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Donem boyunca 10 adet deney yapilacaktir.

Deneye 10 dakika gec gelen 6grenciler o hafta deneye alinmayacaktir.

Girilmeyen deneyler sifir olarak degerlendirilecektir.

Sadece 2 hafta devamsiz olabilirsiniz. Ug hafta deneye gelmeyen dgrenci devamsiz sayilacaktir.
Deney foyleri ve rapor formati boliim sayfasina yiliklenecektir.

Yapilan deneylerin raporu en geg bir hafta sonra deney baglamadan ilgili aragtirma gorevlisine teslim
edilecektir

Vize haftasinda deney yapilmayacaktir.

Deneyler yiiz yiize gerceklestirilecektir. Her 6grenci deneye kendi grubunda girecektir. Deney gruplari
ilan edilecektir.

Final sinavinin notunuza etkisi %40 olacaktir.

Y1l i¢i degerlendirmelerin ders notuna etkisi %60 olacaktir.

Y1l i¢i degerlendirmeler, kisa sinavlar, raporlar ve deneylerde gdsterilen performanstir.

Her deney oncesi kisa sinav (Quiz) yapilaktir.

Belirlenen tarih ve saatte simava girmek sizin sorumlulugunuzdadir. Mazeret kabul edilmeyecektir.
Deney 6ncesi yapilan Quiz sinavlarinin ortalamasit %30 olacaktr.

Quizden 40 puanin altinda alan 6grenciler basarisiz sayilacak, deneye alinmayacaktir. Basarisiz sayilan
deney icin telafi dersine girilemez.

Yapilan deneylerin raporu bireysel olarak ve sizlerle paylasilan formata gdre hazirlanacaktir.

Formata uygun hazirlanmamis raporlar degerlendirilmeye alinmayacaktir. Benzer raporlar "SIFIR"
olarak degerlendirilecektir.

Deneylere katilimc1 olmaniz gerekmektedir. Derse katilimimiz performansinizi belirleyecektir.
Performans (%10) + Quiz (%30) + Rapor (%20) + Final (%40)

Donem sonunda 1 hafta telafi deneyleri yapilabilecektir. Saglik raporu olup deneye katilamayan
Ogrenciler 1 sefer olmak iizere boliim sekreterligine saglik raporunun bir kopyasi ve dilekce ile
bagvurmalar1 durumunda telafi deneyine katilabileceklerdir.

Tim O6grenciler deneye gelirken is sagligi ve gilivenligi kurallarina uygun olarak hazirlanmalidir.
Ornegin, laboratuvar dersine kisa sort veya agik ayakkabi giyerek gelinmemelidir, takma tirnak
takilmamalidur.

Tim o6grenciler deneylere Beyaz laboratuvar 6nliigii, laboratuvar gozliigii ve eldiven getirmekle ve
deney siiresince bu ekipmanlar1 kullanmakla yiikiimliidiir.




Deney 1: X-Isimni1 Difraksiyonu (XRD)-Taramali Elektron Mikroskopu

(SEM) Karakterizasyon Teknikleri ve Numune Hazirlama
Ars. Gor. Serra ERSOY

1. XRD Analizi

1.1. Deneyin Amaci

Malzemenin kristallik, faz saflig1, faz kimligi, kristal yapi, ylizde faz birlesimi ve kristalite boyutu hakkinda
bilgi veren XRD analizinin nasil olustugu, cihazin mekanizmasi, numune hazirlama ve analiz yorumlari
Ogrenilecektir. Kayaglarin tanimlanmasindan bobrek tasi tiiriiniin belirlenmesine, ilaclardaki safsizliklarin
tespitinden metal, alasim ve polimerlerin analizine bir¢ok alanda kullanilan XRD grafiklerinin ¢izimi ve
malzeme tayini hakkinda fikir sahibi olunacaktr.

1.2 Teorik Bilgi

X-151m1, 1895 yilinda Conrad Rontgen tarafindan kesfedilmistir O zaman fiziksel o6zellikleri
bilinmediginden “X” isim verilmis ve giiniimiizde de ayn1 isimle anilmaktadir. X-1sinlari, yaklasik 0.02 A
ile 100 A (1A = 10-10m) arasinda dalga boyuna sahip elektromanyetik dalgalardir (hem elektrik hem de
manyetik dzellikleri olan radyasyon) ve gozle goriillemezler. X-1sinlarmin elektromanyetik spektrumundaki
yeri Sekil 1’de gosterilmistir [1,2].
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Sekil 1. Elektromanyetik spektrum ve 6lgeklendirilmesi [2].

X-Isin1 kirmim (XRD) yontemi, bir malzemenin kristalografik yapisini ve kimyasal bilesimini belirlemek
icin kullanilan bir tekniktir. XRD, bir malzemeyi gelen X-1sinlar1 ile 1ginlayarak ve ardindan malzemeyi terk
eden X-1ginlarinin yogunluklarini ve sagilma agilarini dlgerek malzemenin kimyasal bilesimi ve kristal
yapis1 hakkinda bilgi verir. X-Isin1 kirinim cihaziyla kati, toz ve ince film numunelerinin nitel ve nicel
incelemeleri yapilabilmektedir [1,2].

Bu metodun esas1 ¢ok kisa dalga boyuna sahip elektromanyetik dalgalardan meydana gelen X-Isinlar
demetinin analiz edilecek numunenin {zerine gonderilip, kristallerin atomlarina carptirilarak
yansitilmasidir. X-1sinlar1 teknikleri ile bir mineralin kristal sinifi, birim hiicre parametreleri, kristal yapidaki
cesitli atomlarin pozisyonlari belirlenebilmektedir. Baska bir ifade ile kristalografi de, X-1ginlari ile atom ve
molekiilllerinin, i¢ boyutlu (uzayda) olarak dizilimlerini inceler [1,2].



XRD Cihazt Nasu Calisir?
X-1s1nlar dogal ve yapay olmak tizere iki sekilde meydana gelir [3]:

e Dogal X-Isinlari atom c¢ekirdegi tarafindan K enerji kabugundan elektron yakalanmasi, alfa
bozunumu, i¢ doniisiim ve beta bozunumu olaylariyla meydana gelir.

e Yapay X-Isinlann maddenin; elektron, proton, pargaciklari veya iyonlar gibi hizlandirilmig
parcaciklarla etkilesmesinden ya da X-151n1 tiiplinden veya bagka bir uygun radyoaktif kaynagindan
c¢ikan fotonlarla etkilesmesinden meydana gelir. Maddenin, fotonlarla etkilesmesinden karakteristik
(¢izgi) X-1s1nlar, yiikli parcaciklarla etkilesmesinden hem karakteristik hem de siirekli X-1s1mnlar
elde edilir. XRD analizindeki 1sinlar, X-Isin tiipii ile tiretilir.
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Figure 2. X-Ray Tube and X-Ray types according to interaction types [3].

X-151m1 tilipii yiiksek voltajli bir katot 1s1m tiipiidiir. Tiip yiiksek vakumda havasi bosaltilmig cam bir kiliftan
olugmustur. Bir ucunda anot (pozitif elektrot), diger ucunda katot (negatif elektrot) bulunur ve bunlarin her
ikisi de lehimle sikica miihiirlenmistir. Anot ve katot arasina yliksek voltaj uygulandiginda katot flamanda
elektron yayinlanir. Bu elektronlar yiiksek gerilim altinda anoda dogru hizlandirilir ve hedefe ¢arpmadan
once yliksek hizlara ulasir. Yiiksek hizli elektronlar metal hedefe ¢arptiklarinda enerjilerini aktararak bir
foton yayinlanir. Enerjileri, seviyeleri arasindaki farka esit olan bu fotonlara karakteristik x-1ginlar1 adi
verilir. Hareketli bir elektronun kinetik enerjisi vardir. Yiiksek hiza sahip bir elektron tungstene ¢arpinca bir
tungsten atomu ile carpisir. Elektron durdurulana kadar bircok atomla carpismak zorunda kalabilir.
Elektronun durdurulmasi sirasinda kaybedilen kinetik enerjinin yiizde biri veya daha az kismi X-1g1m1
1s1masina, geri kalan kismi ise 1s1 enerjisine doniigiir. Bu sebeple X-1s1n1 tiipiinde sogutma sistemi de bulunur

(Sekil 2) [3].

X-Isinlar kristal yapr iizerine diisiiriildiigiinde, 1sinlar kat1 yiizeyinden kiiciik gelis a¢ilariyla tam yansimaya
ugrarlar ve 1smlar kristaldeki atomlarin paralel diizlemleri tarafindan sagilirlar. Kristal yapidaki bu
sacilimlar kirtnim olarak adlandirilir ve kirinim ¢ok sayida atomu igeren sagilmalardan meydana gelir. X



isinlarmin kristal yapida kirimimi Bragg Kanunu ile agiklanir ve Bragg kanunun en basit sekli asagidaki
formiil ile verilir (Sekil 3) [3]:
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Sekil 3. XRD cihazi, ¢alisma mekanizmasi ve Bragg kirinim formiilii [3].

Modern X-151m1 cihazlarinda, kirinima ugrayan 1siin kirimim agisini ve siddetini dlgecek 1simim sayicilar
bulunur. Boylece kirtim agis1 (20)’nin, kirmima ugrayan 1sinin siddetine gore degisimini veren kirinim
deseni elde edilir. Desen {lizerindeki pik genigliklerine ve zemin siddetine bakilarak malzemenin
kristallesmesi hakkinda bilgi edinilebilir [3].

Dedektor numunenin etrafinda bir daire seklinde hareket eder ve dedektér konumu 2theta (20) agist olarak
kaydedilir. Dedektdr her 20 acisinda gozlenen X-isinlarinin sayisini kaydeder ve X-ismi1 yogunlugu
genellikle “sayim” veya “saniye basina sayim” olarak kaydedilir [4,5]. Bazi cihazlarda numune ve dedektor
donerken X-1s1n1 tiipili sabit durur. Bazilarinda ise numune sabit tutularak dedektoér ve X-1gmi tiipii doner

(Sekil 5).
Kristalografi

Amorf kat1 atomlarin kararh bir kristal yapiya sahip olmadig: katilar ig¢in kullanilan terimdir. Cam gibi
maddeler, polystyrene gibi polimerler, pamuk helva gibi yiyecekler ve ruj gibi makyaj malzemeleri amorf
katilara 6rnek gosterilebilir. Amorf (sekilsiz) kristallerde veya minerallerde, atom veya molekiiller gelisi
giizel bir dizilme gosterirler. “Kristal” terimi ile diizgiin dis yiizeylere sahip olsun veya olmasm diizenli i¢
yapt gosteren katilar anlagilmaktadir. Kristaller; Valans baglari, her atom igin belli say1 ve acida komsu
atomlar1 bir araya getirdiginden, molekiillerde bir yap1 uygunlugu vardir. Boylece, bir lineer polimer
boyunca bir tekerriir goriilebilir. XRD analizi de kristal malzemelere uygulandigi bilinse de amorf
malzemeler de incelenebilir. Kristal bir malzemenin birim hiicredeki diizlemlere gelen X-iginlarinin
kirmimiyla dedektérler bu kirmimin hangi diizlemden geldigini algilar. Yayimlanmis referans deseninden
kirmim tepe noktalarinin Miller endeksleri (hkl) belirlenebilir [4]. (hkl) diizlem bilgileri, malzemelerin



JCPDS kart1 denilen spesifik bilgilerdir ve bu sayede malzeme i¢indeki kimyasal kompozisyonlar, kusurlar,
safsizliklar ve kristallik bilgileri elde edilir.

Bir faz, belirli bir kimya ve atomik diizenlemedir. Ornegin kuvars, kristobalit ve cam, SiO>'nin farkl
fazlaridir. Kimyasal olarak aynidirlar, ancak atomlar farkl sekilde diizenlenmistir. Gosterildigi gibi, X-151m1
kirinimi deseni her farkli faz i¢in farklidir. Cam gibi amorf malzemeler keskin kirinim tepeleri liretmez. Bir
karisimin kirmim deseni, her bir fazin kirinim desenlerinin basit bir toplamidir (Sekil 4) [4].
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Sekil 4. XRD grafik 6rnekleri: a) SiO2’nin farkli fazlarindan olusan karisimindaki piklerin toplami, b) referans
pikleriyle XRD grafiginin eslestirilmesi, ¢) Karisik fazlara sahip numunenin XRD grafigi, d) ayn1 numunenin kati
(mavi) ve nanoboyuttaki (kirmizi1) pikleri ve e) ayni numunenin iki farkli cihazda ¢ekilmis grafikleri [4].
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1.3.Numune Hazirlama ve XRD Analizi Yorumlanmast

Numune Hazirlama
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Sekil 5 XRD analizi i¢in numune miktarina ve tiirline gére numunelerin hazirlanmasi, numune tutucuyla birlikte
XRD cihazina konulmasi ve verilerin Origin/HighScore Plus programlariyla yorumlanmasi.

Toz numuneler: Analizi yapilacak numuneler, ince 6giitiilmiis toz halinde teknisyene teslim edilmelidir.
Degisik fiziksel ve kimyasal iglemlere tabi tutulmus numuneler hakkinda yeterince bilgi verilmelidir.
Laboratuvara toz halinde iletilecek numune miktari, kayag 6rnekleri i¢in yaklasik 10 gr.; laboratuvarda
sentezlenen ve fazla miktarda temini miimkiin olamayan 6rnekler icin ise en az 100-150 mgr olmalidir
[5].

Ince filmler: Merkez Laboratuvarma iletilecek ince film drnekleri minimum 1x1 c¢cm boyutlarinda
hazirlanmali ve 7 mm. den daha kalin olmamalidir [5].

Numune Hazirlama

v

v

Numunenin tiirli ve miktarina gére uygun numune tutucularina analiz edilecek olan numune yiizeyi diiz

olacak sekilde dokiiliir.

Numune hazirlandiktan sonra XRD analiz cihazindaki numune kismina takilir ve X-Isinlar1 aktif hale

getirilir.

Iyi hazirlanmis bir numune kristalit ve partikiil boyutu 1-5 um olmali, kristalitler rastgele yonlenmeli

(Tekstiir olmamali), tamamen diiz bir yiizeye sahip olmali, numune yiiksekligi normal olmali ve kisa

delinebilir olmalidir.

Numune hazirlamadan kaynaklanan baslica problemler olabilir. Bunlar:

e Tanesellik: Eger numune iyi 6giitiilmezse numunede tek kristaller bulunur ve tanesellik olur. Bu
ylizden numunede birkag¢ biiyiik kristal olursa ve bunlar taranirsa beklenmedik giiclii pikler ortaya
cikabilir. Problemi ¢6zmek i¢in iyi 0gilitme, biiyiik numune tutucu ve donen numune tutuculu
cihazlar tercih edilebilir [6].

e Mikro-absorpsiyon: Biiyiik partikiiller radyasyonun énemli kismini absorplar. Kiigiik partikiillerde
ise absorplama az gériiliir. Iyi 6giitme ile problem ¢oziiliir [6].




Tekstiir (Tercihli Yonlenme): Iyi bir toz numune biitiin miimkiin ydnlerde partikiil igerir. Fakat
baz1 toz numuneler sadece tek bir yonde partikiil icerir. Yiizeye fazla slirtmeden tozu bastirma, geri
yiikleme teknigi kullanma ve tekstiir acisindan yiizeyi diizensiz tutma ile problem ¢6ziilebilir [6].
Kristalit boyutu: Kristalit boyutu pik genisliginden hesaplanir. Iyi ve dogru 6giitme énemlidir.
Ciinki ytiksek enerji ile 6giitiilen numunelerde kristalit boyutu ideal boyuttan daha kii¢iik olur. Daha
kiiclik oldugunda ise bu seferde pik genislemesi, kafes kusurlari, kristal yapida gerilme ve XRD ye
goriinmeyen amorf kesim olusur. Bu yiizden ideal sekilde 6giitmek ¢ok onemlidir ve bunun igin
otomatik numune 6giitiicli vardir [6].

Numune yiiksekligi degisikligi: Eger numune yiiksekligi ¢cok diisiik veya yiiksek olursa pikler
kayar ve genigler. Ayn1 zamanda intensity kayb1 olur [6].

Yiizey piiriizliiliigii: Eger numune yiizeyi sert ve pliriizlii olursa pikler kayar ve genisler [6].
Numune saydamhgi: Eger numune ylizeyi saydam olursa pikler kayar ve genigler. Numune
saydamligi sorunu ic¢in ¢ok ince numune kullanmak ve 1gmin numune iginden ge¢mesine izin
vermek gerekir. Yani reflection metodu yerine transmission metodunu kullanmak gerekir [6].
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Sekil 6. Sentezlenen a) tek ve b) cok fazli TiZrNbHfTaC5 numunelerinin X-151n1 kirinim desenleri ve ¢) simiile
edilmis tek fazli HEC'in ve d) gesitli cok bilesenli karbiirlerin karistirilmasinin hesaplanan Gibbs serbest enerjilerinin
analiziyle bulunan ZrHfTaC3, ZrNbHfC3, ZrNbHfTaC4, ZtNbC2, ZrTaC2 ve TiNbTaC3"in ayri fazlarinin XRD

desenleri [7].

Sekil 6’da gorildigi gibi tek ve c¢oklu fazlarin tanimlanmasinda XRD analizinden yararlanilarak

yorumlama yapilabilmektedir.



2.SEM Analizi
2.1. Deneyin Amaci

Numunenin topografik ve 2 boyutlu goriintiilerinin atomik olarak incelenmesi ve elementer haritalama
yontemiyle malzeme tayininde kullanilan SEM analizinin optik mikroskop ile farki, cihazin galigma
mekanizmasi, numune hazirlama ve analiz yorumlama hakkinda bilgi sahibi olunacaktir. Her ¢esit metaller,
tekstiller, fiberler, plastikler, polimerler, par¢aciklar(kum, ¢akil, polen gibi) incelenebilir oldugunu ve saglik
bilimlerinden adli tipta delillerin incelenmesine, arkeolojideki kayag tiirlerinden temel ve miihendislik
bilimlerine kadar bir¢cok alanda kullanilan SEM karakterizasyonu hakkinda miihendis adaylar1 yorum
yapabilir hale gelecektir.

2.2. Teorik Bilgi

Dogadaki her sey goziimiiziin géremeyecegi kadar kiigiik yapitaglarindan olugsmaktadir. Bu yapitaglarini
gorebilmek icin goriintiiyii bilyiitebilecegimiz ekipmanlara ihtiya¢ duyulmaktadir. ilk defa 1600°1ii yillarda
Leeuwenhoek tarafindan gelistirilen optik mikroskop yalmzca 270 biiyiitme yapabilirken teknolojinin
gelismesiyle birlikte 1900°1i yillarin baglarinda daha yiiksek biiylitmelere 365 nm dalga boyundaki UV
radyasyonu ve ¢oziiniirliik o A (dalga boyu) iliskisiyle maksimum ulasilabilecek 2000 biiyiitme oranina
cikabilen optik mikroskoplar gelistirildi. Optik mikroskoplar, 1518in hem dalga hem parcacik 6zelligini
kullanarak Sekil 7’de gosterildigi gibi ancak bakteri boyutuna (1 pm) kadar goriintiilemede yardimci
olmaktadir ve mutlak odaklama yapamamaktadir. Coziiniirliikk (goriilebilecek en kii¢lik mesafe) kullanilan
15181n dalga boyuyla iliskilidir ve dalga boyu kiigiildiiglinde daha kiigiik nesneler goriilebilmektedir.
Elektromanyetik spekturumda bulunan X-1sinlar1 ve gama 1sinlar dalga boylar kiiciik olmalarina ragmen
yine de bilylitme oranmmi1 belli bir noktaya kadar yiikseltebilmekte ve odaklama yapamayip
yonlendirilememektedir [8].

I pm 10pm  100pm  Inm  10nm 100nm | pm 10 pm 100 pim I mm Il em 0.1 m I m
1l

hﬂ \'\f-l Unaided eye

Light | microscope

Electron microscope

e @ & @ ‘% I\ @ ‘d\i

Electron Hydrogen Carbon Protein Bacteria Eukaryotic \mlll
atom atom pln;,( cell insect

Sekil 7. Ciplak gozle, 151k mikroskobuyla ve elektron mikroskobuyla incelenebilecek nesnelerin boyut spektrumu.

Bu sebeple elektron mikroskoplart ortaya ¢ikmistir. Duran haldeki bir elektronu 1 voltluk potansiyel fark
icine kondugunda enerji degeri 1 elektron volt (eV) olmaktadir ve bu enerji birimi bir¢ok unsuru tanimlamak
igin kullamlir. Dalga boyu ile elektron volt iliskilidir. Ornegin mavi 151810 enerjisi yaklasik 2.75 eV ve 450
nm dalga boyuna sahipken sebeke elektrigindeki elektronun enerjisi 220 eV ve 0.0825 nm dalga boyuna
sahiptir. Coziiniirlik ve dalga boyu iligkisine gore elektron mikroskoplarinda daha yiiksek biiylitmelerde
malzemedeki atomlar ve elementler incelenebilmektedir. Ayrica elektrondan manyetik ve elektrik alandan
etkilendigi i¢in odaklama yapmak da miimkiindiir [8].

Iki cesit elektron mikroskopu bulunmaktadir: Transmisyon (Gegirimli) Elektron Mikroskobu (TEM) ve
Taramali Elektron Mikroskobu (SEM). TEM ile SEM birbirleri yerine gecebilen mikroskoplar degil
tamamlayicilaridir. TEM’de elektron tabancasi ile olusturulan elektronlar 100 nm’den daha az kalinliktaki
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numunenin {izerine odaklanir ve elektronlar numunenin i¢inden gecerek numunenin iz diisiimii ekrana ya
da kameraya yansitilir. 2D boyutlu goriintiiler elde edilir ve elektromanyetik bobinlerle yiiksek voltaja
ihtiyag duyar. Tek tek atomlarn goriintillemek, atomik kusurlari incelemek ve atomlarin dizilimlerini
incelemek amaciyla kullanilan TEM, ¢ok yiiksek biiyiitmelere ¢ikabilse de (50 pm’den daha kiigiik
coziiniirlikkler) numunenin ¢ok ince olmasi gerektiginden sinirlanmistir. SEM ise piiriizliilik, kirlenme
tespiti, topografik goriintii elde edebilme ve kolay numune hazirlayabilme avantajlarina sahiptir. 3D
goriintiiler elde edilebilir ve TEM’e kiyasla diisiik voltajlar kullanilir. Dezavantaji ise ¢oziiniirliigii 0.5 nm
ile sinirlandirilmistir [8].

SEM Cihazt Nasil Calisir?

SEM Cihazi i
Katot
Anot

Hizalama
bobinleri

Kondenser
lensler

Objektif lens
diyaframi

Objektif lens

Numune_‘L

e —_

Sekil 8. SEM cihazi ve cihazin ¢galisma mekanizmasi.

Taramal1 Elektron Mikroskobu “Optik Kolon”, “Numune Hiicresi” ve “Goriintiileme Sistemi” olmak {izere
ii¢ temel kisimdan olusmaktadir [9].

Optik kolon kisminda:

K/
0‘0

Elektron Tabancasi (Katot Plaka): Elektron demetinin kaynagidir.

Anot Plaka: Elektronlari numuneye dogru hizlandirmak igin yiiksek gerilimin uygulandigi plakadir.
Yogunlastirict Mercekler: Numune yiizeyine diisiiriilmek iizere ince elektron demeti elde etmek igin
kullanilir.

% Objektif Mercegi: Isin demetini numune tizerinde odaklamak i¢in kullanilir.

< Apartiirler ve Bobinler: Mercege bagl cesitli ¢apta apartiirler elektron demetinin numune yiizeyine
diisiiriilmesini saglar. Yiizeyin taramasi i¢in kullanilan tarama bobinleri bu boliimde yer almaktadir.

X3

S

7
0‘0

Mercek sistemleri elektromanyetik alan ile elektron demetini inceltmekte veya numune {izerine
odaklamaktadir. Tiim optik kolon ve numune 10 Pa gibi bir vakumda tutulmaktadir [9].

Numune Hiicresi kismind:

Goriintiilenmek istenen numunelerin konulacagi numune tablasi yer alir. Numuneler bu tablaya yerlestirilip
sabitlendikten sonra goriintiileme islemi yapabilmek adina numune hiicresindeki hava vakumlanir. Boylece
vakum ortaminda elektronlarin dogrudan higbir baska saptiric1 ya da yone yonelmeden numune iizerine
diisiirme durumu saglanmis olur [9].

Goriintiileme sisteminde:



Elektron demeti ile numune girigimi sonucunda olusan ¢esitli elektron ve 1gimalari toplayan detektorler,
bunlarin sinyal ¢ogalticilar1 ve numune yiizeyinde elektron demetini goriintii ekraniyla senkronize tarayan
manyetik bobinler bulunmaktadir [9].

Kisaca elektron tabancasindan iiretilen elektronlar, mercekler yardimiyla numunenin {izerine gelinceye
kadar numune iizerinde gelebilecek en kiiciik birime kadar odaklanir (Sekil 8). Numunenin iizerine
odaklanan elektronlar1 gezdirerek pixel pixel taranir. Elektronlar sagilirken dedektorler yalnizca siddet
bilgisi algilar ve belirli pixel i¢in aydinlik, karanlik veya gri renkleri olusturarak malzemeyi sira sira tararlar
bu sebeple elektron mikroskobu goriintiileri siyah beyazdir. Elektron-madde arasindaki etkilesimde elektron
maddeye carptiginda farkli elektronlar agiga cikarir [8]. SEM, yiiksek enerjili birincil elektronlar {iretir ve
bunlar1 siki bir 151na odaklar, ardindan bu 151n bir malzeme yiizeyine taranir. Elektronlar, hem elastik hem
de elastik olmayan rastgele ¢arpismalarin elektronlar: etkilesim hacmi olarak bilinen bir gézyasi damlasi
sekline dagittig1 numune yiizeyine niifuz eder. Bu etkilesimler, birincil elektron enerjisini kaybedene veya
malzemeden disar1 atilana kadar devam eder; saptirilan elektron yolu rastgeledir ve Sekil 9'de gosterildigi
gibi modellenebilir. Bu carpigsmalar, ikincil elektronlar, geri sagilmis elektronlar ve karakteristik X 1sinlart
olarak adlandirilan belirli sinyaller iiretir [9].
Secondary Electron E] Backscatter Electron m Characteristic X-Ray

Primary SE Primary
Electron s Electron -

Characteristic X-Ray
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Backscaltered electrons (BE)
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Sekil 9. SEM'den iiretilen sinyallerin semalari: a) ikincil elektronlar (SE), b) geri sagilmig elektronlar (BSE) ve c¢)
karakteristik X-1sinlart. Mavi yollar malzemede son bulur ve kirmizi yollar BSE olarak disari atilir [9].

e Ikincil elektronlar (SE), birincil elektronlardan gelen enerjinin malzemedeki bagh bir elektronu disar
atmast nedeniyle birincil elektronlar ve malzemedeki atomlar arasindaki elastik olmayan
carpismalardan kaynaklanir (Sekil 9.a). SE'ler en kiigiik etkilesim hacmine sahiptir, ¢ilinkii diisiik
enerjileri uzun mesafeli seyahatlere izin vermez ve yalnizca ylizeye yakin iiretilen SE'ler SEM
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tarafindan tespit edilebilir. SE mikrograflan ylizey topografisini ortaya ¢ikarmada miikemmeldir ve en
yiiksek ¢oziiniirliige sahiptir [9]. (Yiiksek ¢oziiniirlik-topografik goriintii)

Geri Sacilan Elektronlar (BSE), atomlarla elastik carpigmalardan kaynaklanir; birincil elektron
yolundan saptirilir ancak enerji korunur (Sekil 9.b). Yeterli ¢arpismayla, elektron malzemeden sagilir
ve asil yolu boyunca geri doner. BSE'ler daha derin bir etkilesim hacminden kaynaklanir, ¢iinkii yonii
tersine ¢evirmek i¢in daha fazla g¢arpigma gerekir ve daha yiiksek enerjileri daha uzun seyahate izin
verir. Bu nedenle, BSE'ler daha diisiik ¢oziintirliige sahiptir ve yiizey 6zellikleri gostermez. Ancak, daha
yiiksek atom numarasina (Z) ve yogunluga sahip atomlar, daha hafif elementlere gore BSE {iretmede
daha verimlidir ve bu, bilesime bagli keskin bir kontrast yaratir. BSE mikrograflari, faz 6zelliklerini
ortaya ¢ikarmak icin yararhdir [9]. (Atomik-elementer kontrast)

Karakteristik X 1sinlari, disiik yoriingeli bir elektron disar1 atildiginda ve daha sonra yiiksek yoriingeli
bir elektron tarafindan doldurulan bir bosluk birakildiginda iiretilir. Bu gerceklestiginde, elektron diisiik
ve yiiksek yoriingeler arasindaki enerji farkina esit enerjiye sahip tek bir foton, bir X 151n1 yayar (Sekil
9.c¢). X151 enerjileri, onlar1 digar1 atan atomun karakteristigidir. Enerji dagilimli X 1g1m1 spektroskopisi
(EDS), bir numuneden iiretilen X 1sinlarin1 toplamak ve analiz etmek i¢in kullanilan bir tekniktir; tek
bir nokta veya alanda kimyasal analiz yapilmasina olanak tanir. X 1511 etkilesim hacmi, malzemede
daha derin ve daha genis bir alana yayilir. Bu nedenle, birincil elektronlar etkilesim olmadan niifuz
ettiginden, ince siiriikklenen parcaciklar, yiizey filmleri veya diisiik konsantrasyonlu kirleticilerin EDS
ile analiz edilmesi zordur [9]. (Elementel analiz)

Sekil 10. a) bozuk para ve b) cubuksu nesnenin SE ve BSE ile ¢ekilmis SEM goriintiilerine 6rnek iken ¢) BSE
goriintiisiindeki her bir elemente ait karakteristik X-151n1 spektrumuyla Silisyum, Magnezyum ve Aliiminyum
elementlerinin EDS analizi gorselleri [8].

Sekil 10.a’da gosterilen yaklasik 60 biiylitmedeki bozuk para numunesinin BSE goriintiisiinde karanlik olan

yerler oksijen veya karbon gibi diisiik atom numarali elementleri gosterirken parlak yerler nikel, bakir ya da
cinko gibi biiyiik atom numarali elementleri gostermektedir. Sekil 10.h’de ise cubuksu numunenin SE ve
ayni bolgenin BSE goriintiisii gosterilmistir. SE’de topografik goriintiide girintili ¢ikintili bir goriintii
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gosterilmistir. BSE’de ise atom numarasi farkliligina gore parlaklik ve koyuluk mevcuttur. Sekil 10.c’de ise
BSE goriintiisiindeki EDS analizi gdsterilmistir.

2.3.Numune Hazirlama ve SEM Analizi Yorumlanmasi

Numune Hazirlama SEM Analizi

Karbon Bant
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Numune
Tutucu

Clh&y

Analizin Yorumlanmasi
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Sekil 11. Yalitkan malzemeler Au-Pd/C kaplama yapildiktan sonra iletken malzemeler ise direk numune tutuculara
karbon bantlar {izerine yapistirildiktan sonra SEM analiz cihazina konulur ve elde edilen SEM gorselleri Image J
programiyla partikiil boyutu dagilimi hesaplanir.

v' SEM ile sivi olmayan ve sivi 6zellik tasimayan her tiirlii iletken numune dogrudan incelenebilir [9].
Caplar1 9-15 mm arasinda, kalinliklar1 0.1-30 mm arasinda olan kat1 veya toz numuneler incelenebilir.

v lletken olmayan ya da yar1 iletken numuneler igin Au — Pd Kaplama ya da C kaplama metotlarindan biri
kullanilarak numune ¢ok ince (~ 3A/sn) iletken malzeme ile kaplanir ve goriintiileme islemine hazir
hale getirilir [9].

v Sert biyolojik numuneler (kemik, dis, aga¢ vs.) yukarida bahsi gegen metotlarla kaplanarak
goriintiilemeye hazir hale getirilebilir [9].

v Yumusak biyolojik numuneler (bitki ya da hayvan pargalari, dokulari) siv1 igerdiginden bu numunelerin
hazirhiginda “Kritik Nokta Kurutucu” metodu kullanilir. Béylece numune, yapist ve sekli bozulmadan
kurutularak goriintiileme iglemine hazir hale getirilir [9].

Au-Pd/ C Kaplama

Yari iletken ya da iletken olmayan numunelerin goriintiileme ¢alismasmin daha saglikli yiiriitiilebilmesi
amaciyla yilizeylerinin ince bir katman halinde Au & Pd/C ile kaplanmasim saglar. Tipik kaplama kalinlig
20 — 30 nm ’dir. Kaplama islemi numunenin iletkenligini arttirarak numune iizerine diisiiriilen 151n demetinin
sapmasina ya da goriintiiniin bozulmasina sebep olan numune sarjin1t minimum hale getirir ve sicaklik iletimi
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ile numunenin mekaniksel stabilitesini arttirir. Ayrica birincil ve ikincil elektronlarin yayilimini da arttirarak
detektorlerin daha fazla gorlintiileme verisi toplamasina yardime1 olur [9].

Numune Hazirlama:

a) Incelenecek olan toz numunenin tanelerine ayristirilmas: amaciyla etanol bulunan bir beher iginde
ultrasonik sonikatérde karistirilir ve etanol ucurulur.

b) Cift tarafli karbon iletken bant (12 mm) kullanarak standart aliiminyum pim saplama (12,7 mm x 8 mm)
iizerine dikkatlice yapistirilir ve bantin 6n yiizeyi kaldirilir.

¢) Ardindan kuru toz numuneler karbon bant iizerine dokiilir ve yapigsmayan fazla tozlar pimden
temizlenir.

d) Numune tutucu SEM cihazindaki numune tablasina yerlestirilir.

e) Sekil 11’de gosterilen SEM cihazindan alinan goriintiiler Image J programi yardimiyla partikiil boyutlar
mikronbar referans alinarak 6l¢iiliir ve Origin programi yardimiyla partikiil boyut dagilim grafigi ¢izilir.

Uygu'lana'n/ 1
\ ~ potansiyel Calisma lkincil

Mikrobar \ - ‘fark % | _uzakiifi - elektrop Byitme

e
10
Signal A= S| dag= 260X [N
1

EHT = 020KV WD =125 mm SignlA=SE1  Mags 50X s

Sekil 12. Ornek SEM gériintiileri a) Kalem ucunun uzaktan ve yakindan gériintiisii, b) polenin SEM gériintiisii, c)
mutfak stingerinin SEM goriintiisii ve d) pirit framboidleri ve farkli boyutlarda kristaller (beyaz), gozeneklilik (siyah)
ve fazlari (grilikler) gosteren frezelenmis ylizeyin BSE-SEM goriintiisii [8].

Sekil 12.a’da kalem ucunun SE ile ¢ekilmis SEM goriintiisii farkli bitylitmelerde gdsterilmistir. Goriintiide
en altta bulunan bilgiler yorumlamada olduk¢a 6nemlidir. Her SEM goriintiisiinde bir adet mikronbar,
uygulanan potansiyel fark, calisma uzakligi, hangi elektron tiirii ile cekildigi ve biiyiitme miktar: bilgileri
bulunmalidir. SEM’de uygulanan voltaj malzemenin tiiriine gére degisebilmektedir. Ornegin Sekil 12.b’de
biyolojik bir numune gosterildigi i¢in voltaj diisiik tutulmustur. Elektronun enerjisi diisliriildiigiinde
¢oziiniirlikleri de diiser ve dalga boylar1 biiyiir. Biiyiitme orani cihazin markasina gore degisebildiginden
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en giivenilir yorumlama mikronbara gore yapilabilmektedir. Voltaj ve uygulanan akima goére de ayni
numuneden alinan SEM gorintiileri farklilik gostermektedir (Sekil 13). Yine ¢alisma uzaklig1 ve objetif
acikliginin da SEM gorsellerinde etkisi bulunmaktadir [10].
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Sekil 13. Hizlandirilmis voltaj ve prob akiminin ayni malzemeden ¢ekilen SEM goriintiilerine etkisi [10].

3. Sonuclar ve Tartisma

Bu deney ile oncelikle XRD analizi ve SEM analizi hakkinda teorik bilgilere sahip olunduktan sonra
numune hazirlama c¢aligsmalar1 gerceklestirilecektir. Numune hazirlamanin énemini ve karsilasilabilecek
problemlerin 6grenilmesinin ardindan toz numunelerin XRD grafigi ¢izimi, toz ve fiber numunelerin SEM
analizi yorumlanacaktir.

» LiF bilesiginin txt formatindaki verilerinden Origin programiyla grafik ¢izimi ve HighScore Plus
uygulamasindan alinan JCPDS kartindaki diizlemlerin incelenmesi,

= ZnO nanopartikiiliin farklt morfolojilerdeki SEM goriintiileri ve PVA fiberlerinin SEM goriintiisiinden
Image J ve Origin programlariya partikiil boyutu dagilimi grafigi ¢izimi yapilacaktir.

13



Deney sonunda 6grenciler agagida siralanan pratik ve teorik ¢iktilar 6grenmis olacaklardir:

AN NI NN

Origin, Image J ve HighScore Plus programlar1 hakkinda bilgiler

Txt. Formatindaki dosyadan XRD grafigi ¢izimi

Cizilen XRD grafigindeki fazlar, kristallilik ve diizlemler hakkinda yorum yapabilme
SEM goriintiilerinin tiirlerini ayirt edebilme

SEM goriintiileri hakkinda morfolojik ve partikiil boyutu hakkinda yorum yapabilme
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Deney 2: Malzemelerin Mikroyap: Incelemesi
Ars.Gor. Jilide Hazal OZDEMIR

1.Deneyin Amaci ve Kullanim Alam

Metalografi, metal ve alagimlarinin mikroyapisini inceleyen bir bilim dalidir. Metalografinin temel amaci,
bir metal veya alagimin i¢ yapisin1 mikroskop altinda detayli bir sekilde inceleyerek malzemenin mekanik
ozellikleri, dayanikliligi, termal davranigi ve islenebilirligi gibi 6zelliklerini anlamaktir. Metalografi deneyi,
mikroskobik inceleme i¢in numune hazirlanmasi, zzmpara, parlatma ve daglama tekniklerinin 6grenilmesini
hedeflemektedir [1].

Metalografik inceleme, malzemenin i¢ yapisini ¢esitli agamalarda (6rnegin, dokiim, 1s1l iglem, deformasyon)
gozlemleyerek, malzemenin performansim etkileyen faktorleri anlamak i¢in kullanilir. Bu deney,
mikroyapinin grafigini ¢ikarmak, tane boyutunu belirlemek, faz kompozisyonunu incelemek gibi adimlari
icerir. Elde edilen bilgiler, malzemenin {iretim siirecini optimize etmek, kalite kontroliinii saglamak ve
kullanim 6mriinii artirmak i¢in kullanilir [2].

2. Teorik Bilgi

Malzemelerin yiizey topografyasi veya i¢ yapi incelemelerinde mikroskobik inceleme 6ncesi numunelerin
on hazirlik iglemlerinden gegmesi gerekmektedir. Numune hazirlamadan mikroskobik incelemeye kadar
metalografik calisma yapilirken asagidaki agamalar (Sekil 1) takip edilir.

-=- @ curmne

Numune Alma, Kesme

ve Monteleme

Zimpara

Daglama

Goruntuleme
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Sekil 1. Numunelere uygulanan metalografik islem basamaklari

I. Numune Alma, Kesme ve Monteleme

Metalografide numune alma, bir malzemenin i¢ yapisini incelemek amaciyla kullanilacak olan numunenin
secilmesi ve O6rnek alinmasi siirecidir. Incelenecek numune, hakkinda bilgi edinilmek istenen bir biitiinii
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temsil eder nitelikte olmalidir. Numuneler ana pargadan kesilirken numunenin 1sinmamasina ve asiri
deforme olmamasina 6zen gosterilmelidir. Prensip olarak kesme islemi numunede en az 1sinma ve en az
deformasyon meydana getirmeli ve malzeme kaybini minimumda tutmalidir (6zellikle kiigiik parcalar igin).
Bu durumlarin meydana gelmesi mikroyapinin degismesine neden olabilir. Kesme islemi el testeresi, torna
motorlu testere gibi yontemlerle yapilabilir. En ideal kesme yontemlerinden biri su sogutmali doner disk
kullanimidir. Numune alma ve kesme asamalarinda dikkat edilmesi gerekli hususlar asagida verilmistir.

e  Numune Secimi: Numune, malzemenin temsilcisi olacak sekilde secilmelidir. Homojen bir yapiy1
temsil etmesi, analiz sonuglarinin giivenilirligini artirir. Numunenin alinacagi yer, malzemenin
ozelliklerini en iyi yansitan bolge olmalidir.

e  Numune Boyutu ve Sekli: Numunenin boyutu, kullanilacak ekipman ve analiz yontemlerine bagh
olarak uygun secilmelidir. Numune sekli, analiz amagclarina uygun olarak belirlenmelidir.

e Kesme Islemi: Kesme islemi, numunenin i¢ yapisinin bozulmadan korunabilmesi icin dikkatlice
yapilmalidir. Kesme sirasinda kullanilacak malzeme, numunenin 6zelliklerini etkilememeli ve zarar
vermemelidir.

o Sogutma Yontemi: Kesme islemi sirasinda kullanilan sogutma ydntemi, numunenin termal
deformasyonunu dnlemek amaciyla 6nemlidir. Sogutma sivisi veya soguk hava kullanilabilir.

e Numune Kenarlari: Numunenin kenarlari, kesildikten sonra diizgiin bir sekilde islenmelidir. Kesim
sirasinda olusabilecek deformasyonlari en aza indirmek i¢in kenarlar diizeltilebilir.

o Temizlik ve Kontaminasyon: Numune temiz olmali ve dis etkenlerden korunmalidir. Ayrica,
numunenin temizligi, analiz sonug¢larini dogru bir sekilde yorumlamak i¢in ¢ok 6nemlidir.

Monteleme (Sicak Monteleme/Soguk Monteleme)

Metalografik numune hazirlama islem basamaklarinda (6rnegin, zimparalama, parlatma gibi) elle
tutulamayan numunelerin daha kolay tutulabilmesini saglamak amaciyla uygulanmaktadir. Sicak
monteleme igin, hazneye yerlestirilen numune ve bakalit tozlar1 yaklagik 150-190°C sicaklik ve belirli bir
basingta belirli bir siire bekletildikten sonra sogutulur ve disar1 almir. Sicak kaliplama igin epoksi, akrilik
ve bakalit regineler kullanilabilir. Fakat en cok kullanilan bakalit oldugu i¢in bu islem “bakalite alma” olarak
da bilinmektedir. Sicak montelenmis numuneye ait gosterim Sekil 2’de sunulmustur. Soguk monteleme oda
sicakliginda yapilir. Digaridan basing veya sicaklik uygulanmaz. Regine ve sertlestirici karistirilarak kalip
igine ters konulmus numunenin {izerine dokiiliir. Akrilik, polyester, epoksi regineler kullanilabilir. Belirli bir
siire sonra re¢ine donar ve numune kaliptan ¢ikartilir.

Edges of mounted sample
Specimen are rounded using coarse

paper

Mount

h
Y

30 mm

Sekil 2. Sicak montelemeye ait gdsterim

11. Zimpara

Monte islemi uygulanmis ya da dogrudan alinan numunenin ylizey piiriizliliigliniin alinmasi, diiz homojen
bir yiizeye sahip bir parca haline getirilmesi i¢in numuneler SiC asindiric1 tozlarin kullanildigir zimpara
kagitlari ile zzmparalanirlar. Zimparalar zimpara tozunun 1 ing? (2,54 cm?) basina diisen asindiric1 tanecik
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sayisia gore simflandirilir. ing? bagina diisen tanecik sayisi arttikga zimpara numarasi biiyiir. Numuneler,
kaba zimparadan inceye dogru sirasiyla 6rnegin 60, 120, 180, 320, 400, 600, 800, 1000, 1200, 2000 no’lu
zimparalarla zimparalanabilirler. Zimparalama iglemi bir asindirma islemidir. Her asindirma isleminde bir
onceki islemde yiizeyde kalan agindirici izlerini giderecek sekilde zimpara biiyiikliigii secilmelidir. Béylece
ylizey piriizliligii giderek azaltilir. Zimparalama islemi esnasinda su kullanilir. Yas zimparalama
uygulanarak numune yiizeyinden asinip kopan parcaciklar ortamdan uzaklastirilir. Aksi halde kopan
parcaciklar yiizeye zarar verebilir. Ek olarak, yas zzimpara numune yiizeyinin 1sinmasini da engeller.

II1. Parlatma

Parlatma, diizgiin ve ¢iziksiz bir yiizey elde etmede en son asamadir. Ince zzmparalamadan sonra, ayna
parlakliginda ¢izik igermeyen diiz bir ylizey elde etmek igin parlatma islemi yapilir. Parlatma islemi
genellikle donme hareketi yapan diskler iizerinde yapilir. Parlatma isleminde pasta adi verilen ve sert
parcaciklarin siispansiyonundan olusan soliisyonlar (6rnegin elmas siispansiyon) kullanilir. Kullanilan sert
tanecikler elmas, aliiminyum oksit veya metal oksit esasli olabilir. Genellikle malzemenin sertligine gore
asindirict tozlar kullanilir. Farkli incelikteki asindirict tozlarm kullanildigr bir diskten digerine gecerken
yabanci maddeleri tasimamak i¢in numune ve eller yikanmalidir. Parlatmanin yeterli olup olmadiginin
goriilmesi i¢in gozle ve optik mikroskopta 100X biiyiitmede bakilir. Gozle bakildiginda ayna parlakliginda
olmali ve mikroskop ile bakildiginda ¢izik goriilmemelidir.

1V. Daglama

Parlatma islemi sonucunda elde edilen yiizey bazi malzeme parametrelerinin incelenmesi agisindan
uygundur. Parlatilmig ylizeylerde yapilabilecek bazi inceleme tiirleri sunlardir: Kalinti incelenmesi, Dékme
demirlerin tiiriiniin belirlenmesi ve grafit yogunlugu siniflandirilmasi, Catlak incelemeleri, Porozite
incelemeleri, Bazi ikici fazlarin dagilimlarinin incelenmesi, Baz1 kaplamalarin incelenmesi, vb.

Fakat parlatilmis yiizeyler 15181 esit miktarda yansittigindan yapiin detaylar1 gézlenemez; bunu saglamak
icin yapida kontrast olusturmak gerekir; bunun i¢in daglama yapilir. Daglamada kullanilan daglayicilarla
metal anodik olarak ¢6ziiniir. Amag ya fazlarin kendi aralarinda ya da degisik fazlar arasinda farkli ¢oziinme
hizlarindan faydalanarak 1sik metal mikroskobu i¢in gerekli optik kontrasti yaratmaktir. Daglayicilar alkol,
saf su gliserin gibi sivilarda veya bunlarin karigiminda hazirlanmis organik veya inorganik asitler, alkaliler
veya bunlarin kombinasyonudur. Her metal yapisina veya bilesimine goére uygun bir daglayici ile
daglanmalidir. Aksi halde yeterli kontrast olusmaz ve goriintiilemede istenilen sonug elde edilemez [3], [4].
(Ornegin; nitrik asit ¢ozeltisi: ¢elik numune igin Nital 2 (2 ml Nitrik asit + 98 ml alkol karisimi) veya
alliminyum i¢in hidroflorik asit (HF) daglayici)

2. Deney Malzemeleri ve EKipmanlar

e Incelenecek numune

e Sicak monte cihazi / Bakalit tozu

e Zimpara cihazi / Farkli numaralarda asindirici zimpara kagitlari
e Parlatma cihazi / Parlatma ¢uhasi / Parlatma soliisyonu

e Daglama i¢in incelenecek numuneye uygun daglayici

e  Goriintiileme i¢in 151k metal mikroskobu

3. Deneyin Yapihisi

Incelenecek numune elle tutulabilirligini kolaylastirmak amaciyla sicak monte ile kaliplama (bakalite alma)
islemi gerceklestirilecektir. Ardindan numune kaba zimparadan ince zimparaya dogru olacak sekilde
zimparalanacaktir. Bu islemde her zimpara kagidi degisiminde numune 90° dondiiriilerek ylizey
plriizliliigiiniin giderek azaltilmasi saglanmalidir. Zimparadan sonra numune yiizeyine ayna parlaklig
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kazandirmak i¢in parlatma islemi uygulanacaktir. Daha sonra incelenecek numuneye uygun olarak
hazirlanmis daglayict ajan numune yiizeyine uygulanacaktir. Son asamada goriintilemeye uygun olarak
hazirlanmig numune 151k mikroskobu altinda goriintiilenerek inceleme yapilacaktir.

4. Deney Raporunda Bulunmasi Gereken Bilgiler

e Kapak Sayfasi: Formata uygun olarak; Amblem, Ders Bilgileri, Deney Sorumlusu, Ogrenci Ad-
Soyad/Ogrenci Numaras: Bilgileri ve Grup Numarasi Iceren

e Teorik Bilgi: Deney siiresince ilgili konu hakkinda aktarilmis olan bilginin 6grenci tarafindan
hazirlanmis 6zgiin bir 6zeti

o Deneysel Kisim: Deneyde kullanilan malzeme ve donanimlar; Deneyin uygulama kosullar1 ve deney
sirasina uygun olarak aciklanmig islem basamaklar1 (neden ve sonuglari ile birlikte)

e Degerlendirme: Deney sonunda elde ettiginiz numune goriintiisiiniin 6grenci tarafindan yorumlanmast,
mevcut literatlirdeki verilerin arastirilarak deney kapsaminda elde edilen sonuglar ile kiyaslanmasi

5. Referanslar

[1] Di Gianfrancesco, A. (2017). Technologies for chemical analyses, microstructural and inspection
investigations. In Materials for ultra-supercritical and advanced ultra-supercritical power plants (pp. 197-
245). Woodhead Publishing.

[2] Song, B., Wen, S., Yan, C., Wei, Q., & Shi, Y. (2020). Selective Laser Melting for Metal and Metal
Matrix Composites-Materials Characterization. Academic Press.

[3] Mandal, M., Aashranth, B., Samantaray, D., & Vasudevan, M. (2023). Improvements in the
Metallography of Ferritic—-Martensitic Steels Through a Color Etching Procedure. Metallography,
Microstructure, and Analysis, 12(1), 49-61.

[4] Ashkenazi, D. (2023). Short Discussion Concerning the Metallography, Microstructure, and Analysis
(MMA) 2023 Special Issue on Archacometallurgy. Metallography, Microstructure, and Analysis, 12(5), 738-
741.
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Deney 3: Dokiim Seramik Camurunun Reolojik ve Fiziksel Ozelliklerinin

Analizi
Ars. Gor. Mustafa Borucu

1. Deneyin Amaci

Bu deneyin amaci, seramik camurunun reolojik ve fiziksel 6zelliklerini belirlemek ve alg1 kalip igerisinde
belirli siireler boyunca bekletilen numunelerin fiziksel degisimlerini incelemektir. Deney kapsaminda,
camurun piknometre ve sivi agirhik yontemi ile yogunlugu hesaplanacak ve deflokiilant miktarindaki
degisimlere bagh olarak viskozite degisimleri karsilagtirilacaktir. Ayrica, alg1 kalip icerisinde 3, 6 ve 9
dakika bekletilen numunelerin yas agirlik, kuru agirlik ylizdesi, et kalinlig1 ve cap parametreleri
hesaplanarak analiz edilecektir. Bu sayede seramik camurunun dokiim uygunlugu, reolojik stabilitesi ve
kuruma davranisi1 detayli bir sekilde degerlendirilecektir.

1.1. Seramik Camurunun Hazirlanmast ve Reolojisi

Bir seramik camuru seramik hammaddeleri, su ve baglayicilar, deflokiilant vb gibi yardimci maddeler igerir.
Optimum bir kompozisyon hazirlamak igin Seger Tablolar1 veya Seger Oranlar1 olarak adlandirilan 6zel
tablolar kullanilir. Bu Seger tablolari, seramik hammaddelerinde bulunan oksitler arasindaki oranlari
gostermektedir. Yeni bilesimler gelistirirken oranlari sabit tutmak gereklidir, ¢iinkii her oksidin reoloji
tizerinde farkli bir etkisi vardir. Seger tablolar1 nihai iiriin ve nihai {irlinden istenen 6zelliklere gore degisir.

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

Newton ve Newton olmayan akiskanlar olmak iizere iki ana akigkan grubu vardir. Newton akiskanlar1 su
gibidir, viskoziteleri zamanla degismez. Ancak Newton olmayan akigkanlar i¢in viskozite zamanla degisir.
Newton olmayan akigkanlarin viskozitesi sayim siiresi ile azalir.

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

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

Tiksotropi, viskozite kadar 6nemlidir. Tiksotropi ¢ok yiiksekse, {iriiniin kuruma siiresi uzar. Tiksotropi ¢ok
diisiikse, tlirliniin kirilgan olmasina neden olur.

1.2. Flokiilasyon, Deflokiilasyon, Deflokiilant

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

Deflokiilasyon durumunda, partikiillerin yiizey yiikleri notralize edilmistir, bu partikiillerin siispansiyon
halinde tekli ayn birimler olarak kalmasina yol acar. Yiikler olmadan ve ¢ekim olmadan, parcaciklari bir
arada tutan kuvvet yoktur. Bu yilizden, deflokiilasyon durumunda viskozitede bir azalmaya olur. Flokiilasyon
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durumundaysa, partikiillerin aralarindaki elektrostatik ¢ekimin neden oldugu ii¢ boyutlu yapilar
olugmaktadir. Bundan dolayi viskozitede bir artisa yol acar.

Deflokiilantlar

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

Deflokiilantlarin slispansiyon halinde hareket etmesi icin ¢esitli mekanizmalar vardir. Bunlar;

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

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

e Partikiiller {izerinde negatif yiik elde etmek i¢in anyonlarin elektrik alan1 altinda adsorpsiyonu.

e Koruyucu bir koloidin eklenmesi.

e Siispansiyonda bulunabilen topaklastirict iyonlarin ¢dkelme veya koordinasyon komplekslerinin
olusumu ile ortadan elimine edilmesi.

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

iyi bir dokiim ¢camuru su ozelliklere sahip olmaldir:

e Al kalip igerisinde kolaylikla yayilabilmesi i¢in diisiik vizkoziteli olmal
o Kati maddeler ¢cokmemeli
e Dokiimden sonra kaliptan kolayca ¢ikarilabilmeli

Alg1 kaliba dokiim yontemi genellikle bilyiik hacimli ve karmasik sekilli {irlinlerin {iretiminde tercih edilen
bir sekillendirme yontemidir. Bu yontem, simetrik olmayan iiriinler, bazi 6zel ates tuglalari, sofra takimlari
ve lavabo, klozet, kiivet gibi saglik gereclerinin sekillendirilmesinde ve ileri teknoloji seramiklerinin
iretiminde kullanilmaktadir. Saglik gereglerinin iiretiminde trlinlerin sahip oldugu biiyiik hacim ve
sekillerinin karmasik olmasi nedenleriyle al¢1 kaliba dokiim tercih edilmektedir.

Dokiimde kullanilan kaliplar gézenekli yapida ve su emme yetenegine sahip al¢i kaliplardir. Bununla
birlikte poroz yapida sentetik malzemelerde kullanilmaktadir. Dokiim yoluyla saglikli bir iiretim
yapilabilmesi i¢in oncelikle kaliplama teknigine uygun yani araliksiz birlesen, agilirken takilma yapmayan
alg1 kalibin, darbeye karsi dayanikli, esit kalinlikta, uygun porozite ve yeterince kurutulmus olmasi
gerekmektedir. Ayrica kalip dokiime hazirlanirken temiz olmasi, birlesme ylizeylerinin diizgiin olmasi gok
Oonemlidir.

Alet kalip suyu ¢ok hizli emer. Al¢1 kalip i¢ine doldurulan camurun suyu kalip yiizeyinden baslamak iizere
kalip tarafindan hizli bir sekilde ¢ekilir. Aralarindaki su tabakasinin azalmasiyla birbirlerine yaklasan taneler
arasindaki itme kuvvetleri tanelerin ¢ekim kuvvetleri tarafindan yenilerek etkisiz hale gelir. Boylece
partikiiller st iiste birikmeye ve birbirlerine yapismaya baslarlar. Zaman ilerledikce iist iiste biriken
tanelerin sayisi artar ve kalibin i¢ yilizeyinden itibaren bir kat1 s1vi1 aras1 gegis tabakasi olusur. Bu tabakanin
kalinlig1 zaman gegtikge artar ve bu kalinlik alma hizi olarak bilinir. Bu hiz zaman gectikge azalir.
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Sekil 1: Slip dokiim yontemi ile sekillendirmenin sematik gosterimi

l Belirlenen bilesime gore hammaddelerin tartiimasi

| Uygun oranda deflokilant ve su ilavesinin yapilmas

l‘ Bilyali/eksenel/ ... deg‘u'rmencrler ogutmenin gerceklestirilmesi
l Hazirlanan camurun algr kalip icevisine doktilmesi

' Doktim istenen et kalmligna ulastiktan sonra islemin sonlandirilmasi

l Kaliptan ¢ikarilan yag seramik btinyenin kurutulmasi

l Kuru seramik blinyenin sinterleme isleminin gerceklestivilmesi

Sekil 2. Seramik iiriinlerin dokiim yontemiyle iiretimi i¢in genel akim semasi

2. Deneysel Boliim

2.1. Gerekli Aletler
Viskozimetre, Karistirici, Piknometre, Tart1 Aleti, Al¢1 Kalip, Kumpas.

2.2. Deneyin Uygulanmast

e Seramik Camurunun Yogunluk Olg¢iimii:
o Hazir seramik camurunun yogunluk 6l¢iimii piknometre ve sivi agirlik yontemi ile
belirlenir.
o Piknometreye belirli bir hacim seramik ¢amuru alinarak tartim yapilir ve yogunluk
formiilii ile hesaplanir.
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e Seramik Camurunun Viskozite Ol¢iimii:
o Camurun viskozitesi analog viskozimetre ile belirlenir.
o lIk olarak, belirlenen miktarda seramik ¢amuru 700 rpm hizda karistirilir ve viskozite
degeri kaydedilir.
o Sonra, belirlenen deflokiilant oranlarinda eklemeler yapilarak viskozite dlgtimleri tekrar
edilir ve viskozite-deflokiilant iligkisi analiz edilir.

e Seramik Camurunun Alg1 Kaliba Dokiimii ve Bekleme Siirelerine Gore Fiziksel Analiz:
o Alg1 kalip deney i¢in hazirlanir ve temizlenir.
o Seramik camuru, kalip icerisine dokiilerek 3, 6 ve 9 dakika boyunca bekletilir.
o Numuneler yas agirlik, et kalinligi, ¢ap ve kuru agirlik agisindan olgiilerek karsilagtirma
yapilir.

Daha detayli bir yapilis anlatacak olursak, 4-6 Poise (yer karolar1 i¢in gerekli deger) arasindaki viskozitenin
olmasi gerekmektedir. Tiksotropiyi belirlemek icin, her viskozite Ol¢iimiinden sonra ¢amur 5 dk.
dinlendirilir. Daha sonra viskozite tekrar 6lgiiliir, bu iki viskozite degeri arasindaki fark tiksotropiyi verir.
Camur nihai viskozitesine ulastig1 zaman, eklenen deflokiilant, camura daha fazla miktarda deflokiilant ilave
edilene kadar viskoziteyi etkilemez. Bu yliksek miktarda eklenen deflokiilant, beklendigi gibi davranmaz
ve camurun viskozitesini artirir. Dolayisiyla, viskozitenin ulagilan degerinin kaniti stabilite ve takibinde
eklenen deflokiilant ile viskozitedeki artirmasidir.

Camurun reolojik analizleri sonrasinda al¢1 kaliba slip dokiim yapilacaktir. Daha 6nceden hazirlanmis olan
seramik camurunun vizkozite degeri ve litre agirhig1 Slgiilecektir. Bu analizler ile camurun reolojik analizi
yapilmis olur ve dokiim i¢in uygunlugu tespit edilir. Devaminda al¢1 kaliplar dokiime hazir hale gelecek
sekilde igerisi temizlenir ve seramik ¢camurun kalip icerisine dolumu saglanir. Bu noktada deneyin verimli
geemesi ve kargilastirma yapilabilmesi adina, ilgili deney grubu kendi igerisinde ikigerli veya tigerli gruplara
ayrilarak, seramik camurunun alg1 kalip icerisinde farkli dakikalarda beklenilmesi saglanacaktir. Farkli
dakikalar ile beklenen seramigin kaliptan ayrildiginda farkli et kalinligina sahip olmasi1 beklenmektedir. Bu
nedenle her bir grup sirast ile 3dk-6dk-9dk kendi seramik kalibin1 bekleterek kalip igerisindeki fazla camuru
bosaltir. Kalip ters bir sekilde masa {izerine konur ve seramigin kalip icerisinden rahat bir sekilde
cikabilmesi i¢in bir siire beklenir. Sonrasinda seramik kaliptan dikkatli bir sekilde ¢ikarilir ve ilgili iiriin
10dk agik havada bekletilir.

Wiscosity

_—

Deflocculant

Sekil 1. Viskozite-Ilave edilen deflokiilant diyagrami
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3. Sonuglar
Sonug olarak bu deneyde dokiilebilir bir seramik ¢camurunun reolojik davranisi ve alg1 kaliba slip dékiim
yontemi ile diriiniin sekillendirilmesi agiklanmis ve deneysel olarak analizleri gosterilmistir.

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

(2) BARNES H. A., Handbook of Elementary Rheology, 2000
(3) WORRAL W. E., Ceramic Raw Materials, 1982

(4) CICEK B., Ceramic Processing Methods Lecture Notes, 2015
(5) “Seramik”, TMMOB Kimya Miihendisleri Odasi, 1980, Ankara
(6) Ates Arcasoy, Seramik Teknolojisi, M.U. Giizel Sanatlar Fakiiltesi, Seramik Boliimii Yay.1983

Rapor icin istenenler :

Deneyin amact

Deney hakkinda kisa teorik bilgi

Deneyin uygulanisi deneydeki sira ile 6zgiin bir dille anlatilacak.

Deneyde elde edilen sonuglar iizerinde yorum yapilarak, grafik ¢izilmesi. (EXCEL)

el
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Deney 4: Asinma Testi
Ars. Gor. Caner KORKMAZ

1. Deneyin Amaci
Metalik malzemelerin aginma davraniglarinin ve direnglerinin belirlenmesi

2. Teorik Bilgi

Birbirine temas eden miihendislik malzemelerinin, birbirlerine siirtiinmesi neticesinde meydana gelen
asinma, ¢esitli makine ve techizatin kullanimi sirasinda ¢ok biiyiik ekonomik kayiplara sebep olmaktadir.
Asinma, bir yiizeyden diger bir yiizeye malzeme transferi veya asinma pargalarinin olusumu neticesinde
ortaya c¢ikan malzeme kaybidir. DIN 50320°de asinma; “kullanilan malzeme ylizeylerinden mekanik
sebeplerle ufak parcalarin ayrilmasi suretiyle meydana gelen degisiklik™ olarak tanimlanmaktadir.

Temas halinde bulunan kat1 yiizeylerde, malzeme kaybi ii¢ sekilde gerceklesebilir. Bunlar bolgesel erimeler,
kimyasal ¢6zlinme ve yiizeyden fiziksel anlamda olusan ayrilmadir. Uygulamada asinma kapsaminda, daha
cok yiizeyden fiziksel anlamda ayrilan malzemenin sebep oldugu hasarlar dahil edilmektedir.

Bir aginma sisteminde; ana malzeme (asinan), karsi malzeme (asindiran), ara malzeme, yiik ve hareket
asinmanin temel unsurunu olusturur. Biitiin bu unsurlarin olusturdugu sistem teknikte “Tribolojik Sistem”
olarak isimlendirilir.

Bir aginma sistemindeki onemli etkenlerden biri de ¢evre sartlaridir. Sistem elemanlarinin nem ve korozif
etkiler ile kars1 karstya kalmasi aginmay1 hizlandirir.

Asinma, genellikle dnceden bilinen bir hasar tipidir. Birbirleri ile temasta olan malzeme yiizeyleri oksit
filmleri veya yaglayicilar ile korunsalar bile, mekanik yiiklemeler altinda oksit tabakasinin veya yaglamanin
bozulmasi, iki ylizeyin birbiriyle dogrudan temasina sebep olabilir. Bu temas sonucu olusan siirtiinme
malzemenin ¢aligma kosullarindaki émriinii ve performansini sinirlayan aginmaya sebep olur. Bu hasar
uygun yaglama, filtreleme, uygun malzeme se¢imi ve uygun tasarim gibi faktorlerle en aza indirilebilir,
fakat kesinlikle 6nlenemez.

Asinmay etkileyen faktorleri dort ana grup halinde toplanabilir:

1. Ana malzemeye bagh faktorler
a) Malzemenin kristal yapisi
b) Malzemenin sertligi
¢) Elastisite modiilii
d) Deformasyon davranisi
e) Yizey purizliligi
f) Malzemenin boyutu
2. Karsi malzemeye bagh faktiorler ve asindiricinin etkisi
3. Ortam sartlar
a) Sicaklik
b) Nem
¢) Atmosfer
4. Servis sartlar
a) Basing
b) Hiz
¢) Kayma yolu
There are many wear mechanisms. It is possible to explain them under the following main headings.
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2.1 Mekanizma Sistemine Gore Siniflandirma

Adhesiv Asinma: Ozellikle birbiriyle kayma siirtiinmesi yapan, metal-metal asinma giftinde meydana gelen
kaynaklasma olaymnin bir sonucudur. Birbiri iizerinde kayan yiizeylerdeki gerilmeler kiigiik yiiklemelerle
dahi akma gerilmesi sinirina erigirler veya gecerler. Boylece temas eden metaller arasinda yapisma
kuvvetleri kendini gosterir. Bu nedenle bir parcadan digerine malzeme gegisi, soguk kaynaklasma ve kiiciik
parcalarin kopmasi olaylari meydana gelir.

Adhesiv aginma, en sik rastlanan asmmma tiirli olmasma ragmen genellikle hasar1 hizlandiricr etkide
bulunmaz. Adhesiv aginma bir metal yiizeyinin baska bir metal yiizeyindeki bagil hareketi sirasinda
birbirlerine kaynamis veya yapismis ylizeydeki piiriizlerin kirilmasi sonucu ortaya ¢ikar. Eger iki metal ayni
sertlikte ise asinma her iki yiizeyde de olusur. Metaller arasindaki yaglamanin miikemmel olmasi, yiizeye
etki eden yiikiin azaltilmas1 ve malzemenin sertliginin arttirilmasi adhesiv asinmay1 azaltir.

Sonug olarak adhesiv aginma; yiizeye etkiyen normal yiikle, kayma yolu ile ve asinan malzemenin ylizey
sertligi ile orantilidir.

Abrasif Asinma: Yirtilma veya ¢izilme asinmasi olarak da isimlendirilen abrasif asinma, sistemde hizli
hasara neden olan 6nemli bir aginma tiiriidiir. Abrasif aginma; biri digerinden daha sert ve piiriizlii olan metal
yiizeylerinin birbiriyle temas halindeyken kayma sirasinda meydana gelir.

Metal olmayan malzemelerin sebep oldugu asinma genellikle ¢izilme seklindedir.

Sert pargaciklarin yumusak metale batmasi abrasif aginmaya sebep olabilmektedir. Bu mekanizmaya 6rnek
olarak, sisteme disaridan giren toz pargaciklarinin veya bir motorda olugan yanma iiriinlerinin sebep oldugu
asinma tarzi verilebilir.

Abrasif aginma hizi, malzeme yiizeyine etki eden yiik azaltilarak diisiiriilebilir. Boylece parcaciklarin yiizeye
daha az batmasi ve ¢apak kaldirilmasi sirasinda daha az iz birakmasi saglanir. Malzeme agisindan abrasif
aginmay1 azaltmak igin;

e Dabha sert alagim kullanmak,
e Sertlik arttirmak amaciyla 1s1l islem uygulamak,
e Malzeme yiizeyini sert bir tabaka ile kaplamak, tavsiye edilir. Bu énlemlerle abrasif asinma hizini
azaltmak miimkiindjir.
Abrasif aginma endiistriyel cihazlarda malzeme kayiplarinin baslica sebebidir. Asindiran malzeme serbest
halde iki metal arasinda bulunuyorsa veya yalniz bir metali agindiran sabit veya serbest taneler mevcut ise
bu durumda;

e Iki elemanl abrasif asinma,

e Ug elemanl abrasif asinma, seklinde gruplandirma miimkiindiir.
Metal-metal siirtinmelerinde aginma iki elemanli abrasif veya adhesiv olarak baglayip {i¢ elemanl1 abrasif
olarak devam eder. Bu durumda araya giren toz, mineral taneleri, ¢izilme sonucu serbest hale gecen mikro
talaglar ve pargalanmis oksit pargaciklari {igiincii elemani (ara malzemeyi) olusturabilir. Serbest hale gegen
mikro talas pargaciklari genellikle ana malzemeden daha sert olduklarindan (ii¢ elemanli) abrasif aginma,
asinmay1 hizlandirmaktadir. Endiistriyel makinalardaki en 6nemli aginma tiirii olan abrasif asinmaya genel
olarak asagida verilen yerlerde rastlanmaktadir;

e Traktdr, greyder gibi tarim ve is makinalarinin bigak ve tirnaklarinda,
e Cevher isleme ve 6gltme tesislerinde,
o Eleklerde, Degirmenlerde, Nakil makinalarinda.
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Bu gibi makine ve makine pargalarinda yalmzca abrasif asinmadan sz edilebilecegi gibi, bunlardan baska
asmma tiirlerinin de birlikte goriilmesi miimkiindiir.

Abrasive wear

Two body abrasive wear

— —»

Three body abrasive wear
— R

www.substech.com

Sekil 1: iist kisim Iki boyutlu abraziv asinma, Alt kisim Ug boyutlu abraziv aginma

2.2. Hasarin Fiziksel Gériiniisiine Gére Siniflandirma

Kayma Asinmasi

a. Taneli mineraller tarafindan olusturulanlar Taneli minerallerin meydana getirdigi kayma
asinmasi, mineral sertligine bagli olarak belirlenir. Metal olmayan sert malzemelerde asinma, metal
malzemelerde oldugu gibi mineral tanelerinin sertligiyle artar, fakat sert malzemenin aginma
yiizeyinde gevrek kirilmalar meydana gelir. Asinma esnasinda malzeme sertligi, asinma direncinin
bliytkliginii etkileyen 6nemli bir faktordiir.

b. Metal-metal asinmas1 Metal-metal siirtiinme tiplerinden hidrodinamik siirtinmede genellikle
hi¢cbir aginma olmaz ve malzeme ¢iftinin 6nemi yoktur. Clinkii malzemeler bu anda birbirine temas
etmemektedir. Fakat tam yaglama i¢in minimum bir hiz gereklidir. Karisik yaglamada kuvvet
kismen hidrolik, kismen kat1 cisimlerin temasi ile saglanir. Bu temas noktalarinda malzemelerin
ozellikleri ve kayma yapan malzeme ciftleri ile yaglayic1 maddenin etkisi vardir. Ozellikle yagsiz
ylizeylerin siirtiinmesinde asinma durumu malzeme ¢iftinin yiizeyine baglidir. Ayrica kayma
yiizeylerin islenisi (yiizey piirtzliligi, islemi dogrultusu) de asmmmaya biiyiik Olgiide etki
etmektedir.

Erozyon Asinmasi

Erozyon (hidro-abrasif) asinmasi, akict maddelerin meydana getirdigi asinmadir. Sivilar, gazlar akis
sirasinda parganin sinir yiizeylerinde patlama veya ¢arpma etkisi yaparak yiizeyden parcaciklar koparirlar
ve girdaplar etkisiyle dalgali ylizey meydana getirirler. Boylece asinma daha da hizlanir.

Korozif Asinma

Asinan yiizeyler, ayn1 zamanda korozif etkilere de ugrarsa buna korozif asinma denir. Kimyasal korozyon
kendi basina olusabildigi gibi diger asinma tiirleriyle birlikte de meydana gelebilir. Yiizeye sikica yapisan
filmler olusturan kimyasal reaksiyonlar yiizey asinmasini Onler. Fakat film kirilgan ve ylizeye gevsek bagl
ise aginma biiyiik miktarda hizlanir. Ciinkii siirtlinme hareketi sirasinda filmler catlar ve yerinden kopar.

Yuvarlanma Asinmasi
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Bu tiir aginma birbiri tlizerinde yuvarlanarak hareket eden malzemelerde olugsan asinmadir. Bu aginma da
siiphesiz malzemelerin 6zelliklerine siki sikiya baglidir. Yuvarlanma esnasinda asinma tek bir malzemede
olusabilecegi gibi her iki malzemede de degisen miktarlarda olusabilir. Yuvarlanma aginmasinda yiizeylerin
yaglanip, yaglanmamasinin ¢ok bilylik 6nemi vardir.

2.3. Asinmamn Aldigi Ozel Adlar Vasitasiyla Siniflandirma

Ogiitmeli Asinma

Ogiitmeli asinma, yiiksek basinglar altindaki partikiillerin metal yiizeyleri ile diisiik hizlarda karsilasmalari
sonucunda, metal yiizeyinden parcaciklarin kesilerek veya ¢cok sayida ufak cizikler agilarak kopartilmasi
ile meydana gelir. Bu yiiksek basing ve diisiik hiz kombinasyonu, genellikle hafriyat ¢aligmalarinda
kullanilan buldozer ve kepge gibi agir i makinalarinin ¢aligma kosullarinda meydana geldigi i¢in, bu
araglarin kesici ug yiizeylerinde bu hasar tiirii meydana gelir. Kepgelerde kullanilan kesici ve batici
uclarin, 6giitmeli asinma sonucunda sekil degisimi meydana gelerek korlenme olusur.

Oymali Asinma

Oymali asginma, malzeme yiizeyinin ¢ok yiiksek gerilmelerdeki g¢arpma durumlarinda, yiizeyden bir
parcanin kesilerek veya oyularak kopmasiyla meydana gelir. Bu tip asinmaya genellikle hafriyat,
madencilik, petrol kuyularini delme igslemi ve benzeri kosullarda galisan malzemelerin kesme ve delme
gorevi yapan kisimlarinda goriiliir. Bu islemler sirasinda sert abrazif parcaciklarin ¢ok yiiksek gerilmeler
altinda malzeme yiizeyine ¢arpmalari ile, yiizeylerde hizli bir sekilde hasar olusumu meydana gelir.

Oymali aginma diger asinma tiirlerine gore ¢ok daha hizli olarak gelistiginden, bu aginmaya ugrayan
parcalarin yenileriyle degistirilerek kullanilmasi daha ekonomik olmaktadir.

Kazimah Asinma

Kazimali aginma, karsilasan yiizeylerde mikro kaynagsmanin meydana geldigi adeziv aginmaya bir miktar
benzemektedir. Aralarindaki fark ise; adeziv aginma, birbirleri iizerinde kayan yiizeylerde meydana gelirken,
kazimal1 asinma birbirlerine gore hareket etmeyen yilizeylerde meydana gelir. Ancak kazimali asinma, ¢ok
diisiik genlikteki hareketlerin (vibrasyon) meydana geldigi sistemlerde, mikro kaynasmanin olusmasiyla
meydana gelir. Kazimali aginma, vibrasyonlu ortamlarda ¢aligan somun, pergin gibi baglanti elemanlariyla
birlestirilmis sistemlerde otomobil saftlarinin birlesme noktalarinda ve yataklarda en yaygin olarak
rastlanilan hasar olusum mekanizmasidir.

Asinma testleri degisik deney diizeneklerinde (Sekil 2) yapilmaktadir. Asinma deneylerinde en yaygin deney
donanimlarindan birisi, bir disk (Silindir veya dikdortgen) iizerine bastirilan pimdir. Sekil 2 den de
gorildiigi gibi bu pim, disk yiizeyinin lizerine bastirilmistir. “Disk {izerinde pim” metodunun bagka sekilleri
de vardir. Ancak ana fikir hep aynidir. Bu tip asimetrik diizenlemelerde, pim ya da blok ¢ogu zaman
numunedir ve bu parg¢anin asinma hizi 6lgiiliir. Diger parga olan disk ise, “dis yiizey” olarak isimlendirilir.
Asinma deney diizenekleri uluslararasi standartlara uygun olarak standartlagtirilmistir.
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Sekil 3: Asinma deney diizenekleri, a) Ball on disk, b) Pin on disk, ¢) Pin on roller

3. Kullanilan Cihaz ve Malzemeler

4. Deney Prosediirii

Numune cihaza yerlestirilecektir.

Teste baslanacak

Deney 6ncesi numune agirligi dlgiilecektir.

Pim kontrol edilerek cihaza yerlestirilecektir.

Numune iizerine pim yavasg¢a birakilacaktir.

Deneyimizde pin on disk asinma deneyi gergeklestirilecektir.
Pin on disk asindirma cihazi
Bilgisayar

Asindirma pimi humune
Tart1

Optik mikroskop

Deney sonras1 numune agiligi 6lgiilecek ve agilik kaybi hesaplanacaktir.

Asinma izi optik mikroskop altinda incelenecek detayli agiklanacaktir.
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5. Sorular ve Raporda istenenler

e Deney prosediiriinii detayli aciklayimz.

e Asinma katsayis1 — zaman egrisini ¢iziniz.

e Agmmanin tiiriinii agiklayiniz

e Tribolojik sisteme etki eden faktorleri agiklayiniz
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Deney 5: Korozyon ve Korunma
Ars. Gor. Berk COBAN

1. BOLUM: DUSUK ALASIMLI CELIK VE PASLANMAZ CELIGIN ASIDIiK
COZELTIDEKI KOROZYONU

1. Deneyin Amaci
Celiklerin asidik ¢ozelti icindeki elektrokimyasal davraniginin incelenerek korozyon hizinin iki farkl
yontemle olgiilmesi.

2. Teorik Bilgi

Korozyon, genel olarak malzemelerin, 6zel olarak metal ve alasimlarin icinde bulunduklari ortam etkisiyle
fiziksel, kimyasal ve mekanik o6zelliklerinde istenmeyen degisikliklerin meydana gelmesidir. Metaller
yerkabugunda en stabil hallerinde cevher halinde bulunmaktadirlar. Belli prosesler ile enerji harcanarak
metallerin bu cevherlerden metalik halleri elde edilir ancak metaller saf metalik hallerinde daha reaktif(stabil
olmayan) haldedirler. Bunun sonucunda metaller farkli kosullardaki ortamlara sokulunca yiizeylerinden
baglayarak korozyona ugramaktadirlar. Korozyona ugrayan metal termodinamik olarak daha stabildir, ama
bunun sonucunda sekillendirilebilme, siineklik, sertlik, iletkenlik vb. 6zellikleri kotiilesmektedir.

Elektrokimyasal korozyon ise, bir korozyon ¢esidi olup, metallerin sulu ortamlarda bozunmaya ugramasidir.
Metal-ortam sisteminde elektrokimyasal hiicre olusumu ile kendiliginden meydana gelen elektrokimyasal
korozyonda disaridan enerjiye gereksinim yoktur. Bir metalin iyon haline ge¢me istegi onun aktifligini
belirlemekte ve metalin korozyona ugrama egilimini gostermektedir. Metallerin standart elektrot
potansiyellerini gosteren EMK (Elektromotor kuvvet) serileri, hesap yoluyla elde edilen termodinamik
seriler olup, metallerin aktiflik durumlarn ile ilgili fikir vermektedir. Ayrica, deniz suyunda yapilan
deneylerle olusturulan galvanik seriler de farkli metal ve alagimlarin aktifliklerini kiyaslamada daha faydali
olabilmektedir.

Ayn1 ortamda bulunan ve birbirine temas eden farkli metal ve alasimlardan daha aktif olan1 anot olarak
davranip korozyona ugramakta, diger metal ise katot olarak davranip korozyondan korunmaktadir. Diger
yandan, elektrokimyasal korozyonun olusabilmesi i¢in ortamda mutlaka iki farkli metalin bulunmasi
gerekmez, bir metal elektrolit iginde tek basinayken de korozyon gerceklesebilir. Metalin yapisinda veya
ylizeyinde bulunan farkli bolgeler nedeniyle metalin bazi kisimlar1 anot, baz1 kisimlar: ise katot olarak
davranabilmektedir.

Elektrokimyasal korozyonun gergeklesmesi i¢in sistemde bes elemanin bulunmasi zorunludur. Bunlar; anot,
katot, arayiizey, elektronik iletken ve elektrolitik iletkendir. Elektrokimyasal korozyon siiresince anotta
ylikseltgenme reaksiyonu goézlenirken, katotta ortamin pH durumuna ve elektrolitte ¢ozlinmiis oksijen
miktarina gore farkli indirgenme reaksiyonlart meydana gelir. Metal-elektrolit arayiizeyinde gerceklesen bu
reaksiyonlar agagida verilmistir:

Anodik reaksiyon:

Me — Me™? + 2¢

Katodik reaksiyonlar:

2H" +2e¢ — H, asidik ortamda
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O, +4H" +4e — 2H,O  hava igeren asidik ortamda
0, +2H,0 +4e" — 40H"  bazik ya da nétral ortamda
Me?" + 2e— Me? herhangi bir ortamda

Korozyon hizi, pratik olarak, birim yiizey alanindan birim zamanda uzaklasan metal kiitlesi olarak
tanimlanmaktadir. Korozyon hizinin 6l¢iimii i¢in ¢esitli yontemler mevcuttur. Bunlardan, agirlik kaybi
yoOntemi ve polarizasyon egrilerinin ¢izilmesiyle gerceklestirilen Tafel ekstrapolasyon ve lineer polarizasyon
yontemleri en sik tercih edilen yontemlerdir. Ayrica, elektrokimyasal korozyon olaylarindaki katodik
reaksiyonlarin hidrojen veya oksijen rediiksiyonu olmasi, bazi durumlarda, deney sirasinda agiga ¢ikan gaz
miktarinin belirlenerek korozyon hizinin saptanmasina olanak verir. Korozyon hizinin belirlenmesinde en
dogru sonucu verecek yontem segilmelidir.

Korozyon hizi gesitli birimlerle ifade edilebilmektedir. Bunlardan en sik kullanilanlari; mg/dm? .giin (mdd),
mm/yil, ipy (inch per year) ve mpy (mil per year) birimleridir Bu birimler birbirlerine
donistiiriilebilmektedir (6rn: 1 ipy = 1000 mpy = 25,4 mm/y1l).

Deney numunesinde meydana gelen agirlik kaybi belirlendiginde, korozyon hizini asagidaki formiil
yardimiyla hesaplamak miimkiindiir.

H=K.AG/A.d.t
H: korozyon hiz1 K: istenen korozyon hiz birimi i¢in sabit bir say1 (‘mpy’ i¢in 3.45x10°)
AG: agirlik kayb1 (g) A: ¢dzeltiye maruz kalan yiizey alan1 (cm? ) d:

metalin yogunlugu (g/cm®)  t: deney siiresi (s)

Bu formiilde yer alan degiskenlerin birimleri ve K sabit sayisinin degeri, hesaplanmak istenen hiz
birimine gore degismektedir. Bu deneyde korozyon hizi ‘mpy’ cinsinden hesaplanacaktir.

3. Deney Prosediirii

3.1. Kullanilan Alet, Cihaz ve Malzemeler

Celik numuneler, 2 M HNOj3 ve 2 M HCI ¢ozeltisi, beher, cam huni, biiret, puar, etiiv, hassas terazi, zimpara
kagidi.

3.2. Deneyin Yapulisi

Celik levhalardan belirli boyutlarda kesilen ve bir tarafindan delinen numunenin yiizeyi zimparalandiktan
sonra yikanir ve kurutulur. Boyutlar1 ve agirligi dl¢lilen numune, ip yardimi ile huniye sabitlenir. Huni ise
biirete gecirilerek, numuneyle birlikte pH=1 olan 2 M HNO3 ve HCI ¢6zeltisine daldirilir (Sekil 1). Daha
sonra biirete belirli bir miktar ¢dzelti ¢ekilir. Biiretteki ¢ozelti seviyesindeki algalma, her 3 dakikada bir
kaydedilir. Biiretteki ¢ozelti seviyesi sifira geldiginde ise deney sonlandirilir ve toplam deney siiresi
kaydedilir. Deney sonunda numune ¢dzeltiden ¢ikarilir, yikanir, kurutulur ve tekrar tartilir. Deney siiresince
meydana gelen agirlik kaybi hesaplanir.
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Fdiny y Cinko

Sekil 1. Deney diizenegi
2. BOLUM: KURSUNUN ASIDIK COZELTIDEKI KOROZYONU

1. Deneyin Amaci
Kursunun asidik ¢6zelti i¢indeki korozyon hizinin Tafel Ekstrapolasyon Yontemi ile dl¢lilmesi.
2. Teorik Bilgi

Tafel ekstrapolasyonu, korozyon hizin1 6l¢mek igin klasik kiitle kaybiyla 6lglim yontemine gore daha hizl
olan ve yayginlikla kullanilan bir polarizasyon yontemidir. Tafel ekstrapolasyonundaki polarizasyon
egrileriyle elde edilen korozyon hizinin genellikle kiitle kaybiyla 6l¢iimiiyle elde edilen hizla genellikle ayni
olmadigr bilinmektedir. Tafel kinetikleri, korozyon kosullarinda genel olarak tersinir reaksiyon
potansiyelleri gerceklesen tiim reaksiyonlar ortadan kalktigindan kiitle tagima limitlerinin dikkate
almmadig1 durumlarda korozyon kinetiklerini biiyiik oranda dogru sekilde temsil etmektedir.

Elektroda bir dis akim uygulanirsa, elektrot potansiyeli, hi¢ akim gegmedigi degerinden farkli bir deger alir.
Akim uygulanirken elektrot potansiyelinde meydana gelen degisime ‘polarizasyon’ denir. Deneysel olarak
elde edilen polarizasyon egrileri, metalin sdz konusu olan elektrolit igindeki hizinin belirlenmesinde
kullanilabilmektedir. Bu amagla iki elektrokimyasal yontem uygulanmaktadir; Tafel ekstrapolasyon
yontemi ve lineer polarizasyon yontemi.

Tafel Ekstrapolasyon Yontemi

Tafel ekstrapolasyonu, korozyon hizin1 6lgmek i¢in klasik kiitle kaybiyla 6l¢iim yontemine gore daha hizli
olan ve yaygmlikla kullanilan bir polarizasyon yontemidir. Tafel ekstrapolasyonundaki polarizasyon
egrileriyle elde edilen korozyon hizinin genellikle kiitle kaybiyla 6l¢iimiiyle elde edilen hizla genellikle ayni
olmadigi bilinmektedir. Tafel kinetikleri, korozyon kosullarinda genellikle tersinir reaksiyonlar potansiyel
olarak gerceklesemediginden kiitle tasima limitlerinin dikkate alinmadig1 durumlarda korozyon kinetiklerini
biiylik oranda dogru sekilde temsil etmektedir.

Polarizasyon (akim-potansiyel) egrileri, yar1 logaritmik skalada cizilen egrilerdir. Uygulanan dis akim belli
bir degere eristikten sonra, bu egrilerde belirgin bir kirilma olur ve bu noktadan sonra potansiyel ile
uygulanan dis akimin logaritmasi (E - log i) lineer bir degisim gosterir. Akimin logaritmasinin lineer olarak

degistigi bu bolgeye ‘Tafel Bolgesi’ adi verilir (Sekil 2).
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Sekil 2. Polarizasyon egrisindeki Tafel bolgesi
Tafel bolgesindeki dogrular, korozyon potansiyeline ekstrapole edilirse, kesim noktast ‘korozyon akim
yogunlugu (ixr) degerini verir. Korozyon akim yogunlugu degeri asagidaki formiilde yerine koyularak,
korozyon hizit mm/y1l cinsinden hesaplanmaktadir.

ixor X EA
Korozyon hizi = K X korT
K= sabit say1, 3,27x10~ mm.g/uA.cm.yil, ikor= akim yogunlugu (A/cm?),
EA= numunenin esdeger agirligi, birimsiz, d= numunenin yogunlugu, g/cm?

3. Deney Prosediirii

3.1. Kullanilan Alet, Cihaz ve Malzemeler

Potansiyostat, kursun numune, 1 M H,SOs ¢ozeltisi, 5 boyunlu hiicre, kursun karsit elektrotlar, doymus
kalomel referans elektrot, krokodil kablo, kurutma makinesi, silikon tabancasi, silikon.

3.2. Deneyin Yapulisi

Kursun numune yiizeyindeki toz ve kirlerden arindirmak amaciyla yikanir ve kurutulur. Krokodil ile
baglanarak 1 cm? aktif yiizey alanina sahip olacak sekilde silikonlanir. 3 elektrotlu hiicre i¢ine 1 M H,SO4
cozeltisi doldurulur. Referans elektrot olarak doymus kalomel elektrot, karsit elektrot olarak kursun
elektrotlar ve ¢alisma elektrodu olarak da kursun numune hiicreye yerlestirilir. Potansiyostat yardimiyla
oncelikle sistemin agik devre potansiyeli (OCP) degeri olgiiliir. Daha sonra numune, OCP degerini igine
alacak sekilde belirlenen potansiyel araliginda taranarak, yar logaritmik akim-potansiyel egrisi elde edilir.
Bu egriden elde edilen ixr degeri, yukarida verilen formiilde yerine koyularak korozyon hizi mm/yil
cinsinden hesaplanir.
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4. istenenler

1.
2.

Kursun numune i¢in deneyde gerceklesen anodik ve katodik reaksiyonlari ayri ayri yaziniz.

Tafel egrisinden elde edilen ik degeri yardimiyla numunenin korozyon hizini mm/yil cinsinden
hesaplaymiz.

Kursun igin hesaplanan mm/yil cinsinde hesaplanan korozyon hiz degerini mpy cinsine donistiirerek,
¢elik numuneler i¢in mpy cinsinden hesaplanan korozyon hiz degerleriyle kiyaslayiniz.

2 Adet korozyondan korunma ydntemi secin ve bu yontemleri agiklayimiz.

Yaninizda hesap makinelerinizi getirmeniz tavsiye edilmektedir.
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Deney 6: Hidrometalurji
Ars. Gor. Ozan AYDIN

1. Deneyin Amaci

Bakar siilfat ve kalkopirit esasli bakir cevherinin asitli ¢ozeltilerde bakir ¢oziiniirliigiiniin ve ¢éziinmeyi
etkileyen parametrelerin incelenmesi, ¢ozeltiye gecen bakirin sementasyon islemiyle ¢oktiiriilerek geri
kazaniminin ve verimi etkileyen parametrelerin belirlenmesi.

2. Teorik Bilgiler

Genel olarak hidrometalurjik yontemler iki asamada gergeklesmektedir. Birinci asama ¢ozeltiye alma
asamasidir ve cevherdeki minerallerin uygun bir ¢ozicii ile etkilesmesi sonucunda metallerin se¢imli
olarak ¢dzeltiye alinmasi iglemidir. Ikinci asama ise ¢ozeltiye alinan metallerin kazanmlmasidir.

Lig islemi madencilikten metal {iretimine kadar genis bir alan1 kapsamaktadir. Li¢ isleminde kullanilan
¢Oziicili; su, asit, baz, tuz veya bunlarin karisimlar1 olabilmektedir. Li¢ edilen madde ise cevher,
konsantre, serbest metal, siilfiir, karbonat, silikat, oksit ve siilfat gibi ¢esitli bilesimdeki hammaddeler
veya baca tozu, ara iiriin ve metal iceren her tiirlii artik olabilir.

Cevherler, ocak tiretimi ile li¢ islemi arasinda bazi hazirlik islemlerine tabi tutulabilirler. Li¢ 6ncesi
yapilan islemler; kirma-6giitme, zenginlestirme ve kavurmadir. Li¢ isleminde amag; secgici ¢oziinme,
hizli ¢6ziinme ve toplam ¢éziinme verimini arttirmaktir. Faydali mineraller, gang minerallerine oranla
se¢imli olarak li¢ edilmelidir. Cilinkii se¢imli li¢ ile reaktif harcamasi minimuma indirilmekte ve
¢oOzeltiden metallerin kazanilmasi agamasi i¢in temiz gozeltiler elde edilmektedir. Coziiciiniin bilegim
ve derigimi, ¢ozlinme sicakligl, ¢ozlinme siiresi ve pulpta kati orani li¢ isleminde kontrol edilmesi
gereken baslica degiskenlerdir.

Bakir cevherleri genel olarak uzun yillardan beri ve c¢ogunlukla pirometalurjik yontemlerin
kullanilmasiyla islenmektedir. Ancak son yillarda pirometalurjik yontemlerin yerini hidrometalurjik
yontemler almaktadir. Pirometalurjik yontemler c¢evreye salinan kiikiirtdioksit (SO;) gazlarindan,
cevherin belli bir konsantrasyona kadar zenginlestirilmesi gerekliligi, bakirla beraber diger metallerin
kazanilmasinda biiyiik kayiplarin olmasindan ve igletme maliyetlerinin yiiksek olmas1 gibi nedenlerle
yerini hidrometalurjik yontemlere birakmaya baglamistir. Bu yontemlerde temel prensip cevher igindeki
kiymetli elementi, olabildigince segici olan bir reaktif ile ¢oziindiirerek ¢ozeltiye almaktir.

Hidrometalurjik yontemlerde maden yatagindan ¢ikartilan bakir cevheri kirma ve 6giitme isleminden
sonra uygun li¢ ¢oOzeltisiyle ¢Oziindiiriilmekte ardindan elde edilen c¢ozeltiden metalik bakir
iiretilmektedir. Bakir cevherlerinin liginde siilfiirik asit, amonyak, amonyum tuzlar, kloriir-siilfat
cozeltileri, nitrat ¢ozeltileri ve mikroorganizma bulunan ¢ozeltiler kullanilabilmektedir.

Bakir cevherleri arasinda kalkopirit mineralini igeren cevherler digerlerine gore ¢ok daha fazla
bulunmakta olup hidrometalurjik yontemler iizerinde yapilan aragtirma ve ¢aligmalar ¢ogunlukla bu tip
cevherler lizerine yogunlagmistir. Kalkopiritin siilfiirik asitle licinde olusan reaksiyonlar asagida
verilmistir:

CuFeS:(k) + 2H2S04(s) = CuSOu(s) + FeSOu(s) + 2H:S (1)
CuFeSa(k) + 2Fex(S04)3(s) = CuSOs(k) + SFeS0u(k) + 28°(k) ©)

Lic islemi 6ncesi yapilan kavurma iglemlerinde pirometalurjik yontemlerde oldugu gibi ekonomik ve
cevresel agidan birtakim zorluklar vardir. Bu zorluklar 6zellikle siilfiirlii cevherler belli bir tane boyutuna
getirildikten sonra dogrudan li¢ islemi uygulanarak ortadan kaldirilabilmektedir. Ancak dogrudan li¢
yontemleri oksitli cevherlere rahatlikla uygulanabilirken, siilfiirlii cevherler igin atmosferik sartlarda
kuvvetli oksidan ortamlar veya otoklavlarda yliksek sicaklik ile yiiksek oksijen basincina ihtiyag
duyulmaktadir.
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2.1. Li¢ Islemi Uygulamalar:

Yerinde (In-Situ) Li¢: Patlayict maddeler kullanilarak yerinde kirilmig cevherin iizerine li¢ ¢ozeltisi
beslenir. Ucuz yatirim ve isletme maliyeti bu uygulamanin avantajlaridir (Ornek; ekstraksiyon, tasima
ve kati-sivi aymrimi gerektirmez). Uygulamada bu avantajlari icermesine karsin yerinde li¢, uygun
jeolojik kosullarin saglanmis olmasini gerektirir ve ayrica li¢ {irtinleri se¢imli degildir, bu da fazla
miktarda ¢oziicii tiiketilmesine neden olur. Tepkimeler yavastir ve ¢ok diisiik oranlarda metalik degerler
¢Ozilindiirilir.

Yigma ya da Yigin (Heap) Lici: Lig ¢ozeltisi, kirilmis ve saglam bir zemin iizerine y1gilmis cevherin
tizerine beslenir, y1ginin i¢inden siiziilen ¢ozeltiler havuzlarda toplanir. Yigin liginde, yerinde li¢ de
oldugu gibi yatirnm ve isletme giderleri diisiiktiir. Kati-sivi ayirimi gerekli degildir. Ayrica, devreye
tekrar beslenmeleri nedeniyle metal yiikli li¢ ¢ozeltilerinden faydali minerallerin biiylik bir kismi
coziinebilir. Diger taraftan y1gin licinin metalurjik artiklara uygulanmasi durumunda, artiklar ancak 6n
cevher zenginlestirme islemlerine tabi tutularak degerlendirilebilir.

Tank Lici: Hammadde, kirma ve 6gilitme gibi 6n hazirliklardan gegirildikten sonra tankta li¢ islemine
tabi tutulur. On hazirliklar ve hammadde maliyeti yiiksektir. Ayrica, li¢ tanklarmin yatirim ve isletme
maliyetleri diger li¢ uygulamalarina gore yiksektir. Ancak, tank li¢inde tepkime kosullarinin kontrol
altinda tutulabilmesi en biiyiik avantaj1 olusturmaktadir.

Oksitli bakir cevherlerinden bakir iiretimi, asidik karakterli oksitli bakir cevherleri i¢in siilfiirik asit;
bazik karakterli oksitli bakir cevherleri i¢in amonyum hidroksit+tamonyum karbonat li¢i ile
yapilmaktadir. Oksitli-stilfiirlii bakir cevherlerinden ise flotasyon+li¢ islemi ile bakir kazanilmaktadir.
Ornegin; malakit, siilfiirik asitte asagidaki tepkimeye gore ¢oziiniir:

Cu2(OH)2CO3 + 2H2SO4=== CuSO4+ CO2 + H20 3)

Asit ligi uygulamalarinda ¢6zeltiye alinan bakir, sementasyon-elektroliz veya solvent ekstraksiyon-
elektroliz yontemlerinden biri ile degerlendirilir.

Cozitnme Mekanizmalari

Li¢ islemlerinde tepkime hizi; tepkimeye giren ya da tepkime iirlinleri derisiminin zamana gore nasil
degistigini gosterir. Bilindigi gibi li¢ islemlerinde ¢ozlinme hizi genellikle zamanla azalmaktadir. Bu
durum; tepkime siiresi ilerledik¢e tepkimenin meydana geldigi yiizey alaninin kiigiilmesi, ¢oziicii
derisiminin azalmasi veya yiizeyde koruyucu bir tabakanin olugsmasi (pasivasyon) nedeniyle meydana
gelmektedir. Cozlinme hizi ayn1 zamanda dogrudan aktivasyon enerjisine baglidir. Li¢ islemlerinde
aktivasyon enerjisinin biiyiikligii ¢oziinme olayinin zorlugunu gosterir. Yani zor ¢dziinen mineral
yliksek aktivasyon enerjisine sahip olmaktadir.

Lig islemini Etkileyen Faktorler

Hidrometalurjik islemlerin bircogu heterojen reaksiyonlardan ibarettir (birden fazla faz arasindaki
reaksiyon tipi). Bu reaksiyonlarin hiz1 6ncelikle li¢ sisteminin hidrodinamigine (karistirma ve difiizyon
gibi) ve sistemde mevcut bilesenlerin kimyasal etkilesimlerine baglidir. A¢ik bir ifade ile herhangi bir
cevherin sulu bir ortamda ligi asagidaki faktorlerin etkisi altindadir:

e Cevherin tane boyutu

e Cevherin bilesimi

e (Coziiciiniin bilesimi ve derigimi
e (oziicii ile cevherin temas siiresi
e Lig sicakligi

Sementasyon

(Cozeltide bulunan herhangi bir metal iyonunun, (metalllerin EMF serisinde gosterilen degerlere gore)
kendisinden daha negatif elektrot potansiyeline sahip bir baska metalin (graniil, levha, toz, hurda
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halinde) s6z konusu ¢ozeltiye ilavesi ile metalik hale rediiklenmesi islemine “sementasyon” denir.
Sementasyon esasinda elektrokimyasal bir yer degistirme reaksiyonudur. Sementasyon islemi ya bir
metalin liretimi ya da bir elektrolitin empiiritelerinden arindirilmasi amaciyla uygulanir. Cu iiretimi
ornek alindiginda sementasyon islemi fakir ¢ozeltilerin degerlendirilmesinde s6z konusu olur. Bakirin
sementasyon isleminde olusan reaksiyonlar:

Anodik yarim hiicre reaksiyonu ile Zn ** iyonlarinin olusumu: Zn°® — Zn*" + 2e- 4)
Katodik yarim hiicre reaksiyonu ile metalik Cu bakir olusumu: Cu?* + 2e- — Cu® 5)
Toplam hiicre reaksiyonu: Cu?* + Zn° — Cu® + Zn*" (6)

seklindedir. Sementasyon uygulanan ¢ozeltinin pH degeri son derece onemlidir. Asidik ortamlarda
hidrojen iyonu konsantrasyonu yiiksek oldugundan: 2H" + 2e- — H? (7) reaksiyonu uyarinca
gelismekte olan ikincil reaksiyon etkin duruma gecer. Bdylece gereksiz yere sementator tiiketimi
artar. Sementasyon yapilirken ¢ozeltiler ya karistirilmaz ya da ¢zeltinin havalanmasina yol agmayacak
kadar agir devirde karistirma yapilir. Siddetli karigtirma nedeniyle sementasyon ¢ozeltisinin fazla
miktarda ¢6zlinmiis oksijen igermesi durumunda metalik Zn ve Cu, ¢dziinmiis oksijenin rediiklenmesi
sonucu iyonik duruma gegmektedir.

Anodik reaksiyon: Zn° — Zn 2"+ 2e- ®)
Katodik reaksiyon: Cu® — Cu*" + 2e- 9)
1/2 0% + 2H" + 2¢- — H:0 (10)

Sementasyon Kimyasi: Eger bir demir parcasi bakir iyonlar1 igeren sulu bir ¢ozeltiye daldirilirsa,
metalik bakir cokmeye meylederken, demir ¢ozeltiye gegme egilimindedir. Bu reaksiyonun itici giicii
elektrokimyasal potansiyelidir.

Fe'+Cu® = Cu®+Fe? -
(12)
E= ECuz*/Cu & EF:“/F:
RT
- 70 1
Eornod =L qpren F In a e (13)
RT
_r0 o, S 1
EFJ"/FR s Fé*IFe - F In a2 (14)
RT a_n
\— 0 s 0 R Ec"
E=E atticd® Fe**/Fe 21F In a2+ (15)

T: sicaklik (K), F: Faraday sabiti (96500 culomb/g), R: Gaz sabiti (8,31 Joule).

Bakirin standart rediiklenme potansiyeli bakir ve demir igin sirast ile +0,34 ve -0,44 volttur. Bu
degerler (15)’te yerine koyuldugunda
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RT, o,
E=078 - ——InZ&= (16)
2F

Car=T

formiilii elde edilir. (10) nolu reaksiyon E sifira yaklasincaya kadar devam edecektir. Bu sartlar iyon
konsantrasyonlarinin dengeye geldigi sartlar olarak belirir. Iyonik denge orani are+ / acuw+ 25°C’de
10%%’tir. Cok biiyiik olan bu oran 11 nolu reaksiyonun tamamen saga yonelecegini gostermektedir. 11
nolu denkleme gore 1 mol demir (55,85 gr) 1 mol bakir1 (63,54 gr) semente eder, bu deger 1 kg Cu
basina kg demir olarak belirlidir. Endiistriyel uygulamalarda ise 1,5-2,5 Kg demir asagidaki yan
reaksiyonlardan dolay1 gerekmektedir.

Fe° + 2Fe®* = 3Fe*
(17)

Fe®+ 2H" = Fe?* + H,0
(18)

Havadaki oksijen +2 degerlikli demiri oksitleyerek (14) nolu reaksiyona gore metalik demirin
harcanmasina sebep olur. Sementasyon isleminde metallerin secimi EMF serisine (Sekil 1) gore yapilir.

Standard Electrode

Electrode Reaction Potential, V" (V)
Aut + 3¢” — Au +1.420
O, + 4H* + 4¢- — 2H,0 +1.229

Pt + 2 — Pt ~ +1.2

Ag™ + ¢ — Ag +0.800
0, + 2H,0 + 4¢ » 4(OH") +0.401
Cu** + 2¢ — Cu +0.340
2H" + 2¢- — H, 0.000
Pb** + 2¢- — Pb ~0.126
Sn** + 2¢” — Sn 0.136
Ni** + 2e » Ni ~0.250
Co** + 2¢- — Co -0.277
Cd** +2 —> Cd -0.403
Fe** + 2¢- — Fe —0.440
Cr’* + 3¢ — Cr —().744
Zn** + 2¢ — Zn —~().763
AP* + 3¢ — Al - 1.662
f\l:_"" + 2¢- — Mg -2.363
Na™ + ¢ — Na -2.714
K*+e¢ — K -2.924

Sekil 1: EMF serisi.

3. Deney Malzemeleri ve Ekipmanlar
o Kalkopirit cevheri

Bakir siilfat

Siilfiirik asit

Saf su

Hassas terazi

Isiticil Manyetik Karistirict

Pipet, piset, beher, huni, filtre kagid:
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4. Deneyin Yapilisi

1 gr/50 ml kalkopirit konsantresi ile 50°C’de li¢ islemi gerceklestirilir. Cozeltiye gegen Cu miktari
Atomik Absorbsiyon Spektrometresi ile analiz edilir. Verim degerinin yiiksek ya da diisiik olma
gerekeesi tartigilir. Semantasyon islemi i¢in 5 gr/200 ml bakir siilfat (CuSO4) ¢o6zeltisi hazirlanir pH=3
ve pH=5 olarak ayarlanir ve stokiyometrinin 1.5 kat1 Zn ve Fe semantator ile semantasyon yapilir. Her
bir deney grubu i¢in bakir kazanma verimi hesaplanir. Elde edilen tiim sonuglar yorumlanir.

Li¢ Islemine Ait Hesaplamalar:
% Li¢ Verimi = [Cozeltiye gecen Cu miktar1 (mg/L) / Numunedeki Cu miktar1 (mg/L)] x100
Sementasyon Islemine Ait Hesaplamalar:

% Sementasyon verimi= [COken bakir miktar1 (mg/L) / Cozeltide baslangictaki bakir miktari
(mg/L)] x 100 formiiliinden hesaplanir.

Deney Raporunda Bulunmasi Gereken Bilgiler

o 5 gr/200 ml CuSOy igeren konsantre ¢ozeltisi ile yapilan deney sonuglarinda elde edilen ¢ozeltilerin
Fe ve Zn tozu ile ¢oktiiriildiikten ve filtre edildikten sonraki Cu analizi sonuglarini kullanarak
coktiiriilen bakir verimini hesaplayiniz.

e (okme verimleri ile pH degerleri arasindaki iligkiyi gerekgeleriyle yorumlayarak agiklaymiz.

e Hangi sementatér kullaniminda semantasyon verimi daha yliksek olmustur; gerekgeleri ile
aciklaymniz.

o Kalkopirit konsantresinden yapilan li¢ islemi verimini hesaplayimiz ve sonucu yorumlayiniz.

! Odev: Atomik Absorbsiyon Cihazimin ¢alisma prensibini aciklayiniz.
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Deney 7: Malzemelerin Optik Ozellikleri
Arg. Gor. Utku Ekim

1.Deneyin Amaci
Bu deneyin amact;

a) Bir optik malzemenin ultraviyole ve goriiniir radyasyon gegirgenlik degerlerini 6l¢mek,
b) Bir optik malzeme tarafindan bloke edilen radyasyon miktarini hesaplamak,

¢) Bir optik malzemenin kirilma indisi degerini 6lgmek.

2. Teorik Bilgiler

Isik elektromanyetik 1s1ma enerjisidir. Isik ayn1 anda hem dalga hem de parcacik 6zelikleri gosterir.
Dalga teorisine gore elektromanyetik 1s1ma elektriksel ve manyetik alanlarin birbirlerine dik
diizlemlerde bir arada salinmasindan olusur. Elektromanyetik enerji ile maddenin etkilesimi, molekiiler
yapi ve Ozellikler hakkinda dnemli bilgiler vermektedir. Isigin elektrik alaninin maddenin elektronlariyla
etkilesimi sonucu bir malzemenin optik 6zellikleri ortaya ¢ikar. Spektroskopi, bu etkilesim sonucu
objelerin tayf {izerinde yaydig1 ya da yansittigi renklere gore incelenmesidir.

Tiim dalgalarin iki temel 6zelligi bulunur; dalga boyu ve frekans. Dalga boyu (A, lamda) bir dalganin
en tepe noktasi ile bir sonraki dalganin en tepe noktasi arasindaki mesafedir (Sekil 1). Frekans (v, nu)
ise birim zamanda bir noktadan gegen dalga sayisidir. Frekans ve dalga boyu birbirleriyle ters orantilidir,
dalga boyu diistiik¢e birim zamanda bir noktadan gegen dalga sayisi artar.

y
(mﬁ Tepe
i |<¢——Dalga boyu —N

it
Y

|<@——Dalga boyu —»| \

Vadi

Sekil 1: Dalga boyunun gosterimi.
Ayrica dalga boyu ve frekans, 151k hiz1 (¢ = 2,998 x 10'° cm/s) ile ilintilidir;
C=AXVD

Isinimin enerjisi arttik¢a dalga boyu diiser ve frekansi artar, enerji diistiikce dalga boyu biiyiir ve frekans
azalir.

Giinesten gelen 151k farkli enerjilere ve dolayisiyla dalga boyu ve frekanslara sahip ancak bir araya
geldiklerinde siireklilik gosteren dalgalardan olusur. Bu ardisik dalgalar biitiiniine tayf adi verilir. Sekil
2 bant denen bolgelere ayrilmig elektromanyetik tayfi (spektrum) gostermektedir. Isik nesnelerin {istiine
distiigiinde farkli davraniglar gosterir; dagilir, yansir, sogurulur veya nesnenin iginden geger, ya da
bunlarin birlesimi olan sekillerde davranabilir. Bunun sonucu olarak gdzlerimiz, tenimiz ya da 15181
gbzlemlemek iizere tasarlanmis cihazlar 15181 1s1, 1511im, fosforesans, renk gibi farkli sekillerde algilar.
Elektromanyetik radyasyon tayfinin biiyilk kismi insanlar tarafindan goriilememektedir. Tayfin
gorebildigimiz ve farkli renkler seklinde algiladigimiz kismina goriiniir 151k denir. Bu bandin dalga boyu,
sekilde de goriildiigii gibi 800-400 nm arasindadir. Goriiniir 151k digindaki bolgeleri de farkl sekillerde
algilariz. Ornegin ultraviyole (UV) band:i giinesin tenimiz icin zararh 1gmlarini olusturan bdlgedir.
Diisiik enerjili kizil6tesi bolgeyi ise 1s1 olarak algilariz.
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Bir cisimle etkilesen 1s181n goriiniir bolgedeki tiim dalga boylari cisim tarafindan sogurulursa bu cisim
gbzlimiize siyah olarak goriiniir. Bunun tam tersi olarak, cisim goriiniir bolgedeki tiim dalga boylarim
yansitirsa beyaz olarak goriinecektir. Goriiniir 11g8in tamami gegirmesi durumunda ise cisim seffaf
gorinir.

Dalga bayu
WUUW\/\/\M?\/\/\/\/\/\
10" nm 107 nm 1nm 10° nm 10° nm 107 nm 1 m
1 ] 1 ] E 1 1 1 1 1
Gama Kizil ik
15inian gl o : ! otasi dalgalar dalgalarn

I51K B

T30 nm

Energ

Sekil 1.18: Elektromanyetik spekirum
Sekil 2: Elektromanyetik tayf ve goriiniir 151k bandi.

Bir cisim goriiniir bolgedeki bazi dalgalar1 soguruluyorsa bu cismi yansittig1 ya da gecirdigi dalgalarin
birlesiminden olusan renkte gériiriiz. Ornegin kot pantolonlarin boyandigi indigo rengi 500-650 nm
arasindaki kirmizi-yesil bolgeyi sogurur ve 400-500 nm arasindaki mavi-mor renkte goriiniir.

Spektroskopi 1s181in madde ile etkilesimini inceleyen bir analiz teknigidir. Spektrometre ise
elektromanyetik radyasyonu dalga boylarina gore ayirarak bu dalga boylarini bir numuneden gegiren ve
numuneden gegen 151k 1sinlarinin siddetini 6lgen cihazlardir. Yeni bir numune incelenirken 6nce bu
numunenin sogurma (absorbans) tayfina bakilir. Sogurma tayfi sogurulan 15181 dalga boyuna gore
degisimini gosteren sogurma-dalga boyu egrisidir (Sekil 3). Bu egride en belirgin 6zellik maksimum
sogurmanin gerceklestigi dalga boyu araligi ve maksimum sogurmanin gerceklestigi dalgaboyu yani
egrinin pik noktasidir.

/N A max

Absorbance

200 a2 460 475 500 525 580 576 800 626 850 676 700

Wavelength

Sekil 3: Bir sogurma tayfi 6rnegi.
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Beer-Lambert Kanunu

Beer-Lambert Kanunu 151gin sogurulmasi ile malzemenin 6zellikleri arasindaki baglantiy1 gosteren
matematiksel esitliklerdir. Bu esitlikler gegirgenlik (T), ylizde gegirgenlik (%T) ve sogurma (A) olmak
iizere li¢ temel degiskeni hesaplamaya yararlar.

T=1/1Io
%T=1/To-100
A =-log T = -logio (I/ Io)

Bu esitliklere bakarak bir maddenin gegirgenlik ile sogurma 6zellikleri arasinda logaritmik bir baginti
oldugu anlagilir.

Refraktometri

Refraktometri, 15181n bir ortamdan digerine gecerken hizinin degismesi ve dolayisiyla 151 yoniiniin
degismesi (kirilma) olayini 6lgen bir bilim dalidir. Refraktometre adi verilen cihazlarla yapilan bu
Olciim, genellikle sivilarin, gazlarin veya kati maddelerin kirilma indisini (refraktif indeks) belirlemeyi
amaglar. Refraktometri ile nitel analiz, saflik kontrolii ve nicel analiz yapilabilir.

Kirilma Indisi ve Olgiim Yontemleri

Kirilma indisi saydam maddelerde goriilen bir 6zelliktir. Bir maddenin kirilma indisi, i¢inden gecen 151k
demetinin, kendi dogrultusundan saptirma miktariyla ilgilidir. Isik demetinin dogrultusundan
saptirilmasi ise 151¢1n madde igindeki hizinin vakumdaki hizindan farkli olmasinin bir sonucudur. Bagka
bir deyimle 151¢1n madde igindeki hiz1 ne kadar diigiikse kirma indisi o kadar biyiiktiir. Kirtlma indisi,
genellikle "n" harfiyle ifade edilir ve 15181in vakumda (ya da havada) bir ortamdan bagka bir ortama
gecerken hizinin degismesi nedeniyle ortaya g¢ikan bir 6zelliktir. Kirilma indisi, ¢6ziiniirliik, erime
noktasi, kaynama noktasi, yogunluk gibi maddenin fiziksel ozelliklerinden biri olup maddenin
taninmasinda 6nemli bir yere sahiptir. Kirilma indisi saydam maddelerde goriilen bir 6zelliktir.

Bir ortamin kirilma indisi, 15181n vakumdaki hizi (¢) ile o ortamdaki hiz1 (v) arasindaki oran olarak ifade
edilir:
n=-—
v

Bir saydam ortamin kirilma indisi deneysel olarak bulunabilir. Ornegin suyun kirilma indisi 6lgiilmek
istenirse, cam bir kapta bulunan su iizerine normalle 6, agis1 yapan ince bir 151k demeti génderilir. [s18in
hizinda ortam degisikligi sebebiyle bir degisim olur ve bu 11k demetinin su iginde normalle yaptig1 0,
agis1 Ol¢iiliir (Sekil 4). Bu agilarin siniislerinin orani bu 1siklarin ortamlardaki hizlarinin oranina esit olur.

sin61 _ vl
sinf2 2

Kirilma indisi, malzemenin kimyasal bilesimi, yapisi, ortam sicakligi, basinci ve gelen 1s1gin dalga
boyuna bagli olarak degiskenlik gosterir.
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Sekil 4: Kirilma indisi farkli iki ortamda ilerleyen 151k
Abbe Refraktometresi

Kirilma indisi 6lgtimii yapan diizenege refrektometre adi verilir. Kirilma indisinin 6lglimiinde gesitli
yontemler kullanilmaktadir. Kritik acinin Sl¢limiine dayanan ve yaygin olarak kullanilan bir
refraktometre tiirii Abbe refraktometresidir. Ol¢iim i¢in numune prizma iizerine yerlestirilir ve 151k
kaynagi kullanilarak belirli bir dalga boyunda &lgiim gergeklestirilir. Kritik aginin olgiilmesi, 15181n
numune ile temastaki bir prizmaya cesitli acilardan gonderilmesi ve prizma tarafinda goézlenecek
karanlik ve aydinlik bolge siirlarinin saptanmasi ilkesine dayanir. Isik kirilmaya ugrarken, hi¢cbir zaman
kritik acidan daha biiyiik agilarla prizma i¢inde ilerleyemeyecegi icin, bu agilara karsilik gelen bolge
karanlik, kritik acidan daha kii¢lik acilara karsilik gelen bolge ise aydinlik olur. Prizma {izerinde
gbzlenen karanlik ve aydinlik bolgelerin smrt ise kritik agiya karsilik gelir. Olgiim sonucunda, kritik
acidan hareketle kirilma indisi hesaplanir ve cihazin 6lgegi iizerinden dogrudan okunabilir.

Abbe refraktometresi, 6zellikle sivilar ve saydam kati malzemeler i¢in hassas ve giivenilir bir 6l¢iim
yontemi sunar. Kati numuneler i¢in 6l¢iim yapilmadan Once yiizeylerin optik olarak hazirlanmasi
gereklidir. Bunun i¢in zimparalama, parlatma ve temizleme islemleri uygulanir. Zimparalama iglemi,
numunenin yiizeyindeki piiriizliilliigii azaltarak diizgiin bir optik ylizey elde edilmesini saglar.
Sonrasinda, daha ince asindiricilar kullanilarak parlatma islemi gerceklestirilir ve yiizeyin 151k
gecirgenligi artirilir. Son olarak, optik yiizey temizleyiciler veya izopropanol gibi ¢oziiciiler kullanilarak
ylizeydeki olasi kalintilar giderilir. Bu hazirlik asamalari, dogru ve tekrarlanabilir kirilma indisi
6l¢iimleri i¢in kritik 6neme sahiptir. Ayrica, 6l¢lim sirasinda cihazin kalibrasyonunun yapilmis olmasi
ve numunenin homojen bir yapiya sahip olmasi da sonuglarin giivenilirligi agisindan gereklidir.

3. Deneyde Kullanilan Malzeme ve Cihazlar
UV-Vis spektrometresi, Abbe refraktometresi, standart optik malzeme, alkol, deiyonize su, kurutma
kagidu.

4. Deneyin Yapilisi

%Gegirgenlik (%Transmittance) Ol¢iimii

1. Cihaz agilip lambalarm 1sinmas1 beklenir.

2. Olgiim parametreleri (dalgaboyu aralig1, hassasiyet, lamba vs.) segilir.

3. Cihaza herhangi bir numune yerlestirilmeden Once belirlenen 6lgiim kosullari igin baseline
cekilir.

4. Olgiim alinmak istenen numune, numune tutucuya yerlestirilir.

5. Aymni dlglim parametreleri ile 6l¢iim yapilir.

6. Elde edilen spektrum incelenir.

Kirilma Indisi Olgiimii

1. Abbe refraktometresi igerisine koyulacak numunenin ylizeyi temizlenir.
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2. Refraktometrenin sabit prizmasi iizerine numune yerlestirilir ve okiilerli iist kisim numune
iizerine kapatilir

3. Okiilerden bakilarak goriintiiniin yaris1 aydinlik yarisi karanlik olacak sekilde ol¢lim ¢izgisi
ayarlanir.

4. Olgii tablosu iizerinde okunan deger not edilir.

5. istenilenler ve Odevler
Deney sirasinda kullanilmak iizere istenilen ek ekipmanlar:

Milimetrik kagit, Cetvel
Odevler:

1- Marvel evrenindeki X-Men karakteri Cyclops’un gozliigii, gozlerinden yayilan yok edici optik
patlamalar1 kontrol etmek igin 6zel bir ruby kuvars (yakut Kristali) lens icerir. Bu lensin, 1s18in belirli
dalga boylarin1 geciren ve bazilarin1 absorbe eden bir filtre gibi davrandigi bilinmektedir. Cyclops’un
gozligi kendi gorisiinii de etkilemeden, elektromanyetik spektrumun hangi bolgelerindeki 15181
gegirebilir ve hangi bolgelerindeki 15181 absorbe edebilir? Bu gozliige ait olan absorbans grafigini
elektromanyetik spektrumun gerekli bolgelerini katarak ¢iziniz ve agiklayiniz.

2-Deneyde Ol¢limii yapilarak ve sonuglar1 sizlerle paylasilan numunelerin sogurma/gecirgenlik
grafiklerini Excel formatinda 6l¢geklendirmeye dikkat ederek ¢iziniz. Mavi renkli camin, giines gozliigii
caminin, pencere caminin ve deney sirasinda kendi hazirladiginiz numunenin sogurma ve gecirgenlik
davranisini, elektromanyetik tayf bilgilerini de icerir sekilde, yorumlayiniz. Pencere camlarinin sogurma
ve gecirgenlik d6zelliklerini ve grafiklerini literatiirden bularak bu verileri kendi 6l¢iim sonuglarinizla
karsilastiriniz.

*Kullandiginiz kaynaklari raporunuzun sonunda kaynakca kisminda belirtiniz.
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Deney 8: Kompozitlerin Mekanik Ozellikleri
Ars. Gor. Ali Rifat UNAL

1. Cekme Deneyi

1.1. Deneyim Amaci

Cekme deneyi, malzemelerin mekanik 6zelliklerinin belirlenmesi ve mekanik davraniglarina gore
siniflandirilmasi amaciyla yapilir. Cekme deneyi sonucunda elde edilen veriler dogrudan miihendislik
hesaplarinda kullanilir. Bu nedenle ¢ekme deneyi, en yaygin olarak kullanilan tahribatli malzeme
muayenesi yontemlerinden biridir.

1.2. Deneyin Yapilisi

Cekme deneyi standartlara gore hazirlanmis deney numunesinin tek eksende, belirli bir hizla ve sabit
sicaklikta koparilincaya kadar ¢ekilmesidir. Deney sirasinda, standart numuneye devamli olarak artan
bir ¢ekme kuvveti uygulandiginda, ayn1 esnada da numunenin uzamasi kaydedilir. Sekil 1°de, deney
standardina uygun olan iki numunenin gsematik olarak ¢izimleri verilmistir:

k | L

Sekil 1. BS EN ISO 179 standardina gore sirasiyla ekstriizyon veya enjeksiyon kaliplama (sol taraf) ve ince film
veya plaka seklindeki pargalardan (sag tarafta) alinacak ¢gekme numunelerinin sematik ¢izimleri
Hazirlanan 6rnek numune, ¢ekme cihazinin geneleri arasina yerlestirilerek sikistirilir ve deney baslatilir.
Sekil 2’ de tipik bir gekme cihazinin resmi goriilmektedir. Deney esnasinda iist ¢ene yukart dogru hareket
ederek ¢ekme numunesine siirekli olarak artan ¢ekme yiikii uygulanir ve kirilma anina kadar hem

uygulanan kuvvet hem de numunede meydana gelen uzama kaydedilir.
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Sekil 2. Cekme deneyinin uygulanisinin sematik olarak ¢izimi

Bu deney sonucunda kuvvet (F)-uzama (A/) egrisi elde edilir. Ancak bu egri ile birlikte kullanilan
numunenin boyutlarini1 da vermek gerekir. Bu nedenle, bu egri yerine daha islevsel olan gerilme-gerinim
egrisi (o — € egrisi) kullanilir. Gerilme-gerinim egrisine ¢ekme diyagrami adi verilir.

Sekil 3’te BS EN ISO 527 standardina gore karakteristik gerilme — gerinim egrileri sematik olarak
verilmistir:

Yn

O s Oy

me

G'_.'r. Om G

N

o, O I E—
[ //
/

| ——

Oz
01
€ €&  Em E, £ E=X By  Eg Em Em Y
£y, Em Em i Erp
Erm Em

Sekil 3. Farkli mekanik 6zelliklere sahip malzemelerin gosterdigi karakteristik gerilme — gerinim egrileri
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Sekil 3’te verilen ¢izimde 1 numarali egri diisiik gerinim degerlerinde bile akma davranigi gostermeyen
gevrek malzemeleri, 2 ve 3 numarali egriler ise akma davranisi sonrast akma noktasinin artan gerilmeyle
artisini (2) ve artmayisini (3) sembolize etmektedir. 4 numarali egri ise yiiksek gerinim degerlerinde
(yaklasik %50°den fazla) kopan yumusak ve lastigimsi (kaugugumsu) numunelerin karakteristik gerilme
— gerinim egrileridir.

1.3. Teorik Bilgiler

Tanimlar

Cekme deneyi sonucunda numunenin temsil ettigi malzemeye ait agagida agiklanan mekanik 6zellikler
bulunabilir:

Gerilme (0): Birim alana etkiyen kuvvet anlamina gelir. Deney numunesinin ¢ekme kuvvetine (£) dik
dogrultudaki kesit yiizey alan1 Ay olarak alinirsa miihendislik gerilmesi (nominal gerilme) su formiille
hesaplanir:

F

o= —
Ao

Deney esnasinda malzemenin uzamasiyla birlikte hacim sabitligi kuralina gore kesit alan1 daralir ve

aslinda parcada hesaplanan gerilmeden daha yiiksek bir gerilme degeri vardir, bu gerilme degerine

gergek gerilme denir ve asagidaki esitlik kullanilarak hesaplanir:

Miihendislik Birim Sekil Degistirme (e): Malzemeye kuvvet uygulandiginda olusan boy degisiminin
kuvvet uygulanmadan 6nceki ilk boya oramidir. Baslangi¢ 6l¢ii boyu /y, deneyin herhangi aninda P
yiikiiniin etkisi ile / degerini aldiginda, ¢ekme dogrultusundaki birim sekil degistirme (birim uzama)
asagidaki esitlik kullanilarak hesaplanir:

-l Al
ol

Gercek Birim Sekil Degistirme (€,) : Deney sirasinda 6lgii boyu siirekli degismektedir. Ol¢ii boyu

e

deneyin herhangi bir aninda / iken, d/ gibi sonsuz kii¢iik bir uzama sonunda birim sekil degistirmedeki
artis toplam gergek birim sekil degisimi;

€5 = l;%z In—  (denklem 1)
0

Miihendislik birim sekil degistirme esitliginde, li = 1 + e seklinde yazilip denklem 1’e taginirsa,
0

€g = In (1 + €) (denklem 2)

bulunur.

Cok kii¢iik birim sekil degisimleri (yani elastik sekil degisimi) i¢in € degerleri, In(14+e)=c¢€
alinabilir, boylelikle €, = € olarak kabul edilir. €’nin daha biiyiik degerler aldig1 durumlarda €, ve €
arasindaki fark hizla artar.

Elastik sinir (6.) : Malzemeye uygulanan kuvvet kaldirildigi zaman plastik uzamanin gériilmedigi veya
yalniz elastik sekil degisiminin meydana geldigi en yiiksek gerilme degeridir.

Elastisite Modiilii (E): Bir yapida olusan deformasyon ya da sekil degisiminin miktar1 uygulanan
gerilmenin biiylikliigiine baglidir. Birim uzama ile normal gerilme (¢cekme ya da basma gerilmesi)
arasindaki dogrusal iliskinin bir sonucu olup birim uzama basina gerilme olarak tanimlanir. Birim uzama
ile normal gerilme (¢ekme ya da basma gerilmesi) arasindaki dogrusal iliski sdyle tanimlanabilir:
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o
E =—
£
Hooke Kanunu olarak bilinen bu denklemdeki E orant1 sabiti, elastisite modiilii veya Young modiilii

olarak adlandirilir.

Gerilme ile orantili olarak olusan sekil degisimine elastik sekil degisimi adi verilir. Cekme deneyinde
lineer elastik bolgenin yani gerilme ile birim sekil degisiminin dogrusal olan kismin egimi elastiklik
modiilii E’ye karsilik gelir.

Elastiklik modiilii, rijitlik yani bir malzemenin elastik sekil degisimine karsi gdsterdigi direng olarak
diisiiniilebilir. Elastiklik modiiliiniin yiiksek olmasi bir malzemenin rijit yani uygulanan kuvvet sonrasi
elastik birim sekil degisiminin kiigiik olacagi anlamina gelir. Bu deger Elastik sehim hesaplamalarinda
onemli bir tasarim parametresidir. Elastik sekil degisimi kalic1 olmayip uygulanan yiik kaldirildiginda
parcanin ilk orijinal sekline geri donecegi anlamina gelir.

Elastisite modiilii malzemeye ait karakteristik bir 6zelliktir.

Akma dayanimi (oap): Yapilarin ve malzemelerin bir¢ogu gerilme altinda sadece elastik sekil
degistirecek sekilde tasarlanir. Plastik deforme olan (kalici sekil degistiren) Dbir parga kendinden
beklenen gorevi yerine getiremez. Bu nedenle plastik deformasyonun bagladigi gerilmenin, yani
akmanin hangi noktada sonlandiginin bilinmesi gerekir. Elastik-plastik gecisin belirgin olmadig1 gecisin
asamali olarak gerceklestigi malzemelerde, egrinin lineerlikten ilk ayrildigi yer akma noktasi alinabilir.
Orant1 sinir1 olarak da adlandirilan bu deger mikro 6lgekte plastik deformasyonun basladigini gosterir:

o _ FAkma
AD —
Ao

Cekme dayanimi (6cp): Bir malzemenin kopuncaya veya kirilincaya kadar dayanabilecegi en yiiksek
gerilme degeri cekme gerilmesi olarak tanimlanir. Bu gerilme, ¢cekme diyagramindaki en yiiksek gerilme
degeri olup, asagidaki formiil ile bulunur:

o _ FMaksimum
¢
Ao

Kopma Gerilmesi (ok): Numunenin koptugu andaki gerilme degeridir. Su formiille hesaplanir:

_ FKopma
O = —A
0

% Uzama: Cekme numunesinin boyunda meydana gelen en yiiksek yiizde plastik uzama oran1 olarak
tanimlanir. Cekme deneyine tabi tutulan numunenin kopan kisimlarinin bir araya getirilmesi ile son boy
Olciiliir ve boyda meydana gelen uzama:

Al= L —1,

bagntis1 ile bulunur. Burada /, numunenin ilk 6l¢li uzunlugunu, /; ise numunenin kopma anindaki
boyunu gosterir. Kopma uzamasi ise agagidaki formiil ile hesaplanir;

Al
%KU=Z—-1OO
0

Bu deger malzemenin siinekligini gosterir.

% Kesit Daralmasi: Cekme numunesinin kesit alaninda meydana gelen en biiyiik yiizde daralma veya
biiziilme orani olup;

A
% KD = (%) 100
0
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bagintisi ile hesaplanir. Burada 49 deney numunesinin ilk kesit alanini, 4; ise kirtlma anindaki kesit
alanin1 veya kirtlma yiizeyinin alanin1 gosterir. Ax’nin hesaplanmasi hacim sabitligi kullanilarak da
yapilabilir.
Lo
Vo =Vk = ALy = AxLx = Ax = AOL_
K
Kesit daralmasi, kopma uzamas1 gibi siinekligin bir gostergesidir. Stinek malzemelerde belirgin bir
biiziilme veya boyun verme meydana gelirken, gevrek malzemeler biiziilme gostermezler. Sekil 4’te
gevrek ve siinek malzemelerin kirilma davranislar sematik olarak gosterilmistir.

(A) (B)

Sekil 4. Gevrek (A) ve siinek (B) malzeme kirilma sekli

Rezilyans: Malzemenin yalniz elastik sekil degistirmesi i¢in harcanan enerji veya elastik olarak sekil
degistirdiginde absorbe ettigi enerjiyi, sekil degisimini yapan kuvvetin kaldirilmasi ile geri vermesi
ozelligine rezilyans denir. Bu enerji, gerilme — birim uzama egrisinin elastik kisminin altinda kalan alan
ile belirlenir ve numune kirilinca geri verilir:

Ol * el
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:

(jk o.de)
0

Bu formiildeki & malzemede kirilincaya kadar meydana gelen en yiiksek veya toplam birim sekil
degistirme miktar1 ve o ise ¢cekme mukavemetidir. Toklugun gerilme — birim uzama (gerinim) egrisi
yardimiyla belirlenisi Sekil 5’te gosterilmistir:

Rezilyans =
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/ Plastik deformasyon igin
/ harcanan enerji (tokluk)

Numune kirthinca
geri verilen elastik
enerji (rezilyans)

Gerilme (6) —=—
S— \\ ~\
me. Y

S
—r—

Birim uzama ( e veya €) —

Sekil 5. Gerilme-birim uzama (gerinim) egrisi yardimiyla sekil degistirme enerjilerinin (rezilyans ve tokluk)
belirlenmesi
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2.1 Darbe Deneyi
2.1. Deneyin Amact

Kompozit malzemelerde darbe deneyinin amaci, malzemenin dinamik zorlamalara karsi1 gosterecegi
dayanimi belirlemektir. Malzemenin darbe deneyi sirasinda kirilirken harcanan enerji miktar dlgiilerek
numunenin darbe dayanimi hesaplanir.

2.2. Teorik Bilgiler
Darbe deneyleri genellikle iki ¢esit olarak uygulanmaktadir.

a) Charpy Darbe Deneyi: Yatay ve basit kiris halinde iki mesnede yaslanan numunenin ¢entik
tabanina, bir sarkacin ucundaki ¢ekigle darbe yiikii uygulanmasi ve ¢entik tabaninda meydana gelen
cok eksenli gerilmeler etkisi ile numunenin kirilmasi i¢in harcanan enerjinin tayin islemidir.

b) Izod Darbe Deneyi: Dikey ve konsol kiris halinde bir kavrama c¢enesinden belirli yiikseklikte bir
sarkacin ucundaki c¢ekicle darbe yapilmasi ve g¢entik tabaninda meydana gelen cok eksenli
gerilmeler etkisi ile numunenin kirilmasi i¢in sarf edilen enerjiyi tayin eder.

Izod Charpy

Sekil 1. Izod ve Charpy deney diizenekleri

Charpy deneyinde ozellikle siinekligi fazla ve yiiksek darbe direnci gdsteren numunelerde belirli
oOlgiilerde ¢entik agilmalidir. Bu ¢entikler, deney standardina gore Sekil 2°de gosterildigi gibi V ¢entigi
seklinde acilir. Ancak sert ve kirilgan (gevrek) malzemelerin darbe numunelerinde centik agilmaz.
Acilan bu centikler aslinda siinek malzemelerde kirilmanin tek bir dogrultu iizerinden olmasini
saglamak ve darbe deneyi sonunda kirik kesit alanin1 daha kolay hesaplamak amaciyla yapilmaktadir.
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Sekil 2. Darbe deneyi standardina uygun bir Charpy numunesinin sematik goriinimii

Sekil 2°de goriilen; £ numune boyunu, b numune genisligini, h numunenin kalinligini, by numunenin
¢entiksiz kisminin genisligini, 1 ise sarkacin uygulayacagi darbenin yoniinii géstermektedir.

2.3. Deneyin Prensibi

Darbe deneyinde, numunenin dinamik bir zorlama altinda kirilmasi igin gereken enerji miktar1 tayin
edilir. Bulunan deger, malzemenin Joule biriminden absorbe ettigi enerji olarak tanimlanir. Bu deger,
kirik kesit alanina bdliiniirse darbe dayanimi elde edilir.

Bu deneylerde, Sekil 3'de sematik olarak gdsterilen sarkag tipi cihazlardan faydalanilir. Kiitlesi m olan
sarkag, h yiiksekligine c¢ikarildiginda potansiyel enerjisi (m x g x h) mertebesindedir. Sarka¢ bu
yiikseklikten serbest birakildiginda, diisey bir diizlem iginde hareket ederek numuneyi kirar ve aksi
istikamette h; yiiksekligine kadar ¢ikar. Boylece, numunenin kirilmasindan sonra sarkagta kalan
potansiyel enerji (m x g x hi) mertebesinde demektir.

/

Salinimm sonu 4 |
e
T
.

3
%

.

Y
PR SO S sk |
L ' t

u

Sekil 3. Charpy darbe cihazinin sematik goriinimii

Sarkacin, numune ile temas haline geldigi andaki potansiyel enerji ile numune kirildiktan sonra sarkacta
kalan potansiyel enerji farki, o numunenin kirilmasi igin gereken enerjiyi bagka bir ifadeyle, malzemenin
absorbe ettigi enerji degerini verir.
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Sekil 4. Darbe deneyi cihazinin ¢alisma prensibinin sematik gériiniimii
Burada darbe enerjisi E; agagidaki esitlik yardimiyla hesaplanabilir:
Ei=m-g-(h—h)—E =m-g-L(cosp —cosa) — E

Bu esitlikte:
m : Sarkacin kiitlesi (kg)
g : Yer ¢ekimi ivmesi (m/s?)
h : Sarkacin ilk yiiksekligi (m)
h; : Sarkacin son yiiksekligi (m)
E; : Siirtinmeden dolay1 kaybolan enerji (Joule)
L : Sarkacin boyu (m)

2.4. Darbe Dayaniminin Hesaplanmasi

BS EN ISO 179-1 standardina gére kompozit numunenin darbe dayanimi asagidaki esitlik kullanilarak
hesaplanir:

We
Ocn =
ACS

Bu esitlikte ise:
Wc : Numunenin darbe deneyi sirasinda absorbe ettigi enerji (Joule)
Acs : Kirik kesit alan1 (mm?)

Ayrica deney standardina gore hesaplanacak dayanimin(oen) birimi kiloJoule/m? olmalidir.
3. Yogunluk Testi
3.1. Deneyin Amact

Deneyin amaci, hacmi bilinmeyen bir polimer veya polimer (plastik) matrisli kompozit malzemelerin
yogunlugunu daldirma yontemiyle belirlemektir.
3.2. Teorik Bilgiler

Yogunluk, bir malzemenin birim hacmindeki kiitle miktarini ifade eder ve malzemenin o6zellikleri
hakkinda 6nemli bilgiler verir. Formiilii ise:

<| S

p:
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olarak hesaplanir. Burada p, yogunluk (g/cm?); m, kiitle (g); V ise hacimdir (cm?).

Malzemelerin hacimleri icerisinde bosluk ve safsizlik igermesinden dolay1 teorik yogunluk degerlerini
elde etmek ¢ok zordur. Yapi igerisindeki kusurlar, homojensizlikler, empiriite, porozite ve malzemenin
saflig1 teorik yogunlugun aynisini elde etmeyi kisitlamaktadir. Ornegin bosluklar yapi igerisinde kapali
kaldiklar1 i¢in bunlara kapali porozite denirken, yiizeyde goriinen ve girinti ¢ikint1 seklindeki bosluklar
da goriiniir porozite (agik ve yari agik porozitelerin tamami) olarak isimlendirilmektedir. Bu nedenle
yogunluk hesaplamalar1 goriinen yogunluga gore yapilir. Eger malzeme su emebilen bir malzeme ise
malzemede var olan porozite hesaplanabilir, fakat belirtildigi gibi safsizlik ve empiirite miktarlar1 da
tam olarak bilinmediginden aslinda net bir porozite miktar1 elde etmek miimkiin olmamaktadir. Bu
nedenle goriiniir yogunluk yani malzemenin mevcut hacmi ve kiitlesi kullanilarak yogunluk 6l¢timleri
yapilmaktadir.

Arsimet prensibine gore, kaldirma kuvveti sayesinde, yogunlugu bilinen bir sivida askida kalan cismin
agirhgindan hacmine gegis yapilarak cismin yogunlugu hesaplanabilmektedir. Yani yer degistiren sivi
kiitlesi o cismin hacmine esittir.

Deneyde bir saf polimer, iki tane de kompozit numune olmak iizere toplam 3 adet numune
kullanilacaktir. Bu numuneler kat1 halde olduklar1 i¢in de deney standardi olarak BS EN ISO 1183-1
kullanilacaktir. Tiim numuneler, deneyde kullanilacak daldirma sivist ve yogunluk kiti s6z konusu
standarda uygun olarak se¢ilmis ve hazirlanmstir.

3.3. Deney Numunelerinin Hazirlanmast

e Numuneler daldirma kabina uygun sekilde sigacak boyutta kesilmelidir.

e Her bir numune miimkiinse 1 gramdan kii¢iik olmayacak sekilde hazirlanmalidir.

e Numuneler karakteristik 6zelligini kaybetmeyecek sekilde uygun bir cihazla kesilmelidir.

e Hazirlanan numunelerde hava kabarcigi olmasina sebep verecek agik poroziteler
bulunmamalidir. Eger varsa, bunlarin daldirma sivisi ile tamamen dolmasi gerekir.

e Daldirma sivist igerine birakilan numune seklinden dolay1 sivi igerisinde hava kabarcigi
olusursa uygun bir aparat ile hava kabarciginin giderilmesi gerekmektedir.

e Numune iiretim yerinden alinmigsa iiretim saatinden en az 2 saat sonra deneye tabi tutulmalidir.
Yani numune iizerinde herhangi bir 1slaklik olmamali, tamamen kuru olmalidir.

3.4. Deneyde Kullamilacak Cihaz, Alet ve Sarf Malzemeleri

e Hassas terazi
e Yogunluk kiti
e Uygun yogunluga sahip bir daldirma s1visi

3.5. Deney Swrasinda Dikkat Edilmesi Gereken Hususlar

Deney numunesinin i¢ine daldirildigi ve deney siiresince temas halinde oldugu sivi veya ¢ozelti
numuneyi etkilememelidir.

3.6. Deneyin Yapilist

e Hazirlanmis olan numunelerin 1 gramdan az olup olmadigi tek tek tartilarak dogrulanir.
Numune agirliklar1 Deney Kayit Formuna kaydedilir.

e Ortam sicaklig1 ve nem orani 6lgiilerek Deney Kayit Formuna kaydedilir.

e Daldirma sivisinin yogunlugunun tayini, deneyin gergeklestirildigi nun tayini yapilmaz, her
yapilacak test serisinin basinda daldirma sivisi siseden yeni sivi aktarilarak kullanilir ve
daldirma s1visi yogunlugu olarak sise lizerindeki yogunluk esas alinir, Deney Kayit Formuna
kaydedilir. (pr.) (TS EN ISO 1183-1 Madde 5.1.2)

e  Tartim1 yapilacak numune hassas terazi kefesinin yaklasik olarak ortasina konulmalidir.

e Tartim islemi yapiliyor iken terazinin kapaklar1 her bélgede kapali olmalidir.
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e Hazirlanmis olan numune hassas terazide tartilarak sonucu Deney Kayit Formuna kaydedilir.
(ms,A)

e Daldirma kab1 daldirma sivisiyla doldurularak terazinin igine yerlestirilir. Terazi agirlik degeri
stfirlanir.

e Hassas terazide tartilan numune terazi icindeki daldirma sivisina atilarak agirlik 6l¢iimii yapilir.
Numune daldirma sivisinin iginde iken hava kabarciginin olup olmadigi kontrol edilir varsa bir
tel yardimi ile kabarciklarin giderilmesi saglanir. Terazi gostergesinde degisen agirlik sabit
kalana kadar beklenir ve sonu¢ Deney Kayit Formuna kaydedilir. (ms;.)

e  Olgiilen biitiin agirliklar 0,1 mg dogrulukta yapalir.

Sekil 1. BS EN ISO 1183-1 Standardina gdre bir deney numunesinin yogunluk 6l¢timii

Yukarida verilen sematik sekilde bir deney numunesinin yogunluk 6l¢iimii goriilmektedir. Bu yontemde
soldan saga dogru sirasiyla ilk olarak numunenin havadaki, daha sonra ise daldirma sivisi igerisindeki
agirliklan olgiilerek kaydedilir. En son olarak da bu degerler kullanilarak yogunluk hesabi yapilir.

3.7. Yogunlugun Hesaplanmasi
BS EN ISO 1183-1 Standardina gore yogunluk asagida verilen formiile gére hesaplanir:

_ _Msa” Pu
Ps Mg 4 — Mgy
Burada,
ms,a : Numunenin havadaki agirligi (g)
mg,r. : Numunenin daldirma sivist igerisindeki agirligi (g)

pi : Daldirma sivisinin yogunlugu (g/cm?)

ps : Numunenin yogunlugu (g/cm?®)
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4. Kalsinasyon (Kiil) Testi

4.1. Testin Amaci

Bu testin amaci, polimer matrisli kompozit malzemelerin fiber hacim oranlarini belirlemektir.

4.2. Teorik Bilgiler

Polimer matrisli kompozitlerde yiik tasiyici ana bilesen fiberlerdir. Bu nedenle kompozit malzemelerde
fiber hacim oraninin bilinmesi, mekanik dayanimlar1 hakkinda da 6nemli veriler saglar. Genel olarak bir
kompozit malzemenin fiber hacim orani ne kadar yiiksekse, mekanik dayanimlar1 da (¢ekme, egme,
darbe gibi) o kadar yiiksek oldugu sdylenebilir.

4.3. Deneyin Yapilist
Polimer matrisli kompozitlerde fiber hacim oranlar1 BS EN ISO 1172 standardi uyarinca yapilan test ile

belirlenir. Bu testin yapilis1 sirasiyla:

a) Bos bir kroze tartilarak agirligi gram cinsinden yazilir. (m;)

b) Kompozit malzemenin tamamini temsil edecek bir numune bu krozenin i¢ine koyularak yine gram
cinsinden tartilir. (m;)

¢) Bu kroze, deney standardia gore 650°C sicakliginda ve 30 dakika siiresince kalsinasyon (kiil)
firininda kalsine edilir.

d) Kroze yeteri kadar soguduktan sonra firindan ¢ikarilir ve icinde kalan fiber ile birlikte gram
cinsinden tartilir. (m3)

4.4. Hesaplama

BS EN ISO 1172 standardina gore cam fiber igerigi kiitlesel yiizde olarak asagida verilen esitlik
yardimiyla hesaplanir:

msz — my
M.gm = — - 100
m; — my
Bu esitlikte:
m, : Bos krozenin agirligi (g)
m; : Kompozit numune ile birlikte krozenin agirlig: (g)
m3 : Kalsinasyon islemi sonrasi fiber ile birlikte krozenin agirligi (g)

Gerekli goriildiigii takdirde matris ve cam fiber yogunluklar1 da hesaba katilarak kompozit malzemenin
fiber hacim orani da hesaplanabilir.
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5. Raporda Istenenler
1. Cekme Deneyi ile ilgili kisimda, 3 numune i¢in de ayr1 ayr1 olacak sekilde,
2. Cekme deneyinden elde edilen verilerle (raw data) Gerilme — Gerinim grafigini ¢izdiriniz. (10

Puan)

3. Elastisite Modiilii (E-Modiilii), Akma dayanimi (cap), Cekme dayanimi (o¢p) ve tokluk degerlerini
hesaplaymiz. (20 Puan)

4. 3 numune i¢in elde ettiginiz sonuglar1 yorumlayarak degerlendiriniz. (10 Puan)

5. Darbe deneyi ile ilgili tim numuneler ile ilgili bilgileri vererek darbe dayanimlarini hesaplayiniz ve
bu dayanim degerlerini kiyaslayarak sonuglari yorumlayiniz. (20 Puan)

6. Yogunluk deneyinin yapilisini her adimi eksiksiz olacak sekilde yaziniz. Her numunenin yogunluk
degerini hesaplayarak sonuglar1 yorumlaymiz. (15 Puan)

7. Kalsinasyon ve yogunluk deneyleri sonunda elde ettiginiz verilerle iki kompozit numunenin fiber
hacim orani, porozite (bosluk) orani degerlerini hesaplayimz. (20 Puan)

8. Deneyler sonunda 6grendiklerinizi, elde ettiginiz kazanimlar1 yaziniz. Raporunuzu, standart deney
raporu formatinda yazip kullandigimiz veya yararlandigimz kaynaklari, raporun sonunda
“Kaynak¢a” kisminda yaziniz. (5 Puan)

6. Kaynakc¢a
[1] Autar K. Kaw, Mechanics of Composite Materials, Taylor & Francis Group, 2006.

[2] Robert M. Jones, Mechanics of Composite Materials (2. Edition), Taylor & Francis, 1999.

[3] Sanjay K. Mazumdar, Composites Manufacturing: Materials, Product, and Process Engineering,
CRC PRESS, 2001.

[4] Alan Baker, Stuart Dutton, and Donald Kelly, Composite Materials for Aircraft. Structures
Second Edition, American Institute of Aeronautics and Astronautics, 2004.

[5] Peters, S.T., Handbook of Composites (2nd Edition), Kluwer Academic Publishers,1998.

[6] A.R. Horrocks & S.C.Anand, Handbook of Technical Textiles, Woodhead Publishing Limited,
2000.

[7] Hull, Derek, An Introduction to Composite Materials, The Press Syndicae of the University of
Cambridge, 1981.
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Deney 9: Mekanik Testler
Ars. Gor. Zekeriya COMERT

1. Cekme Deneyi

1.1 Deneyim Amaci

Cekme deneyi, malzemelerin mukavemeti hakkinda esas tasarim bilgilerini belirlemek ve malzemeleri
ozelliklerine gore siniflandirmak amaciyla yapilir. Cekme deneyi, standartlara gére hazirlanmis deney
numunesinin tek eksende, belirli bir ¢gekme hizinda ve sabit sicaklikta kopuncaya kadar ¢ekilmesidir.
Deney sirasinda, standartlara gére hazirlanan ¢ekme numunesine uygulanan kuvvet ya da gerilme ile
meydana gelen uzama degerlen kaydedilir.

1.2 Cekme Deneyi Numuneleri ve Teorik Bilgiler

Cekme deneyine tabi tutulacak numuneler, temsil ettigi malzemenin tiim 6zelliklerini tasimalidir. Bu
nedenle, numunenin alindig1r boélgenin, alinig ve hazirlanig seklinin biiyliik 6nemi vardir. Numune
hazirlanirken, temsil ettigi malzeme Ozelliklerinde herhangi bir degisiklik olugsmamasina dikkat
edilmelidir. Uretim sirasinda asin sicaklik olusumu &nlenmeli, ayrica deformasyondan kaynaklanan
etkilerde elimine edilmelidir. Cekme deneyine tabi tutulacak numunenin sekil ve boyutlart standartlarda
belirtilmistir. Bu nedenle deney sonuglarin giivenilirligi ve karsilastirilabilir olmasi agisindan deneyler
standartlara gore hazirlanmig numuneler ile yapilmalidir. Alinacak malzemeye gore ¢ekme numunesinin
kesiti, dairesel, kare, dikdortgen ve halka seklinde ve hatta baz1 durumlarda 6zel profil seklinde olabilir.
Tiirk standartlar, TS EN ISO 6892-1’de ¢ekme numunelerini sekil ve boyutlarina gore
standartlastirmugtr.
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Sekil 1. Dikdortgen kesitli metal malzemeler igin gekme numunesi 6l¢iileri, gerilme-gerinim diyagrami ve Diisiik
karbonlu yumusak bir ¢eligin ¢ekme diyagrami.

Cekme cihazi esas olarak; birbirine gore asag1 ve yukari hareket edebilen, deney parcasinin baglandigi
iki ¢ene ve bunlara hareket veya kuvvet veren, bu iki biiyiikl{igli 6lgen iinitelerden olusur. Cenelerden
birisi sabit hizda hareket ettirilerek deney pargasina degisken miktarlarda ¢ekme kuvveti uygulanir ve
bu kuvvete karsilik gelen uzama kaydedilir. Kii¢iik kuvvet seviyelerinde uzama miktar: kuvvet ile dogru
orantilidir. Malzeme elastik davranis i¢indedir; yani kuvvet kaldirilinca uzama sifirlanir. Bu karakter P
noktasina kadar devam eder. Orant1 limiti P den sonra lineer fonksiyon egimini degistirir. Ancak elastik
davranis devam eder. Elastik davranis E “Elastik Limiti” noktasinda sona erer. E den sonra kalic1; yani
fazla kuvvet alabilir hale gelir plastik deformasyonlar baslar. Kuvvet azaltildiginda lineer fonksiyona
paralel bir yol izler. Ancak kuvvetin sifir oldugu yerde deformasyon artik sifir olmaz, belirli bir plastik
deformasyon kalir. Malzeme yiiklenmeye devam edilirse Y noktasinda akar. Akma noktasinda kuvvet
ayni iken biiyiik miktarda plastik deformasyon olusur. Akan malzeme “caligma sertlesmesi” ne ugrar ve
daha mukavim hale gelir. Bu malzeme iizerindeki kuvvet daha da arttirilarak U noktasina ulagilir. U
noktast “maksimum gerilme” noktasi olup, burada malzeme kesitinde lokal daralmalar baslar. Buna
malzemenin “boyun vermesi ” denir. Boyun verme de malzemenin ¢aligma sertlesmesine ugramasina
sebep olur ve malzeme daha fazla gerilimler alabilir; ancak boyun bolgesinde kesit alan1 daraldigindan
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tasidig1 net kuvvet azalir. Numune genellikle kontrolsiiz bir sekilde K noktasimna ilerler ve orada kopar.
Kuvvet-uzama egrisinin altinda kalan alan o numuneyi bozunuma ugratmak i¢in gereken enerjiyi esit
olup; tokluk adi verilir. Kuvvet-uzama egrisi daha sonra yeniden 6l¢eklendirilir. Uzamalar malzemenin
ilk uzunluguna boliinerek “birim-uzama” ‘ya ¢evrilir. Ayn1 sekilde kuvvet numunenin ilk kesit alanina
boliinerek “gerilim” hesaplanir ve dikey eksen tekrar 6lgeklendirilir.

Tanimlamalar

Gerilme (o): Birim alana etkiyen yiik anlamina gelir ve asagidaki formiille hesaplanir.
F
o=—
A0
Birim Sekil Degistirme (g): Malzemeye kuvvet uygulandigi zaman olusan boy degisiminin kuvvet
uygulanmadan 6nceki ilk boya orani.
AL

T

Elastisite Modiilii (E): Malzemenin dayaniminin (mukavemetinin) dl¢iisiidiir Birim uzama ile normal
gerilme (¢cekme ya da basma gerilmesi) arasindaki dogrusal iliskinin bir sonucu olup birim uzama bagina
gerilme olarak tanimlanir. Birim uzama ile normal gerilme (¢ekme ya da basma gerilmesi) arasindaki
dogrusal iliski soyle tanimlanabilir:

(12
E=2

Malzemeye kuvvet uygulandiginda, malzemede meydana gelen uzamalar elastik sinirlar icinde
gerilmelerle orantilidir. Buna “Hooke Kanunu” adi verilmektedir. Elastisite modiilii malzemeye ait
karakteristik bir 6zelliktir.

Akma Dayanimi (ca): Uygulanan ¢ekme kuvvetinin yaklasik olarak sabit kalmasina karsin, plastik sekil
degistirmenin 6nemli 6l¢iide arttig1 ve ¢ekme diyagraminin diizgilinsiizliik gosterdigi kisma kars1 gelen
gerilme degeridir.

Cekme Dayanimi (o¢): Bir malzemenin kopuncaya veya kirilincaya kadar dayanabilecegi en yiiksek
cekme gerilmesi olarak tanimlanir. Bu gerilme, ¢ekme diyagramindaki en yiiksek gerilme degeri olup,
asagidaki formiil ile bulunur.

__ Fmax
¢ =20

Kopma Gerilmesi (6K): Numunenin koptugu andaki gerilme degeridir.

FK
Kk =%
g A0

Yiizde 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 =Lk -Lo

bagintisi ile bulunur. Burada LO numunenin ilk 6l¢li uzunlugunu, Lk ise numunenin kirilma anindaki
boyunu gosterir. Kopma uzamasi ise;

KU(%) = f—;“xmo

Bagintis1 yardimiyla belirlenir. Bu deger malzemenin siinekligini gosterir. Yiizde Kesit Daralmasi1 (KD):
Cekme numunesinin kesit alaninda meydana gelen en biiyiik yiizde daralma veya biiziilme orani olup;
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A0- AK

KD(%) = 20

x100

bagintisi ile hesaplanir. Burada Ao deney numunesinin ilk kesit alanini, AK ise kirilma anindaki kesit
alanim veya kirilma yiizeyinin alanin1 gosterir. AK nin hesaplanmasi i¢in hacmin sabit kalacagi ifadesi
kullanilir.

Vo= Vk Ao.Lo = Ax.Lk Ak = Ap (Lo/ Lk)
Kesit daralmasi, kopma uzamasi gibi siinekligin bir gostergesidir. Siinek malzemelerde belirgin bir

biiziilme veya boyun verme meydana gelirken, gevrek malzemeler biiziilme gdstermezler. Sekil 2°de
gevrek ve siinek malzemelerin kirilma davranislar sematik olarak gosterilmistir.

d b /
— FIY. "“"\

Sekil 2. (a) Gevrek malzemenin kirilma sekli (b) siinek malzemenin kirilma sekli.

1.3. Deneyin Yapilisi

Cekme deneyi i¢in Once test edilecek malzemeden standartlara uygun bir ¢ekme numunesi hazirlanir
(Sekil 2). Bu numune iizerine isaretler konur. Cekme deney makinesinin ¢eneleri arasina diizgiin ve
ortalayacak bir sekilde sikistirilan bu numune gittikce artan bir yiikle kopuncaya kadar ¢ekilir. Bu sirada
uygulanan F yiikii ile buna kars1 malzemenin gdsterdigi uzamalar (AL) cihaz ve video ekstensometre ile
Olciiliir. Deney sonucu elde edilen yiik (F ) ve uzama (AL) degerlerinden yararlanarak (F - AL) diyagrami
elde edilir. Bu diyagrama ¢ekme diyagrami da denir.

1.4 Deney Raporunda Bulunmasi Gereken Bilgiler

e Kuvvet ve video ekstensometreden alman uzama verileri kullanilarak her ikisi i¢in ayr ayn
gerilme- sekil degistirme diyagraminin elde edilmesi.

e Gerilme- gekil degistirme diyagramlarindan elastisite modiillerinin hesaplanmasi.

e QGerilme- sekil degistirme diyagramlarindan akma gerilmesi, ¢cekme dayanimi ve kopma
gerilmelerinin hesaplanmasi.

e Yiizde kopma uzamasi ve yiizde kesit daralmalarinin hesaplanmasi.

2. Sertlik Deneyi
2.1. Deneyin Amact

Malzemelerin sertliginin l¢iilmesi ve mukavemetleri hakkinda bilgi edinilmesi.

2.2. Teorik Bilgiler

Sertlik, malzemelerin plastik deformasyona karsi gosterdigi direng olarak tanimlanir. Sertlik deneyleri
malzeme ve imal edilmis parcalarin ¢abuk ve tahribatsiz olarak kontroliinii saglayan ¢ok Onemli
mekanik deneylerden biridir. Teknolojide yaygin olarak kullanilan sertlik dlgme yontemleri, numune
iizerinde elde edilen kalici iz biiyiikliigiiniin 6l¢iilmesi esasina dayanan yontemlerdir. Yapilan tiim sertlik
yontemlerinde her numuneden en az ii¢ tane sertlik degeri ol¢iilerek ortalama deger ve standart sapma
hesaplanir.

Rockwell Sertlik: Rockwell sertlik deney prensibi Sekil 3 ve 4’ de verilmistir. Rockwell sertlik deneyi
yapilirken numune iizerine énce 10 kg'lik bir 6n yiik (FO) uygulanir Bu 6n yiik numune ile ug¢ arasindaki
kesin temasi1 saglamak ve 0l¢ii diizenindeki bosluklar1 gidermek amaciyla uygulanir. FO 6n yiikiiniin
uygulanmasiyla to derinligine erisilir. Bu konum sertlik skalas1 icin referans diizlemi olarak almir. On
yiikiin uygulanmasindan sonra yukarida farkli sertlik skalalari i¢in verilen yiik miktarlarina varincaya
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kadar bir ana yiik (Fana), yaklasik 10 saniye siireyle numune iizerine uygulanir. Ana yik degerleri
Rockwell B deneyi icin 90 kg, Rockwell C deneyi icin ise 140 kg’dir. Fon kuvvetinden en az dort kat
biiylik olmas1 gereken Fana deney yiikiiniin numune iizerine uygulanmasindan ve kaldirilmasindan
sonra, referans diizleminden itibaren kalict bir tb batma derinligi elde edilir. S6z konusu islemlerin
gergeklestirildigi Rockwell cihazinda, dlgiilen kalici tb batma derinligi yerine, sertlik degen gostergeden
dogrudan okunur.

i A
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Sekil 3. Rockwell sertlik deneyi prensibi. 1) On yiiklemede (10 kg) ucun batma derinligi, 2) Ana yiiklemede (90
kg veya 140 kg) ucun batma derinligi, 3) Ana yiik kaldirildiginda ucun batma derinligi (e), 4) Rockwell sertligi
(100-¢).

Brinell Sertlik: Sekil 4’te gosterildigi gibi belirli bir yiikiin (F), belirli bir ¢aptaki (D) sert malzemeden
yapilmis bir bilya yardimiyla malzemenin yiizeyine belirli bir siire uygulanmasi sonucu yiizeyde kalici

bir iz meydana getirilir.
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Sekil 4 Soldan saga sirastyla Brinell Sertlik Prensibi, Vickers Sertlik Prensibi, Derin Cekme Cihaz1

Meydana gelen izin kiiresel ylizey alani, izin ¢evresinin Ol¢iilen ortalama capi ile bilya ¢apindan
faydalanilarak belirlenir. Buna gore Brinell sertlik degeri:

2F
apip-./(Di—d?)

BSD =

F = Uygulanan yiik (kg), D = Bilya ¢ap1 (mm), d = iz ¢ap1 (mm) bagintis1 ile hesaplanir.

Vickers Sertlik: Sertligi 6l¢iilecek malzemeye Sekil 5° de gosterildigi gibi piramit elmas ug belirli bir
siire ve yiikle kalict kare tabanli iz olusturur. Olusan simetrik izin kosegen ortalamasi belirlenerek
asagida verilmis olan bagmti yardimiyla malzemenin Vickers sertlik degeri hesaplanir.

2F Sin{a/2) _ 18544 F
dz T dz

VSD =

F = Uygulanan deney ytikii (kg), d = iz kdsegenlerinin ortalamasi (mm), a = Tepe ag1s1=136°.
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3. Derin Cekme
3.1. Deneyin Amaci

Metalik sac ve bantlarin plastik sekil degistirme yeterliligini tayin etmek amaci ile yapilan bir deneydir.
Deney sonunda “Erichsen ¢okertme degeri” belirli ¢apta kiiresel uglu bir zzimba yardimi ile deney
numunesinin ¢okertilen kisminin yirtilmasi aninda derinligi milimetre olarak dlgiilerek degerlendirilir.

3.2. Teorik Bilgiler

Erichsen deney sonuglari, malzemelerinin standardize etmek igin kullanilmayip, daha ziyade her
malzemenin kendi standardindaki degerlerle mukayese imkani veren degerler olarak incelenir (Sekil 6).
Erichsen deneyi 6zellikle pres ile sekil verme, sivama, derin ¢ekme gibi iglemlerde kullanilan sac ve
bantlarda uygulanan bir deneydir. Istampa bilyesinin saca ilk degdigi andan sacin catladig1 ana kadar
aldig1 yol derinliktir. Bu deney ile malzemenin plastik sekil degistirme ye yatkinlig1 ve olusan ¢atlagin
makroskopik incelemesi yapilir. Derinlik sac kalinligina baglidir. Sac kalinlig: arttikca 1stampa bilyesi
degistirilir ve daha fazla sikistirma kuvveti uygulanir. Her sac kalitesine ait egrilerle belirlenmis derinlik
degerleri tespit edilmistir. Malzemenin i¢inde bulunabilecek fosfor ve kiikiirt gibi kalintilar ayrica
katilasma hizi, haddeleme sekli, 1s1l islemler bi¢imlendirilebilirlik 6zelligini olumsuz etkiler. Deney,
catlak olusana kadar veya belirli bir sekil degistirmesine kadar yapilabilir. Genelde ¢elik sacin
yirtilmamasi istenir. En ¢ok otomotiv ve beyaz esya yapiminda kullanilan saclarda uygulanir. Cokeltme
tabaninda malzemenin tane biiyiikliigii goriilebilir. Portakal seklindeki bir ylizey (kenarlart yirtik pirtik)
kaba taneyi (istenmeyen bir 6zellik), parlak bir yiizey (dairesel catlak) ise ince taneyi (uygun olan)
belirtir. Elde edilen ¢ikint1 tabaninda yirtilma olmadan ¢ekilebilen en biiyiik D ¢ap1 yardimi ile “sinir
cekme orani1” olarak adlandirilan D/d orani bulunur. Baski ¢gemberinin basinci ¢ok biiyiikse siirtiinme
kuvvetleri artar ve sac erken yirtilir, tersine ¢ok kiiglik ise sac basma gerilmelerinin etkisi ile gevrede
katlanir ve yine yirtilma olur. Smir ¢ekme oraninin biiyiikliigiine gore sekillendirme kabiliyeti
degerlendirilir. Istampa ¢ap1 ne kadar kiiciik ise, o kadar kolay ¢ekme c¢atlamalari olusur. Cokertme
deney cihazi genel olarak, numuneyi tespit etmek i¢in tutucu bir ¢cember ve kalip ile numune kalibin
icine dogru zorlayan bilye veya kiiresel uclu bir zzimbadan ibarettir. Deney cihazi numunede kirilmanin
basladig1 ani kolayca ve dogru olarak tayinine imkan vermektedir. Bu maksatla, numunenin kirilmaya
baslamas1 aninda ¢okertilen kismin en biiyiik derinligi dlgmeye imkan veren goOsterge mevcuttur.
Gosterge cokertilen kismin derinligini 0,01 mm araliklarla 6lgebilmektedir. Ayrica numunenin kirilma
kuvveti ile deneye baslamadan 6nce, numuneyi sikigtirma kuvvetini 6lgmeye yarayan gostergeler de var.
Cihaz tizerindeki kalip, tutucu ¢ember ve kiiresel uglu zimba yeterli saglamlikta ki malzemelerden
iretilmis olup boylece deney esnasinda, sonuglara etki edebilecek sekilde bi¢cim degisimine ugramalari
engellenmistir.

3.3. Deney Numuneleri

Deneye tabi tutulacak numuneler diizgiin ve kivrimsiz olmalidir. Normal hallerde numuneler en az 3
deney yapmak {iizere hazirlanir. Deneyden 6nce numunenin, diizeltmek amaci ile sicak veya soguk
isleme tabi tutulmamas1 gerekir. Numune kenarlarinda capak v.s. gibi hatalar bulunmamalidir. Deneyde
kullanilan numuneler, temsil ettigi sac veya bantlarin kalinlik ve genisligine bagli olarak boyutlandirilir.
Bu boyutlandir ¢izelgede verilmektedir. TS EN ISO 20482 Metalik malzemeler - Sac ve seritler -
Erichsen ¢okertme deneyi standardinda her ¢elige ait 1stampa ¢aplari belirtilmistir.
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Tablo 1 Numune ve zimba 6lgiileri

P Genisligi 90 mm*den fazla olan | Genisligi 90 mm*den az olan
isaret er';m"" Ebatlar sac ve bantlar icin sac ve bantlar icin
Adl Kalinhk mm Kalinhk mm

a Mumune Kalinlif 02-20 2-3 0,2-1,0 1.0—-2.0

b Numune |Numune Genisligi 90 — 100 90 — 100 30 - 55 55 — 90
Mum. Uzunlugu . . .

L Min 3 Cékertme 70 400 270 270

Kiiresel N . . _ . _ . .

D | Uglu Zumba | X0resel U Caps 20 + 0,05 20 + 0,05 8 + 0,02 15 + 0,02

Iy Kahp Delik Capt 27 £ 0,05 40 + 0,05 11 +£0,02 21 £ 0,02

D, Kalip Dis Capt 55+ 0,1 70 + 0,1 55 + 0,1 55+ 0,1
i¢ Tarafl Koge

r _ b AT RORE 0,75 + 0,05 2 + 0,05 0,75 + 0,05 0,75 + 0,05

Kalip Yar1 Capt

2 D Taraf 0.75 + 0,05 1 + 0,05 0,75 + 0,05 0,75 + 0,05
Kose Yar Cam

h Delik Derinligi 3+0,1 6+0.1 3+0.1 1+0,1
Kalip Kalinlifi Min 20 20 20 20

Dy Cember Delik Cam 33+£0,1 33+£0,1 33+£0.1 3301

- Cember Dig Capi abh+ 0,1 a0l a3+ 0,1 K01
[utucu — —

rs Cember | Dis Taral Kose 0.75 £ 0,1 1+0.1 0,75 + 0,1 0.75 £ 0,1
Yari Cam
Tutucu Cember . i . .

2

Kalinhi@ Min. 20 20 20 20

3.4. Deneyin Yapulist

Numune 0,01 mm duyarlilikla tespit edilir. Numune ve kiiresel uglu zzimba %23 — 28 grafit iceren gres
ile yaglanir. Kalip ve tutucu ¢ember arasma 500 —100 kg arasi yiik ile sikistirilir. Numuneyi
yerlestirirken ¢okertme bolgesinin merkezi kenarlardan esit uzaklikta olmasma dikkat edilir. Tk 6nce
sac pres yiikii ile cihaz i¢ine sikistirilir. Celigin cinsine ve kalinligina gore yerlestirilen 1stampanin saca
dalma hiz1 ayarlanir. Sonra yiik uygulanmaya baglamasi ile bombe olusmaya baglar. Uygulanan yiik
dijital ve analog gostergelerden kontrol edilir. Bir siire yiikiin artmaya devam ettigi ancak sonrasinda
yiik degerinin azaldig1 gézlemlenir. Azalma basladig1 zaman malzemede yirtilma istenmedigi icin yiik
uygulamasima son verilir ve cihaz durdurulur. Dalma miktar, yiikteki azalma ve maksimum yiik
gostergelerden okunur. Cihazda hem analog hem de dijital aksam bulunmasinin nedeni, akim ve voltajin
degiskenligi mekanik aksami etkilememesidir. Asir1 voltaj oynamalart séz konusu oldugunda mekanik
aksamli analog gostergelerin daha giivenli oldugu bilinmektedir. Ornek bir deney verileri asagida

verilmistir. 8,5 mm ve 18,3 kN degerleri numune ¢atlama degerleridir.

Tablo 2 St13 Soguk haddelenmis ¢elik sac deney verileri.

Derinlik Uygulanan
(mum) Kuvvet (kN)
1 1.9
2 2,8
3 4.4
4 6,7
5 9.3
& 12
7 13
8 17,5
3.5 18,3
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20,00
15.00 A
16.00 -
14.00 1
12.00 4
10.00 A
3.00
G.00
4.00 4
2,00 4

0.00 T
000

Kuvvet kN

4.00 6.00 8,00 10.00

b
[=3
=

Erichsen derinligi (mm)
Sekil 7. St13 Soguk Haddelenmis Celik Sac Deney Cokertme egrisi.

4. Deney Raporunda Bulunmasi Gereken Bilgiler
Test edilen numunelere ait kuvvet derinlik egrilerini 6lgekli olarak ¢izip, yorumlayiniz.

5. Referanslar
[1] Kayali, E.S. Ensari, C. Dikeg, F. 1996, Metalik Malzemelerin Mekanik Deneyleri

[2] William F. Smith 2006," Malzeme Bilimi ve Miihendisligi" (Ceviren: Nihat G., Kinikoglu). Kimya
Metalurji Fakiiltesi, Ofset Atdlyesi, Istanbul.

[3] TS EN ISO 6892-1 Metalik malzemeler - Cekme deneyi - Boliim 1: Ortam sicaklifinda deney
yontemi

[4] TS EN ISO 20482 Metalik malzemeler - Sac ve seritler - Erichsen ¢okertme deneyi

[5] TS EN ISO 6506-1 Metalik malzemeler - Brinell sertlik deneyi - B6liim 1: Deney metodu
[6] TS EN ISO 6507-1 Metalik malzemeler - Vickers sertlik deneyi - Bliim 1: Deney metodu
[7] TS EN ISO 6508-1 Metalik malzemeler- Rockwell sertlik deneyi- Boliim 1: Deney metodu
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Deney 10: Jominy Sertlesebilirlik Deneyi
Arg. Gor. Oguler SAZCI

1. Deneyin Amaci

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

2. Teorik Bilgi

Sertlesebilirlik

Celik seciminde, genel olarak kimyasal bilesim esas alinir. Ancak, bu yontem celigin karbon ve alasim
elementi oranlarini dnemli dlgiide degisimine izin verir. Ornegin AISI 4340 (34CrNiMo6) geliginin
bilesiminde %(0,38-0,43) C, % (0,60-0,80) Mn, %(0,20-0,35) Si, %(1,50-2,00) Ni, %(0,70-1,10) Cr ve
%(0,20-0,30) Mo bulunur. Kimyasal bilesimdeki bu degisim, ayni standarda sahip olan ¢eliklerin bile
kritik soguma hizlarinin farkli olmasina ve dolayistyla bu geliklerin 1s1l islem 6zelliklerinin degigmesine
neden olur. Malzeme se¢iminde en 6nemli Ozellik mekanik dayanim oldugundan, malzemelerin
sertlesme kabiliyetlerine gore siniflandirilmasi daha yararli ve ekonomik olur. Bu nedenle, ¢eliklerin
sertlesme kabiliyetini, standart bir deney yontemi ile belirlemek gerekir. Malzemelerin sertlesme
kabiliyetini belirlemek i¢in en yaygin olarak uygulanan yontem Jominy deneyidir. Bu deneye ugtan su
verme yontemi de denilir. Celiklerin ylizeyden derinlere kadar martenzite doniistiiriilebilmeye
yatkinli§i, malzemenin sertlesebilirligi olarak adlandirilir. Malzemede derinlerde martenzit elde
edilebildikg¢e, 0 malzemenin sertlesebilirliginin yiiksek oldugundan sz edilebilir. ASTM, SAE ve AISI
tarafindan standartlastirilmis olan bu deney i¢in ¢ap1 25 mm ve uzunlugu 100 mm olan silindirik gubuk
bigimindeki bir numune, Ostenitlestirme sicakligina 1sitilarak tavlanir. Firindan alinan numuneye, bir
ucundan, 6zel bir su piiskiirtme aletiyle su verilir. Su vermek i¢in kullanilan alet de standartlastirilmistir.
Su verme isleminden 15 dakika sonra numune alinip, taglanarak birbirine paralel yiizeyler elde edilir.
Bundan sonra, numunenin sertligi, su verilen ugtan baglanarak belirli araliklarla 6lgiiliir. Bulunan
sonuclardan yararlanilarak, numune sertliginin su verilen uctan mesafeye bagl olarak degisimini
gosteren egri ¢izilir. Deneyin yapilisin1 gosteren sematik resim ile alasimli ve alasimsiz geliklerden
olgiilen sertliklerin su verilen ugtan uzakliga gore degisimlerini gosteren egriler Sekil 1°de verilmistir.

Havada sogutulan ug

Omck tutucusu ¥ |
Ormek E |
25 mm 8 i
] vi \
= o EL \
= =~
—EL g g U g g S e——
0 25 S0 75 100
Su jeti Su verilen vgtan uzakhk (mm)

() (b)

Sekil 1. Jominy deneyi: (a) Deneyin yapilisi, (b) alasimli ve alagimsiz ¢eliklerin sertliklerinin su verilen ugtan
mesafeye bagl olarak degisimini gosteren egriler.

Jominy numunesi iizerindeki her bir nokta, farkli soguma hizina sahiptir. Biitiin g¢eliklerin 1s1l
iletkenlikleri ayn1 kabul edilirse, bu soguma hiz1 her ¢esit ¢elik icin ayni olur. Sertlesme yetenegi her ne
kadar sertlik degisimi ile ifade edilirse de aslinda sertlik, malzemenin i¢ yapisina baglidir. Genel olarak,
alasim elementleri, perlit ve beynit bolgelerindeki doniisiim siiresini uzattiklar ve daha diisiik soguma
hizlarinda martenzit olusumunu kolaylastirdiklari i¢in sertlesme kabiliyetini artirirlar.
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AISI 8630 ¢eliginin Jominy 6rnegi iizerinde yer alan degisik noktalarin soguma egrilerinin, bu gelige
ait siirekli soguma doniisiim diyagrami (CCT; continuous cooling transformation) {izerindeki gosterimi
Sekil 2’de verilmistir. Bu diyagram, u¢tan su verme deneyinden elde edilen verilerle s6z konusu ¢eligin
doniisiim davranmig1 arasindaki iligkileri sergilemektedir. Jominy numunesinin ucunda yer alan A
noktasina ait soguma hizi, ¢eligin kritik soguma hizindan daha yiiksek oldugundan, doniisiim sonucunda
tamamen martenzitik bir yap1 elde edilir. Kritik soguma hizi, TTT diyagramlarinda burun noktasini
kesmeden saglanan en diisiik soguma hizidir. Su verme isleminde uygulanan soguma hizi, kritik soguma
hizindan daha yiiksek ise, perlit ve beynit doniisiimii tamamen engellenerek martenzit yapisi olusur.
Eger soguma hiz1 kritik soguma hizindan daha diisiik ise en son yapidaki martenzitin miktart ve buna
bagl olarak sertlik azalir. Bu yolla saglanan sertlik degeri celigin karbon miktarina baglidir.
Ostenitlestirme isleminden sonra karbiir olarak kalan karbon, martenzit reaksiyonunda yer almadig1 i¢in
sertlige etki etmez. Sekil 3, martenzit miktari, sertlik ve karbon miktar1 arasindaki iligkiyi

gostermektedir.
Jominy dencyi
=== Sopuma don. diyag.
- % zotermal don dnyyag
a ) = Soguma cfrisi
z oK! s Sofuma sirasindaki
- ! \ dondisiim
=
&

MQ—

25 A 75
Su verilen ugtan vzaklik (mm)

600 |- // Ostenit — ferrit “M‘*%\\\\\
\ 7D

Secaklik (°C)

T e @/ \©

AL
.«:.f.*?'.
.' R
::.:, . Wit
it , o
Martenzit Mmcnzit ] Martenzit Martenzit
; ferrit ve beynit ferrit ve beynit fcmt ve bcym(
A L ' A A 1 L ' A l ' J
0.1 1 10 100 1000 IO 000
Zaman (s)

Sekil 2. AISI 8630 ¢eligi icin Jominy deneyinden elde edilen verilerle CCT ve TTT (zaman- sicaklik- doniisiim)
arasindaki iligkilerin gosterimi.
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Sekil 3. Martenzit miktari, sertlik ve karbon miktar1 arasindaki iliski.

Sekil 2°de, numune iizerindeki B, C ve D noktalarinin soguma hizlari, kritik soguma hizindan daha
diisiik oldugundan, su verme islemi sirasindaki doniisiim sonucunda, ferrit, beynit ve martenzit
fazlarindan olusan yapilar elde edilir. Soguma hizi azaldik¢a bu yapilardaki martenzit orani azalir. Diger
taraftan, sozii edilen gelikte perlitik bir yap1 elde etmek i¢in soguma hizinin ¢ok diisiik olmasi gerekir.
Sertlesme kabiliyetini gosteren sertlik degisimi, s6z konusu ¢elikte meydana gelen yapisal degisimden
kaynaklanmaktadir. Alagim elementleri kritik soguma hizin1 azaltip, martenzit olusumunu
kolaylastirarak, celigin sertlesme kabiliyetini artirirlar. Ortalama %0,4 oraninda karbon igeren ve
sertlesme kabiliyetleri farkli olan ii¢ degisik celigin Jominy egrileri Sekil 4’te goriilmektedir. Bu
celiklerin hepsinin, su verilen u¢larindaki sertligi 52,5 HRC degerindedir. Ciinkii su verme ile elde edilen
en yiksek sertlik, karbon oranina baghdir. Sertlesme kabiliyeti yiiksek olan AISI 4340 ¢eliginde bu
sertlik 16 mm'lik uzakliga kadar korunurken, sertlesme kabiliyetleri yetersiz olan AISI 4140 ve AISI
5140 ¢eliklerinin sertlikleri, artan mesafe ile, aniden azalmaktadir.

Sertlik (HRC)

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

Celiklerin sertlesme yetenegi ya istenilen mesafedeki maksimum ve minimum sertlik degerlerine ya da
istenilen sertlige kars1 gelen maksimum ve minimum mesafeye gore belirlenir. Bu derinlik, martenzit
miktarinin ylizeyden itibaren yariya indigi ya da % 50 martensit ve beynitin var oldugu mesafe olarak
ifade edilmektedir. Yiiksek sertlesebilirlige sahip bir ¢eligin karakteristik 6zelligi, yiksek sertlesme
derinligi gostermesi veya biiyiik parcalar halindeyken bile tam olarak sertlesebilmesidir. Sertlesebilirlik
ile sertlik farkli kavramlardir. Maksimum sertlik, ¢eligin karbon miktarina baglidir. Sertlesebilirlik ise
¢eligin kimyasal bilesimine (karbon ve alagim elementleri) ve su verme sirasinda 0stenit tane boyutuna
baghdir. Celik parcanin boyutlar arttigi zaman soguma hizi diiser ve c¢ekirdek sertligi, ferrit ve perlit
gibi fazlarin olusumuna bagli olarak azalir. Soguma egrisi, kritik soguma hizinin sagina kaydiginda ise
ylizey sertliginde de azalma olur. Temel sertlesebilirlik verileri ¢elik tiiketicileri ve 1s1l islemciler i¢in
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onemlidir. Bu nedenle sertlesebilirligin saptanabilecegi ¢ok sayida basit yontem gelistirilmistir.
Bunlardan biri Grossman sertlesebilirlik deneyi digeri ise Jominy ugtan su verme deneyidir. Celiklerin
sertlesebilirliklerinin dl¢iilmesinde Jominy ugtan su verme deneyi Grossman deneyine gore daha pratik
ve daha az maliyetlidir.

Sertlesebilirlige Etki Eden Faktorler

Alagim elementlerinden sertlesebilirligi en fazla C, B, Cr, Mn, Mo, Si ve Ni etkiler. Karbon, martenzitin
sertligini kontrol eder. Celikte %0,6’ya kadar C icerigi arttiginda celigin sertligi artar. Daha yiiksek
seviyelerdeki karbon igerigi oldugu durumda, Gstenitten martenzite doniisiim tamamlanamaz. Bu da
yapida kalinti Ostenit bulunmasina sebep olur. Bu durumda yapida martenzitin yaninda ostenit
bulunacagindan sertlik daha diisiik seviyelerde kalir. Karbon miktarinin yiiksek olmasi malzemenin daha
gevrek bir davranig gostermesine neden olur ve daha sonra yapilacak olan islemlerde sorunlar
yaratabilir. Bu yiizden %0,4 C’a kadar olan celiklerde sertlesebilirlik kontrolii daha kolaydir. Bor,
%0,002- 0,003 oraninda celige ilave edildiginde % 0,5 Mo ilavesindeki etkiyi gosterir. Bor diisiik
karbonlu ¢eliklere ilave edildiginde sertlesebilirlikte en biiyiik etkiyi gosterir. Cr, Mo, Mn, Si, Ni
ilaveleri celikte Ostenitten ferrit ve perlite doniigiimii geciktirir. Bu elementler ara yiizeyde tane
biiyiimesini engelleyerek sertlesebilirligi arttirirlar. Ostenit tane boyutunun artmasi ile sertlesebilirlik
artar. Ferrit ve perlitin ¢ekirdeklenmesi, Ostenit tane sinirinda heterojen ¢ekirdeklenme ile gerceklesir.
Ostenit tane boyutunun artmasi cekirdeklenme icin gereken bélgenin daha az olmasini saglar ve faz
donisiimii gecikir. Bu yiizden ostenitleme sicakligi yiiksek segilerek tane boyutunun biiyiik olmasi
saglanabilir. Bu durumda mikro yap1 bir miktar kabalasir, tokluk diiger.

Jominy Egrilerinin Pratik Uygulamalar:

Jominy egrileri, kalite kontrolde farkli sinif ¢eliklerin sertlesebilme derinliklerini (ylizeyin altinda
istenen sertlik degerinin elde edilebilecegi mesafe) kiyaslamak icin kullanilir. Ornegin, bir tasarimda
ylizeyin altindan 2 mm mesafede sertlik degerinin 40 HRC oldugu bir ¢elik kullanilmak istendiginde,
farkli ¢eliklerin Jominy egrileri ¢ikarilarak istenen mesafe-sertlik degerini veren gelik segilebilir.
Sertlesebilirlik, sogutma ortamina oldugu kadar malzemenin ¢apina ya da kesit kalinligina da baghdir.
Dolayisiyla, ayni smif g¢elige ait farkli ¢aplarda hazirlanmis deney numuneleri kullanilarak, numune
capi-Jominy mesafesi-sertlik arasindaki iliskinin belirlenmesi de miimkiindiir. Ornegin, 39 mm
capindaki bir numunenin merkezindeki sertligin, 50 mm ¢apli numunede yilizeyden sadece 10 mm
derinlikteki sertlige ve son olarak 75 mm ¢apli numunede yiizeyden 2 mm derinlikteki sertlikle ayni
olmasi i¢in Jominy esdeger soguma (soguma hizini) mesafelerinin (merkezde, 10 mm ve 2 mm
derinlikteki) ayn1 olmasi gereklidir. Boyle bir durumun gegerli olabilmesi i¢in, dogal olarak tiim
numunelerin ayni ortamda sertlestirilmis olmasi zorunludur. Jominy deneyi ile bir celik i¢in elde
edilebilecek maksimum sertlik degeri ve sertlesme kabiliyeti (derinligi) sayisal olarak belirlenebilir.
Capa bagli olarak su verme ortamindaki soguma hizlarinin bilinmesi durumunda, malzemeye ait Jominy
egrileri kullanilarak parcanin farkli derinliklerde alacagi sertlik degerleri de saptanabilir.

3. Deneyin Yapilisi

Cap1 25 mm (1 ing) ve uzunlugu 100 mm (4 ing) olan silindirik ¢ubuk bigimindeki numune,
Ostenitlestirme sicakligina 1sitilir ve bu sicaklikta yeterli siire boyunca bekletilir. Firindan alinan
numune, Sekil 5’teki Jominy deney diizenegine yerlestirilerek alttan su verilir. Soguma tamamlandiktan
sonra Rockwell C yontemiyle sertlik dl¢timleri yapilir.
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Omek Par¢a

_ Su Jeh

Sekil 5. Jominy deney diizenegi.

4. Deney Raporunda istenilenler

e 1040, 1060, 4140 celiklerinin su verilmis ugtan mesafeye bagli olarak degisen sertliklerini ¢izin ve
degisimleri agiklayin.

e (elik igerisindeki Al ve Co miktarlarindaki artis, celigin sertlesebilirligini hangi mekanizmalar
nedeniyle diisiirmektedir? Agiklayin.

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

e Yiiksek alagimli ¢eliklere Jominy deneyi neden uygulanmamaktadir? A¢iklayin.
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