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GENEL LABORATUVAR GUVENLIK KURALLARI
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Laboratuvara kapali ayakkabi ve uygun boyda laboratuvar onliigii giyilerek gelinmelidir. Terlik,
sandalet ve acik ayakkabi ile laboratuvara girilmemelidir.

Uzun saclar toplanmali; sarkan taki, atki, sal ve benzeri aksesuarlar kullanilmamalidir. Bol ve
hareketli kiyafetlerin doner veya hareketli cihazlara temas etmemesine dikkat edilmelidir.

Laboratuvar igerisinde yiyecek ve igecek tiiketilmesi, sakiz ¢ignenmesi ve tiitiin/tiitlin iiriinlerinin
kullanilmasz yasaktir.

Deneyin gerektirdigi kisisel koruyucu donanimlar (koruyucu gozliik, eldiven, maske, yiiz siperi vb.)
sorumlu 6gretim elemaninin belirttigi sekilde kullanilmalidir.

Ogrenciler, sorumlu 6gretim elemanmin izni ve bilgisi disinda hicbir cihazi calistirmamals,
cihazlarin calisma parametrelerini degistirmemeli ve calisir durumdaki cihazlara miidahale
etmemelidir.

Deneye baslamadan 6nce deney foyii okunmali, deneyin islem basamaklari, kullanilacak cihazlar,
kimyasallar ve temel glivenlik dnlemleri 6grenilmelidir.

Kimyasal maddeler kullanilmadan 6nce etiketleri kontrol edilmeli; etiketsiz veya icerigi bilinmeyen
hicbir kimyasal kullanilmamalidir.

Kimyasallar dogrudan koklanmamali, tadina bakilmamali ve agizla pipetleme kesinlikle
yapilmamalidir.

Asit, baz, ¢oziicii ve diger kimyasallar yalnizca belirtilen miktarlarda ve uygun ekipman kullanilarak
alinmalidir. Kimyasallar tehlikeli reaksiyon olusturabilecek sekilde gelisigiizel karistirilmamalidir.

Ucucu, zararl veya tahris edici kimyasallarla gergeklestirilen islemler uygun havalandirma veya
ceker ocak altinda yapilmalidir.

Kimyasalin cilde veya goze temas etmesi durumunda ilgili bolge derhal bol suyla yikanmali ve
sorumlu 6gretim elemanina haber verilmelidir.

Kimyasal dokiilmesi durumunda Ogrenci kendi basmma miidahale etmemeli; ¢evresindekileri
uyarmal1 ve laboratuvar sorumlusuna haber vermelidir.

Kimyasal atiklar lavaboya veya normal ¢op kutusuna dokiilmemeli; tiirlerine gore belirlenmis atik
kaplarinda toplanmalidir.

Numune hazirlama, kesme, zimparalama ve parlatma islemlerinde cihazlarin hareketli pargalarina
el, sa¢ veya kiyafet yaklastirllmamalidir. Numuneler uygun tutucu ve ekipmanlarla kullanilmalidir.

Keskin kenarli, kirilmis veya ¢atlamis metal, cam ve seramik numuneler elle dogrudan tutulmamali;
kesilme ve batma riskine kars1 gerekli onlemler alinmalidir.

Isil islem firinlarindan ¢ikarilan numunelerin sicakligl goriiniislerinden anlasilamayabileceginden,
firin igerisindeki veya yeni ¢ikarilmis numunelere ¢iplak elle dokunulmamalidir.

Firn, etiiv ve diger yiiksek sicaklik ekipmanlarinda calisirken uygun masa, pens ve 1siya dayanikli
kisisel koruyucu ekipman kullanilmalidir.

Sicak numunelerin su veya yag gibi ortamlarda sogutulmasi sirasinda sigrama, buhar olusumu ve
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ani sicaklik degisimlerinden kaynaklanan risklere karsi giivenli mesafe korunmali ve gerekli
koruyucu ekipman kullanilmalidir.

Basingl gaz tiiplerine, regiilatdrlere ve gaz hatlarina sorumlu 6gretim elemaninin izni olmadan
miidahale edilmemelidir. Gaz kagagindan siiphelenildiginde elektrikli cihazlar agilip kapatilmadan
laboratuvar sorumlusuna haber verilmelidir.

Elektrikli cihazlar 1slak elle kullanilmamali; kablosu, fisi veya baglantilar1 hasarli cihazlar
calistirilmamalidir.

Deney yapilirken elektrik, su, gaz ve havalandirma sistemlerinin durumuna dikkat edilmeli; olagan
dis1 ses, koku, duman, asir1 1sinma veya sizinti fark edildiginde deney durdurularak sorumlu 6gretim
elemanina haber verilmelidir.

XRD ve XRF gibi X-1gin1 kullanan cihazlarin koruyucu kapaklari ve giivenlik sistemleri kesinlikle
devre dis1 birakilmamalr; cihazlara yalnizca yetkili personelin yoOnlendirmesiyle miidahale
edilmelidir.

Elektrokimyasal ve elektrokaplama deneylerinde elektrotlara, giic kaynagi baglantilarina ve
elektrolit ¢cozeltilerine deney devam ederken izinsiz miidahale edilmemelidir.

Cam malzemeler kullanilmadan once catlak ve kirik agisindan kontrol edilmeli; kirilan cam
malzemeler ¢iplak elle toplanmamalidir.

Laboratuvar igerisinde kosulmamali, sakalasilmamali ve diger Ogrencilerin calismasini veya
giivenligini tehlikeye sokacak davraniglarda bulunulmamalidir.

Deney sirasinda kullanilan cihaz, ekipman ve yardimci malzemeler kullanim sonrasinda
temizlenerek uygun sekilde yerine birakilmalidir.

Laboratuvara ait cihaz, alet, numune, kimyasal veya diger malzemeler sorumlu 6gretim elemaninin
izni olmadan laboratuvar disina ¢ikarilmamalidir.

Yangin sondiirtici, acil ¢ikis, géz dusu, acil dus, ilk yardim seti ve varsa acil gaz/elektrik kesme
noktalarinin yerleri laboratuvar ¢alismasina baglamadan 6nce 6grenilmelidir.

Yangin, gaz kacagi veya benzeri acil durumlarda panige kapilmadan deney birakilmali, sorumlu
ogretim elemaninin talimatlarina uyulmali ve laboratuvar giivenli sekilde terk edilmelidir.

Deney tamamlandiktan sonra kullanilan elektrikli cihazlarin, su ve gaz baglantilarinin giivenli
durumda oldugu kontrol edilmelidir.

Eldivenle kap1 kolu, telefon, bilgisayar, kalem ve benzeri temiz yiizeylere temas edilmemelidir.
Kimyasal veya numune ile temas eden eldivenler uygun sekilde ¢ikarilmalidir.

Laboratuvar ¢alismasi tamamlandiktan sonra, eldiven kullanilmis olsa dahi eller su ve sabunla
yikanmalidir.

Her 6grenci yalnizca kendi giivenliginden degil, ¢alisma grubundaki diger kisilerin giivenligini
tehlikeye atmaktan kaginmaktan da sorumludur.

“Ogrenciler, deney foyiinii okumadan ve sorumlu &gretim elemanimin giivenlik bilgilendirmesini
dinlemeden deneye baslayamaz. Giivenlik kurallarina uymayan ogrencinin deney ¢alismasi
durdurulabilir.”



MALZEME LABORATUVARI DERSI HAKKINDA BiLGILENDIRME

Notlandirma:

Deney Oncesi Yazili Quiz (%30) (Deney baslamadan hemen 6nce, deneyin icerigine yonelik 30
dakikalik yazili sinav uygulanacaktir.)

Deney Raporu (%30)

Final Simav1 (%40)

MALZEME LABORATUVARI DERSI RAPORU YAZIM KURALLARI
Deneye ait rapor;

1) Deneyin amaci

2) Deneyin yapilisi

3) Deneye ait sonuglarin degerlendirilmesi ve istenenler kisimlarindan olusacaktir.

=

10.

11.

12.

13.

14.

15.

Rapor ana metni 12 punto, 1,0 satir araliginda ve iki yana yasli olarak hazirlanmalidir.

Ana basliklar ve deney adimlarma ait baghiklar 14 punto, kalin, sola dayali ve BUYUK

HARFLERLE yazilmalidir.

Ana bagliklar ve deney adim basliklar1 digsinda metin igerisinde kalin yazi kullanilmamalidir.

Ozellikle dikkat cekilmek istenen ifadeler gerektiginde alt1 ¢izili olarak yazilabilir.

Rapor metninde yazi rengi siyah olmali, farkli yazi renkleri kullanilmamalidir.

Deney sirasinda elde edilen veriler, yapilan islemler ve gozlemler raporda agik ve anlasilir bir

sekilde sunulmalidir.

Laboratuvar g¢alismasi sirasinda ¢ekilen ve deneyin agiklanmasina katki saglayan fotograflar

gerektiginde rapora eklenebilir. Miimkiin olan durumlarda deney diizenegi veya numune, fotograf

yerine uygun sekilde dlgeklendirilmis bir ¢izim veya sema ile gosterilebilir.

Rapora dogrudan eklenen fotograflar net, okunakli ve deney agisindan gerekli bilgiyi gosterecek

boyutta olmalidir. Deney sirasinda cekilen tiim fotograflarin rapora eklenmesine gerek yoktur.

Kullanilan cihazlara ait fotograf eklenmesi gerektiginde cihazin tamamini gosteren gereginden

biiyiik fotograflar yerine, 6l¢iim sonucunu ve gerekli cihaz ayarlarini gosteren ekran goriintiilerine

yer verilmelidir. Kullanilan 6l¢iim kademesi veya ilgili cihaz parametreleri fotografta goriilmiiyorsa

metin igerisinde ayrica belirtilmelidir.

Rapora eklenen her sekil/resim numaralandirilmalidir. Sekil/resim numarasi ve agiklamasi gorselin

altinda, ortalanmis ve 10 punto olarak yazilmalidir.

Rapora eklenen her tablo numaralandirilmalidir. Tablo numarasi ve baglig1 tablonun iist kisminda,

sola dayal1 ve 10 punto olarak yazilmalidir.

Grafikler uygun eksen adlar1 ve birimleri kullanilarak hazirlanmalidir. Grafiklerde kullanilan

deneysel veriler acik¢a anlasilabilir olmali ve gerekli durumlarda grafik icerisinde lejant

kullanilmalidir.

Hesaplama yapilan deneylerde kullanilan esitlikler, gerekli birimler ve hesaplama basamaklari

raporda acgikca gosterilmelidir. Yalnizca nihai sonuglarin verilmesi yeterli degildir.

Olgiim sonuglar1 uygun birimleriyle birlikte verilmelidir. Birim kullaniminda rapor boyunca

tutarlilik saglanmalidir.

Rapor yalnizca deneyin nasil gerceklestirildiginin anlatimindan olugmamalidir. Deney sonucunda

elde edilen bulgularin yorumlanmasi, karsilastirilmasi ve deneyin amaciyla iliskilendirilmesi

beklenmektedir.

Sonug¢ ve degerlendirme boliimiinde 6grencinin deney sonucunda elde ettigi verileri bilimsel ve

teknik agidan degerlendirmesi esas alinacaktir. Yapilan yorumlar kisa, 6z, anlasilir ve rapor
5



16.

17.
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19.

iislubuna uygun olmalidir.

Deneysel sonuglarda beklenen degerlerden sapma bulunmasi durumunda, olasi hata kaynaklari ve
sapmanin nedenleri miimkiin oldugunca tartisilmalidir.

Raporda giinliik konugma dili yerine bilimsel ve teknik bir anlatim kullanilmali; yazim ve noktalama
kurallarina dikkat edilmelidir.

Bagka kaynaklardan alinan bilgi, sekil, tablo veya veriler uygun sekilde kaynak gosterilmeden
kullanilmamalidir.

Rapor ¢iktisinin renkli veya siyah-beyaz olarak alinmasi 6grencinin tercihine birakilmigtir. Ancak
sekil, grafik ve tablolar siyah-beyaz ¢iktida da anlasilabilir olmalidir.



Metalurji ve Malzeme Miihendisligi 2026-2027 Giiz Donemi Malzeme Laboratuvari-I
Dersi Deney Plam

Deney Adi Deney Sorumlusu
Deney 1 — Genel Giivenlik Kurallari Prof. Dr. Ozkan KUCUK
Deney 2 - Hidrometalurji Dog. Dr. Fatih APAYDIN
Deney 3 - Elektrokaplama Dog¢. Dr. Cihan KURU
Deney 4 - Isil islem ve Sertlik Dr. Ogr. Uyesi Siilleyman CAN
Deney 5 - Metalografi Prof. Dr. Mira¢ ALAF
Deney 6 - Cekme ve Basma Deneyi Dr. Ogr. Uyesi Senol AVCI
Deney 7 - Seramik Biinye Hazirlama, Sekillendirme ve Pisirim Dog. Dr. Betiil YILDIZ
Deney 8 - Kompozit Malzeme Uretimi Prof. Dr. Burak OZTURK
Deney 9 - XRD, XRF, SEM Dr. Ogr. Uyesi Yeliz KOSE
Final Smavlar Tiim Ogretim Uyeleri




DENEY -2: HIDROMETALURJI

Deney sorumlulari: Dog¢. Dr. Fatih APAYDIN

DENEYIN AMACI

Deneyin amaci, dogada saf halde bulunmayan metallerin farkli hidrometalurjik yontemlerle
cevherlerinden ayrilarak saflastirilmasini ve mithendislik uygulamalarinda kullanilmak tizere

hazir edilmesinin agamalarin1 6grenmek ve uygulamaktir.

TEORIK BILGI

Modern hidrometalurjinin dogusu, iki Onemli siirecin kesfedildigi 1887 yilina
dayanmaktadir. ilki, cevherlerden altin kazaniminda kullanilan siyaniir li¢ siireci, ikincisi ise
allimina (A1203) eldesi i¢in uygulanan Bayer Prosesi’dir.

Siyaniir Li¢ Prosesi

Metalurji mithendisi John Dorr tarafindan tasarlanarak iiretilen ve Dorr karistiricilari
olarak bilinen biiylik reaktorlerde, ince 6giitiilmiis cevher siyaniir ile karistirilmis ve pulp
igerisine basingl hava verilmistir. Benzer sekilde, biiyiik filtrasyon tesisleri metal kazanimi igin
berrak lig ¢6zeltisi elde etmek amaciyla kurulmustur. Sementasyon olarak bilinen ve ¢ozeltiden
hurda demir ile bakir1 ¢oktiirmek amaciyla uygulanan bu eski siireg, altin igeren ¢ozeltilere
uygulanmis, ancak demir yerine ¢inko kullanilmistir. Miihendislik alanindaki bu gelismelere ve
siirecin genis uygulama alani1 bulmasina ragmen, teoride halen bazi noktalar eksik kalmistir.
Siyaniirleme siirecinin diinya geneline yayilmasiyla, altin tiretimi 1900-1910 yillar1 arasinda
biiylik oranda artmistir.

Bayer Prosesi

Bu yiizyilin en 6nemli ikinci hidrometalurjik siireci, Karl Josef Bayer (1847-1904)
tarafindan kesfedilen, saf A1203 {iretimi i¢in uygulanan Bayer Prosesi’dir.

Bu proses, boksitin basingli bir reaktdr igerisinde, kaynama noktasindan ytiksek bir
degerde sodyum hidroksit ¢ozeltisi ile licini kapsamaktadir. Li¢ islemi sonrasi ¢dziinmeyen
kismin uzaklastirilmasindan sonra, ¢ozeltiye aliiminyum hidroksit taneleri (¢ekirdek) ilave
edilir ve boylece aliiminyumun c¢o6zeltiden saf aliminyum hidroksit kristalleri halinde
¢cOktiiriilmesi saglanir. Bu ¢okelekler filtre edilir, yikanir, kurutulur ve daha sonra saf A1203

elde etmek i¢in kalsine edilir. Elde edilen Al1203 elektrolitik indirgenme hiicrelerine beslenir.



Oksitli Bakir Cevheri

Li¢

@ 1-6 kg Cu/m3

Solvent
Ekstraksiyon

'U 35-40 kg Cu/m3

Elektrolitik
Kazanim

J

Ergitme

J

Saf Cu

Sekil 1. Hidrometalurjik bakir (Cu) tiretim diyagrami

Lic

Hidrometalurjik yontemlerle saf metal {iretiminin cevher hazirlama islemlerinden
sonraki ilk proses, li¢ metodudur. Bu islem bir cevher, konsantre veya ciirufun degerli metal
igerigini ¢ozeltiye almak veya tam tersi olarak katida birakmak amaci ile uygun bir reaktifle
reaksiyona sokulmasini gerektirir. Ham maddeler igerisindeki minerallerin yapisinda bulunan
ve ekonomik deger tastyan metaller bir ¢oziicii sivi ile se¢imli olarak ¢ozeltiye alinir ve katinin
¢Oziinmesi saglanir. Ancak c¢ogu durumlarda reaksiyon ortaminda c¢Oziinmiis gazlar
bulunabilmektedir. Bu durumda sistem kati, sivi ve gaz olmak tizere ti¢ ayr1 fazdan olusur. Lig

isleminde kullanilan ¢oziiciiler su, asit, tuz, baz vs. olabilir.



Tivenan Cevher

_

f Boyut Kiigiltme

l

Bovuta Gore Avima

N !

Zenginlegtirme

BURIZE ] 18200 A1)
\

Taze Kimyvasal
| Reaktif

\ Kimyasal Isi Islemler
NG

Lig Reakrif Avaralma
Katt-Sivi Avridmast

|

Cozeltiden Metal Kazanma

|

Kat1 Atik | «—— | Metal veva Konsantre

Sekil 2. Li¢ islemi genel akim semas.
Lig reaktifinin se¢imi asagidaki kriterlere gore farklilik gosterebilmektedir.
e Cevherin kimyasal ve fiziksel karakteri
e Kaullanilacak reaktifin maliyeti
e Kullanilacak reaktifin korozyon yapabilme 6zelligi

e (ozeltiye alinmasi istenen elemente karsi reaktifin segici olma 6zelligi.

Kullanilacak li¢ yOnteminin secimi, onemli Olc¢iide cevherin tendriine bagli olup,

sec¢ilenli¢ yontemine gore islem siiresi de biiylik farkliliklar arz etmektedir.
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Tablo 1. Hidrometalurjik iiretim y6ntemleri.

N : I . Islem
Lic Yantemler Tane biiviikligi Siire Maliveti
Karigtirmali piilp ligi-basing liga =0, 5mm Giin Yiiksek
Perkolasyon veya tank hig =10mm Hafta Yiiksek
Hazirlikl vigin liga Kinlmms cevher Ay Diisiik
Hazirliksiz vigin lict Islenmemis cevher Yl Diisiik
Yerinde lig Patlatma ile gevsetilmis  Yaillar Diisiik

Yigin Lici

Y1gin ligi endiistride en ¢ok uygulama alani bulan li¢ tiirtidiir. Gegirimsiz bir zemin
(asfalt, plastik, beton, kil vb.) iizerinde hazirlanmis bir y1gin tizerine boru agi, ¢ozelti havuzu
veya fiskiyeleme sistemleri ile ¢6ziicli génderilerek degerli bilesenin arazide kalmasina yonelik
uygulamalardir.
Yerinde Li¢

Yerinde lig, tasima ve maden isletme giderlerini karsilayamayacak kadar diisiik tenore
sahip bakir yataklarinda uygulanir. Cevher, direkt olarak ¢oziicli reaktifle maden ocaginda
temas ettirilmektedir.
Stiziilme Ligi

Bu li¢ islemi, tabani gecirgen malzeme ile kaplanmis tanklarda yapilir. Bu tanklar
genelde prizmatik sekildedirler. lcm’ye kadar 6giitiilmiis olan ve %1-2 metal icerigine sahip
olan cevhere, li¢ reaktifinin ilavesi ile li¢ islemi gergeklestirilir. Birbirine seri halde bulunan
tanklarin ebatlari, kullanilacak cevherin tonuna gore degisiklik gosterir.

Tablo 2. Li¢ yontemleri

Li¢ Metodu Cevher Boyutu Karakteristik Maliyet
Ekstraksiyon Hizi
Ajitasyon lici -30 mesh 9%090-95/24 saat Yiiksek isletme ve
(basing altinda li¢ <0.5 mm operasyon maliyeti
dahil)
Perkolasyon Lici <10 mm ~%80 / 1 hafta Yiiksek isletme maliyeti
Heap Lici (y1&in Kirilmig ~%350 /birkac ay | Disiik igletme ve
ligi) operasyon maliyetleri
Dump li¢i (y1&in Madenden ~%50 /1-2 y1l Diisuik isletme ve
Lici) alindig halde operasyon maliyetleri
Yerinde li¢ Degisken (yiiksek | Diisiik isletme ve
degil operasyon maliyetleri

SOLVENT EKSTRAKSIYON
Solvent ekstraksiyon metodu, bir kimyasal maddeyi yanindaki istenmeyen

empiiritelerden ayirarak saflastirmak amaciyla yapilan bir islemdir. Solvent ekstraksiyon
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uygulamalari ilk kez Uranyum ile baslamstir.

Solvent ekstraksiyon yonteminin avantajlart:
e Diisiik tendrlii cevherlerin degerlendirilmesinde ekonomiktir.
e Tesis, cevherin yakinlarinda kisa siirede kurulabilir ve rezervin bitmesi durumunda

baska bir yere nakledilebilir.
e Cevre ve atmosfer kirlenmesi yok denilecek kadar azdir.
Solvent ekstraksiyonu igslemlerinde;
Besleme ¢o6zeltisi ve solvent genellikle ters akim prensibine gore karistirilarak

kondaktore beslenir. Kondaktorde kazanmak istedigimiz metal, ¢6zeltiden organik faza geger.

Bir sure dinlendirildikten sonar yogunluk farkindan dolay1 organik faz ile rafinatayrilir
ve rafinat uzaklastirilir. Yiiklenmis solvent ise styirma sathasina giderek burada uygun sulu
¢ozelti yardimiyla metal, organik fazdan ayrilir. Sonug olarak yiiksek konsantreli metal ¢ozeltisi
retilir.
ELEKTROLITIK KAZANIM

Li¢ islemi ile ¢ozeltiye alinan bakir iyonlari, solvent reaksiyon ile zenginlestirilerek
elektrolitik bakir kazanimina uygun hale getirilir. Genel anlamda elektrolitik kazanim igin
gerekli olanlar sunlardir:

e Daldirilmig bir metal katot ve tepkimeye girmeyecek bir anot,
e Anot ve katot arasinda uygulanacak bir elektrik potansiyeli,
e Metalik bakirin, katodu kaplamasinin saglanmasidir.
Uygulamalarda genellikle kursun anot, katot olarak ise paslanmaz ¢elik
kullanilmaktadir.
HIDROMETALURJININ AVANTAJLARI

« Diisiik tenorlii ve kompleks cevherlerin degerlendirilebilmesi,

Metallerin ayr1 ayr1 yiiksek verimde kazanilabilmesi,

» Yiiksek safiyette metal iiretilebilmesi,

Sulu ortamlardaki reaksiyonlarin homojen, hizli ve otomatik kontrol edilebilir olmas,

Ekonomik bir teknik olmasi.

12



HIDROMETALURJININ DEZAVANTAJLARI
« Lig ¢ozeltisinden ¢6ziinmeyen gang kismini ayirmada zorluklar bulunmaktadir.

* Ayrica lig c¢ozeltisindeki c¢ok kiiciik miktarlarda olan empiiriteler bir metalin
elektrodepozisyonuna (elektro ¢oktiirme) kotii etki edebilir ve daha ileri saflagtirma

prosesleri gerekebilir.

« Hidrometalurjik prosesler genelde oda sicakliginda ger¢eklestiginden nispeten yavastir,
buna karsilik pirometalurjik prosesler yiiksek sicakliklarda gergeklestiginden daha
hizlidir.

1.DENEYIN YAPILISI

Alman cevher numunesine kirma, 6giitme ve eleme 6n islemleri uygulanir ve bu

islemler sonucunda -230+270 mesh boyutlarina sahip numune elde edilir.

Belirli bir tane boyutunun altina indirilen cevherden numuneler alinarak li¢ yontemi i¢in
diizenek hazirlanir ve farkli parametreleri ( karistirma hizi, sicaklik, siire, ¢oziicl

konsantrasyonu, kati/sivi orani) ¢alismak tizere deneyler gerceklestirilir.

Dyytal 7=

Gostergell Buret /7
Katstnce:

; H 7,
- A
Derigimi -

Sogutucy - - o
Su ¢ikest g PH Metre bilinen asit SERS—

] veya baz cdzalts
S——— e
Numune Alma Kapa2

Erlen £\ |
— /3
+— “ ——
Jerisim .
Sabst Sseaklik —% \

Banyosu Y 2
(Termostat) asi veya baz /

Sekil 3. Lig ve titrasyon diizenegi.

Cozeltiye gecen Cu'?, titrasyon yontemi ile tayin edilir. Tayini yapilacak olan ¢dzeltinin

pH’s1 6,5’a ayarlanir ve miireksid indikatorii (renk degisimini
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gozlemleyebilmek icin) ilave edilir. Olusan sari-portakal renkli ¢ozelti, menekse rengine

doniinceye kadar EDTA (etilen diamin tetra asetik asit) ¢Ozeltisi ile titre edilir.

Li¢ reaksiyonlari:

Amonyum nitrat; gii¢lii bir asit olan nitrik asit (HNO3) ve zayif bir baz olan amonyagin
(NH3) tuzudur. Zayif asidik o6zellikte olan amonyum nitratin (NH4NO3) c¢o6zelti

ortamindaki iyonlagsma reaksiyonu;

NHsNOz ——=NH "4 NO " 3

Amonyum iyonunun hidrolizi; NH
"+tHQ e:_f NH +HO% 3

Yukaridaki hidroliz reaksiyonu sonucunda amonyak ve hidrojen iyonlar1 olugsmaktadir.
Reaksiyonda amonyum iyonu malahit cevherinin ¢dziinmesi i¢in gerekli olan hidrojen
iyonunu (protonu) meydana getirirken reaksiyon sonucunda agiga ¢ikan amonyak (NH3),
¢oziinen Cu+2 iyonlan ile kararli kompleksler olusturur. Bu kompleks bilesiklerinin
olusumu malahitin ¢6ziinme hizini arttirict yonde etkilemektedir. Malahit cevheri amonyum

nitrat ¢ozeltisine ilave edildiginde asagidaki reaksiyonlar gerceklesir;
CuCO3Cu(OH)2 + 2H30* —>Cu** + CO;, + 3HO0 +
Cu(OH)2 Cu(OH), + 2H30*  ——= Cu?* + 4H,0

Cozeltiye gegen bakir iyonlar1 amonyakla bakir-amin kompleksleri meydana getirir.
Boylece ¢ozeltide bakirin ¢okelmemesi saglanmis olur. Bakirin olusturdugu kompleks

bilesiklerin reaksiyonu ise;
Cu*+2NHs; =~  Cu(NHsp?*

Cu(NHz)22* + 2NHs —~ Cu(NHa)?*
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Li¢ reaksiyonu sirasinda Cu(NH3)22+ ara bilesigi olusur ve daha sonra Cu(NH3)42+
seklinde kararli bir bilesige doniisiir. Sonug olarak li¢ prosesi i¢in genel reaksiyonu

asagidaki sekilde yazmak miimkiindiir;

CuCO3Cu(OH)2 + 4NHsNO;  ——> 2Cu?* + 4NH3 + 4NO 3+ CO2 + 3H.0

Cu+2 tayininde titrasyon ¢oOzeltisinin 1 ml’si 0.6354 mg bakira karsilik gelmektedir.
Buradan ¢6zeltiye gecen Cu+2 iyonunun ¢dziinme yiizdesi ve ¢ozlinme kesri asagidaki gibi

hesaplanabilir.

9%Cu+2= [(S X 0.6354x10-3) / m] x 100

S: Titrasyon esnasinda harcanan EDTA miktar1 (ml) m:
Alinan numune miktar1 (gr)

Cevherden ekstrakte edilen bakir kesri ise asagidaki gibi hesaplanir.

Xcu= (Cozeltiye gecen bakir miktari) / (Baslangigta numunedeki bakir miktar)
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DENEY - 3: ELEKTROKAPLAMA
Deney sorumlulari: Dog¢. Dr. Cihan KURU

AMAC

Bu deneyin amaci Ogrencilere elektrokaplama yontemini detayli bir bigimde
ogretmektir.

TEORIK BILGI

Bu yontemle iletken yiizeyler lizerine bakir, krom, altin gibi metal kaplamalar
yapilabilir. Metal kaplamalar goriinimii giizellestirmek, korozyon ve sicaklik direnci
kazandirmak ya da yiizey sertligini arttirmak amaciyla yapilabilir. Baz1 6rnekler asagida
verilmistir:

Krom kaplama (Yiizey sertligini arttirir ve korozyon direnci saglar.)
Altin ve giimiis kaplama (Dekoratif amagli yapilan kaplamalardir.) Nikel
kaplama (Siirtiinmeyi azaltarak aginmay1 azaltir.)

Cinko-Nikel kaplama (Yiiksek sicakliklara karsi direng saglar. Korozyon direnci kazandirir.)

Bakir kaplama i¢in elektrokaplama diizenegi yukaridaki sekilde gosterilmektedir.
Uzerine metal kaplanacak obje gii¢ kaynaginin negatif kutbuna, kaplanacak malzeme ise gii¢
kaynaginin pozitif kutbuna baglanir. Pozitif kutba bagh elektroda anot, negatif kutba bagh
elektrota da katot denir. Her iki elektrot da kaplama yapilacak metal iyonlarini igeren bir
¢Ozeltiye daldirilir. Bu 6rnekte ¢ozelti olarak bakir siilfat kullanilmistir. Bakar siilfat ¢ozeltisi
pozitif yiiklii bakir ve negatif yiiklii siilfat iyonlarini igerir. C6zelti hem kaplanama iyonlarini
barindirir hem de iletken oldugu i¢in devrenin tamamlanmasini saglar. Gli¢ kaynagi agildiginda,
cozeltideki pozitif yiiklii bakir iyonlar1 katotta elektron alarak nétr hale geger ve elektrot
yiizeyine kaplanir. Pozitif yiiklii iyonlarin katotta elektron alarak notr hale gegmesine
indirgenme denir. Anotta nétr halde bulunan bakir atomlari ise elektron vererek pozitif ytkla
iyonlar haline geger ve ¢ozeltiye karisir. Notr haldeki bakir atomlarinin anotta elektron vererek
pozitif yliklii iyonlar haline gegmesine oksitlenme denir. Anot, ¢ozeltiye siirekliolarak bakir
iyonu sagladigindan ¢ozeltideki bakir iyonlarinin konsantrasyonu azalmaz. Anot olarak bakir
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yerine kimyasal olarak kararli olan karbon, paslanmaz ¢elik ya da platin elektrotda
kullanilabilir. Bu durumda c¢ozelti stirekli olarak yenilenmelidir. Bakirin indirgenme ve
oksitlenme reaksiyonlar1 asagidaki gibidir:

Katot: 2e"+ Cu*? LI CuAnot:
Cu L[ Cu™+2¢

Katotta herbir bakir iyonu 2 elektron alarak indirgenir ve anotta herbir bakir atomu 2 elektron
vererek oksitlenir.

Faraday yasasi: Faraday yasasi kaplanan malzemenin miktarini devreden gegen akima
iliskilendiren bir yasadir. Yukaridaki reaksiyona gore iki tane elektron bir bakir atomunun
ylizey iizerinde kaplanmasini sagliyorsa, bu, akimla kaplanan malzeme miktar1 arasinda bir
iliski oldugunun gostergesidir. Bu iliski asagidaki gibidir:

[.t.M

W: Kaplanan malzeme miktari (g) I:
Devreden gegen akim miktar1 (A) t:

Zaman (s)
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M: Kaplanacak malzemenin molar kiitlesi (Mcu = 63.54 g/mol) F:
Faraday sabiti (96500 A.s/mol)
n: Kaplanacak malzemenin 1 moliiniin indirgenmesi i¢in gereken elektron miktari

Gortildigi gibi kaplama hizi uygulanan akimla dogru orantili olarak degismektedir.
Yapilacak kaplamanin kalinlig1 ya da istenilen kalinlik i¢in ne kadar siire kaplama yapilmasi
gerektigi yukaridaki formiil kullanilarak hesaplanabilir.

DENEYIN YAPILISI

1. 100 mL’ lik 0.5 molar bakir siilfat ¢ozeltisi hazirlayin (saf su ile).
2. Bozuk para ve bakir folyo parcasini aseton ve izopropil alkol ile yikayip kurulayin.
3. Bozuk paray1 ve bakir folyo pargasini hassas terazi ile tartip kiitlelerini not edin.

4.  Bozuk para ve bakir folyo parcasina krokodilleri bagladiktan sonra 6nceden hazirlanmis
bakir siilfat ¢dzeltisi igerisine yerlestirin. iki elektrotun birbirine ve krokodillerin ¢dzeltiye
temas etmediginden emin olun.

5. Bozuk paranin bulundugu elektrotu giic kaynaginin negatif kutbuna, bakir folyonun
bulundugu elektrotu da pozitif kutbuna baglayin.

6. Gii¢ kaynagini ¢aligtirin ve akimi 0.1 A olarak ayarlayin.
7. 20 dakika boyunca kaplama yapmaya devam edin.

8. 20 dakikanin sonunda gii¢ kaynagini kapatin.

9. Bozuk para ve bakir folyo parcasini ¢ozeltiden ¢ikarin. Bozuk paranin renginde bir
degisme oldugunu gozlemleyeceksiniz. Bu, bakir kaplama isleminin basariyla gergeklestigi
anlamina gelmektedir.

10. Daha sonra bozuk para ve bakir folyoyu saf su ile yikayip kurutun.

11. Bozuk para ve bakir folyo pargasini tekrar tartin ve kiitlelerini not edin.

12.  Kullanilmis ¢ozeltiyi giivenli bir bicimde belirlenmis atik sisesine
bosaltin. Kullanilacak malzemeler;

* Bakar stilfat

* Bakar folyo

* DC gii¢ kaynagi

* Krokodil

* Beher

* Saf su

* Bozuk para
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Bozuk paranin kaplama yapilmadan 6nceki kiitlesi

Bakir folyo parc¢asinin kaplama yapilmadan 6nceki kiitlesi

Bozuk paranin kaplama yapildiktan sonraki kiitlesi

Bakir folyo pargasinin kaplama yapildiktan sonraki kiitlesi

Giivenlik Uyarilari:
Kaplama yapilirken asla baglant1 kablolarina temas etmeyiniz.
Deney esnasinda eldiven ve onliik giyiniz ve koruyucu gozliik takiniz.

ISTENENLER

1. Bozuk paranin kiitlesindeki degisim ile bakir folyo parcasinin kiitlesindeki degisimi
karsilagtiriniz. Buldugunuz sonucu yorumlayiniz.

2.  Bozuk para iizerine kaplanan bakirin kiitlesini Faraday yasasi ile hesaplayiniz.
Buldugunuz sonucu deneysel veriniz ile karsilastiriniz.

3. Bir 6nceki sorunun cevabindan yola ¢ikarak bakirin kaplanma verimini hesaplayiniz.
4. Kaplamanin hizini1 g/s cinsinden bulunuz.

5. Eger aym siire igerisinde 0.3 A bir akimla kaplama yapilsaydi kaplamanin miktar1 nasil
degisirdi?
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DENEY -4: ISIL iISLEM VE SERTLIK
Deney sorumlulari: Dr. Ogr. Uyesi Siileyman CAN

1. Deneyin Amaci

Bu deneyin amaci, farkli bilesime sahip c¢eliklerinin 1s1l islem Oncesi ve sonrasi sertlik 6zelliklerinin
karsilagtirilmasidir. Deney kapsaminda ¢elik numuneler uygun bir dstenitleme sicakligina kadar 1sitilacak,
belirli bir siire bu sicaklikta bekletilecek ve ardindan hizli sogutma uygulanacaktir. Isil islem 6ncesinde ve
sonrasinda gerceklestirilecek sertlik 6l¢iimleri karsilastirilarak karbon igeriginin ve hizli sogutmanin geligin
sertligi tizerindeki etkisi incelenecektir.

2. Kuramsal Bilgi
2.1. Isil islem Nedir?

Isil islem, metal ve alagimlarin belirli bir sicaklik programina gore 1sitilmasi, belirli siirelerde bekletilmesi
ve kontrollii sekilde sogutulmasi yoluyla mikroyap1 ve buna bagl olarak mekanik, fiziksel veya kimyasal
ozelliklerinin degistirilmesi iglemidir.
Celiklerde 1s1l islemin temel amaci;

o sertligi degistirmek,

e dayanimi artirmak veya azaltmak,
o slinekligi ve toklugu gelistirmek,
e asinma direncini degistirmek,

e i¢ gerilmeleri azaltmak,

o istenilen mikroyapiy1 olusturmak

gibi 6zelliklerin kontrol edilmesidir.

Isil islem sirasinda uygulanan sicaklik, bekleme siiresi ve soguma hizi malzemenin nihai 6zelliklerini
onemli dl¢tide etkiler. Bu nedenle bir ¢eligin yalnizca kimyasal bilesimi degil, maruz kaldig 1s11 gegmis de
malzemenin davranisin belirler.

2.2. Celiklerde Isil islem ve Faz Déniisiimleri

Celiklerin 1s1l islem davraniginin anlasilmasinda demir-karbon (Fe-C) faz diyagrami onemli bir aragtir.
Celik belirli bir sicakliga kadar 1sitildiginda mevcut fazlar kararli olmayabilir ve yeni fazlarin olugmasi
miimkiin hale gelir. Karbon miktarina bagl olarak celiklerin kritik doniisiim sicakliklari degisir. Bu nedenle
AISI 1020 ve AISI 1040 gibi farkli karbon igerigine sahip ¢eliklerin ayni sicaklikta 1s1l islem gormesi
durumunda olusan mikroyap: ve sertlik degisimi ayni olmayabilir. Ozellikle diisiikk ve orta karbonlu
celiklerde 1s1l islem sirasinda ferrit + perlit — Ostenit — martenzit gibi bir doniisiim zinciri meydana
gelebilir. Bu doniisiimlerin gergeklesebilmesi i¢in sicaklik ve soguma kosullarinin uygun olmasi gerekir.
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2.3. Ferrit

Ferrit, karbonun a-demiri igerisindeki kat1 ¢ozeltisidir.
Ferrit;
o diistik karbon ¢oziiniirliigiine,

o diisiik sertlige,
o yiiksek siineklige

sahip bir fazdir. Diisiik karbonlu ¢eliklerde ferrit miktarinin fazla olmasi, malzemenin genel olarak daha
siinek ve daha diisiik sertlikte olmasina neden olur

2.4. Perlit

Perlit, ferrit ve sementitin birlikte olusturdugu lamelli bir mikroyapidir. Ostenitin yavas veya orta hizlarda
sogumasi sonucunda olusabilir. Perlitin mekanik 6zellikleri;
o ferritten daha yiiksek sertlik,

o daha yiliksek dayanim,
o martenzitten daha diisilik sertlik

gosterecek sekilde degerlendirilebilir. Perlitin lamel araligi da mekanik 6zellikleri etkileyebilir. Soguma
hizinin artmasiyla daha ince perlitik yapilar olusabilir.

2.5. Ostenit

Ostenit, karbonun y-demiri igerisindeki kat1 ¢dzeltisidir. Celik uygun sicakliga kadar 1sitildiginda ferrit
ve/veya perlit yapis1 doniiserek ostenitik yap1 olusturabilir. Ostenitleme isleminin amaci, ¢eligin uygun
miktarda Ostenitik yapiya donlismesini saglamaktir. Isil islem sirasinda uygulanan dstenitleme sicakligy;

o celigin karbon igerigine,

e alasim elementlerine,
e baslangi¢c mikroyapisina

bagli olarak degisir. Bu nedenle farkli gelik kaliteleri icin tek bir dstenitleme sicakligi degeri kullanilmaz.

2.6. Martenzit

Martenzit, dstenitin hizl sogutulmasi sonucunda olusabilen ¢ok sert bir faz/yapidir. Ostenit hizl bir sekilde
sogutuldugunda karbon atomlarinin difiizyon yoluyla yeniden dagilmasi i¢in yeterli zaman kalmaz. Bunun
sonucunda difiizyonsuz bir doniisim ger¢eklesir ve martenzitik yapt meydana gelir. Martenzitik
doniistimiin gergeklesmesinde soguma hiz1 biiylik 6nem tasir.

Genel olarak:
Yavas soguma — ferrit + perlit gibi yapilar
Hizli soguma — martenzit olusumu olasiligt
seklinde diisiiniilebilir. Martenzit yiiksek sertlik ve dayanim saglayabilmesine ragmen yiiksek i¢ gerilmeler
ve diisiik tokluk ile iligkilendirilebilir. Bu nedenle miihendislik uygulamalarinda su verme sonrasinda
cogunlukla menevisleme islemi uygulanir.

2.7. Su Verme
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Su verme, 1sitilmis ¢elik numunenin yiiksek soguma hiz1 saglayan bir ortamda hizli sekilde sogutulmasi
islemidir. Su, yag, polimer ¢ozeltileri veya gaz gibi farkli sogutma ortamlar1 kullanilabilir. Sogutma
ortaminin se¢imi;

o celigin kimyasal bilesimine,

e numunenin geometrisine,
e istenilen mikroyapiya,
e catlama ve deformasyon riskine

baghdir. Bu deneyde hizli so§utma uygulanmasinin temel amaci, Ostenitten martenzitik doniisiimiin
gerceklesmesini saglayarak sertlikteki degisimi incelemektir.

2.8. Menevisleme

Su verme sonucunda yiiksek sertlikte martenzitik yap1 elde edilebilir. Ancak bu yapr yiiksek i¢ gerilmelere
ve diisiik tokluga sahip olabilir. Menevisleme, su verilmis ¢eligin daha diisiik bir sicakliga tekrar 1sitilmasi
ve belirli siire bekletilmesi islemidir. Menevisleme sonucunda genel olarak;

o sertlikte azalma,

o siineklik ve toklukta artis,
e i¢ gerilmelerde azalma

beklenir.
3. Deney Malzemeleri ve Cihazlar

Malzemeler
e Farkli bilesimdeki ¢elik numuneler

e Su verme ortami olarak su

Cihaz ve ekipmanlar

e Isil islem firm1

e Numune masasi

e Su verme kab1

e Sertlik 6l¢tim cihazi

e Yiizey taglama/polisaj ekipmani

o Kisisel koruyucu donanimlar
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4. Deneyin Uygulanmasi

>

Isil islem Oncesi Sertlik Ol¢iimii

Numunelerin yiizeyleri sertlik 6l¢iimiine uygun hale getirilir.
Celik numunelerinin baslangic¢ sertlikleri 6l¢iiliir.
Her numune iizerinde birden fazla noktadan 6l¢tim alinir.

Olgiim sonuglar1 deney foyiindeki tabloya kaydedilir.

o~ w0 bd P

Her malzeme i¢in ortalama baslangig sertligi hesaplanir.

o

Isil islem

Firm, deney i¢in belirlenen ostenitleme sicakligina getirilir.

Celik numuneleri firina yerlestirilir.

Numunelerin uygun sicakliga ulagsmasi saglanir.

Numuneler belirlenen siire boyunca Ostenitleme sicakliginda tutulur.

Numuneler firindan ¢ikarilarak hizli sekilde su verme islemine tabi tutulur.

o o &~ w b oF

Numunelerin oda sicakligina kadar sogumasi saglanir.

Not: Deneyde uygulanacak kesin Ostenitleme sicakligi, bekleme stiresi ve sogutma kosullari laboratuvar
sorumlusu tarafindan belirlenecektir.

C. Isil islem Sonras: Sertlik Ol¢iimii

Soguyan numunelerin yiizeyleri temizlenir.

Gerekli goriilmesi halinde 6l¢iim yiizeyleri taglanarak/polisajlanarak diizgiin hale getirilir.
Her numuneden birden fazla sertlik 6l¢timii alinir.

Olgiim sonuglar1 kaydedilir.

Her malzeme i¢in ortalama sertlik degeri hesaplanir.

o a0 A~ w b -

Isil islem Oncesi ve sonrasi sertlik degerleri karsilastirilir.
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6. Deney Sonuclarinin Degerlendirilmesi

Ogrenciler deney raporuna asagidaki tabloyu hazirlayip eklemelidir.
Numune Olcim1 Olciim2 Olciim3 Olgciim 4 Ol¢iim 5 Ortalama

Numune 1 — Islem &ncesi
Numune 1 — Islem sonras1
Numune 2 — Islem &ncesi

Numune 2 — Islem sonras1

5.1. Ortalama Sertlik (Ne elde edildi?)

7. Deneyde Cevaplanmasi Gereken Sorular

Isil islem nedir ve geliklerin 6zelliklerini degistirmek i¢in neden uygulanir?
Ostenitleme isleminin amaci nedir?
Su verme sirasinda ¢elikte meydana gelen temel mikroyapisal doniisiim nedir?

Soguma hizinin ¢eligin mikroyapisi ve sertligi iizerindeki etkisi nedir?

o w0 b

Omegin AISI 1020 ve AISI 1040 celikleri arasinda karbon igerigi bakimindan ne gibi bir fark
vardir?

6. Karbon igeriginin su verme sonrasi sertlik {izerindeki etkisi nasil agiklanabilir?
7. Su verme sonrasinda neden menevisleme yapilabilir?

8. Bu deneyde menevisleme yapilmis olsaydi sertlik degerlerinin nasil degismesi beklenirdi?
9. Is Saghg ve Giivenligi

o Yiiksek sicakliktaki numunelere ¢iplak elle kesinlikle dokunulmamalidir.
e Numuneler uygun masa ve 1stya dayanikli ekipman kullanilarak taginmalidir.

e Su verme sirasinda sicak numunenin suyla temasi sonucu sigrama meydana gelebilecegi dikkate
alimmalidir.

o Koruyucu gozliik, laboratuvar 6nliigii ve uygun 1siya dayanikl eldiven kullanilmalidir.
o Sertlik 6l¢iim cihazi yalnizca laboratuvar sorumlusunun talimatlar: dogrultusunda kullanilmalidir.
e Numune ylizeyi hazirlanirken taglama/polisaj ekipmanlarinin giivenlik kurallarina uyulmalidir.

e Isil islem gormiis numuneler tamamen sogumadan ¢alisma alanina birakilmamalidir.
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e Su verilmis numuneler kirilgan ve yiiksek i¢ gerilmeli olabileceginden darbeye maruz
birakilmamalidir.

10. Sonug

Bu deneyde, ¢eliklerin 1s1l islem Oncesi ve su verme sonrasi sertlikleri karsilagtirilarak gelik bilesimi, 1s1l
islem kosullari, mikroyapt ve mekanik 6zellikler arasindaki iliski incelenecektir. Ogrencilerin deney
sonucunda yalnizca hangi numunenin daha sert oldugunu belirtmeleri yeterli degildir. Elde edilen sertlik
degisiminin karbon igerigi, Ostenitleme, soguma hizi ve martenzitik doniisiim ile iligkilendirilmesi
beklenmektedir.
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DENEY -5: METALOGRAFI
Deney Sorumlulari: Prof. Dr. Mira¢ ALAF

Metalografi malzemelerin tiim fiziksel, kimyasal, elektronik ve mekanik 6zellikleri,
bilesimlerinin yan1 sira i¢ yapilar ile dogrudan ilgilidir. Bu nedenle,

e diretimde kalite kontroli,

e yeni malzemelerin gelistirilmesi,
e dayaniklilik,

e hasar ve kazalarin nedenini

aragtirma gibi olaylarla karsilagildiginda, malzemelerin i¢ yapist hakkinda bilgi sahibi olmak
gerekmektedir. Metallerin mikroyapisini inceleyen bu bilim dalina metalografi denir. Malzemelerin i¢
yapisinit incelemede amag, Malzemede mevcut fazlar1 miktarim1 ve dagilimimiTane boyut, sekil ve
dagilimint Genel olarak yapi kusurlarinin cinsini ve miktarini; Catlak, Porozite, Segregasyon ve
kalintilar1 Saptamaktir. I¢ yapiy1 incelerken

e hangi yontemin ve

e hangi cihazin segilecegi,

e yOntem,

e mikroyapi etiidiiniin boyutuna karar verilmelidir.

Metalografi deneyi su agsamalardan olusur;

e Numunenin seg¢imi

e Numunenin hazirlanmasi

e Numunenin incelenmesi

e Sonuglarin bir rapor haline diizenlenmesi

Metalografik incelemede se¢ilen numunenin bir deger tagiyabilmesi i¢in bu numunenin
gerek fiziksel Ozellik ve gerekse kimyasal bilesim yoniinden esas malzemeyi tam olarak
temsil etmesi gerekmektedir. Metalografik inceleme i¢in numune alinmasinda belirli kurallar
olmayip, bazi genel prensipler mevcuttur ve yerine gore kisi zeka ve bilgisini kullanir.
Numunenin nereden alinacagi saptandiktan sonra en uygun bir kesici alet ile numune kesilir.
Bunlar testere, keski, torna, kesici tas, ¢cekigle kirma ve oksiasetilen ile ergitme olabilir. Bazi
hallerde bunlarin birkag¢1 birden kullanilir. Burada dikkat edilecek nokta, minimum yapi
degismesini saglayacak yontemin secimidir.

Numune hazirlama islemi ise asagidaki Sekil 1°de gosterilen akis semasindaki adimlar
ile yapilir.
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b |[EINE » Zimparalama

) Kaba
Dz e parlatma

Sekil 1. Numune hazirlama isleminin adimlar1

1. KESME iSLEMIi

Kesme islemi el testeresi, torna motorlu testere gibi yontemlerle yapilabilir. En ideal
kesme yontemi ise ise su sogutmali doner disk kullanmaktir. Bunlara metalografik kesit alma
diski denir. Her malzemeye uygun bir kesme diski vardir. Bu disklerin yapisinda SiC, Al20s3,
elmas tozlar1 gibi asindirici malzemeler bulunur ve bu nedenle bu disklere abraziv kesme
diskidenir.

Kesme islemi sirasinda olusan 1s1 birikimlerini azaltmak ig¢in sogutucu sivi
kullanilmalidir. Kullanilan sogutucu sivi, numunede korozyona neden olmayacak tiirde yag ve
yag karisimlarindan olusabilir. Bu s1ivi hem fazla 1s1y1 hem de parcadan kopan partikiilleri
kesme bolgesinden uzaklastirir. Eger parca boyutlar1 uygunsa, metalografik inceleme i¢in
kolaylik saglayan numune boyutlari; 25 mm boy ve 25mm ¢ap olmasidir. Daha ufak numuneler
icin kaliplama veya yataklama gerekir.

Sekil 2. Kesme Cihazlar1
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2. KALIPLAMA
Incelenecek numuneler sayet kiigiik veya bi¢imsiz sekilli ise zzmparalama ve parlatma

esnasinda elde tutmak giigliik yaratir. Bu durumda numuneler genellikle kaliplanir. Ayni
amagcla bazen metal kelepgeler de kullanilir. Tel, sa¢ v.b numuneler kelepgelere tutturularak
parlatma yapilabilir. Numuneyi kaliplarken iki farkli yontemden biri uygulanabilir. Sicakta ve
basing altinda (compression) ve Sogukta (cold moulding) kaliplama seklindedir.

Sicak kaliplamada, cihaz iginde bir hazne bulunur. Inceleyecegimiz numuneyi, yiizeyi
asagiya bakacak sekilde bakalit cihazinin haznesine yerlestiririz. Daha sonra sicak bakalit
tozunu numune iizerine dokeriz. Burada numune tozlarimin sikisacagi da dikkate alinarak,
sikisma gercgeklestikten sonra, bakalitin boyu her zaman numune boyunu gececek sekilde
bakalit tozu dokiilmesine ve bakalitin numunenin arka yiizeyini tamamen kapatmasi gerektigine
dikkat edilmelidir. Hazneye yerlestirilen numune ve bakalit tozlar1 yaklasik 150°Csicaklik ve
30 MPa basingta belirli bir siire bekletildikten sonra sogutulur ve disar1 alinir.Sicak kaliplama
icin epoksi, akrilik ve bakalit regineler kullanilabilir. Fakat en ¢ok kullanilan bakalit oldugu i¢in
bu islem “bakalite alma” olarak adlandirilmistir.

Numuneye iletkenlik kazandirmak i¢in bakalit tozu bakir veya demir tozu karistirilarak
kaliplanabilir. Aym sekilde sertlik kazandirmak i¢in ve parlatma yaparken kenar kisimlarin
yuvarlaklagmasinin 6nlenmesi i¢in cam tozu vs eklenebilir.

Sekil 3. Sicak kaliplama islemi

Soguk kaliplama oda sicakliginda yapilir. Disaridan basing veya sicaklik uygulanmaz.
Recine ve sertlestiric1 karistirilarak kalip icine ters konulmus numunenin {izerine dokiiliir.
Akrilik, polyester, epoksi regineler kullanilabilir. Belirli bir siire sonra regine donar ve numune
kaliptan ¢ikartilir.
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Sekil 4. Soguk kaliplama islemi

3. ZIMPARALAMA

Numuneler kesildikten ve kaliba alindiktan sonra mikroskobik inceleme igin
parlatilmalar1 gerekir. Parlatma islemi, g¢esitli parlatma kademeleri icerir. Her kademede, bir
evvelki kademede kullanilan asindiricilardan daha ince asindirict kullanilir ve boylece her
kademenin numune yiizeyinde yarattig1 deformasyon ve ¢izik minimuma indirilir. Numunelerin
parlatilmasindaki basari, parlatilacak malzemeye uygun yontem ve asindiricinin segimine
baglidir. Numuneler kesildikten ve kaliba alindiktan sonra, mikroskobik inceleme icin
parlatilmalar1 gerekir. Parlatma islemi, gesitli parlatma kademelerini i¢erir. Her kademede bir
evvelki kademede kullanilan asindiricilardan daha ince asindiric1 kullanilir ve boylece her
kademenin numune yiizeyinde yarattigi deformasyon ve ¢izik minimuma indirilir. Numunelerin
parlatilmasindaki basari, parlatilacak malzemeye uygun yontem ve asindiricinin segimine
baglidir. Numunenin yiizeyinde, numuneyi kestigimiz aletin izleri bulunur. Ayrica kesme
esnasinda numunenin yiizeyi bir miktar deforme olur. Sekil el testeresi ile kesilmis numunedeki
ylizey durumunu sematik olarak gostermektedir

Kesme sonrasi I Notl

Vil R P SR A Y— E—

Seki 5- Eltesteresi ile kesilmis numunedeki yiizey durumu ve miiteakip zimparalama
kademelerinin bu bolgeye etkisi (A, B, C tabakalari kesme sonucu
deformasyona ugrayan bolgeyi ve D orijinal icyapiyr gostermektedir).
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Zimpara kagitlart birim alandaki asindirici partikiil sayisina gére numaralandirilmstir.
Dolayisiyla, partikiil boyutu kiigiildiikge birim alandaki partikiil sayisi artar ve zimparanin nosu
ylikselir. Mesela, en kalin partikiilleri iceren bir zimparanin numarasi 80’dir ve partikiillerin
tane boyut araligi 210-177 mikrondur; halbuki 800 numarali zimpara ince partikiillerden
olusmustur ( partikiil boyut araligi 15-11 mikron).

. n ;:; f }’ ‘ i 4
100 . 111 100 pm

Copper specimen ground with 800 grit paper Copper specimen ground with 1200 grit paper

Sekil 6. Farkli grit numarali kagitlarla zimparalama yapilmis bakir yiizeyleri

Parlatma islemi mekanik, elektrolitik, kimyasal, otomatik parlatma yontemlerin biriyle
yapilir.Mekanik parlatma igsleminde 150-600d/dk hizla donen disklerden faydalanilir. Dikler
plastikten yapilmis olup disklerin {izeri parlatma asamasina gore ¢adir bezi, sert ¢uha, poplin,
kadife, naylon vb. kumas ile kaplanir. Kaba parlatmada asindiric1 boyutu 15 -1 pm arasindadir.
Ince parlatmada ise 0,25-0,05 um arasindadir. Asindirict tozu diskler iizerine dokiiliir.
Asindirict olarak aliimina Al>O3s, Cr.03, MgO, Fe>03, elmas tozu gibi asindiricilar kullanilir.
Elmas tozu macun, sprey ve siispansiyon halinde, digerleri ise damitik ile siispansiyon halinde
kullanilir. Elmas tozu kumas kapli disk iizerine siiriildiikten veya piiskiirtiildiikten sonra 6zel
yaglayici ile birlikte kullanilir.
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Zor parlatilan ¢ok sert ve ¢ok yumusak numunelerin parlatilmasinda elmas tozu daha iyidir.
Parlatilmis numunelerde

e Dokme demirlerde grafitlerin yapisi ve dagilimi

e Inkliizyonlar
e Icyapida bulunan gozenekler
e (atlaklar

e Taneler aras1 korozyon incelemeleri yapilabilir
Icyapida bulunan fazlarin ve tane sinirlarinin metal mikroskobunda gériilebilmesi igin

daglama islemi gerekir. Daglama kimyasal, elektrolitik veya fiziksel olabilir. Burada kimyasal
daglama agiklanacaktir.

4. DAGLAMA

Parlatilmis numunenin ylizeyi 15181 esit dagittigindan yapidaki ayrintilar ayirt edilemez.
Bu nedenle yapida kontrast olusturulmasi gerekir. Bununigin uygulanan yonteme genel olarak
daglama (etching) denir. Genellikle kimyasal daglama kullanilir. Mikroyapisal detaylari1 ortaya
¢ikarmak i¢in bir malzemenin yiizeyinde kimyasallar kullanilir. Tane sinirlar1 daglamaya daha
elverislidir. Tane sinirlar1 siyah bolgeler olarak ortaya ¢ikabilir. Tane sinirlariboyunca kristal
yonlenmelerde degisim oldugu i¢in ayirt edicidir. Tek fazli malzemelerde, tanelerin Kimyasal
reaktifikleri kristal yonlenmelerine gore farklilik gosterir. ¢ok kristalli numunelerde ise
daglanma davranisi taneden taneye farklilik gosterir.

\r - /—/,(h \1}’ N

N /( - b"'\

" f A A| ogamsyizer | ;/I/i\ ¢
Yiize b . > 0

Tanz simin

Sekil 6. Daglama islemi
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Deneyin Yapilisi:

Metalografi deneyi Metalurji ve Malzeme Miihendisligi laboratuvarinda gergeklestirilecektir.
Ogrencilerin her birine diisiik karbonlu ¢elik, yiiksek karbonlu celik, dokme demir veya demirdisi
alasimlardan her hangi biri verilerek metalografik numune inceleme yapmasi istenecektir.
Metalografinin tiim adimlar1 sirasiyla gergeklestirilecek ve 6grenciler hazirladiklart numuneleri optik
mikroskopta inceleyecektir.

Deney Sonunda istenenler:

Deneyde kullanilan sarflar, cihazlar, yontemler adim adim anlatilacaktir. Herkes kendi
numunesini nasil hazirladigi optik mikroskopta elde ettigi sonucu ve cektigi optik mikroskop
goriintiisiinii deney raporuna koyacaktir.
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DENEY -6: CEKME VE BASMA DENEYI]

Deney sorumlulari: Dr. Ogr. Uyesi Senol AVCI

AMAC

Belirli bir malzemeye ait mekanik o6zelliklerin belirlenmesi i¢in ¢ekme ve basmatestinin
uygulanmasi ve elde edilen sonuglarin yorumlanmasi.

TEORIK BILGI

Cekme deneyi, malzemelerin statik (darbesiz) yiik altindaki mukavemet 6zelliklerini
saptamak icin sabit sicaklik altinda koparilincaya kadar ¢ekilmesi ve bu islem zarfinda Gerilim-
Gerinim diyagraminin elde edilmesidir.

Bir malzemenin gerilim altindaki davranigini tek yonlii ¢ekme testiyle (uniaxial tensile
test) inceleyebilmekteyiz. Tek yonlii gekme testi, silindir ya da plaka geometrisinde sahip bir
¢ekme numunesini bir ucundan sabitleyip, diger ucundan, sadece uzunlugu dogrultusunda yiik
uygulayarak germe ilkesine dayanmaktadir. Bu testte, yliik miktarin1 kontrollii bir sekilde
arttirarak numunede olusan uzama miktarin1 6lgiiliir. Dolayisiyla, test sonunda elimizdeki
veri, kuvvet ve kuvvete baglh olarak numunede olusan uzama degerlerinden olugsmaktadir.
Elde ettigimiz bu iki degeri kullanarak, miihendislik akma egrisine ¢ok benzeyen yiik —uzama
egrisini ¢izebilmemize ragmen, malzemelerin mekanik davranisini analiz etmek i¢in bu egrileri
pek sik kullanilmamaktadir. Yiik — uzama egrilerinin ¢ok sik kullanilmiyor olmasinin nedeni,
bu egrinin bize sagladigi bilgilerin numunenin boyutlarma ¢ok bagli olmasindan
kaynaklanmaktadir. Ornegin, aym malzemeden yapilan, fakat farkli kalmhga sahip iki
numunenin yiik-uzama egrilerinin oldukg¢a farkli oldugunu gézlemleyebiliyoruz. Bu nedenle,
numune boyutlarinin test sonuglar1 iizerindeki etkisini ortadan kaldirmak i¢in yiik-uzama
egrileri yerine gerilim-gerinim egrilerini kullanmak tercih edilmektedir.

Cekme deneyi vasitasi ile metalik malzemelerin elastisite modiilii, akma dayanimai,
¢ekme dayanimi, kopma dayanimi, kopma biiziilmesi, rezilyans ve tokluk degeri gibi mekanik
Ozellikler belirlenebilmektedir.

Elastisite modiilii (E): Malzemenin bir kuvvet altinda elastik sekil degistirmesini ifade
eder. Young modiilii ya da elastisite modiilii olarak da ifade edilebilir. Elastiklik modiiliiartarsa
malzemenin kalic1 sekil degisimi olmadan dayanabilecegi kuvvet de artar. Uriin tasariminda
onemli parametrelerden biridir. E= o(Gerilme) / € (birim uzama) olarak tanimlanir Birimi
N/mm? “dir.
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Sekil 1. Belirgin akma noktasina sahip bir malzemenin gerilme-gerinme grafigi.

Akma dayanimi (6a): Uygulanan ¢ekme kuvvetinin yaklasik olarak sabit kalmasina
karsin, plastik sekil degistirmenin 6nemli dl¢iide arttig1 ve cekme diyagraminin diizgiinsiizliik
gosterdigi kisma karst gelen gerilme degeridir (Sekil 1). Bu deger akma kuvvetinin (Fa)
numunenin ilk kesit alanina bolinmesiyle (6a = Fa/A0) bulunur. Diisiik karbonlu yumusak
celik gibi bazi malzemeler, deney kosullarina bagli olarak belirgin akma sinir1 gosterebilirler.
Malzemelerin belirgin akma gostermemesi durumunda, genelde %0,2'lik plastik uzamaya
(eplastik = 0,002) kars1 gelen ¢ekme gerilmesi akma sinir1 veya akma dayanimi olarak kabul
edilmektedir.

Cekme dayanim (o¢): Bir malzemenin kopuncaya veya kirilincaya kadar
dayanabilecegi en yiiksek ¢ekme gerilmesi olarak tanimlanir. Bu gerilme, c¢ekme
diyagramindaki en yiiksek gerilme degeri olup, 6¢ = Fmaks/AQ formiilii ile bulunur. Burada
Fmaks malzemeye uygulanan en yiiksek kuvveti, AQ ise malzemenin ilk kesit alanin1 gosterir.

Kopma dayanimi (6k): Cekme deneyi esnasinda, numune kesiti gekme kuvvetini artik
karsilayamadig1 anda kopma meydana gelir. Cekme diyagrami ¢iziminde kaydedilen bu son
gerilme degerine, malzemenin kopma dayanimi adi verilir.

35



36



Kopma uzamasi (KU): Cekme numunesinin boyunda meydana gelen en yiiksek yiizde
plastik uzama orani olarak tanimlanir. Cekme deneyine tabi tutulan numunenin kopan
kisimlarinin bir araya getirilmesi ile son boy 6l¢iiliir ve boyda meydana gelen uzama Al = Ik
- lo bagintisi ile bulunur. Burada lo numunenin ilk 6l¢ii uzunlugunu, Ik ise numunenin kirilma

anindaki boyunu géstle(gir. Kopma uzamasi bagmtis1 Ky = AL ¥100 yardimuyla belirlenir ve bu
deger malzemenin siinekligini gosteren degerdir.

Kopma biiziilmesi (KB): Cekme numunesinin kesit alaninda meydana gelen en biiyiik

0-A . .
yiizde daralma veya biiziilme orami olup, K (%) = k x100 bagintist ile hesaplanir. A
B
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Burada Ao deney numunesinin ilk kesit alanini, Ak ise kirilma anindaki kesit alanin1 veya
kirilma yiizeyinin alanini gosterir. Kopma biiziilmesi, kopma uzamas1 gibi siinekligin bir
gostergesidir. Stinek malzemelerde belirgin bir biiziilme veya boyun verme meydana gelirken,
gevrek malzemeler biiziilme gostermezler. Sekil 2.’de kopma tiirleri gosterilmektedir.

|| o J' ®)
|

Sekil 2. a) sinek kopma, b) gevrek kopma.

Rezilyans: Malzemenin yalmz elastik sekil degistirmesi igin harcanan enerji veya
elastik sekil degistirme sirasinda malzemenin depoladig: enerji demektir. Bu enerji, gerilme
gcs)-birim uzama (g) egrisinin elastik kismmin altinda kalan alan (‘ﬂ) ile belirlenir ve

numune kirilinca geri verilir.
ol *
U y Oy * €
P — —
2E 2

Tokluk: Malzemenin birim hacmi basina diisen plastik sekil degistirme enerjisi olarak
tanimlanir ve malzemenin kirilincaya kadar enerji depolama veya sogurma yetenegini gosterir.
Tokluk, genellikle o - € egrisinin altinda kalan alanin hesaplanmasi ile bulunur.

energy [/

— ode
volume 0
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Sekil 3. Rezilyans ve tokluk degerlerinin gerilme gerinme grafiginden elde edilisi.

Basma deneyi, ¢ekme deneyinin tersi olarak kabul edilebilir ve ¢ekme basma
makinelerinde basma kuvveti uygulamak sureti ile yapilir. Basma kuvvetinin etkin oldugu
uygulamalarda kullanilan gevrek malzemelerin, mukavemet degerleri basma deneyi ile
belirlenir. Bu nedenle basma deneyinden elde edilen sonuglar gevrek malzemelerle yapilan
tasarimda dogrudan kullanilabilirler. Basma deneyinde homojen bir gerilim dagilimisaglamak
amaciyla yuvarlak kesitli numuneler tercih edilir. Fakat kare veya dikdortgen kesitlinumuneler
de kullanilmaktadir. Basma deneyi numunelerinde, numune yiiksekligi (ho) ile ¢ap1 (do)
arasindaki ho/do oran1 oldukg¢a dnemlidir. Numunenin ho/do oraninin ¢ok biiyiik olmasi, deney
sirasinda numunenin biikiilmesine ve homojen olmayan gerilim dagilimina sebep olur. Bu oran
kiiciildiikge numune ile basma plakalar1 arasinda meydana gelen siirtlinme deney sonuglarinm
cok fazla etkilemektedir. Bu sebeple numunenin ho/do oraninin 1.5<ho/do<10 araliginda olmasi
Onerilir. Metalik malzemelerin basma numunelerinde ise genellikle ho/do=2 oran1 kullanilir.

Basma kuvvetlerinin etkin oldugu yerlerde kullanilan malzemeler genellikle gevrek
malzemelerdir ve 6zellikleri basma deneyi ile belirlenir. Gri dokme demir, yatak alasimlari gibi
metalik malzemeler ile tugla, beton gibi metal dis1t malzemelerin basma mukavemetleri, gekme
mukavemetlerinden ¢ok daha yiiksek oldugu i¢in bu gibi malzemeler basma kuvvetlerinin etkin
oldugu yerlerde kullanilir ve basma deneyi ile bu malzemelerin mekanik 6zellikleri tespit
edilebilir. Basma deneyi sirasinda numunenin kesiti devamli olarak arttifindan, ¢ekme
deneyinde goriilen “Boyun” tesekkiilii problemi yoktur. Basma deneyi bilhassa gevrek ve yari
gevrek malzemelerin siinekligini 6l¢gmede ¢ok faydalidir, zira bu malzemelerin siinekligi ¢ekme
deneyi ile hassas olarak dl¢iilemez. Bu malzemelerin ¢ekmede
% uzama ve % kesit daralmasi degerleri hemen hemen sifirdir. Basma deneyinin diger bir
avantaj1 da ¢ok kiiciik numunelerin bile kullanilabilmesidir. Bu avantaj, bilhassa ¢ok pahali
malzemelerle calisildiginda veya ¢ok az miktarda malzeme bulundugu durumlarda c¢ok
faydalidir.
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Sekil 4. Cekme ve basma diyagramlarinin sematik gosterilisi

Basma deneyi sonucunda, ¢ekme deneyinde oldugu gibi; akma dayanimi, basma
dayanimui, elastisite modiilii, kopma uzamasi, rezilyans ve tokluk degeri belirlenebilir.

Akma Dayanimi (6a): Gerilmenin yaklasik olarak sabit kalmasina karsilik, plastik sekil
degistirmenin 6nemli 6l¢ilide arttig1 ve basma diyagraminin diizgiinsiizliik gosterdigi gerilme
degeridir. Bu belirgin akma sinir1 ancak bazi malzemelerde, 6rnegin diisiik karbonlu yumusak
celikte, deney sartlarina bagl olarak goriilebilir. Akma siniriin belirgin olmamasi halinde
bunun yerine, genellikle 900,2" lik elastik uzamaya (%eelastik = 0,2 veya eelastik = 0.002)
karsilik gelen gerilme Go,2 sinir1 alinir.

Basma Dayanimi (6b): Bir malzemenin dagilmadan dayanabilecegi en yliksek basma
gerilmesi olarak tanimlanir. Bu gerilme, basma diyagramindaki en yiiksek gerilme olup, ob =
Fmax/A0Q formiili ile bulunur. Bu gerilmeye kadar numunenin kesiti her tarafta ayni oranda
biiyiidiigii halde 6zellikle plastik deformasyonun sonuna dogru numune kesiti biiylik oranda
artar ve daha biiytik bir gerilmede numune kirilir.

Kopma Uzamasi (K.U.): Basma 6rneginin kopuncaya veya kirilincaya kadar gosterdigi
yizde uzama miktar1 olarak tanimlanir. Deney parcasinin kopan kisimlarinin bir araya
getirilmesi ile oOlgiilen Ik ve Alk = lk-I0 yardimiyla K.U. = % Alk /10 x100 bagintisi
yardimiyla bulunur. Bu deger ne kadar biiyiikse malzeme o derece siinektir anlamina gelir.
Birmalzemede ok ve ob degerlerini yiikselten etkenler cogunlukla siinekligi azaltirlar.
Kaynaklar
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DENEY -7: SERAMIK BUNYE HAZIRLAMA, SEKILLENDIRME VE PiSiRiM

Deney sorumlusu: Dog. Dr. Betiil YILDIZ

AMAC
Bu deneyin amaci; seramik biinye hazirlama, 6giitme, graniil hazirlama, sekillendirme ve pisirim asamalariin
incelenmesi, seramik camurunun litre agirligi ve elek bakiye degerlerinin belirlenmesi ve farkli pisirim

sicakliklarinin seramik biinye iizerindeki etkilerinin degerlendirilmesidir.

TEORIK BIiLGIi

1. Camur Hazirlama ve Ogiitme

Seramik biinyelerde killer, sekillendirme sirasinda plastikligi ve ham mukavemeti saglar ve pisirim sirasinda
kiiciilmede rol oynar [1, 2, 3]. Kuvars, pismis seramik driiniin iskeletini olusturur; yiiksek sicakliklarda
plastikligi ve kiigiilmeyi azaltarak triiniin boyutsal kararliligina yardimci olur [1, 3]. Ergitici bilesenler ise
seramik liriiniin sinterlesmesini kolaylastirir ve pisirim sirasinda sivi faz olusumunda kullanilir. Bu amagla basta

potasyum feldispat ve sodyum feldispatlar olmak tizere ¢esitli ergitici hammaddeler kullanilmaktadir [1, 3, 4].

Seramik biinyeyi olusturan hammaddeler, belirlenen recete bilesimine gore farkli oranlarda bir araya getirilerek
oglitme islemine tabi tutulur. Seramik hammaddelerine uygun tane boyut dagilimi kazandirmak ve
hammaddelerin homojen karismasimi saglamak amaciyla 6giitme islemi uygulanir. Ogiitme; seramik camurunun
reolojik ozelliklerini, sinterleme davranigini ve olusan mikroyapiyi etkileyen 6nemli bir tiretim agsamasidir [5,
6]. Tane boyutunun kii¢iilmesiyle tanelerin yiizey alaninin artmasi, pisirim sirasinda reaksiyon kabiliyetinin

artmasina katki saglar [5].

Yas ogiitmede hammaddeler, su ve gerekli katki maddeleriyle birlikte degirmene ilave edilerek ¢camur haline
getirilir. Ogiitme islemi, bilyali degirmenlerde dgiitiicii ortami hareketiyle gerceklestirilir. Ogiitme ortamu ile
bilyalarin hareketi ve miktar1 Ogiitme prosesinde oOnemlidir [3, 7]. Ogiitme sirasinda malzemenin
parcalanmasinda basma, kayma ve darbe kuvvetleri etkilidir. Ogiitme islemini etkileyen baslica malzeme
ozellikleri; hammaddenin yapisi, tane boyutu, sertligi, 6zgiil agirligi, nem igerigi ve aglomerasyona yatkinlhigidir

[8, 9, 10]. Seramik duvar karosu iiretiminde genellikle yas 6giitme sistemleri kullanilmaktadir [11].

41



Sekil 1. Bilyali degirmende 6giitme ortaminin hareketinin sematik gésterimi [12].

Ogiitme sonrasinda hazirlanan seramik ¢amurunun &zelliklerinin kontrol edilmesi gerekmektedir. Bu amacla
elek bakiye ve litre agirligi 6l¢timleri gergeklestirilmektedir. Elek bakiyesi, seramik ¢amurunun belirli bir elek
iizerinde kalan kisminin belirlenmesi amaciyla 6lgiiliir. Hazirlanan ¢amur 63 pm'luk elekten gecirilir ve elek
iizerinde kalan malzeme su ile yikanir. Elek {izerinde kalan bakiye etiivde sabit agirliga gelinceye kadar
kurutularak miktar1 belirlenir. Elek bakiye degeri, biinyenin pisirim davranisini etkilediginden rutin olarak

kontrol edilmesi gereken bir 6zelliktir.

Litre agirligy, belirli hacimdeki seramik gamurunun tartilmastyla belirlenir. Olgiimde kuru ve temiz piknometre
camur ile doldurulur ve kapagi kapatildiktan sonra tasan camur temizlenerek tartilir. Piknometre darasi toplam

agirliktan ¢ikarilir ve elde edilen deger kullanilan piknometrenin hacmine goére g/L cinsinden ifade edilir [13].

2. Graniil Hazirlama ve Presleme
Seramik karo iiretiminde glitme sonrasinda hazirlanan ¢amur, piiskiirtmeli kurutucularda kurutularak belirli
tane boyut dagilimina ve nem oranina sahip graniiller haline getirilir. Presleme sirasinda uygun yogunlugun
saglanabilmesi i¢in graniillerin tane boyut dagilimi ve nem miktarinin kontrol edilmesi 6nemlidir [10, 14, 15,

16].
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Sekil 2. Seramik karo iiretiminde kullamlan endustrlyel puskiirtmeli kurutucu [17].

Preslemenin amaci, miimkiin olan en yiiksek yas karo yogunlugunun elde edilmesidir. Uygulanan presleme
basincindaki degisimler farkli hacimsel yogunluklara ve bunun sonucunda farkli kii¢iilme ve porozite

degerlerine neden olabilir [18].

Sekil 3. Seramik karo sekillendirmede kullanilan endiistriyel hidrolik pres [19].

3. Kurutma
Presleme sonrasinda seramik biinye igerisinde kalan nem kontrollii olarak uzaklastirilir. Kurutma isleminin
yavas ve homojen gergeklestirilmesi, kurutma sirasinda meydana gelebilecek catlaklarin dnlenmesi agisindan
onemlidir. Kurutma siiresi; biinyenin tiiriine, par¢anin boyutlarma ve kalinligina baghdir [18]. Seramik
biinyelerin kurutulmasinda, biinye 6zelliklerine ve kullanilan kurutma yontemine bagl olarak farkli sicakliklar
uygulanmaktadir. Laboratuvar kosullarinda kurutma islemi genellikle 100-110 ©°C sicakliklarda
gergeklestirilmektedir.

4. Pisirim
Seramik tiretiminde pisirim, 1s1 etkisiyle ham biinyede fiziksel ve kimyasal doniisiimlerin gergeklestigi ve

mekanik acgidan zayif iirlinlin daha kararli hale geldigi bir siiregtir. Firin atmosferi, sicaklik ve siire biinyede
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gergeklesen kimyasal reaksiyonlart ve mikroyapr gelisimini etkiler [2, 20]. Seramik biinyelerin pisirim
sicakliklari, kullanilan hammaddelere, biinye bilesimine ve elde edilmek istenen ozelliklere bagli olarak
degismektedir. Seramik iiriinlin tlirtine gore pisirim sicaklig1 yaklagik 900—1400 °C araliginda olabilecegi gibi

daha yiiksek degerlere de ulagabilmektedir.

Sekil 4. Seramik karolarin pisiriminde kullanilan endiistriyel roller firin [21].

DENEY MALZEMELERI VE EKIPMANLAR
e Seramik hammaddeleri
e Seramik camuru
e Ham preslenmis seramik numune
e Farkli tepe sicakliklarinda pisirilmis seramik numuneler
e Bilyali degirmen ve 6giitme bilyalar
e Hassas terazi
o Elek
e Hacmi bilinen 6lgtim kab1

e Kurutma tepsisi

e FEtiiv
e Firin
DENEYIN YAPILISI

1. Deneyde kullanilacak seramik biinye hammaddeleri tanitilir ve seramik biinyedeki gorevleri agiklanir.
Ornek bir recete iizerinden hammadde, su, deflokiilant ve 6giitme bilyas: miktarlarinin hesaplanmasi
gosterilir.

2. Ogiitme prosesinde degirmen doluluk orani, bilya/hammadde orani, bilya boyutu, dsnme hiz1 (rpm) ve

oglitme siiresi gibi 6giitmeyi etkileyen temel parametreler agiklanir.
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Ogiitme islemi tamamlanmis seramik ¢amurunun litre agirligi belirlenir ve elde edilen deger kaydedilir.

4. Seramik ¢amurunun elek bakiye tayini gergeklestirilir ve elde edilen deger kaydedilir.

Ogiitme sonras1 elde edilen seramik ¢amurunun kurutulmasi, kurutulan malzemenin ufalanmasi ve
elenmesi asamalar1 anlatilir.

6. Kurutulmus ve elenmis malzemenin kontrollii olarak nemlendirilerek preslemeye uygun graniil haline
getirilmesi gosterilir.

7. Hazirlanan graniiliin preslenerek sekillendirilmesi agiklanir ve fabrikadan temin edilen preslenmis ham
numune incelenir.

8. Seramik numunelerin firina yerlestirilmesi ve pisirim islemi agiklanir. Numunelerin refrakter altlik
lizerine yerlestirilmesi ile 1sitma hizi, tepe sicakligi, bekleme siiresi ve sogutma asamalarindan olusan
pisirim rejiminin 6nemi agiklanir.

9. Aymi biinyeye ait ham ve farkli tepe sicakliklarinda pisirilmis numunelerin boyutlar1 dlgiiliir, pisme

kiiclilmeleri hesaplanir ve pisirim sicakligina bagli meydana gelen degisimler karsilastirilir.

DENEY RAPORU

a) Seramik biinye tiretim prosesini hammadde hazirlamadan pisirmeye kadar akis semasi halinde gosteriniz.
b) Bilyali degirmende 6giitme verimine etki eden ii¢ parametreyi segerek agiklayiniz.

c) Litre agirhig1 ve elek bakiyesini tanimlayiniz ve nasil belirlendiklerini agiklayiniz.

d) Farkli tepe sicakliklarinda pisirilen numunelerde gozlenen degisimleri agiklayiniz.

Ham ve farkl sicakliklarda pisirilmis numuneler agsagidaki tabloda karsilastirilir.
Numune Tepe sicakligr (°C) Boyut (mm) Pisme kiiglilmesi (%)  Genel Gozlem
Ham
Pismis 1
Pismis 2
Pismis 3
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DENEY -8:
VAKUM TORBALAMA YONTEMIiYLE KOMPOZIT MALZEME URETIMI
Deney Sorumlusu: Prof. Dr. Burak OZTURK
Laboratuvar Deney Foyii

Ogrenci Ad1 Soyadi Ogrenci No Imza

1 Deneyin Amaci
Bu deneyde elyaf takviyeli polimer matrisli bir kompozitin vakum torbalama yontemiyle bastan sona iiretilmesi
amaglanir. Ogrenciler kalibin hazirlanmasi, kumaslarin kesilip yonlendirilmesi, epoksi sisteminin dogru oranla
hazirlanmasi, katmanlarin 1slatilarak serilmesi, vakum paketinin kurulmasi, kacak kontrolii, kiirleme, kaliptan
¢ikarma ve tesviye islemlerini uygulamali olarak 6grenir.
o Kompozitin matris ve takviye bilesenlerinin gorevlerini agiklamak
e Epoksi recine ve sertlestiriciyi teknik veri foylindeki orana gére hazirlamak
e Katman dizilimi ile lif yoniiniin mekanik davranis {izerindeki etkisini kavramak
e Vakum torbalama yardimci malzemelerini dogru sirayla kullanmak
e Uretim kusurlarim gdzlemlemek ve siire¢ parametreleriyle iliskilendirmek

2 Teorik Bilgi
Kompozit malzemeler, farkli 6zelliklere sahip iki veya daha fazla bilesenin makroskobik dl¢ekte bir araya
getirilmesiyle olusturulur. Elyaf takviyeli polimer kompozitlerde matris, elyaflari bir arada tutar, yiikii elyaflara

katki saglar.
Vakum Z(tgorbalamada kapal1 paket i¢indeki hava uzaklastirilir ve atmosfer basinci katmanlar kalip ylizeyine bastirir.
Uygun vakum; katmanlar aras1 bosluklart azaltir, regine dagilimini iyilestirir ve fazla re¢inenin kontrollii bigimde
uzaklagmasina yardim eder. Uretim kalitesi; recine oranina, kumasin 1slanmasina, lif yoniine, torba sizdirmazligina
ve kiirleme ¢evrimine baghdir.
3 Kullanilacak Malzeme ve Ekipmanlar
o Kompozit iiretim kalib1 ve uygun kalip ayirici
e Takviye kumasi ve kesme ekipmani
e Epoksi recine ve sertlestirici
e Hassas terazi, karigtirma kab1 ve spatula
e Firga veya regine rulosu
e Peel ply soyma kumasi
e Delikli ayirici film
e Breather emici kege
e Vakum torbasi filmi ve sizdirmazlik bandi
e Vakum hortumu, baglant1 elemani, regine tutucu kap ve vakum pompasi
e Vakum gostergesi manometre ve firin
o Kesme, taglama ve zimparalama ekipmanlari
e Nitril eldiven, gozliik, onliik, toz maskesi ve 1s1ya dayanikli eldiven

4 Deneyin Yapihisi
4.1 Kalibin hazirlanmast
Kalip yiizeyindeki eski regine, toz, yag ve yabanci maddeler temizlenir. Yiizey kurutulur; iiretici talimatina gore
kalip ayirict homojen bigimde uygulanir ve gerekli bekleme siiresi tamamlanir. Kalip yiizeyindeki ¢izik ve
bozukluklarn {iriin ylizeyine aktarilacag: dikkate alinir.
4.2 Kumaslarin dlgiilmesi ve kesilmesi
Numune 6lgiileri, kenar kesme pay1 ve katman sayisi belirlenir. Kumaslar lifleri dagitmadan kesilir, her katman
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numaralandirilir ve serim sirasia alinir. Ornek dizilimler [0/0/0/0] veya [0/90/90/0] olabilir. Segilen dizilim deney
formuna kaydedilir.
4.3 Epoksi ve sertlestiricinin hazirlanmasi
Karigim orant icin yalnizca kullanilan regine sisteminin teknik veri foyii esas alinir. Oranin agirlikga m1 hacimce mi
oldugu dogrulanir. Kap terazi lizerinde dara alinir; recine ve sertlestirici ayr1 ayr1 dogru miktarda eklenir. Karigim,
kabin tabani ve kenarlari siyrilarak yavasga karistirilir. Hizli karistirarak hava siiriiklemekten kaginilir. Karigimin
pot life siiresi icinde kullanilmasi gerekir.
4.4 Kumaslarin serilmesi ve 1slatilmasi
Ik kumas kaliba, belirlenen lif yéniinde ve kirisiksiz yerlestirilir. Epoksi firca veya rulo ile kumasa homojen
dagitilir; hava cepleri disar1 dogru uzaklastirilir. Gereksiz recine birikimine izin verilmez. Her yeni katman yonii
kontrol edilerek yerlestirilir ve ayni iglem tiim katmanlar igin tekrarlanir.
4.5 Vakum paketinin kurulmasi
Kompozit katmanlariin tizerine sirastyla peel ply, delikli ayirici film ve breather emici kege yerlestirilir. Kalip
cevresine sizdirmazlik bandi ¢ekilir. Yeterli bolluk birakilarak kesilen vakum torbasi filme yapistirilir. Vakum
baglantis1 ve hortum baglanir; recinenin pompaya ulagsmasini 6nlemek i¢in hatta regine tutucu kap kullanilir.
4.6 Vakumlama 6ncesi kontrol
Torbanin yirtik veya delik icermedigi, sizdirmazlik bandinin kesintisiz kapandigi, hortumun dogru baglandig,
breather kumaginin vakum hattina ulastigi, torbada asir1 gerilme veya kopriilenme olmadigi ve katmanlarin
kaymadig1 dogrulanir.
4.7 Vakumlama ve kacak kontrolii
Pompa caligtirilir ve vakum kademeli uygulanir. Torbanin yiizeye oturmasi izlenir; kose ve kenarlardaki
kopriilenmeler diizeltilir. Hedef vakum degeri regine sistemi, kalip ve laboratuvar prosediiriine gore belirlenir. Hat
kapatilarak vakum tutma testi yapilir. Basing kaybi varsa baglanti, bant birlesimi ve torba yiizeyi kontrol edilir.
4.8 Kiirleme ve firinlama
Kiirleme sicakligi, bekletme siiresi, 1sitma hiz1 ve gerekiyorsa post cure ¢evrimi epoksi iireticisinin teknik veri
foyline gore uygulanir. Firmlama boyunca vakum baglantisi korunur; sicaklik, siire ve vakum degeri kaydedilir.
Kontrolsiiz hizli 1sitma, ugucu olusumu ve bosluk riskini artirabileceginden uygulanmaz.
4.9 Sogutma ve paketin sokiilmesi
Kiirleme tamamlandiktan sonra parca kontrollii bi¢imde sogutulur. Giivenli sicakliga ulastiginda vakum kapatilir.
Torba, breather, ayirici film ve peel ply sirayla sokiiliir.
4.10 Kaliptan ¢ikarma ve tesviye
Parca, kaliba ve liriine zarar vermeden uygun ayirma takimlariyla ¢ikarilir. Nihai dl¢iiler isaretlenir; kenar
fazlaliklar1 kesilir ve taslama veya zimparalama ile tesviye edilir. Islem sirasinda elyaf ve recine tozlarmna karsi
uygun maske ve gozliik kullanilir.

5 Katman ve Vakum Paketi Siralamasi

1 Kalip Geometriyi ve ylizey kalitesini olusturur.

3l st ille il il lan e Yiik tasiyan kompozit yapiy1 olusturur.

katmanlari
3 Peel ply Kiir sonrasi soyulur ve iglem yapilabilir bir yiizey birakir.
4 Delikli ayirici film Fazla reginenin kontrollii gecisini saglar ve yapigmayi Onler.
5 Breather emici kege Vakumu dagitir ve fazla reginenin bir boliimiinii emer.
6 Vakum torbast Sizdirmaz hacmi olusturur.
6 Deney Akis1

Kalibi temizle ve ayirici uygula

Kumasglari 6lg, kes ve yonlerini isaretle

Epoksi ve sertlestiriciyi teknik foye gore tartip karistir
Katmanlari ser ve regineyle islat

Peel ply, ayirici film ve breather yerlestir

SANE o
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Torbayi kapat ve vakum hattini bagla

Kagak kontroll yap ve vakumu kararli hale getir
Teknik foye uygun kurleme ve firinlama uygula
Kontrolli sogut, paketi sok ve pargayi kaliptan gikar
0. Kesme, tesviye ve son kalite kontrolunid tamamla

7 Hesaplamalar
Epoksi kiitlesi m., sertlestirici kiitlesi m; ve toplam regine sistemi kiitlesi m; olmak iizere:
m; = me + mg
Ureticinin verdigi agirlik¢a recine sertlestirici oram R:S ise secilen epoksi kiitlesi i¢in sertlestirici miktar1 asagidaki
gibi hesaplanabilir:

S 9 *®NO

m;=me X (S/R)
Not: Teknik veri foyii hacimsel oran veriyorsa yogunluklar dikkate alinmadan agirlik hesabina gegilmemelidir.
Sabit bir karisim orani varsayilmamalidir.

8 Deney Verileri ve Gozlem Formu

Takviye malzemesi ve kumas tipi

Kumayg alan agirhigi

Katman sayis1 ve dizilimi
Kumaglarin toplam kiitlesi

Epoksi kiitlesi me

Sertlestirici kiitlesi m

Toplam regine sistemi m;

Karigim orani ve oran tiirii
Karistirma baslangig saati ve pot life
Baslangig ve kararli vakum degeri
Vakum tutma testi siiresi ve kayip
Kiirleme sicakligi ve siiresi

Isitma hiz1 ve post cure bilgisi
Nihai iirtin kiitlesi

Ortalama iiriin kalinlig

Gozlenen yiizey ve kenar hatalar

9 is Saghg ve Giivenligi
o Epoksi ve sertlestiriciyle ¢aligirken nitril eldiven, koruyucu gozliik ve laboratuvar 6nliigii kullanilir; cilt
temasindan kaginilir.
e Kimyasallar iyi havalandirilan alanda kullanilir; ireticinin giivenlik bilgi formu incelenir.
e Kesici ve doner ekipmanlarda koruyucu muhafaza ve uygun ¢alisma teknigi kullanilir.
e Firn ve sicak parcalar i¢in 1s1ya dayanikli eldiven kullanilir.
o Kesme ve zimparalamada uygun toz maskesi, gozliik ve miimkiinse lokal emis kullanilir.
e  Vakum pompasinin siv1 regine ¢ekmesini dnlemek i¢in regine tutucu kap kullanilir.

10 Nihai Uriin Kontrolii
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e Yiizey kalitesi

e Recinenin homojen dagilim

e Elyaflarin tam 1slanmasi

e Katman kaymasi veya kirisiklik

e  Goriiniir hava boslugu

e Delaminasyon

e Recinece zengin veya fakir bolgeler
o Kenar kalitesi ve 0l¢ii uygunlugu

e Kalinlk degisimi

11 Degerlendirme Sorular1
. Matris ve takviye elemaninin kompozit icindeki gorevleri nelerdir?
. Lif yonii ve katman dizilimi mekanik 6zellikleri nasil etkiler?
. Epoksi sertlestirici oraninin hatali olmas1 hangi kusurlara yol agabilir?
. Karigimin hizli yapilmasi neden sakincalidir?
. Vakum torbalama, yalniz el yatirma yontemine gore hangi avantajlari saglar?
. Vakum kacagi {irlin kalitesini nasil etkiler?
. Peel ply, delikli ayiric1 film ve breather malzemelerinin gorevleri nelerdir?
. Kopriilenme nedir ve nasil 6nlenir?
. Kiirleme sicaklig1 ve siiresi kompozitin 6zelliklerini nasil etkiler?
0. Reginece zengin, reginece fakir ve bosluklu bolgelerin olusma nedenlerini agiklayiniz.

— O 00 31N LN A~ W —

12 Sonug ve Degerlendirme
Uretilen kompozitin goriiniimii, kalinlig, kiitlesi, gdzlenen kusurlar1 ve vakum kiirleme kayitlar1 birlikte
degerlendirilir. Islem basamaklarindan hangilerinin nihai kalite {izerinde etkili oldugu gerekgeleriyle agiklanir.
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DENEY -9: XRD, XRF ve SEM
Deney sorumlulari: Dr. Ogr. Uyesi Yeliz KOSE

XRD-XRF

1. DENEYIN AMACI:

e X-1s1m kirinimi (XRD) uygulamasinin ve XRD kullanilarak bilinmeyen bir numunenin
nitel (kalitatif) faz analizinin anlagilmasi.

e X-Isin1 Floresans (XRF) spektrometresinin ¢alisma prensibini anlamak ve bilinmeyen bir
numunenin elementel/kimyasal bilesimini nitel ve nicel olarak belirlemektir.

2. TEORIK BIiLGI:
X ISINLARININ TARIHCESI

Giliniimiiz goriintiilleme yontemlerinin temelini olusturan ve tip biliminde yeni bir ¢ag agan
X-iginlart 1895 yilinda Alman Fizik Profesérii Wilhelm Conrad Rontgen tarafindan
kesfedilmistir. Rontgen, X-1sinlarint 8 Kasim 1895'te bulmustur. O tarihte Rontgen; bir Crooks
tliplinii indiiksiyon bobinine baglayarak, tiipten yiliksek gerilimli elektrik akimi gegirdiginde,
tipten oldukc¢a uzakta durmakta olan cam bir kavanoz igindeki baryumlu platin siyaniir
kristallerinde bir takim piriltilarin olustugunu gézlemis; bu tiir piriltilara neden olan 1sinlara, o ana
kadar bilinmemesinden dolay1 "X isinlar1' adin1 vermistir. Rontgen, tespitlerini ve bu yontemle
elde ettigi goriintileri ilk olarak 28 Aralik 1895'te Wiirtzburg Fiziksel Tip Dernegi'nde sunmus,
bu bulusla birlikte ayn1 yil iginde giiniimiizdekilerle kiyaslanamayacak 0lgiide basit ilk rontgen
cihazlar1 imal edilmeye baglanmistir [1].

X ISINLARININ OZELLIiKLERI

X-1sinlart yiiksek enerjili elektronlarin yavaslatilmasi veya atomlarin i¢ yoriingelerindeki
elektron gegisleri ile meydana gelen dalga boylar1 0,1-100 A arasinda degisen elektromanyetik
dalgalardir (Sekil 1). Dalga boylar1 kii¢iik, girginlik dereceleri fazla olan X-1sinina “sert X-1s1n1”,
dalga boylar1 biiyik, girginlik dereceleri az olan X-isinina “yumusak X-1s1n1” denir.
Kristalografide 0,5-2,5 A (yumusak), radyolojide 0,5-1 A (sert) dalga boylarindaki X-1sinlari
kullanilir. X-1sinlarinin frekansi goriiniir 1s181n frekansindan ortalama 1000 defa daha biiylktiir ve
X-151m1 fotonu (pargacigi) goriilen 1s18in fotonundan daha yiiksek enerjiye sahiptir. Su halde bu
1sinlar1 belirleyen iki 6zellik kisa dalga boyu ve yiiksek enerjiye sahip olmalaridir. X-1ginlar1
hem dalga hem tanecik 6zelligi gosterirler.

Dolayisiyla ¢ift karakterlidirler. Fotoelektrik sogurulma, Compton sagilmasi (incoherent sacilma),
gaz iyonizasyonu ve sintilasyon tanecik ozellikleri; hiz, polarizasyon ve Rayleigh sagilmasi

(coherent sagilma) dalga 6zellikleridir. Tanecik karakteri gosteren elektromanyetik

51



radyasyona foton denir [2]. Tablo 1’de X 1sinlarinin genel 6zellikleri ve madde etkilesmesi verilmistir.

- Enerji artar
Kisa dalgaboyu Uzun dalgaboyu
10°nm 10> nm 1nm 10°nm 10° nm Tm
| 1 | 1 L |
Gama Isini X Isini Morote Kizilote Mikrodalga Radyo Dalgalan
I T 1 I 1 I I I I T
10%Hz 102Hz 10°Hz 10'8Hz 10'6Hz 10'2Hz 10'0Hz 108Hz 10°Hz 104Hz
Yiiksek frekans Dusuk frekans
Gorunur Bolge
7 X 10"Hz 4 X 10" Hz
Sekil 1. Elektromanyetik spektrum.
Tablo 1. X isinlarinin genel 6zellikleri ve madde etkilesmesi.
Genel Ozellikler Etkilegsme sonucu maddeden ¢ikan tanecik
o SUlrekli spektrum verir. ¢ lyon
o Cizgi spektrum verir. + Fotoelektron
o Isik hizi ile yayilir. s Auger elektronu
 Dogrular halinde yayilir. * Geri tepme elektronu
* Elektrik ve magnetik alandan * Elektron pozitron cifti

etkilenmezler.

Yapabilecegi fiziksel olaylar

X-1sin1 sogurmasinin kalici sonuglari

Transmisyon
Kirilma

Yansima
Polarizasyon
Koherent sac¢iima
inkoherent saciima
Fotoelektrik olay

* Radyasyon tahribati
Sicaklik artmasi
Fotoelektrik iyonizasyon
Genetik degisme
Hucrenin dluma
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X ISINLARININ OLUSUMU
X-1sinlari, dogal X-1sinlar1 ve yapay X-1sinlar1 olmak iizere iki sekilde meydana gelir;

Dogal X-Isinlari: Atom cekirdegi tarafindan K enerji kabugundan elektron yakalanmasi,

alfa bozunumu, i¢ doniisiim ve beta bozunumu olaylariyla meydana gelir.

Bir atoma disaridan gelen veya gonderilen yiiksek enerjili elektronlar o atomun ilk halkalarindan
elektronlar koparirlar. Atomdan kopan bu elektronun yerine daha yiiksek seviyelerden (iist
halkalardan) elektronlar atlayarak kopan elektronun yerindeki boslugu doldururlar. Bu sirada
ortaya cikan enerji fazlaligi X-isint seklinde disari salinir. Cekirdek igerisinde bulunan
protonlardan bir tanesi hareketi esnasinda atomun ilk halkalarindaki elektronu yakalar ve
notirlesir. Yakalanan bu elektronun halkasindaki bosalan yere diger bir halkadan bir elektron

atlamasiyla X-151m1 meydana gelebilir.

Yapay X-Isinlari: Maddenin; elektron, proton, pargaciklart veya iyonlar gibi
hizlandirilmis parcaciklarla etkilesmesinden ya da X-isimi tiipiinden veya baska bir uygun
radyoaktif kaynagindan ¢ikan fotonlarla etkilesmesinden meydana gelir. Maddenin, fotonlarla
etkilesmesinden karakteristik (¢izgi) X-isinlarn, yiikli pargaciklarla etkilesmesinden hem

karakteristik hem de siirekli X-1sinlar1 elde edilir.

X-Isim Tiipii: X-151m1 tiipli yiiksek voltajli bir katot 1g1m1 tiipiidiir. Tiip yiiksek vakumda havasi
bosaltilmig cam bir kiliftan olusmustur. Bir ucunda anot (pozitif elektrot), diger ucunda katot
(negatif elektrot) bulunur ve bunlarin her ikisi de lehimle sikica miihiirlenmistir. Katot, 1sitildiginda
elektron salan tungstenden yapilmis bir filamenttir. Anot,kalin bir ¢gubuk ve bu ¢ubugun sonundaki
metal hedeften olusur. Anot ve katot arasina yiiksekvoltaj uygulandiginda katot filamentten
elektron yayinlanir. Bu elektronlar yiiksek gerilim altinda anoda dogru hizlandirilir ve hedefe
carpmadan Once yiiksek hizlara ulasir. Yiiksek hizli elektronlar metal hedefe carptiklarinda
enerjilerini aktararak bir foton yayinlanir. Olusan X-151m1 demeti cam zarfin i¢indeki ince cam

pencereden gecer. Bazi tiiplerde tek dalga boylu X-1s1n1 elde etmek igin filtre kullanilir (Sekil 2).
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anot
“-1.._“_““\
tungsten
hedef ~ ]
| pencere
, X- Isinlar
—
elekironlar
C
l metal filaman
katod

Sekil 2. X 1ginlart olusumu.

Hareketli bir elektronun kinetik enerjisi vardir. Yiiksek hiza sahip bir elektron tungstene
carpinca bir tungsten atomu ile ¢arpisir. Elektron durdurulana kadar bir¢ok atomla carpismak
zorunda kalabilir. Elektronun durdurulmasi sirasinda kaybedilen kinetik enerjinin yiizde biri veya
daha az kism1 X-1s1n1 1s1masina, geri kalan kismi ise 1s1 enerjisine doniisiir. Bugiin kullanilmakta
olan X-1s1n1 lambalarinin ¢ogu Coolidge lambasidir. Bu lamba tiiriinii ABD'li bilim adami William
David Coolidge (1873-1975) gelistirmistir. Son derece yiiksek bir vakum diizeyine sahip olan bu
lambalarda elektronlar, radyo lambalarinda oldugu gibi sicak bir filamentten (ince bir telden) yayilir.
Katottan ¢ikan ve 1 milyon volta kadar ulagabilen yiiksek bir gerilimle hizlandirilan elektronlar
tungstenden yapilmis agir bir g¢ubuga carptirilir. Tungsten, elektron bombardimaninin neden
oldugu yiiksek sicakliklara erimeden dayanabilir. Tungsten ¢ubugun filamente yakin olan ucu
belirli bir egimle kesilmistir; bu ucahedef denir. Hedeften X 1ginlar1 yayilir, ama lamba belirli bir
agiklik disinda kalin bir kursunkatmaniyla sivanmis oldugundan X-1ginlari yalnizca bu agikliktan

disar1 ¢ikar, bu yiizden de bir demet halinde yol alir [3].
Etkilesme sekline gore 2 tiir X-151n1 elde edilir.

Siirekli (Frenleme) X-Isinlari: Elektron demeti, hedef atomun ¢ekirdegine yaklastiginda,

cekirdegin pozitif yiikiinden kaynaklanan elektrik alandan etkilenir ve ivmeli
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hareket yapmaya zorlanarak disariya fotonlar yayar. Siirekli bir enerji spektrumuna sahip bu

fotonlara siirekli x-1s1nlari, bu olaya da bremsstrahlung veya frenleme radyasyonu adi verilir.

Karakteristik X-Isinlari: Hedef atom iizerine gonderilen elektronlarin, hedef atomun
yoriingesindeki elektronlarla etkilesimi sonrasinda, aldiklari enerjiyle iist enerji seviyelerine
cikarlar. Kararsiz durumdaki bu enerji seviyeleri geri bozundugunda disariya foton yayinlanir.

Enerjileri, seviyeleri arasindaki farka esit olan bu fotonlara karakteristik x-1ginlar1 adi1 verilir (Sekil

3).

X-131n1 siddeti
X-1gini giddeti

0 1 2 3
dalgaboyu (A) dalgaboyu (A)
(a) (b)

Sekil 3. (a) Siirekli X 1s1n1 spektrumu (b) Karakteristik X 1sin1 spektrumu [4].

X-ISINLARI DIFRAKSIYONU TEKNIiGi (XRD)

Kristal yapi, ii¢ boyutlu uzayda diizgiin tekrarlanan bir deseni temel alan bir atomik yapiya
sahiptir. Bu nedenle, katilarin kristal yapisi, yapida bulunan atom gruplarinin ya da molekiillerin
katiya &zgii olacak sekilde geometrik diizende bir araya gelmesi ile olusur. Ilk kez Max van Laue
tarafindan kristal yap1 ve yapir igerisindeki atomlarin dizilisleri X-1s1m1 kirmmim desenleri
kullanilarak incelenmistir. Katilarin Kristal yapilarini incelemek i¢in en ¢ok kullanilan kirinim
teknigi X 1511 kirmnimidir. Bu teknigin sik¢a kullanilmasinin 2 ana sebebi vardir. Bunlar; 1. X-
isinlarinin dalga boylar1, yogunlastirilirmis maddedeki (condensed matter) atomik mesafeler
Olciistindedir ve bu 0Ozellik, yapisal arastirmalarda kullanilmalarini saglar. 2. X-151m1 kirinim

teknikleri, incelenen numuneyi degistirmez.
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Kat1 malzemelerin incelenmesinde kullanilan X-isinlarimin dalga boylari, atomlar arasi
mesafelerle kiyaslanabilir biiyiikliikte olup yaklasik olarak 0,5 A ile 2,5 A arasinda degisir. X-
1sinlart kristal yapi lizerine diisiiriildiigiinde, 1sinlar kati yilizeyinden kiigiik gelis agilariyla tam
yansimaya ugrarlar ve iginlar Kristaldeki atomlarin paralel diizlemleri tarafindan sagilirlar. Kristal
yapidaki bu sacilimlar kirimmm olarak adlandirilir ve kirinim ¢ok sayida atomu igeren sagilmalardan
meydana gelir. X isinlarmmin Kristal yapida kirnmmmm Bragg Kanunu ile agiklanir ve Bragg

kanunun en basit sekli asagidaki formiil ile verilir (Sekil 4)[5].

ni =2dSin0

Sekil 4. Bir kristalde X 1sin1 kirinimi [5].

Modern X-1s1m1 cihazlarinda, kirinima ugrayan 1sinin kirinim agisini ve siddetini 6lgecek 1sinim
sayicilar bulunur. Boylece kirinim agis1 (20)’nin, kirinima ugrayan 1sinin siddetine gore degisimini
veren kirinim deseni elde edilir. Desen tizerindeki pik genisliklerine ve zemin siddetine bakilarak
malzemenin kristallesmesi hakkinda bilgi edinilebilir. Sekil 5’de FeSi tozunun XRD spektrumu

verilmistir. X ekseni 2 teta’yi, y ekseni relative siddeti gostermektedir.
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Sekil 5. FeSi tozunun XRD analiz ¢iktis1 [6].

Kristallerde X 1sin1 kirinimu ile saglanan bilgiler sunlardir:

1) Kimyasal kompozisyonun belirlenmesi (faz/mineralojik analiz)

2) Tane boyutu

3) Latis parametresi (Bragg esitligi kullanilarak, ornegin kiibik sistem igin
sin?0=(\%/4a)(h*+k?+1?))

4) Yapidaki degismeler

5) Kiristal yonlenmesinin belirlenmesi

6) Atom pozisyonlarinin belirlenmesi

Deneysel olarak ayrica Bragg Kanunundan iki sekilde faydalanilir:

1) X’st bilinen X 1s1mm1 kullanarak 0’y1 6lgiip kristal igerisindeki diizlemlerin d
mesafeleri Ol¢iilebilir (XRD).
2) d’si bilinen bir kristal kullanilir ve 6 agisimi olgerek kullanilan istmanin A’s1

tayin edilir (WDX).

XRD ile ilgili belirtilmesi gereken bir diger 6nemli husus ise; yapilan analizin en iyi
sonucu vermesi i¢in uygun tane boyutu arali@inin 10-50 pm oldugudur. Ek olarak XRD

analizinde istenen bilesiklerin sonucunu alabilmek i¢in Kkiitlece minimum degerinin %1

57



olmasi gerekmektedir [5]. Sekil 6’da X 15111 olusumu ve XRD cihazinin ¢alisma sekli verilmistir.

—(30-40) kV av
| — Heated tungsten filament
NT |——— Focusing screen
l
i
,::_________._—-- Electrons

| _——— Evacuated tube

Pb shutters

e X —TRYS

\ Be window
r\'I’arget

lead case

cathode

electron
beam

filter

N

X-ray beam
motor tungsten
anode

Sekil 6. X 1511 olusumu ve XRD cihazinin ¢alisma sekli [5].

X ISINLARI FLORESANS TEKNIGi (XRF)

X-1sinlart floresans teknigi, genel olarak foton madde etkilesmesi sonucu meydana gelen

karakteristik X-iginlar1 ve sagilma fotonlarinin nicel ve nitel degerlendirilmesine bagl olarak

uygulanan bir tekniktir. Kati, sivi, toz durumlarinda uygulanabilmektedir. XRF teknigi kimyasal

bilesimi belirlemede hizli, duyarli ve giivenilir bir sekilde malzemeye zarar vermeden kisa siirede

Olciim yapilmaktadir.

kullanilmaktadir [5].

X-Isinlar1 Floresans Spektrometresi ile:

Bu nedenle bilimsel ve teknolojik arastirmalarda yaygin olarak

e Si, Al, Ti, Mn, Mg gibi ana element oksitleri yiizde (%) agirlik cinsinden (MnO, MgO vb.)

e Rb, Ba, Sr gibi eser elementleri,

e Cr, Ni, Co, Cu ve Zn gibi ge¢is elementlerini,

e La, Ce, Pr, Nd gibi nadir toprak elementlerinin ppm diizeyinde analiz edilir.
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Atom numaras1 9 ile 92 arasinda olan elementlerin kantitatif analizini yapar. Atom
numarasi 9’un altinda olan elementleri inceleyemez. XRF genelde S0kV ve S0mA’da

calisir.

Numuneden ¢ikan floresans radyasyon miimkiin oldugu kadar siddetli olmalidir.
Boylece kisa zamanda hassas ve dogru bir sekilde floresans radyasyon 6lgiilebilir. Numuneden ¢ikan
radyasyonun siddeti, X-1sin tiipiinden gelen ana radyasyonun siddetine, dalga boyuna ve element
miktarina baghdir. X 111 tiipii secimi, tespit edilecek elementlere gore degisir. Wolfram X 15101
tiipii, agir metallerde yiiksek siddette floresans radyasyon verir. Buna karsilik krom tiipii hafif
metaller i¢in daha uygundur. Floresans analizinde, 6lgiilen dalga boyu 0,2A°-20 A° araliginda
degismektedir. Alt sinir esas itibari ile tiipe uygulanan voltaj ile sinirlidir. Ust siir ise cihaza bagh
olarak degismekte ve uzun dalga boylu floresansradyasyonun gectigi ortam (hava, sayac penceresi)
tarafindan absorlanma derecesine baglidir. Absorbsiyon, bu bakimdan XRF ile tespit edilebilen
hafif elementleri sinirlamaktadir. Eger, spektrometre havada galisiyorsa saptanabilen en hafif
element Ti (Z=22, Ka=2,75A)’dur.
X-1s1m1 yolu, He gazi ile doldurulursa absorbsiyon azalir ve Al saptanabilen en hafif element
(Z=13, Ko=8,3 A) olur. Vakumlu ticari spektrometrelerde ise daha diisiik sinira (F) (Z=9,
Ko=18.3A) ulasilir [5]. Sekil 7°de XRF analizi spektrumu verilmistir.

KolTi)

Ks(Mo)

8
Ky(Ti)
Ka(Fe)

Kyizn)

Intensity

©
o

Ky(Mo]

60 -+

40 4

Energy (keV)

Sekil 7. XRF analiz ¢iktis1 [7].
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XRF tekniginin uygulama alanlar

e Malzemelerin kimyasal analizi
e Maden filizlerinin analizleri
e Metaliirjide, alasim analizleri
e Temel fizik aragtirmalari

o Radyoaktif cevher analizleri

e Arkeoloji aragtirmalar

3. DENEY SIRASINDA NELER OGRENECEKSINizZ?

Ogrenecekleriniz:
e Numune tiirii ve gerekli numune miktari
e XRD-XRF analizinde numune hazirlamanin énemi
e Hangi cihaz parametrelerinin pik siddetini ve pik konumunu etkiledigi
e XRD analizinde Si (silisyum) tozunun neden ve ne zaman kullanilmas1 gerektigi
e XRD-XRF cihazinin nasil kullanilacagi ve elde edilen desenlerin Hanawalt yontemiyle nitel
(kalitatif) olarak nasil analiz edilecegi
e Amorf ve kristalin malzemelere ait XRD-XRF desenlerinin nasil ayirt edilecegi
e Search-Match (JADE) programinin nasil kullanilacagi
e XRD-XRF desenlerinin nasil indekslenecegi

e Farkli fazlarin miktarlarinin nasil belirlenecegi (kantitatif faz analizi)

4. DENEYSEL PROSEDURUN SEMATIK GOSTERIMI:

Numune, kutle (bulk) formunda ise

Analiz edilecek numune kutle (bulk)
formunda ise, numunenin en az bir
ylizeyi tamamen diiz olmalidir.

Numune toz formunda ise, partikil
boyutu 60 pm’den kiglik olmalidir.

numune tutucuya yerlestirilir; toz
formunda ise numune tutucu
icerisine preslenir.

v

XRD tiip voltaji (6rnegin 40 kV) ve
akim degeri (6rnegin 30 mA)
ayarlanir.

Tarama hizi ve O (teta) degerleri
segilir ve analiz baglatilir.

Analiz sonrasinda, XRD desenindeki
ttim pikler Hanawalt yontemine
dayali XRD yazilimi kullanilarak

Search-Match (arama-eglestirme)
yontemiyle karsilastirilir ve fazlar
belirlenir.

v

XRD deseni indekslenir ve gerekli
durumlarda fazlarin miktarlar
kantitatif olarak belirlenir
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SEM

1. DENEYIN AMACI:

e Farkli numunelerin mikroyapilarini, farkli teknikler ve farkli mikroskop parametreleri
kullanarak karakterize etmek ve SEM’in nasil kullanilacagini gostermek.

e SEM’de enerji dagilimli X-151m (EDX) ve dalga boyu dagilimli X-1s1m1 (WDX)
mikroanaliz teknikleri kullamilarak farkli numunelerin kimyasal analizinin nasil
gerceklestirilecegini gostermek

2. TEORIK BILGI:

TARAMALI ELEKTRON MIiKROSKOBU (SEM)

Taramali elektron mikroskobunun optik kolonunda; elektron demetinin kaynagi olan
elektron tabancasi, elektronlar1 numuneye dogru hizlandirmak i¢in yiiksek gerilimin uygulandigi
anot plakasi, demeti toplamakta ve yonlendirmekte kullanilan condenser ve objektif mercekleri,
demet ¢apini sinirlamakta kullanilan agikliklar, numune yiizeyini taramasi igin demeti uygun sekilde
saptiran tarama bobinleri vardir. Optik kolon alttan numune ocagina acilir. Burada {i¢ boyutta
hareket edebilen numune kizagi, demet-numune etkilesimi sonucu olusan degisik sinyallere duyarl
algilayicilar bulunur. Mikroskobun elektronik donanimi ise filament akimi, mercek akimi ve uyarma
gerilimini kararli tutarken, algicilardan gelen sinyalleri isleyerek numunenin degisik 6zelliklerini
yansitan goriintiiler olusturur [5]. Sekil 8’de Taramali Elektron Mikroskobu aksaminin sematik

goriintiisii verilmistir.

Elektron demeti <— Elektron tabancasi

ﬁ\-

L/

9 «—— Yogunlastirma lensi
TV ekrani

Gerisagilim elektron @
dedektori —\\\

ikincil elektron dedektori

Numune platformu — Numune

Sekil 8. Taramali Elektron Mikroskobunun sematik goriintisi [5].
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Bir taramah elektron mikroskobunda goriintii olusumu temel olarak; elektron
demetinin incelenen 6rnegin yiizeyi ile yaptigi fiziksel etkilesmelerin (elastik-elastik olmayan
carpismalar ve digerleri) sonucunda ortaya c¢ikan sinyallerin toplanmasi ve incelenmesi
prensibine dayanir. SEM’ler morfoloji, sekil, boyut ve malzemenin faz bilesimi hakkinda
pek c¢ok bilgi verir. Taramali elektron mikroskobu, yiiksek ¢oziiniirliiklii resim olusturmak igin
vakum ortaminda olusturulan ve ayni ortamda elektromanyetik lenslerle inceltilen elektron demeti
incelenerek analiz yapilir [5].

Elektron Demeti ve Numune Etkilesimi

Elektronlar, numune yiizeyinde ya da numune ylizeyine yakin atomlarla etkilesime
girerek numune yiizeyinin topografisi, kompozisyonu ve diger 6zellikleri hakkinda bilgiler i¢eren
sinyaller {iretirr SEM tarafindan iiretilen sinyaller ikincil elektronlari, geri sacilan

elektronlari, karakteristik x-1sinlarini, numune akimim ve gecen elektronlari icerir.

ikincil elektronlar: Demet elektronlar1 atom yoriingelerindeki elektronlarla da
carpisabilirler. Dig yoriingelerdeki elektronlarin garpigma ile atomlarindan sokiilebilmeleri i¢in az bir
enerji yeterlidir. Carpisma ile atomlarindan ayrilan dis yoriinge elektronlarina ikincil
elektronlar denir. ikincil elektronlar diisiik enerjili elektronlardir. Detektore 100-300V arasinda
bir pozitif voltaj uygulanmasi ile kolaylikla toplanabilirler. ikincil elektron goriintiisii verebilen
taramali elektron mikroskobu, Inm’nin altinda detay verebilen, cok yiiksek coziiniirliiklii

yiizey goriintiileri iiretebilir [5].

Geri sacgilan elektronlar: Demetle gelen elektronlar numunedeki atomlarin elektrostatik
alanlariyla etkilesebilir veya bu atomlarin yoriingelerindeki elektronlarla ¢arpisabilirler.
Elektrostatik alanla olan etkilesim yon degistirme seklinde gergeklesebilir. Bu durumda elektron
hizinda bir degisim olmadigindan elektron enerjisi aym1 kalir. Bu tiir elektronlarin bir kismi
numune yiizeyinden tekrar geri ¢ikabilirler. Enerjileri demetteki elektronlarinkine yakin olan
bu elektronlara geri sacilan elektronlar denir. Numunedeki atomlarin atom numarasi ne kadar
biiyiik olursa o kadar ¢ok sayida geri sagilan elektron elde edilir. Geri sagilan elektronlarin
sinyallerinin siddeti gii¢lii bir bigimde numunenin atom numarasiyla iliskili oldugu igin, geri

sagilan elektronlar numunede ki farkli elementlerin dagilimi hakkinda bilgi verirler [5].
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Karakteristik x-1isinlari: I¢ yoriingelerdeki elektronlarla demet elektronlarinin garpigmasi
sonucunda bu yoriingelerdeki elektronlar yerlerinden sokiilebilirler. Bu sekilde i¢ yoriingelerde
meydana gelen bosluklar dis yoriingelerdeki elektronlardan biri tarafindan
dolduruldugunda ise, iki konum arasindaki enerji farki X 1s1n1 olarak yayimlamr. Elektron
1511, numunenin i¢ yoriingesindeki elektronlarindan birini soktiigii zaman daha yiiksek enerji
elektronlarindan birisinin yoriingeyi doldurmasina yayimlanirlar. Bu Karakteristik X 1sinlari

kompozisyonu belirlemek ve numunedeki elementlerin miktarini 6l¢mek icin kullanilir [5].

Sekil 9°da elektron demeti ve numune etkilesimi sirasinda ortaya ¢ikan elektronlar ve etkilesim
derinlikleri [8]. Srkil 10°da FeSi tozuna ait SEM-SE dedektorii ile alinmig goriintii ve Sekil 11°de
SEM-BSE dedektorii ile Y:Sm:Ca takviyeli a:f-SiAlION seramiklerinin mikroyapt goriintiisii
verilmistir. Burada a-SiAION taneleri kristal yapilarinda agir metalleri ihtiva ettikleri i¢in daha
acik renkte ve B-SiAION taneleri ise daha koyu renktegoriilmektedir. Y, Sm gibi agir nadir toprak

alkalileri iceren tane sinir fazi1 ise beyaz renkte goriiliir.

Elektron demeti

Numune ylzeyl

1kincll elektronlarin
elde edildigi hacim. (D=100A4)

Auger elektronlarinir >

elde ediidid! hacim (D=10A

Geri sagilan elektronlarin
elde edildigi hacim (D=1-2y)

\I-(-u:ml.srmm

elde edildig|
hacim (D=5u)

Sekil 9. Elektron demeti ve numune etkilesimi sirasinda ortaya ¢ikan elektronlar ve etkilesim derinlikleri

[8].
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B-SIAION
grains

a-SiAION
grains

Sekil 11. Geri sagilan elektronlar ile elde edilen Y:Sm:Ca takviyeli SIAION goriintiisii [6].

Taramali Elektron Mikroskobunda Kullanilan Elektron Tabancalan

Filament, elektrik akimi verilerek isitilir. Bu sayede yeterli enerjiye sahip elektronlar
filamentin ucunda birikerek bir elektron bulutu olusturur. Filamentin yanina pozitif yiikli bir plaka

yerlestirilirse, elektronlar bu anotun ¢ekim etkisi altinda kalir.
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Ug cesit elektron tabancasi vardir (Tablo 2).
e Tungsten
e Lanthanum hexaboride (LaB6)
e Field Emission Gun (FEG)

Tablo 2. Elektron tabancalari ve 6zellikleri [8].

Birim W LaBg FEG
® (Esik enerjisi) eV 4.5 2.4 4.5
Calisma sicaklig K 2700 1700 300
Parlaklik A/m2 10% 5x1010 1013
Enerji sacihmi eV 3 1.5 0.3
Vakum Pa 102 10+ 108
Kullanim omru saat 100 500 >1000

Enerji Dagilim Spektroskopisi (EDS)

Numunenin yiizeyine yiiksek enerjili elektronlar carptiginda, bu carpismalardan dolay1
numune yiizeyinden bazi elektronlar kopar. Eger bu elektronlar ¢ekirdege yakin orbitallerden
koparilmiglarsa, atomlar kararliliklarin1 kaybederler. Tekrar kararli hale gelebilmek i¢in dig
orbitallerdeki elektronlar i¢ orbitallerdeki bosluklar1 doldururlar. Dis orbitallerdeki elektronlarin
enerjisi, i¢ orbitallerdeki elektronlarin enerjisinden daha yiiksek oldugu i¢in dis orbital elektronlari
i¢ orbitallerdeki bosluklara gelirken enerji kaybederler. Kaybedilen bu enerji X 1smm1 seklinde
ortaya cikar. Ortaya ¢ikan X 1sinlarinin enerjisi ve dalga boyu sadece atomla ilgili olmayip o

atomun etkilesimde oldugu orbitaller ile ilgili de karakteristik bir 6zelliktir.

Numuneden ¢ikan X 1sinlar1 yari iletken detektor tarafindan algilanir. iletkenlik bandina
gecen elektronlar, elektrik sinyaline doniistiiriiliir. Numune igerisindeki elementlerin 0 numune

igerisinde bulunma oranlari, elementlerin piklerinin altindaki alanlarla orantilidir [8].
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@il

0 1
218,055 counts in 30 seconds

11 12

Element Number |Element Symbol |Element Name |Confidence |Concentration |Error
12 Mg Magnesium 100.0 73.4 0.4
58 Ce Cerium 100.0 17.2 16
30 Zn Zinc 100.0 94 35

Sekil 11. Mg-Ce-Zn igeren intermetalik bilesige ait EDX analizi spektrumu [9].

Dalgaboyu Dagilim Spektroskopisi (WDS)

Numunenin, X 1sin1 ile bombardimani sonrast numunedeki elementler tarafindan X 1g1n1

iiretilir. Uretilen X 1silarinin dalga boylari, d’si bilinen bir kristal tarafindan Bragg Kanunu’na

gore yansitilmasi sonucu elde edilir. Kristal degisik agilarla dondiiriilerek numunede bulunan

elementlerin cinsine gore belli agilarda yansimalar olur ve dalga boyu belirlenir. Olgiim her

seferde bir kez tekrarlanir. Yani farkli her dalga boyu i¢in yansitici kristal ve detektor yeni bir

konuma hareket eder [8]. Tablo 3’de EDS ve WDS sistemlerinin 6zelliklerinin karsilastirmasi

Sekil 13°de EDS ve WDS in ¢oziiniirliik farklar1 verilmistir.
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Elektron
Demeti

Numune ./

Kristal

: Rowland
[ Cemberi

\Q:’ X-1sInt
R dedektoru

/

Sekil 12. WDS sisteminin sematik olarak gosterilen ¢alisma prensibi [8].

Tablo 3. EDS ve WDS karsilastirmasi [10].

EDS

WDS

Z >4 olan elementleri belirleyebilir.

Z >4 olan elementleri belirleyebilir.

Coziintirlik 70-130 eV

Céziniirliik 2-20 eV

Ayni anda bir¢ok elementi belirleyebilir.

Elementler seri halde (ardisik) belirlenir.

Ancak ¢oziiniirliik oldukga yiiksektir.

SEM ve TEM ile birlikte kullanilabilir.

Yiiksek oranda X 1s1n1 olusumuna ihtiyag
vardir. Bu yiizden TEM ile kullanilmasi

zordur.

Tipik olarak tarama igin 2-3 dk yeterlidir.

Tipik olarak tarama saatler siirer.

67




3.

Gal, Vs
Galn B 4

T s

0.97 1.07 1.17 .27 287 147 1.57
Energy (keV)

Sekil 13. EDS ve WDS in ¢6zuniirliik farklar: [10].

DENEY SIRASINDA NELER OGRENECEKSINiz?

Ogrenecekleriniz (SEM):

Mikroskobun tiim temel pargalarinin nerede bulundugunu ve islevlerini,

Farkl1 goriintii tiirlerinin (ikincil elektron — SE, geri sacilan elektron — BSE ve In-Lens goriintiileri) nasil
elde edildigini,

Parlatilmis 2B ve 3B numunelerden en iyi bilgiyi elde etmek i¢in mikroskop parametrelerinin
(hizlandirma voltaji, caligma mesafesi ve apertiir boyutu) nasil se¢ilecegini,

Iletken olmayan numunelerin kaplama yapilmadan nasil incelenebilecegini,

En iyi goriinti kalitesini elde etmek i¢in mikroskop ayarlarinin nasil optimize edilecegini

Ogreneceksiniz.

Ogrenecekleriniz (EDS-WDS):

Nokta (point), ¢izgi (line) ve alan (area) analizlerinin nasil gerc¢eklestirilecegini,

EDS analizinde 6nemli olan parametreleri,

Farkli elementlerin elementel haritalamasinin (mapping) nasil yapilacagini,

Farkli elementlerin miktarlarinin nasil belirlenecegini (kantitatif analiz),

WODS analizinin nasil ger¢eklestirilecegini,

WODS analizinde énemli olan parametreleri,

EDS ve WDS dedektorlerinin sinirlamalarini,

Mikroskop parametrelerinin (hizlandirma voltaji, calisma mesafesi ve apertiir boyutu) EDS ve WDS

analizleri tizerindeki etkilerini 6greneceksiniz
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4. DENEYSEL PROSEDURUN SEMATIK GOSTERIMIi:

SEM

incelenecek malzemeyi temsil
eden 2D, 3D, iletken ve iletken
olmayan numuneler segilir.

Numuneler, SEM numune
tablasina (stub) veya SEM
numune tutucusuna
sabitlenir.

SEM numune haznesinin
vakumu kaldirilir (vent edilir)
ve numune tutucu SEM
haznesine yerlestirilir.

—

Vakum pompasi ¢alistirilir ve
vakum istenilen degere
ulastiginda filaman akimi
agihr.

\4

Hizlandirma voltaji artirilir.

—

Goriuntuleme (imaging) modu
segilir, numune bulunur ve
goriinti odaklanir.

Numunenin SE (ikincil
elektron), BSE (geri sagilan
elektron) ve In-Lens
modlarinda gérintdleri alinir.

—

Deney sirasinda gerekli
ayarlamalar (wobble,
stigmasyon, parlaklik ve
kontrast) yapilir.

\4

Farkli SEM goruntiileme
modlari tizerindeki etkilerini
gostermek amaciyla
mikroskop parametreleri
degistirilir.

ikincil elektron (SE)
géruntileme modunda
sarjlanma (charging)
problemini gézlemlemek igin
iletken olmayan numune
bulunur.

iletken olmayan numuneleri
goruntilemek igin degisken
basing (Variable Pressure, VP)
modu segilir.

—

VP (Degisken Basing)
modunda goriintiler alinir ve
bu mod igin uygun galisma
kosullari belirlenir.

\4

Hizlandirma voltaji kademeli
olarak dusuralir ve SEM cihazi
kapatilir.

—

Filaman akimi kapatilir.

Numune haznesinin vakumu
kaldirilir (vent edilir), numune
tutucu gikarilir ve ardindan
sistem tekrar vakuma alinir.

EDS-WDS

Segilen numuneye EDX dedektori

kullanilarak nokta (point), alan
(area), gizgi taramasi (line scan) ve
elementel haritalama (mapping)
teknikleriyle kimyasal analiz
uygulanir.

EDX analizinde 6nemli olan
parametreler (live time, process
time, dead time, acquisition rate ve
input count rate) incelenir.

Mikroskop parametrelerinin
(hizlandirma voltaji, galisma
mesafesi, yuksek akim ve slit (yarik)
boyutu vb.) EDX analizi Gzerindeki
etkileri incelenir..

v

EDX spektrumunda ust Uste binen
(¢akisan) piklerin nasil olustugu

—

EDX-WDX kombine modu
kullanilarak Ust uste binen (¢akisan)

Bazi parametrelerin (tarama hizi, slit
(yarik) boyutu vb.) EDX-WDX
kombine analizi Gizerindeki etkileri

Kaynaklar

gozlemlenir. pikler birbirinden ayrilir. incelenir.
Vv
WDXt.eknigi kuIIan|Ia_rak elerrller_nel o
tarama line seomyanainierl [ | "=dien sonugir karsingonir.
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