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GENEL GUVENLIK KURALLARI

1. Laboratuvara gelirken mutlaka kapali ayakkabi ve beyaz ¢alisma onliigii ( diz boyuolacak
sekilde) giyilmelidir.

2. Uzun sagli 6grencilerin saglarint mutlaka toplamalar gerekmektedir.
3. Laboratuvar igerisinde herhangi bir yiyecek ve icecek maddesi tiiketilmemelidir.
4. Tutdn ve tatln Grinlerinin laboratuvar igerisinde tiiketilmesi yasaktir.

5. Calisir durumdaki hicbir cihaza, sorumlu o6gretim elemani aksini sdylemedikce
dokunulmamalidir.

6. Laboratuvar icerisinde mutlaka koruyucu ekipmanlar ( gozlik, maske vb.) giyilmeli ve
takilmalidur.

7. Laboratuvar temiz kullamlmali ve deney sirasinda kullamilan techizat alindigi yere geri
konulmalidir.

8. Laboratuvarda kullanilan aletler laboratuvar disina ¢ikarilmamalidir.

9. Kimyasallar tehlike olusturacak sekilde kangstinlmamahl,  dikkatli bir sekilde
kullanilmal1 ve laboratuvar havalandirmasinin iglevsel oldugu kontrol edilmelidir.

10. Tehlike aninda c¢ahigilan kimyasallar en yakin bankonun Uzerine konulmali, sakince
laboratuvardan ¢ikilmali ve sorumlu calisana haber verilmelidir.

11. Deney yapilirken elektrik, su ve gaz tesisatlarimn durumuna dikkat edilmelidir.

12. Cihazlarda ariza olmast durumunda hemen laboratuvar sorumlusuna  haber
verilmelidir.

MALZEME LABORATUVARI DERSIi HAKKINDA BILGILENDIiRME

1. Notlandirma;  uygulamadan, rapordan ve final smavindan alinacak  notlar
degerlendirilerek yapilacaktir. Belirtilen bu asamalar; yil ici faaliyetler %60 (deney ve
rapor) ve final sitnavi %040 olacaktir.

MALZEME LABORATUVARI DERSI RAPORU YAZIM KURALLARI
Deneye ait rapor;

1) Deneyin amaci

2) Deneyin yapilisi

3) Deneye ait sonuglarin degerlendirilmesi Ve istenenler kisimlarindan olusacaktir.



DENEY: HIDROMETALURJI

Deney sorumlulari: Dog. Dr. Fatih APAYDIN, Ars. Gor. Stleyman CAN

DENEYIN AMACI

Deneyin amaci, dogada saf halde bulunmayan metallerin farkli hidrometalurjik yontemlerle
cevherlerinden ayrilarak saflastirilmasini ve miihendislik uygulamalarinda kullanilmak {izere

hazir edilmesinin asamalarin1 6grenmek ve uygulamaktir.

TEORIK BIiLGI

Modern hidrometalurjinin  dogusu, iki ©6nemli surecin kesfedildigi 1887 yilina
dayanmaktadir. Ilki, cevherlerden altin kazaniminda kullanilan siyaniir li¢ siireci, ikincisi ise
alimina (Al203) eldesi icin uygulanan Bayer Prosesi’dir.

Siyan(r Lic Prosesi

Metalurji miihendisi John Dorr tarafindan tasarlanarak {iretilen ve Dorr karistiricilar:
olarak bilinen buyiik reaktorlerde, ince ogitiilmiis cevher siyaniir ile karistirllmis ve pulp
icerisine basingli hava verilmistir. Benzer sekilde, biiyiik filtrasyon tesisleri metal kazanimi igin
berrak lig ¢ozeltisi elde etmek amaciyla kurulmustur. Sementasyon olarak bilinen ve ¢dzeltiden
hurda demir ile bakir1 ¢oktiirmek amaciyla uygulanan bu eski siireg, altin iceren ¢ozeltilere
uygulanmis, ancak demir yerine ¢inko kullanilmistir. Miihendislik alanindaki bu gelismelere ve
stirecin genis uygulama alani bulmasina ragmen, teoride halen bazi noktalar eksik kalmistir.
Siyaniirleme siirecinin diinya geneline yayilmasiyla, altin iiretimi 1900-1910 yillar1 arasinda
blylk oranda artmustir.

Bayer Prosesi

Bu yiizyilin en 6nemli ikinci hidrometalurjik siireci, Karl Josef Bayer (1847-1904)
tarafindan kesfedilen, saf Al203 Uretimi icin uygulanan Bayer Prosesi’dir.

Bu proses, boksitin basingli bir reaktor igerisinde, kaynama noktasindan yiiksek bir
degerde sodyum hidroksit ¢ozeltisi ile li¢ini kapsamaktadir. Li¢ islemi sonrasi ¢éziinmeyen
kismin uzaklastirilmasindan sonra, ¢ozeltiye aliminyum hidroksit taneleri (cekirdek) ilave
edilir ve bdylece aliminyumun c¢o6zeltiden saf aliminyum hidroksit kristalleri halinde
coktiiriilmesi saglanir. Bu c¢okelekler filtre edilir, yikanir, kurutulur ve daha sonra saf Al1203

elde etmek icin kalsine edilir. Elde edilen Al203 elektrolitik indirgenme hiicrelerine beslenir.



Oksitli Bakir Cevheri

Li¢
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y
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Sekil 1. Hidrometalurjik bakir (Cu) Uretim diyagrami

LIC

Hidrometalurjik yontemlerle saf metal Gretiminin cevher hazirlama islemlerinden
sonraki ilk proses, lic metodudur. Bu islem bir cevher, konsantre veya ciirufun degerli metal
igerigini ¢ozeltiye almak veya tam tersi olarak katida birakmak amaci ile uygun bir reaktifle
reaksiyona sokulmasini gerektirir. Ham maddeler igerisindeki minerallerin yapisinda bulunan
ve ekonomik deger tasityan metaller bir ¢oziicii sivi ile segimli olarak ¢ozeltiye alinir ve katinin
¢oziinmesi saglanir. Ancak ¢ogu durumlarda reaksiyon ortaminda c¢oziinmiis gazlar
bulunabilmektedir. Bu durumda sistem kati, sivi ve gaz olmak iizere ii¢ ayr1 fazdan olusur. Li¢

isleminde kullanilan ¢OzUciler su, asit, tuz, baz vs. olabilir.
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Sekil 2. Li¢ islemi genel akim semasi.
Li¢ reaktifinin segimi asagidaki kriterlere gore farklilik gosterebilmektedir.
e Cevherin kimyasal ve fiziksel karakteri
e Kaullanilacak reaktifin maliyeti
e Kullanilacak reaktifin korozyon yapabilme 6zelligi

o Cozeltiye alinmasi istenen elemente karsi reaktifin secici olma 6zelligi.

Kullanilacak li¢ yonteminin secimi, 6nemli 6lglide cevherin tenoriine bagl olup,

secilenli¢ yontemine gore islem siiresi de biiyiik farkliliklar arz etmektedir.



Tablo 1. Hidrometalurjik tretim yontemleri.

. - g ) Islem
Li¢ Yontemlen Tane buviklugi Siire Maliveti
Karnstirmals piilp lici-basing lici ={_5mm Giin Yiiksek
Perkolasyon veva tank lici =<10mm Hafta Yiiksek
Hazirlikls yigin ligi Eirilmis cevher Ay Disiik
Hazirliksiz yigin ligt Islenmenis cevher il Disiik
Yernde lig Patlatma ile gevsetilnns  Yallar Diisiik

Yigin Lici
Yi1gin ligi endiistride en ¢ok uygulama alani bulan li¢ tiiridiir. Gegirimsiz bir zemin
(asfalt, plastik, beton, kil vb.) lizerinde hazirlanmis bir y1gin tizerine boru agi, ¢ozelti havuzu
veya fiskiyeleme sistemleri ile ¢6ziici gonderilerek degerli bilesenin arazide kalmasina yonelik
uygulamalardir.
Yerinde Lig
Yerinde lig, tasima ve maden isletme giderlerini karsilayamayacak kadar diisiik tenore
sahip bakir yataklarinda uygulanir. Cevher, direkt olarak ¢oziicii reaktifle maden ocaginda
temas ettirilmektedir.
Suzulme Ligi
Bu li¢ islemi, tabani gegirgen malzeme ile kaplanmis tanklarda yapilir. Bu tanklar
genelde prizmatik sekildedirler. 1cm’ye kadar 6giitiilmiis olan ve %1-2 metal igerigine sahip
olan cevhere, li¢ reaktifinin ilavesi ile li¢ islemi gerceklestirilir. Birbirine seri halde bulunan
tanklarin ebatlari, kullanilacak cevherin tonuna gore degisiklik gosterir.

Tablo 2. Li¢ yontemleri

Li¢ Metodu Cevher Boyutu Karakteristik Maliyet
Ekstraksiyon Hizi
Ajitasyon lici -30 mesh 9%90-95/24 saat Yiiksek isletme ve
(basing altinda li¢ <0.5 mm operasyon maliyeti
dahil)
Perkolasyon Lici <10 mm ~%80 / 1 hafta Yiiksek isletme maliyeti
Heap Lici (y1&in Kirilnmig ~%350 /birkac ay | Dusiik igletme ve
lici) operasyon maliyetleri
Dump li¢i (y1&in Madenden ~%50 /1-2 y1l Diistik isletme ve
Lici) alindig halde operasyon maliyetleri
Yerinde li¢ Degisken (yiiksek | Diisiik igletme ve
degil operasyon maliyetleri
SOLVENT EKSTRAKSIYON

Solvent ekstraksiyon metodu, bir kimyasal maddeyi yanindaki istenmeyen
empduritelerden ayirarak saflastirmak amaciyla yapilan bir islemdir. Solvent ekstraksiyon
uygulamalari ilk kez Uranyum ile baglamustir.

Solvent ekstraksiyon yonteminin avantajlari:
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e Diisiik tendrlii cevherlerin degerlendirilmesinde ekonomiktir.
e Tesis, cevherin yakinlarinda kisa stirede kurulabilir ve rezervin bitmesi durumunda
bagka bir yere nakledilebilir.
e Cevre ve atmosfer kirlenmesi yok denilecek kadar azdir.
Solvent ekstraksiyonu iglemlerinde;
Besleme ¢ozeltisi ve solvent genellikle ters akim prensibine gore karistirilarak
kondaktore beslenir. Kondaktorde kazanmak istedigimiz metal, ¢ozeltiden organik faza gecer.
Bir sure dinlendirildikten sonar yogunluk farkindan dolay1 organik faz ile rafinatayrilir
ve rafinat uzaklastirilir. Yiiklenmis solvent ise siyirma sathasina giderek burada uygun sulu
¢ozelti yardimiyla metal, organik fazdan ayrilir. Sonug olarak yiiksek konsantreli metal ¢ozeltisi
uretilir.
ELEKTROLITIK KAZANIM
Li¢ islemi ile ¢Ozeltiye alinan bakir iyonlari, solvent reaksiyon ile zenginlestirilerek
elektrolitik bakir kazanimina uygun hale getirilir. Genel anlamda elektrolitik kazanim i¢in
gerekli olanlar sunlardir:

e Daldirilmus bir metal katot ve tepkimeye girmeyecek bir anot,
e Anot ve katot arasinda uygulanacak bir elektrik potansiyeli,
e Metalik bakirin, katodu kaplamasinin saglanmasidir.
Uygulamalarda genellikle kursun anot, katot olarak ise paslanmaz c¢elik
kullanilmaktadir.
HIDROMETALURJININ AVANTAJLARI
» Diisiik tenorli ve kompleks cevherlerin degerlendirilebilmesi,
» Metallerin ayr1 ayr1 yiiksek verimde kazanilabilmesi,
* Yuksek safiyette metal Uretilebilmesi,
» Sulu ortamlardaki reaksiyonlarin homojen, hizli ve otomatik kontrol edilebilir olmasi,

* Ekonomik bir teknik olmasi.



HIDROMETALURJININ DEZAVANTAJLARI
» Lig ¢Ozeltisinden ¢oziinmeyen gang kismini ayirmada zorluklar bulunmaktadir.

* Ayrica li¢ c¢oOzeltisindeki c¢ok kicuk miktarlarda olan empiriteler bir metalin
elektrodepozisyonuna (elektro ¢oktiirme) kotii etki edebilir ve daha ileri saflastirma

prosesleri gerekebilir.

« Hidrometalurjik prosesler genelde oda sicakliginda gergeklestiginden nispeten yavastir,
buna karsilik pirometalurjik prosesler yiiksek sicakliklarda gergeklestiginden daha
hizhidir.

2.DENEYIN YAPILISI
Alinan cevher numunesine kirma, 6gitme ve eleme 6n islemleri uygulanir ve bu

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

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

konsantrasyonu, kati/sivi orani) ¢alismak lzere deneyler ger¢eklestirilir.

Dyytal d
urel
Gostergel Bure 7/
Katastinc,
H 7,
- A
Derigimi -
Sogutucu . a o
Su gkt iy PH Metre biinen ast —————— .
-
ﬂ; veya baz cdzelts
S—— gy
Su gns Numune Alma Kapa2

Banyosu
(Termostat) asi veya baz

Erten "
“« |
Derigim 2
Sabut Sscakhk \

Sekil 3. Lic ve titrasyon diizenegi.

Cozeltiye gecen Cu*?, titrasyon yontemi ile tayin edilir. Tayini yapilacak olan ¢ozeltinin

pH’s1 6,5’a ayarlamir ve mireksid indikatori (renk degisimini



gozlemleyebilmek igin) ilave edilir. Olusan sari-portakal renkli ¢ozelti, menekse rengine

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

Li¢ reaksiyonlari:

Amonyum nitrat; giiclii bir asit olan nitrik asit (HNO3) ve zayif bir baz olan amonyagin
(NH3) tuzudur. Zayif asidik 0zellikte olan amonyum nitratin (NH4NO3) c¢ozelti

ortamindaki iyonlasma reaksiyonu;

NHsNO3 ——> NH4" + NO3s

Amonyum iyonunun hidrolizi;
NHs* + H,O < - NHz + H30™*

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

nitrat ¢ozeltisine ilave edildiginde asagidaki reaksiyonlar gerceklesir;
CuCO3Cu(OH); + 2H30*  ——>Cu?* + CO; + 3H20 + Cu(OH)>
Cu(OH)2 + 2H3;0* —> Cu?* + 4H,0

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

bilesiklerin reaksiyonu ise;
Cu?* + 2NHs < E CU(NH3)22+

Cu(NHz3)2?* + 2NHs : E Cu(NH3)4?*
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Li¢ reaksiyonu sirasinda Cu(NH3)22+ ara bilesigi olusur ve daha sonra Cu(NH3)42+
seklinde kararli bir bilesige doniisiir. Sonu¢ olarak lic prosesi igin genel reaksiyonu

asagidaki sekilde yazmak mimkdiindir;

CuCO3Cu(OH)2 + 4NHsNO3 —————>2Cu?" + 4NH3 + 4NO3 + CO; + 3H,0

Cu+2 tayininde titrasyon c¢ozeltisinin 1 ml’si 0.6354 mg bakira karsilik gelmektedir.
Buradan ¢6zeltiye gegen Cut2 iyonunun ¢éziinme yiizdesi ve ¢oziinme kesri asagidaki gibi

hesaplanabilir.

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

S: Titrasyon esnasinda harcanan EDT A miktar1 (ml)
m: Alinan numune miktar (gr)

Cevherden ekstrakte edilen bakir kesri ise asagidaki gibi hesaplanir.
Xcu= (Cozeltiye gecen bakir miktar1) / (Baslangigta numunedeki bakir miktari)
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DENEY: ELEKTROKAPLAMA

Deney sorumlulari: Dog. Dr. Cihan KURU, Ars. Gér. Siileyman CAN

AMAC

Bu deneyin amaci Ogrencilere elektrokaplama yontemini detayli bir bigcimde
Ogretmektir.

TEORIK BILGI

Bu yontemle iletken yizeyler (zerine bakir, krom, altin gibi metal kaplamalar
yapilabilir. Metal kaplamalar gorinumi giizellestirmek, korozyon ve sicaklik direnci
kazandirmak ya da yilizey sertligini arttirmak amaciyla yapilabilir. Bazi Ornekler asagida
verilmistir:

Krom kaplama (Yiizey sertligini arttirir ve korozyon direnci saglar.)
Altin ve glimiis kaplama (Dekoratif amacli yapilan kaplamalardir.)
Nikel kaplama (Sirtlinmeyi azaltarak asinmay1 azaltir.)

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

-+

et

Cathode Anode

Bakir kaplama igin elektrokaplama diizenegi yukaridaki sekilde gosterilmektedir.
Uzerine metal kaplanacak obje gii¢ kaynaginin negatif kutbuna, kaplanacak malzeme ise giic
kaynagimin pozitif kutbuna baglanir. Pozitif kutba bagl elektroda anot, negatif kutba bagl
elektrota da katot denir. Her iki elektrot da kaplama yapilacak metal iyonlarini igeren bir
¢ozeltiye daldirilir. Bu 6rnekte ¢ozelti olarak bakir siilfat kullanilmistir. Bakir siilfat ¢ozeltisi
pozitif yiiklii bakir ve negatif yiikli stilfat iyonlarini igerir. Cozelti hem kaplanama iyonlarmi
barmdirir hem de iletken oldugu i¢in devrenin tamamlanmasini saglar. Gu¢ kaynagi agildiginda,
¢ozeltideki pozitif yiikli bakir iyonlar1 katotta elektron alarak nétr hale gecer ve elektrot
ylizeyine kaplanir. Pozitif yiikli iyonlarin katotta elektron alarak notr hale gegmesine
indirgenme denir. Anotta notr halde bulunan bakir atomlar ise elektron vererek pozitif yiikli
iyonlar haline gecer ve ¢ozeltiye karisir. NOtr haldeki bakir atomlarinin anotta elektron vererek
pozitif yUkll iyonlar haline gegmesine oksitlenme denir. Anot, ¢ozeltiye surekliolarak bakir
iyonu sagladigindan ¢ozeltideki bakir iyonlarinin konsantrasyonu azalmaz. Anot olarak bakir
yerine kimyasal olarak kararli olan karbon, paslanmaz celik ya da platin elektrot
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da kullanilabilir. Bu durumda ¢0zelti surekli olarak yenilenmelidir. Bakirin indirgenme ve
oksitlenme reaksiyonlar1 asagidaki gibidir:

Katot: 2e"+ Cu*2 [] CuAnot:
Cu [1 Cu*2+ 2¢

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

Faraday yasasi: Faraday yasasi kaplanan malzemenin miktarin1 devreden gecen akima
iliskilendiren bir yasadir. Yukaridaki reaksiyona gore iki tane elektron bir bakir atomunun
yiizey tizerinde kaplanmasini sagliyorsa, bu, akimla kaplanan malzeme miktar1 arasinda bir
iliski oldugunun gostergesidir. Bu iliski asagidaki gibidir:

[.t.M
W =
F.n

W: Kaplanan malzeme miktari (g)

I: Devreden gegen akim miktar1 (A)

t: Zaman ()

M: Kaplanacak malzemenin molar kdtlesi (Mcy = 63.54 g/mol)

F: Faraday sabiti (96500 A.s/mol)

n: Kaplanacak malzemenin 1 molintn indirgenmesi i¢in gereken elektron miktari

Goriildiigii gibi kaplama hizt uygulanan akimla dogru orantili olarak degismektedir.
Yapilacak kaplamanin kalinli1 ya da istenilen kalinlik i¢in ne kadar siire kaplama yapilmasi
gerektigi yukaridaki formiil kullanilarak hesaplanabilir.

DENEYIN YAPILISI

1. 100 mL’ lik 0.5 molar bakir stlfat ¢ozeltisi hazirlayin (saf su ile).
2. Bozuk para ve bakir folyo pargasini aseton ve izopropil alkol ile yikayip kurulayn.
3. Bozuk parayi ve bakir folyo pargasini hassas terazi ile tartip kutlelerini not edin.

4. Bozuk para ve bakir folyo pargasina krokodilleri bagladiktan sonra 6énceden hazirlanmis
bakir siilfat ¢ozeltisi icerisine yerlestirin. iki elektrotun birbirine ve krokodillerin ¢ozeltiye
temas etmediginden emin olun.

5. Bozuk paranm bulundugu elektrotu gii¢ kaynagimin negatif kutbuna, bakir folyonun
bulundugu elektrotu da pozitif kutbuna baglayin.

6. Glc¢ kaynagimi calistirin ve akimi 0.1 A olarak ayarlayin.
7. 20 dakika boyunca kaplama yapmaya devam edin.

8. 20 dakikanin sonunda gl¢ kaynagini kapatin.
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9. Bozuk para ve bakir folyo parcasini ¢ozeltiden ¢ikarin. Bozuk paranin renginde bir degisme
oldugunu gozlemleyeceksiniz. Bu, bakir kaplama isleminin basariyla gergeklestigi anlamina
gelmektedir.

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

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

12. Kullanilmig ¢ozeltiyi glivenli bir bigimde belirlenmis atik sisesine bosaltin.
Kullanilacak malzemeler;

* Bakir siilfat

* Bakir folyo

* DC gl¢ kaynag1

* Krokodil

* Beher

* Saf su

* Bozuk para

Bozuk paranin kaplama yapilmadan 6nceki kdtlesi

Bakir folyo pargasinin kaplama yapilmadan onceki kiitlesi

Bozuk paranin kaplama yapildiktan sonraki kutlesi

Bakir folyo parcgasinin kaplama yapildiktan sonraki kitlesi

Guvenlik Uyarilari:
Kaplama yapilirken asla baglanti kablolarina temas etmeyiniz.
Deney esnasinda eldiven ve onlik giyiniz ve koruyucu gozlik takiniz.

ISTENENLER

1. Bozuk paranmin kitlesindeki degisim ile bakir folyo pargasinin kitlesindeki degisimi
kargilastiriniz. Buldugunuz sonucu yorumlayiniz.

2. Bozuk para lizerine kaplanan bakirin kiitlesini Faraday yasasi ile hesaplaymiz. Buldugunuz
sonucu deneysel veriniz ile karsilastiriniz.

3. Bir dnceki sorunun cevabindan yola ¢ikarak bakirm kaplanma verimini hesaplayiniz.
4. Kaplamanin hizin1 g/s cinsinden bulunuz.

5. Eger aym siire icerisinde 0.3 A bir akimla kaplama yapilsaydi kaplamanin miktar1 nasil
degisirdi?

15



DENEY: ISIL iSLEM VE METALOGRAFI

Deney sorumlulari: Dog. Dr. Burak OZTURK, Ars. Gor. Siileyman CAN

A.ISIL iSLEM

Isil igslem teriminden, metal malzemelerde kati halde sicaklik degismeleri ile bir ya da
birbirine baglibirkag islemle, amaca uygun 0zellik degismeleri anlasilir.

Isil islemde bu tanima uygun olarak, parcalarin belirli bir sicakliga 1sitilmasi "1sitma", bu
sicaklikta uygunsiire tutma "bekleme" ve belirli bir programa uygun olarak sicakligin oda
sicakligina disiiriilmesi "sogutma" ile ti¢ kademede 0zellik degismeleri saglanur.

Sicaklik —»

4—151tma — ¢-bekleme M - sofutma -—W

Zaman —»
Sekil 1: Isil islem kademeleri

Isitma, parcanin sicakligini, oda sicakligindan 1sil islemde ©Gngorilen belirli bir sicakliga
yikseltme islemidir. Isitma prosesinin herhangi bir aninda, 1sitilan parganimn yiizeyindeki ve
merkezindeki sicaklik degerleri farklidir. Isitma ortami ne olursa olsun, ortamin 1sitma giiciine
bagli olarak, parcanin yiizeyi belirli bir sicakliga ulastiginda, parcanin g¢ekirdegi (merkezi),
malzemenin boyutuna ve 1s1 iletme kabiliyetine bagli olarak daha ge¢ 1simacagindan, sicakligi

daha diisiik olur (Sekil 2).
», i Iglem
: sicakhif
Drg ssinma /

AT
I

Sicaklik °C

I¢ 1sinma

3 i lgsnma
:
.. o bekleme | Zaman —P>
Dis 1sinma stresi o -
,k § ' silresi

;ﬁ— I¢ 1sinma siresi —,
Sekil 2: Isitmada i¢-dig ylizey 151 fark

Diger bir anlatim ile, parcanin yiizeyi 6ngdriiletebelirli bir sicakliga geldiginde, ¢ekirdeginin de



aynmi sicakliga gelmesi igin, biraz daha fazla siirenin ge¢mesi gerekir. Bu nedenlerle, 1sitma
isleminde parga yiizeyinin 1sinmasi dis 1sinma ve merkezinin 1sinmasi i¢ 1sinma olarak ayrilir.
Oda sicakligindan itibaren, parga yiizeyinin ongoriilen islem sicakligina kadar 1sinmasi igin
gegen siire dis 1sitnma siiresi, merkezinin islem sicakligina gelmesine kadar gecen siire i¢ 1sinma
sliresi ve parca yizeyi islem sicakligina geldikten sonra, merkezinin islem sicakligina gelmesi
icin gegen slire de i¢ 1sinma i¢in bekleme siiresi olarak adlandirilir.

Isitma isleminin herhangi bir aninda, yiizey sicakligi ile merkezinin sicaklig1 arasindaki [T
sicaklik farki(Sekil 2), malzemenin 1s1 iletme kabiliyeti azaldikca, 1sitma hiz1 yiikseldikce
malzeme boyutlar1 buytdikce artar. Bu sicaklik farkinin artmasi biyuk 1s1l gerilmeler
olusturacagindan, genellikle istenmez.

Sicaklik farkini azaltmak amaciyla, ongoriilen 1sitma, sicakliginin altinda bir ya da iki ayn
sicaklikta ara 1sitma yapilabilir. "On 1sitma" adi verilen bu islemle, parcalarda daha diizenli ve
homojen 1sitma saglanir(Sekil 3), ayn1 zamanda i¢ 1sitma i¢in bekleme siiresi kisalir. Ayrica,
1sitma hizini azaltarak da, yilizey ve ¢ekirdek arasindaki sicaklik farki azaltilabilir. Celiklerin
1s1l igsleminde daha ¢ok 6n 1sitma tercihedilirken, dokim malzemelerde yavas 1sitma da tercih
edilmektedir.

[slem sicakligy

[Dig 1s1nma 2. On 1s1tma

Sicaklik —»

1. On Isitma

I¢ 1sinma

Zaman —

Sekil 3: Kademe i1sitma

Isitma sicaklig1 olarak da belirtilen islem sicakligi, 1s1l islemde ulasilmasi 6ngoriilen en yliksek
sicakliktir. Ancak 1s1l islem turiine bagli olarak, 1sitma sicakligi terimi yerine, tavlama sicakligi,
sertlestirme sicakligi, ostenitlestirme sicakligi, ani sogutma sicakligi, menevis sicakligi, ¢c6zme
sicakligi, yaglandirma sicakligi ve ¢okeltme sicakligi gibi terimler de kullanilmaktadir.

Isitma sicakliginda yapilan, sicakligi sabit tutma islemine, bekleme ve bu esnada gecen siireye
de bekleme siresi adi verilir. Bekleme siresi, teorik olarak i¢ isinmanin bitmesini miteakip
sogutma baglangicina kadar gegen siiredir. Ancak, i¢ 1sinmanin tam bittigi anin belirlenmesi ya
da hesaplanarak kesin olarak bulunmasi ¢ok zor oldugundan ve pratikte dig 1stnmanin bittigi an
kolayca olgiilebildiginden, uygulamalarda daha ¢ok dis isinmanin bittigi an, bekleme siresinin
baslangici olarak alinir. 17



Ongoriilen sicaklik degerinin hatali olarak {izerine ¢ikilmasi ya da siirenin olmasi gerekenden
fazla uygulanmasina asir1 1sitma adi verilir. Yanma olayinin disinda, her iki hatali ¢alisma da
tane kabalasmasi adi1 verilen ayni soruna neden oldugu igin, iki degisik olayin asir1 1sitma olarak
adlandirilmasi sakinca dogurmamaktadir.

Isil islemin iiglincli kademesi olan sogutma islemi, par¢anin 1sitma ortaminda birakilarak
ortamla birlikte sogumasi, acik havada ya da belirli bir sogutma ortaminda, oda sicakligina
kadar siirekli 1s1 vererek siirekli sogutma tarzinda olabilecegi gibi, 6nce yag daha sonra su veya
hava ya da tersi olarak once su sonra yag gibi iki ya da ii¢ degisik ortamda birbiri pesisira
degisik hizlarda sogumasi kademeli sogutma, belirli bir sicakliga kadar surekli sogutup, bu
sicaklikta sicaklik dengesi saglanacak kadar beklendikten sonra sogutmaya devam edilmesi
kesintili sogutma tarzinda olabilir. Ayrica, yiliksek sicakliktan belirli bir sicakliga 1sitilmis
banyo igerisine daldirip, bu sicaklikta yapisal donlisme yaptiracak sekilde bekleme ve tekrar
stirekli sogutmaya devam etme olarak izotermik (esisil) doniisimlii sogutma tarzinda da
uygulama yapilabilir (Sekil 4).

e

Srcaklik

Zawn —»

1 Sdrekhsofutma 2 Kesmtl sofwima
3 Kademeli sofstma 4 [2otermik Sdobjimd sofetma

Sekil 4 Isiliglemde genel sofutiea yootemlen

Celiklerin sertlestirilmesinde yapilan hizli sogutma islemi de, ani sogutma olarak tanimlanir.

Bazi sogutma islemlerinde, parga sicakliginin sifirin altina (negatif °C) diisiiriilmesi gerekebilir.
Bu tlir sogutmaya da, kriyojenik sogutma, asir1 sogutma, algak sogutma, sifiralti sogutma ya da
derin sogutma denilmektedir.

Metal malzemelerde 1sil islemle Ozellik degismeleri saglanirken, malzemenin kimyasal
bilesiminde degisiklik yapilmadan, kristal ya da kafes yapisinda diizenlemeler yapilabilir.
Termik yontem ya da 1s1l yontem adi verilen bu tiir 1s1l isleme 6rnek olarak, diflizyon tavlamasi
(homojenlestirme tavlamasi), kaba tane tavlamasi, gerilim giderme tavlamasi, yumusak
tavlama, normal tavlama gibi celiklerdeki tavlama islemleri ile sertlestirme ve menevis
islemleri sdylenebilir.

Malzemenin timiinde ya da yalnizca cidarinda (yilizeyinde) kimyasal bilesimde degisme
yapilarak, 6zellik degistirme de mumkundir. Kimyasal-termik yontem ya da kimyasal-isil
yontem adi verilen bu tur islemlere Ornek olarak sementasyon, nitrasyon, karbonitrasyon,
stlfonitrasyon, silfokarbonitrasyon, silisyumlama, borlama, metal ya da metal olmayan
element ya da bilesiklerinin difiizyonu gosterilebilir. Ayrica, teknolojik ve termik islemler
birbiri pesisira uygulanarak mekanik-termik ydntem (Termomekanik yontem) ya da mekanik-
1s1l yontem ile 6rnegin rekristalizasyon tavlamasi, toparlanma tavlamasi, patentleme tavlamasi
ve baz1 6zel sertlestirme islemleriyle 6zellik iyHstirilmesi yapilabilir.



Yukarida ana hatlari ile belirtilen yontemler, ¢ogu zaman birbiri pesisira uygulanabilmektedir.
Sekil 5°te, 1s1l islem yontemlerinin siniflandirilmalart verilmistir.
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Sekil 5 Isil islem yontemlerinin siniflandiriimasi

ISIL ISLEMDE DEGISTIRILEBILEN OZELLIKLER

e Herhangi bir yontemle sertlestirilmis yap1 yumusatilabilir. Malzemede talasl ve talagsiz
islenebilirlik artirilir.

e Malzemenin i¢ yapisinda, daha homojen ve ince yapili taneler elde edilebilir

o Otektik ya da 6tektoid yapidaki intermetalik baglantilar, lamel halden kiiresel forma
dontstiirtilebilir.

e Tane smrlarinda bulunan lamel ya da plaka formundaki intermetalik baglantilar
pargalanir ve klresel forma doniistiiriilebilir.

e DoOkium ya da haddeleme sonrasi yapida kalabilen alasim elementlerinin homojen
olmayan dagilimi (makro ve mikro diizeyde bilesim farkliliklari), 1s1l islemle bityiik
olcude giderilebilir. Ayrica, daha 6nceden ayrigsmis 6zellikleri bozan partikuller tavlama
ile parcalanarak, yapida homojen faz elde edilebilir.

e Dokiumden sonraki katilasmada, tane sinirlart arasindaki emplrite (aritilamayan
elemanlar) baglantilarindan belirli bir sicaklikta c¢oziilebilenleri, tane igerisinde
homojen olarak dagitilabilir. Cozlilmeyen empdriteler ise pargalanarak, malzemedeki
koti etkileri azaltilabilir, ayrica homojendagilimlar: saglanabilir

e Soguk sekillendirme ile sekillendirme dogrultusunda uzamis kristaller, daha kucuk ve
kiresel forma donistiiriilebilir. Malzeme yumusatilir ve tekrar soguk sekillenebilirlik
ozelligi kazandirilir.

e Kiritik sekil degistirme derecesinin altinda soguk sekillendirilmis malzemelerde, pek az
uzamig taneler, kiresel bicime kavusturulabilir ve sekillendirme 6ncesi Ozellikler,
toparlanma ile yenidenkazandirilabilir.

e Talash sekillendirilebilmeyi kolaylastirmak amaciyla, tane kabalagsmasi saglanabilir.

o Diisiik karbonlu celiklerde, ostenitik alandan uygun sogutma yapilarak, ferrite nazaran
perlit oranmi arttirilarak, yani perlitlestirme yaptirilarak talasli sekillendirilebilirlik
tyilestirilebilir.

e Soguk sekillendirme, kaynak islemi, dokiim ya da sicak sekillendirme sonucu yapilan
sogutma esnasinda ya da daha 6nce uygulanmis bir diger 1s1l islem sonucu olusmus i¢
gerilmeler (artik gerilmeler) 1sil islemle azaltilarak, malzemenin islenmesinde ya da
kullamminda sorun yaratmayacak seviyeye indirilebilir.

e Celiklerde ostenit stabillestirilmesi ydpilmak suretiyle, kalite yikselmesi saglanir,



soguga ve korozyona dayanim arttirilabilir.

e Emaye, laklama ve benzer yiizey kaplama islemleri i¢in malzeme yiizeyini hazirlamak
amaciyla, parlak ylzey saglanabilir.

e Yiizeye yabanci atom difiizyonu ile ya da dayanikli bir oksit tabakasi olusturarak,
atmosfere ve diger korozif ortamlara kars: korozyon direnci arttirilabilir.

e Kati halde doniisim meydana getirebilen alagimlarda, yavas sogumada meydana
gelebilecek yapilarm hizli sogutma yapilarak engellenmesi ve tamamen farkli yeni
yapilarin olusturulmasiyla (6rnegin, ¢eliklerde martensitik ya da bainitik yapi
tesekkiilii), yuzeyde ya da tim malzeme kesitinde 6nemli 6lglde sertlik artmasi
saglanabilir.

e Asirt doymus kati ¢ozelti tesekkiil ettirilir ve ardindan sertligi yiiksek parlikiiller
cokeltilerek (yaslandirma, dinlendirme, ayristirma), cokelme sertlesmesi yapilabilir.

o Diflizyon yoluyla, malzeme vyiizeyine yeni atomlar nifuz ettirilerek, celiklerin
yuzeylerinde nitriirbaglantilar1 gibi sert yiizey saglanabilir ya da normal kosullarda
yeterli sertlesmeyi yapmayan celiklerde diflizyonla karbon nlfuz ettirmek suretiyle,
yuzeyde yiksek sertlik degerlerine ulasilmasi saglanabilir.

e Dokiim malzemelerde yap1 yeniden diizenlenebilir. Ornegin, metastabil sistemde ilk
katilasmasiniyapmis dokim parcalar, siyah ya da beyaz temper dokim haline gelecek
tarzda islem uygulanarak, mekanik ve teknolojik 6zellikleri cok iyi duruma getirilebilir.

Yukarida Ozet olarak belirtilen Ozellik degismelerinin ¢ok biiyiik bir kismu ¢eliklerde
olabilmektedir. Demir esasli dokiim malzemeler ile diger metal ve alagimlarinda ise bu durum
kismen gerceklesebilir.

Saf bir demir pargast oda sicaklifindan ergime sicaklifina kadar 1sitildiginda kristalografik
doniisiimlere ugrar ve iki farkli allotropik doniisiim gosterir. Demirin allotropik degisiminde
alinan/verilen 1s1ya doniisiim gizli 1s1s1 denir. Eger bir demir numune kararli bir hizla 1sitilirsa,
sicakliktaki artis doniisiimiin baslamasiyla kesilir ve sicaklik doniisiimiin tamamlanmasina
kadar sabit kalir. Ergimis demirin oda sicakligina sogutulmasi sirasinda, doniisiimler
1isitmadakine yakin bir sicaklikta ters olarak meydana gelir. Bu doniisimler sirasinda 1s1 serbest
hale gecer ve soguma hizinin azalmasina neden olur. Soguma hizindaki bu degisiklik doniisiim
surecinde devam eder.

Ferrit ve Ostenit adi verilen demire ait iki faz ile bunlarin 1sitma ve sogutma sirasindaki
doniisiim sicakliklar1 ve kararlilik bolgeleri Sekil 6’a gosterilmektedir
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Sekil 6: Demirin allotropi diyagrami

Celik su verme amaciyla 1sitilmaya baslandiginda, yapisi Kibik hacim merkezli birim
kafeslerden olusmaktadir. Bu kafeste karbon atomu yoktur. 700 C’nin {izerindeki sicakliklara
gelindiginde, KHM’li hiicreler sicakligin etkisiyle yavas yavas kiibik ylizey merkezli kafes
halini almaya baslar. Ostenitleme sicakligina gelindiginde, celigin yapis1 sadece KYM’li
kafeslerden olusmustur. Karbon atomunun kafesin i¢ine girmesi i¢in bosluk dogmustur. Bu
malzemeye ani su verme yapilirsa yani aniden sogutulursa karbon atomunun kagmasi i¢in
yeterli siire kalmaz bu sayede C atomu kafese hapsolur. Kafes, icerisinde barindirdigi karbon
atomlar1 yliziinden ¢ok gergin durumdadir. Olusan bu sert yapiya martenzit adi verilir.

Ostenizasyon sicakhinda

sadece KYM dizen Ostenit

°C| hakimdic
Ko ? i
M yaptya
Gecis & 5 ") Martensit
— 0@
¥4 %& -

Bu sicakik
seviyesine
kadar KHM
Yapt vard.

KHM : Kibik Hacim Merkezli=ct demiri-+karbirler
KYM : Kibik Yiizey Merkezli=y demiri veya ostenit
Tetragonal : Hacim Merkezli Tetragonal =Martensit

Sekil 7

Kritik soguma hizi, TTT diyagramlarinda burun noktasin1 kesmeden saglanan en diisiik soguma
hizidir. Su verme isleminde uygulanan soguma hizi, kritik soguma hizindan daha yiksek ise,
perlit ve beynit doniisiimii tamamen engellenerek martensit yapist olusur. Eger soguma hizi
kritik soguma hizindan daha diisiik ise en son yapidaki martensitin miktar1 ve buna bagli olarak
ta sertlik azalir. Bu yolla saglanan sertlik degeri celigin karbon miktarina baghdir. Ostenitleme
isleminden sonra karbiir olarak kalan karbon, martensit reaksiyonunda yer almadig1 i¢in sertlige
etki etmez. Sekil 8, martensit miktari, sertlik ve karbon miktar1 arasindaki iliskiyi
g6stermektedir [6]. 21
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Sekil 8. Martensit miktari, sertlik ve karbon miktari arasindaki iliski.

Sertlesebilirlik

Sertlesebilirlik bir celigin su verme islemiyle martensite doniisimii sonucu sertlesme
kabiliyetidir. Bu derinlik, martenzitin yiizeyden itibaren yar1 miktarina indigi veya bagka bir
ifade ile %50 martensit- beynitin mevcut oldugu mesafe olarak belirtilir

Gunumizde en yaygin kullanilan sertlesebilirlik deneyi Jominy tarafindan gelistirilmistir. Bu
yontemde 25 mm ¢apinda ve 100 mm uzunlugunda silindirik bir ¢gubuk kullanilir. Numune
sertlestirme sicakligina sitilir ve bu sicaklikta genellikle 20 dakika tutulur. Numunenin bir
ucunun yiizeyi Sekil de goriildiigii gibi su piiskiirtiilerek sogutulur. Dolayisiyla cubugun boyun
ca su verilmis ugtan itibaren soguma hiz1 kademeli olarak azalir.

Cubuk sogudugunda, cubugun eksenine paralel ve ucundan itibaren 0,4 mm derinliginden
baslamak iizeretaslama ile iki paralel kesme ylizey elde edilir. Bu ytizeyler parlatildiktan sonra
yasst ¢ubuk boyunca sertlikleri dl¢iiliir. Bu sertlik degerleri ve su verilmis uctan itibaren olan
esdeger mesafeleri bir diyagram Uzerinde belirtilir. Bunlara Jominy egrileri ad1 verilir.

JOMINY DENEYI:

1. Deneyin Amaci: Celik alasgimin su verme sonrasi elde edilebilecek maksimum sertlik

degerini vesertlesme derinligini belirlemektir (sertlesme kabiliyeti). TS 1381 EN 1SO
642 2.

2. Deney Malzemeleri Ve Ekipmanlar: Deney numunesi ve boyutlari: Jominy deneyi

icin 25,4 mm ¢apinda ve 101,6 mm uzunlugunda silindirik bir ¢elik ¢cubuk kullanilir
(Sekil 9)
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Jominy \umunesi\

25mm »

100 mm

12,5 mm

Hlv

12,5 mm ¢aph
hortumdan gelen su ’—I

Sekil 9. Jominy ugtan su verme deney numunesi sekil ve boyutlar:

« Makro Vickers (30 kgf) ya da Rockwell C sertlik testi
* Firin
« Jominy deney diizenegi

‘Deney numunesi

Sekil 10.Jominy deney diizenegi

3. Deneyin Yapilisi: Sertlesebilirligin belirlenmesi amaciyla en yaygin kullanilan deney
Jominy deneyidir. Bu deneyde 25 mm c¢apindaki 100 mm boyundaki silindirik bir
numune Sekil 2°de gosterilen diizenekle alin kismindan su ile sogutulur. Parca boyunca
farkli soguma hizlari elde edilir. Numune su hortumundan 12,5 mm mesafede olacak
sekilde yatay bir ylizey Uzerine oturtulur. Su sicaklig1 24-28 °C dir. Deney numunesi
once normalize edilir, verilen boyutlarda islendikten sonra bilesimine gére uygun su
verme sicakligina (ostenitleme sicakligi) kadar 1sitilir ve bu sicaklikta en az 30 dakika
tutulur. Bu siirenin sonunda firindan ¢ikarilan numune siiratli bir sekilde deney
diizenegine yerlestirilir ve bir ucundan su piiskiirtmek suretiyle sogutulur. Soguma hizi,
celik ¢ubuk boyunca su verilmis ugtan itibaren kademeli olarak azalir. Cubuk
sogutulduktan sonra eksenine paralel ve ylzeyden itibaren 0,4-0,5 mm derinliginde
talas kaldirma islemi yapilarak diizgiin bir yiizey elde edilir. Daha sonra bu yiizey
kullanilarak, su verilmis ugtan itibaren belli araliklarla gubugun sertligi ol¢tlur. Sertlik
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olcimleri su vermenin yapildigi alindan baslanarak 1,5-1,5-2-2-2-2-2-2 mm olan
mesafelerde yapilir. Toplam 15 mm’ yi bulan bu noktalardan sonra 5’er mm araliklarla
Ol¢timler yapilir. Elde edilen sertlik degerleri mesafeye bagli olarak bir grafik Uzerinde

Sertlik dlctimleri

A |

A

Numune

>

Sertlik (RSD-C)

Su verilen uctan uzaklik—»

Sekil 11. Su verilen ugtan uzakhiga gore sertlik degisimi

belirtilerek, Jominy egrileri elde edilir (Sekil 11).

4. Sonuclar Ve Yorumlama: Celigin sertlesebilirlik 6zelliklerinin tarifi icin, asagidaki
metotlardanbirisi kullanilir: a) Sertlik-su verme ucundan uzaklik degisim egrisinin
cizilmesi veya egriye ait verilerin tablo halinde sunulmast. b) Celigin alasgim miktarina
bagli olarak, su verme ucundan ve belirtilen bir mesafedeki sertlik degerleri tizerinden
sertlesmenin sayisal olarak tanimi1 yapilabilir.

5. Deney Raporu Deney raporu asagidaki sorularin cevaplarim i¢cermelidir. a) Deney
asamalarint Smadde ile 6zetleyiniz. b) 1020, 1040 ve 4140 celiginin elde edilen
mesafe-sertlik verilerine gore sertlesebilirlik egrisini ¢iziniz ve egriler arasindaki farki
aciklayiniz. ¢) Her bir mesafede olusabilecek mikro yapilari ¢iziniz. d) Yiiksek alasgiml
celiklere neden Jominy deneyi uygulanmamaktadir? Agiklayiniz.
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SORU: C1050 ve C1040 celikleri igin jominy deneyi yapilmis ve tablodaki veriler elde
edilmistir. Jominy egrisini ¢iziniz ve yorumlayimiz. Yorumunuzda iki ¢eligin 6zelliklerini
internetten arastirarakneden farkli egri karakteri verdigini vurgulayiniz.

Sertlik
Sertlik (HRC), (HRC)

Uctan Mesafe (mm) |C1050 1040
15 56 53
3 54 50
5 54 34

7 48 30

9 46 28

11 45 23

13 44 22

15 43 19

20 42 15

25 41 15

30 40 14

35 35 13

40 33 13

45 30 11

50 29 10

55 28 10

60 27 10

65 27 10
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B. METALOGRAFI

Metalografi malzemelerin tim fiziksel, kimyasal, elektronik ve mekanik o6zellikleri,
bilesimlerinin yanisira i¢ yapilari ile dogrudan ilgilidir. Bu nedenle,

uretimde kalite kontrold,

yeni malzemelerin gelistirilmesi,
dayaniklilik,

hasar ve kazalarin nedenini

arastirma gibi olaylarla karsilasildiginda, malzemelerin i¢ yapisi hakkinda bilgi sahibi olmak
gerekmektedir. Metallerin mikroyapisini inceleyen bu bilim dalina METALOGRAFT denir.

Malzemelerin i¢ yapisini incelemede amag, Malzemede mevcut fazlari miktarini ve
dagilimimiTane boyut, sekil ve dagilimin1 Genel olarak yap: kusurlarinin cinsini ve miktarini;
Catlak, Porozite, Segregasyon ve kalintilar1 Saptamaktir. I¢ yapiy1 incelerken

e hangi yontemin ve

e hangi cihazin segilecegi,

e yoOntem,

e mikroyap1 etudiiniin boyutuna karar verilmelidir.

Metalografi deneyi su asamalardan olusur;

e Numunenin secimi

e Numunenin hazirlanmasi

e Numunenin incelenmesi

e Sonuglarin bir rapor haline diizenlenmesi

Metalografik incelemede secilen numunenin bir deger tasiyabilmesi i¢in bu numunenin
gerek fiziksel 6zellik ve gerekse kimyasal bilesim yoniinden esas malzemeyi tam olarak
temsil etmesi gerekmektedir. Metalografik inceleme i¢cin numune alinmasinda belirli kurallar
olmayip, bazi genel prensipler mevcuttur ve yerine gore kisi zeka ve bilgisini kullanir.
Numunenin nereden alinacagi saptandiktan sonra en uygun bir Kesici alet ile numune kesilir.
Bunlar testere, keski, torna, kesici tas, ¢ekigle kirma ve oksiasetilen ile ergitme olabilir. Bazi
hallerde bunlarin birkag¢i birden kullanilir. Burada dikkat edilecek nokta, minimum yap:
degiGmesini saglayacak yontemin segimidir.

Numune hazirlama islemi ise asagidaki Sekil 1’de gdosterilen akis semasindaki adimlar
ile yapilir.
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Sekil 1. Numune hazirlama isleminin adimlar

e Kesme

Kesme islemi el testeresi, torna motorlu testere gibi yontemlerle yapilabilir. En ideal
kesme yontemi ise ise su sogutmali doner disk kullanmaktir. Bunlara metalografik kesit alma
diski denir. Her malzemeye uygun bir kesme diski vardir. Bu disklerin yapisinda SiC, Al2O3,
elmas tozlar1 gibi asindirict malzemeler bulunur ve bu nedenle bu disklere abraziv kesme
diskidenir.

Kesme islemi sirasinda olusan 1s1 birikimlerini azaltmak i¢in sogutucu sivi
kullanilmalidir. Kullanilan sogutucu sivi, numunede korozyona neden olmayacak tirde yag ve
yag karistmlarindan olusabilir. Bu sivi hem fazla 1s1iy1 hem de parcadan kopan partikiilleri
kesme bolgesinden uzaklastirir. Eger parca boyutlart uygunsa, metalografik inceleme igin
kolaylik saglayan numune boyutlari; 25 mm boy ve 25mm ¢ap olmasidir. Daha ufak numuneler
icin kaliplama veya yataklama gerekir.

Sekil 2. Kesme Cihazlari
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e Kaliplama

Incelenecek numuneler sayet kiigiik veya bicimsiz sekilli ise zimparalama ve parlatma
esnasinda elde tutmak giicliik yaratir. Bu durumda numuneler genellikle kaliplanir. Ayni
amacla bazen metal kelepceler de kullanilir. Tel, sa¢ v.b numuneler kelepcelere tutturularak
parlatma yapilabilir. Numuneyi kaliplarken iki farkli yontemden biri uygulanabilir. Sicakta ve
basing altinda (compression) ve Sogukta (cold moulding) kaliplama seklindedir.

Sicak kahiplamada, cihaz icinde bir hazne bulunur. Inceleyecegimiz numuneyi, yiizeyi
asagiya bakacak sekilde bakalit cihazinin haznesine yerlestiririz. Daha sonra sicak bakalit
tozunu numune iizerine dokeriz. Burada numune tozlarinin sikisacagi da dikkate alinarak,
sitkisma gercgeklestikten sonra, bakalitin boyu her zaman numune boyunu gececek sekilde
bakalit tozu dokulmesine ve bakalitin numunenin arka yiizeyini tamamen kapatmasi gerektigine
dikkat edilmelidir. Hazneye yerlestirilen numune ve bakalit tozlar1 yaklagik 150°Csicaklik ve
30 MPa basingta belirli bir sire bekletildikten sonra sogutulur ve disar1 almur.Sicak
kaliplama i¢in epoksi, akrilik ve bakalit regineler kullanilabilir. Fakat en ¢ok kullanilan bakalit
oldugu i¢in bu iglem “bakalite alma” olarak adlandirilmustir.

Numuneye iletkenlik kazandirmak icin bakalit tozu bakir veya demir tozu karistirilarak
kaliplanabilir. Ayn1 sekilde sertlik kazandirmak i¢in ve parlatma yaparken kenar kisimlarin
yuvarlaklagmasmin 6nlenmesi icin cam tozu vs eklenebilir.

s
A

Sekil 3. Sicak kaliplama iglemi

Soguk kaliplama oda sicakliginda yapilir. Disaridan basing veya sicaklik uygulanmaz.
Recine ve sertlestirict karistirilarak kalip igine ters konulmus numunenin iizerine dokiilir.
Akrilik, polyester, epoksi regineler kullanilabilir. Belirli bir stire sonra regine donar ve numune
kaliptan ¢ikartilir.
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Sekil 4. Soguk kaliplama islemi

e Zmmparalama ve Parlatma

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

Kesme sonrast I No:l No:2

Villny LY SR EReEng AR

Seki 5- El testeresi ile kesilmis numunedeki yiizey durumu ve miiteakip zimparalama
kademelerinin bu bdlgeye etkisi (A, B, C tabakalari kesme sonucu
deformasyona ugrayan bolgeyi ve D orijinal icyapiyr gostermektedir).
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Zimpara kagitlar1 birim alandaki asindirict partikil sayisina gore numaralandirilmistir.
Dolayistyla, partikiil boyutu kiiciildiik¢e birim alandaki partikiil sayisi artar ve zimparanin nosu
yukselir. Mesela, en kalin partikulleri igeren bir zimparanin numarasi 80’dir ve partikillerin
tane boyut araligi 210-177 mikrondur; halbuki 800 numarali zimpara ince partikillerden
olusmustur ( partikil boyut araligi 15-11 mikron).

FiE
100 pm

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

Sekil 6. Farkli grit numarali kagitlarla zimparalama yapilmig bakir yuzeyleri

Parlatma islemi mekanik, elektrolitik, kimyasal, otomatik parlatma yontemlerin biriyle
yapilir.Mekanik parlatma isleminde 150-600d/dk hizla donen disklerden faydalanilir. Dikler
plastikten yapilmis olup disklerin {izeri parlatma asamasina gore ¢adir bezi, sert ¢uha, poplin,
kadife, naylon vb. kumas ile kaplanir. Kaba parlatmada asindirict boyutu 15-1 pm arasindadir.
Ince parlatmada ise 0,25-0,05 pm arasindadir. Asindiric1 tozu diskler Gzerine dokilir.
Asindirict olarak aliimina Al>O3, Cr203, MgO, Fe>O3, elmas tozu gibi asindiricilar kullanilir.
Elmas tozu macun, sprey ve siispansiyon halinde, digerleri ise damutik ile siispansiyon halinde
kullanilir. Elmas tozu kumas kapl1 disk {izerine siiriildiikten veya piiskiirtiildiikten sonra 6zel
yaglayici ile birlikte kullanilir.
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Zor parlatilan ¢ok sert ve ¢ok yumusak numunelerin parlatilmasinda elmas tozu daha iyidir.
Parlatilmis numunelerde

e Dokme demirlerde grafitlerin yapisi ve dagilinu
e Inkliizyonlar

e I¢yapida bulunan gozenekler

o Catlaklar

e Taneler arasi korozyon incelemeleri yapilabilir
Igyapida bulunan fazlarin ve tane sinirlarinin metal mikroskobunda goriilebilmesi icin

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

e Daglama

Parlatilmis numunenin yiizeyi 15181 esit dagittigindan yapidaki ayrintilar ayirt edilemez.
Bu nedenle yapida kontrast olusturulmasi gerekir. Bununi¢in uygulanan yonteme genel olarak
daglama (etching) denir. Genellikle kimyasal daglama kullanilir. Mikroyapisal detaylar1 ortaya
cikarmak i¢in bir malzemenin yiizeyinde kimyasallar kullanilir. Tane sinirlar1 daglamaya daha
elverislidir. Tane sinirlart siyah bolgeler olarak ortaya gikabilir. Tane sinirlariboyunca Kristal
yonlenmelerde degisim oldugu i¢in ayirt edicidir. Tek fazli malzemelerde, tanelerin kimyasal
reaktifikleri kristal yonlenmelerine gore farklilik gosterir. ¢ok Kristalli numunelerde ise
daglanma davranisi taneden taneye farklilik gosterir.
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Sekil 6. Daglama islemi
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Deneyin Yapihsi:

Metalografi deneyi Metalurji ve Malzeme Miihendisligi laboratuvarinda gergeklestirilecektir.
Ogrencilerin her birine diisiik karbonlu celik, yiiksek karbonlu celik, dokme demir veya demirdis
alasimlardan her hangi biri verilerek metalografik numune inceleme yapmasi istenecektir.
Metalografinin tim adimlar: sirasiyla gerceklestirilecek ve 6grenciler hazirladiklari numuneleri optik
mikroskopta inceleyecektir.

Deney Sonunda istenenler:

Deneyde kullanilan sarflar, cihazlar, yontemler adim adim anlatilacaktir. Herkes kendi
numunesini nasil hazirladigi optik mikroskopta elde ettigi sonucu ve g¢ektigi optik mikroskop
goriinttisiinu deney raporuna koyacaktir.
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DENEY: CEKME VE BASMA DENEYI
Deney sorumlulari: Dr. Ogr. Uyesi Senol AVCI, Ars. Gor. Stileyman CAN

AMAC

Belirli bir malzemeye ait mekanik 6zelliklerin belirlenmesi i¢in gcekme ve basmatestinin
uygulanmasi ve elde edilen sonuglarin yorumlanmasi.

TEORIK BILGI

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

Bir malzemenin gerilim altindaki davranisini tek yonlii gekme testiyle (uniaxial tensile
test) inceleyebilmekteyiz. Tek yonlu ¢ekme testi, silindir ya da plaka geometrisinde sahip bir
¢ekme numunesini bir ucundan sabitleyip, diger ucundan, sadece uzunlugu dogrultusunda yiik
uygulayarak germe ilkesine dayanmaktadir. Bu testte, yiikk miktarin1 kontrollii bir sekilde
arttirarak numunede olusan uzama miktarint Ol¢ilir. Dolayisiyla, test sonunda elimizdeki
veri, kuvvet ve kuvvete bagli olarak numunede olusan uzama degerlerinden olusmaktadir.
Elde ettigimiz bu iki degeri kullanarak, mihendislik akma egrisine ¢cok benzeyen yik — uzama
egrisini ¢izebilmemize ragmen, malzemelerin mekanik davranisini analiz etmek i¢in bu egrileri
pek sik kullanilmamaktadir. Yiik — uzama egrilerinin ¢ok sik kullanilmiyor olmasinin nedeni,
bu egrinin bize sagladigi bilgilerin numunenin boyutlarina ¢ok bagli olmasindan
kaynaklanmaktadir. Ornedin, aym malzemeden yapilan, fakat farkli kalinhiga sahip iki
numunenin yuk-uzama egrilerinin oldukca farkli oldugunu gézlemleyebiliyoruz. Bu nedenle,
numune boyutlarmin test sonuglari Gzerindeki etkisini ortadan kaldirmak igin yiik-uzama
egrileri yerine gerilim-gerinim egrilerini kullanmak tercih edilmektedir.

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

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

Akma dayanim (6a): Uygulanan ¢ekme kuvvetinin yaklasik olarak sabit kalmasina
karsin, plastik sekil degistirmenin 6nemli 6l¢iide arttig1 ve gekme diyagraminin diizgiinstizliik
gosterdigi kisma karsit gelen gerilme degeridir (Sekil 1). Bu deger akma kuvvetinin (Fa)
numunenin ilk kesit alanina boliinmesiyle (6a = Fa/Ao) bulunur. Diisiik karbonlu yumusak gelik
gibi bazi malzemeler, deney kosullarina bagli olarak belirgin akma sinir1 gosterebilirler.
Malzemelerin belirgin akma godstermemesi durumunda, genelde %0,2'lik plastik uzamaya
(gplasiik = 0,002) kars1 gelen ¢ekme gerilmesi akma sinir1 veya akma dayanimi olarak kabul
edilmektedir.

Cekme dayammm (og): Bir malzemenin kopuncaya veya kirilincaya kadar
dayanabilecegi en yiksek ¢ekme gerilmesi olarak tanimlanir. Bu gerilme, ¢ekme
diyagramindaki en yiiksek gerilme degeri olup, 6¢ = Fmaks/ Ao formli ile bulunur. Burada Fmaks
malzemeye uygulanan en yiksek kuvveti, Aoise malzemenin ilk kesit alanin1 gosterir.
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Kopma dayamim (ok): Cekme deneyi esnasinda, numune kesiti gekme kuvvetini artik

karsilayamadig1 anda kopma meydana gelir. Cekme diyagramui ¢iziminde kaydedilen bu son
gerilme degerine, malzemenin kopma dayanimi adi verilir.
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Kopma uzamasi (Ku): Cekme numunesinin boyunda meydana gelen en yiiksek yiizde
plastik uzama oram olarak tanimlanir. Cekme deneyine tabi tutulan numunenin kopan
kisimlarinin bir araya getirilmesi ile son boy 6l¢iiliir ve boyda meydana gelen uzama Al = |k -
lo bagintisi ile bulunur. Burada lo numunenin ilk 6l¢l uzunlugunu, lx ise numunenin kirilma

anindaki boyunu gésterir. Kopma uzamasi bagintist K, = 2.x100 yardimryla belirlenir ve bu
lo

deger malzemenin siinekligini gosteren degerdir.

Kopma buzulmesi (Kg): Cekme numunesinin kesit alaninda meydana gelen en biyuk

Ag- 4 < .
yuzde daralma veya biiziilme orant olup, Ks (%) = T"xlOO bagmtist ile hesaplanr.
0
Burada Ao deney numunesinin ilk kesit alanini, Ak ise kirtlma anindaki kesit alanin1 veya
kirilma ylizeyinin alanmi gosterir. Kopma biiziilmesi, kopma uzamasi1 gibi siinekligin bir
gOstergesidir. Stinek malzemelerde belirgin bir biiziilme veya boyun verme meydana gelirken,
gevrek malzemeler biliziilme gostermezler. Sekil 2.’de kopma turleri gosterilmektedir.

|| @ J| ®)
|

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

Rezilyans: Malzemenin yalniz elastik sekil degistirmesi i¢in harcanan enerji veya
elastik sekil degistirme sirasinda malzemenin depoladig: enerji demektir. Bu enerji, gerilme

(o)-birim uzama (¢) egrisinin elastik kisminin altinda kalan alan (&;') ile belirlenir ve

numune kirilinca geri verilir.

2
o = Oy Oy*€
" 2E 2

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

energy s P
— = ode

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

Basma deneyi, cekme deneyinin tersi olarak kabul edilebilir ve c¢ekme basma
makinelerinde basma kuvveti uygulamak sureti ile yapilir. Basma kuvvetinin etkin oldugu
uygulamalarda kullanilan gevrek malzemelerin, mukavemet degerleri basma deneyi ile
belirlenir. Bu nedenle basma deneyinden elde edilen sonuglar gevrek malzemelerle yapilan
tasarimda dogrudan kullanilabilirler. Basma deneyinde homojen bir gerilim dagilimisaglamak
amaciyla yuvarlak kesitli numuneler tercih edilir. Fakat kare veya dikdortgen kesitlinumuneler
de kullanilmaktadir. Basma deneyi numunelerinde, numune yiiksekligi (ho) ile capi (do)
arasindaki ho/dg orani olduk¢a 6nemlidir. Numunenin ho/do oraninin ¢ok biiyiik olmasi, deney
sirasinda numunenin biikiilmesine ve homojen olmayan gerilim dagilimina sebep olur. Bu oran
kiiciildiilkge numune ile basma plakalar1 arasinda meydana gelen siirtlinme deney sonuglarini
cok fazla etkilemektedir. Bu sebeple numunenin ho/do oraninin 1.5<ho/do<10 araliginda olmasi
onerilir. Metalik malzemelerin basma numunelerinde ise genellikle ho/do=2 orani kullanilir.

Basma kuvvetlerinin etkin oldugu yerlerde kullanilan malzemeler genellikle gevrek
malzemelerdir ve 6zellikleri basma deneyi ile belirlenir. Gri dokme demir, yatak alasimlar gibi
metalik malzemeler ile tugla, beton gibi metal dis1 malzemelerin basma mukavemetleri, cekme
mukavemetlerinden ¢ok daha yiiksek oldugu icin bu gibi malzemeler basma kuvvetlerinin etkin
oldugu yerlerde kullanilir ve basma deneyi ile bu malzemelerin mekanik 6Ozellikleri tespit
edilebilir. Basma deneyi sirasinda numunenin kesiti devamli olarak arttigindan, ¢ekme
deneyinde goriilen “Boyun” tesekkiilii problemi yoktur. Basma deneyi bilhassa gevrek ve yari
gevrek malzemelerin siinekligini 6l¢gmede ¢ok faydalidir, zira bu malzemelerin siinekligi gekme
deneyi ile hassas olarak ol¢lilemez. Bu malzemelerin cekmede
% uzama ve % kesit daralmasi1 degerleri hemen hemen sifirdir. Basma deneyinin diger bir
avantaji da cok kiiciik numunelerin bile kullanilabilmesidir. Bu avantaj, bilhassa ¢ok pahali
malzemelerle c¢alisildiginda veya cok az miktarda malzeme bulundugu durumlarda ¢ok
faydalidir.
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Sekil 4. Cekme ve basma diyagramlarinin sematik gdsterilisi

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

Akma Dayanimi (62a): Gerilmenin yaklasik olarak sabit kalmasina karsilik, plastik sekil
degistirmenin 6nemli Ol¢lide arttig1 ve basma diyagraminin diizgiinsiizliik gosterdigi gerilme
degeridir. Bu belirgin akma sinir1 ancak bazi malzemelerde, 6rnegin diisiik karbonlu yumusak
celikte, deney sartlarma bagli olarak goriilebilir. Akma sinirinin belirgin olmamasi halinde
bunun yerine, genellikle 260,2" lik elastik uzamaya (% gelastik = 0,2 veya gelastik = 0.002) karsilik
gelen gerilme Go,2 sinir1 alinir.

Basma Dayamim (ob): Bir malzemenin dagilmadan dayanabilecegi en yiiksek basma
gerilmesi olarak tanimlanir. Bu gerilme, basma diyagramindaki en yiiksek gerilme olup, ob =
Fmax/Ao formiilii ile bulunur. Bu gerilmeye kadar numunenin kesiti her tarafta ayn1 oranda
biiytidiigli halde 6zellikle plastik deformasyonun sonuna dogru numune kesiti biiyiik oranda
artar ve daha buytk bir gerilmede numune kirilir.

Kopma Uzamasi (K.U.): Basma 6rneginin kopuncaya veya kirilincaya kadar gosterdigi
ylizde uzama miktar1 olarak tamimlanir. Deney parcasinin kopan kisimlarinin bir araya
getirilmesi ile olgulen Ik ve Alk = Ik-lo yardimiyla K.U. = % Alk /lo X100 bagintis1 yardimiyla
bulunur. Bu deger ne kadar biiyiikse malzeme o derece siinektir anlamina gelir. Birmalzemede
ok ve ob degerlerini yukselten etkenler ¢ogunlukla siinekligi azaltirlar.
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DENEY: XRD, XRF ve SEM

Deney sorumlulari: Dog. Dr. Mirag ALAF, Ars. Gor. Stileyman CAN

DENEYIN AMACI:

Deneyin amaci, Metalurji ve Malzeme Miihendisligi i¢in sonderece 6nem arz eden karakterizasyon
yontemlerinden XRD, XRF ve SEM’in bilimsel arka planlarini, calisma prensiplerini, onemli
parametrelerini ve kullanim alanlarin1 6grenmek, anlamak ve uygulamalarini gérmektir.

TEORIK BILGI
X ISINLARININ TARIHCESI

Gliniimiiz goriintiileme yontemlerinin temelini olusturan ve tip biliminde yeni bir ¢ag
acan X-iginlar1 1895 yilinda Alman Fizik Profesorii Wilhelm Conrad Rontgen tarafindan
kesfedilmistir. Rontgen, X-1sinlarim1 8§ Kasim 1895'te bulmustur. O tarihte Rontgen; bir
Crooks tiiplinii indiiksiyon bobinine baglayarak, tiipten yiiksek gerilimli elektrik akimi
gecirdiginde, tiipten oldukca uzakta durmakta olan cam bir kavanoz i¢indeki baryumlu platin
siyaniir kristallerinde bir takim piriltilarin olustugunu goézlemis; bu tiir piriltilara neden olan
1sinlara, o ana kadar bilinmemesinden dolayr "X ismlar1" adini vermistir. Rontgen,
tespitlerini ve bu yontemle elde ettigi goriintiileri ilk olarak 28 Aralik 1895'te Wiirtzburg
Fiziksel Tip Dernegi'nde sunmus, bu bulusla birlikte ayni yil i¢inde giliniimiizdekilerle

kiyaslanamayacak 0l¢lide basit ilk rontgen cihazlari imal edilmeye baglanmistir [1].

X ISINLARININ OZELLIKLERI

X-1sinlart  ylksek enerjili  elektronlarin  yavaslatilmast veya atomlarin ig
yoriingelerindeki elektron gegisleri ile meydana gelen dalga boylar1 0,1-100 A arasinda
degisen elektromanyetik dalgalardir (Sekil 1). Dalga boylar kiigiik, girginlik dereceleri
fazla olan X-1sinina “sert X-1s1n1”, dalga boylar biiyiik, girginlik dereceleri az olan X-1sinina
“yumusak X-1s1m1” denir. Kristalografide 0,5-2,5 A (yumusak), radyolojide 0,5-1 A (sert)
dalga boylarindaki X-isinlar1 kullanilir. X-1sinlarinin frekansi goriiniir 1s181in frekansindan
ortalama 1000 defa daha buyuktir ve X-1sim1 fotonu (pargacigi) goriilen 1s18in fotonundan
daha yiiksek enerjiye sahiptir. Su halde bu 1sinlar1 belirleyen iki 6zellik kisa dalga boyu ve
yuksek enerjiye sahip olmalaridir. X-1sinlar1 hem dalga hem tanecik 6zelligi gosterirler.
Dolayisiyla ¢ift karakterlidirler. Fotoelektrik sogurulma, Compton sag¢ilmasi (incoherent
sacilma), gaz iyonizasyonu ve sintilasyon tanecik 6zellikleri; hiz, polarizasyon ve Rayleigh

sacilmasi (coherent sagilma) dalga 6zellikleridir. Tanecik karakteri gosteren elektromanyetik
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radyasyona foton denir [2]. Tablo 1’de X 1sinlarinin genel 6zellikleri ve madde etkilesmesi

verilmistir.
- Enerji artar
Kisa dalgaboyu Uzun dalgaboyu
105nm 102 nm 1nm 10°nm 10° nm Tm 10°m
| | | | 1 1 |
Gama Isim X lsimi Mordte Kiziléte Mikrodalga Radyo Dalgalan

T 1 1 T

T T T T T T
10%*Hz  10%2Hz 10®°Hz 10'®Hz 10'°Hz

T
10'?Hz 10'%Hz 108 Hz 10°Hz 10%Hz 102Hz

Yuksek frekans Dusik frekans
Gorunir Bolge
7 X 10" Hz 2 4 X 10"Hz
Sekil 1. Elektromanyetik spektrum.
Tablo 1. X isinlarinin genel 6zellikleri ve madde etkilesmesi.
Genel Ozellikler Etkilesme sonucu maddeden gikan tanecik

o Sulrekli spektrum verir. e lyon
e Cizgi spektrum verir. + Fotoelektron
o Isik hizi ile yayilr. o Auger elektronu
+ Dogrular halinde yayilir. + Geri tepme elektronu
* Elektrik ve magnetik alandan + Elektron pozitron cifti

etkilenmezler.
Yapabilecegi fiziksel olaylar X-1s1n1 sogurmasinin kalici sonuglari
s Transmisyon  Radyasyon tahribati
¢ Kirllma e Sicaklik artmasi
¢ Yansima * Fotoelektrik iyonizasyon
+ Polarizasyon o  Genetik degisme
s Koherent sagiima e Hucrenin 8lumua
¢ Inkoherent saciima
+ Fotoelektrik olay
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X ISINLARININ OLUSUMU
X-1sinlar1, dogal X-1sinlar1 ve yapay X-ismlar1 olmak Gzere iki sekilde meydana gelir;

Dogal X-Isinlari: Atom ¢ekirdegi tarafindan K enerji kabugundan elektron

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

Bir atoma disaridan gelen veya gonderilen yiksek enerjili elektronlar o atomun ilk
halkalarindan elektronlar koparirlar. Atomdan kopan bu elektronun yerine daha yiiksek
seviyelerden (iist halkalardan) elektronlar atlayarak kopan elektronun yerindeki boslugu
doldururlar. Bu swrada ortaya ¢tkan enerji fazlahigi X-isumi seklinde disart salmir. Cekirdek
icerisinde bulunan protonlardan bir tanesi hareketi esnasinda atomun ilk halkalarindaki
elektronu yakalar ve notiirlesir. Yakalanan bu elektronun halkasindaki bosalan yere diger bir

halkadan bir elektron atlamasiyla X-1s1n1 meydana gelebilir.

Yapay X-Ismlari: Maddenin; elektron, proton, parcaciklari veya iyonlar gibi
hizlandirilmis pargaciklarla etkilesmesinden ya da X-1s1m tliplinden veya baska bir uygun
radyoaktif kaynagindan ¢ikan fotonlarla etkilesmesinden meydana gelir. Maddenin, fotonlarla
etkilesmesinden karakteristik (¢izgi) X-isinlari, yiiklii pargaciklarla etkilesmesinden hem

karakteristik hem de strekli X-iginlar1 elde edilir.

X-Isim Tiipii: X-151n1 tiipti yiiksek voltajli bir katot 1s1m1 tiipiidiir. Tiip yliksek vakumda
havasi bosaltilmis cam bir kiliftan olusmustur. Bir ucunda anot (pozitif elektrot), diger ucunda
katot (negatif elektrot) bulunur ve bunlarin her ikisi de lehimle sikica miihiirlenmistir. Katot,
isitildiginda elektron salan tungstenden yapilmis bir filamenttir. Anot,kalin bir gubuk ve bu
cubugun sonundaki metal hedeften olusur. Anot ve katot arasina yiiksek voltaj uygulandiginda
katot filamentten elektron yayinlanir. Bu elektronlar yiiksek gerilim altinda anoda dogru
hizlandirilir ve hedefe ¢arpmadan once yiiksek hizlara ulasir. Yiiksek hizli elektronlar metal
hedefe carptiklarinda enerjilerini aktararak bir foton yayinlanir. Olusan X-1s1n1 demeti cam
zarfin i¢indeki ince cam pencereden geger. Bazi tiiplerde tek dalga boylu X-1smi1 elde etmek
icin filtre kullanilir (Sekil 2).
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Sekil 2. X 1sinlar1 olusumu.

Hareketli bir elektronun kinetik enerjisi vardir. Yiiksek hiza sahip bir elektron
tungstene c¢arpinca bir tungsten atomu ile garpisir. Elektron durdurulana kadar bir¢ok atomla
carpigsmak zorunda kalabilir. Elektronun durdurulmasi sirasinda kaybedilen kinetik enerjinin
yiizde biri veya daha az kismi X-151n1 1s1masina, geri kalan kismi ise 1s1 enerjisine dontisiir.
Bugiin kullanilmakta olan X-151n1 lambalarinin ¢ogu Coolidge lambasidir. Bu lamba tiiriinii
ABD'li bilim adam1 William David Coolidge (1873-1975) gelistirmistir. Son derece yiiksek
bir vakum diizeyine sahip olan bu lambalarda elektronlar, radyo lambalarinda oldugu gibi
sicak bir filamentten (ince bir telden) yayilir. Katottan ¢ikan ve 1 milyon volta kadar ulasabilen
yiiksek bir gerilimle hizlandirilan elektronlar tungstenden yapilmis agir bir gubuga garptirilir.
Tungsten, elektron bombardimaninin neden oldugu yiiksek sicakliklara erimeden dayanabilir.
Tungsten gubugun filamente yakin olan ucu belirli bir egimle kesilmistir; bu ucahedef denir.
Hedeften X 1sinlar1 yayilir, ama lamba belirli bir agiklik disinda kalin bir kursunkatmaniyla
stvanmig oldugundan X-isinlar1 yalnmzca bu agikliktan disar ¢ikar, bu yiizden de bir demet
halinde yol alir [3].

Etkilesme sekline gore 2 tir X-1s1m1 elde edilir.

Surekli (Frenleme) X-Ismlari: Elektron demeti, hedef atomun c¢ekirdegine

yaklastiginda, ¢ekirdegin pozitif yiikiinden kaynaklanan elektrik alandan etkilenir ve ivmeli

41



hareket yapmaya zorlanarak disartya fotonlar yayar. Siirekli bir enerji spektrumuna sahip bu

fotonlara strekli x-1sinlar1, bu olaya da bremsstrahlung veya frenleme radyasyonu adi verilir.

Karakteristik X-Isinlari: Hedef atom tzerine gonderilen elektronlarin, hedef atomun
yoriingesindeki elektronlarla etkilesimi sonrasinda, aldiklar1 enerjiyle iist enerji seviyelerine
cikarlar. Kararsiz durumdaki bu enerji seviyeleri geri bozundugunda disariya foton yaymlanir.

Enerjileri, seviyeleri arasindaki farka esit olan bu fotonlara karakteristik x-isinlar1 ad1 verilir
(Sekil 3).

B | 3
o ©
ko] kel
o up
E | =
@ | @
x x
0 - oy 2 3 0 1 2 ; 3
dalgaboyu (A) dalgaboyu (A)

(@) (b)

Sekil 3. (a) Strekli X 1s1m1 spektrumu (b) Karakteristik X 1sin1 spektrumu [4].

X-ISINLARI DIFRAKSIYONU TEKNIGI (XRD)

Kristal yapi, G¢ boyutlu uzayda diizgiin tekrarlanan bir deseni temel alan bir atomik
yapiya sahiptir. Bu nedenle, katilarin kristal yapisi, yapida bulunan atom gruplarinin ya da
molekiillerin katiya 6zgii olacak sekilde geometrik diizende bir araya gelmesi ile olusur. Ilk
kez Max van Laue tarafindan kristal yapt ve yap1 icerisindeki atomlarin dizilisleri X-151m
kirinim desenleri kullanilarak incelenmistir. Katilarin kristal yapilarini incelemek i¢in en ¢ok
kullanilan kirtnim teknigi X 1sin1 kirmnimidir. Bu teknigin sik¢a kullanilmasinin 2 ana sebebi
vardir. Bunlar; 1. X-ginlarimin dalga boylari, yogunlastirilirmis maddedeki (condensed
matter) atomik mesafeler 6lciisiindedir ve bu 6zellik, yapisal arastirmalarda kullanilmalarim

saglar. 2. X-1s11 kirmmim teknikleri, incelenen numuneyi degistirmez.
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Kat1 malzemelerin incelenmesinde kullanilan X-isinlarmmin dalga boylari, atomlar
aras1 mesafelerle kiyaslanabilir biiyiikliikte olup yaklasik olarak 0,5 A ile 2,5 A arasinda
degisir. X-1sinlar1 kristal yap1 iizerine diisiiriildiigiinde, 1sinlar kat1 yiizeyinden kiigiik gelis
acilartyla tam yansimaya ugrarlar ve 1sinlar kristaldeki atomlarin paralel diizlemleri tarafindan
sagilirlar. Kristal yapidaki bu sacilimlar kirinim olarak adlandirilir ve kirinim ¢ok sayida atomu
iceren sagilmalardan meydana gelir. X 1sinlarinin kristal yapida kirnmmmm Bragg Kanunu ile

aciklanir ve Bragg kanunun en basit sekli asagidaki formul ile verilir (Sekil 4)[5].

nA =2dSin0

Sekil 4. Bir kristalde X 1gm1 kirinimi [5].

Modern X-1s1n1 cihazlarinda, kirinima ugrayan isinin kirinim agisini ve siddetini 6lgecek 1gmnim
sayicilar bulunur. Boylece kirimmm agis1 (20)’nin, kirinima ugrayan isinin siddetine gore
degisimini veren kirmim deseni elde edilir. Desen iizerindeki pik genisliklerine ve zemin
siddetine bakilarak malzemenin kristallesmesi hakkinda bilgi edinilebilir. Sekil 5’de [7-SizN4

tozunun XRD spektrumu verilmistir. X ekseni 2 teta’y1, y ekseni relative siddeti gostermektedir.
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Sekil 5. [1-SizN4 tozunun XRD analiz ¢iktis1 ([1:01-SizN4) [6].

Kristallerde X 1sin1 kirinimu ile saglanan bilgiler sunlardir:

1) Kimyasal kompozisyonun belirlenmesi (faz/mineralojik analiz)

2) Tane boyutu

3) Latis parametresi (Bragg esitligi kullamilarak, o6rnegin kubik sistem igin
sin0=(A?/4a)(h?+k?+12))

4) Yapidaki degismeler

5) Kristal yonlenmesinin belirlenmesi

6) Atom pozisyonlarinin belirlenmesi

Deneysel olarak ayrica Bragg Kanunundan iki sekilde faydalanilir:

1) X’s1 bilinen X 1sim kullanarak 6’y1 6lcip kristal icerisindeki dizlemlerin d
mesafeleri dlgllebilir (XRD).

2) d’si bilinen bir kristal kullanilir ve 0 agisim1 Olgerek kullanilan 1gimanin A’st
tayin edilir (WDX).

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

analizinde istenen bilesiklerin sonucunu alabilmek icin kiitlece minimum degerinin %1
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olmasi gerekmektedir [5]. Sekil 6’da X 1s1n1 olusumu ve XRD cihazinin ¢alisma sekli

verilmistir.
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| Heated tungsten filament lead case

cathode
" | ——— Focusing screen

! | __—— Electrons

Wl —— Evacuated tube

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

X ISINLARI FLORESANS TEKNIGI (XRF)

X-1sinlar1 floresans teknigi, genel olarak foton madde etkilesmesi sonucu meydana
gelen karakteristik X-iginlart ve sagilma fotonlarinin nicel ve nitel degerlendirilmesine baglh
olarak uygulanan bir tekniktir. Kat1, siv1, toz durumlarinda uygulanabilmektedir. XRF teknigi
kimyasal bilesimi belirlemede hizli, duyarli ve giivenilir bir sekilde malzemeye zarar vermeden

kisa siirede 6l¢lim yapilmaktadir. Bu nedenle bilimsel ve teknolojik arastirmalarda yaygin

olarak kullanilmaktadir [5].

X-Isinlar1 Floresans Spektrometresi ile:

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

e RbDb, Ba, Sr gibi eser elementleri,
e Cr, Ni, Co, Cu ve Zn gibi gecis elementlerini,

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

cahsr.

Numuneden ¢ikan floresans radyasyon mumkin oldugu kadar siddetli olmalidir.
Boylece kisa zamanda hassas ve dogru bir sekilde floresans radyasyon dlgiilebilir. Numuneden
¢ikan radyasyonun siddeti, X-1sin1 tiipiinden gelen ana radyasyonun siddetine, dalga boyuna
ve element miktarina baghdir. X 1s1m tlipii se¢imi, tespit edilecek elementlere gore degisir.
Wolfram x 1511 tilipii, agir metallerde yiiksek siddette floresans radyasyon verir. Buna karsilik
krom tupu hafif metaller icin daha uygundur. Floresans analizinde, 6lculen dalga boyu 0,2A°-
20 A° araliginda degismektedir. Alt sinir esas itibari ile tiipe uygulanan voltaj ile smirlidir. Ust
sinir ise cihaza bagli olarak degismekte ve uzun dalga boylu floresansradyasyonun gectigi
ortam (hava, saya¢ penceresi) tarafindan absorlanma derecesine baglidir. Absorbsiyon, bu
bakimdan XRF ile tespit edilebilen hafif elementleri sinirlamaktadir. Eger, spektrometre
havada galisiyorsa saptanabilen en hafif element Ti (Z=22, Ka=2,75A)’dur.

X-1s1n1 yolu, He gazi ile doldurulursa absorbsiyon azalir ve Al saptanabilen en hafif element
(Z=13, Ko=8,3 A) olur. Vakumlu ticari spektrometrelerde ise daha diisiik sinira (F) (Z=9,
Ka=18.3A) ulagilir [5]. Sekil 7°de XRF analizi spektrumu verilmistir.

KolTi)

Intensity
g8 8 8 8
Ky(Ti)
) Ka(Fe)
KylZn)
?——-——— Ky(Mo)

Kg(Mo)

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

Malzemelerin kimyasal analizi
Maden filizlerinin analizleri
Metallrjide, alasim analizleri
Temel fizik arastirmalari

Radyoaktif cevher analizleri

O O 0o 0o o O

Arkeoloji arastirmalari

TARAMALI ELEKTRON MIKROSKOBU (SEM)

Taramali elektron mikroskobunun optik kolonunda; elektron demetinin kaynagi olan
elektron tabancasi, elektronlart numuneye dogru hizlandirmak ig¢in yiliksek gerilimin
uygulandig1 anot plakasi, demeti toplamakta ve yonlendirmekte kullanilan condenser ve
objektif mercekleri, demet capini sinirlamakta kullanilan agikliklar, numune yiizeyini taramasi
icin demeti uygun sekilde saptiran tarama bobinleri vardir. Optik kolon alttan numune ocagina
acilir. Burada {i¢ boyutta hareket edebilen numune kizagi, demet-numune etkilesimi sonucu
olusan degisik sinyallere duyarli algilayicilar bulunur. Mikroskobun elektronik donanimi ise
filament akim1, mercek akimi ve uyarma gerilimini kararli tutarken, algicilardan gelen sinyalleri
isleyerek numunenin degisik 6zelliklerini yansitan goriintiiler olusturur [5]. Sekil 8’de Taramali

Elektron Mikroskobu aksaminin sematik goriintiisii verilmistir.

Elektron demeti <— Elektron tabancasi

«+—Yogdunlastirma lensi
TV ekrani

Gerisagilim elektron
dedektori —

ikincil elektron dedektorii

Numune platformu —s Numune

Sekil 8. Taramal1 Elektron Mikroskobunun sematik gorinttsu [5].
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Bir taramal elektron mikroskobunda goriintii olusumu temel olarak; elektron
demetinin incelenen ornegin yiizeyi ile yaptig: fiziksel etkilesmelerin (elastik-elastik
olmayan carpismalar ve digerleri) sonucunda ortaya ¢ikan sinyallerin toplanmasi ve
incelenmesi prensibine dayamir. SEM’ler morfoloji, sekil, boyut ve malzemenin faz
bilesimi hakkinda pek cok bilgi verir. Taramali elektron mikroskobu, yliksek ¢oziintirliiklii
resim olusturmak i¢in vakum ortaminda olusturulan ve ayni ortamda elektromanyetik lenslerle

inceltilen elektron demeti incelenerek analiz yapilir [5].

Elektron Demeti ve Numune Etkilesimi

Elektronlar, numune yuzeyinde ya da numune yiizeyine yakin atomlarla etkilesime
girerek numune yiizeyinin topografisi, kompozisyonu ve diger 6zellikleri hakkinda bilgiler
iceren sinyaller Uretir. SEM tarafindan iiretilen sinyaller ikincil elektronlari, geri sagilan

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

ikincil elektronlar: Demet elektronlart atom yoériingelerindeki elektronlarla da
carpisabilirler. D1s yoriingelerdeki elektronlarin garpisma ile atomlarindan sokiilebilmeleri igin
az bir enerji yeterlidir. Carpisma ile atomlarindan ayrilan dis yoriinge elektronlarina
ikincil elektronlar denir. Ikincil elektronlar diisiik enerjili elektronlardir. Detektére 100-
300V arasinda bir pozitif voltaj uygulanmasi ile kolaylikla toplanabilirler. Ikincil elektron
goriintiisii verebilen taramali elektron mikroskobu, Inm’nin altinda detay verebilen, ¢cok

yuksek ¢ozanarlukli yuzey gorianttleri Gretebilir [5].

Geri sacilan elektronlar: Demetle gelen elektronlar numunedeki atomlarin
elektrostatik alanlariyla etkilesebilir veya bu atomlarin yoriingelerindeki elektronlarla
carpisabilirler. Elektrostatik alanla olan etkilesim yon degistirme seklinde gergeklesebilir. Bu
durumda elektron hizinda bir degisim olmadigindan elektron enerjisi aym kahr. Bu tlr
elektronlarin bir kismu numune ylizeyinden tekrar geri ¢ikabilirler. Enerjileri demetteki
elektronlarinkine yakin olan bu elektronlara geri sacilan elektronlar denir. Numunedeki
atomlarin atom numarasi ne kadar biiyiik olursa o kadar ¢ok sayida geri sa¢ilan elektron elde
edilir. Geri sacgilan elektronlarin sinyallerinin siddeti giliclii bir bicimde numunenin atom
numarastyla iliskili oldugu icin, geri sagilan elektronlar numunede ki farkli elementlerin

dagilimi hakkinda bilgi verirler [5].
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Karakteristik x-1sinlar1: i¢ yoriingelerdeki elektronlarla demet elektronlarmin garpismasi
sonucunda bu yoringelerdeki elektronlar yerlerinden sokilebilirler. Bu sekilde i¢
yoriingelerde meydana gelen bosluklar dis yorungelerdeki elektronlardan biri
tarafindan dolduruldugunda ise, iki konum arasindaki enerji farki X 1s1m1 olarak
yaymmlanir. Elektron 1sin1, numunenin i¢ yoriingesindeki elektronlarindan birini soktigii
zaman daha yuksek enerji elektronlarindan birisinin yodriingeyi doldurmasina yayimlanirlar.
Bu karakteristik X 1sinlar1 kompozisyonu belirlemek ve numunedeki elementlerin

miktarim 6l¢mek i¢in kullanihir [5].

Sekil 9°da elektron demeti ve numune etkilesimi sirasinda ortaya ¢ikan elektronlar ve etkilesim
derinlikleri [8]. Sekil 10°da [1-SisN4 tozuna ait SEM-SE dedektdrii ile alinmis goriintii ve Sekil
11’de SEM-BSE dedektorii ile Y:Sm:Ca takviyeli a:B-SIAION seramiklerinin mikroyapi
goruntust verilmistir. Burada o-SiAION taneleri kristal yapilarinda agir metalleri ihtiva
ettikleri igin daha agik renkte ve B-SiAION taneleri ise daha koyu renktegdrilmektedir. Y, Sm

gibi agir nadir toprak alkalileri igeren tane sinir fazi ise beyaz renkte gorulur.

Elektron demeti

Numune ylzeyl

tkincll elektronlarin
elde edildigi hacim. (D=100A)

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

\3\‘-|5ml:r1r‘.|n
elde edildig|
hacim (D=5u)

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

derinlikleri [8].
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B-SiAION
grains

a-SiAION
grains

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

Taramali Elektron Mikroskobunda Kullanilan Elektron Tabancalari

Filament, elektrik akimi verilerek 1sitilir. Bu sayede yeterli enerjiye sahip elektronlar
filamentin ucunda birikerek bir elektron bulutu olusturur. Filamentin yanina pozitif yiikli bir

plaka yerlestirilirse, elektronlar bu anotun gekim etkisi altinda kalir.
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Uc cesit elektron tabancas: vardir (Tablo 2).

Tungsten
Lanthanum hexaboride (LaB6)
Field Emission Gun (FEG)

Tablo 2. Elektron tabancalar1 ve 6zellikleri [8].

Birim W LaBg FEG
® (Esik enerjisi) eV 4.5 2.4 4.5
Calisma sicaklig K 2700 1700 300
Parlaklik A/m2 109 5x1010 1013
Enerji sacihmi eV 3 1.5 0.3
Vakum Pa 102 104 10-8
Kullanim omru saat 100 500 >1000

Enerji Dagilim Spektroskopisi (EDS)

Numunenin yiizeyine yliksek enerjili elektronlar ¢arptiginda, bu ¢arpismalardan dolay:
numune yiizeyinden bazi elektronlar kopar. Eger bu elektronlar ¢ekirdege yakin orbitallerden
koparilmislarsa, atomlar kararliliklarint kaybederler. Tekrar kararli hale gelebilmek i¢in dis
orbitallerdeki elektronlar i¢ orbitallerdeki bosluklar1 doldururlar. Dis orbitallerdeki
elektronlarin enerjisi, i¢ orbitallerdeki elektronlarin enerjisinden daha yiiksek oldugu i¢in dig
orbital elektronlar1 i¢ orbitallerdeki bosluklara gelirken enerji kaybederler. Kaybedilen bu
enerji X 111 seklinde ortaya ¢ikar. Ortaya ¢ikan X 1sinlarinin enerjisi ve dalga boyu sadece
atomla 1lgili olmayip o atomun etkilesimde oldugu orbitaller ile ilgili de karakteristik bir

ozelliktir.

Numuneden ¢ikan X 1sinlari yari iletken detektor tarafindan algilanir. Iletkenlik
bandina gegen elektronlar, elektrik sinyaline doniistiiriilir. Numune igerisindeki elementlerin

o numune igerisinde bulunma oranlari, elementlerin piklerinin altindaki alanlarla orantilidir

[8].
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Element Number|Element SymbolElement Name|Confidence/Concentration/Error
12 Mg Magnesium 100.0 73.4 04
58 Ce Cerium 100.0 17.2 1.6
30 Zn Zinc 100.0 9.4 35

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

Dalgaboyu Dagilim Spektroskopisi (WDS)

Numunenin, X 1s1n1 ile bombardimani sonrast numunedeki elementler tarafindan X
1511 iiretilir. Uretilen X 1sinlarimin dalga boylari, d’si bilinen bir kristal tarafindan Bragg
Kanunu’na gore yansitilmasi sonucu elde edilir. Kristal degisik acilarla dondiiriilerek
numunede bulunan elementlerin cinsine gore belli acilarda yansimalar olur ve dalga boyu
belirlenir. Olgiim her seferde bir kez tekrarlanir. Yani farkli her dalga boyu igin yansitict
kristal ve detektor yeni bir konuma hareket eder [8]. Tablo 3’de EDS ve WDS sistemlerinin

oOzelliklerinin karsilastirmast Sekil 13°de EDS ve WDS in ¢ozunarlik farklar: verilmistir.
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Elektron
Demeti Kristal

A - Rowland

. owlan

\\\  Cemberi
N

\¢ X-1sini
1/ dedektoru

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

Tablo 3. EDS ve WDS karsilastirmasi [10].

EDS WDS

Z >4 olan elementleri belirleyebilir. Z >4 olan elementleri belirleyebilir.
COzunurlik 70-130 eV COzunurlik 2-20 eV

Ayni anda birgok elementi belirleyebilir. Elementler seri halde (ardisik) belirlenir.

Ancak ¢oziintrluk oldukca yuksektir.

SEM ve TEM ile birlikte kullanilabilir. Yiksek oranda X 1sin1 olusumuna ihtiyag
vardir. Bu ylizden TEM ile kullanilmasi
zordur.

Tipik olarak tarama igin 2-3 dk yeterlidir. Tipik olarak tarama saatler strer.
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Gal, Ui
Galy As

-

0.97 1.07 1.17 127 237 147 L.57
Energy (keV)

Sekil 13. EDS ve WDS in ¢oziiniirliik farklar: [10].
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DENEY: SERTLIiK / KIRILMA TOKLUGU

Deney sorumlulari: Dr. Ogr. Uyesi Betiil YILDIZ, Ars. Gor. Siileyman CAN

AMAC

Sertlik deneyinin amaci; malzemelere ait sertlik degerinin belirlenmesi ve
mukavemetleri hakkinda bilgi edinilmesidir.

Kirilma toklugu degerinin belirlenmesindeki amac ise metalik malzemelerin diizlem
deformasyon durumdaki kirtlma toklugu (Kic) degerinin elde edilmesi.

TEORIK BIiLGI

SERTLIK

Malzemeler ilizerinde yapilan en genel deney, sertliginin dlgiilmesidir. Bunun baglica
sebebi, deneyin basit olusu ve digerlerine oranla numuneyi daha az tahrip etmesidir. Diger
avantaji1 ise, bir malzemenin sertligi ile diger mekanik 6zellikleri arasinda paralel bir iliskinin
bulunmasidir. Ornegin ¢eliklerde, cekme mukavemeti sertlik ile dogru orantilidir; dolayistyla,
yapilan basit sertlik 6lgmesi neticesinde malzemenin mukavemeti hakkinda bir fikir edinmek
mumkindar. Sertlik izafi bir 6lci olup malzemelerin ¢izilmeye, kesilmeye, asinmaya ve
delinmeye kars1 gosterdigi dirence denir. Laboratuvarlarda 6zel cihazlarla yapilan sertlik
olgcmelerindeki deger, malzemenin plastik deformasyona kars1 gostermis oldugu direnctir.

Sertlik 6lgme genellikle, konik veya kiiresel standart bir ucun malzemeye batirilmasina
kargt malzemenin gosterdigi direnci 6lgmekten ibarettir. Uygun olarak secilen sert ug,
uygulanan yik altinda malzemeye batirildiginda malzeme (zerinde bir iz birakacaktir.
Malzemenin sertligi, bu izin biyiikliigiiyle ters orantilidir.

Sertlik deneyinin yapilmasinin amact;

o Malzemenin kokeni hakkinda bilgi sahibi olmak.

o Malzemenin yapisal diger 6zellikleri hakkinda fikir sahibi olmak. Ornegin, sertlik
malzemenin islenebilme 0zelligini gosterebilir. Genellikle sertlik ile islenebilme
ozelligi arasinda ters baginti vardir.

o Numuneyi elden ¢ikarmadan tahribatsiz bir sekilde malzemeye ait 6zellikler hakkinda
bilgi edinmektir.

Numunelerin sertliklerinin 6lciimi O¢ grupta incelenebilir;

v Malzeme yizeyini sert bir cisim ile gizerek yapilan sertlik deneyleri.

v Malzemeye sert bir cismi kuvvet altinda batirmak suretiyle yapilan sertlik deneyleri.

v" Sert bir bilyeyi malzeme (izerine diisiirmek ve sigratmak suretiyle yapilan sertlik
deneyleri.
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Cizerek Yapilan Sertlik Deneyi

Cizme sertligi, bir mineralin keskin bir kdsesinin bagka bir mineralin diizgiin yiiziinii
cizme kapasitesidir ve 1824’de Avusturyali mineralog F. Mohs diizenlenen Mohs sertlik
skalasina gore diizenlenmistir (Sekil 1.). Durum bilimsel olarak agiklanacak olursa; sertlik, bir
mineralin ¢izilme ve siirtinmeye karst gosterdigi direngtir. Minerallere ait sertlik degerleri
cogunlukla ¢izme sertligi cinsinden ifade edilir.
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Sekil 1. Baz1 minerallere ait Mohs sertlik skalasi.

Batirilarak Yapilan Sertlik Deneyleri
a) Statik YUK Kullanilarak Yapilan Sertlik Deneyleri
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b) Dinamik YUK Kullanilarak Yapilan Sertlik Deneyleri
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Rockwell Sertlik Deneyi

Rockwell sertlik deneyi (RSD), yapilmasinin ¢ok kolay olmasi ve 6zel bir ustalik
gerektirmemesinden dolayr metallerin sertlik ol¢ciminde en yaygin kullanilan metottur.
Rockwell sertligi, batma derinligine kars1 gelen birimsiz bir sayidir. Sekil 2°de gosterildigi gibi
batici ug, konik uclu veya bilye seklindedir. Yumusak malzemeler bilye batict ug ile
olctlmektedir. Cok sert malzemeler elmas konik ug¢ ile dlculiir. Rockwell sertlik dlgiminde
batict ug, malzeme tizerine 10 kg (100 N) 6n bir yiikleme ile batirilir. Sonra batici uca ana yiik
uygulanarak elde edilen derinlik 6lcilur. Ana yuk Rockwell B (RB) icin 100 kg, Rockwell C
(RC) igin 150 kg’dir. Bu yontemde batma derinligi dlgiilecegi icin yuzey piiriizliliigi sonuglar
etkileyebilir. Bu sakincay1 gidermek igin 6nce batict ug kiiguik bir yikle (Po=06n ylik)malzemeye
daldirilarak alet sifir diizeyine ayarlanir. Daha sonra toplam yiike tamamlanacak sekilde ana
yuk (P1) uygulanir. Son olarak ana yiik (P1) kaldirilir. Meydana gelen kalici izdekiderinlik artisi
bulunarak mevcut gostergeden Rockwell sertlik degeri okunur.

Sertlik Ol¢timiinde kullanilan batici ucun tipi ile uygulanan yiikiin degeri bir sembolle
gosterilir. Bu nedenle, farkli skalalara gore yani degisik deney kosullarinda olgiilen farkli
diizeydeki sertlik degerleri RSD-A, RSD-B, RSD-C, RSD-D gibi simgelerle birlikte verilir
(Tablo 1). Cok sert malzemelerin Rockwell sertligi koni bicimindeki elmas u¢ kullanarak 150
kg' lik yiik altinda 6l¢iiliir ve sonuglar RSD-C simgesi ile belirtilir. Yumusak malzemelerin
sertliginin 6l¢iimiinde ise batici ug olarak c¢elik bilye kullanilir ve 100 kg' lik yiik altinda elde
edilen 6l¢iim sonuglart RSD-B simgesi ile gosterilir. Bir malzemenin Rockwell cinsinden
Olciilen sertlik degeri 100 rakamini asarsa batici ug olarak bilye kullanilmasi tavsiye edilmez.
Ciinkii cok sert malzemelerin sertliginin 6l¢iilmesinde batict ug olarak bilye kullanilmasi, hem
bilyenin deforrne olmasina hem de 6l¢iim hassasiyetinin azalmasina neden olur. Diger taraftan
herhangi bir skalaya gore Rockwell sertligi 20 sayisindan daha diisiik olan malzemelerin
sertliginin Ol¢tlmesinde koni bicimindeki elmas u¢ kullanilmasi tavsiye edilmez. Rockwell

sertlik degerinin bulunmasinda kullanilan formiiller;

e
RSD-C= 100-500t  wve . 130-500t seklindedir.
RSD-D= RSD-G=

RSD-E=

Burada t batict ucun batma derinligi (mm) dir.
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Tablo 1. Rockwell sertlik skalalarmi gosteren tablo.

Sembol Batic1 Ug Bayu Tipik Kullanium Yerleri

k
yuk
Kgf.

B 1.6mm (1/16 ing) bilya 100 Bakir alagimlari, yumusak celikler,

asiminyum alasimlari, temper dokim
VS.
C Elmas konik ug 150 Celik, sert dokme demirler, perlitik

tedper dokim, titan, derin olarak
yiizeyi sertlestirilmis ¢elik ve Rockwell
Bdegeri 100’den daha fazla olan diger

malzeme
A Elmas konik ug 60 Sert metaller, ince gelik ve ylizeyi ince
tabaka halinde sertlestirlmis gelik
D Elmas konik ug 100 Ince ¢elik ve orta kalinlikta yizeyi
sertlestirilmis ¢elik ve temper dokiim
E 3.2mm (1/8 ing) bilya 100 Dokme demir, aliminyum ve
magnezyum alasimlari, yumusak ince
sac metaller
F 1.6mm (1/16 ing) bilya 60 Tavlanmis bakir alagimlari, yumusak
ince sac metaller
G 1.6mm (1/16 ing) bilya 150 Fosforlu bronz berilliyumlu bakir

temper doktmler

Brinell Sertlik Deneyi
Brinell sertlik deneyi malzeme yuzeyine belirli bir yukin (F") belirli bir captaki (D) sert
malzemeden yapilmis bir bilya yardimiyla belirli bir siire uygulanmasi sonucu yiizeyde kalict
bir iz (d) meydana getirme esasina dayanir. Daha sonra bu kuvvetin olusan izin kiiresel ylzey

alanina bolinmesiyle Brinell sertlik degeri elde edilir (Sekil 2).

|<fd}|

Sekil 2. Brinell sertlik deneyine ait sematik gdsterim.

Brinell sertlik degeri i¢in asagidaki esitlik (Esitlik 1.) kullanilir;

BSD =F = 2F
y  aD(D—V(D2-d?) (Esitlik 1.)
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bagintisi ile hesaplanir. Bu bagintida yer alan F uygulanan yiikii (kg), D bilya ¢apim
(mm) ve d ise iz ¢capin1 (mm) gosterir. Standart deney kosullarinda ¢apt 10 mm olan
bilye kullanilir. Yiik, malzemenin cinsine gore segilir ve uygulama siiresi 10-15 saniye
arasinda degisir. Ancak bazi durumlarda ¢aplar1 10 mm'den daha kiigiik olan (6rnegin
1,25, 2,5 ve 5,0 inm) bilye bi¢cimindeki uglarda kullanilir. Malzemenin (zerine
uygulanacak yiik degeri sertligi Olgiilecek malzemenin cinsine ve bilya ¢apina gore
secilmektedir. d/D = 0,20 - 0,70 oram saglandiglr durumlarda uygulanan yiik degeri
dogru kabul edilir. Deney ylikiiniin saptanmasinda F=CD2 bagintis1 kullanilir. Burada
F deney yiiki, C malzeme cinsine gore degisen yikleme derecesidir.
-Demir esasli malzeme (Celik, DD) (C=30)
- Cu ve Al alasimli malzeme (C=10)
- Yumusak malzeme (C=5)

Metalik malzemelerde sertlik arttikga ¢cekme dayamimi da artar. Celiklerin
Brinell sertlik degeri ile gekme dayanimlari arasindaki iliski asagidaki Esitlik 2 ile tayin
edilir;

p (_ka ) = 0,35xBSD( kg ) (Esitlik 2.)

¢ mm? mm?

bagintisi ile bulunabilir. Bu baginti yardimiyla ¢eliklerin ¢ekme dayanimini yaklasik
olarak belirlemek mumkuindur.

Vickers Sertlik Deneyi

Bu deney yonteminde baski elemani olarak tepe acist 136° olan elmas kare
piramit kullanilir. F yiikii ile malzemeye bastirilan piramit ucun biraktigi dortgen izin
kosegenleri Olciilerek hesaplanan ortalama kdsegen uzunlugu formiilde yerine konarak
sertlik degerleri bulunur. Vickers sertligi yike bagh degildir. Olgme hatalarim azaltmak
ve heterojen yapilarda ortalama deger elde edebilmek igin yuki ve dolayisiyla izi
biiyiitmek faydalidir. Ancak kdsegen uzunlugu sertligi Olglilen parca veya tabaka
kalmhiginin en ¢ok tigte ikisi kadar olmalidir. Yiik 1-120 kgf arasinda degisebilir.
Normal yuk olarak 30 kgf secilebilir. Vickers yonteminde buyik piramit agisindan
dolay1 az derinliklere ragmen genis diyagoneller elde edilir. Yiikli numune Uzerinde
kalma suresi yaklasik 20 saniyedir. Bu siire sonunda baski ucu numune Uzerinden
kaldirilir ve deney bitirilir.

Burada F uygulanan yukt (kg), d iz kosegenlerinin ortalamasi (mm) olup
d=(d1+d2)/2 formiilii ile hesaplarin. d1 ve d2 sirasiyla 6l¢iilen kdsegen uzunluklaridir
(Sekil 3). Vickers sertlik deneyi ¢cok yumusak ve ¢ok sert tabakalar i¢in de uygundur.
Deneyde yiik diisiik oldugu igin genellikle ince pargalarda ve sadece yiizeyi sert olan
0zel islem gormiis malzemelerde tercih edilir. Vickers sertliginin avantaji, oldukca
dogru okumalar yapmasi ve tiim metal ve islem gérmiis yiizeyler i¢in sadece bir tip
batict ucun kullanilmasidir. Vickers sertligi metallerin yaninda seramik malzemelerin
sertliginin 6l¢iimiinde de giivenilir bir sertlik 6l¢iim metodur ve asagidaki Esitlik 3 ile
hesaplanir.

VSD = 1,8544Xd—F2 (Esitlik 3.)
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Sekil 3. Vickers sertlik deneyinin sematik gosterimi.

Knoop Sertlik Deneyi

Bir malzemenin goreceli mikrosertligi Knoop batma deneyi ile belirlenebilmektedir. Bu
deneyde tepe agis1 130° ve 173° olan piramit sekilli elmas bir u¢ malzeme Uzerinebastirilir. Bir
boyutu digerinin yaklasik olarak 7 kati olan bir iz olusur. Malzemenin sertligi izin derinligi
oOl¢tilerek bulunur. Vickers sertlik 6l¢me deneyine gore daha diisiik kuvvetler uygulanir. Knoop
deneyi, cam ve seramik gibi gevrek malzemelerin sertliginin test edilmesini saglar. Malzeme

tizerine uygulanan yiik genellikle 1 kgf’den daha azdir. Batict ug yaklasik olarak 0,01 ile 0,1
mm arasinda dort yanli bir iz birakir.

Batan ug geometrigi

Sartiik degeri igin

Test Batan Ug Yan gorinis Ust gorinds Yk Farmul
Brimedl 10-mm gelik | . HB = P
cielik yada ” - wE = gt
tungstan karbor - d e =DID = V¥ = d7]
kiire i e
Vickers ) L B w P HY = | #8540}
. , Elmas pramit q.{f />
Mikrosertik - ‘=
Knoop ) i & HEK = 14200
Mikrosertlik Elmas pramit ——‘_—I +
Tide w7 EL * L rJ
Bie= 400
Rockwell ve ) —120° E : —
uIE Eﬂl'ﬂi | Irmas koimi {‘// \.‘ W
:;.m R"‘ﬂnkmg:l 1B, 1 1, N2 ing > 150 kg
capli palk kirsler - — . 15 kg, S
30 kg Yozey serligi Min
45 kg Rockwall

Mok P - Kg,

Uzanluk & © mm

@ o

Sekil 4. Sertlik 6lgcme yontemleri.
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KIRILMA TOKLUGU

Malzemelerin gerilme altinda iki veya daha fazla parcaya ayrilmasina kirilma denir.
Malzemeden malzemeye farklilik gosteren kirilma karakteri genellikle uygulanan gerilmeye,
sicakliga ve deformasyon hizina baghidir. Kirilma baslica iki sathadan olusur. Birinci saftha
catlak baslangici, ikinci safha ise catlagin ilerlemesidir. Yani kirtlma, karakteri ne olursa
olsun catlak baslangici ve ¢atlagin ilerlemesi ile olusur.

Ani darbelere karst dayanimi yiiksek olan malzeme se¢imi i¢in, malzemenin kopmaya
kars1 olan direnci darbe testi ile 6lctilmelidir. Malzemenin ani darbelere kars1 dayanimi toklugu
ile yakindan iligkilidir. Tokluk bir malzemeyi kirmak i¢in gerekli enerji miktar1 olarak
tanimlanabilir. Darbe deneyi suresince malzeme tarafindan sogurulan enerji, malzemenin
dayaniminin ve toklugunun bir 6l¢iisii olarak kullanilabilir. Uygulama yerine ve kullanim
amacina gore malzemenin maruz kalabilecegi darbeler ¢ok farkli sekillerde olabilir. Buna
kargin darbeye karsi olan cevap da malzemenin kendisi tarafindan belirlenir. Soyle ki, metal
ve metal alagimlarinin darbeye karsi cevabi; elastik uzama ve plastik sekil degistirme seklinde
meydana gelir ve darbe hasari, cogunlukla, ¢carpma yiizeyinde basladig1 anda kolay bir sekilde
tespit edilebilir.

Darbe testleri sadece malzemenin ani yiklemeler altinda sogurabildigi enerjiyi 6l¢gmek
icin yapilmaz. Bunun yani sira, malzemenin siinek halden gevrek hale gecis sicakliginin
belirlenmesinde de darbe testlerine bagvurulur. Bu tip olaylar, ¢entik darbe deneyinin metalik
malzemelerin mekanik 6zelliklerini tayin etmedeki 6nemini agiklamaktadir. Centik darbe
deneyinden elde edilen sonuglar, o numune i¢in bir karsilastirma degeridir. Bu sonuglar, cekme
deneyi sonuglart gibi muhendislik hesaplamalarda kullanilmazlar.

Kirilma toklugu, K., kirilgan bir malzemedeki c¢atlak ilerlemesine karst gosterdigi
direncin bir ol¢iisiidiir. Bu test yontemi malzeme gelistirme, malzeme karsilastirmasi, kalite
degerlendirmesi ve elde edilen malzemenin karakterizasyonu igin kullamlabilir.

Vickers indent kirigi veya Vickers indent kirilma uzunlugu yontemi, geleneksel
olmayan bir yontemdir. Daha 6nceden hasara ugramis numune yerine, cilalanmis bir numune
yiizeyinde sertlik yaratmak igin bir Vickers indenti kullanir. Vickers indenti uygulandiktan
sonra yiik altinda plastik olarak deforme olmus bir bolgenin yan1 sira ¢entiklerden radyal olarak
disa ve asagiya dogru yayilmis catlaklarda olusmaktadir. Catlaklar, analizlerin ¢ogundayari
dairesel medyan catlaklar olarak kabul edilir. Cilal yiizeye girinti kdselerinden disariya dogru
yayilan dort catlak goriir. Bu catlaklarin uzunluklar1 oOlgiiliir. Kirillma toklugu, catlak
uzunluklari, girinti ytikii, sertlik, elastik modiil, girinti diyagonal boyutu ve ampirik sabitleme
sabiti temel aliarak hesaplanir. Bu yontemde, konvansiyonel sertlik ekipmani kullanildig1 icin
cok kiclk bir test parcas1 yeterli olup detayli bir test etme ekipmani gerektirmemektedir.
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Sekil 5. Olgiim sonras1 numune yiizeyi ve catlak élgiim cizgileri.

DENEYIN Y APILISI

-Numune Hazirlama

Deneyde kullanilacak numuneler uygun boyutlarda kesilir ve numunenin cinsine uygun
olarak soguk veya bakalit kaliba alinir. Yapilacak test i¢in numune yiizey ozellikleri tipki
taramali elektron mikroskobunda inceleme yapilacakmis gibi piiriizsiiz olmalidir. Bu 6zelligi
kazandirabilmek i¢in numuneler gerekli kaba zimparalama ve parlatma islemlerine tabi tutulur.
Test sirasinda mikroskop kullanildigi i¢in numunenin alt ve ist yiizeylerinin birbirine
miikemmel paralellikte olmasina 6zen gosterilmelidir.

-Deneyin Yapilisi

Vickers Sertlik Olgiimi
Yukarida belirtilen asamalardan gecip hazirlanan numune test cihazinda indentdriin

altina yerlestirilir. Indentér numuenin yiizeyine yaklasik olarak 120 Kgf ¢ a kadar yik
uygulayabilmektedir. YUk uygulandiktan sonra numune ylzeyinde beliren iz (<0.5 mm) kalibre
edilmis mikroskop vasitasi ile 0l¢llur ve asagidaki formal ile Vickers sertligi hesaplanir.

F
VSD = 1,8544x __
d2
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(Esitlik 3.)
Kirilma Toklugu Olgiimii

Sertlik 6lglimi gergeklestirilen numunelerin kirilma toklugu; catlak boyu, elastik
modull, uygulanan yik ve sertlik degerleri kullanilarak literatiirde bulunan gesitli bilim
adamlar1 tarafindan gelistirilmis formuller ile hesaplanir. Formiller asagida Tablo 1.’de
gosterilmistir

Tablo 1. Kirtlma toklugunun hesaplanmasinda kullanilan esitlikler.

Esitlik Ad1 Esitlik Degiskenler
Marshall and Evans K = 0.036E*PSa7( )15 | E:Elastik modiilii (GPa)
¢ a P: Uygulanan kuvvet (N)

c: catlak boyu(um)
a: indent6r boyutu(pum)
c/a: Catlak boy orani (um)

Anstis K =0.016( )°5( ) E:Elastik modiilii (GPa)
¢ H cl5 H: Sertlik (GPa)

P: Uygulanan kuvvet (N)

c: Catlak boyu (m)

Niihara 04 p E:Elastik modiilii (GPa)
Ke=0.0334 (5 (79 | H: Sertlik (GPa)
P: Uygulanan kuvvet (kgf)
c: catlak boyu(um)
Miyoshi K =0018( ~ o5 E:Elastik modiilii (GPa)
! ( ﬁl)i ( g)g HV: Vickers sertligi (GPa)
P: Uygulanan kuvvet (N)
c: Catlak boyu (um)
Istenenler

v" Yapilan 6l¢imler sonucunda elde edilen veriler sertlik ve kirilma toklugu degerlerinin
bulunabilmesi igin formiillerde yerlerine koyularak hesaplanacaktir. Kirtlma toklugu
hesaplanirken her bir formulde ayr1 hesaplamalar yapilacaktir.

v' Elde edilen sonuglarin malzeme tirlerine gore karsilastirilacaktir.

v' Seramik malzemelerin diger malzeme tiirlerine gore daha sert olmasinin nedenini
aciklayiniz.
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