart yanar ve
seramik biribrine bagh gézenekler iceren kristalin bir yapiya sahip olacak sekilde sinterlenir.

Seramik yogunlugu ve gdzenek boyutu, sekli ve dagilimi, kullanilan metoda baghdir. % 70'e
kadar gozeneklilige sahip acik gozenekli yapilar koplUgin pozitif bir gorintlisid alinarak
Uretilebilir. Bu yontemde ¢camur, koplk seritler Gizerine kaplanir ve yanma sirasinda kopuk agik
gozenekli yapilarak meydana getirerek yanar. Gozenekli kopigiin pozitif gorintlistu Sekil
5(a)’da yer almaktadir.

Alternatif olarak kdpik tiim bosluklarin doldurulacagi sekilde tamamen seramik camuruile de
emdirilebilir. Yanma sirasinda Sekil 5(b)’de gosterildigi tGzere kopugin negatif bir gorintisi
elde edilir. Bu malzeme yaklasik %5-10 gozeneklilige sahip olacaktir.

Sekil 5 (a) Acik gozenekli HA yapisi (b) Birbirine baglanmis gozeneklilige sahip yogun HA seramik yapisi

[7]

66



Metaliirji ve Malzeme Miihendisligi Laboratuvar-II

Deney Foyi

Emdirme Kurutma
veya Sinterleme
sizdirma

Sentetik veya dogal

substrat Seramik Camuru

Sekil 6 Replika Yonteminin Sematik Gosterimi [8]
Faz Ayrimi Yontemi

Bu yontemde polimer-su emdiilsiyonlari gibi cok 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 ¢ozlclinliin uzaklastiriimasiyla (liyofilizasyon ya da ¢o6ziici
ekstraksiyonu ile) polimerce zengin faz katilasir ve gozenekli yapi elde edilir. Faz ayrimi iki
sekilde gerceklestirilebilir: termal yolla faz ayrimi (TIPS) ve ¢oziici ile faz ayrimi (SIPS).

Daha sik kullanilan SIPS yonteminde polimer ¢6zeltisi bir kaba konur ve polimerin ¢6ziinmedigi
ancak polimer ¢o6zlictsliyle ¢ozelti olusturabilen ikinci bir ¢ézlcliniin bulundugu banyoya
yerlestirilir. Cozlcllerin temas etmesiyle faz ayrimi gerceklesir. Faz ayrimi kosullarinin
ayarlanmasiyla doku iskelesinin yapisi kontrol edilebilmektedir. Faz ayrimi yontemi kati-sivi faz
ayrimi ve sivi-sivi faz ayrimi seklinde olabilmektedir. Kati-sivi faz ayrimi yénteminde polimer
¢ozeltisinin sicakliginin disurilmesiyle ¢ozlici kristallenir ve ¢ozlicl kristallerinin ayrilmasiyla
(stblimlesme ya da ¢ozlici degisimi) ¢ozlict kristallerinin ayrildig bolgelerde gdzenekler
olusur. Sivi-sivi faz ayrimi yonteminde ise polimer ¢ozeltisinin kritik ¢cozelti sicakliginin
Uzerindeki sicakliga getirilmesiyle polimerce zengin ve polimerce fakir fazlar ayrilir. Cézlicliniin
ayrilmasiyla acik gézenekli yapilar olusur. Faz ayrimi yontemi i¢sel baglantili nanoyapilarin
hazirlanmasinda da kullanilmaktadir. Faz ayirma islemi basit bir yontemdir ancak ¢ozlici
kombinasyonlarindaki sinirhlik, yikama icin ek adim gerektirmesi ve hazirlanan yapida ¢oziici
kalintilarinin bulunmasi gibi dezavantajlari bulunmaktadir [5]. Cozlici dokum/partikil ayirma
yontemi ile karsilastirildiginda, dondurarak kurutma yéntemi ile daha distk gézenek capina
ve ylksek gozenek alanina sahip yapilar elde etmek mimkiindir. Bu yontem kullanilarak
hazirlanan yapilarda kapal gézeneklerin olusmasi yontemin en 6nemli dezavantajidir.

67



Metaliirji ve Malzeme Miihendisligi Laboratuvar-II

Deney Foyi

Faz ayrimi gergeklesir

1

Dondurma F s =¥ Liyofilizasyon % 5
> b 4 _ W — !’ b .: o
¥ N '

1_,.“;';' : /\“ ‘JK F o /_. ;\"\&
polimer ¢oziicii buz polimer gbzenek
kristalleri

Kalip

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

Fiber baglama yontemi, en eski doku iskelesi lretim 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’yi ¢cozmeyen bir ¢dzliclide ¢6zlinmus olan poli-L-laktik asit (PLLA) ¢ozeltisi
eklenir. Cozliclinin uzaklastirilmasinin ardindan PLLA-PGA kompozit yapisi PGA'nin erime
sicakliginin lzerine kadar isitilir. Boylelikle birbirine temas etmekte olan PGA iplikgikleri
eriyerek fiziksel olarak birlesir. Yapida bulunan PLLA yine ¢ozlici kullanilarak uzaklagtirilir.
Kurutma isleminin ardindan, PGA’dan olusan, yapisal butinligi saglanmis agsi formda bir
doku iskelesi elde edilir [5].

1.1.1.2 Elektroegirme Yontemi

Elektroegirme yontemi elektrostatik kuvvetler kullanilarak polimerlerin fiber yapida elde
edilmesi esasina dayanmaktadir. Bu yéntemde kapiler bir besleme (initesinde bulunan polimer
¢Ozeltisine yiksek voltaj uygulanir. Olusan elektrostatik kuvvetler polimer ¢ozeltisinin ylizey
gerilimini yendiginde fiber jet formunda olusan akis, toplayici gorevi goren iletken bir plaka ya
da silindir Gzerinde kararsiz bir yapida fiber formunda toplanir. Elektroegirme yontemi bircok
polimere uygulanabilmesi nedeniyle doku mihendisligi uygulamalarinda 6nemli bir yer
tutmaktadir. Elektroegirme yontemi kullanilarak farkh proses kosullari altinda nanometre
boyutlarindan mikron boyutlarina kadar 6riilmemis ag yapida ya da dogrusal yapida fiberlerin
elde edilmesi mimkiinddr. Elde edilecek (irlinlin 6zeliklerini polimerin ve ¢ozlicliniin 6zelikleri,
¢Ozeltinin akis hizi, uygulanan voltaj, ignenin toplayiciya olan uzakhgi ve polimer derisimi gibi
bircok parametre etkiler. Bu yontemle elde edilen yapilarda, doku iskelesinin gézenek boyutu
ve gozenekliligini etkiledigi icin fiber boyutu en o6nemli faktérdidr. Bununla birlikte,
elektroegirme yontemiyle sadece ince membranlar hazirlanabildiginden Ug¢ boyutlu yapilarin
elde edilmesi icin uygun bir yontem degildir [5].
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Sekil 8 Elektroegirme yonteminin yonteminin sematik gosterimi [6]
Eriyik Kaliplama Yontemi

Cozucl dokum/partikul uzaklastirma yontemindeki kisitlamalarin 6niine gegcmek Uzere
gelistirilen bir yontemdir. Bu ydontemde, polimer camsi gecis sicakliginin tizerindeki sicakliklara
isitilir, icerisine porojen gorevi gérecek partikiller karistirilarak sabit basing altinda sikistirihir.
Kaliptan g¢ikarilan yapidaki partikillerin uzaklastiriimasi igin su ile yikama yapilir. Boylece
gozenekli yapi olusur. Bu yontemde organik c¢oziciler kullaniimamaktadir  ve kalibin
degistirilmesiyle istenilen sekilde doku iskeleleri Gretilebilmektedir. Ancak eriyik kaliplama
yontemi yalnizca termoplastik polimerlere uygulanabilmektedir [5].

Hizli 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), bilgisayarh
tomografi (CT) ve manyetik rezonans goriintiileme (MRI) gibi yazilimlar kullanilarak yapilir.
Hazirlanan dijital bilgi, cihaz icin katman serileri olarak 6zel kesit formatina gevrilir. Ozgiin
cihazlar kullanilarak islenen polimer katmanlari arasina baglayici yayilmasiyla doku iskelesi
Uretimi gerceklestirilir [5]. Bu yontemler kontrolli gdzenek yapisi ve sekline sahip iskele
Uretimi icin basariyla uygulanmaktadir [1].
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Sekil 9 Eriyik biriktirme yontemi (fused deposition method- FDM) ile doku isklelesi
Uretiminin sematik gosterimi [6]

DENEYDE KULLANILAN MALZEMELER VE CIHAZLAR

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

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

- Kimyasallar: Ca(N0O3)2.4H20, (NH4)2HPO4, HCI, NH40H, Porojen (Nisasta), Baglayici
(Trietil fosfat), Distile su

DENEYiN YAPILISI
HIDROKSIAPATIT SERAMIKLERININ URETiMI

Kemik doku iskelesinin Gretimi icin dncelikle “kimyasal ¢coktiirme yontemi” ile hidroksiapatit
sentezi gerceklestirilecektir.

10 Ca(NO3)2.4H20 +6 (NH4)2HPO4 ———> Cal0(PO4)6(OH)2

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

- 4 mL/dk ekleme hizi ile Ca-iceren ¢Ozelti, P-iceren ¢ozeltiye eklenir.

- Cozeltinin pH degeri amonyak [NH40H] ile 9’a ayarlanir.

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

- Yaslandirilan seramik camuru mavi bant filtre kagidi ile stzulur ve distile su ile yikanir.

- 80°C'de kurutulan camur 1 s sliresince 900°C’de sinterlenir ve havanda 6gutulir.
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CAMUR HAZIRLAMA

Oguitiilen hidroksiapatit seramiklerinin 11 g’1 25 mLdistile su ile karistirilarak bir
sliispansiyon hazirlanir.

Ayri bir yerde 6 mL trietil fosfat ve 0,4 g nisasta ¢o6zlinme gerceklesene kadar uygun
miktarda distile su ile karistirilir. C6zlinme gergeklesmezse ¢ozeltiisitilir.

Homojen karisim elde edildikten sonra metil selliloz+trietil fosfat kontrolll olarak
karismakta olan hidroksiapatit camuruna eklenir.

Elde edilen gamur 24 sa dk karistirilirak stabilizasyonu saglanir.

REPLIKA YONTEMI iLE DOKU iSKELERiININ HAZIRLANMASI

Emdirme islemi icin kullanilacak siingerler 1*1*1 cm olarak kesilir.

Singerler camurun icerisine daldiriir ve singerlerin ¢amuru emmesi beklenir.
Ardindan fazla camur hava puskirtme islemi ile uzaklastirilir.

Seramik emdirilen siingerler 6nce kurutma islemine (60-80°C) ve ardindan sinterleme
islemine tabi tutulur. Sinterleme igin 6rnekler 1 s’te 300 °C’ye isitilarak 1 s stiresince bu
sicakliklta tutulur, daha sonra sicaklik dk’da 5°C arttirilarak 1200 °C’'ye isitilir ve bu
sicakhikta 5 sa tutulur.

iSTENENLER VE ODEVLER

Seramik doku iskelesi liretim deneyinin tim basamaklarindaki gézlemlerinizi ve deneysel

sonuclarini iceren rapor hazirlayiniz. Raporun literatir kisminda greft cesitleri ve doku iskelesi
Uretim yontemleri hakkinda bilgi veriniz.
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