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Deneyin Amaci: Sedimantaston (Coktiirme) yontemi ile parcacik boyutlarinin belirlenmesi

1. Giris

Makro, mikro ve nano boyuttaki toz veya parcacik kullanimi metal, seramik, ila¢ ve gida
endiistrilerinde her gecen giin daha da yayginlasmaktadir (Sekil 1). Ayrica zararh toz veya
parcaciklarin ¢evre ve insan sagligi iizerindeki etkileri de arastirmacilar i¢in 6nemli bir
caligma konusudur. Yukarida belirtildigi gibi ister iiretim amacl ister saglik sebebiyle olsun

kullanilan veya incelenen toz pargaciklarinin temel karakteristik Ozelliklerinin bilinmesi

gereklidir.
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Sekil 1. Toz pargaciklari, (a) kiiresel bakir tozlari, (b) gubuksu Aliiminyum tozlari, (c) Koseli
bor karbiir tozlari, (d) pulsu nano grafen tozlari
Metalurji ve Malzeme Miihendisligi agisindan toz pargaciklarinin 6nemi temel bir iiretim
yontemi olan Toz Metalurjisi yontemi icin ilk basamagi olusturmalaridir. Toz metalurjisi
yonteminin baslangic asamasini temsil eden metal toz pargaciklari, mekanik {iretim
yontemleri, elektroliz yontemi, kimyasal iiretim yOntemleri ve atomizasyon yontemleri
kullanilarak iiretilmektedir. Farkli iiretim yontemleri kullanilarak {iretilen metal tozlarinin
morfoloji, parcacik boyutu, akis hizi, spesifik ylizey alani, kristal boyutu ve goriiniir yogunluk
ozellikleri farkli karakterizasyon yontemleri kullanilarak incelenmektedir. Ayrica nihai
malzemeye ulagincaya kadar uygulanan ara islemler sonucunda da toz ozelliklerinde

degisiklikler meydana gelebilmektedir. Metal toz pargaciklarinin sahip oldugu 6zellikler bu



toz parcaciklar1 kullanilarak iiretilecek olan toz metalurjisi tirtinlerinin fiziksel ve mekanik
ozelliklerini etkileyeceginden bir metal toz kiitlesine ait biitiin 6zelliklerin ayrintili bir sekilde
bilinmesi gerekmektedir. Metal toz karakterizasyonunun onemli adimlarindan biri olan
parcacik boyutu belirleme islemi sonucunda elde edilecek parcacik boyutu verileri toz
iireticisi agisindan metal toz liretim yonteminin {iretim homojenligini ortaya koyan oldukca
onemli bir bilgidir. Baslangi¢ tozlarinin ¢esitli amacglar dogrultusunda birtakim islemlere
maruz kalmasi durumunda da olusan yeni toz boyutu degerlerinin bilinmesi {iretici ve
arastirmacilar agisindan oldukca onemlidir. Ayrica iireticinin belirttigi toz boyutu degerlerinin
kullanict tarafindan test edilerek parcacik boyutu degerlerinin dogrulugunun arastiriimasi
ticari Uretim ve bilimsel arastirma g¢alismalarinda uygulanan Onemli bir adimdir. Yukari
belirtilen amaglar dogrultusunda arastirmacilar farkli analiz yontemlerini kullanarak toz
kiitlesine ait parcacik boyutlarini aragtirmaktadir.

2. Parcacik Boyut olciimii

Toz’un boliinemeyen en kiiclik birimi olan ve genellikle mikrometre (um) veya mikron ile
ifade edilen parcacik boyutunu belirlemek i¢in ¢esitli yontemler kullanilmaktadir.

e Mikroskop ile inceleme

e Elek Analizi

e Lazer Isik Sacilimi ve Kirinimi

e Sedimentasyon

e Elektriksel Alan Algilamasi

o [s1k Engelleme

o X-Isin1 Teknikleri

Yukarida ifade edilen ve farkli prensipleri kullanarak parcacik boyutunu belirleyen 6l¢iim
yontemlerinden ilk dordii yaygin olarak kullanilmaktadir.

2.1. Mikroskop ile Parcacik Boyutu Ol¢iimii

Bu yontemde optik veya taramali elektron mikroskobu ile elde edilen goriintii uygun yazilima
sahip bilgisayar programlari ile sayisallastirilarak hangi boyutta kac¢ adet toz oldugu tespit
edilerek parcacik boyutu belirlenebilmektedir. Parcacik boyutu belirleme yazilimlari
genellikle dlgiilerini kendileri belirledikleri daireleri goriintii lizerindeki parcacik sekilleri ile
eslestirerek bu islemi gerceklestirmektedir. Bu yoOntemde parcacik sekilleri kiiresel
morfolojiye ne kadar yakin ise parcacik boyutu degerlerinin dogrulugu da o oranda
artmaktadir. Mikroskop ile parcacik boyutu 6l¢iim yonteminin temeli mikroskoptan alinan

morfoloji resimlerindeki Glgiim skalasi aracilifiyla resmi inceleyen kisinin yapmis oldugu



tahmindir. Bir¢ok arastirmaci pargacik boyutunu tam olarak belirlemeden 6nce morfoloji
resimlerini inceleyerek yaklasik bir pargacik boyutu tahmini yapabilmektedir. Bu yontemle
hassas Ol¢iim yapilabilmesi icin daire-pargacik eslesmesinin saglikli olarak yapilmasini
onleyecek parcacik topaklanmalarinin 6niine gegilmelidir. Sekil 2’de verilen morfoloji resmi
incelendiginde toz kiitlesinin farkli parcacik boyutuna sahip kiiresel parcaciklari icerdigi
goriilmektedir. Bu kiiresel parcaciklari seklin altinda verilen ve gaplari bilinen dairelerle

eslestiren uygun yazilimlarin kullanimiyla pargacik boyutu belirlenebilmektedir.
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Sekil 2. Parcacik morfolojisi ve temsili daire eslesmeleri

2.2. Elek Analizi

Elek analizi yontemi biiylik boyutlu parcacik dagilimina sahip toz kiitlelerinin pargacik
boyutu dagilimlar1 i¢in oldukca elverisli olan ve &zellikle cevher hazirlama iglemlerinde
yaygin bir sekilde kullanilan bir yontemdir. Bu yontem metal toz parcaciklart ig¢in de
kullanilmakla birlikte yavas yavas yerini ileri pargacik boyutu Olgiim tekniklerine
birakmaktadir. Bu yontemde esit aralikli tellerden olusan ve paslanmaz celikten {iretilen bir
kare 1zgara elek elemanini olusturmaktadir (Sekil 3a). Birim uzunluga sahip tel sayis1 elek
boyutunu belirler ve mesh olarak isimlendirilir. Biiyiik elek degeri kiiclik agiklik degerini
ifade etmektedir. Elek boyutu olarak bir ingteki tel sayis1 kabul edilmektedir. Parcaciklarin
kendi aralarinda olusturdugu topaklanmalar ve elege yapismalari nedeniyle cok kiiciik elek
acikliklarinin kullanilmasi tercih edilmez. Elek analizi, eleklerin azalan elek acikliklarinda
istiflenmesi ile baglar (Sekil 3b). En kii¢iik agiklik boyutu en altta olmak zorundadir. Toz

kiitlesi en tistteki elege konur ve elek takimi 15 dakika siire ile titresime tabi tutulur (Sekil 3c).



Islem tamamlandiktan sonra her bir elek iizerindeki toz tartilarak her bir arahigin toz kiitlesi
icerisindeki yiizdesi hesaplanir. Bir elekten gegen toz — isareti ile elegin {izerinde kalan toz ise +
isareti ile ifade edilmektedir. Ornegi -90/+63 eleklik toz, 90 mikron boyuta sahip elekten ge¢mis
fakat 63 mikronluk elekten ge¢memistir. Dolayisiyla parcaciklar 63 mikron ile 90 mikron

araligindadir.
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Sekil 3. Elek Analizi

2.3. Lazer Isik Sacilimi ve Kirinim

Lazer kirmim yonteminde pargaciklarin boyutu ile 1ginlarin kirtlma agis1 arasindaki ters oranti
iliskisinden yararlanilmaktadir. Lazer kirinim ydnteminde, parcaciklar hareketli bir akiskan
icinde dagitilir ve dagilmis olan bu pargaciklar iizerine gonderilen lazer 1sinlar1 pargaciklara
carparak kirilir. Hareketli akiskan igerisindeki kati pargacik miktart hacimce %1’den daha
azdir. Parcaciklara ¢arparak kirilan i1sinlar bir mercekten gectikten sonra dedektor iizerine
diistiriilmektedir. Dedektdr iizerine yansitilan 1smlar bir donistiiriici  vasitasiyla
saysallastirilarak bilgisayar aracilifiyla tane bilyiikliigii ve yiizdesi hesaplanmaktadir. Olgiim
hassasiyetini artirmak i¢in birden fazla detektor kullanilabilmektedir. Bu yontemde dikkat
edilmesi gereken en Onemli husus akigskan igerisindeki kati pargaciklarin topaklanmasi
durumdur. Bu olumsuzlugun Oniine gegebilmek igin ultrasonik topak dagitma islemi
uygulanmalidir. Ayrica, bir parcaciga g¢arpan 1sin, mercege ulasmadan bagka parcacik veya

parcaciklara ¢arpip yeniden sagilabilir. Sonug olarak, tane boyutu degerlerinde hataya sebep olan



bu olaya ¢oklu saginim denir. Lazer kirinim cihazlarinda karsilagilan bu sorunun asilabilmesi igin,

deney sirasinda akiskan icerisindeki hacimsel numune yiizdesinin minimum olmasi gerekir.
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Sekil 4. Lazer 151k sagilimi1 prensibi

2.4. Sedimentasyon

Su igerisinde yergekimi etkisi altinda ¢okmenin gergeklestigi sedimentasyon analizinde pargacik
boyutu ¢okme hizi kullanilarak hesaplanmaktadir. Akiskan bir ortam icerisinde bulunan hafif veya
kiigiik boyutlu taneler, kendilerinden daha iri veya daha agir olan tanelere gore daha yavas ¢okelir.
Dolayisiyla, tanelerin akigkan ortam icerisindeki ¢dkelme hizlar1 bunlarin irilikleri hakkinda bilgi
verir. Bir sivi veya gaz igerisinde ¢Oken tozlar pargacik boyutu ve akiskan viskozitesine bagh
olarak bir son hiza ulasir bdylece bu pargaciklar siirekli ivmelenmez ancak bir son hiza kadar
ivmelenirler (Sekil 5). Coktirme olarak da adlandirilan sedimentasyon teknigi pargacik
yogunluguna ve merkezkag kuvvetine bagli olarak 0.02-100um boyut araligini 6lgebilecek sekilde

ayarlanabilmektedir.
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Sekil 5. Viskoz bir akigkan icersinde parcacik-kuvvet dengesi



Yercekimi etkisiyle ¢okme kuvveti, kiitleyle ivmenin ¢arpimina esittir.

Fc= g.pm.11.(D3/6)

Burada D parcacik ¢ap1, g yercekimi ivmesi, ve pM pargacik yogunlugunu ifade etmektedir.
FB kaldirma kuvveti parcacik yogunlugu yerine akiskanin yogunlugu yerlestirilerek

bulunabilir.

FB= g.pr.11.(D3/6)

Burada pF akigkanin yogunlugudur. Fv siirtiinme kuvveti,
Fv = 3.1.D.v. L olarak ifade edilir.
Burada V son hiz ve Ll akiskan viskozitesidir.

Sedimentasyon deneyinde pargacik hizi tiipiin dibine ¢okme zamani ve ¢okme yiiksekligi

kullanilarak hesaplanmaktadir. Denklemler birlestirilirse son hiz,
V= gDZ(pM—pF)/].S},L olarak elde edilir.

Bu denklem Stokes denklemi olarak tanimlanmistir. Bilinen bir H yiiksekliginden t ¢okme

stiresi kullanilarak pargacik boyutu (D) asagidaki gibi hesaplanabilir.
/2

1/2
18H
-

gt(pa- Pr)

D (cm): pargacik boyutu, H (cm): Akigkan yiiksekligi, t (sn) :¢cokme zamani, p [gr/(cmsn)]:

Viskozite (su i¢in: 0.01 gr/cmsn), g (981 cm/sn2): yer ¢ekimi ivmesi, pM (gr/cm3): Parcacik
yogunlugu, pF (gr/cma): Akiskan yogunlugu (su i¢in: 1 gr/cms3)

Sedimentasyon yontemleri igerisinde maliyeti diisiik ve uygulamasi kolay olan yontem,
Andreasen pipet yontemidir. Andreasen pipet, 6zel Olgiilii, yarim litrelik silindirik bir cam
kaptir. Ust kisminda bulunan 10 ml'lik hazneye, siispansiyonun alt kismimdan numune ¢ekebilecek
sekilde tasarlanmistir (Sekil 6). Deneylerde, %3-5 kati1 iceren siispansiyon, belli zaman
araliklarinda hazneye ¢ekilerek Andreasen pipetten disar1 alinir ve numunenin boyutlandirilmasi

Stokes esitligi ile yapilir.



Sekil 6. Andreasen pipet yontemi ile sedimentasyon analizi
Ornek

Kiiresel bir nikel tozunun parcacik bovutu sedimentasyon teknidi ile analiz edilecektir.
Parcacik boyutunun 8 pm’ye yakin oldugu tahmin edilmektedir. EGer toz 100 mm yik-

sekligindeki ¢okme siitununun Gstinde su iginde dagtilirsa, beklenen gokme zamani
nedir? .
Stokes kanunundan: v == 90" (py Py

t 18p
H = yiikseklik = 0,1m, g = yergekimi sabiti = 9,8 m/s?, D =pargacik boyutu = 8-10 m,
pye = Nikelin yogunlugu = 8,9-10% kg/m3, pF = suyun yogunlugu = 10° kg/m?,
p = suyun vizkositesi = 10%kg/(m-s) |
Bu degerler, cbkme hizini 2,8-10* m/s olarak verlr.
0,Im ¢okme yiiksekligine kargiik gelen zaman yaklasik 360 saniye veya 6 dakikadir.

3. Deneyin Uygulanmasi

e 4 adet 0.15 gr kiiresel bakir tozu kiitlesi terazide tartilarak hazirlanir.

e Pipet igerisine ¢oktiirme sivisi (su) dokiiliir ve ¢cokme yiiksekligi kaydedilir.

e Birinci grup toz kiitlesi hazirlanan pipet igerisine serbest olarak ¢okmesi i¢in birakilir ve
¢okme zamani kaydedilir.

e Diger toz gruplari igin de ayni iglem tekrarlanarak ¢kme zamanlar1 kaydedilir.

e Stokes denklemi kullanilarak biitiin gruplar i¢in toz boyutu degeri hesaplanir ve mikrometre

degerine gevrilir.



e Dort grup toz kiitlesini temsil eden ortalama toz boyutu degeri ve standart sapma degerleri
hesaplanir.

e Karsilastirma amaciyla toz kiitlesinin ortalama toz boyutu Lazer Isik Sac¢ilimi ve Kirinimi
prensibine gore ¢alisan pargacik boyutu 6l¢lim cihazi ile belirlenir.

e Sedimentasyon yontemi ile Olgiilen toz boyutu degerlerinin pargacik boyutu cihazi ile
olgiilen ortalama toz boyutu degerlerinden % sapmalar1 hesaplanir.

e Sonugclar karsilastirmali olarak yorumlanir.

Not: Deney Sorumlusu herhangi bir veri almaksizin deneyin nasil yapildigint ogrencilere
gosterecek ve daha sonra verilerin toplandig1 ana deneyler oégrenciler tarafindan
yiiriitiilecektir.

4. Deney Raporunun Hazirlanmasi

e Deney raporunun ilk kisminda Pargacik boyutunun olgiilmesi ile ilgili teorik bilgiler
verilecektir. Bu boliim 1 sayfayr agsmayacak sekilde hazirlanmalidir.

e Deney raporunun ikinci kisminda deneyin yapilisi adim adim anlatilacak ver her bir
adimda kullanilan malzemeler, kullanilan cihazlar ve islem asamalar1 (resimleri ile birlikte)
belirtilecektir.

Not: Resimler Ogrencilerin deneye aktif olarak katildiklart ve deneyleri kendi kendilerine
yiiriitebildiklerini kanitlayacak sekilde alinmalidir.

e Deney raporunun son kismini Bulgular ve Tartisma boliimii olusturmaktadir. Bu boliimde

» Elde edilen sonuglar Tablo halinde birlestirilecektir.

» Dort grup toz kiitlesi i¢in ortalama toz boyutu ve her bir grup i¢in standart sapma degerleri
hesaplanacak ve sonuglar yorumlanacaktir.

» Parcacik boyutu 6l¢iim cihazi ile elde edilen parcacik boyutu dagilim grafigi bulgular
kismina yerlestirilecek ve sedimentasyon yontemiyle elde edilen degerler ile karsilagtirilarak

% sapma degerleri hesaplanacak ve sonuglar yorumlanacaktir.
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